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ABSTRAK

Telah dilakukan preparasi keramik BagsSrysTiO; untuk aplikasi PTC Thermistor.
Preparasi Bag sSro 5 TiO3 dilakukan dari campuran bubuk BaCOs, SrCO; dan TiO, yang dimilling
selama 4 jam dan dikalsinasi pada 1100°C selama 4 jam. Bubuk yang sudah dikalsinasi
dicampur dengan PVA dan kemudian dikompaksi menjadi pellet dengan tekanan 4 ton/cm? dan
ditahan selama 30 detik. Karakteristik PTC yang menarik adalah efek dimana resistansi suatu
material akan naik secara signifikan apabila material tersebut mengalami kenaikan temperatur.
Supaya diperoleh karakteristik kelistrikan terhadap temperatur pada material PTC yang
lengkap maka penting untuk diketahui struktur kristal dari material tersebut pada variasi
temperatur dan waktu sintering. Sintering pada pellet dilakukan pada variasi temperatur dan
waktu sintering yaitu 1200 °C selama 1, 2 dan 3 jam serta 1300°C selama 2 jam, dengan
kecepatan pemanasan dan pendinginan 40°C/menit.

Dari Karakterisasi XRD yang dilakukan pada BagsSrysTiO; dapat diketahui bahwa
BaosSrsTiO; yang telah dibuat mempunyai fasa tunggal dengan struktur kubus sederhana
dengan bidang-bidang yang ditemukan adalah (100), (110), (111), (200), (210) dan (211) serta
dapat diketahui bahwa temperatur dan waktu Sintering tidak mengubah fasa dan struktur
Bao,5Sro,5TiO3.

Key words/ Kata Kunci: Bag sSry5TiO3 , Sintering, XRD, Struktur kristal

1. PENDAHULUAN

Dewasa ini perkembangan ilmu pengetahuan semakin banyak dan beragam.
Perkembangan tersebut tentunya tidak terlepas dari perkembangan penemuan-penemuan
sifat-sifat menarik dari suatu material sebagai bahan dasar. Barium Strontium Titanate dengan
rumus kimia BaSrTiO3 atau yang lebih dikenal dengan istilah BST adalah salah satu jenis
material keramik yang menarik untuk diteliti. BST merupakan material ferroelektrik yang
termasuk ke dalam jenis perovskite yang diturunkan dari Barium Titanate (BaTiO;) yang
didoping dengan Strontium (Sr).

Penelitian terus berlanjut seturut dengan perkembangan penelitian material Barium
Titanate (BaTiOs) yaitu dengan diketemukannya berbagai sifat menarik diantaranya adalah
bahan ini sangat praktis karena sifat kimia dan mekaniknya sangat stabil, mempunyai sifat
ferroelektrik pada temperatur ruang sampai dengan 120°C. Aplikasi material Barium Titanate
(BaTiO3) meliputi bidang termal, listrik, elektro mekanik, dan elektro optis yaitu sebagai PTC
(Positive Temperature Coefficient) thermistor (Bomlai, P. et al, 2004), transduser piezoelektrik,
peralatan elektro optis, muitilayer capacitor (MLCs), dielectric bolometers for infrared detection,
dynamic random access memories (DRAM) (Hungria, T, 2005) dan tunable capacitor untuk
teknologi microwave (Zhu, 2003).

Barium Titanate dan turunannya dapat dibuat dengan berbagai metode seperti
sputtering dan spin coating, pulsed laser deposition (PLD) (Lopez, LL. et al, 2000),
Mechanosynthesis powder, chemical vapor deposition (CVD), chemical solution deposition
(CSD), dan sol gel (Tian, HY. et al, 2002). Preparasi material yang digunakan pada penelitian
ini adalah dengan metode Mechanosynthesis powder. Aplikasi dari material BagsSrosTiOs
pada penelitian ini adalah sebagai PTC thermistor. Hal menarik dari sifat sebagai PTC adalah
suatu efek dimana resistansi suatu material akan naik secara signifikan apabila material
tersebut mengalami kenaikan temperatur (Wang, HL, 2002). Supaya diperoleh karakteristik
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kelistrikan terhadap temperatur pada material PTC yang lengkap maka penting untuk diketahui

struktur kristal dari material tersebut pada variasi temperatur dan waktu sintering. Dengan

demikian perlu dilakukan penelitian yang bertujuan untuk:

1. Preparasi material Bag 5SrosTiO3.

2. Menentukan struktur kristal dari sampel Bag 5Sry 51103 bubuk maupun pellet yang diperoleh
dari proses sintering.

3. Mengetahui pengaruh temperatur dan waktu Sintering terhadap fasa dan struktur kristal
Bao,58r0,5TiO3.

Barium titanat (BaTiO3;) adalah suatu material yang bersifat ferroelektrik dan
mempunyai struktur kristal perovskite dengan rumus umum (A4...A)(B;...B;)O; dimana A =
kation valensi 1 s/d 2 dan B = kation valensi 3 s/d 7 (Sen, S. et al, 2004). Struktur tersebut
dianggap sebagai struktur turunan FCC yang mempunyai kation A dan oksigen bersama-sama
membentuk kisi FCC sementara kation B lebih kecil menyisip oktahedral di tengah kisi FCC.
Unit selnya diperlihatkan seperti Gambar 1.

/- Ba " Bamun

- T Titsuuan

. P COvgen
Gambar 1. Struktur perovskite BaTiO3z (Wang, HL, 2002)

Material barium titanat perlu didoping untuk memperoleh sifat-sifat seperti sifat listrik,
mekanik, optis dan lain-lain. Doping untuk barium titanat dapat ditentukan dengan mengacu
rumus umum struktur perovskite (lihat di atas) yaitu unsur dari golongan 1 s/d 2 untuk kation A
atau 3 s/d 7 untuk kation B (Sen, S. et al, 2004). Walaupun begitu, beberapa jenis doping lebih
sering digunakan yaitu seperti Pb, Sr, La, Sc, Y, Sb, Nb, Ta dan Sn (Wang, HL, 2002). Pb
merupakan salah satu contoh doping yang dapat memperbaiki sifat mekanik material tersebut.
Bag sSrosTiO3 merupakan material turunan BaTiO; yang diperoleh dengan mendoping barium
titanat dengan Sr dengan perbandingan komposisi x pada Ba;,Sr,TiO; adalah 0,5. Doping Sr
berguna untuk meningkatkan sifat kelistrikan material tersebut. Setelah didoping, BST
mempunyai struktur perovskite kubus sederhana dengan parameter kisi a = 0,395 nm (Lopez,
LL. et al, 2000).

Struktur tersebut dapat diketahui dari atom-atom di dalam kristal yang berada pada
bidang-bidang kisi yang dicirikan melalui indeks Miller (hkl). Sinar-X yang terdifraksi oleh
bidang kristal mengikuti suatu hukum Bragg yang dirumuskan sebagai:

2d sin (B) = nA )
Intensitas hasil difraksi akan tertangkap oleh detektor pada sudut-sudut tertentu (sudut difraksi
/sudut Bragg). Untuk bahan polikristal akan diperoleh sederetan puncak-puncak difraksi.
Sehingga berdasarkan hukum Bragg, pola-pola intensitas yang terjadi menandakan bidang-
bidang kristal yang mendifraksikan intensitas sinar-X yang datang (Cullity, B.D, 1956).

Berdasarkan penjabaran tujuan penelitian di atas maka disusun metode penelitian
sebagai berikut: Pembuatan material Bag 5SrgsTiO3 dilakukan dengan menggunakan metode
yang dikenal sebagai “Mechanosynthesis powder’ (Hungria, T. et al, 2005). Material tersebut
dibuat dari bubuk BaCO; (= 98,5%, Merk Sigma-Aldrich), SrCO; (98%, Merk Aldrich) dan TiO,
(Merk Sigma Aldrich). Proses pencampuran bahan dilakukan dengan menggunakan reaksi
pembentukan keramik sebagai berikut:

BaCO; + SrCO; + 2TiO, ZBa0,5Sr0,5Ti03 + 2C0O,

—ts

Bubuk (powder) BaCOj;, SrCO; dan TiO, dihaluskan di dalam mortar selama kurang
lebih 30 menit kemudian masing-masing bubuk dicampur menjadi satu dengan spatula di
dalam mortar. Bubuk campuran yang telah siap kemudian dimilling dengan planetary ball mill

