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ABSTRAK

Khairunnisa 2015. Sintesis dan Karakterisasi Sifat Kelistrikan dan Kemagnetan
Bahan Barium M-hexaferrites dengan Doping Logam Co Sebagai Penyerap
Gelombang Mikro. Tesis Program Studi Magister IPA, Program Pascasarjana
Universitas Mataram di bawah bimbingan Dra. Susilawati, M.Si., Ph.D sebagai
pembimbing | dan Dr. rer.nat L.Rudyat Telly S, M.Si sebagai pembimbing II.

Telah berhasil dilakukan penelitian sintesis bahan Barium M-hexaferrites dengan
doping logam Co sebagai penyerap gelombang mikro dengan menggunakan
metode kopresipitasi. Sintesis Barium M-hexaferrites dengan menambahkan unsur
logam kobal (Co) dengan konsentrasi doping 0,2, 0,5, 0,8 dan 1,0 dilakukan
dengan drying pada suhu 80°C kemudian dikalsinasi pada suhu 400, 600, 800°C
selama 4 jam. Hasil karakterisasi sifat kelistrikan dan kemagnetan Barium
M-hexaferrites BaFe;2019 menggunakan Fourier transform infra red
spectroscopy (FTIR) menunjukkan terjadinya proses substitusi doping. Analisis
X-Ray Diffraction (XRD) menunjukkan adanya perubahan fase. Hasil analisis
Scanning Electron Microscopy (SEM) terhadap sampel BaFe;;»Co0y 3019
menunjukkan pada bahan tersebut sudah terdapat unsur unsur Ba,Fe,Co dan O
dalam pembentukan Barium M-hexaferrites. Analisis menggunakan Transmission
Elektron Microscopy (TEM) BaFe;1C0;019 memperlihatkan bahwa partikel
mencapai ukuran 10 nm. Hasil pengukuran konduktivitas menggunakan LCR
Meter pada sampel BaFe;;C0,014 dengan suhu kalsinasi 400°C sebesar 4,52x10™
S/cm sedangkan sampel yang dikalsinasi pada suhu 800°C sebesar 3,74x10*S/cm.
Hasil analisis Vibrating Sample Magnetometer (VSM) BaFe;;>C01019
menghasilkan nilai remanensi sebesar —0,15 Tesla dan magnetisasi sebesar 5
emu/gr. Dengan demikian, bahan Barium M-hexaferrites yang disintesis sudah
menunjukkan bahan dengan sifat semikonduktor dan soft magnetic

Kata Kunci: Sintesis, karakterisasi, sifat kelistrikan dan sifat kemagnetan,
Barium M-hexaferrites, penyerap gelombang mikro.



ABSTRACT

Khairunnisa 2015. Synthesis and Characterization of Electricial and Magnetic
Properties Barium M-hexaferrites Material with Metal Doping Co as Microwave
Absorber. AThesis of Magister of Natural Science Program, Posgraduate
Program of Mataram University under the supervision of Dra. Susilawati, M.Si.,
Ph.D as Advisor I, and Dr. rer.nat L.Rudyat Telly S, M.Si as Advisor II.

A research on the synthesis of Barium M-hexaferrites material with metal doping
Co as microwave absorber using coprecipitation method was successfully
conducted. The synthesis of Barium M-hexaferrites with addition of element
cobalt (Co) with doping concentration 0.2, 0.5, 0.8 and 1.0 was done by drying on
80°C temperature then calcination on of 400, 600, 800°C temperature for four
hours. The characterization results of the electrical properties and magnetic
properties of Barium M-hexaferrites BaFe12019 using Fourier transform infrared
spectroscopy (FTIR) showes the accurrence of doping substitution process. X-
Ray Diffraction (XRD) analysis snows the accurrence of phase alteration. The
results of Scanning Electron Microscopy (SEM) analysis on BaFe;; 2C0ggO19
shows that the were Ba,Fe,Co and O elements in the formation of Barium M-
hexaferrites. The analysis using Transmission Electron Microscopy (TEM) on
BaFe;1C0,019 showes that the particles reach 10 nm size. The conductivity
measurements result using LCR Meter on BaFe;;C010:9 sample with 400°C
calcination temperature was 4.52x10™ S/cm, mean while the sample calcinated on
temperature was 800°C 3.74x10™ S/cm. The Vibrating Sample Magnetometer
(VSM) analysis results on BaFe;;1,C0,019 had —0.15 Tesla of remanence value
and the magnetization was 5 emu / g. Therefore, synthesized Barium M-
hexaferrites material has show the material with semiconductor and soft magnetic
properties.

Keywords: Synthesis, characterization, electrical properties and magnetic
properties, Barium M-hexaferrites, microwave absorber.
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BAB I
PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang Masalah

Teknologi penyerapan gelombang elektromagnetik merupakan salah satu
teknologi yang sedang pesat dikembangkan untuk mengontrol masalah yang
ditimbulkan oleh elektromagnetik interference (EMI). Teknologi ini juga telah
melahirkan sebuah material baru yaitu Radar Absorbing Material (RAM), salah
satu aplikasi material ini yaitu pada bidang militer. Material ini bersifat meredam
pantulan atau menyerap gelombang mikro sehingga benda yang dilapisi dengan
RAM tidak terdeteksi oleh Radio Detection and Ranging (RADAR). Penyerap
gelombang mikro terdiri dari dua komponen, penyerap dielektrik dan penyerap
magnetik. Untuk itu perlu dikembangkan material yang dapat menyerap dielektrik
dan menyerap magnetik (Syamsir dan Astuti, 2012).

Berbagai penelitian dalam rangka mengembangkan Radar Absorbing
Material (RAM) semakin banyak dilakukan. Salah satunya adalah penelitian
sintesis dan karekterisasi struktur Barium M-hexaferrites BaFe;2-7,C04xZNnNyO19
(Susilawati, 2014).

Hasil penelitian lainya juga mengatakan penambahan dopan Zn
diharapkan dapat mereduksi sifat anisotropik magnetik dari Barium
M-hexaferrites BaFei,-«ZnsO19, Sebagai akibat dari dikacaukannya arah momen
magnet oleh munculnya ion substitusional hingga domainnya menjadi random

(Saida dan Zainuri, 2012).



Radar merupakan alat deteksi posisi benda dengan menggunakan
microwave atau gelombang radio. Pada umumnya radar digunakan untuk
angkatan udara maupun angkatan laut, untuk mendeteksi kapal maupun pesawat
asing yang masuk ke wilayah suatu negara.

Perkembangan terbaru dari teknologi radar saat ini adalah
dikembangkannya teknologi tandingan dari radar yaitu pesawat siluman yang
tidak dapat dideteksi radar (anti radar). Mekanisme tak terdeteksinya suatu obyek
oleh radar bersandarkan pada dua aspek: (1) Obyek/pesawat dirancang dengan
geometri bersudut  radar absorbing structure (RAS), sehingga pantulan
gelombang elektromagnetik tidak dapat ditangkap kembali oleh receiver,
(2) Badan pesawat dilapisi oleh bahan penyerap gelombang radar yaitu radar
absorbing materials (RAM) berupa Barium M-hexaferrites BaFe;,01.

Pada penelitian ini dilakukan sintesis dan karakterisasi Barium
M-hexaferrites BaFe1,019 dengan metode kopresipitasi, yang divariasikan dengan
doping logam Co sehingga terbentuk Barium M-hexaferrites sebagai material

magnetik yang dapat menyerap gelombang mikro.

Pemilihan Barium hexaferrites tipe M disini karena tipe M bisa disubtitusi
dengan unsur logam seperti Co, Zn, Ni dan unsur transisi lainnya dan beberapa
penelitian sebelumnya yang menggunakan Barium tipe M seperti (Pangga, 2011;

Susilawati, 2014; Linda, 2011).

Pada pembuatan Barium M-hexaferrites ada beberapa metode yang bisa
digunakan diantaranya yaitu metode sol gel, mekanika milling, kopresipitasi.

Mengacu pada hasil penelitian sebelumnya Pangga (2011) dan Susilawati (2014)



metode kopresipitasi merupakan metode yang memiliki tingkat kemurnian yang
tinggi.

Berdasarkan uraian diatas, maka pada penelitian ini dilakukan sintesis dan
karakterisasi sifat kelistrikan dan kemagnetan bahan Barium M-hexaferrites
BaFe;,019 dengan doping logam Co sebagai penyerap gelombang mikro dengan

menggunakan metode kopresipitasi.

1.2 Rumusan Masalah
Berdasarkan latar belakang diatas, maka permasalahan yang diteliti
adalah:
1.2.1 Bagaimana karakteristik sifat kelistrikan bahan Barium M-hexaferrites
BaFe;,.xC04019 Yang di doping logam Co?
1.2.2 Bagaimana karakteristik sifat kemagnetan bahan  Barium

M-hexaferrites BaFe1>xC0xO19 Yang di doping logam Co?

1.3 Tujuan Penelitian

Berdasarkan perumusan masalah diatas, maka tujuan dari penelitian ini
adalah membuat material Barium M-hexaferrites BaFe;,019 Sebagai penyerap
gelombang mikro :

1.2.3 Mengetahui bagaimana karakteristik sifat kelistrikan bahan

Barium M-hexaferrites BaFe;,.xC0xO19 yang di doping logam Co?

