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ABSTRAK

ANALISIS AKTIVASI NEUTRON INSTRUMENTAL TERHADAP PARTIKULAT
(I;U/\N(‘;AN KI'.NI){\IU\AN BERMOTOR. ‘Tulah dilakukan analisis partikulat buangan ken-
araan bermotor (v oh’icln oxhauat particulates) CRM No. 8 NIES dari Jopang dongan meng-
g'unnkn.l\ annlisis aktivasi noutron instrumental (INAA = Instrumental Neutron Activation
Annlysis) yang torsedin di fasilitas Renktor Sorbn Guna RSG G.A. Biwnhonsy, Borpong -
““R“”_‘“l‘!- Metode analisia ini sangat peka dan cukup akurat. Untuk kebanyakan unsur
df‘P“‘ fi’f‘““l'f"" pada tingkat mikrogram hingga nanogram. Tidak kurang dari 20 unsur telah
dianalisis, yaitu unsur-unsur ; Al, As, Ca, Cd, Co, Co, Cr, Cu, Fo, La, Mg, Mn, Nn, 8b, 8m, Th,
V dan Zn. Penyinaran dengan noutron poda fluks 2 x 10'* noutron em™ dotik™, waktu
penyinaran 1dan 30 menit, sedangkan waktu pendinginan selama 10 menit, satu minggu dan
dun minggu bergantung unsur yang ditontukan, Pencacahan radionuklida menggunakan
detektor HPGe yang dirangkai dengan multi channel analyzer Nucloar Data, dan data diolah
menggunakan Soflware Accuspoe, Untuk moynkinkan nkurasi/ketepatan, digunnkan stan-
dard reference materinls SRM 2704 NBS/NIST nobagai kontrol pada setinp penyi- naran
cuplikan. Hasil analisis menunjukkan bahwn hargn hasil pengukuran dengan hargn serti-
fikat berbeda kurang dari 10 % kecuali untuk unsur Co,

ABSTRACT

INSTRUMENTALNEUTRON ACTIVATION ANALYSIS OF VEHICLE EXHAUST PAR-
TICULATES. Instrumental noutron activation nnnlysis (INAA) has beon used to annlyze
vehicle exhaust particulates NIES CRM No. 8 samplo at the MPR G.A. Siwnbeesy Research
Reactor. INAA is nn accurate and sensitive method using minimal sample proparation. For
many elements could be determined at the nanogram to microgram level, The olements Al,
As, Ca, Cd, Ce, Co, Cr, Cu, Fe, La, Mg, Mn, Na, 8b, 8m, Th, V and Zn has boen detormined by
this method. Sample wero irrndiated for 1 to 30 minutes in a noutron flux of npproximately 2
x 10"%n.em™?87, cooling time for 10 minutes it dopends of the element to be determined. To
ensure that elemental analysis are nceurato, the standard roference materials of NBS/NIST,
SRM 2704 used to provide analytical control. It was found that the accurncy for those elements
was less than 10% except for Ce.

PENDAHULUAN Analisis teknik nuklir terhadap cuplikan
lingkungan partikulat udara pertamn kali di-
kembangkan oleh DAMS dkk. [2] dan ZOLLER
dkk. [3) dalam tahun 1970, Dengan memanfaat-
kan fluks neutron yang tinggi dari renktor nu-
klir serta pencacahan radionuklida (hasil po-
nyinaran)dengan detektor resolusi tlinggi, meto-
da annlisis ini semakin berkembang dan telah
banyak digunnkan [4-9).

