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RINGKASAN


Senyawa Delafossite oksida mempunyai sifat kelistrikan, magnetik dan umumnya bergantung pada lama dan suhu sintering serta modifikasi komposisi dan strukturnya. Hubungan yang kuat tidak hanya antara pengarh suhu sintering dan sifat magnetodielektrik bahan, namun kini perubahan waktu sintering juga mempengaruhi sifat fisis materialnya dan karakteristiknya. Delafossite Oksida telah diteliti komposisi kimia dan struktur elektronik tipe delafossite oksida CuFeO2 (CFO) dan CuFe0.97Ni0.03O2+δ (CFNO). Pembawa lubang kepadatan di FeO2 Cu dan lapisan CFNO ditemukan untuk menjadi berbeda dari CFO, mengarah pada peningkatan konduktivitas listrik oleh Ni substitusi. Selain itu, sifat thermoelectric ditemukan dipengaruhi oleh perawatan permukaan, mungkin karena adanya kontaminasi permukaan. Dalam proses pengkarakterisasian dgunakan metode sintering, proses sintering adalah pemanasan yang lebih tinggi daripada tahap kalsinasi, yang bertujuan agar butiran-butiran (grain) dalam partikel-partikel yang berdekatan dapat bereaksi dan berikatan.

PENDAHULUAN

LATAR BELAKANG

Serangkaian riset telah dilakukan akhir-akhir ini dalam rangka menemukan material baru yang diharapkan memiliki multifungsi. Material yang dimaksud salah satunya adalah Tipe Delafossite Oksida. Penelitian tentang Tipe Delafossite Oksida  telah dilakukan selama beberapa tahun terakhir ini, baik mengenai sifat kelistrikan, sifat magnetik, maupun tentang struktur kristalnya. Sifat kelistrikan, sifat magnetik, maupun struktur kristal bahan umumnya bergantung pada lama dan suhu sintering serta modifikasi perubahan komposisi dan strukturnya. Hubungan yang kuat tidak hanya antara pengaruh suhu sintering dan sifat magnetodielektrik bahan, namun kini telah diuji pengaruh perubahan waktu terhadap sifat magnetodielektrik bahan dan kini telah menjadi fokus utama dalam kajian fisika material.

Tipe Delafossite Oksida telah diteliti komposisi kimia dan struktur elektronik tipe delafossite oksida CuFeO2 (CFO) dan CuFe0.97Ni0.03O2+δ (CFNO). Pembawa lubang kepadatan di FeO2 Cu dan lapisan CFNO ditemukan untuk menjadi berbeda dari CFO, mengarah pada peningkatan konduktivitas listrik oleh Ni substitusi. Selain itu, sifat thermoelectric ditemukan dipengaruhi oleh perawatan permukaan, mungkin karena adanya kontaminasi permukaan. (T. Nozaki, K. Hayashi dan T. Kajitani 2006 )

Oleh karena itu alangkah baiknya  apabila eksperimen ini dilakukan dengan segara karena senyawa ini memiliki keutamaan yang berbeda dari senyawa lain, dan kemungkinan bisa lebih efisien dbandingkan yang lainnya. Yang membuat beda dengan yang lain adalah pendopingan senyawa dengan Ni dan disini yang perlu diperhatikan adalah pengaruh variasi waktu sintering.

TUJUAN DAN MANFAAT


Tujuan dari penulisan karya ini adalah untuk mensintesis senyawa CuFe0,97Ni0,03O2+δ  dengan memvariasi  lama sintering sehingga diketahui dielektriksitasnya. Manfaatnya sebagai alternative bahan semikonduktor murni partikel mikro agar menjadi suatu terobosan baru mengingat belum ada pengkarakterisasian senyawa CuFe0,97Ni0,03O2+δ dengan pendopingan Ni dan memvariasi lama sinteringnya. Adapun tujuan yang lebih spesifik adalah: 

