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INTISARI

FPemiszhan an iodat dan iodida telah dilakuxan pada kalem oktadesilsiisa (ODS) yang dilapisi
setifrimelizmanium bromida (2TAB) dengan memyvariasikan kamposisi NaCl HaZlD, dan bufer foslat
sebagai faza peraknya. Kondisl optimum pemisahan ion icdat dan iodida dperalzh pada wemposisi
fazz gerak; Mall 0,3 M - KaCl04 0.05 M - bufer fasfal 3 mM (oH 6,0} dengan kecepatan alir 1,0
mLimin dan sistern doteks! UV pada panjang gelombang 228 nm. Walktu retensi yana diperoleh untuk
ion iodat dan lcdida berurut-turut 2,33 dan 3,13 menit dengan resolusi 1,78 Kosfisien detarminasi (RY)
dari hasil pengukuran variasi konsentrasi 4 - 25 mg/L masing-masing dipsreleh 0,968 untul ion iodar
dan 0,582 untuk [an odida. Nilai Standar Deviasi relatif (SDR) dengan & ksli pengulangan diperalal
unjuk ion iodsl dan iodida berlurdi-lurut 0,20 dan 1,04 % lerhadzp wakiv reiensidan 000 dan 7,42 94
terhedap sinyel detakiar,

ABSTRACT

Separafion of iodate and iodide tons in ion chromategraphy has baen invasligated on ootadecyisillica
(203] calumn modified with catyltnmethylammenium bromide (CTAB) by varying in compasition of
sodium chlaride, sodium parchiorala and phosphate buffer solutions as glusnt, Optimum condition for
separation of iadate and iodida ions was obtainad on eluent compasition; 0.3 M NaCl - 005 M NaCIO,
-5 mh phosphate bulfer (pH 6.0 21 1.0 mLU'min of dow rate and UV delackan a' 228 nm. Retzniion
tirme of iodata and jadide ions ware on £.32 and 3.13 minutes, respaclvely, an 1.78 of resalution, The
datermination coafisient {R?} of each ions measurad on range of § - 25 mgilL were 0 9585 for ipdate
znd 0.892 fer ladide. Relative standard deviation (RSD) of iodate and ndide ions in sixih repsaiedly
wara 0.20 and 1.04 % for ratention time and §.00 and 7.42 % [or datector signal

PENDAHULAN

Beborapa  meboda  kromatograli  jon  telah
dikarmbangkan alah para ahli kromatografi unfuk
pemiszhan znicn dangan mengaunakan berbagai
i=nis lipe fasa diam penukar anion”™'", Fasa diam
pEnukar Enion yang diricdilikasi dc—ngan anionik
polisakarida®™ "’ dapal mempengaruni kapasitas
fasa ciam penukar anion dan relensi dani anion.,
Fasza cia M yang dimodifikasi dengan amonium
kuararner™ " juga dapst digunakan  unlul

pemiszhan aniorn ancrganis dengan kspasilas

vang gyl sebagai faza diam penukar arcn.
Garam amonium  suarlarner digunakan

schagai reagen pemadifikasi yang  berfungsi

melapisi  fasa  diam  untuk  meningkatkan
kapasiias penukar anicn diantaranya.
:-;e'.i':.ri.':'uetilarnnr.il_:rn”_m, setilpiridinium bt 3
fenilrimeti-amanium'® dan tetrametizmaonium '
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Pelapizan kalom dengan ion setilifimaifamarivm
{CTAT) dinilih  %arena iz merupskan  suatu
surfaktan ianik yang berzifat hidrofobisitas tinggi
dzan gugus saiil-nya dan reagen yang mudsh lant
dalam air®, Sisi aklifva vang bermualan pozilif
dapal meningkatxan kapasitaz dan efizsiens
kolom untuk pemisahan anion®’. Jeniz fasa
gerak  depat dipilin unluk mengontrol dan
memperbaiki kakuatan elusi dengan
manambahkan kompanen anionik barupa garam
atau bufer peda fasa gerak™

Pada penolitizn sebelumnyz,  kaolom
Capcellpak Cae-UGEL yang dilapisl wan CTAT
dengan elu En nairivm 3-zutfoizofalzl® dan kalom
TSKoel OD8-80T, vang dilzpisi on STA dengan
kompasis eluen Msll dan bufer fosfat® falan
dapal digunakan untuk pemisahan arion, Hasil
penelifian erssbul  menunjukken babwa
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palapisan cdengan ion CTA' dapat maningkatkan
kzpazilaz [aza diam penukar gnion

iedal dan cdida merupakan z2nyawa
icdium dan berfungsl zsbagal mikronolisn
nenting dalam ook, Perenluan on odat dan
iodida dalam bahan biglogis, makanan dan
zampel ingkungan tslah menjaci penzlitian vang
oenling di bideng medis, farmasi dan industr
urluk  depal  dianalisiz  secara meloda
kromalograli ion

