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INTISARI

Telah diselidiki pengaruh banyaknya bromobenzene ( 102, 202 dan

100X ) pada penetapan uranium fasa organik ( hasil ekstraksi larutan u

renium dari fesilitas Pemurnian Uranium dengan 30 % TBF — 70 % kerosin,

variasi HNo3 5> - 4 N ) dengan metoda pendar sinar X, sumber ekgitasi

0
2 9Gd.
an teliti terutama untuk penetapan U langsung dalam

; . IUIJ-(
Ketiga kurva kal ibrasi standar perbandingan ]’Br-f{_“

Metoda ini cepat d

Vo

fasa organik.

ronsentrasi U ( mgr/ml ) dibuat dari larutan uranil nitrat dengan konsen

trasi U = 1 = 50 mgr/ml dalam 30 % TBF ~ 70 % kerosin - HNO, 3 N. Dari
linier

hasil pengamatan diperoleh bahwa ketiga kurva kalibrasi standar

dan serupakan garis lurus. Variasi HNO ( larutan air ) tidak mempenga

Tuhi penetapan U fasa organik. Konsentrasi U yanz dihitung dengan kurva

standap yang menggunakan bromobenzene sebanyak 20 A lebih tepal dari pa-

da kurva standar yang menggunakan bromobenzene 10 A . Terlihat bahwa

konSentrasi U yang diperoleh dengan menggunakan bromobenzene 20 XA mende-—

kg konsentrasi U yang diperoleh dengan metoda titrimetri.
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ABSTRACT

The offect of bromobenzene amounts ( 10 A , 20 x , and 100 A ) was
, an

p uranium determination in organic phase using X-ray fluores =

studied i

: 109
cence SPectrometrlc method, with Cd as exitation source. This method
yas rBPid and precise particularly for direct uraniun determination in

organic phasee The three standard calibration curve i.e the ratio of

% vs U concentration ( mgr/ml ) were made from the uranyl nitra

BT
olution with U concentration 1 - 50 mgr/ml, in a 30 % TBP - 70 % kerodo

te

ne systeme 1t was found that the three calibration curves were lineur.
ghe nitric acid variation had no influence in the U organic phase deter-

pinations The U concentration which was calculated by using the standard

calibration curve ( bromobenzene 20 A ) was more accurate then those of

promobenzene 10X . It is seem that the U concentration which was calcu

leted by using this curve approximates the U concentration found by titri

petric method.

I. PENDAHULUAN

Metoda spektrometri pendar sinar X dengan teknik internal standar

bromobenzene telah dilcembangkan terutama untuk analisa langsung uranium

(U) dan thorium ( Th ) dalam pelarut organik. (b) penambahan internul

standar kedalam laruten organik bertujuan untuk memperkecil pengaruh

"matrix " terhadap unsur yang ditentukan. Kurva stendar antara intensi-

tas garis spektra unsur yang ditentukan / intensitas garis spektra inter-

12l standay ( I unsur / I internal standar ) terhadap konsentrasi unsur

m -
®Tupakan garis lurus untuk daerah kxonsentrasi tertentu dan tak tergantung

Pad :
: m'fltI_‘lx. Dengan kata lain perbandingan tersebut akan tetap untuk da-

er@h .
Konsentrasi tertentu. Meskipun demikian banysknya internal standar

C15=2
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i dit&mb&hkan akan mempenguruhi perbandingan I garis speklra Unsul /
igﬁris spektra internal starw r, sehingga apabila jumlah internal o Lesl
dor yané gitambahkan kedalam larutan standar dengan daersh e ngentriy]
L6 gertentis berbeda jumlahnya molka akan diperoleh kemiringan lurvs

ng be

{nsur-unsur yang berfungsi sebagai internal standar adslah unsur

rbeda pula dan kemungkinan pula jangkauan linieritasnya berbedd

qulee

gan nomer atom 2 + 1, dan atau mempunyai tenaga garis speltra ginar X

den
riP / mendekati tenaga garis spektra unsur yang ditentukuor. contoh U

fasa organik tenaga ULo( = 13,613 keV sedang tenagu Brk = 11,943

4al8nm

eV yrepium dalam fasa air, tenaga UL, = 13, 613 keV dun tenaga Thl g,

K atam'SrKg,~ masing-masing 12,966 keV, 14,957 keV dan LA,l64 koV. (1)
pada penelitian ini dilekukan analisa U langsung dalam tacs crpanik

dengen menggunakan bromohenzene 10 A , 20 A . Larutan U denpon konsenlra

sil- 50 mg/ml ( 1 — 50 gr/l ) masing-masing dieksitusilkan selama 2000

IBrKd

tiga veriasi jumlah bromobenzene merupakan garis lurus dengan kemiringan

setik. Kurva~kurve standar Vs konsentrasi U ( mg/ml ) dengun ke

berbeda.(gamb&l- 1,2 dan 3) Ketige kurva tersebut dipakai ssbaged kurva
stander penetapan U fasa organik dari fasilitas Pemurnian ranium. Diper
oleh behwa kurva stendar yang menggunakan bromobenzene 20 A lebih tepat
digunaken sebagai standar penetapan U fasa organik daripada kurva standar

yang menggunaken bromobenzene sebanyak 10 A .

