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INTISARI

Peappunann timbal yang sangat luas mengakibatkan peryebaranmya di lingkungan meningkat
dan telah memperlihatkan efek racun yang serius pada organisme. Untuk mengetahoi tingkat
pencernaran dan bahaya keracunan tmbel smngat diperlukan metoda yang baik, lagi F“lﬂ
konsentrasi Gmbal yange kecil pads sampel slam, jugs memerlukan metods vang seasitf, akurat,
cepat dan biaya vang murah,  Untuk i dikembangken metoda penentuan timbal dengan
genernsi Midrida kontiny mengpunakan deteksi spekrofotomerrt serapan atom (S54) dengan
nyalz pschilen udara  Pemisah gas — cair digunakan kolom pelas dan ges pembawsa hidrda ke
nyalz langsung digunakan aliran udara dani S3A. Kondisi apiimum pembentukan timbal hidridg
adalah pada komsentrasi NoBH, 3% dalasn NaOH 0,3%, K 5:0; 8%, kecepatas alit sampel,
reapen dan gas pembawa masing-masing adalah 7.3 mL/menit, 3,8 mmenit dan 1,0 Linenit
panjang keil 30 cm dan volume ges dafam GLS 7,00 mL. Batas deteksi diperoleh 23 pef,
stancar deviast relatif pada konsentrasi tmbal 5 mg/L entuk 3 kali ulangan adalah 0,6% dan
parolehan kemnbali adalah [03,3 %4

ABSTRACT

Since wide applicaton of lead and its compound, their concentration in the environment
increasas and sercus toxic effect on mueny orpenisms has sise showi To study the pollution and
toxic etfect of lead at low level concentration, a sensitive, ascurate, fast and low cost methad is
needed. A method was developed for lead determmination by continuous hydride peneraticn
ustng air acelylene flame atemic absorption specirophotometnie detection. A glass column was
utilized as gos liqud seperstor end ar from atomic absorpoon was wsed as carmer of lead
hydride to the flame. Optimum conditon for lead hydride fonmation were gt 8% of NaBIL in
0,3% of MaOH end 8% of Ka5:0,, flow rate of sample, reagent, and carmier gas of 7.3 mL/min,
3.8 mL/min and |0 L/min respectively, coil length of 50 cm and gas volume in gas liguid
separator of 7,06 mL. Detection limit obtained was 23 pefl with relative stmdard devistion at
5 me/L lead was 0.6% (n = 5} and recovery was 10338 %,
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Penentuan timbal sanpst diperlukan
terutama  terhadap  bahan-bahan  yanp
dikonsums langsung oleh mmmusa, 5:p-m1
sEyur-sayuran, binatang air, air minom
makmman den minuman basil olahan dmm
sebagzinya. Disamping it  penemuan
timbal jugs perlu dilekukan terhadsp
material dan bahan lain  sepert Ead.a
sedimen, lemut, bensin, dan sehagainya

Konsentrasi timbal yang ada pads
sampel alam biasanya  kecil sekali
sehingga sangat diperlukan metoda
dengan sensitivitas dan ketelitian tinggi.
Telah banyek metoda penentuan timbal
yang dikembangkan saat ini, disamping
metoda-metoda  spektrometri juge
banyak dikembangkan metoda lain
sepertl elektrometri. Diantaranya yang
dilaporkan cleh Wu dan Batley’ yang
menggunakan  metoda  voltametn
stripping dengan pengomplek silenol
jingga dan waktu akumulasi 180 detik
memperoleh  limit deteksi 6 nglL.
Metoda 1m1 diaplikasikan terhadap
sampel air Jaut, Holgado et @ juza
dengan metoda voltametri  stripping
anoda menggunakan peogomplek fenil
ditickarbazon dengan waktu akumulasi
& menit memperoleh limit deteksi 16,7
ngmL, standar deviasi relatf (SDR)
untuk konsentrasi timbal 31,1 ng‘mL
adalah 5,8 2 Edan{hapljkﬂmh:an terhadap
#ir alam. Limit deteksi 0,04 nM
diperoleh dari penelitian Yokoi e of '
dengen metoda voltametri  stripping
yang menggunakan pengomplek kalsein
biru dengan waktu skumulssi 1 menit
Metoda i telah diaplikasikan techadap
air alam, Masith banyak metoda
elektrokimia  lainnya vang  telah
dilaporkan,

Metoda spektrometri edalah  salah
safu  metoda  wvang  sangat | pesat
perkembenpanmya  akhir-akhir ini. Untuk
penentuan  timbal  berbagal metoda
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spdm-lnm:ni telah bemyak dipublikasikan,
sepertl spektrofotometr  sergpan atom
{35Artimgku grafit, SSA-nyala, spekmo-
fotometri emisi stom (SEA bplasma dan ada
juga teknik pabumgan seperti  fourier
ransform laser-MS®, dan LC-ESI-MS™

Bemrera'  melakukan  penentuan
timbal pada cobat-cbaten dengan SSA-
hmgku prafit menpgimaken  palladium
sebagai modifier kimia. Limit deteksi yang
diperoleh 31,4 pgkg denpgan temperatur
atomisasi optimal 2400 "C dan rekoverd
58,0 — 1050 % untuk renteng konsenirasi
24 — 40 pg/l. Pensntuan timbal dalem
minuman dengsn menggunakan tabun
grafit pirolitik  dilsporkan ofeh Jorhem',
diperoleh SDR 2.8 % (p=2), sedmmgkan
rata-rats uniuk 4 sampel adalah 5 %

Penentuan timbal dengan 55A-mvala
Jjuga telah banyak dilaporkan, dimtaramya
penenfuan timbal pads daur  tumbuwh-
tumbuhan yang terpolusi, yangm:mbmi:nn
limit deteksi 2 sampa 12 mgLM
Naghmush ef ai'® melakukan prekonsentrasi
dem spesiasi imbal dengan sorben selplosa,
cluen yang dipaksi sdalah campuran asam
nitrat dan etmel vang memberikan limit
deteksi 0.7 pel. den 50 mb sampel, SDR
pada komsentrast mbal 10 pe/L adalah
5,%% (n=10),