Fada mzkalah imi, kalorn Inedsil Q0D5-7
yang dilzpisi CTAS digunzkan sshagai fasa dizm
pendkar z2mon unfuk oemisahan ion iodab dan
iodida cengan varasi komposisi eluen pada
daarah  deleksi LW, Modifikasi kolom QD5
dengzn suatu palapis ionik CTA' diharapkan
dapat maningkatkan selskiifitzs dan efssiensi
kalorn sehagsi fasa dism penukar @nion. Kondisi
cplimurm pamisshan ditenfukan dengan
MEMvarizsisan zonsentrasi eluen yang terdiri darsi
lzrutzn Wall dan NeClly dan pH bufer fosfar
radz dasrah deteksi UW.

METODROLOGI PENELITIAN

Alat

Peralzian yang digunakan ferdin dari zistem
peralatan HPLC Shimadzu modal SCL-10AVFE
vaig dilfengkapi dengan pempa LC-10 AT VP,
zample loop voluma £0 ul Rh=odyne 7720
Injector  [(Cotati, Califomia, USA&), detekior
Shimzdzy VYIS modsl SPO-10 AV VE, kalom
inertsil O03-2 (250 x 4.8 mm id), {Gesukure,
Takya, Japan); syringe, rekorder U-228-IP-123
Shimadzu, seperangkst alat Spectrophotameter
LIV-1304 Shimadezy, pH meter Danver Insliumeni
can water jgl vakum [ aspirzlar,

Bahan

Baharn - bahan ysng digunskan terdiri dari
selitnmeatifamoariurn Bromida (CTAB), Malium
Farkiarat  monchidrat: (MaClD. H.D),  Matrium
Klorida [Mally, bufer fosfat (MaHPOy H.O dan
MaHPO,], Matium lodida (Mal) yang berasal dari
E Merck, Mairium lcdat (NalDs) beragal dari
Wako Pure Chemical dar akuabides.

Meodifikasi Kolom QDE dengan CTAB

Laruizn sfandar CTAB & mM  dibuat  dari
penganceran lzruian induk CTABR 01 M dzngan
akuabiwies, Kalom 203 vang telzh dipersizpkan
dimodifikasi dengsn mengalirtkan larutan  ion
CTAT pada kolom, dengan kecepatan alr 0,1
by menit. Pelapisan ion CTA" danggzp
sempurmz  selelah didzpaikan absarban yany
stabil Zelalah itu, kolom dizlusi dengan akuades
den 0.1 M MaCl unluk mangeluarkan siza CTAB
yang lidak terapisi pada fasa diam.

IS5M - 0853-2014

HASIL DAMN DISKUSI

Fanjang Geloembang Serapan Maksimum UV
lan lodat dan lodida

Haszil pengukuran dari larutzn ian jfadat dan iodida
20 mg'L diperoleh spektrum UV pada panjang
gelombang 228 nm univk ion iodat dan 227 nm
untuk jon iedida dengan nilai serapan maksimum
masing-masingnys  yaitu 0121 dan 1928
Bercasarkzn hasi!  perhitungan  dengan
menggunaken hukum Lambert - Beer diperolsh
nilei absorpivitzs  malar  {g) sehesar 1068
Li{meolem)  untuk  jon fodat  dan 123063
Limelem} unluk jon icdida. Inl manuenjukkan
bakwa lon ladidz memiliki nilai absorptivitas yang
pesar sahingga |ebih senzsitif dibanding ran fadat
terhadap sistem detekst vang digunakan,

Milai absorblivilas maar menunjukkan
kesensitifan pengukuan dan suatn melods dan
gacare fzk langsung nilai tersebut 3ksn berubgh
dengan  Derubahnya panjang  gelembang.
Sensitivitas terbesar diienfukan pada panjang
gelombang  dimana  deradinga  penyerapan
mzksimum dar: larutan ion” Fanjang gelombang
dari hasil pengukuran spaktroskop UV akan
digunakan unlux pemilihan paniang gelombang
pada kondis pemizahan ion izdat dan iodica.

Modifikasi Kolom 0DS dengan CTAE
Modifikasi  kalam QDS dilakukan  untuk
meningkatkan kapasitas kolom sebacal penukar
anion sehingga sfisiensi pemisahan anion jugs
dapal meningsatxan. Keolom yang  {elzh
dimadifikasi dapat digunakan uniuk pemissh
arion satelzh dikondizikan dergan aluen pada
zepcepaian 2lir 1.0 mLireni

Medifikast kalom OO0S dangsn ion CTA
pada kacapatan alir 0,1 mbU/ min berujuan agar
inferaksi amiara permukazn fzsz diam dari QDS
dengan reagsn pemodifikazi CTAB herangsung
lebin lamz sehinggs pelapizan  akan  Ishih
sarmpurna, Jumizh ien CTA™ yang melzpisi
tersabut fergantung lugs permukaan QDS dan
konsentrasi jon CTA' '°. Lapisan psnyerap ini
memilixi hidrofodisitas yano tinggi dari gugus setil
(Cie) dan fon alkilammanium  s=bagai gugus
fungsicnal penukar anion yang kuat'.

