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ABSTRAK

Nama : Tl Wahono

Program Studi : Magister Ilmu Matenial

Judul : Pengaruh Substitusi Mn dan Ti Terhadap Sifat Magneti dan
penyerapan Gelombang Mikro Pada Bahan Strontium
Hexaferrite

Strontium hexaferrite dengan komposisi nominal SrO.6Fe;x+yMn,Ti,03 (x = 0, ¥
=0; x=04,y=06,x=05,y=05; x =06, y=04) disintesa dengan reaksi
keadaan padat. Empat komponen serbuk BaCO;, SrCQ;, Fe,03;, MnCO;, dan TiO,
dicampur menggunakan High Energy Milling selama 10 jam dan disinterring pada
1050°C dalam tekanan atmosfer selama 15 jam dan pendinginan di tungku pemanas.
X-ray diffraction (XRD), scanning electron microscope (SEM), energy dispersive
spectroscopy (EDS), vibrating sample magnetometer (VSM) dan network analyzer
digunakan untuk analisa struktur, sifat elektomagnetik dan penyerapan gelombang.
Hasil memperlihatkan bahwa identifikasi fasa dengan penghalusan pola difrkasi
XRD diperoleh fasa tunggal untuk substitusi Mn-Ti terhadap SrO.6Fe;O; dengan x
= y dan multi fasa terbentuk untuk x # y. Analsis mikrostruktur dengan SEM
menunjukkan variasi partikel adalah 2 ~ 5 pm. Evaluasi terhadap karakteristik
magnetik mengindikasikan bahwa terjadi penurunan koersifitas dengan kenaikan
substitusi ion Mn*" dan Ti** tetapi penurunan yang signifikan diperoleh terhadap
saturasi magntetisasi pada substitusi Mn dan Ti dengan x # y. Penelitian saat ini
menunjukkan penyerapan gelombang, reflection dan transmission dan juga reflection
loss pada rentang frekuensi 7-16 GHz. Dilaporkan juga performansi penyerapan
pada substitusi Mn dan Tipada strontium hexaferrite. >

Kata kunci: Strontium hexaferrite, sifat magnet, penyerapan gelombang mikro
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ABSTRACT

Name : Tn1 Wahono

Study Program: Magister Materials Science

Title : Influence of The Substitution of Mn and Ti on Magnetic And
Microwave Absorption Properties of Strontium Hexaferrite
Material

Strontium hexaferrite with nominal compositions SrO.6F€; +»MnTiyO3 (x = 0, y
=0;x=04,y=06;, x=0.5,y=0.5; x=0.6, y = 0.4) have been synthesized by solid
state reaction. The four components powder were BaCOs, SrCO;, Fe,03, MnCOs3,
and TiO, mixed with High Energy Milling for 10 hours and sintered at 1050°C in the
air at atmosphere pressure for 15 hour and furnace cooling. X-ray diffraction (XRD),
scanning electron microscope (SEM), energy dispersive spectroscopy (EDS),
resonance vibrating sample magnetometer (R-VSM) and vector network analyzer
were used to analyze its structure, electromagnetic and microwave absorption
properties. The result showed that, phase identification by refinement results of XRD
pattern confirmed single phase was obtained for Mn-Ti substituted SrQ.6Fe,O; with
x =y and multiphase formed for x # y. The microstructure analyses by SEM showed
that the varied particle sizes of 2 ~ 5§ um. Evaluation on the magnetic characteristic
indicated that coercivity decreased as the number of Mn** and Ti*" fons increased but
significant decrease in saturation magnetization obtained for Mn and Ti substitution
with x # y. Present investigation demonstrates that microwave absorber, reflection
and transmission as well as reflection loss in the frequency range 7-16 GHz were
derived. Absorption performance of Mn and Ti substituted strontium hexaferrite are
also reported.

Keywords: Strontium hexaferrite, magnetic properties, microwave absorption
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BAB 1
PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Sejalan dengan perkembangan teknologi elektronik dan teknologi informasi (TI)
yang begitu pesat diperkirakan ruang sekitar akan terpolusi oleh pembawa
gelombang elektromagnetik (EM) termasuk EM dengan frekuensi ultra tinggi (GHz).
Hal ini dapat mengancam tidak saja berbagai sistem peralatan berbasis elektronik
seperti sistem kontrol elektronik dan sitem keamanan peralatan yang sangat vital
tetapi juga mengancam kesehatan dan keamanan manusia. Sebagai contoh, berbagai
peralatan elektronik dan telekomunikasi seperti komunikasi nir kabel (wireless
communication), jaringan area terbatas, maupun aplikasi pada pertahanan militer
(deteksi RADAR) dapat terganggu melalui interferensi gelombang elektromagnetik
(Electromagnetic Interference, EMT) berupa interupsi yang menyebabkan tidak
berfungsinya atau terganggunya sistemn. Gelombang mikro dalam rentang frekuensi
1-20 GHz telah umum digunakan untuk komunikasi nir kabel dan pada masa-masa

mendatang penggunaan frekuensi tersebut akan makin intensif.

Untuk mengimbangi dampak dari perkembangan TI yang pesat tersebut
diperlukan sistem matenal yang dapat berperan sebagai penyanggah gelombang
mikro (microwave absorber) termasuk frekuensi ultra tingi (UHF) dari radiasi EM

yang dipancarkan.

Magnet ferrite disamping memiliki permeabilitas, permitivitas dan magnetisasi
spontan relatif tinggi, juga tersusun oleh komponen-komponen oksida sehingga juga
memilki resitivitas listrik yang tinggi atau isolator yang baik. Kombinasi sifat
intrinsik antara sifat magnetik dan sifat listrik darn ferrite seperti itu menempatkan
material magnet ferrife sebagai berpeluang besar untuk berperan dalam menyanggah
gelombang-gelombang mikro dalam rentang frekuenst yang lebar. Namun, sifat
intrinsik lainnya seperti konstanta magnetocrystalline anisotropy dari ferrite yang
relatif tinggi menyebabkan hysteresis loss dari material ini cukup besar dan hal ini
kurang menguntungkan bila diaplikasikan langsung sebagai material penyanggah

1 Universitas Indonesia
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gelombang mikro. Dengan demikian perlu dilakukan rekayasa struktur internal

maternial ferrite untuk menurunkan nilai magnetocrystalline anisotropy constant.
1.2 Perumusan Masalah

Eksplorasi efek struktur terhadap sifat kemagnetan berbasis ferrite telah
dilakukan oleh beberapa peneliti terutama terhadap material BaFe;;0y9 dan
StFe 2019 dengan melakukan rekayasa substitusi unsur Fe dengan unsur seperti Zr,
Cu, Mn, Ti, Co. Substitusi yang dilakukan sudah menghasilkan peningkatan dalam

penyerapan gelombang mikro.

Sampai saat ini penelitian terhadap swrontium hexaferrite masih
mengkhususkan pada substitusi Mn dan Ti ke dalam Fe dengan Mn dan Ti memiliki
komposisi yang sama. Sehingga pada penelitian ini akan dilakukan sintesis sistem
SrFe;,019 dengan melakukan substitusi Mn dan Ti ke dalam Fe dimana Mn dan Ti
memiliki komposisi yang berbeda dengan sistem SrO.6F€;.¢epyMngTi, O3,

Secara umum perumusan masalah dapat diuraikan sebagai berikut:

|, Bagaimana preparasi dan pembuatan sampel yang dilakukan untuk
memperoleh paduan hexaferrite dengan system SrO.6Fe;.(x+,Mn Ti,03
dengan variasi(X=0,y=0; x=04. y=06;,x=05,y=05danx =06,y =
0.4) dari bahan dasar SrCQO;, Fe;03; MnCQO; dan TiO;,

2. Bagaimana struktur kristal yang terbentuk dari masing-masing paduan
melalui analisa pola difraksi sinar X (XRD), Energy Dispersive Spectroscopy
(EDS), scanning electron miroscope (SEM).

3. Bagaimana pengaruh substitusi Mn dan Ti ke dalam Fe pada sistem
hexaferrite SrFe;;0yo terhadap sifat-sifat kemagnetan seperti magnetization
saturation Ms, magnetic remanence Mr, dan coercivity He masing-masing
paduan dengan analisa kurva hysteresis loop melalul pengujian vibrating

sample magnetometer (VSM).

Universitas [ndonesia
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4. Bagaimana pengaruh substitusi Mn dan Ti ke dalam Fe pada sistem
hexaferrite StFe20(9 terhadap karakteristik penyerapan gelombang mikro

{microwave absorber).

1.3 Tujuan Penelitian

Berdasarkan uraian permasalahan yang diberikan terdahuiu, maka penelitian

ini memiliki tujuan sebagai berikut:

1. Melakukan sintesa bahan paduan sirontium hexaferrite dengan sistem
SrO.6Fe;(+yMnyTiyOs dengan variasi (x =0, y=0; x=0,4. y = 0.6; x = 0.5,
y = 0,5 dan x = 0.6, y = 0.4) dari bahan dasar SrCO;, Fe;O3; MnCO; dan TiO,
dengan proses High Energy Milling dan karakterisasi struktur kristal melalui
analisa XRD, EDS dan SEM.

2. Mengetahui pengaruh substitusi Mn dan Ti ke dalam Fe pada sistem
hexaferrite SrFe ;019 terhadap sifat-sifat kemagnetan seperti intrinsic
saturation Ms, remanence Mr, dan coercivity Hc masing-masing paduan

dengan analisa kurva histeresis melalui pengujian VSM.

3. Mengetahui pengaruh substitusi Mn dan Ti ke dalam Fe pada sistem
hexaferrite SrFe 20,0 terhadap karakteristik penyerapan gelombang mikro

(microwave absorber) melalui pengujian vector network analyzer.
1.4 Sistematika Penelitian
Sistematika pada penulisan tesis ini adalah sebagai benkut:

Bab 1 Pendahuluan

Pendahuluan terdiri dari latar belakang, perumusan masalah, tujuan dan

sistenatika penulisan

Bab 2 Tinjauan Pustaka

Universitas indonesia
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Tinjauan pustaka meliputi pemahaman tentang bahan penyerap gelombang,
struktur strontium hexaferrite, proses sintesa, dan sifat strontium hexaferrite serta

dijelaskan beberapa penelitian yang sudah dilakukan sebelumnya.

Bab 3 Metode Penelitian
Metode penelitian terdini dari tempat, diagram alir penelitian, preparasi
sampel, karakterisasi dan pengujian yang dilakukan

Bab 4 Pembahasan
Analisis data pada penelitian ini meliputi karakterisasi sampel, hasil
pengukuran sifat magnet, hasil pengukuran sifat penyerapan gelombang dan

pembahasan
Bab 5 Kesimpulan dan Saran

Kesimpulan dan saran merupakan sebuah intisari dan seluruh kegiatan
penelitian ini yang berdasarkan pada tujuan yang akan dicapai serta saran-saran yang

perlu dilakukan untuk penelitian selanjutnya.

