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ABSTRAK


APLIKASI  XRF UNTUK IDENTIFIKASI LEMPUNG PADA KEGIATAN PENYIAPAN PENYIMPANAN LESTARI LIMBAH RADIOAKTIF. X Ray Fluorescence ( XRF) telah lama dikenal sebagai instrumen  untuk menganalisis sampel dari  lingkungan, sampel biologi atau sampel-sampel dari dunia industri. Jika dibandingkan dengan Atomic Absorption Spectroscopy ( AAS ) atau Inductively Coupled Plasma Spectroscopy ( ICPS ), XRF  mempunyai banyak keuntungannya seperti : analisis tidak merusak, multi elemen, cepat dan murah   Tujuan makalah  ini adalah menginformasikan XRF  merupakan salah satu instrumen untuk identifikasi lempung pada kegiatan penyiapan PLLR. Metode yang digunakan adalah sistem spektroskopi sinar pendar  ( XRF ) yang menggunakan detektor SiLi.  Untuk   unsur Fe  dan Ti  dalam lempung  dapat dianalisis dengan menggunakan sumber eksitasi Am-241 sedangkan untuk unsur Si, Ca,  Al dan Mg dengan menggunakan sumber eksitasi Fe-55.  XRF dapat dipakai untuk identifikasi lempung ( Clay ) baik secara kualitatif maupun secara kuantitatif pada kegiatan penyiapan penyimpanan lestari limbah radioaktif. 

ABSTRACT.


APLICATION OF X RAY FLUORESCENCE SPECTROSCOPY  FOR CLAY IDENTIFY   ON RADIOACTIVE WASTE DISPOSAL PREPARATION. X Ray Fluorescence has long been recognized powerful technique for quantitative and qualitative  elemental analysis of environmental, biological or industrial samples. Compared to other  competitive  techniques, such as Atomic Absorption Spectroscopy  ( AAS)  or Iductively  Coupled Plasma Spectroscopy ( ICPS). X Ray Fluorescence ( XRF) has the advantage  of being nondestructive, multi-element, fast and cost effective. Objective of the paper is to inform that XRF  one of instrument to support for clay selection on  radioactive waste disposal preparation. Metode is used XRF spectroscopy with SiLi detector. For Ti and Fe element  of clay is using a  radioisotope Am-241 excitation source and for  Si, Ca, Al and Mg element of clay is using a  radioisotop Fe-55  excitation source. So that XRF can be used for identification of clay selection on  radioactive waste disposal preparation in quntitative or qualitative analisysis 

Pendahuluan.

Penyimpanan limbah radioaktif adalah suatu kegiatan mengisolasi radionuklida yang dikemas dalam suatu paket limbah dan ditempatkan pada suatu lapisan geologi yang cocok, layak dan aman dengan tujuan untuk melindungi lingkungan hidup dari kontaminasi dan bahaya radiasi, utama-nya untuk generasi masa kini dan masa yang akan datang.

Batuan lempung diharapkan dapat menjadi host rock fasilitas penyimpanan  limbah radioaktif yang dapat menghambat laju migrasi radionuklida. Karena  beberapa negara telah menggunakan batuan lempung/clay (Mol-Dessel-Belgia, Bure-Prancis) (1,2,3). Pulau Jawa mempunyai cukup banyak wilayah deposit lempung seperti :  Karawang, Subang, Majalengka, Tambakrogo, Tuban dan Madura (4,5). Wilayah-wilayah tersebut merupakan wilayah potensial untuk penyimpanan limbah radioaktif, diharapkan di masa yang akan datang dari wilayah-wilayah potensial  tersebut dapat ditemukan beberapa tapak yang layak untuk penyimpanan limbah radioaktif yang aman menurut  IAEA, BAPETEN dan KLH (6). 

Untuk Identifikasi  batuan lempung/ clay pada kegiatan pemilihan penyiapan penyimpanan lestari limbah radioaktif, banyak alat  yang dapat dipergunakan untuk menganalisis kandungan kimia dalam batuan lempung/ Clay seperti : Atomic absortion Spectroscocy (AAS), Inductively Couple Plasma Spectroscocy ( ICPS ) dll. Tetapi       X-Ray Fluorescent Spectroscocy (XRF) mempunyai banyak keuntungannya yaitu analisis  tidak merusak, cepat, multi elemen dan murah. Alat analisis X-Ray Fluorescent Spectroscocy (XRF) yang ada di Bidang Teknologi Penyimpanan Lestari – Pusat Pengembangan Pengelolaan Limbah Radio-aktif Badan Tenaga Nuklir Nasional   terdiri dari Detektor Si(Li), Pre amplifier, Amplifier, HV, ADC, MCA dan sumber eksitasi Amerisium-241.

