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Aplikasi Isotop dan Radiasi, Ii996

PENGANTAR

Sebagaimana pertemuan ilmiah sebelumnya, Pertemuan Ilmiah Aplikasi Isotop dan
Radiasi (APISORA) ke-8 yang diselenggarakan oleh Pusat Aplikasi Isotop dan Radiasi Badan
Tenaga Atom Nasional pada tanggal 8-9 Januari 1996 bertujuan uniuk menyebarluaskan infor- |
masi dan hasil penclitian yang berkaitan dengan aplikasi teknik nuklir dalam bidang Proses
Radiasi, Industri, Hidrologi, Sedimentologi, Kimia, Biologi, Lingku gan, Pertanian, dan Peter- |
nakan. Dengan demikian, ilmu pengetahuan dan teknologi yang telah di :
ini dapat diketahui dan dimanfaatkan oleh pihak-pihak terkait untuk k entingan masyarakat pada
umumnya.

Pertemuan ilmiah kali ini dihadiri oleh 183 orang peserta yang terdiri dari para ilmu- |
wan, dan peneliti, serta wakil-wakil dari berbagai instansi pemerintah, BUMN, dan swasta. ;

Dalam pertemuan ilmiah ini dibahas dua makalah utama yang dibawakan oleh pejabat |
senior, yaitu tentang Program Riset Unggulan Strategis Nasional, dan Peranan Sains dan Teknologi
Nuklir dalam Menunjang Pertumbuhan Industri dan Pengelolaan Lingkungan. Selanjutnya, diba- .
has sebanyak 77 makalah hasil penclitian yang dibagi dalam tiga kelompok dan dipresentasikan
secara paralel.

Penerbitan risalah pertemuan ilmiah ini diharapkan dapat mgnambah sumber informasi
dan ilmu pengetahuan yang berkaitan dengan teknik nuklir bagi pihak yang membutuhkan untuk
menunjang keberhasilan pembangunan di masa mendatang, '

Penyunting
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PENENTUAN RASIO ISOTOP *S/S STANDAR KERJA J-1 DENGAN |
SPEKTROMETER MASSA I

Evarista Ristin P.I, Zainal Abidin, dan Djiono !

Pusat Aplikasi Isotop dan Radiasi, BATAN

ABSTRAK

PENENTUAN RASIO ISOTOP 8/ STANDAR KERJA J-1 DENGAN SPEK TROMETER MASSA. Teknik
standar ckstraksi gas SO, adalah pembakaran contoh perak sulfida (Ag,S) bersama tembagal (II) Oksida (Cu,0) pada suhu
800-1100°C dalam kondisi vakum. Kemudian gas ini dialirkan ke spektrometer massa untuk penentuan rasio *S/*2S (*§8).
Penclitian ini bertujuan untuk mengetahui nilai 58 standar kerja Ag,S J-1 (Merck, Art. 12340) dan faktor koreksi alat spek-

trometer massa “Delta S”. Analisis standar sekunder Ag,S dari IAEA memberikan nilai #8S¢pr adalah 4.8890 + 0,187%00

untuk R-2268, dan 20,034 + 0,238 %00 untuk NZ-2, sehingga diperoleh nilai *&Scor J-1 adalah 3,6355 + 0,152 %00 dan

faktor koreksi alat 1,07677.

ABSTRACT :

DETERMINATION OF 8§ RATIO IN J-1 AS A WORKING STANDARD USING MASS SPECT ROM- [
ETER. Standard technique for the extraction of 80, gas is combustion of silver sulphide (Ag,S) with cuprous oxide (Cu,0) at
temperature 800-1100°C under vacum condition. This gas is analyzed in mass spectrometer for 4SS (435) analyses. This
experiment aims to know the *§S value of Ag,S- J-1, as a working standard (Merck, Art. 12340), and equipment correction
factor of sulphide preparation line, as well as mass spectrometer “Delta 8”. The analyses of Ag,S from IAEA as secondary
standards, namely R-2368 and NZ-2, gave *3Scpr values of 1.1683 + 0.187%0 and 20.034 + 0.238%o0, and equipment

factor was 1.07677.