Universitas Indonesia

Pengaruh subtitusi..., Tri Wahono, FMIPA Ul, 2010



BAB2
TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Struktur Kristal Hexaferrite

Perkembangan teknologi penyerap gelombang elektromagnetik saat ini sudah
menghasilkan material yang secara efektif mengurangi refleksi sinyal
elektromagnetik dan mempunyai performansi fisik yang baik (Ghasemi, A. &
Morisako, A., 2007). Bahan ferromagnet dengan permeabilitas yang sangat tinggi
dapat digunakan sebagai penyerap gelombang elektromagnetik frekuensi rendah.
Dalam rangka kebutuhan terhadap kemampuan penyerapan gelombang
elektromagnetik dengan frekuensi yang lebih tinggi, bahan tersebut digantikan
dengan bahan magnet berbasis ferrite yang mampu mereduksi gelombang
elektromagnetik hingga skala MHz bahkan sampai GHz. Adanya variasi material
penyerap gelombang elekiromagnetik dapat digunakan tergantung pada interferensi
gelombang elektromagnetik (Electromagnetic Interference, EMI) yang sesuai untuk
aplikasi dengan frekuensi rendah atau tinggi. Bahan magnetik berbasis ferrite yang
sering digunakan adalah spinel ferrite dan hexaferrite, tetapi dibandingkan spinel
ferrite bahan hexaferrite dengan unisotropi magnetik planar lebth banyak digunakan
sebagai disipasi energi elektromagnetik pada rentang GHz (Ghasemi, A. & Morisako,
A., 2007). Penelitian lain menyebutkan jenis ferrite spinel Mn-Zn dapat digunakan
sebagai penyerap gelombang mikro pada rentang frekuensi 1-3 GHz (Kang, D.W. et
al, 2001). Sedangkan ferrite jenis Gamet digunakan pada aplikasi frekuensi-frekuensi
yang lebih tinggi mencapai 6 G Hz (Mustofa, H. et al, 2008). Penyerap gelombang
elektromagnetik frekuensi tinggi menggunakan material ferrite jenis SrFe;»Oy
(Verma, A. et al, 2002).

Senyawa ferrite memiliki aplikasi yang sangat luas. Penggunaannya telah
dimulai sejak abad 12 yaitu senyawa primitif ferrite yang dikenal sebagai /odestone
(Fe;O4) digunakan sebagai kompas untuk tujuan navigasi. Namun sejak abad ke 19,
senyawa-senyawa ferrite lain dipelajan secara intensif terhadap sifat-sifat elektronik,
magnetik, serta strukturnya sehingga material berbasis ferrite kini telah menemukan
aplikasinya pada bidang-bidang yang relatif luas. Barium Hexaferrite (BaFe20y9)
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atau Strontium Hexaferrite (StFe;;0,9) (Narang, S. B. (2006); Qiu, J. (2005); Verma,
A. (2002) telah melakukan penelitian dalam aplikasi material tersebut sebagai
penyerap gelombang elektromagnetik. Penggunaan yang luas sebagai magnet
permanen karena senyawa ini memiliki beberapa keunggulan diantaranya adalah
harganya yang murah dan berlimpah, nilai koersifitas dan saturasi magnet yang
tinggi, serta suhu transisi magnet T, (suhu Curie) yang tinggi pula. Disamping itu
juga bahan ini memiliki sifat kimia yang stabil, dan tahan korosi (Pereira, F. M. M.,
et. al. 2008). Beberapa persyaratan yang harus dipenuhi untuk aplikasi praktis
sebagai penyerap gelombang elektromagnetik adalah bahwa bahan int harus
memiliki nilai koersifitas dan koefisien temperatur rendah dan remanen serendah
mungkin dengan saturasi magnet yang tinggi (Gonzales-Angeles, A_et al., 2004).
Dengan demikian diperlukan modifikasi bahan agar dapat memperkecil nilai
koersifitas dari bahan ini. Seperti telah diketahui, sifat-sifat makroskopik seperti sifat
magnet, listik maupun mekanik bahan akan sangat bergantung pada struktur
mikroskopiknya. Oleh sebab itu proses sintesis maupun komponen unsur-unsur yang
terkandung di dalam bahan akan berpengaruh terhadap produk akhir yang dihasilkan.
Pertumbuhan kristalit ini dapat dipercepat ataupun dibatasi dengan menambahkan

unsur-unsur tertentu ke dalam prekursor.

Berbagai penelitian sudah dilakukan terhadap hexaferrite. Hexaferrite
diklasifikasikan menjadi 4 (empat) jenis tergantung struktur kimia dan kristalnya.
Tipe hexaferrite meliputi tipe M, W, Y dan Z, yang dihubungkan dengan rasio (BaO
+ meQ) : Fe;O3 secara berurutan yaitu; 1:6, 3:8, 4:6 dan 5:12 (Pereira, F. M. M, et. al.
(2008). Khusus untuk hexaferrite dengan tipe M, barium hexaferrite sudah lebih
secara luas digunakan. Penelitian terhadap bartum hexaferrite termasuk modifikasi
dengan melakukan substitusi terhadap Ba dan Fe dalam rangka meningkatkan
performansinya sebagai penyerap gelombang sudah banyak dilakukan (Ghasemi, A.,
et. al,, 2007; Qin, J., et al., 2005),

Hexaferrite tipe M yang lain adalah strontium hexaferrite (SrFe ;0ys).
Menurut Fang pertama kali stromtium hexaferrite dibuat oleh Adelskéld pada tahun
1938 dan dinyatakan bahwa struktur kristal paduan ini bersifat iso-struktur dengan

magnetoplumbite. Dibandingkan dengan ferrite lain yang ion Fe tersusun secara
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tetrahedral (FeOy), secara trigonal bipiramida (FeOs), secara Oktahedral (FeOg)
dengan ion oksigen, ion Fe pada SrFe;;0;9 tersusun pada bidang trigonal bipiramida
(2b) dan oktahedral (2a, 12k) dengan orientasi spin pararel terhadap ion Fe pada
bidang 4f. Fang juga meneliti struktur elektronik dan magnetik dan SrFe;20i9
menggunakan metoda Jocallized spherical wave (L.SW) memakai density functional
theory (DFT) dalam spin-polarized local density approximation (SP-LDA).
Hexaferrite SrFe;;0y9 memiliki struktur kristal hexagonal dengan space group
P63/mme dengan parameter kisi adalah a = 0,58836 nm dan ¢ = 2,30376 nm pada
temperatur ruangan. Terdapat dua unit formula dalam satu urit cell. Seperti terlihat
pada Gambar 2.1 atom Oksigen terletak close packed dengan ion Sr dan Fe di dalam
sisi interstisi. Terdapat 10 lapisan atom Oksigen sepanjang axis ¢. Struktur dibangun
dari unit yang lebih kecil: sebuah blok S kubik, mempunyai tipe struktur Spinel, dan
sebuah blok R hexagonal, mengandung ion-ion Sr. Atom-atom Fe terletak pada lima
bidang yang berbeda secara kristalografi, seperti terlihat pada Tabel 2.1. Koordinasi
ion-ion Fe dalam hexaferrite rumit dan unik (Tabel 2.2) . Atom-atom Fe pada 2a
tersusun secara Oktahedral dengan jarak Fe-O yang sama, namun demikian ion-ion
Fe yang tersusun secara oktahedral pada 4f2 dan 12k mempunyai jarak interatomik
yang berbeda, kira-kira 0,185 sampai 0,237 nm. Atom-atom Fe pada 4f1
berkoordinasi dengan lima ion-ion Oksigen. Terdapat juga jarak Fe-Fe yang pendek
dalam struktur. Atom-atom Fe pada bidang 4£2 cara tetrahedral, tetapi Fe pada sisi 2b
berkoordinasi dengan lima ion-ion Oksigen. Atom-atom Fe pada bidang 4f2
mempunyai jarak Fe-Fe kira-kira 0,27 nm. Jon-ion Fe pada sisi 12k membentuk
jaringan dengan setiap Fe yang terhubung dengan empat ion-ion Fe lainnya dalam
lapisan yang sama dengan jarak Fe-Fe kira-kira 0,29-0,30 nm (Fang, C. M. et al,
2003).
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Gambar 2.1. Struktur Kristalografi SrFe»O15 (kiri)
Gotter’s Magnetic Ordering (kanan) (Fang, C. M. et al., 2003)

Tabel 2.1. Koordinat Atom-atom dan Beberapa Hasil Perhitungan Untuk SrFe;;O9
Bentuk Gorter. Group Ruang P63/mmc, a = 0,58836 nm Dan ¢ = 2,303 76 nm
(Fang, C. M. et al, 2003)

Wyckafl Coordinates RWS  Charge MMagnetic

Alam  site Symmetry of aloms {(n)  (¢lecirons)  moment (jp}
Sr 2d &2 1/3.273.0.35 0.19 +0.H 0.00
Fetly 2a I 0.0.0 0.09 +2.65 411
Fe(2) 2b 6m 0.0, 1/4 009 +2.83 3.95
Fe3y 411 M 173, 2/3.0027 18 009 +300 —388
Feedy 402 At 173,273 0.19091 0.09 +286 =79
FetSy 12K t 0.10886.0.33772. 089033 0.09 +2.73 4.06
Oilr de A 0.0, 0015014 0.14 —1.84 0.29
2y A Anr 0.0, 09346 0.4 —1.438 0.09
{3y 6h mm 01819, 03639, 1/4 0.4 —-1.50 0.07
Oy 12k m 0.1564, 03127, 0.05252 014 —1.75 0.13
o5y 12K m 0.5039, 0.0074, 0.15092 0.14 1,862 023
ViI»@® ag 2fm 1/3.0,0 01l —0.60 ~0.07
V2t A Im 173,273 0.0993 0li —0.54 —0.08
Vi Jar A 1/3.2/3 0.6294 0.06 —0IS 0.00
Towal 0.0 40

¥V denotes an emipiy site.

Sumber : telah diolah kembali
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Tabel 2.2. Jarak Interatomik dan Ikatan Kimia Ion-Ion Fe dalam SrFe;2Oy9
(Fang, C. M. et al, 2003)

Total valence

Bond Distances (nm1)  bond
Fe(1)-O¢4)  0.2001 (6x} 312
Fe(2)-O(ly 0.2272(2x) 2.82
Fe(2)-0(3) 0.1854(3x}
Fe(3)-0¢2)  0.1901 (1>) 275
Fei3)—-O¢Hy 0.1896(3x)
Fe(4)-O(3) 0.2058 (3») .07
Fe(4)y-0O(5) 0.1963 (3»)
Fe(5)-0O(1y 0.1977 (1x) 3.02
Fe(5)~-0t2)  0.2085 (1x}
FetS)-0O(d) 02112 (2x}
Fe(5;-0O(5)  0.1923 (2x)

Sumber : telah diolah kembali

Penelitian yang intensif sudah dilakukan peneliti untuk memodifikasi parameter
magnetik strontium hexaferrite dengan mensubstitusi ion Fe®* dengan kation lainnya
atau kombinasi kation seperti Mn-Co, Co-Ti ( Tabatabaie, F. et al, 2008), penelitian
lain yang dilakukan dengan peneliti yang sama mensubstitusi ion Fe** dengan kation
Mn dan Ti ( Tabatabaie, F. et al, 2008), dimana dengan melakukan substitusi
diperoleh fasa tunggal dan mendapatkan keunggulan dalam fungsinya sebagai
penyerapan gelombang terutama dalam aplikasi frekuensi tinggi. Penelitian lain
mensubstitusi Fe’* dengan Zr-Cu (Igbal, M.J. et al, 2008), pada penelitian ini
diperoleh perbaikan terhadap sifat intrinsik material diantaranya terjadi penurunan
koersivitas sehingga bisa menjadi kandidat dalam aplikasi sebagai media perekam
data (data recording).

