BAB Il

METODOLOGI

3.1. Lokasi Pengambilan, Penylapan, dan Analisis Cuplikan

Pada penelitian ini pengambilan cupli_k;n air dilakukan di sungai

Babon yang terletak di sisi sebelah timur Kotamadia Semarang.

Pengambilan cuplikan dilaksanakan tanggal 27 September 1997 pada tujuh

Idkasi pengamatan, mulai dari bagian sungai di Bendung Pucang Gading

sampai ke bagian muara sungai. Lokasi atau titik pengamatan ditentukan

berdasarkan pertimbangan terwakilinya gambaran keadaan perairan

sungai. Ketujuh titik pengamatan tersebut untuk selanjutnya diberi kode

atau sandi seperti tersaji pada Tabel 3.1.

Tabel 3.1. Lokasi pengambilan cuplikan

No. Lokasi Pengambilan Cuplikan Jenis Sandi
Cupiikan | Cuplikan
1. Bendung Pucang Gading Air A
2. Kelurahan Penggardn Utara Air B
3. Jembatan Karang Roto Air C
4. Bendungan Karang Roto Air D
5. Jembatan Tri Mutya‘ Alr E
6. Daerah industri (sebelum rmuara Air F
: suhgai)
7. Muara sungai Air G
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KETERANGAN
-------- Batas wilayah Kecamatan
+ + -+ + Balas wilayah Kelurahan
SUNGAI
Jalan |

Batas segmen sungai

Tambak

Pemukiman
@ Sawah!

Tegalan / kebun

Tambang galian
= Golongan C

U |

1. Peta lokasi pengambilan cuplikan (Bapedalda,19984),




53

Cuplikan air sungai untuk masing-masing titik ditempatkan dalam
wadah. Pada saat pengambilan cuplikan, juga dilakukan pengukuran suhu,

pH dan kanduhgan oksigen air sungai tersebut.

Penyiapan atau preparasi cuplikan air sungai di lakukan di
Labo_r_?;torigm Kim_i_a Air Reaktor Serba Guna - G.A. Siwabessy. Iradiasi
dan analisis cuplikan dilakukan di Sistem Rabbit Hidrolik Reaktor Serba
Guna G.A. Siwabessy ‘dan Laboratorium Fisika Reaktor, BATAN,
kawasan PUSPIPTEK Sérpong, Jawa Barat. Wakiy peneliﬁan dimulai

bulan Cktober 1997 sampai dengan bulan April 1998.

3.2, Alat dan Bahan yang Digunakan

3.2.1. Alat

1. Alat pengambil cuplikan air sungai (‘water sampler’)

2. Termometer
- Jenis : air raksa

3. Alat pengukur ka:dar oksigen dalam air sungai (DO-meter)
- Jenis : digital

4. Wadabh air sungai

5. Kertas saring
- Merk M__/j}atman (No. 42)

6. Mikro-Pipet

i
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7. Plastik dan kapsul polyethylen
8. Alat penyegel plastik (‘seafer)
9. Neraca

- Merk . Sartorius

- Ketelitian : 0,00001 gram

~10. Alumunium foil

11. Pinset

12. Fasilitas sistem‘ Rabbit hidrolik Reaktor Serba Guna G.A.

Siwabessy

13.Detektor HPGe

L.