Dalam makalah ini disajikan analisis ak-

, 3 : tivasi neutron instrumontal terhadap 20 unsur
an lingkungan P"r"'kul"‘i‘ udnrur dt:ln:;‘i”;';;‘ yang terkandung dalam partikulat kendaraan
menggunnlu!n. r’nc'tode ope ;;ng : ::r lnrln; bermotor (Vehicle exhaust particulates). Cuplik-
Metodo analisis ini memerlukan opora{or e v\ dinnulisia adalah CRM No, 8 NIES dari
tih, ketelitian ynng tldnllc lcrln.ud‘mbb;;l encah  Jepang; analisis teknik nuklir ini dilnksanakan
tuk beberapa unsur ""”"_glml,' iperoleht dalam rangka analisis interkomparasi terhadap
latar (background) yang tinggi [2). cuplikan lingkungan partikulat udara yang di-

Analisis unsur yang terkandung di dalam
cuplikan lingkungan, terutama analisis parti-
kulat udara memerlukan metode yang peka
(sensitive) dan teliti (precise) mengingat berva-
riasinya kandungan unsur dalam cuplikan ling-
kungan tersebut yang umumnya berada pada
tingkat konsentrasi ppm (10 % = part per mil-
lion) hingga ppb (107 % = part per billion).

Menjelang tahun 1970-an analisis cuplik-
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prakarsai oleh BATAN-STA Jepang. Fasilitas
penyinaran neutron ndalah Reaktor Serbn Gu-
na RSG G.A. Siwabessy dengan fluka neutron
termal 2 x 10'3 neutron em? dotikl.

TATAKERJA

Bahan

- Larutan standar Al, As, Ca, Cd, Ce, Cl, Co,
Cr, Cs, Cu, Fe, La, Mg, Mn, Na, Sb, Sm, Th,
Vdan Zn, konsentrasi masing-masing unsur
1000 pg/ml dari SPEX Ind. Kuantitas
masing-masing unsur yang diaktivasi dican-
tumkan dalam Tabel 1.

Tabel 1. Kuantitas unsur standar dalam vial
sebelum penyinaran dengan neutron

No. Unsur Kuantitas/vial, pg
1 Al 45
2 As 2
3 Ca 250
4 Cd 5
5 Ce 0,5
6 Cl 50
7 Co 0,6
8 Cr 5
9 Cs 6

10 Cu 5

11 Fe 100

12 La 0,5

13 Mg 25

14 Mn 2,5

15 Na 250

16 Sb 2

19 Sm 0,05

18 Th 5

19 \Y 12,6

20 Zn 100

- SRM - 2704 dari NBS/NIST USA

- Cuplikan partikulat kendaraan bermotor,
CRM No. 8 NIES dari Jepang.

- Vial polietilen sebagai wadah cuplikan untuk
penyinaran dengan neutron, diameter = 1
cm, tinggi 2em.

- Pipet mikro Eppendorf

- Aluminium lembaran untuk pembungkus vial
yang akan disinari neutron.

Peralatan

- Fasilitas penyinaran neutron sistem rabbit
RSG G.A. Siwabessy, {luks neutron termal 2
x 10" n.emZ.det, .
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- Spektrometery Nuclear Data, efisiensi rela-
tif 18 %, FWHM 0,93 keV pada tenaga 122
keV dari Co-67 dan 1,83 keV pada puncak
1332 keV dari Co-60 serta Accuspec card dan
software program ASAP untuk analisis spek-
trum,

- Pengering lampu infra merah.

- Poralatan laboratorium : timbangan elektro-
nik dan peralatan dari gelas/teflon.

Preparasi standar dan cuplikan

- Sebanyak 60 mg SRM-2704 dimasukkan ke
dalam vial polietilen (sebagai kontrol).

- Sebanyak 200 mg CRM No. 8 NIES Japan
dimasukkan ke dalam vial polietilen (seba-
gai cuplikan).

- Standar pembanding dibuat dengan mene-
teskan sejumlah larutan standar SPEX Inc.
ke dalam vial polietilen, kemudian dikering-
kan di bawah lampu infra merah. Kuantitas
unsur standar sebelum penyinaran dengan
neutron dapat dilihat pada Tabel 1.

Fasilitas penyinaran

-Reaktor Serba Guna, RSG G.A. Siwabessy,
. fluks neutron termal 2 x 10'? neutron em-
detik™! daya 20 MW.

