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Teleh dipelajari pengaruh dari berbagai unsur-unsur 1ain (Sb, As, Cd,

Bi, Ni, Al, Pb, Hg, Mo, Mn, Th,dan Zr) deng&an bermacamn—macanm

0 ug. Ce/50 ml

Gr, Cu’ Co’

yonsentresi 0,5 - 10 mg/50 ml pada pemisahan dan analis2 30

gri cuplikan uranil sulfat dengan metoda spektrofotometri sinar tampak pé-
Jarutan

d
4a daerah panjang gelombang 350 - 750 nm . Tata kerja meliputi pe

cuplikan dengen Hy50, (1 : 4) kemudian serium diekstraksi dengan pelarut

o,d_n-chloroform yang bebas asam dan air . Setelah 10 menit hasil ekstraksi

diukur pada panjang gelombang 490 nm ., Cuplikan yang mengandung 100 = 300
uge Ce/50 ml dapat dianslisa dengan metoda ini dan Cd, Ri, Pb, Mm, Cr, Cu,
Ni, Hg, Sby Mo, Co,dan Zr dengan bermacam-macam konsentrasi 0,5 - 10 mg/ 50
ml tidak mempengaruhi, tetapl Th dan Al berturut-turut 10 dan 4 mg/ 50 ml
mempengaruhi pem'ia&han serium e
ABSTRACT

The effect of some elements (Sb, As, Cd, Cr, Cu, Co, Bi, Ni, A1, PDb,
Hg, Mo, Mn, Th and 7Zr) with various concentrations of 0,5 - 10 mg/50 ml on
the separation and analysis of 300 ug. Ce/50 ml in uranyl sulphate samples
using visible spectrophotometry method at the wavelength of 350 — 750 nm

was studied . The procedure involved the dissolution of samples in sulfuric
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1 ) solution, followed by the extraction of cerium into o3dn—

ncid (>

lﬂor°f°rm solution being free from acid and water . The result wns 804~
C

Drzed at 490 nm after 10 minutes . The samples containing 100 = 300 ug/

ol of cerium showed no diffeulty to be analyzed by this method and

nts of Cd, Bi, Pb, Mn, Cr, Cu, Ni, Hg, &b, Mo, Co and 7T with

ines® pleme

arious concentrations of 0,5 - 10 mg/50 ml were not influence, bu® the
o end 1 concentrations of 10 mg/50 ml and 4 mg/50 ml respectively weio
+ nfluence on the cerium separation .

pada penelitian ini dipelajari pengaruh unsur-unsur lain ( Sb, AS,

cd’Cr, Cu, Co, Bi, Ni, Al, Pb, Hg, Mo, Mn, Th, dan Zr ) terhadap pemi—

sehan dan enalisa Ce dari senyawa uranium . Disini dilakukan percobaan

gengal menggunakan Ce non radioaktip dan senyawa uranium dari uranil

sulfat, dimaksudkan sebagai percobaan pendahuluan dan persiapan melakukan

pemisahen dan analisa Ce dalam olah ulang bahan bakar bekas nuklir .

Pemisahan Ce dari uranium digunakan cara ekstraksi dengen menggunakan pe-

jarut oxin-kloroform sebagai ekstraktan, Ce akan membentuk senyawa kom -

pleks oxinat dan akan terekstraksi kedalam fasa organil . Selanjutnya a-—

nalisa Ce secara kuantitatip dilakukan dengan metoda spektrofotometri, di-

nana senyawa kompleks Ce - oxinat dalam fasa organik (kloroform) pada da-

erah sinar tampak nemberikan serapan maksimum pada panjang gelombang 490
nn , Sedang konsentrasi U dalam fasea air dianalisa dengan metoda spektro-—

fotometri juga(z), Untuk tujuan tersebut diatas, kedalam larutan caplikan

ditambahkan bermacam—macam unsur tersebut diatas dengan berbagai konsentra-

‘si 0,5 -~ 10 mg/50 ml, kemudinn setelah proses ekstraksi, hasil analisa Ce
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fasa organik dibandii . an de
an dengan kongentrasi Ce yang sesungguinyds

