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ABSTRAK

Neodimium (Nd) merupakan salah satu produk fisi yang digunakan sebagai monitor burn up
(derajat bakar) karena mempunyai sifat kimia, sifat fisika dan neutronik yang baik. Penentuan burn
up merupakan parameter yang penting untuk mempelajari unjuk kerja suatu bahan bakar nuklir.
Salah satu metode yang dapat digunakan untuk mengukur isotop monitor burn up dan residu logam
berat yang terdapat pada bahan bakar nuklir pasca iradiasi adalah metode spektrometri massa.
Penentuan unsur Nd sebagai monitor burn up menggunakan spektrometri massa, memerlukan
pemisahan Nd dengan serium (Ce) secara kimia karena terdapat isotop Ce yang isobar dengan Nd
yang dapat mengganggu pengukuran Nd. Pemisahan Nd dan Ce dilakukan dengan metode
kromatografi pertukaran anion menggunakan resin Dowex 1-X4. Penelitian ini bertujuan untuk
mengetahui nilai koefisien distribusi (KD) Ce dan Nd dalam larutan eluen HNO3 0,04 M : metanol
99,6% (1 : 9), serta untuk meningkatkan resolusi pemisahan Nd dan Ce agar diperoleh profil
pemisahan yang lebih baik dari penelitian sebelumnya. Pemisahan dilakukan menggunakan kolom
pemisah dengan diameter dalam kolom yang lebih besar yaitu 7 mm. Semakin lebar diameter
kolom, semakin banyak resin yang digunakan, sehingga dapat menambah kontak antara resin
dengan analit sehingga diperoleh pemisahan Nd dan Ce yang lebih baik. Hasil peneltian telah
diperoleh nilai KD untuk Nd sebesar 9,52 dan Ce sebesar 57,61. Perbedaan nilai KD ini
menunjukkan perbedaan migrasi Nd dan Ce dalam resin, sehingga Nd dan Ce dapat dipisahkan
dalam kolom pemisah. Selain nilai KD, juga telah diperoleh profil elusi Nd dan Ce dari resin Dowex
1-X4. Nd dan Ce telah terpisah dengan baik dengan recovery pemisahan masing-masing 93,15%
untuk Nd dan 83,27% untuk Ce.

Kata kunci :burn up, neodimium, pemisahan, kromatografi, pertukaran anion.

PENDAHULUAN

Neodimium (Nd) merupakan salah satu hasil fisi yang terdapat dalam bahan bakar
nuklir pasca iradiasi dan merupakan salah satu indikator burn up (derajat bakar) yang baik.
Burn up bahan bakar nuklir merupakan rasio atau perbandingan antara jumlah 23U yang
terbakar (Ui) di reaktor dengan jumlah 2*U mula-mula (Uo) yang terdapat di dalam elemen
bakar. Besarnya burn up dapat dinyatakan dalam persen (%), namun yang paling populer
adalah MWd/ton-U atau yang menyatakan jumlah energi yang telah dihasilkan dalam Mega
Watt hari (MWd) dari tiap ton uranium. Analisis untuk penentuan burn up dapat dilakukan
dengan 2 (dua) metode yaitu metode tidak merusak dan metode merusak. Penentuan burn
up secara tak merusak dilakukan dengan menghitung kandungan 23U menggunakan
program Origen code dan dengan mengetahui distribusi hasil fisi pada bahan bakar

menggunakan Gamma scanning. Sementara itu, penentuan burn up dengan cara merusak
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dilakukan dengan cara pemotongan dan pelarutan bahan bakar pasca iradiasi secara
fisikokimia di dalam hot cell. Besar burn up yang diperoleh secara merusak digunakan
untuk memverifikasi sekaligus untuk mengetahui kesesuaian nilai burn up yang diperoleh

dengan cara tak merusak (Origen code)™2,

Burn up bahan bakar secara merusak biasanya ditentukan dengan mengetahui
kandungan isotop yang terdapat di dalam bahan bakar pasca iradiasi. Beberapa isotop
hasil fisi yang dapat digunakan sebagai monitor burn up, diantaranya adalah **’Cs,?®U dan
148Nd. Khususnya 8Nd, telah terbukti merupakan monitor burn up yang ideal berdasarkan
sifat kimia dan dan sifat fisika neutronnya. Metode spektrometri massa digunakan untuk
mengukur konsentrasi monitor burn up dan residu logam berat yang terdapat pada bahan
bakar nuklir bekast®.

