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PEMISAHAN MOLIBDENUM DARI
DENGAN EKSTRAKSI KROMATOGRAFI

URANIL NITRAT

Endang Susiantini, Wisjachudin Faisal
Pusat Teknologi Akselerator dan Proses Bahan

ABSTRAK

PEMISAHAN MOLIBDENUM DARI URANIL NITRAT DENGAN EKSTRAKSI KROMATOGRAFI. Telah
dilakukan simulasi pemisahan ®Mo dari larutan uranil nitrat yang diiradiasi dalam akselerator ion
(generator neutron) dengan kolom yang berisi silika-TBP. Digunakan simulasi 100 ppm larutan molibdenum
alam di irradiasi di reaktor Kartini pada fasilitas Lazy Susan pada flux 3,0.10 ! netron cm * detik *
selama 6 jam sebagai studi awal yang nantinya akan digunakan pada akselerator ion generator neutron.
Molibdenun yang telah diiradiasi ditambahkan pada larutan uranil nitrat kadar 327,25 gU /L kemudian di
pisahkan dengan kolom yang berisi silika-TBP. Molibdenum yang keluar dari kolom pada selang waktu 1
menit di analisis menggunakan spektrometer gamma. Uranium yang tertempel pada silika-TBP di elusi
menggunakan 0,1 N HNO; dan kadar uraniumnya dianalisis secara titrimetri menggunakan metode titan.
Secara kuantitatif molibdenum dapat dipisahkan dari uranil nitrat pada kolom silika-TBP tinggi 8 cm,
diameter 1 cm, kecepatan alir 0,4 ml / menit. Hasil pemisahan menunjukkan molibdenum keluar lebih dulu
pada menit ke 35 sedangkan uranium muncul pada menit ke 125. Diperoleh harga Kd (Mo) = 5,98 dan Kd
(U) =8,88 ; faktor pemisahan = 1,48

Kata kunci : Kd; faktor pisah; TBP

ABSTRCT

MOLYBDENUM SEPARATION FROM URANYL NITRATE BY USING EXTRACTION CHROMA
TOGRAPHIC. Separation simulation of Mo from uranyl nitrate which has been irradiated by using ion
accelerator (neutron generator) using a column which countain as TBP-silica has been carried out. 100
ppm natural molybdenum solution as simulation irradiated for 6 hours at Kartini reactor in Lazy Susan
facility with 3.0 10 ** netron cm 2 second * flux as a prelimenary study before using an ion accelerator
(neutron generator). Molybdenum which has been iradiated was added by uranyl nitrate 327.25 gU/L, than
it was separated using TBP-silica column. Molybdenum exits from the column after 1 minute was analyzed
by using gamma spectrometer. Uranium attached on TBP-silica was eluted using 0,1 N HNO;z and the
concentration of U was analyzed titrimetrycally using titan method. Molybdenum was quantitativelly abble
to be separated from uranyl nitrate at the column TBP-silica of 8 cm high, 1 cm in diameter, the flow rate
was 0,4 ml per minute. The separation product show that molybdenum exit as the first at the time of 35
minutes and folowed by uranium at the time of 125 minutes. It was optained that Kd (Mo) = 5.98 and Kd (U)
= 8.88 separation factor = 1.48.

Keywords: Kd; Separation factor; TBP.
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PENDAHULUAN

usat Teknologi Akselerator dan Proses Bahan
P(PTAPB-BATAN) akan mengembangkan

proses pembuatan “Tc (sebagai induk dari

%Mo) karena mempunyai fasilitas akselerator
(sebagai generator neutron) dengan menggunakan
bahan target berupa cair'! yaitu uranil nitrat. Ada
dua metode yang popular dan banyak dipakai untuk
menghasilkan * Molibdenum yaitu melalui reaksi

U (ny) BnTe (tq,=06jam) 1

7 Mo < l
(t 1= 66]&11’1) Sl (ty,=2,15 10° tahun) (2)

T~ ¥ Ru

“Mo(n,y)