FPengaruh  Konsentrasi  MaCl
Femisahan lon lodat dan ladida
Eluen yang lerdiri dar vanasl kansentrasi Madl
MaClo, 0,05 M dan bufer fosfat 5 mM (pH 6.0
baerpengaruh terhadap pemisahan ion iodat (10,7
dan iodida (I'). Pada Gambar 1, dapat dilihat
pangaruh wvarizsi konsentrasi 8z00 01 - 0.5 M
dalam eluen tsrhadap waktu retensi pamisahan
ien adat dan adids

Pada kansertrasi MaCl 01 - 04 M
diperoleh pemisahan on iodat dan iodida dengan
resolusi cukup baik By = 1,00 dan puncak pada

terhadap
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kiomatagram  yang  tidak berdompel  Fada
komsentrasi NacCl 0.1 M dan 0,2 M diarmukan
adanyz puncak yang negatifl (dibawah base lins)
Wakiu retensi terihal mengalami paningkatan
uniuk keduz fon pada kensenliasi Nall 0,3 M
dangan  puncak  yang terpisgh bk Pads
konsznirasi MaCl 04 M terihal bahws iodida
terelusi kurang sermpurna dengan puncak yang
melebar {faiing). Pada konsenfrasi MaCl 0,59 M
terjadi pada wakiu retznsi yang semakin kacil
untuk  kedua jon dan puncak vang lerlihat
oerdempel (overdapping) dengan resolusi 0,73
Hal ini menunjukkan bahwa pada konzanirasi
Halll yang terlempau besar kurang baik untuk
pemizzhan iodat dam iodida.
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Gambar 1. Pangaruh konsenlrasi MaCl terhadap
wakiu retensi ion iodal dan iodida, Eleen; Na 0,
305 M = bufor fasfal 5 mbd (pk 6,0 - vadasi Nad!
Analit 1. 20 moi Jodat, 2 10 mgdl jodida

Pengaruh  Konsentrasi  WaCld, terhadap
Femisahan lon lodat dan ledida
Efuern vang terdirl dan  varizsi  konssnoirasi

RaCld,, WNaCl 0,3 M dan bufer fosfat & mi (pH
6,0) mamberixan pengaruh terhadap daya elusi
dan pemisaban ion iodat dan indida. Pads
Gambar 2. terihal behws varizsi konsentrasi
MNaClD, 0,03 - 007 M dapst mamisshksn ion
iodat dan iodida dengan wakiu retensi yang
Berbada.

~ Pada konssnirasi NaCIQ, 0,03 - 0,06 M
terjaci panurunzn tzrhedap waklu retensi uniuk
ion iodat dan iodida dengan puncak pada
kromatogram yang bdak berdempel Ry = 1,3)
Wakiu retensi pada WaCiO, 0,05 M meangalami
sedikin peningkatan uniuk on odal Pada MaCIo,
2,03, 0,04 dan 0,06 M dari kromazlagram tarlihat
proses  elusi yang kureng sempurna. Pada
WallTy Q.07 M owaklu relans semakin kecil dan
nuncak iodida yang dikasilzan lampak melebar
1Rz = 0,50].
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Gambar 2. Pengaruh  konsentrast  Walio,

terhadap wakiu retensi fon iodal dan jodids.
Sluen: Nali 0.3 M - bufar fasfat 5 mM (pH 6,0) -
vanasi NeCloy ;| Analit 1. 20 gl iodal 2. {0
mg L Jodida

Berdasarkan hasil porhitu ngan, nilzi rezalugi vang
diperoleh semakin kecii dengan meningkalaya
konsenlrasi Malld, Hal ini mengindikaszikan
bahwa NzCIDy mempunyal kakuaizn elusi yang
besar dan selekhif uniuk pemisahan 105 dan |
dzngan manggunzkan xolom ODS yang dilapisi
ion CTAS

Fengaruh pH terhadap Pemisahan fon lodat
dan lodida

Femigahan lon iocdat dan jodida dengzn slusn
vang terdm car MaCl 03 K, NaClos 0,05 M dan
variasi pH bufer fosfat capat dilihat pada Gambar
3. Pada varizsi pH 58, 6,0, 6,2: 54 dan 6.8
berpengaruh cukup besar terhadap seleksifitas
pemisahan dan kekuatan ionik ion-ian darni eluen
terhadap analil.

