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KI- 03

Pengaruh Asam Pada Penentuan Antimoni (Sb(lll) dan Sb(V))
Menggunakan Teknik Pembangkit Hidrida - Spektrofotometri
Serapan Atom (HG-AAS)

Herlinawati ¥, M. Bachri Amran,”® dan Buchari *°

! Jurusan Kimia, Fakultas Matematika dan llmu Pengetahuan Alam (FMIPA), Universitas Negeri Medan
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Abstrak

Pada penelitian ini telah dilakukan penentuan serapan antimoni (Sb(lll) dan Sb(V)) menggunakan
teknik HG - AAS. Penentuan ion logam antimoni dan dalam bentuk senyawa-senyawa antimoni
secara langsung dengan AAS kurang sensitif, sehingga perlu dicari suatu metode yang dapat
meningkatkan kesensitifan pengukuran yaitu dengan menggunakan teknik pembangkit hidrida, HG
(Hydride Generation) sehingga dapat meningkatkan kinerja analitiknya. Untuk memperoleh serapan
antimoni yaitu Sbh(lll) dan Sb(V) yang optimum maka dalam penelitian ini telah diteliti beberapa
kondisi optimum teknik HG-AAS yaitu dengan melihat parameter yang berpengaruh pada proses
pembentukan hidridanya yaitu jenis dan konsentrasi asamnya. Hasil yang diperoleh menunjukkan
bahwa serapan Sb(lll) dan Sb(V) diperoleh yang tinggi dengan menggunakan HCI 5 M, H,SO,1 M dan
HNO; 2 M. Namun bila dibandingkan dari ketiga jenis asam tersebut serapan Sb(lll) dan Sb(V) yang
optimum pada proses pembentukan hidridanya adalah yang menggunakan HCl 5 M. Hal ini didukung
dengan diperolehnya kurva kalibrasi Sb(lll) dan Sb(V) untuk masing-masing jenis asam dan
konsentrasi yang optimum vyaitu diperolehnya nilai r’ dari persamaan regresi linear. Hasilnya
menunjukkan bahwa serapan Sb(lll) dan Sb(V) menggunakan HCl 5 M berturut-turut memperoleh
nilai r’= 0,9153 dan r’ =0,9911 yang menunjukkan kelinearan dari pengukuran.

Kata kunci: Antimoni, pembangkit hidrida, spektrofotometri serapan atom, dan kelinearan.

Pendahuluan

Antimoni diperoleh di dalam tanah, air dan udara dengan jumlah yang sangat kecil, tetapi
sebagian besar mencemari tanah [1]. Antimoni dan senyawanya ada di permukaan bumi dan
dilepaskan ke lingkungan seperti debu, erupsi vulkanik, percikan air laut, kebakaran hutan, dan
sumber biogenik [2]. Antimoni digunakan sebagai katalis dalam produksi klorofluorokarbon (CFC) dan
untuk aplikasi industri seperti cat, baterai, karet, obat, peluru, pipa, dan korek api. Antimoni yang
sangat murni digunakan untuk membuat peralatan semikonduktor seperti dioda dan detektor
infrared, sedangkan senyawa antimoni dalam bentuk stibnite digunakan dalam industri kosmetik.
Adapun toksisitas antimoni dan senyawanya berbeda-beda sesuai dengan bentuk kimianya. Pada
konsentrasi 50 mg/m> atau lebih antimoni bersifat toksik dan berbahaya untuk kesehatan,
sedangkan senyawa garam-garam antimoni banyak bersifat karsinogenik [3]. Antimoni terdapat
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dalam bentuk Sb** dan Sb>* dalam lingkungan biologi dan geokimia. Bentuk tersebut ada dalam
berbagai matriks lingkungan yang berbeda [4].

Kandungannya tidak lebih dari 1 pg/L dalam air bersih dan 500 mg/kg dalam batu-batuan.
Selain itu antimoni juga merupakan polusi antropogenik. Spesiasi antimoni penting dalam analisis
lingkungan dan klinik yaitu sebagai unsur toksik yang memiliki bioavailabilitas dan reaktivitas yang
tidak hanya tergantung pada keadaan oksidasi tetapi juga pada karakter senyawa khususnya.
Umumnya, senyawa antimoni anorganik lebih toksik daripada senyawa organiknya. Senyawa Sb(lIl)
10 kali lebih toksik daripada senyawa Sb(V) [5].