Sejak  diperkenalksnnya  generasi
hidrida unfuk penentusn amsen oleh Holak
1969 metoda ini berkembang dm meluas
uttuk  elemen-clemen lain yane depat
membentuk  hidrida, termasuk  timbal
Analit yang telah  dissamkan direduksi
menjadi  bentuk hidoda yang  voladl
Dizsamping asam-zsam anorganik juga telah
digunsken  asame-asam  organik  seperti
tertarat, malat, okealat,  laktat  dan
schagainya Berbeds denpgan elemen lain
pada  pembentuksn  timbal  hidrida
kombinasi  reduktor dengan  oksidator
sepertl dilromat, persulfat, perTmanganat
dan  percksida  akan  meningkatkan
semgitivitag' '

Diantara penelitian penentuan fimbal
dengan metoda generasi hidrida ini adalah
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seperti vang dilaperkan oleh Cabrera efal
vang melakukan penenman tmbal dalam
buah-buahan  dan  iminuman  yang
menggunakan sistem injeks alir-generasi
hidrida-58 A, Reduktor vang dipakai adalah
NaBiH, dalam medivm H;Op - HNO,
Tidek ada pengamah  matmks  yang
ditermukan dalam penenman. Limit deteks:
vang diperoleh untuk minuman dan buzh-
buahan masing-masingnya adalab 10 pe/L
dan 1 ng/L.,

Pepentuan timbal materal standar
dan air hujan relah dilakukan cleb Xiu-ping
dan Zhe-ming' demgan pengkonsentrasian
imbal hidrida pada tabuna grafit vang
dilzpist zirkonium yang memberikan hasil
lebih baik dani tabung grafit pirobok. Massa
karakteristik 52.% pg. SDR pads konsentrasi
tmbal 3 ng untek 10 vlangan adalah 2%
Limit deteksi absolut adalah 242 pe
Reduktor yang digunakan adalah MaBH,
dalam mediom Halh - HNO,.

Diszmping menggunzkan  aksidator
Ha telsh pule dilakukan pembentukan
hidrida dengan oksidator  lanm  seperd
Temprano al’ vang mengrunakan
oksidator  dikromat-asam  Jakiar  dengan
reduktor tetep ™aBH. TDrengan detekior
AES-plaana  diperoleh  limie detekst 2
ng'ml, SDR pada konsepsrasi 50 ng/ml
adsleh 1.3% dan telzh displikasikan untuk
penentuan  Hmbal  keder  rendah  pada
minuman ingan, sedimen dan lumut.

Sclain dengan pembentukan timbal
hidrida Temprane e af' 1elah melakukan
pembentukan spesies fmbal organik yasg
bersifat volatil dengan reduktor natmum
tetrzett] boras (WeB{E1):) yang membentuk
tetra el timbal Ph{Et);. Diperoleh limit
deteksi | ng/ml, SDR 1,3 % {n=10} dan
telah dizplikasikan techadap sampel sayuran
dan sedimen.

Meloda  preparasi sampel  untuk
penentuan timbal sangat bervarasi. Untuk
sampel  tmnaman  ada  yang melakuken
destruksi dan ada pula yang membaat
hubur'>'®*. Beberapa peneliti melakukan
prekonsentrasi sebelum penentuan dengan

82

T3EN 03339075

sistern injeksi i Berbagal  teknik
homaogenisasi sampel juga telah  direlii
seperti secara mekanik, impoct bead den
pltresonik, dimana wlrasoni merupakezn
metods homogenisasi vang terbaik'.

BAHAN DAN METODA

Bahan

Larutan standas (PHID diboat ded mbal
nitrat (FbibOsle) dar Merck, Schaza
oksidator dipavar kalium  percksodisulfat
i KaS20h) dan Merek dan sebagal reduktor
dipakai namium borohidrida (NaBHS) dor
MNakalai Tesque. Untuk penstabil namiwm
borchidrida digenaken marriem hidroksida
(NaH) dari Merck, Asem nimar (FINOS)
dipakal untuk pembustan dan pengenderas
larutan standar,

Peralatan

Derektor yang dipakal untuk penenmuan
trbal adalah  Spektrofotomerer  Zerapan
Atom Alpha 4 dad Chem Tech Analytics!
Fempston, Bediord Inggeris, dengan lampu
katoda timmbal Sampel dishrkan dengan
pompe peristaliy Perista Mint Pump 5)-
1211 satu canel, ssdangkon reapen dialirkan
dengan pompa penszlok Gilson Minipels 2
muli canel. Selang yang dipakm unmk
pompa adalah selang peristalok {Tygon}
yvang berdiameter 2 mm, untuk gistem aliran
dipakai selang FTFE dengan dimneter 0,5
mm dan kKonektor model Y. OLS wang
dipekai dimedifikasi dan kolom kaca yang
berdiameter 1 crm den panjeng 15 cm
kondisi  peralazzn yang  dipunskan
diperlihatkan dalam Tabel 1,

Tabel 1, kondisi Instrumen uniuk
Penenman Timbal

panjeng gelombang ¢ 217,00 nm
anus lampu CobmaA

slit L5

£ain )

aksidm - 4,0 Limin
suplemen 11,0 Lémin

tnem burmner kel 7 pada alat
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Eatern Pembennian Hidrida

Prralatzn pembentukan hidrida dan $SA
disusim seperti pada Gambar 1. Sistem
terdin dari 3 cunel yaitu sampel/standar
yang telah ciasamkan dengan HNO,, canel
okadator (K;5:04) dan canel redukior
(NaBFL). Aliran digabungkan dengan
kenektor model Y. Pompa peristaltik distur
pada laju aliren optimum untuk masing-
masing canel dan 55A diset pada kondisi
optimumn. Gas-liquid separator seperti pada
CUambar 2 dilelakkan antarm sister generss
hidida demgen detcktor S5A, schingpa
kemungkinen vang masek ke atomizer
hareya hidnda dari analit yeng ditentukan.
Aliran gas pembawa dipasang peda
dliran oksidan 55A. Sebapai genti oksidan
udara dilewatkan melalui gliran suplemen
pada B5A. Spray ball yang berfungsi untuk

