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ARSTRACT

Atemic absorption spectrophotometry has been utilized [or indirect
determination of cyanide, Cranide ion formsa complex ol cuprocyaniile with
copper. The compley euprocyanide formed was determined by atomic
Absorption Spectrophotomelry.

The method urilized was passing o cyanide solution al pH 11 through
& mini eotumn fled with cupric sulfide, so that copper was released as
cuprocyanide complex that was then determined by atomic absorplion
speciraphotomelry,

The resulis showed that a good correlation betwsn absorbance and
cyanide concentration with a correlation cocfficient (r) o 10,3980, Delecting
limit of e method was 0,96 ppm and rclative standarn deviation at cyamde
concentration of 10 ppen was 1695,

The method was applied for determine of cyanide in rubber tree seed.
The cyanide content found was 0,0731%.,

PEMNDANULUAN

Siunida merupakan suatn senyawa yang bersilul rscun koal, dimana
tingkat keracunannya dapal menimbuelkan kematian pada munusia. Karena
siamida dapat mempergarubi aktivizas dari enzim (Partinglon, 1927),

Reberaps metoda digonaban untuk peneatuan kandungan sianida
dari buerbapai sampel vaitu metoda fitrasi Lichig {visust), Lilrasi
spektrofolometsis, kolorimetri dan metoda katalivk. Pada LTR BRI B SEIUI
metnda tersebut me mbutahkan beherapa tahap {proses) pengerjian untuk
memisahkan substanst pengrangey vang berinterferensi dan menaggunaban
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bahan-bahan yang mahul serta bersifar karsinogen (Guilbault 1966,
Humprey 1970},

Armian T, et al {1985) melaporkan suate metnds pencniuan sianida
secirs Now injeksi dimana sianida dilewatban pada kolom heris kupriselifida.
Karena sianida dapat membentuk komplks dengan kuprisulfida membsen-
tuk Bomplek kuprosianida yang stabil, Fompleks kuprosianida vang lechen-
luk divkur dengan spektrofotomerr serapan atom.

Berdasarkan hal tersebut diatas, maka dulam penelitian ind dilakuksn
modilikasi penentuan sianida, sccara tidak langsung dengan
spektrofatometni serapaa atom, menggunakan Eolom ming kuprisulfidy
dengan penginjeksian sampel secara manual.

BAHAN DAN METODA

Peralulan vang digunakan pada penelitian ini antary lain spekiro-
folometer Serapan Atom Dial Atom [ Jarrel ASH (Division of Fisher
Scientific Col, pH meter Fisher accument Mlodde] 230 A, Meraca analitis
Ainsworth {Denver Colarado US), Kolom min kuprisulfida, "Springe”
{ddibuat dari bekas kolom ming Seppak Diol Cartridge for rapid sample
preparation keluaran Milipors Warter associate, US Patent Mo, 4,211 58,

Lat kimia yang digunakan antars Jain @ CuSO4.5H20, KON, KOH.
HCI yvane beelabel proanahns dar Merk, Cus (dibuat), HaS, Fes dan
afuades dari Meia scientific,

Fembuatan tembues sulfida (Cus).

Masukan pirit (FeS) kedalam pesawal Kipp kemudian tambabkan
asami klerida (HCT) 121 sehingga timbul gelembung. Huby ngkan pipa dart
pesawal Kippkedalam larutan tembaga sullat vane telah disiapkan didalam’
eelas pials 300 ml Maka akan timbul gelembung dalam larscn tembaga
sulfart vang akhirnva erbentuk endapan hitam tembaga sulfida {CuS).
Biarkan hal ini dalim satw malam sehingga terbeniuk endapun yang banyak
din sempurnz, Endapan vang tefah terhentuk disaring dengan kertan saring,
dicuct kenwdian dikeringhan.
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Persiapan Kolom Mini

Kolom diambil deri bekas ScpePak Cartriadge Diol keluaran Water
{ Division of Millipore) yoog telab dipakai Adsoiben lesa terikat (s pack
ing"} dari Sep-Pak Cartridge besupa diol ini dikeluarkan dengan cara
melubangi, kemudian dibersibkan dengan squades sampai hersih. Knlom
divst kemball dengan Cus sampab penul dan dipadatkan hinggs scopurna,
Eoemudian kolom dilem kemball dengan lem plastik merk Alteco, Biarkin
selama 1 jam, kolom siap digunakan.

Gambiar 1= Anatomi kolom mini kuprisulfida.

Bleterangoin:

. Bagian atas yang dapat dibubungian deagan “Syringe”,
s "packing” berups kuprisulfida,

. Saringan dari gelis berpori,

. Bagian bawash rempal keluarnva larutan.

5. Koulit luar dari poli etilen,

T
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Fembuatan Larutan

Larutan standar Cu’ 1000 pem dibual dengan melarmikan 39291
£, CulOy 5H 20 dengan HMNO50,15 M dalem labu okur 1000 ml,

Larutan standar CN7 10K ppm dibiat dengan melarutkan 250129 ¢
EUM pada larutan KOH pH 11 dalam labu ukus 16K m]

Proseduor Pengpunaan Kolem Mini.

