BAB III
METODE PENELITIAN

3.1, Eengambilan unsur Yitrium ( Y ) dari pasir xenotim

S.1.1.

3al.2.

dengan proses ekstraksi.

. Bahan—bahan =

1. Pasir xenotim lolos 200 mesh
. 2. H B0 teknis
2 4
c 3. Na 50
2 4
C 4 NH4DH { amoniak )
;5. MaOH
&.  HND
3
7 a Al(Nﬂa)s
8. HC1
;9. CHO 2H0 ( asam asetat )
. 2 2 a -]
S 10. Etanol
. 11. Aguadest
 PERALATAN
51. Alat—alat gelas laboratorium 1 gelas beker,
gelas uvukur, gelas labu, pipet dli.
2. Femanas ( hotplate ) dan magnet pengaduk.
3. Kertas saring, saringan, pompa pengisap.
4. Termometer.
5. Kertas PH merk
Over.
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. Femanas fTurnace M3R.-

8. Timbhangan sartorius

I.1.3 5Diagram alir pengambilan yitrium dari pasir xenotim

ﬂengan proses ekstraksi.

500 gram pasir Xenolime

Loleszs 200 Mesh

+ H SO + 200 ml
2 4 -

. . o
Digestt suhu 240

selama T jam

Pitambah Es Aqguadest

hingga velume 2Z2,5 1t

piendapkan 1 malam

Disaring |

l
1 |

{ Ffiltrat 22,5 Lt ] ' Endapan
L i

L + Na S0 + 250 gram
2”4 -



{

Piuapkan hingga

volume 7,5 Lt

piendapkan 1 malam

1

Pisaring

Fiiltrat

Endapan

+ NH40H hingga tak timbul endapan

Disaring

Filirat

- B[00 gram

L
Endapan
+ NaOH + 100
+ Agquadest = 10 11i.
L

pipanaskan 5 jam, suhu > 100

pisaring dari dalam kesadaan panas

l
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Endapan Filtrat

Bicuci dengan air panas
hinggae bersih

pidiamkan 1 malam
sampai kering

Dilarutkan dalam HCL 37 %

+ Aguadest hingga wvolume T Li

: Ditambah NH_OH hingga PH=7?

Disaring




f a

f b

Filtrat

Endapan

pitambah € H O 2H O
2 2 4 2

hingga tidak timbul endapan

Pisaring

Endapan

Filirat

+ PlLcuci Alkohol + 200 ml

Dtkertngkan dalam oven + Sjam

f \ o
DikalsihasL suhu 1000 G,

5 jam daloem aliran udara bebas

Ditimbahg ada + 30,5 gr

+ HNO pekat + 200 ml
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Diuapkan hingga

votume + 40 ml

+ Aguadesl hingga volume 400 ml

piuapkan hingga

volume + 40 mi

!

Dilakukan pengucpan

terus dengan aquadest

Terbentuk filtrot

40 mbt , pH = 7

+ ALNGa + 400 gram

Ditambah acaguadest

hinggeae volume + 400 ml

+ HNOEI + 1,1 ml

Terbentuk larutan

umpan untuk ekstrasi

+ Metana 20 %

Diaduk + 40 jam
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Diendapkan £ malam

Térbentuk lapisan 28 lapis

Dipisahkan diambil

larutan yang bawah

Ditambah oksalat ¢ H O 2H O
) 2 2 4 Z2

Bingga tak timbul endapan

l

Disaring

Larutan Eksirak
Y Metana

+

Endapan

"Dicuci dengan alkohol

+ 200 ml

)

Fillrat
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i
i
|
i

Dikeringkan dalam
oven + 5 jam

s : : o .
: Dikalsinasi subu 1000 . C,5 jam

dalam aliran udara bebas

Ditimbang

Analisa pendar sinar x

Terbentuk sSenyawda YZO3 hasil olah

i Eistrasi dengaen kemurnian + ©5%

dambar 2.t Diagram Alir Pembuatan Senvawa ¥itrium oOksida

(Yzoa) Dari Pasir Xencoctime Dengan Proses

Ekstraksi.
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3.2. Sintesa Senyawa Superkonduktor Y Bazc‘ua 07 _
3. 8;. 1. Alat Dan Bahan
: 1. Magnetik stirrer dan hotplate

2. Alast-alst gelas lasboratorium : gelas beker, gelas

| ukur dil.

3. Pemanas furnsce naber N3R

4., Alat cetak pelet perkin elmer kbr die

5. Serbuk Yzoa dari hasil olah ehktraksi (85 % ) ,

BaCO, ( 89,8 % ), CuD ( 88,8 ¥ >

6. Etanol

3. 2:. 2. Preparasi sampel superkonduktor YBa2Cu3 07 _

Pembuatan sampel superkonduktor YBa Cu O, _  terdiri
dafi beberaps tahapan yaitu penimbangan bahan baku,
pencampuran, kalsinasi, penghalusan, pembuatan pelet,
sintering dan pendinginsn secara perlahan-lahan. Adapun

tahapsn-tahapan tersebut f%terlihat pada diagram alir

dibawsah ini.

