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INTISARTI
penerapan Prosedur ASTM - C = 799 - 75 untuk penen-
tuan kadar uranium dalam larutan uranil nitrat dari masuk—
an pesawat pengaduk pengenap simulasi siklus I Purex di -
laksanakan dengan alat potensiograf Tacussel EPL - 2B.
prosedur ASTM - C.- 788 - 75 berisi tentang pemakai-

VI IV

an reduktor ferosulfat untuk mereduksi U menjadi U

yang dioksidasi kembali menjadi UUI dengan menggunakan la
rutan kalium dikromat.

Dari contoh larutan uranil nitrat tersebut diatas te-
lah diperoleh hasil 'analisa dengan kesalahan relatif 0,33
prosen, simpangan baku 2,01 g/l dan keseksamaan sebesar
0,46 % pada tingkat keyakinan 68,5 % dan kadar uranium
rerata sebesar 441,07 g/l dalam jangkau antara 440,00
g/l sampai 444,87 g/1.

Dari 138 kalil percobagp‘dengan variasi volum cuplik-
an ternyata ketelitian yang tinggi diperoleh PﬂQg‘QR}Hm ,
cuplikan antara 0,25 ml sampai 0,344 ml. Hal ini sesuai

dengan keterangan pada prosedur ASTM yang menyebutkan ke-
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“tslitian prosedur tersebut diperoleh bila kondungan yrande

um'dalam cuplikan besarnya antara 100 mg sampad 150 mg.
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I. PENDAHULUAN

penentuan kadar uranium akan dilakukan secara rutin

dalam penyiapan umpan larutan uranil nitrat untuk masulcan
pesawat penuaduk pengenap simulasi siklus I Purex.
Cata - cara untuk menentukan kadar uranium banyak

terdapat, misalnya cara gravimetri, polarografi, kondukto

metri dan sebagainya. Cara - cara gravimetri dan polaro-
grafi, cukup teliti tetapi kurang cepat, sedangkan cara
Ku=—

konduk tometri cukup cepat, hanya saja ketelitiannya
rang. Cara potensiometrik dipilih karena memiliki keteli

tian yang relatif tinggi dan dapat dijalankan secara ce-

pat. Beberapa prosedur analisa penentuan uranium secara
potensiometrik di antaranya. ialah yang dijalankan oleh J.

(7)

Slanina et. al. di Negeri Belanda , Fonali Lah&agu, Indo-

nesia(a) dan ASTM designation C - 7898 - 75. Prosedur -
prosedur tersebut banyak kemiripannya di antara satu de-
ngan yang lain dan dapat diduga berasal dari penelitian
yang dilakukan oleh UW. Davies dan W. Gray dari UKEA, Reac-
tor Group di Dounreay skotlandia pada tahun 1980(2); Da-

lam makalah ini disajikan penentuan konsentrasi uranium

secara.potensiometrik yang menggﬁnakan prosedur ASTM de-

signation C - 799 - 5%

penentuan konsentrasi uranium secara potensiometrik
didasarkan atas reaksi redoks. Mula - mula uranium berva-
lensi UI direduksi menjadi uranium bervalensi IV yang se-=
bagian teredﬂksi lanjut menjadi uranium bervalensi III o-

leh zat pereduksi tertentu., Uranium III tidak stabil dan
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cepat berubah menjadi uranium IV apabila teroksidasi oleh

udara. Dalam asam kuat uranium IV lebih stabil dari pada
uranium III. Uranium IV dapat dioksidasi kembali menjadi

uranium VI dengan zat pengoksidasi tertentu. Apabila ura-=
nium VI direduksi secara elektrolitik pada pH antara 245 =

tiga maka dapat diperoleh uranium V yang dalam larutan ber

ubah kembali menjadi uranium IV dan uranium VI(B).

W. Davies dan W. Gray pada tahun 1860 telah mempero-
leh prosedur untuk menentukan kadar uranium tanpa memisab-
kannya dari pengotor - pengotor lain seperti besi, pluto -
nium, nitrat dan lain - lainnya. pengotor - pengotor ter-—
sebut dapat mengganggu dalam prosedur titrasi redoks seca-
ra konvensional yang :dilakukan sebelum Daies - Gray. Ham-
pir semua prosedur penentuan uTranium sebelum Davies = Gray
adalah tidak spesifik dan memerlukan langkah pendahuluan
yang berupa pengusiran ion nitrat. Langkah demikian ter -
lalu riskan karena analis harus mendapatkan protéksi ter-
hadap sinar - sinar alfa, beta dan gama, sementara itu pe-
ngusiran ion nitrat dijalankan dengén menguapkan larutan
CUplikan(z), sebelum Davies. - Gray kelemahan = keléﬁéhaﬁ
serupa itu telah dapat diatasi pula oleh prosedur - prose-
dur yang dihasilkan Corpel dan Regnaud (4) ( prosedur ti-
tan ) serta Rao dan Sagi(a) ( prosedur ferosulfat ). Ca-
ra - cara tersebut tidak spesifik untuk menentukan uramni-
um saja melainkan dapat dipakal untuk menentukan plutoni-

um, besi dan molibdenum. Cara ini diperbaiki oleh Davies

- Gray yang sama dengan ASTM.
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I1. IATA  KeERJA

A, BDanhan Kimia
gahan = bahan kimia yang dipakai

1. Contoh larutan uranil nitrat pekat dari umpan ekstralksi
simulasi siklus I purex.

2. Asam sulfamal dengan kemurnian 99 %.

3. Barium difenil sulfonat 0,5 %.

4. Larutan kalium oikromat 0,1 N, titrisol.

S. Asam sulfat pekat dengan sp. gr. 1,84.

6. FesO0, 7 H,0 kristal.

7. (NH,)gMo,0,, 4H,0 kristal.

