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BAB III 

METODE PENELITIAN 

 

A. MetodePenelitian 

Metode yang digunakanpadapenelitian yang 

telahdilakukanuntukmengetahuipengaruhpenambahan magnesium oksida 

(MgO) terhadapkarakteristiklistrikkeramik CSZ 

yaitudenganmetodeeksperimen. 

 

A. LokasiPenelitian 

Penelitiandilaksanakan : 

Tempat : LaboratoriumFisikaBahan, 

PusatTeknologiNuklirBahandanRadiometri - 

BadanTenagaNuklirNasional (PTNBR-BATAN). 

Alamat      : Jl. Tamansari No.71, Bandung.  

 

B. WaktuPenelitian 

PenelitiandilaksanakanpadabulanJuli-September 2013 

 

C. Alat yang digunakan 

1. Penggerus 

2. Alat press 

3. Tungku Sinter 

4. LCRmeterpresisi 

5. Alat XRD  

6. Alat SEM  

7. Penggaris 
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D. Bahan yang digunakan 

1. Serbukzirconia (ZrO2)  

2. Serbukkalsiumoksida (CaO)  

3. SerbukAsamsitrat 

4. LarutanAlkohol 

5. Larutan NH4OH 

6. Larutan HCL 5M 20ml 

7. Aquades 

8. Serbuk Magnesium Oksida (MgO) 

9. Pasta perak 

 

E. ProsedurPenelitian 

Prosedurpenelitianinidilakukandenganbeberapatahap, darimulai proses 

pembuatankeramik CSZ, kemudiandilanjutkandenganpencampurankeramik 

CSZ yang telahdibuatdenganMgOdalamkonsentrasi yang berbeda-beda. 

Hasilcampurankeramik CSZ danMgOkemudiandicetakdalambentukpelet-

pelet, setelahitu disinter padasuhu yang 

tinggidanterakhirdilakukankarakterisasiterhadapsampel yang telahdibuat. 

Karakterisasi yang pertamadimulaidarianalisisstrukturkristalkeramik CSZ-

MgO, 

kemudiandilanjutkandengananalisisstrukturmikrodenganmenggunakanScanni

ng Electron Microscope (SEM) terhadapsampel CSZ-MgO, dan yang 

terakhirkarakterisasisifatlistrik (konduktivitasionik) 

melaluipengukuranimpedansidenganmenggunakan LCR meter darirentang 

20Hz-5MHz kemudiandari data impedansidihitungkonduktivitas. 
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F. AlurPembuatanKeramik 

 

1. PembuatanKeramik CSZ 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Gambar 3.1.AlurPembuatanKeramik CSZ 

 

AsamSitrat + H2O CaO + HCL ZrCl4 

Serbuk CSZ  

Larutandenganaquadeshinggamembentuk sol   

 

Pengukuran  pH sol danpembentukan 

gel  

 

Kalsinasi 
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Berikutmerupakansusunanpercobaan yang dilaksanakan:  

a. Menimbangserbuk ZrCL4, CaO, 

danasamsitratdenganperbandinganmolZrCl4denganCaOadalah 

32%:18%.  

b. Terlebihdahuluserbukasamsitratdilarutkandalamaquades 200 ml. 

SelanjutnyaserbukCaOdilarutkandalam HCL 5M 10 ml 

hinggalarutanberubahmenjadikuning. Setelahitu, 

masukkankedalamlarutanasamsitrathinggakeduanyatercampur. 

Masukan ZrCl4kedalamlarutanasamsitratsecaraperlahan-lahan. 

Adukhinggamembentuk sol. 

c. Selanjutnyapengukuran pH, pH sol 

awalnyabernilairendahkarenapengaruhasamsitrat. Untukmenaikkanya, 

tambahkan NH4OH (basa) hingga  pH-nyamencapai 5. Setelahitu, sol 

dipanaskandengansuhu 100
0
C hinggamembentuk gel. 

d. Setelahterbentuk gel yang berwarnaputih, proses 

berlanjutmenujukalsinasipadasuhu 800
0
C selama 3 jam. 

Hasilnyaterbentuk CSZ yang berwarnaputih. 

Hasilkalsinasiselanjutnyadigerushinggaterbentukserbuk CSZ.  

e. Serbuk CSZ dikarakterisasidenganmenggunakan XRD 

untukmenentukanstruktur, orientasibidangpadasetiappuncak-

puncakintensitasdan parameter kisikristal CSZ. 
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2. PembuatanKeramikCalsia Stabilized Zirkonia (CSZ) yang 

ditambahkan Magnesium Okisda (MgO) 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Serbuk 

CSZ  

SerbukMgO  0%wt, 

0,1%wt, dan 0,3%wt 

AnalisisStrukturkristal, mikro, 

dankonduktivitasionik 

Pencampurandenganalkoh

ol 

 
Penggerusandanpembagiancampurankedalam 5 

bagian 

 

