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Abstrak :

Paduan oksida logam NdFeOs dengan tipe struktur perovskite telah berhasil dibuat dengan metode reaksi padatan dengan rasio
molar x=0,2 pada temperatur tinggi melalui proses pemanasan berulang. Hasil refinement rietveld dari data XRD menunjukkan
terbentuknya fasa NdFeOs dengan struktur ortorombik dengan grup ruang (space group): Pnma, nilai Goodness of Fit (GoF)
kisaran 0.92%, nilai Factor profile (Rp) kisaran 4.59%, nilai Factor weighted profile (Rup) kisaran 6.08%, dan nilai Factor expected
weight profile (Rex) kisaran 6.34%, yang telah memenuhi syarat pencocokkan fitting. Dengan konstanta kisi bervariasi mulai
paduan oksida logam Ndi2FeiOs dengan kode RS1000: a=5,5807A, b=7,7575A, c=5,4472A; kode RS1050 : a=5,55821A,
b=7,7601A, c=5,4495A; dan kode RS1100: a=5, 5806A, b=7,7580A, c=5,4479A. Adapun nilai FWHM yang diperoleh sama untuk
semua variasi suhu sintering yakni 0.20° pada puncak dominan hk/ (121), dengan ukuran kristal untuk masing-masing sampel
secara berturut-turut sebesar 409,37 nm, 409,39 nm, dan 409,35 nm. Hasil pengukuran SEM menunjukkan bahwa morfologl dari
bahan paduan oksida logam NdFeOs memiliki bentuk butiran yang homogen dengan estimasi ukuran butir 0,2 ym. Hasil ini
menunjukkan bahwa bahan paduan oksida logam Nds,2Fe+Os yang dibuat dengan variasi suhu tinggi melalui proses pemanasan
berulang memiliki kualitas yang stabil dan dapat digunakan sebagai bahan sensor gas.
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DeskriEsi

PADUAN OKSIDA LOGAM Nd;,.Fe:03 DAN METODE PEMBUATANNYA

Bidang Teknik Invensi

Invensi ini Dberhubungan dengan paduan oksida logam
Ndi,2Fe103 dan metode pembuatannya. Lebih khusus, oksida logam
sesual invensi ini memiliki sensitifitas yang tinggi terhadap

gas sehingga dapat digunakan sebagai bahan dasar sensor gas.

Latar Belakang Invensi

Material aktif pada sensor gas dapat berupa logam,
oksida logam, polimer komposit dan polimer konduktif, tapi
saat sekarang ini Jjuga dikembangkan material aktif pada
sensor gas yang berasal dari bahan paduan oksida. Sensor gas
berbahan paduan logam banyak diterapkan dalam monitoring gas-
gas hasil pembakaran seperti CO, CO,, NO, dan gas sejenisnya
serta Dberoperasi pada suhu tinggi sehingga mengkonsumsi
energil yang lebih besar dibanding sensor gas berbahan polimer
yang pada umumnya bekerja pada suhu ruang serta stabilitas
dan selektivitas sensor sejenis ini sangat kurang sehingga
dapat menyebabkan masalah pada penerapannya.

Berbagai invensi mengenai senyawa oksida telah dilakukan
untuk dimanfaatkan sebagai bahan sensor gas, salah satu
diantaranya adalah dengan menggunakan oksida perovskite yaitu
NdFeOs yang disintesis dengan berbagai metode atau teknik.
Diantaranya adalah invensi vyang telah dilakukan oleh Niu
Xinshu (2003) dengan metode sol-gel sitrat dan menunjukkan
bahwa sensor berbasis nanokristal mempunyai sensitivitas yang

tinggi terhadap gas HzS pada suhu kerja optimum 280°C.
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invensi lainnya dilakukan oleh Troung Giang Ho (2011) dengan
menggunakan teknik sol-gel sitrat menunjukkan Dbahwa NdFeOs
tipe perovskite dapat digunakan sebagai gas sensor katalitik
karbon monoksida. NdFeO3 mampu mendeteksi gas karbon
monoksida (CO) dengan baik karena karakteristik linier yang
khas antara respon gas (Vout) dengan konsentrasi gas.

