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ABSTRAK
Sampel penelitian adalah sampah industri baja Neomax di Jepang dengan basis
ferrite. Identifikasi fase dengan XRD dan XRF memperlihatkan bahwa sampel
merupakan senyawa strontium ferrite SrO.6Fe ,03; fasa tunggal. Kurva XRD
menunjukkan waktu milling 5, 10 dan 20 jam tidak signifikan terlihat perubahannya.
Mikrograf SEM menunjukkan semakin lama waktu milling jumlah porositas (pori)
semakin berkurang dan proses sintering telah memadatkan butiran -butiran grain
kristal. Perbandingan Histerisis PERMAGRAPH menunjukkan milling dengan waktu
yang lebih lama dan sintering dengan waktu yang lebih lama pada suhu sekitar
1000°C — 1300°C (dibawah titik lelen Fe) dapat meningkatkan nilai remanen
magnetisasi By, dengan kecenderungan nilai koersivitas H. relatif tetap atau turun
dalam batas tertentu.
Kata kunci : magnet; strontium ferrite; milling; sintering; remanen; koersivitas.
Xiv + 67 hlm.; 25 gambar.; 3 lampiran.; 12 tabel.
Bibliografi: 10 (1972-2006).

ABSTRACT
Research sample is Neomax steel industry waste in Japan with ferrite basic. Phase
identification with XRD and XRF show that sample used was single-phase
compound of strontium ferrite SrO.6Fe,03 . XRD curve showed milling time 5, 10
and 20 hour are not significantly seen changed. SEM micrograph showed the longer
milling time decreasing porosity and sintering process has solidized crystal grain.
PERMAGRAPH hysteresis comparation showed longer milling time and longer
sintering time with temperature about 1000°C — 1300°C (under Fe melting point) can
increase magnetization remanence value B,, with coercivity value H. relatively tend
to steady or decrease in current range.
Keyword : magnetic; strontium ferrite; milling; sintering; remanence; coercivity.
Xiv + 67 page.; 25 picture.; 3 appendix.; 12 table.
Bibliography: 10 (1972-2006).

Pengaruh milling..., Hasbiyallah, FMIPA Ul, 2007



DAFTARISI

halaman
KATA PENGANTAR L.ttt sttt I
ABSTRAK ittt e areesn e e abe e she e sRe e s Ee et e e nn e e nne e e be e e e re e 1\
ABSTRACT Lttt ettt ekt e e sas e e abe e ah e e e e anRe e aRe e ah et e e e e enbeennn e re e 1\
[ I G ) ST PR TP %
DAFTAR GAMBAR ..ttt e viii
DAFTAR TABEL. ...t Xi
DAFTAR LAMPIRAN itttk n e e nnees xiii
BAB | PENDAHULUAN ...ttt etk srie e 1
1.1 Latar BelaKang ....c.cc.ccveiievieniieeiie s e 1
1.2 Tujuan Penelitian ...c....cccieivviieeecieiiieins e e, 3
1.3 Pembatasan Masalah ... i 3
1.4 Metode Penelitian ... st e 4
1.5 Sistematika Penulisan ..............icieeneneii i 5
BAB Il TINJAUAN PUSTAKA ... e 7
2.1 BESH it e 7
2. L LFOITIEE oo e s 7
2.2 DeSKIIPSI MagNet .......ooiviiiieiie e e e 8
2.2.1Hard Magnet ........ccovviiiiiiii e e e 16

Pengaruh milling..., Hasbiyallah, FMIPA Ul, 2007



BAB Il

BAB IV

2.2.2SOTEMAGNEL ... e e 19

2.3Ball MIIING ..o e e 20
2.3.1 Variabel-variabel proses ball milling ..........c.cc.ccoovevnrnnnn. 21
METODEPENELITIAN ....ooiiiiee e . 24
3.1 Bahan dan Peralatan Penelitian ............cccooeoniiiiin e 24
3.1.1Bahan Utama ........cceeiviveiieininii e e e 24
3.1.2 Peralatan Uji .....cccveceeieiiiiie et et e 24
3.1.3 Peralatan ProSes ........ccoccoeiiiriiiiis v 27
3.2 Diagram Alir Penelitian .............ccccoveiviieiiee e evieseese e 31
3.3. Tahapan Penelitian ......cccoovveiiei i cennnssneessessnesssneeneesnn oo 31
3.3.1Preparasi SAMPEl .......cccoviiiiiiiiecccs e 31
3.3.2Pengambilan Data ..........ccccviieiieiiiiies e 32
3.4 Variabel Penelitian ...t s e 33
3.4.1 Variabel Jenis Karakterisasi Sampel Milling ........c........... 33
3.4.2 Variabel Pembakaran Sampel ............cccccovvevivieiis e, 33
HASIL PENELITIAN dan PEMBAHASAN ..o 34
4.1 Identifikasi Fasa Sampel .............c.cccovieiieiies i 34
4. LTHAESH XRF ittt e e 34
4.1.2HaSIH XRD ..o e e 35
4.1.3F0t0SEM ..o s 38
4.2 Hasil Karakterisasi Sampel yang telah Dimilling ..................... 40
4.2.1 Efek Milling terhadap Hasil XRD ........c.cccoceevvevieiiien s 40
4.2.1 Efek Milling terhadap hasil SEM ...........cccocooviiiien e 41

Pengaruh milling..., Hasbiyallah, FMIPA Ul, 2007



4.3 Hasil Karakterisasi Sampel Hasil Sintering ............cccoeveveviveinenns 42

4.3.1 Efek Sintering terhadap Hasil XRD ..........cccccceeevvieiveiiennnenn, 42

4.3.2 Efek Sintering terhadap Hasil SEM ..........ccccccooovviiivcieenen, 44

4.4 Karakterisasi Kuat Magnet ...........cccoovevieieiieeiesie e 47

BABV KESIMPULAN dan SARAN ......ooiiiiiiieee e 52
5.1 KeSIMPUIAN vt 52

0.2 SANAN Loeiiiiiiiiiie ittt e 52

DAFTAR ACUAN ... oottt ate et i e aine e abeeanbe e be s annb e eeeanneennees 54
LAMPIRAN ..tttk ettt n e s et et e n e e nbn e e b e e sbeenne e 55

Pengaruh milling..., Hasbiyallah, FMIPA Ul, 2007



DAFTAR GAMBAR

Judul Halaman
Gambar 1.1 Estimasi Pasar Dunia untuk Material Magnet
Permanen 3

Gambar 2.1 Magnet Batang pada Medan Magnet Uniform...........ccccccoeeeenee. 10
Gambar 2.2 Medan Dipol Magnet .........c....oivveiieieie e 12
Gambar 2.3 Susunan Arah Spin Elektron pada Magnet ..........cc..ccoeveeveiiennnns 15
Gambar 3.1 XRD merk Philips tipe PW3710 ..cccueiieiieieiieie e cieesie s i 26
Gambar 3.2 XRF Element Analyzer merk Jeol tipe JSX-3211....ccccceevueiurannn. 26

Gambar 3.3 High Energy Ball Mill HEM -E3D, jar milling dan bola -

bola milling. Suatu alat high energy ball mill yang

memiliki sebuah jar dimana poros pusat digerakkan

dengan motor yang terhubung dengan sabuk. Gigi roda

dipilih khusus sehingga jar dapat berputar horizon tal

dan menbentuk POla BHPS...c.....oveviiirtiiiiiieiee e 28
Gambar 3.4 Furnance merk Vulcan™ 3-550 ... 29
Gambar 3.5 Timbangan Supersensitif merk Shimadzu LIBROR

ABU-210 i e 30
Gambar 3.6 Hydraulic Press merk JEOL tipe SX 29020........cccccooivenirininnne. 30
Gambar 3.7 Skema penelitian pengaruh milling dan pemanasan

pada sampel magnet strontium ferrite..........cccoocevevevvcievveceenn, 31

Pengaruh milling..., Hasbiyallah, FMIPA Ul, 2007



Gambar 4.1

Gambar 4.2

Gambar 4.3

Gambar 4.4

Gambar 4.5

Gambar 4.6

Gambar 4.7

Gambar 4.8

Hasil XRD sampel magnet (M0) yang telah di-disk mill

Selama 0.5 JAM ....ooviiiiiice e

Foto SEM sampel magnet (MO) yang telah di-disk mill

selama 0.5 jam dengan perbesaran 500X, 2000X,

5000X, dan 15000X iiiieeieiiiiieeieee

Hasil XRD bubuk sampel magnet (M0, M5, M10, M20)

yang telah dimilling dengan High Energy Ball Mill

HEM-E3D selama interval waktu tertentu ..........cccooevveeieenn..

Mikrograf SEM bubuk sampel magnet (M5) yang telah

dimilling selama 5 jam dengan perbesaran 5000 X dan

15000 X oot

Mikrograf SEM bubuk sampel magnet (M20) yang

telah dimilling selama 20 jam dengan perbesaran 3500

Perbandingan kurva XRD sampel magnet sebelum

milling (MO0) dan setelah sintering 1100°C selama 7 jam

L0 2 RO

Perbandingan kurva XRD sampel magnet sebelum

milling (MO), milling 5jam (M5) dan milling 5 jam

sintering 1200°C selama 8 jam (M5S128H) ............cccoeuvane.

Perbandingan kurva XRD sampel magnet sebelum

milling (MO), milling 10 jam (M10) dan milling 10jam

sintering 1200°C selama 8 jam (M10S128H) ........ccccocvevneee.

