BAB IIX
PEXRALATAN

secara garis besar spektrofotometer terdiri dari
l.4, Jumber eahaya,

B, ¥encchromator,
G, Detector,
Radiasi dari suntu sumbder saheya yang dipekal didaerah
infra moral, secara bergantian/bersausen melalui bdahan
yang akan diselidixi dar pexbandingnya sedbelum maguk ke
monochromator, ( 20 )
Susunea ini mengurangi pengaruh dari mdirsl yong ter-
hambur, suatu hal yang perlu diperhstiken didmerah in-
fra serah,
Sinar yang diseruskan (ditrensmisi) diursikan oleh sua-
%u prisma asan dipantulkan oleh kisi-kisi,
8imar yeng terurei dikumpulkan (4ifekuskan) pada bidang
celah kelvar (exit ulit), Celah ini berguna untuk memi-
1ih guestu Jarax panjang geloxbang yang tertentu. Kenud]
an sinar-ginar tersedut mesuk ke detextur. Purputaran -
(rotasi) deri bagian dispersi menysbabkan spektrua ber-
gerak sersnjsag permukann dari selah keluar dan juga pa
da detekter,

p L
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Ususnya dipaksi cermim~-cermnin optis, persukaannya d4i-
lapisi dengan aluminium,

Penzgunasn suatu spektrometer umunya dan spektreometer
iafra mersh khususaya msmbutubkan pemeliharaan yans -
baik,

Beberapa hal yang perlu diperhatikea ialah 3¢ ( 20 )

l. Subu dan kelembaban dslan ruangan dimana alad
itu berada harus diawaai.

2o Keiembadan relatip ys=nx ladih Sasar dari 50 %
dapat merusak permukaan prisme dam jenlela-joen-
dela (windows} dari alkeli heliada,

3. Ferubahan suvhuv beberapa derajat sain sudah mem-
punyai pergaruh yang besar pads ketelitian dari
kelibernsi panjang gelombang,

4. iAdanys karbon dioksida dan wap zir (yang kedum-
Bya mesrupaikan pengabsorpsi yang kuat) dalam ba-
gian optis dapat memutupi spektrum dsri bahan -
yang diselidiki, kecuali dipakai instrumen yang
bersinar mangkap,

3sberape perlengkapan dari alat ini kadang-kuadang sa-

ngat besear manfaa$nya dalan penggunaan,

Misalnyn saja suatu alat pengontrol celrh yang otoma-

tis dapad mengatur enersi rndiasi dalem cnhaya pemban-

ding (reference beam) sedemikian rupa sebinggs sesuai
dengan 100 trensmisi yarg diingini,
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Skala dari panjang gelombang diatur donganm menggunakan
4%% _gang sehingza hesil pencatatan adalah linear dalam
panjang gelombang avau bilangan gelombang seperti yang
dikehendaki oleh si pemakai., ( 20 )
A. Sumber pediagi.
Fada umumnya sebagai sumber rediasi wntuk daerah in
fra serah dipa¥xai perijar Nernses (1,7,13,15%5,17,19 ,
203, o
Pemijar ini Yrupa hatenp-hnotang yang keoll dan nep
punyai penampsng kira-kirs 2 mm d=p panjangnya 30mm,
Beuraksn gaspursn Aari sirconiwm, yttriwm, erbium
dan shoriwm oksidm,
Pemidar i{nl dipanaghaxn sampal mencapal puhu 1500 -

2000° ¢, Ia menghasilian radinsi makgimum pada ki-
ra-rire 7100 ex~% ( 1% )

ielntive nadinnt
power

200 panj, gelomdbang 1000
P -

Gambar s 4

Pomijer Nernss
Kurva distridusi sgpeksral dari suzber-gurber
enersl radisgi



Petzijar ini mempunysi koefisien suhu yang negatip
dari tahanan dan sebagail akibatnya penggunsannya ha
ras dalas gusurvan ser] dengan $ahanan ballast dalam
suatu aiiren dengan tegengan yansz konsdan,
Pemanasan listrik laimmya Juge harus tersedia kare-~
na dalan kesdaan dingin pemijar ini kehilangan daya
penghantaraya,

Pemijar ini harus terlindung dari angin, tetapi pe-
redaran udare yang cukup diperlukan untuk mengurang
1 panas yang berlsebihan 4ari wap-usp oksids, ( 8 ,
19, 20 )

