
III. METODE PENELITIAN

3.1 Tempat dan Waktu Penelitian

Tempat penelitian dilakukan di beberapa tempat yang berbeda yaitu ; preparasi

sampel dan uji sifat fisis akan dilakukan di Laboratorium Fisika Material FMIPA

Universitas Lampung. Sintering dilakukan di Labotarorium Biomass Kimia

FMIPA Universitas Lampung. Karakterisasi FTIR akan dilakukan di

Laboratorium Biomass Kimia Universitas Lampung. Karakterisasi XRD akan

dilakukan di Laboratorium Logam ITB Bandung. Karakterisasi SEM akan

dilakukan di Laboratorium PPPGL Bandung, Jawa Barat.

Waktu pelaksanaan penelitian ini dilakukan pada bulan Januari 2012 sampai

dengan Juni 2012.

3.2 Peralatan dan Bahan

3.2.1 Peralatan

Peralatan yang digunakan adalah neraca analitik, gelas kimia (250 dan 600 ml),

spatula, batang pengaduk, stirer magnetic, oven, mortar pestle, ayakan 35 μm,

tempat tertutup (tupperware), corong gelas, corong bucher, kertas saring, tissue,

aluminium foil, cawan crucible, gegep penjepit, Furnace, Fourier Transform
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Infrared (Varian 2000), difraktometer sinar-X (Philips Analytical PW1710), dan

Scanning Electron Microscopy (JEOL/EO).

3.2.2 Bahan

Bahan-bahan yang digunakan adalah kalsium karbonat (CaCO3), silikon dioksida

(SiO2) dan ethanol (70-98%).

3.3 Pelaksanaan

Dalam penelitian ini kalsium karbonat dan silikon dioksida merupakan bahan

komersil, sehingga tidak dilakukan preparasi bahan dasar sampel. Adapun

langkah-langkah pelaksanaannya yaitu : penentuan komposisi bahan, pembuatan

kalsium silikat, pembuatan produk keramik dan pembakaran keramik kalsium

silikat.

3.3.1 Penentuan Komposisi

Penentuan komposisi persentase masing-masing bahan dapat dilihat pada Tabel 2

di bawah ini.

Tabel 2. Penentuan komposisi persen berat bahan CaCO3 dan SiO2.

Sampel CaCO3 (% berat) SiO2 (% berat)

S 62,4874 37,5126

3.3.2 Pembuatan Kalsium Silikat

Adapun langkah-langkah pembuatan kalsium silikat ini sebagai berikut:

1. Mempersiapkan alat dan bahan yang digunakan.
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2. Membersihkan dan mencuci peralatan gelas.

3. Menimbang massa sampel CaCO3 dan SiO2 dengan teliti menggunakan

timbangan digital yang mempunyai tingkat ketelitian tinggi. Penimbangan

dilakukan berdasarkan ketentuan pada masing-masing komposisi sesuai

dengan perhitungan.

4. Memasukan bubuk CaCO3 dan SiO2 ke dalam gelas kimia 300 ml.

5. Melarutkan bubuk CaCO3 dan SiO2 dengan etanol. Etanol digunakan karena

mempunyai kemurnian yang lebih tinggi dibandingkan dengan air dan mudah

untuk menguap.

6. Menghomogenkan sampel dengan menggunakan stirrer magnetic selama 5

jam pada suhu 29 0C dan kecepatan 30 rpm.

7. Mengendapkan dan mengeringkan sampel menggunakan oven selama 24 jam

pada suhu 100 0C.

8. Menggerus sampel menggunakan pastle dan mortar selama 1 jam.

Penggerusan ini bertujuan untuk mendapatkan butiran yang halus dan

seragam (homogen).

9. Menyaring sampel yang telah digerus dengan ukuran saringan sebesar 35 μm.

Penyaringan ini bertujuan untuk mendapatkan sampel yang lebih kecil setelah

digerus.

3.3.3 Pembuatan Produk Keramik

Pada tahap ini, alat yang digunakan adalah die pressing dengan langkah-langkah

sebagai berikut:

1. Menyiapkan alat pressing.
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2. Memasukan serbuk sampel ke dalam cetakan yang berbentuk silinder.

3. Memutar sekrup sehingga dalam keadaan terkunci.

4. Melakukan pemompaan hingga pada ukuran 4 ton.

5. Membuka alat cetak dengan cara memutar sekrup hingga dalam keadaaan

normal.

6. Mengeluarkan pelet, dilakukan dengan cara memompa tuas sampai pelet

dapat keluar.

