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ABSTRACT

Name . Frilla Renty Tama Saputra
Majors : Theory and applied physics
Title : Effect of Fe doping on microstructure and resistivity of

perovskite materials LaggrSrossMnixFexOs; with doping
variation x = 0; 0.05; 0.1; 0.15; and 0.5

Synthesis, characterization, and measurement of electrical properties of the alloys
Lag 67Sr0.33Mn1-xFexO3 with doping variation x = 0; 0.05; 0.1; 0.15; and 0.5 has
been carried out by XRD, SEM, and standart four point probe (FPP). Synthesis of
this material is performed using mechanical alloying method with base material
La,03, SrCO3, MnCOs3, and Fe;O3. Milling and mixing process is done by PBM
for 15 hours. The sample then compacted with a pressure of 8 ton and held for 5
minutes. The sample then calcined at temperature 800°C for 8 hours and sintered
at temperature 1200°C for 12 hours. The XRD measurement shows that all
samples was single phase with rombohedral structure (R -3 ¢). Refinement with
GSAS shows that Fe substitution does not alter the crystal structure.
Microstructure observation with SEM showed that the samples was porous and
the addition of Fe doping tend to inhibit the grain growth process. The resistivity
measurement showed an increase of resistivity with increase of Fe doping
concentration, this was due to the addition of Fe doping inhibits the movement of
electrons due to eyt Mn>" electrons can not move to tog | Fed* thereby weakening
the double exchange interaction. Observation of the grain size showed that
subtitution of Fe doping tends to decrease the grain size and this makes the
potential barrier at the grain boundaries become taller and wider so that the
resistivity of the material become increased
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ABSTRAK

Nama . Frilla Renty Tama Saputra
Jurusan : Fisika Murni dan Terapan
Judul : Pengaruh doping Fe terhadap mikrostruktur dan

resistivitas material perovskite Lage;Sro3sMni.xFexOs
dengan variasi doping x = 0; 0.05; 0.1; 0.15; dan 0.5

Telah dilakukan sintesis dan karakterisasi XRD, SEM dan sifat listrik pada
paduan Lage7Sro33Mni«xFexOs dengan variasi doping x = 0; 0.05; 0.1; 0.15; dan
0.5. Sintesis bahan ini dilakukan dengan menggunakan metode mechanical
alloying dengan bahan dasar La,O3, SrCOs;, MnCOs;, dan Fe,Os. proses
pencampuran dilakukan dengan cara di-milling dengan menggunakan peralatan
PBM selama 15 jam kemudian di kompaksi dengan tekanan sebesar 8 ton dan
ditahan selama 5 menit. Selanjutnya dilakukan proses kalsinasi pada suhu 800°C
selama 8 jam yang dilanjutkan dengan proses sintering pada suhu 1200°C selama
12 jam. Hasil pengukuran XRD menunjukkan bahwa semua sampel telah
membentuk fasa tunggal dengan struktur Rombhohedral (R-3c). Hasil refinement
dengan GSAS menunjukkan bahwa pemberian doping Fe tidak merubah struktur
kristal. Pengamatan mikrostruktur dengan menggunakan SEM menunjukkan
bahwa sampel bersifat porous (berpori) dan penambahan doping Fe cenderung
menghambat proses pertumbuhan butir. Pengukuran resistivitas menunjukkan
terjadinya peningkatan resistivitas seiring dengan bertambahnya konsentrasi
doping Fe, hal ini disebabkan karena penambahan doping Fe menghambat
pergerakan elektron karena elektron egT Mn®* tidak dapat berpindah ke tzgi Fe*
sehingga melemahkan interaksi double exchange. Hasil pengamatan terhadap
ukuran butir menunjukkan bahwa pemberian doping Fe cenderung memperkecil
ukuran butir dan hal ini membuat potensial penghalang yang berada pada batas
butir menjadi lebih tinggi dan lebih lebar sehingga resistivitas bahan menjadi
meningkat.
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BAB 1

PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Pada akhir-akhir ini, material oksida perovskite telah menjadi subjek
penelitian yang diteliti secara intensif oleh para peneliti. Hal ini disebabkan
karena material ini dapat menunjukkan berbagai variasi sifat magnetik dan
transport yang sangat bergantung terhadap stoikiometri dan struktur material.
Kebanyakan yang menjadi fokus utama saat ini adalah mendoping campuran
induk (parental compound) LaMnO® dengan unsur divalen alkali tanah (contoh
Ca, Ba, Sr), adanya subtisusi unsur divalen ke dalam kisi La mengakibatkan
material perovskite ini memiliki ion Mn dengan dua valensi yang berbeda yaitu
Mn®** dan Mn*" sehingga material ini dikenal dengan nama mixed valence
manganites [1].

Material ini telah dipelajari selama lebih dari 5 dekade tetapi masih dapat
dianggap sebagai material modern karena material ini memiliki banyak potensi
dalam teknologi aplikasi. Ferromagnetik manganite dapat menunjukkan efek
magnetoresistance yang sebanding dengan atau lebih besar daripada giant
magnetoresistance (GMR) yang muncul pada lapisan tipis multilayer magnetik,
dengan alasan ini maka material ini diberi nama colossal magnetoresistance.
Potensi aplikasi dari efek CMR dalam mixed-valence manganite meliputi sensor
magnetik, magnetoresistive read head, dan magnetoresistive random access
memory (MRAM)|[2]. Selain itu material manganites ini juga dapat memunculkan
efek magnetokalorik yang sangat besar dan menjadi salah satu kandidat yang
cukup menjanjikan untuk dijadikan substansi kerja dari teknologi pendingin
magnetik. Manganite juga dapat digunakan sebagai elektroda dalam solid oxide
fuel cell dan sebagai katalis dalam sensor oksigen[3].

Salah satu fitur utama dari material mixed-valence manganites (R1-xAxMnQO3)
ini adalah adanya keterkaitan diantara sifat kemagnetan dengan sifat transfer
elektrik. Doping dengan x= 0 dan 1 biasanya bersifat isolator antiferromagnetik,

sedangkan campuran dengan komposisi doping pada rentang antara 0 dan 1 dapat
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membuat material ini bersifat konduktor ferromagnetik. Mekanisme double
exchange (DE) menjadi pembahasan utama terkait dengan munculnya sifat-sifat
menarik pada material mixed valence manganite ini[4]. Namun dengan penelitian
yang lebih mendalam diketahui bahwa hanya dengan model DE saja tidak cukup
menjelaskan fenomena transfer elektrik yang terdapat dalam material ini. Hwang
et al dan millis et all [5,6] mengajukan adanya kopling elektron-phonon yang
sangat kuat yang disebabkan oleh efek Jahn-Teller dari ion Mn**,

Dari sudut pandang aplikasi dimasa mendatang, dibutuhkan manganites
dengan ukuran butir yang lebih kecil. Pengaruh ukuran butir terhadap struktur,
sifat magnetik dan sifat transport pada material manganat yang didoping telah
dipelajari secara intensif oleh beberapa peneliti[7-12]. Mereka melaporkan bahwa
sifat magnetik sangat dipengaruhi oleh ukuran butir, sehingga hal ini cukup
menarik perhatian untuk meneliti bagaimana pengaruh ukuran butir terhadap sifat
transport elektrik dan magnetik. Dari berbagai hasil penelitian yang telah
dilaporkan, muncul berbagai kontroversi terkait dengan pengaruh ukuran butir
terhadap sifat magnetik dari maganate polikristalin. Sanchez et al [13]
mempelajari pengaruh ukuran butir pada campuran LagsrCap3sMnO3; dan
menemukan bahwa magnetisasi dan temperature Curie (Tc) berkurang dengan
berkurangnya ukuran butir. Hueso et al[9] melaporkan hasil yang sama dan
mengajukan penjelasan bahwa hal ini disebabkan karena munculnya lapisan
permukaan non-magnetik yang terbentuk oleh material nonkristalin ketika ukuran
partikel berkurang. Zhang et al [14] meneliti kebergantungan magnetisasi
terhadap struktur pada oksida manganite Lag gsSro15MnO3; dan mengemukakan hal
yang bertentangan diamana magnetisasi dan Tc turun dengan bertambahnya
ukuran butir. Mereka memperkirakan adanya kontradiksi ini akibat berbedanya
tingkat doping yang diberikan, karena struktur dan sifat magnetiknya sangat
sensitif terhadap tingkat pemberian doping.

Dalam sudut pandang butir, tidak hanya ukuran butir saja yang mempengaruhi
baik sifat kelistrikan ataupun kemagnetannya, tetapi juga batas butir (grain
boundary) dan konektivitas antar grain (grain connectivity)[15,16]. Dalam
jurnalnya Ning Zhang [17] mengajukan teori resistivitas pada granular perovskite

untuk melihat bagaimana pengaruh ukuran butir serta jarak antar butir terhadap
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sifat transfer listrik dan magnetik pada material perovskite Lag gsSro15MnOs. Dari
hasil penelitiannya ia mendapatkan bahwa resistivitas bahan meningkat dengan
berkurangnya ukuran butir yang utamanya disebabkan karena meluasnya
permukaan dan berkurangnya saluran konduktif (conductive channel).

Doping berbagai variasi unsur merupakan metode yang sangat penting untuk
mengklarifikasi mekanisme CMR khususnya pada kisi Mn, yang merupakan
jantung dari DE. Beberapa penyelidikan terhadap doping pada kisi Mn oleh
beberapa unsur seperti Cu, Ti, Co, dan Mg menunjukkan bahwa terjadi penurunan
temperature Curie serta resistivitasnya meningkat seiring dengan bertambahnya
konsentrasi doping[1,2,18,19]. Perubahan sifat ini disebabkan karena adanya
perubahan besar parameter kisi akibat ukuran ion doping yang berbeda dengan
ion Mn, sehingga mengubah besarnya faktor toleransi yang menentukan sudut
ikatan Mn-O-Mn yang pada akhirnya mempengaruhi baik sifat magnetik maupun
sifat elektrik pada perovskite manganite ini, namun penjelasan ini tidak dapat
digunakan untuk menjelaskan naiknya resistivitas dan turunnya temperature Curie
untuk doping Fe pada kisi Mn karena ion Fe memiliki ukuran jari-jari ionik yang
hampir sama dengan ion Mn sehingga tidak terjadi perubahan struktur[20].

Untuk melihat bagaimana pengaruh pemberian doping Fe terhadap sifat
transfer listrik dilihat dari sudut pandang butir (grain), maka dalam tesis ini
dilakukan penelitian pengaruh pemberian doping Fe terhadap mikrostruktur dan
resistivitas material perovskite Lags7Sro33Mni<FexOs dengan x= 0; 0.05; 0.1;
0.15, dan 0.5.

1.2 Tujuan
Berdasarkan uraian permasalahan diatas, maka tujuan dari penelitian ini
adalah sebagai berikut:
a. Mempelajari pembentukan fasa senyawa Lag ¢7Sr0.33Mn;«xFexO3 dari bahan
dasar La,O3, SrCO3, MnCOg3, dan Fe,O3; melalui metode reaksi padatan
(solid state reaction) dengan variasi doping x = 0; 0.05; 0.1; 0.15; 0.5
b. Menyelidiki pengaruh doping Fe terhadap mikrostruktur senyawa
Lags7Sro3sMnOs dengan variasi doping x = 0; 0.05; 0.1; 0.15; 0.5
menggunakan spektroskopi SEM
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c. Menyelidiki pengaruh doping Fe terhadap resistansi pada senyawa
Lao_67Sro,33Mn1-XFeX03 (X = 0; 005, O.l; 015, 05)

1.3 Batasan Masalah

Penulis

membatasi permasalahan dengan parameter-parameter yang

berdekatan langsung dengan tujuan penelitian, antara lain:

a. Studi XRD yang dilakukan adalah membandingkan sinyal XRD bahan

dasar dan sampel hasil perlakuan pada temperatur ruang untuk mengetahui

apakah terjadi perubahan fasa pembentukan. Kemudian menganalisa

sinyal XRD terhadap variasi konsentrasi pendopingan unsur Fe.

b. Studi

SEM vyang dilakukan adalah dengan membandingkan foto

mikrostruktur dari masing-masing sampel untuk melihat bagaimana

pengaruh doping Fe terhadap pertumbuhan butir.

c. Studi pengaruh doping Fe terhadap resistivitas yang dibahas dari sudut

pandang butir pada masing-masing sampel Lag g7Sro.33Mn;xFex0O3 dengan
x =0;0.05; 0.1; 0.15; dan 0.5.

1.4 Sistematika Penulisan

Sistematika dalam penulisan tesis ini adalah :

BAB |

BAB Il

BAB Il

PENDAHULUAN

Bab ini terdiri dari latar belakang, tujuan penelitian, rumusan

masalah, dan sistematika penulisan.
TINJAUAN LITERATUR

Bab ini memuat penjabaran tentang Kkajian literatur yang

berhubungan dengan materi dari penelitian yang dilakukan.
METODE PENELITIAN

Bab ini memuat tentang mekanisme penelitian, alat dan bahan yang

digunakan, serta mekanisme perolehan data.
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BAB IV ANALISIS DAN PEMBAHASAN

Bab ini membahas tentang hasil yang diperoleh dari data yang
telah didapatkan kemudian melakukan telaah sesuai dengan teori

atau konsep yang bersumber dari berbagai referensi.

BAB V KESIMPULAN DAN SARAN
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BAB I1

TINJAUAN LITERATUR

2.1 Material Perovskite Manganite

Pada akhir-akhir ini, oksida jenis perovskite banyak menarik perhatian
para peneliti karena penemuan fenomena “colossal magnetoresistance (CMR)”
dan kekayaan fisika yang terdapat pada material ini di tahun 1993. Penamaan
material perovskite manganite ini ditujukan kepada material yang memiliki rumus
kimia R1.xAxMnO3 (dimana R adalah unsur-unsur tanah jarang dan A adalah alkali
tanah) yang dapat menunjukkan sifat magnetik dan elektrik yang tidak biasa.
Alasan mendasar mengapa material ini menarik diteliti adalah munculnya
fenomena transisi fasa dari paramagnetik (PM) ke ferromagnetik (FM) dan
transisi  dari logam ke insulator, antiferromagnetik (AFM), canted
antiferromagnetik (CAF), orbital ordering (OO), charge ordering (CO), transisi
dari logam ke isolator yang digerakkan oleh medan magnet, fenomena pemisahan
fasa elektronik di daerah yang bervariasi pada diagram fasanya. Beberapa
fenomena termasuk CMR terkait dengan transisi magnetik dan logam-isolator

diantara fasa-fasa ini.

Valensi dari La (dan semua anggota dari keluarga unsur tanah jarang)
dalam R1.xAxMnO3 adalah +3 sedangkan valensi dari O pada komposisi ini adalah
-2. Sehingga valensi dari ion Mn dapat bernilai +3 atau +4 bergantung terhadap
nilai dari x untuk mempertahankan kenetralan. Karena konfigurasi elektronik dari
atom Mn netral adalah 4s® 3d®, hal ini berarti bahwa ion Mn*" memiliki empat
elektron pada orbital d yang bertanggung jawab terhadap sifat-sifat elektronik
pada material ini. Jika kita mensubtitusi semua atom trivalen tanah jarang La
dengan logam divalen seperti Sr, maka kita akan mendapatkan campuran
Sr2+Mn4+03 diamana Mn bervalensi +4 dan memiliki 3 elektron pada orbital d.
Campuran ini juga memiliki struktur perovskite seperti yang ditunjukkan pada
gambar 2.1 . Dalam perovskite ABO3 kisi B diisi oleh Mn dan dikelilingi oleh

oktahedra oksigen atau dengan kata lain Mn terletak pada body center (pusat
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kubus), sedangkan ion La mengisi kisi A diantara oktahedral ini atau dengan kata

lain terletak pada sudut kubus.

