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PENENTUAN SIANIDA SECARA SPEKTROTOTOMETRI SERAPAN ATOM
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INTISARI

Sianida merupakan senyawa racun yang ssngar kust karena dapar berikaran kuat dengan bes:
pada nemoglebin.  Pengikatan siamida tersebiat mengakibatkan Dilangoya fungsi darsh
membaws cksipen.  Penentvan stanida pada konsentrasi renut biasanya dilakuekan secara
spekiroforomeiri, berdasarkan pembentukan sanogen klonda denpan kloramin-T  ditkus
pembentikan warna dengan piridin den dan asam barbaturat, arae dengan elekiroda selekif ion
signida.  Pementuan sizmida secara spektrololometi serapen atom berdasarkan pada reaks
pembentukan kompleks tetrasianakupras{l} antara ion sianide dengan padatan tembaga sulfida.
Regkst dilakukan dengim melewsatkan larutan sianida kedalan kolom yang berisi tembaga
sullida padas, dan lasutan yang keluar kelom akan mengandung kompleks, Tembaga yang
berada dalarn larutan kompleks dickur dengan spekirolotometer serapan awom. Absciban yang
dihasiikan ekan sebanding dengan kandungan siamida dalam sampel.  Pada maksalsh ini
dibicargkan berbagai desain kolom tembaga sulfida Karskieristik analits dari berbagai desmin
kolom serta aplikasi metoda untuk penemtvan sisnida dalan sampel alem juga skan
ditncarakan,

ARSTRACT

Cwanide 15 8 vary poisonous compound sinee ils strong bond to iron in hemoglolin, results in
baasing the ahility of blaod in carrving oxygen in the body, Delermination of cyanide at low
concentration normally ts camied out by spectophatometric method based on color formation
cyanagen chioride by chloramin T followed by pyriding and barbiteric acid, or by ian
selective electode, Determination of cyanude by indirect awanic absorption spectro-
photometric methad is based the fonmation of tetracyanocuprat(l} complex berween evanide
ion and solid copper sulfide. Reaction was performed by passing cyanide solution throush o
column packed with salid copper sulfide. Copper complex in the effluent was then measured
by alommic shsorption spectrophotometer,  The abzorbance messwred s equivalent with
cyinide content in the sample. This paper discussed variety of copper sulfide column desizn.
Analytical fHgure of merits of column designs and application of the methed for the
detetmination of cyanide in natral sample are alse discussed.

PENDAHLULUAN

Sianida merupakan semyawa beracun kuat yang
dapat menyehabkan kematan baik pada manusia
ataupun hewan termasuk hewan air. Kega daya
racun siantda ind menverupal dava tacun karhon
mancksida dimena siamda iso-elekiron dengan
karbon menoksida,  Keracunan sianida timbul
karena reakst yang nidak dapat balik dengan besi
dalam  hemoglebim  yang  mengakibatkan
hilangova kesanp-gopan darah dalam membawa
aksigen.

Meloda  penentuan  sianida  peda
umumnya didahulni heherapa ahap proses
unfuk  memisahkan senvawa penggangzan
serta melibatkan  pemakasian hahan-bahan
vang mahal den bersifat karsinogen'”
Metoda Klasik volemeti dilakukan her-
dasarkan  resksi  sianida  denpen  perak
mitrat.  Tik akhir sulit dideteks: dengan
tepat  karema  perak sianida  selalu
menpendap dalam  bentuk kasar, namun
pemakatan indikator wama dan senvawa
W berfungsi inemperlambat
pengendapan dapat  sedibic membantu.
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Meskipun demifaan ion-ion halida den sulfida
wvang  seming  terdopat  dalam sampel  alam
merpakan  penggangsu  yang  sangat  senus
terhadap metoda ini.

Epstein’  mengembanpkan  metoda
pencntian slasteda secara kelovimeten
berdasarkan  pengubshan  sianida  menjad
signogen Klorda dengan kloramin T, Siznogen
klorida selanjutmya direaksikan dengan piridin-
pirgzelon mengheslkan produk bewarna bin
Metoda  ini depat menettkan  sianida  pada
konsenmrasi 0.2 sampai 1.2 me/L. Guitbault dan
Kramer' melskukan penentuan sianida secara
spck  trofotometnn berdasarkan pembentulkan
warma Jdan redubkst sisnohidrin dan oo dindteil
henzena oleh sianida yvang menyerap maksimum
pada 560 nm.  Metoda i dapat menetukan
kensentrasi sienids sampat 1,3 pe'l. Wei ef ol
mengembangkan metods spektre folomets tidak
langsung untuk pencatan signide berdesarkan
perurunan intensitas warna kompleks lembapa-
cadion 2B - Triton X-100 aleh sianida
Fompleks im memberikan serapan maksimum
pada 535 nm.  Rentangan konsentrasi siamda
vang ditentekan oleh metoda ini adalah 0 — 0.4
mgLl. Unmk penentuan sisnida delam sampel
alam dengen metoda diatas diperlukan teknik
pemisahan sianida danm senyawa penpgangiu
vane biasanyva dilakukan denpan cara destilasi
HCN dan sumpel vang diasamban.

