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ABSTIRACT

Sepaeration of nitate and fodide ions oo chromategraphy as beew investigared on octpdeeyisillic (25
columy modificd with cetvlirmethylaamonivm bromids (CTAB) Variation in compesition of sodwem
ehileside, sodiurn perchlomte and phosphate buffer solutions wers used os sluent for sepasztion of nitrate and

iodide ions. Oplimum condition for scparation of nilrste ond fodide
0,05 B NaCily — 5.0 mb phosphate buffer pH 6.00 21 1.0 mldme af Tlow sale

coitposiiion; 0.3 M NaC? -

and UY deteclion 2l 227 ome [Retention times of nitrabe and iedids ions were op 2,58 and

jans wns ahtained on elueat

116 sninules,

respectively and 1,16 of nesolution, The determination coeffizient {R7) of each ioa messured oo range of O-
13 mp/L. were 0,994 for niteane and 0952 for alzde, Relamve standand devistion (50 of nicace and iodids

i2as in sixth repeatzdly were 284 a0d T4Z %

PEMNDAHULUAN

Parn  ahii  kromaesraf welah mengembangkan
heherapa metods kromatografi fon untuk pemisahan
anien dengan menggunakan berbagai jenzs Lpe (Aes
dizm penukar anfon'. Material penvisun fasa dizm
dapat  diperbaiki dengon melakukan modifikasi
witiak meningkatkan kemampuan peackaran jon,
Fasa dizm penukar anion yang dimodifikasi dengan
amipnik  polisakarida®™'  dapat  mempengarohi
kapasitas fasz diom penukar smian dan retensi dari
anioi.  Fasn  diam  yeng chimodifikasl  denpan
amionivm kuarierner juga dopat digeeakan sebagai
fasa dinny penukor anmion dengan k:ll.'l'*slla: ¥ang
tingel wntuk pernisaban anion anorganik ™
dar  gastin ammoniom
fenilirizetilamentum'?,

ftengen  pemindifikasi
kearcemce seperii;
tetrametitamonium™,  eilrimetilamonium ™' dan
setilpiridinium'™™*® digunaksn sebagzi pelapisan
fasa diam wntuk menisgkatkan kapasitas penukar
anion. Jon setilrimetlameaium (CTA") dipitia
sehngni reapen pelapisan kelom karena merapakan
siaby surfaklan towik yang Dersifal hidrofebisnes
tinggi dari Buis setil-iya dan reagen yang miwdat
lamat dofm air', Sisd akif CTA™ yang bermsian
positif dapal meningkatkan kapasits pemckamn
nnion dan efisienst kelom pada pemisahan anion™ A,
Kebumon  clusi dapar dikontrol  dan cl'.pu:'halkl
dengan memilib jenis fasa perak yang lepal atad
dengan aezieambablkon knmpncn anionik bonipa
giram alaw buffer pada fa::tjn:nk'

Fada penclitian sebelumnya, kalom TShgel OD5-
80T, dan Coprellpak-Cyy yang dilapisi jon CTA

14

far deteetir signal and 0,70 and 1404 %% foo reention time.

kampeais fasa pgerak MalCl dan budfer
fosfut™ serta kolom Capeellpak C-UGED vang
difapis o CTA" dengan fasn gerak natrivm 3-
sulfolsehalal’  telah  dapat  dipuonokan  untuk
poimisabion  anion: Hasil  penslitizn lerechbad
menumjukan babwn kolom fsp serbalik yang difapis
fon CTAT dopat meningkatkan perukar antan untuk
pemisabhon don nisrit dan norel dalans saocpel
lingkunpan™*",