1.2.4 Mengetahui bagaimana karakteristik sifat kemagnetan bahan

Barium M-hexaferrites BaFe;»xCoxO19 Yang di doping logam Co?



1.4 Manfaat Hasil Penelitian
1.4.1 Menghasilkan Barium M-hexaferrites BaFe;,.xC0xO19 Sebagai bahan
dasar pembuatan anti radar
1.4.2 Pembuatan bahan ajar pendamping pada perguruan tinggi yaitu mata

kuliah listrik dan magnet.

1.5 Ruang Lingkup dan Keterbatasan Masalah

Untuk lebih terarahnya pelaksanaan penelitian ini dan menghindari luasnya
ruang lingkup penelitian maka perlu ditegaskan batasan masalah pada penelitian
ini.

1.5.1 Substitusi doping logam Co dengan variabel (x =0, 0,2, 0,5, 0,8 dan
1,0), temperatur kalsinasi 400, 600 dan 800°C dengan lama penahanan
4 jam.

1.5.2 Karakterisasi sifat kemagnetan dan kelistrikan Barium M-hexaferrites

1.6 Definisi Istilah atau Definisi Operasional
Untuk memperjelas istilah dalam penelitian yang akan dilaksanakan, berikut
istilah-istilah yang digunakan dalam penelitian:
1.6.1 Sintesis adalah suatu proses reaksi yang bertujuan untuk memperoleh
suatu produk, ataupun beberapa produk.
1.6.2 Karakterisasi adalah cara melihat sifat atau ciri khas dari suatu bahan.
1.6.3 Sifat kelistrikan adalah sifat benda yang muncul dari adanya muatan

listrik.



1.6.4

1.6.5

1.6.6

1.6.7

1.6.8

1.6.9

Sifat kemagnetan merupakan kemampuan suatu benda menarik benda
lain yang berada di dekatnya .

Barium M-hexaferrites merupakan salah satu magnet permanen
dengan struktur hexagonal yang sesuai space group p 63/mmc.

Tipe M menyatakan suatu variabel yang bisa diganti dengan ion Zn,
Ti, Co, Ga, Al, serta kation logam lainnya yang ukurannya hampir
sama sesuai dengan sifat yang ingin dimunculkan.

Doping merupakan proses penambahan suatu bahan kedalam bahan
lain dengan tujuan menambah ketidakmurnian ke dalam suatu bahan
murni dalam rangka mengubah sifat sifat fisisnya.

Kobal adalah suatu unsur kimia dalam tabel periodik yang memiliki
lambang Co dan nomor atom 27

Metode kopresipitasi merupakan metode yang memiliki tingkat

kemurnian yang tinggi

1.6.10 Gelombang mikro adalah gelombang elektromagnetik dengan

frekwensi super tinggi yaitu diatas 3 GHz (3 x 10°Hz).



BAB Il

KAJIAN PUSTAKA

2.1 Landasan Teori

2.1.1 Barium M-hexaferrites (BaFe;,019)

Barium Hexaferrites sering ditulis dengan notasi BaM dan memiliki
stoikiometri dengan struktur heksagonal yang mantap yang merupakan
feromagnetik oksida dengan sifat dielektrik dan magnetik yang banyak digunakan
pada aplikasi RF (Radio Frequency) dan microwave. Penggunaan Barium
M-hexaferrites sebagai material magnet permanen dan perekam magnetik sangat
diminati sehingga banyak penelitian dilakukan pada jenis material ini.

Berbagai sifat magnetik material dapat divariasi dengan substitusi pada
kation yang berisi unsur besi Fe™? dan Fe™ dalam BaFe;,0;o. Divalen logam
transisi seperti Ni, Co, Mn, Cr, Ti sering digunakan karena memiliki persamaan
jari-jari ionik dan konfigurasi elektron. Sifat kelistrikan dan kemagnetan dari
substitusi Barium M-hexaferrites sangat bergantung pada kondisi sintesisnya
karena disebabkan oleh ketidaksebandingan distribusi muatan pada proses
substitusi multivalen kationnya (Priyono, 2013).

Berdasarkan rumus kimia dan struktur kristalnya, Barium hexaferrites
dikelompokkan menjadi 6 tipe yaitu M (BaFe;201), Y (BaMesFe;202), W
(BaMezFe160,7), Z (BazsMesFe4041), X (BazMesFe 5046) dan U (BasMezFessO0g0)
(Ahmeda, 2008). M, Y, W, Z, X, dan U menyatakan tipe dari Barium hexaferrites

yang ditentukan oleh jumlah kandungan ion besi dan oksigen dalam senyawa.



Sedangkan M menyatakan suatu variabel yang bisa diganti dengan ion Zn, Ti, Co,
Ga, Al, serta kation logam lainnya yang ukurannya hampir sama sesuai dengan
sifat yang ingin dimunculkan.

Menurut Ahmeda (2008), pembedaan tipe struktur Barium hexaferrites
didasarkan pada superposisi sepanjang sumbu c¢ yang ditandai dengan blok T, R,
dan S, seperti RSR*S*S* untuk tipe X, TSTSTS untuk tipe Y, RSTSR*S*T*S*
untuk tipe Z, RSSR*S*S* untuk tipe W, RSR*S*T*S* untuk tipe U, dan RSR*S*

untuk tipe M.

3 Tron (4f), tetraed., spin down)
() TIron (4f;, oktaed., spin down)
& Iron (12k, oktaed., spin up)
72 Iron (2a, oktaed., spin up)

& Iron (2b, trig.-bipyr., spin up)

Dimana T merupakan sebuah lapisan 4 ion oksigen (O4-Ba0O3-Ba03-O,)
dengan komposisi senyawa Ba,FegO;4 dan R adalah blok 3 lapis (O4-BaO3-0,)
dengan komposisi senyawa BaFesO1:>” dan S adalah blok 2 lapisan oksigen (Oa-
0.) dengan komposisi FesOg?*. Adanya rumus kimia dan struktur kristal yang
berbeda dari masing-masing tipe Barium hexaferrites tentunya akan menghasilkan

pola difraksi yang berbeda. Hexagonal ferrit dengan struktur magnetoplumbite



sejak lama telah menarik perhatian peneliti. Nilai anisotropi magnetokristalin dan
magnetisasi saturasi yang tinggi menjamin aplikasi ini. Struktur kristal yang
paling banyak diteliti adalah BaFe;1,019 dengan space group P63/mmc. Struktur
kristal ini adalah heksagonal dengan parameter kisi a=b =5,892 A, ¢ = 23,183 A,
a = [ = 90° y = 120° dengan kode database 1008841 mengacu pada data

crystallographic information file (CIF) BaFe;,01s.

2.1.2 Absorbsi Barium M-hexaferrites

Penyerap microwave dapat digunakan untuk meminimalkan refleksi
elektromagnetik dari pelat logam seperti pesawat terbang, kapal, tank dan dinding
kamar anechoic dan peralatan elektronik. Banyak penelitian menunjukkan bahwa
ferrit dengan struktur heksagonal adalah pernyerap microwave menjanjikan dari
lapisan penyerap tunggal (Feng, 2007).

Ferit digunakan sebagai peredam gelombang mikro. Ferrit menyerap
microwave karena kehilangan interaksi antara listrik dan medan magnetik pada
vektor gelombang insiden dan dalam proses transfer energi gelombang mikro ke
energi termal. Bahan ini memiliki sebuah bagian imajiner dari permitivitas dan
permeabilitas yang dapat bervariasi dengan komposisi bahan dan frekuensi
(Narang, 2006).

Ferrit memiliki permitivitas dan permeabilitas yang tinggi serta konduktifitas
dc yang sangat rendah. Parameter utama pada ferrit adalah ketergantungan pada
frekuensi. Tipe ferrit yang berbeda memiliki karakteristik frekuensi yang

berbeda, dan perbedaan karakteristiknya bisa dibentuk dengan memilih struktur



kimia yang sesuai, penambahan ion doping dan proses sintesis. Karakteristik
frekuensi bandwidth bisa dibentuk dengan menggunakan campuran dari tipe ferrit
yang berbeda atau distribusi statistik pada parameter fisiknya (geometri dari
partikel ferrit, orientasinya, deviasi pada medan magnet anisotropik internalnya,
dan lain sebagainya) (Kitaitsev, 2007).

Banyak jenis material penyerap radar (RAM) secara komersial tersedia.
Perisai radiasi radar saat ini cara yang paling efektif mengendalikan gangguan
elektromagnetik dan menghamburkan muatan elektrostatik yaitu dengan
menggunakan magnet atau pengisi dielektrik atau polimer intrinsik. Tantangan
utama adalah untuk merancang struktur, yang akan memiliki dampak terbesar
pada sifat elektromagnetik untuk digunakan dalam kendali radar.

Permitivitas € dan permeabilitas u adalah parameter fisik mendasar yang
menggambarkan sifat elektromagnetik untuk menentukan perilaku hamburan
gelombang elektromagnetik. Penggunaan left-handed material (LHM) untuk
membuat peredam gelombang pada permukaan kendaraan militer atau peralatan
dapat membuat berkas gelombang radar lebih diserap dan tidak kembali tersebar,
sehingga gelombang yang diterima dari arah radar pengamat dapat dikurangi
secara signifikan. Penggunaan LHM di peredam dapat memperluas bandwidth
menyerap dan mengurangi reflektifitas (Wang, 2008).