Metoda  fimam spekiro Fotometr
dipumakan  berdasarkan  reskst antara kaolaid
perdk wang tclah distabilkan dengan gelatin
dengan  siamda, Hasil resksi memupakan
kompleks perak stanida vang fidak bewama
sedanganken koload perak bewarna  kuning
Berburangnya  intensitas wamga  koloid perak
selama titrast diamati secara spekiro fotometri”.

Penentuan  siamda secara injskst  ali
dengan defeksi spekuofotometer tdak langsung
dilakukan oleh Haj-Hussein ef o Metoda ini
dilakukan  dengan menginjeksikan  lavutan
stanida dan  dilewatkan melalui kolom  yang
bensi  padetan  tembagz  solfida. Sianida
membentuk kompleks dengan tembaga meawrut
reaks,

2CUS+ 10 CN— 2 CulCNLY + 2 8% (O8]

Rompleks  temasiano kuprat(l)  wang  keluar
kalom  dialitkan ke spekwolotameter serapan
atom nyala wnluk dideteksi tembaganya. Suyam
dan Jameron’  telah  melakuksn medifikass
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metoda mm denpan menginjeksikan lansian
stamida kedalam kolom  berisi sembaga
sulfida  secara  manual, Hasilova
ditampung dengan vial vang  selanjumya
tembaea yang teckompleks diukur dengan
spek- trofolometer serapan aom.  Sebagm
kolom digunakan bekas Carridps untuk
eharraks) fhsa padat keluaran Millipore,
Water Associates. s Cermdze bekas
dikeluarkan  dengan  melabangi  dinding
plasttk, kemudian diisthan CuS padar, dan
ditutup  kembali  denpan  bantuan  lem
Alteco.  Korema hesarnyva kolom (diameter
= 1 em) hasil yang didepatken kerang baik
dimana  banyak analit vang  tertinggal
dafam kolom

Pada peneltion  im dilakukan
desain  kelem  bensi tembapa  sulfids
dengan pipa plunk beediameter kecil dan
pamjang vang bervarcast,  Karakierdsik
analink dari masing-masing kolem akan
didiskusibun dalam makalah inl.

METODA PENELITIAN

Peralatan

Kalom distapkan dari pipa {selang) plastilk
dengan diameter 1,5, 2,1 dan 2,5 mun
dengan panjang 2, 4 dan 6 cm. Potongan
pipe tersebut dilapisi dengan pipa vanp
lelbih besar dengan panjang vang sama
Kemudian dilapisi kKembali dengan ukuran
vang lebih panjang pads wjung dan pangkal
kolom  unmk  meletekkan glass  wool
sebagal sarimpan penahan partikel CuS.
Setiap  pelapisan  dirckat  dengan  lem
Alteco. Ujung kolom dilapisi Jagi dengan
polapis yang lebih pendek.  Glass woad
dipadatkin  pada  bagian pelapis vang
berlebih lalu dijepit dengan ujunz kolam
wvang elall dipales fem Alteco.  Padatan
Cul dimasukkan melalui pangkal kolem
dan  dipadatkan dengan kemukan-kemkan
keal.  Pasang kembali plass woeod don
dijepit pula dengan pipa vang telah dipoles
Alteco, Kepala  ini  nang  dapa
dismobungkan dengan  wjung  Springe
plastik ukuran 50 mL. Susenan lengkap
dari kolom tersebut diperlihatken dalam
Gambar 1, Sebelum  pemekaizn untuk
sumpel, kolem dikendisiken dengan meng-
injeksikan larutan KOH pH 11 sumps:
keluarannys  bebas  dari jon  tembags
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{dinkur dengan spelkrofotomerer serapan atom.
mgnghasilkan shsorban mendekan naly,

Gambar 1. Susunan kolom tembaga sulfida

Larutun sianida pada pH 11 dalam KOH
dilewatkan kedalam kolom dengan menvedot
schamvak 50 ml dengan syminge, sambunghkan
syringe dengan kepala kolom, lalu diberikan
tekanan konstan dan kelusan kolem ditampung
dengen homal kectl sepend diperlibatkan dalam
Gambar 2, Selanjutiyva lamutan keluar kel
divkur dengan spektzolotometer serapan alom,
Untuk mempelajan kinerja  setiap kolom,
dilakukan pemukaian standar signida muesing-
masing pada konsentrasi 2,4, 68 dan 10 my/L,

spekirafotometer scrapan atom (854
yang digunakan adalah  Alpha  Model 4
(ChemTech Analytieal Lid, Kempston, Ingans)
Peralatan diset pada panjeng gelombang 324.7
wn dan lehar celah 0050 mm (pada skala 23
dengan  mengpunakan kunpu kateda Cu o pada
kuat arus 3 mA.  MNyala asetilen-udzra edigmr
dengan Jaju ulivan udara 12 Limin (skala ) pada
tekanan 36 pstodan laju alian aseslen 2 Limin
{skala 2} pada tekanan 7.5 psi. Pembacaan daa
absorban dilakukan secars manual
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Gamnbar 2, Cara penginjaksizn laruan siarida
ke kolom tembaea solfids