Pemijar l:=in ialah peaijar flodar yakni sedbush bda-
tane yang texdiri derl siliecon oarbida, pan jangnya-
50 mm Jdar bevponamrany A mm, Pemijar ini harus 4i-
panaskan antara 1%00 - 1700%C koefisten suhw 2ari
Saranan adilah positip. Taharan akan mckin naikx ge-
makin lama dipakai, oleh karena itu harus Adigedia-
kan parlengkapan untuk menaikkan Segangan sepanjang
elemen, Radiagi maksimum terjadi pada kira-kire -
5200 em™} (1,9 ),

Neskipun penijar Nernst lebih kuat dari pemijar Glg
bar namun yang terakhir ing lebih memungkan untuk
penyslidikan dalam daerah panjang geloabang lebih
deri 15 4 (650 on™!) karens berkurangnya jumleh e-

nerai radissi $idak begitu cepes, (1, 2, 3, 15,
17, 19, 20 )



Disamping kedua pemijar Sersebut diasas kadang - ki
deng 4inakal Juga kumparan atau pita~pisa dari ka-
wat Nichrome yang mempunyai suhu permuksan kire-ki.
ra 800 - 900%¢. { 20 )

Momokrematigr.

Dalam spe:trophotomater yamg Borzutu tinggl sedugai
Bonokronator digunakan daik prisme maupun kisi-kisi
(grating). (1, 2, 15, 17, 19, 20 )

lang pertama~tama mensrangksan mengenni kisi ini {e-
iah seoreng sarjans bernama Gremaldi, ( 12 )

Ualam schun-yshun terakhir ini pemakaian kiul ledih
diutemnkan deri prigme karesa mempunyai resolving -
power yrug tinggi,

Adapun yang dizaksud dengan resolving power ialah
SuAtu gikuran dard kesanggupan alat-alat yang mendig
perei (dispersing derice) watux ssnisahkan dua buah
panjang geiombang yang letaknys berdekatan astu sa-

®2 lain dau sempunyay invensitas ysng hampi» same,
Untuk kisi-kisi 1+ R « A /dn . (12, 20 )

Sedengkan uatuk prisma R « t(da/dn ).
£ » resclving power
§ = tebalnya dagar prisms
In/In « disperaive power dari{ prigma,
Untuk daerah infrs Rerah gebagsi prigua rada umum-
aya digusakan ymng Rempunyai susunan Lissrow ialah
ssbuah prisze yang bergudut 30% - 50° . 90".(12.20)
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Celah masuknys terletak pmda titik api (fokus) da-
ri cermin kxolim~tor,

Cetinya ynng bderasgal darl sumber cahaya skan Xeluar
melalui celah maguk dan 4istur sedemikinn rupa sap
pai sinarnyx itu sejajar. Sinar yeng terdispersi }
ni akan difokuskan keabali melalui celah keluar da
ri monokromator dan akan mapuk ke detektor. ( 20 )
Bahan.Bahan matuk nrigma yang dapat digunakan da-
lan dsernk infra mereh antara lain islah gelus, s
liea, lithium fluworida, calaium fluorida, kslium -
bromids daa eesium Jodide., ( 1,13,15,17,19,20 )
Driam pesdagangen kedang-kodang dipakal kriztal -1}
atan. Betas-batas vntuk panjang gelomdbang ysng -
tinggt ditentukan secura absorpsi gadrngkan wntuk
yang rendah Aitentukan dengan percobaan-percobaan-
sepertl penghamburea eahays atau perwreian terbda-
tas, ( 20 )

Eebanyakan speksrophotometer Benggunnkan prisma -
ying termut dari NaCl untuk dasrah antara 4000 -
650 on™! ( 2,5 - 15,4 (L), sedangkan wntuk daereh
1000 ~ 400 ea™ ( 20 - 25 (g digunckan prisss da-
T1 KBr, untuk daerah 910 - 260 on™} ( 11 - 38 )
digumskan cesium bromida atay cesium jodida danm wp
tuk daersh 400 - 250 om™ ( 25 - 40 << cipaxai -
ERG-5 (T1 Br + ™1 7 ),