Penentuan Nd sebagai monitor burn up dilakukan menggunakan instrumentasi
spektrometri massa, pengukuran #2Nd penting dilakukan untuk mengoreksi kemungkinan
adanya kontaminasi Nd alam, namun terdapat isobar yang mengganggu pengukuran
isotop!*2Nd, yaitu isotop 42Ce. Isotop *°Nd memiliki nomor isotop yang sama dengan
142Ce, sehingga instrumentasi spektrometer massa tidak dapat membedakan kedua isotop
tersebut. Oleh karena itu, keberadaan !%?Ce harus dihilangkan sebelum diukur
menggunakan spektrometer massa dengan cara melakukan pemisahan Nd dan Ce secara
kimia. Pada penelitian yang dilakukan oleh Kim et al. (1989 dan 2015), pemisahan Nd dan
Ce dengan metode kromatografi pertukaran anion menggunakan resin Dowex 1-X4 dalam
kolom pemisah dengan ID (& 4 mm), proses elusi dilakukan dengan menggunakan HNO3
0,04 M : metanol 99,6% dengan perbandingan (1 : 9). Hasil penelitian telah diperoleh Nd
dan Ce yang sudah terpisah, namun puncak antara Nd dengan Ce masih sedikit berhimpit,
serta belum ada informasi mengenai koefisien distribusi Nd dan Ce dalam eluen yang
digunakan®®. Oleh karena itu, penelitian pemisahan Nd diawali dengan pembakuan
metode agar diperoleh parameter yang optimal untuk pemisahan unsur Nd dan Ce
menggunakan sampel standar. Salah satu parameter yang harus diketahui adalah
koefisien distribusi (Kd). Nilai koefisien distribusi Ce dan Nd dilakukan dalam larutan HNO3
0,04 M : metanol 99,6% (1 : 9), serta untuk meningkatkan pemisahan neodimium dan
serium agar diperoleh profii pemisahan yang lebih baik. Pemisahan dilakukan
menggunakan kolom pemisah dengan diameter dalam kolom yang lebih besar yaitu 7 mm.
Semakin lebar diameter kolom, semakin banyak resin yang digunakan, sehingga akan
menambah kontak antara resin dengan analit agar diperoleh pemisahan Nd dan Ce yang
lebih baik. Manfaat dari penelitian ini yaitu akan menjadi dasar preparasi sampel untuk

analisis isotop Nd pada penentuan burn up dengan indikator Nd. Parameter yang optimal
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nantinya akan digunakan untuk pemisahan Nd dan Ce di dalam bahan bakar pasca

iradiasi.

METODOLOGI

Penentuan Koefisien Distribusi Nd dan Ce

Koefisien distribusi (KD) dalam larutan eluen ditentukan dengan cara batch.
Sebanyak 2 mL larutan ion logam dalam larutan eluen dimasukkan dalam tabung reaksi
yang berisi 0,1 g resin Dowex 1-X4. Tabung ditutup, dan dikocok selama 1 jam (hingga
mencapai kesetimbangan) menggunakan shaker. Setelah selesai pengocokan, dilakukan
sentrifugasi pada 1000 rpm selama 5 menit. Kemudian supernatan dipisahkan, dan
konsentrasi Nd dan Ce dalam supernatan dianalisis menggunakan Spektrofotometer UV-
Vis.