Sampel! 7.3 ml'menit g
iy
ki, R mbanan
B (v
P
F
vamh, 0 mbinean
¥t
Gamber 1,

{55 : DR 532005

memecah partikel bessr diatwr pada posisi
yang tidak menghalangi aliren hidride dan
gas pembawa  Sebelum melakukan opti-
masi atan pengukuran SSA diset meawrut
kondisi pada Tabel 1. Setelsh SSA diset
alickan sampel, reagen dan gms pembawa,
lalu lakukan pengambilan data absorpsi
dalam periode 30 detik secara meannal,
Optimasi yang dilakukan meliput
parameter  kimia  dan fisika,  yaim
konsentrasi WaBH,, K.5:0h NaOH dan
HNO;  kemudiom  lajy  alirm reagen,
sampel, pas pembawa, bahen bakar serta
tnge bumer, volume gas GLS dan panjang
koil.  Pmameter  wang  dioptimasi
divariasitam  pada  rentzng tertentu,

sedamghan parameter-parzmeter lain dijaga
konstan.
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Sistern pembentukan timbal hidrida dengan detsltor 554, PP =

pompa peristeltik, GLS = gas-liquid separator dan 884 = spekirofutometer
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GGambar 2. Gas-liguid separator (panjang
15 cm dan diameter | cm) Kran dibuka dan
digtur zpar tnggl permukaan  cairan
konstan.

HASIL DAN PEMEAHASAN

Bamian vang sangat menentukan pada sistem
(GH-55A imi adalah pemizah pas-cair {gas
liquid separator, GLa). Tanpa penggunasn
GLS, kesensiovan sanpat rendah karena
pangpuan dadi  larutan yang masuk ke
atomizer dan dapar dilihat secara visual dan
nyala yang berwarna merah. Pada tahsp
pertame  dipakal  GLS  vang  Dberbentuk
pendingin  kecil pada peralatan  distilasi.
Pada dalah satm ujuogeya terdapat dua
cabang., Cabang yang  sam untuk
melewatkan pgas  pembawa  sedanghkan
cabang vang lain untuk aliran dari generator
hidrida, GLS iai idak berfungs dengan baik
dimana hidrida yang terbentuk tidak terpiseh
dan  terbawa sccera  efektif  schinpea
shsorhan vang dihasilkan sangar rendah.
GLS  imi dipang  dengan  GLS  yang
dimodifikasi dari coropg pissh 25 mb
dengan dimmeter 2,5 cm. GLS yang kedus
ini juga tidak berfimgsi dengan baik karema
diameter vang lebar mengakibatkan volume
gons dalam GLS tersebut besar, Hal ind fidak
efektif untuk wansport anglit ke atomizer,
dan tidak dipunakan selanjumya, Kemudian
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dicoba membuat GLS dari kolom kaca
dengan diameter ! cn doan panjang 15 cm.
GLS ini mempetlibatkan basi] yang lebih
baik dan kedua GLS sebelumnya dan
dipakai untuk kerja selanjumya.

Penentuan Konsentrasi NaBH, Optimum
Unm!-: mendapatkan jumlah hidrida yang

Glin Basbadel GETWG Meewudp
]-:-:msr:ntrasn MNaBH: wvang agkan dipaksi
dalam  penentwan  sampel.  Optimasi
dilakukan dalam reatang konsentrasi & -

14% Pengamub. konsentrasi ini
dlpn:fhha!kﬂ.n pada Gambar 3.
Bl
0,1
=R
=]
8 008
=]
= gt
0,06 1
0,05
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Kansentrasi natrivm borohidrida
(mifv]

Gambar 3. Pengaruh konsenirasi MaBH,
terhadap absorban Pb Ka5.0h 8% -
HMNO, 3%, FRI) 5 meL, keceputan alir
reagen, standar dan gas  pembawa
masing-masing adalah 0.6, 4.% mL/meni
dan 1.2 L'menzt,

Dan kurva diperlihatkan  bahwe
absorban  meningkat  tajam setelab
konsentrasi 6% dan penurunsn yang tidak
begity tejarm setelah konsentrasi NaBH,
8%. Pada konsentrasi NaBH. 3% PbH,
vang terbenmuk telah optimal. Penuninan
absorban  setelah  konsentrasi 8%
diasumsikan karena tegadinya peningkatas
gas H; wanp terbemtuk pada oksidasi
MaBH,. Jadi makin tngei  konsentras
MuBH, yang dipakai makin banyak pula
gas H: yang dihasilkan schingga PbH, ke
atomizer per satuan waktn akan semakin
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Gambar 2. Gas-liquid separator (panjzng
15 cm dan diameter 1 cm) Kran dibuka dan
diztur zpar tngg permukadn  cairan
konstan

HASIL DAN PEMBAHASAN

Bagian vang sangat menentukan pada sistem
GH-55A ini adalah pemisah pas-cair (Zas
liquid separator, GLS). Tanpa pengpunazn
GLS, kesspaipven zeneat rendafl karena
gangguan dan lamutan yang masuk ke
atomizer dan dapat dilihat secara visual dan
nyala ymg berwarna merah. Pada tabap
pertama dipakm  GLS wang  berbemtuk
pendingin kecil padz peralatan  distilasi.
Pada dalah zamw wjengnya terdapst duoa
cabang.  Cgbang wvang safm untuk
melewatkan  pas  pembawa  sedanghkan
gabang yang lain untuk aliren dari generator
hidrida. (GLS ini tidak berfungs dengan baik
dimana hidrida yang terbentuk tidsk terpissh
dan  terbawa  secara  efektif  schingga
absorban vang dihasilkan sangat rendah.
GLS ini digantt  denpen GLS  yang
dimodifikasi dari corong pisah 25 mL
dengan diameter 2,5 em. GLS yang kedua
ini juga idak berfungsi dengan balk karena
diameter vang lebar mengakibatkan volume
pas dalam GLS tersebut besar. Hal ing tidak
efektif untuk transport amalit ke atomizer,
dun tidak digunakan selanjutnya Kemuodian
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dicoba membueat GLS dari kolom kaca
dengan diameter | cm dim panjang 15 em.
GLS ini memperlibatkan basil yang lchih
baik dari kedua GLS sebelumnya dan
dipakai untuk kerja selanjutmva,