Pengaruh milling..., Hasbiyallah, FMIPA Ul, 2007



Gambar 4.9 Mikrograf SEM sampel magnet (M0S117H) yang telah

dimilling selama 0 jam dan sintering 1100° C selama 7

jam dengan perbesaran 2000 X, 5000 X dan 10000 X ................ 44
Gambar 4.10 Mikrograf SEM sampel magnet (M5S128H) yang telah

dimilling selama 5 jam dan sintering 1200° C selama 8

jam dengan perbesaran 2000 X, 5000 X dan 10000 X ................ 45
Gambar 4.11 Mikrograf SEM sampel magnet (M10S128H) vyang

telah dimilling selama 10 jam dan sintering 1200 ° C

selama 8 jam dengan perbesaran 2000 X, 5000 X dan

L0000 X ki e sttt n e nnn e 46
Gambar 4.12  Kurva histerisis sampel magnet milling 0 jam sintering

1100° C selama 7 jam (MOSLIL7H) ......coovieviiererereriiecirees e 47
Gambar 4.13  Kurva histerisis sampel magnet milling 5 jam sintering

1200° C selama 8 jam (M5S128H) .........ccccvvvviverereierieiiiiansninnnn. 48
Gambar 4.14  Kurva histerisis sampel magnet milling 10 jam sintering

1200° C selama 8 jam (M10S128H).........cccceevvivivereiererireieennnn, 49

Pengaruh milling..., Hasbiyallah, FMIPA Ul, 2007



Judul

Tabel 2.1

Tabel 2.2

Tabel 2.3

Tabel 3.1

Tabel 3.2

Tabel 4.1

Tabel 4.2

Tabel 4.3

Tabel 4.4

Tabel 4.5

Tabel 4.6

DAFTAR TABEL

Halaman

Data Intrinsik Strontium ferrite SrFe 12019...cveverereiiiiniiiie 8
Material Magnet Permanen dan Aplikasinya.............ccccceveienee. 17
Total kehilangan elektrik berbagai jenis material soft

magnet dengan tebal lembaran t antara 0.2 - 0.5 mm

pada frekuensi 50 Hz dan amplitudo induksi 1 T.......cc.c..coovee. 20
Variabel penelitian jenis karakterisasi sampel milling ................ 33
Variabel penelitian pembakaran sampel setelah milling.............. 33
Hasil XRF, weight (%) dan atomic/mole (%) senyawa

sampel Magnet (MO) ..oc.ooieieeiieeece e et 34
Data Analisis PCPDFWIN Bubuk Sampel Magnet

Milling OH (MO).......ceiieiiieeeiere s ansaenenese e 36
Data Analisis PCPDFWIN Sampel Magnet Milling OH

Sintering 1200°C Selama 8 Jam (MOS128H) ..........cccoecevevivevnne. 37
Titik-titik kritis kurva histerisis sampel magnet milling

0 jam sintering 1100°C selama 7 jam (MOS117H) ........c.ccoeveee. 48
Titik-titik kritis kurva histerisis sampel magnet milling

5 jam sintering 1200°C selama 8 jam (M5S128H) ........c.cccu..... 49
Titik-titik kritis kurva histerisis sampel magnet milling

10 jam sintering 1200°C selama 8 jam (M10S128H).................. 50

Pengaruh milling..., Hasbiyallah, FMIPA Ul, 2007



Tabel 4.7

Perbandingan besar remanen B, dan koersivitas H
sampel magnet dengan variasi waktu milling serta

variasi suhu dan waktu SINtering .........ccoccoevvvvviieiiienc i

Pengaruh milling..., Hasbiyallah, FMIPA Ul, 2007



DAFTAR LAMPIRAN

Lampiran Halaman
Lampiran 1 Data-data ICDD-PCPDFWIN.........ccccoeiieiiiie e 55
Lampiran 2 Kurva Histerisis Output Permagraph ..........ccccccevveveiieeieeie s, 58
Lampiran 3 HASIHE XRE .ot 62

Pengaruh milling..., Hasbiyallah, FMIPA Ul, 2007



BAB |

PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Semakin cepatnya perkembangan komunikasi bergerak dan teknologi
informasi, peralatan elektronik dengan ukuran kecil, murah dan kinerja tinggi sangat
diinginkan!!. Fenomena kemagnetan dalam dimensi yang jauh lebih kecil telah
menjadi topik hangat dalam dua dekade terakhir. Banyak kemajuan, terus digali,
menjadi mungkin karena tiga aspek. Pertama, perkembangan teknik manufaktur, baik
deposisi dan litografi. Kedua, perkembangan teknik karakterisasi magnet seperti
XMCD, XMLD, mikroskop lorentz, SEMPA, XMCD/XM LD-PEEM, SPLEEM, sp-
STM, difraksi permukaan dan lainnya. Ketiga, perkembangan teknik komputasi yang
patut dipertimbangkan. Saat ini ketiga aspek melampaui jangkauan 20 nm —1 um,
yang membuat zaman ini sangat produktif. Jangkauan ini didefinisikan sebagai
nanomagnetik 2.

Disamping mencari fenomena fisika baru, riset nanopartikel magnet
mendapat momentum dari aplikasi teknologi material baru dan kompleks yang
menguntungkan ini, terutama pada penyimpanan data magnetik (memori) dan
bioteknologi 2.

Nanopartikel didefinisikan sebagai kondisi zat dalam batas antara atom dan
kristal. Akhir-akhir ini oksida-logam nanopartikel menjadi subjek yang cukup

menarik karena sifat optik, elektronik dan magnetik yang tidak biasa, jauh berbeda
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dengan sifat asalnya. Ferrite adalah material magnet yang sudah dikenal dengan
koersivitas tinggi dan magnetisasi moderat. Sifat ini, dengan stabilitas fisika dan
kimianya yang tinggi, membuat nanopartikel ferrite cocok untuk aplikasi perekam
magnet seperti audio video tape dan disket perekam digital  “. Karena harganya
relatif sangat murah, bahan mentah tersedia luas dan stabilitas kimianya yang tinggi,
ferrite masih dominan (sekitar 55%) dalam pasar magnet permanen (lihat gambar 1.1)
meskipun kekurangannya nilai (BH)max rendah P\ Karakter magnet partikel
digunakan untuk media perekam sangat tergantung pada ukuran, bentuk dan
kemurnian nanopartikel ini. Partikel ini harus memiliki domain tunggal, fasa murni,
koersivitas tinggi dan magnetisasi menengah. Disamping kebutuhan untuk
pengembangan proses manufaktur yang relatif mudah dan ukuran partikel yang
terkontrol. Maka, penulis mencoba menyelidiki pengaruh ukuran/luas permukaan
partikel (milling) dan pemanasan (sintering) terhadap karakter struktur dan kuat
magnet partikel ferrite ini.

Penelitian ini dilakukan untuk mempelajari karakteristik kemagnetan
sampah industri baja Neomax di Jepang dengan bahan dasar ferrite. ferrite banyak
digunakan dalam induktor, transformator dan peralatan elektronik lain berbasis
elektromagnet. Selain itu juga digunakan sebagai pelapis radar pada pesawat stealth.

Bubuk ferrite digunakan untuk pelapis magnet pita kaset .
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others ferrites (55%)

Nd-Fe-B (30%)

Gambar 1.1 Estimasi Pasar Dunia untuk Material Magnet Permanen !

1.2 Tujuan Penelitian
Adapun tujuan dari penelitian ini adalah sebagai berikut :
1. ldentifikasi fase-fase senyawa penyusun sampel magnet ferrite dengan
XRD dan XRF.
2. Karakterisasi struktur partikel dengan XRD dan SEM untuk
membandingkan efek milling dan sintering yang telah dilakukan.
3. Karakterisasi kuat magnet untuk membandingkan efek milling dan

sintering yang telah dilakukan.

13 Pembatasan Masalah

Dalam penelitian ini- ferrite dihaluskan dengan High Energy Ball -Mill
HEM-E3D produk pusat penelitian Fisika (P2F) LIPI untuk m encoba menghasilkan
bubuk sampai skala nano. Penghalusan dilakukan dengan memvariasikan lama

milling dan dilakukan pada atmosfer udara bebas.
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Kemudian bubuk hasil milling dikompaksi dan disinter pada suhu dan

waktu yang divariasikan. Baik ferrite hasil p reparasi, bubuk hasil milling maupun

hasil sintering dikarakterisasi dengan menggunakan XRD dan SEM untuk melihat

strukturnya pada tiap perlakuan. Terakhir dilakukan karakterisasi kuat magnet baik

ferrite hasil preparasi, bubuk hasil milling maupun hasil s intering untuk

membandingkan efek perlakuan yang terjadi.

1.4

lain:

111

1.1.2

1121

Metode Penelitian

Metode penelitian yang akan dilakukan terdiri dari beberapa tahap antara

Studi Kepustakaan

Studi kepustakaan digunakan penulis untuk memperoleh teori -teori dasar
sebagai sumber penulisan skripsi. Informasi dan pustaka yang berkaitan
dengan masalah ini diperoleh dari literatur, penjelasan yang diberikan dosen
pembimbing, rekan-rekan mahasiswa, internet dan buku-buku yang
berhubungan dengan tugas akhir penulis.

Penelitian Laboratorium

Penelitian laboratorium dilakukan untu k preparasi sampel yaitu milling,
kompaksi dan sintering. Karakterisasi sampel baik hasil milling maupun
sintering dengan menggunakan XRD dan SEM.

Tahap Preparasi Sampel

Sampel Ferrite diambil dari produksi pabrik baja Neomax yang tidak lulus

Quality control (QC). digerus kasar dengan menggunakan disk mill selama
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1.1.2.2

1.1.23

1.5

BAB |

0,5 jam, lalu dimilling menggunakan high energy ball -milling HEM-E3D,
produk pusat penelitian Fisika (P2F) LIPI, Serpong. Kemudian bubuk hasil
milling dikompaksi dan disinter pada suhu dan waktu yang divariasikan.
Tahap Karakterisasi Sampel

Baik ferrite hasil preparasi, bubuk hasil milling maupun hasil sintering
dikarakterisasi dengan menggunakan XRD dan SEM untuk melihat
perubahan strukturnya pada tiap perlakuan. Terakhir dilakukan karakterisasi
kuat magnet baik sampel ferrite hasil preparasi, bubuk hasil milling maupun
hasil sintering untuk membandingkan efek perlakuan yang terjadi.

Tahap Studi dan Analisis

Pada tahap ini data yang telah diperoleh dari difraktometer, dilaku kan
koreksi menggunakan perangkat komputer dengan software PCPDFWIN.
Data juga dicocokkan dengan International Centre for Diffraction Data
(ICDD).

Sistematika Penulisan

Penulisan skripsi ini dibagi dalam beberapa Bab dengan urutan sebagai
berikut :

PENDAHULUAN

Bab ini menjelaskan tentang latar belakang masalah, tujuan penelitian,

pembatasan masalah, metodologi penelitian dan sistematika penulisan.
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BAB Il TINJAUAN PUSTAKA
Bab ini berisi teori — teori yang dikutip dari buku — buku, jurnal , internet,

majalah , maupun catatan kuliah yang melandasi penelitian ini.

BAB IIl METODE PENELITIAN

Pada Bab ini dijelaskan tentang penelitian yang telah dilakukan penulis,
dari tahap preparasi sampel sampai tahap analisis data hasil kar akterisasi dengan
flouresensi sinar-x (XRF), difraksi sinar—x (XRD), mikrograf elektron (SEM) dan

magnetometer PERMAGRAPH.

BAB IV HASIL PENELITIAN dan PEMBAHASAN
Bab ini berisi data-data dan pengolahan data hasil eksperimen. Selain itu
juga berisi data-data yang menjadi sampel acuan atau literatur dan analisis mengenai

perbedaan antara data literatur dengan data hasil pengamatan.

BABV KESIMPULAN DAN SARAN

Bab ini berisi hasil yang menjadi tujuan penelitian, juga saran dan masukan

untuk perkembangan penelitian yang akan datang.
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BAB 11

TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Besi

Besi merupakan logam paling penting yang terdapat di dalam lapisan bumi,
yang bergabung dengan unsur -unsur lainnya dan menempati peringkat keempat
terbanyak setelah oksigen, silikon dan alumunium. besi ditemukan dalam jumlah
yang bervariasi pada semua kondisi bumi dan dalam jumlah besar berupa kandungan
bijih, dimana utamanya sebagai oksida, Fe ,O3; dan Fe3Oy ; sulfida, FeS,; karbonat

FeCOs; silika dan sebagai banyak mineral lainnya yang kurang penting .

