BAB II1
METODOLOGI PENELITIAN

HL.Y1 Lokasi Pengambilan Sampel

Sampel berupa sedimen lumpur yang diambil dari sungai Babon Semarang
pada tanggal 5-Oktober-1997 di beberapa stasiun pengamatan. Stasiun pengamatan
ditentukan berdasarkan pertimbangan terwakilinya gambaran keadaan perairan
sungai terutama berkaitan dengan kegiatan pembuangan limbah ke dalam sungai.
Jumlah stasiun pengamatan sebanyak 7 titik mulai dari hulu sampai ke muara sungai
Babon Semarang.

Stasiun A di Bendung Pucang Gading

Stasiun B di Penggaron Utara

Stasiun C di Jembatan Karang Roto

Stasiun D di Bendungan Karang Roto

Stasiun E di Jembatan Trimulya

Stastun F di Daerah Industri

Stasiun G di Muara Sungai

Preparasi dilakukan di Laﬁoratorium Air Pusat Reaktor Serba Guna (PRSG)
BATAN Serpong, Iradiasi dilakukan di Fasilitas Sistem Rabbit dan pencacahan
dilakukan di Laboratorium Fisika Reaktor PRSG BATAN Ser[;ong, Tengerang.

Waktu penelitian dari bulan Oktober 1997 sampai dengan bulan April 1998
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1 Peta lokasi pengambilan sampel sedimen sungai Babon

Skala 1: 300

(Bapedalda, 1997)




IL2  Alat dan Bahan
Mi2 1 Peralaian yang digunakan dalam penelitian ini :
Alat yang digunakan untuk preparasi
Oven p— mengeringkan
Timbangan sartorius  : untuk menimbang massa cuplikan dengan

ketelitian sampai 5 desimal

Sealer : untuk merekatkan plastik
Penumbuk : mntuk menghancurkan sedimen
Mikro pipet  : untuk mengukur unsur standar

Fasilitas iradiasi yaitu fasilitas Sistem Rabbit pada Reaktor Serba Guna GA
Siwabessy BATAN Serpong pada posisi Sistem Rabbit Hidrolic dengan air sebagai
oderator dan penganghut kapsul iradiasi.

Alat untuk pencacahan

Rangkaian piranti pencacahan vang digunakan membentuk satu sistem spekirometri
gamma

¢ Deatelnor HPGe

Modetl cCpy D 330-23120
Merek : Temnelec
Efiistensi relatif D 23%

122 keV FWHM 1925eV - 1.90 kaV
FWTIM/MWHM 2195

Nisbah poncak/compton 0 50:1




Sumber tegangan tinggi
Model

Merek

Keluaran tegangan
Keluaran arus

Derau dan ripple
Polaritas

Ketidaktelitian (inaccurasi)

-Penguat awal (pre-amplifier)

Model

Merek
MV/pasangan ion
V/PC

Emax

Impedansi masukan

Polantas

Ketidaklinearan (ncn linearity)

shaping time 2 us

Kapasitansi masukan
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: TC-950

: Tennelec

:0-5kV dan 0-300 V

:0-100 mA

: 10 mV pada 5 Hz - 50 MHz
:+ dan -

: + 1% skala penuh

: TC-174

: Tennelec

10,16

1.0

. > 200 MeVﬂ(Si)
1500 Q

:+ dan —

;1% skala ﬁenuh

1 0.05% untuk 0-10 V

0.02% untuk 0-7 V

- 10 kpF
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Penguat (amplifier)

