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ABSTRAK

PERBANDINGAN METODA ANALITIK Cs-137 DALAM CONTOH AIR LINGKUNGAN. Telah dipelajari perbandingan metoda analitik Cs-137 dalam contoh air lingkungan. Penelitian ini bertujuan untuk memilih  suatu metoda analisis Cs-137 dalam contoh air yang mempunyai akurasi dan presisi tinggi. Ada tiga macam metoda pengendapan yang akan dibandingkan, yaitu pengendapan  dengan menggunakan: K4Fe(CN)6 (Kalium Ferro Cianida), AMP: (NH4)3PO4.12MoO3.H2O (Amonium Phospo Molibdat), dan H2C2O4 (Asam Oksalat), dengan parameter perubahan adalah variasi pH dan variasi konsentrasi bahan pengendap. Dari percobaan diperoleh hasil bahwa dengan menggunakan ion Ferro Sianida dan ion Phospo Molibdat 97,7% Cs-137 dapat terekoveri pada kondisi pH 9, sedangkan bila digunakan ion oksalat Cs-137 akan terekoveri 64,06 % pada kondisi pH 4,5. Dengan demikian metoda pengendapan dengan ion Ferro Sianida dan ion Phospo Molibdat baik untuk analisis Cs-137 dalam contoh air lingkungan. 

ABSTRACT


COMPARATIVE OF ANALYZING METHODS OF Cs-137 IN ENVIRONMENTS WATER SAMPLES. The analyzing method of the Cs-137 in environments water samples has been studied comparatively. The am of this research is to determine on analyzing methode of Cs-137 in enveronment water samples which have a high accuracy and precision result. Three kinds of precipitated method have been compared on various pH conditions and various concetration of precipitated substances concentration of such as K4Fe(CN)6 (Potasium Ferro Cianida), AMP: (NH4)3PO4.12MoO3.H2O (Amonium Phospo Molibdat), and H2C2O4 (oxalic acid). The result of the experiment showed that by using cianide and AMP substance, 97,7 % at Cs-137 precipitated at pH 9 that  Cs-137 was highly precipitated with 97.7 % recovery on pH 9. When the oxalic acid was use 64.06 % at Cs-137 precipitated at pH 4,5. So   precipitateien method by using cianide and phospo molibdate can be used for  Cs-137 analyzing at ervironment water samples.

PENDAHULUAN

Cs-137 yang ada di lingkungan berasal dari berbagai macam sumber. Utamanya berasal dari percobaan senjata nuklir di atmosfer yang dilakukan pada tahun 1950-1960an. Selama waktu tersebut sejumlah Cs-137 telah dihasilkan melalui reaksi peluruhan. Berbagai kegiatan penelitian dan penggunaan tenaga nuklir lainnya yang berkaitan dengan kesejahteraan manusia, juga memungkinkan terjadinya penyebaran bahan-bahan radioaktif ke lingkungan. Air lingkungan merupakan salah satu bagian tempat terdistribusinya bahan radionuklida yang mudah larut dalam air seperti Cs-137. Cs-137 adalah salah satu unsur hasil fisi dari Uranium dengan fision yield 7 % [1]. Unsur ini mudah larut dan mempunyai sifat mobilitas yang tinggi dibandingkan dengan Pu, Am dan Np. [1] Dipilih Cs-137  sebagai objek dari penelitian ini karena Cs-137 mempunyai umur paroh yang sangat panjang  (30 th), dan dapat terakumulasi kedalam tubuh manusia [2]. Cesium-137  dapat masuk kedalam tubuh manusia  dapat ditemukan pada otot, sedangkan yang terendah dapat ditemukan pada tulang dan lemak. Bila dibandingkan dengan radionuklida lainnya, Cs-137 tinggal didalam tubuh hanya beberapa saat saja. Seperti radionuklida yang lain, paparan radiasi dari Cs-137 dapat meningkatkan resiko kanker dan bila paparannya sangat tinggi dapat menyebabkan kematian. Sehingga   penetapan dan pengkajian metoda analisis Cs -137 dalam air perlu dilakukan, karena akan membantu di dalam pekerjaan monitoring lingkungan.
 Berbagai metoda dikembangkan dan dipelajari untuk mendapatkan kebenaran data keberadaan Cs-137 dalam air lingkungan. Teknik pengendapan dengan menggunakan garam komplek merupakan salah satu metoda yang banyak digunakan. AMP (Amonium Phospo Molibdat), K4Fe(CN)6 (Kalium Ferro Cianida) dan H2C2O4 (Asam Oksalat) telah digunakan sebagai bahan pengendap, dan dari percobaan didapatkan hasil rekoveri yang relatif tinggi.


