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ABSTRAK

EVALUASI AKURASI LAB. AAN PITRR DENGAN ANALISIS CUPLIKAN STANDAR
ACUAN BAHAN MAKANAN. Mciode AAN adalah suatu metode analisic yang memilild tingat
presisi dan akurasi yang tinggi. Untuk itu telah dilakukan evaluasi presisi dan akurasi Lab. AANP2TRR
dengan menggunakan bahan acusn bersertifikat SRM 15732 Tomato Leaf dan CRM No 9 Sorgasso.
Iradiasi dilalmkan di system rabit RSG-GAS dan pencacahan dilakvnkan dengan spectrometer gamma
Hasil analisis menunjukkan bahwa vnmk SBM 1573a dari 40 unsur tersertifikasi 17 unsur dapat
dianalisis secara kualitatif dan pada CRM No.9 darfi 30 unsur tersertifikasi, 16 unsur dapat dianalisis
secara kualitatif. Hasil analisis kuantitatif pada kedua jenis sample tersebut memberikan hasil persen
penyimpangan bervariasi Gap unsur antam 2 = 10,5 % Nilai penyimpangan ini masih dibawah 135 % ini
menumjukkan balwa presisi dam akurasi Lab. AAN P2TRR cukup baik.

Kata Kunci : Akurasi, bahanacuan standar,
ABSTRACT

THE EVALUTION OF ACCURATION OF NAA METHOD USED BY PXTRR LABORATORY
WITH FOOD STANDARD REFERENCE MATERIAL ANALYSIS. The NAA method is the
analysis method with high precision and accuration level The precision and accumation of NAA
laboratory in P2TRR had been evaluated with SRM 1573a Tomato Leaf and CRM Mo 9 Sargasse
Samples were irradiated in RSG-GAS's rabbit system and counted with gamma spectrometry. The
results obtained from this research are for the SRM 1573a sample the test couldanalize 17 elements of
the 40 certified elements, and for CRM No 9 sample the test conldanalize 16 elements of the 30 certified
clements. Theresult of quantitative analysis indicate the different deviation of each element batween 2 -
10,5 % compared to the certificate data. This deviation value <15%. this value shows that the precision
and accuration level is good enough.

Key words : Accuration, Standard reference material

PENDAHULUAN cvalvasi terhadap presisi dan akurasi metode ini
dengan menggunakan bahan acuan  standar
Meciode Analisis Aktivasi Neutron (AAN) bersenifikat vang telah diketahui dengan pasti
adalah suatu metode analisis Kimia vang memiliki kandungan unsur dan kuantitasnya Pada penelitian
tingkat akurasi dan presisi vang baik. dan mampu  ini dilakukan analisis sampel bahan acuan standar
untuk menganalisis multi unsur kelumit (40 — 52 bersentifikat SRM 1573a Tomato Leavesdan CRM
unsur)''! dalam satu kali pengukuran. Metode ini  No. 9 Sargasso.
dapat digmakan untuk menganalisis cuplikan dari Pada Analisis Aktivasi Neutron{AAN)
berbagai  jenis  (bidamg) seperti  cuplikan  cuplikan yang akan disnalisis diiradiasi dengan
lingkungan, biologi, keschatan. dan sebagiinya.  menggunaksn sumber neutron.  Sumber neutron
Karena kelebihan metode AAN, maka ini dapmt diperoleh dari reaksi fisl yang terjadi
Laboratorium AAN P2TRR mengembangkan pada reaktor muklir. Seperti diketahui Reskior
metode analisis ini. Serba Guna GA, Siwabessy adalah reaktor riset
Unmuk menguji kehandalan metode AAN di  yang dilengkapi dengan fasilitas iradiasi  Pada
Lab. AAN - PITRR schapai salsh sstu metode fasilitas imi semua cupliken yanp mengandung
analisis vang memiliki tingkat presisi dan akorasi  umsur-umsur stabil (tidsk aktif) diiradiasi sehingga
yang baik, maka periu dilakukan berubah menjadi unsur rodicaktif vang
pengujian/validasi metode. Untuk itn dilakukan memancarkan radiasi pamma ~ Energi dan