- Waktu penyinaran, waktu pendinginan dan
waktu pencacahan serta spesifikasi isotop
yang ditentukan dapat dilihat pada Tabel 2.

- Penyinaran setiap cuplikan dilakukan 5 x
ulangan.

HASILDAN PEMBAHASAN

Dalam Tabel 3 disajikan hasil analisis cu-
plikan lingkungan partikulat buangan kendara-
an bermotor CRM No. 8 NIES, dan sebagai
kontrol adalah hasil analisis SRM-2704 NBS/
NIST; sebagai pembanding adalah standar un-
sur yang dibuat dengan kuantitas masing-
masing unsur tertera dalam Tabel 2.

Dari Tabel 3 dapat dilihat bahwa unsur-
unsur yang setelah penyinaran dengan neutron
menghasilkan radionuklida berwaktu paro pen-
dek (TY2 pendek), yaitu TV2 berkisar antara 2 -
40 menit untuk unsur-unsur: Al, Ca, Cu, Cl, Mg
dan V tidak menghasilkan harga analisis yang
baik karena spektra E y nuklida dari unsur ter
sebut umumnya tidak muncul (tm). Seyogyanya
unsur-unsur tersebut dianalisis dengan meng-
gunakan fasilitas reaktor yang mempunyai
fluks neutron <10'3 neutron em? detik! se-
hingga waktu penyinaran cukup lama (>60 de-
tik), dengan demikian aktivitas yang terukur
akan memenuhi statistik pencacahan. Bila dili-
hat hasil analisis SRM-2704, diperoleh
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. n ‘\'nk‘u ATal} 'il n ¥ v . %
isotop yang ditentukan Penyinaran, pendinginan dan waktu peneacahan isotop

No. [Unsur IsotoE W,
| A | A | ‘;m“ e T L e

0 As An.78 éGlan‘mmt GO dotik 10 menit 10 menit 1778,9
3 Ca Ga45 Sy Jam 20 menit | 1 minggu 90 menit 657,0
y cd Cd-ll~5 55 4l(;m.mt GO dnhll( 10 menit 10 monit 3083,0
5 Co Co-141 32-5 Jam 20 menit | 1-2 minggu [ 80 menit 627,91
8 Ql CL38 04 hnr? 20 menit 30 menit 146,4
37,3 menit GO detilk 10 menit 10 menit 1642,0

2166,8

7 Co Co-60 5,2 tahun 20 menit | 1-2 minggu | 30 menit 1173,1
1332,4

8 Cr Cr-51 27,8 hari 20 menit [ 1-2 minggu [ 30 menit 320,0
9 Cs Cs-134 2,06 tahun 20 menit [1-2 minggu | 30 menit 795,85
10 | Cu Cu-66 5,1 menit 60 detik | 10 menit 10 menit 1039,0
11 Fe Fe-59 45,1 hari 30 menit | 1-2 minggu | 30 menit 1098,6
1291,6

12 La La-140 40,3 jam 30 menit | 1-2 minggu | 30 menit 486,8
1695,4

13 Mg Mg-27 9,45 menit 60 detik 10 menit 10 menit 1014,1
14 Mn Mn-56 2,68 jam 60 detik 10 menit 10 menit 846,9
1810,7

15 Na Na-24 15 jam 30 menit 1 minggu 30 menit 1368,4
16 Sb Sb-122 2,75 hari 30 menit | 1-2 minggu | 30 menit 564,0
692,56

17 Sm Sm-153 47,1 jam 30 menit |1-2-minggu| 30menit 103,2
18 Th Pa-233 27,0 hari 30 menit | 1-2 minggu | 30 menit 311,8
19 AY V-52 3,76 menit 60 menit 10 menit 10 menit 1434,4
20 Zn Zn-65 245 hari 30 menit | 1-2 minggu | 30 menit 1115,4

Keterangan:

“Cuplikan dari IAEA-TECDOC-564, Vienna, 1990.

