BAB Il

METODE PENELITIAN

3.1 Tempat Penelitian

Preparasi, sintesis material konduktor ionik dan kiperja material
konduktor ionik menggunakan analisis IS dilakukdin Laboratorium Riset
Jurusan Pendidikan Kimia FPMIPA UPI. Karakteris&Si-IR dilakukan di
laboratorium Kimia Instrumen Jurusan Pendidikan i&ilfPMIPA UPI, Gedung
JICA lantai 5, JI. Dr. Setiabudi No. 229 Bandungar#kterisasi XRD
dilaksanakardi laboratorium Pusat Penelitian dan PenambangasioGieLaut

Bandung.

3.2 Alat dan Bahan
3.2.1 Alat

Peralatan yang digunakan dalam penelitian ini arfe@n adalah peralatan
gelas, lumpang alupagnetic stirer, alat pembuat pelet, cawan krus, tang krus,
oven, tungku listrik (Uchida, IMF-72), Untuk kepesih analisis digunakan
Difraktometer Sinar-X (XRD)Fourier Transform Infra Red (Shimadzu, FTIR
8400),danImpedance Spectroscopy (IS).
3.2.2 Bahan
Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian inahda
1. N&SiOzp.a (Aldrich),

2. ZrO(NGOg3), p.a (Aldrich),

18



19

3. NH4HPOy, p.a
4. Asam Sitrat p.a
5. NaNG; p.a,

6. Ba(NGy)2 p.a,
7. KNO3 p.a,

8. Agquabides

3.3 Desain Penelitian

Secara garis besar penelitian ini di bagi menjgditahap, yaitu:
1. Tahap sintesis material konduktor ionik
2. Tahap karakterisasi material konduktor ionik.
3. Tahap deteksi gas NOx oleh material konduktor ionik

Pada tahap sintesis semua bahan yang dibutuhkank usihtesis
NASICON untuk natrium silikat (N&iO3), ammonium dihidrogen fosfat
(NH4H2PQy), zirkonil nitrat (ZrO(NQ),) dilarutkan dalamaquabides dengan
perbandingan molar 2:1:2. Tahap selanjutnya dilakukencampuran bahan-
bahan yang sudah dilarutkan, pada proses pencampurailakukan variasi
konsentrasi asam sitrat. Pada tahap karakterisasgrial hasil sintesis dianalisis
menggunakan IS serta tahap akhir adalah uji kileé§&ICON. Secara lebih rinci
tahap sintesis dan karakterisasi ditunjukan padabga 3.1. Sedangkan tahap uji

kinerja material konduktor ionik ditunjukan padardgzsar 3.2
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Larutan NaSiO3

> Larutan NHH-POy
(Pelarut air)

(Pelarut air)

Y

Campuran NgSiO; dan
NH4H,PO,
L dicampurkan )
+‘ Larutan asam sitra
_ sPeIarut alrz I
Campuran NgSIiOs,
NH4H,PO, dan asam sitratI

dicampurkan [ "o ZrO(NQ)»

Pelarut air

-
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Campuran NgSiOs, NH4H,PO,,
asam sitrat dan ZrO(N£),

l distirer selama 10 menit

Sol I

l Dikeringkan pada suhu 120°C selama 16jam

Xerogel

Dibuat pelet tekanan 60 psi

Pelet Xerogel I

lDikalsinasi pada suhu 750°C selama 1 jam

Pelet kalsinasi pertama I

lDigerus dan dibuat pelet kembali dengan tekanan 60 psi

Dikalsinasi pada suhu 1000°C selama 3 jam

Pelet kalsinasi kedua I

¢ Analisis
NASICON I<— - Uji konduktivitas

- uji kinea

Gambar 3.1 Tahap sintesis dan karakterisasi material konau&tok
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Material konduktor ionik
NASICON

lDiIapisi platina

NASJﬁ:;)Ii\éiya}ggns;dah o| Pengukuran konduktifitas NASICO
pisi p dengan aditif asam sitrat 3 M- 6 M

l Dilapisi NaNG;
NASICON yang sudah j Dialiri gas NOx Egr?guuﬁgar; :;enr?karqggﬁ%r:erggﬁgrsii
dilapisi plgsifia@an NAN J B} dalam mendeteksi gas NOx