Babun Limis

Tembaga sulfida dibnat dengas
mengalirian  @as S kedalam  Januian
Cusy;  sampai egadi pengendapan
scipurme.  Endapan selanjutnya sisaring
dan dicuci. Kemudian dibizkan kening <
wdiera. Selunjutmve digiling Kembali.
Lorntan  standar  anduk  sianida
dibuat denpgan melarutkan 25 g KON
dengan KOH pH || sampar 1,000 L
Konscntras: tepat dosi sianids didapatkan
dengan standardisasi secara volumelr
demgan AgNOh.  Lamutzan standar kerja
selanjoinyg  dibuat dengan penpencorn
larutan standar induk dengan KOH pH 11,
Aplikasi metoda  dilekukan
werhadap penentuan sianidz dalarm limbah
cucian singkong pede perusshaan sanjai.
sampel  wang  diambil 4 fapangan
ditarnbahkan ¥OH 0.1 M sampa: pH 11,
selanjumnya dibawa ke labomatornum,

HASIL DAN DISKDST

Beswram  pnalink yanp dipenakan uneek
mengevaluasi  penampilan kofom  adalah
nilat aradien (B} dan koefisien detenmingsi
(1) dari persamaan represi antars absorban
dengan  konsenrasi - sianida. pilai [
menunjukkan  kesensinfon  yanp  sctarg
dengan nilai  absorban vang  dihesilkan
untuk konsentrast 1.0 me/l.,  Sedangkon
atlal T menunjukkan  kelinewran  antara
absorban dengan  kKonsentrasi yang nla
Weadnya  adalah 1,000, Hasiinva
dicantumkan dalam Tabel {1,

i ; i P

Tabel L. ™ala B danor® dori persmmazan

regresi ontara absorban dan konsentres:
vang diperaleh dan kolom yvang dievaluasi,

Diare Fanjaing kalom (em}

Lt 2 4 i
kalem | & | ¥ | B +¥ | B ] @
(i) |

1,5 o |loolon |09 on] oa

2.1 = T2 54 5] 53 33

2.5 00 |09 [ 00 | 06 | 0,0 | 0.4

46 BE 13 32 | 07 | 80
00 [ 0% | 00 o8| oo | oo
69 | o1 | 19| 7 | o2 | s&

E)
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TAN OREI-EDIE

Dan Tabel § terlibar batwa kesensitifin
(milai B} fertinggl peda kolom pendek denpan
diameter besar,  Nilai ¢ jugs memberikan
kecendningan vang sema,  Fakior wiwma vang
berperan disini kelancersn zrus larutan melalu
kalom CuS  dengen  pamikel halu: akan
memadal didalam kolom menjadikan ruang yang
akan dilewati lamtan semakin sempi, hinggs
zemungkinan lerutan hanya akan lewar melalu
dinding kelom  menyebabkan  kontak  antara
sianida dengan CuS berkurang,  Ini akan lerasa
pengaruhnys pada kolom dengan diameter kecil
dan panjange.

Pengarub ukurzn pamikel CuS dipelajan
dengen menggunaken kalom ukuran diameter
2,5 mm panjang 2 ¢, kelom veng memberikan
penampilan yang terbaik deru uwkuran vang
dipelajari,  Hasil nilai B dan o diperiihatkan
pada Tabel 2.

Tabel 2. Nilai B dan 1* dan persamann regresi
antara abzorban dan Kensentrast sisnida melalui
kol dengan variasi ukwan partikel Cus

Ulkuran B r
pariikel '
[mm}
018 -025 [ 0,049 0,961
0,25-030 | 0,053 0,906
0,30 —0,42 046 0,98

Dari Tabel 2 terlihat behwa nilsi B dan
r terbaik dihesilkan oleh kelam berisi CuS
deapan ukursn partikel 0,25 — 0,30 mm, Hal ing
Jugs  ditentuken  oleh konlek  antzrz sianida
dalam larutan dengan CuS, Panikel wang kel
iebith rapat hingga larstan akan bamvak lewar
metale: dinding  kolom, sedangakan partikel
vang lebih besar akan menghasilkan rongga
vang besar pula vang mengurangi konak antarz
siamida demgan CuS,  Ukuwran parrike] 0,25 —
030 mm  memberikan  penampilan  terbaik
Contol kurva kalibrasi standzr sianida pada
Rondisi tersebut terlihat pads Gambar 3.

Krasrzirel Slacdds rag'l]

ambar 3. Kurva kabibras standar sianida

Aplikasi terhadap sampel limbah

didepatkan  kandungan siamida  rata-rata
063 me/l denpan standar deviast relatit

137

%o untuk 10 kali ulangan. Pemdehan

kembali dipelajari dengan menambehkan

standar sipmda  kedalam  sampel.

Milat

perolchan kembalt yanp didapar adalab
101,53 2.
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