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INTISART

Motoda spektrografi untuk penentuan boron dan silikon dalam grafit

pada tingkat konsentrasi ppm telah dikerjakan . Garis-garis spektra un=

gur-unsur diperoleh dari eksitasi d.c. arc dan difotografi dengan sp ok-

srograf Jarell Ash . Batas deteksi garis-garis gpektra adalah 3 ppm
untuk boron dan 1 ppm untuk silikon . Dengan metoda ini didapatkan gr@a~

£it mengandung boron 7,05 ppm dan silikon 1,54 % e

ABSTRACT

Spectrography method for determination of boron and gilicon in

graphite gamples at ppm concentration has been worked . Spectra lines

of elements wers obtained from dece arc excitation and were photogra~—
phed by Spectrograph Jarell Ash o Detection limit of spectra lines are
3 ppm for boron and 1 ppm for silicon « BY this method , it was found

that graphite contained 7,05 ppm of boron and 1,54 % of silicon .
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GNDAHULUAN
getelah diketahui bahwa grafit merupakan bahan yang permanfaat

T F

oada peberapa reaktor nuklir, maka analisa impuritas dolam grofit
panyak menaruh perhatian (3)

penggunasn sebagal moderator yang terus menerus dalam reaktor nuklir,
gnsur-unsur yang terkandung dalam grafit secara kualitatip dan kuanti~
tatip harus ditentukan, terutama untuk unsur-insur yang mudah wenye=
rap neutron (2,4)

Metoda gpektrografi emissi untuk penentuan impuritas (boron dan sili-

xon ) dalam grafit telah dilakukan, yang mana metoda 1ini merupakan me Lo

da analisa yang berdasarken tebal tipisnya geris spekira UNH W= Ungur
pada panjang gelombang terbentu, yang kemudian garis-garis terpebut da-
pat diamati intensitasnya (1),

Berdasarkan kurve stander log intensitas versus log konsentrasl, unsur-

unsur impuritas dalam grafit dapat ditentukan (5) »

IT BAHAN DAN TATA KERJA
A, Bahan - Bahan
le Cuplikan grafit .
2, Elaktrode grafit (¢ = 7 mm dan panjeng = 38 mm) .
3« Larutan pencuci plat emulsi spektrograf yang terdiri dari develo-
per D 19 Kodak dan fixaber Kodak .
/s Standar boron dan silikon yang berasel dari standsr multi unsur
Spex Mix 1000 yang terdiri dari 49 unsur, konsentrasi maging-me -

sing 1,27 % .
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Spektrogrﬂf Jarell Ash tipe 3,4 m Ebert Spectrograph s

paerah spektra antara 2200 s/d 4600 R,
plat emulsi spektrograf, Kodak spectrum analysls plat ; plat lo

1 ( 10,2 X 25,4 cm ), ukuran 4 x 10 inch .

Densitometer Jarell Ash tipe 21 - 330 = M & D .

Kertas grafik logaritmis .
rlat-alat laboratorium dari gelas .

Homogenator Mixer Spex 5000 .

¢, Tata Kerja

1.

24

3

b

Penyediaan Standar
Dibuat satu deret standar yang mengandung boron dan gilikon dengan

komsentracsi 300, 100y 30, 10, 3 dan 1 ppm »
r Spex Mix 1000

Deret standar tersebut dibuat dari atanadap multi unsu

dengan pengenceran menggunakan grafit pengencer .
Penyediaan Cupliken .
a, Tanpa diencerkan .

b. Diencerkan 1000 kali dengan grafit pengencer .

Penyediaan Bezhan Untuk Eksitasl e
a. Masing-masing standar dan cuplikan ditimbang 15 mg, kemudian di -

rasukkan kedalam anoda .

b. Anoda-anoda yang sudah perisi standar dan cuplikan dideretkan

pada rak plastik .
Kondisi Eksitasi e

a&e Sumber ekgitasi d.c. 8TC
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Tegangan : 220 volt .