19



IS5 0854-31T8 Evaluan Akurass Lob dam.
Th R AL

iniensitas dari Uap sinar gamma yang dipancarkan nuklida dalam sampel ditembak dengan netron
dapat diukur  dengan spekwrometer gamma.  thermal dalam reakior nuklir  Setelah ditembak.
Berdasarkan energi sinar gamma yang dipancarkan  nuklida berubah menjadi radioaktif dalam keadaan
dapat dilakulzn analisis kualitatif dan anslisis  tercksitasi dan secara spontan memancarkan sinar
kuantitanf  dilakokan berdasarkan infensitas sinar  gamma cepat. Jumiah radionuklida yang terbentuk

jumlsh netron. dan tampang linang yang
Prinsip Dasar Metode AAN menunjukan probabilitas  teradinya  aktivast

Badionuklida yang terbentuk akan meluruh

Pengertian Aktivasi adalah proses eksitasi bergantung pada waktu panihnya menjadi nuklida

dan nuklida stabil menjadi nuklida akiif atau yang stabil dengan memancarkan paparan radiasi
nuklida radioaktif  Proses dapat terjadi bila  dan simsr gamma

Sinar gamma
Q neuiron partikel
.
kondisi tereksitasi radioaktil
Gambar 1. Prinsip dasar analisis aktivasi neutron
Proses diatas dischut dengan reaksi (n, y). Sebagai Berkas npeton dani teras reakior yang

contoh adalah proses aktivasi uasur cobalt. Yang dipunakan untuk AAN mempunyai rentang energ
reakst aktivasinya dapat dituliskan scbagai berikut:  yang luas. Rentang encrgl netron meliputi; netron
®Co+n — “Co+y cepat : 0,1 MeV <E <20 MeV, epithermal ; 1 ¢V
dan skema peluruhannva dapat digambarkan <E <0,1 MeV ; dan netron thermal : E < 1 eV, ¥
sebagail berikut ; Dengan menggunakan filter yang sesuai maka
cuplikan dapat diradiasi demgan netron vang

T.. 5,271 th mempunya: encrgi tertentu. _
2 Inti atom dalam suatu cuplikan vang
diiradiasi akan bercaksi dengan netron schingga
Con terjadi aktivasi dan menghasilkan suatn
madionuklida Radionuklida vang terbentuk dapat
B- 99,33%*1.1'?32 2.50571 memancarkan sinar B dan juga sinary vang
memiliki tenaga spesifik dan mencirikan nuldida
pemancarmya,  Aktivitas dan sinary  vang
0,12% l 1.3325 E33258! Sl i sebianding  dengin jumish

> radionuklida vang terbentuk

Untuk memngkatkan nila akuvitas dapat
dilakukan dengan beberapa cara  vaitu
g > v memperpanjang  waktu  iradiasi,  menambah
e densitas fluks netron, dan menanibah  berat
Iy cuplikan. Pada penambahan berat cuplikan, harus
diperimbibam teniang kescragaman fluks neiron,
faktor perisal diri pada wakiu iradiasi dan kondisi

Gambar 2. Skema peluruhan *Co !
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kapsul iradiasi Penambahan rapat fluks akan
memerhukan fasilitas imdiasi yang sesuai

Jumlah radionuklida vang berbenmk akan
torgantmg dengan kefimpahan isotop Dengan
melakukan pengukuran terhadap energi sinar.,
yang terbentuk maka dapal ditetapkan mmsur yang
terendung di dalam cuplikan. Jika setiap akfivitas

ini sehanding dengan masea unsur di
dalam cuplikan, maka bila dilakukan pengukuran
techadap setiap akiivitas sinar-, dapat ditetapkan
jumlsh imsur tersebut.

Untuk pencacahan  dilakukan  dengan
menggunakan perangkal spekiromeier pamma
vang terkalibrasi dengan baik. Radionuklida hasil
aktivasi wvang berumur pendek harus segera
dicacah. sedangkan umtuk radionuklida berumur
paruh  panjang didinginkan  terlebii  dahuio
beberapa waktn lamanya agar nuklida —nuoklida
wmr paruh pendek yang tidek diperlukan meluruh
terlehih dahulu schingga tidak mengganggu dalam
apalisis data. Untuk cuplikan dengan aktivitas
tinggl jarak cuplikan dengan detektor harus cukup
jash untuk mengurangi kesalahan-kesalthan vang
mmghin dapal ditimbulkan =~ Lama wakiu
pengukuran  diater  sehingga  puncak-puncak
spekirut yang terbentuk mempunyai jumilah cacah
vang culoup.

