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PREKONSENTRAS!I UNSUR

UNTUK ANALISIS PENQAKTIFAN

mempunyai kepekaan tinggl dalam menentu
simultan. Akan tetapl penentuan langsun
kebocoran wadah dan gangguan unsur alkal
sebelum analisis mempunyal peranan yan
yang dapat mengikat banyak unsur teta
Larutan perunut, standar titrisol dan blanko dilewatkan pada resin chele

Unsur-unsur runutan dalam larutan

dibebaskan dengan penambahan larutan ammonium asetat,

pada jumlah resin yang bervariasi, Hasll

dan Ce pada 1 gram resin dengan laju o
tidak kuantitatif. Pada cuplikan blanke ditemukan Hg,
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RUNUTAN DARI AIR TAWAR DENGAN CHELEX-100

NETRON, Annllsls pengaktifan netron(APN)

kan unsur runutan dan dapat dilakulkan secara
# cuplikan alr agak sukar karena bisa timbul
I. Oleh karena itu, proekonsentrasl unsur runutan
g mangat penting. Choelex-100 adalah resin khalat
pl logam alkali/alkall tanah mudah dilepaskan.
%100 dalam kolem.
sedangkan unsur alkall
Prekonsentrasi dilaksanakan
menunjukkan perolehan yang kuantitatif untuk Zn
lir 0,8 ml/menit, sedangkan Hg, Cr, 8b, 82 dan Cs
Zn dan Cr.

ditangkap oleh resin,

PRECONCENTRATION OF TRACE ELEMENTS FROM NATURAL WATER USING

CHELEX-100 FOR NEUTRON ACTIVATION ANALYSIS, Neutron activation analysis has
high sensitif methode and capable of simultaneous multi trace elements determinatlan.
However, the direct determination of water sample |s diMeult due to leakage probability of
irradiation vial and interference of alkall element. Therefore preconcentration of trace sle-
ments before analysis has an importance role.Chelex:J00 is a chelat resin which bind many
elements strongly but alkali elements are not. Radiotracer, Titrissl and blank sclution is
passed through the chelex-100 resin column, Trace elements In the solution are fixed to the
resin, wliereas the alkall elements are released by adding ammonlum acetic solution. Precon-
centratlon |s carrled out using variable of resin amount, The results determination indicated
that Zn and Ce were recovered quantitatively using 1 gram resin at 0.6 ml/min flow rate,
whereas Hg, Cr, Bb, Be, and Cs were not.In the blank determination were found Hg, Zn and

Cr.
PENDAHULUAN

Prekonsentrasi unsur runutan sebelum
analisls bertujuan untuk menghilangkan un-
sur-unsur pengganggu dan memekatkan unsur-
unsur runutannya(l). Banyak proses dapat di-
gunakan untuk pengayaan unsur runutan se-
perti ekstraksi pelarut, pertukaran ion, sorpsi
pada karbon aktif dan sorpsi pada zat/bahan
khelat, Masing-masing metode tersebut mem-
punyai keuntungan. Pemilihan metode tergan-
tung kepada unsur-unsur yang akan dianalisis,
matriks dan metode deteksi untuk unsur-unsur
tersebut(1). Analisis pengaktifan netron(APN)
mempunyai kepekaan tinggi dan dapat menen-
tukan unsur secara simultan. Akan tetapi APN
tidak cocok untuk cuplikan cair, karena iradiasl
cuplikan menyebabkan radiolisis alt mengha-
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silkkan gas (1), Gas yang dihasilkan akan mene-
lkan dinding wadah dan bisa menyebabkan ke-
bocoran, Di samping itu logam alkali terutama
natrium akan mengganggu analisis, Oleh kare-
na itu unsur runutan dipisahkan dari peng-
ganggunya dan diubah menjadi bentuk padat.
Untuk mencapai maksud tersebut kami memi-
lih teknik pemisahan kromatografl kolom de-
ngan chelex-100 sebagai resin khelat. Chelex-
100 adalah resin khelat dengan gugus fungsi
iImminodinsetat yang terikat pada matriks poli-
stiren-divinilbensen(2). Resin khelat ini dapat
mengikat kuat banyak unsur transisi, sedang-
kan unsur-unsur alkall dan alkali tanah mudah
dilepaskan dengan pencucian(2, 3). Dengan de-
mikian resin chelex-100 ini sangat cocok digu-

