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PENGANTAR

Pusat Penelitian dan Pengembangan Teknologi Isotop dan Radiasi, Badan Tenaga Nuklir
Nasional (P3TIR-BATAN) telah menyelenggarakan Pertemuan Ilmiah Aplikasi Teknologi Isotop dan
Radiasi ke 12, di Jakarta tanggal 23 dan 24 Februari 2000. Pertemuan ilmiah ini bertujuan untuk
menyebarluaskan hasil-hasil penelitian teknologi isotop dan radiasi serta scbagai sarana tukar
menukar informasi diantara para peneliti serta para peneliti dan industriawan guna lebih
mendayagunakan tcknologi isotop dalam bidang industri dan untuk lebih memperluas wawasan para
peneliti.

Pertemuan ilmiah ini dihadiri oleh 176 orang peserta (45 orang peserta undangan dan 131
orang peseria lainnya) yang terdiri dari para ilmuan dan peneliti baik dari lingkungan Batan maupun
dari berbagai instansi pemerintah seperti Menteri Negara Riset dan Teknologi, Departemen
Kesehatan, Balai Penelitian Bioteknologi - Bogor (BalitBio), Balai Penelitian Veterinaria - Bogor,
Pusat Veterinaria - Surabaya (Pusvetma); Perguruan tinggi yaitu Universitas Indonesia -Jakarta,
Institut Pertanian Bogor, Universitas Andalas - Padang, Universitas Brawijaya - Malang dan
Universitas Udayana - Bali; scrta pihak swasta yaitu PT. Perkasa Sterilindo, PT. Pupuk Sriwijaya, PT.
Indo Farma, PT. Ristra Indolabs, Japan Atomic Industrial Forum (JAIF), Japan Atomic Energi
Research Institute, Japan.

Risalah pertemuan ilmiah ini memuat seluruh makalah yang dipresentasikan dalam pertemuan
tersebut yaitu 6 makalah utama/undangan dan 39 makalah peserta. Sedangkan makalah yang tidak
dipresentasikan, tidak dimuat dalam risalah ini,

Risalah pertemuan ini diharapkan dapat menambah sumber informasi dan ilmu pengetahuan
yang berkaitan dengan teknologi nuklir bagi pihak yang membutuhkan untuk menunjang

pembangunan nasional dimasa datang,

Penyunting,
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PENENTUAN NILAI RASIO ISOTOP OKSIGEN (**0/'0) DAN SULFUR
(**s/?S) DARI BaSO, DIN 5033 (MERCK) UNTUK STANDAR INTERNAL

Evarista Ristin P.I, Paston Sidauruk, Wibagyo, Djiono, Satrio

Puslitbang Teknologi Isotop dan Radiasi, BATAN, Jakarta

ABSTRAK

PENENTUAN NILAI RASIO ISOTOP OKSIGEN (*0/"0) DAN SULFUR (*s/°’S) DARI BaSO,
DIN 5033 (MERCK) UNTUK STANDAR INTERNAL. Telah dilakukan penelitian untuk menentukan nilai
rasio isotop oksigen ('*0/'°0) dan isotop sulfur (*'$/’S) dari BaSO, DIN 5033 (merck) untuk standar internal,
Teknik preparasi gas CO, untuk pengukuran rasio isotop oksigen (dinyatakan & '"®Q) berdasarkan pada metode
Rafter yakni reduksi BaSO, dengan grafit. Sedangkan preparasi gas SO, untuk pengukuran rasio isotop sulfur
(dinyatakan & *S) berdasarkan pada metode Robinson-Kusakabe yakni oksidasi Ag,S dengan tembaga (I) oksida.
Dari hasil percobaan diperoleh nilai § '*0 dan 8 *'S dari BaSO, DIN 5033 (Merck) adalah berturut-turut 11,48 +
0,41 ofoo dan 5,00 £ 0,33 o/oo. Senyawa BaSO, DIN 5033 (Merck) dapat digunakan sebagai standar isotop § "*0
dan 8 ™S karena terletak pada kisaran variasi isotopnya di alam dan setelah dilakukan perbandingan antar
laboratorium Pinstech - Pakistan mempunyai nilai isotop yang hampir sama. Akan tetapi masih perlu dilakukan
lebih banyak analisis dan perbandingan dengan laboratorium lain untuk memperoleh nilai yang sesungguhnya

