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Abstrak : Analisis pengaktifan neutron (Neutron Activation Analysis) merupakan
teknik analisis yang telah banyak digunakan dalam kajian geologi. Kegunaannya yang
meluas adalah disebabkan oleh kepekaannya, kebolehsuaian (adaptability) terhadap
jenis-jensi sampel dan kebolehannya memberikan maklumat unsur yang banyak seren-
tak. Rawatan kimia tidak perlu bagi teknik ini, oleh itu masalah gangguan bahan kimia

-terhadap analisis tidak timbul. Pemilihan masa penyinaran dan penyejukan yang sesuai
boleh mengurangkan gangguan daripada unsur-unsur yang mengganggu (interference
elements).

Kertas kerja ini membincangkan mengenai teknik analisis pengaktifan. neutron,
kemudahan teknik ini di Unit Tenaga Nuklear, penganalisisan contoh dari USGS dan
AECL dan penggunaannya dalam kajian geologi seperti analisis emas, unsur-unsur
nadir, uranium dan torium.

PENDAHULUAN

Sejak penemuan oleh Hevesy dan Levy dalam tahun 1936, teknik analisis
pengaktifan neutron, APN (neutron activation analysis) telah diperkembang
dengan pesatnya dan telah menjadi suatu teknik analisis yang penting. Perkem-
bangan ini sejajar dengan penciptaan pengesan semikonduktor yang mempu-
nyai resolusi yang tinggi dan ditambah dengan penggunaan komputer sehingga
teknik ini boleh dijalankan secara automatik. Keterangan tentang kaedah
analisis secara terperinci ke atas sampel-sampel batuan dengan kaedah instru-
mental menggunakan pengesan gama beresolusi tinggi telah mula dilapurkan
oleh Gordon dan rakan-rakannya (1968). Di Malaysia penggunaan teknik ini
dalam analisis sampel-sampel geologi telah dimulakan oleh Chakraborty dan
rakan-rakan (1980). Seterusnya dengan terdirinya reaktor TRIGA Mk II dalam
tahun 1982 di PUSPATI teknik ini telah dapat diperkembangkan untuk kepentin-
gan analisis secara meluas di Malaysia (Mohd. Suhaimi Hamzah dan Che
Seman Mahmood, 1987; Sukiman Sarmani dan rakan-rakan, 1988; Che Seman
Mahmood dan rakan-rakan, 1987).

Dibentangkan di Persidangan Tahunan Geologi PGM 1987



122 Monp. Suramt , ABp. KHALIK , ZAINI HaMzAH & CHE SEMAN

Di antara beberapa fakta kebaikan yang menarik dan mempengaruhi
penggunaan teknik ini secara meluas ialah :

1. Kepekaan yang sangat tinggi untuk kebanyakan unsur-unsur (lihat Jadual
1).

2. Banyak unsur dapat dikesan dalam satu masa (sangat ekonomi untuk
analisis berbagai unsur).

3. Mudah dilakukan (kerana tidak perlu melibatkan proses-proses kimia ba-
sah).

4. Sampel boleh dianalisis tanpa memerlukan penambahkan atau pencemaran
bahan kimia dan tiada ‘reagent blank’.

PRINSIP DAN PERALATAN ANALISIS PENGAKTIFAN
NEUTRON (APN)

Teknik ini melibatkan proses penyinaran sampel dengan arus neutron yang
menyebabkan sebahagian atom di dalam sampel menjadi aktif. Radionuklid-
radionuklid terhasil memancarkan sinar gama pada paras tenaga tertentu dan
merupakan ciri kepada radionuklid-radionuklid. Sinar gama yang dipancarkan
boleh diukur menggunakanpengesan gama dan seterusnya jenis unsur dan
kepekatannya akan dapat ditentukan berdasarkan tenaga dan keamatannya.