Detektor yang digunakan adalah  Si (Li) yang merupakan detektor semikonduktor  untuk jenis radiasi sinar X dan bekerja optimum  pada suhu – 196o C. Detektor ini lebih effesien dibandingkan dengan detektor isian gas, karena terbuat dari zat padat serta mempunyai resolusi yang lebih baik dari pada detektor scintilasi .

Catu daya tegangan tinggi (HV) dimana rangkaian ini berfungsi untuk mencatu tegangan detektor, tetapi untuk detektor Si(Li) hanya dengan tegangan minus (–) 450 volt.

Preamplifier (penguat awal) di-letakkan dekat bahan  ada yang ditempelkan langsung ke detektor agar menangkap sinyal secepatnya sebelum sinyal itu terpengaruh oleh faktor lingkungan. Untuk spektroskopi sinar x ini dibutuhkan resolusi  yang sangat tinggi, sehingga  dipergunakan jenis penguat awal optical reset feedback.

Amplifier (penguat) mempunyai fungsi utama rangkaian penguat ini adalah membentuk pulsa (pulsa shaping) yang meliputi fasilitas : pole zero cancellation dan pengatur lebar pulsa (gain control, shaping time dan fasilitas base line restorer).

ADC (Analog to digital converter)  merupakan rangkaian kunci  dari sistim ini  karena rangkaian inilah yang berfungsi untuk mengukur tinggi pulsa yang memasukunya, berarti energi dari sinar x yang masuk.

MCA merupakan rangkaian yang berfungsi untuk menyimpan dan menampil-kan hasil pengukuran ADC. Osloscop merupakan rangkaian elektronik  yang berfungsi menggambarkan pulsa yang tebentuk. 

Pada penulisan ini masalah dibatasi bagaimana alat XRF dapat  digunakan  untuk identifikasi batuan lempung/clay  pada kegiatan penyiapan Penyimpanan Lestari Limbah Radioaktif terutama dalam menentukan kandungan kimia dari batuan lempung/clay. Tujuan penulisan  ini adalah untuk menginformasikan bahwa alat XRF  merupakan salah satu instrumen untuk identifikasi batuan lempung/clay pada kegiatan penyiapan PLLR.
METODA :

Menggunakan sistem spektroskopi sinar pendar  (XRF) yang menggunakan detektor SiLi  yang didinginkan dalam nitrogen cair untuk mengukur sinar  pendar yang dihasilkan dari interaksi antara sampel yang dieksitasi oleh sumber Am-241, Fe-55 dan Cd-109. Setelah dikalibrasi energi sistemnya dengan sumber standard seperti : Titan, Besi dan Molidenum yang mempunyai kemurnian 99.99%. Letakkan contoh diatas sumber pengeksitasi kemudian buatlah spektrum radiasi sinar X karakteristik dari contoh tersebut. Metode ini merupakan sistem analisis non destruktif yang sangat praktis dan cepat

HASIL DAN PEMBAHASAN.

Kalibrasi Energi.

Kalibrasi energi  ini dimaksudkan adalah merubah skala chanel dari spektroskopi sinar x (XRF) ini ke skala energi. Kalibrasi meng-gunakan standard Ti, Cu dan Mo yang mempunyai kemurnian  99.99% :

1. Titan (Ti) Standard.

    - Tebal                 1 mm

    - Kemurnian      99.99%

    - Energi  K α1 = 4.509 &  Kβ1 = 4.932.

    - Pada chanel        = 165

    - Tegangan Kerja = - 450 volt

    - Waktu cacah      = 100 detik

2.Tembaga (Cu)  Standard . 

   - Tebal   1 mm

   - Kemurnian  99.99 %.

   - Energi  K α1 = 8,048 & Kβ1 =  8,905

   - Pada chanel   = 336

   - Tegangan Kerja = - 450 volt

   - Waktu cacah      = 100 detik

3. Molibdenum  (Mo) Standard.

   - Tebal   1 mm

   - Kemurnian  99.99 %.

