KARAKTERISASI KONDUKTIVITAS, POROSITAS DAN DENSITAS BAHAN
KERAMIK Na-B”-Al,0; DARI KOMPOSISI Na,O 13% DAN Al,O; 87%
' DENGAN VARIASI WAKTU PENAHANAN

Akmal Johan dan Ramlan

Abstrak: Telah dilakukan karakterisasi bahan keramik Na-B™-Al,Os; dimana keramik ini
sebagai bahan elektrolit padat pada baterai kering. Karakterisasi dilakukan dari bahan dasar
Na,CO,; MgCO; dan Al,Os; melalui penentuan konduktivitas listrik, porositas, densitas,
pengaruh waktu penahanan (6 jam, 8 jam dan 1 0 jam) dan fasa setelah disintering. Hasil
penelitian pada keramik Na-B™~Al,Os; dengan penahanan selama 6 jam, porositas lebih kecil
dan densitasnya lebih besar yaitu 51,1195% dan 1,5349 gr/em®, untuk penahanan 8 jam
porositasnya meningkat dan densitasnya menurun sebesar 55,4781% dan 1,4608 gricm’
sedangkan untuk penahanan selama 10 jam porositasnya bertambah besar dan densitasnya
semakin menurun yaitu 57,3142% dan 1,4405 gr/cm3. Untuk konduktivitas pada -saat
penahanan 6 jam lebih besar yaitu 77x1 0° (Ohm.cm)’, sedangkan untuk penahanan 8 jam
dan 10 jam yaitu 8,98x10° (Ohm.cm)™" dan 5,04x10°® (Ohm.cm)”. Serta analisa XRD dengan
sintering pada suhu 1150°C dan waktu penahanan selama 6 jam fasa 3" telah terbentuk.

Kata kunci: Konduktivitas Listrik, Densitas, Porositas , Analisa Struktur Kristal. :

Abstract: It was done the characterization of ceramic materials Natrium-Beta Alumina (Na-
B’-Al,O;) for materials solid electrolyte of dry battery. Characterization from basic materials
are Na,CO; MgCO; and Al,O; that’s is determination conductivity electrical, porosity,
density and time holded varied effects (6 hours, 8 hours and 10 hours) and to phase sintering
after. The result Na-B’-Al,O; ceramic in holds 6 hours, smaller of porosity and than bigger the
density are 51.1195% and 1.5349 gr/em® but it holds 8 hours is the more biggers 55.4781%,
density of material become the small 1.4608 gr/em®, its just material in holds 10 hours by
density is 1.4405% and porosity of material more the much 57.3142%. The conductivity of
material is hold hours the more is the smaller. In hold 6 hours, 8 hours and 10 hours
conductivity materials are 77x10° (Ohm.cm)’, 8.98x10° (Ohm.cm)”, and 5.04x10°
(Ohm.cm)™". For crystal structure analysis, phase B” in shaped from hold 6 hours.at sintering
temperature 1150°C.

Key words: Conductivity Electrical, Density, Porosity , Crystal Structure Analysis.

PENDAHULUAN Dari berbagai jenis alumina, B-Alumina

Alumina (Al,Os;) adalah hasil reaksi ~ merupakan konduktor ionik yang unggul
dari senyawa berupa alumina dan oksigen. karena mempunyai sifat elektrolit yang baik
Alumina merupakan satu-satunya bentuk  dan stabil sehingga dapat dimanfaatkan
oksida alumina dan strukturnya bersifat sebagai bahan elektrolit padat.
amorf serta terhidrat yang sifatnya  (Schimmoller, 2002 ; Chiang, et.al., 1997).
bergantung pada kondisi pembuatannya.
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Keramik B-Alumina tergolong bahan
konduktor listrik pada suhu tertentu, dimana
ion Na" dapat mudah bergerak. Bahan ini
memiliki konduktivitas listrik cukup tinggi
pada suhu 300°C yaitu 30 (Ohm.cm)" dan
pada suhu ruang sebesar 1 (Ohm.cm)™
sehingga dapat dijadikan sebagai suatu
sistem penyimpanan energi listrik/ baterai.
(Yang, et.al., 1995)

Penerapan elektrolit padat berbasis B-
Alumina dalam bentuk baterai natrium sulfur
NAS) seperti ditunjukan pada
Gambar 1 (Tachibana, 1998), ditemukan
pertama kali oleh J.T. Kummer dan N.
Weber. NAS memiliki
kapasitas penyimpanan energi yang men-
capai 100 sampai 150 W.h/kg. Sedangkan

(baterai

Kinerja baterai

baterai konvensional pada umumnya hanya
sekitar 41 sampai 48 W.h/kg. Artinya terjadi
peningkatan kualitas dua kali lebih besar,
efisiensi yang tinggi (75%), daya tahan yang
lama (15 tahun) dan ramah lingkungan.
(Lawrence, P. Cook, 1990)

fesluming ,"’ '
glacirolpte

Gambar 1. Model baterai padat Na-S cell.
(Tachibana, 2002)

Tabung elektrolit yang terbentuk dari
B-Alumina pada baterai natrium sulfur harus
menmiliki kriteria sebagai berikut: (Lawrence,
P. Cook, 1990)

» Densitas yang tinggi

» Kekuatan mekanik yang tinggi (170-240
mN/m?)