Prism ysng terbua$ dari lithium fluorida daa oal-
cius fluorida dapat digunakan dalan daerah-dasrah -
dimana Serjadi getaran stretching yaitu maging - mg
sing untuk daersh 1660 - 1000 oa™> (1 - 6 U/ ) dem
1100 - 20,000 ea™} (0.5 ~ 9.14). (1,10,13,15,19,20)
Karena prissa yang terbuas dari garem adelabh higreg
kopis maka alat tersedut harus dilindungl Serhadasp
kelenbdaban, Dalam beberapa keadaan hal ini dilake-
kan dengan msngusahakan supaya suhu dari alas Ser-
sedus berada bedberapa derajat diatas suhn sekeliling
Eya dengan menggunakan penangas yang Nexpunysl thep
mogtat, Tujuan utamenya adalah uatuk mencegah ken-
densagi dari lesbad (1,19). Jika alat ini tidak di-
pakai sebaiknyas dimsgukkan dalan desiscater,

Untuk memperoleh hasil perureian yang ledbih bdaik d3
pat digunakan kigi~-kisi sebagai pengganti prisma, -
( 1,3,12,13,19,20 )

Xisi-kisi hanya dapat digunakan wntuk suate Jarak
spektryal yang pendek, Kisi-kisi tunggal yang diasa
dipakal terdiri dari 75 garis/mm. Apabila disanbab-
kan svatu fore priss cahaya dari cerain paradelik-
maguk kedalam fore prisa dimsna ia diuraikan gsede-
mikisn rupa sshingms hanya suatu Jarak panjang ge-
lomdang yang pendek saja Jatuh pads kisi-kisi,

Dua buah kisi kadang-kadang dipasang sedemikian ru.



C.

pa seshingga letaknys dDertolak belskang, Pads alad
dari Perkin Zlmer model 1376 kisi ysng satu melipug
1 daermh 12,000 - 3900 ox~l (0,83 - 2.55 /) selang
yang lainnya seliputi daereh 4080 - 1300 oa™} -
(2,45 - 7,65 _1)s ( 20 )

Apabila digunakan suatu kembinasi prissa dan kiasl -
dalam monokromator maka cermin Littrow dalam NONO-
kromator NaCl dapat diganti dengan kisi-kisi aifrek
si, Alat iai dapat digunskan untuk daersh 4000 -
1430 ea™! (2,5 - 7 /). Sebagai monokromavor kisi -
dengan suatu fore prism sedangkan dari 133%0 - -
670 em™t ( 7 - 15 %) dalam susunan Idttrow aimena
kisinya bekerja sedagal oermin sedangkan alatnys sg
bagai menokromator prisme, ( 20 )

Deyector.

Pada ususnys care pengukuren intensitas penyinaran
4idasarkan pada efek pemmnasannys,(1,2,3,13,17,19 ,
20) Detector yang paling baik untuk daorah infra
merah islah detector thermal, Detector ini meamberi-
kan respons yang seragam (uniform) pada semuwa fre-
kwengi d4an dinyatakan dalam detestor signal per -
watt dari jppeidend powep. (1, 20 )

Karena daya radiasi adalah rendah wntuk daersh in-
fra merah maka detector signal juga rendah, Kareaa

itu digunakan suatu preamplifier yang Aitempatkan -



sedekat mungkin dengan detector,

Diantare detector thermal yang paling banyak dipaks
i ialah yang thermoaouple. ( 1,2,3,13,15,17,20 )
Thermoeouple ini terdiri dari kawm$ yang terduat da
ri dva macan logan semni konduktor 4dan mempunyni eof-
fisiensi thermoelektrik yang tinggi. Samduagea disp
Sara keduva ujung kawmat terssdbut dissdut samdungan -
panas (hot Jjunotion), Sambungan inl dibuat hitam up
Suk mengabsorpsi rediasi infre aerah, dedangkan sap
bungan dingin yang bersangkutan disimpan disuatn -
tenpat yang gelap 4an pada suhu konsten,

Dihasilkan suatu G.G.L. (gaym gerek listrik) dan mg
ngalirkan swatu arus yang kecil apabila samdungen -
yang satu suhunya lebih tinggi dari yang lesin. ( 1,
19, 20 )

Untuk mencegah kehilangan enersi pada pemindshan PR
nas maks detector ini disimpan dslam guwatu teapat
Yang tarduat dari daja dengan suatu jendela Serduas
dari XB». ( 1, 19, 20 )