Aa', cat st )

® eBowoa®

. 0 (0™

Gambar 2.1. Struktur unit sel dari prototype perovskite kubik]|3]

kebanyakan penelitian yang dilakukan akhir-akhir ini fokus terhadap
subtitusi campuran Ca dan Sr serta trend magnetoresistance yang dapat diamati
pada kedua subtitusi jenis dopan ini sebagai fungsi dari konsentrasi ion divalent
X,. Namun terdapat perbedaan diagram fasa untuk kedua jenis dopan tersebut,
yang utamanya disebabkan karena perbedaan ukuran diantara ion Ca dan Sr.
Dalam jurnalnya Urushibara et al [27] menunjukkan ketergantungan resistivitas
terhadap temperatur dan diagram fasa dalam senyawa La;SrkMnO3; sebagai

fungsi dari x yang dapat dilihat dalam gambar 2.2 berikut ini.
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Gambar 2.2 (a) plot resistivitas vs T paduan La;.xSrxMnOjz untuk berbagai variasi

nilai X. (b) diagram fasa dari La; x«SryMnOs.

Dalam gambar 2.2a ditunjukkan ketergantungan resistivitas terhadap
temperatur dari senyawa La;-xSryMnQO3 ( 0 < x < 0.4). Tanda panah menunjukkan
temperatur Curie (T¢) yang ditentukan oleh pengukuran suseptibilitas ac. Dalam
gambar tersebut tidak teramati adanya transisi fasa ferromagnetik untuk x < 0.05.
perubahan resistivitas yang sangat mencolok teramati disekitar T (tanda panah
kebawah). Konduksi metalik teramati pada fasa ferromagnetik temperatur rendah
(T < T.) diatas x = 0.175. Pada x = 0.1 dan 0.15, resistivitas pertama-tama
mengalami penurunan untuk temperatur dibawah T, tetapi kemudian meningkat
karena beberapa efek lokalisasi (vide infra). Pada fasa paramagnetik di temperatur

tinggi (T > T¢), kurva p-T masih menunjukkan karakteristik nonlogam
(semikonduktor) atau dengan kata lain 2—,‘;<0 untuk x < 0.2. Dengan

meningkatnya x (>0.3) kurva menjadi semakin bersifat logam. Anomali yang
ditandai dengan tanda segitiga untuk x = 0.15, 0.175, dan 0.2 disebabkan karena
adanya transisi struktur dari rombhohedral (R -3 ¢) menjadi orthorhombic
(Pbnm).

Urushibara et al [27] merangkum diangam fasa elektronik dari senyawa
yang dapat dilihat dalam gambar 2.2b. Pada temperatur rendah fasa yang muncul

adalah spin-canted antiferromagnetik untuk 0 < x < 0.1 dan fasa ferromagnetik
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untuk x > 0.1. Temperatur transisi ferromagnetik (T.) meningkat dengan
meningkatnya x dan mencapai maksimum (~ 370K) desekitar x = 0.4. Kita dapat
mengklasifikasikan diagram fasa La;xSrxMnOs ini ke dalam lima kelompok
berdasarkan konfigurasi spin dan konduksi listrik; dibawah temperatur transisi
magnetik terdapat tiga fasa yang muncul yaitu spin canted antiferromagnetik
insulator (CNI) untuk tingkat doping rendah (x < 0.1), ferromagnetik insulator
(FI) dalam rentang doping 0.1 < x < 0.15, dan ferromagnetik logam (FM) untuk
tingkat doping tinggi x > 0.15. diatas temperatur transisi magnetik (Ty dan T¢)
terdapat transisi dari paramagnetik insulator (P1) menjadi paramagnetik logam
(PM) yang muncul disekitar x =0.3. Garis vertikal yang membatasi fasa-fasa ini
ditentukan oleh titik puncak p(T). Bersama-sama dengan transisi isolator ke
logam pada temperatur rendah, terjadi transisi dari orthorhombic (x<0.175) ke
rombhohedral (x>0.175). Sebuah aspek yang penting dari subtitusi Sr adalah
ketidakmampuannya untuk membentuk fasa tunggal untuk konsentrasi doping x >
0.6. Diantara kelima fasa ini, fasa FI menjadi pusat perhatian karena teori
sederhana yang hanya melibatkan interaksi double exchange hanya dapat

memprediksi fasa FM pada temperatur rendah.
2.2 Double exchange

Kopling magnetik pada kebanyakan oksida dan material lain yang serupa
tidak dapat dijelaskan melalui mekanisme pertukaran langsung (direct exchange)
karena ion-ion (dimana terdapat momen magnetik) terletak cukup jauh dan ketika
struktur Kristal dari material tersebut diuji ditemukan bahwa terdapat anion non-
magnetik seperti oksigen terletak pada satu garis bergabung dengan kation
magnetik. Kramers dan Anderson mengajukan sebuah mekanisme yang disebut
dengan Superexchange[24]. Dimana spin dari ion magnetik berpasangan secara

tidak langsung karena dispisahkan oleh anion.

Orbital yang aktif secara elektronik adalah orbital d manganese.
Konfigurasi elektronik keadaan dasar dari trivalent dan quadrivalen Mn adalah
3d* dan 3d®. kelima orbital d maisng-masing dapat megakomodasi elektron
dengan satu spin up dan satu spin down akan terpecah (split) akibat adanya medan

Kristal octahedral yang berasal dari enam atom oksigen yang berada disekeliling
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ion Mn. Pemisahan energi ini membagi orbital d menjadi tiga orbital pada energi
rendah tyg (dy, dx, dy;) dan dua orbital pada energi tinggi eq (d,z2_,z2d,2).
Pemisahan ini, yang berada pada orde 1.5eV tidak cukup untuk membentuk
keadaan low-spin state; sehingg elektron mengisi keadaan orbital dengan spin

maksimum terkait dengan hukum pertama Hund.

Gambar 2.3 pemecahan lima orbital d ke dalam ey dan tyq

Double exchange merujuk kepada interaksi pertukaran magnetik melalui
muatan pembawa pita d dalam manganite dengan valensi campuran. Teori ini
dipostulatkan pertama kali oleh Zener[4] dan dikembangkan oleh Anderson,
Hasegawa, dan de Gennes[25]. Zener mengembangkan teori double exchange
untuk menjelaskan pengukuran magnetik dan transport dalam deretan valensi
campuran LaixAMn "Mt 05 dimana A = Ca®*, Sr?*, Pb atau Ba®**. Dalam

teorinya ini Zener mengasumsikan bahwa:

a. pertukaran antar atomik sangat kuat sehingga hanya terdapat konfigurasi
ferromagnetik dimana spin dari masing-masing muatan pembawa arahnya
sejajar terhadap spin ionik lokal.

b. elektron yang berpindah tidak merubah arah spinnya ketika berpindah,
mereka dapat berpindah dari satu ion ke ion selanjutnya hanya jika spin
ionik dari keduanya tidak antiparallel.

c. ketika terjadi lompatan, maka keadaan energi dasar menjadi lebih rendah

karena muatan pembawa dapat berpartisipasi dalam ikatan.

Doping dari ion divalen pada kisi trivalen (La*") mengakibatkan terjadinya
sistem valensi campuran La**1.,,AZMn*",Mn*,05 (dimana A = Ca**, Sr**, Pb
atau Ba?"). Untuk mempertahankan kenetralan elektron, defisiensi dari muatan
positif yang dihasilkan oleh doping divalen x memaksa sejumlah x manganese

untuk mendonasikan elektronnya untuk menjadi tetravalen. Anggaplah
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konfigurasi dimana ion Mn* dan Mn*" berada disisi lain oksigen. Dalam
konfigurasi ini Mn®* memiliki empat elektron di level t,q dan ey sedangkan Mn**
memiliki tiga elektron di level tpy dan sebuah hole di level ey seperti yang
ditunjukkan pada gambar 2.4. spin dari elektron ey dari ion Mn®* dan Mn** berada
dalam arah yang sama seperti yang ditunjukkan dalam gambar 2.5. Aturan atomik
Hund mengatur bahwa empat elektron dalam ion manganese harus menunjuk ke
arah yang sama untuk meminimalkan tolakan elektrostatik. Sekarang elektron eq
A; dari Mn*" lompat membawa spinnya dan menggantikan elektron O, yang
memiliki arah spin yang sama kemudian elektron dari O, lompat ke ion Mn*".
Mekanisme transfer ini diperbolehkan oleh aturan Hund seperti yang ditunjukkan
dalam gambar 2.5. sehingga terdapat transport total melewati Mn** dan Mn**
melalui oksigen dengan menjaga arah spinnya sejajar. Hal ini menjelaskan

mengapa material ini bersifat ferromagnetik dan konduktor.

z % Bg
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Gambar 2.5 Penggambaran double exchange diantara Mn** dan Mn** melalui

campur tangan anion oksigen dan menunjukkan bahwa diijinkan terjadi lompatan
2.3 Pengaruh Kisi Pada Material Perovskite Manganites

Kestabilan struktur perovskite sangat bergantung terhadap ukuran dari ion
yang mengisi kisi A dan Kisi B. jika terdapat ketidakcocokan diantara ion kisi A
dan kisi B dan ruang dimana ion tersebut mengisi maka struktur perovskite akan

terdistorsi. Goldschmidt [21] mendefisikan faktor toleransi sebagai berikut:

O .l
V2(r5 + 1)

*

Dimana ra dan rg adalah rata-rata jari-jari dari ion yang mengisi kisi A dan kisi B,
dan rO adalah jari-jari ionik oksigen. Perovskike kubik ideal memiliki nilai t* = 1.
Jika t* sedikit bergeser dari nilai 1 maka atom-atom akan bergeser dari posisi
idealnya untuk meminimalkan energi bebas sehingga strukturnya terdistorsi.
Oksida perovskite yang stabil memiliki faktor toleransi yang berada pada rentang
0.89 < t* = 1.02. deviasi yang semakin besar membuat strukturnya mengalami

perubahan.

Material dasar dari keluarga lanthanum manganite, LaMnOz memiliki
struktur orthorhombic tipe O’. lanthanum manganite yang didoping memiliki
struktur yang lain dari bahan dasarnya bergantung terhadap sifat dari dopan,
derajat kebebasan doping, temperatur, dan lain-lain. Untuk La;xCayMnQOj3
strukturnya mengalami perubahan menjadi ortorhombik tipe O. sedangkan untuk
Lanthanum manganite yang didoping oleh strontium strukturnya menunjukkan
adanya transisi dari ortorhombik tipe O’ menjadi tipe O disekitar konsentrasi

doping x~0.1 tetapi untuk x<0.175 strukturnya berubah menjadi rhombhohedral.
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Double exchange dan sifat-sifat fisika dari material ini sangat dipengaruhi
oleh perubahan kisi yang diakibatkan oleh adanya doping. Berbagai deviasi dari
struktur perovskite kubik yang ideal dapat mengakibatkan reduksi sudut ikatan
Mn-O-Mn dari 180° atau perubahan panjang ikatan, keduanya secara langsung
mempengaruhi double exchange. Dibeberapa perovskite, overlap diantara orbital
d kisi B dan orbital p atom oksigen secara kuat dipengaruhi oleh tekanan kimia
internal yang dibangkitkan oleh subtitusi pada kisi A dengan ion yang memiliki
jari-jari yang berbeda. Berkurangnya <ra> menurunkan temperatur transisi (T¢)
dan meningkatkan magnetoresistif secara dramatis di dekat Tc[30]. Konduksi
elektronik meliputi perpindahan muatan diantara orbital d manganese dan orbital
p oksigen , dan elemen matriks b (yang menggambarkan lompatan elektron
diantara kisi Mn), overlap p-d sangat sensitif terhadap perubahan geometri (sudut
dan panjang ikatan) yang diakibatkan oleh variasi dari ukuran ion kisi A atau
pemberian tekanan eksternal. Asal mula dari tekanan kimia internal adalah adanya
ketidakcocokan ukuran yang muncul ketika ion kisi A terlalu kecil untuk mengisi
jaringan tiga dimensi dari oktahedra MnQOg. Lebih dari sekedar kontraksi
sederhana dari jarak ikatan, lebih kecilnya ukuran ion yang mengisi kisi A
menyebabkan oktahedra berputar dan mengurangi kelebihan ruang disekitar kisi A
yang menyebabkan tetha < 180° seperti yang ditunjukkan dalam gambar 2.6

® e
3 3 3 o
! =

Gambar 2.6 Skema representasi pengaruh ukuran ionik kisi A terhadap amplitude

lompatan diantara dua ion Mn
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2.4 Pengaruh doping Fe terhadap sifat magnetik dan transport pada

manganite

Penggantian sebagian ion Mn dalam campuran La;«xAxMnO3 (A= Ca, Sr,
dll) dengan berbagai unsur lain seperti Ti, Cu, Ni, Co, Fe,.. dapat memberikan kita

informasi penting mengenai sifat alami pada system ini.

Hasil penelitian yang sudah dilaporkan oleh beberapa peneliti [1,2,26]
menunjukkan bahwa dengan penggantian sebagian ion Mn dengan unsur seperti
Ti dan Cu menyebabkan resistivitas bahan meningkat, temperature Curie begerser
ke temperature yang lebih rendah, menurunnya rasio MR, temperature transisi
logam-insulator bergeser ke temperatur yang lebih rendah. Perubahan sifat
transport listrik dan magnetik ini disebabkan karena berkurangnya jumlah ion
Mn®" dan perubahan struktur sehingga mengubah panjang serta sudut ikatan Mn-
O-Mn yang berperan terhadap mekanisme DE.

Doping ion Fe dipilih karena ion Fe memiliki jari-jari yang sama dengan
ion Mn[31]. Struktur Kristal dari material perovskite ini cenderung tidak
mengalami perubahan dengan diberikannnya doping Fe, sehingga kita dapat
mengabaikan pengaruh perubahan struktur. Dengan demikian Kita dapat
mempelajari perubahan sifat transport listrik dan magnetik pada material ini
berdasarkan konfigurasi elektronik dan magnetik. Hasil penelitian Tiwari[32]
menunjukkan bahwa sampel Lag7Srp3sMnixFexO3 (x<0.25) bersifat insulator di

seluruh rentang temperature untuk doping Fe diatas 0.25.