Penentuan Profil Pemisahan Nd dan Ce Menggunakan Resin Dowex 1-X4

Profil pemisahan Nd dan Ce pada resin Dowex 1-X4 ditentukan dengan melakukan
pemisahan standar Nd dan Ce pada kolom pemisah (diameter 7mm) dengan tinggi resin 7
cm (berat resin 2,5 g). Larutan Nd dan Ce dikondisikan dan dilarutkan dalam larutan
umpan asam nitrat 0,8M dalam metanol 99,6%. Larutan tersebut dilewatkan melalui resin
dan dielusi menggunakan larutan eluen HNOs; 0,04M: metanol 99,6% (1:9). Efluen
ditampung setiap 2 mL hingga volume 46mL. Konsentrasi Nd dan Ce dalam setiap fraksi
dianalisis menggunakan spektrometer XRF. Kromatogram pertukaran anion atau profil
pemisahan Nd dan Ce dibuat dengan membuat kurva hubungan volume eluen terhadap

konsentrasi Nd atau Ce. Berikut merupakan diagram alir cara kerja pemisahan Nd dan Ce.
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Sejumlah larutan standar
Nd dan Ce dikeringkan

Ditambahkan 0,5 ml HNO,
pekat, dikeringkan kembali

Ditambahkan 3 tetes H,O, 30% dan 1 ml
HNO, 1 M, dikeringkan kembali

Ditambahkan 0,5 ml larutan umpan
(HNO;0,8 M dalam metanol 99,6%)

Dimasukkan ke dalam kolom pemisah (< 7 mmID)
yang berisi 2,5 gram (tinggi 7 cm) resin Dowex 1-X4
200-400 mesh CI- form, resin sebelumnya telah
dikondisikan menggunakan larutan umpan

Dicucidengan 1 ml larutan umpan

Elusi menggunakan HNO, 0,04M : metanol 99,6% (1 :
9), ditampung setiap 2 ml hingga volume 46 ml

Nd dan Ce dalam efluen dianalisis
menggunakan spektrometer XRF

Gambar 1. Diagram alir pemisahan Nd dan Ce menggunakan resin Dowex 1-X4

Penentuan Recovery Pemisahan

Penentuan recovery pemisahan dilakukan dengan tahapan yang sama dengan
penentuan profil pemisahan, namun elusi dilakukan hanya 2 tahap, yaitu hingga volume
eluen saat Nd telah keluar seluruhnya dari resin (25 mL), dan tahap selanjutnya hingga
volume eluen pada saat Ce telah keluar seluruhnya dari resin (25 mL). Volume eluen

tersebut ditentukan dari profil pemisahan yang diperoleh.

Analisis Nd dan Ce dalam Efluen Menggunakan Spektrometer XRF
Konsentrasi Nd dan Ce dalam efluen dianalisis menggunakan spektrometer XRF.
Spektrometer XRF yang terdapat di fasilitas Instalasi Radiometalurgi tidak mendukung

untuk sampel berbentuk cairan, oleh karena itu memerlukan preparasi terlebih dahulu
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dengan cara diteteskan ke media kertas saring (& 27 mm) sebanyak 5 x 10 ul sambil
dikeringkan di bawah lampu infra merah. Untuk menghilangkan faktor-faktor yang

mempengaruhi analisis, ditambahkan standar lanthanum (La) sebagai standar internal.

HASIL DAN PEMBAHASAN

Hasil analisis Nd dan Ce dalam larutan supernatan menggunakan spektrofotometer
UV-Visdiperoleh nilai KD Nd dan Ce pada larutan eluen HNO3 0,04 M: metanol 99,6% (1:9)
yang tercantum pada Tabel 1.

Tabel 1. Koefisien distribusi neodimium dan serium

C dalam Volume Berat
C awal _
Unsur (ppm) supernatan | larutan resin KD
(ppm) (mL) | (gram)
Neodimium 1000 678,35 2 0,1027 | 9,52
Serium 1000 244,28 2 0,1074 | 57,61