PENDAHULUAN

Sulfur terdistribusi secara luas di alam, baik pada
litosfer, biosfer, hidrosfer, maupun atmosfer bumi. Sulfur
terikat sebagai senyawa sulfat, sulfida, atau sulfur elemen-
tal. Sulfur (Z=16) mempunyai 4 isotop stabil, yaitu 25, »s,
8, dan *$ dengan kelimpahan berturut-turut 95,02; 0,75;
4,21 dan, 0,02%.

Isotop sulfur dapat digunakan untuk mengetahui
sumber atau asal-usul batuan, polutan, minyak, air dan lain-
lain, yaitu berdasarkan nilai perbandingan konsentrasi iso-
top *§ terhadap isotop **S. Nilai ini dinyatakan dengan *3S
(/00) terhadap standar treolit (FeS) Canon Diablo atau
CDT. Untuk tujuan tersebut maka sejak tahun 1992 di la-
boratorium Hidrologi PAIR-BATAN telah dipasang alat
spekirometer massa Delta S beserta alat ekstraksi gas SO,
yang disebut Sulphide Preparation Line.

Teknik ekstraksi gas S0, untuk analisis 58
adalah melalui pembakaran contoh sulfida bersama senya-
wa pengoksidasi kupri oksida (CuO) atau kupro oksida
(Cu,0) pada suhu 800—1100°C dalam kondisi vakum (1.
Contoh sulfida yang digunakan umumnya berupa perak sul-

fida (Ag,S), karena senyawa ini merupakan hasil akhir

pada reduksi sulfat menjadi gas CO, untuk analisis isotop
oksigen dalam sulfat. Reaksi yang terjadi adalah sebagai
berikut:

Ag,S +3Cu,0 >6 Cu +80,+ AgO

Penelitian ini bertujuan untuk mengetahui nilai
H8Scor Ag,S J-1 (Merck, Art. 12340) dengan alat spek-
trometer massa Delta S dan alat pengektraksi gas S0, Sul-
phide Preparation Line yang ada di laboratorium Hidrolo-
gi. J-1 digunakan sebagdi standar kerja lokal (standar ter-
sier) untuk menentukarl *5Scor contoh Ag,S dari lapa-
ngan, schingga perlu diketahui faktor koreksi alat yang di-
pakai. Untuk keperluan terscbut, dianalisis Jjuga conioh
standar sekunder dari IAEA, yakni NZ-2 dan R-2268 yang
telah diketahui nilai **6cor-nya.

|
BAHAN DAN METOIDE

Bahan dan Alat. Bahan yang digunakan ialah
standar Ag,S dari IAEA| yaitu NZ-2 dan R-2268, contoh
Ag,S dari Merck (Art. 12340) J-1, contoh Ag,S dari laga—
ngan, kupro oksida (Cu,D) dan nitrogen cair.

Alat yang digunakan ialah alat Sulphide Prepa-
ration Line dilengkapi lempeng platina, kompresor dan
komputer, spektrometer massa Delta S, alat timbang dan
agatate mortar. !

Metode. Bagan|kerja alat Sulphide Preparation
Line yang dipakai dalam penelitian ini seperti terlihat pada
Gambar-1. Bagian yang penting adalah: tempat pembakla-
ran dan line vakum untuk pemurnian maupun koleksi gas
S0,. Urutan kerjanya adglah sebagai berikut: f
1. 15-20 mg contoh Ag,S (enam contoh) yang telah
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dihaluskan bersama dengan 45-60 mg Cu,0O, dimasuk-
kan dalam platina foil, kemudian dipasang pada tem-
pat pembakaran (reaktor).

