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ABSTRACT

Sulistyarti et al., 2014. Production of Test kit of ammonia-nitrogen paper based on the formation of blue
indophenol compound.

Test kit of ammonia-nitrogen using paper based comparator has been developed based on the formation of
blue indophenol compound. The validity of test kit was tested visually and absorbance reading using distillation
standard method followed by UV-Vis spectrophotometry at A 630 nm. The results showed that increasing the
volume of NaOH, NaOCI, HCI, MnSO., phenate increased the colour intensity of blue indophenol with optimum
volume of each of 7, 0.25, 0.3, 0.2 and 0.1 mL respectively. The result of validity test using the standard method
distillation-spectrophotometry showed that the proposed test kit of nitrogen using paper can be used for
feritilizer analysis from 1- 15 % nitrogen-ammonia.

Kata kunci : paper test kit, phenate, nitrogen, ammonia, blue indophenol
ABSTRACT

Sulistyarti et al., 2014. Pembuatan tes kit kertas nitrogen-amonia berdasarkan pembentukan senyawa
indofenol biru

Pembuatan tes kit nitrogen-amonia berdasarkan metode fenat menggunakan komparator kertas didasarkan
pada reaksi pembentukan senyawa indofenol biru. Tes kit diuji validitasnya secara visual dan pembacaan
absorbansi melalui metode standar spektrofotometri UV-Vis pada A 630 nm. Hasil penelitian menunjukkan
bahwa peningkatan volume NaOH, NaOCI, HCI MnSO4 dan fenat meningkatkan intensitas warna indofenol
biru dengan optimasi volume masing-masing 7, 0,25, 0,3, 0,2 dan 0,1 mL. Uji validasi dengan metode standar
distilasi-spektrofotometri menunjukkan metode tes kit dengan media kertas dapat digunakan untuk analisis

nitrogen pada pupuk yang mengandung 1-15 % nitrogen ammonia.
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PENDAHULUAN

Pupuk merupakan bahan yang penting untuk
menambah unsur hara dalam tanah yang selanjutnya
dapat diserap oleh tanaman. Hampir sebagian besar
petani memakai pupuk untuk meningkatkan kualitas
dan kuantitas produksi pertanian. Saat ini banyak
pupuk palsu beredar di pasaran sehingga terjadi
penurunan produktifitas pertanian yang berimbas pada
kenaikan harga bahan pangan. Oleh karena itu,
dibutuhkan suatu cara untuk membedakan pupuk asli
dengan pupuk palsu. Salah satu cara untuk
membedakan antara pupuk asli dengan pupuk palsu
yaitu dengan menentukan kadar nitrogen yang ada di
dalamnya. Nitrogen merupakan komponen utama dari
berbagai substansi penting dalam tanaman, dimana
sekitar 40-50% kandungan protoplasma Yyang
merupakan substansi hidup dari sel tanaman terdiri

dari senyawa nitrogen (Gardner dkk., 1991). Peran
utama nitrogen bagi tanaman adalah untuk
merangsang pertumbuhan tanaman secara
keseluruhan, khususnya batang, cabang dan daun,
serta berperan penting dalam pembentukan hijau
daun dalam proses fotosintesis (Lingga, 1989).
Nitrogen dapat ditemukan dalam tanah dan dalam
pupuk sintetis, misalnya Urea, ZA dan pupuk NPK
(Novizan, 2002). Penentuan kadar nitrogen dapat
ditentukan dengan beberapa metode antara lain:
metode Kjeldahl, metode spektrofotometri UV-Vis
berdasarkan reagen Nessler maupun fenat (Grennber
dkk., 1992; Parmer, 2008; Basset dkk., 1994). Akan
tetapi metode tersebut memiliki tahapan analisis yang
rumit dan tidak memungkinkan untuk analisis lapang,
serta memerlukan keahlian dalam pengerjaannya.
Oleh karena itu, ketersediaan metode analisis untuk
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penentuan kadar nitrogen dengan analisis yang
sederhana dan mudah dikerjakan sangat diperlukan
olen masyarakat awam khususnya para petani untuk
mendeteksi secara dini adanya pemalsuan pupuk
nitrogen ammonia.