Contoh di atas membuktikan bahwa rekayasa material magnetik sirontium
hexaferrite dengan merubah sifat instrinsiknya akan meningkatkan kemampuan
material tersebut dalam aplikasinya diberbagai bidang,

Meskipun demikian rekayasa struktur ferrite baik pada skala sel satuan

kristalnya maupun struktur materialnya akan menghasilkan informasi baru terhadap
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aplikasi material ferrite basis SrFe;30)e. Terutama bagaimana memperlebar

bandwidth frekuensi serapan serta intensitas gelombang mikro yang mampu terserap.

2.2 Mechanical Milling dan Sintering

Sampai saat ini beberapa teknik sudah dikembangkan terhadap persiapan
bahan pada substitusi hexagonal ferrite untuk aplikasi perekam maupun peralatan
gelombang elektromagnetik, diantaranya metode micro emulsion (Pillai, V., et. al,,
1993), chemical coprecipitation (Drmota, A., et al., 2010), soi-gel (Ghasemi, A., &
Morisako, A. (2007);, Zheng, H., et al. 2009), self combustion (Popa, P.D., et al,
2005). Metoda preparasi lain yang cukup banyak digunakan oleh peneliti adalah
menggunakan metoda mechanical milling dan mechanical alloying (Qiu, J., Shen,
H., & Gu, M., 2005; Tabatabaie, F. et al, 2008; Priyono, Manaf, A, 2010.).

- Teknik yang disebutkan terakhir tersebut memberi banyak kemudahan secara
teknis, disamping peralatannya yang sederhana juga memungkinkan untuk
dilaksanakan. Prinsip fisika dari metode ini adalah larutan padat dan paduan
magnetik yang akan dibuat berupa serbuk material penyusun paduan dipadukan
secara mekamk sehingga memungkinkan diperoleh paduan dengan fasa amorf
Melalui proses kristalisasi dengan pemanasan pada temperatur dan waktu yang dapat
dikontrol, memungkinkan untuk mendapatkan serbuk paduan magnetik dengan
struktur baik dalam skala nanometer maupun mikrometer. Menurut Lu, Mecahnical
alloying (MA), biasanya dilakukan dalam lingkungan inerf dalam sebuah balf mill,
dan sebuah teknik alternatif untuk memproduksi serbuk logam dan keramik dalam
kondisi padat. Penggunaan metoda ini bisa dilakukan untuk paduan dan fasa non-
equilibrium. Partikel serbuk selama mechanical alloying akan terjadi energi
tumbukan tinggi, yang menyebabkan cold weld secara bersama dan fracture. Secara
mikrostruktur proses MA dapat dibagi menjadi tiga tahapan: tahap pertama, partikel
serbuk akan terjadi cold weld bersama membentuk struktur lapisan (laminated).
Kompisisi kimia dari partikel komposit sangat bervariasi dalam pertikel dan partikel
ke partikel. Pada tahap keduva, Struktur /aminated akan semakin halus dikarenakan
tegadi fracture. Ketebalan /aminated akan menipis meskipun terjadi disolusi tetapi
komposisi kimia masih belum homogen, ukuran kristal yang halus sudah terlihat.

Pada tahap akhir, lapisan akan semakin halus dan hampir tidak terlihat. Komposisi
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kimia sudah homogen dan sudah terbentuk paduan baru yang berbeda dari campuran
serbuk awal (Lu, L. et al., 2007).

Menurut Suryanarayana, pada proses mechanical alloying dan mliling peralatan
yang biasa digunakan seperti: SPEX shaker mill, planetary ball mill, attritor mill,
commercial mill. Mechanical alloying merupakan proses yang kompleks
membutuhkan optimalisasi dani sejumlah variabel untuk memperoleh fasa produk
dan mikrostruktur yang diharapkan. Beberapa parameter penting yang berpengaruh
terhadap hasil akhir adalah: fype of mill, milling container, milling speed, milling
time, type, size, and size distribution of the grinding medium, bal-to-powder wight
ratio, extent of filling ration, milling atmosphere, process control agent, temperature
of milling.

Pentingnya beberapa parameter di atas diantaranya mengenai milling time,
merupakan parameter yang paling penting karena dipilih untuk mencapat steady state
antara fracturing dan cold welding partikel serbuk. Milling time yang dibutuhkan
tergantung tipe alat yang digunakan, intensitas milling, ball-to-powder ration,
temperature of milling. Jika terlalu lama maka tingkat kontaminasi akan meningkat
dan fasa yang tidak diinginkan akan terbentuk. Ball-ro-powder weight ratio,
bervariasi pada peneliti yang berbeda milat 1:1 sampai dengan 220:1, pada umumnya
10:1 biasa digunakan ( Suryanarayana, C., 2001).

Selain beberapa keunggulan dari proses mechnaical alloying, terdapat beberapa
permasalah seperti; kontaminasi serbuk yang berasal dari kondisi milling (grinding
medium, grinding vessel, time of milling, intensity of milling) dan lingkungan pada
prosess milling juga akan mempengaruhi, Hal lain adalah keterbatasan pengetahuan
tantang MA dan aplikasi yang masih terbatas (Suryanarayana, C. et. al., 2001). Hasil
penelitian lain menyimpulkan bahwa atmosfer milling tidak berpengaruh terhadap
struktur dan sifat magnetik material (Ketov, S.V_, et al., 20006).

Proses sintering yang dilakukan setelah milling dilakukan untuk memperoleh
fasa yang diharapkan dengan terjadinya difusi pada proses tcrsebut. Beberapa peneliti
menggunakan variabel mifling dan temperatur sintering yang berbeda seperti : pada material
strontium hexaferrite StFeoMn, sTi; sO19 menggunakan miling selama 8 jam dan disinter
pada 1250°C selama 3 jam (Tabatabaie, F., et al,, 2009), hexaferrite StFe;20, menggunakan
high energy ball milling selama 0.5-2 jam dan disinter pada 750-1100°C selama 1 jam dan
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dinyatakan bahwa proses sinter dapat meningkatkan sifat magnetik dari material (Ketov,
S.V., etal., 2006).

2.3 Karakterisasi Material Magnetik

Terbentuk atau tidaknya fasa asing selain hexaferrite yang diharapkan dapat
diketahui melalui pengujian X-Ray Diffraction (XRD). Hasil beberapa peneliti
seperti Ghasemi pada strontium jferrite SrFes(MngsCopsZ1)32019 yang dipreparasi
dengan metode sol-gel dari pola difraksi XRD seperti pada Gambar 2.2 terdiri dari
fasa strontium ferrite murni. Puncak-puncak pada doping strontium ferrite berada
pada posisi yang sama dengan yang tidak didoping. Pada kasus ferrite yang
didoping, dopan Mn”*, Co® dan Zr*" terlihat tersusun pada struktur hexagonal untuk
memenuhi bentuk fasa tunggal hexagonal. Hal ini secara umum dipertimbangkan
bahwa sisi vakansi dari partial deprivation Sr**, Fe** dan O dapat diisi oleh ion-ion
dopan tersebut (Ghasemi, A., & Moﬁsako, A. (2007).

Interrsity

i .

i |

40 50 &0 10
Degree

I

Gambar 2.2 Pola XRD Serbuk Dikalsinasi Pada 1000°C; (a) Ferrite Dengan Doping dan
{(b) Ferrite Tanpa Doping {Ghasemi, A., & Morisako, A. (2007)

Sumber: telah diolah kembali

Penelitian lain yang dilakukan Tabatabaie pada material strontium ferrite
SrFegMn, sTi) 5019 disintesis dengan metoda solid-state. Pola difraksi XRD yang
diperoleh seperti pada Gambar 2.3 memperlihatkan struktur magnetoplumbite.
Puncak-puncak strontium ferrite yang didoping terlihat hampir pada posisi yang
sama dengan tanpa doping tetapi berbeda intensitas. Bergesemya posisi puncak-

puncak dikarenakan substitusi ion-ion Fe oleh ion-ion Mn dan Ti dengan radius ionik
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yang berbeda. Pada kasus ferrite yang didoping, dopan Mn dan Ti terlihat
terlarut/tersusun dalam struktur hexagonal untuk memenuhi fasa tunggal hexagonal

{ Tabatabaie, F. et al, 2008).
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Gambar 2.3 Pola Difraksi XRD; (a) Tanpa Doping dan (b) Dengan Doping
( Tabatabaie, F. et al, 2008)

Sumber: telah diolah kembali

Pada Gambar 2.4 ditunjukkan pola magnetisasi dari material
ferrromagnetic ( hysterisis loop). Dimana pola tersebut terjadi dikarenakan proses
magnetisasi dan demagnetisasi pada material magnet. Grafik tersebut menunjukkan
pola medan magnet eksternal (H) terhadap magnetisasi (M). Hysteresis loop terdiri
dari Magnetization saturation (Ms), remanence (Mr), dan coercivity (Hc).
Magnetization aturation Ms adalah keadaan dimana material tidak dapat menyerap
medan magnet yang lebih kuat sehingga peningkatan gaya magnetisasi tidak akan
mengubah secara signifikan magnetic flux density. Remanence Mr, pada sampel
memperlihatkan magnetisasi berada di sebelah kiri dalam magnet permanen setelah
medan magnet eksternal dihitangkan. Coerciviry juga disebut coercive force material
yang sama dengan gaya demagnetisasi yang dibutuhkan pada pengurangan induksi

sisa terhadap mlai nol dalam medan magnet setelah magnetisasi ke saturasi.

Universitas Indonesia

Pengaruh subtitusi..., Tri Wahono, FMIPA Ul, 2010



14
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magnetic flald ¢

Gambar 2.4 Hysterisis Loop Material Ferromagnetic * hitp://uweb.txstate.edu”

Sumber: telah diolah kembali

Pada Gambar 2.5 diperlihatkan perbedaan hysterisis loop antara material
magnetik lunak (sof? magnetic material) dan material magnetik keras (hard magnetic
material). Sifat material magnetik lunak yang diharapkan terjadi adalah terjadinya

penurunan nilai koersifitas (Hc) dan peningkatan saturasi magnetisasi (Ms).

| J)

ﬂlr
jjj H{A/m)

Pada Gambar 2.5 Hysterisis Loop Untuk Material Magnet Lunak (Soff Magnetic
Material} (s) Dan Matenal Magnet Keras (Hard Magnetic Materiaf (h))
(Buschow, K.H.J, deBoer, F.R. (2004).

