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ABSTRAK

Pembakuan metode pemisahan dan analisis Nd, Ce, Zr menggunakan metode kolom
penukar kation dan anion adalah kegiatan tahun kedua dari kegiatan komponen Pembakuan
Metode Analisis Radionuklida Monitor Burn Up (Nd, Ce, Zr) Dalam PEB Ussi2/Al dan PEB UMo/Al
dengan tahun pencapaian 2019. Kegiatan pembakuan metode pemisahan dan analisis Nd, Ce dan
Zr menggunakan kolom penukar kation dan anion telah dilakukan tahun 2018. Pemisahan unsur
Nd, Ce dan Zr pada penelitian terdahulu telah dilakukan menggunakan kolom penukar kation
dengan Resin Dowex 50 W X8 dengan mempelajari beberapa parameter uji. Dari kegiatan tersebut
diperoleh hasil pemisahan Nd, Ce dan Zr dalam larutan campuran. Dari hasil pemisahan ditunjukan
bahwa Zr telah terpisah secara sempurna, sehingga penelitian ini dapat dilanjutkan dengan
melakukan verivikasi metode uji. Sedangkan untuk pemisahan Nd dan Ce masih belum dapat
dipisahkan secara optimal, sehingga pemisahan unsur ini dikaji ulang kembali dengan
menggunakan larutan elusi lain dengan menggunakan campuran asam nitrat dan MeOH dengan
tujuan agar dapat diperoleh metode baku untuk pemisahan Nd dan Ce yang akan digunakan
sebagai indikator Burn-up. Selain itu pengujian juga dilakukan dengan menggunakan metode lain
yaitu dengan metode kolom penukar Anion menggunakan resin dowex |-X4 #51. Analisis dari Ce dan
Nd setelah dipisahkan dilakukan dengan spektrometer X-ray fluoresen. Pada kegiatan pemisahan
Nd dan Ce menggunakan metode kolom penukar kation dilakukan dengan cara batch, dari cara
tersebut diperoleh nilai faktor pisah (a=1,59) untuk konsentrasi keasaman eluen 0,25 M, sedangkan
untuk konsentrasi keasaman 2 M nilai faktor pisah yang diperoleh yaitu 12,28. Hal ini menunjukan
bahwa Nd dan Ce dapat dipisahkan menggunakan resin penukar kation Dowex 50 W X8, namun
dengan metode kolom penukar kation, namun perlu dioptimasi lebih lanjut dengan menggunakan
metode kolom penukar kation. Pemisahan Nd dan Ce menggunakan kolom penukar anion dengan
resin dowex I-X4 telah dilakukan dengan metode kolom, dari kegiatan tersebut diperoleh recovery
pemisahan yang cukup baik yaitu sekitar 93,15 % untuk Nd dan 83,27 % untuk unsur Ce. Metode
pemisahan ini dapat dioptimasi dan diverifikasi lebih lanjut sehingga dapat diterapkan pada
pemisahan Nd dan Ce yang terdapat dalam larutan PEB Pascairadiasi

Kata kunci : pemisahan Nd, Ce dan Zr, Kolom penukar kation, resin dowex I-X4

PENDAHULUAN

Bidang Uji Radiometalurgi berfungsi sebagai mata rantai yang menghubungkan
litbang bahan bakar dan elemen bakar dari keadaan pra sampai pasca iradiasi. Bidang ini
memiliki fasilitas yang diperlukan untuk berbagai pemeriksaan laboratorium pasca iradiasi
dan pra iradiasil¥ . Analisis Post Irradiation Examination (PIE) merupakan uji pasca iradiasi
bahan bakar nuklir di laboratorium instalasi radiometalurgi (IRM) yang dilakukan untuk
melihat unjuk kerja bahan bakar nuklir, selain itu juga untuk menjamin kehandalannya
selama proses iradiasi di reaktor. Analisis fisikokimia merupakan salah satu uji merusak
yang dapat dilakukan di laboratorium IRM untuk penentuan Burn-up.
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Penentuan burn up dapat dilakukan antara lain dengan melakukan pemonitoran terhadap
keberadaan isotop Nd, Ce dan Zr sebagai produk hasil fisi dari bahan bakar nuklir uranium.
Sehubungan dengan hal tersebut perlu dilakukan pembakuan metode untuk analisis
radionuklida hasil fisi Nd, Ce dan Zr dalam bahan bakar. Pembakuan metode analisis ini,
yaitu penentuan burn up menggunakan isotop Nd, Ce dan Zr dilakukan secara merusak
(Destructive Test, DT).