Pada pH 58 60 dan 62 dapal
mamisghkan ion iadzt dan iodidze dengan waklu
retensi yang berbeda dan puncak yang dihasilkan
pads kromatogram tarpisah (Rg > 1,0), Pada pH
a2 werjzdi kenaikan terhadap wakiv ratensi untuk
keduz ion dengan puncak adida yang melebar
[taifing] Fada pH 64 waktu retensi yvang
dingsilkan samakin menurun untuk kedua ion (Rs
= 0,73). Pada pH 66 fidak terjadi pemisahan
antarz iodat dan iodida, dimanz on iodat tidak
ierdetsksi dam wakio retensi unluk 1an iodids
MENUrln

Bufzr fosfat berasal dan asam paoliprotik
vang terdapal dalam beniuk HoPD, dan HPO,®
gengan tingkal discsizsi yang berbeda  Hal ini
berpengarun terhadap retensi dari  spesiss-
spesies vang terlibal dan kexuatan alusi dari
gluzn, Perubzhan pH Lufer akan mempengaruhi
kazraklar  dari  media  periukaran anion,
kesetimbangan zsem-basz den ionisas darn
sampel sehingga berguna uwnluk  mengontrol
5E!E!~Zti§1?~§5 dan memperbaik kekuatan elusi das
BEUan.
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Gambar 3. Pengaruh pH ferhadap wakiu

retension iodat dan iodida. Eluer; N2Q 03 M-
Malily 0,05 M - varlagl pH bufor fosfal 5 mld;
Anaiit; 1. 20 mg/L iadal, 2. 10 mg/L indida

Kondisl Optimum Pemisahan lan lodat dan
lodida

Fendisi optimuem pemiszhan ion iodat dzn dida
diperoleh pada komposisi sluen Mall 03 M -
MNaZld, 905 M - bufer fosfai & mbd (pH G.0O)
dengan kecepatan alir 1,0 m/min pada panjzng
celombang 228 nm.  Pzda Gambar 4,
memperihaikan kromatzgram Kondisi oplimum
dengan wakty retensi 2,33 menit untuk ion iodat
dan 313 menit untek jon jodida dan fingkat
resoclosi 1,78, Resclusi ditantukan berdasarken
penguxuran lebar puncak dan waxtu retensi dari
masing-masing analit. Pemisahan antgra duz
komponen untuk fujuan analisis kuantitatic teradi
dengan bzik apabila memiliki tingkat resolusi, Bs

= 1,5 *° Ini menyatakan bshwa ion icdat dan
cdida  larelusi dan terpisah baik dangan

rompozist eluen tersebut,

0,030 /107

Walihz Fefens (hlanit)

Gambar 4. Kromatogram pemisaban ion icdat
dan iodida pada kondis! optimum. Kolom: inatsi
QOHS-2 (250 x 4.6 mm id) yang diapisi CTAE:
Eluan: Nall 0.3 - MNaCiD; 505 M - bufar foslat
S mhd {pH §,0); Sistem deteks UWASS A 228 nmn
Analt: 1. 20 mgl iodat 2. 10 medl lagida

IS5HM - 0853-B016

Pemilihan jeniz fazz dizm, komposisi
fasa gerak, komponan dalam analit seria sistem
delsksi dzpat mempengaruhi selskliftas dan
ratenst pemiszhan anzlit'. Kekuatzn intersksi
entarz kompanen dalam fasa gerak dan fzse
diem berpengarch terhadsp relensi analit'”,
Berdasarkan urutan afinitas untek anion®, ion
iodida  memiliki  afimlas  yang lebth  basar
dibandingkan ion iodal sehingga ian odids akan
kuat lertaben pada kelam. Hal il menyebabkan
o dida lebih lama terelust dengan wakiu
retensi yvang labih besar dibanding lon icdat.

KESIMPULAN

Berdasarkan hesil pemisahan izn indat dan
izdida dengan menggunakan varias komposis
fasa gerak secara kromalograd o ion dapat
dizimpulkan bahwa Eolom ODES vang  i=lah
modifikasi dengan ion CTA" dapat digunakan
untuk pemisanan ion icdat dan on iadida. Kendisi
optirmum - pemisahan ion iodat dan icdida secars
wromatograi ion diperoleh dengan komposis
2lusn NaCl 03 M - Mali0y 005 M - bufar iosiat
7 mhk {pH &.0) dengan kecazpatan alir 1,9 mLimin
pads penjgng gelombeng 228 nm, Femiszharn
icn jadat dan iodide pada keondisi oplimum
diperoleh singkat resolusi sebesar 1,75, Kelelilian
maioda kromatografi ion cukup baik dengan nilzi
standar deviasi relatf unluk ion iodat dan izdida
barturut-lurut 0,00 dan 7,42 % terhadap sinyal
datekior dan 9,20 dan 1,04 Sq terbadap wakiu
retens
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