¢ Konduktivitas ionik yang tinggi (3-5Q.cm
pada suhu 300°C)

e Ukuran partikel yang kecil (3-5 um)
ukuran distribusi partikel yang sama

e Tahan lama

Menurut Goro Yamaguchi bahwa B-
disebut poly
aluminate, yang merupakan hasil reaksi

Alumina sebagai alkali

antara AlLO; dengan alkali carbonate.
Senyawa B-Alumina ada beberapa tipe,
menurut hasil penelitian Goro Yamaguchi
ada 2 yaitu sebagai
(Na;0.5,8A1,05) dan B’-Alumina
(Na,0.5,6Al,05). (Moulson & Herbert, 1990 :
Yamaguchi & Kazutaka, 1986)
Diagram Na,O-MgO-Al,O;

jukan daerah komposisi dari fasa: B, B, B”

B’-Alumina

menun-

dan B" seperti terlihat pada Gambar 2,

- 4 ; s
Hass., % Mgl

Gambar 2. Diagram  komposisi  bahan
Na;O-MgO-Al,O;. (Kim, 1993)
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METODOLOGI PENELITIAN
Waktu Dan Tempat Penelitian

Penelitian ini dilakukan pada bulan
Oktober 2006, melalui
magang penelitian yang didanai proyek
TPSDP jurusan Fisika, bertempat di Pusat
Penelitian Fisika Terapan (P2FT) LIPI
PUSPIPTEK Serpong Tangerang.

Agustus sampai

Metode Penelitian

Untuk mendapatkan fasa a-Al,O3; yang
stabil maka y-Al,O; dikalsinasi pada suhu
1100°C dengan masa penahanan selama 1
jam. Bahan Na,CO; MgCO; dan o-Al,O;
dilakukan
pengayakan dan pencetakan bahan dan
1150°C, dan
akhirnya terbentuk sampel Na-B”-Al,O; yang

pencampuran, penggerusan,

pemanasan pada suhu

berbentuk pellet.

Penentuan Konduktivitas Listrik
Pengukuran konduktivitas ionik terha-
dap sampel dilakukan dengan mengguna-
kan teknik impedansi komplek spektroskopi
dan perangkat yang digunakan berupa
Frequency  Respons (FRA)
1260. dilakukan

dengan mengukur impedansi bahan pada

Analyzer
Solartron Pengukuran
suhu ruang. Nilai konduktivitas ionik (o)

dihitung dengan menggunakan persamaan
(1) berikut

dengan:
| :tebal sampel
A :luas permukaan sampel
R : hambatan

Penentuan Nilai Porositas dan Densitas

Pengukuran porositas dan densitas
dilakukan dengan menimbang berat sampel
kering dan berat sampel basah. Sampel uji
direbus selama 2 jam, selanjutnya dilap
dengan kain halus/tissue dan kemudian
ditimbang beberapa kali hingga diperolah
massa saturasi yang konstan (Mp).

Timbang sampel uji setelah
dikeringkan di dalam oven, set suhunya
sekitar 150°C selama 1 jam dan lakukan
beberapa kali pengulangan  hingga
mencapai massa konstan (massa kering,
My). Timbang sampel dalam air berikut
penggantungnya menggunakan kawat halus
(sampel dan penggantung dalam air, My),
kemudian timbang massa tali penggantung
dalam air (M;). Penentuan densitas (p,) dan
porositas (¢) bahan dilakukan menggunakan

persamaan (2) dan (3) berikut,

Mk
= Mg St oon 2
pb Mb—(Mg‘—M,) loa/r ( )
M, —
¢ sl naes s (3)
Mb_(Mg M[)

Pengaruh Waktu Penahanan Suhu
Sintering

Proses pemanasan adalah suatu
proses penggabungan partikel pada suhu
yang tinggi, dibawah suhu leburnya. Fungsi
dari proses pemanasan ‘ini adalah untuk
mengurangi porositas dengan menghasilkan
penggabungan antara partikel yang lebih
besar (O. lto, et.al., 1995 ; Alden, 1996).
Terjadinya penggabungan antara partikel ini
seiring dengan pemanasan dari suhu kamar

sampai suhu sinter. Suhu pemanasan pada
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900°C, 1000°C, dan 1100°C, berada diluar
batas grafik upper-lower bound, menunju-
kan tidak terjadi ikatan antara permukaan
partikel yang sempurna. Keramik pada suhu
sinter 1200°C berada didalam grafik upper-
lower bound. Menunjukan terjadinya ikatan
antar permukaan yang sempurna dengan
nilai tegangan 63,8 MPa, regangan 2,1%
dan besar modulus elastisitas 3,308 GPa.