Dalam kerja-kerja analisis pengaktifan neutron yang biasa dijalankan
sampel dan piawai disinarkan dan dibilang menggunakan kemudahan dan
parameter yang sama dengan ini kepekatan unsur-unsur tertentu di dalam
sampel, Cx dapat ditentukan dari persamaan berikut :

Cx = Ax X Cs
As
di mana Ax = aktiviti radionuklid berkenaan di dalam sampel
As = aktiviti radionuklid berkenaan di dalam piawai
Cs = kepekatan unsur berkenaan di dalam piawai
Kepekaan teknik ini pada asasnya ditentukan oleh faktor-faktor berikut :
1. Fluk neutron
Keratan rentas neutron
Masa penyinaran
Berat sampel

o N

Kecekapan pengesan



Jadual 1: Kepekaan* analisa pengaktifan unsur-unsur dalam susunan berkala (data dari General Atomic)
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Kepekaan dalam mikrogram

58 Ce|59 Pri60 Nd|61 Pm(62 Smi63 Eu{64 Gdi{65 Tb|66 Dy|67 Hoi68 Er{69 Tm|70 Yb(71 Lu
0.2 0.03 | 0.03 NA | 0.001{0.0001{ 0.007 | 0.03 {3x10-%| 0.003 | 0.002 | 0.2 0.02 {0.0003

90 Th|91 Pa|92 U|83 Np|94 Pu|95 Am{96 Cm|97 Bk|98 Cf|99 Es|100 Fmj101Md|102 No[103 Lw

0.2 NA | 0.003 | NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA

N.B.

* (Kepekaan diberi dalam mikrogram (10-%g) daripada unsur semulajadi yang terdapat dalam keseluruhan contoh dan
ditentukan oleh Servis Analisa Pengaktifan Neutron dari General Atomic)

FS — spectrum Neutron Laju daripada fission b — Pembilangan Beta
p — Pulse reaktor ¢ — memerlukan sinaran Bremsstrahlung

NA — Analisa tidak dilakukan di General Atomic
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6. Masa pembilangan

Peralatan asas yang diperlukarn untuk menjalankan analisis menggunakan
teknik in iialah penjana neutron dan sistem pengesan sinar gama. Kemudahan
peralatan APN yang terdapat di Unit Tenaga Nuklear (UTN) diberikan dalam
Jadual 2.

PROGRAM KETENTUAN KUALITI

Mutu setiap analisis dikaji dengan menganalisis bahan-bahan rujukan
piawai (dibekalkan oleh USGS dari IAEA) dan membandingkan hasil analisis
yang diperolehi dengan nilai-nilai kepekatan yang disahkan. Apabila terdapat
sebarang keraguan prosidiur analisis akan dikaji semula dan kerja-kerja
analisis diulangi dengan menggunakan prosidiur yang lebih sesuai sehingga
memperolehi hasil yang memuaskan. Untuk menilai kaedah-kaedah yang
digunakan makmal ini juga turut mengambil bahagian dalam program per-
bandingan analisis dengan makmal-makmal lain di dalam dan luar negara.

PENGGUNAAN TEKNIK APN DALAM KAJIAN GEOLOGI
Sebagai suatu kaedah analisis berbagai unsur

Teknik ini telah mendapat tempat yang baik sebagai suatu teknik yang
cukup sensitif dan boleh dipercayai untuk analisis berbagai jenis unsur sampel-
sampel geologi. Maklumat dari analisis berbagai unsur ini bukan sahaja
membawa kepada penemuan terus kepada longgokan logam-logam berharga
tetapi juga sebagai petunjuk kepada penemuan lokasi longgokan mineral
bernilai, berasaskan kandungan kumpulan-kumpulan unsur surih dan gabun-
gan kajian lapangan (Winchester, 1971). Ciri-ciri kebaikan teknik ini juga
menyebabkan ianya telah memainkan peranan penting dalam proses-proses
persijilan bahan-bahan rujukan piawai (Lindstrom, 1987). Selain itu teknik ini
juga boleh digunakan dalam mempiawai atau menguji kaedah-kaedah analisis
lain,