II. BAHAN D:<N TATA KERJA
II.1. Bahan dan peralatan.
Ferangkat pendar sinar X terdiri deri
~ Detektor 5i(Li) No Model Ortec 7013-06180, No. Seri #-1564 dilu -

bungkan analisator salur gande 1024 salur Model Urtec 0240 Li g

L&y :\-— A
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i kapi sumb
dilengkapi sumber tegangan tinggi dan amplifier semua bunton Or-

tece.
Optimasi alat cacah : amplifier 452, coarse gain 100, fine poin
1,04 Btz MLOE S Bl s Uptlent 10,40 HV = =1500 volt. Unipoler

output 10 volt,

pLarutan standar uranil nitrat ( UO?(N03)2 ) dalum TBP - kerosin

( 30 % TBP - 70 % kerosin yang telah mengelstrak [INO3 3H )
konsentrasi U = 1 - 50 mgr/ml.

Larutan bromobenzene ( BD = 1,4991 )
Alat-alat gelas, pipet mikro, radioisotop €d-109 T, = 1,3 tehuil.
- p

112 Tata kerja.
Pembuatan kurva kalibrasi U,

Dibuat larutan induk U(J?(NUB)2 dalam 30 % TBP - 70 % kerosin

( yang telah mengekstrak HNO3 3 N ) dengan konsentrasi U = 100 mg,/ml

Dipipetkan rasing-masing sejumlah tertentu laruten induk kedalam

labu takar 10 ml, ditambahkan larutan bromcbenzene sebanyalk 10 .

Larutan diencerkan dengsn TBF - kerosin hingga batas. Ko.:sentra

si U dari masing-masing larutan ini 1 - 50 mgr J/ml.

Dari larutan diatas © :pipetkan masing-masing o mi .orutun kedalam

wadah yang terbuet deri flexdglass (@ =23 mm, L= 24 un ).
. . : 109, 4 . R . _
Larutan dieksiltasikan dengan 0d seluma 2000 dstix. iuncak

spektra UL, pada kurva kalibrasi energi terletak pada nowmoer pa-—

lur 526 sedang BrK . terletak pada nomer salur /459,

- Pekerjaan ini diulangl dengan jumlah bromobecnzene 20 A dan 100 A .,

. ) lUL o
- Dibuat kurva-kurva kalibrasi antara IBrK“

terhadap konsentrasi.

U ( mg/ml ) kurva ini merupakan kurva kalibrasi standar penentuan

A

Dipindal dengan CamSeanner


https://digital-camscanner.onelink.me/P3GL/g26ffx3k

g: II.B.

U didalam cuplikan,

penyediasan cuplikan,

Cuplikan berasal dari fasilitas Pemurnian Uranium hasil gl Lyl
30 $ TBP - 70 % kerosin dengan kolom pulsa. Variaci komgamon uir
: 2,0 N ; 2,5N; 3,0N; 3,5N dan 4,0 N. Diplpetkan 2,5 ml 1=
sing-masing larutan, diencerkan 10 kalli dengan 30 % IBI" - 70 b ke
rosin. Dari larutan yang telah diencorkan dipipethkzn ool up—nasing
5 ml larutan kedalam labu takar 10 ml, ditambahkan 10 > bromoben
zene kemudian larutan diencerkan hingga volum LO ml daenjnn 30 %

TRF - 70 % kerosin, Fekerjaan ini diulangi untuk brouobonsche

0 X dan 100 A .

II.4. Pengukuran emisi sinar X.
Dipipetkzn 5 ml larutan cuplikan kedelam wadah flexigleacsn. Dasar
wvadah terbuat dari kertas Mylar. Dengan kondisi optimum nlat ca-
cah seperti pada pembuatan kurva kalibrasi standar, dipcroleh pun
cak UL, dan BrK_ pada nomer salur 526 dan 459. Konsentrasi U
delam cuplikan dapat ditentukan dengan renginterpolasiken narpa
i pada kurva standar yang sesuai., Spektrum sinar X dori la-

IBrK
ruta.n standar dan cuplikan dengan bromobenzene sebanyak 10 X dapal

dilihat pada gambar 4 den 5.

1II. HASIL DAN PEMBAHASAN

Dari hasil pengeamatan yang diperoleh dengan metoda ini, tornynla

b&ﬂyaknya bromobenzene yang digunakan mempengaruhi keniringan kurva shm

L~ 50 gr/1) dengan bromobenzene seba.nyak 10 ?\- 20 A dan laﬁ;k g‘

- I" : ' 1 uk b
-

a5
ingan intensitas %I-*f- pertambah basar
T ol
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r.'