@al
. juga untuk U yan,
jonikie? J yang ada dalam fasa sir ( sisa eks'raksi Ce )

nelitian ini juga di =
pads P° € pelajari pengaruh pH larutan terhadap ekstrakel

uh U t 3
o 46D pengar erhadap ekstraksi Cé pada konsentrasi Ce 150 - 300 ug/

50 mlL e
1o DASAR TEORI

ium adalah uns 3 :
ceri ur tanah jarang yang merupakan salah satu diantare

hasil'h&Sll belahan reaksi inti terhadap bahan bakar dalam reaktor nuklir s

cerium mempunyai penampang absorpsi neutron yang cukup besar, oleh karena
: dan . ;
jtu adanyd Ce juga unsur-unsur hasil-hasil belahan yang lain yeng mem=

i penampang ab i
punyal penampane ebsorpsi neutron besar adalah sangat merugikan knrens MU

neut (21 4 y
deh menyerap neu ron . Perlakuan olah ulang bahan bakar bekag nuklir di-

naksudkan untuk memisahkan/memurnikan bahan bakar ( U dan Pu ) dard hasil-

hasil belahan dan pemulihan kembali menjadi bahan bakar yang berkualitas

nuklir . Beberapa cara pemisehan yang lazim digunakan dalam olah ulang ba-

han bekar bekas antara 1ain adalah dengan proses pengendapan, penukar 1on,

Suatu kenyataan bahwa terdapat beberapa hasil oe-

an Pu yaitu antara lain : CelAl, CelAA,

dan ekstraksi Helarut .

lehan yang sulit dipisahkan dari U d

131 1( 1 - R 5 3
lBlp iuLj? dan Ru 06 , Sedang untuk nuklida~nuklida selain ter

N, 1
pembentuk garam lebih mudah dapat

(1)

ra ekstraksi pelarut .

sebut diatas, dengail penggunaal pereaksi
dipisahkan dari U dan Pu seca
III, BAHAN DAN TATA KERJA

BAHAN

- Larutan asam sitrat ( 500 g asam sitrat delam 1 liter larutan )

dalam 1 liter lerutan e

- Larutan KCN ( 400 g KCN dan 15 g NaOH

. - Larutan sodium dithiomit ( 2,58 Na25204 dilarutkan dalam 25 ml aguadest e
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-

-

yaﬂg menga_ndung 5 tetes ammonia )N

Jaruten oxin-kloroform yang bebas asam dan air ( 6 gr oxin dalam 200 ml
i1orofoTm bebas asam dan air yang kemudian ditambah 20 ml mceton ) «

gloroform bebas asam dan air ( kloroform dikocok dengan ammonia 1 : 20
yang mengandung 25 gr NHACl / 1iter , kemudian dikeringkan dengan K,(U;

golana 1 jam dan disaring ) ,

 qgrenil sulfat ( UOZSOA ) dan Cerium nitrat .

ATA KERJA

1.

2e

Fe

ke
5

7.

9.

1403

Cuplikan ( mengandung U dan Ce ) dilarutkan dengan asam gulfat ( 1 : 4 )
Kedelam larutan cuplikan ditambahkan bermacam-macam unsur lain sepertl:
sb, As, Cd, Cr, Cu, Co, Bi, Ni, Al, Pb, Hg, Mo, Mn, Th dan Zr dengan
perbagal konsentrasi 0,5 - 10 mg/50 ml .

Ditambahkan 2 ml lsrutan asam citrat , ammonia pekat bertetes-tetes hi

s
ngga bersifat basa .

Ditambahkan 4 ml larutan KCN dan 1 ml larutan sodium dithionit .
Larutan di didihkan , cuci dengan aquadest dan di dinginkan pada tempe
ratur kamar .

Ditambahkan indikator pp , diteteskan asam citrat hingga warna jambon
terbebaskan , ditambah ammonia lagi hingga larutan berwarns jambon muda.
Ditambah ammog;a pekat 5 ml ( pH larutan dibuat 12 dengan volumenya
- .

Larutan tersebut diekstrsksi dengan 15 ml larutan oxin-kloroform yang
bebas asam dan air ( pH = 9 ) , dikocok selama 5 menit .

Fasa organik dipisahkan dari fasa airnya , dimasukkan kedalam labu yang

mengandung 1 gr NaZSOA anhidrous .