Dipindai dengan CamScanner


https://digital-camscanner.onelink.me/P3GL/g26ffx3k

Procwedd| g Serminar Soins an T "L‘-"'A'l ,‘.’.,Hir
PPIN - RATAN Pandung, 21- 88 Maret 1005

nakan untuk memekatkan unsur darf cuplikan
cair, Di samping itu gnngguan yang dizebablkan
oleh natrium pada APN dapat ditekan nekeell:
kecilnyn sehinggn kepekaan APN bertambah
tinggi. Untuk mendapatkan kondial optimum
prekonsentrasi, dilakulan porcobaan dengnn
varinsi jumlah resin. Selanjutnya prekonsen
trasi dilaksanakan pada laju alir dan jumlah
resin yang menunjukkan perolchan unsur-un:
sur yang optimum. Pada penelitian ini dilaksn-
nakan prekonsentrasi terhadap radionullida
20314g, 1248, T0Se, 134Cst #1Cr 141Cer %6%n dan
standar titrisol Hg, Cr, dan Zn, Unsur- unsur
yang terikat pada resin chelex-100 di- irndinsi
pada reaktor TRIGA MARK Il PPTN Bandung
dengan fluks netron 1012n em?det’!, Cuplikan
yang telah diiradinsi dibiarkan melurul sebe-
lum dicacah dengan pencacah sinar y multi
=aluran.

BAHAN DAN ALAT

Bahan yang digunakan

Air yang digunakan dalam percobaan ini
adnlah air bebas mineral. HNO, dan NH,OH
diperoleh dari Merck. Larutan dapar
CH,COONI{, 1 M dibuat dengan melarutkan 1
mol CH,COONH, p.a. Merck dengan air bebas
mineral dan diatur pHnya hingga 5,1 - 5,6 de-
ngan HNO4 dan NH,OIl.

Standar Hg, Cr, Zn dari tritisol Merck,
sedangkan radionuklida 20%Hg, 12'Sb, Se,
134Cy, B1Cy, 141Ce, %Zn dibuat dengan meng-
iradinsi HgO, Sb,0,, Se (logam), cesium sulfat
Cr (logam), cerium amonium sullat dan Zn0O di
dalam reaktor, resin yang digunakan adalah
chelex-100 200 mesh dari Bio-Rad Laboratories.

Alat yang digunakan

- pH meter dan kertas pIl dan pengocok mag-
net

- Satu =et pencacnh sinar y multi-saluran

- Beberapa set kolom(Bio-Rad) lengkap dengan
botol reservoar, slang dan bolol penampung

- Kantong polietilen, kontainer polietilen/Al un-
tuk iradiasi

- Vial/botol untuk wadah cuplikan pada saal
dicacoh

- Reaktor TRIGA MARK 11
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Percobaan !
Penantuan perolehan unsur dengan Yaries:
jumlah resin dan Inju alir 0.6 ml/menijs o i

Kan porunut?®Hg, 1248b, 7634 1340, "f:
punn J » " Ca B
Cr. ”lc"l nl"zn‘ '

Kolom direndam dalam HINO, 1 M 40,

1 minggu dan dibilna dengan air bebaa min,,::?
Ko dalam kolom dimasukkan resin chelex.10g
(260, 760, 1000dan 1260 mg). Kolom reain dicyc;
dengan 3 x 6 ml HNO, 2,5 M kemudian dibi!;ul
dengan air bebns mineral. Ke dalam kolor, 4;.
tambahkan NII,OH 2 M hinggn tetesan gy,
alchir basa (diperiksa dengan kertas phy) g,
lanjutnya kolom dibilas kembali dengan ajr 1.
bas mineral hingga netral. )

Botol reservoar ditambah masing.maa;

1 ug perunut 201g, 141Sb, 7Se, 13'(%;_ baing;‘
141Ce, 5Zn dan diencerkan hingga 100 ml, Ly
rutan (perunut) diatur pHnya hingga 5,1.55
dengan penambahan asam nitrat encer atay
amonia encer. Larutan perunut dialirkan ke d,.
lam kolom dengan laju alir 0,6 ml/menit hingga
semua larutan melewati kolom.

Kolom dicuci dengan 2 x 5 ml air bebas
mineral, selanjutnya dielusi dengan 4 x 10 m|
larutan dapar amonium asetat 1 M, akhimya
dicuei kembali dengan 2 x 5 ml air bebas mine-
ral. Resin dalam kolom dikeringkan dan dipin.
dahkan ke dalam vial dan dicacah selama 2000
detik.