ABSTRACT

DETERMINATION OF OXYGEN ISOTOPE RATIO (**0/"°0) AND SULPHUR (*S/*’S) VALUE
OF BaSO, DIN 5033 FOR INTERNAL STANDARD. It has been done an experiment to determine of oxygen
(**0/'°0) and sulphur (*'S/”S) isotope value of BaSO, DIN 5033 (merck) for internal standard. The used
technique for preparation of CO, gas to measure oxygen isotope ratio (stated as & "%0) is based on Rafter method
using graphite for reduction of BaSO,. Whereas the used technique for preparation of 50, gas to measure isotope
sulphur ratio (stated as § *'S) is based on Robinson-Kusakabe method using Cupro oxide to oxidize Ag,S. The
result of this experiment is 11,48 + 0,41 /oo and 5,00 40,33 o/oo for & '*0 and & *'S value respectively. Based
on this experiment, BaSO, DIN 5033 can be used as internal standar because its isotopic values both oxygen and
sulphur lie in the middle of range of its variation in nature. The result of interlab comparation shows that the
value of this experiment is nearly similar to the value obtained from laboratorium of Pinstech-Pakistan. To

acquire the better result, it is necessary to carry out more analysis and more interlab comparation.

PENDAHULUAN

Penelitian denﬁgan menggunakan parameter rasio
isotop oksigen ('*0/'°0) dan isotop sulfur (**S/°’S) dari
contoh sulfat di laboratorium Hidrologi -PTIR - BATAN
mulai  dikembangkan pada tahun 1992 dengan
dipasangnya alat spektrometer massa Delta S beserta alat
preparasi gas SO, dan CO, dan spekirometer massa
Isogas yang lebih dulu tersedia. Beberapa penelitian yang
tclah dilakukan dengan menggunakan parameter kedua
isotop tersebut adalah penentuan subu reservoir di
lapangan panasbumi Kamojang, Sibayak, Kotamobagu.
Selanjutnya kedua isotop tersebut mulai dikembangkan
untuk menangani masalah pencemaran oleh sulfat yakni
penelitian asal-usul sulfat dalam air tanah, air permukaan
dan air hujan.

Untuk mengetahui sumber pencemaran senyawa
sulfat maka contoh yang diperlukan bukan hanya berupa
air tetapi juga melibatkan contoh padatan yang
diperkirakan sebagai sumber pencemar. Misalnya untuk
daerah pertanian maka sumber pencemaran sulfat dalam
air tanah kemungkinan juga berasal dari pupuk atau
untuk daerah vulkanik kemungkinan pencemaran sulfat
berasal dari batuan vulkanik. Berdasarkan kesamaan nilai

rasio isotop sulfur *'S/”’S antara sumber pencemar dan
air yang tercemar maka dapat ditentukan salah satu
sumber pencemar yang dominan (Fritz, 1980).

Untuk penentuan nilai 8 '*0/'°0 maka contoh
harus diubah dalam gas CO,, sedangkan untuk penentuan
nilai 8 **S/*’S maka contoh harus diubah dalam bentuk
gas SO, atau SFg , akan tetapi yang umum digunakan
adalah gas SO,. Alat preparasi gas CO, dan SO, yang
tersedia dapat digunakan secara seri yakni contoh sisa
reduksi untuk memperoleh gas CO, dapat digunakan
sebagai contoh oksidasi untuk menghasilkan gas SO,.

Teknik preparasi gas CO, adalah seperti yang
dikemukakan oleh RAFTER (1967), yakni berdasarkan
reduksi barium sulfat dengan grafit pada suhu (900-
1050°C) dan kondisi vakum. Reaksi kesetimbangan yang
terjadi adalah sebagai berikut:

BaSO4 +2C a BaS + 2C02

Pada reaksi ini juga akan terbentuk sedikit gas CO,
dengan mengalirkan arus listrik tegangan tinggi (2,5 KV)
diantara 2 lempeng platina maka gas CO akan dioksidasi
menjadi gas CO,. :

217
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Sedangkan tcknik preparasi gas SO, adalah
mengadopsi  metode  yang  dikemukakan  oleh
ROBINSON-KUSAKABE ( 1975), yakni berdasarkan
oksidasi senyawa sulfida dengan tembaga (I) oksida atau
Cu;0 pada suhu 1000°C dan kondisi vakum. Dengan
menggunakan pengoksidasi berupa Cu,O pada suhu
diatas 800°C maka hasil gas SO, bisa mencapai 90-100 %
dan tidak terdapat senyawa sulfat maupun gas SOs.
Reaksi kesetimbangan yang terjadi adalah scbagai
berikut:

AgS + 3Cu0 &=/ 6Cu + SO, + Ag0

Endapan Ag,S dapat diperoleh dari pengendapan BaS
sisa reduksi grafit dengan larutan AgNQ;.