Reaponse ¥ime (waktu tanggap) dari suatu Shermocey
Ple 2dalsh kira-kira €0 mses, Disamping itu digwma-
kan juga suatu dolomeSer. BolomeSer ini &apat membe
rikan signal 1istrik sebagai akidas Serjedinya pery
bahan Sekaman dari suatu konduktor logam apsbila sy
hu berubeh, Salah satu bentuk ialah berupa sustu -
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film yang tipis terbuat 4dari logam mulia dan 4idms
hitam, ( 1, 19, 20 )

Dikenanl Jjuga thermigter yaitu leburen oksida-sksida
logan menunjukkan koefisien thermal yang negatip da
i Sahanan listrik, Pade umumnya mereka Sersusun -
berpasangan yang dibhudungkan satu sama lain memben~
tuk suatu jendbatan wheatstons, Apabila Jembatan pa~
da permulsan seimbang (balanded) dam radissi Jatuh
pada salah satu detector perudahan dalam Sahanan -~
dapat diukar. ( 1, 19, 20 )

Waktu tanggep baik untuk bBolometer maupun themmi~
stor adalah 4 maseo,

Datasctor yang lain lagl islah sel pnsumatik dari -
Golay, tlemen ini terdiri dari suatu silinder,ujung
yang satu divutup dengean pelat metal yang dibuat bi
Sam dan uwjung yang laiz ditutup dengan diafregas lg
gan yang flexible, Silinder ini diisi dengan xenon-
kenudian dipateri. Radiasi Jatuh pada pslas yung @)
hitenkan dan panesnys dihantarian ke gas xenon Sadi,
Axidatnya gas mengembang dan merubeh bentuk deri 41
afragsa logsaz yang memisahkan kedua kamar, Sinar -
yang bLerasal dari gedush lampu dalam devecsor dapat
dipusatkan pada diafregma yang memantulkan kembali
sinar xe phote eell. ( 1, 19, 20 )

Pergerakan dari diafragms msengubdah ginar cahaya se-



panjang permuksan pheto cell dan mengudbah ou$ put -
dari photo eell. Dalam susunan ysng diuvbah-ubah dis
Ifragas dnpat digunakan sedagsi salah satu pelat da-
ri kondensoy dinamis sedangkan diaphregan yang bder-
lubang sebagai pelat kedum, Out put yang berubah- g
bah pada setiap susunan adalsh sesval dengan peru-
bahnn frekwengi. 7aktu tanggal adalah 4 mgpec,
detector yang pasumatik mempunyai kepekaan yang ham
pir sama deagan Shermocoupls dan bolometexr yang baik.
Detector non thermal yang mempunyal kepekaan lebih
hesar dari yang pernah disebutkan adalah sel pheto-
konduktip. Elemsnnya terdiri dari suatu lapisan ti-~
pls setebal 0,1.% Serbusd dari timbdal sulfida ataun-
timbal tellurida yang dipasang pada guatu medium pa
da usumnya gelas dan dimasukkan kedalas tempas go-
las yang kesong.

Suatu sel pheto konduktip adalah suatu tahanan -
( & 200,000 — 1) ysag nilainya akan surun sesuni
dengan intensitas sinar yang mengenai psrsukaasnnysy
Waktu tanggal adalah 0,5 mses.

Batas kepeknan dari panjemg gelombang yang panjamg
“adalab kira~kira 3,5 % untuk sel tizbal sulfida -
sedangkan untuk sel timbal tellurida adslah 6./ .(20)



Dikenal spektrometer yang sinar tunggal dan yang
sinar rangkap, Yang banyak dipakai ialah yang sinay -
rangkap meskipun harganys mahal. Dengan menggunakan ~
spektrometer infra merah yang sinar tunggel dapas di-
gambarkan suatu kurva blanke pembagian ensrsi  spek-
tral dari sumder cahaya gerta absorpsi uap air dan -
karbon 4ioksida, Sesudalh L%u dari dahan yang akan 4i-
selidiki dibuat pula suatu kurva sepersi diatas,

Pisa absorpsi dari bahan yang akan diselidixi d4idam-
dingkan dengan blankonys. Ini adalah sustu pekerjsan
‘ yang tak menyenangkan,

Harga Po dicatat dan digunakan suatu ala$ untuk e~
Jaga supays nilai ini konstam,