: . [
ang berbeda. Gambar 1, 2 dan 3 monunjukkon bahwa ‘iﬁl‘ff’ Ve

nsentrasi U masih linier pada daerah konsentrusi dialap dengen porsamnd
o

penzen® ¥

Iy urve kalibrasi standar U masing-masing y - 0,5390 + 0,3427 * } Vi

0,2476 * 0,2404 x dan y = 0,0568 + 0,04709 x. Konsentrasl U yang ddpero=

dengan menggunakan bronobenzene sebanyak 10 » dan 20 A dopat ol lihrl

leh
pada tabel Zdar—27- Sedang yang menggunakan bromobenzone 100 X helin i
peroleh hasil. Variasi keasaman air ( HNO3 ) mempongarubi hoadl itk 18 LEUN
gi U fasa organik yang diperoleh, padse umumnys kenaikan normall Lus [““-':_,
( 2,0 - 4yO N ) menaikken konsentrasi U fasa organiic.  Durilleetes Label

tersebut dapat dilihat bahwa konsentrasi U yung diperoleh dernpen wengiu

nekan bromobenzene yang berbeda akan berbeda. Dengan muaperbondloglcan

konsentrasi U yang diperoleh dengan metoda titrimetri ( tubel L ) dapat
lah disimpulksn bahwa kurve standar %J;Iﬂ Vs konsentinsi U daupon Lromo
- LC\‘.

benzene sebanyak 20 A lebih tepat / lebih sesual dari pada kurvno gtandar
dengan bromobenzene sebanyak 10 > . Ini dapat dilihat dardi konsentrnsid
U yang diperoleh dengan metoda tit.imetri ( tabel ) dan konsentrosi 1
yang diperoleh pada tabel /?c{ Perbedaan hasil konsentrasi pada Lovel X

/D%bLuf" g e gpa s OF tl'lfna-x-.']c,%
dan2 dimungkinkan penambahan bromobenzene sebanyak 202> , atau = rena

aub%%mf\/\—/w;%

pengaruh matrix larutan masih agak berasa.

IV. KESIMPULAN

Dari hasil-hasil penganatan dapatlan disimpulkan balhwa jumloalr Lromo
benzene yang ditambahkan mempengaruhi kemiringan kurve kalibrasi stundar
U, meskipun pada daerah konsentrasi U 1 - 50 mg/ml kurva tersebul nagih
1

lnier dan merupakan gsris lurus. Fenggunaan oromobenzens ssbunyak 20 X
lebip o : . .
bih sesuai daripada penggunasn bromobsnzeme sebanyak 10 XA , ini Loplj.
ha ; . .
t dari hasil konsentrasi U yang diperoleh dengen penambahan broumolionze.

n
® 20 )\ mendekati konsentrasi U yang diperoleh dengan titrimetri
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_porang?

n gamnbar.

Kurva kalibrasi standar U fasa orpunilk ( %%hfh Vi konponbyn
i
(o8

gi U mg/ml ) uniuk bromobenzene 10 A .

Kurve kalibrasi standar U fasa orgnanik ( %%LﬁL Vg lenoentbra
r
o

si U mg/ml ) untuk bromobenzene 20 .

Kurva kalibrasi standar U fasa organik ( -%nf Vg konpentra
gi U mg/ml ) untuk bromobenzene 100 A. . :

Spektrum larutan stendar U ( bromobenzene 20 A ).

Spektrum larutan cuplikan Pemurnian Uranium ( bromobonznno

20 ).

Spektrum hamburau lompton larutan cuplilan basll oo tndosi U

( keasaman larutan air, HNO3 2 — 4N) ltromobonzone L0 .
Spektrum humouran kompton larutan cuplikan hasil elcilroii I

( kemsaman larutan air, H;"‘l()3 2 - 4 N ) Bromobenzene 0 M. .
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y = 0,0568 + 0’01,709 x
r = 0,997¢
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iengan pendar sinar - X,

Tebel 1, 2 dan 3 : Hasil anzlisz U fasa organik ( 30 % TBF - 70 : %ercsin )
Waktu caceh : 2000 detik
109

Sumber eksitasi: cd

Jumleh bromobenzene : 10 A, 20 A ,

Persamaan xurva standar : Y = 0,5390 + 0,3427

dan Y = 0,2476 + 0,2484 X
memmmsmb ( mzcwv Konsentrasi U dalam fasa organik ( gr/1 )
| !
_ fesa air bromobenzene 10 A ! bromobenzene 20 X ! titrigetri
* 1,99 ! 46,52 ! 53,98 i 58,191
‘ 2,50 ! 66,19 ! 73,9/ ! 70,329
3,00 I 68,93 ! 77,89 ! 81,991
5900 ! 70,55 ! 74411 ! 80,087
4,00 ! 71,49 ! 83,061 ! 85,204
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