Dengan mengurangi energi yang dipantulkan kembali ke radar, bahan
penyerap radar mencegah benda-benda terdeteksi. Penyerapan ini dicapai melalui

dielektrik atau mekanisme rugi magnet yang mengubah energi elektromagnetik
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menjadi panas. Diharapkan bahwa RAM merupakan material yang tipis, ringan,

tahan lama, murah, tidak peka terhadap korosi dan suhu.

2.1.3 Gelombang Mikro

Aplikasi atau penerapan dari gelombang mikro cukup luas mencakup
berbagai bidang. yaitu antara lain yang berkaitan dengan spektroskopi, pelacakan
obyek dan telekomunikasi. Pada spektroskopi yang terutama adalah dalam
spektroskopi atom berdasarkan peristiwa resonansi spin electron (ESR). Dalam
masalah pelacakan (deteksi) dibicarakan terutama yang berkaitan dengan sistem
RADAR untuk pelacakan obyek menggunakan gelombang mikro. Dalam bidang
telekomunikasi, banyak dibicarakan masalah  telekomunikasi modern
menggunakan gelombang mikro yang penggunaannya sudah meluas diseluruh

dunia.

2.1.3.1 Radar

Radar adalah singkatan dari Radio Detection and Ranging. Radar berfungsi
untuk melacak obyek tertentu menggunakan gelombang mikro. Jadi radio yang
dimaksudkan disini adalah gelombang mikro. Gelombang mikro bila mengenai
obyek bahan konduktor (logam) akan memantul seperti cahaya. Gelombang
pantul ini bila dapat ditangkap (deteksi), akan dapat diketahui adanya obyek
sasaran dan dimana posisinya.

Gelombang mikro dipancarkan secara kontinu atau pulsa (denyut). Untuk

mengetahui jarak atau posisi sasaran, digunakan gelombang mikro pulsa.
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Gelombang ini dipancarkan dari pemancar berbentuk antena parabola. Parabola
ini berfungsi sebagai pemancar dan penerima gelombang mikro yang dipantulkan
oleh sasaran. Arah antena parabola dapat diatur ketempat sasaran. Posisi sasaran
dapat ditentukan dari selang waktu saat gelombang dipancarkan dan diterima
kembali.

Jumlah pulsa bervariasi antara 800 — 2000 per sekon. Jangkau pelacakan
bergantung pada daya pemancar. Makin kuat dayanya, makin jauh jarak sasaran
yang dapat dilacak. Sumber gelombang mikro yang biasa digunakan adalah jenis
magnetron. Frekuensi gelombang mikro yang banyak digunakan adalah antara 3 —

10 GHz (termasuk pita X).

2.1.4 Momen Dipol Magnetik

Konsep dipol magnet sangat berperan penting untuk menerangkan
karakteristik bahan magnet mulai dari seberapa besar gaya dan torsi sampai pada
energi magnetik yang dihasilkan oleh momen dipol tersebut. Suatu bahan dapat
bersifat magnetik seperti besi, kobal, nikel dan paduannya dengan bahan
aluminium, neodenium dan samarium, jika bahan tersebut memiliki momen
magnet. Apakah semua bahan di alam ini bersifat magnetik? Tentu tidak.
Mengapa demikian? Karena tidak semua bahan magnetik dalam skala atom
mampu menghasilkan arus (kecil) sehingga muncul momen magnet dalam bahan
itu sendiri. Ketika medan magnet diaplikasikan, momen dipol magnetik tersebut
akan mengalami penyerahan atau terpolarisasi secara magnetik (atau dikenal

dengan istilah termagnetisasi). Bahan magnet menunjukkan perilaku yang
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berbeda-beda dalam kehadiran medan magnet, yaitu perubahan medan magnet
sampel itu sendiri, atau melalui gaya yang dialami sampel akibat distribusi medan
magnet. Kajian magnetisme membahas banyak hal mulai dari pengertian medan
magnetik, karakteristik bahan magnetik, dan interaksi antara bahan dan medan
magnet sampai pada aplikasi dalam penyediaan energi.

Medan magnetik adalah konsep magnetisme yang fundamental yaitu medan
gaya yang menerangkan sebuah sifat ruang dari muatan-muatan bergerak yang
berdekatan atau magnet. Kehadirannya dapat dideteksi misalnya melalui gaya
pada kawat yang dialiri arus listrik. Berdasarkan sifat-sifat magnetiknya, bahan
dapat dikategorikan sebagai bahan diamagnet, paramagnet, ferromagnet,
antiferromagnetik dan ferrimagnetik. Bahan diamagnet akan menolak (tidak
berinteraksi dengan) medan magnet, paramagnet memiliki interaksi yang lebih
kuat terhadap medan magnet dibandingkan dengan bahan diamagnetik, dan
ferromagnet memiliki interaksi yang lebih kuat dibandingkan dengan paramagnet.
Besar induksi magnetik bahan diamagnet akan berkurang, paramagnet akan

bertambah, dan bertambah lebih besar pada bahan ferromagnet.

2.1.5 Kilasifikasi Bahan-Bahan Magnetik

2.1.5.1 Ferromagnetik

Bahan logam tertentu memiliki momen magnetik permanen tanpa adanya
medan magnetik dari luar, dan memperlihatkan magnetisasi yang besar. Ini
merupakan sifat dari feromagnetik, antara lain terdapat pada logam-logam transisi

Fe, Co, Ni dan beberapa logam tanah jarang (Rare Earth, RE) seperti Gd.
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Suseptibilitas magnetiknya dapat mencapai setinggi 10% maka H<<M, hubungan
B dengan M adalah sebagai berikut.

Momen magnetik permanen pada bahan feromagnetik disebabkan oleh
momen magnetik karena gerak spin elektron. Kontribusi dari momen magnetik
orbital tetap ada walaupun relatif kecil dibandingkan dengan momen spin.
Disamping itu, pada bahan feromagnetik, interaksi gabungan menyebabkan
momen magnetik spin netto dari atom yang berdekatan menjadi sejajar satu
dengan yang lainnya, walaupun tanpa ada medan dari luar. Pensejajaran momen
ini terbentuk pada daerah yang relatif luas dari kristal yang disebut domain.
Magnetisasi maksimum atau magnetisasi jenuh (saturation magnetization) bahan
feromagnetik adalah besarnya magnetisasi apabila dikutub magnetik dalam bahan
padat tersebut seluruhnya sejajar dengan medan dari luar, besarnya kerapatan flux
adalah Bs. Magnetisasi jenuh Ms adalah perkalian antara momen magnetik netto
tiap atom dengan jumlah atom yang ada. Untuk Fe, Co, dan Ni, momen magnetik

netto per atom masing-masing adalah 2,22, 1,72, dan 0,60 Bohr magneton.

QOGO
QOOO
QOO0
CIOIOIO

Gambar 2.2 Susunan momen dipol untuk material feromagnetik tanpa adanya
medan magnet dari luar.



2.1.6 Unsur-Unsur Transisi Periode Pertama

2.1.6.1 Unsur-unsur transisi

a)

d)

Terletak antara unsur golongan alkali tanah dan golongan boron.

Merupakan unsur logam

Merupakan unsur-unsur blok d dalam sistem periodik

Sifat-sifat unsur transisi

Mempunyai berbagai bilangan oksidasi

Kebanyakan senyawanya bersifat paramagnetik

Kebanyakan senyawanya berwarna

Unsur transisi dapat membentuk senyawa kompleks

14

Beberapa sifat logam transisi secara lengkap dapat dilihat dalam Tabel 2.1.

berikut

Tabel 2.1. Sifat Logam Transisi

Sifat Ti Vv

Titik leleh | 1668 1890 1875 1244 1537 1493 1453 1083

0

C

Sifat Keras, | Keras, Rapuh, | Putih, Mengilap | Keras, | Sangat | Lunak
tahan | tahan tahan rapuh | reaktip tahan | tahan mudah
korosi | korosi korosi | reaktip korosi ditempa

Berat jenis | 4,51 6,11 7,19 7,18 7,87 8,90 8,91 8,94

-3

gcm

E® volt -1,19 091 |[-1,18 |-0,44 0,28 |-024 |+0,34

Kelarutan | HCI HNO3, HCI HCI HCI HCI HCI HNO,

dalam panas, | HF, encer, encer encer encer encer H,SO,

asam HF HZSO4(p) HzSO4 HQSO4 HQSO4 HQSO4

Sumber: Darjito. 2012
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2.1.7 Kobal

Kobal adalah suatu unsur kimia dalam tabel periodik yang memiliki lambang
Co dan nomor atom 27. Elemen ini biasanya hanya ditemukan dalam bentuk
campuran di alam. Elemen bebasnya, diproduksi dari peleburan reduktif, adalah
logam berwarna abu-abu perak yang keras dan berkilau.

Kobal mempunyai kenampakan yang hampir sama dengan besi, tetapi
cenderung ke warna merah muda. Seperti besi dan nikel, kobal bersifat magnetik.
Kobal larut secara pelahan dalam larutan asam klorida dan asam sulfat encer yang
hangat, namun larut cepat dalam larutan encer asam nitrat panas. Seperti juga
pada besi dan nikel, kobal menjadi pasif bila dimasukkan ke dalam larutan asam
nitrat pekat. Kobal tidak teroksidasi bila terkena udara, tetapi kobal yang
membara dapat mereduksi hidrogen dari uap air menghasilkan gas hidrogen.
Halogen, kecuali fluor, dapat bereaksi dengan kobal menghasilkan kobal (11). Bila
kobal dipanaskan bersama-sama dengan fluor akan dihasilkan kobal (I1) fluorida
Co.