3.3.4 Pembakaran Keramik

Sebelum melakukan proses sintering, terlebih dahulu member label pada sampel-

sampel yang bertujuan mempermudah pengambilan data dan mencegah

tertukarnya sampel, yang dapat dilihat pada Tabel 3.

Tabel 3. Kode sampel keramik kalsium silikat dengan bahan dasar CaCO3 dan
SiO2 komersial.

Sampel Keterangan
CS1000 Keramik kalsium silikat yang disinter pada suhu 1000 0C
CS1100 Keramik kalsium silikat yang disinter pada suhu 1100 0C
CS1200 Keramik kalsium silikat yang disinter pada suhu 1200 0C
CS1300 Keramik kalsium silikat yang disinter pada suhu 1300 0C

Sampel disinterring menggunakan furnace dengan variasi suhu 1000 0C, 1100 0C,

1200 0C dan 1300 0C. Proses sintering masing-masing suhu dapat dilihat pada

Grafik di bawah ini.
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Gambar 8. Grafik proses sintering kalsium silikat pada suhu 1000 °C.

Gambar 9. Grafik proses sintering kalsium silikat pada suhu 1100 °C.
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Gambar 10. Grafik proses sintering kalsium silikat pada suhu 1200 °C.

Gambar 11. Grafik proses sintering kalsium silikat pada suhu 1300 °C.
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3.4 Karakterisasi Keramik Kalsium Silikat

Karakterisasi keramik dilakukan menggunakan alat Fourier Transform Infrared

(FTIR) yang bertujuan untuk mengetahui gugus fungsional keramik, X-Ray

Diffraction (XRD) yang bertujuan untuk mengetahui struktur kristal pada

keramik, dan Scanning Electron Microscopy (SEM) yang digunakan untuk

mengetahui mikrostruktur keramik.

3.4.1 Fourier Transform Infrared (FTIR).

Adapun langkah-langkah karakterisasi keramik menggunakan FTIR sebagai

berikut:

1. Menyiapkan sampel dalam bentuk pellet, dan meletakan pada sample holder.

2. Mengaktifkan alat (interferometer dan komputer) dengan menghubungkan ke

jala listrik.

3. Mengklik shoucut “FTIR 8400” pada layar komputer yang menandakan

program interferometer.

4. Menempatkan pellet dalam alat interferometer, pada komputer klik FTIR

8400 dan mengisi file data.

5. Mengklik “sample start”  untuk memulai proses karakterisasi, dan untuk

menampilkan bilang gelombang klik “clac” pada menu, kemudian klik “peak

table” lalu klik “OK”.

6. Mematikan komputer dan alat interferometer, lalu memutuskan hubungan

dengan jala listrik.
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3.4.2 X-Ray Diffraction (XRD)

Adapun langkah-langkah karakterisasi XRD sebagai berikut:

1. Menyiapkan sampel yang akan dianalisis dan merekatkannya pada kaca,

kemudian memasangnya pada tempatnya yang berupa lempeng tipis

berbentuk persegi panjang (sampel holder) dengan bantuan lilin perekat.

2. Memasang sampel yang disimpan pada sampel holder kemudian

meletakkannya pada sampel stand dibagian goniometer.

3. Memasukkan parameter pengukuran pada software pengukuran melalui

komputer pengontrol yang meliputi penentuan scan mode, penentuan rentang

sudut, kecepatan scan cuplikan, memberi nama cuplikan dan memberi nomor

urut file data.

4. Mengoperasikan alat difraktometer dengan perintah “Start” pada menu

komputer, dimana sinar-x akan meradiasi sampel yang terpancar dari target

Cu dengan panjang gelombang 1,5406 Å.

5. Mencetak hasil difraksi dan intensitas difraksi pada sudut 2φ.

3.4.3 Scanning Electron Microscopy (SEM)

Adapun langkah-langkah karakterisasi SEM sebagai berikut:

1. Menyiapkan sampel yang akan dianalisis dan merekatkannya pada specimen

holder (dolite, double sticy tape).

2. Membersihkan sampel yang telah terpasang pada holder dengan Hand

Blower.
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3. Memasukkan sampel dalam mesin coating untuk diberi lapisan tipis yang

berupa gold-poladium selama 4 menit sehingga menghasilkan lapisan dengan

ketebalan 200-400 Å.

4. Memasukkan sampel kedalam specimen chamber.

5. Mengamati dan mengambil gambar pada layar SEM dengan mengatur

pembesaran yang diinginkan.