Mula-mula kolom mini dicued dengan larutan KOH pH 1 sehanyak
25 ml Jengan cara menginjeksikan larutan KOH pH L kedalam kolom min
dingan “Syringe”, Hasil pencucian ini divkur absorbannya dengan
Spekirolntometer Serapan Alom. Waagi kerja diatas samipal dicapatkan
hasil ahsorbannyva yang leckecil.

Untuk mendapatkan kurva standar CN- dengan mengguenakan larutan
standdar UM yang dibuat dengan herhagai variasi konsentrasi. Ambil 2.5 mi
farutan standar CN dengan "Syringe” kemudian injeksikan kedalam kolom
mini dengan perlalan-laban, hasilnya ditampung pada botol ke eil dan divkuar
ahsorhannya dengan Spekirofolomeler Serapan Atom, Lakukan hal ini mulai
dari larutan terkecil konsentrasi standar CN°

Ketelitian analisis dilakukan dengan cara memvariasikan pengin-
jeksian terhadap standar CM 10 ppm sebanvak lima kali.

Penentoan Stanida Fada Buabh Baret

Buah karet dibuang kulitnyy, diambalisinva dan dihatuskan kemudian
ditimhang schavak 5 g, direndam dalam laby ukur 100 mi dengan lirulan
KOH pH L selama 24 jam, Kemudisn cek pH o larutan dengan pH mieter.
Untuk mengetahui apakah larotan yvang sudah ini mengandung logam Cu
maka larutan diskur absnebannya tanpa diinjeksikan kedalam kolom ming,
Encerkan bsrutan dengan cora mengambal schanyak 5 ml dan masekkan
kedulam labu wkere 25 ml, komodian tepatkan dengan larutan KOH pH 11
Ambal Blarutan yang 1clah dicncerkan i sebanyak 2.3 ml dengan *Syringe”
dan injeksikan kedalam kolom mini, wkor ahﬁnrhdnn}l“ dengan
Spcktrolmneier Serapan Alsm,
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HASIL DAN IHSKLUSI
Pencucian kolnm mini

Penciecian kalom mini hertujusn untuk membebaskan kolom dan
o hebas vang terhawa pada proses pembuatan cupriselfida, Pencucian
int dilakukan dengan cara menginjeksikan herulang-ulang larutan KOH pH
11 ke dalam kolom mini menggunakan "Syringe”. Hasil penginjeksian diukur
absorbannya dengan S5A dapat dilibat dalam Gambar 2,

Ciambar 2, Kurva peaciuctun kolom mind.

Dran gambar 2 terlibat habwa absorban ion Cu T behas didapatkan
semakin kecil dengan peningkatan jumlah penginjeksian. Setelsh penginjzk-
wiant Uilakskien schanyak lea puluh kali akbisnga didaputkan hasil vang
meadekati konstan pada ahsorhan 1,02,

Burva Falibrissi,
Larutan standar KON dengan herbugal variast konsentrasi dhinjek-

ok kedalam kolem mingkuprisulfda, Kemudian hasilinjeksi sivkur dengan
Spekirofolomeler Serapan Alom
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Hasil penentuan kurva kalibrast dapat dilifat pada Gambar 3,
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Gambar 3, Kurva Eallbrasi,

Dari Gambar 2 diperoleh persamaam Regresi ¥ = 00291 + 0.0409
X, dengan koefision korelasi (r) = 019956 lebih besar dari koefisicn korelasi
tabicl 0211 pada derajut bebas {db} = 4, Hal ini berarti hahwa hubungan
antara konsentrasi siunida dengan absorbun mempunyst korelasi yang
diterima (Miller 19834).

Batas detcksi (BD} pengukuran ditentukan dengan menghilung
standar devisi hasil pengukuran blanko terhadap larga kemiringan (b) vang
diperoleh dari persamaan regresi. Hasil pencatuan batas deteksi untuk
pengukuran sianida dalam bentuk kuprosianida adalah 0.9, Batas deteksi
meripakan konsenteasi ierendah yang memberikan signal vang dapat diper.
caya dari suate metode, Hasil pengukuran standar devisiasi standar devisi
relatil pada konsentrasi sianida 10 ppes adalah 76811 x 1003 gntok standar
deviasi dan 1695 untuk standar deviasi relatif. Nilai tersebur cukup baik
karena nilsi SDR vang diperoleh termasuk dalam nilai ideal vaitu 29,
Standar devisiasi dan SDE merupakan suatu wkuran reproduksihilitas dan
ketepatan suaty hasil aealisis, Metode ind telal dicoba diaplikasikan ter-
hisdip sampel alam biji karet, diperoleh kandungan stanida pada biji karct
tersehal (07319,
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KESIMPULAN

Dari hasil penelitian yang tekah dilakukan dapat diambil kesimpula
bahwa Spekirofotometer Serapan Atom melalui kolom mini kuprisulfid
dapat digunakan untuk penentuian sianida. Hasil penclitian memhberika
Loefisien korelasi antara absorhan dengan konsentrasi CN{r) 09984, Bata
deteksi 0.96 ppm dan standar deviasi relatif = LA%.
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