Kompaksimembentukpeletdanpenyinter

an 

 

Pengamplasanpeletdanpengukuran diameter, tebal, 

danmassa 

 

Pelapisanpermukaanpeletdengan pasta 

perak 
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Gambar 3.2 .AlurPembuatanKeramik CSZ + MgO 

 

Berikutmerupakansusunanpercobaan yang dilaksanakan : 

1. Menimbangserbuk CSZ danMgOdenganperbandingan % beratberurut-

urutadalah 100% : 0%,99,9% : 0,1 %, 99,7% : 0,3 %. Total 

setiapkomposisi 1,6179 g, denganmasing-masingperbandingan masa CSZ : 

MgOyaitu 1,6179 g : 0 g, 1,617 g : 0,0009 , dan 1,612913 g : 0.,004988 g. 

2. Mencampurkeduaserbuktersebutmenggunakanalkoholperlahan-

lahansampaikering.  

3. Mencampurmasing-masingkomposisidengancaramenggerusselama ±2 jam, 

kemudiansetiapsampeldibagimenjadi 5 sampel, jadijumlahsampel 15.  

4. Masing-masingkomposisidikompaksidengantekanan 4,68 ton/cm
2 

menggunakancetakanpeletberukuran diameter 11 mm kemudian disinter 

padasuhu 1450
0
C selama 4 jam. 

5. Setelahpenyinteran, permukaanpeletakanmenjaditidak rata 

akibatpenyusutan volume. 

Pelettersebutkemudiandiamplasgunamendapatkanpermukaan yang rata. 

Denganpermukaan yang rata dapatdiperoleh diameter, tebal yang baik. 

Ukur diameter, tebal, danmassamasing-masingpelet.  

6. Data yang sudahdidapatberupa diameter 

dantebaldigunakanuntukmenghitung volume. 
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7. Pelapisanperakbertujuansebagaikontakohmikketikapengukuranimpedansi. 

Pelapisandilakukanpadapermukaansalahsatupeletdarimasing-

masingkomposisidengan pasta perakmenggunakanteknik screen printing. 

Setelahselesai, dilanjutkandenganpembakarampadasuhu 600
0
C selama 5 

menit agar pasta perakmengeringdanmenempelpadapermukaanpelet.  

8. Pengukuraninibertujuanuntukmemperolehnilaiimpedansi. Beserta data 

luaspermukaandanketebalan, akandiperolehnilairesistivitas CSZ. 

Sehinggadarinilairesistivitasiniakandiperlohnilaikonduktivitasioniknya. 

9. Pelettersebutkemudiandianalisis, dilakukanpengukuran, 

dandikarakterisasidenganmenggunakananalisis XRD dan SEM. XRD 

digunakanuntukmenentukanstruktur, orientasibidangpadasetiappuncak-

puncakintensitas, parameter kisikristal CSZ. SEM 

digunakanuntukmengetahuipertumbuhanbutirakibatpenambahanaditif.            

 

G. AnalisisStruktur Kristal 

Karakterisasi yang pertama kali dilakukanyaitudengan XRD.  Hal 

inidilakukansupayadapatmengetahui parameter kisidanstrukturkristal. Dari 

analisistersebutdapatditentukanpengaruhpenambahanMgOterhadapCSZ 

.Untukmengetahuinilai parameter 

kisidanstrukturkristaldenganfenomenadifraksisinar-X 

terjadibilamemenuhiaturan (hukum Bragg) : 

 

2d sin Ɵ = 𝜆        (3.1) 

 

Dimana d adalahjarakantarbidangpendifraksi yang 

dapatditentukandenganpersamaan:  

 

𝟏

𝒅𝟐 = 
𝒉𝟐+ 𝒌𝟐+ 𝒍𝟐

𝒂𝟐
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𝟏

𝒅𝟐 =  
𝟒 𝑺𝒊𝒏𝟐 Ɵ

𝝀𝟐
         

𝑆𝑖𝑛2Ɵ =  
𝜆2

4𝑎2  ℎ
2 + 𝑘2 + 𝑙2       (3.2)  

 

Untukmenentukan Kisi 

Bravaisdaristrukturkubikdapatdigunakanaturanseleksidarinilai h
2
+k

2
+l

2
yaitu: 

SC  : 1,2,3,4,5,6,7,8,9,10,11,12,13,14,16,... 

BCC : 2,4,6,8,10,12,14,16,… 

FCC : 3,4,8,11,12,16,19,20,24,… 

Rasiodari
𝑆𝑖𝑛2  Ɵ

𝑆𝑖𝑛2Ɵ𝑚𝑖𝑛
  dikali bilangan pertama dari aturan seleksi harus 

mendekati bilangan bulat.Data yang diperoleh berupa sudut 2Ɵ untuk setiap 

puncak-puncak intensitas. 