Walaupun kobal relatif jarang terdapat di alam, tetapi dapat ditemukan dalam
bijih smaltit (CoAs2) dan kobaltit (CoAsS) dalam kadar yang memadai jika
diproduksi secara ekonomis. Kobal bersifat keras, berwarna putih kebiruan, dan
banyak digunakan untuk membuat paduan, seperti baja perak (stainless steel).
Baja perak merupakan paduan antara besi, tembaga, dan tungsten yang digunakan
dalam instrumentasi dan alat-alat kedokteran.

Kobal utamanya memiliki biloks +2 dan +3, walaupun senyawa kobal dengan

biloks 0, +1, dan +4 juga dikenal. Larutan garam kobal (I) mengandung ion
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Co(H,0)¢** yang memberikan warna merah muda. Kobal dapat membentuk
berbagai senyawa koordinasi, seperti ditunjukkan pada Tabel 2.2.

Tabel 2.2. Senyawa dan Bilangan Oksidasi Kobal
Biloks | Senyawa

+2 Co0S0q,, [CO(Hzo)e]Clz, [CO(Hzo)e](NO:J,)z, dan CoS

+3 CoF3, C0,0s3, K3[CO(CN)6], dan [CO(NHg)G]C|3

2.1.7.1 Sifat-Sifat Kobal
Kobal bersifat rapuh, logam keras, menyerupai penampakan besi dan nikel.
Kobal memiliki permeabilitas logam sekitar dua pertiga daripada besi. Kobal
cenderung terdapat sebagai campuran dua allotrop pada kisaran suhu yang sangat
lebar. Transformasi antara dua bentuk ini bersifat lembam dan ditemukan dengan

variasi tinggi sebagaimana dilaporkan pada sifat fisik kobal.

2.1.7.2 Kegunaan Kobal

Kobal juga digunakan untuk baja magnet dan tahan karat lainnya. Sebagai
alloy, digunakan dalam turbin jet, dan generator turbin gas. Logam digunakan
dalam elektroplating karena sifat penampakannya, kekerasannya, dan sifat tahan
oksidasinya.

Garam kobal telah digunakan selama berabad-abad untuk menghasilkan
warna biru brilian yang permanen pada porselen, kaca, pot, keramik dan lapis e-
mail gigi. Garam kobal adalah komponen utama dalam membuat biru Sevre dan
biru Thenard. Larutan kobal Kklorida digunakan sebagai pelembut warna tinta.

Kobal digunakan secara hati-hati dalam bentuk klorida, sulfat, asetat, nitrat karena
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telah ditemukan efektif dalam memperbaiki penyakit kekurangan mineral tertentu
pada binatang.

2.1.8 Kurva Histerisis

Kurva histerisis adalah karakterisasi kebergantungan magnetisasi (M)
terhadap H . Kurva histerisis antara B dan H biasanya disebut kurva histerisis
normal, sedangkan kurva histerisis antara M dan H atau antara J (= po M) dan
H disebut dengan kurva histerisis intrinsik, sedemikian sehingga dalam intrinsik
terdapat By, Hc; J atau M.

Kurva histerisis terdiri dari magnetisasi saturasi (magnetization saturation)
Ms, magnetisasi remanen (magnetization remanent) Mg, Dan medan koersivitas
(coercivity) Hc. Ms dan Mg merupakan  karakteristik intrinsik  dari  bahan
magnetik dan ditentukan oleh jumlah magnetisasi total atau polarisasi total dari
bahan magnetik tersebut. Polarisasi total merupakan sifat kemagnetan yang
penting dalam magnet permanen karena secara ideal remanen dari magnet
permanen sama dengan polarisasi total (Adi, 2011). Menurunnya nilai koersivitas
menyebabkan turunnya anisotropi kristal (Sulistyo dan Marhaendrajaya, 2012)
Kurva histerisis yang menutupi bidang minimum adalah yang paling baik untuk
praktik akan tetapi harus memiliki polarisasi magnetik jenuh yang tinggi sehingga
dapat memberikan fluks magnetik maksimum untuk volume bahan minimum.
Kenaikan ukuran butir umumnya menguntungkan tetapi untuk ukuran butir 1-5
mm menunjukkan kerugian histerisis menjadi naik seiring mengecilnya butir.
Ukuran butir yang besar dapat meningkatkan kerugian yang besar juga (Norita,

2008).
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Gambar 2.3. (a) Kurva Histerisis B vs Hdan M vs H (b) Arah spin magnetik
pada kurva histerisis (Bortotti, 1998)

Nilai histeresis suatu bahan tergantung pada ukuran butir, domain dan suhu.
Kurva histerisis menggambarkan hubungan antara magnetisasi (17) terhadap
pengaruh medan eksternal (M) yang kemudian menghasilkan induksi magnetik

(§). Berdasarkan Gambar 2.3 diperoleh beberapa informasi tentang medan

saturasi, remanensi dan koersivitas. Saturasi merupakan magnetisasi bahan yang
tidak mengalami perubahan sekalipun medan magnet eksternal (ﬁ) diperbesar.

Remanensi (sisa) adalah magnetisasi sisa ketika medan magnet eksternal (ﬁ) tidak
diberikan lagi pada bahan tersebut. Besarnya induksi remanen sangat berpengaruh
terhadap kekuatan magnet setelah dimagnetisasi. Koersivitas merupakan
ketahanan bahan magnetik untuk mengubah magnetisasinya. Medan koersivitas
(Hc) merupakan medan daya yang diperlukan untuk mnghilangkan induksi
remanen setelah melalui proses induksi elektromagnetik. Semakin halus ukuran
partikel bahan maka medan koersivitas yang diperoleh semakin tinggi (Bortotti,
1998). Luas kurva histerisis menunjukan energi yang diperlukan untuk
magnetisasi. Bahan magnetik diklasifikasikan menjadi dua yaitu bahan magnetik

lemah (soft magnetic) dan bahan magnetik keras (hard magnetic). Penggolongan
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ini berdasarkan kekuatan medan koersivitasnya dimana soft magnetik memiliki
medan Kkoersivitas yang lemah sedangkan hard magnetik memiliki medan
koersivitas yang kuat. Hal ini lebih jelas digambarkan dengan diagram histerisis

(histerisis loop) sebagai loop:

Gambar 2.4. Kurva Histerisis soft magnetic dan hard magnetic
(wikipedia, 2015)

Gambar 2.4 histerisis di atas menunjukkan kurva histerisis untuk bahan
magnetik lunak dan bahan magnetik keras. H adalah medan magnetik yang
diperlukan untuk menginduksi medan berkekuatan B dalam bahan setelah medan
H ditiadakan, dalam spesimen tersisa magnetisasi residual B, yang disebut
residual remanen, dan diperlukan medan magnet H, yang disebut gaya
koersivitas, yang harus diterapkan dalam arah berlawanan untuk meniadakannya.
Magnet lunak mudah dimagnetisasi serta mudah pula mengalami demagnetisasi,
sedangkan magnet keras adalah bahan magnet yang sulit dimagnetisasi dan sulit
didemagnetisasi.

Ada beberapa peneliti yang melakukan penelitian tentang sintesis Barium
M-hexaferrites dengan beberapa doping yang berbeda dan metode yang berbeda

pula diantaranya adalah:
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1. La and Co substituted M-type Barium ferrites processed by sol-gel
combustion synthesis dianalisis menggunakan TG/DTA, FTIR, XRD,
SEM dan VSM menghasilkan nilai magnetisasi tertinggi yaitu 68,15 emu
g* (Li dkk, 2013).

2. Pengaruh holding time kalsinasi terhadap sifat kemagnetan Barium

M-hexaferrites (BaFelz_Xanolg) dengan ion doping Zn menggunakan alat

DSC/TGA Sinar-X (XRD), SEM, VSM . Pada penelitian ini diperoleh nilai
koersivitas Hc berkisar 0,0082 kA/m sampai 0,019 kA/m, nilai remanensi
berkisar 0,01 Tesla sampai 0,018 Tesla, dan nilai magnetisasi maksimum

berkisar 0,44 emu/gram sampai 0,55 emu/gram. Komposisi fase Barium

M-hexaferrites terbanyak sebesar 72,54% pada temperatur 150'C dengan
holding time 4 jam sebagai bahan soft magnetic, dengan nilai koersivitas
dan remanensi yaitu 0,0082 kA/m dan 0,01 Tesla serta mempunyai nilai
magnetisasi tertinggi yaitu 0,55 emu/gram (Sholihah dan Zainuri, 2012).

3. Pengaruh dopan Co-Zn dengan variasi fraksi mol dan variasi pH terhadap
sifat magnetik dan struktur mikro Barium hexaferrites dengan metode Sol-
Gel Auto Combustion dengan hasil ion dopan Co-Zn yang ditambahkan
semakin banyak akan menyebabkan semakin menurunkan nilai koersivitas
dan saturasi magnet dari Barium hexaferrites. Penurunan nilai koersivitas
paling signifikan terjadi pada x = 0,4 dan pH 7 dengan nilai koersivitas
0,1104 Tesla (Agustianto dkk, 2012).