Svatu dsftar dari perubahan celah yang diperoleh
d4ieatat pada suntu pita, Kemudisn bahan yang akan di-
selidiki dimmsukkan dan pencatatan dilakukan pula,(20)
Dalam gambar 3 mampek sisVen optis dari suatu spektrg
meter sinar tunggal,
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Gembar 1 5
Dagram optik dari sustu spektxometer

infys meralh yang sinasy dungzal,
Dalam suatu spaktrophotemeter siner rangksp (lihsé gap
bar 6) diambil dua buah cahaya yang sama dayi sumber~
nya, dengan bantuen snatu cermis yapg berputar dan su=
ata !.ntomtm/pmhu sinar setiap oshays akan melin-
susi monoohremater dam detector, Bahan yang a2kan 4dise-
1444xi divempatkan peda salah sati sinay sedangkan pa=
da sinar pembandingnya dibiarkan kosong stau kedang-ks
dang ada blankonysz.
Haxie diinga$ buboe jika lebih darti 954 dard radiasi -~
yang jJatuh diabsoxpsi oleh bahan yung skan diselidikxl
atau pelarutnya, suka instrumen ini ¢tidsk dapas digy
nikan, Hal ind harus dipersimbangksn dalin pemilihan
pelarus, konssntresi dan tebalnya sel,
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Diagrem optik dari sustu spektrometer

infre mersh dengan sinay rangkap
Apabila kedua sinar tak seimbang maka akan pampak suatu
a=¢ signsl.
Amplifier disesuailran dengsn ghopping frequengy  Aard
sinar eahaya. A«C signal yang terjedi mengaktifkan sy
atu mekanisme yung menggerskkan suatu gniiesl wedgs (ba
Ji optik) yang dipasang pada jalan sinay seimbang kem-
bali, Apabils keadsan seiabang ini tercapal maka pena
pencatat akan Dergerak sepanjang kertas pencates,
Hasil yang dipercleh pada kertas pencatat merupakan pe-
manoaran relatip (relative tranmmittance) dari bdahan -
yang diselildikxi. IXetepatan dari cave ini tergantung -



dari kecepatun dan kepekaan dari detector dan ampli-
fier serta tiduk adanya pergesersn, kelembaman ataupun
distoral dari motor yang mengperakian sitemiater.
Disaaping itu Juga dikenal instrunen dengan menochremg
tor rengkap., Disini terdapat duas Bush manoshremater -
yung disusun secara seri dengan nenggunckan oelsh pe-
rantare (lihat gzmbar 7).
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Gambay 3 7

Diageram optik dari suatu spsktrephoto-
mneter infya merah dsngan monekromator

rangicap,
SBusunan eptikuys dapat menyebabikan dispersi dua keli-
nya apabila dibandingkan dengan monechremator sunggal.
Penghamburaen enersi rediasi dapat dikatakan #idek ada,
Cengyeh alatealat yang asmpunyal dua bBuah prisma seda-
gal monokromator 4alah spektrephotometer Beckman mne-
del 1B-4, Dalam spestrophetomster Esckman model 1RO peisup



aya diganti dsagan &ue Bush kisi,

Adalah Baik sekall spsdila salsh sadu type spektwephe-
Senoter dikenal lebih sendalams

NMaini nisainys akan 4ismbil Perkin Elmer Infre oood -
Medel 137 spestyephotemeter. (19 )
‘mmmm&,ﬁu/uo

Pada gembar § nempak suatu sksma dayd alat Serssbut -
dan gaabar 9 menunjadian baglen ephilnys, |
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Apabila enersi dalam kedua ginar adalsh same maka in-
tensisagnya Jjugs sama, Akxibatnya thermegouple akan o
menghasilkan suatu tegangan (voltage) yang tidak akan
4ivesarkan oleh amplifier A-C dari ingtrusen Sersebus.
Apabila pada panjang gelombang karakteristik dari bda-
han yang diselidiki intensitas dari oahaya sample diky
rangl karema adanya absorpsi maka kedus gignal akan -
berbeda dan sinar yang Sergabung akan bHerkelip pads 13
G.PeSe Amplitudo dari variasinya adalah sebanding de-
ngan perbadasn intensitas dari kedus sinar dan phase -
ays tergaatung dari yang mana diantara kedus sinar itu
yang lebdih tinggl enersinym,

Instrumen inl menghasilkan pencatatan yang terus =neng
rus 4an pemancaran infra merah 4ari swatu bahan yang a
kan diselidiki sedagai suatu fungei dari panjang pelop
bang rediasi yang jasuh,

Kedudukan perputsran dari tabung dimana terdapat pena
pencatatnys akan memberikan panjang gelombang yang khu
sus dan kedudukan pens sepanjang gumber dari tabung e~
dalah sebanding dengan transaittance (pemencaran) pada
panjang gelombang tersebut,