   - Energi  K α1 = 17.479 & Kβ1 =  19.602

   - Pada chanel   =  786

   - Tegangan Kerja = - 450 volt

   - Waktu cacah      = 100 detik

Dari data diatas diperoleh  persamaan :

Energi  : 9.715 e- 001 keV  + 2.108e-002*Chanel

FWHM : 1.054e-002 keV  + 3.162e-004*E^1/2.

Resolusi Sistem .

Detektor Si(Li) adalah detektor semi konduktor  yang mempunyai resolusi yang baik dan juga  mengacu pada sertifikat  yang dikeluarkan oleh Canberra untuk detektor Si(Li)  model SL80190  menggunakan sumber Fe-55 dengan energi 5.9 keV. Resolusinya  (FWHM ) 190 eV  pada peak 5.9 keV.

Setelah dikalibrasi Instrumen XRF ini telah siap untuk menganalisis unsur yang mungkin terdapat dalam batuan lempung/ clay yang mempunyai energi  dari 4.5 KeV sampai dengan unsur yang mempunyai energi  17.5 keV, sedangkan untuk energi  yang lebih rendah dari 4.5 keV  dapat dikalibrasi lagi dengan unsur lain agar dapat menjangkau energi yang lebih rendah seperti  unsur Magnesium (Mg) yang mempunyai energi Kα1 = 1.254 keV  dengan sumber eksitasi  Radio isotope Fe-55.
Beberapa sumber radioisotop pemancar sinar X yang  dipergunakan sebagai sumber eksitasi pada XRF  yaitu  Fe-55, Cd-109 dan Am-241. Dimana pemilihan sumber sinar x untuk pengeksitasi didasarkan pada jenis unsur  yang akan dianalisis, sumber primer ini  harus mempunyai energi yang lebih besar dari energi ikat elektron yang akan dieksitasi. Sumber radioisotop Fe-55 untuk meliputi unsur dari Magnesium (Z=12) sampai unsur Chromium (Z=24), Sumber radioisotop  Cadmium-109 meliputi unsur dari Mangan  (Z=25) sampai dengan unsur Molibdenum  (Z=42) dan sumber radioisototop Amerisium/Am -241  meliputi unsur Indium (Z =49) (atau lebih rendah jika menggunakan adsorber untuk menghilangkan  garis-garis Np) sampai dengan unsur promethium  (=61), sedangkan unsur lain dapat dianalisis berdasarkan garis L nya (7). 
Batuan lempung  umumnya mempunyai tiga mineral utama, yakni monthmorillonite/Al2O34SiO2H2O,illite/H2KAl3O12, dan kaolinite/ [Al2(OH)4 (Si2O3)]2, dan berdasarkan hasil analisis yang dilakukan oleh PREETI SAGAR NAYAK* and B K SINGH (8). Hasil analisis clay  menggunakan X Ray Fluorescence (XRF) adalah :

Table 1. Chemical analysis of clay.

	No
	Chemical composition
	Weight (%)

	1
	SiO2
	48.12

	2
	Al2O3
	34.54

	3
	Fe2O3
	2.48

	4
	CaO
	0.83

	5
	MgO
	0.50

	6
	TiO2
	0.40

	7
	LOI (800°C)
	12.44



Dengan menggunakan sumber eksitasi radioisotop Amerisium -241 unsur  yang dapat dianalisis  meliputi Z= 22 (Ti), Z=23 (V), Z=24 (Cr), Z=25 (Mn), Z=26 (Fe), Z=27  (Co), Z=28 (Ni), Z=29 (Cu), Z=30 (Zn),     Z= 33 (As), Z=38 (Sr), Z=42 (Mo), Z=79 (Au), Z=80 (Hg), Z=82 (Pb). Dan menurut keterangan  CT Yap (7) dengan menggunakan  sumber eksitasi  radioisotop Fe-55, unsur yang dapat dianalisis  meliputi unsur dari Magnesium (Z= 12) sampai unsur Chromium (Z = 24), yaitu  termasuk unsur      Z=12 (Mg), Z=13 (Al), Z=14 (Si), Z=20 (Ca). unsur terdapat dalam batuan lempung/clay  hasil analisis PREETI SAGAR NAYAK*. (8) 