Di UTN analisis berbagai unsur ini biasanya dijalankan dengan kaedah in-
strumentasi (Instrumental Neutron Activation Analysis), di mana sampel-sam-
pel yang telah homogen ditimbang (berat antara 100-500 mg) ke dalam vail
poliethilen yang sesuai. Piawai biasanya disediakan dengan memindahkan
larutan-larutan piawai ke dalam vail yang mengandungi SiO, berketulinan
tinggi dan dikeringkan. Kadang-kadang piawai sintetik ataujuga bahan rujukan
piawai digunakan menggantikan piawai primer. Sampel dan piawai disinarkan
di dalam reaktor, disejukkan dan dihitung mengikut skim tertentu. Skim
penyinaran, masa penyejukan dan masa pembilangan serta radioisotop dan
tenaga yan digunakan dalam analisis rutin di unit ini diberikan dalam Jadual
3. Analisis bahan rujukan piawai SGR dari USGS telah dijalankan sebagai ujian



Jadual 2:

TEKNIK ANALISIS PENGAKTIFAN NEUTRON DALAM KAJIAN GEOLOGI

Kemudahan peralatan analisis pengaktifan neutron (APN) di Unit Tenaga
. Nuklear (UTN)

Punca Neutron - Reaktor TRIGA MK I

Kuasa maksima - 1 mW

Arus neutron maksima

i. Thermai 4 X10%n.sm2s"?
ii. Epithermal 5 X 10*2n.sm2.s’!
Kemudahan penyinaran ’
Rak berputar

Sistem penghantar pneumatik

Thermal column

Spektrometer gamma

Pengesan - Hyperpure Germanium
Resolution 1.9 keV pada 1332 keV (5°Co)
Kecekapan 20% berbanding dengan Nal 3 X 3

Bias supply, Pre-amplifier, Amplifier

ADC dan MCA
Nuclear Data
ORTEC ACE CARD

Komputer dan software analisis

ND 6680 dan NAA package Nuclear Data

Komputer personal
Software ORTEC
Software SPEDAC -
Software SPAN

25
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Jadual 8 : Analisis pengaktifan neutron secara rutin

Prosidur Unsur  Nuklid Separuh Hayat Sinar Gama (KeV)
. Penyinaran Al 28| 2.32 minit 1779

1 - 5 minit \Y s2y 37 ¢ 1434
Penyejukan 10 - 20 minit Ti ST 579 " 320
Masa Pembilangan 300 S Ca 4Ca 880 3083

Mg 27\g 946 " 1014

Br 80Br 1760 617

| 128} 25.00 " 443

Cl 3&Cl 3732 " 2168

Ba '*Ba 1.38 jam 166

Dy 185Dy 232 " 95

Mn 56Mn 258 " 847, 1811

Sr 87Gr . 283 " 388
Penyejukan 24 jam Eu 152mEy 9.20 jam 122
Masa Pembilangan K 2K 12.40 " 1525
1200 - 3600 S Ga 2Ga 1410 " 834

Na | 24Na 15.00 * 1368, 2754

ll. Penyinaran w 187W 24.00 jam 686

6-12 jam As As 26.40 " 559
Penyejukan 5 - 7 hari Br 82Br 32.40 " 555, 776
Masa Pembilangan La 149 g 40.20 " 1596
3600 - 7200 S Sm 1538 m 46.80 103

u 2Np 2.35 hari 228, 278

Au 1%8AU 270 412

Sb 122Gh 270 " 564

Yb 175Yb 420 " 396

Lu 7Ly 6.70 " 208
Penyejukan 20 -30 hari Nd "INd 11.10 hari . 531
Masa Pembilangan Ba 31Ba 1200 " 496
3600 - 7200 S Rb %Rb 18.70 " 1077

Th 23pg 27.00 " 312

Cr S1ICr 27.80 " 320

Yb 15%Yb 32.00 " 177, 198

Ce 1Ce 32,50 " 145

Hf 181Hf 4250 " 482

Fe %Fe 4510 " 1099, 1292

Sb 124Sb 60.90 " 603

Zr 95Zr 65.50 " 757

Tb 180Th 7210 " 879

Sc 465¢ 83.80 " 889, 1121

Ta 82T 115.00 " 1221

Zn 85Zn 244.00 " 1116

Cs 134Cs 2.05 tahun 796

Co 8Co 525 " 1173, 1332

Eu 152y 1270 " 122, 1408
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kepada kaedah rutin ini. Keputusan analisis ditunjukan dalam Jadual 4.
Keputusan yang diperolehi pada keseluruhannya bersesuaian dengan nilai-
nilai yang diterbitkan.