2.1.1 Ferrite (BaO.6Fe;03 atau SrO.6Fe,03)

Salah satu jenis oksida besi yaitu ferrite. ferrite adalah material senyawa
keramik ferrimagnetik struktur hexagonal ‘dengan anisotropi krisatal besar yang
secara elektrik non-konduktif, terdiri dari campuran berbagai macam oksida besi
seperti barium ferrite (BaFe 1,019) atau strontium ferrite (SrFe 12019) dan oksida logam
lainnya. Ferrite yang digunakan pada transformator atau inti elektromagnet
mengandung nikel, besi atau senyawa mangan. Memiliki koersivitas rendah, dan
disebut soft ferrite. Karena energi yang hilang relatif kecil pada frekuensi tinggi,
maka banyak digunakan pada inti power supply, transformator RF dan induktor.

Kebalikannya, magnet ferrite per manen, disebut hard ferrites memiliki

remanen tinggi setelah dimagnetisasi, dan dibuat dengan oksida besi seperti oksida
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barium dan strontium. Pada kondisi saturasi secara magnetis ferrite menghantarkan
fluks magnet sangat baik dan memiliki permeabilitas magnet tinggi. Oleh karenanya
disebut keramik magnet untuk menyimpan medan magnet lebih kuat daripada besi.
Saat ini, umumnya banyak digunakan sebagai magnet pada radio. Medan magnet
maksimum B sekitar 0.35 tesla kuat medan magnet H sekitar 30 - 160 kA per meter
(400-2000 oersteds). Ferrite seperti keramik lainya, keras dan rapuh, dapat hancur
dengan mudabh.

Tabel 2.1 Data Intrinsik Strontium ferrite SrFe;,049 %

(0] [0]
Konstanta | Densitas T v 20°C M Tc K.
RaF 3 Go 0 Oop 0 0
Kisi (A) | (gr/em’) (emu/gr) | (emu/cm?®) | (emu/gr) | (emu/cm?) ('C) | (ergs/cm’)
a=5,88
b=232 5,28 100 530 72 380 450 | 3,3 x 10°
Remanence Br Coercivity H¢ (BH)max Resistivity p
[ tesla (Gauss) ] [ A/m (Oe) ] [ J/m® (Gauss-Oe) ] [Om]
0,32 240.000 20.000 10"
(3200) (3.000) (25x 10°) \/

2.2 Deskripsi Magnet !

Sejarah kemagnetan berawal dengan mineral yang disebut magnetit (Fe 304),
material magnet pertama yang diketahui manusia. Asal muasalnya tidak diketahui,
tapi daya tariknya terhadap besi telah diketahui beberapa abad sebelum kristus lahir.
Magnetit tersebar luas, Pada zaman dahulu deposit yang paling melimpah ada di
distrik magnesia, tempat yang sekarang menjadi turki modern, dan kata magnet

diturunkan dari kosakata yunani, yang artinya berasal nama distrik tersebut. Dahulu
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juga telah diketahui masyarakat yunani jika sebatang besi juga akan menjadi maget
jika disentuh atau digosok dengan magetit.

Kutub magnet. Semua orang merasa aneh dengan adanya gaya tarik dan
tolak magnet dengan sesamanya. Gaya ini muncul berasal dari daerah disebut kutub,
terletak dekat ujung magnet. Ujung magnet batang yang menghadap kutub utara
geografis bumi disebut kutub utara. Karena kutub berlawanan tarik -menarik dan
sebaliknya, aturan ini artinya kurub selatan magnet dekat dengan kutub utara
geogarafis. Hukum yang mengatur gaya antar kutub ditemukan secara independen di
inggris pada tahun 1750 oleh J ohn Michell (1724-93) dan di perancis pada tahun
1785 oleh Charles Coulomb (1736 -1806). Hukum ini menyatakan bahwa gaya F
antara dua kutub sebanding dengan perkalian masing -masing kuat kutub p; dan p;

dan berbanding terbalik dengan kuadrat jarak d, dirumuskan:

Kutub magnet menciptakan medan disekitarnya dan medan magnet inilah yang
menghasilkan gaya pada kutub lain didekatnya. Eksperimen menunjukkan bahwa
gaya ini berbanding lurus denga n kuat kutub dan kuat medan atau intensitas medan
H, dirumuskan:
F=pH
Momen Magnet. Perhatikan magnet dengan kuat kutub p diletakkan dekat
masing-masing ujungnya dan dipisahkan pada jarak |. Anggap magnet ditempatkan

pada sudut 9 terhadap medan magnet uniform H (Gambar 2.1). Maka kopling terjadi
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pada magnet, mencoba mengembalikannya paralel terhadap medan. Momen kopel ini
adalah:
(pHsin9)(1/2) + (pH sin9)(1/2) = pHIsin9
Dengan H = 1 Oe dan 9 = 90°, momen diberikan oleh:
m = pl
Dimana m adalah momen magnet dari magnet.

A {

Gambar 2.1 Magnet Batang pada Medan Magnet Uniform

Intensitas Magnetisasi. Ketika sebatang besi ditempatkan pada medan
magnet, besi tersebut menjadi termagnetisasi, dan besaran magnetisasi bergantung
pada kuat medan. Oleh karena itu, kita membutuhkan istilah untuk mendefinisikan
besaran dimana sebuah benda dimagnetisasi. Momen magnet per satuan volume tidak
berubah pada proses m enggabungkan magnet dan mensejajarkannya dan maka dari

itu kuantitas deskriptif dari besaran dimana magent dimagnetisasi. Disebut intensitas

Pengaruh milling..., Hasbiyallah, FMIPA Ul, 2007



magnetisasi, atau lebih singkat magnetisasi, dan ditulis M (atau | atau J oleh beberapa
penulis). Dirumuskan:

M="

Dimana v adalah volume, kita juga dapat menuliskan:

M = pl_p _»p

v v/l a

Dimana a adalah potongan melintang daerah magnet. Oleh karena itu kita memiliki

alternatif definisi manetisasi M sebagai kuat kutub tiap satuan luas area potongan
melintang.

Satuan momen magnet m adalah ergs/oersted, satuan magnetisasi M adalah

ergs/oersted cm®. Bagaimanapun, satuan ini biasanya disederhanakan emu/cm 2,

dimana “emu” diartikan satuan elektromagnetik dari momen magnet.
Kadangkala lebih enak merujuk besaran magnetisasi terhadap satuan massa

daripada satuan volume. Maka magnetisasi spesifik cr didefinisikan sebagai:

ol b
woop

cr = emu/gr

= |3

Dimana w adalah massa dan p adalah densitas.

Dipol Magnet. Medan magnet pada jarak r dari magnet, dengan kuat kutub
p dan panjang I, tergantung hanya pada momen pl dari magnet dan tidak pada nilai
terpisah dari p dan I, jika r relatif lebih besar daripada |. Maka medan tetap sama jika
panjang dibuat separuhnya dan kuat kutub digandakan. K ita dapatkan batasan magnet

yang sangat singkat dengan momen terbatas disebut dipol magnet. Medan dipol
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diilustrasikan pada gambar 2.2, oleh karena itu dapat dibayangkan pada magnet
apapun, selama medan eksternal dipertimbangkan, seperti sejumlah dipol. Mo men

total magnet adalah jumlah momen dipol, dari dipol itu sendiri.

Gambar 2.2 Medan Dipol Magnet
Suseptibilitas Magnet. Properti magnet dari suatu material tidak hanya

dikarakterisasi dengan besar atau arah M, tapi juga bagaimana M bervariasi terhadap

H. Rasio dua kuantitas ini disebut suseptibilitas K, dirumuskan:
K =F emu/cm?® Oe

Karena M adalah momen magnet/cm %, K juga merujuk unit volume dan terkadang
disebut suseptibilitas volume. Apapun sebutannya, suseptibilitas mengindikasikan
seberapa responsif material terhadap medan magnet yang diberikan. Beberapa

suseptibilitas lain sebagai berikut:
x = K/ p = suseptibilitas massa (emu/gr Oe), dimana p = densitas
Xa = X A = suseptibilitas atomik (emu/gr atom Oe), dimana A = berat atom

xm =X M’ = suseptibilitas molekuler (emu/gr mol Oe), dimana M’ = berat molekul.
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Tipe kurva M vs H, disebut kurva magnetisasi, berbeda-beda untuk berbagai jenis
material. Dua fenomena lain dari kurva megnetisasi yang muncul:
1. Saturasi. Pada nilai H yang cukup besar, magnetisasi M konstan pada nilai
saturasinya M.
2. Histeresis, atau irreversibel. Setelah saturasi, penurunan nilai H hingga nol tidak
mengakibatkan penurunan M sampai nol pula.

Permeabilitas Magnet. Perbandingan nilai induksi magnet B dengan medan

magnet yang diberikan H, dirumuskan:

Karena B =H + 4n M, didapat:
B/H=1+4n (M/H)
=1+4nK
Induksi Magnet. Adalah jumlah garis-garis induksi per satuan luas (cm?),
dirumuskan:
B=H +4nM
Dimana H adalah medan magnet yang diberikan dan M adalah intensitas magnetisasi.
Pada umumnya semua material akan terpengaruh bila ditempatkan dalam
suatu medan magnet. Berdasarkan besar Suseptibilitas Bulk, secara garis besar
material dapat diklasifikasikan menjadi tiga kelompok, yaitu:
a.Diamagnetik, suseptibilitas magnet material ini bernilai negatif kecil (x ¢ -107).
Material diamagnetik tidak memiliki net momen dipol magnet. Pemberian medan

magnet luar tidak dapat membuat momen dipol magnet terorientasi , karena respon
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magnet material ini berlawanan dengan medan magnet luar. Quartz, tembaga, perak,
emas, bismuth dan berilium termasuk golongan ini.

b.Paramagnetik, yaitu mineral yang tertarik lemah oleh medan magnet.
Suseptibilitas magnetnya bernilai positif kecil (x 10 - 10”%). Atom pada material
paramagnetik memiliki net momen dipol magnet yang berasal dari pergerakan orbit
elektron, ketika medan magnet luar diberikan, maka elektron — elektron tersebut akan
menyearahkan diri searah dengan medan magnet luar. Beberapa mineral
paramagnetik diantaranya alumunium, platina dan mangan .

c.Ferromagnetik merupakan material yang sangat mudah tertarik oleh magnet
dengan nilai suseptibilitas magnet positif tinggi, lebih besar dari 1, dan biasanya nilai
x @ 50-10.000. Material Ferromagnetik memiliki cluster—cluster kecil yang bersifat
seperti magnet kecil, dimana arah momen magnet dalam tiap cluster adalah sama.
Dengan diberikan medan ma gnet luar, maka material ferromagnet dapat mengalami
polarisasi spontan sehingga dapat mudah tertarik oleh magnet permanen. Bila
material ferromagnetik dimagnetisasi maka dapat menjadi magnet permanen.
Magnetit, besi, kobalt dan nikel termasuk mineral ferromagnetik.