4. Sintesis dan karakterisasi Barium M-hexaferrites dengan doping ion Mn

dan temperatur sintering menghasilkan nilai densitas 4,77 gr/cm3 dan
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porositas 15,4%. Penambahan ion Mn dan suhu sintering menyebabkan
penurunan nilai densitas dan memicu terjadinya cracking dan pori pada

permukaan sampel (Silviana dkk, 2013).

2.2 Karangka Berpikir

Barium M-hexaferrites merupakan bahan magnet yang digunakan sebagai
penyerap gelombang mikro, termasuk gelombang yang dipancarkan oleh radar.
Dalam penggunaannya, Barium M-hexaferrites masih memiliki nilai koersivitas
yang tinggi, sehingga memerlukan unsur-unsur divalen atau unsur yang memiliki
2 elektron valensi seperti (Co, Mn, Zn, Ni) yang dapat menurunkan nilai
koersivitasnya. Oleh karena itu, penelitian ini menggunakan salah satu dari unsur
golongan transisi divalen tersebut, yakni kobal (Co). Dilihat dari konfigurasi
elektron kobal/golongan transisi yang berada pada periode ke IV memiliki
elektron valensi pada sub kulit d (tidak terisi penuh) sehingga memiliki sifat
kemagnetan yang tinggi.

Mengacu Dari hasil penelitian sebelumnya, telah dihasilkan Barium
M-hexaferrites dengan penambahan ion CoZn dengan koefisien (0, 0,2, 0.4, 0,6,
0,8, 1) (Susilawati, 2013), Penelitian ini akan mencoba mensintesis Barium
M-hexaferrites dengan doping Co dengan (0, 0,2, 0.5, 0,8 dan 1,0).

Pada penelitian mensintesis dan karakterisasi struktur bahan Barium
M-hexaferrites dengan doping Co sebagai penyerap gelombang mikro dengan
menggunakan metode kopresipitasi, karena metode kopresipitasi merupakan

metode yang sederhana dan memiliki tingkat kemurnian yang tinggi.



BAB Il
METODE PENELITIAN

3.1 Rancangan Penelitian

3.1.1 Tempat Penelitian
Preparasi bahan dasar dilakukan di laboraturium Kimia Analitik Universitas
Mataram dan karakterisasi bahan dilaksanakan di Lembaga llmu Pengetahuan

Indonesia (LIP1) Fisika dan BATAN di PUSPIPTEK Serpong Tangerang Selatan.

3.1.2 Waktu Penelitian
Penelitian ini dilakukan mulai pada Agustus 2014 — 21 Februari 2015 untuk
preparasi bahan dasar dimulai pada tanggal 9 Desember 2014 — 7 Februari 2015

sedangkan pengujian dilakukan pada tanggal 9 Februari — 21 Februari 2015.

3.1.3 Metode Penelitian
Metode yang digunakan dalam penelitian ini adalah metode true

experimental.

3.2 Instrumen Penelitian
3.2.1 Alat
Kertas saring whatman, gelas kimia, gelas beker, corong, oven, pengaduk
magnetik (hot plate magnetic stirrer), timbangan digital, logam penjepit, pipet

tetes, spatula, kertas label, cawan perselin, gelas ukur, kertas lakmus, masker,
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termometer, tissue. Fourier transform infra red spectroscopy (FTIR) untuk
interprestasi terjadinya proses subtitusi doping, X-Ray Diffraction (XRD) untuk
mengetahui perubahan fase, Scanning Electron Microscopy (SEM) untuk melihat
struktur morfologi dari suatu bahan, Transmission Elektron Microscopy (TEM)
untuk melihat mikrostruktur, LCR Meter untuk melihat sifat kelistrikan dan

Vibrating Sample Magnetometer (VSM) untuk melihat sifat kemagnetan.

3.2.2 Bahan

Bahan yang digunakan dalam penelitian ini untuk sintesis Barium
M-hexaferrites BaFe;,019 adalah:

1. Serbuk Barium Carbonate (BaCO3) (Merck KGAa 64271 Darmstadt)
dengan Mw = 197,34 g/mol

2. lIron (l11) Chloride Hexahydrate (FeCl3.6H,0) (Merck KGAa 64271
Darmstadt) sebagai material dasar dengan Me = 270,38 g/mol

3. Serbuk Cobalt (1) chloride hexahydate (CoCl,.6H,0) proanalis (P.a)
(Merck KGAa 64271 Darmstadt) sebagai material doping dengan
x= 0,2, 0,5, 0,8 dan 1,0.

4. Larutan HCI sebagai mengencer Barium Carbonate (BaCOs3)

5. NH4OH sebagai pengendap

6. Adquades digunakan sebagai bahan pencuci dalam proses kopresipitasi.
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3.3 Prosedur Pelaksanaan Penelitian

Bahan dasar yang digunakan dalam penelitian ini seperti BaCOs, FeCls, dan

CoCl, dalam bentuk serbuk dengan kemurnian 99,99%. Pada pembentukan

Barium ferrit subsitusi BaFe;»Co0;9, menggunakan logam Co x= 0,2, 0,5, 0,8

dan 1,0. Dengan menggunakan metode kopresipitas. Adapun langkah langkah

kerjanya:

1.

BaCOj; dilarutkan dalam HCI + H,O dengan menggunakan hot plate
dan diaduk menggunakan magnetic stirrer hingga mencapai suhu 70°C
selama 2 jam

Melarutkan CoCl,.6H,0

Iron (111) Chloride Hexahydrate FeCls.6H,O diaduk hingga terlarut
sempurna menggunakan magnetic stirrer.

Kemudian mencampur ketiga bahan 1, 2, 3 tersebut dalam gelas kimia
dan diaduk menggunakan magnetic stirrer, sehingga terbentuk larutan
yang homogen.

Kemudian tambahkan larutan pengendap NH,OH dengan buret sehingga
endapan diperoleh dengan homogenitas yang tinggi.

Sampel didinginkan dan dicuci dengan aquades dan disaring dengan
kertas saring hingga pH netral (pH=7).

Material hasil endapan dikeringkan dengan temperatur 80°C

menggunakan oven.
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8. Selanjutnya proses penggerusan, setelah kering endapan tersebut
ditumbuk menggunakan cawan mortal sehingga diperoleh serbuk
kecoklatan

9. Dikalsinasi dengan suhu yang bervariasi yaitu 400, 600 dan 800°C
selama 4 jam

10. Kemudian dilakukan pengujian menggunakan 6 alat diantaranya:

a. Fourier transform infra red spectroscopy (FTIR)

Untuk interprestasi terjadinya proses subtitusi doping Co dilakukan
uji menggunkan Fourier transform infra red spectroscopy (FTIR) tipe
PerkinElemer FT-IR spectrometer Frontier di laboraturium Analitik
Universitas Mataram. Pengujian dilakukan pada x= 0,2, 0,5, 0,8 dan 1,0
sebelum dilakukan pengujian terlebih dahulu serbuk dicampur dengan KBr
untuk dijadikan pelet tujuan dari pemberian KBr vyaitu sebagai
Background dari bahan, setelah bahan sudah berbentuk pelet dimasukan
kedalam FTIR untuk dilakukan pengujian.

Cara kerja alat spektrofotometer FTIR sistim  optik
spektrofotometer FTIR seperti pada gambar dibawah ini dilengkapi dengan
cermin yang bergerak tegak lurus dan cermin yang diam. Dengan
demikian radiasi infra merah akan menimbulkan perbedaan jarak yang
ditempuh menuju cermin yang bergerak (M) dan jarak cermin yang diam
(F). Perbedaan jarak tempuh radiasi tersebut adalah 2 yang selanjutnya
disebut sebagai retardasi (6). Hubungan antara intensitas radiasi IR yang

diterima detektor terhadap retardasi disebut sebagai interferogram.
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Sedangkan sistim optik dari Spektrofotometer IR yang didasarkan atas
bekerjanya interferometer disebut sebagai sistim optik Fourier Transform

Infra Red (EG Giwangkara S, 2007).
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Gambar 3.1. (a). Skema Fourier Transform Infra Red (b).
Seperangkat alat pengujian FTIR (Laboraturium Analitik Unram,

2015)
b. X-Ray Diffraction (XRD)

Identifikasi fasa sampel hasil sintesis dilakukan dengan melakukan
pengujian difraksi sinar-X tipe Rigaku di LIPI Fisika Serpong Tangerang
Banten. Pengukuran ini akan dilakukan pada tegangan 40 kV dan arus 30
mA dengan menggunakan target Cu (A=1,541862 A). Sebelum dilakukan

pengujian terlebih dahulu serbuk ditaburi di cetakan yang telah disediakan
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seperti yang terlihat pada gambar 3.2a kemudian dimasukan ke order dan

siap untuk dilakukan pengujian.

Gambar 3.2. (a). Cetakan yang siap untuk dilakukan pengujian (b). Seperéngkat
alat pengujian XRD (LIPI Fisika PUSPIPTEK Serpong, 2015)

Data yang diperoleh dari XRD berupa intensitas difraksi sinar-X
yang terdifraksi dan sudut-sudut 26. Tiap pola yang muncul pada pola
XRD mewakili satu bidang kristal yang memiliki orientasi tertentu
(Widyawati, 2012).