T, = Waktu penyinaran
T, = Waktu pendinginan
T, = Waktu pencacahan

penyimpangan berkisar dari 0,7 - 7% kecuali
penyimpangan unsur Ce lebih dari 10%. Keti-
daktepatan ini mungkin disebabkan oleh data
analisis yang tidak memenubhi statistik karena
dari 6 x penyinaran hanya ada satu penyinaran
yang memunculkan spektrum E y-nya. Pada
Gambar 1,2 dan 3 dapat dilihat spektrum y
masing- masing berasal dari cuplikan SRM-PP
2704 NBS/NIST, cuplikan standar tetes dan cu-
plikan CRM No. 8 NIES.

KESIMPULAN

Berdasarkan hasil analisis terhadap par-
tikulat buangan kendaraan bermotor CRM No.
8 NIES Japan dengan menggunakan pemban-

ding unsur-unsurstandar SPEX yang dideposit-

kan ke dalam vial, beberapa hal dapat disimpul-

kan sebagai berikut :

1. Untuk unsur-unsur yang setelah penyinaran
dengan neutron menghasilkan radionuklida
berwalktu paro pendek (T'1/2 50 menit), yaitu
unsur-unsur:Al, Ca, Cu, C], MgdanV meng-
hasilkan data analisis yang kurang baik
dengan menggunakan fasilitas RSG G.A.
Siwabessy Pndn fluks neutron 10'® neutron
em? dotikL,

2. Untuk unsur-unsur yangsetelah penyinaran
dengan neutron menghasilkan radionuklida
berwaktu paruh panjang (T1/2 dalam orde
hari hingga tahun) metode ini cukup baik
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Tabel 3. Hasil analisis nktivasi neutron instrumental terhadap cuplikan CRM No. 8 NIES Japan,

dan SRM - 2704 NBS/NIST USA

CRM No. 8 NIES Japan SRM - 2704 NBS/NIST
No. | Unsur Hargn sertifi- | Hasil pengu- | Harga sertifi- | Hasil pengu- | Penyimpangan *
kat (ppm) kuran (ppm) kat (ppm) kuran (ppm) (%)

1 Al 0,33+ 0,02 tm 6,11+ 0,16 tm -

2 As 26+0,2 2,98+0,19 23,4+08 24,91 + 0,04 6,47
3 Ca 0,63 = 0,02 tm 2,60 + 0,03 tm -

4 | cd 1,1+0,1 tm 3,45 + 0,22 tm -

5 | Ce 3,1 3,67 + 0,22 (72) 81,46 13,14
6 Cl - tm - tm .

7 Co 33+0,3 288=+0,13 140+ 0,6 13,56 + 0,65 3,21
8 Cr 256=1,56 25,37 + 0,40 13656 136,61+8,93 1,19
9 Cs 0,24 tm (6) tm -
10 Cu 67 =3 tm 98,6 + 5,0 tm -
11 | Fe,% - 0,565 +0,10 4,11 + 0,10 4,12+0,18 0,24
12 La 1,2 1,24 0,07 (29) 29,81=0,87 2,80
13 Mg 0,101 = 0,00 tm 1,20 = 0,02 tm -
14 Mn - 67,47 +2,97 555+ 19 583,09 + 3,63 5,06
15 | Na,% | 0,192+ 0,00 - 0,547 = 0,014 | 0,510 + 0,062 6,76
16 Sb 6,0=0,4 6,09+ 0,16 3,79+ 0,15 3,76 + 0,566 0,58
17 Sm 0,20 0,2 = 0,01 6,7 6,99 = 0,32 4,33
18 Th 0,35 0,47 (9,2) tm -
19 v 17,0+ 2 tm 95+ 4 91,22 3,98
20 | Zn,% | 0,104 = 0,005 | 0,097 + 0,008 438 = 12 435 =13 0,68

Keterangan :
tm = spektra E y dari isotop yang dianalisis tidak muncul
Penyimpangan (%) = |harga sertifikat - harga pengukuran| x 100%

dan dapat digunakan untuk keperluan ana-
lisis rutin, analisis cuplikan partikulat uda-
ra (air particulate matter).