Penentuan Konsentrasi NaBH, Optimuom
Untuk mendapatken jumlah hideida vang

Gpediiin Muedddfdis opPLalsd huwddls
konsentrast NoBH, yeng akan dipaks:
dalam penentuan  sampel.  Opumasi
dilakukan dalam rentang konsentrasi & -
14%. Pengorul konsentrasi ini
diperlihatkan pada Gambar 3.

oL

0,1
0,04
0.
007
DL

Absarban

3
< ] bl 11 12 1= 15

Konsentrasi patrivm borvhidrida
[m)

Gamibar 3. Pengarub konsenirasi MNaBH;
terhadap absorben Pbh K50 8% -
Hy 3%, P 5 mel, kecepatan alir
redgen, Sandar dan  gas  pembawa
miasing-masing adalak 0.6, 4.9 mLfmenit
dan 1,2 Limeenid

Dari kurva diperlihatkan bahwa
gbsorban  meningkat  tajam  setelah
kongentras: 6% dan penurunsn yang tidak
begitn tajam  setelah konsemtrasi NaBH;
8%. Pada konsentrzsi NaBH. 8% PbH.
vang terbenruk relah optimal. Penurunan
sbzorban  setelah  konsenmrasi %
diasumsikan karena ferjadinya peningkotan
pas Hy yang terbenfuk pada  oksidasi
MNaBH, Jadi makin tingei konsentrasi
MaBH; vang dipakst makin bamvak pula
gas Hy yang dihasilkan schingge PbH: ke
atomizer per satvan wakme akan semakin
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kecil. Untuk kerja  selmmjutmva dipakm
MNaBH, 8%,

Konsentrasi NaBH, optimal yang
diperolch pada penelitian ini lebih besar
dibandingkan dari yang digunakam oleh Xiu-
ping dan Zhe-ming'®, Temprano ef af'* dan
Cabrera et af” yang masing-masingnya 6, 5
dan 6%. Hal ini mungkin pengargh oksidator
yang digunakan dalam penelitian i
merupakan oksidator  yang lebih kuat
dibandingkan demgan  oksidator yang
digmmakan olch peneliti-peneliti i aras.
Kondisi kefja yang tidak persis sama juga
akan mempengaruhi pengukuran.

Penentuan Konsentrasi K;8;0y Optimum
Efisiensi pembentuken timbel hidrida paling
kecil dibandingkan dengan elemen-elemen
laim yang juga dapat membentuk hidrida, hal
mi disehabkan oleh ketidak stabilannya,
schingga diperiuken sustn oksidan untuk
memupertzhanken PH{TV) metastabil tersebut.

Dalam penelitian  ini  digunakan
K28:0; sebagai oksidator, yang konsentrosi
optimalnya diuji del=m rentang 2 — 8%, dan
memperlihatkan pengaruh pada  absorpsi
seperti pada Gamber 4.

0,16
D.llf- /
E nr i

E i1
‘-% 0,08
0,

1,04

0 . i G ] 19

Konsesrtrasi kalivm peroksodisulfat
i)

Gambar 4. Pengaruh konsentrasi K;5;0,
terhadnp absorban Phb. K;S;04 ~ HNOy
3%, PB{Il) 5 mg/L, kecepatan alir reagen,
standar dan gas pembawa masing-masing
adalah 0,5; 4,9 mL/menit dan 1.2 Limenit.

{55N : 09338018

Absorpsi terus meningkar hingga
konsentresi terbesar dalam rentang yang
diuji, Konsentrasi K;5.0, 8% diprilih
sebagai kondisi yang optinum, EKonsentrasi
diatas §% tidak dilakukan pengujian karena
telab merupakan larutan K,5.0y lewst
jenuh dimana akan mengkristal kembali
dengan cepat sehingga dapat memyumbat
sistern gliran. Konsentrasi 8% dianggap
sudsh mencukupi untuk mengoksidasi
scluruh timbal yang ada dalam sampe]
maupm standar,

Penggunasn  K;5:04 ini lehih
menguntungkan bila dibandingkan dengan
pengginaan oksidator-oksidator lain seperti
H0" dan KaCrOy', K.S:04  bersifir
asam dalam air, sehingga tidak diperlukan
lagi penggunaan asam lain seperti HNQ,,
asam laktat dan schagainya Hal ini akan
lebih menyederhanakan  zai, kerja  dan
peralatan,

Penentuan Konsentrasi HNO, Optimum

Penentuen kensentrasi asam optimim perlu
dilskukan karena reduksi oleh NaBH,
berlangsung dalam sussana asam. Asam
yang dipekai dalam penentusn timbal in
adalsh HNO; dengan rentang konsentrasi
0,0 - 1,09, Hal ini aksn lebih menguntimg-
kan larena dolam  pembustan  dap
pengenceran larutan standsr  kita menzen-
bakan  astan yang  sama Pengaruh
konsentrasi asam terhadap absorpsi adalah
seperti pada Gambar 5,

Pada pepelitian ini ssam diga-
bungken dengan oksidater dalam 1 canel,
Hal ini tidak mungkin dilakukan urtuk
QSAM-35aM bertentu terutama asam organik
seperti asam laktat'?,