Terdapat beberapa jenis material magnet lain yang tidak termasuk tiga jenis
klasifikasi diatas. Material ini semuanya sangat dekat dengan ferromagnet karena
terorientasi secara magnetik. Diantaranya antiferromagnet, ferrimagnet, helimagnet
dan superparamagnet. Kesemuan ya ditemukan beberapa tahun setelah penggolongan

klasik tiga material magnet diatas. Dari pengukuran bulk magnet, ferrimagnet tidak

Pengaruh milling..., Hasbiyallah, FMIPA Ul, 2007



terbedakan dari ferromagnet, sementara antiferromagnet dan helimagnet selama
bertahun-tahun salah karena digolongkan dalam p aramagnet.

Antiferromagnetik vyaitu mineral /material yang memiliki suseptibilitas positif
rendah pada semua temperatur, tapi besarnya bervariasi dalam hubungan tertentu
dengan temperatur. Pada awalnya, orang menggolongkan material ini termasuk
paramagnetik anomali. Bagaimanapun, studi lebih jauh telah menunjukkan struktur
magnetiknya begitu berbeda, maka digolongkan dalam kategori yang berbeda.
Ferrimagnetik yaitu material yang menghasilkan magnetisasi spontan pada
temperatur ruang, mirip dengan ferromagnetik, juga terdiri dari domain saturasi-diri
dan menghasilkan fenomena saturasi magnet dan histeresis. Material ini juga dapat
mengalami kehilangan magnetisasi spontan diatas temperatur Kritis (temperatur
curie), dan menjadi paramagnetik. Ferrimagnetik dibed akan klasifikasinya dengan

Ferromagnetik hanya karena arah orientasi domainnya.

Joins 5 s g

Ferromagnet Antiferromagnet Ferrimagnet

Gambar 2.3 Susunan Arah Spin Elektron pada Magnet
Berdasarkan besar koersivitas, material ferromagnet dapat digolongkan
secara sederhana menjadi dua kelompok, hard magnet, nilai koersivitas Hc > 10kA/m
(125 Oe) dan soft magnet, nilai koersivitas Hc < 1kA/m (12,5 Oe). Membedakan
karakteristik soft magnet yaitu permeabilitas tinggi dan koersivitas rendah. Material
hard magnet biasanya dibuat menjadi magnet permanen, karena koersivitasnya tinggi,

sekali dimagnetisasi, harus dapat menjaga medan demagnetisasi termasuk dirinya.
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2.2.1 Hard Magnet

Magnet permanen adalah peralatan pasif yang digunakan untuk
membangkitkan medan magnet. Artinya tidak membutuhkan arus listrik mengalir
dalam koil atau solenoida untuk menjaga kuat medan. Aplikasi magnet permanen
sangat luas, mulai dari teknik arus tinggi seperti pada mo tor elektrik dan generator
hingga penggunaan skala sangat kecil seperti alat pengontrol beam elektron dan alat
ukur dengan koil bergerak dan aplikasi menengah seperti mikropon dan pengeras
suara.

Tujuan magnet permanen adalah menyediakan medan magnet dala m ruang
dengan volume tertentu. Medan magnet dapat diproduksi dengan arus pada konduktor
atau dengan kutub pada magnet. Untuk banyak aplikasi magnet permanen adalah
pilihan yang lebih baik, karena memberikan medan magnet konstan tanpa suplai
energi listrik terus-menerus dan tidak menghasilkan panas. Sebuah magnet adalah
peralatan penyimpan energi yang penting. Energi dimasukkan ketika pertama kali
dimagnetisasi dan terjaga dalam magnet, jika dibuat dan ditangani dengan benar.
Singkatnya, kemagnetan bersifat permanen. Energi magnet (energi medan eksternal)
selalu dapat digunakan dan tidak hilang dengan penggunaan berulang, seperti energi
pada baterai, karena magnet tidak memiliki kerja netto terhadap sekelilingnya.

Saat ini aplikasi magnet, di industri, rumah tangga, mobil, membentuk daftar

sangat panjang, pembagian utamanya ditunjukkan tabel 2.2
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Tabel 2.2 Material Magnet Permanen dan Aplikasinya !

Persentase produksi AS
I berdasarkan nilai
Aplikasi -
Alnico Barium Total
Ferrite
Motor, generator, magnetos dan peralatan bergerak 8 13 21
lainnya
Pengeras Suara 10 6 16
Dering telepon, penerima, alat pendengar, dil 7 - 7
Pengukur, saklar, kontrol, dll 7 - 7
Pipa gelombang mikro, perlatan berbasis komputer, dil 7 - 7
Separator pemurni besi, pemindah besi, dll 3 3 6
Magnet penahan, pemilih koin, mainan, dll 8 8 16
Total 50 30 80
Material lain (besi magnet, barium ferrite elastis, alloy, 20
CuNiFe, dll)
Total Akumulasi 100

Energi yang dibutuhkan untuk menjaga medan magnet telah disimpan
sebelumnya ketika magnet permanen dicas” (artinya pada awal dimagnetisasi
dengan kuat medan tinggi dan kemudian tetap ada ketika medan yang diberikan
hilang). Magnet permanen digunakan untuk membangkitkan medan pada berbagai
situasi dimana sulit untuk memberikan energi listrik, seperti pada peralatan portabel,
atau dimana konstrain geometris seperti jarak ruang mengharuskan penggunaannya
daripada elektromagnet.

Ketika material hard magnet d igunakan sebagai magnet permanen, maka
harus beroperasi pada kondisi terbaik dimana hanya bergantung pada demagnetisasi
dirinya sendiri dan pada kondisi terburuk dapat bervariasi tergantung efek
demagnetisasi material magnet lainnya atau medan magnet disek elilingnya. Oleh
karena itu sangatlah penting bagi material ini untuk tidak mudah mengalami

demagnetisasi.
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Magnet permanen hanya digunakan bila memiliki magnetisasi relatif tinggi
ketika dipindahkan dari medan magnet yang diberikan. Oleh karena itu, dibut uhkan
remanen dan saturasi magnet tinggi.

Koersivitas. Karena magnet permanen bekerja tanpa diberikan medan
magnet luar maka kemampuannya melawan demagnetisasi sanagt penting, oleh
karena itu koersivitas tinggi dibutuhkan. Material hard magnet memiliki ko ersivitas
diatas 10 kA/m (125 Oe). Material terbaru memiliki koersivitas dua kali lebih besar
dari ini. Contoh, koersivitas Nd -Fe-B 1,1 MA/m (14000 Oe), Sm -Co 0,69 MA/m
(8700 Qe), Alnico 56 kA/m (700 QOe).

Remanen. Seberapa besarpun koersivitas magnet permanen tidak berguna
jika remanen magnetisasinya rendah. Maka remanen tinggi ditambah dengan
koersivitas tinggi penting. Remanen Mg adalah residu magnetisasi maksimum yang
bisa didapatkan hanya pada konfigurasi rangkaian tertutup dimana tidak ada medan
demagnetisasi. Karena magnet permanen bekerja pada konfigurasi rangkaian
terbuka”, residu magnetisasi dimana magnet permanen bekerja pada rangkaian
terbuka akan selalu dibawah nilai remanen Mg. Contoh, Nd-Fe-B remanen Mg = 1,05
MA/m (1050 emu/cc), Bk = 1,3 T (13 kKG).

Saturasi Magnet. Remanen bergantung pada saturasi magnetisasi, oleh
karena itu saturasi magnet untuk magnet permanen harus besar. ketika kondisi ini
penting ternyata tidak cukup karena rasio kuadrat Mg/Ms juga harus mendekati 1 agar
mencukupi remanen tinggi. Contoh, saturasi magnet Nd-Fe-B Mg = 1,27 MA/m, Sm-

Co Ms =0,768 MA/m, Alloy Alnico Mg =0,87-0,95 MA/m.
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2.2.2  Soft Magnet

Secara umum sifat utama material ini adalah permeabilitas tinggi, untuk
membuat induksi magnet tinggi dapat terjadi, dan koersivitas rendah, agar arah
induksi dapat dibalik dengan mudah. Aplikasi material soft magnet hampir
seluruhnya berkaitan dengan rang kaian elektronik dimana material magnet digunakan
untuk memperkuat flux yang dibangkitkan arus listrik, seperti pada pembangkit dan
transmisi energi listrik, penerima sinyal radio, gelombang mikro, induktor, relai dan
elektromagnet.

Permeabilitas. Sifat ini adalah parameter paling dominan untuk material
soft magnet karena menyatakan seberapa besar induksi magnet dibangkitkan oleh
material dengan medan magnet yang diberikan. Artinya semakin besar permeabilitas,
semakin baik material ini. Range permeabilitas mulai dari w,=100.000 pada material
seperti permalloy (asal kata dari permeabel alloy, yaitu alloy nikel -besi) hingga turun
menjadi w,=1.1 pada magnet permanen kobalt -platina. Telah kita ketahui
permeabilitas dan koersivitas memiliki hubungan terbalik, ma ka material dengan
koersivitas tinggi biasanya memiliki permeabilitas awal rendah dan sebaliknya.

Koersivitas. Koersivitas rendah didapatkan pada alloy nikel -besi seperti
permalloy dengan koersivitas dapat mencapai serendah 0.4 A/m.

Saturasi Magnet. Saturasi magnet terbesar yang dicapai 2.43 T pada
material alloy nikel-besi mengandung 35% kobalt. Nilai saturasi magnet yang

mungkin kemudian turun terus hingga nol.

Pengaruh milling..., Hasbiyallah, FMIPA Ul, 2007



2.3 Ball Milling

Ball milling termasuk salah satu teknik pemaduan secara mekanik
(mechanical milling), yaitu merupakan teknik larutan padat untuk mensintesa fase
yang tidak seimbang seperti larutan padat super jenuh dan baru -baru saja pemaduan
secara mekanik digunakan untuk menghasilkan material nano -kristalin, yang
memiliki struktur atomik yang unik dan menjanjikan menarik aplikasi yang bersifat
teknologi. Menggunakan teknik ini, akan mungkin untuk mencapai material baru,
yang memiliki sifat-sifat unggul untuk berbagai aplikasi.

Objektivitas ball milling ini meliputi: reduksi ukuran (grain) partikel,
pertumbuhan ukuran (grain) partikel, perubahan bentuk partikel, aglomerasi,
pemaduan kondisi padatan, modifikasi, perubahan atau mengganti sifat -sifat material
(berat jenis, kemampuan larut atau pengerasan oleh kerja), mixing atau blending dua
atau lebih material atau fase campuran. Dalam banyak kasus, objektivitas ball milling
adalah reduksi ukuran partikel. Operasi ball milling meliputi pematahan, deformasi
(pengerjaan dingin) atau peleburan secara dingin partikel yang diimpak. Bahwa ball
milling memiliki ketergantungan akan bubuk yaitu pada sifat -sifat fisik dan kimianya,
maka efek yang harus diperhatikan yaitu vakum, kondisi gas atau lingkungan fluida
dimana operasi berlangsung dan kondisi milling. Pemilihan proses milling didasarkan
pada hasil yang diinginkan dari operasi milling, yaitu perilaku dari serbuk di bawah
kondisi milling (jika mengetahui), karakteristik bubuk dan sifat -sifat mekanik serta
fisik material.

