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ABSTRACT

An sutomated contimuous mamtoring method for total phosphorus
content  in waste water using microflow  technique hag  been
developed The methed based on abserpiion of molyvbdenum hlue
pnd  detected with  spectrophofometric  detection. The sample,
exidizing reagent and colouring reagent are continuously pumped o
the flow rates of 200, 100 and 100  L/min, respectively, The
decomposed solution is mixed with the colouring reagent 1o perform
melvbdenum blue comples and then inreodieced inte the Tow cell
and detected al BB nm. The methied was successiully applied 1o the
completely continuous momitoring of wiat phosphoros mowaste water
from chemical labaratories,
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PENDAHULUAN

Kimia analiik dan kimia {inghunpan memepang perinan penling
dalam proses kontrol dan perlindungan hingkungan dari sepale jenis
tahan pencemar, Lintuk menentukan tingkal pencemaran suatu bahan




kimiue maka dibutubkan metoda snolisy yveng sensitif, selekul, cepa
dan ekonomis yang dapal digunaken untuk menentokan kansenras:
bahan pencemar dafam jumlah runut. Untuk itw ada' 5 metoda sang
dapat dipunakan (Valcarcel dan Luque de Castro, 1987 Kujirka dan
Honsen, [988}, vaity dengan cara Konvensional, semi antomatis dan
ful astomatis,

Metodn suwtomabs  dengan meoggunakan batch anelvser
mempunivar beberopa kelemahon. dimong secors mekamk erlalu
banyek peralatan yvang digunakan. Sebaliknya dengan teknik analiza
sunmtikan abiran (flow injection analysis) peralaten yang digunekan
lebih simpel dan jumlah pereaksi dan famstan contoh juga kecil
Tetapi cara anabiza dengan metoda suntikan aliran ini fidak dapac
digonzkan untuk memonitor kandungan bahan pencemar sepern
phosphior, nitrepen, kebutuhan oksigen kimia ataupun [ogzm-logam
berbaboya secara lerus imenerss dengan sistime on-ling

Beberapy  peneliti  telah melaporkan  penzlition untuk
menentukan kendungan phosphor didsalsm contoh biologi {Stewan
dan Rujizka. 1976, Hansen dan Rujizka 1970] , ar laut (Korenaga
dan Ceada, 19840, e sungai Chonson den Pemy, 7982 maupun air
Inmbalby (Muetemien don Oshima, 1987 dengan mengzunakan whnik
ppshise suntikan abean dan spektrofolomelr sebazer  sisium
pendeteksinva,  Pada  penelitian  lersebut penpukuran serapan
didasarkan atas warna biru dan kompleks phosphomalibdate dan
wama kuning dan  venadomolibdate. Meskipun mewds  asem
vanadomolibdophosphat lebil statal dan pada phopbomobibdeinem
bir, letaps vanedomolibdophosphat memberikan kesessitiian  vang
rendih {Basson dan kawen-kawan, 1981 Basson. [982].

Pdpnei dan kawan-kewan (1988; [9EG: 900, GO0, [902
dan 1997} elah mengembangkan sistim on=line untuk memaoniar
kandingan merkuri dan besi total dalam air limbah Pada armikel im
akan diterangzkan sistim on-fine vang  dapat digunakan  untuk
memonitor kandungan total phosphor didalam air limbah secara terus
ITHENETIS.




PERCOBAAN

Bzhan Kimia vang diponakan

Semua bahan kimia vang digunakan pada penelitian ini berada dalam
tnghkat  analinkal  prade. Adenosine-5-monophosphar  (AME),
adenosine-5"-diphosphar {ADP), adenosine-5 -riphospha: (ATPL
amonium  mohbdal, asam  sskorbal dan lamitan standar  silika
diperolel dari Wako Pure Chemical Industries (Osaka, Jepang),
Kalium dihidrogenphosphat, kahiem peroksedisulfat dan asam sulfa
diperoteh dari E.Merck (Darmstadr, Jerman).