Bahan-tahan yang diselidiki dapar berupa bahan pa~
dat, cairan, larutan atau gas. (1,2,7,10,15%,17,18, 19,
20).
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Yang pertama-tame dibicarakan ialah bshan padat yang

dapat dieelidiki menurut dederapa acara,

3.1. Sebegai leburen. ( 1,2,10,15,16,17,19,20 )
Dlasdil sejunlah tertentw dari bahan yang akan
diselidiki kemudian ditanbah dengan dedberapa Ve-
Ses 32t peledur. Mengenmai banyaknya bahsn yeng g
kan dipakai ada beberapa pendapas, Dysr (2) meng
gunakan S my Hahan ditanbah dengan 2 tetes zat -
pelarut sedangkan Randall (15) menggunakan 10 mg
bahan dan 2 tetes sat peledbur unbuk daeveh 2 -
8 ({5000 - 1250 on"}) dan 30 mg bahan untuk da-
erah S - 15 (2000 - 666 on™1),

Bahan dan zat pelebur digerus dengan baik dalam
Bortir gelas atau dapat juge dalam sedbush alas
penggliling., Penggerusan dilakukan selama bedbera-
pa detik sampai bederapa menit, Campuren ini a-
khirnya berupa suatu pasta., Pasta ini diletakkan
antara 4ua buah pelat garam misalnya NaCl kemwdy
an ditexsn sehinggm terbdentuk seduah film yang -
tipis. 3at peledur yang paling banyak dipskei ia
lah nujol yang merupakan suatu oampuran dari pa-
raffinie hidrecarbon, 7at ini hanya mempunyai sg
Jumlah keeil pita adsorpsi yang dapat mengganggu
analisa { 3 ),

Absorpal yang terjadi disedadkan karena getaran
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stretohing dari O-K pada 3,3 - 5_:.(3030-2860 on™1)
dimena terjadi pita kXemdar yang kuat dan jJuga ka-
rena getaran bending dari O-H pads kira-kire 6,85
(1960 en™1) dan Xire-kire 7,28 (13,74 en”} )
¢ 2, 15 ).

Disamping nujel sebagai sat pelebur dapat jJuge 4i
pakai hexaehlorobutadien, perflucrokerosia dan -
chlere fluore carben, Yang terakhir ini dipakai -
apabila pite-pita adsorpsi nujol akan xsnudwpi 3 §
ta-pita yeng berasal darsi ikatsan ¢-H., ( 1, 2 ,
15, 19, 20 )

Spektrum yang lengkmp dari suwatu bahan padat yang
dikxerjakan secara leburen ini dspat diperoleh Ji-
k& nujol dicempur dengan sat peledur laia,

Pada eara peleburean ini harus Qiperhatikan bahwe
tidak ada sedikitpun lembad daik pade wektu mne-
agerjaksn msupun peayimpanan dan harus dibversih -
kan dengan senggunzkan pelarut organis yang ke-
ring.

Untuk anpalisa kwalitatip Sehnik peleburen ini da-
pat dilskukan dengan cepat tetapi untuk analisa -
kwantitasip hasgilnys sukar diperclek mesktipun de-
ngan pemakaian insernal standart, ( 20 )

Adapun keuntvngan-keuntungen Aari pemakaiasn ecara
ini 1alsh 3 (15 )



3.2,

»

1. dapat dipakai untuk hampir semua bahan padas,

2. persiapan bahan yang skan diselidixi dapas 4i-
lakukan dengan mwiah 4an cepat,

5. mempertinmggi ketajaman dari pita adsorpsi.

4, keseragaman dari tedal lapisan bahan padat me-
nyebabkan standarisasi dari cara pengerJaan,