Model 1 TC-244

Merek . Tennelec

Penguatan ' 1% 2,5-3000

Ketidaklinearan . £ 0.04% pada keluaran 0-4
Dengan waktu pincak 4us

Temperatur operasi :0-50°C

Derau - 4.5 mVrms pada penguatan

1000x; 4.0 mVrms pada

penguatan 100x
Koreksi waktu hidup : 0-10% pada puncak

Pile-up inspektor resolving time : 250 ns

Pole zero : fine, coarse

Waktu puncak 0 0.5-0.75-2-3-8-12 s

Kartu PCA 11

Memori : 8192 saluran memori akuisisi
Kapasitas : 1677, 215 cacah/saluran

ADC : 8192 saluran, 100 Mhz clock
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IN.2.2 Bahan
Cuplikan sedimen yang diambil dari sungai Babon Semarang
- Plastik polyethilen dengan ketebalan 0.1 mm
Aseton dengan kadar 70%
Aluminium foil dengan ketebalan 0.1 mm
Larutan standar Cr, Fe, Hg dengan konsentrasi 1 gr/lt
Kertas saring Merk Whatman (No : 42)

Nitragen cair 77 K

I3 Metoda Pengambilan Samype!l

Contoh sedimen diambil pada setiap stasiun pengamatan, pada endapan bagian
atas sampai kedalaman kurang lebih 15 cm karena dimungkinkan logam-logam tersebut
mengendap. sampai kedalaman 15 cm. Kemudian sampei dimasukkan dalam plastik

yang sudah dicuci dengan aseton.

II4 Metoda Preparasi

- Preparasi dilakukan di Laboratorium Air PRSG BATAN Serpong.  Sedimen
lumpur yang masih basah ditimbang terlebih dahuty untuk mengetahui berat sedimen
bagah. Setelzh ditimbang sedimen dijemur sampai kering, kemudian dimasukkan dalam
oven pada suhu 100° C' selama 72 jam (Robinson & Dyer,1964). Setelah kering

sedimen ditimbang lagi untik mengetahni berat sedinren kering. Kemudian sedimen




dihancurkan sampai berbentuk bubuk. Sedimen halus diambil 20-40 miligram
dimasukkan dalam plastik vang sudah dicuci dengan aseton dan dibungkus dengan
aluminium foil dimasukkan dalam kapsul polyetilen bersama-sama dengan cuplikan
standar. Larutan standar yang digunakan larutan Cr, Fe. dan E g dengan konsentrasi 1
gram/liter.  Larutan standar diambil bebera;:m mikro liter dengan mikropipet dan

dimasukkan dalam kertas saring dan dibungkﬁs plasfik dan aluminium foil.

IS  Metoda Aktivasi

Supaya tidak terkentaminasi oleh lingkungan, cuplikan dibungkus dengan
pembungkus kantung plastik rangkap yang diseal semua sisinva, kemndian dimasukkas
ke dafam kapsul iradiusi kapsul polietilen. Cuplikan diiradiasi bersama-sama dengan
cuplikan standar. pada kondisi iradiasi yang sama selama 15-40 menit pada fasilitas
Reaktor Serba Guna GA Siwabesy pada posisi Rabbit Sistem dengan daya reaktor 13
MW fluks neutron sebesar 3,5.10™ neutron.cm? dt” pada neutron thermai dengan energi
sebesar 0,025 eV menggunakan air sebagai media pengangkut kapsul iradiasi dan
sebagai mederator (Sistem Rabbit Hidrelic) dengan perangkat lunak Symatic 3
(Sunaryadi D, 1997). Bahan bakar vang digunakan pada reaktor ini adalah U-235.
Cuplikan yang sudah diiradiasi didinginkan sampai pada waktu vang sesuai (3-7 hari)

kemudian dilakukan pencacahan (\ﬁz‘m'daxli, 1995)

Iit.6 Metoda Pencacahan

Pencacahan dilakukan dengan menggunakan perangkat spektrometer gamma
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dengan perangkat lunak Gamma Trac versi 1.21. Sebelum digunakan perangkat
spektrometer gamma dikalibrasi terlebih dahuly.  Kalibrasi vang dilakukan yaity
katibrasi tenaga dan kalibrasi efisiensi. Pada penelitian ini kalibrasi yang dilakukan

: B0~ 3 137 s
dengan menggunakan sumber standar Co, '*Ba, dan " Cs pada posigi 25 cm.
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Gambar [i1-2 Skema peluruban unsur standar “Co, P*Ba dan (s
{Overman,1960)
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Tabel III-1 Tenaga sumber standart pemancar gammamBa,mCs dan “Co