3. Dengan metode analisis ini diperoleh pe-
nyimpangan harga hasil pengukuran terha-
dap harga sertifikat NBS/NIST, SRM- 2704
untuk unsur: As, Co, Cr, Fe, La, Mn, Na, Sb,
Sm, Vdan Zn berkisar antara (0,24 - 6,76) %
dan untuk Ce diperoleh penyimpangan
13,14%.

UCAPAN TERIMA KASIH

Dengan terbentuknya kerjasama Asia - Pa-
sifik dalam bidang pemanfaatan reaktor riset

| harga sertifikat |

yang diprakarsai BATAN - STA Jepang, sehing-
ga mengaktifkan kelompok Analisis Aktivasi
Neutron (NAA), untuk itu penulis mengucapkan
terima kasih kepada Bapak Prof. DR. Marsong-
kohadi Kepala PPSM - BATAN. Penulis juga
mengucapkan terima kasih kepada Saudara R.
Eddy Yuliantono atas bantuannya dalam prepa-
rasi standar dan cuplikan, serta kepada staf
PRSG G.A. Siwabessy yang telah membantu
penyinaran dengan neutron. Ucapan yang sama
penulis sampaikan kepada Saudari Nenny G

atas bantuannya sehingga tulisan ini dapat
disajikan.
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Gambar 1. Spektrum y SRM-2704 NBS/NIST
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Gambar 2. Spektrum y standar tetes
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Gambar 3. Spektrum y CRM No. 8 NIES
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DISKUSI

Indro Yawono:

Pn;-bodnmzl?.l:ntdnr dan cuplik.nu kemungkinan dapat memberikan hasil yang berbeda. Contoh
dalam sertifikat muncul tetapi dalam analitis tidak muneul. Mohon penjelasan.,

Saeful Yusuf:
Isotop dengan T1/2 pendek, spektrumnya tidak muncul. Hal ini disebabkan tingginya latar

compton dan Na-24 “hif‘gg“ mengganggu puneak lninnya, Perlu dilakukan analisis dengan
kondisi yang berbeda dari percobnan in; untuk isotop T1/2 pendek.

Siti Amini:

Pada cara kerja dilakukan pengukuran standar SRM-2704 seba nyak 60 mg sedangkan cuplikan

yang di'ukur 2.00 mg. Apakah sudah dilakukan koreksi terhadap kemungkinan adanya self
absorbtion dari massa cuplikan?

Saeful Yusuf:

Pada uji pendnhul_uan telah dilakukan analisis unsur terhadap SRM- 2704 dengan berat 50 mg
dan 200 mg. Hasil pengukuran dibandingkan terhadap nilai sertifikat menunjukkan bahwa

Wiwik S. Subowo:

1. Metode apakah yang digunakan dalam penentuan harga sertifikat?

2. Jika akurasi metode sertifikat dan metode NAA ini setara, metode mana yang lebih sederhana
dan lebih murah?

Saeful Yusuf:

1. Metode yang digunakan untuk penentuan harga sertifikat diantaranya metode AAS, kroma-
tografiion, ICPMS, elektrokimia, NAA dan lain-lain, Hasil analisis dari berbagai laboratorium
dan metode dibandingkan satu sama lain dan digabung. Melalui perhitungan statistik
ditampilkan sebagai nilai sertifikat.

2. Metode yang digunakan tergantung fasilitas yang ada dan ketelitian yang diinginkan, misal-
nya bila diinginkan metode yang cepat dan ketelitian/ketepatan tinggi kita bisa menggunakan
ICPMS, tetapi harganya relatif jauh lebih mahal bila dibandingkan AAS.
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