Megode AAN dapal digunakan mntuk analisic
kozfitntif dan kuvantitatif.  Analisic kualitatif adalah
uniuk mengetshui unsUr-unsur ApaA s3ja  yang
terkandung dalam cuplikan, sedanpkan analisis
kmtitatif uwanmk mengetshui  kadar  atuo
komsentrasi wsuramsur tersebut dalam cuplikan.
Anmalisis kuantitatif ini dilakukan seteleh analisis
kualitatif dilakukan. Untuk analisis kuantitatif
dapat dilakukan dengan dua metode. yaitu metode
mutlak dan metode komparatif (nishi)™ Pada
penentuan secara mutlak lebih kompleks, karena
ada beberapa sumber kesalahan vang mest
diperhitmghkan, seperti pada penentuan kurva
efisiens] dan fluke newfron. Untuk mengurangi
sumber-sumber  kesalahan  lersebut  pada

perhitmgan kuantitas unsur yang terkandung

denpn cuplikan  dipersiapkan  unsur  standar
dengan jenis sama dengan unsur yang lekandung
dafam cuplikan vang akan dimalisis dan
kuanfitasnya telah  diketahol secara  pasti
yang akan dianalisis dan unsur standar pada posisi
fradiasi dan wakty iradiasi yang sama ) Akhimya
divkor dengan spektromefer pamma pada kondisi
pencahan vang sama pula  Jumlah wnsur dalam
cuplikan ditentukan dengan rumus sebagai berikut,
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(eps)
w = cuplikean (1)
ps) standardar
Dengan:
Woption - kadar mswr yang dicar dalam
cuplikan yang dianalisis
W - kadar umsur standar yanp dipimakan
CPS i - 18ju cacah unsur yang diperhatikan
dalam cuplilan
Cps o ° laju cacah unsur standar

METODOLOGI PENELITIAN

Bahan dan Alat yang digunakan

Halmn

kantong polietilen. aseton, aquabidest, HNO,
50%., kapsul polictilen dan aluminium

Unsur standar pembanding : Co, Na, K. Sr. As.
Zn Mn Hg Sb

sampel : CRM Mo, 9 Sargasso, SEM 15734
Temato Leaves,

Alat :
spektrometer pamma

Persiapan Cuplikan Bahan Acuan Standar

Cuplikan yung akan dispalisiz adslsh CRM
NU. 9 Sﬂfgﬂ&!‘ﬂ dan SEM 1573-3 Tomeaio Leaves-
Dilakukan penimbangan masing-masing dengan
berat 100 mg, kemudian dengan
kantung polictilen dan dige,y di kedua sisinya.
Kantoug polictilen sebelum digunakan dibersihkan
terlebih dabuly, untuk menghindari kontaminasi
dari pengator, Tahap pembersihan adalah sebagai
berikut : mula-mula plastik polietilen dipotong-
potong dengan ulawan | x 1 cm dicuci dengan
aguabidest, direndam dalam asam nitrat 50 %
selama 24 jam, kemwdian dibilas dengan
Egbmdm‘ dan  dengan  aseton, terakhir
Cuplikan yang telah dibungkus
dalam kantong polietilsn rangkap kemudian
ditimgkus  dengan  aluminjum  foil  dan
dimasukkan ke dalam kapsul iradiasi. Uniuk
keperluan  analisis radionuklida dengan  wakmw
paruh pendek dan sedang kantng polietilen
pembungkus tidak periu dirangkap dan juga tidak
periu dilapisi dengan aluminium foil