8. HN03 pekat dengan sp. gr. 1,42.

g. Asam fosfat 85 %.

10. Vanadil sulfat kristal.

B. Alat - a;at
Alat -alat yang dipakai
1. Pengaduk maknit.
2. Alat - alat gelas.
3. Ppipet lamda.

5. potensiograf Tacussel jenis EPL = 2B No. 47221,

C. Pelaksanaan percobaan

mengambil 100 ml larutan uranil nitrat pekat dari tang-
ki umpan pesawat pengaduk®pengenap. Limapuluh mililiter

dari larutan tersebut diencerkan menjadi 1 liter, selebih
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nys Lidek diencerkan, Cupliken = cuplikan dengan volum 3
ml, 4 mi, 5 ml, 6 ml dan 7 ml, masing - masing diambil da
ri laruten urenil hitrat encer sebanyak 1 liter tersebut
diatas, '
Cuplikan - cupliken 0,1 ml, 0,25 ml, 0,295 ml, 0,344
ml dan 1,0 ml diambil dari larutan uranil nitrat sebanyak
50 ml yang tidak diencerkan,
5esuai dengan prosedur ASTM designation G - 799 - 75
masing = masing cuplikan diperlakukan sebagail berikut :
1. Ditempatkan dalam gelas beker ukuran 400 ml.
7. Ditambahkan asam sulfat pekat sp. gr. 1,84.
3, Ditambahkan H,0 10 ml untuk mencuci dinding gelas be-
ker,
4. Ditambahkan asam sulfamat 1,5 M sebanyak 5 ml.
5, ODitambah asam fosfat 40 ml yang sudah berisi larutan
KoLx,0y 2 e
6, Ditambzh ferosulfat 1,0 M sebanyak 5 ml,
7., Ditunggu 30 detik. '
8, Ditambznh 10 ml lérutan campuran yang terdiri dari HNO 5
pekat, H, 0, (NHy) gMoy Qo4 4H,0, asam sulfamat 1,5 m de-
* ngan perbandingan tertentu.
9, Timbul warns coklat tua, ditunggu sampal warna tersebut
hilang,
10, Uitambah venadil sulfat 1 ml,
11, Ditambsh 100 ml H,0
12, Dititrasi dengan chr§o7 0,1 N o T K I A s
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D. Perhitungan

Bila Ve o B volum cuplikan,
Ny, = normalitas titran,
Ve = volum titran dan
CU = konsentrasi uranium dalam contoh induk,
mak a
IV
mgraeqg U = (vg D0 N )
. 1V
1 mgrat U = 2 mgraeq
IV
1 mgrat U = 238 mgram,
jadi,

o2z kvedENY

u 2 v
s

pada percobaan yang dilakukan dengan pengenceran 20

kali maka

C, = ( 20 ) x 238 X E VtU3£ Nta g/1.

III. HASIL DAN PEMBAHASAN

pAgar dapat diketahui ketelitian hasil analisa secara
potensiometrik maka contoh umpan yang sama telah dianalisa
secara gravimetrik pada percobaan lain. Hasil - hasil a-
nalisa secara gravimetrik tersebut yang akan dipakal seba-

gai pembanding terhadap hasil analisa secara potensiometri

ini memiliki,

% = 441,44 o/, jangkau 440,24 . g/l
sampai 441,83 g/l.
s, = 0,10 %
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n

= 27

Contoh umpan larutan uranil nitrat yang sama dianali-

sa pula dengan cara polarografik yang dilakukan oleh ke=

| lompok Kimia Analisa

di Balai Makmal Dasar Kimia dan Pro-

| ses Teknologi PPBMI - BATAN, yang menghasilkan harga F o=

rata X = 441,76

a/l.

Data analisa secara polarogra =

fik tidak dibahas dalam makalah ini.

Hasil - hasil percobaan dengan prosedur ASTM C = 799

- 75 secara potensiometrik dapat dilihat pada tabel 1 dan

tabel II di bawah ini,

| Tabel 1. Hasil anulisa dengan prosedur ASTM C - 799 - 75

Cuplikan induk

Titran

secrara potensiometrik

4 ml,

KZCIZD7

5 ml,

0,1

6 ml dan 7 ml.