2. Line divakumkan hingga kira-kira 0 (nol) pascal.

3. Semua contoh dipanaskan hingga 100°C untuk meng-
hilangkan uap air dan gas-gas kontaminan lain. Gas-
gas ini akan dibekukan pada pendingin I yang berisi
nitrogen cair dan suhunya dijaga tetap pada -80°C se-
lama proses.

4. Contoh pertama dipanaskan hingga suhu 1000°C sela-
ma 8 menit. Gas SO, yang dilgpaskan akan dibekukan
pada pendingin I yang berisi|nitrogen cair pada suhu
-135 hingga -140°C. Pendingin ini dilengkapi dengan
bubuk tembaga sebagai termokdpel, sedangkan gas CO,
yang mungkin ada sebagai kontaminan tidak membeku
pada suhu -135°C dan akan dIIpompa keluar.

5. Setelah semua gas SO, ditathpung, pendingin II di-
panaskan hingga suhu -80°C selama 1 menit. Gas SO,
akan diuapkan kembali dan dibekukan dalam botol 1
(untuk contoh-1) yang tercelup dalam nitrogen cair.

6. Demikian seterusnya untuk contoh-2 hingga 6 (dimulai
pengerjaan pada tahap-4). Ke-6 contoh gas SO, ini ke-
'mudian dianalisis rasio **S/*Sinya dalam spektrometer
'massa Delta S.

HASIL DAN PEMBAHASAN

Dalam penelitian ini djgunakan Cu,0 sebagai
donor oksigen dan dua standar Ag,S dari IAEA (NZ-2 dan
R-2268) yang telah diketahui nilai *5S-nya. Mengingat
keterbatasan jumlah standar dari [AEA, maka dibuat stan-
dar kerja lokal dari Merck (Art. 12340) yang selanjutnya
dlgebut J-1. Standar primer (cor) tidak digunakan dalam
penelman ini, karena sukar diperoleh, sehingga untuk
menglutung #3S suatu contoh Ag S terhadap cor berlaku
tunman rumus sebagai berikut:

‘ 1000 + **§S*sm
M§Siepr = {————— x (1 4 #8S¥co) - 1} x 10%/00
‘ 1000 + *8S¥sm
di mana:
#3S*sm : nilai *8S contbh x terhadap gas pem-
banding dalam spektrometer massa.
#5S¥sm : nilai **8S standlar y terhadap gas pem-
‘ banding dalam spektrometer massa.
| MsSvcor : nilai *8S standlar y yang telah ditetap-
‘ kan IAEA terhadap cor.

‘ Berdasarkan rumus di atas, maka standarR-2268
dan NZ-2 saling menstandarkan untuk mengetahui nilai
158 terhadap cor. Faktor koreksi alat diperoleh dari per-
bandingan nilai ¥*8Scor yang telah ditetapkan oleh IAEA
terhadap 35Scor dari hasil penelifian. Tabel-1 adalah data
nilai #8S standar R-2268 terhadap cor. Nilai ini diperoleh
dengan memisalkan R-2268 sebagai contoh dan NZ-2 se-
bagai standar (*8Scor NZ-2 oleh JAEA = 21,7%o00, dan 33
sm = 19,826%00), maka diperolgh **3Scor R-2268 adalah
4,4683 + 0,187°00. Menurut RDBINSON (3), DS-34cor

standar R-2268 adalah 3,3 = 0,17%o00, sedangkan menu-
rut SAKAI adalah 3,1 + 0,2°/00.

Tabel-2 adalah data nilai *'8S standar Ag,S NZ-2
terhadap . Nilai ini dihitung dengan memisalkan NZ-2
sebagai contoh dan R-2268 sebagai standar (**3Scor R-2268
oleh IAEA = 3,25°%00 dan dS-34sm = 3,0457°00), maka
diperoleh **8Scor standar NZ-2 dalam penelitian ini adalah
20,034 + 0,238%00. Dengan demikian, faktor koreksi alat
spektrometer massa bila digunakan NZ-2 sebagai standar
adalah 0,6940 (dari 3,25/4,4640). Faktor ini digunakan
sebagai konstanta perkalian rumus untuk menghitung
38Scor contoh J-1, seperti terlihat pada Tabel-3.