Preparasi Cuplikan Standar

Untk  keperluan  analisis  kuaotitasif
digunakan metode komparatif yailu melalui
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pervandingan dengan wnsur Standar  sejenis
Dibuat lantan standar vang mengandung unsur-
unsur sejenis dengan unsur yang terkandung dalam
SEM yang akan dianalisis. Dilakukan pemipetan
dari larutan standar tersebut schanyak 100 pl dan
dipipetkan  kedalam  kantong  polietilen,
dimacukkan ke dalam  desikator dan divalum
selama 24 jam, kemmudian diseal di kedua sisinya.
Cuplikan standar ini kemudian dimasukkan ke
dalam kapsul iradiasi bersamaan dengan cuplikan
vang akan dianalisis, univk bersama-sama

Iradiasi

Cuplikan SEM dan unsur pembanding vang
telah dipersiapkan  diiradiasi secara bersamaan

Evafun Alvrasi Lab don_.
Th. Kima Ad

Waktm/lama iradiast bergantung pada target
radionuklida vang akan dianalisis. Unmik analisis
unsur dengan wakiu paruh pendek lama iradiasi 50
detil. unsur dengan walkiu paruh sedang 15 menit,
dan waktu iradiasi 1 jam uniuk analisis umsuor
dengan umur paruh panjang. Iradiasi dilakukan
pada svstem rabit RSG-GAS,

Pencaczhan

Untuk analisis unsur dengan wakm paruh
pendek, cuplikan setelsh diiradiasi langsung
dicacah. sedangkan uniuk unsur-umsur dengan
wakiu paruh sedang dan pamjang. cuplikan paska
iradiasi terlebih dahuln  didinginkan,  baru
kemudian dicacah dengan spektrometer sSinar
gamma Rangkaian alat pencacah spektrometer

pada posisi dan kondisi iradiasi vang sama.  gamma dapat digambarkan sebagai berikut :
Penguat Penganalisis
Detektor
Golli) Awal qurgmda\ J\_/L
ekl ‘
HY——[]] 7
i ~
CRYODSTAT l
M A
UNIT PENGOLAH
DATA
Gambar 3. Rangkaian alal pencacah spektrometer gamma '
Analisis Data dengan unsur standar pembanding vang felah
diketabii  kuantitasnya secara pasti  (dengan
Pada tahap pertama terhadap data hasil  persamaan (1))

pengukuran dﬂﬂmkm analisis  kualitatif
bﬂdamrkauhnm]pmg-mnmspdnnmmgi
girar gamma yang dipaparkan oleh unsur
radioaknf yang terkandung dalam cuplikan  Dari
analisis knalitatif dapat diketaho jenis unsur yang
terkandung dalam cuplikan Berdasarkan data ini
membandingkan laju cacah unsur dalam cuplikan
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HASIL DAN PEMBAHASAN

Hagil analisis kualitatif dan kuantitatif dapat
dilihat pada Tabel 1. dan Tabel 2. Dari Tabel 1.
dapat diketahui bahwa pada analisis secura
lamlitatil SRM1573a, hanva dapatl dianalisis 17
unsur dari 40 mmsur yang terdapat dalam sertifilat.
Salsh satm penyebab tidak dapat dianalisisnyva
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unsur-unsur terscbul  diantaranya adalah karena
metode analisis untok unsur-unsur ringan seperti
Boron(B) hanya dapat dianalisis dengan metode
PGAA dan fasilitas opnfuk metode ini behum
dimiliki. Cd dengan metode ID-ICPMS, PGAA
dan RNAA demikian juga dengan N, P, Ni, dan
beberapa unsur lainnya untuk analisis yang tepat
harus digunakan metode analisis jenis yang lain'
Demikian juga pada analisis CRM No.9. dari 30
unsur yang tercantum dalam sertifikat, hanva 16
unsur yang dapat dianalisis. Disamping alasan
yang telah discbutkan scbelumnya, tidak dapat
dianalisisnya scmua unsur yang lerkandung
didalam sampel terscbul juga  karena umsur
tersebut memiliki waktu paruh yang relatif pendek