Untuk keperluan analisis rutin maka diperlukan
suatu senyawa standar kerja yang mempunyai nilai &
"®0/'%0 dan *'S/S tertentu. Penelitian ini bertujuan
untuk menentukan nilai § '*0/'°0 dan *'$/*’S senyawa
BaSO, DIN 5033 dari MERCK yang akan digunakan
untuk standar internal laboratorium Hidrologi - BATAN,
Nilai ini kemudian dibandingkan dengan hasil analisis
vang dilakukan di laboratorium Pakistan Institute
Nuclear Science Technology (PINSTECH) - Islamabad -
Pakistan (Sajjad,1994). Dianalisis juga standar PSS-1
Pakistan untuk perbandingan nilai antar laboratorium.

BAHAN DAN METODE

Bahan dan Alat

Bahan yang digunakan ialah Cu,0, AgNO; 0,1 N,
grafit, nitrogen cair, es kering,aseton, BaSQ, DIN 5033
(Merck), CaCO4 Wallingford carbonate standar, Ag,S R-
2268 standar, PSS-1 Pakistan sulfat standar. Alat yang
digunakan ialah alat preparasi gas CO, (sulphate
preparation line), alat preparasi gas SO, (sulphide
preparation line), spektrometer massa Delta S "Finnigan
Mat", spektrometer massa "Sira 9" Isogas.

Metode Kerja

Preparasi gas CO,. Bagan kerja alat ekstraksi gas
CO, dari contoh sulfat (sulphate preparation line) seperti
tertera pada gambar 1. Bagian yang penting dari alat ini
adalah tanur tempat pembakaran (sample reaktor),
pemvakuman tinggi untuk mencegah kontaminasi gas
CO, luar, pemisahan gas pengotor, pengoksidasian gas
CO menjadi CO,. dan pengumpulan gas CO, untuk
analisis spektrometer massa isotop oksigen '*0/'°O.

Sebanyak 20 mg BaSO, DIN 5033 (Merck) dan
40 mg grafit ditumbuk halus kemudian ditempatkan
dalam lempeng platina pada reaktor. Setelah alat vakum,
arus listrik pada reaktor dinaikkan pada skala 60 V untuk
menghilangkan uvap air dan gas pengotor. Skala
dinaikkan secara bertahap hingga 120 V. Gas CO, dan
CO akan termurnikan setelah melewati pendingin pada
suhu es kering - aseton (kira-kira -70°C) dan akan
terkondesasi pada tabung discharge pada suhu nitrogen
cair (-140°C). Dengan mengalirkan tegangan tinggi maka
gas CO akan dioksidasi menjadi gas CO, yang ditandai
dengan nyala putih kebiruan pada tabung discharge. Gas
CO, akan terkondesasi pada suhu -140°C sedangkan gas

CO tidak terkondensasi. Untuk memurnikan gas CO,
maka tabung discharge dipanaskan  kemudian
dikondensasikan disertai aliran tegangan tinggi. Proses
tersebut dilakukan berulang-ulang hingga tidak tampak
gas CO. Gas CO, yang diperoleh dialirkan dalam botol
sampel dan siap diinjeksikan dalam spektrometer massa
"Sira 9" untuk pengukuran rasio isotop oksigen '*0/'°O,
Dari pemvakuman hingga koleksi gas CO, memerlukan
walktu 4-5 jam,

Preparasi perak sulfida (Ag,S). Sisa reduksi
BaSO,; DIN 5033 (Merck) dengan grafit yang berupa
BaS ditambahkan aquadest untuk melarutkan ion sulfida.
Filtrat sulfida tersebut diendapkan dalam AgNO; hingga
terbentuk endapan Ag,S. Endapan ini dikeringkan pada
suhu kamar untuk preparasi gas SO,.

Preparasi gas SO,. Bagan kerja alat preparasi gas
SO, (sulphide preparation line) seperti tertera pada
gambar 2. Bagian penting dari alat ini ialah tempat
pembakaran (reaktor), pemvakuman untuk pemurnian
maupun koleksi gas SO,. Kedalam alat ini langsung
dapat dianalisis 6 contoh secara bergantian.

Sebanyak 10 mg Ag,S digerus bersama 30 mg
Cu0 kemudian ditempatkan dalam lempeng platina.
Setelah line vakum, semua contoh dipanaskan pada suhu
100 °C untuk melepaskan uap air dan gas pengotor.
Kontaminan ini diendapkan dalam tabung pendingin I
yang tercelup pada nitrogen cair pada suhu -80°C.
Selama reaksi pendingin ini dijaga tetap pada suhu -
80°C. Contoh Ag,S dioksidasi dengan Cu,O hingga suhu
1000°C untuk melepaskan gas SO,. Gas ini akan
termurnikan  setelah melewati pendingin I dan
terkondensasi pada pendingin II yang tercelup pada
nitrogen cair pada suhu -135 - -140°C. Pendingin II ini
dilengkapi dengan bubuk tembaga yang berfungsi
sebagai termokopel sehingga dapat dipanaskan pada suhu
-80°C saat koleksi gas SO, ke dalam botol contoh. Gas
CO, kontaminan tidak akan terkondensasi pada suhu -
135 °C dan akan dipompa keluar. Gas SO, yang telah
terkumpulkan dalam botol contoh diinjeksikan ke dalamn
spektrometer massa "Delta S" untuk pengukuran rasio
isotop *'S/*%S.