Suatu kristal yang dikenai oleh sinar-X tersebut berupa material,
sehingga intensitas sinar yang ditransmisikan akan lebih rendah dari
intensitas sinar datang. Berkas sinar-X yang dihamburkan ada yang saling
menghilangkan dan ada juga yang saling menguatkan. Interferensi
konstruktif ini merupakan peristiwa difraksi seperti pada Gambar 3.3

(Grant & Suryanayana, 1998).

B

S

Gambar 3.3 Difraksi Sinar-X (Grant & Suryanayana, 1998)
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Dengan A merupakan panjang gelombang, d adalah jarak antar
bidang, n adalah bilangan bulat (1,2,3, ...) yang menyatakan orde berkas
yang dihambur, dan 0 adalah sudut difraksi.

Suatu material jika dikenai sinar-X maka intensitas sinar yang
ditransmisikan akan lebih rendah dari intensitas sinar datang, hal ini
disebabkan adanya penyerapan oleh material dan juga penghamburan oleh
atom-atom dalam material tersebut. Berkas sinar-X yang dihamburkan ada
yang saling menghilangkan karena fasenya berbeda dan ada juga yang
saling menguatkan karena fasenya yang sama. Berkas sinar-X yang
menguatkan (interferensi konstruktif) dari gelombang yang terhambur
merupakan peristiwa difraksi. Sinar-X yang mengenai bidang kristal akan
terhambur ke segala arah, agar terjadi interferensi konstruktif antara sinar
yang terhambur dan beda jarak lintasnya maka harus memenuhi pola nl
(Tagiyah, 2012).

c. Scanning Electron Microscopy

SEM dapat menghasilkan karakteristik bentuk 3 dimensi yang
berguna untuk memahami struktur permukaan dari suatu sampel. Data
yang diperoleh dari SEM-EDX antara lain dapat diketahui jenis atau
unsur-unsur mineral yang terkandung dalam sampel yang diperoleh dari
analisis SEM dan grafik antara nilai energi dengan cacahan yang diperoleh
dari analisis EDX. SEM-EDAX digunakan adalah SEM tipe SU3500
dilakukan di LIPI Fisika Serpong Tangerang Banten. Sebelum melakukan

pengujian, sampel dipreparasi terlebih dahulu langkah pertama yaitu
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gunting doubletip dan taburi serbuk yang akan diuji diatas doubletip,
tempelkan doubletip yang sudah ditaburi dengan serbuk diatas older
kemudian masukan older ke dalam alat untuk diuji maka akan ada perintah
untuk langkah selanjutnya.

Prinsip kerja dari SEM adalah sebuah pistol elektron memproduksi
sinar elektron dan dipercepat dengan anoda, lensa magnetik memfokuskan
elektron menuju ke sampel dan sinar elektron yang terfokus memindai
(scan) keseluruhan sampel dengan diarahkan oleh koil pemindai. Ketika
elektron mengenai sampel maka sampel akan mengeluarkan elektron baru
yang akan diterima oleh detektor dan dikirim ke monitor (CRT). Secara

lengkap skema SEM dijelaskan oleh gambar di bawah ini:

Gambar 3.4. Seperangkat alat pengujian SEM (Wikipedia, 2015)
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Gambar 3.5. Alat pengujian SEM (LIPI Fisika, 2015)

d. Transmission Elektron Microscopy

Transmission Elektron Microscopy adalah salah satu jenis
mikroskop elektron yang menggunakan berkas elektron untuk
menggambarkan bentuk permukaan dari material yang dianalisis. Pada
pengujian ini menggunakan TEM merek FEI (type TECNAI G?) dengan
tegangan 120 kV- 2000 kV dilakukan di LIPI Fisika Serpong Tangerang
Banten. Cara pengujian yaitu dengan melarutkan sampel dengan etanol
kemudian diultrasonik agar terdispersi dengan frekuensi 29 khz.

Prinsip kerja dari TEM secara singkat adalah sinar elektron
mengiluminasi spesimen dan menghasilkan sebuah gambar diatas layar
pospor. Gambar dilihat sebagai sebuah proyeksi dari spesimen. Skema dari

TEM lebih detil dapat dilihat pada gambar berikut ini.
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Gambar 3.6. (a). ema Transmission Elektron  Microscopy
(b). Seperangkat alat pengujian TEM (hk-phy.org dan LIPI Fisika, 2015)
e. LCR Meter

Untuk melihat sifat kelistrikan dari suatu bahan dilakukan uji
menggunkan LCR Meter, LCR Meter yang digunkan adalah model Hioki
3522-50 LCR Hiteste. Dengan alat ini akan diperoleh informasi mengenai

konduktivitas dari suatu material. Pada penelitian ini, uji LCR Meter
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dilakukan di LIPI Fisika Serpong Tangerang Banten. Sebelum dilakukan
pengujian terlebih dahulu serbuk Barium M-hexaferrites dibuat dalam
bentuk pelet, pembuatan pelet menggunakan mikro komputer (Hung Ta
Instrument Co.LTD) material tersebut kemudian dikarakterisasi dengan
beban dengan lama penahanan 1 menit sehingga berbentuk pelet kemudian
diukur konduktivitasnya menggunakan LCR meter. Pengukuran dilakukan
dengan cara menjepitkan ujung katoda dan anoda yang terdapat pada LCR
meter kesisi sampel. Dari pengukuran tersebut akan diperoleh nilai
resistansi masing-masing sampel. Berdasarkan nilai resistansi, luas
penampang dan ketebalan sampel maka dapat dihitung nilai konduktivitas
listrik masing-masing sampel.

Cara kerja LCR meter pada umumnya adalah dengan memberi
sumber tegangan AC pada komponen yang diukur. Tegangan dan arus
pada komponen tersebut digunakan untuk menentukan impedansi.
Sedangkan beda sudut fasa antara tegangan dan arus digunakan untuk
menentukan besar induktansi atau kapasitansi dan/atau resistansi pada

komponen tersebut.

- = / = .
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Gambar 3.7. Seperangkat alat pengujian LCR Meter (LIPI Fisika
PUSPIPTEK Serpong, 2015)
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f.  Vibrating Sample Magnetometer (VSM)

Vibrating Sample Magnetometer (VSM) merupakan salah satu alat
ukur magnetisasi yang bekerja berdasarkan metode induksi. VSM
digunakan untuk mengetahui sifat magnetik material. Dengan alat ini akan
diperoleh informasi mengenai besaran-besaran sifat magnetik sebagai
akibat perubahan medan magnet luar yang digambarkan dalam kurva
histerisis. Pada penelitian ini, uji VSM dilakukan di BATAN Serpong
Tangerang Banten.

VSM menggunakan teknik induksi, yaitu dengan menempatkan
sampel di ujung batang kaku yang terhubung dengan resonator mekanik.
Resonator berosilasi sehingga mengakibatkan sampel juga berosilasi pada
arah vertikal dengan frekuensi tetap ®. Di sekitar sampel ditempatkan
koil. Ketika sampel bergerak, medan magnet sampel yang sebanding
dengan momen magnet, mengubah fluks magnetik melalui koil. Perubahan
fluks magnet ini pada gilirannya menginduksikan arus yang dapat
diamplifikasi dan dideteksi menggunakan lock in amplifier. Medan

magnet eksternal diberikan oleh elektromagnet horizontal.

/

Gambar 3.8. Seperangkat alat pengujian VSM tipe OXFORD VSML1.2H
(BATAN, 2015)
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Adapun diagram alir penelitian terlihat pada Gambar 3.9. berikut ini.
T [
v
J, ‘
v

Gambar 3.9 Diagram Alir Penelitian



BAB IV
HASIL PENELITIAN

4.1 Proses Preparasi Bahan Serbuk Barium M-hexaferrites (BaFe;2.xC0xO19)

Bahan dasar yang digunakan dalam penelitian ini seperti BaCOsg,
FeCl3.6H,0, dan CoCl;, (p.a) dalam bentuk serbuk dengan kemurnian 99,99%.
Pada pembentukan Barium ferit subsitusi BaFe;».xC0xO19, menggunakan fraksi
mol x= 0,2, 0,5, 0,8 dan 1,0. Dengan menggunakan metode kopresipitas. Adapun
langkah langkah kerjanya adalah BaCOj; dilarutkan dalam HCI 0,1 N. Proses
melarutkan BaCO3; menggunakan hot plate dan diaduk menggunakan mangnetic
stirrer hingga mencapai 70°C selama 2 jam, menyiapkan larutan CoCl,.6H,0
dan larutkan Iron (I11) Chloride Hexahydrate FeCl;.6H,O, kemudian mencampur
ketiga larutan BaCO3, CoCl,.6H,0 dan larutkan Iron (111) Chloride Hexahydrate
FeCl3 6H,0 tersebut dalam gelas kimia dan diaduk menggunakan magnetic stirrer
sehingga terbentuk larutan yang homogen (warna hitam kecoklatan) lalu
menambahkan larutan pengendap NH,OH dengan buret sehingga endapan
diperoleh dengan homogenitas yang tinggi. Sampel didinginkan dan dicuci
dengan aquades, disaring dengan kertas saring hingga pH netral (pH=7), material
hasil endapan dikeringkan dengan temperatur 80°C menggunakan oven.
Selanjutnya proses penggerusan sehingga diperolen serbuk kecoklatan dan
dikalsinasi dengan suhu yang bervariasi yaitu 400, 600 dan 800°C selama 4 jam.