195N 08545278

seperti Vanadium dan Aluminium, dan untuk ita
masih ada kendala,

Dari Tabel 2. dapat diketahui bahwa pada
sampel SRM 1573a dapat dianalisis unsur-unsur
Co, Hg. Mn. 5b, Zn dengan % deviasi pengularan
bervariasi antara 8 - 10,5 % Sedangkan pada
sampel CRM No. 9 dapat dianalisis unsur-umsur
Co, 5r. Cr, 8b, Zn, Sc. As, K dan Na dengan %
deviasi penguburan antara 2 - 1035 %
Teabatasnya unsur-unsur vang dianalisis secara
kuantitatif ini karens keterbalasan unsur
pembanding dan kendala pada saat iradiasi dan
pencacahan  Dari % deviasi untuk
beherapa unsur dapat  diketabui bahwa hasil
analisis cukup baik vaitu hasil penyimpangan
pengukuran masih dibawah 15 %"

Tabel 1. Hasil Analisis Kualitatif Cuoplikan Bahan Acuan SRM 1573a dan CRM No.9 dengan

metode AAN

Cuplikan

Unsur

NIST/NIES ™!

Hasil Analisiy

SEM No. 1573a

Ca, M.P, K ALSH As B, Cd Cr, Co,
Cu, Fe, Mn, Hg, Ni, Rb, Se, Na, V, Zn,
H.Mg S.Ba Br. Ce. Cs, CLL Gd_HI L
La, Mo, Sm, Sc, Ag, Sr, Th, U

Al Sb, Ca. Co, Mn_ K_Zn, As Hg
Rb, Ba, Br, Ce, La, Sm, Sc, Th.

CRM No. 9

Ca, Na_ K_Sr, Mg, Fe, As, Rb, Mn. Zn.
CuwPb. V, Ag. Cd Co.CL S, P. 1 Br,
Al Ti. U. Cr, Sc; Se. Sb. Cs, Hg

Sr. Cr, Na, Ca. K. As. Mg, Zn_ Co. 1.
Sb, Sc, Fe, He, Rb, Ag

Tabel 2. Hasil analisis kuantitatif SRM 15732 dan CRM No.9 dengan metode AAN di Lah AAN

PITRR
SRM 1573a CRM No. 9
Nilai dalam | Hasil Analisis Nilai Hasil Analisis
Unsur NIST (% deviasi) Siwr dalam NIES® | (% deviasi)
Co 0.57 % 0.02 0.63 (10.5%) | Co 0.12 =001 0.1282 (6.8%)
Hz 0.034 0,004 | 00375 3 0,100 £ 0.1103
(10,3%) = 0,0003(%w0) | (10,26%)
Mn 296 £ 8 265.93 (8.1%) | Cr 0.2 0,204 (2.00%)
Sh 0,063 £ 0,006 0.069 (9.5%) ) 00438+ 96 00442
(10,50%) 1
Zn W9 £0.7 3402 Zn 156212 17.128% |
(10,19%) (9,8%)
Sc 0,0966+7.3 | 00978 (8.1%)
As 11529 126,9025
(10,35%)
K 6.10+02 0.6745(9.5%)
{Sawt)
MNa L7+ 0,008 LE7BS
(Sowt) (10.50%)
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KESIMPULAN akurasi metode AAN vang dilakukan pada

laboratorium tersebut cukup bagus denga prosen

Dari  hesil analisis SRM 1573a dan CRM  deviasi pengukuran < 15 %. Tetapi penclitian lebih

No.9 dengan mefode analisis aktivasi neutron yang  lanjut masih diperlukan terutama untuk unsur-

telah dilakukan di Laboratoium AAN-P2TRR  unsur yang belum dapat tcranalisis pada penelitian
dapat disimpulkan bahwa: tingkat presisi dan ini
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Penanya; -

Pertanvaan .

Deviasi 10% yang dikatakan baik adalah menjadi signifikan kalau kita mengukur sampel makanan/udara
yang orde ppm. olch karena itu usaha apa vang akan dilakuksn untuk menaikkan kemampuan aktivasi
tidak menjadi signifikan.

Javaban -

Perlu dikoreksi sebelumnya bahwa deviasi 10% vang dimaksud adalah perbedaan relatif terhadap nilai
sertifikat (NIST-SRM / NIES-CRM). Unmk tingkat akurasi yang diperkenankan adalah 0-15%
dibandingkan terhadap nilai sertifikat, jadi tingkal akurasi hasil pengujian < 15% dapat dikategorikan
bagus. dan sampai saat ini ji akurasi masih terus berlangsung.

4