(s)
(h)

Sumber: telah diolah kembali
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Berdasarkan hasil penelitian Fareca dan kawan-kawan yang telah melakukan
modifikasi bahan ferrite sistem MnFe,Q; yang didopan Ti'", dengan senyawa
empirnis MnyFe2.2¢T1;04 (0 < x < 0,5) menunjukkan bahwa penambahan Ti pada x =
0,4 dapat menurunkan nilai koersifitas bahan tersebut hingga 60 % (Farea, AM.M.,
et al., 2009). Menurut Farea bahwa kehadiran Mn dan Ti ini dapat mempengaruhi
jumlah keberadaan coupling Fe*'/Fe®* yang sangat berkontribusi terhadap sifat
magnetik pada bahan ini. Kemudian Ghasemi juga telah melakukan substitusi Mn,
Co, dan Zr ke dalam Fe pada sistem SrFe;20i5 dan diperoleh penurunan nilai
koersifitas dam 258.7 kA/m menjadi 3.4 kA/m atau 99 % (Ghasemi, A., and
Morisako, A., 2007).

2.4 Penyerapan Gelombang Mikro

Pada Gambar 2.6 diperlihatkan secara skematik interaksi antara material dengan
gelombang clektromagnetik. Gelombang elektromagnetik yang datang terdiri dari
komponen-komponen medan magnet didalam material berinteraksi dengan material
yang bersifat magnetik. Dalam hal penyerapan energi gelombang EM, keseluruhan
interaksi dapat diwakili oleh impedansi dari material (Zin} yang bersifat dielektrik
dan induktif.

Incident

R

Transmitted

)

Reflected |
A

Gambar 2.6 Skematik Interaksi Antara Matertal dan Gelombang Elektromagnetik

Sumber: telah diolah kembali
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Berdasarkan teori jalur transmisi reflection loss radiasi elektromagnetik RL
(dB) dalam gelombang normal pada permukaan material lapis tunggal dengan sebuah
penghantar sempurna dapat didefinisikan sebagai:

RL (dB) = 20 10g |Zin - Zo/ Zin *+ Z4| (1)
dimana Zg adalah karakteristik impedansi ruang hampa

Zo=V o/ go~377Q (2)
Zin adalah imput impedansi adalah metal-backed lapisan penyerapan gelombang
mikro.

Zin= (e / &) tanh [j 2n/c) Y (u:fd) ] (3)
u, dan €: masing-masing adalah permeabilitas dan permitivitas relatif berupa bilangan
komptlek :

B = ar +j pr” C))
gr=gr +jer’ (5)

Z:, adalah normalisasi input impedansi yang sama dengan rasio Zi, terhadap Zo, o, €
adalah permeabilitas dan permitivitas kompleks dari media komposit, ¢ adalah
kecepatan cahaya pada ruang hampa, f adalah frekuensi dan d adalah ketebalan
penyerap. Kondisi impedansi yang matcing jika Zo = Z;, yang merepresentasikan
sifat penyerapan sempurna. Bandwidth penyerapan 10dB berarii frekuensi bandwidth
dapat mencapai 90% dan reflection loss, jika bandwidth penyerapan adalah 20dB
berarti frekuensi bandwidth dapat mencapai 99% reflection loss. Frekuensi matching
ferrite lebih tinggi daripada frekuensi resonansi. Hal ini akan menurunkan pada
frekuensi yang lebih rendah dengan menigkatkan ketebalan komposit { Tabatabate, F.
et al, 2008).

Penelittan Tabatabaie pada sistem hexaferrite StFesMn, sTi; 5049 diperoleh
reflection loss di bawah -15dB berapa pada rentang frekuensi 16.4 — 19.4 GHz
dengan reflection loss maksimum adalah -26 dB seperti terlihat pada Gambar 2.7
(Tabatabate, F. et al, 2008).
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Gambar 2.7 Variasi Reflection loss Terhadap Frekuensi (Tabatabaie, F. et al., 2008)
Sumber : telah diolah kembali

Data lain yang diperoleh Priyono pada sistem hexaferrite BaFe 2.5,Mn,Ti,O1o
diperoleh reflection loss hingga -40 dB seperti terlihat pada Gambar 2.8 (Priyono and
Manaf, A., 2010).

Frekuensi MHz
lqcu 20¢0 w0 400 500 8000

Rallection ko (dB |

Gambar 2.8 Reflection Loss BaFe;;.2,Mn,T1,09 Material (Priyono and Manaf, A., 2010)

Sumber : telah diolah kembali

Sampai saat int penelitian yang ada terhadap strontium hexaferrite masih
mengkhususkan pada substitusi Mn dan Ti ke dalam Fe dengan Mn dan Ti memiliki
komposisi yang sama. Sehingga pada penelitian ini akan dilakukan sintesis sistem
SrFe 20)9 dengan melakukan substitusi Mn dan Ti ke dalam Fe dimana Mn dan Ti
memiliki komposisi yang berbeda dengan sistem SrO.6Fe; xyMn,Ti,0; dengan
variasi x= 0, y=0; x=04, y=0.6, x=0.5, y=0,5 dan x=0.6, y=0.4. Pembahasan
dilakukan terhadap tinjauan pengaruh penambahan Mn dan Ti tcrhadap struktur
kristal bahan yang telah dipercaya dapat menurunkan nilai koersifitas dari bahan ini,

sifat magnetik serta sifat penyerapan bahan terhadap gelombang elektromagnetik.
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BAB3
METODE PENELITIAN

3.1 Tempat Penelitian
Penelitian 1m dilakukan di Laboratorium Fisika Universitas Indonesia, BATAN
Serpong — Tangerang dan LIPI-Bandung.

3.2 Bahan dan Alur Penelitian

Bahan yang digunakan pada penelitian ini adalah SrCO;, FeoO; MnCQO;, dan TiO;,
Masing-masing bahan ditimbang sesuai dengan perhitungan untuk memperoleh

senyawa yang diharapkan.

Tabel 3.1 Bahan Dasar Penelitian

No Nama Senyawa Formula Kimia | Produk Kemurnian
1 Strontium Carbonate SrCQO; Aldrich 98+%
2 Iron (IIT) Oxide Fe,0s Aldrich >09%
3 Manganese (II) Carbonate MnCO; Aldrich 99 9+%
4 Titanium (IV) Oxide TiO, Merck >09%

Sumber : Olahan sendiri

Adapun peralatan yang digunakan untuk persiapan bahan adalah:

1. Penimbangan bahan menggunakan peralatan glove box dan timbangan tipe ABT
220-5DM

2. Proses pencampuran bahan menggunakan alat High Energy Milling (HEM) type
8000 M SPEX Mixer/Mill

3. Proses pemanasan untuk sintering menggunakan tungku pemanas dengan serl
Thermolyne 48000,
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Tahapan yang dilakukan dalam proses penelitian adalah seperti yang terlihat pada

Gambar | :

[ Serbuk SrCQ; J

Serbuk Fe; 03 ],_

Serbuk MuCO; ]{

Serbuk TiO;  [«-

Pencampuran (mixing)

SrO. 6Fez.(,+,)Mn(l)Tim0 3
dengan:

- x=0, y=0

- x=04,y=0,6

- x=05vy=05

- x=06,y=04

l
Mechanical Milling

Kompaksi dalam bentuk pellet

|

selama 15 jam

Sintering pada suhu 1050°C,

L UL g P |

NO

l 1. Analisa XRD
2. Analisa SEM
Pelet : - SrO.6Fe; s 3. Analisa EDS
- Sr0.6FeMng 4Ti.60; 4. Analisa VSM
- Sr0.6FeMny 5Tips0; e S. Network Analyzer
- Sr0.6FeMllo_5Tio_403
¢ oK
|.4 __________________________________ 1
Pengolahan Data dan Pembahasan | .___] Literatur

Sumber : olahan sendirt
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Kesimpulan

Gambar 3.1 Diagram Alir Kegiatan Penelitian
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3.3 Persiapan Bahan Dasar

Adapun variasi komposisi, proses milling, dan heat freatment ditunjukkan pada
Tabel 3.1
Tabel 3.2 Identifikast sampel berdasarkan variasi Mn dan Ti,

proses milling, dan heat treatment

No. . Variasi Lama Heat treatment
Nama sampel Simbol i
Mn Ti milfing | Suhu, T Waktu
1. | Sr0.6Fe,0; SFO-0 0 0 10jam | 1050°C | 15jam
2. | SrO.6FeMng4TiosOs | SFO-1 | 04 0.6 10jam | 1050°C 15 jam
3. | 8rO.6FeMngsTig50; | SFO-2 { 0.5 0.5 10jam | 1050°C 15 jam
4. | SrO.6FeMng¢Tig4O3 | SFO-3 | 0.6 0.4 10jam | 1050°C 15 jam

Sumber: olahan sendini

3.4 Mechanical Milling

Sintesis bahan SrO.6Fe; x4yyMn, Ti,03 dilakukan menggunakan metode reaksi
padatan dengan oksida-oksida penyusun adalah SrCOs, Fe;O3;, MnCQO;, dan TiOs.
Keempat bahan dasar tersebut diperoleh dari produk Merck dengan kemurman lebih
dari 99 %. Keempat bahan dasar tersebut dicampur menggunakan alat high energy
milling (HEM) Spex 8000. HEM ini berada di laboratorium Bidang Karakterisasi dan
Analisis Nuklir {(BKAN), Pusat Teknoiogi Bahan Industri Nuklir (PTBIN), Badan
Tenaga Nuklir Nasional (BATAN) dengan spesifikasi normal speed 1400 rpm, run
time 90 menit, of time 30 menit, dan on of cycle 1 kali. Dimensi vial HEM, panjang
7,6 cm dan diameter 5,1 cm. Sedangkan diameter ball mill sebesar 10 mm, terbuat
dari bahan stainless steel. Campuran ini ditambahkan toluen dan di-milling selama
10 jam pada suhu ruang. Tujuan milling ini agar diperoleh campuran yang homogen

sehingga pada saat disintering akan mudah terbentuk paduan yang singfe phase.
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@) (b)
Gambar 3.2 (a) Peralatan HEM , (b) Vial HEM

Sumber: dokumen pribadi

3.5 Kompaksi dan Sintering

Sebelum dilakukan pemanasan sampel dibentuk menjadi pelet menggunakan
alat kompaksi. Masing-masing 1 sampel untuk setiap kombinasi paduan dipanaskan
secara bersamaan mengggunakan tungku pemanas Thermmolyne padatemperatur
1050°C selama 15 jam.

Garnbar 3.3 (a). Alat Kompaksi (b). Alat Tungku Pemanas Thermolyne

Sumber: dokumentasi pribadi
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3.6 Karakterisasi Material
3.6.1 X-Ray Diffraction (XRD)

3.6.1.1 Spesifikasi Alat

Alat yang digunakan dalam pengukuran penelitian ini antara lain adalah XRD
yang dimiliki oleh BATAN, Tangerang. Spesifikasi alatnya adalah sebagai berikut :

Merek

Tipe

Voltage Output (KV)
a) Range

b) Stability

c) Drift

d) Repeatability

e) Ripple

f) KV Recovery Time

Current (mA)

a) Range

b) Stability

c) Drift

d) Repeatability

e} md Recovery Time

Power

a) Qutput

b) Input variation

PHILIPS
PW1710

25t0o 60 KV in 5 KV Step.