Absorpsi mumeul  peda
pemakaian HNO, 0,0%, berarti tidak pery
lagi ditambahkan asam pada Proses
petnbentukan  hidrida Hal ini  akan
menguntungkan karena disamping meng-
hemat zat juga kerja dan sistem peralatan
gkan  lehih  sederhana  tanpg perlu
menambah canel untuk psam.
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Gambar 2. Gas-liquid separator {panjang
15 cm dan diametss | em) Kran diboka San
diater apar tnggs  permukean  cairan
konstan,

HASIL DAN PEMBATIASAN

Bagian yang sangat mencntukan pada sistem
GH-55A ini adalah pemisah pas-cair (gos
liquid seperator, GL5). Tanpas penggunaan
GLS, kesensiiven epngat rendah karema
gangpuan dan  lamutan  yang masuk ke
atomizer dan dapat dilihat secara visual dan
nyela wimg berwarna merah. Pada tahap
pertama  dipakai GLS  yang berbenmk
pendingin kecil pada peralatan  distilasi.
Pada daleh saty uwjumgnya terdapat dua
cahang.  Cebang  yang  satu u;iek
melewatkan  gas  pembawa  sedangkan
cabang yang lain untuk aliran dan generator
hidrida. GLS ini fidak berfinpsi dengan baik
dimena hidrida yang terbentuk fidak terpisah
den  terbawa secara  efeknf  schingga
gbsorban yang dihasilkan sangat rendah,
GLS ini diganti dengan GLS  yang
dimodifikasi dan corong  pisah 25 mlL
dengim diameter 2,5 cm. GLS yang kedua
ini juga tidak berfungsi dengan baik kirena
diameter yang lebar mengakibatkan volume
gas dalam GLS terschut besar. Hal ini tidak
efektif untuk transport analit ke atomizer,
dan tidak digunakan selanjutnya. Kemudian
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dicobs membueat GLS dem kolom  kaca
dengan diameter | om dan panjasg 15 cm.
GLS ini memperlihatkan basil yang lebih
baik deri kedua GLS sebelumnva dan
dipakai unnzk keja selanjemya,

Penentuan Konsentrasi NaBH,; Optimam
Untuk mendapatkan jumlah hidrida vang

Speillic Meahlaan OpflOEi oLl
konsentrasi WaBH, yang akan dipakas
dalorss  penentuan  sampel.  Optimasi
dilskukan dalam rentang konsemtrasl 6 -

14%0. Pengaruh konsenirasi ini
diperlihatkan pada Gambar 3,
4,11
0]
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Gambar 3. Pengorub kensentrasi MaBH,
ternadap absorban Pb. KiS:0: 3% -
HMNCy 3%, PR{ll) 3 me'l, kecepatan alis
rezger, standar  dan s pembawa
masing-nasing adalab 0,6, 4.9 mLmenit
den 1,2 L/menit,

Dari  kurva diperlihatkan bahwa
absorban  meningkal  tmam  setelah
konsentrasi 6% dan penurunan vang tidak
begite tajam setelah konsentrast MNaBH,
8%. Pada konsemtrasi NaBH, 8% PbH,
vang terbentuk telah optimal. Penwrunan
ahsorban setelah  Honsentrasi &%
diasumsikan karcna terjedinya peningkalan
gas H; vang terbentuk pada chksidasi
MaBH.. Jadi makin tinggi konsentrasi
MaBH; yang dipaksi moekin banyak pula
gas H, yang dihasilkan schingpa PbH, ke
atomizer per satuan wakt akan semakin
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kecill.  Untuk  kega selanjumya  dipakai
NaBH, 8%,

Konsentrasi NaBH, optimal yang
diperoleh pada penelitian ini lebih besar
dibandingkan dari yeng digunakan oleh Xiu-
ping dan Zhe-ming', Temprano ef af'* dan
Cabrera et af yang masing-masingnya 6, §
den &%, Hal ini rmmgldn pengaruh oksidator
yang digunakan dalom  penelitian  m
merupakan oksidator  yang lebih uat
dibandingkan  dengan  oksidator  yang
digunakan olch peneliti-peneliti di atas,
Kondisi ketja yang tidak persis zama juga
akan mempengarihi pengukuran.

Penentusn Konsenirasl K:S:04 Opti-muom
Efisiensi pembentukan timbal hidrida paling
kecil dibandingkan dengan elemen-clemen
lain yang juga dapat membentuk hidrida, hal
ini discbabkan oleh ketidak stabilannye,
sehingga dipedukan suatn oksidan untuk
mempertahankan PTV) metastabil tersebut.

Dalam  penelitian i1 digunakan
E;5,0 schagai oksidator, yang konsentrasi
optimalnya diuji dalam rentang 2 — 8%, dan
memperlihatkan pengaruh  pads  absorps
seperti pada Gambar 4.
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Gambar 4. Pengaruh konsentrasi K50
techadap ahsorban Pb. K;S:0; - HNOy
3%, PR{IT) 5 mp/L, kecepatan alir reagen,
standar dan gas pembaws masing-masiog
adalah 0.6; 4,9 mL'menit dan 1,2 Limenit.
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Absorpsi terus meningkat hingga
konsentrasi terbesar dalam rentang yang
divji. Kensentrasi K;$:0y 8% dipilih
sebagai kondisi yang optimum. Koneenirasi
diatas 8% nidak dilakukan pengujiozn karena
telah merupakan larutan K,5,0y lewat
jenuh dimana akan mengkristal kembali
dengan ccpat sehingga dapast menyumbat
sistern aliran, Konsentrasi 8% dianggp
sudah  mencukupi wntuk mengoksidasi
seluruh timbal yang ads dalam sampel
maypun standar,

Peoggunaan K 50 ini lebih
menguntungkan bila dibendingkan dengmn
penggunaan oksidstor-oksidator lain seperti
Hy0y™"" dan KiCrOy'. KoS:0y bersifat
asam dalam air, sehinggs tidak diperlukan
lagi penggunaan asam lain seperi HND,,
asam laktat dan scbagainyva Hal ini akan

lebih menyederhanakan zat, kerja dan
peralatan.