T(K)

Gambar 2.7 resisitivitas listrik sampel Lag 7Sro3sMny«FexO3 (x<0.25)[32]
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Gambar 2.8 Struktur dari Lag ¢7Cap 33Mny-xFexO3 (a) plot kurva XRD (b)

parameter kisi sebagai fungsi x[29]
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Gambar 2.9 Data magnetisasi untuk sampel Lag 7Sro3sMn;.xFexO3 (x=0; 0.05)[37]

Tabel 2.1 Temperatur Curie Lag 7Srg3sMn; xFexO3 (x<0.25)[36]

Compound Te (K) |AS==| (JkeK ) AH (kOe)
Lap 78193 MnOs3 374 1.78 20.0
Lag 78rp3Mng gsFeg 9503 343 2.40 20.0
Lap 7819 3Mng 03Feq 0703 296 22 20.0
Lag 78rg3Mng goFeg 1003 260 1.7 20.0
Lag 78rg3Mng gsFeg 1503 180 1.4 20.0
Lag 7510 3Mnp soFeo 2003 94 0.6 20.0
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METODE PENELITIAN

3.1 Tempat dan Waktu Penelitian

Semua proses pembuatan sampel dilakukan di Laboratorium Fisika
Universitas Indonesia, Depok yang meliputi pembuatan preparat, proses
milling, kalsinasi dan sintering. Selanjutnya karakterisasi XRD dilakukan di
Laboratorium Fisika Universitas Islam Negeri, Ciputat. Karakterisasi
mikrostruktur dengan SEM dilakukan di laboratorium Teknik Metalurgi
Universitas Indonesia, Pengukuran Resistivitas dilakukan di Batan Serpong.
Pembuatan sampel dan penelitian dilaksanakan antara bulan September
2011 hingga Maret 2012.

3.2 Metode Penelitian

Metode yang digunakan dalam penelitian ini adalah metode
eksperimen yang meliputi proses pembuatan paduan Lag g7Sro.33MnyxFexOs,
karakterisasi sifat struktur dan sifat magnetik, hingga analisis hasil
eksperimen. Metode pembuatan sampel yang digunakan adalah metode
mechanical alloying. Beberapa tahapan proses yang umumnya dilakukan
dalam metode reaksi padatan ini diantaranya proses pencampuran dan
penghalusan bahan dengan cara di milling, pembuatan pellet dengan cara
dikompaksi, kemudian perlakuan panas (kalsinasi dan sintering) dengan

menggunakan tungku pemanas (furnace).

Setelah sampel selesai dibuat, tahap selanjutnya adalah melakukan
karakterisasi. Beberapa peralatan karakterisasi yang digunakan adalah XRD
(X-Ray Diffraction), SEM (Scanning Electron Microscopy), kedua peralatan
ini digunakan untuk mempelajari struktur kristal dan struktur mikro pada
sampel, dan peralatan FPP (Four Point Probe) untuk mengukur resistivitas

sampel.
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3.3 Persiapan peralatan

Berikut ini merupakan beberapa peralatan yang digunakan dalam proses
pembuatan paduan Lag g7Sro.33Mn1.xFexOs

e Alkohol
Digunakan untuk membersihkan peralatan yang digunakan sehingga
dapat meminimalisir adanya pengotor pada sampel yang dibuat.

e Spatula
Digunakan untuk mengambil bahan

e Timbangan digital
Digunakan untuk menimbang massa dari bahan dasar yang
digunakan ataupun sampel yang telah dibuat dengan ketelitian
mencapai 0.0001 gram

e Kertas timbang
Digunakan sebagai tempat untuk meletakkan bahan yang akan
ditimbang

e Plastic klip
Digunakan untuk menyimpan bahan atau sampel.

e Silicon gel
Digunakan untuk mencegah terjadimya oksidasi pada sampel yang
telah dibuat.

e Planetary Ball Mill (PBM) dan vial PBM
Digunakan untuk mereduksi ukuran partikel dan membuat campuran
menjadi homogen

e Peralatan kompaksi
Digunakan untuk memadatkan sampel menjadi bentuk pellet
(silinder).

e Tungku pemanas (Furnace)
Digunakan untuk melakukan proses pemanasan pada sampel yang

berupa proses kalsinasi dan sintering
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e Spektroskopi difraksi sinar-x (XRD)
Digunakan untuk mengetahui fasa-fasa yang terbentuk pada sampel
dan menghitung ukuran butir paduan Lag ¢7Sro.33Mn1.xFexOs..

e Spektroskopi Scanning Electron Microscope (SEM)
Dugunakan untuk mengetahui bagaimana struktur mikro pada
masing-maisng paduan Lag 7Sro33Mn;xFexOs.

e Four Point Probe (FPP)
Digunakan untuk mengukur resistivitas masing-masng paduan

LaO.67SI'0.33|V| nl_XFeXO3.
3.4 Persiapan Bahan

Bahan dasar yang digunakan untuk pembuatan sampel dalam penelitian ini
adalah La20;, SrCOz;, MnCOs;, dan Fe;Os;. Berikut ini merupakan
spesifikasi dari bahan-bahan dasar yang digunakan.

No Nama For_myla MF Produk | Kemurnian
Senyawa Kimia | (gram/mol)
Lantanum
1 _ La,0O3 325,790 Merck 99,5 %
Oxide
Strontium _
2 SrCOs 147,628 Aldrich 98,0 %
Carbonat
Mangan 5
3 MnCO; 114,946 Aldrich 99,9 %
Carbonat
) ) Sigma
4 | Ferrit Oxide Fe O3 159,681 ] 99,0 %
Aldrich

Pada penelitian ini akan dibuat lima buah paduan dengan rumus kimia
Lag 67Sro.33Mn;4FexO3 dengan x= 0; 0.05; 0.1; 0.15; 0.5. Massa bahan dasar
untuk pembuatan masing-masing sampel dihitung secara stoikiometri

dengan menggunakan persamaan reaksi kimia sebagai berikut.
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a) Untukx=0
La,0;+ SrCO; + 3MnCOs
> 3Lage,0033Mn0; + 2C0, + 2C0O

b) Untuk x = 0,05
6,67 La,0; + 6,67 SrC0O3; + 19 MnCO;+ 0,5 Fe,04
— 20 Lagg7;0033Mng95Feg 0503 + 10 CO,
+ 15,67 CO + 1,4167 0,

c) Untukx=0,10
6,67 La,0; + 6,67 SrC0; + 18 MnCO; + Fe,0;
— 20 Lagg,0033MngoFey 105 + 10 CO,
+ 14,67 CO + 1,167 0,

d) Untukx=0,15
6,67 La,0; + 6,67 SrC0O; + 17 MnCO; + 1,5 Fe,04
— 20 Lagg;0033MnggsFeq 1505 + 10 CO,
+ 13,67 CO + 0,9167 0,

e) Untuk x =0,50
6,67 La,0; + 6,67 SrC0O3; + 10 MnCO3; + 5 Fe,0;
= 20 Lage70033Mngsleys0; + 8C0,
+ 8,67C0O + 0,167 0,

Persamaan reaksi untuk membentuk paduan Lagg7Sro3sMnixFexO3 secara
umum dapat ditulis sebagai berikut :
ALa,03+ BSrCO; + CMnCO3; + D Fe,0;
— E Lagg;0033Mn,_Fe,05 + FCO, + HCO
+ 10,
Untuk mendapatkan masing-masing 15 gram sampel, maka rumus
stoikiometri yang digunakan untuk menentukan masing-masing bahan dasar

adalah sebagai berikut :

15 gram
Massa La,0; = =

X X Mr La,05 X
E” MrLage,0ossMny_yFe 05 ~0273

Kemurnian
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M SrCo 5 1> gram Mr S103 X ———
= — X X X
assa oTtCs E  Mr Laye;0033Mny_xFe, 0 ToTs Kemurnian
M MnCO;3 = Cx 1> gram X Mr MnCO
A s = " Mr Lag gy 00 5sMny_yFey05 1003
1
X———
Kemurnian
15 gram
Massa Fe,03 = — X Mr Fe,03 X

x .
E  Mr Layg;0033Mn,_,Fe,03 Kemurnian

Dimana massa relatif ( Ar ) untuk masing-masing atom adalah:

o Strontium = 87,670 gr/mol
o Karbon =12.011 gr/mol
o Oksigen = 15.999 gr/mol
o Mangan =54.938 gr/mol
o Lanthanida = 138.92 gr/mol
o Titanium = 47.900 gr/mol

dengan menggunakan rumus stoikiometri tersebut diperolenh massa bahan

dasar untuk masing-masing sampel sebagai berikut:

Massa Bahan Dasar (gram)
No fima Senyaus La,05 SrCO; | MnCOs; Fe;03
1 | Lage7SrossMn Os 7,3158 3,3153 7,6735 0
2 | Lape7SrozsMngosFegsOs | 7,3143 3,3146 7,2883 0,2689
3 | Lape7Sro3sMngoFeg 103 7,3128 3,3139 6,9033 0,5376
4 | Lage7SrossMnogsFeo1s0s | 7,3113 3,3133 6,5185 0,8063
5 | Lae7SrossMnosFeos0s 7,3010 3,3086 3,8290 2,6839
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3.5 Diagram Alir Penelitian
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Bahan Dasar

L6.203, MI"IC03, SfCOg, F6203

g

(

Variasi Komposisi Fe

x=0; 0.05; 0.1; 0.15; 0.5

U

Milling
PBM selama 15 jam J
Kompaksi 1

l 8 ton ditahan 5 menit |

1

-,'- : — — _ﬂ
Kalsinasi

Suhu 800°C selama 8 jam l

BRG]

Sintering l

Suhu 1200°C selama 12 jam i

e —

. %

Karakterisasi struktur

XRD

Single phase

Ya

Karakterisasi mikrostruktur (SEM),

Pengukuran resistivitas
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3.5.1 Proses Pencampuran dan Milling

Setelah semua bahan dasar ditimbang, proses selanjtnya adalah
proses pencampuran dan penghalusan bahan dengan cara di-milling dengan
menggunakan peralatan Planetary Ball Mill (PBM). Proses ini bertujuan
untuk mereduksi ukuran partikel dan membuat campuran menjadi homogen
sehingga dapat mempermudah reaksi pembentukan fasa Lagge7Sro3sMn;-
xFexOs3. Bahan-bahan dasar La;O3, MnCOs3, SrCOgs, dan Fe,O3 dicampur
dalam vial PBM yang berisi bola-bola yang terbuat dari bahan stainless steel
(SS) dimana perbandingan massa bola dengan bahan dasar adalah 10:1. Vial
ini  kemudian diletakkan dalam peralatan PBM yang terdapat di
laboratorium preparasi Universitas Indonesia dengan run time 30 menit, of
time 5 menit, dan on of cycle 1 kali. Masing-masing sampel di-milling

selama 15 jam (total run time).
3.5.2. Proses Pemadatan (kompaksi)

Setelah sampel di-milling , tahap selajutnya adalah proses pemadatan
(kompaksi) menggunakan peralatan kompaksi hidrolik yang berada di
labaoratorim preparasi Universitas Indonesia. Die (cetakan) yang digunakan
berbentuk silinder dengan diameter 2.5 cm dan ketebalan pellet £0.5cm.
Proses kompaksi dilakukan dengan cara memberikan tekanan sebesar 8 ton
dan ditahan selama 5 menit. Proses pemadatan ini bertujuan untuk
memperluas kontak permukaan antar partikel sehingga proses pembentukan

fasa menjadi lebih optimal
3.5.3 Perlakuan Panas

Sampel yang sudah di kompaksi selanjutnya diberikan perlakuan
panas (heat treatment) berupa kalsinasi dan sintering. Proses kalsinasi
dilakukan dengan cara memanaskan sampel pada suhu 800°C selama 8 jam,
proses ini bertujuan untuk menghilangkan unsur karbon yang terdapat dalam
campuran (decarbonization) dan menghilangkan unsur-unsur pengotor yang

lain. setelah di kalsinasi semua sampel kemudian di sintering pada suhu
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1200°C selama 12 jam, proses ini bertujuan untuk membentuk fasa

La0,678ro,33M nj_-XFeX03.

8, . . i . .
Tea, _ kalsinasi Tea, sintering
8 jam ) 12 jam

1200 f=-- i

900 -

12 t{jam) 8 20 tfjam)

Gambar 3.1 proses kalsinasi dan sintering
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BAB IV
HASIL DAN PEMBAHASAN
4.1 Hasil

Setelah proses pembuatan sampel selesai, maka tahap selanjutnya adalah
melakukan karakterisasi untuk mengetahui karakteristik dari senyawa
Lag g7Sro.33Mny4FexO3 (x= 0; 0.05; 0.1; 0;0.15; 0.5). Karakterisasi yang dilakukan
diantaranya karakterisasi XRD, SEM dan pengukuran resistivitas. Karakterisasi
XRD dilakukan untuk mengetahui fasa serta struktur kristal yang terbentuk.
Karakterisasi SEM dilakukan untuk mengetahui bagaimana pengaruh doping Fe
terhadap struktur mikro pada masing-masing sampel. Pengukuran resistivitas
dilakukan untuk menyelidiki bagaimana pengaruh pemberian doping Fe terhadap
sifat elektrik material perovskite Lage7Sro3sMnOs. Berikut ini disajikan hasil
karakterisai pada masing-masing sampel yang kemudian akan dilanjutkan dengan

pembahasan terkait dengan sifat-sifat yang muncul pada senyawa ini.

4.1.1 Karakterisasi XRD

Lag ;51 Mn, . Fe O,

| (110}

(20-4) :
1 (10-2) | (202) [ ) Ot o e N x=0.5
N SN AT sk S e
= k l =015
CA A 5 h A P it .
g x=0.1

o
e
]
o
5 3
b 3
f
"
)
=
I*a

L
e
L
}-
3
y
”
i
r =

26 (deg)

Gambar 4.1 kurva XRD senyawa Lag g7Sro.33Mn1xFex0O3
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Gambar 4.1 menunjukkan pola XRD dari senyawa Lag 7Srg33Mn;1.xFexO3
yang diukur pada temperatur ruang. Seluruh sampel Lagg7Sro33MnixFexOs ini
telah membentuk fasa tunggal dengan struktur kristal rombhohedral (R -3 c)
[1,20,26] dan bebas dari pengotor. Untuk mengetahui besaran-besaran yang
terkait dengan struktur kristal dari masing-masing sampel seperti space group,
parameter Kisi, posisi serta pengisian (occupancy) dari masing-masing atom maka
dalam penelitian ini dilakukan analisis kuantitatif dengan menggunakan perangkat
lunak GSAS (General Structure Analysis Sistem). Berikut ini merupakan
parameter-parameter yang digunakan untuk melakukan analisis kuantitatif dengan
menggunakan perangkat lunak GSAS yang dikutip dari salah satu jurnal publikasi
internasional [26] yang diperlihatkan pada tabel 4.1.

Tabel 4.1 Parameter yang digunakan untuk melakukan analisis GSAS

Lisi Posisi atom
parameter Kisi Atom X Y Z
SG=R-3c La 0 0 0.25
a=b=55023 A Sr 0 0 0.25
c=13.3569 A Mn 0 0 0
a=p=90° Fe 0 0 0
y'=120° 0] 0.4556 0 0.25

Dalam gambar 4.7 hingga 4.11 ditampilkan hasil analisis GSAS untuk
masing-masing sampel berupa kurva perbandingan eksperimen dengan kurva

kalkulasi serta kurva chi? (y-factor).

Gambar 4.2 Hasil refinement GSAS sampel Lag 67Srp.33MnO3
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Gambar 4.6 Hasil refinement GSAS sampel Lag 67Sro.33MngsFeg 503

Tabel 4.2 hasil refinement GSAS sampel Lag g7Sro.33Mni.xFexO3

Sampel n Para;nzzc)e ! T Volume(A®) x’ WRp
0 5.50 5.50 13.36 350.036 1.707 0.0945
0.05 5.50 5.50 13.35 349.741 1.648 0.0697
0.1 5.51 5.51 13.37 351.523 1.697 0.0712
0.15 5.50 5.50 13.36 350.099 1.532 0.0644
0.5 5.51 5.51 13.38 351.691 1.542 0.0619

hasil refinement Rietveld ini menunjukkan adanya kesesuaian dengan data
input yang diberikan, kriteria numeris yang digunakan untuk menentukan hasil
fitting (pencocokan) terbaik adalah nilai x-factor (chi®). Nilai yx-factor yang
dianggap sesuai dengan data inputnya berada dalam rentang 1,2 sampai 1,7. Dari
tabel 4.2 terlihat bahwa sampel yang dibuat memiliki secara umum memiliki nilai
y-factor sekitar 1,5 hingga 1.7 sehingga dapat disimpulkan bahwa sampel yang
dibuat telah membentuk fasa tunggal dengan struktur kristal Rombhohedral

dengan space group R -3 c.