N, titrisol.

diencerkan 20 kali ( 50 ml diencerkan

menjadi 1000 ml ), kemudian diambil 3 ml,

Kesalahan relatif dihitung terhadap hasil analisa secara

gravimetrik sebesar X = 441,44 g/l.
|vol.
nolCY - kadar U
plik-| rerata, jangkau, T 5 s -
an T
ml g/1 g/l % 9/1 %
1 3 441,42 | 440,30 - 442,28 0,26 1,45 | 0,33| 8
2| 4 441,47 | 440,30 - 445,51 0,32| 1,94 | 0,44] 7
31 5 442,08 440,30 . ~ 445,06 0,33 1,71 | 0,39 7
4] 6 439,59 440, 30 - 441,29 0,42 1,37 | 0,31 7
BIRY 440,19 | 436,90 - 443,28 0,49] 2,70 | 0,61 4
6] 3 439,39 440,30 = 442,28 0,51 1,54 | 0,35 10
7| 3 442,36 | 440,30 - 445,06 0,50( 2,38 | 0)54] 10
8l 3 440,50 440, 30 - 444,27 0,43] 1,92 | 0,44] 10
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percobaan dengan volum cuplikan 3 ml tersebut di atas

masih dilanjutkan sampai 30 kali lagi sehingga semuanya a=

da 93 percobaan yang dilakukan dengan pengenceran larutan

= 440,81

| jnduk. Dari 93 percobaan itu dipe roleh harga ]

o/l dalam jangkau antara 440,30 g/l sampai 445,06 gram/l
kesalahan © = 0,42 %, simpangan baku s = 2,05 g/l, s, sama
dengan 0,47 % pada tingkat keyakinan 68,27 %.

Tabel 2. Hasil analisa dengan prosedur ASTM C - 799 = 75

secara potensiometrik

Cuplikan .« langsung dari larutan induk, tanpa pengen =
ceran.
;Titran : larutan K,Cr,0, 0,1 N, titrisol.

| Kesalahan relatif terhadap hasil anallisa secara gravi-

\ _
\ metrik sebesar x = 441,44 g/l.

vol. kadar U

no. ;;i;- rerata, jangkau T s s, n
| an,

‘ ml. a/1

1. 0,1 443,30 440,30 -444,87 0,44 1,57 0,35 10
2. 0,25 441,47 441,01 -441,97 0,05 0,29 0,07 10
3.. 0,295 441,23 440,91 =441,51 0,06 0,22 0,05 10
4, 0,344 441,67 441,61 =441,93 0,05 0,19 0,04 -0
5. 1,0 437,27 433,46 =-440,30 0,85 2,97 0,68 5

Empat puluh lima percobaan yang dilakukan tanpa pengen
ceran tersebut di atas memberikan harga X = 441,34 g/l
dalam jangkau antara 440,30 9/l - 441,97 g/1, r = 0,24 %,

s = 1,974 g/1, s, = 0,45 % dan n = 45 pada tingkat keyakin-

012-8
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an 58’27 %o
Hasil = hasil dalam tabel 1 diperoleh dengan pengen =
ceran jarutan induk, sedangkan hasil - hasil dalam tabel 2

tanpa REBUELIEE LAl e Tampak kesalahan relatif keseluruhan
pada pengenceran 0,42 % yang lebih besar dari pada kesalab
M1relatif keseluruhan tanpa pengenceran yang besarnya ha-
nya 0,24 %. Tetapi kedua - duanya masih lebih kecil dari 1
persen.

prosedur ASTM - C - 789 = 75 ini mirip dengan PpTrose-
dur Davies - Gray(z). Jika dibandingkan dengan hasil pe-

nelitian yang dilakukan Davies - Gray yang mempunyai kete-

litian 0,05 persen dan kesaksamaan 0,03 %(2) mak a hasil

percobaan dengan. prosedur ASTM ini masih kurang teliti,de-

ngan kesalahan relatif 0,33 % dan keseksamaan 0,46 %. Te=-
tapi pada cuplikan dengan jumlah uranium yang dipertahan -
kan antara 100 mg - 150 mg sesuail dengan prosedur tersebut
kesalahan relatif dapat renaéhvantafé D,OS % samp§i Q!Q5_%7

dengan cuplikan yang diambil langsung dari larutan induk,

IV, KESIMPULAN

.. Jika uranium dalam cuplikan antara 100 mg sampai 150
Mg maka ketelitian prosedur ASTM ini sangat -tinggi, de-
ngan kesalahan antara 0,05 % - 0,06 % pada percobaan
ini,

Cuplikan dengan kandungan uranium di bawah 100 mg mem-
berji hasijl analisa yang kurang telifi, tetapi keteli-

tiaﬂnya.relatif masih baik sebesar 0,44 %, sedangkan
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3.

4.

l.

Davies,W.,

sedangkan di atas 150 mg kesalahan tersebut cukup be=

sar yaitu 0,90 %,
Secara keseluruhan, hasil - hasil analisa dalam perco=
baan ini memberikan kesalahan relatif sebesar 0,33 %y
pada kadar uranium rerata sebesar 441,C8 g/1  dengan
siTpangan baku 2,01 g/l serta keseksamaan 0,46 %.
penelitian ini dapat dilanjutkan dengan pengotor - pe-
ngqtor pada larutan uranil nitrat yang dipakai.
|
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