. YZD 5% BaGDa o, O CQuo Do, 0%

Penimbangan

}
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I

. . o .
Kalsinasi %0 ¢, 48 jam
dalam aliran udara bebas

Penghalusan

Poembentukan peletl

s . (=] :
Sinterwng 250 ¢, 12 jam

dengan aliran cksigen murni

Pendinginan seocara perlahan

Superkoenduktior ¥YBa _Cu_ O
Zz 3 7

Gambar 3.2. Diagram atir pembuatan senyawa

guperkondukteor YBazGuao

3.2.2.a Penimbangan bahan baku.
Senvawa superkonduktor YB&20u307_x vang terbentuk
merupakan sintesa kimia dengan bshan dasar terdiri dari

YZO§ dari hasil olsh ekstraksi dengan kemurnian ( 895% 3,




BaCO, ( 99,9% ) dan Cud ( 98,8% ).

adalsah

Reaksi
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penbentukannys

.

55?203 + 2 BaCDa + 3 Cul S — YBaZCu307nx + ZCO2
Dalam penelitian ini akan dibuat 40 gram YBaZCu307_x
seﬁingga perbandingan mol bahan adalah sebagal berikut

: gram 40 gram
Mol YBa Cu O, _ = = = G, 0608
: BM 858, 14939
Mol Yzoa = 1/2 x G,0608 = G,0304
Hol BaCO, = 2 x 0.0808 = 0,1215
Hol Cul = 3 X 0,0608 = p,1823
Derigan rumus Berat = mol x BM
Berat YZO3 = 00,0304 x 225,8099 = 65,8263 dram
Berat BaCO, = 0,1215 x 195,3362 = 23,7412 gran
= 00,1823 X 79,5542 = 14,5035 gram

Berat Cul

3. 3. Z2.b Pencampuran

Ketigs bahan dasar itu dicsmpur dengan

etanol ( ethyl

alkohol ). Etanol ini tidak akan bereaksi dengan ketiga

baﬁan dasar tersebnt karens etanocl mempunyai ikatan vyang

kuat antara R-0H. Disamping itu Jjuga alkohol mempunyai

sifat mudah menguap. Jadi etanol disini berfungsi sebagsail

media pencampur ketiga bahan dasar tersebut. Pencampuran
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dilﬁkukan dengan pengaduksn selsma 20 Jjam sgsr dapat
berbampur sehomogen mungkin sehinggs struktur perovkite
tepbentuk. Struktur perovskite adslah struktur dassr dari
sen&awa superkonduktor. Pada tahsp selanjutnys adalsh
pengeringan dilakukan untuk menguspkan etanol. Pada tahap
pengiringan ini bahan dimssukkan dalam oven dengan suhn

+80°C.

3.2;3.c Kalsinasi

Setelah kering bahsn tersebut dikalsinasi. Kalsinasi
adélah proses pemanasan pada suhu tinggl. Proses ini
beftujuan untuk menghilangksn senyaws-senyawa karbonsat,
aif, nitrat yang diursikan menjadi fase gas. Proses
kaisinasi dilakukan pada suhu 850°C dengan aliran udara
beﬁas selama 18 jam ( Sukirman,E., 1891 ). Diharapkan
baﬁan dasar membentuk senyawa YBa,Cu O __ tetragonal.
Kemudian bahsan dasar tersebut didinginkan. secarsa
peflahan—lahan. Bahan diambil dari pemanas Kketika telsah

mencapal suhu kamar.

B.é.z.d Penghalusan dan pembentukan pelet

Setelah serbuk dikslsinasi, terlihat serbuk yang
meﬁggumpal, serbuk vang wmenggumpal ini harus diratakan
deﬁgan cars menggerus kembali, ini dilakukan agar sampel
yaﬁg dibuat memiliki kerspatan yang tinggil. Langkah
seianjutnya adalah pembustan pelet, serbuk dimsasukkan ke

dalam cetskan elmer KBr die dengan diameter 1,3 cm tebal +
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2 m@ 1alu ditekan. Besarnys tekanan harus diperhitungkan
secéra cermat karens tekansn vang terlzln kecil
mengakibatkan kerapatan sampel kKurang. tekanan vang
terialu besar mengskibatkan sampel pecah. Pada percobaan

ini' sampel ditekan dengan tekanan 10 ton.