Sin
2
 Ɵ =  

𝜆2

4𝑎2  (ℎ2 + 𝑘2 +  𝑙2 ) 

𝑎2 = Sin
2Ɵ (ℎ2 +  𝑘2 +  𝑙2)  

𝜆2

4
  

𝜆 = 1,5418 Å 

 

H. AnalisisStrukturMikro 

AnalisisStrukturinidilakukanuntukmengetahuistrukturmikrodenganme

nggunakanScanning Electron Microscopy (SEM). Dari 

hasilsemakandigunakanuntukmenganalisispengaruhpenambahanMgOterhada

pkonduktivitasionikdilihatdariukuranbutirnyasecarakuantitatifdenganmenggu

nakanmetodeheyn (Sukarmin, 2000) : 

 

𝐿𝑘   = 
𝑛𝐿

𝑣 ∑𝑃𝑘
      (3.3) 

  

 dimana:  𝐿𝑘   =  Rata-rata diameter butir 

      n= Jumlahgarisuji 
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      L= Panjanggarisuji 

      v = PembesaranFoto 

∑𝑃𝑘= Jumlah batas butir yang terpotong 

 

Langkah – langkahuntukmenentukanukuranbutiryaitusebagaiberikut : 

1. Buatlahgarisujipadagambardenganperbesaran (v) danpanjangtertentu 

(L).  

2. Tentukangarisperpotonganantaragarisujidanbatasbutir( ∑Pk). 

3. Lanjutkandenganmenghitung rata-rata diameter butir (Lk). 

   

I. AnalisisSifatListrik 

Analisissifatlistrikinidilakukanuntukmengetahuinilaikonduktivitasioni

kdanenergiativasi. Nilaikonduktivitasionikdihitungdariimpedansi yang 

terukurmenggunakanalatLCRmeter.Frekuensi yang digunakanrentang 20 

Hertz–5 MHertzdansuhupemanasandari 700
0
C-300

0
C denganpenurunan 

100
0
C.MakaakandilihatpengaruhpenambahanMgOterhadapkonduktivitasionik

.  

  PengaruhpenambahanMgOterhadapkonduktivitasionik  

CSZakandihitungdariimpedansi yang terukur. 

Konduktivitasmemilikihubungandenganimpedansi yang 

dirumuskansebagaiberikut (Resnickdan Halliday, 1984) : 

 

𝜎 =  
1

𝜌
       (3.4) 

 

Yang mana ρ dapatdirumuskansebagaiberikut: 

 

𝜌 = 𝑅 
𝐴

𝑙
       (3.5) 
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Keterangan : 

 

𝜌 = Resistivitas (𝛺.cm)  

𝜎 = Konduktivitas (S/cm)    

R = Hambatan (𝛺)  

A = Luaspermukaan (cm
2
)  

l   = Tebal (cm) 

Langkah-langkahuntukmenentukankonduktivitasionikyaitusebagaiberikut 

: 

a. Data yang diperolehdaripengukuraniniberupaimpedansi real (Z) 

danfase (𝜑). Z imaginer diperoleh dari perkalian Z real dengan tan 𝜑. 

b. Resistivitas real (ρ) dan imaginer (ρ’) 

diperolehdenganmengalikanimpedansi/hambatandenganfaktorluas/teb

al (A/l) .Sehinggadiperolehgrafikresistivitas imaginer 

terhadapresistivitas real. Nilai ρ yang 

diperolehmerupakangrafikhasilperpotongandengansumbu x 

menggunakan software Z-View. 

Titikpotonginimerupakanresistivitasionikelektrolitpadat. 

c. Konduktivitasionikelektrolitpadatmemilikihubungandengansuhu yang 

dengan plot dalamsuatugrafik. 

Keterkaitanantarakeduabesaraninidiperolehberdasarkanhubungan 

Arrhenius (Syarifet al, 2013) :  

 

𝜎 =  
𝐴

𝑇
exp - 

𝐸𝑎

𝑘𝑇
       (3.6) 

 

d. Berdasarkanrumusan 3.6 , 

jugadapatdiperolehenergiaktivasielektrolitpadatdapatdiuraikan 



27 
 

Eneng Hasanah, 2014 

Pengaruh  Penambahan M9O Terhadap Konduktor Ionik Keramik C5Z Untuk Elektrolit Padat 

Universitas Pendidikan Indonesia | repository.upi.edu | perpustakaan.upi.edu 

 
 

Ln 
𝜎 .𝑇

𝐴
 = -  

𝐸𝑎

𝑘 .𝑇
 

Ln 𝜎.T – Ln A = - 
𝐸𝑎

𝑘 .𝑇
 

Ln 𝜎.T = - 
𝐸𝑎

𝑘 .𝑇
 + Ln A       (3.7) 

Denganmembuatgrafikantara Ln 𝜎.T terhadap 1/T 

sehinggaenergiaktivasidapatdiperolehdari gradient  −
𝐸𝑎

𝑘
  grafik 

tersebut. 

 

 

 

 

 

 

 

 