HASIL DAN PEMBAHASAN

Pengukuran kelimpahan isotop oksigen dan sulfur
dengan alat spekirometer massa dinyatakan dengan
perbandingan konsentrasi isotop '*0 terhadap '°0 untuk
oksigen dan perbandingan konsentrasi isotop 'S
terhadap *?S. Unit pengukuran rasio isotop dinyatakan
dengan nilai delta (8) relatif terhadap standar dalam
satuan per mill (o/o0) sebagai berikut (Hoefs, 1980):

Rsa.mpel = Rxla.nda.r

d (o/oo) = X 1000 %o

Rstaudar

dimana R adalah "*0/'°O untuk oksigen dan *'S/*?S untuk
sulfur
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Untuk pengukuran isotop '*0 dari suatau contoh ,
dalam penelitian ini adalah BaSO, DIN 5033 yang akan
digunakan sebagai standar internal, diperlukan standar
kerja gas CO, yang dilepaskan dari reaksi CaCO,
Wallingford carbonate standar dengan H;PO,; 100 %
pada kondisi vakum dan suhu 25°C dengan reaksi
sebagai berikut: 3CaCO; + 2H,PO, === 3CO, + 3H,0
+ Cay(POy),. Nilai standar kerja ini telah dihitung/
distandarkan terhadap standar internasional (standar
primer) untuk pengukuran isotop karbon berupa
Balemnitella Americana dari formasi Cretaceaus Pee Dee
- Carolina Selatan atau disingkat dengan standar PDB,

Pada tabel 1 tertera nilai & '*O dari BaSO, DIN
5033 dan & '"O standar kerja CaCO; terhadap gas
komersial CO,.pembanding dalam alat spektrometer
massa. Kedua nilai tersebut digunakan untuk menghitung
nilai & '*O dari BaSO, DIN 5033 terhadap standar PDB
dengan turunan rumus di atas sebagai berikut
(Hoefs, 1980):

5w PO = (5,,'%0 - *5,, ""0) x 1000 dan
1000+ “'5 ., %0

di“SPDB !80 =di"5wel 180+ we]SPDB |80+(WGI6pDB 180

X din&wel 18 O x 10—3)

"5 ppp '*O adalah nilai 8 '* O dari contoh BaSO,
DIN 5033 terhadap standar PDB dalam satuan per mill
(%0). *" 8y '*O adalah nilai 5 '*O dari contoh BaSO,
DIN 5033 terhadap gas CO, komersial pembanding yang
dihubungkan ke alat spektrometer massa. “'5 ,, 'O
adalah nilai 8 '*O contoh CaCO; standar kerja terhadap
gas CO, komersial pembanding yang dihubungkan
dengan alat spektrometer massa
““!8 ppp '® O adalah nilai 8 'O contoh CaCO; standar
kerja terhadap standar internasional PDB yang menurut
bernilai -1,46 %o.

Tabel 1. Nilai 8 0 dari BaSO, DIN 5033 dan & O
standar kerja CaCO; terhadap gas komersial CO,

No. wel 5 - Iﬂo (9/00) dina - 180 (%n)
1. 3,54 -23,48
25 3,54 -23,54
3 3,54 -24,41
4. 3,54 23,60
b 3,54 23,37
6. 3,98 -23,89
7. 3,98 -23,99
8. 3,98 -23,86
9, 3,98 23,38
10. 3,98 -23,65
11. 3,98 -23,52
12. 3,79 23,13
13. 3,79 -23,39
14, 3,79 -24,19
15. 3,79 24,11

Fisalah Pertemuan limiah Penelitian dan Pengembangan T eknologi Isolop dan Radiasi, 2000

Untuk keperluan interpretasi data, umumnya hasil
nilai 8 °0O dikonversikan terhadap standar internasional
dari rata-rata air laut SMOW (standard ocean mean
water) yang biasa digunakan untuk standar 'O dan
deuterium. Rumusan yang digunakan adalah
sebagai berikut (Craig,1961):

P S smow 20 = 1,04143 ("' § s 10) + 41,43 %o

Hasil kedua perhitungan rumusan diatas dengan data
dari tabel 1 tertera pada tabel 2.