Gas NOx

Pemanasan Ba(N{» dan KNG;
sampai pada tekanan tertentu

Gambar 3.2 Uji kinerja material konduktor ionik NASICON

3.3.1 Langkah Kerja
3.3.1.1 Tahap Sintesis Material Konduktor lonik

Sebanyak 1.708 gram Bb&0O;, 0.868 gram NEH.PO, dan 3.486 gram
ZrO(NGQs), (perbandingan molar 2:1:2) dilarutkan masing-ngase dalam 50
mL aquabides dan setiap larutan dibuat empat bkiehdalam setiap larutan
NaSiO; ditambahkan larutan NH,PO, sehingga diperoleh empat campuran
(Campuran A-D). Campuran tersebut kemudian ditamésdim sitrat dengan
konsentrasi yang bervariasi. Variasi konsentraamasitrat dapat dilihat dalam

tabel 3.1.



22

Tabel 3.1Variasi konsentrasi asam sitrat yang digunakamualeeparasi
material konduktor ionik

Jenis Campuran Konsentrasi Asam Sitrat
(Molar)
A 3
B 4
C 5
D 6

Campuran A-D yang dihasilkan distirer selama 10 imeehingga
diperoleh sol A-D. Selanjutnya sol A-D dikeringkdalam oven pada suhu 120°C
selama 16 jam sehingga diperobenogel (gel kering) A-D. Setiaperogel yang
dihasilkan dibuat pelet dengan tekanan 60 Psi.t Baleg dihasilkan dikalsinasi
pada suhu 750°C selama 1 jam. Pelet hasil kalspetama digerus dan dibuat
pelet, kemudian dikalsinasi kembali pada suhu 1008&€lama 3 jam sehingga
diperoleh material konduktor ionik.
3.3.1.2 Tahap Karakterisasi Material Konduktor lonik

Pada konduktor ionik yang dihasilkan dilakukan W&onduktifitas
menggunakan alat 1S njpendance Spectroscopy) bertujuan untuk mengetahui
nilai konduktifitas dari material konduktor ionikagg dihasilkan. Sebelum
dilakukan uji koduktifitas, material konduktor idnidilapisi terlebih dahulu
dengan platina. Uji konduktifitas material konduktonik dilakukan pada suhu
150°C, 175°C, 200°C, 225°C, 250°C, 275°C, 300°Q°82 350°C, 375°C dan

400°C.
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3.3.1.3 Tahap Uji Kinerja Material Konduktor lonik

Tahap uji kinerja material konduktor ionik dalam nmdeteksi gas NOx
dilakuka setelah pengukuran nilai koduktifitas miatekonduktor ionik. Material
konduktor ionik yang telah terlebih dahulu dilagisingan platina dilapisi kembali
dengan NaN@sebagai fasa pendukung. NASICON yang sudah dilgegina
dan NaNQ dimasukan ke dalam alat uji kemudian dialiri ga3,Nang berasal
dari hasil pemanasan Ba(M@dan pemanasan KNCRespon dari NASICON
terhadap gas NOyang dialirkan dapat terlihat dari adanya penitagkanilai arus.
Skema bagian-bagian alat pengukur konduktifitasasdalam mendeteksi gas
NOx diperlihatkan pada gambar 3.3 dan skema atakslegas NOx diperlihatkan

pada gambar 3.4.

W, Sel tampak atas
y Y At NASICON Holder
[ A | | B : Heater
| | - ] C : Selimut (keramik)
i D : Selimut (stailes steel)

Sel tampak samping

E : Penutup Sel (kaca)

Gambar 3.3 Skema alat uji konduktifitas dan kinerja matekiahduktor ionik
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Gambar 3.4Skema alat deteksi gas NOx