Peralatan ¥ang dizumuakan

Skemauk diagram dan sistim perafatan vang  digunakan uniok
penentuan phosphor secara on-line ini diperfibutkan pads Gambar |
Sedangkan spesifikasi dan kendisl operasinya diperlibatkan pada
Tabel 1,
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Gambar |, Skematik disgram sisum an-line: wntuk  memannaor
tandungan total fosfor. 5 = larutan contoh! R = reagen penpoksidasi;
R: = reagen pewama; Py = F» = pompa pristaltik; A = penangas
aluminium; D = detektor; E = sel aliran; F = rekorder dan G =
frmbah,




Tahel 1. Parameter dan spesifikasi vang dipunakan

Parameter / Spesitikas)
kamponen
Kecepatan alic, S 21 pLfmin
Kecepatan alir, R, 100 gl fmin
Kecepatan alir, K- 100 pL/min
= Sampet
R Ealium peroksodisulfat
R Campuran amoniem molibdar 2%, aszm

askorbar 00,36 % dan asam sulfat 1,5 M
Aluminium blok batch, Evela, EMG-1,

Py dan P, Jepang

Jaseo madel UV-VIS 870 infeligent
Detekior spekirofotometer

HEO n

Panjang pelombang
Rekorde Yukogawa Elekronik Work, Lid, YEW,

tipz 3036 pen rekorder

Cara kerja

Pertama larutan conteh dicampor dengan laruten pengoksidasi dan
diabirckan melalui selang PTFE (panjang § m. diameter dalem 0.3
mm} vang ditempatkan dalma pensangas aluminium, Dissana semua
senyvawn fosfor arpanik divaikan menjadi fon fosfat. Proses in
dipercepat dengan bantuan katalis kawat platina, vang ditempatkan
dulam selang FTFE tadi. Selanjumya orthophosphat vang terbentuk
tersebut direghsikan dengan Farutan pewame dalam selang FTFE
dengan panjang & modan diameter datam 0.5 mm pada temperatur
kemar. Komplek  molibdenum  birn yvang  terbentuk Kemuedian
dialirkan kedalam sel aliran dari spekirofotometer dan dideteksi
serapannya ada BE0 nm.




HASIL DAN DISKLUS]

Pada pemeclitian ini. kondisi percobeen unlok pencotunn fasfor totel
dioptmallan. Dimene konsentmasi optimum dan komposisi dard
lzruten pengoksidast dan larotan pewnma dapat dililba pada Tobel |
Prds pepelitin terdabuly (Moromizu dan kawen-kewan, 1958
melaporkan bahwa kawat P1 dapat divengkan sebspat kamlhs onouk
menguraikan semvaws organofosfor memad: fosfar Seovawa fostor
arganek menvherikan regover ¥ene bark-Jika dalum pengurasomvi
ditairpahean komhE kewat P Uniok v pada peselieo m
digunekan kinwat Pr. vang dimasukken kedaiim selang VT

FPepgaruh kecepatan aliran pereabsi terhadap respon serupan

Recepatan aliran larutan pereaks vang digunakasn untuk penentuan
phosphior  diperiksa  dengan  menggunakan  lanman  -kaiom
pernksodisulfar 4% sehapai eagen penpoksidasi dan camporan
larutan 2% amonium molibdat veng menpandung 0.36% asam
gskorkdt dan 1,5 M oasam sulfat sebagai larutan pewarng, Larotan
pengoksidas: dan pewarnn dialirkan dengan menggunakan pompa
peristaliik meladui canel &) dan R; pada Gambar |, Kecepatan abiran
Ledua larotan dibuat some: Hastinyva dapot diliber peda Gembar 2.
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Gumbar 2, Pengaruh total kecepatan alicon larutan pereaksi pada
penentuan fosfor
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Pada Gambar 2 terlihat bahwa jiks kecepatan aliran dirubah dari 50
ulimm ke 300 pismin, respon serapan akan bertambah dengan
certambabnya kecepatan aliran hingga 150 pl/min dan INERCRpPit
respon serapan vang konstan pada kecepatan aliran antara 150 — 200
Limin. Sedangkan pada kecepatan alican hesar dari 200 uLi/min.
serapast akan  menunjukkan  kecenderungan menurun. Mal ini
mungkin  discbabkan karena wakni reaks: vang  simphat. Jadi
kecepatn aliran 200 ulfmin atau 100 ul/'min ustuk masing-masing
larutan pengoksidasi dan pewarna dipilih sebaga; keceparan - aliran
oplimal pade penelitian i