Tabel 2. Nilai § ™0 dari BaSO, DIN 5033 terhadap standar

PDB dan standar SMOW
No. sampel B tnix 180 (%) sampel o SMOW IEO (%0)
1. -28,34 11,90
2 -28,42 11,83
3: -29,28 10,94
4, -28,47 11,78
5. -28,24 12,02
6.. -29,19 11,03
7. -29,29 10,92
8. -28,36 11,89
9. -28,68 11,56
10. -28,95 11,28
11. -28,82 11,41
12. -28,24 12,02
13. -28,50 11,75
14. -29,30 10,91
15, -29,21 11,01

Dari data pada tabel 2 diperoleh rata-rata nilai &
"0 dari contoh BaSO, DIN 5033 terhadap standar
SMOW adalah 11,48 + 0,41 %o. Nilai simpangan standar
sccara keseluruhan preparasi gas CO, pada sistem
ekstraksi dan pengukuran isotop oksigen pada
spektrometer massa bernilai 0,41 %o. Untuk memperoleh
nilai reprodusibilitas yang lebih baik perlu dilakukan
lebih banyak lagi pengulangan dan lebih mengenali alat
maupun teknik baik pengkondisian pada preparasi gas
CO, maupun alat spektrometer massa. Adanya lapisan
pengotor karbon yang menempel pada tabung discharge
akan mengakibatkan sistem pemvakuman kurang baik
dan akan menurunkan nilai & 'O (Rafter, 1967).
Sehingga perlu dilakukan pergantian tabung discharge
setiap berganti sampel dan pemvakuman harus tinggi
untuk mencegah kontaminasi dengan CO, dari udara
luar.

Pengukuran isotop sulfur dari contoh BaSO, DIN
5033 "
Seperti halnya pada pengukuran nilai & '*0, pada
pengukuran nilai 8 *'S dari suatu contoh dengan
spektrometer massa "Delta §" juga diperlukan adanya
standar kerja yang telah diketahui nilainya dan
diperlakukan sama dengan contoh. Dalam penelitian ini
digunakan standar sekunder Ag,S R-2268 dengan nilai
menurut IAEA adalah 3,25 %o terhadap standar CDT. Hal
ini dimaksudkan untuk mengkonversikan semua nilai &
S contoh ke dalam standar internasional. Untuk
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pengukuran isotop sulfur digunakan standar internasional
yang berasal dari batuan Troilite (FeS) Canyon Diablo

ion meteorit. Hasil pengukuran nilai & *S dari contoh
BaSO, DIN 5033 seperti tertera pada tabel 3.

Tabel 3. Data nilai terhadap gas SO, pembanding dari
contoh BaSO, DIN 5033 dan standar kerja Ag,S

R-2268

No. R-2268 & an 34S (%0) din 5 - 343 (%0)
L. 2,96 4,34
2. 3,09 4,67
3. 3,11 5,22
4. 2,98 4,73
3. 2,86 4,94
6. 3,03 5,06
Z. 3,17 5,15
8. 3,34 4,37
9. 3,03 4,77
10. 2,83 4.52
11 3,38 4,51
12, 2,88 4,93
13. 3,20 5,16
14. 3,06 5,03
15. 3,31 5,11

Data dari tabel 3 digunakan untuk menghitung nilai & *'S
suatu contoh terhadap standar CDT. Rumusan yang
digunakan untuk pengukuran nilai & 'S suatu contoh
terhadap standar CDT adalah sebagai berikut
(Hoefs, 1980):

din & — 34S & (di.!l 8 i 34S . R-2268 ng :MS ) 1000

1111 R, WL dan

din 5 - 34S - di.na - 34S ¥ R-2'2685 At 34S e ( din 5 pissgt

34S X R-2268 5 DT 34S X 103)

& razes 'S adalah nilai & >S dari contoh BaSO, DIN
5033 terhadap standar kerja R-2268. %" & ., *'S adalah
nilai & *'S dari contoh BaSO, DIN 5033 terhadap gas
S0, komersial pembanding yang dihubungkan dengan
spektrometer massa. “**% § . 3'S adalah nilai 5 *'S dari
standar kerja Ag,S R-2268 terhadap gas SO, komersial
pembanding yang dihubungkan dengan spektrometer
massa. %3 oy *'S adalah nilai 8 *'S dari standar kerja
Ag>S R-2268 terhadap standar internasional CDT yang
bernilai 3,25 %o. “" 8 cpr >*S adalah nilai 5 **S dari contoh
BaSO, DIN 5033 terhadap standar internasional CDT
dalam satuan per mill (%o). Hasil perhitungan dengan
menggunakan data pada tabel 1 dan rumus seperti di atas
tertera pada tabel 4.