- Model : CPVDS30-23140
- Merk | . TENNELEC

- Tegangan operasi : 2000V

- Effisiensi relatif : 23%

SFWHM © 1,95

- Ratio puncak Cbmpton 601
- 1,33 MeV FWHM © 1,90 keV

- 122 keV FWHM : 925 eV

14. Sumber tegangan tinggi
- Model 1 TC-850

- Merk . TENNELEC




- Keluaran tegangan
- Keluaran arus

- Ketidaktelitian

19, Penguat awal

- Model

- Merk

- Kepekaan
mV/MeV Si
pV/pasangan ion
Vipe

- Energi maksimum

- Impedansi masukan

~ Kapasitansi masukan

16. Penguat
- Maodel
- Merk
- Penguatan {gain)

- Temperatur operasi

17.Kartu PCA I
- Memori

- Kapasitas memori

55

© 0-5KkVdan0- 500V
© 0-100 pA

1+ 19% skala penuh

D TC-174

© TENNELEC

. 44

: 0,16

1,0
D > 200 MeV (Si)
: 500

© 10k pF

: TC-244
. TENNELEC
D 2,5- 3000 kali

: 0-50°C

1 8192 saluran memori akuisisi

:16.777.215 cacah per saluran




56

18. Komputer

- Model : 486, 50 Mhz
- RAM 8 MB
- HD 1 GB

3.2.2. Bahan

. Cuplikan air sungai Babon

—h

N

Aseton

- kadar 2 70%
3. Nitrogen cair
-suhu: 77 K

4. Larutan bahan standar

- konsentrasi 1 mg/L

3.3. Penylapan Cuplikan

Unsur-unsur logam berat di dalam air sungai terkandung dalam
jLimIah yang sangat sedikit, karena pada umumnya unsur logam berat
tersebut akan mengendap‘ pada sedimen vang terdapat di dasar sungai
(Patar;1994). Karena itu, diperlukan sebuah teknik penyiapan yang dapat
memékatkan air sungai, sehingga kandungan logam berat yang sangat

sedikit itu dapat dianalisis dengan baik.
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Dalam penelitian ini, sebelum proses‘ iradiasi dilaksanakan,
cuplikan air sungai terlebih dahulu divapkan pada suhu 80°C, dengan
volume air sebanyak 1 liter untuk tiap titik. Endapan hasil penguapan
(kerak) air ini akan menjadi cuplikan untuk diiradiasi di dalam fasilitas

Sistem Rabbit Hidrolik {Das, dkk,1989).

Sebagian dari cuplikan kerak air kemudian dimasukkan ke dalam
plastik polyethylen ganda yang telah dicuci dengan aseton, serta sudah
diketahul massanya. Lalu plastik berisi cuplikan tersebut ditimbang kembali
untuk mengetahui massa ¢uplikan. Massa cuplikan yang digunakan dalam
pen_efitian ini adalah 40 - 50 mg untuk setiap lokasi pengamatan. Setelah
massa cuplikan diketahui, maka plastik tersebut disegel rapat-rapat
dengan menggunrakan alat ‘yang disebut dengan sealer. Setelah itu, piastik
berisi cuplikan ini dibungkus dengan alumunium foif agar tidak meleleh
karena panas akibat proses iradiasi. Kemudian cupiikan yang telah

terbungkus rapat, dimasukkan ke dalam kapsul polyethylen.

Untuk cuplikan bahan standar digunakan larutan unsur logam
berat standar dengan konsentrasi 1 gram/liter. Dimana sebanyak 50 nl
farutan unsur standar dipipetkan pada Kertas saring yang dimasukkan
dalam plastik polyethylen ganda yang telah diketahui massanya dan telah

dicuci: dengan aseton. Kemudian plastik yang telah berisi larutan unsur

standar ini disegel dan ditimbang guna mengetahui massa larutan.
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Cuplikan bahan standar ini kemudian dibungkus dengan aluminium foil dan
dimasukkan ke dalam kapsul polyethylen yang sama dengan cuplikan
endapan air sungai. Setelah ditutup dengan rapat, kapsu!l berisi cuplikan

kerak air sungai dan cuplikan larutan standar siap untuk diiradiasi.

3.4 j'liradiasi Cuplikan

Setelah cuplikan disiapkan dengan baik di dalam Kapsul
polyethylen, maka cuplikan tersebut siap untuk diiradiasi di dalam fasilitas

Sistem Rabbit Hidrolik, RSG-G.A. Siwabessy.

Untuk keperluan analisis logam berat ini, proses iradiasi
dilaksanakan pada daya operasi reaktor 15 MW, Lamanya wakiu iradiasi
untuk tiap kapsut adalah 40 menit. Hal inl disesuaikan dengan kekuatan
kapsul polyethylen yang digunakan. Dalam proses iradiasi cuplikan,
fasilitas sistem Rabbit hidrolik dijalankan dengan menggunakan perangkat
iﬁnak ‘Symmatic &',

Pada iradiasi cuplikan ini digunakan neutron termal, yang
berenergi sekitar 0,025 eV. Hal ini disebabkan karena logam berat yang
ékan dianalisis memitiki tampé'ng lintang absorpsi vang dapat bereaksi
dengén neutron termal, disamping pada daerah sistem Rabbit Hidrolik

banyak terdapat neutron termal.
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3.5. Kallbras Spektrometer—y
Spekirometri-y adalah suatu metoda pengukuran yang bersifat
hisbi {relatif), sehingga sebelum suatu perangkat Sspektrometer-y dapat
diguﬁakan untuk melakukan analisis, alat tersebut perlu dikalibrasi lebih
dahuly secara cermat dan telti. Ada dua macam kalibrasi yang periu

dilakukan, yaitu : kalibrasi tenaga dan kalibrasi efisiensi.

