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Abstrak

Membran rapat telah berhasil disintesis dari
serbuk oksida perovskit = La;xCaxCopsFep203-5
(LCCF) 0,1<x<0,4. LCCF disintesis menggunakan
metode solid state melalui kalsinasi pada suhu 1000
°C. Data difraksi sinar-X menunjukkan bahwa
oksida LCCF memiliki kekristalan yang tinggi.
Membran. LCCF dibuat dengan cara penekanan
dengan beban sebesar 6 ton selama 10 menit
didalam cetakan baja ‘dan disinter dengan suhu
1250 °C. Hasil pengamatan morfologi dengan SEM
menunjukkan bahwa semua membran LCCF
memiliki kerapatan yang tinggi. Tingkat kekerasan
rata-rata dalam satuan .HV secara berturut-turut
adalah 902,08; 915,42; 1093; dan 1178,6 untuk
LCCF 9182, 8282, 7382 dan 6482. Pengujian muai
panas menunjukkan bahwa LCCF 6482 adalah
membran yang - paling stabil ditandai dengan
koefisien. muai panas yang tekecil. . Urutan
kestabilan  membran yakni LCCF 6482>LCCF
7382>LCCF 9182>LCCF 8282

Kata Kunci : Perovski; penghantar ion oksigen;
membran perovskit; La; xCaxCopgFep203.5.

. PENDAHULUAN

Bahan bakar menjadi salah satu komponen
penting dalam kehidupan manusia. Saat ini pasokan
utama bahan bakar berasal dari minyak bumi atau
bahan bakar fosil. Akan tetapi ketersediaan bahan
bakar minyak semakin lama semakin  menipis
karena merupakan sumber daya alam yang tidak
dapat diperbaharui. Oleh sebab itu, jenis energi lain
perlu dikembangkan dan - dioptimalkan untuk
mengatasi menipisnya persediaan bahan bakar
tersebut. “Salah satu bahan = yang berpotensi
digunakan sebagai energi aiternatif adalah gas

metana karena banyak terkandung dalam gas alam
yang persediaanya lebih berlimpah daripada minyak
bumi. Namun demikian, pemanfaatan gas metana
masth ~ terkendala . khususnya ' dalam  hal
pendistribusian gas - tersebut. - Untuk mengatasi
masalah tersebut, gas metana dapat dikonversi
menjadi bahan bakar cair sehingga proses distribusi
akan menjadi-lebih mudah [10].

Gas metana dapat dikonversi menjadi bahan
bakar melalui proses oksidasi parsial metana. Proses
ini menghasilkan syngas (campuran_antara CO dan
H;) vyang selanjutnya dapat ‘digunakan untuk
mensintesis metanol sebagai ‘bahan bakar cair.
Namun demikian, proses oksidasi parsial ini
memiliki kekurangan dalam hal selektivitas hasil
reaksinya. Syngas yang terbentuk dapat bereaksi
lebih jauh dengan oksigen sehingga menghasilkan
produk CO, dan H,O yang tidak diharapkan. Oleh
karena itu konsentrasi oksigen yang terlibat dalam
reaksi harus dikontrol dengan ketat agar tidak
terjadi reaksi oksidasi total (reaksi pembakaran).

Pengontrolan jumlah oksigen ini dapat
dilakukan - dengan - menggunakan  membran
penghantar ion oksigen. Pada proses oksidasi
parsial dengan bantuan membran, ion oksigen yang
dipakai dalam  reaksi adalah oksigen kisi yang
berasal dari kisi kristal membran. lon oksigen ini
mampu berdifusi melewati kisi kristal membran

tanpa mengubah  struktur kristal membran.
Keunggulan inilah yang menjadikan membran
penghantar  ion - oksigen - berpotensi  untuk

dikembangkan [7].

Salah satu membran penghantar ion oksigen
yang sekarang dikembangkan ~adalah membran
rapat dari bahan oksida perovskit. Struktur umum
perovskit adalah ABQOg, dimana situs A merupakan
ion. logam golongan alkali, alkali tanah, atau
lantanida < yang = mempunyai  jari-jari  besar.
Sedangkan situs B merupakan ion logam golongan
transisi yang mempunyai jari-jari- lebih kecil [6].
Pada situs A maupun situs B, 1on logam
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penyusunnya dapat disubstitusi dengan ion logam
lainnya sehingga oksida perovskit mempunyai
variasi komposisi unsur yang berbeda-beda. Selain
itu, membran oksida perovskit yang baik adalah
membran yang dapat menjaga selektivitas hantaran
oksigen yang tinggi. Sehingga membran yang
digunakan haruslah tipis, rapat (tidak berpori) dan
tidak retak sehingga tidak ada kemungkinan terjadi
difusi molekul oksigen melalui retakan-retakan atau
pori pada membran tersebut.