Pengaruh kalium peroksodisulfut terhadap vespon serapan
Fosfor dalam air limbah  tidak banys terdapal dalam  bentek
aporganik phosphor saja, tetaps jogs serdepal dalam bentuk-bentuk
senyawa orgunophosphor. Pada penelitian ini dipelajari pengaruh
peiambabzn larutan pengoksidesi lerhadap respon serapan HETIVEWA
orgunik phasphor, Untuk percobaan ini digusakan AMP, ADP dan
AT sebagal model senyawa. Pads Gambar 3 1erlihat bahwa dengan
adanya 4% kalium peroksodisulfal, kesersitifan analisa bertambah 3;
2.3 dan 2 kali masing-masingnye eniuk senyawa AMP, aDP dan
ATP, dibandingkan dengan serapaanya tanpa penambshan kaliom
peroksodisulfar 4%

Gambar 3. Pengarul penambalan kalium percksodisulfit pada

proses penguraian senvawa fosfor orgenik {1 me/L sebagai P)

A=AMP, B=ADP: C=ATP; | =dengan penambahan kalium
peroksodisul{al dan 2 = 1anpa peaambaban kalium peroksodisulfar
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Fengarul tempecatur realsi terhadap respon serapan
Rargsa crtofosfal membentuk kompleks  denpan molibdat pada
meteds molibdenen biru, maka senvaws organofosfor vang uda
dalnm farstan contel bases didekompesisi serlebil dabulu entuk
msinbentuk orlofeslat sebelum direaksskzn derngan larntan pewarmn
Sebagal Jaruan  pepdekomposisingt dipunskan  larssan
kahum perchsodisutfat, dimang efektifitas proses dekomposisinya
dipenparuli oleh temperator reaksi. Pade Gambar 4 diperlihatkan
respon serapan phosphor ustek ATP dibandingkan  denzan respon
serepan kabum dihidrogenfostat pada wempemtur reaksl 120 "0, Pars
gamtionr & versebut terlihat bahwa pada temperator 1240 %C, hanva 33%4
derr AT vane dapa? didekompostsi menjadi orthophosphat, Untul.
1y dibutuhkon penelitan kondish ‘temperstzr reksi delomposis
vang terhaik vanp dapnt memberskan kesensitifon vane lebih baik
Linmek ni relah ditpkukan penelitian terhadap senvaws ANME, AP
g ATE din basdnva dapat dilibhar pade Tabel Z. Dari Tabel 2
terlihat bihwe respon serapan senvawd oreanofosfor  bemambah
denpan  bertambahnya - temperatur  rezks  dekomposisi.  Pada
temperatur reaksi 140 °C, respon serapan senvawa orpanophosphos
memberikan nilgl yang sama dengan Kalium dihidrogenphosphat
Meskipun pade temperatur tinggi terfadi panggunn pada desckior
kurena adinya pelembung udam, gonpusn tersehut dapat dihilangkan
dengan membierikan 1¢kanan lamboehan pada afiran vang keluar dan
sel

1]
—Y—

Ciamibar 4. Perbedoan kesensitifan sipnal antara K-HPDy dan ATP
pads temperatur penguraian 120 °C (1 mg/L sebagai P}
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Tabei 2. Pengaruh temperatur reaksi penguraian pada rekover
senvawa fosfor