Analisis emas dalam sampel geologi

Emas merupakan logam yang sangat mudah dan peka untuk dianalisis
secara instrumentasi menggunakan teknik APN. Terdapat berbagai jensis
kaedah menggunakan APN yang boleh disesuaikan mengikut jenis bahan yang
hendak dianalisis (Hoffman, 1987; Abdul Khalid dan rakan-rakan, 1986; Hoffman
dan Ernst, 1982; Laul, 1979). Dalam sampel-sampel batuan, tanah dan sedimen
kandungan emas sehingga ke paras 5 ppb boleh dikesan dengan menggunakan
1 g sampel (Hoffman, 1987). Namun demikian perkara yang menjadi masalah
penting ialah faktor ketidakhomogen logam ini dalam sampel berkenaan. Ini
kerana emas biasanya ujud dalam bentuk logam tulin dan lembut dan tidak
mudah dihancurkan atau dihomogenkan bersama matriknya (Hoffman, 1987).

Dalam air semulajadi, analisis emas menggunakan teknik APN telah dijal-
ankan di setengah-setengah negara. Biasanya sampel-sampel dianalisis dira-
wat dengan melibatkan proses-proses pemekatan atau penjerapan pada bahan-
bahanlain seperti karbon teraktifsebelum dianalisis secara APN (Hamilton dan
rakan-rakan, 1983).

Penjelajahan emas menggunakan kaedah biogeokimia telah dilakukan di
Kanada dan Amerika Syarikat (Hoffman dan Brooker, 1985). Di antara tum-
buhan petunjuk yang telah digunakan ialah Sagebrush (Artenisia Sp.) dan
douglas-fir (pseudotsuga manziesii) (Erdman dan Olson, 1985).

Ketidakhomogenan Au dalam tanah, sedimen dan batuan diatasi dengan
menggunakan kuantiti sampel yang besar semasa analisis, untuk mendapatkan
maklumat kandungan yang lebih ‘representative’. Di makmal ini kajian telah
dijalankan menggunakan 5-15 g sampel dan dianalisis menggunakan parame-
ter penentuan yang telah diubahsuai. Had pengukuran yan didapati ialah di
sekitar 5-10 ppb. Adalah dijangka dengan menambahkan lagi kuantiti sampel
yang dianalisis dan mennggunakan replikasi yang banyak masalah ketidakho-
mogenan akan dapat diatasi.

Kajian jerapan logam emas terlarut dalam air di atas karbon teraktif telah

.dijalankan di makmalini. Hampir 100% unsurini didapati terjerap padakarbon

teraktif. Had pengukuran emas dalam air sehingga 0.005 ug/L dapat dicapai
dengan menggunakan isipadu air sebanyak 200 ml.

Dalam aspek penggunaan biogeakimia, kajian awal potensi penggunaan-
nya telah dijalankan di makmal ini dengan kerjasama Jabatan Sains Nuklear,
UKM. Kajian yang telah dijalankan terhadap beberapa jenis tumbuhan tem-
patan yang dipungut di beberapa kawasan di sepanjang jalan Kuala Lipis-Gua
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Jadual 4 : Analisis berbagai unsur dalam sampel USGS SGR-1
(Kepekatan dalam ppm, kecuali dinyatakan)
Unsur '::;:al;': Abbey® Raaga?  Govindaraju*  Walthall*
Al (%) 3.20 3.30 3.57
Fe (%) 2.14 1.99 2.25 1.88
Na (%) 222 217
K (%) 1.45 1.61
As 53.90 " 66.20
Ba 353.00 310.00 361.00 320.00
Ce 43.30 38.00 31.00 40.00
Co 13.25 9.96 10.30 12.80
Cs 6.97 5.32 5.35
Eu 0.63 0.53 0.52 0.60
Hf 1.43 1.37 1.31 1.34
La 22.30 18.80 31.70
Lu 0.24 0.20
Nd 15.16 16.00 16.30
Rb 88.00 78.00 82.00
Sb 3.80 3.40 3.10 3.00
Sc 5.40 ' 4.78 5.10
Sm 2.38 2.87 - 2.80
Ta 0.71 0.22 0.52
Tb 019 0.43 0.34 0.35
v 134.90 130.00 _
Th 5.76 4.90 4.86 4.90

@ Abbey, S., Geostandard Newsletter, 2, 1978.