Reaksi pertama menghasilkan *’Mo dengan aktivitas
jenis yang tinggi tetapi diperlukan pemisahan dan
management limbah radioaktif yang sangat rumit,
metode ke dua menghasilkan Mo yang bersih
artinya tidak memerlukan penanganan limbah yang
rumit tetapi aktivitas spesifiknya rendah. Oleh
karena itu yang banyak dilakukan &dalah dari reaksi
pertama yaitu bila **U menyerap neutron. Di PT
Batan Teknologi telah meghasilkan *’Mo dengan
cara iradiasi *° U padat, dilarutkan, diendapkan
dengan alpha benzoin oxim 2%, dimurnikan dengan
mengunakan kolom campuran antara HZO dan AgC
dan kolom campuran antara AgC, HZO dan
Charcoal untuk mendapatkan *’Mo yang memenuhi
persyaratan di kedokteran nuklir. Di PTAPB akan
dikembangkan iradiasi larutan uranil nitrat untuk
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menghasilkan *Mo, diharapkan proses ini akan
memperpendek proses karena tidak perlu proses
pelarutan dan pengendapan. Mo hasil iradiasi
dengan akselerator akan di pisahkan dengan
menggunakan 2 kolom, kolom pertama berisi silika-
TBP yang akan mengambil uranil nitrat sedang hasil
fisi termasuk molibdenum lolos. Kolom ke dua
berisi alumina yang akan mengabsorbsi molib-
denum sedangkan hasil fisi lainnya lolos. Dengan
menggunakan ke dua kolom tersebut selain dapat
memisahkan molibdenum juga dapat memisahkan
hasil fisi. Uranil nitrat yag tertangkap di kolom
pertama dapat dielusi menggunakan HNO; encer,
setelah dipekatkan dapat dipakai lagi sebagai umpan
pada akselerator dan mempunyai waktu hidup
selama 15 tahun. Untuk maksud tersebut dalam
penelitian ini di buat simulasi yaitu larutan molib-
denum alam di iradiasi di reaktor Kartini, larutan
tersebut di campurkan ke dalam uranil nitrat
kemudian dipisahkan di dalam kolom pertama yang
berisi silika-TBP. Tujuan dari penelitian ini adalah
untuk mengetahui secara kualitatif pemisahan
molibdenun dari uranil nitrat dengan kolom yag
berisi silika-TBP, jika hal ini berhasil maka data ini
dapat dipakai untuk pemisahan molibdenum dari
uranil nitrat pada kondisi yang sebenarnya.
Ekstraksi kromatografi menjadi pilihan karena pada
akhir-akhir ini sangat populer dan sangat ideal untuk
memisahkan hasil fisi dan aktinida terutama radio-
nuklida-radionuklida seperti plutonium, uranium
americium stronsium dll . Ekstraksi kromatografi
adalah bentuk kromatografi cair-cair yang di kopel
dengan ekstraktan organik yang biasa digunakan
pada ektraksi cair-cair dengan karakter multi stage
dari proses kromatografi. Ada dua macam proses
yang dikembangkan dalam reprosesing
menggunakan ekstraksi kromatografi yaitu Chromex
process untuk pemisahan hasil fisi dan aktinida,
proses ini pertama kali dikembangkan secara sukses
untuk reprocessing skala industri pada aktivitas
tinggi. Yang ke dua yaitu Purochromex process
untuk mengisolasi uranium dan plutonium dari
pelarutan bahan bakar air ringan %%, Di dalam
Chromex process Tributilpospat (TBP) yang sudah
sejak lama dikenal sebagai ekstraktan yang sangat
selektif pada ekstraksi cair-cair untuk reprosesing
bahan bakar nuklir, dikembangkan pada ekstraksi
kromatografi. Pada ekstraksi kromatografi ini, TBP
ditempelkan pada fasa diam (resin, silika, alumina,
polimer organik), sedang fasa geraknya adalah
uranil nitrat™**!. Gambar 1 adalah kolom yang
berisi silika-TBP untuk memisahkan molibdenum
dari uranil nitrat.