Dengan menggunakan NZ-2 sebagai standar,
maka diperoleh nilai **5Scot contoh J-1 adalah 3,6355 +
0,152 °/0o. Penelitian serupa juga dilakukan oleh ROBIN-
SON di New Zealand, dan diperoleh nilai **8Scor contoh
J-1 adalah 3,64 + 0,2%00. Untuk menghitung faktor ko-
reksi alat bila digunakan J-1 sebagai standar, yakni untuk
menghitung *3Scor suatu contoh lapangan, maka perlu
dihitung nilai *8S contoh R-2268 dan NZ-2 dengan J-1
sebagai standar (*8Ssm J-1 - 3,616). Diperolch faktor
koreksi alat dengan standar J-1 untuk contoh R-2268
adalah 1,06012 (dari 3,25/3,067), sedangkan untuk con-
toh NZ-2 adalah 1,09342 (dari 21,7/19,846). Faktor
koreksi alat rata-rata dengan J-1 sebagai standar adalah
1.07677.

KESIMPULAN

Nilai 8*Scor standar sekunder Ag,S R-2268
adalah 4,4683 + 0,187°/00, nilai 8*'S contoh standar NZ-2
adalah 20,034 + 0,238%o00, dan nilai §**Scor standar ter-
sier Ag,S J-1 dari Merck (Art.12340) adalah + 3,6355 +
0,152%00. Pengukuran contoh sulfida lapangan dapat
menggunakan J-1 sebagai standar kerja dengan faktor
koreksi alat 1,07677.
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Tabel 1. Data nilai 5*S standar R-2268 terhadap CDT

Berat (mg)

Tabel 3. Data nilai 5*'S

contoh J-1 terhadap CDT

5%S-sm 8%S-CDT Berat (mg) 5*S-sm 8%“S-CDT
(°/00) (°/o0) (°/00) (°/o0)
Ag,S Cu,S Ag,S Cu,S
20 63 2,957 4,595 20 61 3,659 3,677
20 61 3,093 4,731 21 63 3,581 3,623
20 60 3,106 4,744 20 65 3,902 3,638
20 60 3,193 4,831 20 64 3,739 3,732
20 61 2,982 4,620 20 60 3,455 3,535
20 60 2,478 4,385 20 61 3,488 3,558
20 60 2,833 4,471 20 63 3,887 3,836
20 62 2,884 4,522 21 62 3,381 3484 |
20 60 3,341 4,979 21 60 4,184 4,042 |
20 61 2,864 4,502 20 60 3,609 3,642
20 60 2,747 4,385 21 60 3,743 3,735
20 60 3,381 5,020 21 61 3,500 3,566
17 56 3,032 4,670 20 60 3,605 3,639
16 58 3,056 4,694 20 61 3,495 3,563
17 59 3,026 4,664 20 60 3,229 3,378
15 54 3,056 4,694 20 61 3,229 3,378
14 45 3,176 4,814 20 60 4,023 3,863
18 55 3,348 4,987 21 61 3,432 3,519
18 60 3,431 3,519
Rata-rata nilai 8*S-sm standar R-2268 = 3,0457°/00 21 62 3,595 3,632
Rata-rata nilai 5S-CDT standar R-2268 + 0,187°/00 20 60 3,553 3,603
19 60 3,914 3854 |
20 60 3,444 3,528
Tabel 2. Data nilai §*S standar NZ-2 terhadap CDT 21 61 3,706 3,709
Berat (mg) §4S-sm $4S-CDT Rata-rata nilai $*'S-sm J41 = 3,616%00
(°/00) (°/00)
Ag,S Cu,S
29 63 19,869 20,077 Tabel 4. Data §*S-CDT beberapa contoh lapangan
20 60 19,550 19,758
21 64 19,833 20,041
a4 o 1638 19,868 Kode  &S-sm|  &“S-sm J-1  §S-CDT
15 45 19,486 19,694 o) (v/o0) (cfo0)
17 50 19,937 20,145
17 50 14,637 19,845 Kmj-37 12,769 3,595 13,793
o a4 13,063 20,271 BK-1 15,744 3,739 16,840
17 60 19,647 19,855 Kmj-39 1,232 3,553 1,415
15 43 20,338 Ai366 SG 2,890 3,38] 3,386
a4 15843 20,081 Slw-25 6,386 3,609 6,905
15 H 20,01 20,235 NCGS/SBY3 3,067 3,500 3345 |
Kib-2 3,548 3495 397