* Flanagan, F.J., Geological Survey (US) Professional Paper, 840, 1976.

$ Goviﬁdaraju, K. and Reolandts, 1., Geostandard Newsletter, 1, 1977.

& Walthal, F.G., et al., Geol. Survey (US) Professional Paper, 840, 1976.
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Musang telah dijalankan (lihat Jadual 5). Dari keputusan ini kandungan emas
dalam tumbuhan sehingga ke paras 43 ppb telah didapati. Adalah dipercayai
dengan kajian yang lebih sistematik tumbuhan petunjuk yang sesuai akan
ditemui dan kaedah carigali biogeokimia ini boleh membantu dalam kerja-kerja
carigali emas di negara ini.

Selain dari emas, unsur-unsur yang ada kaitan dan penting dalam carigali
emas seperti Ag, As, Sb dan W dapat dianalisis menggunakan teknik ini.

Analisis unsur-unsur nadir bumi (rare earth elements)

Unsur-unsur nadir bumi adalah merupakan satu kumpulan unsur yang
sangat penting dalam kajian geokimia. Minat yang semakin bertambah tentang
geokimis unsur-unsur ini ialah kerana kebolehannya memberikan maklumat
mengenai proses-proses genesis (Moller dan rakan-rakan, 1980; Haskin, 1984).

Buat masa ini kajian tentang geokimia unsur-unsur nadir bumi dalam
batuan di Malaysia masih lagi di peringkat permulaan, ini disebabkan kur-
angnya kemudahan peralatan analisis yang sesuai untuk kajian berkenaan.
Menggunakan kaedah APN sekurang-kurangnya 9 jenis unsur nadir bumi (La,
Ce, Nd, Sm, Eu, Tb, Dy, Yb'dan Lu) dapat analisis dengan ketepatan yang
memuaskan. Contoh plot unsur-unsur nadir bumi yang telah diselaraskan
dengan nilai kondrit diberikan dalam Rajah 1.

Analisis unsur-unsur uranium dan torium

Analisis uranium dan torium tidak kurang pentingnya dalam bidang geologi
terutamanya untuk kerja-kerja carigali logam-logam tersebut. Had pengesanan
yang boleh dicapai oleh teknik APN untuk analisis kedua-dua unsur tersebut
secara rutin ialah 1 ppm. Selain daripada itu di unit ini juga terdapat kemu-
dahan analisis neutron tertunda (delayed neutron analysis) yang sangat sensitif
dan cepat untuk analisis unsur U dalam sampel-sampel geologi dan sebagainya.
Hasil analisis ke atas sampel-sampel mineral menggunakan kedua-dua teknik
diberikan dalam Jadual 6. Selain daripada sampel-sampel pepejal teknik APN
juga berkebolehan menganalisis unsur-unsur U dan Th dalam sampel air
setelah dilakukan proses pemekatan. Had pengesanan unsur-unsur tersebut
yang boleh dicapai untuk analisis sampel-sampel air ialah sehingga 0.2 ug/L.