1332,50

(Duggan,1988)

Energi (keV) | Unsur Kelimpahan (%) Waktu pare J
53,16 Ba | 2,20 L 1070 tahun |
I 79,62 t 2,62 | |
) 81,00 ; 5 34,06 ! !
27640 | 1 7,16 | j
| 362,85 | 18,33 g
356,02 | 62,05 ;
383,83 | 8,94 i
i b
661,66 | Scs 85,21 | 3017 tahun |

117324 1 9, 99,90 5,27 tahun

|

i
99,08 :
;

—

1HL6.1 Kalibrasi Tenaga
Dengan menggunakan penganalisis salur ganda, maka akan diperoleh bentuk
spektrum tenaga dari sumber radioaktif dan setiap tenaga pemancar radiasi gamma

akan memberikan puncaknva sesuai dengan besar radiasi tenaga gamma vang

dipancarkan dari sumbernva. Pulsa-pulsa yang dihasilkan oleh detekior dipertinggi

dengan menggunakan penguat. Tinggi pulsa yang dihasilkan setara dengan tenaga
SIr gamma yang mengenai detektor. Cacah-cacah pulsa yang mempunvai tinggi
sama dicatat dalam suatu salur dengan nomor tertentu. dengan demikian nomor salur

penganalisis salur ganda juga sebanding dengan  tenaga sinar gamma. Sumber

standart setelah dicacah hasilnya dibuat plot tenaga sinar gamma standart dengan




nomor salur puncak serapan total masing-masing tenaga yang berupa garis lurus. Plot
tersebut disebut kurva kalibrasi tenaga, bila dinyatakan secara matematis dalam suatu
persamaan garis yang ‘mempunyai bentuk umum :
Y =aX + b | | (‘Ii;{-ij

Dengan X adalah nomor salur dan Y adalah tenaga sinar gamma.

Metoda yang dipakai dalam pengolahan data kalibrasi untuk 131enm1iuidqén
hubungan linearitas antara tenaga dan nomor salur adalah dengan metoda regresi liniar.
Untuk penguluran 1 hingga n puncak sinar gaming, dengan metoda ini dapat ditentulan

harga slope a dan intercep b, yaity :

TUYY
T XY -
= 2 (131-2)
v sl (200
I
v < Ay
he=tt_g=h (M-3)
7 1

Pada penelitian ini didapatkan persamaan kalibrasi tenaga

Y=35,699 + 0,20108X . (I1-4)
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= knerqgy calibration curwe

I| Energy = 35,699 + @.20163%chn + 2.6616a-88%chn 2
J| Reduced chisq = 6.9

| i |

18:6843:56 am

fcquire. Off

Mode:  THA

Timer: Live !
Scale: 32K

Group!  Full

Roi Ne: 7

Roi: off

Gaint  §192

Offset: @

fidc: fdd

Display: 512

Chn: 3163 /
keV: 659,98 / o
Cts: 283159

Energy: 661,620 £ B.8B2  keV Phofons/s:  2.86et85 1, 1e+84
Centroid: 3111.235 1 8,884 chn Fuhn: 4558 t 0.601 kel
Efficiency: 6.08838 ¢ 8, 88061 Identity: Cs-137
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Gambar III-3 Kurva kalibrasi tenaga dengan sumber standart '*Ba, '¥ s

dan*"Co pada posisi 25 cm
11.6.2 Kalibrasi efisiensi
Suat:u sumber radioak_tif selalu memancarkan sinar radioaktif ke segala arah
Puncak spekirum yang dihasilkan detektor akibat radiasi tidak peka terhadap radiasi
hambur dan latar belakang.
Dalam spekiromefer gamma laju cacsh dinyatakan dalam satuan cps (cacah
per secondj. Harga cacah int tidak mencerminkan aktivitas sesunggulinya dari

sumber dan bergantung pada efisiensi deteksi dan intensitas mutlak (Y) dengan
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tenaga sinar gamma yang diukur. Harga laju cacah ini didapatkan dengan jalan
menentukan luas puncak serapan total suatu puncak sinar gamma dan membaginya

dengan waktu pencacahan.