Hasil penelitian terhadap perovskit' LaCoO3
yang dilakukan oleh ~Yang dkk. (2005)
menunjukkan: bahwa perovskit tersebut memiliki

sifat oksidasi dan. reduksi .yang  baik, dapat
menghantarkan ~ ion  oksigen  serta memiliki
selektivitas dan aktivitas yang ‘tinggi. Oksida

tersebut dapat mempertahankan strukturnya pada
saat tereduksi dan dapat kembali kekeadaan asal
setelah direoksidasi. Tetapi penggunaan LaCoOs3;
sebagai membran penghantar oksigen masih
memiliki kelemahan yakni mudah pecah dan fluks
oksigen masih relatif rendah, sehingga diperlukan
penelitian lebih lanjut untuk mendapatkan membran
dengan fluks-oksigen yang tinggi dan kekuatan
mekanis yang bagus.

Salah satu metode untuk meningkatkan fluks
dan kekuatan mekanis membran adalah dengan
melakukan subtitusi pada situs ‘A dan situs B
perovskit. Subtitusi jpada situs- A berfungsi untuk
meningkatkan pembentukan ikatan kristal = dan
stabilitas oksigen, sementara subtitusi pada situs B
berfungsi -mengoptimalkan aktifitas katalis dari
reaksi oksidasi [10].

Membran yang diharapkan adalah membran
yang rapat dan tidak mudah retak. Oleh karena itu
diperlukan material yang memiliki sifat pelebur
sehingga " dapat. menurunkan " titik leleh bahan
sehingga dapat mengoptimalkan proses sintering
membran. Penelitian ini- menggunakan Ca* sebagai
subtituen pada situs A ' untuk mendapatkan sifat
fisik yang lebih baik. Penelitian sebelumnya yang
dilakukan ~ olen  Reichmann —dkk. (2014)
menunjukkan bahwa subtitusi- parsial situs A
dengan Ca** memiliki pengaruh signifikan pada
difusi oksigen membran yang dihasilkan. Oleh
karena itu perlu dilakukan optimasi komposisi
Ca®* pada La;,CaxCoggFeo,035 Penambahan
substituen Ca®* pada situs A dapat mempengaruhi
sifat fisik dan ~ mekanik = membran - La;-
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xCaxCopgFep203.5  seperti  tingkat kekerasan
(membrane hardness) dan pemuaian termalnya.

Il. METODOLOGI PENELITIAN

A. Sintesis dan Karakterisasi Oksida Perovskit
Lal.xcaXCOO’gFE(),zog.(g (LCCF)

Oksida perovskit LCCF 9182, 8282, 7382 dan
6482 dan 7382 disintesis dengan metode solid state
dari pereaksi-pereaksinya yang meliputi Oksida
Lantanum(Il) (La,Og), Oksida Kobalt (Co30y),
oksida Besi (Fe,O3) dan Ca(ll) Oksida (CaO).
Pereaksi-pereaksi tersebut dicampur dan dilakukan
penggerusan selama 1 jam. Serbuk dikalsinasi
menggunakan furnace pada suhu 1000 °C dengan
penahanan pada suhu 400 °C selama'l jam dan pada
900 °C selama 2 jam serta suhu 1000 °C selama 4
jam dengan kenaikan 3 °C/menit dan tahapan
tersebut dilakukan dua kali dengan penggerusan
sebelum kalsinasi kedua.. Kemudian serbuk-serbuk
hasil - kalsinasi dikarakterisasi runtuk -mengetahui
fasa perovskit menggunakan difraktometer sinar-X.
Sumber sinar X adalah Cu Ka yang dihasilkan oleh
tegangan 40 kV dan arus 30 mA serta sudut 26
mulai dari 20° hingga 90°. Difraktogram yang
dihasilkan “dicocokkan dengan ‘data standar dari
kartu. PDF (Powder Diffraction File) bernomor 01-

075-0279 = yang  dikeluarkan oleh = JCPDS-
International Centre for Diffraction Date tahun
2011.