Analisis spesiasi antimoni dan senyawanya meliputi penentuan Sb(lll) dan Sb(V). Spesiasinya
telah dilakukan dengan kromatografi gas, kromatografi cair, dan metode elektroforesis kapiler [6].
Penentuan kadar antimoni dengan metode AAS tidak mampu memberikan kesensitifan dan limit
deteksi yang baik, maka perlu dilakukan penelitian lebih lanjut untuk pemisahan dan penentuan
spesi senyawa antimoni. Dalam hal ini, dibatasi untuk spesi Sb(lll) dan Sb(V) karena spesi ini banyak
ditemukan di lingkungan dengan matriks dan toksisitas yang berbeda.

Penentuan konsentrasi ion logam antimoni dan dalam bentuk senyawa-senyawa antimoni
secara langsung dengan AAS kurang sensitif, sehingga perlu dicari suatu metode yang dapat
meningkatkan kesensitifan pengukuran yaitu dengan menggunakan teknik pembangkit hidrida, HG
(Hydride Generation) sehingga dapat meningkatkan kinerja analitiknya. Analisis pendahuluan telah
dilakukan dengan menggunakan teknik deteksi HG-AAS untuk mencari kondisi optimum serapan
Sb(lll) dan Sb(V). Optimasi dilakukan dengan menggunakan parameter yang berpengaruh terhadap
pembentukan hidrida (HG) yaitu jenis dan konsentrasi asamnya.

Teori

Antimoni dapat ditentukan dengan HG-AAS, meskipun sinyal atomisasi tergantung pada
keadaan oksidasi dan sistem hidrida yang digunakan. Pada sistem batch Sb(lll) menghasilkan suatu
sinyal yang hampir dua kali tingginya dengan Sb(V) pada massa yang sama. Adapun pada sistem alir
perbedaan ini dapat lebih dari satu, yaitu tergantung pada daerah reaksi dan tergantung pada pH.
Sebagai contoh penentuan Sb(lll) secara selektif pada pH 8 dengan adanya Sb(V) berlebih [7].

Meskipun AAS adalah metode deteksi yang paling banyak diterapkan dalam analisis antimoni
dengan pembangkit hidrida, Sb(lll) dan Sb(V) juga telah selektif ditentukan oleh pembangkit hidrida
pada pH yang dikontrol menggunakan ICP-AES sebagai sistem atomisasi dan deteksi. Umumnya
spesiasi Sb(lll) dan Sb(V) dengan kontrol pH tidak memiliki manfaat untuk penentuan hanya satu
spesi Sh(l!l), karena pada pH netral selektivitas dan reprodusibilitinya tidak baik [8].

Deteksi senyawa metil antimoni dari matriks dan sampel lingkungan dengan metode QF-AAS
(Quartz Furnace Atomic Absorption spectrometry) menggunakan natrium borohidrid (NaBH,) sebagai
agen derivatisasi dan trimetil antimoni diklorida, (CH;);SbCl, sebagai senyawa standar. Metode ini
tidak hanya menghasilkan trimetil antimoni, (CH;);Sb tetapi campuran (CH;),SbH, CH;SbH,, dan SbH;
bila larutan (CH,);SbCl, diderivatisasi. Hasilnya menunjukkan bahwa senyawa dimetil antimaoni
terdeteksi dalam spesimen, monometil antimoni diperoleh dalam tiga atau empat sampel yang
dianalisis tetapi konsentrasinya sangat rendah (< 60 ng dalam aliquot) dan trimetil antimoni tidak
terdeteksi dalam material tumbuhan yang dianalisis [9].

Hasil dan Diskusi

Penentuan antimoni dilakukan untuk memperoleh kondisi pengukuran HG-AAS yang optimum
dengan memvariasikan berbagai parameter yang berpengaruh terhadap hasil pengukuran seperti
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konsentrasi dan jenis asam yaitu HCl, HNO;, H,S04. Variasi jenis asam dilakukan untuk mengoptimasi
jenis asam yang digunakan pada reaksi pembentukan hibrida. Jenis asam yang divariasikan adalah
HCl, HNOs;, dan H,S0,. Dari percobaan yang telah dilakukan, akan diperoleh jenis asam yang
memberikan respon yang optimal. Asam ini digunakan pada penelitian selanjutnya dengan
memvariasikan konsentrasinya. Adapun konsentrasi asam divariasikan pada konsentrasi 1, 2, 3, 4,
dan 5 M.

Pengukuran untuk mencari daerah rentang linear pengukuran dilakukan dengan memvariasikan
konsentrasi larutan seri standar Sb(lll) dan Sb(V) (ng/L). Dari percobaan ini akan diperoleh persamaan
garis regresi untuk pengukuran Sb(lll) dan Sb(V) (dengan absorbansi terukur) dengan konsentrasi
larutan seri standar.