EEngnan

Mitras ditemukon secara alomi sehogad hasil dasi
proses nitrifikasi dalam sikles nitrogen dan bayak
dipunzkan dalam  produk bakan  makenzn  dan
farmiasi. Eadar nilzal yang tinggi dopat menstmalas
pecumbuban ganpgang pado dzermb persimn, ladida
mezrupakan senyawa jodium yang Derfungsi sehag
mikronutrien  penting dalam wibich, Kelebihan
atoupun kekuranpan  konsumsio senyewa todium
dapnt manggangge aksifisns metbelizme hormos
fireid, Penentan ion nitrat danowadida dalom Balan
makanan, sampel bologis dae lmbab lingkungan
telah mespmdi peneliian penting di bidang medis,
Mermasi dae mdusion uote dapai diznalisis ssenca
meztada Kromatagrali jon

Pads penelitian ini, kelom Inemsil ODE-2 0 vang
duimodifikast dengon fon CTAT dari garam amenism
kuartenzer <bpgunakan sehapai fasn diam penokar
mtion. Hal ind dibzrapkan  dapat meningkatsan
selekiitzs dan chisiensi kolom wniek pemisabon ian
nitrat dan jedida dengan variasi komprsisi o fasa
perak pnda daernh deteksi UV, Kondist epfimem
pemisnhion  difentukon  dengen memvarasikan
kansentrasi Tomatan Mall, WaCll don pH buffer
st dalam fise gerak derpan detekoor UY,
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METODOLOGE
Aldar

FPernlotain yang  digunakan  erdicl docd  sistem
pecalatan HFLC Shimodzu mode] SCL-L0AFF yang
dilengkopt dengan pompa LC-10AT ¥R, sewels
taag valume 20 pL Bheadynz 77250 Injector {Colali,
Calidamia, USA)Y, datekilor Shimadzu UV-Yis medel
APDe-14 ANFP, Rolom Inerisil 9052 {250 x 4.6
mm i), [Gasukure, Tokyos, lapank spricge,
rexorcder L-X2R-IP-123 Ghimadzn, seperanpgkat aloc
&',:.'J-:'.f.l'.:!;.u’:q}ﬁ':mn:’h:’r LI'=1604A Shimaslen, |:|Ef miEler
Crziveer lustromen? dan water fod weoensispiratas.

Hrabian

Baban-bohan  yang  dipunakan weedio dan:
Eetilortmetilamanium  Bromida (CTAH), Marium
Perklorar  monobldsar (MNaCI0 HO), Macrium
Klorida (MaCl), beffer fostar (WaH,P0, HO dan
Ma;HPO, ) Maium ladida (Nal) dan Matrawm Mazat
(HaM 0y yang herasal dari B Merck dan akuabides,

Mlodifibasi Kolom 008 denpan CTABR

dedifikasi dilabukan despan cara mengalirkan
lamatan wang mengandung fon CTA™ 0,1 M terschut
melzlui kelom QD3 yang tzlah dipersinpkon dznpan
kecepalan alir 0,0 mL'menit, Pelopisan ion CTAS
dfianpgnp sempumna selelah didzpatkan  absachan
yang stabil, Sisn CTAR yanp tidak derlapisi pada
fasn diom dopat diglusi dengan carm mengalickan
akuadss 0,1 M NaCl

Folom QDS yang dimadifikzst dengon jon OTA"
pada kecepatan alic 0,1 mlimin ini berlujuan agar
interaksl antara fon CTAT terhadap permukaan Fass
diony 005 bedangsung lebih lama sehingea
pelapisoin akon lebib semporon Leas permokzan
faza dizm dan kaosentrasl ion CTAT mempengacubi
jumlsh jon CTAY  vang melapian perodhase fasn
dizm'. Lapisan vang bermusian peaitif el neemiliki
hidzalehstag yang tinggl dengan adsnya gugus setl
(Cs) dan don akilunmaniom sehaga puges
fungsional penekar anion yang kuat”,

HASIL DAN DISKUSL

Fanjang Gelombang Secapan Maksimuim UV lon
Mlteat dan Indida

Hzsil penpukurmn dor lanian ion nitmi dan iodidn
0 mg/l diperoleh spekimme UV pada panjang
gelombang 2259 nmouniuk ien pilcal dan 2273 nm
untuk don dodida dengon nilai seropan maksimum
mmsing-roasingnya . vaie 0031 don L93E
Berdnsackan hasil perbitngon dengan mengrunakan