Penentuan Fasa Setelah Sintering
X-ray Diffractometer merupakan alat
yang memberikan data-data difraksi dan

kuantitas intensitas

pada sudut-sudut
difraksi dari suatu bahan. Setiap bahan
yang diidentifikasi mempunyai nilai d
tertentu dan harganya bergantung pada
Jntuk
mengetahui fasa dan struktur bahan yang
dilakukan

sederhana yaitu dengan cara membanding-

posisi bidang kristal tersebut.

diamati dapat dengan cara
kan nilai d yang terukur dengan nilai d pada
data standar. Data standar dapat diperoleh
Join Committee on Powder
Difraction Standart (JCPDS) (ICDD versi

1.30, 1997) atau dengan Hanawalt File.

melalui

HASIL DAN PEMBAHASAN
Konduktivitas lonik
Gejala Walbrug, yang diharapkan
untuk bahan elektrolit sudah terlihat pada
ujung grafik sebagai gejala ionik, sehingga
Na-B"-Al,O3
sebagai bahan elektrolit. Sampel yang lebih

sampel dapat digunakan

dominan menunjukan gejala ini pada

sampel untuk waktu pemanasan 6 jam dan

10 jam, sedangkan untuk waktu pemanasan
selama 8 jam tidak terlalu dominan.
Ekstraplorasi ke sumbu x dari
setengah lingkaran akan diperoleh nilai
impedansi real atau resistor (Kuo, et.al,
1991 ; Montanaro, etal., 2003) seperti
ditunjukan pada Gambar 1 untuk waktu
pemanasan 6 jam, Gambar 2 untuk waktu
pemanasan 8 jam, dan Gambar 3 untuk
waktu pemanasan 10 jam. Perhitungan
konduktivitas ionik menggunakan hubungan
antara tabel sampel (/), luas permukaan
sampel (A), dan hambatan (R), dengan
demikian nilai

konduktivitas (o) dapat

ditentukan melalui persamaan (1). Dari
data-data yang didapat pada Tabel 1, jelas
disini bahwa pengaruh waktu penahanan
suhu pemanasan pada nilai konduktivitas

sangat mempengaruhi.

24 28 30 38 44
2 w1 R

Gambar 3. Grafik impedansi dari keramik

Na-B"-Al,O; dengan  waktu
penahanan 6 jam
8-
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Gambar 4. Grafik Impedansi dari keramik
Na-B"-Al,O; dengan  waktu
penahanan 8 jam
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e 898 x 10° (Ohm.cm)’', tetapi pada

penahanan selama 10 jam  hasil

konduktivitas  listrik  yang  dihasilkan
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Gambar 5. Grafik Impedansi dari keramik
Na-f’-Al,O; dengan  waktu
penahanan 10 jam

Hasil konduktivitas listrik untuk bahan
keramik Na-B’-Al,O; yang disintering pada
suhu 1150°C dengan penahanan 6 jam
sebesar 77 x 10° (Ohm.cm)”, untuk lama

waktu penahanan 8 jam menurun menjadi

cenderung menurun menjadi 5,04 x 10°
(Ohm.cm)™, dan jika di grafikan akan terlihat
seperti Gambar 6.
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Waktu penahanan (am)

Gambar 6. Pengaruh waktu penahanan
suhu sintering terhadap kon-
duktivitas listrik

Tabel 1. Hasil pengukuran dan perhitungan konduktivitas sampél
dengan variasi waktu penahanan suhu sintering

Waktu / A R, R, Rs s
Sampel ':1?:1"“1“530'1%’; (cm) (cm? (Ohm) (Ohm) (Ohm) (Ohm.cm)’
1 6jam 02875 18568 1,7500 86195 6,8695 77 x 10°
2 8jam 01825 1,9165 2,0000 12,6000 10,6000 8,98 x 10°
3 10jam 03150 1,8981 25,0000 143,584 118,584 5,04 x 10°

Semakin lama waktu penahanan maka
listrik keramik Na-f"-Al,O3

akan cenderung terus menurun dikarenakan

konduktivitas

ion-ion pada bahan tersebut tidak dapat
berpindah secara bebas. lon-ion berpindah
bebas jika tidak terdapat pori atau cacat
tidak
terperangkap dalam pori. Adanya cacat atau

pada bahan sehingga ion

pori disebabkan lamanya waktu penahanan

suhu sintering yang menyebabkan gas-gas

yang dibutuhkan terbuang. (tabel 2).