_ luas. puncak..serapan. total. (cacah)

cps
wakt.. pencacahan
(I1-3)
Efisiensi deteksi didapatkan dengan persamaan
e(E) = — _ 100%
dps.Y (E)
(J-6)

Dengan ¢ps = laju cacah (counting per second)
dps = disintegrasi per detik
Y(E)= intensitas mutlak dalam % (kelimpahan gamma/yield)
Pada penelitian ini didapat kalibrasi efisiensi -

£C2Y = !
""(J:' E N o ——
.(J‘E\S“jf é.-:IH v E—(-.ZB;S + 71473 EUFU.UJB

(1l-7)




Efficiency calibration curve

1| Bff. = L /7 { 4,8305e+14%EA(-6,2038) + 7.1473xFEA(8.98923) 3
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Gambar II-4 Kurva kalibrasi efisiensi dengan sumber standart 1338a,YCs
dan ®Co pada posisi 25 cm

Sebelum melakukan analisis spektrum dari sumber yang akan dicacah ferlebih
dahulu harus dilakuken pencacsl. w radiasi latar belakang Hal ini untuk meyakinkan
spektrum terbebas dari spektrum latar belakang dengan melakukan pengamatan dan
identifikasi isofop latar belakang. Pencacshan latar harus cukup lama. Hasil
identifikasi biasanya memmyjukkan bahwa cacah latar belakang d@timblﬂkan isotop-
isotop yang biaéa terdapat di lingkungan sekitar ruang cacah yang dapat terdeteksi oleh
alat yang dipakai atau berasal dari radioakiif alam.

Setelah kalibrasi dianggap cukup dilakukan pencacahan unsur standar dan

pencacahan cuplikan sedimen Pencacahan dilakiukan pada waktu mati {dead time)




43

kurang dari 10%. Unfuk cuplikan dengan aktivitas tingpi jarak cuplikan harus cukup
jash. Jangka waktu pencacahan diatur sedemikian rupa sehingga puncak-puncalk
spektrum muklida vang diperhatikan telah mempunyai jumlah cacah yang eukup

{Skoog,1971).

116  Analisis Data

Pada penelitian vang dilalukan analizis data barupa analisis kualitatif dan
kuantitatif. Analisis kualitatif akan di dapat unsur-ungur yang terdapat dalam cuplikan
sedimen sungai Babon Semarang beserta tenaga dari masing-masing unsur tersebut
dengdn mengacu pada tabel Erdimann.  Sedangkan pada analisis kuantitatif dilakukan
secara nisbi (relatit) dan secara mutluk.

Penentuan secara mutlak menggunakan persamaan (I-8) dar (0-9). Penentuan
secara nisbi menggunakan larutan standar yang diiradiasi secara bersama-sama dalam
safu wadal dengan cuplikan uji. Unsur-unsur yang akan dihitung kadarnya yaitu unsur-
unsur yang merupakan logam berat. Dalam peselitian ini logam berat yang dihitung
konsentrasinva adalah Cr-51, Fe-39 dan Hg-197 karena {erbmisnya larutan standar..
Dengan membandingkan aktivitas unsur dalam cuplikan dan aktivitag standar maka
kadar unsur dalam cuplikan tersebut dapat dihitung dengan mengeunakan persamaan

{m-11 ).

I
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PREPARASI \% Cuplikan nonradioaktif

v

IRADIASI ——— Cuplikan radioaktif

l

PENCACAHAN ]————} Spektrum energi gamma
ANALISIS DATA

|
|

Analisis kulitatif Analisis kuantitatif J

l L

{

l

Ideatifikasi unsur dalam cuplikan jmengetahui kadar ansur dalam cuplikan

GAMBAR I11-5 DIAGRAM PROSES APN