3.5.1. Kalibrasi Tenaga

Interaksi ‘sinar-rg dengan detektor akan menghasilkan
signal pulsa, dimana tinggi pulsa tersebut akan sebanding dengan
tenaga sinar-y yang mengenai deteldor, Caca‘i—*: pulsa-pulsa yang
mempunyai tinggi sama, dicatat dalam suatu salur dengan nomor
tertentu. Dehgan démikian, nomor salur penganalisis salur ganda

juga akan sebanding dengan tenaga sinar-y (Susetyo,1988).

Untuk suatu perangkat Spektrometer-y dan satu setting
kondisi kerje (tegangan tinggi, penguat, dan lainnya) perlu dicari
hubungan antara nomor salur dan tenaga. Hal ini dilakukan dengan
jalan mencacah beberapa sumber radioaktif standar, yaitu sumber
yang sudah diketahui tenaganya dengan tepat. Pada penelitian ini

digunakan sumber standar "Ba, "¥'Cs, dan %Co yang dicacah

secara bersamaan; Apabila dibuat plot tenaga sinar-y standar
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»

versus nomor saluran puncak serapan total masing-masing, maka
akan didapat sebuah kurva kallbrasi tenaga yang berbentuk garis

lurus.  Hubungan linier  ini dinyatakan - melalui  persamaan

{Susetyo,1888) :

Y=aX+b (3-1)

Jika ordinat Y menyatakan tenaga, dan absis X menyatakan nomor
salur, maka untuk‘se‘tiap pengukuran puncak serapan total energi-y
dari sumber standar akan didapatkan sepasang harga (3,Y)). Untuk
pengukuran n puncak-y, maka dapat ditentukan harga slope a dan

titik potong b secara represi linier, sebagai berikut (Susetyo,1688)

—
EXij - 22
11
a= = (3-2)
sxi? - (X
i1
p= 2L 2K (3-2)
n 1] ‘

Dengan catatan, semua penjumlahan T dimulai dari i=1 sampai

dengan J=n.
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Gambar 3.2. Skema Peluruhan unsur standar 'Ba, "¥Cs dan ®Co
{Baard,dkk,1989).

Tabel 3.2. Tenaga sumber standar pemancaty 'Ba,'¥Cs den
“0Co {Duggan,1988).

Energi (keV) Unsur Kelimpahan (%)} Waktu Paro
53,16 g, 2,20 10,70 tahun
79,62 2,62
31,00 34,06
276,40 7,16
302,35 | 18,33
356,02 62,05
383,33 _ 8,94
661,66 s 85,21 30,17 tahun
1173,24 - ®¢o 99,90 5,27 tahun
1332,50 99,98 :
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Gambar 3.3. Kurva Kalibrasi Tenaga
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~ 3.5.2. Kalibrasi Efisiens]

Menurut Susetyo (1988), analisis kuantitatif dalam
spektrometri-y membutuhkan kalibrasi efisiensi. Suatu sumber
radioaktif selalu memancarkan sinar radioaktif ke segala arah.
Biasanya cuplikan radioaktif diukur pada jarak tertentu terhadap
detektor, sehingga sebenarnya hanya sebagian saja dari sinar-y
yang dipancarkan oleh cuplikan yang terdeteksi. ltulah sebabnya,
dalam deteksi radiasi dikenal istilah /ajir cacah dan aktivitas. Dalam
spekirometri-y, laju cacah biasanya dinyatakan dalam satuan cacah
per sekon {cps) atau kadang-kadang. juga dalam cacah per menit
(epm).

Nilai laju caczh sama sekali tidak mencerminkan aktivitas
yang sesungguhnya dari suatu sumber radiasi. Sebagai. conhtoh, laju
cacah sebesar 1000 cps bisa berarti 107 atau 10" atau berapa
saja disintegrasi per sekon (dps), tergantung pada efisiensi deteksi

dan nilai intensitas mutlak tenaga sinar-y yang diukur.