Jarak elektroda . 4 mm .
waktu eksitasl : 15 detlk .
Arus : 10 amper .
H. Pengaturan Spektrograf
Tinggi spektra : 3 mm .,
Jarak antar spektra : 1 mm .
Daerah spektrea s 2200 - 4600 Y
Filter : digunakan step filter e

5, Uruten Bahan Yang Dieksitasikan

ae Elektrods yang berisi grafit pengencer e

be Elektroga yang berisi standary mulai dari komsentrasl terendah s

ce Elektroda yaag berisi cuplikan, dengan dan tanpa pengenceran e

de Dua batang besi yang berukuran @ = 7 mm dan panjeng 50 mmy, di-

eksitasi unbuk kalibrasi spektra e

6. Pencucian Plat Emulsi Spektrografi

Garis=gearis spektra dari masing-masing unsur dapat diamati getelah

plat emulsi dicuci sebagai berikut :

s, Plat direndam sambil digoyang dalam larutan developer pelama 3

menit pade suhu 21 C e
be Dibilas dengan i..r kKramn e
¢e Direndam sambil digoyeng dalam larutan fixater selama 3 menit
peda suhu 21 °C .

de Dicuci dengan air kran yang mengalir selama 10 menit ,

Cl4~4
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.. Dikeringkan pada temperatur tidak lebih dari 52°C

semud perlakuan terhadap plat emulsi dilakukan dalam ruané

yﬂap atau dalam ruangan yang diterangi dengan lampu infra

merah o
7e pengamatan Dan Pengukuran Intensitas Garis Spektra -

perdasarkan garis spektra kalibrasi unsur Fe, garia -

garis spektra unsur yang dihasilkan baik dari standar

maupun dari cuplikan dapat diamati dengan densitometer

penentuan garils spektra unsur ditentukan dengan cara

n menepatkan ' garis spektra unsur dengan spektrogram

yang tergambar pada " master-plate"
Konsentrasi unsur ditentukan darl pengamatan densito-

meter dengan cara mengukur intensitas garis spektra

unsur dan spektra standarnya .

Dibuat gravik log I Vs log C, dimana I adalah intensi-

tas spektra unsur dan C adalah konsentrasi unsur .
Dengan menginterpolasikan harga I pada kurva standar,

maka konsentrasl unsur dalam cuplikan dapat ditentukan .,

III ANALISA DATA DAN PERHITUNGAN

Untuk menentukan unsur-unsur pengotor (impuritas) yang

terkandung dalam grafit, yang dipertimbangkan adalah kepeka-

an metoda analisa Ketelitian dan ketepatan pengukuran di -
Pergunakan untuk menilai metoda analisa yang digunakan .

Analigg impuritas dalam grafit sangat diperlukan untuk menge-

(145
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oyl kemurnian atau kualites grafiit ,

gususnya di-bidang reaktor nuklir, grafit digunakan sebagai nodorators
paka unsur-unsur lain terutama yang mudah menyerap neubron harus 50 ~
gikit mungkin, kerena persaratan sebagai moderator adalah tampung PO~
pyerapan neutron rendah dan tampang hamburan neutron tinggil e

palam percobaan ini, unsur-unsur yang diematl adalah boron dan
silikon, yang mana boron adalah penyerap neutron dan silikon adalah
jmpuritas, sedangkan kadmium tidak diemati, karena dalam grafil €& =
ris spektranya tidak kelihatan .

Berdasarkan hasil-hasil percobaan, konsentrasi boron dan gilikon dalam
grafit sesual dengan percobaan pendahuluan, dimana untuk boron adalah
3 s/d 10 ppm dan silikon adalah 10 s/d 30 ppm untuk grafit yang dien—
cerkan 1000 kali ( tabel 1) .

Setelah dihitung secara kuantitatip, berdasarkan intensibas garis-
geris spektra boron (tabel 2) dan kurva stand ar boron (gambar 1), ma-
ka konsentrasi boron yang panjang gelombangnysa 2497473 A adalali 7,006
+ 0,48 ppm, sedang yang panjang gelombangnya 2496,6 A adalah 7,04 +
0,42 ppm, jadi secara keseluruhan konsentrasi boron dalam grafit adalsah
7,05 + 0,638 ppm, atau koefisien variasinya 9 y
Berdasarkan intensitas geris-garis spektra silikon (tabel 3) dan kurva
stand ar Si ( gambar 2 ), maka diperoleh Si yang panjang gelombangnya
2881,578 A adalah 15,25 + 1,48 ppmyuntuk Si yang panjang gelombangnya
2516,123 A adalah 15,26 + 0,79 ppm dan untuk Si yang pangang gelouw -
bangnya 2528,5 A adalah 15,8 + 1,06 ppm, hasil percobaan ini untul gro-

it yang diencerkan 1000 kali .
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Bhgdabliung socara keseluruhan, konsentragi silikon dalwn pralit

éetel
Jang giencerkan 1000 kali adalah 15,43 + 1,98 ppm «
Jadi gptuk grafit yang tanpa pengenceran mengandung silikon 1,54 £ 0%
4, atau koefisien variasinya 12,8 % .
v mgsIMPULAN
aktia

le

Metoda spektrografi emissi merupakan metoda analisaa yang lebih pT

xarena untuk analisa padatan tidak perlu melarutkan dan tidak banyek

memerlukan reagen kimia .