Tantangan yang dihadapi oleh para peneliti, baik untuk
keperluan ilmiah maupun demi kepentingan aplikasinya, adalah
masalah pengembangan cara sintesis yang menghasilkan sampel
berkualitas tinggi, yaitu sampel berfase murni dan berkristal
tunggal. Bagi Dbahan oksida NdFeO3, tuntutan itu merupakan
persoalan tersendiri karena Jjenis bahan oksida NdFeOs dengan
tipe struktur perovskite harus membentuk fasa kristal tunggal
pada bidang hkI (121). Dengan Bidang (121) merupakan puncak
yvang memiliki karakteristik sebagai sensor gas dimana
sensitif untuk berbagai jenis gas(lihat Jjuga CN Patent No.
103575422 A; CN Patent ©No. 1119216 A; US Patent No.
20090252865 Al; US Patent No. 3610888 A).

Selain itu pengembangan bahan oksida NdFeOsz, didasarkan
atas hasil kajian ©penelitian bahwa bahan ini memiliki
kualitas struktur kristal dan morfologi permukaan yang lebih
baik dengan disintesis menggunakan metode reaksi padatan pada
temperatur tinggi. Kemudian dikarakterisasi dan dianalisis
menggunakan metode rietveld. Sintesis bahan paduan oksida
NdFeOs dalam invensi 1ini menggunakan metode reaksi padatan
(solid state reaction). Cara vyang dilakukan vyaitu dengan
mereaksikan padatan dengan padatan tertentu pada suhu tinggi.
Metode ini merupakan konvensial dan paling mudah untuk
digunakan. Dalam invensi ini uyntuk mengetahui suhu sintering
optimum dengan kualitas struktur kristal, parameter kisi dan
FWHM vyang terbaik diperoleh berdasarkan analisis menggunakan

metode rietveld dari data XRD. Sehingga dari hasil pembuatan
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bahan oksida ini Dberguna untuk aplikasi teknologi. Dalam
aplikasi teknologi ini dapat digunakan sebagai bahan dasar
sensor gas.

Invensi 1ini difokuskan pada suhu sintering yang baik
untuk memperoleh kualitas sampel terbaik pula dengan melihat
dari kehomogenan campuran, struktur kristal vyang baik dan
ukuran butir vyang sama. Dengan cara membandingkan hasil

karakterisasi dari XRD dan SEM pada masing-masing sampel.

Uraian Singkat Invensi

Obyek vyang dihasilkan invensi 1ini menyediakan metode
pembuatan untuk menghasilkan paduan oksida logam dengan
formula Ndi,2Fei03 vyang memiliki sensitifitas vyang tinggi
terhadap gas sehingga dapat digunakan sebagai bahan dasar
sensor gas.

Metode pembuatan paduan oksida logam Ndi,2Fei03 vyang
berkualitas ini terdiri dari tahapan-tahapan berikut:

a. proses reaksi padatan dengan teknik campuran kering
untuk menghasilkan bahan serbuk dengan rasio molar yang
telah ditentukan;

b. memanfaatkan keunggulan teknik campuran kering dengan
digerus selama 3 (tiga) Jjam dan dikalsinasi pada suhu
750°C selama 6 (enam) Jjam. Hal ini untuk menghasilkan
proses pencampuran yang lebih homogen dari senyawa yang
dibuat. Setelah proses kalsinasi pertama bahan bubuk
digerus kembali selama 5 (lima) Jjam dan selanjutnya
campuran bahan bubuk disintering pada temperatur 950°C
selama 6 (enam) Jjam. Setelah itu dilanjutkan ke tahap
kedua dengan digerus ulang campuran bahan bubuk selama 3
(tiga) Jjam dan dikalsinasi kembali pada suhu 950°C

selama 6 (enam) Jjam. Setelah proses kalsinasi kedua
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dilakukan bahan digerus kembali selama 5 (lima) jam dan
disintering selama 6 (enam) Jjam dengan variasi suhu
1000°C, 1050°C, dan 1100°C;

c. dihasilkan bahan paduan oksida logam, vyakni oksida
dengan formula Ndi:xFei03 dengan nilai x yang ditetapkan
=+0,2;

d. karakterisasi struktur kristal dan morfologi permukaan

bahan.