1558 : (853-5018

- WOL T HOL B JARUARE 1005

hukum Lamben-Beer diperalch nilai absortivitas
rlar (2] usntuk koo nitrat don iedida masing-minsing
sedesor 25001 Limolem) dan 12306 E40malcm),
Perbandingan nilai absortivias emolas dan kedea jan
iersebud dapat dinyatakan babwa on asduda memiliki
nilni aheosbiiviias yang lebib besar dibanding ion
nifrat sehingga lebile sensinl werhadap sislem detekei
vang dipuiakan,

Gensilivitns rbesar duentukan padz panjang
gelembang dimana terady penyerpan maksimum
dari  fanmatan o, Mila absorblivies ol
menunjukion kesensitifan penpubvran dazsi suaw
metoda dan seeam ak langsune nilai werscbut akan
benzbah dengrn berubohnya ponjang gelombang’.
Pumpang - gelombang  hosil pengukuran dengan
spektroskopi UV digunakan  wntuk  pemililas
pajang gelombang pada kondisi pemisahan ion
nitraf can alida,

Pengarub Kansentrosi NaCl derhadap Pemisahan
lan Mitrat dan [odida

Varias kondentrasi MOl MaZ10: 0,03 M dan buffer
feafal 50 mb {pll 6,0) dnlom fasa berpenganzh
techadag pemisalizn oo nitmg (MO} dan jadidz (0]
Pada Gambar | memperlibzikon  pengendh
konsencrasi MaCl 0,103 M werhadap wakte retensi
pernisnlian o sitrar dan joduls,
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{aambar 1, Pengorah keesameast WeCH teihidap wakity
melered won ralral (4} dan tadidz §m). Sleen: MNaCled, 0045
Af = efler fosfer 50 mA Gl & 00— wariesi Nall dealin
Ji mﬁ'{ niteer, M n|g."|'_. Jadeag.

Fada konseizast MaCl D,0-0,4 M tergadi pernisahon
antara fon nifral dan aedida denpan wakio ratepsi
ying cukup berboda dan resolus: (B basar dag 0,5,
Tada kromatograne wntek konsentrasy MacCl 01 B
din 002 M ditemuoken adanya puneak yang oegaif
(di bawnh base fing). Pada konsentras: Mall 03 8
mengnlami peningkaton wakio eotensl ek kedus
ion denpan puncak yang werpisab baik dan resolus
bzsar dari satu. Pemisaban oo nirean dan jodida
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anluk kgnsosiress Madl O 002 dap 04 M oezelus
Surimg sempeme dengan puncak pada kronatagram
yirmg ferpicih kurene bk, Fada konsencrasi Badl
0.5 b oudak tmpak tegjadiovs pemisahan antaia
bedua oo demgan pecbedaan wakio retensi wang
sangat Jecil dan puneak pada kremsziogram ierliha
beedemper. Hal ot mcsunjukan babwea perniszhan
nilcal dan wodida berlangsung Surnng Doik pada
Lonscarrast NaCl vang terlampay besar
Penparuh Konsendrast  NaClly  ferbadap
Pemigsalan lon Mitrat dan Ledida

Variaal konsenrrnsi MoCI0 Mol 3.5 M dan boffer
fosfar 5 cebh! {pH 6,01 dalam fosa gerak bempenparuh
rarlindap pentisabian on nitror dan fedida, Pemizaban
ian mewrar da edida perliadap wakoe retensi dengon
vanasi konsentrasi MaCldy 02007 M dopar
dilihat pada Gambar 2.