Penentuan Konsentrasi HNOy Optimum

Penentuan kensentrasi asam optimum perlu
dilakukan karena reduksi oleh NaBH,
berlangsung dalam sussana aszm, Asam
yang dipakai dalem penentuan timbal ini
adalah HNO, dengan rentang konsentrasi
0.0 - 1,0%, Hal ini akan lebih mengumtung-
ken kaena dalam pembustan  dan
pengenceran arutan standar  kita mengeu-
naken asam  yang sEma,  Pemgargh
konsentrasi asam terhadap absorpsi adalah
seperti pada Gambar 5,

Pada peneliian ini asam diga-
bungkan dengan oksidator dalam 1 canel
Hal ini tidsk mungkin dilakukan untuk
AsAm-2sam ertentu terutama asam ofganik
seperti asam laktat'®,

Absorpsi  tertinggi muncul pada
pemakaian NGO, 0,0%, berarti tidak perlu
lagi ditambabkan asam pada proses
pembentukan  hidrida Hal ini  akan
mengunhmgkan kersna disamping meng-
hemat zat juga kerja dan sistem peralatan
akan lebih  sedshana  tampa  perlu
menambah canel untuk asam
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Pepambahan asam vang fidak perlu
lagi berkemungkinan discbabkan karena
standar telah diasamkan demgan HNC; dm
K50y di dalam air bersifat sebapai asam,
sehingga untuk kerja sclanjutnya tdak perlu
lagi ditambahkzan asam.

Kelehihan aszm akan menyebabkan
NaBH, vang bereaksi semakin bamyak
sehingga gas H; yang terbentuk pada reaks
reduksi sermakin bamyak, PbH, ymg masuk
ke atomizer per safuan wakm semakin
sedilit dan serapan akan menurur. Unfuk
kerja selanjutnya tidak dipergunakan lagi
ST
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(LR
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0, A

Absarian

0,05
00
ooz

a &35 o3 079 1 125

Honsentras asam mitret {35

Gambar 5 Peogaruh konsentrasi HNO,
terhadap absorban Ph. K:5,0y 8%, NaBHL
234 - WaOH 1%, Pbill) 5 mg/L, kecepatan
alir reagen, standar dan gas pembaws
mising-masing adalsh 0,6, 4% ml/ment
dan 1.2 T/menit

Penentuan Konsentrasi NaOH Oplimum

MNaOH dipaksi sebagai pelanst sekaligus
penstabil NaBH., Reatang konsentrsi MNaH
vang diuji adalah 0,05 = 1%, Pengaruhaya
diperlihatkan padn Gamber 6. Dan Gambar
& terlihat bahwa absorpsi naik dengan tajam
sampai  konsenwasi 0,3% dan kernudian
menuren  dengan tajam  pula  Penurunim
shsorban pada konsentrasi WaOH rendah
dari 0.3% berkemungkinan disebabkan
karena fungsinya scbagai penstabil NaBli.
tidak bepitu baik, sedengkan penumman
absorban peda konsemtrasi diatas 0,3%
diperkirakan kurena pengaruh  viskosites
NaBH, yang turnt meningkat Makin tingg
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viskositas MaBH, vang dipakai makin sulit
tercapai kehomogenan dengan sampel dan
reagen  lainnya, schingpa reaksi yang
dibarapkan tidak berlangsusg sempurna.
MNaDH 03% dipakai untuk melarutkan
MaEH, selanjutnya.

Konsentrasi NaOH yang dipakai
untuk menstabilkan NaBH. bervariasi
seperti Temprano ef af " menggunakan
NaOH 1% sedangkan Cabrera ef af
mengeunakan NaCOH 0,1%. Hal m

mungkin  disebabkan oleh  jumlah
NaBH, yang tidak sama serta kondisi
kerja vang tidak tepat sama.
0,16
0,15 1
0,14 -
= 01
= nz
ﬁ 11
0.1 1
PRECRY
0,08 -
pon2 04 06 BE b L2
Konsentrasi patriem bidroksida
{%omlv)
{zambar 8. Pengaruh  konsentrasi

NaOH tethadap absorban Pb K50
8% NaBH, 2% PWID § mel,
kecepatan ali reagen, stwndi dan gas
pembawa masing-masing adalah 0,6, 4.9
mlSmenit dan 1,2 Limenit.

Penentuan Panjang Koil Optimum

Yang dimaksud dengan koil dising adalah
bagian dari sistem alir yang merupakan
tempat terjadinya reaksi pembentukan PbH,
setelah analit dioksidasi terebih dabulu.
Letak koil i tepat sebelum pas-liquid
separator. Pamjang koil akan berpengaruh
terhadap wakm kontak analit  demgan
reagen, schingga perly untuk dioptimas.
Pengujian panjang koil optimum dilakukan
pada 4 variasi, yaitu 25, 50, 73 dan [00 cm.
Pengaruhnya terhadap absorban  diperl-
hatkan pada Gambar 7,
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Gambar 7. Pengaruh penjang koil
terhadap shsorban Pb.  K;S.0; Bt
NaBH, 8%, PO} § mg/L, kecepatan alir
reagen, standar dan gas pembeaws masing-
masing adalah 1.0, 2.5 mL/menit dan 1,2
Limenit,

Panjang koil 50 cm memper-lihatkan
absorpsi paling tinggi. Untuk penjang koil
kurang duri 50 em memperlihatkan absorhan
yang rendah, diperkirakan penyebabmya
adalsh waktu komtsk vang terdalu sinpkat
pada ukuran koil yang pendek sehingga
pembentukan  FbH; belum  sempumns,
Sedanghkan pada koil yang lebih panjang dari
50 em waktu kontak akan lshih lama
schingga NaBH, yang tersisa zkan terus
bereaksi dengan asam yeng ada dan akan
membentuk Hy lebib  banyak. Hal ini
mengakibatkan PbH, yang masuk ke nyala
per satuam waktu berkuramg, Panjang keil 50
amn dipakal untuk kerja selanjutnya Pada
penelitian Temprano e @’ panjang koil
vang digunaksn hanva 7 cm, hal ini
berkaitan dengan jumlsh resgen dan sampel
yang dipakei pada penelitian terscbut hamya
sedikit dengan kecepatan alir masing-masing
0,75 mL/'menit,