Fasa organik disaring dengan kertas saring , diukur serapannya dengan
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rofotometer Beckman model 25 pada panjang gelombang 490 nm dan

gpekt
kloroform sebagai pembandingnya ,
11. palam fasa air ( sisa eketraksi Ce ) dilakukan analisa uranium Juga
gengan metoda oxin ( pH fasa air dibuat 9 ) ()
1v. DATA PERCOBAAN DAN PERHITUNGAN
ga &

Kondisi ekstraksi optimum dilakukan dengan menggunakan 50 ml fa
ir (pH =12 ) dan 15 ml fasa organik ( pH = 9 ) , yang dikocok gelama
5 nenit . Pada percobaan ini , oxin gebagai pembentuk kompleks dilarutkan
galan kloroform yang bebas asam dan kering ( bebas air ) , kxemudien pH 18
Futannysa diatur dengan ammo:ia hingga mencapal 9 , sebab jika pH larutan
oxin kurang dari 9 oxin tidak dapat membentuk kompleks dungan cerium .
pH fasa air juga berpengaruh pada pembentukan kompleks Ce - oxinat , y&ang
nana telah dilakukan bahwa untuk pH fasa organik tetap 9 dan pH fasa air
divariasi 8 - 13 , ternyata pada daerah pH 11 dan pH 12 serapan kompleks
cukup besar dan stabil ( Gambar 1 ) . Untuk percobasn selanjutnya cerium
diekstraksi dalam daerah pH 11 - ]; dari larutan citrat - ammonia ( fasa
gir ) dan pH 9 untuk fasa organiknya . Pada pH 13 ( untuk fasa air ) ti-
dak dilekukan untuk percobaan , karena pada keadzan tersebut meskipun se
rapan kompleksnys lebih besar namun larutan terlalu banyak mengandung am
moniak pekat .

Dari gambar 2 diperiihatkan bahwa oxin-kloroform yang bebas asam dan air

dan pereaksi tidak mempunyal puncak serapen , sedangkan kompleks Co - oxi
nat berpuncek pada panjang gelombang 490 nm .

Uranjum tidak mempengaruhi ekstraksi ceriuml Gambar 3 ) dan kompleks yang
terpisahkan juga terjadi pada panjang gelombang 490 nm . Kompleks stabil
selama 2 jam setelah ekstraksi .
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1isa Ce secara kwvantitatip , digunakan kurva standar Ce dari ©°
nt
U untuk cuplikan yang mengandung ( 100 - 325 ) ug Ce/50 ml

angel pesi ( Fe ) dapat diatasi dengan merubahnya kedalam benbuk for
Peﬂg
janida denean adanya potasium cianida dan sodium dithionit .

roc
in tersebut diatas larutan harus bebas dari fluorida .(l’) Gangguan Mo

gel?
g kemungkinannyﬂ sangat kecil dapat dihindarkan dengan jalan getelah

1redUkBi dengan dithionit Mn diendapkan dengan asam sulfat L (4)
d

pengaf“h ansur-unsur lain terhadap pemisahan dan analisa cerium dari se-
nymw-Ufanium telah dipelajari dan diperlihatkan P?d? tabel 1 .
pari tabe
dan 40 mg U , ternyata unsur-unsur : Cd, Bi, Pb dan Mn masing-masing

1 tersebut didapat bahwa untuk cuplikan yang mengandung 300 ug

ce

0,5 Mg » As = 0’6 mg CI‘, C”y Ni, Hg, m&sing-masing 1 mg , Zr = O)8 ng;
g2t )

Sb, Mo, Co masing-masing 2 mg tidak mengganggu den kesalahan hasll anali
sa cerium terhadap pengukuran yang sebenarnya adalah 2 - 3,3 % -

Jika cuplikan mengandung 10 mg Th dan 4 mg Al terbentuknyas kompleks Ce -
0xin terganggu .

Resil analisa cerium dengan adanya uranium diperllhatka_n paaa tabel 2 dan
diperoleh kesalahan 2,9 % terhadap pengukuran yang sesungguhnya T

Oranium dalam fase air dianalisa dengan metoda oxin dengan pH fasa airnya
= 9 dan puncak serapan diukur pade panjang gelombang 380 nm .

Untuk analisa U secara kwantitatip digunaken kurva standar uranium ( Gam
bar 5 ) , Jika dibandingkan dengan pengukuran uranium yang sebenarnya , U
hasil analisa menyimpang 2,4 % .

