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untuk mereduksi As(V) menjadi As(III) sehing­
ga kandungan total As dapat ditentukan. 

Kopresipitasi didasarkan pada pemben­
tukan kompleks logam-DBDTK yang tidak la rut 
dalam air. K.ompleks(endapan) ini disaring de­
ngan kertas saring membran clan ditentukan 
dengan APN. Karena endapan + kertas saring 
ini beratnya hanya 100 mg, maka cuplikan 
yang dapat disinari dan dianalisis menjadi cu­
kup banyakjumlahnya. 

Karena kadar unsur yang ditentukan itu 
sangat rendah, maka perlakuan terhadap cu­
plikan dijaga agar terhindar dari kontaminasi 
selama prekonsentrasi berlangsung. Pengam­
bilan cuplikan (sampling), penyimpanan clan 
perlakuan terhadap cuplikan dike1jakan dalam 
wadah polietilen dan atau fluorinated ethylene 
propylene (FEP) - NALGENE di dalam ruangan 
bebas debu. Hanya pereaksi yang mempunyai 
tingkat kemurnian tinggi yang digunakan da­
lam percobaan ini untuk menghindarkan blang­
ko yang tinggi. 

Untuk mengoptimumkan hasil analisis 
maka dilakukan percobaandengan perunut ra­
dioaktif. Akan tetapi karena keterbatasan wak­
tu maka hanya digunakan satu perunut radio­
aktif (75Se). Disamping itu juga untuk menguji 
ketelitian metode dilakukan analisis pada 
Standard Reference Materials NBS-SRM 3172. 

BAHAN DANTATAKERJA 

Bahan yang digunakan 

Air yang digunakan untuk menyiapkan/ 
membuat larutan pereaksi dan standar adalah 
milli Q yang mempunyai tahanan 18 M ohm. 
Air milli Q ini diperoleh dari laboratorium Ra­
diokimia IRI, Delft, Belanda. 
- HN03 6.5 % superpure(s.p) Merck.
- NH40H 2 M s.p. Me1·ck.
- HCl 1 M & 6 % p.a. Merck.
- Na2S203 25 % (b/v) s.p. Merck.
- KI 20 % p.a.Merck.
- Dibenzildithiokarbamat(DBDTK) Fluka 1 %

(b/v) dalam methanol J.T. Baker. Larutan ini
selalu dibuat baru setiaphari kerja.

- Larutan standar As, Sb, Se dan Mo Titrisol
Merck dengan konsentrasi stok masing- ma­
sing = 1000 µg/g.
Larutan standar U dibuat dari logam U

99.975 % NBS-960. Konsentrasi stok = 2075
µg/g.

- Larutan Standar Multielement: Mix-B NBS­
SRM 3172.
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Larutan standar ini digunakan sebagai flu ks 
monitor clan standar. 

- Perunut 75Se dibuat dengan menyinari 5 mg
Se02 di reaktor IRI selama 24 jam clan pen­
dinginan 1 minggu. Se02 dilarutkan dengan
HCl 1 M dan diencerkan hingga 100 ml di
dalam labu ukur.

- Kertas saring yang digunakan mempunyai
diameter pori-pori 0.45 µm (Sleicher &
Schull) dan 0.65 µm (Millipore).

- Wadah yang digunakan: beaker dan botol
FEP-NALGENE. Kantong untuk cuplikan
dan wadah untuk irradiasi adalah polietilen.

A lat yang digzmakan 

- pH meter: Piccolo, Hanna Instrument buatan
Itali.

- Pengaduk magnet: Economy Magnetic Stir­
rer 18851 buatan Belanda lengkap dengan
stirring bar.

- Seal device: Futura JR-300.
- Spektrometer-y, penganalisis saluran ganda

yang digabungkan dengan catu daya tegang­
an tinggi NE-4600 Canberra, Munchen Jer­
man Barat dan penukar cuplikan (sample
changer) CEW 7806.

Preparasi cup/ikan 

Penyiapan serta penyimpanan cuplikan, 
pereaksi, kantong polietilen, pengaturan pH cu­
plikan dan seluruh proses prekonsentrasi dilak­
sanakan dalam ruangan bebas debu (Interflow). 

Cuplikan air yang digunakan dalam studi 
prekonsentrasi ini adalah air danau, air kanal 
dan air laut. Air danau diambil dari danau Schie 
di daerah Delft, Belanda. Air kanal diambil dari 
kanal yang berhubungan dengan danau Schie 
dibawah jembatan Kruithuis yang letaknya sa­
ngat dekat ke Interfaculty Reactor Institute 
Delft, Belanda. Sampling dilakukan pada jarak 
1 m dari tepi danau atau kanal menggunakan 
botol polietilen yang telah dibilas dengan asam 
nitrat encer. Botol diikat dengan benang dan 
dicelupkan diatas permukaan air hingga penuh 
clan dibuang kembali. Hal ini dilakukan dua kali 
clan sampling yang ke tiga digunakan sebagai 
cuplikan. Cuplikan air disaring dengan kertas 
saring membran yang mempunyai ukuran pori­
pori 8 �lm (untuk air danau) dan 0.65 µm (untuk 
air kanal) menggunakan labu penyaring vakum 
(vacuum filter holder Schleicher & schuell). 
Kira-kira 2 1 cuplikan air disimpan di dalam 
boto I yang bersih da n telah dibi las dengan asam 
nitrat encer. Cuplikan air diasamkan dengan 60 
ml asam nitrat pekat hingga pH = 0.37 untuk 
mengawetkan cuplikan(3). 
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Tabel 6. Hasil analisis air kanal tanpa adisi 
standar 

Unsur kadar (ng/g) 

As 1,6 ± 0,2 
Se 2,4 ± 0,1 
Sb 0,4 ± 0,03 
Mo 4,9± 1,0 
u 1,6 ± 0,1 

kandungan unsuryang dianalisis berada diba­
wah batas deteksinya. 

KESIMPUIAN 
Dengan proses reduksi menggunakan la­

rutan KI 20% dan Sodiumtiosulfat 25 % kadar 
total As dan Sb dapat ditentukan. Se (IV) dapat 
direduksi dengan larutan KI menjadi Se(O) yang 
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mempunyai geometris yang tidak sama dengan 
standar. Akibatnya Se terukur lebih tinggi dari 
yang seharusnya. 

Pemakaian adisi standar yang berulang­
ulang menyulitkan dalam menjaga alat bebas 
dari kontaminasi. Hal ini menyebabkan hasil 
analisis menjadi tinggi. 

Analisis As, Sb, Se, Mo dan U dari air kanal 
tanpa adisi standar memberikan keberulangan 
hasil yang sangat baik. Hal ini mungkin kare­
na tidak ada gangguan kontaminasi yang 
berasal dari adisi standar. Oleh karena itu, ana­
lisis As, Se, Sb, Mo dan U dengan kopresipitasi 
menggunakan DBDTK seharusnya dilakukan 
tanpa adisi standar. 

Penelitian ini akan dilanjutkan sehingga 
diperoleh presisi dan ketelitian analisis yang 
lebih baik. 
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