Penentuan Kecepatan Alir  Sampel
Optimum

Kecepatan alir sampel yang diuji adalsh
dalam rentang 4,1 7.3  mL‘menit,
Pengaruhnya terhadap absorban Pb depat
dilihat pada Gambar 8.
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Gambar B Peogaruh  kecepatan  alis
sampel terhadap absorban Pb K 5.0
8%, NaBH, 8%, Pb(Il) 5 mg/L, kecepatan
alir reagen dan gas pembawa masing-
masing adalah 1,0 mi/menit dan |2
L/mienit,

Serapan meningkat hingga kecepatan
alir maksimal karena jumlah timbal yang
masuk dem  bereaksi semakin  bamyak
Kecepatan alir 7,3 mlL/min dipilih scbagai
kecepatan optimum dengan pertimbangan
kemampuan peralatan vang ada.

Disamping pengaliran sumpe] secara
koatinu'*'"® dengan kecepatan alir masing-
masing 0,75 dan 3,7 mL/menit juga ada
peoeliti yang menggunakem teknik injeksi
untuk pemasukan sampel. Batae deteksi
dapat ditingkatkan dengan mermperbesar
volume sampel yang diintroduksikan,

Penentuan Kecepatan Alir Reagen
Optimum

Kecepatan alir reagen (K;S:04 dan NaBH,)
adalah sama karena menggunakan saty
pompa peristaltik mubticanel desgen sam
kecepatan. Pengujian keceptan alir reagen
dilakuken dalam remteng 26 - 4.6
ml/menit. Pengaruh keceptan alir reagen
diperlihatkan pada Gambar 9,

BY
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Gambar 9. Pengaruh kecepatan alir
reagen terhadap absorban Pb. K.5:0, 8%,
NaBH, §%, PHIT} § me/L, kecepatan alir
sampel dan gas pembawa masing-masing
adalah 7,3 mL/menit dan 1,2 Limerit.

Absorpsi maksimal pada kecepatan
3,8 mbjmenit dan setelah it menurim.
Kecepatan alir reagen berhubungan dengan
waktu kontak analit dengan resgen untuk
pembentukan hidrida Kecepatan alir  yang
kurang dari  kecepatan optimal  akan
menembah waktu kontak selhingpa pem-
bentuken H; menjadi meningkat dan PbH,
vang masuk ke stomizer per satuan wak
skan menwun. Sedangkan kecepatan alir
vang melebihi kecepatan optimal menga-
kibatkan wakmu konotak analit dengan reagen
semakin  singkat schingga reaksi  tidak
berfdangsung dengan  sempurna.  Maka
kecepatan alir 3,8 mL‘menit dipilih sebagm
keccpatan optimum.

Kecepatan alir reagen 3,8 mL/menit
hampir sama dengan kecepatan alir reagen
optimum pada penclitan Xiu-ping dan Zhe-
mting"® yaitu 3,7 mL/menit.

Penentuan Kecepatan Alir Gas Pembawa
Optmum

Umurinya pencliti menggunakan gas inert
sehagai gas pembawa seperti mgon’
Gas pembawa yang digunaksn dalam
penelitian ini adalah udara yang diambil dieri
oksidan yang ada pada 554 itu sendin. Hal
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ini sesuai dengan peralatan yang tersedia,
bimya menjadi lebih murah dan peralatan
lebih sederbana, Kelemahan pernakaiom
udara ini karena berbapai komponen yoang
terkandung  didalamnya mmgkin  akan
mempengaruhi  pengukuran,  Optimasi
dilakukan pada rentang kecepatan alir 0,2 -
1,4 Limenit Pengaruh kecepatan alir gas
pembawa diperlihatkan pada Gambar [0.
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Gambar 10, Pengeruh kecepatan alir gas
pembawa terhadap absorban Pb. K50,

%, NaBH, 8%, PR(IL) 5 mg/L, kecepatan
alir sampel dap reagen masing-masing
adalak 7.3 dan 3,8 mL/menit

Absorpsi  meningkat sampai kece-
patan gas pembawa 1.0 L'menit dan
menurun  setelah  kecepatam  tersebul
Absorpsi yang rendsh pada keccpatan alir
dibawah 1,0 L'menit diperkirakan kerena
belum semua FPbH; yang terbentuk
didorong oleh gas pembawa ke nyala
Sedangkzn penurunan absorpsi  pada
keceparan  alir  diatas 1.0 L'mesut
disebabkan kercoa pas pembawa akum
mendorong setigp PhH, vang keluar sedikit
demi sedikit dan tidak terkumpul terlebth
dahulu Kecepatan alir gas pembawa 1,0
L/menit dipilih untuk kerja selanjutnya.

Pengaruh Volume Gas dalam GLS

Volume gas ymg ada dalam GLS
dipertahankan konstan demgan  mengu-
sehaken tinggl cairan tetap. Tinggi cairan
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tkan berbanding terbalik dengem volume gas
dalam GLS (Gambar 2). Semakin tinggi
permukasn cairan semakin keci] volume ERS
dalam GLS. Pada Gambar 13 diperlihatkan
pengaruh volume pas terhadap absorban Pb
yang diuji dalam rentang 7,06 = 10,22 mL,

Absorben meningkat dengan semakin
kecilnya volume gas dalsm GLS, namun
volume gas yang lebih kecil lapi tidak
dilakukan pengnjisn karena gelembung-
gelembung vang terbentuk pada reaksi telah
mencapai selmng aliran ke 55A sehingga
dikhawatirkan cairan skan masek kemyala
dan menununken sensitivitas, Volume gas
7,06 ml dipilih sebagai kondisi optimum
unfuk kerja selanjumyn