VEREAR DERDERTUKAY

( 1,2,3,10,15,17,19,20 )
Diamdil kire-kira )1 mg dari dahan yang akan dige-
114iki dan 100 - 200 mg alkali halida, kemudian
digerus dersama-sams sampai halug, Dapat Juga di-
buat larutan dahulu lalu dersama-sams dengan al-
kali halidanys dikeringkan dengan pembekuan, Xe-
mudian campuran %adi 4ditekan ataun dipres dengaa
tekanan yang oukup besar. Sedikisnya 25,000 psi -
menjadi sebuak piring yang keeil dan Sransparans,
Piring ini meapunyai garis tengah kire-kire 10 ma
dan tebalnys 1 - 2 mm, Sebagai hasilnya diperoleh
sebuah pellet yang jernih, Pada wak$u campuren "
d1 dipres maka akan timbul kenaikan suhu yang da-
pat menyebadkan terjadinys perudbahan dalam spek-
trua dari bederapa dahan antara laim steroid yong
labil, gula-gula, penieillin dan lain-lain. ( 1 )
Alkali halida yang paling banysk dipakai falah -
munkmnhtﬂ-kumupmutnu-
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rah didaereah 2 - 15 , maka diperoleh suatu spek-
trum yang lengkap. Disamping itu dapst jugs dipa~
kai KC1l, CsCl atau CgBr,

Menurut Robberts (3) pada penggunsan pelles KBy
ditemukan derdagail kesalahan, Spektra dari derbde-
g2l steroid menunjukkan lehilangan-kehilangan -
yang berrati pada strukturaya 4an juga perudahen
dari pita-pisa absorpsi apabdila pencampuran &ila-
kukan terlalu kuatd,

Setelah 4ditemukan pelarut yang coeok kemwiian pe-
laru$ diuvapkan sshingga menghasilkan suatu lapis-
an atau film yang tipis. (1,2,3,15,17,18,19,20)
Disini dapat digunakan bermacam-macam pelarut am-
tars lain chloroforam, carbon Setreachlorida, oar-
bon disulfida, agam acetss, formaldehida,

Sysret yang terpenting untuk suatu pelarut ialsh
bahwa ia sendiri mempunyai daya absorpsi yang Xe-
oil sekali didaerab-daersh dimana dilakukan penys
lidikan, Apadila adsorpsi didaersh tersedut $idak
begitu bdesar maka masih dapat dipakai Jike diguns
kan spektrofotomster yang dersimar rangkap. Dslam
hal ini karus diperhatikan keadsan dari sinar pel

banding (reference beem) yaitu panjang sel yang -



36

digunnican harus pendek, konsentrasi dari larutan
harus pekxat, ( 1, 2, 3 )

Adanya banyek macem pelarut menungkinkan untuk me
Rilih salah satu diantaranya dimana bahan padet -
dapat larut dengan mudah, Dapat pula terjadi bah-
wa bahan padat tersedut dapas larut dalem lebih
dari satu pelarus tetapi setelah penguapan mening
galkan sisa 4ari bahan padat tadi yang tidakx A&s-
pat digunakan dalam analisa dengan suwatu spektrum
karens terbentuk kristal-kristal besar yang mnem-
punyai celah-¢elah transparant atau terbentuk bu-
buk-bubuk halus yang mempunyai drya radiagi yang
sangat jelek,

Apabila sudah Aitemukan pelarut yang socok maka
bahan padat kire-kira 10 Bg diletakkan distas pi-
ringan-piringan dari M¥aCl, tambahkan bebexrapa te-
tes pelarut pada bHahan tadi, aduk dengan daik la-
lu diamkan sampai pelarus Bonguap dan meninggel-
kan lapisan dari bahan padat $adf,

Gel-sel yang biasa digunskan untuk Rensapatkan la
rutan-larutan ini sempunysi panjang 0,1 mm. Buatu
larutan yang mengandung 10% bahan (20 Bg baban da
lam 0,2 ml pelarut) dapat memberikan hasil yang -
baik dengan sel ini, (1, 2, 3 )

Apabila suatu pelarus tunggal kurang memuasgkan Y
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ka dapat dipakai pelarut sampuran nigalnya carbden
tetrachlorida dengan cardom disulfida, air dengan
ethanol, pyridine dengsn chloroform. (1,2,15,20)
Untuk mempermudah pemilihan suatu pelarus maka Y
baiknys diketahui kebaikan serta kedburukan naging
maging pelarut,

Penyelidikan dari spektrum suatu bahan yang dila-
rutkan dalam carbon Se¥reachlorida ( COl, ) meupwm
carbon disulfida memberikan hasil yang baik,

001“ ini msempunyai jarek transmisi yang luns seo-
Xali yaitu sntare 6 - 15 i (1666 - 666 on™l) ta-
pi sayang hanya baberapa bahan padat saja yang da
pat larut dalem pelarut ind, (1, 3 )