Uraian Lengkap Invensi

Sintesis bahan paduan oksida logam Ndi+xFei103 dengan nilai
x vyang ditetapkan=+0,2. Modifikasinya melalui wvariasi suhu
sintering tinggi dengan metode reaksi padatan untuk
menghasilkan kehomogenan campuran, struktur kristal dan
ukuran butir yang sama yang berguna untuk aplikasi teknologi.
Dalam aplikasi teknologi ini dapat digunakan sebagai bahan
dasar sensor gas.

Pembuatan bahan oksida ini terdiri dari sintesis dan
karakterisasi. Secara lengkap, tahapan-tahapan sintesis dan
karakterisasi bahan paduan oksida logam Ndi, 2Fei03 adalah
sebagai berikut:

a. Bahan dasar neodymium Oksida (Nd203) diproduksi Strem

chemical Inc. USA dengan kemurnian 99,99%; dan ferrit
(Fez203 diproduksi Strem chemical 1Inc. USA dengan
kemurnian 99, 99% dicampur ke dalam wadah yang disebut
mortar dengan menggunakan proses reaksi padatan
teknik campuran kering untuk menghasilkan bahan
paduan oksida logam Ndi,2Fei03;

b. Bahan dasar vyang sama seperti pada tahapan a)

diproses melalui reaksi padatan dengan teknik

campuran kering untuk menghasilkan bahan paduan



10

15

20

25

30

oksida logam berbentuk bubuk dengan kualitas

kemurnian yang tinggi;

. selanjutnya dengan memanfaatkan keunggulan teknik

campuran kering bahan dasar digerus selama 3 (tiga)
jam dan dikalsinasi pada suhu 750°C selama 6 (enam)
jam. Hal ini untuk menghasilkan proses pencampuran
yang lebih homogen dari senyawa yang dibuat. Setelah
proses kalsinasi pertama bahan digerus kembali selama
5 (lima) Jjam dan selanjutnya campuran bahan bubuk
disintering pada temperatur 950°C selama 6 (enam) Jjam
dengan menggunakan pengontrol temperatur
(programmable furnace) . Bahan-bahan tersebut

diletakkan dalam crucible;

. hasil proses pemanasan bahan dasar tersebut pada

point d) dilanjutkan ke tahap kedua dengan digerus
ulang campuran bahan bubuk selama 3 (tiga) Jjam.
Dilakukan penggerusan ulang untuk menghasilkan
butiran vyang lebih homogen. Selanjutnya dikalsinasi
kembali pada suhu 950°C selama 6 (enam) Jjam. Setelah
proses kalsinasi bahan digerus kembali selama 5
(lima) jam dan disintering selama 6 (enam) Jjam dengan

variasi suhu 1000°C, 1050°C, dan 1100°C;

. paduan oksida logam vyang telah dihasilkan memiliki

karakteristik struktur kristal dan morfologi vyang
baik; pengukuran karakterisasi digunakan tahapan:
Pengukuran struktur kristal dengan XRD (X-Ray
Difraction), dan pengukuran struktur morfologi
permukaaan bahan dengan SEM (Scanning Electron
Microscope); Untuk hasil karakterisasi lanjut secara

kuantitatif dianalisis menggunakan:
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(1) analisis rietveld menggunakan software Rietica
untuk mengetahui struktur Kristal dan parameter
kisi.

(2) Visualisasi struktur atom menggunakan software
Diamond untuk mengetahui struktur atom dari

paduan oksida logam Ndi,,Fei10s.

Klaim

1.

Suatu paduan oksida logam yang memiliki sensitifitas yang
tinggi terhadap gas sehingga dapat digunakan sebagai bahan
dasar sensor gas, vyang terdiri dari bahan-bahan sebagai
berikut:

- Neodymium Oxide (Nd»03)dengan kemurnian 99, 99%;

- Ferrit (Fez03) dengan kemurnian 99, 99%;

Dengan formula umum NdiixFei03

Yang dicirikan:

- rasio molar yang ditetapkan x =+0,2.

Suatu paduan oksida logam seperti pada klaim 1, dimana
memiliki struktur kristal orthorombik, dengan puncak

dominan pada bidang hkl1 (121).