Metode fenat memungkinkan digunakan
sebagai dasar untuk pembuatan tes kit nitrogen, baik
dibuat menggunakan larutan maupun Kkertas saring.
Prinsip dari metode ini adalah larutan sampel yang
mengandung ammonium diubah menjadi amonia
dengan penambahan larutan NaOH, kemudian amonia
yang telah dibebaskan ditangkap dengan kertas yang
telah dibasahi dengan reagen fenat yaitu : NaOClI,
HCI, MnSO, dan fenat (fenol dalam suasana basa)
(Falkowska dkk., 2004; Patton dkk., 1977). Pada
penentuan tes kit nitrogen berbasis warna larutan,
akan terganggu oleh warna sampel sehingga
mengganggu pengukuran intensitas warna dari
nitrogen  sehingga  menyebabkan penentuan
kandungan nitrogen dalam sampel kurang akurat.
Oleh karena itu, pada penelitian ini dibuat tes kit
nitrogen-amonia dengan metode fenat menggunakan
kertas, warna yang dihasilkan tidak tercampur dengan
warna dari matriks sampel karena nitrogen diuapkan
dahulu sebelum dideteksi sehingga lebih akurat dalam
menganalisis kandungan nitrogen. Pada penelitian ini,
tes kit yang dibuat juga diaplikasikan untuk analisis
kandungan nitrogen dalam sampel pupuk NPK dan
divalidasi dengan membandingkan hasilnya dengan
hasil yang diperoleh menggunakan metode standar
distilasi-spektrofotometri UV-Vis.

BAHAN DAN METODE

Bahan yang digunakan adalah NH,CI, fenol,
NaOH, HCI (37 %), MnSO,, H,SO,4 (98 %), NaOCI
15 %, kertas saring Whatman dan pupuk NPK
sebagai sampel.

Peralatan yang digunakan adalah seperangkat
alat distilasi, pipet mikromili 5-50 pL (Acura 821
Adjustable Micropipette), pipet mikromili100-1000
ML (Assipette No. 115/100), spektrofotometri UV-Vis
(Shimadzu).

Optimasi Reagen

Optimasi volume NaOH 1 M vyaitu dengan cara
memasukkan 0,15 ml N 1% ke dalam tabung reaksi
dan ditambah NaOH 1 M dengan variasi volume
sebesar 1, 3, 5, 7 dan 10 mL, kemudian ditutup
dengan kertas saring yang telah ditetesi secara
berurutan dengan 0,05 mL MnSQ,4 0,003 M, 0,05 mL
NaOClI 0,205 M, 0,05 mL HCI 0,5 M, dan 0,2 mL
fenat 2,123, setiap setelah penetesan, kertas
didiamkan hingga kering sebelum ditetesi kembali.
Tabung reaksi dipanaskan di atas bunsen selama 5
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menit, dan kertas diberi 0,05 mL NaOCI 0,205 M dan
didiamkan hingga timbul warna biru pada kertas
saring, dan hasilnya difoto. Perlakuan yang sama
digunakan untuk optimasi volume NaOCI 0,205;
MnSQ, 0,003; fenat 2,123; HCI 0,5 M dengan variasi
0,1-0,35 mL dengan menggunakan hasil optimasi
reagen dari percobaan sebelumnya.

Pembuatan Kertas Warna Standar Nitrogen (N) 1-
15% (Komparator Warna)

Komparator dibuat dengan cara menyiapkan
sederet variasi konsentrasi sampel N 1% dari 0,01 -
0,15 mL dengan cara memasukkan ke dalam tabung
reaksi lalu ditambahkan 7 mL (volume optimum)
NaOH 1 M kemudian ditutup dengan kertas saring
yang ditetesi secara berurutan dengan reagen fenat
optimum yang diperoleh dari percobaan sebelumnya
yaitu: 0,25 mL NaOCI 0,205 M; 0,30 mL HCI 0,5 M;
0,2 mL MnSO, 0,003 M dan 0,1 mL fenat 2,123 M
dimana setiap setelah penetesan, kertas didiamkan
hingga kering sebelum ditetesi kembali. Kemudian
tabung reaksi dipanaskan di atas bunsen selama 5
menit, ditutup dengan kertas saring yang telah ditetesi
0,05 mL NaOCI 0,205 M dan didiamkan hingga
timbul warna biru pada kertas saring, dan hasilnya
difoto.

Uji Validasi

Uji validasi dilakukan dengan membandingkan
hasil yang diperoleh pada metode tes kit kertas
nitrogen-amonia dengan hasil yang diperoleh dari
metode standar distilasi-spektrofotometri  UV-Vis

pada penentuan kandungan N (%) dalam sampel
pupuk NPK.

Analisis Kandungan N menggunakan Komparator
Kertas N 1-15%

Analisis kandungan N menggunakan 3 sampel
pupuk NPK dilakukan sesuai prosedur pembuatan
kertas standar N 1-15 %. Selanjutnya hasil foto
masing-masing warna sampel tersebut dibandingkan
dengan komparator kertas N 1-15 % sehingga dapat
dianalisis konsentrasi nitrogen (%).