Pelarut ini Juga dapat digunakan unguk lapisan-1a
pisan yang tebal kecuali dimana ia sendiri nangah
sorpsi dengan kuat yaitu antare 12,5 - 13.5/ -
(800 - 750 ex™?), ( 20 )

Jebetulnys chloroform merupeakan pelarut yang ku-
rang measnuhi syarat karena ia sendiri mempunyai
lebih banyak pita abgorpai dari pelarut-pelarut -
lain seperti CC1, atan Osy. Namun demikian ia ma-
sih banysk dipakai kerema kebanyakan bahan padat
larut kedalammya, ( 2 )

Dalam grafik-grafik dibawah ini dapat Ailihat pe-
makaian pelarus-pelarut chloreform (gambar 10) =
CC1, (gambar 11), ( 2)
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Fig. 3-5 Carbon tetrachloride, liquid, 0.025 mm thickness.

Pelaxrus Carben Setrachlowida

Pslambepelarud seperti aseten, asther dan methyl
formiat bDerguna untuk dasreh dengan panjang gelom-
bang 1ebih besar dari 13 1L { 769 em™l ).
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Transmisi dari pelarut-pelarut dapat dibaca pada
ssbuah daftar tetapi angka-angka yang pasti sede-
narnya tergantung pula dari panjang sel, absorpsi
dari palarut sendiri dan macam peralatan yang di-
pakai, (1)
Alir mempunyai daya absorpsi ysng besar sekali di-
bederapa daerah infre mersh, ia Juga melarutkas-
baban-brhan dari sel yang dipakai, Karena itu ja-
Teng sexali air dipakai sebagai pelmrus. Air ind
dapat dipskai apadila sel yang digunskan =mempu-
nyni jendela yang terbuat dari Dahan yang tidak -
larut dalam air missinya AgCl, ( 20 )
Adapun keamungkinsn-kemungkinan dari cara melarug-
kan ialah 3 ( 15 )

l. adanya kesersgaman dalam ketedealan,

2, mwdah disiapkan,
Kerugiannya ialah

le adanya basorpsi dari pelarut itu sendiri.

2, tergantung dari daya larut suatu bahan da-

lam suatu pelarus,

Disamping bahan padat yang akan diselidiki kadang
kadang ade juga yang dalam bentuk cairen,
bari cairan imi diduat film-film/lapisan - lapisan
yang tipis. Tebal film harus diatur sedemikian ™
pa sehingga transmial terletak antara 15 - 70 % .



Xebanyakan dismbl]l tedal antara 0,01 - 0,05 mm
atauw 0,005 -~ 0,15 mm, ( 15, 20 )

Setetes kecil dari cairsn tersebut ditempatkan pa
dr seduah pelat dari NeTl ymitu kristal NaCl yang
dipotong sedenikinn rups sehinggs mempunyal garis
tengah kire-kirs 25 om 4dan tebal 5 mm, Kemudian -
diaxbil seduah pelat Na(l lainnym letakkan diatasg
tetesan tadi dan kedun pelat tersedut masukken se
Yurh gtandar 4dan gpektrum diselfdilkl,

- Untuk penyelidirsn Aspet juga Aigunnkan gel-sel -
yang dihuat dari dua dunh pelat NaCl atau KC1 ge-
pertl tadi tetari Aisini ukurnnnya ialsh 4,% x%,0
X 0,8 cm yang kerudian Aitutup dengna didberi air
rekse sshingga hrapa, Jadi meskipun cairan bergi-
fat mudah monguep sel-sel ini masin Z2apnd dipa-
kal, (15)

Apabila brhan yang ekan diselidiki berupa gas Ee-
ka ia harug dimssukken kednlax sel Jeng xosong 4e
ngen tekanap yrng besar. Panjang sel kire-kira -
10 em. Penginian Ailskukan melalui guatu alst -
yang disedut gtop cegk etau dspat pule melelui k.
rom-Jarum, ( 2, 20 )

Bebaiknys penyslidikan spektrum 4rri suatu bdakan
dileaxuiran dalan berbagei guasana daik onsentrasi
Beupun keadean-kendsan physis lainnys,
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Dalam larutan yang sengat encer atau dalam phase
utp akibas-akidbat yang ditisbulkan kareas efek i-
katan molekul (molecular association) sangat ke-
¢clil sedangikun dalam phase padats stau larutan ef-
fex ini menjadi besaxr.

ifek-elfek yang disebabkan oleh ikatan hidrogea se
 ringkali dipelajari dengan cars ini. ( 14 )