B. Pembuatan dan Karakterisasi Membran Rapat
Penghantar lon Oksigen

Membran dibuat dari serbuk oksida perovskit
LCCF yang sudah dikalsinasi dan diketahui fasa
kristalnya dicetak menjadi pelet berbentuk koin
dengan diameter 13 mm dan ketebalan sekitar 1
mm.. Sedangkan bubuk-oksida perovskit yang
dibutuhkan sebanyak 0,5 gram.

Pencetakan = dilakukan ~ dengan  cetakan
berbahan baja tahan karat seperti ditunjukkan oleh
Gambar  1.° Pencetakan  dilakukan  dengan
memasukkan serbuk LCCF ke dalam cetakan,
kemudian diratakan dengan mengetuk-ngetukan
cetakan pada permukaan yang datar, sekaligus
untuk mendapatkan sebaran dan kerapatan partikel
yang merata di dalam cetakan. Selanjutnya,
dilakukan penekanan  uniaksial ‘dengan alat press
dan beban sebesar 6 ton yang ditahan pada tekanan



tersebut selama 10 menit didalam cetakan berbahan
baja tahan karat.

Gambar 1 Cetakan membran LCCFBerbahan baja
tahan karat.

Setelah “didiamkan selama 10 menit pada
tekanan yang diberikan, hasil cetakan yang disebut
dengan membran mentah (green pellet) dikeluarkan
secara hati-hati dari cetakan membran.

Membran. mentah. LCCF yang terbentuk
kemudian disinter menggunakan furnace pada suhu
1250 °C dengan kenaikan suhu 3 °C/menit selama 4
jam. Membran yang telah terbentuk kemudian
dilakukan karakterisasi analisa morfologi permukaan
untuk melihat kerapatan membran dengan Scanning
Electron Microscopy (SEM), uji kerapatan dengan
tetes air seperti yang dilakukan sebelumnya [13].
Selain itu juga dilakukan uji kekerasannya
(Microhardeness Test) dan uji koefisien  muai
termalnya.

Karakterisasai yang pertama adalah uji tetes
air untuk membuktikan kerapan dari membran yang
telah dihasilkan dilakukan uji kerapatan dengan
meneteskan -air di permukaan membran kemudian
diamati apakah air akan tetap tertahan dipermukaan
apakah terserap ke dalam _membran. Proses
pengamatan dilakukan selama 15 menit. Pada
membran yang rapat, tetes air akan bertahan dalam
bentuk tetesan sedangkan pada membran berpori,
tetesan tersebut akan terserap ke dalam membran.
Selaian itu juga dihitung prosentase penyusutan
membrane setelah dilakukan sintering

Karakterisasai - kedua dilakukan « analisa
morfologi permukaan dan penampang lintang.
Morfologi permukaan membran LCCF dikaji dengan
Scanning Electron Microscopy (SEM). Membran
LCCF yang sudah berbentuk koin diletakkan pada
perekat “pita karbon yang  direkatkan pada
aluminium holder dan tanpa melalui proses coating,
karena membran perovskit termasuk material

konduktor atau penghantar elektron yang baik.
Analisis SEM dilakukan untuk melihat porositas
permukaan dan kerapatan membran.Membran
difoto dengan jarak kerja (working distance) antara
8,5 dan 10,5 mm dan tegangan pemercepat elektron
(accelarting voltage) 20,00 KV.

Karakterisasi yang ketiga dilakukan pengujian
tingkat kekerasan pada membran. Nilai kekerasan
berkaitan dengan kekuatan luluh atau tarik
logam. Hal 'ini disebabkan _selama indentasi
(penjejakan)  logam mengalami deformasi
sehingga terjadi regangan dengan  persentase
tertentu. Uji -~ kekerasan' dengan - Vickers Micro
Hardness - Tester menggunakan beban indentasi
sebesar 0.5 kgf atau 0.5 Newton dengan waktu
indentasi selama 30 detik dimulai dari tepi
membran melewati bagian tengah membran dan
berakhir ' di bagian = tepi yang lain untuk
membandingkan tingkat kekerasan membran di
bagian tepi maupun bagian tengah membran.
Kemudian dicatat panjang diagonal jejakan yang
diukur pada arah horisontal ditandai sebagai d-1
dan panjang diagonal jejakan pada arah vertical
ditandai sebagai d-2,  lalu dihitung d-rerata
sebagai  panjang diagonal - jejakan. Setelah itu
dihitung dengan menggunakan rumus yang ada.