Hasil Porositas dan Densitas bahan

Dari data pada Tabel 2, menunjukan
besarnya porositas dan densitas bahan
keramik Na-B’-Al,O4
dengan persamaan (2) dan (3).

ditentukan
Nilai

porositas dan densitas dari sampel yaitu

dapat

sampel dengan waktu penahanan 6 jam
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sebesar 51,1195% dan
1,5349 gr/iem®.

penahanan 8

densitasnya
sebesar untuk  waktu

jam nilai porositasnya
55,4781%

sedangkan densitasnya menurun menjadi

meningkat menjadi sebesar
1,4608 gr/cm®, serta pada waktu penahanan

10 jam porositas bahan semakin meningkat

menjadi sebesar 57,3142% dan densitasnya
semakin menurun menjadi 1,4405 gr/cm®.
Grafik nilai densitas dan porositas terhadap
lama waktu penahanan suhu sintering ini
masing-masing ditunjukan pada Gambar 7
dan Gambar 8.

Tabel 2. Hasil pengukuran densitas dan porositas dengan variasi waktu penahanan

Waktu
K M, M; M;  Porositas 5o

Sampel Penahanan s 5

(T=1150°C) (gr) (ar) (gr) (ar) (%) (gr/em”)

6 jam 2,5090 3,3446 1,3098 3,0198 51,1195 1,56349

2 8 jam 2,5800 3,5558 1,3133 3.1030 55,4781 1,4608

3 10 jam 2,5210 3,5240 1,6640 3,4390 57,3142 1,4405
2 , dengan pemanasan pada suhu 1150°C dan
fg*s re—— waktu penahanan yang berbeda-beda.
§ ’ Lamanya waktu penahanan menyebabkan
§” pori-pori semakin membesar dikarenakan
o Q - - e gas-gas yang dibutuhkan untuk memper-

Waktu (am)

Gambar 7. Grafik densitas dari keramik

Na-B"-Al,O; dengan variasi
waktu penahanan
B0 -
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Gambar 8. Grafik porositas dari keramik
Na-B"-Al,O; dengan variasi

waktu penahanan

Dengan memperhatikan hasil densitas

dan porositas

masing-masing  bahan

kuat ikatan antar atom-atom terbakar atau
menguap dan hal ini menyebabkan densitas
bahan juga menurun. Disini yang memiliki
porositas kecil dan densitas yang besar
pada saat waktu penahanan selama 6 jam.

Hasil Analisa XRD untuk B”-Alumina
Hasil analisa struktur kristal untuk B’-
Alumina dengan pemanasan atau sintering
pada suhu 1150°C dan waktu penahanan
selama 6 jam, dari campuran bahan
Na,COs;, MgCO; dan a-Al,O; dan fasa B’
telah terbentuk serta telah menunjukan
puncak-puncak B"-Al,O;. seperti ditunjukan

pada Gambar 9.
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Gambar 9. Pola Difraksi sinar-X untuk
bahan keramik Na-B’-Al,O3

KESIMPULAN
Dari uraian hasil dan pembahasan
diatas, maka dapat disimpulkan:
1. Konduktivitas listrik bahan keramik Na-
B"-Al,O3

dengan lamanya waktu penahanan suhu

semakin menurun seiring
sintering.

2. Nilai konduktivitas optimum terjadi pada
sampel yang disintering dengan waktu
penahanan selama 6 jam yaitu sebesar
77 x 10° (Ohm.cm)™.

3. Semakin lamanya waktu penahanan

suhu sintering, maka porositas pada

bahan keramik Na-B"-Al,O;
meningkat dikarenakan banyaknya pori
yang
keramik Na-B’-Al,O; semakin menurun

semakin

terbuka dan densitas bahan

disebabkan oleh ikatan antar atom satu
dengan yang lainnya semakin melemah.
4. Hasil

optimum terjadi pada sampel dengan

porositas dan densitas yang

waktu penahanan selama 6 jam yaitu
sebesar 51,1195% dan 1,5349 gr/cm®.
5. Perubahan fasa y-Alumina menjadi a-
kalsinasi
1100°C dengan waktu
penahanan selama 1 jam sehingga fasa
a-Al,O3 telah terbentuk.

Alumina dilakukan melalui

pada suhu

6. Fasa B"-AlL,O; dapat dibentuk dengan
sintering pada suhu 1150°C dan waktu
penahanan selama 6 jam.
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