Tabel 4. Data nilai 8 *S dari contoh BaSO, DIN 5033

terhadap standar CDT
No. 5 cor >'S (0/00)
1. 4,63
2, 4,84
3. 5,36
4. 4,99
5 533
6. 5,28
7. 5213
8. 4,28
9. 4,98
10. 4,95
11, 4,38
12 5,30
13, 5,21
14, 5,19
15, 5,05

Dari data tabel 4 dengan 15 kali ulangan diperoleh
nilai rata-rata & *'S BaSO, DIN 5033 terhadap standar
CDT adalah sebesar 5,00 + 0,33 %.. Dari percobaan ini
diperoleh nilai simpangan standar relatif besar yakni 0,33
ofoo. Sedangkan batas ketelitian yang disarankan untuk
aplikasi isotop sulfur sebagai perunut untuk bidang
lingkungan, geologi, dan hidrologi sebesar 02 %o
(Sajjad, 1994). Nilai ini mencakup keseluruhan proses
dari pembakaran sulfat dengan grafit, pengendapan Ag,S,
ekstraksi gas SO, hingga pengukuran rasio isotop sulfur,
Beberapa koreksi yang dimungkinkan adalah adanya
isotop oksigen dalam gas SO, Menurut Rafter (1967),
komposisi isotop oksigen yang berasal dari Cu,O sebagai
donor oksigen pada oksidasi sulfida Ag,S adalah -6,7 %e.
Nilai ini diperoleh dari reduksi Cu,O dengan grafit pada
suhu 800°C dan tekanan 10 bar untuk menghasilkan gas
CO,. Sedangkan koreksi isotop oksigen pada nilai & *'S
dengan alat spektrometer massa adalah 0,1 %o (Hulston,
1978) sehingga perbedaan nilai & '®0 sebesar 5 o/oo
akan memberikan kontribusi 0,5 o/oo pada nilai & *'S
sampel.

Nilai 8 *'S dan & '"O dari BaSO, DIN 5033
berturut -turut adalah 5,00 %o dan 11,434 %o.. Kedua nilai
ini memenuhi syarat bahwa rasio isotop standar harus
berada pada tengah range variasi isotopnya di alam.
Untuk isotop oksigen, variasi isotopnya di alam berkisar
antara 38 %o pada range batuan sedimen dan -45 %o pada
range air meteorik ( air hujan dan salju). Sedangkan
untuk isotop sulfur, variasi isotopnya di alam berkisar -
40 %o hingga 50 %o yakni pada range batuan sedimen
(Hoefs, 1980).

Senyawa BaSO,4 DIN 5033 juga memenuhi syarat
tersedia dalam jumlah banyak. Akan tetapi perlu
dilakukan standarisasi ulang apabila akan digunakan
persediaan baru sebab ada kemungkinan nilai rasio
isotopnya berbeda bergantung pada bahan asal dan
proses produksinya. Dari percobaan ini diperoleh
simpangan standar 5 '*0 yang relatif besar yang salah
satu kemungkinan disebabkan BaSO, DIN 5033 kurang
homogen. '
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Tabel 5. Hasil komparasi analisis nilai 3 *'S dan 8 "0

Contoh standar Analisis Nilai 5 *'S (%0) CDT Nilai & O (%o) smow
Laboratorium | Tahun Tunggal Rata-rata Tunggal Rata-rata
PSS-1 Pinstech 1992 14,58 +0,07 16,26
PSS-1 BATAN 1998 | 14,536 14,623 +0,11 | 15,998 15,62 +0,38
14,763 15,228
14,749
14,610
14,644
14,435
BaSO, DIN 5033 | Pinstech 1997 5,14 40,16 11,80+0,17
BaSO, DIN 5033 | BATAN 1998 5,00 +0,33 11,48 +0,41

Perbandingan standar antar laboratorium

Untuk meyakinkan nilai 8 *'S dan & 'O dari
BaSO, DIN 5033 yang scbenarnya perlu dilakukan
perbandingan analisis antar laboratorium. Pada penelitian
ini saling dilakukan perbandingan dengan laboratorium
PINSTECH - Pakistan terhadap BaSQ, DIN 5033 dan
standar BaSO, PSS-1 Pakistan dianalisis di lab Hidrologi
-PTIR-BATAN. Hasil analisis antar laboratorium tertera
pada tebel 5.