Selama milling, empat tipe gaya bekerja terhadap material tertentu: impa kK,

atrisi (pengausan), geser dan kompresi. Impak merupakan serangan yang sangat cepat
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satu objek dengan objek lainnya. Kedua objek mungkin menjadi pindah atau salah
satunya jadi stasioner. Atrisi merupakan hasil dari wear debris atau partikel-partikel
yang dihasilkan gerakan karet diantara dua benda. Tipe gaya milling ini lebih suka
jika materialnya mudah pecah (friable) dan terlihat minimal kekasarannya. Geser
memberikan kontribusi terhadap pengrusakan dengan mematahkan partikel -partikel
menjadi potongan-potongan sendiri dengan kehalusan minimal. Kompresi merupakan
aplikasi lambat dari gaya kompresi terhadap badan material (penghancuran atau
penekanan material tertentu). Tipe laku milling ini biasanya berasosiasi dengan jaw

crusher dan penghancuran aglomerasi yang besar dari material keras dan tidak ulet.

2.3.1 Variabel-variabel proses ball milling
Pemaduan secara mekanik, dalam hal ini ball milling, merupakan suatu
proses yang kompleks dimana terdapat sejumlah variabel yang ikut berpengaruh dlam
optimalisasi fase produk dan atau mikrostruktur yang diinginkan. Beberapa diantara
variabel penting yang ikut berpengaruh pada hasil akhir bubuk, yaitu:
a. Tipemilling
Ada beberapa tipe ball mill diantaranya yaitu: shaker mill, planetary ball
mill, attritor mill dan commercial mill. Macam-macam milling diatas
tersebut berbeda dalam kapasitas, kecepatan operasi dan kemampu an
unutk mengontrol operasi dengan variasi temperatur dan meminimlakan

pengotor terhadap bubuk.
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b. Ruang milling
Bahan yang digunakan untuk ruang milling (biasa disebut juga vessel,
vial, jar atau mangkok) itu penting dikarenakan oleh impak dari media
gerinda pada bagian dalam dinding ruang, beberapa material dapat lepas
dan bercampur ke dalam bubuk. Hal ini akan dapat mengotori bubuk atau

merubah sifat kimia dari bubuk.

c. kecepatan milling
Adalah hal yang mudah untuk menyatakan bahwa semakin bes ar
kecepatan rotasi mill maka semakin besar pula energi yang masuk
kedalam bubuk. Meskipun begitu, kecepatan ini ada batas
maksimumnya, Vvaitu pada kecepatan tinggi, temperatur pada ruang
milling dapat mencapai temperatur yang tinggi juga. Dalam beberapa
kasus, hal ini akan memberikan keuntungan dimana difusi itu dibutuhkan

untuk memajukan homogenisasi dan atau pemaduan bubuk.

d. waktu milling
waktu milling adalah variabel yang sangat penting, karena jika waktunya
terlalu lama akan dapat menyebabkan pe ningkatan level kontaminasi
terhadap bubuk dan beberapa fase yang tidak diinginkan akan terbentuk.
Berapa lama waktu yang dibutuhkan tergantung pada tipe milling yang
dibutuhkan, intensitas milling, rasio bola terhadap bubuk dan temperatur

milling.
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e.

media gerinda

Ini selalu diperlukan, jika mungkin, untuk memiliki material yang sama
pada ruang milling dan media gerinda, juga pada bubuk yang dimilling
untuk menghindari saling kontaminasi. Berat jenis media gerinda
seharusnya cukup tinggi sehingga bola -bola dapat cukup menghasilkan

gaya impak terhadap bubuk.

rasio berat bola — bubuk (ball — powder weight ratio/BPR)

Rasio berat bola — bubuk (BPR) memiliki efek berarti terhadap waktu
yang dibutuhkan untuk mencapai fase tertentu dari bubuk yang dimi Iling.
Semakin tinggi BPR, semakin pendek waktu yang dibutuhkan. Hal ini
dapat terjadi, karena dengan peningkatan bagian berat bola, maka jumlah
tumbukan per satuan waktu bertambah dan konsekuensinya semakin
banyak energi yang dipindahkan ke partikel -partikel bubuk, dan akhirnya
pemaduan dapat terjadi lebih cepat. Ada juga kemungkinan, dengan
energi yang lebih tinggi maka semakin banyak panas yang dihasilkan dan

ini dapat juga merubah sifat dasar bubuk.
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BAB 111

METODEPENELITIAN

3.1  Bahandan Peralatan Penelitian
3.1.1 Bahan Utama

Bahan yang dipakai pada penelitian ini adalah ferrite, diambil dari produksi
pabrik baja Neomax, Jepang yang tidak lulus Quality control (QC). Sampel digerus
kasar dengan menggunakan disk mill selama 0,5 jam, lalu dimilling sampai halus
menggunakan high energy ball -mill HEM-E3D, produk pusat penelitian Fisika (P2F)
LIPI, Serpong. Kemudian bubuk hasil milling dikompaksi dan disinter pada suh u dan
waktu yang divariasikan. Terakhir, dilakukan karakterisasi kuat magnet untuk
mendapatkan kurva histerisis baik sampel hasil preparasi, bubuk hasil milling

maupun hasil sintering untuk membandingkan efek tiap perlakuan yang diberikan.

3.1.2 Peralatan Uji

Peralatan-peralatan uji yang digunakan dalam penelitian ini antara lain adalah
X-Ray Diffractometer (XRD) Philips PW3710., X-Ray Fluoresece (XRF) Jeol
Element Analyzer jenis JSX -3211, Scanning Electron Micrograph (SEM) Jeol tipe

JSX-3211, Magnetometer Permagraph Magnet-Physik Dr.Steingroever GmbH.
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1. X-Ray Diffractometer (XRD)

Karakterisasi dengan alat ini bertujuan untuk mengetahui senyawa -
senyawa yang terkandung dalam sampel magnet. Alat ini secara akurat
dapat menghasilkan puncak—puncak difraksi untuk senyawa Kkristalin,
namun tidak demikian untuk senyawa amorf. Analisis lebih ditujukan
pada senyawa lain selain Fe ,03, disamping juga mencari senyawa
molekulnya.

Berikut ini adalah spesifikasi dan pengaturan parameter alat XRD (di
Departemen llmu Material, Program Pascasarjana Fakultas Matematika
dan Ilmu Pengetahuan Alam Universitas Indonesia, kampus salemba)
yang digunakan: Diffractometer type: PW3710 BASED, Tube Anode: Co,
Generator tension [kV]: 40, Generator Current [mA]: 30, Wavelengt h
Alphal [ﬁ\]: 1.78896, Wavelength Alpha2 [A]: 1.79285, Intensity Ratio
(alpha2/alphal): 0.500, divergence slit: 1/4° Receiving slit: 0.2,

Monochromator used: NO, Start Angle [°28]: 20.025, End angle[°28]:

99.925, Step size [°28]: 0.050, Maximum Intensity: 2735.290, Time per

step[s]:1.000, Type of scan: CONTINUOUS, Minimum peak tip width:
0.00, Maximum peak tip width: 1.00, Peak base width: 2.00, Minimum

significance: 0.75.
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Gambar 3.1 XRD merk Philips tipe PW3710

. X-Ray Flouresence (XRF)
Identifikasi awal sampel magnet buangan pabrik baja Neomax
menggunakan alat ini untuk mendeteksi unsur -unsur kimia dan
kemungkinan senyawa-senyawa yang terkandung dalam sampel, baik
unsur utama maupun pengotor -pengotornya yang dinyatakan dalam persen

berat (weight %).

Gambar 3.2 XRF Element Analyzer merk Jeol tipe JSSX -3211
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3. Scanning Electron Micrograph (SEM)
Karakterisasi SEM digunakan untuk mengamati mikrostruktur sampel
preparasi, pembentukan/ukuran grain dan lebih khusus apakah domain

magnet telah terbentuk pada sampel yang telah diberikan treatmen.

4. Magnetometer Permagraph Magnet-Physik Dr.Steingroever GmbH.
Karakterisasi kuat magnet untuk mencari nilai koersivitas, remanen,
energi produk BHmax sampel dengan tujuan mempelajari sifat dan
karakteristik kemagnetannya kemudian menggunakan alat ini. Peralatan
ini dapat mengukur magnetisasi dan demagnetisasi sampe | sekaligus
dalam satu kali pengukuran, dengan nilai induksi magnet yang dapat
diatur besarnya. Karena terhubung dengan komputer maka efek pemberian
induksi magnet dapat dimonitor secara langsung (live) hasil kurva

histerisisnya.

3.1.3 Peralatan Proses
Peralatan-peralatan pendukung yang digunakan selama proses penelitian ini
antara lain adalah Disk Mill, High Energy Ball Mill HEM -E3D, Furnace, Timbangan
Sensitif, Alat Kompaksi Hidrolik.
1. Disk Mill
Alat ini digunakan untuk proses penggerusan/penghalusa n awal sampel
magnet dari bentuk batuan kasar untuk mendapatkan bentuk bubuk

(powder).
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2. High Energy Ball Mill HEM-E3D
Proses penghalusan sampel lebih lanjut (bahkan diharapkan hingga
mencapai skala nano) menggunakan alat ini. Sampel digerus dengan
variasi waktu 5,10 dan 20 jam pada atmosfer udara tanpa treatmen khusus

lainnya.

Gambar 3.3 High Energy Ball Mill HEM-E3D, jar milling dan bola-bola
milling. Suatu alat high energy ball mill yang memiliki sebuah jar dimana
poros pusat digerakkan dengan motor yang terhubung dengan sabuk. Gigi
roda dipilih khusus sehingga jar dapat berputar horizontal dan menbentuk

polaelips.

Pengaturan dan karakteristik High Energy Ball Mill HEM-E3D untuk

penelitian ini:

a. Putaran
Perbandingan putaran rotor dan jar 1 : 12. kecepatan putaran motor =
0-500 rpm. Tipe putaran diskontinu/ hidup-mati: hidup: 10 menit, mati:
1 menit.

b. Jar

Volume max: 200ml. jenis material jar: stainless steel.
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C. Bola Milling
Material bola-bola milling: stainless krom. Ukuran bola 1/3 inci.

Perbandingan berat bola dan bahan (BPR) =5: 1.