1. Mengetahui pengaruh waktu  sintering  terhadap  karakteristik senyawa  Tipe Delafossite Oksida

2. Mengetahui pengaruh doping Ni terhadap sifat fisis material

3. Mengetahui  pengaruh  waktu  sintering  terhadap  sifat  fisik  bentuk

permukaan  patah material   Tipe Delafossite Oksida.
GAGASAN

DELAFSSITE OKSIDA


Struktur kristal delafossite-jenis-CuFe1 oksida xNixO2 (0 ≤ x ≤ 0,05) dan mengukur sifat thermoelectric pada temperatur tinggi yang berkisar antara 300 dan 1100 K. parameter kisi a dari Ni2+ -doped sampel hampir sama dengan yang dari CuFeO2, sedangkan parameter kisi c dari Ni2+ -doped sampel meningkat. Hampir konstanta a-sumbu ini disebabkan oleh penurunan (Fe / Ni)-O jarak dan peningkatan simultan O-(Fe / Ni)-O sudut. Kenaikan c-sumbu ini disebabkan oleh peningkatan Cu-O jarak di Ni2 +-doped sampel. Valensi negara dari Fe-dan Cu-situs yang dihitung dari penjumlahan ikatan valensi. Valensi keadaan Fe-situs di Ni2+-doped sampel lebih besar daripada CuFeO2, lubang indikasi doping di Fe-situs. Peningkatan ini lubang pembawa meningkatkan konduktivitas listrik σ. Konduktivitas listrik tertinggi adalah 18 S / cm. Meskipun koefisien Seebeck S menurun Ni2+ doping, S masih bernilai tinggi (S> 250 μV / K). Konduktivitas termal dari κ CuFe1-xNixO2 relatif tinggi (κ> 4 W / mK). Sosok berdimensi maksimum kepantasan ZT = σS2T / κ = 0,14 diperoleh dengan sampel x = 0,01 pada 1100 K, menjadi lebih tinggi dari yang polikristalin γ-Na0.7CoO2. Ada yang signifikan penguapan dari unsur-unsur konstituen setelah siklus panas. 

SINTERING


Proses sintering adalah pemanasan yang lebih tinggi daripada tahap kalsinasi, yang bertujuan agar butiran-butiran (grain) dalam partikel-partikel yang berdekatan dapat bereaksi dan berikatan. Suhu sintering ini dapat dtentukan dari eksperimen termal seperti DTA, DTG, dan DSC. Berdasarkan hasil eksperimen ini diperoleh suhu lelehan selain suhu dekomposisi. Setiap komposisi senyawa tertentu memiliki titik leleh berbeda. Sintering bahan keramik biasanya ditentukan sekitar 75% dari titik leleh  total. Sampel superkonduktor BPSCCO dengan titik leleh sekitar 1050 derajat C dapat disinteringkan pada suhu sekitar 850 derajat C. Selang waktu ini merupakan parameter pertumbuhan kristal mengikuti persamaan Avrami, Erofeev, Kolmogorov, Johnson-Mehl.





X = 1-exp(-ktn ) 


(M.Diantoro, 2007)[image: image2.jpg]w.m w
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    Gambar 1: Proses sintering


CuFeO2 adalah senyawa delafossite tipe dan terkenal semikonduktor tipe-p. Pertumbuhan delafossite CuFeO2 film tipis pada substrat kaca konvensional oleh memercik frekuensi radio dilaporkan. Deposisi, dilakukan pada suhu kamar mengarah ke fase amorf dengan kekasaran sangat rendah dan kepadatan tinggi. Film terdiri dari sebuah sumur mengkristal delafossite CuFeO2 setelah perlakuan panas di 450 ° C dalam atmosfir inert. Konduktivitas listrik film ini 1 mS / cm. Band optik langsung kesenjangan diperkirakan 2 eV. s





      Gambar 2: Delafossite Oksida[image: image3.jpg]




Sintesis dari tembaga dan perak oksida delafossite-jenis dari konstituen mereka biner oksida logam, hidroksida dan oksida hidroksida, dengan suhu rendah (<210 ° C) dan tekanan rendah (<20 atm) reaksi hidrotermal dijelaskan. Penekanan khusus ditempatkan pada bagaimana asam-basa karakter konstituen menentukan kelarutan oksida dan oleh karena itu apakah suatu jenis delafossite-oksida dapat disintesis, strategi yang digunakan oleh ahli geologi dan mineralogists untuk memahami kondisi yang dibutuhkan untuk sintesis berbagai mineral. Dengan demikian, geokimia dan korosi ilmu sastra terbukti berguna dalam memahami kondisi-kondisi reaksi yang diperlukan untuk sintesis oksida delafossite-jenis dan hubungan antara reaktan oksida logam karakter asam-basa, kelarutan, berair spesiasi, dan pembentukan produk. Manipulasi parameter kunci, suhu, tekanan, pH, dan kelarutan reaktan, hasil dalam keluarga luas fasa-delafossite murni tipe moderat oksida dalam hasil tinggi untuk tembaga, CuBO2 (B = Al, Sc, Cr, Mn, Fe, Co, Ga, dan Rh), dan perak, AgBO2 (B = Al, Sc, Fe, Co, Ni, Ga, Rh, In, dan Tl). (Chem. Mater., 2006 )

METODE PENULISAN

Pada mulanya karya ini merupakan karya ilmiah untuk suatu penelitian dan rancangan dalam penelitian ini adalah rancangan eksperimental dengan metode yang digunakan dalam penelitiannya adalah metode eksperimen murni. Sintesis bahan dilakukan dengan menggunakan metode reaksi padatan. Karakterisasi sifat fisis berupa konstanta dielektrik sebagai fungsi medan magnet dilakukan dengan metode pengukuran kapasitansi dengan nalisis kuantitatif menggunakan “Fitting” tidak langsung untuk bahan yang dikarakterisasi tanpa medan. Langkah pertama adalah penyiapan bahan, penimbangan bahan, sintering, kemudian sampel dikarakterisasi dielektrisitasnya pada berbagai medan magnet. Penelitian ini dilakukan di Laboratorium Fisika Material Universitas Negeri Malang. Penelitian ini menggunakan bahan dasar CuFeO2 dengan kemurnian 99 % dan NiO2 dengan kemurnian 99 % disintering dengan variasi waktu 2 jam, 2 jam 30 menit, 3 jam pada suhu 1100 0C. Konstanta dielektrik diperoleh dengan metode kapasitansi yang diukur dengan berbagai medan magnet.
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Gambar 3: Struktur CuO
Gambar 4: Struktur Fe2O3
  Gambar 5: Struktur NiO 

