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Intisari

Bahan oksida Mn telah lama diketahui mempunyai sifat magneto resistance (hambatan listrik dalam medan
magnet) yang besar. Untuk dapat mempelajari sifat fisika dari elektronnya, diperlukan kristal tunggal dengan
kualitas yang tinggi. (La, Sr)1snMn,Oaz,.1 (N=2) yang mempunyai lapisan Mn-O yang berdekatan 2 lapis,
mempunyai sifat magneto resistance yang terbesar dibandingkan grup n = 1, maupun n = c. Pada penelitian ini
telah dipelajari proses pembuatan batang pellet yang digunakan sebagai bahan penumbuh kristal tunggal. Batang
pellet hasil proses kemudian dianalisa dengan DTA/DTG (Differential Thermal Analysis/Differential Thermal
Gravimetry) dan XRD (X-Ray Diffraction).

Kata kunci : Lay xS 14+2xMn, 07, Superkonduktor, Kristal tunggal, DTA/DTG
Abstract

Mn oxide has long been known having a large magneto resistance properties. In order to study the physical
properties of the electron, high quality of single crystal isrequired. (La, &) 1+ h\MN,O3,+1 (N = 2) which has two
layers of Mn-O, has the largest magneto resistance properties in comparison with group n = 1, and n =o. In
this research, manufacturing of pellet rod that will be used as a raw material for growing single crystal is
studied. Then, pellet rod product is analyzed by using DTA/DTG (Differential Thermal Analysig/Differential
Thermal Gravimetry) dan XRD (X-Ray Diffraction).

Keywords : Lay xS 1+2xMn,07, Superconductors, Sngle crystal, DTA/DTG

PENDAHULUAN

Sejak penemuan bahan oksida Cu
superkonduktor yang mempunyai suhu

diketahui mempunyai sifat magneto
resistance (MR)*2°),

kritis Tc yang tinggi, perhatian dunia
terhadap struktur perovskite ini juga
semakin meningkat. Bahan oksida Mn
yang mempunyai struktur perovskite juga
mendapat perhatian untuk dilakukan
penelitiannya. Bahan  oksida  Mn
mempunyai struktur dasar perovskite,
dimana atom Mn terletak di tengah dan
dikelilingi 6 atom oksigen dan kemudian
pada tiap-tiap sudut struktur perovskite itu,
terletak atom La dan Sr. Bahan oksida Mn
mempunyai rumus umum (La,
SN 14nMNO3zn41 (N = 1, 2, ©), dimana n
adalah jumlah layer Mn-O pada tiap
molekulnya. Bahan ini telah lama

Untuk mempelajari sifat fisika dari
elektron pada ion Mn dalam (La,
S 14nMnpO3p41, diperlukan sampel kristal
tunggal dengan kualitas yang tinggi. Dan
untuk membuat sampel kristal tunggal
(terutama dengan mempergunakan metoda
FZ (Floating Zone)®®!, diperlukan adanya
batang pellet (pellet rod material) yang
homogen dan berbentuk lurus untuk
menghindari  penggumpalan  ataupun
terputusnya bahan saat penumbuhan kristal
tunggal. Pada penelitian ini telah dibuat
batang pellet untuk penumbuhan Kkristal
tunggal dan kemudian dianalisa dengan
DTA/DTG dan XRD.



PROSEDUR PERCOBAAN

Tahap pembuatan batang pellet ialah
menganalisa perubahan entropi dengan
DTA/DTG pada pemanasan masing
masing bahan (serbuk SrCO3, Mn30y, dan
La,03) untuk mengetahui suhu dimana
masing masing masing bahan itu akan
stabil. Setelah itu semua serbuk bahan
dicampur dan diaduk dengan alat
pengaduk selama sekitar 10 jam dan
dipanaskan pada lingkungan udara.
Kemudian diaduk lagi dengan alat
pengaduk selama sekitar 10 jam. Setelah
itu untuk membentuk bahan panjang dan
lurus, serbuk dimasukkan kedalam balon
karet, yang kemudian dipres dalam air
dengan memakai alat CIP (Cold Isostatic
Press) hingga tekanan 1,5 ton/cm*
Kemudian  karetnya dibuka hingga
tertinggal bahan yang berbentuk panjang
dan lurus. Setelah itu dipanaskan lagi pada
lingkungan udara, terbentuklah batang
pelet. Batang Pelet tersebut kemudian
ditumbuhkan dengan metoda FZ ©!. Alur
pembuatan batang pellet dapat d|||hat pada
Gambar 1.
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Gambar 1. Alur pembuatan batang pellet untuk
penumbuhan kristal tunggal
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Gambar 2 menunjukkan hasil dari
analisa DTA pada serbuk SrCO3, Mn3Qy,
danLa,O3. Data diambil dari suhu ruangan
sampai 1300 °C. Serbuk alumina
digunakan sebagai standar sampel dan
diukur pada atmosfir gas argon dengan
kecepatan kenaikan suhu 90 °C/menit.