Dalam penelitian ini digunakan simulasi 100 ppm
larutan molibdenun alam di iradiasi di reaktor

UMNH 327,25 gUA+ 100

HHOz0,1 H ppim Mo radioaktif

3

e Molbdenum

Dianalisis dng titrasi ~ Di analisis dng AAN

Gambar 1. Kolom ekstraksi

Kartini fasilitas Lazy Susan pada flux 3,0.10 1
netron cm” det "' selama 6 jam. Molibdenun yang
telah di iradiasi ditambahkan pada larutan uranil
nitrat kadar 327,25 g U /L kemudian di pisahkan
dengan kolom yang berisi silika-TBP. Molibdenum
yang keluar dari kolom pada selang waktu satu (1)
menit di analisis menggunakan spektrometer gama
sedang uranium yang tertempel pada silika-TBP di
elusi menggunakan 0,1 N HNO; dan kadar
uraniumnya dianalisis secara titrimetri menggu-
nakan metode titan. Analisis kuantitatif dilakukan
dengan membuat kurva kalibrasi antara absorbansi
vs konsentrasi larutan standar. Dalam penelitian ini
digunakan larutan standar dalam satuan berat (untuk
memudahkan pengolahan data) vs aktivitas awal
(cps), dengan menggunakan persamaan regresi Y =
bX + a maka untuk larutan sampel hasil pemisahan
molibdenum dapat dihitung. Untuk mencari
aktivitas pada waktu nol (mula-mula) maka
digunakan rumus sbb:

Ao=Ae™ 3)

Kinerja Kolom Ektraksi Kromatografi

Pada dasarnya pemisahan yang mungkin
dilakukan dalam kolom ekstraksi kromatografi
ditentukan oleh beberapa faktor seperti:

Faktor Pisah (FP), adalah perbandingan koefisien
distribusi dari komponen yang dipisahkan.

Koefisien distribusi molibdenum (Kd)
Mo = Y moFo (4)

ZmoFa
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Koefisien distribusi uranium (Kd)

U = YUk (5)
ZUFa

Faktor pisah (FP)

Kdu
KdMo

Kd Mo = koefisien distribusi molibdenum.

UFo =jumlah uranium dalam fasa organik
UFa =jumlah uranium dalam fasa air

Mo Fo = jumah molibdenum dalam fasa organik
Mo Fa = jumlah molibdenum dalam fasa air

U/Mo = (6)

BAHAN DAN TATA KERJA
Bahan

Serbuk U3;Og; ABM (Air Bebas Mineral);
HNOj; pekat; H,SO, pekat; Asam Amido Sulfonat;
TiCls; FeCls; Indikator PP; NaOH tritisol 0,1 N;
K,Cr,0Oy tritisol 0,1 N; digunakan untuk membuat
larutan uranil nitrat dan analisis kadar uranium serta
keasaman. Sebelum hidropobisasi Kiesel Gel 40
dipanaskan dalam Oven termostatik (desikator
vakum) kemudian dimasukkan dalam labu leher
tiga yang dilengkapi dengan pompa vakum, corong
pisah dan tabung gas N, untuk dihidropobisasi
dengan  DMCS (Dimethyl Dichloro silane) .
Impregnasi  dilakukan dalam beker yang berisi
Aseton dan TBP (Tri Buthyl Phosphate).
Digunakan kolom ekstraksi panjang 8 cm diameter
1 cm dilengkapi dengan pendingin dipakai untuk
memisahkan Mo dari uranium serta elusi pada
keasaman HNO; 0,1 N. Natrium molybdat 100 ppm
dari merck di iradiasi di reaktor Kartini pada
fasilitas Lazy Susan pada flux 3,0.10 "' netron cm ~
det ! selama 6 jam.

Tata kerja

a). Hidropobisasi Kiesel Gel 40

Ke dalam gelas beker dimasukkan sebanyak
15 gram kiesel gel 40 dipanaskan dalam oven
thermo static pada suhu 150°C (sambil divakum
selama 1 jam). Setelah dingin dimasukkan ke dalam
labu leher tiga, divakumkan selama 30 menit.
Sebanyak 6 ml DMCS dimasukkan kedalam corong
pisah dari atas labu setetes demi setetes sampai
habis (penetesan dilakukan 1 tetes dengan 1 menit
pengadukan dan  dibiarkan selama 5 menit).
Diaduk selama 24 jam kemudian dialiri gas N,
(untuk menghilangkan gas HCI yang ada).