Karakterisasi  yang  terakhir  dilakukan
pengujian muai panas atau nilai koefisien muai
panas dari membran. Uji sifat termal khususnya
ekspansi termal membran ini menggunakan Termal
mekhanik analyzer (TMA). Membran yang sudah
disinterring ditempatkan pada quarts dengan probe
kemudian dipanaskan didalam furnace pada suhu 25
°C-900°C dengan laju pemanasan/pendinginan
10°C/menit,

1. HASIL DAN PEMBAHASAN

Pembahasan ini dibagi menjadi dua bagian yang
meliputi hasil sintesis  oksida perovskit LCCF
beserta karakterisasinya dan’ hasil pembuatan
membran beserta hasil karakterisasinya.

A.  Sintesis dan Karakterisasi Oksida Perovskit
Lal_xcaxCOQ,gFeo,zog.(; (LCCF)

Oksida perovskit LCCF -disintesis dengan
metode solid state. Metode ini sesuai pada
penelitian ‘sebelumnya[2]. Penelitian sebelumnya
melaporkan bahwa penggunaan metode solid state
dapat menghasilkan produk dalam jumlah banyak
dan Kristalinitas yang tinggi.



Proses sintesis dimulai dengan penghitungan
secara stoikiometris jumlah reaktan yakni La;Os,
Ca0O, Co30, dan Fe,Os; yang dibutuhkan untuk
menghasilkan tiap-tiap komposisi perovskit dengan
memperhatikan nilai faktor toleransi. Reaktan yang
dicampurk - menurut - komposisinya dan -digerus
dengan pastel dan mortar porselen selama 1 jam
untuk membentuk campuran serbuk reaktan yang
homogen.

Campuran serbuk reaktan yang telah homogen
selanjutnya dikalsinasi. Proses kalsinasi ini
bertujuan agar terjadi reaksi antar serbuk reaktan
sehingga membentuk oksida perovskit. - Proses
kalsinasi -ini dilakukan dengan beberapa tahap
penahanan dengan kenaikan suhu 3 °C/menit.
Penahanan pertama dilakukan pada suhu 400 °C
selama 1 jam untuk menghilangkan air yang
terdapat pada campuran oksida. Penahanan kedua,
dilakukan ‘pada suhu 900 °C selama 2 jam untuk
memulai terjadinya pembentukan oksida perovskit.
Hal ini sesuai hasil penelitian sebelumnya yang
dilaporkan olen Maulida (2010) yang menyatakan
bahwa fasa perovskit mulai terbentuk pada suhu
880 °C. Kalsinasi kemudian dilanjutkan pada suhu
1000 °C dengan penahanan selama 4 jam untuk
mengoptimalkan - dan memastikan kesempurnaan

reaksi pembentukan perovskit sehingga
menghasilkan kristalinitas yang tinggi [8].
Serbuk hasil disintesis selanjutnya

dikarakterisasi dengan difraktometer sinar-X untuk
memastikan -fasa yang - terbentuk - adalah - fasa
perovskit.  Difraktogram keempat  sampel
ditunjukkan pada = Gambar ~ 2. Difraktogram-
difraktogram tersebut menunjukkan pola puncak
yang sama dengan difraktogram puncak perovskit
LaCoO; - (JCPDS tahun 2011 No. 01-075-0279)
yang ditandai dengan puncak difraksi 26 pada area
23,26°; 33,13°; 40,88°; 47,56°; 53,60°; 59,19°). Hal
ini menunjukkan bahwa serbuk oksida perovskit
telah terbentuk. Selain itu, tidak ditemukan puncak-
puncak lain selain puncak perovskit sehingga bisa
disimpulkan pula bahwa tidak terbentuk fasa lain
dalam sampel yang telah disintesisi. Perovskit dapat
disintesis dengan tingkat kemurnian yang tinggi.
Difraktogram pada Gambar 2 menunjukkan
terjadinya pergeseran nilai 20. Pergeseran puncak
difraksi cenderung menuju-ke 26 yang lebih kecil
seiring dengan  bertambahnya - subtituen Ca’".
Berdasarkan persamaan Bragg (21 = 2d sin 0), hasil

ini menunjukkan bahwa sudut puncak difraksi
berbanding - terbalik dengan jarak antar bidang
kristal. Pergeseran menuju ke 20 yang lebih rendah
menunjukkan jarak antar bidang Kkristal bertambah
lebar. Penambahan jarak antar bidang ini terjadi
karena penambahan volume kristal akibat subtitusi
L 13l