Pada penelitian ini dipelajari tiga macam metoda pengendapan untuk dipilih sebagai metoda baku analisis Cs-137 dalam contoh air lingkungan. Pengaruh pH dan konsentrasi bahan pengendap merupakan variabel yang dipakai. Untuk itu dalam penelitian ini,  sampel dibuat secara simulasi. Evaluasi data yang dilakukan adalah dengan membandingkan hasil rekoveri Cs-137 dari masing-masing metoda pengendapan. 

BAHAN, ALAT DAN TATA KERJA
Bahan

Sebagai larutan pengendap digunakan K4Fe(CN)6, (NH4)3PO4.12MoO3.H2O dan H2C2O4. Pengemban radioaktif yang digunakan adalah Cs-137 dengan A=64,0 Bq/ml. Sedangkan bahan lainnya adalah bahan kimia biasa yang sering digunakan pada laboratorium umumnya.
Alat

Untuk mengukur hasil cacahan radioaktivitas digunakan detektor HpGe yang dilengkapi dengan perangkat lunak γ-Trac. Kondisi pH larutan diukur dengan pH meter digital buatan Knick, timbangan analitis dan alat-alat gelas.

Tata Kerja 
Pembuatan AMP (Amonium Phospo Molibdat) 

Langkah pertama percobaan ini adalah pembuatan AMP. Pembuatan substrat ini dilakukan dengan mengacu pada pustaka [6], reaksi yang terjadi :
(NH4)NO3+(NH4)6MO7O24+NH4H2PO4                    (NH4)3PO4.12MoO3.H2O  
kuning

Percobaan pengendapan dengan AMP (Amonium Phospo Molibdat)

100 ml aquades ditambah AMP dengan  variasi konsentrasi dari AMP seperti (tabel 1), kemudian ditambah dengan 1 ml larutan Cs-137 dengan aktivitas jenis 64,0 Bq/ml, 2 ml HCl 3M. Kemudian dilakukan pengadukan selama 30 menit dan didiamkan semalaman. Endapan yang terbentuk didekantasi dan dicuci dengan larutan HCl 1%. Kemudian disaring , pH filtrat diatur seperti ( tabel 1) dan kemudian masing-masing ditambah 0,04 g garam MnO2, sambil diaduk selama 2 jam. Didiamkan semalaman, kemudian disaring. Volume di buat menjadi 500 ml dengan  aquades untuk diukur aktivitas Cs-137nya. Reaksi yang terjadi :
3Cs++(PO4.12MoO3.H2O(-3               Cs3 PO4.12MoO3      +    H2O
Percobaan pengendapan dengan Sianida 

100 ml akuades ditambah ferosianida dengan variasi konsentrasi dari ferosianida seperti (tabel 1) ditambah dengan 1 ml larutan Cs-137 dengan aktivitas jenis 64,0 Bq/ml, kemudian dilakukan pengadukan selama 5 menit dan didiamkan 10 menit. Tambah masing-masing 5 ml Ni(NO3) 2 % diaduk selama 5 menit dan didiamkan selama 30 menit. Ditambahkan 5 ml FeCl3 2 %, diaduk selama 5 menit didiamkan selama 3 jam. Diatur pH seperti (tabel 1). Didiamkan semalaman, kemudian disaring. Volume di buat menjadi 500 ml dengan  aquades untuk diukur aktivitas Cs-137nya. Reaksi yang terjadi :

4Cs++{Fe(CN)6(-4             Cs4Fe(CN)6 
Percobaan pengendapan dengan Asam Oksalat

100 ml aquades ditambah oksalat dengan variasi konsentrasi dari oksalat seperti (tabel 2) ditambah dengan 1 ml larutan Cs-137 dengan aktivitas jenis 64,0 Bq/ml, dilakukan pengadukan selama 5 menit dan didiamkan 10 menit. Ditambahkan 5 ml FeCl3 2% diaduk 5 menit didiamkan selama 3 jam. Diatur pH seperti (tabel 2), didiamkan semalaman, disaring. Filtrat dibuat menjadi 500 ml dengan aquades untuk diukur aktivitas Cs-137nya. Reaksi yang terjadi :
2 Cs+    +  ( C2O4  ) -2                 Cs2C2O4


Rekoveri Cs-137 dari larutan dihitung dengan menggunakan rumus :


                  Ao - Af
R   =   ---------   x  100 %

                                             


(1)


               Ao

Di mana:

R     = Rekoveri;        

Ao   = Aktivitas awal;        

 A f    = Aktivitas filtrat

Sedangkan batas deteksi dan konsentrasi minimum digunakan persamaan sbb: 

- Batas deteksi terendah untuk alat dengan tingkat kepercayaan 95 %    [5]





4,66 √ NB / TB
LLD =        -------------------------                                                    

(2)


      




ε Pγ
dimana :

LLD = batas deteksi terendah ( Bq )

Nb    = laju cacah latar ( cps )

Tb    = waktu cacah latar ( detik )

 ε      = efisiensi pencacahan ( % )