70



DIGITAL INFORMATION & SYSTEM CONFERENCE 2009

selama 4 jam dengan perbandingan berat sampel dan berat ball mill adalah 1:8. Fungsi dari
milling adalah supaya diperoleh sampel yang lebih homogen. Campuran bubuk BaCOs, SrCO,
dan TiO; yang sudah dimilling kemudian dikalsinasi pada 1100°C (Bomlai, P. et al, 2004)
dengan menggunakan Thermolyne 46100 High Temperatur Furnace selama 4 jam dalam
alumina crucible dengan menggunakan kecepatan pamanasan dan pendinginan 40°C /menit.
Untuk memperoleh pellet maka bubuk BST yang sudah dikalsinasi dicampur dengan
menggunakan larutan PVA (Polivinil Alkohol) (Bomlai, P. et al, 2004) yang berperan sebagai
binder (perekat) diantara bubuk-bubuk BST dimana untuk setiap pellet diperoleh dari campuran
0,5 gr BST dan 1 tetes larutan PVA. Larutan PVA diperoleh dari pencampuran 1 gr bubuk PVA
dan 10 ml aguades (sebagai pelarut). Supaya bubuk PVA dapat terlarut secara sempurna
dalam aquades maka campuran PVA dan aquades terlebih dahulu harus dipanaskan pada
temperatur 140°C selama 4 jam dengan Memmert 1534 Furnace. Bahan campuran BST dan
larutan PVA dibuat menjadi bentuk pellet dengan cara dipress. Pengepresan dilakukan dengan
menggunakan mesin kompaksi/pengepres Shimadzu. Masing-masing sampel ditekan dengan
tekanan 4 ton/cm?® dan tekanan ini ditahan selama 30 detik. Waktu penahanan ini berguna
untuk menghilangkan tegangan-tegangan sisa (residual stress) yang berada di dalam pellet
sehingga pellet tidak mudah retak atau pecah ketika dikeluarkan dari cetakan (dies diameter 10
mm). Pellet Bag5SrysTiO3 yang dicetak memiliki massa 0,5 gram, dengan ukuran diameter 10
mm dan tebal 2 mm serta bentuknya menyerupai kepingan.

Setelah diperoleh sampel yang berbentuk kepingan, material diberi perlakuan panas
(sintering (Bomlai, P. et al, 2004)) untuk menjadi keadaan bulk dengan variasi waktu
pemanasan dan temperatur pemanasan. Peralatan yang digunakan untuk proses ini ialah
Thermolyne 46100 High Temperatur Furnace. Sintering merupakan proses pemanasan yang
bertujuan untuk memadatkan suatu bahan (Callister, WD, 1994), variasi temperatur dan waktu
sintering adalah 1200 °C selama 1, 2 dan 3 jam serta 1300°C selama 2 jam, dengan
kecepatan pemanasan dan pendinginan 40°C/menit.

Difraksi sinar-X (XRD) digunakan untuk menentukan struktur kristal (Remmel, T, et al,
1999) dari sampel Bag 5SrosTiO3 bubuk maupun pellet yang diperoleh dari proses sintering.
Karakterisasi diperoleh dengan menggunakan grafik hasil XRD. Data awal hasil XRD adalah
dalam file RD yang kemudian diubah ke file UDF dengan program APD. Selanjutnya file UDF
dikonversi ke x-y dengan menggunakan program BellaV2_12. Selanjutnya data hasil konversi
tersebut dapat dibuat grafik berupa grafik intensitas terhadap sudut hamburan (2 theta) atau
dna- Pola-pola grafik intensitas yang dihasilkan oleh XRD selanjutnya di cocokkan dengan data
ICDD (International Centre for Diffraction Data), guna melihat kemungkinan adanya fasa lain
yang muncul selain fasa BaSrTiO;. Berdasarkan hasil analisa grafik intensitas yang telah
dicocokkan dengan ICDD akan diperoleh struktur kristal dari sampel.