Pada Gambar 2 terlihat bahwa untuk
serbuk La,O3 terjadi reaksi penyerapan
panas pada sekitar suhu 300 °C dan 500
°C. Sedangkan pada serbuk SrCOj terjadi
pada suhu 950 °C dan 1100° C, serta pada
serbuk Mn3O, terjadi pada suhu 1150°C
(Gambar 2). Serbuk La,O3; mudah
bereaksi dengan udara menjadi La(OH)s.
Untuk serbuk La,O3, analisa DTA
dilakukan sebelum dan setelah dipanaskan
hingga suhu 1000 °C selama 10 jam.
Setelah pemanasan, penyerapan panas
pada suhu 300° C terlihat mengecil dan
pada suhu 500 °C tidak terjadi reaksi
penyerapan panas. Hal ini menunjukkan
bahwa pemanasan hingga suhu 1000 °C
selama 10 jam dapat menghasilkan serbuk
La, O3 yang lebih stabil (Gambar 2).

Bersamaan dengan analisa DTA,
perubahan berat juga dianalisa. Gambar 3
menunjukkan  hasil  perubahan berat
terhadap kenaikan suhu pada masing
masing serbuk. Pada La,O3; sebelum
pemanasan pada suhu 500 °C terlihat
perubahan berat secara drastis, sedangkan
pada suhu diatas 500 °C, La(OH)3; nya
menjadi La,O3. Pada serbuk SrCOg3, ketika
suhu sekitar 1100 °C terlihat adanya
penurunan berat yang sangat drastis
(sekitar 48%), ini menandakan terlepasnya
karbon pada suhu tersebut (Gambar 3).

Gambar 4 dan 5 memperlihatkan serbuk
yang telah dicampur dan telah dipanaskan
pada suhu 1300 °C. Pada data ini, serbuk
La,O3 yang digunakan setelah dipanaskan
pada suhu 1000 °C selama 10 jam. Pada
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Gambar 4 dan 5, terlihat pada suhu 1170
°C, serbuk yang hanya dicampur saja yang
mengalami penyerapan panas sebesar 5
kali, sedangkan pada suhu diatas 1170 °C
tidak ada perubahan. Pada serbuk yang
telah dicampur dan kemudian dipanaskan
pada suhu 1300 °C, tidak terlihat lagi
adanya reaksi penyerapan panas. Dari sini
diketahui bahwa pada suhu pemanasan
lebih dari 1200 °C ; bahan dasar serbuk

(SrCO3,  Mn30y,
membentuk bahan yang
(Gambar 4-5).
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Gambar 3. Perubahan berat pada masing-masing
serbuk bahan dasar terhadap kenaikan suhu
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XRD (X-Ray Diffraction)

Untuk mendapatkan fasa tunggal pada
batang pellet yang akan dibuat, campuran
serbuk  SrCOjz, Mn3O, dan LayO3
dianalisa dengan memakai XRD (dilihat
pada 26/0) setelah pemanasan awal untuk
melihat strukturnya. Suhu yang digunakan
pada pemanasan awal antara 1200 °C
sampai 1450 °C, dengan konsentrasi Sr,
x=0,4. Pemilihan suhu pada 1200 °C
dikarenakan dari hasil uji dengan DTA,
pada rentang suhu tersebut serbuk akan
bereaksi membentuk hingga tidak adanya
perubahan  struktur. Hasil pengujian
dengan XRD dapat dilihat pada Gambar
61, Pada suhu lebih rendah dari 1200 °C,
sebagian besar puncaknya adalah lapisan
oksida Mn dari (La, Sr)1+nMn;Ozps1 (N =
2). Selain itu puncak dari n=1 juga terlihat
(pada sudut 206 = 33 °). Hal ini
memperlihatkan tidak terbentuknya fasa
tunggal. Setelah suhu dinaikkan puncak
dari n=1 terlihat semakin mengecil, dan
akhirnya pada suhu pemanasan 1450 °C
puncak itu tidak terlihat lagi, hal ini
menandakan pada suhu 1450 °C , hanya
n=2 saja yang bereaksi membentuk fasa
tunggal (Gambar 6).