Standar pembanding dibuat dengan me-
nambahkan 1 pg masing-masing perunut pada
resin dalam vial, selanjutnya dicacah selama
2000 detik. Perolehan unsur dihitung dengan
membandingkan laju cacah masing-masing ra-
dionuklida pada resin hasil prekonsentrasi ter-
hadap laju cncah radionuklida pada pemban-
ding.

.

Percobaan 1l
Penentuan perolehan unsur menggunakan
standar titrisol Hg, Cr, dan Zn pada 1 g resin
dan laju alir 0,6 ml/menit,

Kolom direndam dalam HNO, 1 M selama
1 minggu dan dibilas dengan air bebas mineral.
Ke dalam kolom dimasukkan 1 gram resin
chelex-100. Kolom resin dicuci dengun 3 x5 ml
HINO, 2,6 M kemudian dibilas dengan airbebas
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mineral. Ke dalam kolomditambah- kan amonia
9 M hingga tetesan Lc::nkhir basa. Selnnjutnyn
kolom dibilas dengan air bebas mi- nera| hingga
netl‘al.

Botol reservoar ditimbang, ditamba} 100
ml larutan standar tritisol Hg, Cr, dan Zn de-
ngan konsentrasi 1 pg/100 ml. pH larutandiatuy
hinggn 6,1-6,6 de‘ngnn penambahan asam nitrat
encer atau amonia encer, dan ditimbang, Larut.
an dialirkan melewati slang ke dalam kolom
dengan lqiu alir 0,6 ml/menit aehinggn semun
larutan melewati kolom.

Kolom dicuci dengan 2 x 6 ml air bebas
mineral, selanjutnya dielusi dengan 4 x 10 m|
Jarutan dapar amonium asetat 1 M dan dicuej
kembali dengan 2 x 5 ml air bebas mineral,
Resin dalam kolom dikeringkan pada tempera-
tur kamar dan dimasukkan ke dalam kantong
polietilen yang bersih dan diseal. Resin dalam
kantong polietilen dimasukkan ke dalam kan-
tong polietilen ke dua dan diseal .

Standar untuk iradiasi dibuat dengan me-
neteskan masing-masingstandar Hg, Cr,dan Zn
pada resin chelex-100 dalam kantong polietilen
dan diseal. Selanjutnya dimasukkan ke dalam
kantong polietilen ke dua dan disea! lagi.

Cuplikan hasil prekonsentrasi bersama-
sama standar dimasukkan ke dalam wadah
(kontainer) Al dan diiradiasi di reaktor selama
kurang lebih 24 jam. Setelah pendinginan 3-6
hari dicacah dengan alat pencacah sinary multi
saluran selama 2000 detik. Perolehan unsur
dihitung dengan membandingkan laju cacah

unsur hasil prekonsentrasi terhadap laju cacah
standar.

Percobaan IIT

Penentuan unsur dalam blanko dengan
menggunakan 100 ml air bebas mineral. Tahap
pengerjaan sama dengan percobaan II tanpa

penambahan standar ke dalam 100 ml air seba-
gai blanko,

HASILDAN PEMBAHASAN

Penentuan perolehan dengan variasi jum-
lah resin ditunjukkan pada Gambar 1 dan Gam-
b‘ar 2. Perolehan menunjukkan hasil yang kuan-
titatif untuk Zn, dan Ce dengan jumlah resin 1
gram dan laju alir 0,6 ml/menit, Hgdan Crtidak
kuantitatif, sedangkan Se, Sb dan Cs sangat
buruk (Tabel 1), Penentuan perolehan dilanjut-

N menggunakan standar titrisol Hg, Cr, dan
Zn dengan laju alir 0,6 ml/menit. Hasil per-
mb,“" menunjukkan perolehan yang kuanti-
tatif untuk Ce dan Zn pada jumlah resin 1 g,

173

Tema: Pengembangan Kemitraan Antar Lembaga
Melalui Iptek Nuklir

Pertolehan Sa. Sh dan Cs

14,

<21 I
£ 10| / — e Sen
€ /
z n I / ns!
¥4 ﬁl B e
g Seri
d 4 es?
2 s A T €
0 nsntaag | o P Bl
4 » - e
s 5 4
Resin(g)

Gambar 1. Perolehan Se, Sb dan Ca pada pH =
6 dengan laju alir 0,6 ml/menit.
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Gambar 2. Perolehan Zn, Ce, Hg dan Cr pada
pH = 6denganlajualir 0,6 ml/menit.