Analisis Kandungan N dengan Metode Standar
Distilasi-Spektrofotometri

Analisis kandungan N dengan metode standar
distilasi-spektrofotometri UV-Vis menggunakan 3
sampel pupuk, sampel dimasukkan ke dalam labu
destilasi, ditambahkan 7 mL NaOH 1M, dipanaskan
dengan waktu destilasi selama 20 menit (dimulai dari
awal mendidih), gas amonia diserap dan ditampung
dalam 5 mL larutan H,SO, 0,1 M dengan penambahan
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indikator metil merah 1 tetes. Selanjutnya larutan
absorber dimasukkan ke dalam labu takar 25 mL lalu
ditambah reagen fenat seperti 0,5 mL MnSO, 0,003
M; 0,05 mL HCI 0,5 M; 0,7 mL NaOCI 0,205 M; 0,45
mL; fenat 2,123 M dan 7,8 mL akuades. Larutan
tersebut  kemudian diukur absorbansi  dengan
spektrofotometer UV-Vis pada panjang gelombang
630 nm.

HASIL DAN PEMBAHASAN

Optimasi reagen dilakukan untuk menentukan
volume optimum reagen yang berpengaruh terhadap
intensitas warna biru pada pembentukan senyawa
indofenol. Optimasi dilakukan pada masing-masing
reagen yaitu, NaOH 1 M; NaOCI 0,205 M; HCI 0,5
M; MnSQO, 0,003 M dan fenat 2,123 M yang sesuai
dengan prinsip pembentukan senyawa indofenol biru.

Hasil optimasi volume NaOH (Gambar 1),
peningkatan penambahan NaOH meningkatkan
intensitas warna biru dari indofenol dengan warna
optimum dicapai pada volume NaOH 1M adalah 7
mL. Berdasarkan Gambar 1 menunjukkan pada
penambahan 1 mL NaOH 1M tidak memberikan
perubahan warna biru (warna tetap bening). Hal ini
mengindikasikan bahwa NaOH yang dibutuhkan
belum cukup untuk membebaskan ion amonium dari
sampel matriksnya sebagai ammonia, akibatnya tidak
terbentuk senyawa indofenol. Pada penambahan 3
dan 5 mL NaOH 1M memberikan peningkatan
penambahan ion ammonium menjadi ammoniak
dengan intensitas tertinggi pada volume 7 mL.
Peningkatan penambahan NaOH 10 mL, intensitas
warna biru indofenol relatif tetap yang menunjukkan
bahwa semua ammonium telah diubah menjadi
ammonia. Oleh karena itu, volume optimum 0,7 mL
NaOH 1M digunakan untuk percobaan selanjutnya.

Opt

Gambar 1. Pengaruh penambahan NaOH (mL) dari kiri ke
kanan dengan volume NaOH optimum = 7
mL

NaOCI berfungsi untuk membentuk senyawa
kloramin setelah bereaksi dengan amonia. Pada
Gambar 2 menunjukkan bahwa penambahan 0,05—
0,25 mL NaOCl 0,205 M terjadi peningkatan
intensitas warna biru senyawa indofenol dengan
intensitas tertinggi pada penambahan NaOCI sebesar
0,25 mL. Penurunan intensitas warna pada
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penambahan NaOCI 0,3 — 0,35 mL dikarenakan
NaOCI bersifat sebagai oksidator sehingga apabila
volumenya berlebih maka indofenol biru akan
tereduksi dan warna menjadi pudar. Selain itu, NaOCI
yang dipakai pada penelitian ini bersifat pemutih.
Dengan demikian optimasi NaOCI 0,205M adalah
0,25 mL yang memberikan intensitas warna biru yang
paling tinggi dan digunakan untuk percobaan
selanjutnya.

0,05 0,10 015 020 025 030 035 mL

'

Opt
Gambar 2. Pengaruh penambahan NaOCI (mL) dari Kiri ke
kanan dengan volume NaOCI optimum =
0,25 mL

Penambahan asam selain berfungsi untuk
mengkondisikan pembentukan kloroamin juga untuk
perubahan warna indofenol kuning menjadi biru yang
digunakan sebagai dasar penentuan nitrogen. Pada
penambahan HCI 0,5M sebesar 0,05 — 0,3 mL
menunjukkan peningkatan intensitas warna biru
senyawa indofenol biru dengan intensitas tertinggi
pada volume 0,3 mL sedangkan penambahan HCI
selanjutnya tidak meningkatkan intensitas warna
indofenol biru (Gambar 3). Hal ini menunjukkan
bahwa penambahan 0,3 mL HCI 0,5M telah cukup
sebagai sumber ion H* untuk pembentukan kloroamin
dan pembentukan indofenol biru serta kondisi tersebut
digunakan untuk percobaan selanjutnya.