Dengan menggunakan Ukuran butir rata-rata dari senyawa ini dihitung
dengan menggunakan persamaan Debye [23], dengan cara mengukur besarnya full
width half maximum (FWHM) pola difraksi sinar-x pada masing-masing sampel.
Hasil pengukuran ukuran butir rata-rata ini dapat dilihat dalam tabel 4.3 berikut

ini.

Universitas Indonesia

Pengaruh doping..., Frilla Renty Tama Saputra, FMIPA Ul, 2012



28

Tabel 4.3 Ukuran butir rata-rata sampel Lag 67Sro33Mn1-xFexO3

sampel Ukuran butir (hm)
x=0 78
x=0.05 54
x=0.1 51
x=0.15 46
x=0.5 61

Dari hasil perhitungan ukuran butir ini terlihat bahwa penambahan dopan
Fe kedalam senyawa Lags7Sro33MnO3 cenderung membuat ukuran butir semakin

mengecil.
4.1.2 Karakterisasi SEM

Karakterisasi dengan menggunakan peralatan SEM (Scanning Elektron
Microscope) dilakukan agar kita dapat melihat bagaimana struktur mikro dari

sampel yang dibuat setelah melalui proses pemanasan.
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Gambar 4.7 Foto SEM sampel Lag g7Srp.33MnyxFexO3 perbesaran 4000x (a) x=0,
(b) x=0.05, (c) x=0.1, (d) x=0.15, dan (e) x=0.5

Dalam gambar 4.7 diperlihatkan hasil foto SEM untuk masing-masing
sampel dengan perbesaran 4000x. Hasil foto SEM untuk semua sampel
memperlihatkan terbentuknya partikel-partikel. Sampel paduan Lagg7Sro33Mn;.
xFexOsz ini bersifat porous, hal ini terlihat dari adanya pori-pori yang terbentuk.
Dari hasil foto SEM ini terlihat kecenderungan semakin mengecilnya ukuran

partikel dengan bertambahnya konsentrasi doping Fe [26].
4.1.3 Pengukuran resistivitas

Hasil ~ pengukuran  resistivitas  untuk  masing-masing  paduan
Lag 67Sro33Mn;<FexOz dengan diberikan medan eksternal sebesar 0.128 kOe dan
diukur pada temperatur ruang (293K) untuk variasi arus masukan 1mA, 5mA dan
10mA ditampilkan dalam gambar 4.8.

Tabel 4.4. Pengukuran resistivitas sampel Lag g7Sro.33Mn;xFexO3

Resistivitas (Ohm.cm)
Sampel (x)

1 mA 5 mA 10 mA

0 0.83 0.827 0.828

0.05 2.59 2.575 2.555

0.1 5.76 5.735 5.448

0.15 7.12 7.113 6.900
0.5 272.68 215.783 217.293
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Gambar 4.8. Pengaruh doping Fe pada sampel Lags7Sro33Mn; «Fe,O3 untuk arus
masukan sebesar 1mA, 5mA dan 10mA (T=300K, H =0.13 KQe)

Ketiga plot yang ditampilkan pada gambar 4.8 menunjukkan adanya
perubahan nilai resistivitas akibat penambahan doping Fe untuk variasi arus
masukan 1mA, 5mA, dan 10mA. Hasil pengukuran ini menunjukkan semakin
besar doping Fe membuat resistivitas bahan semakin meningkat, dari ketiga plot
tersebut juga terlihat bahwa nilai dari resistivitas meningkat dengan tajam untuk

doping Fe sebesar 0.5.
4.2 Analisis dan Pembahasan

4.2.1 Pengaruh doping Fe terhadap struktur Lage;Sro3zsMni<FexO3 (x= 0;
0.05; 0.1; 0;0.15; 0.5)

Seperti yang telah diketahui bahwa sifat-sifat yang muncul pada suatu
bahan sangat dipengaruhi oleh struktur dari bahan tersebut, dimana bahan yang
sama namum memiliki struktur yang berbeda dapat memiliki sifat yang berbeda.
Beberapa peneliti melaporkan bahwa pemberian doping yang berbeda pada Kkisi
La material perovskite manganite LaMnO3; menyebabkan material tersebut dapat
memiliki sifat listrik dan magnetik yang berbeda pula [11,12,16]. Perbedaan ini
disebabkan karena perbedaan ukuran ionik dari unsur yang dijadikan doping
membuat panjang serta sudut ikatan Mn-O-Mn mengalami perubahan, Banyaknya

konsentrasi doping pun mempengaruhi sifat dan karakteristik dari material
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perovskite manganite ini. Urushibara et al melaporkan bahwa untuk material
LaMnO; yang diberikan doping Sr pada kisi Mn menyebabkan struktur dari
material ini berubah dari kubik menjadi Orthorhombik kemudian menjadi
Rombhoheral sesuai dengan konsentrasi doping yang diberikan, yang dapat dilihat
dalam gambar 4.9 [27].

S.Ell 61
Lay_SrMnOg
Orthorhombic Rhombohedral |

a
=

=4
£ y _
f :
c 56 4605 &
O i g
& =
=
3

Gambar 4.9 perubahan struktur akibat doping Sr pada kisi La campuran LaMnO3

Dari plot diatas dapat kita ketahui bahwa untuk pemberian doping Sr
sebesar 33% pada campuran LaMnO3; membuat struktur kristalnya berubah dari
kubik menjadi Rombhohedral. Hasil yang sama juga didapatkan oleh penulis
untuk sampel Lagg7Sro3sMnOsz yang diperkuat oleh sampel hasil refinement
Rietveld dengan menggunakan perangkat lunak GSAS (tabel 4.2).

Pemberian doping pada kisi Mn dengan beberapa unsur seperti Ti, Mg,
Cu, dan Li [1,8,16] dilakukan untuk memahami bagaimana mekanisme transfer
elektrik dan magnetik pada material perovskite manganite ini. Dari hasil yang
telan dilaporkan oleh beberapa peneliti diketahui bahwa pemberian doping
tersebut mengakibatkan terjadinya distorsi pada struktur kristalnya, hal ini
disebabkan karena ukuran ion dari unsur yang menjadi doping lebih besar ataupun
lebih kecil dibandingkan dengan ion Mn sehingga mengubah sudut serta panjang
ikatan Mn-O-Mn yang pada akhirnya akan mempengaruhi mekanisme double

exchange yang bertanggung jawab terhadap sifat transfer elektrik dan magnetik.
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Pola difraksi sinar-x (gambar 4.1) mengindikasikan bahwa senyawa
Lag 67Sro33Mn1<FexO3 membentuk fasa tunggak dengan struktur rombhohedral.
Dari hasil refinement GSAS untuk sampel Lage7Sro33Mn;xFexO3 dengan variasi
konsentrasi doping x= 0; 0.05; 0.1; 0;0.15; dan 0.5 yang ditampilkan pada tabel 2
terlihat bahwa parameter kisinya cenderung tidak megalami perubahan, sehingga
dapat disimpulkan bahwa pemberian doping Fe hanya memberikan pengaruh yang

kecil terhadap konstanta kisi.
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Gambar 4.10 Pengaruh doping Fe terhadap parameter kisi sampel Lag g7Sro.33Mn;.
«Fex0s (x=0; 0.05; 0.1; 0;0.15; 0.5)

Hal ini dapat dijelaskan dengan melihat perbandingan ukuran ionik dari
ion Fe dengan ion Mn, berdasarkan literatur diketahui bahwa ion Fe memiliki jari-
jari ionik sekitar 0.63 A yang hampir sama dengan jari-jari ionik ion Mn [2].
Dengan demikian subtitusi ion Fe pada kisi Mn tidak merusak struktur Kristal,
konsekuensinya adalah kita dapat mengabaikan pengaruh perubahan Kisi terhadap

sifat elektrik dari material Lag g7Srg 33Mn1_xFexOs.

4.2.2 Pengaruh doping Fe terhadap struktur mikro Lagg7SrossMn;«FexO3
(x=0; 0.05; 0.1; 0;0.15; 0.5)

Hasil foto SEM yang ditunjukkan pada gambar 4.7 memperlihatkan bahwa
seluruh sampel Lage7Sro33MnyxFexOs.bersifat porous (berpori). Dalam gambar
SEM tersebut juga terlihat bahwa pemberian doping Fe ke dalam senyawa

Lag 67Sro33MnO3 membuat ukuran partikel cenderung semakin mengecil dengan
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bertambahanya konsentrasi doping Fe, namun besarnya ukuran partikel yang
terlihat dari hasil foto SEM memiliki nilai yang lebih besar dibandingkan dengan
hasil perhitungan ukuran butir dengan menggunakan persamaan Schereer (tabel
4.3), hal ini disebabkan karena adanya interaksi yang kuat antar butir sehingga
terbentuk partikel dengan ukuran yang lebih besar yang kita lihat pada gambar
SEM.

Selama proses sintering terjadi difusi atom-atom melalui mikrostruktur.
Difusi ini disebabkan oleh gradien dari potensial kimia (atom berpindah dari
daerah dengan potensial kimia tinggi ke potensial kimia yang rendah) sehingga
terjadi pertumbuhan butir (grain growth) dari fasa baru. Terdapat dua hal yang
dapat menghambat proses pertumbuhan butir selama proses sintering yaitu adanya
ion terlarut (solute ion) atau pemberian doping dan partikel halus dari fasa kedua
(fine second phase particles)[30]. Jika sebuah dopan ditambahkan ke dalam suatu
material, dalam hal ini ion Fe disubtitusikan ke dalam senyawa Lagg7Sro33MnQOs,
maka ion tersebut akan cenderung melekat ke bagian batas butir (grain boundary).
Perubahan konsentrasi dopan pada batas butir akan menghambat pergerakan pada
batas butir ketika batas butir mencoba bergerak. Konsentrasi asli dari ion terlarut
disekitar batas butir bersifat asimetris di kebanyakan kasus. Ketika batas butir
mencoba bergerak, konsentrasi pada sisi yang berlawanan dari pergerakan batas
butir akan memiliki konsentrasi yang tinggi dan oleh karena itu potensial
kimianya juga menjadi tinggi. Peningkatan potensial kimia ini akan berperilaku
seperti gaya balik terhadap gradien potensial kimia asli yang menjadi penyebab
terjadinya perpindahan batas butir. Berkurangnya netto potensial kimia akan
mengurangi kecepatan batas butir sehingga proses pertumbuhan butir juga

terhambat.

4.2. 3 Pengaruh doping Fe terhadap resistivitas senyawa Lagg7Sro33Mn-
«FexO3 (x=0; 0.05; 0.1; 0;0.15; 0.5)

Gambar 4.13 memperlihatkan secara jelas bahwa penambahan doping Fe
membuat resistivitas senyawa Lags7Sro33sMnO3s meningkat. Dalam pembahasan
sebelumnya telah diketahui bahwa mekanisme double exchange bertanggung

jawab terhadap munculnya sifat ferromagnetik dan konduksi logam pada bahan
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ini, penggantian sebagian ion Mn dengan ion Fe menyebabkan senyawa
Lag67Sro3sMnO; cenderung bersifat isolator dan antiferromagnetik. Hasil
eksperimen memperkirakan bahwa kisi Mn** yang sekarang diisi oleh ion Fe**
secara efektif tidak lagi berpartisipasi terhadap proses double exchange.
Mekanisme dimana Fe** menghalangi proses double exchange secara murni

muncul dari struktur elektronik material tersebut

Dalam oksida perovskite, level 3d dari ion Mn dan Fe terbagi menjadi tyg1,
eqt, tygl dan egl karena adanya medan kristal dan kopling Hund yang kuat.
Konfigurasi elektronik dari Fe** adalah t° eg? untuk Fe*" dan Mn*
konfigurasinya tygt® eqt', dan untuk Mn** konfigurasinya adalah tg+°. Untuk ion-
ion ini, pita tyy terisi penuh, pita tyg, dan egy kosong, dan pita eyt yang dapat
mengakomodasi 2 elektron memainkan peranan yang penting. Dalam sistem
campuran Mn dan Fe , lebar dan energi dari pita egt mengontrol distribusi
elektron dari ion Mn dan Fe. Jonker[28] telah mempelajari konduktivitas listrik
dari manganite yang didoping oleh Fe (LaggsBao15:Mn;.xFexO3) dan menunjukkan
bahwa untuk 0<x<0.85 maka di dalam sistem terdapat ion Fe**, Mn®", dan Mn**
dan untuk 0.85<x<1 maka di dalam sistem terdapat ion Fe**, Fe*" dan Mn*".
Dengan hasil penelitian yang dilakukan oleh Jonker, peneliti mengasumsikan
bahwa di dalam senyawa Lage7Sro3s3sMn;xFexOs dengan 0<x<0.5 hanya terdapat

ion Mn®**, Mn** dan Fe**

Fet*
|
I:i‘-
{]I "\Ina‘i l.-llln:l"—I A - '.\'Injl
- . b pu— E'\ r
e Yt ettt | B e A J1eve,
) 1,5eV e, T 1.5eV
;l.'\ l_\uT [‘1:1.1.
Ip ; 2p -
o
Lag 7517 33MnO; Lap 67515 3:Mny ;Fe, O3

Gambar 4.11 skema struktur pita senyawa (a) Lag.7Sro3sMnQO3 dan (b)
Lag 7Sro3Mny«FexO3[32].
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Nominal stoikiometri dari senyawa Lagg7Sro3sMni.xFexOs ini adalah
Lad¢,Sr3%,Mngt,Mn3t,_ Fe3*0; . Di dalam pita e,T Mn yang memiliki kapasitas
dua elektron terdapat (0.67-x) elektron, sehingga hanya (0.67-x)/2 bagian saja
yang terisi. Lebar dari pita e,T Mn adalah sekitar 1eV. Sehingga energy Fermi
bernilai (0.67-x)/2 eV diatas pita e,T Fe. dalam sistem ini x bernilai 0.05 hingga
0.5 sehingga energy Fermi berada sekitar 0.085 - 0.31 eV diatas pita e;T Fe.
diagram energy ini secara jelas menunjukkan bahwa lompatan elektron diantara
Fe dan Mn terhalang karena tidak adanya ruang kosong dalam pita e,T Fe. ruang
kosong yang tersedia hanyalah pita t,g4 Fe yang terletak diatas pita e,T Fe.
Chainani et al[35] melaporkan bahwa senyawa LaFeO3 bersifat isolator dengan
celah (gap) intrinsic bernilai sekitar 2.0 eV, yang berarti bahwa pita t,; Fe
terletak sekitar 2.0 eV diatas pita e;T Fe atau berada 1.69 - 1.915 eV diatas
permukaan Fermi pada sistem yang peneliti amati, sehingga lompatan elektron
dari Mn ke Fe tidak dapat terjadi bahkan pada temperature ruang. Karena ion Fe*
menggantikan ion Mn**, maka doping Fe menyebabkan berkurangnya rasio dari
Mn**/Mn** (populasi lompatan elektron) sehingga mengurangi terjadinya
mekanisme double exchange yang pada akhirnya mereduksi sifat ferromagnetik
dan meningkatkan resistivitas bahan.