Selanjutnya untuk menghilangkan sisa gas
HCIl dan uap DMCS yang masih tertinggal dalam

labu maka dipanaskan pada suhu 60°C sambil
divakum selama 30 menit.

b.) Impregnasi TBP pada kiesel gel

Sebanyak 5 gram kiesel gel 40 hasil hidropo-
bisasi dimasukkan dalam beker glas 50 ml dan
ditambahkan 10 ml aseton dan 2,5 ml TBP, diaduk
sampai homogen, hingga kering tanpa pemanasan.

c). Pengisian kolom

Setelah  silika-TBP  benar-benar kering,
masukkan kedalam kolom ekstraksi secara bed
(catu), caranya: masukkan serbuk tersebut sedikit
demi sedikit kedalam kolom panjang 30 cm dan
diameter 1 cm yang sebelumnya telah diberi glass-
wool pada bagian paling bawah. Selanjutnya setelah
mencapai ketinggian 1 cm kolom dialiri gas N,
selama 2 menit. Hal ini terus dilakukan hingga
serbuk habis (5 g =5 cm tingginya).

Sebelum digunakan kolom dibasahi dengan
larutan HNO; 0,IN sebanyak 4ml hingga semua
serbuk basah. Kemudian masukkan larutan uranil
nitrat berkadar 327,25 g/ dan pH 2 sampai jenuh.
Untuk mengelusi digunakan larutan HNO; 0,1 N .

d) Pemisahan molibdenum dari uranium.

Sebanyak 4 ml larutan uranil nitrat dengan
konsentrasi 327,25 g/l dan 4 ml larutan molib-
denum 100 ppm yang telah di iradiasi di reaktor
Kartini digunakan sebagai umpan pada kolom
kromatografi

Diatur kecepatan alir antara tetes masuk dan keluar
dibuat sama yaitu 0,4 ml / menit.

a. Larutan yang keluar dari kolom pada selang
waktu 1 menit diambil kemudian dianalisis
kadar dan ditentukan berat uranium dan molib-
denumnya.

b. Berat uranium dapat ditentukan dari hasil kali
antara konsentrasi dengan volume cuplikan.
Sedang molibdenumnya diperoleh dengan
membandingkan larutan standar dari 0-80 ppm
merck yang telah di iradiasi di reaktor Kartini.
Dengan membuat grafik massa vs aktivitas
awal, dan dengan menggunakan persamaan
regresi linier maka dapat diperoleh massa
molibdenum dalam cuplikan.

HASIL DAN PEMBAHASAN

Pembuatan Hidropobisasi Kiesel Gel 40 dan
impregnasi dengan TBP

Hidropobisasi dilakukan untuk mengubah
sifat silika yang hidrofil menjadi hidrofob yaitu
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dengan menambah DMCS. Jika silika langsung
direndam dengan TBP maka akan terjadi adsorbsi
TBP secara langsung yang ikatannya sbb™ :

TBP/Silica TBP/Alumina
H
H OC4E;
Q@ CyFigD _::(:m Op o pcany
H H P: B .. SO0, ocqlp
A-oi,_ M| B—q | N d i F
o B k .o O "m u E H
H_H n by e ¢ o 08 O
;o i ? ? Al Al ey
f
Silica Surface |

| Alumina Surface
Gambar 2. Adsorpsi TBP pada silika atau alu-
minal®®

Jika silika langsung ditambah TBP tanpa
hidropobisasi maka akan terjadi reaksi seperti di
atas maka proses ekstraksi kromatografi tidak akan
terjadi karena gugus P=O dari TBP tidak dapat
berikatan dengan uranium karena sudah mengikat
silika, untuk itu maka dilakukan hidropobisasi agar
supaya gugus P=0 ada dipermukaan silika. Gambar
dibawah menunjukkan kemungkinan reaksi yang
terjadi setelah hidropobisasi dan impregnasi dengan
TBP sbb )