6. Menentukan spot untuk analisis layar SEM.

3.5 Pengujian Sifat Fisis Keramik

Pengujian sifat fisis keramik meliputi pengujian densitas, pengujian porositas dan

pengujian penyusutan.

3.5.1 Pengujian Densitas

Melakukan pengujian densitas dengan mengacu pada Australian Standard No.

177405 (199) yaitu melakukan prosedur sebagai berikut:

1. Menimbang massa kering sampel hasil pembakaran dan menulis sebagai Md.

2. Merebus sampel selama 12 jam dan mendinginkannya selama 24 jam.

3. Menghitung besarnya nilai densitas dengan menggunakan Persamaan 5.

3.5.2 Pengujian Porositas

Melakukan pengujian porositas dengan proses sebagai berikut:

1. Menimbang massa kering sampel hasil pembakaran dan menulis sebagai Md.

2. Merebus sampel selama 12 jam.

3. Mendiamkan selama 24 jam.
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4. Mengukur massa basah di udara dan menulis sebagai Ms.

5. Menghitung besarnya nilai porositas dengan menggunakan Persamaan 3.

3.5.3 Pengujian Penyusutan Volume (shringkage)

Melakukan pengujian penyusutan volume dengan proses sebagai berikut:

1. Mengukur dimensi sampel keramik sebelum dibakar.

2. Menghitung volume sampel keramik sebelum pembakaran dan menulis

sebagai V0.

3. Membakar sampel pada suhu 1100 °C. Melakukan pendinginan sampai

mencapai suhu ruang.

4. Mengukur dimensi sampel keramik setelah pembakaran.

5. Menghitung besarnya volume setelah pembakaran dan menulis sebagai V.

6. Menghitung besar penyusutan volume menggunakan persamaan 6.

3.5.4 Pengujian Tahanan  Sampel (Resistivitas)

Bahan yang digunakan dalam pengukuran tahanan sampel yaitu sampel, pasta

perak, dan timah. Alat yang digunakan adalah mikrometer skrup dengan ketelitian

0,01 mm, multimeter digital, PCB (printed circuit board), kawat tembaga sebagai

elektroda, kotak transparan dengan tutup dan kabel. Langkah-langkah proses ini

sebagai berikut:

1. Meletakkan sampel di atas papan PCB dan meletakkan dua kawat tembaga

sebagai elektroda menggunakan pasta perak ke permukaan sampel.

2. Mengikat ujung kawat tembaga yang lain pada kabel dan menghubungkannya

dengan multimeter digital.



39

3. Mengatur posisi multimeter digital yang digunakan untuk mengetahui besar

tahanan sampel.

4. Menghitung besar resistivitas menggunakan persamaan 7.

4.6 Diagram Alir Penelitian

Secara garis besar, langkah kerja pada penelitian ini dapat dilihat pada Gambar di

bawah ini. Memulainya dengan mencampurkan bahan dasar CaCO3 dan SiO2

komersial menggunakan media etanol 98 %. Setelah itu dilakukan stirrerisasi yang

bertujuan untuk menghomogenkan sampel menggunakan stirrer magnetic selama

5 jam pada suhu 29 °C dengan kecepatan 30 rpm. Sampel kemudian diendapkan

dan dikeringkan menggunakan oven selama 24 jam pada suhu 100 °C. Setelah

dikeringkan, sampel digerus menggunakan pastle dan mortar untuk menghasilkan

sampel menjadi butiran-butiran kecil dan dilanjutkan proses pengayakan dengan

ukuran 35 μm dengan tujuan sampel lebih homogen lagi. Setelah didapatkan

sampel dalam bubuk yang homogen, dilakukan pressing untuk dengan tekanan 4

ton. Sehingga didapatkan sampel dalam bentuk pellet.

Sampel dalam bentuk pellet disinterring dengan variasi suhu 1000 °C, 1100 °C,

dan 1200 °C. Proses sintering ini dilakukan selama 6 jam dengan 3 tahap kenaikan

suhu, yaitu 250 °C, 500 °C, (1000 °C, 1100 °C, 1200 °C dan 1300 °C), dimana

kenaikan setiap menit adalah 5 °C.

Selanjutnya dilakukan dengan karakterisasi menggunakan FTIR, XRD, dan SEM

serta dilakukan uji fisis meliputi densitas, porositas, penyusutan dan resistivitas.
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Gambar 12. Diagram alir penelitian.
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