Dari * analisa difraktogram  diatas, dapat
disimpulkan bahwa oksida perovskit telah terbentuk
dengan optimal, dimana strukturnya memiliki jarak
antar bidang kristal  lebih besar seiring dengan
pertambahan - subtituen  Ca®*.  Serbuk oksida
perovskit LCCF selanjutnya dapat dibuat menjadi
membran dan dikarakterisasi.
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Gambar 1 Difraktogram XRD perovskit LCCF

B. Hasil Pembuatan dan Karakterisasi Membran
Rapat Penghantar lon Oksigen

Pembuatan = membran LCCF = dilakukan
menekan serbuk perovskit yang berada di dalam
cetakan membran secara uniaksial dengan tekanan
sebesar 6. ton dan penahanan,selama 10 menit.
Massa oksida perovskit yang dibutuhkan untuk
membuat membran sebesar 0,5 gram. Massa ini
dipilih karena dapat menghasilkan membran yang
tipis dan tidak pecah.

Membran mentah yang terbentuk selanjutnya
disinter melalui dua tahapan sintering untuk
menghasilkan membran dengan kerapatan tinggi
dan tidak mudah retak. Pertama dilakukan sintering
dengan muffie furnace dengan suhu 890°C selama
2 jam dan kenaikan 3 °C.menit™. Kenaikan suhu
diatur secara perlahan agar tidak terjadi thermal
shock/kenaikan suhu yang drastis. 'Laju pemanasan
yang terlalu cepat akan menyebabkan membran



mengalami keretakan atau pecah [11]. Sintering
kedua dilakukan dengan high temperature furnace
dengan pada suhu 1250°C dengan kenaikan suhu 3
°C.menit’  [8]. Proses intering kedua ini
menghasilkan membran ‘yang secara fisik tampak
kuat dan rapat. Membran sebelum dan sesudah
sintering ‘pada suhu 1250 °C ditunjukkan pada
Gambar 3

W o : 4
Gambar 2 Membran (a) mentah setelah dicetak, (b)
setelah disinter pada suhu 1250 °C.
Proses sintering yang dilakukan
mengakibatkan terjadinya penyusutan pada ukuran
membran. Hasil pengukuran dimensi membran
menunjukkan penyusutan yang terjadi bervariasi
mulai dari 10-20% ‘dari volume awal, tergantung
pada komposisi membrannya sebagaimana yang
ditunjukkan pada Tabel 1. Hal ‘ini disebabkan
karena penekanan .yang dilakukan pada. saat
pembuatan membran cukup merata sehingga
menyebabkan ukuran membran yang relatif tipis
dan kompak. Semakin banyak kandunganCa?*,
ukuran membran mentah semakin  kecil yang
mengindikasikan membran mentah lebih kompak
dibandingkan kompoaosisi lain, sehingga
penyusutannya pun paling kecil. Pola penyusutan
yang kecil ini kemungkinan akan berhubungan
dengan tingkat kekerasan membran.

Tabel 1 Penyusutan membran setelah disinter suhu

1250 °C

Jenis LCCF[LCCF | LCCF | LCCF

Membran | 9182 | 8282 | 7382 | 6482
Volume Awal | 52,289 | 52,289 | 51,813 | 50,813
(mm®)
Volume Akhir | 42,007 | 43,936 | 45,364 | 46,208
(mm®)
Penyusutan (%) | 19,663 | 15,976 | 12,447 | 10,818

Pengujian  kerapatan membran secara fisik
dilakukan melalui uji tetes air. Uji ini didasarkan
pada prinsip kapilaritas dimana air akan meresap
masuk ke dalam pori-pori membran jika membran

tidak rapat. Dengan demikian, kerapatan membran
ditunjukkan  “oleh tertahannya - tetesan air di
permukaan membran. Gambar 4 menunjukkan
bahwa seluruh membran telah rapat karena air

Gambar 4 Pengujian tetes air : a) LCCF 9182; b)
LCCF 8282; ¢) LCCF 7382; d) LCCF
6482.