Dalam pembuatan senyawa Tipe Delafossite Oksida, kita memerlukan bahan dasar diatas

Instrumen 


Alat Penguji

1. Neraca digital.

2. Mortar (Keramik Buatan jerman), spatula dan penggerus

3. Plat paralel 

4. Alat pencetak bahan. 

5. Tungku pemanasan (furnace) Thermolyne 48000

6. Kapasitansi Meter digital tipe AD 5822

7. Teslameter

8. Kumparan Efek Hall merk Leybold 562 13 buatan Jerman

9. Kabel konektor

10.  Power Supply merk Shimadzdu 0 ~ 20 V, 4 A buatan jepang

11. Mikro meter Digital merk mitutoyo

 
Bahan Uji

1. CuO 2,498 gr, kemurnian 99%

2. NiO 0,07 gr, kemurnian 99%

3. Fe2O32,432 gr, kemurnian 99%

[image: image7.jpg]



Gambar 6: Proses analisa

ANALISIS DAN SINTESIS


Uji  Struktur Kristal 

Uji Difraksi Sinar-X (XRD) dilakukan untuk mengetahui terbentuknya fase partikel CuCr0,97Mg0,03O2  beserta transformasi fasenya. Stuktur dan parameter kisi ditentukan dengan memakai program GSAS. Fase kristal ditunjukkan dengan adanya puncak-puncak difraksi. Proses identifikasi fase didasarkan pada pencocokan data posisi-posisi puncak difraksi terukur dengan basis data (database), misalnya dalam bentuk kartu PDF (Powder Diffraction File). 


Pengukuran  Dielektrisitas


Gambar 7. Desain Alat untuk Karakterisasi Dielektrisitas

Keterangan Gambar:

1. Teslameter (PHYWE buatan Jerman)

2. Plat Sejajar 

3. Power supply (Shimadzu 0 ~ 20 V, 5A buatan Jepang)               

4. Kumparan penghasil medan magnet ( Leybold 56213 buatan Jerman) dengan N=250, R ≈ 0,62 Ώ, L= 2,2 mH, I max =5 A 

5. Kapasitansi meter digital (AD-5822 buatan Taiwan)

6. Kabel Konektor 


Uji dielektrisitas atau pengukuran konstanta dielektrik menggunakan LCR meter, hal ini dilakukan untuk mengetahui performa sampel dalam memberikan respon terhadap medan listrik. Parameter fisis inilah yang akan memberikan informasi untuk aplikasi teknologi tinggi.

Data yang akan diperoleh dalam penelitian ini adalah konstanta dielektrik akibat perubahan suhu sintering. Pengukuran konstanta dielektrik dapat dilakukan dengan set alat pengukuran konstanta dielektrik.

Langkah pengukuran:

1. sampel disisipkan secara penuh diantara plat.

2. mengukur kapasitansi dengan cara membaca langsung pada kapasitansimeter sebagai C.

3. mengukur kapasitansi dengan suhu yang berbedamencatat hasil pengukuran.


 Adapun langkah-langkah analisis data adalah sebagai berikut:

Menghitung nilai konstanta dielektrik pada berbagi medan magnet dari data pengukuran kapasitansi 

Menentukan grafik hubungan antara nilai konstanta dielektrik sebagai sumbu y dan suhu sintering sebagai sumbu x tanpa pengaruh medan magnet dengan lama sintering variasi waktu tersebut untuk mengetahui kecenderungan grafiknya.

Menentukan grafik hubungan antara nilai konstanta dielektrik sebagai sumbu y dan medan magnet sebagai sumbu x pada lama sintering yang bervariasi, untuk mengetahui kecenderungan grafiknya.

Melakukan fitting (pencocokan kurva) untuk tanpa pengaruh medan magnet.

Mendeskripsikan detail kecenderungan pola hubungan konstanta dielektrik untuk setiap suhu sintering pada berbagai pengaruh medan magnet.

Dalam landasan Teori diatas juga terdapat formula untuk mengetahui pengaruh dari variasi waktu tersebut, maka kita juga dapat menghitungnya. 

KESIMPULAN 

Berdasarkan informasi dan analisis dari berbagai sumber pustaka, terutama dari jurnal penelitian internasional di atas. Maka sintesis senyawa CuFe0.097Ni0.03O2, beserta investigasi tentang dielektrisitasnya penting untuk untuk dilakukan dengan teknik seperti yang telah dijelaskan di atas. Dengan keberhasilan ini diprediksi akan memberikan peluang terhadap aplikasi teknologi tinggi, yaitu sebagai bahan semikonduktor
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