0,05 0,10 015 020 025 030 035 mL

Opt

Gambar 3. Pengaruh penambahan HCI (mL) dari kiri ke
kanan dengan volume HCI optimum = 0,30
mL

Pereaksi MnSQO, berfungsi sebagai katalis yang
membantu mempercepat reaksi antara kloramin
dengan fenol menjadi p-quinion-kloramin. Hasil
optimasi volume MnSQ,40,003M menunjukkan bahwa
penambahan MnSO, meningkatkan intensitas warna
indofenol biru dengan intensitas optimun pada
penambahan 0,20 mL (Gambar 4). Pada penambahan
selanjutnya yaitu 0,25 — 0,35 mL MnSO, terjadi
penurunan intensitas warna biru karena terjadi



percepatan pembentukan indofenol biru, sehingga
melampaui waktu optimum pembentukan indofenol
biru. Oleh karena itu, kondisi tersebut digunakan
untuk percobaan selanjutnya.

0,05 010 015 020 025 030 035 mL

l

Opt

Gambar 4. Pengaruh penambahan MnSO, (mL) dari Kiri ke
kanan dengan volume MnSQO,4 optimum = 0,20
mL

Fenat berfungsi untuk membentuk kloroamin
menjadi p-quinion-kloramin selanjutnya bereaksi
dengan fenol sisa membentuk senyawa indofenol.
Hasil optimasi volume fenol menunjukkan bahwa
penambahan fenat menurunkan intensitas warna
indofenol biru dengan intensitas optimum pada
penambahan 0,10 mL seperti yang ditunjukkan dalam
Gambar 5. Oleh karena itu, 0,1 mL fenat 0,1 M
digunakan untuk percobaan selanjutnya.

0,05 0,10 0,15 0,20 025 030 035 mL

l

Opt
Gambar 5. Pengaruh penambahan fenat (mL) dari kiri ke
kanan dengan volume fenat optimum = 0,10
mL

Pembuatan Komparator Kertas N 1-15%

Pembuatan komparator kertas N1-15 %
dilakukan menggunakan kondisi-kondisi optimum
yang diperoleh dari percobaan sebelumnya yaitu 7 mL
NaOH 1 M; 0,25 mL NaOCI 0,205 M; 0,3 mL HCI
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0,5 M; 0,2 mL MnSO, 0,003 M dan 0,1 mL fenat
2,123 M.

Hasil pembuatan komparator kertas
menunjukkan bahwa semakin tinggi konsentrasi
nitrogen (%), semakin tinggi intensitas warna
indofenol biru (Gambar 6). Hasil komparator ini
sudah baik karena memberikan perbedaan warna
untuk konsentrasi N (%) yang berbeda sehingga dapat
digunakan sebagai analisis N (%) dalam sampel
pupuk yang mengandung nitrogen.

Gambar 6. Komparator Kertas N 1-15 %

Uji Validasi Tes Kit Kertas

Hasil analisis kandungan N dari sampel pupuk
NPK menggunakan komparator kertas N 1-15%
(Gambar 7). Berdasarkan Gambar 7 menunjukkan
hasil analisis 3 macam sampel pupuk NPK
menggunakan tes kit kertas yang dibuat memberikan
konsentrasi 1, 5 dan 10 % sedangkan hasil analisis 3
macam sampel pupuk tersebut menggunakan metode
standar distilasi-spektrofotometri UV-Vis
memberikan hasil yang relatif sama dengan metode
tes kit kertas yang dibuat yaitu 1,06; 5,29; dan 10,31
% (Tabel 1).

A B C

Gambar 7. Komparator kertas N 1-15% dan tiga
macam sampel pupuk NPK

Tabel 1. Perbandingan Uji Validisi Tes kit dengan Metode Standar Distilasi-Spektrofotometri UV-Vis

Sampel Kandungan N (%) Akurasi
pupuk Spektrofotometri Tes Kit MetodeTes Kit
UV-Vis (%)
1 1,06 1 93,94
2 5,29 5 94,53
3 10,31 10 97,02
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Data dari Tabel 1 diketahui metode tes Kit
kertas nitrogen-amonia memiliki nilai akurasi yang
cukup tinggi untuk analisa kandungan nitrogen-
ammoniak dalam sampel pupuk NPK

KESIMPULAN

Metode tes kit nitrogen-amonia menggunakan
komparator kertas dapat dijadikan sebagai metode
alternatif yang mudah dan murah untuk penentuan
kadar nitrogen-amonia (%) dalam sampel pupuk yang
mengandung nitrogen dan cocok untuk analisis di
lapangan.
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