Furnance
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Gambar 3.4 Furnance merk Vulcan™ 3-550
Furnance ini digunakan pada proses pemanasan (sintering) sampel dengan

variasi suhu (1100°C, 1200°C, 1300°C) dan waktu tahan (7,8,9 jam).
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4. Timbangan Sensitif
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Gambar 3.5 Timbangan Supersensitif merk Shimadzu LIBROR AEU -210

5. Alat Kompaksi Hidrolik

Gambar 3.6 Hydraulic Press merk JEOL tipe SX 29020
Alat kompaksi ini digunakan untuk membuat material kompak dari bubuk
sampel magnet yang telah dimilling, yang nantinya akan digunakan untuk
karakterisasi XRD. Dengan alat ini, material ini akan dikompaksi sampai

tekanan sebesar 10 ton (10 MPa).
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3.2 Diagram Alir Penelitian

Sampel Magnet
(Ferrite)

Diskmill 0,5 H
(MO) <—| XRF, XRD, SEM
' v
Milling 5 H (M5) | Milling 10 H (M10) Milling 20 H (M20)

<— XRD, SEM

A 4 A A A 4
Sintering 1100°C, 7 H Sintering 1200°C, 8 H Sintering 1200°C, 8 H Sintering 1300°C, 9 H
(MOS117H) (M5S128H) (M10S128H) (M20S139H)

A4
XRD, SEM, PERMAGRAPH

A 4
Pengolahan Data&Analisis

A 4
Kesimpulan

Gambar 3.7 Skema penelitian pengaruh milling dan pemanasan pada sampel magnet

strontium ferrite

3.3  Tahapan Penelitian

Kegiatan penelitian ini terdiri dari dua tahap yaitu preparasi (pemberian
treatmen) dan karakterisasi (pengambilan data) sampel.
3.3.1 Preparasi Sampel

Pertama kali, batuan magnet (yang diperkirakan senyawa ferrite) digerus
kasar dengan menggunakan disk -mill selama 0.5 jam untuk mendapatkan sampel

berbentuk bubuk (powder) dengan skala beberapa mesh. Kemudian sampel dimilling
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dengan menggunakan high energy ball mill HEM -E3D, produk pusat penelitian fisika
(P2F) LIPI, dengan variasi waktu milling 5,10 dan 20 jam pada atmosfer udara untuk
mencoba menghasilkan bubuk sampai skala nano. Perb andingan jumlah bola terhadap
bubuk (BPR) adalah 1:5.

Kemudian bubuk hasil milling dikompaksi dan disinter pada suhu dan waktu
yang divariasikan. Baik bubuk hasil preparasi, bubuk hasil milling maupun hasil
sintering dikarakterisasi dengan menggunakan XR D dan SEM untuk melihat
strukturnya pada tiap perlakuan. Terakhir dilakukan karakterisasi kuat magnet baik
ferrite hasil preparasi, bubuk hasil milling maupun hasil sintering untuk

membandingkan efek perlakuan yang terjadi.

3.3.2 Pengambilan Data

Proses pengidentifikasian senyawa yang terdapat pada sampel magnet
dilakukan menggunakan X-Ray Diffractometer ( XRD ) — Plillips PW 3710
menggunakan radiasi Cu K & dengan A = 1,7889 A, pada kondisi tega ngan ~ 40 kV
dan arus 30 mA, dan pada rentang sudut difraksi 20 °-120° yang disertai dengan
kontrol komputer dengan software PC -APD dan X-Ray Fluoresence ( XRF ) — Jeol
Element Analyzer jenis JSX-321 untuk mengetahui unsur -unsur kimia yang terdapat
di dalam sampel. Semua pengukuran sampel dilakukan di Laboratorium Program
Studi Ilmu Material Program Pascasarjana FMIPA, Universitas Indonesia, Salemba —

Jakarta.
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3.4

Variabel Penelitian

3.4.1 Variabel Jenis Karakterisasi Sampel Milling

Tabel 3.1 Variabel penelitian jenis karakterisasi sampel milling

Kode Waktu Karakterisasi
Sampel | Milling | XRD | XRF | SEM
MO OH
M5 5H -
M10 10H -
M20 20H -

3.4.2 Variabel Pembakaran Sampel

Tabel 3.2 Variabel penelitian pembakaran sampel setelah milling.

Kode Waktu Sintering Karakterisasi
Sampel Milling | Suhu®C | Waktu XRD XRF SEM
MO0S117H OH 1100 7H -
M5S128H 5SH 1200 8H -
M10S128H 10H 1200 8H -
MZ20S139H 20H 1300 9H -
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BAB IV

HASIL PENELITIAN dan PEMBAHASAN

Berikut ini disajikan hasil karakterisasi dan identifikasi fasa material, serta
analisis proses preparasi material.
4.1 Identifikasi Fasa Sampel

Karakterisasi awal yang dilakukan adalah mengidentifikasi unsur -unsur
penyusun sampel magnet dari pola-pola difraksi sampel dengan mencocokkan nilai
dexsperimen dari puncak-puncak pola difraksi dengan database yang ada di ICDD.
Estimasi fraksi unsur yang terkandung dalam sampel dengan bantuan data hasil

pengukuran XRF.

41.1 Hasil XRF

Tabel 4.1 Hasil XRF, weight (%) dan atomic/mole (%) unsur sampel magnet (MO)

No | Senyawa | wt(%) | at/mole (%)
1 Ca 0.46 0.67
2 Cr 1.03 1.16
3 Fe 85.97 89.82
4 Sr 12.54 8.35

Tabel 4.1 diatas menunjukkan hasil XRF, weight (%) dan atomic/mole (%)
unsur sampel magnet (MQ) yang telah di -diskmill selama 0.5 jam, terlihat bahwa

sampel magnet yang diteliti memiliki 4 buah unsur kimia yang berbeda, namun hanya
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dua jenis unsur dengan persentase fraksi berat yang cukup besar (>2%) yaitu Fe
(85.97 wt%) dan Sr (12.54 wt%) maka diperkirakan sampel magnet adalah Strontium

ferrite (SrO.6Fe,03) dan ini akan dicocokkan dengan hasil karakterisasi kurva XRD.

412 Hasil XRD

Sampel Magnet

Intensity a.u

e

0 10 20 30 40 50 605970 80 90 100 110 120 130

Gambar 4.1 hasil XRD sampel magnet (MO0) yang telah di -disk mill selama 0.5 jam

Dari hasil pola difraksi ditentukan beberapa puncak -puncak tertingginya,
lalu dimasukkan sebagai input pencarian pada software PCPDFWIN dan se mua hasil
pencarian menunjukkan senyawa Srontium ferrite (SrFe 12019), namun yang paling
mendekati adalah senyawa dengan no ID 33-1340. lalu puncak-puncak tertinggi
sampel magnet hasil XRD dicocokkan dengan puncak -puncak senyawa hasil
pencarian dengan PCPDFW!IN baik titik dpg maupun intensitas dan didapat analisis
seperti pada tabel 4.2, dimana hampir semua puncak cocok dengan database
PCPDFWIN, hanya satu puncak yang ternyata setelah dilakukan pencarian dimiliki

oleh CrO3 dengan no ID 32-0285, dan diketahui bahwa senyawa ini bukan pengotor
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(Impurity) melainkan senyawa yang memang ditambahkan pada proses pembuatan
senyawa magnet jenis ini di industri, berguna untuk mengurangi porositas (pori),
secara mikro dan memperhalus struktur permukaannya, secara makro. Senyawa CaO
tidak terdeteksi pada kurva XRD karena persentasenya relatif sangat kecil dibawah 1
%. Maka, jelas dapat disimpulkan bahwa sampel magnet yang diteliti adalah
strontium ferrite fasa tunggal ( single phase) dengan rumus kimia SrFe 1,019 atau

SrO.6Fe,0s.

Tabel 4.2 Data Analisis PCPDFWIN Bubuk Sampel Magnet Milling O0H (MO0)

No | 28 Titik dna iiep=ttas hkl | Senyawa | No ID
Exp File Exp | ICDD
1 |22,065 |4,6742 |4,6650 |50 |6 102 SrFe;;019 | 33-1340
2 |26,825 |3,8562 |3,8390 |14,7 |10 006 SrFe;;019 | 33-1340
3 (29,640 |3,4970 |3,4350 |15 100 120 CrOs3 32-0285
4 |35,350 | 2,9461 |2,9450 |27,3 |42 110 SrFe;50q9 | 33-1340
5 (36,140 | 2,8838 | 2,8780 |23,7 |21 008 SrFe;,049 | 33-1340
6 |37,685 |2,7696 |2,7650 | 100 |95 107 SrFe;;019 | 33-1340
7 139905 |2,6213 |2,6210 (71,2 |100 114 SrFep019 | 33-1340
8 |41,750 |2,5103 |2,5080 |13,4 |15 108 SrFe;;019 | 33-1340
9 43,365 |2,4210 |2,4200 |30,6 |47 203 SrFe;;059 | 33-1340

[EEN
o

45,005 |2,3371 | 23360 |52 |7 116 SrFe ;059 | 33-1340

11 | 47,260 | 2,2316 |2,2320 |32,1 |32 205 | SrFe;20q9 | 33-1340
12 | 49,870 | 2,1217 |2,1240 |184 |21 206 SrFe12019 | 33-1340
13 | 59,325 | 1,8074 [ 1,8061 |44 |3 209 SrFe1;019 | 33-1340
14 | 63,240 | 1,7061 |[1,7090 |6,0 |6 2010 | SrFe;2059 |33-1340
15 | 65,115 | 1,6622 |1,6629 |28,2 |33 217 SrFe;2059 | 33-1340
16 | 67,265 | 1,6150 |1,6182 | 46,0 |48 2011 | SrFe20q9 | 33-1340
17 | 74,845 | 1,4719 | 1,4715 |30,2 |44 220 | SrFe;2059 | 33-1340
18 | 80,605 | 1,3829 [1,3823 |84 |12 2014 | SrFe2049 | 33-1340
19 199,375 | 1,1730 [1,1738 |60 |4 1118 | SrFe;;059 | 33-1340
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Tabel 4.3 Data Analisis PCPDFWIN Sampel Magnet Milling OH Sintering 1200 °C

Selama 8 Jam (M0S128H)