Untuk menunjang hasil uji tetes air yang
menunjukkan membran telah rapat maka perlu data
pendukung yaitu pengamatan morfologi permukaan
dengan SEM. Gambar-gambar hasil uji SEM
ditunjukkan pada Gambar 5.

Gambar 5 menunjukkan “bahwa membran
LCCF hasil sintering pada suhu 1250 °C telah rapat
karena telah terjadi penggabungan butiran. Gambar
4.5 menunjukkan butiran yang terbentuk memiliki
ukuran yang bervariasi. Butiran yang lebih kecil
mengisi sela-sela antar -membran yang berukuran
lebih ~ besar, sehingga  dapat  meningkatkan
kerapatan. Ukuran butiran menunjukkan semakin
besar seiring ‘dengan bertambahnya subtitusi La®*
oleh Ca?*. Pertambahan ukuran ini bisa disebabkan
karena semakin banyaknya kekosongan oksigen
kisi. Hal ini disebabkan karena subtituen Ca** (1)
mempunyai jari-jari ionik yang lebih besar dan
valensi lebih kecil dari pada La®*" (1.032 ) sehingga
menyebabkan kekosongan oksigen.

Pengamatan terhadap penampang lintang
membran juga dilakukan untuk memastikan bahwa
kerapatan. membran. tidak hanya  berada pada
permukaannya saja melainkan juga bada bagian
dalam membran. Gambar 4.6 menunjukkan
penampang lintang dari membran LCCF 8282.



) ()

5 Foto SEM permukaan
(sinterring 1250 °C): a) LCCF 9182; b)
LCCF 8282; c) LCCF 7382; d) LCCF
6482.

Gambar membran

Gambar 6 menunjukkan bahwa  terdapat
rongga pada membran LCCF 8282. Namun rongga
tersebut tidak terhubung satu sama lain. Rongga
hanya terlokalisasai di di bagian-bagian tertentu.
Hal ini bisa terjadi karenma adanya udara yang
terperangkap saat proses sintering, dimana pada
suhu tingggi ion-ion logamnya (khususnya kobalt
dan besi) mulai tereduksi dan melepaskan oksigen
kisinya ‘'menjadi gas oksigen. Gas ' tersebut
terperangkap dan belum sempat terlepas dari badan
membran pada saat proses sintering berakir (suhu
furnace mengalami -penurunan). Hal inilah yang
mengakibatkan adanya rongga didalam membran.
Fenomena serupa ini telah dilaporkan pula oleh
Syafii (2015) pada membran BSCF.

10y EMT oKV Sgna
' | WD 0

Gambar 3 Foto SEM penampang lintang LCCF 8282

Pengujian - kekerasan membran dilakukan
dengan alat ukur kekerasan Vicker’s
Microhardness. Uji ini  mengukur  Kekuatan
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membran dalam menahan beban yang diberikan
selama beberapa waktu tanpa mengalami keretakan.
Pengujian; dilakukan, pada 5 titik yang berbeda.
Tekanan yang diberikan sebesar 0.5 kgf dan lama
penahanan selama 10 detik. Penahanan ini bertujuan
untuk memberikan distribusi gaya yang merata pada
membran 'sehingga pengukuran akurat dan tidak
terjadi  keretakan saat indentor diangkat dari
permukaan membran.

Hasil  pengukuran  menunjukkan nilai
kekerasan  (hardness) keempat membran cukup
tinggi sebagaimana ditampilkan pada Tabel 2. Nilai
kekerasan semakin tinggi seiring dengan naiknya
jumlah substituen Ca°". Hal ini sesuai dengan
gambar SEM bahwa semakin banyak subtituen Ca®*
pertumbuhan ‘ukuran butiran juga semakin besar
sehingga membran LCCF lebih rapat, kuat dan
kompak. Selain itu tingkat kekerasan yang tinggi ini
Jjuga sesuai dengan tingkat penyusutan yang rendah.
Hal ini disebabkan karena proses pencetakan
membran sudah menghasilkan membran yang
cukup rapat dan kompak.