Tabel 1. Perolehan Zn, Ce, Hg, Cr, Se, Sb dan Cs
menggunakan perunut, $Zn, 141Ce,
20.’!Hg , BIC,.' 7558.12451‘.\,13403 padn 1
g resin Chelex-100 pH=5 dengan laju

alir 0,6 ml/mnt.

Un- |Ditambah-| Ditemulan (ug) Perclehan (%)

sur | kan (ug

Zn 1 1,0001 = 0,0500 101 = 6,00

Ce 1 0,9900 = 0,0100 99 = 1,00
Hg 1 0,8300 = 0,0600 83 = 6,00
Cr 1 0,7000 = 0,0900 79 = 9,00
Se 1 0,1290 = 0,0200 129 = 2,00
Sb 1 0,0152 = 0,0000 1,562 = 0,00
Ca 1 0,0022 = 0,00012 0,52 = 0,12

sedangkan perolehan Hg agnk rendah, 93 =6
% (Tabel 2).

Prekonsentrasi unsur dalam blanko (air +
pereaksi) menunjukkan adanya Hg, Cr dan Zn
(Tabel 3). Hal ini memberikan sumbangan pada
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Tabel 3. Analiais unsur dalam l""nko(loo
m

penentuan perolehan dengan standar titrisol.
Oleh karena itu, perolehan dengan standar tit-
risol relatif lebih tinggi jika dibandingkan de-
ngan perolehan menggunakan perunut radio-
aktif. Untuk mendapatkan hasil yang lebih baik
maka penelitian ini akan dilanjutkan meng-
gunakan wadah (reservoar) yang baru dan air
dengan kemurnian tinggi. Hasil penelitian ini
dapat diaplikasikan untuk penentuan unsur ka-
dar rendah (ng/ml).

DAFTAR PUSTAKA:

air) |
titrisol campuran pada 1 gram resin r Hasil (nm)
chelex-100, pll=6 dengan laju alir 0,0 naur Al ing)
ml /menit g 600 « 00
Cr G4 a0
in 4300 « 60
Un- | Ditambah. | Ditemukan (ug) | Perolehan (%)
ur kan (ug)
i 1 0,03 = 0,00 Pl + 0 .
C: 1 1,04 : 0,00 100 « |  KESIMPULAN
Zn 1 1,06 = 0,00 105 # O Prokonsontrasi Zn dan Ce dongan rea}

chelex-100 memberikan hasil yang k“ﬂnlitnm
Hg dan Cr agak rendah sedangkan Sb, 8, da )
Ca buruk. Hasil penelitinn menunjukkan bnh\.n
prekonsentrasi unsur runutan dalam cuplllu:
air sebelum annlisis meningkatkan kepekaap
serta menghilangkan gangguan Na. G“b““xln
teknik Analisis Pengaktifan Netron dengan pro.
konsentrasi mampu menentukan unsyr donx‘n
kadar rendah(ng/ml).
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DISKUSI
Dudu Hadiyat:

1. Yang dimaksud air dengan kemurnian tinggi maksudnya dari blanko atau cuplikan?
2. Apakah cuplikan yang tidak murni mengganggu atau tidale ?

Dadang Supriatna ;

1. Air dengan kemurnian tinggi diperlukan untuk blanko.

2. Cuplikan memang tidak murni (mengandung pola pengganggu),
konsentrasi ini diharapkan unsur-unsur pengganggu dapat dihiln
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tetapi dengan teknik pre-
ngkan.
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ainiems -
: kah tidak bisa kadar logam dalam cuplikan dikurangi kadar logam dalam blanko?

padang Supriatna:
e okl e t°5?°b“ts:lbat digunakan, akan tetapi kehomogenan dan kekonstanan
ksi-pereaksi air yang digunakan sulit untuk dipertahankan sehingga perlu dipertimbang-

reaksi‘P
P lebih jauh.

Romlnrtyx . |
D kasimpﬁlﬂn ke Ek - ?;1 prEko.m.e':‘lram dengan kategori buruk yaitu untuk Sb, Se dan
Cs. Tolong duglaskan ategb.n uruk di sini dalam perbedaannya dengan istilah sangat rendah
atau hampir tidak terdeteksi.

Dadang Suprlntn'm .
Kategori kuantitatif apabila perolehannya lebih besar dari 99 %, Kami setuju untuk Sb, Se dan

Cs kategorinya sangat rendah.
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