Y =4
ob o .96 mm

% B ,-___Smm - _"
\ .
e e e e mmn =  mn e e e

-
-

Gambar 8. 3. Sampel-spelet Superkonduktor

3.2;2.9 Sintering

l Setelsah pelet superkonduktor terbentuk proses
selﬁnjutnya adalah pro=es sintering yailtu pemanasan pada
suhﬁ tinggi pada pelet superkondnktor dengan aliran
Dksigen murni % liter per menit. Suhu pada proses
siniering ini adalah 950°C selama 12 jam. Setelah selama
12 ﬁam suhu diturunkan perlahan-lahan di dalam pemanas dan
dijéga- tetap pads suhu 750°C dan 500°C selama
masing-masing 1 Jjam, kemudian suhn diturunkan terus
sec?ra perlahan-1sahan. Pada proses sintering ini oksigen
pa&a bahan banyak yang hilang sehingga terbentuk struktur
kristal tetragonal. Pada penurunan suhu perlshan-lahan
deﬁgan aliran oksigen, kandungan oksigen dalam bahan mulai
me&ingkat sehinggs pada suhu sekitar  750°C  terjadi
transisi dari fase tetragonal ke fase ortorombik

( ﬁukirman, E., 1891 ).
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3.3. Pengamatan gejala superkonduktivitas.

3.3;1. Pengamatan ter jadinya efek Meissner.

Suatu bahan memasuki keadaan superkonduktivitss bila
bahén itu memberikan tolskan terhadap fluk magnetik.
Fenbmeﬁa tersebut dikensl dengan efek Melssner. Efek
Mei%sner ardslah pertanda vyang sangat kuat aksan adanva
keadaan superkonduktor. Cara vyang dilakukan untuk
'mengaméti adanys keadaan efek meissner pada bahan
supérkonduktor yaitu dengsn meletakkan sampel diatas medan
maghet permsnen. RKedua bshan dicelupkan dalam nitrogen
oaii yang mempunyai titik didih 77 K. Bila superkonduktor
yanﬁ diletskksn distas medan magnet permanen diletakkan
pada pelet superkondunktor 1itu melayang diatas magnet
perﬁanen tersebut, maka pelet tersebut adalah

suﬁerkonduktor.

3.?.2. Pengamatan timbulnya hambatan listrik nol.

Bila swatu bahan memasuki fase superkonduktivitas
maka hambatan listrik pada bahan tersebut adalsah nel. Cara
yaﬁg dilakukan untuk mengamati sdanya hambabtan listrik nol
adélah dengan sistem probe empat titik. Sampel dipasang
empalt buah probe, sepasang dihubungkan dengan sumber arus
teﬁap sedangkan sepssang dihubungkan dengan voltmeter
unéuk dinkur tegangannya. Sesuni dengsn hukun Ohm
tegangan adzlah hasil kali antars arus dan hambatan, V =

I ﬁ R , mska jika bahan dialiri arus tetap dan tidak ada
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tegangan pads bahan superkonduktor dapsat disimpulksn bshwa

hambatan listrik dari bahan adalah nol.

3.3.3. Pengamatan arus kritis superkonduktor.

Pengukuran diaswali dengan merangkai peralatan seperti

i padé gambar 3.4 :

Voltmeteér
! Swmber Arus

i 1

‘O | S s

O Jwﬂgj]
7 e o
29
i
Tabung —_ 5[
1 Sampel

gambar 3. 4 rangkaian  alot pengukuran rapal  arus

kritis
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Adapun langkah-langkah pengukuran rapat srus kritis

adslah sebagsi berihkut

1.

Sampel superkonduktor vang akan diukwr rapat arus

kritisnys diberi silver kontak. Hal ini dilakukan

agar kontak antara sumbere arus dan sampel terjadi

_dengan baik.
_Dué kontak terlusr dihubungkan dengan arus melsaluil

* konektor sedangkan kontak vang dibagian tengah

dihubunghkan dengan voltmeter melalul konektor. Semus

:kohektor dipasang pads tsbung nitrogen cair.

fSumber arus dinyalskan dan tegangan diamati pada
voltmeter.

- Sumber arus diset pads arus 0,5 Ampere, maka pada

" voltmeter akan terbaca beda tegdangan.

Sampel dimzsukkan dalam tabung nitrogen cair Secarsa

perlahan-lshan beda tegangan vang terbaca pads

; voltmeter tiba-tiba nol, dengan demikian sampel sudah
" memasuki fase superkonduktor.

. Setelah sampel dimasukksn dalam nitrogen cair tabung

ditutup dan diisolasi.

Arus dinaikkan perlshan-lshan setiap arus dan tegangan

j yéng terbaca dicatst. Arus dinaikkan terus sampal
. gustn sast bedsa tegangsn secara tiba-tiba naik kesuatu
., harga tertentu. Hargsa arus saat itulah vang
: ditentukan sebagai arus kritis, dan apabila dibagi

' dengan lnas permoukaan tegak lurus Vyang dilaiui arus

didapat harga rapat arus kritis. Harga rapat arus
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"kritis dismati dan dicatat secars cermat.
Arus dinaikkan terus secsrs perlahan-lahan

mendapatkan kasrakteristik arus dan tegangan.
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