Teknik destruktif/merusak dilakukan berdasarkan penentuan isotop spesifik yang
dilakukan secara fisikokima menggunakan peralatan spektrometer massal?. Berdasarkan
metode ASTM E 321-96 untuk menganalisis isotop Nd diperlukan pemisahan Nd dari Ce
karena Isotop 1%2Ce mengganggu pengukuran ?Nd sehingga dapat mempengaruhi hasil
perhitungan burn-up. Dalam usaha mendapatkan metode yang valid, dilakukan simulasi
pemisahan Ce, Nd dan Zr dalam bahan bakar PEB UMo/Al dan PEB U;Si)/Al karena
keberadaan unsur Nd, Ce dan Zr secara bersamaan sebagai produk fisi®l. Pemisahan
unsur Nd, Ce dan Zr pada penelitian terdahulu telah dilakukan menggunakan kolom
penukar kation dengan Resin Dowex 50 W X8 dengan beberapa parameter uji. Dari
kegiatan tersebut diperoleh hasil pemisahan Nd, Ce dan Zr dalam larutan campuran
dengan kolom penukar kation. Untuk hasil pemisahan unsur Zr, telah terpisah secara
sempurna, sehingga penelitian ini dapat dilanjutkan dengan melakukan verifikasi metode
uji. Untuk pemisahan unsur Nd dan Ce masih belum dapat dipisahkan secara optimal,
sehingga pemisahan unsur ini dikaji ulang kembali dengan menggunakan larutan elusi lain
yaitu larutan campuran asam nitrat dan MeOH. Tujuan kegiatan ini adalah agar dapat
diperoleh metode baku untuk pemisahan Nd dan Ce yang akan digunakan sebagai
indikator Burn-up. Selain itu pengujian juga dilakukan dengan menggunakan resin anion
dowex I-X451, Analisis dari Ce dan Nd setelah dipisahkan dilakukan dengan spektrometer

X-ray fluoresen.

METODOLOGI

Bahan yang digunakan adalah resin dowex 50Wx8 yang telah dikondisikan dalam
HNO: encer, resin dowex 1-X4, larutan standar Nd, Ce 500 ppm yang dibuat dari larutan
Nd, Ce induk 10000 ppm, larutan standar La 10000 ppm, aquadest sebagai pengencer
larutan, HNOs; dan metanol yang digunakan untuk melarutkan umpan (HNO; 0,8 M dalam
Metanol 96%), H-O2 untuk preparasi larutan umpan, sebagai eluent HNO3 dengan variasi
konsentrasi 0,25; 0,5; 1; 2; 4; 6N dan MeOH dengan perbandingan HNO3; : MeOH 1:9;
(HNO3 0,04 M : Metanol 1 : 9).
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Alat yang diperlukan adalah vial sebagai tempat sampel, pipet eppendorph dan
pipet volume untuk mengambil larutan, labu takar 25 ml, piala gelas 25 ml, kolom pemisah
diameter 7mm volume 10 ml, hotplate sebagai pemanas sampel, shaker sebagai
pengocok, nampan sebagai wadah/alas sampel, UV-Vis untuk analisis sampel larutan,
oven untuk mengeringkan resin, lampu infra red, Spektrometer XRF untuk analisis Ce dan

Nd dalam efluen
a. Pemisahan Menggunakan Penukar Kation

Pemisahan diawali dengan menyiapkan botol vial 10mL sebanyak 12 buah untuk proses
penentuan nilai koefisien distribusi (KD). Selanjutnya dibuat larutan HNO;3; : MeOH (1:9)
sebanyak 5mL dengan variasi konsentrasi HNOs;, Kemudian larutan yang telah dibuat
dippipet sebanyak 2 mL dan dimasukan ke dalam vial yang berisi resin Dowex 50W-X8
0,1 gram. Selanjutnya vial yang telah berisi larutan dikocok selama 1 jam, selanjutnya
dienapkan selama 2 jam. Setelah mengenap dilakukan larutan dari resin. Kemudian
larutan yang mengandung Nd, Ce diteteskan di kertas saring untuk kemudian dianalisis

kandungan Nd dan Ce nya menggunakan XRF
b. Pemisahan Menggunakan Kolom Penukar Anion

Kegiatan pemisahan diawali dengan proses preparasi larutan umpan dengan membuat
larutan campuran Nd dan Ce dengan konsentrasi 200 ppm. Larutan umpan selanjutnya
dimasukan kedalam kolom berisi 2,5 gram resin Dowex 1-X4 vyang telah diaktivasi.
Larutan umpan dibilas dengan 0,5 ml HNO3; 0,8 M dalam Metanol 96% sebanyak 2 Kali.
Selanjutnya Neodymium dielusi menggunakan HNOs; 0,04 M : Metanol 1 : 9,. Efluen
ditampung menggunakan labu takar 25 ml hingga tanda batas. Larutan efluen diteteskan di
kertas saring untuk kemudian dianalisis kandungan Nd dan Ce nya menggunakan

Spekterometer X-ray Fluoresen.

HASIL DAN PEMBAHASAN
a. Pemisahan Dengan Resin Kation

Pemisahan dengan kation masih dilakukan dengan cara batch, menggunakan media HNO3
encer : MeOH (1:9 ) dan dengan menggunakan media HNO3; 2M: MeOH (1:9).
Penggunaan media HNOs encer : MeOH (1:9 ) memberikan Nilai faktor pisah (a) yang

masih kecil yaitu 1,59 seperti ditunjukkan dalam Tabel 1.
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Tabel 1. Data hasil penentuan nilai KD dan faktor pisah Nd, Ce

Jenis Media Keasaman Kd Nd Kd Ce a
HNO3 (M)
HNOs encer : MeOH 0,25 4850 7718 1,59
(1:9)
HNO3; 2M : MeOH 0,25 729,7 8956,07 12,28
(1:9).