Teknik HG-AAS digunakan untuk penentuan antimoni dalam bentuk ion Sb(lll) dan Sb(V), karena
dalam bentuk senyawa-senyawa antimoni pengukuran secara langsung dengan AAS kurang sensitif
sehingga digunakan metode yang dapat meningkatkan kesensitifan pengukuran yaitu dengan
menggunakan teknik pembangkit hidrida (HG).

Deteksi pada teknik ini dilakukan dengan detektor AAS yang memiliki lampu katoda
berongga khusus sesuai dengan unsur yang ingin dianalisis yaitu spesifik untuk unsur logam Sb.
Untuk memperoleh serapan Sb yang tinggi pada AAS perlu dilakukan upaya untuk mencari kondisi
optimum serapan dengan menggunakan beberapa parameter yaitu jenis asam dan konsentrasinya.
Pada penelitian ini dicoba menggunakan tiga jenis asam yaitu HCl, H,SO,, dan HNO; dengan
beberapa konsentrasi untuk memperoleh kondisi pembentukan hidrida yang optimum. Hal ini
disebabkan jenis asam dan konsentrasi merupakan salah satu kondisi pembentukan hidrida yang
harus dipilih sesuai dengan unsur yang ingin ditentukan. Kondisi asam tersebut baik konsentrasi dan
jenisnya akan berpengaruh terhadap besarnya serapan Sb(lll) dan Sb(V) pada AAS.

Hasil yang diperoleh pada proses pembentukan hidrida yang menggunakan HCl menghasilkan
serapan yang tinggi pada konsentrasi 5 M (pada Gambar 1), yang menggunakan HNO3; menghasilkan
serapan yang tinggi pada konsentrasi 2 M (pada Gambar 2), dan yang menggunakan H,S0,
menghasilkan serapan yang tinggi pada konsentrasi 1 M (pada Gambar 3). Bila dibandingkan dari
ketiga jenis asam yang optimum tersebut serapan Sb(lll) dan Sb(V) yang paling tinggi adalah pada HCI
5 M dapat terlihat pada Gambar berikut.

1.6 -
1.4 -

12
8
4 m Sbll)
' I I Sb(V)
o

4

=
b —

Absorbansi

o o o o
(RS T S = R

o
1

Konséntrasi I-I?tl (M)

Gambar 1. Pengaruh HCl dan konsentrasi (M) terhadap tinggi sinyal Sb(lll) dan Sb(V) menggunakan
teknik HG-AAS
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Gambar 2. Pengaruh HNO; dan konsentrasi (M) terhadap tinggi sinyal Sb(lll) dan Sb(V) menggunakan
teknik HG-AAS
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Gambar 3. Pengaruh H,S0,4 dan konsentrasi (M) terhadap tinggi sinyal Sb(l!l) dan Sh(V) menggunakan
teknik HG-AAS

Demikian juga bila dilihat dari kurva kalibrasi Sb(ll) dan Sb(V) yang diperoleh seperti Gambar 4 dan
Gambar 5 berikut.
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Gambar 4. Kurva kalibrasi Sb(lll) menggunakan HCl 5 M sebagai asam yang digunakan untuk reaksi

pembentukan hidrida.
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Gambar 5. Kurva kalibrasi Sb(V) menggunakan HC| 5 M sebagai asam yang digunakan untuk reaksi
pembentukan hidrida.

Dari gambar kurva kalibrasi tersebut dapat dilihat bahwa semakin besar konsentrasi Sb(lll) dan
Sb(V) cenderung semakin besar pula serapannya. Hal ini didukung dari persamaan regresi linear yang
diperoleh adalah r’= 0,9153 untuk Sb(lll) dan r’= 0,9911 untuk Sb(V) yang menunjukkan kelinearan
dari pengukuran.

Kesimpulan

Hasil yang diperoleh menunjukkan bahwa serapan Sb(lll) dan Sb(V) yang tinggi diperoleh dengan
menggunakan HCl 5 M, H,S0,1 M dan HNO3;2 M. Namun bila dibandingkan dari ketiga jenis asam
tersebut serapan Sb(lll) dan Sb(V) yang optimum pada proses pembentukan hidridanya adalah yang
menggunakan HCl 5 M. Dari persamaan regresi linear yang diperoleh untuk Sb(lll) dan Sb(V) berturut-
turut adalah r?= 0,9153 dan r’= 0,9911.
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