Berdasarkan hasil analisa cerium dalam fasa organik dan uranium dalam fasa

8ir ( sisa ekstraksi Ce ) , dapat dikatakan bahwa metoda ekstraksi cerium
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in me ar: sy . .
denfian oxXal I‘Upﬂkan cara ].)Lll'llo’.l.h'dll ceriuim yang Cllk‘l]r !}U.ijktlp’ karena
pada konsentrasi tertentu unsur-unsur lain tidak menpganggu s

v KESIMPULAN

is Konsentrasi cerium hasil analisa menyimpang 2 - 3,3 ¥ terhadap pengu-

uran yang sebenarnya ,

Pada analisa kolorimetri ini, unsur-unsur seperti Sb, As, Cd, Bi, Ni,
Pb, Cr, Cu, Hg, Co, Mo, dan Zr dengan berbagai konsentrasi 0,5 - 10
mg/50 ml tidak mempengaruhi pemisahcn serium dari senyawa uranium, te-
tapi Th dan Al berturut-turut 10 mg/50 ml dan 4 mg/50 ml mempengarufl .
S Metoda ekstraksi dan spektrofotometri merupakan salah satu cara pemi-

sghan dan analisa cerium yang cukup teliti .
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el : Hasil analisa Ce dari larutan cuplikan ( U

350 ug/50 ml dan unsur-unsur lain )

= 40 mg/50 ml; Ge =

S
| gupl.! Unsur-unsur lain ! ,erapan komp, | Ce hasil ana- ! Kasalahan I
I (mg/50 ml ) | Ce-Oxinat I lisa I '
|

i A ! Sb=2,0nmg ! 0,826 I 292,5 ug | sfind
| | As = 0,6 " | 0,823 ! ! '
| l Cr =1,0 " ! 0,831 ! l I
| | Cu=1,0 " ! 0,827 ! 1 !
| B ! Pb= 0,50 ! 0,815 | 291,25 ug ! 2,9 % !
! ! Mo = 2,0 " ! 0,823 ! ! !
! Hg = 1,0 " ! 0,818 | v !
! ! ! 0,821 ! ! !
IGEN] Bi = 0,5 " ! 0,819 I 290,0 ug ! 3,3% 1
! ! Ni =1,0" ! 0,813 ! ! !
! I¥Co"= 2,0 " ! 0,820 1 ! !
! I f 0,814 ! ! 1
' D ! Z2r =0,8" ! 0,829 ! 294,0 ug ! 2,09 1
! 1Cd=0,5" ! 0,822 ! ! |
! | Mn = 0,5 " I 0,830 ! ! |

! 1 ! 0,825 ! 1
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R = 10,000 B TR, 399 | | |
| ! ! 2,393 [ | [
| ! ! 2,390 I I I
| ! I 2,395 ! | !
——

 F 1 Al= 4,0 " 1 0,462 ! 175,1ug ! 41,7 % !
, ! I 0,460 ! [ '
! ! ! 0,448 | ! I
| ! I 0,453 ! ! '
Tabel 2 gsfgifph urapium terhadap analisa serium .

;—26,0 mg U + Ce yang 1 Ce hasil analisa Kesalahan !
| dianalisa per 50 ml ! per 50 ml !
! Ce = 150 ug ! 146,1 ug 2,7 % !
| Ce= 200 " ! 193,2 L )43,4 ;4 !
IR Ce = 250, / " x 243,8 n 2,5 % !
! Ce = 300 " ! 291,4 # 2,9 % !

Tabel 3 : Hasil analisa uranium dari larutan sise ekstraksi serium .

! Cupliken ! U yang diperiksa ! U hasil analisa | Kesalahan !
boa I 40,0 mg ! 38,75 g ! 3,1 % 1
I B ! 40,0 " ! 39,0 L ! 2SI !
| © | 40,0 n | 39,38 ! | 1,5 : !
S DE 40,0 " ! 39,0 " ! 2,5 % !
———

l Kesalahan rata - rata ! 3,4 % 1
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‘Keterangan :
Gambar 1 : Pengaruh pH terhadap ekstraksi kompleks Ce - oxinat .
( Ce = 200 ug/50 ml ) .

Gembar 2 : I. Serapan kompleks Ce - oxinat hasil ekstraksi dari larutan

uranium .
II. Serapan pereaksi .
ITII. Serapan oxin - chloroform .
Gambar 3 : Serapan kompleks Ce — oxinat hasil ekstraksi dari larutan

uranium .

Gambar 4 Kurva standar Serium .

Gambar 5 : Kurva standar Uranivm .
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