Penambahan doping Co diharapkan bisa mensubstitusi besi dan membuat

arah domain tidak terorientasi, sehingga medan koersivitas sampel tersebut
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berkurang. Pemilihan Co ini dikarenakan material tersebut merupakan salah satu
jenis material bukan ferromagnetik. Material jenis non ferromagnetik ini bertujuan
untuk membuat Barium M-hexaferrites menjadi material yang memiliki sifat soft
magnetic. Dalam metode kopresipitasi, pengendapan menggunakan NH,OH
karena sisa NH;OH yang ada dalam endapan dapat mudah dihilangkan dengan
jalan memanaskan endapan (Pangga, 2011). Proses pengendapan merupakan
salah satu proses kimia basah (wet chemistry) yang banyak digunakan untuk
mendapatkan ukuran partikel yang sangat halus. Hasil sintesis berupa serbuk
kecoklatan yang dikeringkan pada suhu 80°C selama 2 jam kemudian dikalsinasi
pada suhu 400, 600 dan 800°C dengan waktu tahan 4 jam, karena pada saat
kalsinasi semua fase liquid akan menguap pada suhu tinggi hingga yang tersisa
fase yang kita inginkan yaitu BaFe;, xC0xO1s.

Hasil sintesis berupa serbuk dari Barium M-hexaferrites berwarna kecoklatan
terlihat pula perubahan warna pada serbuk tersebut karena adanya perbedaan
banyaknya doping Co dan suhu yang digunakan pada kalsinasi. Hal ini dapat

terlihat pada Gambar 4.1.

Gambar 4.1. hasil sintesis bahan Berium M-hexaferrites BaFe;,C001 dengan
konsentrasi doping logam Co.
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400°C 600°C 800°C

80°C

Gambar 4.2. BaFe;,C0019 dengan konsentrasi doping logam Co (a) x= 0,2
(b) x=0,5 (c) x=0,8 dan (d) x=1,0

4.2 Hasil Pengujian Spektroskopi Fourier Transform Infra Red Spectroscopy
(FTIR)

Spektrofotometer IR digunakan untuk mengidentifikasi gugus fungsi pada
suatu senyawa, terutama senyawa organik, akan tetapi ada beberapa peneliti yang
menggunakan FTIR dalam menganalisis Barium M-hexaferrites seperti Li dkk
(2013), Omprakesh (2012), Chauhan dkk (2013) di mana tujuannya adalah untuk
melihat terjadinya subtitusi Fe setelah di doping Co pada Barium M-hexaferrites.

Hasil pengujian dapat dilihat pada gambar dibawah ini.
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Bilangan gelombang (cm™)

Gambar 4.3. Hasil pengujian tampa doping menggunakan FTIR dengan suhu 80,

400, 600 dan 800°C.
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Gambar 4.4. Hasil pengujian menggunakan FTIR dengan x = 0,2 dengan

suhu 80, 400, 600 dan 800°C.
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Gambar 4.5. Hasil pengujian menggunakan FTIR dengan x = 0,5 dengan
suhu 80, 400, 600 dan 800 °C.
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Gambar 4.6. Hasil pengujian menggunakan FTIR dengan x = 0,8 dengan
suhu 80, 400, 600 dan 800°C.
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Gambar 4.7. Hasil pengujian menggunakan FTIR dengan x = 1,0 dengan

suhu 80, 400, 600 dan 800°C.

Hasil pengujian menggunakan FTIR yang terlihat pada gambar diatas
memberikan indikasi awal bahwa doping kobal sudah terintegrasi dalam Barium
M-hexaferrites, untuk memperkuat data hasil FTIR maka dilakukan uji lanjut
menggunkan XRD didukung dengan beberapa literatur yang menggunakan XRD

di antaranya (Priyono, 2013; Agustianto, 2013; Li dkk, 2013).

4.3 ldentifikasi Fase Barium M-Hexaferrites dengan X-Ray Diffraction (XRD)

Sebelumnya untuk melihat subtitusi doping pada M-hexaferrites dilakukan
pengujian menggunkan FTIR, hasil dari pengujian FTIR sudah mengidentifikasi
keberadaan kobal pada M-hexaferrites maka untuk melihat lebih jelasnya
dilakukan pengujian menggunakan XRD. X-Ray Diffraction (XRD) merupakan
alat untuk melihat pembentukan fase dari Barium M-hexaferrites, sebelum
dilakukan pengujian sampel terlebih dahulu dilakukan preparasi, bahan yang akan
diuji dimasukan pada alat untuk mendapatkan hasil. Pada pengujian ini dilakukan
pada x= 0,5 dengan suhu yang paling tinggi yaitu 800°C. Hasil dari pembentukan

fase dari Barium M-hexaferrites dapat dilihat pada Gambar 4.8 di bawah ini.
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Tabel 4.1. Puncak yang terbentuk dari peak pada Gambar 4.7.

No | 2-theta(deg) Phase Name Chemical Formula
1 27.7972 Unknown Unknown

2 28.5536 Unknown Unknown

3 30.2411 Kobalt (1) diiron (111) oxide CoFe,04

4 33.226(9) Barium iron oxide BazFeOs

5 35.680(10) Kobalt (I1) diiron (111) oxide CoFe,04

6 49.523(14) Barium iron oxide BasFeOs

7 54.171(5) Barium iron oxide BazFeOs

8 62.487(14) Barium iron oxide BasFeOs

4.4 Hasil Pengujian Morfologi Barium M-hexaferrites (BaFe;1,2C00,8019)

dengan Scanning Electron Microscopy (SEM)

Mengujian SEM,
Barium M-hexaferrites, pengujian ini adalah uji lanjutan dari XRD karena pada
hasil XRD sudah mengidentifikasi keberadaan doping kobal pada Barium

M-hexaferrites maka kita dapat melihat stuktur morfologi  dari Barium

tujuannya adalah untuk melihat unsur—unsur dari
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M-hexaferrites tersebut, pengujian ini dilakukan pada x= 0,8. Foto hasil dari
pengujian Scanning Electron Microscopy (SEM) dengan di doping Co x= 0,8

pada suhu 800°C dapat dilihat pada gambar di bawah ini.

E%peclrum 1

30pm % 30um Mix

30um BalLal 30um Fe Ka1

Gambar 4.9. Hasil dari morfologi Barium M-hexaferrites berbentuk seperti
sponge (a) dan (b) sebaran Barium M-hexaferrites (c). Ba (d). Fe (e). O (f). Co

30um CoKa1

Untuk mengetahui secara kualitatif dan kuantitatif elemen-elemen sebaran
yang terkandung pada Barium M-hexaferrites dapat dilakukan dengan analisa
SEM-EDX. Hasil dari analisa tersebut dapat ditunjukkan pada Gambar 4.10 dan

Tabel 4.2 di bawah ini.



Gambar 4.10. Spektra SEM komposisi

Elemen elemen hasil dari hasil pengukuran menggunakan SEM dapat

dilihat pada tabel dibawabh ini.

ﬁ?ii

T

Tabel 4.2. Hasil Elemen — Elemen EDX dari BaM

Spectrum 4

elemen-elemen serbuk prekursor
BaFe11 ,C005019 Yang kalsinasi pada temperatur 800°C selama 4 jam

Element | Line App. Conc k ratio Intensity corrn. | Weight %
C K_SERIES 331 0.01528 1.6153 63.21 8.41

O K_SERIES 0.87 0.00312 1.1030 24.54 54.44

Fe K_SERIES 0.17 0.00171 0.4994 10.57 3451

Co K_SERIES 0.03 0.00025 | 0.4909 159 | 262

Ba K_SERIES 0.00 0.00002 0.6267 0.09 0.02
Total 100.00

4.5 Analisis Mikrostruktur Barium M-hexaferrites (BaFe11C01019)
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Pemengujian menggunakan TEM, tujuan dari pengujian menggunakan
TEM adalah untuk analisis mikrostruktur, struktur kristal, tatanan atom pada
kristal, serta analisa elemental skala nanometer. Pengujian dilakukan pada
Barium M-hexaferrites yang di doping Co x= 1,0 dengan suhu 800°C, alasan
mengapa dilakukan pengujian pada x=1,0 alasanya karena dilihat dari hasil
pengujian FTIR sebelumnya pembentukan yang bagus berada pada doping kobal
x= 1,0 dengan suhu 800°C dan dilihat dari beberapa referensi menganjurkan
menggunaan kobal dengan fraksi mol lebih besar. Hasil dari pengujian dapat

dilihat pada Gambar 4.11 di bawah ini.

b

Gambar 4.11. (a). Foto hasil pengujian menggunakan TEM pada Barium
M-hexaferrites yang didoping Co x= 1,0 dengan suhu 800°C yang memiliki
ukuran 10.01/nm (b). 50 nm (c) dan (d). Bentuk struktur Kisi

4.6 Hasil Uji Konduktivitas Barium M-hexaferrites (BaFe;1C01019)

Menggunakan LCR Meter
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Setelah dilakukan pengujian menggunakan TEM maka pengujian
selanjutnya adalah pengujian menggunkan LCR Meter, di mana tujuan dari
pengujian ini adalah untuk melihat sifat kelistrikan dari Barium M-hexaferrites
pengujian dilakukan pada sampel yang di doping dengan Co x=1,0 dengan suhu
400 dan 800°C.