Pγ     = kelimpahan energi gamma ( % )

- Konsentrasi terdeteksi minimum dengan tingkat kepercayaan 95 %
[5]







4,66 √ NB / TB
MDC =        -----------------------                                                     

(3)


   




   ε Pγ W

dimana :

MDC : konsentrasi terdeteksi minimum ( Bq /kg ) atau ( Bq/L )

W       : berat sampel ( kg ) atau ( L )    
HASIL DAN PEMBAHASAN

Evaluasi metoda pengendapan dilakukan dengan cara membandingkan hasil rekoveri Cs-137 yang diperoleh. Hasil pengendapan dengan  variasi perubahan % bahan pengendap ion : Sianida, Phospomolibdat dan Oksalat ditunjukkan pada tabel 1 & 2. Harga maksimum Cs-137 yang terendapkan dicapai pada kondisi pH 9, dimana bahan pengendap yang digunakan adalah AMP, dengan hasil rekoveri 97,7 % dan konsentrasi AMP adalah 5%. Sedang besar nilai rekoveri terendah ditunjukkan pada percobaan dengan bahan pengendap Oksalat yaitu pada kondisi pH 4,5 serta pada konsentrasi penambahan 6% Oksalat, yaitu dengan harga rekoveri 64,06%.   

Tabel 1. Hasil percobaan dengan pengendap K4Fe(CN)6 dan AMP

	pH
	Konsentrasi Pengendapan,%
	Aktivitas Filtrat (Bq)
	Rekoveri (%)

	
	
	K4Fe(CN)6
	AMP
	K4Fe(CN)6
	AMP

	8
	3

4

5

6

7
	12.76

10.50

09.06

09.70

11.30
	14.12

13.85

12.58

13.50

13.98
	80.06

83.35

85.84

84.84

82.34
	93.56

93.98

95.97

94.53

93.78

	9
	3

4

5

6

7
	02.95

02.13

01.53

01.61

02.96
	03.75

02.66

01.50

01.97

02.61
	55.39

96.67

97.61

97.48

95.38
	94.14

95.84

97.66

97.03

95.92

	10
	3

4

5

6

7
	07.56

05.31

03.69

03.98

04.21
	11.98

11.81

11.64

12.62

13.05
	88.19

91.70

94.23

93.78

93.42
	96.91

97.17

97.44

95.90

95.23


Tabel 2. Hasil percobaan dengan pengendap H2C2O4

	pH
	H2C2O4 (%)


	Aktivitas Filtrat (Bq)
	Rekoveri (%)

	1,5
	3

4

5

6

7
	37.60

35.28

34.95

36.34

39.90
	41.25

44.88

45.39

43.22

37.36

	3,0
	3

4

5

6

7
	30.92

30.03

25.91

27.20

27.35
	51.69

53.08

59.52

57.50

57.27

	4,5
	3

4

5

6

7
	32.91

30.52

27.28

23.56

25.90
	48.58

52.31

57.38

64.06

60.94


Hal ini disebabkan karena reaksi Cesium dengan ion Ferro Sianida atau dengan ion Phospo Molibdat akan membentuk garam komplek yang lebih sempurna sebagai Cesium Ferro Sianida dan sebagai Cesium Phospo Molibdat, di banding dengan reaksi yang terjadi antara Cesium dengan bahan pengendap ion Oksalat. Ini juga dapat di lihat dari nilai kelarutannya dalam air. Sianida dan Phospo Molibdat mempunyai nilai kelarutan dalam air  yang jauh lebih rendah (masing-masing 1.02 ;  2.276), dibandingkan  dengan Cs oksalat yang tinggi yaitu ( 282.9). Sehingga  Cesium dengan ion Fero Sianida dan ion Phospomolibdat akan lebih mudah mengendap dibandingkan dengan Cesium dengan ion Oksalat.  
KESIMPULAN

· Dari hasil perbandingan dari tiga macam metoda pengendapan yaitu dengan menggunakan Ferrosianida, Phospo molibdat dan Oksalat sebagai bahan pengendap Cs-137 dapat disimpulkan bahwa, penggunaan metoda Sianida dan Phospo molibdat dapat digunakan untuk melakukan analisis Cs-137 dalam air lingkungan, karena mempunyai harga recoveri yang tinggi, yaitu 97,7% Sedang pada penggunaan Oksalat sebagai bahan pengendap diperoleh hasil rekoveri yang lebih rendah yaitu 64,06%. 

· Bila ditinjau dari segi pemakaian bahan kimia penggunaan AMP tidaklah  menguntungkan, karena AMP dibuat dengan cara mereaksikan beberapa bahan kimia yang harganya relatif mahal dibanding dengan penggunaan K4Fe(CN)6. Jadi metoda Sianida dianggap lebih menguntungkan untuk digunakan pada analisis Cs-137 dalam air.
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