CH; CH, CH; OR
\ N \
CH;—8i _Cl Si OR — P=20
\ | \
0 0.H — 0 OR
‘ | |
Si Si

Dari reaksi tersebut dimungkinkan bahwa
gugus P=0 ada dipermukaan sehingga dapat dipakai
untuk ekstraksi kromatografi. Adapun reaksi yang
terjadi pada ekstraksi kromatografi adalah seperti
reaksi yag terjadi pada reaksi ekstraksi cair-cair sbb

Reaksi cair—cair :

RO RO\ NO,  OR
U0ANOy; + 2RO " P=0—*R0 P=0-—U0~0=E0R (7)
RO RO/ No,  \oR

Ekstraksi kromatografi

Ekstraksi dilakukan dengan mengiradasi 4 ml
larutan induk molibdenum Merck sebagai umpan
kemudian dicampur dengan larutan uranil nitrat
327,25 g/L kemudian dipisahkan secara ekstraksi
kromatografi. Selang waktu 5 menit di analisis
kadar uranium dan molibdenumnya, diperoleh
grafik seperti terlihat pada Gambar 3

Dari Gambar 3 terlihat bahwa molibdenum
keluar lebih dulu yaitu pada menit ke 35 sedangkan
uranium muncul pada menit ke 125. Dalam

ekstraksi kromatografi selektif

terhadap uranium

TBP cukup

Grafik pemisahan Mo dariU

5
w0 U-10 Mo
20000
2 10000
=
[
10000 5 10 15 20 25 30 33

X 5 menit

Gambar 3. Kurva massa Mo,U vs waktu
pemisahan

dan membentuk komplek UO,(NOs), .2TBP seperti
pada reaksi cair-cair (7). Dalam ekstraksi cair-cair
uranium, Zr, Ru terdapat di fasa organik (TBP)
sedang hasl fisi termasuk molibdenum berada di
fasa air.

Penentuan Kd (U), Kd (Mo) dan FP (U/Mo) dari
pemisahan Molibdenum dari Uranium.
e Sampel uranium yang digunakan sebanyak 4
ml, konsentrasi 327,25 gr/L.
e Larutan Mo yang digunakan sebanyak 4 ml,
konsentrasi 100 ppm
e Berat molibdenum masuk = 100 mgr/L x 0,004
L =400 pgr
e Molibdenum 100 ppm hasil counting =12,36
uer
e Berat molibdenum keluar = 1,77 pgr
e Berat uranium masuk = 327,25 gr/L x 0,004 L
= 1309 mgr
e Berat uranium keluar = 132,42 mgr

sehingga :
Koefisien distribusi molibdenum (Kd)
Mo = > moFo
ZmoFa
= 12,36-1,77
1,77
= 5,98
Koefisien distribusi uranium (Kd)
U= > UFo
ZUFa
_ 1309-132,42
132,42
= 8,88
Faktor pisah (FP)

UMo= Kdu — 888 _ 143
KdMo 598
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Tahel 1. Data-data IMolbderr Hasil Pene litian