0.02% for + 10% line voltage variation 0.02% for
all load current changes from 10 o 80 mA

0.05% per 10°C
0.05%
S0 KV

3 second to attain stable KV after incremental
KV change of 5 KV (within + 0.2% of final
setting)

10 to 80 mA, seven 10 mA steps and ten 1 mA
0.015% for = 10% line voltage variation
0.015% per 10 °C

0.02%

2 second fo attain stable mA afier incremental mA
change of 10 mA (Within + 0.1% of final sefting)

3KW max

8.5KVA, 40A max
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¢} Input Voltage

d) Line to Ground

Water Requiremenis

a) Quantity

b) Pressure

¢} Hardness

d) Quality

e) Temperature
Water Lines

g} Environmental

Requirement

Detector
a) Type

b) Max. Count Rate

¢) Dead Time Correction

23

220 VAC 10%

140 Vrms

0.9 gal/min (3.5 liter/min)
max. 90 psi (3.2 kg/cm?)
max. 35.7 mg cal

pH berween 6 and 9

max. 21°C and min 13°C
min. 13 mm, flexible

ambient temperature should be min 18°C and
max. 29°C humidity should range berween 20% to
80%. Dew point temperature should be less than
B

Proportional
500 000 c/s

better than < 1%

d) Dynamic Range of Amplification © 40
e) Automatic Correctable Pulse Shift : Upto 50%
Upper and Lower Level (Step 0f0.05) : 0t099%

g Rate Meater Range

k) Rate Meter Time Constant

1, 2, 500, 1000, 104, 105 ¢/s

fixed 0.1,0.2,05,1,2,5s

Universitas Indonesia

Pengaruh subtitusi..., Tri Wahono, FMIPA Ul, 2010



i) Intensity Measuring Interval (Step of 0.05)
f) HV. Supply
k) Detector Pulse Attenuation (Step of 2)

) Selector Switch to Match Attenuation to X-ray
Tube

m) Max. Accumulated Counts

Goniometer Control
a) Type
b) Range
¢} Setting Speed with Anti-backlash Provision
d) Continuous Scan Speed :
¢) In Step of 0.00!
In Step of 0.01
g} Step Size Range (in Step of 0.005)
n) Slit:
i) Slit Divergent
J) Slit Receiving
k) Filter
Strip Chart Recorder Control

s Paper Speed to Goniometer Scan Sipped Ratio

Pengaruh subtitusi..., Tri Wahono, FMIPA Ul, 2010
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0to3276s
1200 to 2000 V
1to 8

Cr, Fe, Co, Mo, Cu

4x1010

Vertical
20=0%t0 160°

Typical 2.5 °/s

0.001°t0 0.127 °/s

0.01°to 1.27 °/s

0.005° to 327 °/s

Automatic
0.3 mm

Ni

0 to 50 mm per ° (20)
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Safety Features

a) Power Failure (Manual Reset)
b) Water flow interlock

¢) X-ray Tube Overload

d) mA Overload : . 20,40, 60, 80
e) KV- ;. 60 kVP
) KVA Overload : :01.2,1.3,1.8,25,and 3.0

g Open X-ray Tube Filament
h) Door Interlock Switch
i) Fail Safe Bulb in X-ray ON

Accessories

a) Computer : IBM compatible Pentium II MMX
b) Printer . HP Paint Jet Color

c) Software :  APD Philips

d) JCPDS Data Base . 1997

Sumber: dokumentasi pribadi
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Persiapan Pengukuran

a)

b)

g
h)

Menyiapkan bahan yang akan diambil datanya dengan menggunakan sampel
holder.

Karena sampel berbentuk padatan maka harus memperbatikan tebal dan
diameter sampel agar tidak melebihi batas ruang sampel holder dan apabila
tidak memungkinkan maka sampel padatan tersebut diserbukkan terlebih
dahulu.

Menggunakan double tip maupun lilin (malam} untuk mengikat sampel.

Bila sampel tersebut sedikit maka dapat menggunakan kaca sebagai sample
holder.

Membuka ruang sampel, kemudian memasukkan sampel yang akan diambil
datanya setelah itu menutup ruang sampel.

Menyesuaikan parameter untuk pengambilan data

Memuiai pengambilan data,

Mengulangi prosedur 0. a). sampai 0. g). untuk memperlakukan sampel
berikutnya.

Setelah selesai melakukan pengukuran, langkah selanjutnya adalah
mengambil data dari komputer berupa hardcopy maupun soft copy yang
dapat dibuka melaluvi software EXCEL, IGOR dan lain-lain dalam bentuk
ASCI file. |

3.1.6.3 Spesifikasi Pengukuran

Diffractometer type . PW3710 Based
Tube anode ;T

Generator tension ;. 40kV
(Generator current © 35mA
Wavelength Alpha 1 :1,78896 A
Wavelength Alpha 2 o 1,79285 A
Intensity ratio (Alpha2/alphal) . 0,500
Divergence slit o 1/40

Receiving slit 0.2
Monochromator used . No
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3.1.6.4 Prosedur Pelaksanaan
Cara penggunaan XRD

1.

el I A S B

10.

Lo

12,

13.
14.

15.

Nyalakan travo (berada di bawah jendela)

Nyalakan saklar otomatis ke atas di ruang sebelah (tombol ke-3 paling kanan)
Nyalakan air sehingga tekanan air menunjukkan 2,6 - 2,8 atm.

Naikkan voltage (berada di tembok)

pasang steker PW-control dibelakang bawah meja PC

Pasang Nagoya Stabilisator (berada di belakang pintu).

Nyalakan komputer PC

Nyalakan XRD (tombol merah putih), tunggu sampai terdengar bunyi klik
yang cukup keras.

Naikkan arus dan voltage bergantian. Biasanya menaikkan 2 kali arus satu
kali volt. Tunggu sebentar baru menaikkan lagi hingga dicapai 40 mA dan 35
kv, '

Pasang spesimen pada sample holder dan letakkan pada penjepit spesimen di
goniometer,

Pengaturan PC

a, Tekan tombol untuk mulai

S

System preparation

System parameter untuk mencan directory dan file

ROe

Utilities

Difrakiometer commands. Enter muncul C

Ketik par, maka akan muncul data parameter

Sesuaikan data dengan data di belakang buku biru

Esc.

Edit pilih program (identity program} tentukan program sesuai keperluan

=

misalnya theta dari sudut 10 s/d 70. Sudut theta 5.020 sudut theta maksimum
160.020

Data colection. ldentity Measurement

Pasang shutter dengan memutar tombol 4 ke penunjuk tak terhingga, tekan
tombol 4 yang berwama merah.

Tekan F1 untuk memulai pengukuran.
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16. Untuk melihat pola yang terjadi selarna pengukuran tekan Data Collection,

Display Scan dan akan terlihat pola tersebut pada layar monitor.

17. Setelah pengukuran selesai matikan shutfer dengan memutar tombol 4 ke

penunjuk nol

18. Peak hasil XRD dapat dican dengan melihat peak search.
19. Pola XRD dapat dihaluskan dengan smooth data.
20. Catat pemakaian peralatan XRD ini pada buku biru.

Data yang didapat adalah data antara intensitas vs sudut 28 . Untuk

mengetahul  komposisi sample secara kualitatif dan kuantitatifnya dilakukan

komputerisasi dengan metode GSAS.

3.6.2 Scanning Electron Microscope (SEM) dan Energy Dispersive Spectroscopy

(EDS)

persentase unsur dari sampel.

3.6.2.1 Spesifikasi Peralatan

Pengujian SEM dan EDS diperlukan untuk melihat struktur mikro dan

Pengujian SEM dan EDS dilakukan menggunakan peralatan merek JED-2300

Analisys Station JEOL, dengan spesifikasi sebagai berikut:

System resolution

Geometry (degrees)

ED geometry
zimuth

Entry angle

Acceleration voltage

Quantitative method

PC & software

16leV

: Tilt = 0,00

: Elevation = 18,00
: 0,00

- 0,00

120,00 kV

1 ZAF
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Gambar 3.5 Peralatan Scanning Electron Microscope (SEM) JED 2300

Sumber : dokumentasi pribadi

Komponen elektron memiliki komponen piranti sebagai berikut:

Pembangkit elektron (electron gun) dengan filamen sebagai pengemisi
elektron (sumber iluminast)

Sistem lensa elektromagnetik yang dapat diberi muatan untuk memfokuskan
berkas elektron yang dihasilkan filamen

Sistem perambah (scan) untuk menggerakan berkas elektron terfokus pada
permukaan sampel

Detektor yang merubah informsi interaksi antara berkas elektron dengan
permukaan sampel menjasi sinyal listrik

Konektor ke pompa vakum

3.6.2.2 Prosedur Pelaksanaan

Setelahperalatan SEM dinyalakan, sampel dimasukkan ke dalam alat tersebut

dengan maksimum empat sampel.
Tunggu sampai pcralatan menunjukkan ready

Atur lensa sehingga sampel dapat terfokus
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e Untuk memperbesar dan memperjelas gambar sampel dapat dilakukan

dengan memutar magnifier dan brightness
* Cetak sampel yang diharapkan dengan bantuan komputer.

3.6.3 Vibrating Sample Magnetometer (VSM)

Alat VSM merupakan salah satu jenis peralatan yang digunakan untuk
mempelajari sifat magnetik bahan. Dengan alat ini akan diperoleh informasi
mengenai besaran-besaran sifat magnetik sebagai akibat perubahan medan magnet
luar yang digambarkan dalam kurva histerisis. Pengukuran VSM dilakukan
dilaboratorium Magnetik-Bidang Zat Mampat-P;IB-BATAN dengan tipe OXFORD
VSM1.2H (lihat Gambar 3.6).

-

Gambar 3.6 Seperangkat Vibrating Sample Magnetometer (VSM)_
Tipe OXFORD VSM1.2H '

Sumber : dokumen pribadi

3.6.3.1 Prinsip Kerja

Semua bahan mempunyai momen magnetik jika ditempatkan dalam medan
magnetic. Momen magnetik per satuan volume dikenal sebagai magnetisasi. Secara
prinsip ada dua metode mengukur besar magnetisasi tersebut, yaitu metode induksi
(induction method) dan metode gaya (force method). Pada metode induksi,
magnetisasi diukur dan sinyal yang ditiinbulkan/diinduksikan oleh cuplikan yang
bergetar dalam lingkungan medan magnet pada sepasang kumparan. Sedangkan pada

metode gaya pengukuran dilakukan pada besarnya gaya yang ditimbulkan pada
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cuplikan yang berada dalam gradient medan magnet. VSM adalah salah satu alat ulur
mapgnetisasi yang bekerja berdasarkan metode induksi (Mujamilah et al., 2000).