Tabel 2 Hasil pengukuran kekerasan

Titik Kekerasan (HV)
ndefitad LCCF | LCCF | LCCF | LCCF
9182 8282 7382 6482
1 989,7 1002 933,1 | 1517
2 854,4 | 8924 1165 1090
3 837 733,3 1284 1024
4 905,3 | 967,2 | 960,9 | 1188
3 924 982,2 1122 1074
ek 902,08 | 91542 | 1093 | 1178,6
Rata

Hasil pengukuran kekerasan membran juga
menunjukkan bahwa nilai kekerasan pada tiap titik
uji-menghasilkan tingkat kekerasan yang berbeda-
beda sebagaimana ditampilan pada Gambar 7. Hal
ini dikarenakan - proses = pencetakan hanya
memberikan  tekanan  searah  saja, sehingga
kekerasan yang dihasilkan berbeda di masing-
masing bagian. Bagian tepi membran tidak sama
dengan di bagian tengah membran. Namun secara
keseluruhan hasil yang diperoleh menunjukkan
tinggat kekerasan rata-rata membrane LCCF sudah
relatif tinggi berkisar antara 691.2 HV sampai
1178.6 HV.
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Gambar 7 Nilai kekekrasan di masing-masing titik
indentasi

Pengukuran pemuaian panas atau ekspansi
termal membran LCCF dilakukan dengan TMA
dalam atmosfer udara dengan beban yang diberikan
sebesar 0,02 N untuk mengetahui stabilitas termal
membran.  Hasil pengujian menunjukkan besar
pemuaian panas sebanding dengn kenaikan suhu
seperti ditunjukkan pada Gambar 8. Pemuaian atau
ekspansi ini sebagai akibat dari peningkatan jarak
ikat antar kation-anion sebagai akibat dari gaya
tolak (repulsion force) ketika ion-ion oksigen
dilepaskan dari kisi. Pada saat ion oksigen dilepas,
elektron-elektron yang sebelumnya terdistribusi
didekat oksigen (karena elektronegativitas oksigen
tinggi) akan berpindah ke bidang antara kation
dengan anion yang menghasilkan ekspansi pada kisi
dan pada waktu bersamaan meningkatkan tegangan
ikatan. Hal ini menyebabkan atom penyusun
perovskit tidak lagi stoikiometri dan jumlah atom
oksigen bukan bilangan bulat lagi. Karena terisinya
bidang antar kation dengan_. anion itu terjadi
pertambahan volume sel kristal. Peristiwa lepasnya
ion oksigen ini terjadi pada suhu tinggi [1].

Gambar 8 menunjukkan ' tingkat pemuaian
membran dari suhu 25°C — 900 °C berbanding
terbalik dengan jumlah subtituen = Ca®*." Pola
pemuaian mengikuti .urutan LCCF 8282>LCCF
9182>LCCF 7382>LCCF 6482. Semakin banyak
subtituen Ca”* koefisien muai panas semakin kecil.
Itu artiya LCCF 6482 memiliki kestabilan termal
paling tinggi. Hal ini bisa berhubungana dengan
tingginya kerapatan membran karena ikatan kation-
anion kuat sehingga cenderung stabil.

Suhy ("CH
Gambar 8 Pola pemuaian membran LCCF

V. KESIMPULAN

Berdasarkan hasil penelitian yang telah
dilakukan maka dapat disimpulkan bahwa oksida
BSCF 5582, 6482 dan 7382 yang disintesis dengan
metode solid state memiliki fasa perovskit dengan
kemurnian dan kekristalan yang tinggi. Teknik
sintering optimum, yaitu permukaan.membran yang
dihasilkan = rapat meskipun bagian penampang
lintangnya Dberpori, © diperoleh” dengan  sintering
bertahap pada suhu 1150 °C. Kerapatan pada
bagian penampang lintang ketiga membran hasil
sintering pada suhu 1150 °C menurun seiring
dengan banyaknya ~subtituen Ba®’, ' sedangkan
kerapatan pada bagian permukaan ketiga membran
hasil sintering pada suhu 1050 °C meningkat
dengan banyaknya subtituen Ba?*. Kekerasan dan
muai panas dari ketiga membran rapat (membran
hasil sintering pada suhu 1150 °C) meningkat
seiring dengan berkurangnya subtituen Ba**.
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