Temperatur {1C:- Mama Senyawa Rekovers (3a1*

L0 AME 6.3
ADFP 43.6
ATP 26,2
120 AMP B3]
ADP Bidd
ATP 334
140 AMP 89,6
ADP 033
ATE Qg
*Ratz-rata dari 3 kali pengukuran,

Pengarub jon asing terhadap respon serapan

Pada penentuan phospher dengon amonum molipdal, beberapa
kation seperti Si (1Y), W (V1) As(V) dan V(W) dapot mcmberikan
gangonan terhadep analiza, Pada penelitian ini telak  diperiksa
pengaruh $i(1V) pada penenman fosfor, Dari hasil didapat bahwa
dengan penamhbahan 20 ma/L Si(1V) pade 200 g/L P. Interferensi
ataw guneguan vang terjadi kueang dari 1%,

Kalibeasi linear

Dengan mengannakan sistim peralatan yang terdapat pada- Gambar |
dan memakai kondist opfimum yang didapat, kurva kalibrasi lincar
untuk penentuan fostor i telab dievatuasi, Didapat balrwa kalibras
imear pada rentang konsentrasi S0-2.000  g/L. dengan limit deteks)
konssntrasimye 16 g/L pade SN = 3. Standar doviast relatif

5

wngukuran pads tnekat konsentrasi 300 /L adalal 1,256 (n=11k
Aplikasi pada contoh air Hmbal

Sistim cn-line monitoring wd telal diaplikastkan ontuk memasitor
kandenpan fosfor didntam aic limbab dari Jaboratorivm Ximda,
Katena air limbah tersobut tidek mengalir secars forms mensros,

maka air limbah yang teskumpul dirotesikan sécara kominyo dengan
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mengeunakan  pomps  peristaltik  dan unmk Memvariasir
ansemires Jostor datam azir lmibah tersebut, ditambahkan fosfor
dengan konsentrasi vang  bervarigsl dan udak dikelabu Hasll
monitering dapat dilihal pada Gambaer 5
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Ciambar 4 Monitering kandungan fosfor dalam air imbah
lanoratorium kimie secara terus menerus A = laruten standar (200
pg!l. sebagai P B = lartan hlanke dan U= larutan conteh

Sebapai kesimpulon  dapat  dijelashan bahwa  dengan
menpgunakan cara alivan mikro, Kandungun phaspiior didatam air
Timbah dapa: dideteksi seearn terus menenss, Selain it metoda i
mempunvai kegpiungan dari segi binva karens qumbah perezks vang
dipunskan sanpat sediki dan menpeunakan kecepatan aliran vang
sangat rendah serta ukuran diameter koil yang juga kel
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PENGEMBANGAN METODA PENENTUAN
SIANIDA SECARA SPEKTROFOTOMETRI
SERAPAN ATOM UNTUK MEMONITOR
KANDUNGAN SIANIDA PADA AIR LIMBAH

{lmprovement of cyanide determination method wsing Alomic
Absorption Spectrophotometry for monitoring of cyanide
conlenl io washe water)

Movesar Jamarun, Hamzar suyani
Jurusan Kimin, FMITA Universitas Andalas

ABSTRACT

[t has been condected an experiment w deerming ovanide  coment
by indirect Alamic Absomption Spectropholometry using batch and
micra column methods. The resalt showed a significant relationship
between evanide concentration and absorbance using either batch oz
micrd column method, The dita that were cilculated statistically
showed the value of cormelation coelNicients r= (00995 sensitivity £h
= (2409, slope of log-log plot (b, ) = 0.993, and relative standard
deviztion (RS 169 % for micra column, and r= 0999, b - 0.0382,
e 0,843 and HSD = 083 %0 for baich. Both ‘svstems hos been
ulilized for determination of cvanide concentration m wasle waler
and st level obigined 00536 ppm cyvenide wih 105 % recovery loe
micro column and 0.049 ppm cyanide with 98 % recovery for hatch
mcthods. [t concluded that both system do not - significantly
difference (P<1.025) for determination of cyanide in waste water

Key word  cyanide determination, indirecs atomic ahsarption
spectrophatometry
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