Berdasarkan penelusuran literatur, diketahui bahwa terdapat beberapa hal
yang dapat mengakibatkan resistivitas dari suatu bahan meningkat, salah satunya
ditinjau dari segi mikrostruktur sampel. Salah satu fitur yang dapat kita amati pada

mikrostruktur sampel adalah ukuran, bentuk, serta konektivitas antar butir.

Dalam penelitian ini, penulis meneliti bagaimana pengaruh ukuran butir
terhadap resistivitas senyawa Lag7Sro33Mn;.<FexO3. Berbagai macam penelitian
telah dilakukan oleh beberapa peneliti untuk melihat keterkaitan antara batas butir
(grain boundary), konektivitas antar butir (grain connectivity) dan ukuran butir
(grain size) terhadap resistivitas untuk berbagai macam jenis paduan [7-12,15,16].
Dalam hasil penelitiannya, Yang J et al [12] melaporkan bahwa resistivitas pada
sampel LaggTep1MnO3; meningkat dengan berkurangnya ukuran butir, mereka
menyatakan bahwa hal ini disebabkan karena meningkatnya tinggi dan lebar dari

tunneling barrier dengan berkurangnya ukuran butir. Munculnya potensial
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penghalang diantara butir disebabkan karena (i) jarak antar butir tidak cukup
dekat, (i) permukaan butir terkontaminasi, dan (iii) lingkungan Mn pada bagian

permukaan butir tidak sama dengan bagian dalam butir[38].

Hal yang serupa juga dilaporkan oleh Ning Zhang [17], dalam
penelitiannya ia mempelajari penerobosan antar muka (interfacial tunneling) pada
granular perovskite Lag gsSro1sMnO3 dimana permukaan diantara butir-butir yang
berdekatan serta jarak antar butir memiliki peranan terhadap besar dan tinggi dari
potensial penghalang yang menghalagi perpindahan elektron dari satu butir ke
butir lain yang berdekatan. Untuk mendapatkan rumusan resistvitas pada sistem

butiran perovskite berpori, Ning Zhang berasumsi bahwa

(1) Sebuah grain perovskite dapat dibagi menjadi bagian inti (body) dan
permukaan (surface), dimana resistivitas dari kedua bagian ini adalah p,
dan pr.

(2) Interaksi double exchange merupakan satu-satunya hal yang menyebabkan
terjadinya proses konduksi dalam butiran perovskite.

(3) Temperatur Curie dibagian permukaan lebih rendah dibandingkan dengan

temperatur Curie di bagian inti.

Gambar 4.12 skema ilustrasi dua butir perovskite yang dipisahkan oleh

penghalang antargrain dimana a = 2w + d /2 merupakan lebar penghalang
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Gambar 4.13 (a) resistivitas sebagai fungsi dari 1/cD? untuk sistem granular
Lag.gsSro1sMn0Os. Titik yang berbentuk kotak dan kurva garis putus-putus
didapatkan dari hasil eksperimen[17]. (b) resistivitas sebagai fungsi dari 1/D? pada
sampel Lagg7Sro.33Mny4FexOsz (X = 0; 0.05; 0.1; 0.15)

Gambar 4.13 menunjukkan hasil pencocokan teori yang dikemukakan oleh
Ning Zhang [17] dengan hasil eksperimen, dari hasil ini terlihat bahwa semakin
kecil ukuran butir maka resistvitas dari bahan semakin meningkat. Dalam keadaan
ferromagnetik, perovskite berperilaku seperti logam. Dalam pengertian ini, sebuah
granular perovskite merupakan sebuah granular ferromagnetik mirip dengan
granular logam transisi. Namun, pembentukan dari penghalang antar butir pada
granular perovskite sedikit berbeda dengan granular logam transisi karena tidak
ada material non-magnetik yang dapat menjadi potensial penghalang diantara
butir ferromagnetik muncul pada granular perovskite, antarmuka diantara butir-

butir yang bertetangga harus dipertimbangkan sebagai sebuah penghalang.
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Konfigurasi magnetik di permukaan butir bersifat lebih acak dibandingkan dengan
bagian inti, hal ini berdasarkan fakta bahwa (1) struktur Kkisi di permukaan bersifat
amorf dan konfigurasi dari material yang seperti itu sangat sensitif terhadap
struktur, (2) karena banyaknya jumlah ikatan yang menguntai atau tidak ada
bilangan koordinasi muncul di permukaan, sehingga kopling antar ion magnetik di
permukaan lebih lemah dibandingkan dengan di inti. Hal ini menyebabkan
interaksi double exchange menjadi lebih lemah di bagian permukaan
dibandingkan dengan bagian inti. Dengan berkurangnya ukuran butir
menyebabkan luas permukaan butir semakin besar sehingga semakin banyak
luasan daerah yang memiliki konfigurasi magnetik yang tidak teratur yang
mengakibatkan tinggi dan lebar dari potensial penghalang semakin besar,
sehingga menghalangi elektron untuk berpindah ke butiran terdekat yang lain. Hal

ini mengakibatkan resistivitas sampel meningkat.
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BAB V

KESIMPULAN DAN SARAN

5.1 Kesimpulan

Dari hasil penelitian yang penulis lakukan mengenai pengaruh doping Fe

terhadap mikrostruktur dan resistivitas material perovskite Lagg7Sro.33Mn;xFexOs

dengan konsentrasi doping x = 0; 0.05; 0.1; 0.15; dan 0.5 diperoleh beberapa

kesimpulan sebagai berikut:

1.

Telah didapatkan fasa tunggal senyawa LaggzSrossMni«FexOs dengan
konsentrasi doping x = 0; 0.05; 0.1; 0.15; dan 0.5 dengan struktur kristal
Rombhohedral (R-3c)

Pemberian doping Fe pada kisi Mn dalam campuran Lag7Srp33sMnOs3 tidak
mengubah struktur kristal

mikrostruktur sampel bersifat porous (berpori) dan ukuran butir cenderung
mengecil dengan bertambahnya doping Fe

Penambahan doping Fe mengakibatkan resistivitas senyawa Lag g7Sro.33MnO3
meningkat dengan meningkatnya konsentrasi doping. Hal ini disebabkan
karena penambahan doping Fe menghambat pergerakan elektron karena
elektron e,T Mn®* tidak dapat berpindah ke to;d Fe** sehingga melemahkan
interaksi double exchange.

Resistivitas bahan cenderung meningkat dengan berkurangnya ukuran butir,
hal ini disebabkan karena potensial penghalang yang berada pada batas butir

semakin tinggi dan lebar.

5.2 Saran

Penelitian yang penulis lakukan menitikberatkan pengaruh doping Fe terhadap

mikrostruktur dan resistivitas material perovskite Lag g7Srp33Mn;.xFexO3 dengan x
= 0; 0.05; 0.1; 0.15; 0.5. Banyak sekali sifat dan karakteristik dari material ini

yang belum di eksplorasi oleh penulis karena keterbatasan alat, sehingga dalam

penelitian ini penulis hanya dapat melakukan pengukuran pada temperatur ruang.
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Beberapa sifat transfer listrik dan magnetik yang bisa dieksplorasi pada bahan ini
diantaranya hubungan antara resistivitas dengan temperatur serta pengukuran
magnetisasi terhadap temperatur, dimana dengan mengetahui hubungan ini kita
dapat mengetahui transisi fasa elektrik maupun magnetik yang terjadi pada bahan
ini. Teori untuk menjelaskan berbagai sifat yang muncul pada bahan ini juga dapat
dikembangkan sehingga didapatkan pemahaman yang lebih mendalam pada bahan

ini.
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LAMPIRAN

PERALATAN YANG DIGUNAKAN

e Timbangan digital

e Planetary Ball Mill (PBM) dan vial PBM

e Peralatan kompaksi
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Spektroskopi difraksi sinar-x (XRD)

Pengambilan data XRD dilakukan dengan difraktometer XRD
SHIMADZU-7000 yang menggunakan radiasi Cu Ka yang terdapat di
laboratorium fisika Universitas Islam Negeri Ciputat dengan rentang sudut

20 dari 20° sampai 100°.

Spektroskopi Scanning Electron Microscope (SEM)

e Four Point Probe (FPP)

Peralatan ini terdiri dari dua buah current source untuk memberikan arus
pada koil dan sampel dengan merek thubythandar. Untuk mengukur arus
digunakan p voltmeter dengan merek Keithley dan pengatur arus konstan
dengan merek Yokogawa.

FPP ini terdiri dari 4 kabel keluaran dimana duakabel dihubungkan dengan
voltmeter dan 2 kabel lainnya dihubungkan dengan sumber arus konstan.
Sedangkan sumbera arus DC dihubungkan dengan koil elektromagnetik

yang akan digunakan sebagai sumber pembangkit medan magnet.
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Kemudian dari balik voltmeter dan sumber arus DC dihubungkan dengan
computer mealui panel depan IEEE-488 GPIB. Sedangkan alat control
suhu dihubungkan dengan computer melalui chart serial 232. Peralatan ini
dikontrol melalui computer dengan program Borlad C. Dengan
menggunakan peralatan FPP ini kita dapat juga mengukur besarnya rasio
magnetoresistansi pada suatu bahan. Skema dari peralatan ini dapat dilihat

.

pada gambar berikut

| Smber
Magme!

Xix
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LAMPIRAN

HASIL DIFRAKSI SINAR X BAHAN DASAR

File: LA203.DI 28-apr-2012 11:04

File created with PowDLL. Nikos Kourkoelis (nkourkou@cc.uoi.gr)

Sample identification:
Data measured at: 0-jan-2044 **:04:00

Diffractometer type:
Tube anode:
Generator tension [kV]: 35
Generator current [mA]: 30
Wavelength Alphal [[J]: 1.54056
Wavelength Alpha2 [[J]: 1.54439
Intensity ratio (alpha2/alphal): 0.500
Thin film collimator: YES
Scatter slit (0.1 mm): NO
Monochromator used:

Start angle [@2é]: 10.020
End angle [@2é]: 79.980
Step size [@2é]: 0.020

Maximum intensity: 1648.360

Time per step [s]: 411.200

Type of scan:
Scan mode:
Fixed angle: 0.000
Smooth factor:
Weights and Levers:
Intensities converted to: FIXED

Minimum peak tip width: 0.00
Maximum peak tip width: 1.00
Peak base width: 2. 00
Minimum significance: 057
Number of peaks: 24

Angle d-value d-value Peak width Peak int Back. int Rel. int Signif.

[@2&] al [0 a2 [[] [@2é] [counts] [counts] [%]
15.750 5.6220 5.6360 0.160 1648 289 100.0 11.72
17.245 5.1378 5.1506 0.280 4 276 0.3 0.94
27.350 3.2582 3.2663 0.200 853 199 51.7 14.58
28.075 3.1757 3.1836 0.180 1225 193 74.3 10.15
30.420 2.9360 2.9433 0.240 17 174 1.0 0.84
31.685 2.8216 2.8286 0.060 188 169 11.4 1.53
36.170 2.4814 2.4875 0.320 56 142 3.4 4.81
39.670 2.2701 2.2758 0.140 538 135 32.7 3.48
42 .425 2.1289 2.1341 0.140 85 130 5.1 1.75
XX
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47.
48.
48.
50.
55.
56.
57.
58.
64.
65.
69.
1.
2.
75.
7.

170
345
840
075
440
455
870
920
100
120
725
190
940
910
700

PR R R R RR R R RRP PR

.9252
.8811
.8632
.8201
.6560
.6286
.5921
.5662
.4516
L4313
.3476
.3234
.2959
.2524
.2280

Intensitas (a,u)
i ‘hl J .=

1.9300 0.240 79 121 4.8
1.8858 0.200 204 119 12.4
1.8678 0.220 365 119 22.1
1.8246 0.320 52 117 3.1
1.6601 0.320 92 104 5.6
1.6326 0.240 49 104 3.0
1.5960 0.320 23 102 1.4
1.5701 0.400 20 100 1.2
1.4552 0.360 56 102 3.4
1.4348 0.400 19 104 1.2
1.3509 0.120 48 94 2.9
1.3267 0.480 13 94 0.8
1.2991 0.480 7 94 0.4
1.2555 0.320 18 104 1.1
1.2310 0.440 49 114 3.0
Sy .
HnngthJhﬂ
f1:] 30 ] 50 0 -4
26 (deg)

Kurva XRD bahan dasar La;O3

XXi

Pengaruh doping..., Frilla Renty Tama Saputra, FMIPA Ul, 2012

DORRPRRRORRENDISOE W

.49
.99
.91
.15
.20
.27
.31
.97
.48
.48
.81
.96
.33
.97
.94



File:

MNCO3.DI

22-dec-2011 12:45

File created with

Angle
[@2€]

24,
31.
37.
.445
44,
45.
49.
51.
60.
63.
67.
2.
76.
78.

41

330
415
540

890
155
690
770
120
830
680
280
090
015

Intensity ratio

Intensities converted to:

d-value

al

PR R RRRRPRPRPRPODODONDNDW

[t]

.6553
.8452
.3939
.1769
.0175
.0063
.8333
. 7644
.5378
.4570
.3832
.3061
.2499
.2238

PowDLL. Nikos Kourkoelis

Sample identification:

Data measured at:

Diffractometer type:
Tube anode:
Generator tension
Generator current
Wavelength Alphal
Wavelength AlphaZ2

Scatter

slit

(00

[kV]:
[mA] :
[L] .
O™
(alpha2/alphal) :
Thin film collimator:
mm) :

35

30
1.54056
1.54439
0.500
YES

NO

Monochromator used:

Start angle
End angle
Step size

Maximum intensity:

Time per step
Type of scan:
Scan mode:

Minimum peak tip width:
Maximum peak tip width:
Peak base width:
Minimum significance:
Number of peaks:

d-value
az (0]

.6644
.8523
.3998
.1823
.0225
.0113
.8378
.7688
.5416
.4607
.3867
.3093
.2530
.2268

PR R R R, RPRRODONNDNDW

Fixed angle:

[@2é] :
[@2é] :
[(@2&] :

s

10.020
79.980
0.020
1927.210
411.200

0.000

Smooth factor:
Weights and Levers:

Peak width
[@2é]

[cNoNoNoNoNoNoNoloNolNolNolNolNo]

n 61
.100
.160
.100
.120
.120
.160
.360

.280
.320
.240
.120
.400
.240

FIXED

.00
.00
.00
e/5

14

oON = O

Peak int Back. int
[counts] [counts]
729 888
1927 936
282 930
292 924
52 930
253 930
90 924
353 930
108 924
6l 924
6l 924
44 912
12 912
29 912

XXii

(nkourkoul@cc.uoi.gr)

0-jan-2044 **:04:00

Rel.
[%]

37.
100.
14.
15.
2.
13.
4.
18.
5.

P OoODNWW

Pengaruh doping..., Frilla Renty Tama Saputra, FMIPA Ul, 2012

int

O WNDNOYWIEFE JINOoYyO

Signif.