Prda kansenims Mol 00, §003.0,07 b teclihar bakwa
waki reiensi dar ion palszl dan ocdela berkurang
dengan meningkainga konsentragi MaCl0y dalany
fasn perak, Pada korsentrasi MaClD, 0,03-006 8
ferjedi pemisahon jon ndczr dan jodida deagoe
resplusi besar dam DA, Pada kKromatogiao:
konsenirasi MaCiCy 0,03 0,04 dan 0008 b rerlila
proses =lusi yang kumeng sempdraa dark don tedida
dengnn puncak melebar, sedanghan pada konsencrasi
M0y D0E M tesjuede permiszlan yang baik zniora
kedun ion puncak wang bdak besdempel Fada
kemsenimst WaCl0y 0,05 M egadi pemisaban vang
btk anlara kedua o dengan pascek yang iidzk
berdemmpal. Pada keasenisas: MaCldy 0,07 M tidak
tepadi pemisaban yang  baik, erlibet dad wakiu
redensl vang sentakin kecil dengan reseluzi 042, Hal
ini borami deigan meningkntnyn konsenatrasi MaC10,
dalam foso perak berpenganch leshadop kekezbim
ciusi dan selekiidilas pemizahan onlaza ion nismt cdin
indida padn kolom OOE vong dilapisi ion CTA",

Wakiu Relerisi [=anith

LR ] (1f oy

Kuonsenlmsi Ko [

[l

Gambar 2. Pengarul kansseieas) BaCIcy wsehacap wakine
reiensi ion nerat (8} dan indidz (w). Efuen: Nalid, 82 0
— figfer fosfr 50 oM il S48 - varizs NeOl0. Analie
SOl a0 mep L foaida,
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EPengparuh pH terhadap Feovisaban lon Mitear dan
Iadida

Fasa garak yang terdici dori variasi pH budfer fosfar
5 mM, MaCl 03 M don MNaClOd 0050 M
bespengarch terhadap selekiifitas pemisalian jon
nitzal dan odida dan kekeatan ionik dori fasa gerak.
Pada Gambar 3 memperlihatkan pengnmuh wvariasi
pH buffer fesfar terhadap wakin relensi pemizahan
o ticrat dan wadicie

Pada warnsi pH buffer fosfor 58 dan 60 diperalel
pemisnban ico nicrnt dan iodidn dengan puncak pada
kromatogram o wong  Empak oipisah dan owake
relensi yang cubup berbeds denpas resolust besar
dori sotu. Pada vanzs pH 62 egadi elusi vang
kurang boik dan puscak wase melsbar dasi don
icdida, Pada kromategron vaoas pHo a4 dan 846
tzriifine balvwa tidok erjadi pemizsaban anar kedue
icn dengan adapya  peowrunan  techadap waki
retensi dan idak ezrdsieksinyn ion nitrar denpan
puncad yung tampak decdempat. Hol ini menunjukan
bakwz pesubaban pH buffer dopos mempengaoli
karakper  lari medin pestukoran anion,
kesatmbangen asam-hasa dan jonisasi dard analit,
Adanya  pesubabon pH buffer  bemoti dapal
mengentrel seiektifiiz: d2n meperbaiki kekuntan
clust fasa pernk serta retanst dan analit™

Kondisi Optimuem Pemisahan lon Nitrac dan
lodida

Faondisi  eatinum  ditesiukan besdesarkan hosil
pemizaban fon mitral don jadidz, Pemisahan vang
paling baik diperoleh pads komposisi fisn gerak
MaCl 0.5 B — Mo, 0,05 K - beffer fosig 50
mid (pH 6,00 donpan kecepatan alir LU mildmin
pada panjang pelombang 227 wm. Kramalogram
kordisi cpsimum penisaliy don niar dapar daliba
il Gambar 4. lon niran dan iodida 1empizah
cdengan baik pada finpker resolust 1,16 dan wakin
relensi A58 menit untuk boo sl dan 3,16 menit
unbuk ien iodida.
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Cisraar 3. Penparmih pH zerfadyn wakio recens ion nicrar
[#) dar indida [w), Efpen: MalF 007 M = Mo, 8,07 A5 -
variast plf bufe fiefae S0mAL dpalic: 18 @il pitead, $0
gl daaida,
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