Dari Tabel tersebut, terlihat bahwa koefisien distribusi Ce lebih besar dari Nd. Hal
ini menunjukkan bahwa kecepatan migrasi Nd lebih tinggi dari Ce pada resin Dowex 1-X4
menggunakan larutan eluen HNO3 0,04 M : metanol 99,6% (1:9), sehingga saat diterapkan
ke dalam kolom, Nd lebih dahulu terelusi daripada Ce. Pemisahan dapat terjadi apabila
koefisien distribusi komponen sampel berlainan. Komponen dengan nilai KD lebih besar

terpisah lebih lambat daripada komponen dengan nilai KD lebih kecil*?!,

Sementara itu, hasil pengukuran dengan XRF, unsur Nd terdeteksi pada energi
5,25 keV (La) dan 5,75 keV (LB), Ce terdeteksi pada energi 4,84 keV (La) dan 5,26 keV
(LB), sedangkan standar internal La terdeteksi pada energi 4,65 keV (La) dan 5,04 keV
(LB)- Intensitas yang dipilih untuk digunakan pada perhitungan hasil analisis yaitu intensitas
pada energi yang tidak saling berhimpitan, yaitu Nd pada energi 5,75 keV (LB), Ce pada
energi 4,84 keV (La) dan La pada energi 4,65 keV (La). Spektrum XRF untuk standar Ce
dan Nd dengan konsentrasi 300 ppm ditunjukkan pada Gambar 2.
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Spectrum Acquired: Tuesday, December 18, 2018 09:16:51
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Gambar 2. Spektrum XRF standar campuran Nd dan Cekonsentrasi 300 ppm

Kurva kalibrasi untuk Nd dan Ce dibuat dengan memplotkan konsentrasi deret

standar terhadap rasio Intensitas Nd/La dan Ce/La. Dari kurva tersebut diperoleh

persamaan linear y = ax + b. Konsentrasi Nd dan Ce dalam sampel efluen dapat dihitung

menggunakan persamaan tersebut. Berdasarkan perhitungan hasil analisis Ce dan Nd

dalam efluen, diperoleh profil elusi atau kromatogram pertukaran anion Nd dan Ce yang

ditunjukkan pada Gambar 3.

Konsentrasi (ppm)

0 10 20 30 40 50
Volume Eluen (ml)

Gambar 3. Profil pemisahan Nd dan Ce pada resin Dowex 1-X4 menggunakan larutan

eluen HNO3 0,04M : metanol (1:9)
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Berdasarkan Gambar 3 tersebut dansesuai dengan nilai KD yang diperoleh
sebutkan, unsur Nd keluar dari kolom terlebih dahulu yaitu pada volume 10 - 20 mL,
sedangkan unsur Ce keluar setelah volume 30 mL. Gambar 3 menunjukkan bahwa
diperoleh bentuk puncak yang baik, karena unsur Nd sudah terpisah dari Ce sepenuhnya,
dan tidak terdapat puncak yang berhimpit. Namun masih dibutuhkan volume eluen yang
lebih banyak pada pemisahan ini, yaitu hampir 50 mL. Tabel 2 berikut ini merupakan hasil
perhitungan recovery Nd dan Ce.

Tabel 2. Recoverypemisahan Nd dan Ce pada resin Dowex 1-X4

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

Berdasarkan data pada Tabel 2 diperoleh bahwa dalam 25 mL larutan efluen dari
kolom pertama hanya mengandung Nd saja dengan recovery cukup besar yaitu 93,15%.
Dalam larutan efluen tersebut tidak terdapat Ce maupun Ce yang masih terdapat di dalam
resin. Pada volume 25 mL efluen berikutnya masih terdapat sedikit Nd yaitu 0,50% dan Ce
terdapat dalam larutan tersebut sebesar 83,27%. Hal ini disebabkan terdapat
kemungkinan Ce masih tertinggal sedikit di resin dan perlu volume eluen lebih banyak

untuk mengeluarkan Ce seluruhnya dari resin.

KESIMPULAN

Telah diperoleh koefisien distribusi (KD) dan profil pemisahan unsur neodimium dan
serium. Profil pemisahan unsur Nd dan Ce diperoleh lebih baik dari penelitian sebelumnya,
namun membutuhkan volume eluen yang relatif banyak. Oleh karena itu diperlukan
penelitian lanjutan yaitu optimasi pemisahan agar diperoleh pemisahan yang baik namun
tetap efisien.
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