No | 28 Ex'pl'itik dhé'”e E)I(r;ten?ict:aDsD hkl | Senyawa | NoID
1 |22,210 | 4,6441 | 4,6650 | 5,6 6 102 | SrFe;;059 | 33-1340
2 |26,990 | 3,8330 | 3,8390 | 14,7 10 006 | SrFe;;019 | 33-1340
3 | 35,465 | 2,9368 | 2,9450 | 20,4 42 110 | SrFe;;059 | 33-1340
4 |36.255 | 2,8749 | 2,8780 | 25,2 21 008 | SrFe;;059 | 33-1340
5 137,800 | 2,7614 | 2,7650 | 100 95 107 | SrFe;;0q9 | 33-1340
6 |39,985 | 2,6162 | 2,6210 | 62,9 100 114 | SrFe;;0q9 | 33-1340
7 141,230 | 2,5405 | 2,5500 | 4,8 13 200 | SrFe;;059 | 33-1340
8 |41,820 | 2,5062 | 2,5080 | 14,7 15 108 | SrFe;0q9 | 33-1340
9 43,480 | 2,4149 | 2,4200 | 24,4 47 203 | SrFe;;0q9 | 33-1340
10 | 45,120 | 2,3315 | 2,3360 | 3,7 7 116 | SrFe;;059 | 33-1340
11 | 47,410 | 2,2249 | 2,2320 | 22,9 32 205 | SrFe;;049 | 33-1340
12 49,915 | 2,1199 | 2,1240 | 19,8 21 206 | SrFe;;0q9 | 33-1340
13 | 55,085 | 1,9344 | 1,9376 | 5,3 5 1011 | SrFe;p049 | 33-1340
14 | 59,485 | 1,8030 | 1,8061 7,6 3 209 | SrFe;;0q9 | 33-1340
15 165,200 | 1,6602 | 1,6629 | 16,5 33 217 | SrFe;;0q9 | 33-1340
16 | 65,870 | 1,6452 | 1,6454 | 7,8 10 0014 | SrFe;,0q9 | 33-1340
17 | 66,800 | 1,6249 | 1,6296 | 6,0 22 304 | SrFe;;0q9 | 33-1340
18 | 67,175 | 1,6169 | 1,6182 | 30,4 48 2011 | SrFe;;0q9 | 33-1340
19 | 71,490 | 1,5312 | 1,5330 | 2,5 6 2012 | SrFe;;059 | 33-1340

20 | 75,060 | 1,4683 | 1,4715 | 14,1 44 220 | SrFe;;0q9 | 33-1340

21 | 80,705 | 1,3815 | 1,3823 | 6,6 12 2014 | SrFe;,0q9 | 33-1340

22 | 87,355 | 1,2952 | 1,2935 | 2,7 2 1116 | SrFe;;0q9 | 33-1340

23 192,290 | 1,2404 | 1,2415 1,8 4 1018 | SrFe;;019 | 33-1340

24 199,380 | 1,1730 | 1,1738 | 2,6 4 1118 | SrFe;;019 | 33-1340

25 1101,82 | 1,1524 | 1,1519 | 3,0 1 0020 | SrFe;;059 | 33-1340
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413 Foto SEM

Gambar 4.2 dibawah ini menunjukkan foto SEM bubuk sampel magnet
(MO) setelah di-disk mill selama 0.5 jam. Sebelum dimilling, partikel sampel magnet
berukuran beberapa mikrometer, dimana permukaannya terlihat sebagai serpihan
yang memiliki ketajaman. Pada perbesaran 500X, terlihat jelas bagian berwarna putih
terang yang diperkirakan adalah senyawa SrO, karena t erlihat lebih sedikit, dan
bagian berwarna hitam gelap diperkirakan adalah Fe ,O3, terlihat lebih banyak. Pada
perbesaran 2000X, mencoba mengamati bagian berwarna putih yang diperkirakan
adalah SrO dan terlihat belum homogen. Pada perbesaran 5000X, mulai terlihat
susunan grain-grain kristal, namun belum terlihat adanya batas -batas grain. Pada

perbesaran 15000X terlihat partikel menunjukkan bentuk fragmen hexagonal dengan
ukuran sekitar 1 wm, sebagaimana hasil mikrograf SEM pada proses pembuatan

magnet keramik konvensional ™%,
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Gambar 4.2 Mikrograf SEM bubuk sampel magnet (MO) yang telah di -disk mill
selama 0.5 jam (sebelum milling) dengan perbesaran 500X, 2000X, 5000X, dan
15000X.
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4.2 Hasil Karakterisasi Sampel Yang Telah Dimilling
421 Efek Milling terhadap Hasil XRD

Efek Milling terhadap XRD

20H mil
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e
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Gambar 4.3 Hasil XRD bubuk sampel magnet (M0, M5, M10, M20) yang telah
dimilling dengan High Energy Ball Mill HEM -E3D selama interval waktu tertentu.

Seperti terlihat pada gambar 4.3 diatas, yang menunjukkan hasil XRD
bubuk sampel magnet yang telah dimil ling dengan High Energy Ball Mill HEM -E3D
selama interval waktu tertentu, sejak awal 0 H puncak strontium ferrite telah
terdeteksi, hal ini menunjukkan bahwa bubuk sampel magnet awal telah berfase
kristalin. Namun, yang menarik tidak terjadi penurunan dan pelebaran (broadening)
puncak seiring dengan penambahan waktu milling secara drastis, hanya terjadi relatif
sedikit dan pada beberapa puncak tertentu. Artinya terjadi perubahan ukuran grain,

namun tidak terlalu signifikan.
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4.2.2 Efek Milling terhadap hasil SEM
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Gambar 4.4 Mikrograf SEM bubuk sampel magnet (M5) yang telah dimilling selama
5 jam dengan perbesaran 5000 X dan 15000 X

L&

-

Gambar 4.5 Mikrograf SEM bubuk sampel magnet (M20) yang telah dimilling
selama 20 jam dengan perbesaran 3500 X

Gambar 4.4, 4.5 dan 4.6 menunjukkan perbandingan mikrostruktur sampel

magnet setelah dimilling selama 5 jam dan 20 jam.
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4.3 Hasil Karakterisasi Sampel Hasil Sintering

4.3.1 Efek Sintering terhadap Hasil XRD

Efek Sintering Terhadap XRD

Intensity a.u

MOS117H
MO

0 10 20 30 40 50 6I0297I0 80 90 100 110 120 130
Gambar 4.6 Perbandingan kurva XRD sampel magnet sebelum milling (M0) dan

setelah sintering 1100°C selama 7 jam (M0S117H)

Efek Sintering terhadap XRD

Intensity a.u

MO
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0O ® 20 30 40 50 60 267'0 80 9 D0 4 B0 160
Gambar 4.7 Perbandingan kurva XRD sampel magnet sebelum milling (MQ), milling

5jam (M5) dan milling 5 jam sintering 1200 °C selama 8 jam (M5S128H)

[m]
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Efek Sintering terhadap XRD
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Gambar 4.8 Perbandingan kurva XRD sampel magnet sebelum milling (MO0), milling
10 jam (M10) dan milling 10jam sintering 1200 °C selama 8 jam (M10S128H)

Dari gambar-gambar perbandingan kurva XRD (gambar 4.6 — 4.8) sampel
magnet setelah milling dalam bentuk bubuk dan setelah kompaksi dan sintering pada
suhu dan waktu tertentu diatas, dap at terlihat bahwa setelah dilakukan proses
pemanasan (sintering) ketiga kurva menunjukkan penurunan dan penyempitan lebar
garis difraksi pada dasar puncak (peak). Inilah salah satu hal yang membuktikan
bahwa secara mikroskopis proses sintering memadatkan b utiran-butiran grain pada
kristal, dan ini akan dilihat lebih lanjut pada hasil foto mikrograf SEM vyang
mengamati secara lebih mendalam mikrostruktur permukaan dari tiap sampel yang

masing-masing telah diberikan perlakuan milling dan sintering yang bervari asi.

Pengaruh milling..., Hasbiyallah, FMIPA Ul, 2007



4.3.2 Efek Sintering terhadap Hasil SEM
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Gambar 4.9 Mikrograf SEM sampel magnet (M0S117H) yang telah dimilling selama

0 jam dan sintering 1100° C selama 7 jam dengan perbesaran 2000 X, 5000 X dan
10000 X

Jika dibandingkan hasil foto mikrograf SEM sebelum milling, setelah
milling dan setelah milling denga n sintering terlihat jelas adanya proses pemadatan
butiran-butiran grain kristal, sebagaimana tampak jika membandingkan gambar 4.2,

4.4 dan 4.9 yang masing-masing dengan perbesaran 5000 X.
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Gambar 4.10 Mikrograf SEM sampel magnet (M5S128H) yang telah dimilling

selama 5 jam dan sintering 1200° C selama 8 jam dengan perbesaran 2000 X, 5000 X
dan 10000 X
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Gambar 4.11 Mikrograf SEM sampel magnet (M10S128H) yang telah dimil ling

selama 10 jam dan sintering 1200° C selama 8 jam dengan perbesaran 2000 X,
5000 X dan 10000 X

Dari gambar-gambar foto mikrograf SEM sampel magnet yang telah
dimilling dengan variasi waktu dan sintering dengan variasi waktu dan suhu (gambar
4.9 — 4.11) diatas, tampak bahwa sampel -sampelnya memiliki cukup banyak
porositas dimana semakin lama waktu milling jumlah porositas semakin berkurang,

dapat dilihat proses perubahannya dari gambar 4.9 —4.11 dengan perbesaran 2000 X.
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4.4 Karakterisasi Kuat Magnet

Karakteristik kuat magnet untuk Sr -ferrite yang telah dimilling dengan
variasi waktu dan sintering dengan variasi temperatur dan waktu diukur dengan
menggunakan PERMAGRAPH, pada industri atau manufaktur biasa disebut tracer.
Kurva histerisis B-H dari sampel magnet Sr-ferrite dengan waktu milling 0 jam
sintering 1100°C selama 7 jam (M0S117H), waktu milling 5 jam sintering 1200 °C
selama 8 jam (M5S128H), waktu milling 10 jam sintering 1200 °C selama 8 jam

(M10S128H) dapat dilihat pada gambar 4.13, 4.14 dan 4.15 dibawah ini.
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Gambar 4.12 Kurva histerisis sampel magnet milling O jam sintering 1100° C selama
7 jam (M0OS117H)

Gambar 4.12 diatas menunjukkan kurva h isterisis sampel magnet setelah di-
diskmill selama 0.5 jam dan sintering pada suhu 1100 °C selama 7 jam (M0S117H),
sampel berbentuk lingkaran dengan diameter 10 mm dan tebal 1 mm, intensitas
induksi magnet sebesar 1 T (lebih lengkap dapat dilihat di lampira n). Didapatkan
titik-titik kritis dari kurva histerisis tersebut sebagaimana terlihat pada tabel 4.4

dibawah.
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Tabel 4.4 Titik-titik kritis kurva histerisis sampel magnet milling O jam sintering
1100°C selama 7 jam (M0S117H)

Remanen B; 0.104T
Koersif H¢ 325 kA/m
Saturasi B 0.135T

(BH)max 2kl /m®

Tabel 4.4 diatas menunjukkan titik -titik kritis kurva histerisis sampel
magnet setelah di-diskmill selama 0.5 jam dan sintering pada suhu 1100 °C selama 7

jam (MOS117H).
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Gambar 4.13 Kurva histerisis sampel magnet milling 5 jam sintering 1200 ° C selama
8 jam (M5S128H)

Gambar 4.13 diatas menunjukkan kurva histerisis sampel magnet setelah

dimilling selama 5 jam dan sintering pada suhu 1200 °C selama 8 jam (M5S128H).
Terlihat kurva memanjang keatas menandakan terjadi kenaikan nilai remanen B, bila

dibandingkan dengan kurva pada gambar 4.12 sebelumnya.
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Tabel 4.5 Titik-titik kritis kurva histerisis sampel magnet milling 5 jam sintering
1200°C selama 8 jam (M5S128H)