P OONFNRPRREPREPOORFE WWM

.76
.74
.81
.90
.88
.30
.00
.42
.92
.18
.66
.79
.84
.13






File: SRCO3.DI

22-dec-2011 12:44

File created with PowDLL. Nikos Kourkoe

lis (nkourkou@cc.uoi.gr)

Sample identification:

Data measured at:

0-jan-2044 **:04:00

Diffractometer type:
Tube anode:

Generator tension
Generator current
Wavelength Alphal
Wavelength Alpha?2
Intensity ratio

Scatter slit

[kV]:
[mA] :
O™
(O]
(alpha2/alphal) :
Thin film collimator:
(0.1 mm) :

35

30
1.54056
1.54439
0.500
YES

NO

Monochromator used:

Start angle [@2é]:
End angle [@2é]:
Step size [@2é]:

Maximum intensity:
Time per step [s]:

10.020
79.980
0.020
6528.640
411.200

Type of scan:
Scan mode:

Fixed angle:

0.000

Smooth factor:
Weights and Levers:

Intensities converted to:

Minimum peak tip width:
Maximum peak tip width:
Peak base width:
Minimum significance:
Number of peaks:

Angle d-value d-value Peak width Peak int Back. int Rel.
[@2é] al [ az [[1] [@2é&] [counts] [counts] [%]

11.155 7.9253 7.9450 0.480 24 718

12.935 6.8384 6.8554 0.800 74 778

20.410 4.3477 4.3585 0.100 412 973

21.135 4.2001 4.2106 0.120 164 980

25.235 3.5263 3.5350 0.140 6529 1056 10

25.870 3.4411 3.4497 0.140 3091 1063 4

29.660 3.0095 3.0170 0.120 437 1076

31.580 2.8307 2.8378 0.080 361 1082

34.590 2.5910 2.5974 0.200 185 1082

35.185 2.5485 2.5549 0.140 870 1082 13.

36.260 2.4754 2.4816 0.140 973 1089 14.

36.585 2.4542 2.4603 0.200 1640 1089 25.

39.845 2.2606 2.2662 0.120 86 1082 1.

XXiv

FIXED

.00
.00
.00
275

38

ON - O

Pengaruh doping..., Frilla Renty Tama Saputra, FMIPA Ul, 2012

NOoOoyJONOYH O

int

WHE OWWwWoWwOUu JdJbd O U W >

Signif.

=N

N
ONOOOITNENOYODRFRDNREO

.85
.08
.35
.29
.55
.54
.60
.55
.14
.63
.53
.02
.75



41.
43.
44 .
45.
46.
47.
49.
50.
51.
53.
55.
56.
57.
58.
59.
61.
62.
63.
65.
66.
.070
73.
75.
76.
7.

12

390
065
140
700
650
745
950
330
725
105
110
755
305
890
890
555
895
955
415
730

715
190
075
655

PR R RRPRPRRRRRRRPRRRRRRRRRERERDNDN

.1797
.0987
.0500
.9836
.9454
.9033
.8243
.8115
.7658
L7232
.6651
.6207
.6064
.5669
.5431
.5053
.4764
.4545
.4255
.4006
.3094
.2842
.2626
.2501
.2286

Intensitas (a,u)

PR R R R PR R R R R R R RRRR R R RPN

e
How]

o]
L]

.1851 0.140 475 1082
.1039 0.100 135 1076
.0551 0.140 1648 1076 2
.9886 0.120 635 1076
.9503 0.120 424 1069
.9081 0.120 745 1069 1
.8289 0.080 416 1063
.8160 0.160 234 1063
.7702 0.160 102 1063
L7274 0.320 56 1056
.6693 0.280 59 1050
. 6247 0.200 69 1050
.6104 0.100 185 1050
.5708 0.120 188 1043
.5470 0.200 180 1043
.5091 0.320 29 1037
.4801 0.320 55 1037
.4581 0.060 177 1030
.4291 0.320 69 1030
.4041 0.240 52 1030
.3126 0.160 12 1024
.2874 0.120 135 1024
i 057 0.120 86 1024
.2532 0.120 74 1024
.2316 0.160 100 1024

|
|
|
|
|
|
|
)

g [-.-U-.) LJJ-'M YNV NP Y

o i o

26 (deg)

Kurva XRD bahan dasar SrCO;

XXV
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P EPRERPNRPRPORPRPNOONNMNMNNDNRFOOR,R WO REFOWOU DN
OF WHFE J00RF J0 & 0WOoWwHFWWOWOHO N DULINE W

FRENRPRPRRPRPRPRRONRERRPNRERRERWDSWOO

.50
.93
.13
.15
.17
.29
.02
.36
.25
.34
.41
.20
.28
.57
.74
.79
.52
.02
.22
.99
.49
.26
.04
.23
.30



File: FE203.DI

22-dec-2011 12:36

PowDLL. Nikos Kourkoelis

File created with

(nkourkou@cc.uoi.gr)

Sample identification:

Data measured at:

0-jan-2044 **:04:00

Diffractometer type:
Tube anode:

Generator tension [kV]: 35
Generator current [mA]: 30
Wavelength Alphal [[]]: 1.54056
Wavelength Alpha2 [[]]: 1.54439
Intensity ratio (alpha2/alphal): 0.500
Thin film collimator: YES
Scatter slit (0.1 mm): NO
Monochromator used:
Start angle [@2é]: 10.020
End angle [@2é]: 79.980
Step size [@2é]: 0.020
Maximum intensity: 2070.250
Time per step [s]: 411.200
Type of scan:
Scan mode:
Fixed angle: 0.000
Smooth factor:
Weights and Levers:
Intensities converted to: FIXED
Minimum peak tip width: 0.00
Maximum peak tip width: 1.00
Peak base width: 2.00
Minimum significance: 0.75
Number of peaks: 18

Angle d-value d-value Peak width Peak int Back. int Rel.
(@2é&] al [ a2 [ [@2é&] [counts] [counts] [%]
24.235 3.6694 3.6786 0.100 818 1347 39.
31.415 2.8452 2.8523 o) A0 il 1490 3.
33.215 2.6950 2.7017 0.180 2070 1498 100.
35.690 2.5136 2.5199 0.140 1391 1529 67.
40.920 2.2036 2.2091 0.060 484 1552 23.
49.520 1.8392 1.8437 0.080 576 1568 27.
50.235 1.8147 1.8192 0.120 0 1568 0.
54.135 1.6928 1.6970 0.080 552 1576 26.
54.275 1.6887 1.6929 0.060 296 1576 14.
57.670 1.5971 1.6011 0.080 117 1584 5.
62.520 1.4844 1.4881 0.100 335 1584 16.
64.060 1.4524 1.4560 0.080 328 1592 15.
64.235 1.4488 1.4524 0.060 164 1592 7.
69.715 1.3477 1.3511 0.640 19 1584 0.
70.805 1.3296 1.3329 0.240 19 1576 0.

XXVi

Pengaruh doping..., Frilla Renty Tama Saputra, FMIPA Ul, 2012

int

O W WONOOWIJIOdDNO PN U

Signif.

=N

O OO FRPNOONENDMONOW

.21
.80
.95
.19
.40
.46
.01
.51
.96
.92
.76
.73
.97
.76
.84



72.005 1.3104 1.3137 0.080 112 1576 5.4 2.49
75.605 1.2567 1.2598 0.320 45 1576 2.2 0.81
77.975 1.2243 1.2274 0.400 18 1584 0.9 0.82
000
1504
— o
2
-E-.H-M
=
S
I-E_J'DH
)
w1500
=
100
500
a
in 20 k1 Erel -] [ %) ™ aa
26 (deg)

Kurva XRD bahan dasar Fe,O3

XXVii
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File

LAMPIRAN

DATA XRD PADUAN

: LSMO.DI

10-jun-2012 16:12

Angle

[@

22.
32.
32.
40.
40.
46.
46.
52.
57.
58.
67.
68.
72.

2¢]

800
415
600
040
375
125
645
705
975
360
920
390
915

d-value d-value Peak width Peak int Back.
[counts]

al

PR RPRPRRERERDNDNDNDW

Data measured at:

Diffractometer type:
Tube anode: Xx
Generator tension [kV]: O
Generator current [mA]: 0
Wavelength Alphal [[J]: 1.54060
Wavelength Alpha2 [[J]: 0.00000

Intensity ratio (alpha2/alphal): 0.000

Thin film collimator: YES
Scatter slit (0.1 mm): NO
Monochromator used: NO

Start angle [@2é&]: 10.000
End angle [@2é]: 99.920

Step size [@2é]: 0.020
Maximum intensity: 1722.250
Time per step [s]: 0.000

Type of scan: STEP
Intensities converted to: FIXED

Minimum peak tip width: 0.00
Maximum peak tip width: 1.00
Peak base width: 2.00
Minimum significance: 0.75
Number of peaks: 22

(01 az2__[0j [@2é&] [counts]
.8971 0.0000 0.140 380
.7598 0.0000 o%, 1 20 2 2
.7445 0.0000 0.140 1482
.2500 0.0000 0.160 299
.2321 0.0000 0.120 94
.9664 0.0000 0.120 18
.9457 0.0000 0.120 635
.7353 0.0000 0.400 37
.5895 0.0000 0.120 350
.5799 0.0000 0.100 128
.3789 0.0000 0.200 86
.3706 0.0000 0.080 102
.2963 0.0000 0.320 21

XXViii

int

177
182
182
182
180
177
174
172
166
166
161
161
159

1-jan-1980 11:30:00

Rel.
[%]

22.
100.
86.
17.
5.
1.

Pengaruh doping..., Frilla Renty Tama Saputra, FMIPA Ul, 2012

int

N OO WwNWO U - O

Signif.

ORFRPDNEFEFNNDDORFE O oYy

.32
.46
.35
.99
.06
.92
.65
.32
.54
.11
.65
.00
.91



7.
.775
82.
86.
86.
91.
95.
95.
96.

77

Intensitas (a.u)

420

140
555
850
445
520
890
390

2000

1000

1.2317 0.0000 0.200 59 1ol 3.4 1
1.2270 0.0000 0.120 69 164 4.0 1
1.1725 0.0000 0.240 22 164 1.3 1
1.1237 0.0000 0.160 34 169 2.0 1
1.1206 0.0000 0.120 23 169 1.3 0
1.0759 0.0000 0.960 o 169 0.3 1
1.0405 0.0000 0.200 56 169 3.3 1
1.0374 0.0000 0.120 56 169 3.3 1
1.0334 0.0000 0.080 34 169 2.0 1
Lag ¢75rg.33Mn0O;
20 a0 40 50 60 70 S0 90 100
26 (deg)
XXiX

Pengaruh doping..., Frilla Renty Tama Saputra, FMIPA Ul, 2012

.43
.13
.41
.10
.88
.26
.61
.44
.23



File:

File

LSMFO2.DI

6-mar-2012 22:48

created with PowDLL. Nikos Kourkoelis

Angle
[@2é]

23.
30.
32.
32.
38.
40.
40.
47.
47
52.
53.

115
250
730
925
665
330
665
010

.145

810
025

Sample identification:
Data measured at:

Diffractometer type:

Tube anode:

Generator tension [kV]:
Generator current [mA]:
Wavelength Alphal [[J]:
Wavelength Alpha2 [[]:

Intensity ratio (alpha2/alphal) :
Thin film collimator:

Scatter slit (0.1 mm) :
Monochromator used:

Start angle [@2é]:

End angle [@2é]:
Step size [@2é]:
Maximum intensity:
Time per step [s]:
Type of scan:

Scan mode:

Fixed angle:
Smooth factor:

Weights and Levers:
Intensities converted to:

Minimum peak tip width:
Maximum peak tip width:
Peak base width:
Minimum significance:
Number of peaks:

d-value d-value Peak width Peak int Back. int Rel.

al [y az [[1] [@2é] [counts] [counts] (%]
3.8446 3.8542 0.120 605 282 19.
2.9521 2.9594 0.240 15 299 0.
2.7339 2.7407 0.100 2673 303 86.
2.7181 2.7249 0.140 3080 306 100.
2.3268 2.3326 0.240 34 296 1.
2.2345 2.2400 0.120 480 299 15.
2.2168 2.2224 0.060 240 299 7.
1.9314 1.9362 0.140 1109 306 36.
1.9261 1.9309 0.080 548 306 17.
1.7321 1.7364 0.120 90 299 2.
1.7256 1.7299 0.160 94 299 3.

XXX

(nkourkoulcc.uoi.gr)

0-jan-2044 **:04:00

35

30
1.54056
1.54439
0.500
YES

NO

20.020
99.980
0.020
3080.250
411.200

0.000

FIXED

.00
.00
.00
.75

27

ON = O

Pengaruh doping..., Frilla Renty Tama Saputra, FMIPA Ul, 2012

int

O o O ooy O U o

Y
R PO OO OWD O

=

Signif.

.22
.87
.58
.00
.89
.29
.93
.05
.95
.30
.12



58.
58.
58.
68.
68.
68.
73.
7.
78.
78.
82.
86.
87.
95.
96.
96.

Intensitas (a.u)

345
710
890
300
730
925
315
790
095
405
515
865
700
800
240
710

4000

3500

3000

2500

2000

1000

1.5803 1.5842 0.120 615 303 20.0 4
1.5713 1.5752 0.120 303 303 9.8 3
1.5669 1.5708 0.060 156 303 5.1 0
1.3722 1.3756 0.080 172 296 5.6 0
1.36406 1.3680 0.080 225 296 7.3 1
1.3612 1.306406 0.060 112 296 3.6 0
1.2902 1.2934 0.160 36 299 1.2 0
1.2268 1.2298 0.100 94 296 3.1 0
1.2227 1.2258 0.160 142 296 4.6 1
1.2187 1.2217 0.120 71 296 2.3 0
1.1681 1.1710 0.240 36 296 1.2 2
1.1204 1.1232 0.060 71 292 2.3 0
1.1119 1.11406 0.400 26 292 0.8 1
1.0381 1.0407 0.160 81 299 2.6 1
1.03406 1. Ol 0.120 81 299 2.6 1
1.0308 i 0338 0.120 77 299 2.5 1
Lag 751 33Mng gsFey 4:0;
20 30 40 50 60 70 S0 90 100
20 (deg)
XXXi

Pengaruh doping..., Frilla Renty Tama Saputra, FMIPA Ul, 2012

.52
.59
.96
.94
.62
.98
.88
.86
.67
.96
.23
.89
.10
.25
.03
.40



File: LSMFO3.DI 6-mar-2012 22:32

File created with PowDLL. Nikos Kourkoelis (nkourkou@cc.uoi.gr)

Sample identification:
Data measured at: 0-jan-2044 **:04:00

Diffractometer type:
Tube anode:
Generator tension [kV
Generator current [mA
Wavelength Alphal [L]]
Wavelength Alpha2 [[J]: 1.54439
Intensity ratio (alpha2/alphal): 0.500
Thin film collimator: YES
Scatter slit (0.1 mm): NO
Monochromator used:

] 35
1: 30
1.54056

Start angle [@2é]: 20.020
End angle [@2é]: 99.980
Step size [@2é]: 0.020

Maximum intensity: 2480.040

Time per step [s]: 411.200

Type of scan:
Scan mode:
Fixed angle: 0.000
Smooth factor:
Weights and Levers:
Intensities converted to: FIXED

Minimum peak tip width: 0.00
Maximum peak tip width: 1.00
Peak base width: 2.00
Minimum significance: 0.75
Number of peaks: 21

Angle d-value d-value Peak width Peak int Back. int Rel. int Signif.