Pada metode ini, cuplikan yang akan diukur magnetisasinya dipasang pada
ujung bawah batang kaku yang bergetar secara vertikal dalam Imgkungan medan
magnet luar H. Jika cuplikan termagnetisasi secara permanen ataupun sebagai respon
dari adanya medan magnet luar, getaran ini akan mengakibatkan perubahan garis
gaya magnetik. Perubahan ini akan menginduksimemimbulkan suatu sinyal
tegangan AC pada kumparan pengambil (pick-up atau sense coil) yang ditempatkan
secara tepat dalam sistem medan magnet ini. Dengan memakat hokum Biot-Savart

untuk sistem medan dipole, tegangan induksi diberikan sebagai :

Ve Afm Gay,z) .. oo e ittt e e e e (1)
Dimana:
A : amplitude getaran cuplikan,
f : frekuansi getaran cuplikan,
m : momen magnetik,

G(x,y,z) . fungsi sensitivistas, yang ditunjukkan adanya kebergantungan
sinyal pada posisi cuplikan dalam system kumparan

Selanjutnya sinyal AC ini akan dibaca oleh rangkaian pre-amp dan Lock-in
amplifier. Frekuensi dari Lock-in amplifier diset sama dengan frekuensi getaran
sinyal referensi dari pengontrol getaran cuplikan, Lock-in amplifier ini akan
membaca sinyal tegangan dari kumparan yang sefasa dengan sinyal referensi.
Kumparan pengambil biasanya dirangkai berpasangan dengan kondisi lilitan yang
berlawanan. Hal ini untuk menghindari terbacanya sinyal yang berasal dari selain
cuplikan,misalnya dari akibat adanya perubahan medan magnet luar itu sendin.
selanjutnya dalam proses pengukuran, medan magnet luar yang diberikan, suhu
cuplikan, sudut dan interval waktu pengukuran dapat divariasikan melalui kendali
computer. Kompuier akan merekam data tegangan kumparan sebagai fungsi medan

magnet luar, suhu, sudut ataupun waktu.
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3.6.3.2 Spesifikasi Alat

32

Spesifikasi alat yang digunakan seperti yang ditunjukkan pada tabel 3.3,

Tabel 3.3 Spesifikasi VSM tipe OXFORD VSMI1.2H (Mujamilah et al., 2000)

Sistern Medan Magnet Luar
Tipe
Daerah kerja
Laju perubahan medan maksimum
Homogenitas
Resolusi medan
Stabilitas medan

Sistem Perubahan Suhu Lingkungan
Tipe
Suhu operasi

Stabilitas suhu
Perubahan suhu

Sistem Pengukuran

Elektromagnet horizontal
-1 T-1T

50 Gauss/sec

0,1%

1 Gauss

1 Gauss

Cryosta! dengan aliran cryogen kontinu
(4,2 — 300) K (dengan pendingin He cair)
(50 - 300) K (dengan pendingin N, cair
0,05(4,2-7HK, 0,1 K(77-300)K

10 K dalam 10 menit dengan 0,2 K lonjakan

Daerah pengukuran tegangan (0,1 - 1000)mV
Konstan waktu pengukuran ! msec— 10 sec
Sinyal latar belakang 5x 10”7 emwT
Resolusi pengukuran 1 %107 ermu
Daerah penempatan cuplikan 20 mm
Akurasi penempatan cuplikan 0,0005 mm
- Rotasi cuplikan 720°
Amplitudo petaran {(0-1,5)mm
Frekuensi getaran (40 ~ 80) Hz (untuk system ini frekuansi
diset tetap pada 55 Hz)
Sistem Pengendali dan Pengolahan Data
Perangkat keras PC Pentium P5/166
Perangkat lunak OXFORD Object bentch Sofware

Sumber : diolah kembali

3.7. Reflection Loss

Sistem kerja Vector Network Anayzer (VNA) adalah menganalisis efek refleksi

dan transmisi sumber gelombang elektromagnet yang dihasilkan dari sinyal

frekuensinya seperti terlihat pada Gambar 3.5. Gelombang datang (S,;) dan Port 1

dan gelombang pantul diterima juga oleh Port 1 serta gelombang transmisi (S3:)

diterima oleh Port 2.
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Port 1 Port 2
Incident wave
_— Transmitted wave
Reflected wave nNy———
e VAV
S11 521

Gambar 3.7 Skema Perambatan Gelombang Elektromagnetik Dalam
Air Line Wave Guide (Bumikell, J, "www.polarinstrument.com™)

Sumber : diolah kembali

Pengujian refelection loss (RL) terhadap sampel diukur dengan menggunakan
alat Vector Nework Analyzer tipe ADVANTEST R3770 dengan rentang frekuensi
300 KHz — 20 GHz.

Untuk analisis refleksi dan transmisi gelombang mikro pengujian dilakukan pada
frekuensi 5 GHz hingga 18 GHz dengan prototipe sampel berbentuk buik dengan

diameter 15 mm dan ketebalan 2 mm.

Gambar 3.8 Seperangkat Alat Vector Network Analyzer
Tipe ADVANTEST R3770

Sumber: dokurnen pribadi
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BAB 4
HASIL DAN PEMBAHASAN

4.1 Analisis Struktur

Dalam rangka modifikasi bahan magnet hexaferrite berbasis pada senyawa
empiris Sr0.6Fe;Os atau SrFe 120, dengan sistem SrO.6Fe; - (yyMn, TiyO3 dilakukan
substitusi Mn dan Ti ke dalam Fe dengan dengan variasix=0,y=0;x=04. y=
0,6,x=0,5,y=05danx=0,6, y=0,4.

Penamaan sampel secara berurutan yaitu:

o SFQO-0untuk (x=0,y=10)

e SFO-1 untuk (x = 0,4, y = 0,6)

e SFO-2 untuk (x=0,5, y=0,5)

e SFO-3 untuk (x=0,6, y =0,4)

4.1.1 Hasil dan Analisa Karakterisasi Difraksi Sinar X

Pada Gambar 4.1 diperlihatkan hasil pengukuran pola difraksi sinar-x
sampel-sampel setelah dilakukan proses sintering pada temperatur 1050°C selama
15 jam,
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Gambar 4.1 Pola Difraksi Sinar-X Sampel Setelah Disinter pada Suhu 1050 °C

Seiama 5 jam

Sumber: olahan sendin
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Pola difraksi sinar-X yang ditunjukkan pada Gambar 4.1 pada sampe! SFO-0
dan SFO-2 (x = y) diduga telah terbentuk fasa tunggal strontium hexaferrite. Puncak-
puncak pada strontium hexaferrite yang telah dilakukan substitusi Mn dan Ti ke
dalam Fe terlihat berada pada posisi yang sama, tetapi berbeda intensitas dan dapat
diasumsikan bahwa penambahan unsur-unsur atau adanya substitusi Mn dan Ti ke
dalam Fe sudah terbentuk fasa tunggal atau tidak menghadirkan fasa asing. Dengan
demikian substitusi Mn dan Ti ke dalam Fe pada sistem SrO.6Fe; (x+,Mn,Ti,O; telah
terbentuk dengan baik. Pergeseran posisi puncak dan variasi intensitas bisa dikaitkan
dengan occupation bidang kisi karena disubstitusi oleh radius ionik yang berbeda.
Namun sejauh mana pengaruh penambahan atau substitusi Mn dan Ti ini terhadap
struktur kristal perlu dianalisis lebih lanjut.

Sedangkan untuk sampel SFO-1 dan SFO-3 (x # y) terbentuk fasa asing selain
fasa strontium hexaferrite. Fasa-fasa yang terbentuk dan jumlah masing-masing fasa
perlu dianalisa dengan proses refinement Rietveld menggunakan metode GSAS.

4.1.2 Analisis Rietveld

Hasil analisis penghalusan Riefve/d menggunakan program General Structure
Analysis System (GSAS) sampel-sampel ditunjukkan oleh Gambar 4.2 sampai 4.5.
Struktur kristal SrO.6Fe;O3 mempunyai space group P 63/m m ¢, kristalin hexagonal
mempunyai parameter kisi @ =& = 5.8821 A, dan ¢ = 23.0230 A dengan = f=90°
and ¥ = 120°. Posisi Wyckoff atau jumlah titik ekivalen per wunit cell berdasarkan
hasil penelitian Muller (Muller, J., Collomb, A., 1991) ziperlihatkan pada Tabel 4.1.

Table 4.1 Posisi Wyckoff untuk Sr, Fe dan O Dalam Paduan SrO.6F¢,O3
(Muller, J., Coliomb, A., 1991)

Atom Qeupation faclor X Y z
Sr 1.0 0.333 0.667 0.750
Fe(l) 1.0 0.0 0.0 0.0
Fe(2) 0.5 0.0 0.0 0.256
Fe(3) 1.0 0.333 0.667 0.027
Fe(4) 1.0 0.333 0.667 0.191
Fe(5) 1.0 0.169 0.338 -0.109
o(1) 1.0 0.0 0.0 0.152
0(2) 1.0 0.333 0.667 -0.055
0@3) 1.0 0.183 0.366 0.250
o/} 1.0 0.156 0.313 0.052
0O(5) 1.0 0.505 0.010 0.151

Sumber: telah diolah kernbali

Universitas Indonesia

Pengaruh subtitusi..., Tri Wahono, FMIPA Ul, 2010



36

Sr0.8Fe208 Hist 2 e L
Lambde 1.54G6 A, IS5 cycle g2 Cbxd. snd M. Profiles
T T { — T T T
o
g : I
S I
o [ |
* H
ek £l H -
o Tr *
L b
g' oM a B 4 N RN N e REE MR R MR L W e im0 ]
a
g
S ‘}i- 1 A : 1 t l 1 L
10.0 20.0 300 40.0 &0 §2.0 0.0 B0.O - B
Z2—Theta, deg

A% =40 -3n ~I0 -1d #& 18 Ew 4G a0  Re
Nepmled tnitaMyms

Gambar 4.2 Refinement Pola Difrakst Sinar-x Sampel SFO-0
Sumber: olahan sendin

$r0.6Fe208 (x=0.4. y=0.8) Hist 2 s Th L Gt A5 micmongs prmomer
Lambds 1.5406 A, i—5 cyele @25 Obsd. and Diit. Profilexs o
| T 1 T T 3

PO Sl P Pt e b - s g s b e

T P S Wt N —— P |
We we oo e @o e 7ue wa
K- Thrta, dug

= ]

TR ATNIT St e

XI10E 2
4.0
¥
Pt 8
R R R e
1
o el PriaFE pma
')

ﬁﬁ ¥ l,v i 4 g T e o =

20
1
= T ]
. e N T

(=] =
< e R AR E TR AR A IR B AT =
; [ o
L= =k
gail E
a1 1 1 [ 1 L 1 1 L 1
10,0 0.0 20.0 40.0 50.0 8¢.0 0.0 80.0 Hd R
2-Thets. deg l;}—