Pemisahan larutan standar Nd dan Ce dilakukan dengan menggunakan media yang lebih
pekat HNO3; 2M: MeOH(1:9) memberikan hasil yang cukup baik karena perbedaan faktor
pisah antara Nd dan Ce yang cukup besar yaitu Nilai faktor pisah (a) yang cukup besar
yaitu 12,28. Semakin besar perbedaan faktor pisah maka akan semakin mudah unsur
tersebut dipisahkan. Karena syarat untuk suatu logam dapat dipisahkan dari campurannya
yaitu jika nilai faktor pemisahan a kurang dari atau lebih dari satu (a >1< a). Nilai faktor
pisah ini menunjukkan kalo pemisahan dengan metode ini dapat dilakukan, namun perlu

dioptimasi lebih lanjut dengan menggunakan kolom.

b. Pemisahan Dengan Resin Anion

Pemisahan dengan resin Anion telah dilakukan dengan mengunakan kolom dan
dari hasil kegiatan diperoleh hasil seperti ditunjukkan dalam gambar 1 dan gambar 2.
Gambar 1 dan 2 menunjukkan bahwa Nd dan Ce telah dapat dipisahkan dengan cukup

signifikan.

Spectrum Acquired: Tuesday, December 18, 2018 09:29:25
Cursor 575 keW Sample: Eluent Nd 181218 (1)
et -

T T T T . . , , : :
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Dead Time 21%

Spektrum Nd dan Ce hasil elusi |
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Hasil elusi pertama yang ditunjukan dalam Gambar 1 terlihat bahwa Intensitas Spektrum
Nd pada energy 5,74 KeV yang dihasilkan cukup tinggi dan jelas terlihat, sedangkan
Intensitas spektrum Ce pada energy 4,85 KeV masih belum jelas terlihat. Hal ini
menjelaskan bahwa unsur Nd telah keluar dari resin pada saat elusi pertama, sedangkan

unsur Ce masih terikat didalam resin.

Spectrum Acquired: Tuesday, December 18, 2018 09:33:31
=4.85 keV Sample: Eluent Ce 181218 (1)
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Counts =3151

198  mA (Auto)
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Counts 2199025 Live Time (s) 60 Dead Time 20% Scale = 16K
Counts Limit 0 Live Time Limit 80

Spektrum Nd dan Ce hasil elusi ke |l

Hasil elusi kedua yang ditunjukkan dalam gambar 2, terlihat bahwa Intensitas
Spektrum Ce pada energy 4.85 KeV telah jelas terlihat, sedangkan Intensitas spektum Nd
pada energy 5,74 sdh tidak terlihat lagi. Hal ini membuktikan bahwa pada elusi kedua yang
keluar dari resin hanya unsur Ce sedangkan unsur Nd telah keluar pada saat elusi
pertama. Hal ini dapat dibuktikan dari hasil perhitungan recovery. Perhitungan recovery
pemisahan dihitung dengan membandingkan konsentrasi yang ada dalam efluen dengan

konsentrasi umpan. Hasil perhitungan recovery pemisahan dituangkan dalam Tabel 2.

Tabel 2. Hasil analisis Nd dan Ce dalam sampel efluen

Konsentrasi (ppm) Recovery (%)

Sampel
Nd Ce Nd Ce

Efluen Nd 186,3059 -0,7028 93,15 -0,35

Efluen Ce 1,0052 166,5352 0,50 83,27
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Berdasarkan data pada Tabel 2 diperoleh bahwa dalam 25 mL larutan efluen
pertama hanya mengandung Nd saja dengan recovery cukup besar yaitu 93,15%, dalam
larutan efluen tersebut tidak terdapat Ce atau Ce masih terdapat di dalam resin. Pada 25
mL efluen berikutnya masih terdapat sedikit Nd yaitu 0,50% dan Ce terdapat dalam larutan
tersebut sebesar 83,27%. terdapat kemungkinan Ce masih tertinggal sedikit di resin, perlu
volume eluen lebih banyak untuk mengeluarkan Ce seluruhnya dari resin. Dari kegiatan ini
dapat disimpulkan bahwa Nd dan Ce telah dapat dipisahkan, namun untuk kesempurnaan
hasil pemisahan metode ini perlu dioptimasi lebih lanjut agar metode ini dapat diterapkan

dalam pemisahan Ce dan Nd yang terdapat dalam PEB hasil pasca iradiasi.

KESIMPULAN

Dari kegiatan yang dilakukan menggunakan untuk pemisahan Ce dan Nd
menggunakan metode penukar kation dan anion telah diperoleh metode pemisahan
menggunakan kolom penukar anion dengan recovery yang cukup baik yaitu sekitar 93,15
% untuk Nd dan 83,27 % untuk unsur Ce. Namun metode ini perlu di optimasi lebih lanjut
sehingga metode ini dapat diterapkan dalam ini penentuan dokumen baku pemisahan Nd

dan Ce sebagai indikator burn-up.
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