Untuk suatu pencacahan ‘gross’, yaitu pencacahan tanpa
membedakan tenaga satu dengan yang lain dalam cuplikan maupun
mode peluruhan, maka besarya efisiensi deteksi semata-mata
adalah nisbah laju cacah dan aktivitas. Hal ini dapat ditunjukkan

melalui persamaan (Susetyo,1988):
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=P° 100% (3-4)

dps

oo

Dalam pengukuran spektrometri-y, yang pengukurannya
hanya ditujukan pada salah satu tenaga dari sekian banyak tenaga
dan mede pe!urtjkhan yang ada dalam cuplikan, maka besarnya
efisiensi deteksi masih harus ditentukan oleh nilai intensitas mutlalk.
Persamaan efisiensinya dinyatakan  dalam persamaan

{Susetyo,1988) :

Cps
. = ———.100% 3-5
E:J;:IEh:!r:!rrletrl dps. Y(E) ( )

Hasil kali Y(E).dps disebut jfaju emisi atau nilal emisi foton. Efisiensi
yang ﬁideﬁnisikan;daiam persamaan (3-5) di atas adalah efisiensi
mutlak dari puncak serapan total. Nilai laju cacah ‘cps’ didapatkan
dengan jalan menentukan luas puncak-foto (photo peak) total suatu

sinar-y dan membaginya dengan waktu pencacahan {dalam detik)

yang dituliskan dalam persamaan (Susetyo,1988):

__ luas puncak serapan total (cacah) (3 - 6)
© wakiu pencacahan {det ik)

cpe

Luas puncak serapan total adalah jumlah cacah yang terkandung

dalam suatu puncak-v.
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Jika puncak serapan total yang dipakai untuk menentukan
efisiensi mempunyai tenaga sebesar E, maka dengan sendirinya
niali intensitas mutlak juga harus dilihat untuk tenaga E tersebut,
yaitu Y{(E). Sebagal kcnsekuensinya, efisiensi  deteksi juga
~ merupakan fungsi tenaga, =(E) sehingga persamaan_{3-5) lebih

tepat dituliskan dalam bentuk persamaan {Susetyo,wsa) X

=_P%_ 4009 -7
o(E) e 100% (3-7)

Apabila dilakukan pengukufan efisiensi dari tenaga rendah
(<100keV) sampal ke tenaga yang cukup tinggi (misal 1500 keV)
. dengan menggunakan sumber standar, maka dapat dibuat plot

gfisiensi versus tenaga. Plot semacam ini disebut sebagal kurva

kalibrasi efisiensi,
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Gambar 3.4. Kurva kalibrasi efisiensi.

3.6. P;en;c'acahan Cuplikan

Setelah cuplikan selesai diiradiasi, maka perlu dilakukan proses
pénca'cahan guna mengetahui logam berat apa saja yang terkandung di

dalam cuplikan air sungai Babon.
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Pada proses pencacahan digunakan detektor HP-Ge dengan
banth:an perangkat elektronika lainnya, vyaitu sumber tegangan tinggi,
penguat awal, penguat, MCA, komputer dan printer. Besarnya radiasi-y
yang tercatat oleh Spektrometer—-y ditampilkan oleh layar monitor komputer
da_[a}m l:}gntuk puncak-puncak energi-y dengan amplitudo positif, dimana
setia;p radionukiida memiliki karakterisik vyang berbeda dengan

radionuklida yang lain.

@ ____ | Detektor | __,| Penguat ,| Penguat

- Cupliken HPGe Awal
C aktif T
Tegangan

Tinggi MCA

3
l

Printer

Gambar 3.5." Bagan proses pencacahan (Duggan,1988).

Untuk radionukiida hasil pengaktifan yang berumur pendek, harus

ségefa dicacah, karena jika ditunda dikhawatirkan radionuklida tersebut

akan segera meluruh mengingat wakiu paronya yang sangat singkat.

Sedangkan untuk cuplikan yang diiradiasi dalam waktu yang panjang,

sebaiknya didiamkan beberapa waktu terlebih dahulu

]

agar aktivitas




2

68

cuplikan tidak terialu tinggi saat dicacah, dan agar nuklida-nuklida yang

berumur pendek yang tidak diperiukan telah meluruh semuanya sehingga

- tidak mengganggu analisis data (Susetyo,1988).

™

Cuplikan hasil Il‘adlaSl selama 40 menit ini, sebaiknya didiamkan
teriebih dahulu selama beberapa waktu { 5-7 han) agar aktivitas sampe}

ters‘ebut menjadi tidak terlalu tinggi saat dicacah (Das, et.al,1989).