TAE —iw —30 —a B -48 RE 10 A8 30 a0 G
epastot Dure Tuyas

Gambar 4.3 Refinement Pola Difraksi Sinar-X Sampel SFO-1
Sumber: olahan sendin

Universitas Indonesia

Pengaruh subtitusi..., Tri Wahono, FMIPA Ul, 2010




a7

X10E 2
1.9

2.0

0.0

Counis

o
o
I

Lambds 1.5406 A. L~§ cycle 489]
T T 1

Sumber: olahan sendiri

Sr0.6Pe203 x=0.8, y=0.5 Hist 2

Obsd. ar#d Ditf. Profiles
T T

T

’ B i
M&-dl Las

[ {#}-—L&J-—-ﬁ\w-« e SR

1 L L

2-Thets, deg

1 2
10.0 200 30.0 40.0 0.0 600 700 80.0

Ot bind Bella /3 iy,
48 -l" l‘ﬂ lll I'l

i TR TI FE S T AT v wr 39 8 AP
Bt o, Dbl g wien

Gambar 4.4 Refinement Pola Difraksi Sinar-X Sampel SFO-2

.Sumber: olahan sendin

XI0E 2
4.0
T
u. [

; P J
3 By vy
f E ;;; g‘ ég ; [
| R R AT A AR A
g-‘ R VTR SN ™7 R ..i’...."h—'\."lr‘d.ta. ‘sdars |
Eg_ , 0 1 I 1 N

Sr0.6Fe203 {x=0.6, y=~0.4) Hisl 2
Lambda 1.5408 A, L-S eyelo 781
1 T ¥ T

Obsd. and Duff. Prefiles
T —T T

| Vs

t
10.0 20,0 20.0 400 0.0 a0.0 70.0 80.0
2=Theta. deg
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Pada Gambar 4.2 sampai dengan 4.5, ditunjukkan hasil refinement GSAS

menghasilkan kualitas fitting yang baik dengan data input yang diberikan, menurut

Pengaruh subtitusi..., Tri Wahono, FMIPA Ul, 2010

Hikam, kriteria numeris yang digunakan untuk menentukan hasil fitting terbaik
adalah nilai y-factor 1 sampai 1.3 (Hikam, 2007). Dari data pada Tabel 4.2
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menunjukkan nilai  y-factor yang diperoleh pada penelitian ini di bawah 1.3,
sehingga dapat dikatakan bahwa sampel yang dibuat sudah terbentuk sesuai fasa

yang diperkirakan,
Tabel 4.2 Hasil Refinement GSAS
Sampel Fasa Berat y-factor wRp  Space gronp  Struktur keistal
terbentuk (%)

SFO-0 SrFe 20y 100 1,297 16,30 P63/mme hexagonal
SiFeOs 34,58 P63 mmec hexagonal

SFO-1 Fe,TiO, 43,94 1,273 1581 Cmcm orthorhombic
SrTiO; 16,48 Pbnm orthorombic

SFO-2 SrFe;20)0 100 1,294 16,55 P63/mmc hexagonal
SrFa:04 36,252 P63/ mmec hexagonal

SFO-3 Fe,TiO;s 15,73 1,076 1268 Cmcecm orthorhombic
FeMn(Q, 48,02 Ta-3 Cubic

Sumber: olahan sendin

Dari data pada Tabel 4.2, dapat dipastikan bahwa untuk sampel SFO-0 dan
SFO-2 (x = y) telah terbentuk fasa tunggal strontium hexaferrite sehingga substitusi
Mn dan Ti ke dalam Fe sudah terbentuk fasa tunggal atau tidak menghadirkan fasa
asing, Dengan demikian substitusi Mn dan Ti ke dalam Fe pada sistem SrQO.6Fe; .
oM, Ti,O3 dengan variasi x = y telah terbentuk dengan baik.

Sedangkan untuk sampel SFO-1 dan SFO-3 (x # y) selain terbentuk fasa
strontium hexaferrite juga terbentuk fasa asing seperti pada Tabel 4.2. Akibat
terbentuknya fasa lain menyebabkan fraksi massa dari strontium hexaferrite (fasa
magnetik) kurang dari 100% yang membawa akibat lebih lanjut akan berkurangnya
magnesisasi fotal hal ini akan dibuktikan dari hysferisis loop.

Fenomena tidak terbentuk atau tidaknya fasa tunggal pada variasi substitusi Mn
dan Ti ke dalam Fe dapat dijelaskan dengan menggunakan reaksi kimia berikut:
(1) Sampel SFO-0
SrC0O; + 6 Fe,O3 > Sr(0.6Fe,O; + CO,
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(2) Sampel SFO-1
281CO; + 4Fe; 05 + 2 4AMnCO; + 5.6TiO, ->
SrFesMny 4Ti5,6015 +Fe  TiOs +SrTi03+4.4C0, +0.30;
(3) Sampel SFO-2
SrCO;+3FeyO3+3MuCO;+3TiO; > StFegMns Tis Oy + 4C0O,

(4) Sampel SFO-3
SrCOs + 4.5Fe, 05 + 4.6MnCO; + 3.4TIO; ->
SrFegMna ¢ Tip 4Oy +Fe, TiOs +FeMnO3+5.6C04-0.5 50,

Dari reaksi di atas diperiihatkan bahwa untuk substitusi x = y terjadi reaksi
sempuma dengan terbentuk fasa SrO.6Fe,O; dengan sisa gas CO» Sedangkan untuk xsy
dengan x < y akan terjadi kelebihan oksigen dan untuk x > y akan terjadi kekurangan
oksigen. Hal inilah yang mungkin menyebabkan ketidakstabilan reaksi sehingga
terbentuknya fasa lain seperti yang diperoleh pada pengujian XRD.

Seperti yang terlihat pada Tabel 4.3 dengan mensubstitusi Mn dan Ti ke dalam
ion Fe, parameter kisi “a” mempunyai nilai hampir sama, namun parameter ’¢”
meningkat dari 23,065094 A ke 23,126648 A. Sesuai dengan pernyataan bahwa
tipe hexagonal menunjukkan parameter kisi "a” yang konstan dan parameter
variabel "¢” (Ibach, H., Luth, H., 2009). Hal ini mengindikasikan bahwa
kemudahan dimagnetisasi aksis-c lebih besar dari aksis-a oleh ion dopan.

Perubahan parameter kisi "c” (easy axis) akan mempengaruhi terhadap nilai dari

crystal anisotropy constant karena perubahan easy-axis dari magnetisasi terhadap
basal (Priyono, Manaf, A., (2009). Lebih lanjut hal ini akan berpengaruh terhadap
koersifitas dan polarisasi magnetik total untuk ion Mn dan Tt yang disubstitusikan ke

dalam material strontium hexaferrite.
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Tabel 4.3 Parameter Kisi, Volume Sel, ¢/a Fasa SrFel2019

Sampel a (A) c (A) V (A3) c/a Kerapatan
(g/em3)
SFO-0 5,884971  23,065094 691.79 3,919322 15,022
SFO-1 5911865  23,126648 699.991 3911904 20,868
SFO-2 5913788  23,125223  700.403 3,910391 11,522
SFO-3 5,887378  23,070719 692,525 3,918675 21.894

Sumber: olahan sendirt

Berdasarkan hasil refinement dari pola difraksi sinar X menunjukkan bahwa
telah terjadi perubahan nilai parameter kisi, seiring dengan meningkatnya kandungan

Mn dan Ti pada sampel seperti yang ditunjukkan pada Gambar 4.6.
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Sampel

Gambar 4.6 Perubahan Parameter Kisi Terhadap Penambahan
Kandungan Mn dan Ti.

Sumber: olahan sendin

Pada Gambar 4.7 tampak bahwa peningkatan jumlah kandungan Mn dan Ti
ke dalam atom Fe pada sistem SrO.6F¢;. x4y Ti,O3 dengan variasi x =0,y = 0; x
=04 y=06;, x=05y=05dan x = 0.6, y = 0.4 dapat memperbesar nilai
parameter kisinya. Hal ini sangat relevan karena dengan penambahan atom Mn dan

Ti dengan diameter atomik jauh lebih besar dibandingkan atom Fe, sehingga

Universitas Indonesia

Pengaruh subtitusi..., Tri Wahono, FMIPA Ul, 2010



41

mengakibatkan terjadinya peningkatan jarak antar kisi atom. Dengan demikian
volume dalam satu unit sel juga akan meningkat seperti yang ditunjukkan pada
Gambar 4.7,

700
— 20
698 =
- 18 &
" =
b &9 — o
& —16 S
E Volume e
k. £
634 — :!: Kerapatan .14 S _

692 —i

1 1 1 1
SFO-0 SFO-1 SFO-2 SFO-3

Sampel

Gambar 4.7 Perubahan Volume Unit Sel dan Kerapatan Atomik Terhadap Penambahan
Kandungan Mn dan Ti.

Sumber: olahan sendiri

Pada Gambar 4.7 ditunjukkan bahwa semakin meningkat penambahan jumlah
atom Mn dan Ti, semakin besar volume unit sel dan semakin kecil kerapatan
atomiknya seperti pada sampel SFO-0 dan SFQ-2, sebaliknya terjadi pada sampel
SFO-1 dan SFO-3 terjadi penurunan volume dan terjadi peningkatan kerapatan. Hasil
ini juga sangat relevan dimana apabila volume unit sel membesar, sedangkan jumlah
atom dalam satu unit sel tetap, sehingga mengakibatkan kerapatan atomiknya

semakin kecil.

4.1.3 Analisa Energy Dispersive Spectroscopy (EDS) dan Evaluasi
Mikrostrukstur

Identifikasi unsur-unsur dari sampel dianalisis menggunakan EDS. Gambar
4.8 sampai 4.11 analisis secara berurutan terhadap sampel SFO-0, SFO-1, SFO-2 dan
SFO-3.
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Gambar 4.8 Hasil EDS Sampel SFO-0
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Gambar 4.11 Hasil EDS Sampel SFO-3

Sumber: olahan sendiri

Dari data pengujian EDS diperoleh jumlah untuk setiap unsur-unsur yang

terdapat pada sampel seperti yang ditunjukkan pada Tabel 4.5 dan 4.6.
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Table 4.5 Persentase Unsur Hasil Pengujian EDS

Sampel  Persentase Sr Fe Mn Ti 0
wi% 6,87 64,52 - - 28,59

SFO-0 at% 2,61 38,24 - - 59,15
SFO-1 wi% 15,38 22,49 9,55 11,01 30,55
at% 5,84 13,40 5,78 7,64 63,51

SFO-2 wit% 7,37 30,81 13,97 13,65 34,21
at% 2,54 16,65 7,68 8,60 64,54

SFO3 wt% 17,04 24,46 14,39 9,03 35,08
at% 5,97 12,93 8.05 5,79 67,26

Sumber: olahan sendiri

Table 4.6 Analisis Perbandingan Unsur Paduan Hasil EDS

Sampel  Persentase Sr Fe Mn Ti O

Nominal 3,125 37.50 - - 59,375
¥ Y. I 38.04 : 5 59.15

SFO-1 Nominal 3,125 18,75 7.5 11,25 59,375
Data 5,84 13,40 5,78 7,64 63,51

SFO-2 Nominal 3,125 18,75 9,375 9375 59,375
Data 2,54 16,65 7,68 8,60 64,54

SFO-3 Nominal 3,125 18,75 11,25 7,50 59375
Data 5,97 12,93 8.05 5,79 67,26

Sumber: olahan sendiri

Dari gambar tersebut menunjukkan persentase unsur-unsur pada sampel
SFO-0 dan SFO-2 bahwa perbandingan persentase nominal dari fasa yang
diharapkan mendekati terhadap persentase aktual hasii pengujian EDS. Hal ini sesuai
bahwa fasa yang terbentuk adalah strontium hexaferrite. Sedangkan untuk sampel
SFO-1 dan SFO-3 perbandingan komposisinya agak berbeda, hal ini bisa diakibatkan

oleh terbentuknya fasa asing selain fasa utama yang diharapkan.