KESIMPULAN

Pada umumnya ciri-ciri yang terdapat pada teknik APN adalah cukup
memuaskan walaupun bukan sebagai yang terbaik dari segi kepekaan, tetapi
teknik ini menawarkan kebolehan analisis secara instrumentasi yang terbaik.
Sudah sepatutnya ia menjadi suatu teknik penting dalam kajian geologi dan
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dadual 5 : Kandungan emas (ug’kg) dalam sampel tanah dan tumbuhan mengikut kawasan
Nama Tempat  Kod Famili Genus dan Spesis Au dalam tumbuhan
(Au dalam tanah) Sampel
1. Empang Jalih, 2257 MYRTACEAE Eugenia longifiora 8.0+1.0
Kuala Lipis, 2258 EUPHORBIACEAE Macaranga lacianiata 17.041.2
(6.210.5) 2259 RHAMNACEAE Zizyphus calophylia 5.810.5
2260 MYRTACEAE Eugenia diospyrifolia 10.0£0.6
2261 FABACEAE Millettia atropurpurea 9.4+1.0
2. Hutan Lipur 2262 SAPOTACEAE Palaquim maingayi 8.910.7
Terenggun. 2263 MYRTACEAE Rhodomnia trivernia 5.110.6
(10.6+1.0) 2265 DIPTEROCARPACEAE Dipterocarpus crinitus 5.110.3
2266 FAGACEAE Castanopsis sp. 3.040.5
2267 EUPHORBIACEAE Endospermum malaccenses 9.7+1.0
2268 MORACEAE Artocarpus nitidus 14.741.0
2270 FLACOURTACEAE Flacourtia rukam 26.7+2.1
2273 DIPTEROCARPACEAE Shorea leprosula 19.2+2.0
2275 MYRTACEAE Eugenia diospyrifolis 5.510.7
3. Km 16, Jalan 2285 EUPHORBIACEAE Endospermum malaccenses 16.7¢1.2
Padang Tengku 2286 EUPHORBIACEAE Homolanthus populneus 10.111.0
(8.5¢1.2) 2287 RUBIACEAE Greenea corymbosa 11.610.8
2288 THEACEAE Eurya accuminata 6.310.5
4. Kg. Berchang 2289 LECYTHIDACEAE Barringtonia sp. 16.0+1.2
Telang 2290 MYRISTICACEAE Knema laurina 17.0£1.5
(4.810.5) 2291 LECYTHIDACEAE Barringtonia macrostachya 10.210.8
5. Kg. Kecau Tui 2292 APOCYNACEAE Cyera costulata 4.0+1.0
(6.210.4) 2293 OLACACEAE Ochanostachys 5.210.7
6. FELDA Kecau3 2294 DIPTEROCARPACEAE Shorea parvifolis 5.240.5
(2.5+1.0) 2295 DIPTEROCARPACEAE Shorea bracteolata 10.8+0.6
2296 EUPHORBIACEAE Macaranga laciniata 10.410.8
2297 RUBIACEAE Uncaria calopylia 15.111.2
7. Km 251, Jalan 2298 MYRSINACEAE Maesa ramentacae 5.0£1.0
Kota Bharu 2299 VERBENACEAE Vitex gamosepala 10.110.8
(6.240.5) 2301 MYRSINACEAE Maesa ramentacae 14.041.0
2302 DIPTEROCARPACEAE Shorea ovalis 42.513.1
8. Lombong emas 2303 EUPHORBIACEAE Sapium baccatum 9.240.8
Sg. Merapuh 2304 FAGACEAE Lithocarpus sp. 13.411.5
(7.2+0.8) 2305 EUPHORBIACEAE Macaranga tanarius 3.5£0.5
2307 EUPHORBIACEAE Macaranga tanarius 6.410.6
2308 MORACEAE Ficus variegata 3.910.5
Q. Sg. Merapuh 2310 FABACEAE Milletia hemsleyana 5.010.4
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Jadual 6 : Keputusan analisis uranium dalam monazite menggunakan teknik APN dan
analisis neutron tertunda (DNA) (Winchester, 1971)

Sampel monazite DNA - AECL" DNA - UTN APN

{ppm) {(ppm) {(ppm)
Beh Pucong 1864 2116 1700
BTM Bidor 1878 2795 1600
Kawasan Kinta 1848 - 2020
Air Hitam Dreg. Puchong 1756 - 1640
Modal Seri Pandan 1288 1615 1060
Kump. Perangsang 1726 1887 2105
Marec Ipoh 1846 1930 1440

* AECL : Atomic Energy Canada Ltd

dieksploitasi dengan sepenuhnya. Selain daripada unsur-unsur yang dibin-
cangkan masih banyak lagi unsur-unsur atau kegunaan-kegunaan lain yang
perluditerokai. Analisis terhadap unsur-unsur keumpulan Pt (Rh, Pd, Os, Ir, Pt
dan Ru) misalnya boleh ditawarkan oleh teknik AKPN dan mungkin memberi
kesan yang besar dalam bidang carigali logam di negara ini.
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