Sebelum dicacah, cuplikan yang telah diiradiasi dikeluarkan dari
dalam kapsul polyethylen, dan afumunium foil yang membungkusnya
dile‘p'askan. Dengan menggunakan pinset, cuplikan aktif yang masih
berada dalam pulastik polyetylen ini diletakkan dalam piringan plastik kecil,
yané kemudian diietakkari di atas detektor HPGe pada jarak 15-25 cm.
UmUmnya, tlama waktu pencacéhan bisa sampai beberapa jam, tergantung
pada hasil yang diperolehL Hal ini dikarenakan, ada beberapa unsur yang
barulakan dapat_teridentiﬂkasi jka cuplikan dicacah dalam waktu yang

relatif cukup lama.

Analisis Data
Kalibrasi tenaga diperiukan untuk tujuan anaiisis kualitatif

spekirometri-y. Setelah kalibrasi dilakukan secara berulang-ulang dan

didapatkan hasil yang balk dan memiliki ketelitian tinggl, maka dapat

dilakukan pengukuran terhadap cuplikan yang akan dianalisis. Pengukuran
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chp!ikan harus dilakukan péda kondisi alat yang tepat sama dengah kondisi
kélibrasi. Puncak-puncak dalam spektrum enefgi-»,r cuplikan dapat dicatat
nomor salurnya. Tenaga sinar-y yang dipancarkan oleh suatu radionuklida
merupakan sifat karakteristik dari radionuklida itu sendiri, yang berbeda
dgndén radionuklida yangjlain. Pengan __ menggunakan persamaan garis
k‘alib‘rasi akan diperoleh harga tenaga puncaky yang bersesuaian
(Susetyo,1988).

Data hasil proses pencacahan akan dianalisis balk secara

kualitatif maupun kuantitatif dengan bantuan peralatan Spektrometer-y dan

perangkat lunak GAMMA TRAC versi 1.21.

3.7.1. Analisis Kualitatif

Pada analssis kuaiitatif dapat diidentifikasi logam berat
"apa saja yang terdapat di dalam cuplikan air sungai Babon
-tersebut. Proseduf identifikasinya dilakukan dengan cara
mencocokkan berbagai puncak-puncak spektrum energi-y yang
: ‘tampak pada layar komputer dengan pustaka atau tabel radioisotop
;;acuan. Hasil analisis ini dapat memberikan beberapa informasi

: penting bagi keperluan analisis kuantitatif (Susetyo,1988).
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3.7.2. Anallsls Kuantitatif

Pada penelitian ini, untuk analisis kuantitatif digunakan
- metoda penentuan secara nisbi yang memiliki ketelitian pengukuran

- yang jauh lebih baik dari pada penentuan secara mutlak.

Telah dijelaskan pada bab sebelumnya, bahwa dalam

penentuan secara nisbi ini digunakan suatu bahan standar yang
 diiradiasi pada kondisi yang sama dengan cuplikan kerak air sungai
(cuplikan uji), sehingga mengalami paparan iradiasi neutron yang
lebih kurang sama.‘Dengan'jaIan membandingkan aktivitas unsur
jzpada cuplikan uji dengan aktivitas unsur pada cuplikan standar,
| maka kadar unsur dalam cuplikan uji tersebut dapat dihitung. Berat
suétu logam berat di dalam cuplikan uji dapat ditentukan melalui
;.persamaan {2-17). Dengan mengetahui berat logam berat dalam
~ cuplikan air sungai, maka kadar atau kandungan logam berat

- tersebut dapat ditentukan.

3.8. Koreksi Latar Alami
Menurut Susetyo (1988), apabila Spekirometer-y
fdibiarkan bekerja tanpa diberi cuplikan apa-apa, termyata pada
 layar MCA tetap akan didapatkan spektrum-y yang terdiri dari

"banyak puncak. Spektrum ini disebut spektrum latar dan berasal
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dari pancaran sinar-y zat radioaktif alam. Disamping puncak-puncak

latar alami tersebut, mungkin juga terdapat bahan radioaktif di

sekitar ruang cacah yang dapat terdeteksi oleh alat yang dipakai.

Pencacahan latar harus dilakukan dalam waktu yang
| cukup lama (50.000 - 60.000 detik). Setiap nuncak dengan laju
cacah > 0,0005 cps perlu dicatat. Jika puncak latar berada pada
puncak cuplikan, maka koreksi dilakukan secara pengurangén

- aljabar biasa (Susetyo,1988) :

o~
L
i
120
-

Acupllkan = A(cuplikanﬂata:) = Agtar

dimana :

A = aktivitas (cps)