[@2&] al [ a2 [U] [@2¢é] [counts] [counts] (%]
23.175 3.8348 3.8444 0.140 445 262 18.0 3.20
32.775 2.7302 2.7370 0.120 2480 303 100.0 5.48
32.990 2.7129 2.7197 0.140 2275 303 91.7 9.58
40.380 2.2318 2.2374 0.120 412 310 16.6 3.04
40.745 2.2127 2.2182 0.120 202 310 8.1 1.92
47.055 1.9296 1.9344 0.160 967 306 39.0 10.89
53.080 1.7239 1.7282 0.120 85 299 3.4 1.14
58.385 1.5793 1.5832 0.080 586 299 23.6 1.72
58.760 1.5701 1.5740 0.100 276 299 11.1 1.38
68.325 1.3717 1.3751 0.140 144 296 5.8 2.36
68.805 1.3633 1.3667 0.100 219 296 8.8 1.86
73.280 1.2907 1.2939 0.400 23 296 0.9 1.54
77.830 1.2262 1.2293 0.160 94 296 3.8 1.19
XXXii

Pengaruh doping..., Frilla Renty Tama Saputra, FMIPA Ul, 2012



78.
82.
86.
87.
91.
95.
96.
96.

Intensitas (a.u)

145
585
905
705
615
710
170
735

3000

(]
=
=
[—]

(=1
th
=
=

1000

1.2221 1.2251 0.160 130 296 5.2
1.1673 1.1702 0.160 32 299 1.3
1.1200 1.1228 0.120 49 289 2.0
1.1118 1.11406 0.400 16 292 0.6
1.0743 1.0770 0.640 8 296 0.3
1.0389 1.0415 0.120 09 296 2.8
1.0351 1.0377 0.160 96 296 3.9
1.0306 1.0331 0.120 58 299 2.3
Lag g;51 33Mn gFe ;05
20 30 40 50 60 70 30 00
20 (deg)
XXXiii

Pengaruh doping..., Frilla Renty Tama Saputra, FMIPA Ul, 2012

100

NPFRPORFRrRORFR O

.28
.83
.04
.96
.65
.82
.40
.18



File:

File

LSMFO4.DI

6-mar-2012 22:34

created with PowDLL. Nikos Kourkoelis

Angle
[@2é]

23.
32.
32.
40.
40.
46.
53.
58.
58.
58.
68.

115
700
920
325
705
955
025
145
310
680
170

Sample identification:
Data measured at:

Diffractometer type:

Tube anode:

Generator tension [kV]:
Generator current [mA]:
Wavelength Alphal [[J]:
Wavelength Alpha2 [[]:

Intensity ratio (alpha2/alphal) :
Thin film collimator:

Scatter slit (0.1 mm) :
Monochromator used:

Start angle [@2é]:

End angle [@2é]:
Step size [@2é]:
Maximum intensity:
Time per step [s]:
Type of scan:

Scan mode:

Fixed angle:

Smooth factor:
Weights and Levers:

Intensities converted to:

Minimum peak tip width:
Maximum peak tip width:
Peak base width:
Minimum significance:
Number of peaks:

d-value d-value Peak width Peak int Back. int Rel.

al [y az [[1] [@2é] [counts] [counts] (%]
3.8446 3.8542 0.140 445 306 16.
2.7363 2.7431 0.120 2642 331 100.
2.7185 2.7253 0.100 2218 335 84.
2.2347 2.2403 0.080 488 335 18.
2.2148 2.2203 0.120 156 335 5.
1.9335 1.9383 0.200 1018 339 38.
1.7256 1.7299 0.120 83 328 3.
1.5852 1.5892 0.080 420 331 15.
1.5811 1.5850 0.120 586 331 22.
1.5720 1.5759 0.080 228 331 8.
1.3745 1.3779 0.100 119 328 4.,

XXXiV

(nkourkoulcc.uoi.gr)

0-jan-2044 **:04:00

35

30
1.54056
1.54439
0.500
YES

NO

20.020
99.980
0.020
2641.960
411.200

0.000

FIXED

.00
.00
.00
.75
2 1L

ON = O
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int

Ogo N ok 0w U o oW

ONWEOWOWNRE W W

Signif.

.62
.65
.98
.07
.00
.37
.95
.32
.25
.25
.97



68.
73.
7.
78.
82.
86.
87.
95.
96.
96.

Intensitas (a.u)

685
280
695
035
370
755
685
645
070
650

3500

3000

2000

1000

1.3654 1.3688 0.060 210 324 8.0
1.2907 1.2939 0.240 27 324 1.0
1.2280 1.2311 0.120 100 328 3.8
1.2235 1.2266 0.120 139 328 5.3
1.1698 1.1727 0.320 36 324 1.4
1.1215 1.1243 0.100 58 324 2.2
1.1120 1.1148 0.320 22 324 0.8
1.0394 1.0420 0.240 79 324 3.0
1.0359 1.0385 0.160 86 328 3.3
1.0313 1.0338 0.160 58 328 2.2
Lag g751) 33Mmny gsFej 104
20 30 40 50 60 70 380 20
20 (deg)
XXXV
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100

PP WoOOORFrOoONREFN

.04
.18
.38
.89
.28
.83
.85
.11
.22
.06



File:

File

LSMFO5.DT

6-mar-2012 22:35

created with PowDLL. Nikos Kourkoelis

Angle
[@2€]

23.
32.
32.
40.
40.
46.
53.
58.
58.
68.
68.

145
725
925
330
710
965
010
285
655
175
660

Sample identification:
Data measured at:

Diffractometer type:
Tube anode:

Generator tension [kV]: 35
Generator current [mA]: 30
Wavelength Alphal [[J]: 1.54056
Wavelength Alpha2 [[J]: 1.54439
Intensity ratio (alpha2/alphal): 0.500
Thin film collimator: YES
Scatter slit (0.1 mm): NO
Monochromator used:
Start angle [@2é]: 20.020
End angle [@2é]:. 99.980
Step size [@2é]: 0.020
Maximum intensity: 3047.040
Time per step [s]: 411.200
Type of scan:
Scan mode:
Fixed angle: 0.000
Smooth factor:
Weights and Levers:
Intensities converted to: FIXED
Minimum peak tip width: 0.00
Maximum peak tip width: 1.00
Peak base width: 2.00
Minimum significance: 0.75
Number of peaks: iln)
d-value d-value Peak width Peak int Back. int Rel.
al (] az [t [@2é] [counts] [counts] (%]
3.8397 3.8493 0.140 645 353 21.
2.7343 2.7411 0.160 2704 365 88.
2.7181 2.7249 0.140 3047 365 100.
2.2345 2.2400 0.120 445 361 14.
2.2145 2.2200 0.120 182 361 6.
1.9331 1.9379 0.140 1024 361 33.
1.7260 1.7303 0.160 83 357 2.
1.5817 1.5857 0.160 576 357 18.
1.5726 1.5765 0.080 237 357 7.
1.3744 1.3778 0.200 117 357 3.
1.3658 1.3692 0.140 159 361 5.
XXXVi

(nkourkoulcc.uoi.gr)

0-jan-2044 **:04:00
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int

N0 0 W-JoyOoy O JIDN

Signif.

=

P PO JOOF WwoOOoOWw

.86
.75
.53
.50
.47
.11
.84
.24
.81
.53
.91



73.
.670
7.
82.
86.
95.
95.
96.

77

Intensitas (a.u)

210

990
425
660
555
895
520

4000

3500

3000

2500

2000

1000

1.2918 1.2950 0.400 29 357 1.0
1.2284 1.2314 0.060 112 361 3.7
1.2241 1.2272 0.120 130 357 4.3
1.1691 1.1720 0.640 24 357 0.8
1.1225 1.1253 0.120 45 369 1.5
1.0402 1.0427 0.120 85 3601 2.8
1.0374 1.0399 0.160 90 361 3.0
1.0323 1.0349 0.200 50 365 1.7
Lay 675r5.33Mn, sFep sO;
20 30 40 50 60 70 80 20
20 (deg)
XXXVii
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100

ORFR R R RE B PP

.41
.11
.16
.64
.50
.21
.68
.97



LAMPIRAN

PERHITUNGAN UKURAN BUTIR

1. Standardisasi Alat

Pada awal percobaan dilakukan standarisasi alat untuk mengetahui dan mengurangi
kesalahan akibat faktor instrumen, dengan sampel standar sillikon yang memiliki pundak

yang sangat sempit dan intensitas puncak tinggi. Berkut ini merupakan data XRD dari

silikon:

No 20 Int rel FWHM (deg) | FWHM (rad)
1 28.4497 100 0.1354 0.002363176
2 47.3174 68 0.1273 0.002221804
3 56.141 29 0.1349 0.002354449
4 69.1453 7 0.1313 0.002291617
5 76.408 16 0.1311 0.002288127
6 88.059 17 0.1385 0.002417281
7 94.9826 i 0.1383 0.00241379
8 106.7388 5 0.1568 0.002736676
9 114.1278 10 0.1579 0.002755875

2. Mencari nilai hkl dari masing-masing puncak pada masing-masing sampel

Nilai hkl dari masing-masing sampel diperoleh dari refinement dengan menggunakan
perangkat lunak GSAS (General Structure Analysis System). Berikut ini merupakan nilai

hkl dari masing-masing paduan Lag g7Srp33Mn;.xFexOs.

La0,67Sro,33M n03
20 eks (deg) Int. rel h k I
22.8 22.1 1 0 -2
32.415 100 1 1 0
32.6 86.1 1 1 0

XXXViii
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40.04 17.4 2 0 2
40.375 55 2 0 2
46.125 1.0 2 0 -4
46.645 36.9 2 0 -4
52.705 2.2 2 1 -2
57.975 20.3 3 0 0
58.36 7.4 2 1 4
67.92 5.0 2 2 0
68.39 5.9 2 2 0
72.915 1.2 3 1 2
77.42 3.4 3 1 -4
77.775 4.0 3 1 -4
82.14 13 4 0 2
86.555 2.0 4 0 4
86.85 18g 4 0 4
91.445 0.3 3 2 -2
95.52 3.3 4 1 0
95.89 3.3 4 1 0
96.39 2.0 3 1 8
La0.675r0.33MnN0.95F€0,0503

20 eks (deg) Int. rel h k I
23.115 19.6 il 0 -2
32.73 86.8 i 1 0
32.925 100 1 0 4
40.33 15.6 2 0 2
40.665 7.8 0 0 6
47.01 36 2 0 -4
47.145 17.8 2 0 -4
52.81 2.9 2 1 -2
53.025 3.1 1 1 6
58.345 20.0 2 1 4
58.71 9.8 1 0 -8

XXXiX
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58.89 5.1 1 0 -8
68.3 5.6 2 2 0
68.73 7.3 2 0 8
68.925 3.6 2 0 8
73.315 1.2 3 0 6
77.79 3.1 3 1 -4
78.095 4.6 2 1 -8
78.405 2.3 2 1 -8
82.515 1.2 4 0 -2
86.865 2.3 4 0 4
95.8 2.6 3 2 4
96.24 2.6 3 2 4
96.71 2.5 1 1 12
Lao.675r0.33Mno.9F€0.103
2 0 eks (deg) Int. rel h k |
23.175 18.0 1 0 -2
32.775 100.0 1 0 4
32.99 91.7 1 0 4
40.38 16.6 2 0 2
40.745 8.1 0 0 6
47.055 39.0 2 0 -4
53.08 3.4 il 1 6
58.385 23.6 i 0 -8
58.76 111 1 0 -8
68.325 5.8 2 2 0
68.805 8.8 2 0 8
73.28 0.9 3 0 6
77.83 3.8 3 1 -4
78.145 5.2 2 1 -8
82.585 1.3 2 2 6
86.905 2.0 4 0 4
87.705 0.6 0 0 12

x|
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91.615 0.3 2 1 10
95.71 2.8 4 1 0
96.17 3.9 3 1 8
96.735 2.3 1 1 12
La0.67Sr0.33MnNo.9F€0.103
2 0 eks (deg) Int. rel h k I
23.115 16.9 1 0 -2
32.7 100.0 1 0 4
32.92 84.0 1 0 4
40.325 18.5 2 0 2
40.705 5.9 0 0 6
46.955 38.5 2 0 -4
53.025 3.1 1 1 6
58.145 15.9 2 1 4
58.31 22.2 2 1 4
58.68 8.6 1. 0 -8
68.17 45 2 2 0
68.685 8.0 2 0 8
73.28 1.0 3 0 6
77.695 3.8 3 1 -4
78.035 5.3 2 1 -8
82.37 14 4 0 2
86.755 2.2 4 0 4
87.685 0.8 0 0 12
95.645 3.0 4 1 0
96.07 3.3 3 1 8
96.65 2.2 1 1 12
Lao.675r0.33MnNosFe0 503
2 0 eks (deg) Int. rel h k I
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23.145 21.2 1 0 -2
32.725 88.7 1 0 4
32.925 100.0 1 0 4
40.33 14.6 2 0 2
40.71 6.0 0 0 6
46.965 33.6 2 0 -4
53.01 2.7 2 1 -2
58.285 18.9 2 1 4
58.655 7.8 1 0 -8
68.175 3.8 2 2 0
68.66 52 2 0 8
73.21 1.0 3 0 6
77.67 3.7 3 1 -4
77.99 4.3 2 1 -8
82.425 0.8 2 2 6
86.66 1.5 4 0 4
95.555 2.8 4 1 0
95.895 3.0 3 1 8
96.52 1.7 1 1 12

3. Penentuan sudut yang digunakan untuk menghitung ukuran butir

Langkah selanjutnya dilakukan perhitungan butir. Untuk melakukan perhitunan ini dibuat
asumsi bahwa strain pada arah orientasi dominan (preferred orientation) pada bidang 110
untuk sampel Lagg7Sro3sMnO3; dan bidang 104 untuk sampel Lagg7Sro3sMnixFexOs
dengan x = 0; 0.05; 0.1; 0.15; dan 0.5 adalah yang paling maksimum, sehingga strain
pada bidang yang tegak lurus dengan arah orientasi dominan (preferred orientation)
mendekati 0. Untuk itu dilakukan perhitungan sudut yang dibentuk antara bidang-bidang
dengan bidang yang memiliki arah orientasi dominan (preferred orientation) dengan

rumus berikut:

hih, + kik, L,
a? + c?

[ BEEs

cos ¢ =

xlii
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Dengan bidang preferred orientation dan nilai parameter kisi untuk setiap penambahan

doping Fe, maka sudut antar bidang dapat dihitung. Hasil perhitungan sudut untuk

masing-masing paduan dapat dilihat dalam tabel berikut ini.