Remanen B; 0.145T
Koersif H, 321 kA/m
Saturasi B 0.195T

(BH) max 3.8kJ/m’

Tabel 4.5 diatas menunjukkan titik -titik kritis kurva histerisis sampel
magnet setelah dimilling selama 5 jam dan sintering pada suhu 1200 °C selama 8 jam

(M5S128H).
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Gambar 4.14 Kurva histerisis sampel magnet milling 10 jam sintering 1200 ° C
selama 8 jam (M10S128H)

Gambar 4.14 diatas menunjukkan kurva histerisis sampel magnet setelah
dimilling selama 10 jam d an sintering pada suhu 1200 °C selama 8 jam (M10S128H).
Terlihat terjadi pemanjangan keatas (nilai remanen B, naik) dengan kecenderungan

lebar (nilai koersivitas Hc) yang kurang lebih sama.
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Tabel 4.6 Titik-titik kritis kurva histerisis sampel magnet milling 10 jam sintering
1200°C selama 8 jam (M10S128H)

Remanen B; 0.165T
Koersif H, 320 kA/m
Saturasi B 0221 T

(BH)max 49kJ/m’

Tabel 4.6 diatas menunjukkan titik -titik kritis kurva histerisis sampel
magnet setelah dimilling selama 10 jam dan sintering pada suhu 1200 °C selama 8 jam
(M10S128H)

Jika diperhatikan pada gambar 4.14 dan 4.15, terlihat dengan temperatur dan
waktu sintering yang sama, namun dengan waktu milling yang berbeda kurva
histerisis memanjang, menandakan bahwa remanen meningkat seiring dengan
meningkatnya waktu milling. Hal ini mungkin terjadi karena waktu milling yang
lebih lama memperluas struktur (grain) permukaan dan sintering memadatkan luasan
area grainnya sehingga energi magnetostatik t erbagi pada luas area grain yang lebih

sedikit.

Tabel 4.7 Perbandingan besar remanen B, dan koersivitas H, sampel magnet dengan

variasi waktu milling serta variasi suhu dan waktu sintering.

Kode Waktu Sintering
. B:(T) | He(kA/m)
sampel milling Suhu Waktu
MO0S117H OH 1100°C 7H 0.104 325
M5S128H S5H 8H 0.145 321
1200°C
M10S128H 10H 8H 0.165 320
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Tabel 4.7 diatas menunjukkan perbandingan besar remanen B, dan
koersivitas H; sampel magnet dengan variasi waktu milling serta variasi suhu dan
waktu sintering. Dengan memperhatikan perbandingan kurva histerisis pada gambar
4.12 — 4.14 dan tabel 4.4 - 4.7 diatas, dapat disimpulkan bahwa milling dengan waktu
yang lebih lama dan sintering dengan waktu yang lebih lama pada suhu sekit ar
1000°C - 1300°C (dibawah titik leleh Fe) dapat meningkatkan nilai remanen
magnetisasi By, dengan kecenderungan nilai koersivitas Hc relatif tetap atau turun

dalam batas tertentu.
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5.1

BAB V

KESIMPULAN dan SARAN

KESIMPULAN

Berdasarkan eksperimen dan analisis yang telah dilakukan, dapat diambil

beberapa kesimpulan sebagai berikut:

1.

5.2

1.

Identifikasi fase dengan XRD dan XRF memperlihatkan bahwa sampel magnet
yang dijadikan objek penelitian me rupakan suatu senyawa strontium ferrit e fasa
tunggal (single phase) SrO.6Fe,0s.

Hasil kurva XRD menunjukkan waktu milling 5, 10 dan 20 jam tidak signifikan
terlihat perubahannya. Hasil mikrograf SEM menunjukkan semakin lama waktu
milling jumlah porositas (pori) semakin berkurang dan proses sintering telah
memadatkan butiran-butiran grain kristal.

Perbandingan kurva histerisis PERMAGRAPH menunjukkan milling dengan
waktu yang lebih lama dan sintering dengan waktu yang lebih lama pada suhu
sekitar 1000°C — 1300°C (dibawah titik leleh Fe) dapat meningkatkan nilai
remanen magnetisasi B, dengan kecenderungan nilai koersivitas H, relatif tetap

atau turun dalam batas tertentu.

SARAN

Karena volume vial HEM -E3D kecil disarankan satu kali milling untuk satu

variasi waktu agar sampel yang didapatkan cukup banyak untuk treatmen.
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2. Karakterisasi Permagraph sebaiknya dilakukan terakhir setelah semua
karakterisasi selesai, karena setelah masuk permagraph sampel telah menjadi

magnet dan tidak dapat dikarakterisasi dengan SEM.
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LAMPIRAN 1

DATA-DATA ICDD - PCPDFWIN
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PDF # 331340. Wavelength= 1540598 (A)

33-1340 Qualitv:"

CAS Number:  12023-91-5

Sr Fel2 019
Strontium Iron Oxide

Molecular Weight: 1061.77
volume|CD]: 69138
Ox: 5.100 Oom:

S.G.: P63/mmc [194]
Cell Parameters:

a 5.BB6 b ¢ 23.03

9S/FOM: F30=5B[.01 02.51)
1/lcor:
Rad: CuKal
Lambda: 1.54059B
Filter:
d-sp: diffractometer

Ref: Natl. Bur. Stand. 1U.S.| Menear—25. 1B. 69 119B1l
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2.B7BO 21 0 0 B |1.6629 33 217 12990 12 3
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2.5340 14 2 0 1 (1.6079 5 1 112 |1.2723 4 3
2.50BO 15 1 0 B [1.6015 10 2 1 B [1.2691 4 3
2.4900 4 2 0 2 (15667 1 1 014 [1.2572 4 4
2.4200 47 2 0 3 |1553B 2 30 6 |1.2415 4 1
2.3360 7 11 6 |153B7 <l 219 |1.2095 <l 4
2.3040 <l 0 010 [1.5330 6 2 012 |1.2009 <l 2
2.2320 32 2 0 5 [14715 44 2 2 0 |1.1966 <l 2
2.1240 21 2 0 6 |1.4550 4 2 013 |1173B 4 1
2.0159 2 20 7 |1439B 2 0 016 |1.1519 10
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PDF # 320285. Wavelength= 1540598 (A)
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LAMPIRAN 2

KURVAHISTERISISOUTPUT

PERMAGRAPH
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1.0 mm

PERMAGRAPH
g

J[T]
E[T]

20

Br = 0.104 T H[kA/m] J[T] B [T] H Coil :103.8 ems Date 4/30/2007

HeB = 77.57 kA/m -1.0 0.104 0.103 J Coil - JH26-1 Tested by: Hasbiyallah

HedJd = 325.0 kA/m -2.0 0.104 0.101 -lIrnax 25 % Customer : UI (S-1)

(BH) max= 2.0 kJ/me -3.0 0.104 0.100 +lrnax - 25 % Shape round

Ba = 0.049 T -4.0 0.104 0.099 dH/dt 13 % Material Ferrite

Ha = 41.15 kA/m -5.0 0.104 0.097 Info 1 :SrFel2019

Jk = 0.094 T -6.0 0.103 0.096 Info 2 0 Jam Mill

Hk = 112.3 kA /m =-7.0 0.103 0.095 Real Temp. : 22 °C Info 3 1200 ¢, 8 Jam

Jo0 = 0.094 T -8.0 0.103 0.093

H5'0 - 112.3 kA/m -5'.0 0.103 0.0n Height 1.0 mm

-10.0 0.103 0.091 Test No. : 001

Diameter :10.0 mm Mat. No. Ferrite

Hmax =1495 kA/m Area : 0.7854 eme Art. No. : SifatMagnet

MAG&IIET-PHYSIK Dr. Stein.qroever GftlbH, KOIn 1996, 1163/96

C:\Pe:nt .a\D.at file\H.ubi (SrFeU019 O;.at Mill UOOC 8 J.aM).d.at
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Bonded MQ-2

PERMAGRAPH

= Al
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———g————t——— 4 — ——— ————g————t——-1
Br = 0.145 T H[kA/m) JI[T) B [T) H Coil 103.8 eme Date :4/30/2007
HeB = 104.6 kA/m -1.0 0.145 0.144 J Coil JH26-1 Tested by: Hasbi
HeJd = 320.3 kA/m -2.0 0.145 0.143 -Imax 50 % Customer UI (S-1)
(BH) max= 3.8 kJ/me -3.0 0.145 0.141 +lrnax 50 % Shape - round
Ba = 0.073 T -4.0 0.145 0.140 dH/dt 10 % Material :Ferrite
Ha = 52.66 kA/m -5.0 0.145 0.138 Info 1 Ferrite 5j mil
Jk = 0.131T -6.0 0.145 0.137 Info 2 :SrFel2019
Hk = 109.2 kA/m -7.0 0.145 0.136 Real Temp. 22 °C Info 3 s Isotrop
J90 = 0.131T -8.0 0.144 0.134
H90 = 109.2 kA/m -9.0 0.144 0.133 Height 1.0 mm
-10.0 0.144 0.132 Test No. : 001
Diameter 10.0 mm Mat. No. Ferrite
Hmax =1494 kA /m Area 0.7854 em* Art. No. : Sifat Magnet

MA&ENIET-PHYSIK Dr. Stein.qroever GftlbH, KOIn 1996, 1163/96

C:\Pe:nt.a\D.at file\H.nbi
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Bonded MQ-2 PE RMGRAPH }gameter : 20.0 mm
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Br = 0.165 T J[T) BI[T) H Coil : 103.8 eme Date :4/30/2007
HeB = 116.7 0.165 0.164 J Coil - JH26-1 Tested by: Hasbi
HedJd = 319.5 0.165 0.163 —Imax 50 % Customer UI (sS-1)
(BH) max= 4.9 0.165 0.161 +Ilrnax 50 % Shape - round
Ba = 0.083 0.165 0.160 dH/dt 10 % Material :Ferrite
Ha = 59.59 0.165 0.159 Infol Ferrite
Jk = 0.149 0.165 0.157 Info 2 :SrFel2019
Hk = 107.5 0.165 0.156 Real Temp. : 22 °C Info 3 :Isotrop
J9o0 = 0.149 0.164 0.154
H90 = 107.5 0.164 0.153 Height 1.0 mm
0.164 0.152 Test No. : 001
Diameter : 10.0 mm Mat. No. Ferrite
Hmax =1494 kA/m Area : 0.7854 eme Art. No. :SifatMagnet
MAG&IIET-PHYSIK Dr. Stein.groever GftlbH, KOIn 1996, 1163/96 C:\Pe:nt .a\D.at file\H.it.5 i (SrFeU019 U;.at Mill UOOC 8 J.aM).d.at
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LAMPIRAN 3

HASIL XRF
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