Rata-rata nilai 3*'S-sm standar NZ-2 = 19,826%00
Rata-rata nilai S-CDT standar NZ-2 = 20,034 + 0,238%00
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DISKUSI

MOCH. ROESLAN

Anda menjelasakan, bahwa SO, dihasilakan dari
persenyawaan Ag,S dan Cu,O.
1. Apakah pembuatan SO, dihasilakan dengan alat khusus
atau secara konvensional?
2. Apakah faktor koreksi sudah ditentukan pada alat Sul-
phide Preparation?

EVARISTA RISTIN

1. Dengan alat khusus, yaitu “Sulphide Preparation Line”
yang telah dioperasikan secara komputerize.

2. Faktor koreksi alat yang dimaksud dalam penelitian ini
adalah alat spektrometer massa “Delta S” dengan pa-
rameter nilai 8*S. Sedangkan faktor koreksi (mungkin
yang dimaksud adalah faktor recovery) alat “Sulphide
Preparation Line” dengan parameter tekanan gas SO,
yang dihasilkan, tidak ditentukan dalam penelitian ini,
karena tidak mempengaruhi nilai 5*S.

LILI A. BARDAN

1. Mengapa suhu pada pendingin 1 dan 2 adalah -80 dan
-135°C?

2. Apa alasan Anda memakai standar NZ-2 dan R-2268.
Apakah ada standar lain yang dapat digunakan untuk
penelitian Anda?

EVARISTA RISTIN

1. Pada pendingin I (suhu -80°C) digunakan untuk mem-
bekukan uap air dan gas-gas pengotor, sedangkan pen-
dingin II (suhu -135°C) digunakan untuk membekukan
gas SO,, schingga gas S0, akan termurnikan,

Aplikasi Isotop dan Radiasi,|1996

2. Selama ini standar ekunder Ag,S yang telah ditetap-
kan oleh IAEA ialah NZ-2 dan R-2268 dengan nilai 6*S
telah diketahui, tetapi jumlahnya terbatas, schingga per-
lu standar kerja. Ada standar sekunder Ag,S lainnya,
yaitu NZ-1, tetapi dengan dua standar sekunder di atas
telah dapat digu untuk menghitung nilai §S|J-1
(standar kerja). '

WIWIK SOFIARTI

Apakah teknik standar ekstraksi gas SO, dapat
dipakai untuk analisis di mana gas SO, yang dihasilkan
diperoleh dari hasil penibakaran, contoh yang bukan sedi-
men, misalnya karet?

EVARISTA RISTIN

Pada prinsipnya bisa, yaitu sebelum contoh diper-
lakukan dalam “Sulphide Preparation Line” ada preparasi
pendahuluan untuk menghasilkan Ag.S. Untuk contoh
batuan, mineral dan bahan anorganik digunakan pereaksi
KIBA (SnCl,-H,PO,). Untuk senyawa organik dengan kon-
sentrasi sulfur tinggi digunakan pereaksi Cr(V)-H,PO,
atau KIBA; sedangkan untuk senyawa organik dengan
konsentrasi sulfur rendafl digunakan pereaksi H,PO, dan
Cr(VI)-H,PO,.