Dasar analisis alat X-Ray Fluorescent ini  adalah pencacahan sinar x yang dipancarkan oleh suatu unsur akibat pengisian kembali kekosongan elektron pada orbital yang lebih dekat dengan inti (karena terjadinya eksitasi elektron) oleh elektron yang terletak pada orbital yang lebih luar. Ketika sinar x yang berasal dari radioisotop sumber eksitasi menabrak elektron dan akan mengeluarkan elektron kulit dalam, maka akan terjadi kekosongan pada kulit itu. Elektron dari kulit yang lebih tinggi akan mengisi kekosongan itu. Perbedaan energi dari dua kulit itu akan tampil sebagai sinar X yang dipancarkan oleh atom. Spektrum sinar x selama proses tersebut menunjukan peak/puncak yang karakteristik.dimana setiap unsur akan menunjukkan peak yang karakteristik yang merupakan landasan dari uji kualitatif untuk unsur-unsur yang ada dalam contoh lempung/clay. Sinar x karakteristik diberi tanda sebagai K, L, M atau N untuk menunjukkan dari kulit mana dia berasal. Penunjukan lain adalah apha (a) dan beta (b) atau gamma (g) dibuat untuk memberi tanda sinar x itu berasal dari transisi elektron dari kulit yang lebih tinggi. Oleh karena itu K alpha adalah sinar x yang dihasilkan dari transisi elektron kulit L ke kulit K, dan K beta adalah sinar x yang dihasilkan dari transisi elektron dari kulit M ke kulit K. Jadi setiap unsur mempunyai Kalpha atau K  beta yang karakteristik sebagai dasar  uji kualitatif unsur yang ada pada lempung itu.

Tabel 2. Energi  Sinar  X  Karakteristik   garis   K pada unsur-unsur yang   umumnya terdapat pada lempung/ clay
	No.
	Unsur
	No.Atom ( Z )
	K α1
	Kβ1

	1.
	Mg
	12
	1.254
	-

	2.
	Al
	13
	1.487
	1.554

	3..
	Si
	14
	1.740
	1.836

	4.
	Ca
	20
	3.691
	4.013

	5.
	Ti
	22
	4.509
	4.932

	6.
	Fe
	26
	6.399
	7.059



Pada uji kualitatif setiap unsur  biasanya akan muncul dua peak  untuk meyakinkan keberadaan unsur itu dalam sample clay seperti  K α1 = 6.399 keV dan Kβ1 = 7.059 keV adalah energi karakteristik sinar X untuk unsur Fe begitupun dengan yang lainya, kecuali untuk unsur magnesium yang dapat terlihat hanya energi karakteristik sinar K α1 nya saja. Untuk uji kuantitatif, dibuat standard unsur yang ada dalam clay  yang diketahui kadarnya dan dibuat agar mempunyai maktrik yang sama dengan sample clay yang dianalisis. Contoh : untuk unsur Fe  yang disetarakan /dihitung  sebagai Fe2O3 dalam clay ini   peak area  yang dihasilkan di- bandingkan dengan peak area standar Fe2O3  dan dikalikan dengan kadarnya sehingga akan diperoleh kadar Fe2O3 dalam sampel Lempung/ clay. 
KESIMPULAN.


Berdasarkan data yang ada dan data yang dapat dikumpulkan maka dapat  disimpulkan sebagai berikut :

1. Setelah dilakukan kalibrasi untuk merubah skala chanel dari spektroskopi sinar x (XRF) ini ke skala energi. Menggunakan sumber standar  dengan tingkat kemurnian 99.99%, alat layak untuk dipergunakan untuk menganalisis unsur-unsur dalam batuan lempung/ clay.

2. Resolusi sistem sama dengan        FWHM  = 0.190  keV, sehingga dapat mem-bedakan energi  yang berdekatan  dengan selisih 0.190  keV.

3. Untuk  unsur-unsur Mg,Al,Si dan Ca yang mungkin terdapat dalam batuan lempung / clay dapat dianalisis dengan menggunakan sumber eksitasi  radio isotop Fe-55.

4. Untuk  unsur-unsur Fe dan Ti yang mungkin terdapat dalam batuan lempung / clay dapat dianalisis dengan menggunakan sumber eksitasi  radio isotop Am-241.
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