Suatu metode pembuatan paduan oksida logam dengan bahan

seperti pada klaim 1, dimana terdiri dari tahapan sebagai

berikut:
a. menimbang bahan dasar sesuai rasio molar yang
ditentukan;

b. menggerus bahan dasar dengan reaksi padatan dengan
campuran kering untuk menghasilkan bahan bubuk selama 3

(tiga) Jjam;
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. meletakkan bahan-bahan tersebut dalam wadah yang tahan

terhadap proses pemanasan yang tinggi (crucible);

. melakukan proses kalsinasi dengan memanaskan campuran

bahan dasar dari temperatur ruang hingga 750°C selama 6
(enam) jam untuk menghasilkan pembentukan paduan awal

oksida logam;

. menggerus kembali paduan awal hasil kalsinasi selama 5

(lima) Jjam dan selanjutnya dilakukan sintering pada

temperatur 950°C selama 6 (enam) Jjam;

. menggerus kembali paduan hasil sintering selama 3 (tiga)

jam untuk menghasilkan bahan bubuk yang homogen dengan

ukuran butir yang lebih halus;

. melakukan proses kalsinasi ulang dengan memanaskan

campuran bahan bubuk dari temperatur ruang hingga 950°C

selama 6 (enam) Jjam;

. menggerus kembali paduan bubuk hasil kalsinasi selama 5

(lima) jam dan selanjutnya dilakukan sintering dengan

temperatur 1000°C, 1050°C dan 1100°C selama 6 (enam) Jjam.

4, Visualisasi struktur atom paduan oksida logam Ndi,2Fe;i03
seperti pada klaim 1, klaim 2, dan klaim 3 ditunjukkan
pada gambar 1, gambar 2, dan gambar 3 berikut:
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Gambar 1. Visualisasi struktur atom fasa NdFeOs untuk
temperature sintering 1000 °C (a=5,5807 A,
b=7,7575 A dan c=5,4472 A).
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Gambar 2. Visualisasi struktur atom fasa NdFeOs untuk
temperatur sintering 1050°C (a=5,5821 A,
b=7,7601 A, dan c=5,4495 A).
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Gambar 3. Visualisasi struktur atom fasa NdFeOs untuk
temperatur sintering 1100°C (a=5,5806 A,
b=7,7580 A dan c=5,4479 A).
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Abstrak
PADUAN OKSIDA LOGAM Nd;,,Fe;0: DAN METODE PEMBUATANNYA

Paduan oksida logam NdFeOs dengan tipe struktur perovskite
telah berhasil dibuat dengan metode reaksi padatan dengan
rasio molar x=0,2 pada temperatur tinggi melalui proses
pemanasan berulang. Hasil refinement rietveld dari data XRD
menunjukkan terbentuknya fasa NdFeOs dengan struktur
ortorombik dengan grup ruang (space group): Pnma, nilai
Goodness of Fit (GoF) kisaran 0.92%, nilai Factor profile
(Rp) kisaran 4.59%, nilai Factor weighted profile (Rup)
kisaran 6.08%, dan nilai Factor expected weight profile (Rexp)
kisaran 6.34%, yang telah memenuhi syarat pencocokkan
fitting. Dengan konstanta kisi bervariasi mulai paduan oksida
logam Ndi,;Fe:0s dengan kode RS1000: a=5,5807A, b=7,75754,
c=5,4472A; kode RS1050: a=5,5821A, b= 7,7601A,c=5,4495A; dan
kode RS1100: a=5,5806A, b=7,7580A, c=5,4479A. Adapun nilai
FWHM vyang diperoleh sama untuk semua variasi suhu sintering
yakni 0.20° pada puncak dominan hkl (121), dengan ukuran
kristal untuk masing-masing sampel secara berturut-turut
sebesar 409,37 nm, 409,39 nm, dan 409,35 nm. Hasil pengukuran
SEM menunjukkan bahwa morfologi dari bahan paduan oksida
logam NdFeOs; memiliki bentuk butiran vyang homogen dengan
estimasi ukuran butir 0,2 um. Hasil ini menunjukkan bahwa
bahan paduan oksida logam Ndi,2Fe103 yvang dibuat dengan
variasi suhu tinggi melalui proses pemanasan Dberulang
memiliki kualitas vyang stabil dan dapat digunakan sebagai

bahan sensor gas.
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