407
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Gambar 11. Pengaruh tinggi larusan
dalam GLS terhadap shsorhan Pb. K;5.0,
%, NaBH, 8%, Po(IT) 5 mg/L, kecepatin
alir stander, reagen dan gas pembawas
masing-masing 7,3; 3,8 mL/menit dan 1.0
L/roeait,

Dhari parameter-perameter  yang telah
dilakukan pengujian, maka diperaleh kondisi
optimum unmk pengokuran timbal dengan
metoda generasi hidrida- spektroforometer
setepan atom (GH-SSA) seperti dipeparkan
pada Tabel 2.
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Tabel 2. Paramcter-parameter kimis dan
fisika optimum untuk penemtuan Hmbal

dengan metoda GH-S5A
Eggmegr Eg;'!!
NaBH, : 8% (miv)
K280, T B% (mfv)
NaOH ;o 0,3% {mi)
HNGy 1 0,0% (tidak perf

ditambahkan)

Parameter fisika

keccpatan alir gas bakar, 2,7 L'menit

panjang koil © 50 cm
kecepaten alir sampel ¢ 7.3 ml/menit
kecepatan alir reagen  : 3,8 mL/'menit

kecepatan alir gas pembawa - 1,0 L/'menit
volume gas dalam GLS : 7.06 mL

Karakteristk Analits

Batas deteksi, konsentrasi timbal yang
memberikan serapan 3 kali stmdar deviasi
blanko, diperoleh 23 pg/l. Batas deteksi
vang diperoleh dari metods ini lebih baik
dibimdingken  dengan metoda  nebulizas
langsung yaitu 264 pg/l. Pada penelitio
Xiv-ping dan  Zhe-ming"  dengan
menggunakan  hmgky  grafit  sebagai
atomizer diperoleh batas deteksi 242 pg/mL
atau Temprane ar ai'® 2 np/ml denpan
detektor SEA-plasma dan Cabrera af af
yang menggunaksan atomtizer sel kusarsg
vang dipenaskan pada nyala udara-asetilen
diperoleh 10 pg'l untuk mingman dam 1,0
ng/l.  unfuk  bush-bushsn. Perbedaan
sengitivitas ini mungkin saja dischabkan
oleh perbedam detektor atau stomizer, zat
dan schagainya yang digunakan dalam
penelitian,

Standar deviasi relatif (SDR) pada
konsentrasi FWII) 5 mg/L, dengan 5 kali
ulangan (n = 5) diperoleh 0,6%. Ketepatan
ulang metoda  sudsh  cukup bagus
dibandingkan dengan metoda  introduksi
lemgsung (SDR 1,6% untuk PH{II} § mg/L
demgan 5 ulangan). Pada penelitian
Temprano ar g/ diperoleh SDR % 1.3%

£
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unfuk konsentrasi Pb 50 ng/ml. dengan 10
ulangan.  Xiuping dan  Zhe-ming'®
memperoleh SDR 2% untuk Pb 3 ngml
juga dengan 10 ulangan,

Aptikasi Metoda Terhadap Sampel

Metoda  pgenerasi  hidrida  ini
diaplikasikan uwmtuk penentuan timbal dalam
air laut Pantad Padang, diperoleh konsentrast
timbal 0,0834 mg/l, dan untuk sampel air
laut yang dispike dengan stander PW{II) 1
mp/l. diperoleh konsentras 1,1106 mg/l.,
Dedgsn  metoda  aspiresi  langsung,
konsentrasi timbal diperoleh untuk sampel
air laut Pantai Padang adalah 1,3354 mg/L,
sedangkan  untuk sampel yang  dispike
dengan standar Pb{Il) 1 mg/L adalah 2,2976
mg/L. Konsentrasi yang diperoleh cukup
besar namun tidak akurat karena gangguin
maimk vang sangat komplek pada air lae,

Perolehan kembali vang dihitung
dan hasil spike sampel air laut dengan
standar Pb 1 mgl adalah 1033 %.
Rekoveri yang diperoleh dari metoda
GH-55A ini tidak jeuh berbeda dengan
rekoveri yang dipercleh pada metoda
aspirasi langsung vaitu 1044 % untuk
sampel dan periakuan yang sama.

KESIMPULAN

Kondisi optimum yeng diperoleh  wntuk
pembentukan  timbal  hidrids  adalah,
konsentrasi WaBH, 8% dalam NaOH 0.3%,
K250y 8%, kecepatan alir sampel, reagen
dian gs pembawa masing-masing adalah 7,3
mL/menit, 3.8 mL/menit dan 10 Limenit,
panjang koil 50 cm dan volume gas dalam
GLS 7,06 mL.

Dengan  mengaplikasikan  kondisi
optimum  tethadsp  penentisn  tmbal
diperaleh batns deteksi 23 pg/L, sedangkan
padz metoda aspires langsumg  sampel
larutan diperoleh batas deteksi 264 pg/L.
Standar  deviasi relatif pada konsentrasi
timbal § mg/L unok 5 kali nlangen adalah

JS8N - DE53-8048

0.6% dan 1,6% untuk mectoda aspirasi
langsung. Rekoveri yang diperoleh untuk
peneniian konsentrasi tmbal dalam air laut
adalah 103,3 %, sedengken dengan metoda
aspiran  langsung  diperoleh  rekover
104, 4%,

Dan peolchan karakteristik analitis
di stas dapat disimpulksn bshwa metoda
generasi  hidrida dapat meningkarkan
sensitivitas, dan hasil pengulorsn pun
lebih akurat kerena yang masuk ke atomizer
harya PbH, yang terbentuk pads sistem
generasi hidrida, Kerje menjadi lebih cepat
dan sedevhana karena tidak ada perlakuan
khusus terhadap sampel, seperti pemisahan
matnk dan prekonsentras,

Setelsh aplikasi terhadap sampel air
last, maka metoda ini juga bisa digumakan
untuk penentusn timbal dalem sampel air
alam lainmya
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