5, Dengan metode spektrografi emissi, diperoleh grafit mengandung bOTOX

Je

7,05 + 0,64 ppm dan silikon 1,54 + 0,2 % e

Metoda ini dapat diterapkan untuk analisa rutin
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rabel 2

[ntensitas B dan Si pada panjang gelombang yang berbeda .

;;;;;;;TEH si ! o i ; !
l 4alam standar | | ___________l
'/_.(-E)—lfﬁ IA = 2881,578 | n = 2516,12 | X = 2497,73 | A '__E’?ﬁ'f_—l
| 0 ! - ! - | - I = 1
! . t 82,5 1 92,0 | - I - ’
| 1 ! 80,5 1 89,1 I _ , = l
| 3 ! 62,3 1 66,8 | 80,0 ! 90,1 '
! 3 ! 70,3 1 73,21 1 82,0 ! 93,0 l
! 10 ! 42,6 1 45,3 1 Shyl | 66,1 !
| 10 ! 49,1 i 59l ! 52,1 1 62,9 1
! 30 ! 30,4 ! 40,0 ! 37,3 ! 40,8 !
! 30 ! 35,8 ! 38,1 I 342 ! 34,8 1
! 100 I 2244 ! 30,0 ! 22,1 ! 26,1 I
! 100 ! 19,7 ! 25,5 ! 18,0 1 20,7 [
I 300 I 13,7 ! 14,1 ! 644 ! 8,2 !
! 300 i 15,8 ! 1542 ! 6,0 ! 8,9 l
! A t - ! ~ ! 6liy 5 [ 70,8 ;
I A I - ! - ! 63,8 I 69,8 1
! B ! Ao ! 43,0 ! - ! - 1
L | 41,8 1 45,0 1 - ! - |

A= Konsentrasi B atau Si dalam cuplikan grafit tanpa pengenceran .

B = Konsentrasi B atau Si dalam cuplikan grafit dengan pengenceran 1000 kali

Pengenceran cuplikan dilakukan dengan grafit spektrografi .
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2 ¢ Konsentrasli B dalam cuplikan grafit berdesarken hasil pengamaten

T intensitas pada panjang gelombang yang berbeda .

| pxitesi ke 1BA= 497,73 1 Kor(ls;;:;re)mi 'BA= 2496,6 | Kox(lsgxpu;;rz)wi [
’,,———“’—’ i
: 0 ! 60,5 I Th e 1 70,5 | 6,9 |
! 2 I 64,5 ! 6,3 1 68,5 | 7,3 I
B 9,0 7,86 1 72,1 | 6,5 !
; 4 | <k Toh 1 70,4 ! 6,9 !
! 2 : £U, S 7,2 1 70,1 I 7,0 !
! 4 ! L 6,6 1 71, 6 6,6 !
! 7 ! 61,6 1 7,0 1 67,3 | 7,8 !
! 2 1 62,0 ! 6,9 I 69,0 I 7,3 !

Tabel 3 : Konsentrasi Si dalam cuplikan grafit berdasarkan hasil pengamat

an intensitas pada panjang gelombang yang berbeda .

R R A
I 1 ! 40,3 ! 13,0 ! 45,1 ! 14,0 1 34,2 1 16,5 !
! 2 9,5 | 1455 ! 43,9 115,71 35,1 | 15,0 !
! 3 8,0, 1 16,5 ! blpy 3 1o15,5 ! 35,5 | 14,5 |
I 4 ! 40,1 ! 13,5 | 43,1 ! 16,2 | 34,0 1 17,0 1
b5 1 37,7 1 16,5 ! 45,0 1 14,5 1 35,8 1 15,5 |
I 6 1 39,2 ! 15,0 ! 43,5 ! 16,0 ! 34,6 ! 16,0 |
! 7 1 38,1 1 16,5 ! 44,2 I 150 1 351 1 15,0 |
| 8 1 37,9 ¢ 16,7 ! 43,5 1 16,0 1 33,7 1 17,5 |

— .~

A A = 2881,578 R
B: N = 2516,123 8
R SRR
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stondar boron .
2490, 6 R .
497,73 R,
standar silikon
2516,12 '
2881,578 | .
2528,5 R .
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