2. PEMBAHASAN

Tabel 1. Data hasil XRD bubuk Bap 5Sro5TiO3

1,9737
1,7649
16113
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Gambar 2. Perbandingan grafik XRD untuk Bag sSro s TiO3 bubuk,
sintering pada temperatur 1200°C dan 1300°C

Data hasil XRD bubuk BagsSrqsTiO; ditunjukkan pada tabel 1. Tabel tersebut secara
spesifik menunjukkan hasil perhitungan dng untuk puncak-puncak yang diperoleh dan
perbandingannya dengan dnq yang diidentifikasi dengan berdasarkan pada data base JCPDS
(Joint Commitee on Powder Difraction Standart) - ICDD (card number 39-1395). Pada Gambar
2 diperlihatkan bidang-bidang yang muncul untuk bubuk BagsSrosTiOs dan BagsSrosTiOs
dengan perlakuan sintering pada temperatur 1200°C dan 1300°C selama 2 jam yang diperoleh
melalui identifikasi nilai dng. Bidang-bidang tersebut setelah dicocokkan dengan data base
JCPDS - ICDD dapat diperoleh struktur sebelum dan setelah sintering adalah kubus
sederhana dengan nilai parameter kisi adalah sebagai berikut:

Tabel 2.Nilai parameter kisi Bag sSrosTiO3
(bubuk, sintering 1200°C dan 1300°C selama 2 jam

Gambar 2 juga menunjukkan bahwa intensitas pada grafik hasil XRD BagsSrosTiOs
dengan sintering pada 1300°C cenderung lebih tinggi dari pada sintering pada temperatur
1200°C, hal ini menunjukkan bahwa semakin tinggi temperatur sintering maka derajat kristalin
bahan juga semakin tinggi. Proses sintering yang dilakukan mampu mengubah warna bahan
yang semula sebagai bubuk putih berubah menjadi berwarna coklat keabuan. Semakin tinggi
temperatur sintering menghasilkan warna yang lebih tua.

Kemiripan pola-pola kecenderungan puncak-puncak intensitas dapat diketahui dari
Gambar 2 dan setelah dicocokkan dengan data base JCPDS - ICDD ternyata tidak ditemukan
adanya kemunculan fasa baru setelah BagsSrosTiO; disintering pada temperatur 1200°C dan
1300°C. Dengan berpedoman pada nilai parameter kisi yang tidak berubah (Tabel 2) dan
adanya kemiripan pola-pola kecenderungan puncak-puncak intensitas pada Gambar 2 maka
dapat dikatakan bahwa perlakuan sintering pada temperatur 1200°C dan 1300°C tidak
mengubah fasa dan struktur dari bubuk (Bag 5Srg s TiO3).
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Gambar 3. Grafik hasil XRD Bag 5Sro5TiO;
Untuk perlakuan sintering pada temperatur 1200°C selama 1, 2 dan 3 jam

Dari grafik XRD BagsSrosTiO3 dengan sintering pada temperatur 1200°C dengan
variasi waktu sintering diperoleh bahwa semakin lama waktu sintering akan diperoleh intensitas
yang semakin tinggi (nilai intensitas tertinggi adalah pada waktu sintering 3 jam) , hal ini
menunjukkan bahwa semakin lama waktu sintering maka derajat kristalin bahan juga semakin
tinggi. Struktur setelah perlakuan sintering 1200°C adalah kubus sederhana dengan nilai
parameter kisinya adalah sebagai berikut:

Tabel 3. Nilai parameter kisi (proses sintering pada 1200°C)

5 “G

Tabel 3 menunjukkan bahwa waktu sintering tidak mengubah nilai parameter kisi. Dengan
demikian karena nilai parameter kisinya sama maka strukturnya juga tidak berubah.

3. KESIMPULAN

Berdasarkan penelitian yang dilakukan maka dapat diperoleh kesimpulan sebagai

berikut : ‘

1. Bubuk BagsSrosTiO3 hasil proses kalsinasi berwarna putih. Sintering mampu mengubah
warna Bag sSr 5 TiO3 dari putih menjadi coklat keabu-abuan. Semakin tinggi temperatur dan
lama sintering akan dihasilkan warna yang semakin tua.

2. Keramik BagsSrosTiO; yang telah dibuat mempunyai fasa tunggal dengan struktur kubus
sederhana dengan bidang-bidang yang ditemukan adalah (100), (110), (111), (200), (210)
dan (211). ~

3. Temperatur dan waktu Sintering tidak mengubah fasa dan struktur Bag sSro s TiO3.
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