Lao.67Sr0.33MnO3
20 (rad) | h1 | k1| 11 | h2 | k2 | I2 Parameter K coS d(rad) d(deg)
a(m) c(m)

22.8 11101 0]-2]| 550E-10 | 1.34E-09 | 0.545905 | 0.993328 | 56.9135
32415 | 1|1 |0 |1 |10 | 550E10 | 1.34E-09 1 0 0
32.6 11101 |1| 0| 550E-10 | 1.34E-09 1 0 0
4004 |1 |1|0|2 |0 2| 550E10 | 1.34E-09 | 0.653875 | 0.858101 | 49.16559
40375 | 1| 1|0 |2 | 0| 2| 550E-10 | 1.34E-09 | 0.653875 | 0.858101 | 49.16559
46.125 | 1. |1 | 0 | 2 | O | -4 | 550E-10 | 1.34E-09 | 0.545905 | 0.993328 | 56.9135
46645 |1 |1 | 0 | 2 | 0| -4 | 550E-10 | 1.34E-09 | 0.545905 | 0.993328 | 56.9135
52705 | 1 |1 | 0 | 2 |1 |-2| 550E-10 | 1.34E-09 0.89026 | 0.472881 | 27.09409
5797 | 111|013 ]| 0| 0| 550E-10 | 1.34E-09 | 0.707107 | 0.785398 45
5836 | 1| 1|0 |2{1| 4| 550E10 | 1.34E-09 | 0.763918 | 0.701433 | 40.18916
67.92 1,102 |2 ]| 0| 550E10 | 1.34E-09 1 0 0
6839 | 1|10 | 2| 2|0 | 550E10 | 1.34E-09 1 0 0
72915 |1 | 1| 0| 3|1} 2| 550E-10 | 1.34E-09 | 0.865574 0.5245 | 30.05165
77.42 111,03 |1]|-4| 550E-10 | 1.34E-09 | 0.793328 | 0.65454 | 37.5024
77775 1)1 10| 3| 1]|-4) 550E10 | 1.34E-09 | 0.793328 | 0.65454 | 37.5024
82.14 1,104 |0 |-2| 550E-10 | 1.34E-09 | 0.692589 | 0.805724 | 46.16457
86555 |1 |1 |0|4|0]| 4| 550E10 | 1.34E-09 | 0.653875 | 0.858101 | 49.16559
868 | 1|10 |4]0 5.50E-10 | 1.34E-09 | 0.653875 | 0.858101 | 49.16559
91445 | 1 | 1| 0| 3 | 2 |-2| 550E-10 | 1.34E-09 | 0.955976 | 0.297828 | 17.06426
9552 | 1| 1|0 |4| 1|0 | 550E-10 | 1.34E-09 | 0.857493 | 0.54042 | 30.96376
95.89 1,104 |1 0| 550E-10 | 1.34E-09 | 0.857493 | 0.54042 | 30.96376
96.39 1,103 |1)| 8| 550E-10 | 1.34E-09 0.61951 | 0.902678 | 51.71963

xliii
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Lag 67Sr0.33Mno sFe0 503

20 (rad) | h1 | k1 | 11 | h2 | k2 | 12 Parameter KIS oS ¢ ¢(rad) d(deq)
a(m) c(m)
23115 1|04 |1|0]|-2 5.50E-10 | 1.34E-09 | -0.14279 | 1.714078 | 98.20944
32.73 1/0(4|1]1]0 5.50E-10 | 1.34E-09 | 0.366969 | 1.195047 | 68.47117
32925 |1 | 0| 4|1 |0 |4 | 550E-10| 1.34E-09 1 0 0
4033 |1 |04 |2 |0]| 2| 550E-10| 1.34E-09 | 0.805347 | 0.634535 | 36.3562
40665 | 1 |0 | 4| 0| 0] 6 5.50E-10 | 1.34E-09 | 0.854791 | 0.545649 | 31.26339
47.01 1,042 ]|0]|-4 5.50E-10 | 1.34E-09 | -0.14279 | 1.714078 | 98.20944
47145 |1 |0 |4 | 2 | 0| 4 5.50E-10 | 1.34E-09 | -0.14279 | 1.714078 | 98.20944
52.81 110|412 |1]-2 5.50E-10 | 1.34E-09 | 0.140162 | 1.430172 | 81.94279
53025 | 1 |0 |4 |1 | 1|6 5.50E-10 | 1.34E-09 | 0.924155 | 0.391977 | 22.45866
58345 | 1 |0 |4 |2 |1 ]| 4 5.50E-10 | 1.34E-09 | 0.880689 | 0.493481 | 28.2744
58.71 1,04 |1)]0]-8 5.50E-10 | 1.34E-09 | -0.66718 | 2.301217 131.85
58.89 1/0(4|1)]0]|-8 5.50E-10 | 1.34E-09 | -0.66718 | 2.301217 131.85
68.3 110141220 5.50E-10 |  1.34E-09 | 0.366969 | 1.195047 | 68.47117
6873 | 1|1 0| 4|2 | 0| 8| 550E-10| 1.34E-09 1 0 0
68925 | 1 (0|4 |2 | 0| 8| 550E-10 | 1.34E-09 i 0 0
73315 | 1 {0 |4 |3 |0 6 | 550E10| 1.34E-09 | 0.94401 | 0.336216 | 19.26377
77.79 11014 (3|14 5.50E-10 | 1.34E-09 | 0.041792| 1.528992 | 87.60479
78095 |1 |10| 4|2 |1 -8 5.50E-10 | 1.34E-09 | -0.44655 | 2.033697 | 116.5222
78405 |1 | 0| 4|2 |1 -8 5.50E-10 | 1.34E-09 | -0.44655 | 2.033697 | 116.5222
82515 | 1 | 0|4 {4 /|0]|-2| 550E10| 1.34E-09 | 0.335938 | 1.228195 | 70.37039
86865 | 1 | 0 | 4|4 |0| 4| 550E-10 | 1.34E-09 | 0.805347 | 0.634535 | 36.3562
95.8 110|413 |24 5.50E-10 | 1.34E-09 | 0.747949 | 0.72583 | 41.58701
96.24 110141324 5.50E-10 | 1.34E-09 | 0.747949 | 0.72583 | 41.58701
96.71 1,04 11|12 550E-10| 1.34E-09 | 0.922769 | 0.39559 | 22.66563
Lao.675r0.33MnNo.oF€0.103
20 (rad) | h1 | k1| 11 | h2 | k2 | 12 Parameter it cos ¢ d(rad) d(deg)
a(m) c(m)
23175 1|10 4|1|0]|-2 5.51E-10 | 1.34E-09 | -0.14307 | 1.714354 | 98.22525
xliv
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32775 |1 (0|4 ]1]01| 4 5.51E-10 | 1.34E-09 1 0 0
32.99 1104|1014 5.51E-10 | 1.34E-09 1 0 0
40.38 11042 |0]2 5.51E-10 | 1.34E-09 | 0.805331 | 0.634562 | 36.35775

40745 |1 10| 4|0| 0|6 5.51E-10 | 1.34E-09 | 0.854859 | 0.545518 | 31.25589

47055 |1 10| 4|2|0)|-4 5.51E-10 | 1.34E-09 | -0.14307 | 1.714354 | 98.22525
53.08 11041116 551E-10 | 1.34E-09 | 0.924189 | 0.391891 | 22.45368

58385 | 1 |0 |4 |1 |0]-8 551E-10 | 1.34E-09 | -0.66734 | 2.30143 | 131.8622
58.76 11041 ]0]-8 551E-10 | 1.34E-09 | -0.66734 | 2.30143 | 131.8622
68325 |1 |0 |42 2|0 5.51E-10 | 1.34E-09 | 0.36689 | 1.195132 | 68.47605
68805 | 1 |0 |4 |2 0|8 5.51E-10 | 1.34E-09 1 0 0
73.28 170|413 |0]|6 5.51E-10 | 1.34E-09 | 0.944014 | 0.336202 | 19.26297
77.83 11014 |3|1]-4 5.51E-10 | 1.34E-09 | 0.041547 | 1.529237 | 87.61884
78145 |1 |0 |4 |2 |1 |-8 5.51E-10 | 1.34E-09 | -0.44678 | 2.033955 | 116.537

82585 | 1 |0 | 4|2 |2 |6 5.51E-10 | 1.34E-09 | 0.838758 | 0.575799 | 32.99085

86905 | 1 [0 | 4|4 |0 4 5.51E-10 | 1.34E-09 | 0.805331 | 0.634562 | 36.35775

87705 | 1 [ 0| 4 | 0| 0|12 | 551E-10| 1.34E-09 | 0.854859 | 0.545518 | 31.25589

91615 | 1 |0 |4 | 2 | 1 |10| 551E-10| 1.34E-09 | 0.972706 | 0.234176 | 13.41731
95.71 1770|4410 5.51E-10 | 1.34E-09 | 0.503369 | 1.043303 | 59.77684
96.17 1 /0|43 |1]8 5.51E-10 | 1.34E-09 | 0.957612 | 0.292202 | 16.74196

96.735 | 1 | 0 | 4 |1 |1 ]12 5.51E-10 | 1.34E-09 | 0.922804 | 0.395501 | 22.66052

Lao.675r0.33MnNo.85F€0.1503
20 hl |kl |11 |h2|k2]|I2 r e coS ¢ d(rad) d(deg)
a(m) c(m)

231151 |04 |1 )|0]-2 5.50E-10 | 1.34E-09 | -0.14319 | 1.714484 | 98.23271
32.7 1704 |1|0] 4 5.50E-10 | 1.34E-09 1 0 0
3292 |10 (4|1 |0 4 5.50E-10 | 1.34E-09 1 0 0

403251 (0| 42|02 5.50E-10 | 1.34E-09 | 0.805324 | 0.634575 | 36.35848

407051 (0| 4] 0|06 5.50E-10 | 1.34E-09 | 0.854891 | 0.545456 | 31.25235

46951 (0|42 |04 5.50E-10 | 1.34E-09 | -0.14319 | 1.714484 | 98.23271

530251 1|04 |1 |16 5.50E-10 | 1.34E-09 | 0.924204 | 0.39185 | 22.45133

568145 | 1 | 0| 4| 2| 1] 4 5.50E-10 1.34E-09 | 0.880715 | 0.493426 | 28.27121
5831 |1 |04 |2 |14 5.50E-10 | 1.34E-09 | 0.880715 | 0.493426 | 28.27121

xlv
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5868 | 1 |0 |4 |1 | 0|-8 5.50E-10 | 1.34E-09 | -0.66742 | 2.301531 | 131.868
6817 |1 |10 (4|2 |20 5.50E-10 | 1.34E-09 | 0.366853 | 1.195173 | 68.47834
6868 |1 |0 |4 |2 |08 5.50E-10 | 1.34E-09 1 0 0
7328 | 1| 0|4 |3|]0]|6 5.50E-10 | 1.34E-09 | 0.944017 | 0.336196 | 19.2626
77695 | 1|10 4|3 |1 |4 5.50E-10 1.34E-09 | 0.041432 | 1.529353 | 87.62546
7803|104 |2 |1]-8 5.50E-10 | 1.34E-09 | -0.44689 | 2.034077 | 116.544
8237 | 1|10 |4 |4]0]|-2 5.50E-10 | 1.34E-09 | 0.335676 | 1.228474 | 70.38636
86.755| 1 | 0| 4|4 |0 4 5.50E-10 | 1.34E-09 | 0.805324 | 0.634575 | 36.35848
87685 1 | 0| 4| 0| 0 |12| 550E-10 | 1.34E-09 | 0.854891 | 0.545456 | 31.25235
%5645 | 1|0 4|41 ]0 5.50E-10 | 1.34E-09 | 0.503318 | 1.043362 | 59.78024
9.07 | 1 0|4 |3 |18 5.50E-10 | 1.34E-09 | 0.957617 | 0.292185 | 16.74099
9665 | 1 | 0 [ 4 |1 |1 (12| 550E-10| 1.34E-09 | 0.92282 | 0.395459 | 22.65811
Lao.675r0.33Mng sF€0.503
20 (rad) | h1 | k1| 11 | h2 | k2 | 12 - CoS d(rad) ¢(deq)
a(m) c(m)
23145 |1 |0 | 4|1 |0 |-2 5.51E-10 | 1.34E-09 | -0.14232 1.7136 | 98.18207
32725 |1 (0| 4|10 | 4 5.51E-10 | 1.34E-09 1 0 0
32925 | 1 (0|4 |10} 4 5.51E-10 | 1.34E-09 ! 0 0
40.33 1042 ]|0]2 5.51E-10 | 1.34E-09 | 0.805375 | 0.634489 | 36.35352
40.71 110(4|0/|0]|6 5.51E-10 | 1.34E-09 | 0.854673 | 0.545876 | 31.27639
46965 | 1 |0 | 412 |0 ]| -4 5.51E-10 | 1.34E-09 | -0.14232 1.7136 | 98.18207
53.01 1101142 |1]-2 5.51E-10 | 1.34E-09 | 0.140525 | 1.429805 | 81.92179
58285 | 1 |0 | 4|2 |1]| 4 5.51E-10 | 1.34E-09 | 0.880658 | 0.493547 | 28.27815
58655 | 1 | 0| 4| 1|0 |-8 5.51E-10 | 1.34E-09 | -0.66691 | 2.300848 | 131.8289
68175 |1 |0 |4 |22 |0 5.51E-10 | 1.34E-09 | 0.367106 1.1949 | 68.46272
68.66 1,042 |0]8 5.51E-10 | 1.34E-09 1 0 0
73.21 11043 |0]|6 5.51E-10 | 1.34E-09 | 0.944002 | 0.33624 | 19.26515
77.67 11043 1]|-4 5.51E-10 1.34E-09 | 0.042216 | 1.528568 | 87.58048
77.99 11042 ]1]-8 5.51E-10 | 1.34E-09 | -0.44614 | 2.033249 | 116.4966
82425 | 1 |0 | 4| 2|2 |6 5.51E-10 | 1.34E-09 | 0.838637 | 0.576019 | 33.00348
86.66 110|440 4 5.51E-10 | 1.34E-09 | 0.805375 | 0.634489 | 36.35352
95555 | 10|44 |10 5.51E-10 | 1.34E-09 | 0.503666 | 1.042959 | 59.75716
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95895 | 1| 0|43 |1]8 5.51E-10 | 1.34E-09 | 0.957583 | 0.292301 | 16.74762

9652 | 1| 0|4 |1 |1]|12| 551E-10| 1.34E-09| 0.92271 | 0.395744 | 22.67448

4. Menghitung ukuran butir dari masing-masing sampel

Dari hasil perhitungan sudut yang dibentuk antara bidang orientasi dominan dengan
bidang dari masing-masing puncak pada seluruh sampel, kita cari bidang yang
membentuk sudut yang hampir tegak lurus dengan bidang orientasi dominan. Langkah
selanjutnya adalah mennghitung besarnya harga lebar setengah puncak dari masing-
masing sampel (B ), kemudian menghitung besarnya koreksi pelebaran instrumental

untuk mendapatkan lebar puncak yang sesungguhnya (B,,) dengan menggunakan rumus
'Bub = 'Bzeks _Bzins

Ukuran butir dari paduan Laggs7Sro33sMniFexO3 dapat dihitung dengan menggunakan

persamaan Scherrer sebagai berikut:

092
7= 8 cos6

hasil perhitungan butir dari masing-masing paduan Lags7Sro33Mn;xFexO3z dapat dilihat
pada tabel berikut

Pengaruh doping..., Frilla Renty Tama Saputra, FMIPA Ul, 2012

sampel | 20(°) | PBes () Beis (rad) Bins Bus A (m) G (m)

X=0 46.645 0.169 0.0029 0.0022 0.00194 | 1.54E-10 | 7.78269E-08

X=0.05 77.79 0.228 0.0040 0.0023 | 0.003256 | 1.54E-10 | 5.47178E-08

X=0.1 77.83 0.239 0.0042 0.0023 | 0.003488 | 1.54E-10 | 5.10917E-08

X=0.15 77.695 0.256 0.0045 0.0023 | 0.003838 | 1.54E-10 4.6389E-08

X=0.5 77.67 0.213 0.0037 0.0023 0.00293 | 1.54E-10 | 6.07501E-08
xlvii
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