Mikrostruktur memegang peranan penting dalam memperoleh sifat magnetik
vang diinginkan dalam fungsinya sebagai material penyerap gelombang
elektromagnetik. Gambar 4.12 memperlihatkan mikrostruktur dan morfologi sampel
dengan variasi SrQO.6Fe;.(x+;)Mn,TiyOs dengan variasi x =0,y =0; x=0,4. y = 0.6;
x=10.5,y=0,5dan x = 0,6, y = 0,4 yang diperoleh melalui teknik Scanning Electron
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Microscopy (SEM). Analisis mikrostruktur memperlihatkan bentuk partikel adalah
dengan variasi ukuran 2 ~ 5 um,

Dari Gambar 4.12 terlihat untuk sampel SFO-0 dan SFO-2 terlihat struktur
yang homogen menunjukkan bahwa fasa strontium hexaferrite telah terbentuk
dengan baik tanpa adanya fasa asing, berbeda halnya dengan sampel SFO-1 dan
SFO-3 selain bentuk yang sama dengan sirontium hexaferrite juga terlihat adanya
struktur lain yang terlihat dengan pemeriksaan SEM menggunakan elektron terpantul
(backscartered electron). Hal imi mendukung hasil pengujian sebelumnya yang
menunjukkan bahwa hasil pengujian dengan XRD dapat dikonfirmasi bahwa

terbentuk fasa asing.

(c) SFO-2 (d) SFO-3

Gambear 4. 12 Mikrostruktur Hasil Pengujian SEM

Sumber: olahan sendirt
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4.2 Sifat Magnetik

Hysteresis loop dari sampel dengan sistem SrO.6Fe; x+yMn,TiyO; dengan
variasi x =0,y =0; x =0,4. y=06; x= 0.5, y = 0,5 dan x = 0,6, y = 0,4 seperti
terlihat pada Gambar 4.13, data sifat magnetik yang terkait seperti yang terlihat pada
Tabel 4.7.

SFO-2

Moy

1‘5 -1 I I 4

Hagnetization, B {emu:gr)

80
Magnetic Field, H (Tesla)

Gambar 4.13 HysteresisLloop Sistem SrO.6Fe;.(x+yyMn,TiyO3 dengan Variasi x =0, y
=0;x=04.y=0.6;x=0.5,y=0,5danx=0,6,y=0,4

Sumber: olahan sendir

Table 4.7 Data Pengukuran Magnetisasi Sampel

Sampel Remanence, Mr Saturation, Ms Coercivity, He
(emu.gr’) (emu.gr’) (Oe)
SFO-0 40,97 63,69 1504
SFO-1 5,53 13,28 427
SFQO-2 23,60 63,50 1145
SFO-3 5,23 12,64 262

Sumber: olahan sendiri

Secara umum, substitusi Mn dan Ti ke dalam Fe menyebabkan penurunan
nilai koersivitas Hc melalui pengurangan magnetocrystalline anisotropy dan
strontium hexaferrice. Hal ini terlihat pada sampel sfrontium hexaferrite tanpa
substitusi (SFO-0) mempunyai koersivitas (Hc) yang paling besar dan area hysteresis
loop paling luas dibandingkan sampel lain (SFO-1, SFO-2, SFO-3).
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Untuk variasi substitusi Mn dan Ti dengan komposisi yang sama x =y (SFO-
0 dan SFO-2) diperoleh fasa tunggal strontium hexaferrite yang berarti bahwa
diperoleh fasa magnetik 100% schingga diperoleh magnetisasi total yang hampir
sama (63,69 dan 63,5 emu.gr' ) dikarenakan persentase fasa magnetiknya yang juga
hampir sama dan terjadi penurunan nilai magnilai koersifitas dari 1504 Oe menjadi
1145 Qe atau 23,87% dibandingkan sampel tanpa subsitusi hal ini konsisten dengan
data sebelumnya yang menyebutkan bahwa substitusi Mn dan Ti ke dalam Fe telah
terjadi peningkatan volume dari 691,79 menjadi 700,403 A’ akibat bertambah
panjangnya parameter kist “c”.

Sedangkan untuk variasi substitusi Mn dan Ti dengan komposisi yang tidak
sama X # y (SFO-1 dan SFO-3) muncul adanya fasa asing selain strontium
hexaferrite yang berarti bahwa fasa magnetk tidak 100% dan diperoleh magnetisasi
total yang hampir sama (13,28 dan 12,64 emu.gr" ) dikarenakan persentase fasa
magnetiknya yang juga hampir sama dan terjadi penurunan nilai magnetisasi total
sekitar 75,15% dan 80,15% dibandingkan sampel yang memiliki fasa magnetik
100%. Sedangkan efek substitusi Mn dan Ti juga terjadi peningkatan volume yang

diikuti penurunan nilai koersifitasnya.

4.3 Karakteristik Penyerapan Gelombang Mikro

Perhitungan total reflection loss sampel sistem SrO.6Fe;_ x+,)Mn,Ti,O3 dalam
rentang frekuensi 7 - 16 GHz terlihat pada Gambar 4.14. Pada sampel SFQO-0,
reflection loss tidak signifikan pada rentang frekuensi tersebut. Hal in
mengindikasikan tidak terjadi penyerapan yang signifikan pada rentang frekuensi
yang ditentukan.

Pada Gambar 4.14 ditujnjukkan pola penyerapan gelombang terhadap ke
empat variasi sampel. Pada sampel SFO-0 menunjukkan tidak adanya serapan,
dikarenakan merupakan magnet permanen dan ditunjukkan dari kurva histerisis yang
lebar (imempunyai koersifilas ltnggi). Sedangkan pada sampel SFO-1 dan SFO-3
yang merupakan sampel yang terbentuk fasa asing (fasa magnetik kurang dari 100%)
tidak menghasilkan serapan yang signifikan berada pada bandwidth -5dB pada

rentang frekuensi 12 sampai 13 GHz dengan penyerapan maksimum di -9dB dan
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memiliki pola serapan yang hampir sama hal ini membuktikan bahwa persentase fasa

magnetik yang terbentuk juga hampir sama.

ReflectionLoss {dB)

-30

Frequency (GHz)

Gambar 4.14 Pola Penyerapan Gelombang Mikro

Sumber ; olahan sendin

Serapan gelombang mikro yang cukup signifikan ditunjukkan pada sampel
SFO-2 (substitusi dengan komposisi x dan y sama). Serapan pertama terjadi pada
bandwidth -10dB pada rentang frekuensi 11,89 GHz sampat 12,475 GHz dengan
penyerapan maksimum pada 19,17 dB. Penyerapan kedua pada bandwidth -7dB pada
rentang frekuensi 14,1 GHz sampai dengan 15,1 GHz dengan penyerapan maksimum
pada -14,1dB.

Dengah pola penyerapan seperti tersebut di atas bahan strontium hexaferrite
dengan substitusi Mn dan Tt pada Sampel SFO-2 (Mn = 0,5 dan Ti =0,5) dapat
dijadikan kandidat sebagai bahan untuk penyerapan gelombang mikro.
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KESIMPULAN
5.1 Kesimpulan

Dari hasil penelitian dan pembahasan yang telah dilakukan dapat diambil

beberapa kesimpulan sebagai berikut:

1. Proses sintesa bahan magnet paduan strontium hexaferrite dengan sistem
Sr0.6Fez x4pMn TiyOz untuk (x =0,y = 0; x=0,4. y=0.6; x =05,y =0,5
dan x = 0.6, y = 04) melalui proses pemaduan mekanik komponen-
komponen SrCO;, Fe0s, TiO;, MnCO; melalui reaksi padat pada
temperatur 1050°C selama 15 jam diperoleh fasa tunggal untuk variasi x =y
(=0,y=0;x=0.5, y =0,5), dan akan muncul fasa asing untuk variasi X #y
(x=04vy=06;x=06,y=04).

2. Substitusi Mn dan Ti ke dalam Fe berpengaruh terhadap sifat-sifat
kemagnetan seperti magnetization saturation Ms, magnetic remanence Mr,
dan coercivity He. Untuk variasi substitusi Mn dan Ti dengan komposisi
yang sama X = y (SFO-0 dan SFO-2) diperoleh fasa tunggal strontium
hexaferrite yang berarti bahwa diperoleh fasa magnetik 100% sehingga
diperoleh magnetisasi total yang hampir sama (63,69 dan 63,5 emu.gr’ )
dikarenakan persentase fasa magnetiknya yang juga hampir sama dan terjadi
penurunan nilai nilai koersifitas dari 1504 Oe menjadi 1145 Oe atau
23,87%. Sedangkan untuk variasi substitusi Mn dan Ti dengan komposisi
yang tidak sama x # y (SFO-1 dan SFO-3) muncul adanya fasa asing selain
strontium hexaferrite yang berarti bahwa fasa magnetk tidak 100% dan
diperoleh magnetisasi total yang hampir sama (13,28 dan 12,64 emu.gr' )
dikarenakan persentase fasa magnetiknya yang juga hampir sama dan terjadi
penurunan nilai magnetisasi total sekitar 75,15% dan 80,15% dibandingkan
sampel yang memiliki fasa magnetik 100%. Scdangkan efek substitusi Mn
dan Ti juga temjadi peningkatan volume yang diikuti penurunan nilai

koersifitasnya.
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3. Serapan gelombang mikro pada material strontium hexaferrite dengan sistem
Sr0.6Fey x+yyMn, TiyO3 untuk (x =0,y =0; x=04. y=0.6; x=05,y=0,5
dan x = 0.6, y = 0.4) sampel dengan komposisi x =0,5 dan y = 0,5
menunjukkan pola serapan yang cukup signifikan. Serapan pertama terjadi
pada bandwidth -10dB pada rentang frekuensi 11,89 GHz sampai 12,475
GHz dengan penyerapan maksimumn pada 19,17 dB. Penyerapan kedua pada
bandwidth -7dB pada rentang frekuensi 14,1 GHz sampai dengan 15,1 GHz
dengan penyerapan maksimum pada  -14,1 dB. Sehingga bahan dengan
komposisi tersebut bisa dijadikan sebagai kandidat untuk penyerapan

gelombang.

- 8,2 Saran-saran

1. Perlu dilakan kajian pembentukan fasa strontium hexaferrite dengan
substitusi Mn dan Ti dengan komposisi yang berbeda untuk variasi yang
lebih banyak.

2.  Perlu dilakukan penelitian lebih lanjut mengenai terbentuknya fasa asing
untuk substitusi Mn dan Ti yang berbeda dengan perlakuan rich oxygen
atau poor oxygen untuk mengantisipasi kelebihan maupun kekurangan

oksigen pada rekasi yang terjadi
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