Dari data pada tebel 5 terlihat bahwa nilai 5 '*O
dan & *'S dari BaSO, DIN 5033 yang dianalisis di dua
laboratorium menunjukkan nilai yang mendekati sama.
Demikian halnya pada nilai 8 *'S dari standar PSS-1
juga menunjukkan nilai yang relatif sama, akan tetapi
}g(r)dapat perbedaaan nilai yang cukup besar pada nilai &

KESIMPULAN

Nilai 3 '®O dan & *'S dari BaSO; DIN 5033
(Merck) adalah berturut-turut 11,48 + 0,41 %o dan 5,00 +
0,33 %o. Senyawa BaSO, DIN 5033 (Merck) dapat
digunakan sebagai standar isotop & '*O dan & S karena
terletak pada kisaran variasi isotopnya di alam dan
setelah dilakukan perbandingan antar laboratorium
Pinstech - Pakistan mempunyai nilai isotop yang hampir
sama. Akan tetapi masih perlu dilakukan lebih banyak
analisis dan perbandingan dengan laboratorium lain
untuk memperoleh nilai yang sesungguhnya.

DAFTAR PUSTAKA

HOEFS, Stable Isotope Geochemistry, 2 nd. (ed), New
York (1980)

FRITZ, P and FONTES,Ch , Handbook of
Environmental Isotope Geochemistry, 1 st. (ed)

ROBINSON, B.W and KUSKABEM , "Quantitaive
preparation of sulfur dioxide for **S/’S analysis
from sulfides by combustion with cuprous oxide"
Analytical Chemistry, 47,7, June (1975)

SAJIAD, M.I etal, "Fabrication of SO, preparation
system and calibration of Pinstech sulfur standard
for *'S/°*S mass spectrometric analysis

RAFTER,T.A, "A method for the extractionof oxygen
and its quantitative conversionto carbon dioxide for
isotope radiation measurements”, New Zealand
Journal Science, 10 (1967).

HULSTON,J.R , " Methods of calculating isotopic
fractionation in minerals. In: Stable isotope in earth
science.DSIR Bull 220:221

221



Risalah Pertemuan limiah Penelitian dan Pengembangan Teknologi Isotop dan Radiasi, 2000

v9
- )
./

@)

peajebak awal

ponpa difus
pormpo rotary @

..‘.‘Ii

ViI-9 1 ketup
G1-3 pir'nni telanan

tenpot reaks:

‘O ve CP ve

Gl G3
Vi Vi
tronduser botal
telanan sanpel
pohjobalk beiis) reakier beraliran tobung
os kering - aseten Msirik togangna ngal manoneter

Gambar 1. Bagan alat pengekstraksi gas CO,  sulphate preparation line”

1l 12
4 ®
? "
6
by s 1
— )
h 2
o
pir.) 3
botol contoh

Gamber & Bagan pengeknraksi gas 50, “Sulphide Preparation Line”

222



Risalah Pertemuan limiah Penelitian dan Pengembangan Teknologi Isotop dan Radiasi, 2000

DISKUSI

WIBAGYO

1. Jika standar kerja mempunyai nilai yang berbeda
antara hasil di Pakistan dan disini apakah standar
kerja ini bisa digunakan.

2. Kapan standar kerja dianggap bisa
persyaratan,

memenuhi

EVARISTA RISTIN P.L

1. Sebenarnya masih dapat dipakai tetapi harus lebih
banyak lagi dilakukan inter kalibrasi dengan
laboratorium lain.
schingga tahu persis berapa range nilai yang masih
berlaku

2. Syarat standar kerja :

- homogen

- mempunyai nilai isotop dekat dengan nilai tengah
rangenya di alam,

- stabil artinya tidak berubah oleh waktu.

SUWIRMA SYAMSU

1. Untuk mendapatkan gas CO, dan SO, diperlukan
suliu yang cukup tinggi yang terlihat pada gambar
rangkaian yang telah ditayangkan. Apakah peralatan
tersebut ada di lab SDAL, kalau ada apakah langsung
gas yang didapatkan dialirkan ke alat Mass Spec.

2. Apakah yang dimaksud standar kerja.  Mohon
dijelaskan.

EVARISTA RISTIN P.L

1. Tersedia, tetapi tidak langsung dialirkan ke MS,
ditampung dalam botol yang ditrap dalam nitrogen
cair kemudian dialirkan ke dalam spektrometer
massa.

2. Standar kerja untuk standar yang dibuat scbagai
faktor pengali apabila diterapkan pada pengukuran
sampel lapangan. Hal ini disebabkan stadar primer
(standar internasional) tidak mencukupi jumlahnya.
Standar kerja yang dipakai harus distandarkan
terhadap standar primer.