Pembuatan Batang Pellet

Berdasarkan analisa dengan DTA/DTG
dan XRD, maka kemudian dibuat batang
pellet dengan bahan serbuk La,;O3, SrCOg3,
dan Mn;0, “® Masing-masing serbuk
dipanaskan pada suhu 1300 °C
(lingkungan udara), selama 10 jam,
kemudian dicampur untuk mendapatkan
komposisi Laz.oxSri+2xMn,07 (x=0,4) dan
diaduk selama 10 jam. Setelah diaduk,
dilakukan pemanasan awal pada suhu 1450
°C (lingkungan udara). Setelah itu serbuk
diaduk lagi selama 10 jam. Kemudian
dimasukkan kedalam balon karet. Proses
pemasukan serbuk bahan kedalam balon
karet. Proses pemasukan serbuk bahan ke
dalam balon karet memakai cara seperti
pada Gambar 7. Pompa vakum dipakai
untuk membuat balon karet merapat ke

dalam dinding tabung kaca sehingga
proses pemasukan serbuk bahan ke dalam
balon karet dapat dilakukan dengan
mudah. Setelah serbuk bahan dimasukkan,
ujung balon karet diikat (Gambar 7).
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Gambar 6. Hasil analisa XRD serbuk, setelah
pemanasan awal pada suhu 1200 °C - 1450 °C
(tanda arah bidang kristal pada puncak di suhu 1450
°C adalah arah kristal untuk (La, Sr)1+nMn,O3p41 ,
n=2). (sinar X yang dipakai adalah Cu Ka,
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Gambar 7. Pengisian serbuk bahan ke dalam balon
karet (diameter dalam tabung kaca sekitar 2 cm)
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Agar tidak terjadi perubahan bentuk
dari batang pellet ketika dipres dalam air,
sample dimasukkan ke dalam pipa
tembaga (Gambar 8a), dan kemudian
dipres dalam air hingga tekanan 1,5
ton/cm? (Gambar 8b). Setelah dipisahkan
dari balon karet, kemudian dipanaskan lagi
pada suhu 1300 °C dengan cara
menggantungnya dan digerakkan naik
turun pada lingkungan udara selama 25
jam (Gambar 8c). Keuntungan cara
penggantungan pada pemanasan ini ialah
dapat meratakan suhu pemanasan pada
seluruh batang pellet, dan mencegah
perubahan bentuk ketika pemanasan,
sehingga dapat dipakai untuk penumbuhan
kristal tunggalnya secara stabil. Batang
pellet yang diperoleh mempunyai diameter
sekitar 0,5 cm dan panjang 14 cm. Untuk
pengkristalisasian dengan metoda FzB®
diperlukan 2 batang pellet bagian atas yang
lebih panjang dan bagian bawah yang lebih
pendek.
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Gambar 8. Tahapan pembuatan batang pellet (a)
serbuk bahan dimasukkan ke dalam balon karet dan
disangga dengan pipa tembaga, (b) kemudian
dipress dengan memakai CIP, (c¢) dan kemudian
dipanaskan di dalam tungku pemanas

Analisa Akhir
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Batang Pelet dengan

Hasil analisa XRD setelah pemanasan
pada batang pellet ditunjukkan pada
Gambar 9. Arah kristal pada gambar
tersebut adalah arah kristal pada fasa (La,
SN 14nMNpO3gn41 (N = 2).
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Gambar 9. Hasil XRD pada batang pellet

KESIMPULAN

telah
dilakukan pada pembuatan kristal tunggal
dapat ditarik kesimpulan bahwa :

Dari studi penelitian

yang

1. Masing-masing bahan dasar yaitu
SrCO;, Mn304, danLa,O3 tidak
mengalami penyerapan ataupun

pembebasan kalor yang memperlihatkan
tidak terjadinya perubahan struktur pada
pemanasan dengan suhu diatas 1200 °C.

2. Setelah pemanasan pada suhu antara
1200°C sampai 1300 °C, masih terlihat
adanya fasa n=1 vyang terbentuk.
Sedangkan untuk suhu 1450 °C, puncak
dari fasa n=1 tersebut menghilang, yang
menunjukkan terbentuknya fasa tunggal
n=2.

3. Batang pellet berbahan dasar serbuk
SrCO3;, Mn30O4, dan La,O3; berhasil
dibuat dengan memakai CIP.
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