M2k re akor 1942007 | am 2.0+
Kehar reaktor T-4-2M7iam 1504
D dlbg Iikas e matam dlcacah ) T2
Mo aug.:am:g Pending lhan téﬁg;;%- t&'g; “.:nl.urza ma:pe lif==xh el " [] L AL o Ao cacakidetlk | massa
1 1505 - 4.0 540 [ 03555 0533 0mmozE? 02454 | 27330 18133 1547 | 1236
1ppm 1428 raked ] 2130 4240 ( 03655 oga3 [afu uia alurayy 0243 | 211530 OpsTaz 252 | 38T
2ppm 1534 Ao 2.0 S5 ( 036512 oga3 0OmonzsT 02e3r 271830 Ogemr3 LT | 53T
0ppm 140 sk 1) 2.0 8504 ( 036337 oga3 0OmonzsT 024427 271830 [ifTg] 243 | e
appm 1452 A5 2130 8550 ( 036337 oga3 [afu uia alurayy 024517 271530 036 a.
Hppm 1453 55 241.00 86112 [ 03051 0ga3 Jufu uju afuryy 02T 271530 0&7 254 1954
2 1655 241.00 5Tl 035892 0ga3 Jufu uju afuryy 024513 | 211530 1720 005 | 0076343581
3 1700 2430 AT 03018 oga3 Jufu uju afuecyy 02428 | 211330 12350 0gd | 0ps1340sd
+ 170s 21n.30 AT | 0314 0ga3 0mmoET 025045 | 271530 124 0,18 | 0231229915
s 1711 21n.30 53 | 03290 0ga3 0mmoET 025149 | 271530 129504 0,14 | 0190316058
& 1118 24.30 TEM | O03FHE 0523 0mmoET 025335 | 2mi90 128705 025 | 0745322
T T2 2d.30 131 | 038533 0833 0mmozsT 025321 | 27530 1.B/EE 04 | 012515818
g 1727 241.00 @A 03GEEE 0ga3 Jufu uju afuryy 025425 | 211530 178913 02 | 0257395371
a 1732 241.00 @mia 035312 0ga3 Jufu uju afuryy 025511 271530 129060 055 | 1238379654 3A7E-01
1o 173t 2430 22031 03537 ora3 Jufu uju afuecyy 025887 271530 124172 114 | 1472557057 5 60E-01
11 1742 a0 | measm | oxos1| ogea| ommomr | ozsesa | 2risan 120783 1,18 | 152954ma2 5 D0E-01
12 17 AR a0 | meis1| oxan| ogea| ommozmr | ozsrer | 2nisn 12047 o7E | 1maistzn | 2.31E-01
13 T2 2d.30 a0l | 0F a2 0833 0mmozsT 025530 | 27530 129473 oM | 0168525373
Jumbh = | 6523045132 1772

Tabel 2. Data-data Uranium Hasil Analisis

Pemisahan
Nomor Volume Kadar U Berat U
Sampel | K,Cr,0O (gr/L) (mgr)
(mL)
1 0,02 0 0
2 0,02 0 0
3 0,02 0 0
4 0,02 0 0
5 0,02 0 0
6 0,02 0 0
7 0,02 0 0
8 0,02 0 0
9 0,02 0 0
10 0,02 0 0
11 0,02 0 0
12 0,02 0 0
13 0,02 0 0
14 0,02 0 0
15 0,02 0 0
16 0,02 0 0
17 0,02 0 0
18 0,02 0 0
19 0,02 0 0
20 0,02 0 0
21 0,02 0 0
22 0,02 0 0
23 0,02 0 0
24 0,02 0 0
25 0,12 59 15,7333
26 0,16 82,6 22,0267
27 0,16 82,6 22,0267
28 0,16 82,6 22,0267
29 0,18 94,4 25,3057
30 0,18 94,4 25,3057
Y 132,4268

Data ini menunjukkan bahwa uranium dan
dan molibdenum mempunyai Kd yang tidak jauh
berbeda, sehingga faktor pisahnya sangat kecil.
Faktor pisah yang kecil ini dikarenakan masih
banyak faktor yang berpengaruh yang belum
dilakukan dalam penelitian ini. Faktor faktor yang
berpengaruh antara lain adalah tinggi dan diameter
kolom, kecepatan alir, keasaman umpan atau pH,
kadar umpan. Selain itu, dalam pemisahan ini
analisis molibdenum digunakan AAN, berarti yang
teranalisis hanya molibdenum yang aktif sedang
yang terpisahkan dengan ekstraksi kromatografi
adalah pemisahan molibdenum secara kimia biasa
dalam arti molibdenum total baik yang aktif maupun
yang tidak aktif sehingga Kd nya sangat kecil.

KESIMPULAN DAN SARAN

Secara kuantitatif molibdenum dapat dipisah-
kan dari uranil nitrat dengan ekstraksi kromatografi
dengan kolom yang berisi silika-TBP tinggi 8 cm,
diameter 1 cm, kecepatan alir 3 tetes /menit,
molybdenum keluar lebih dulu pada menit ke 35
sedangkan uranium muncul pada menit ke 125.
Diperoleh harga Kd (Mo) = 5,98 dan Kd (U) =8,88
; faktor pemisahan = 1,48 .

SARAN

Penelitian ini perlu dilanjutkan dengan
mencoba iradiasi molibdenum pada kadar yang
lebih besar dan variabel tinggi dan diameter kolom,
kecepatan alir, keasaman umpan atau pH dan kadar
umpan.
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