NAZLY HILMY

1. Apa yang anda maksud dengan standar dalam
penelitian ini ?
2. Apa pula yang dimaksud dengan nilai sesungguhnya?

EVARISTA RISTIN P.L

1. Standar yang dimaksudkan untuk senyawa standar,
untuk '®0 adalah Ca CO, wallingford carbonat
standar dengan nilai 1,46% terhadap standar primer
(internasional) PDB dan untuk *'S untuk Ag, 5 R-
2268 dari 1AEA yang bernilai 3,25 % terhadap
standar internasional CDT. Sedangkan BaSO, din
5033 (Merck) akan digunakan sebagai standar kerja
untuk penelitian sample lapangan. Dalam hal standar

kerja harus distandarkan terhadap standar sekunder
kemudian ke standar primer.

2. Nilai sesungguhnya yang meyakinkan apabila telah
dilakukan banyak kalibrasi (interkomparasi) dengan
laboratorium lain, sehingga tahu persis bahwa standar
kerja bernilai tertentu (A) dan apabila dilakukan
pengecekan beberapa tahun lagi, masih bernilai A.

ERMIN KATRIN

1. Mengapa dipilih BaSO, sebagai standar internal ?

2. Apakah ada senyawa sulfat lainnya yang dapat
digunakan scbagai standar ?

3. Mohon dijelaskan kelebihan standar BaSO, ?

EVARISTA RISTIN P.L

1. Jadi dalam alat ini memang sudah dirancang untuk
BaSO, , sehingga untuk sample air perlu dibentuk
endapan BaSO, lebih dahulu.

2. Memang tidak hanya dari BaSO, yang sudah tersedia
saja yang dapat digunakan sebagai standar tetapi
senyawa lainpun dapat digunakan, misalnya dari air
laut tetapi harus memenuhi persyaratan sebagai
standar misalnya nilai isotopnya terletak mendekati
range tengah variasi isotopnya di alam.

3. Standar digunakan BaSO, menghasilkan BaS sisa
reduksi yang mudah terlarut dalam air sehingga dapat
digunakan untuk pengukuran *'S.

BaSO,; lebih mudah diendapkan yakni
penambahan BaCl, untuk contoh air.

dengan

ZAENAL ABIDIN

I. Apabila sampel cukup kecil tidak seperti biasanya,
apa usulan anda agar gas SO, dapat di *'S-nya.
Bagaimana metodenya ?

2. Apabila pada alat “sampel preparasi” tidak terjadi
reaksi yang sesungguhnya, tetapi yang terbentuk gas
SO, SO, dan SO, Bagaimana menentukan data *S-
nya ?

EVARISTA RISTIN P.L

1. Memang banyak oxident yang digunakan, misal :
Cu,0, V; Os dan O, . Tetapi oxidant CuO paling
baik digunakan, dapat meminimalkan gas SO; yang
korosif dan produksi sulfat yang tidak dikehendaki,
yakni Ag, SO, Pada penggunaan Cu,O, hasil yang
diperoleh pada 800 °C tekanan 10™ bar dapat
mencapai 100%. Sedangkan penggunaan CuO, hasil
yang diperoleh lebih banyak SO;. (Menurut Bp.
ZAINAL, ada metode terbaru untuk preparasi gas
S0O2 pada sampel mikro, yakni dengan memberikan
tekanan tinggi pada sampel).

2. Oxidant padat Cu,O ----> gas SO, yang terbentuk
sudah minimal dibandingkan dengan oxidant lain,
tetapi  bila masih senyawa sulfur lain ada
kemungkinan tidak masuk ke dalam cup 64.
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WINARTI ANDAY ANI

I. Bagaimana mengaplikasikan metode ini untuk
mendeteksi  sumber pencemar yang ada di
lingkungan, apakah setiap sumber pencemar
mempunyai radio oksigen dan sulfur yang berbeda.

2. Sampel yang ada di lingkungan dalam sedimen atau
air

EVARISTA RISTIN

I. Metode ini dapat diaplikasikan untuk sampel
lapangan, hanya memang ada tahapan preparasi
scbelum  diperlakukan  dalam  alat  sulphate
preparation line maupun sulphide preparation line.

Setiap sumber pencemar, apabila mengalami proses
imbuhan oksigen atau selain dari luar dapat
mempunyai nilai isotop oksigen dan sulfur yang
berbeda. Selain itu juga tergantung pada sumber/
asalnya bahan., Misalnya sulfat dari pupuk akan lain
dari limbah atau air laut. Dalam kasus intrusi air laut,
apabila air tanah mempunyai nilai 8 S dan & 'O
mendekati sama dengan nilai 8 *'S dan 8 '*O, maka
dapat disimpulkan bahwa air tanah tersebut telah
tercemar air laut.

. Untuk sampel sedimen perlu preparasi dengan preaksi

KIBA untuk mereduksi total sulfur menjadi  sulfida
(Ag,5) kemudian baru diterapkan ke dalam alat
preparasi.
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