Tabel 4.3. Hasil Pengujian Menggunakan LCR Meter

Tebal 0.394 cm 0.302 cm 0.314cm
Diameter 1.178 cm 1.17 cm 1.17 cm
Rata rata 3.19E+05 6.46E+05 7.37E+02

A 1.089884 1.0751315 1.075132
)X 1.15E-06(S/cm) 4.52E-05 (S/cm) 3.74E-04(S/cm)

4.7 Hasil Uji Sifat Kemagnetan Barium M-hexaferrites (BaFe;1C01019)
dengan Vibrating Sample Magnetometer
Setelah dilakukan pengujian dari beberapa alat seperti FTIR, XRD, SEM

dan TEM maka pengujian yang terakhir adalah pengujian menggunkan VSM.
Vibrating Sample Magnetometer VSM  merupakan salah  satu alat ukur
magnetisasi yang bekerja berdasarkan metode induksi. VSM digunakan untuk
melihat sifat kemagnetan suatu material. Pengujian VSM dilakukan pada Barium
M-hexaferrites yang di doping dengan Co x= 1,0 pada suhu 800°C, alasan
mengapa yang uji adalah x=1,0 karena dilihat dari hasil dari pengujian LCR Meter
yang memiliki nilai konduktivitas yang rendah berada pada x=1,0 dengan suhu
800°C. Hasil dari pengujian VSM merupakan kurva histerisis seperti pada

Gambar 4.12. di bawah ini.
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Medan Koersivitas

Gambar 4.12. Kurva histerisis Barium M-hexaferrites doping Co
(BaFenColOlg)



BAB V
PEMBAHASAN

5.1 Hasil Pengujian Fourier Transform Infra Red Spectroscopy (FTIR)

Tujuan dari pengujian menggunakan FTIR adalah untuk melihat indikasi
proses substitusi dopan Co terhadap struktur ikatan kristal dan melihat senyawa
senyawa yang terbentuk dalam sampel. Dari hasil pengujian terlihat bahwa
senyawa selain BaFe;;Co0;9 dalam bahan sudah hilang dengan meningkatnya
temperatur kalsinasi. Pengujian dimulai dari x= 0, 0,2, 0,5, 0,8 dan 1,0 dengan
suhu kalsinasi masing masing 80, 400, 600 dan 800°C.

Berdasarkan Gambar 4.4 terlihat meningkatnya temperatur kalsinasi tidak
menyebabkan berkurangnya senyawa pengotor puncak yang terbentuk pada x =
0,2 kalsinasi yang baik berada pada suhu 600°C .

Gambar 4.5 merupakan hasil pengujian FTIR pada x= 0,5 di mana pada
gambar tersebut meningkatnya temperatur kalsinasi menyebabkan berkurangnya
senyawa lain pada puncak yang terbentuk, pada x = 0,5 kalsinasi yang baik
berada pada suhu 800°C.

Gambar 4.6 merupakan hasil pengujian FTIR pada x= 0,8 di mana pada
gambar ini meningkatnya temperatur Kkalsinasi menyebabkan berkurangnya
senyawa lain pada x= 0,8 kalsinasi yang baik berada pada suhu paling tinggi
yaitu 800°C. Sedangkan Gambar 4.7 dengan x= 1,0 juga terlihat hasilnya sama
dengan pengujian sampel x= 0,8 meningkatnya temperatur Kkalsinasi
menyebabkan hilangnya senyawa senyawa lain, dilihat dari puncak yang

terbentuk pada x = 1,0 kalsinasi yang baik berada pada suhu 800°C.
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Pada Gambar 4.4 sampai Gambar 4.7 terlihat puncak yang terbentuk pada
bilangan gelombang yang bervariasi. Jumlah puncak yang muncul pada rentang
bilangan gelombang 1000-1700 cm™ hampir sama pada masing masing gambar.
Menurut hasil penelitian Wang dkk ( 2013) rentang bilangan gelombang 1623cm™
merupakan C-H dan bilangan gelombang 600-450 cm™ merupakan karektreristik
dari ikatan Fe,O; dan BaO dimana ikatan-ikatan tersebut merupakan ikatan
penyusun Barium M-hexaferrites, pada rentang bilangan gelombang 3500 cm™
adalah karakteristik dari ikatan O-H, puncak-puncak yang berada pada rentang
bilangan gelombang 800-1650 cm™ menunjukkan puncak karekteristik
penyerapan getaran dari kelompok karbonat COs® hal ini senada dengan hasil
penelitian (Chauhan, 2013). Sedangkan rentang gelombang 450-650 cm™ adalah
karakteristik dari ikatan Fe-O sesuai dengan pernyataan Li dkk (2013) bahwa
karakteristik getaran pada 450 cm™ dan 570 cm™ adalah karakteristik pada ikatan
Fe-O yang merupakan Kkarekteristik dari Barium ferit. Ditinjau dari beberapa
referensi dapat disimpulkan bahwa dalam proses diatas sudah terbentuk senyawa
Barium M-hexaferrites pada bahan tersebut akan tetapi masih akan diuji lanjut
menggunkan alat XRD untuk melihat pembentukan fase yang terjadi pada bahan

tersebut.
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5.2 Identifikasi Fasa Barium M-hexaferrites (BaFei11,5C005019) dengan X-Ray
Diffraction (XRD)

X-Ray Diffraction (XRD) merupakan alat uji untuk melihat perubahan fase
yang terjadi dan fase apa yang terbentuk dari pengaruh penambahan doping logam
Co. X-Ray Diffraction (XRD) yang digunakan pada pengujian ini memiliki
panjang gelombang 1,541862 A. Untuk mengetahui perubahan fasa yang terjadi
dan fasa apa yang terbentuk dari pengaruh penambahan unsur Co maka dilakukan
pengujian XRD. Pengaruh dari penambahan unsur logam Co pada x = 0,5 dengan
suhu 800°C pada Barium M-hexaferrites dari hasil XRD dapat dilihat pada
Gambar 4.8.

Pada analisis XRD sampel x = 0,5 yang dikalsinasi dengan suhu 800°C
diperoleh puncak puncak pada Gambar 4.7 dimana ada delapan peak yang terlihat
dan dominan berada pada sudut 20, 6 peak yang terbaca dan 2 peak tidak terbaca,
peak peak yang terbaca diantaranya 62,487 , 54,171 , 49,523, 33,226 puncak
dari BasFeOs, sedangkan 35,680 dan 30,226 merupakan puncak dari CoFe;O4
yang membentuk Barium M-hexaferrites (BaFe;1,5C005019) lebih jelasnya dapat
dilihat pada Tabel 4.1. Dari hasil analisis XRD sudah memberikan informasi
bahwa doping kobal sudah mensubtitusi dengan Fe dalam Barium
M-hexaferrites, hal ini didukung dengan adanya CoFe,O4 yang terbentuk. Sesuai
dengan hasil penelitian Agustianto (2014) dan Saidah (2012) dengan
mensubtitusinya doping pada Barium M-hexaferrites dapat disimpulkan bahwa

doping sudah ada dalam pembentukan Barium M-hexaferrites kerena yang
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ditemukan tidak ada fase lain kecuali Ba, Fe, Co dan O yang membentuk

(BaFe11,5Coo,5019).

5.3 Hasil Pengujian Morfologi Barium M-hexaferrites (BaFe12C0x019)
dengan Scanning Electron Microscopy (SEM)

SEM (Scanning Electron Microscopy) adalah salah satu jenis mikroskop
elektron yang menggunakan berkas elektron untuk menggambarkan bentuk
permukaan dari material yang dianalisis. Selanjutkan untuk mengetahui pengaruh
morfologi dan komposisi dari Barium hexaferrites yang telah ditambakan unsur
logam Co dengan x= 0,8 pada suhu 800°C dilakukan pengujian menggunakan
Scanning Electron Microscopy (SEM).

Gambar 4.9. merupakan penampakan permukaan dari material Barium
M-hexsaferrites yang telah ditambahkan unsur Co dengan x = 0,8 pada suhu
800°C dengan perbesaran 5000 kali. Terlihat bahwa semua hasil dari
morfologinya berbentuk seperti sponge.

Dalam mengetahui distribusi komposisi yang terjadi pada partikel dan
meyakinkan bahwa penambahan unsur Co berhasil mensubtitusi Fe pada Barium
M-hexaferrites sesuai dengan tujuan awal maka dilakukan analisis Energy
Dispersive X-ray Spectrometry (EDX) pada area yang dipilih secara acak pada
Gambar 4.9a yang merupakan sebaran partikel sehingga didapatkan secara umum
komposisi yang terbentuk. Hasil SEM-EDX terlihat pada Gambar 4.10.

Gambar 4.10. Hasil SEM EDX diatas terlihat bahwa penambahan unsur Co

telah berhasil mensubtitusi Fe pada Barium M-hexaferrites ini dibuktikan dengan
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munculnya komposisi unsur logam Co pada hasil SEM-EDX. Hasil pengujian ini
mendukung hasil dari pengujian sebelumnya yaitu hasil dari XRD. Secara
kualitatif dan kuantitatif elemen-elemen sebaran yang terkandung pada material
Barium M-hexaferrites (BaFe;;2C005019) dapat dilihat pada Tabel 4.2.
kandungan dari elemen-elemen yaitu Ba, Fe, O dan Co. Berdasarkan hasil
pengamatan menggunakan Scanning Electron Microscopy (SEM) untuk masing
masing unsur diberikan warna yang berbeda beda tujuannya adalah agar bisa
membedakan masing masing unsur dimana (Ba) diberikan warna biru, (Fe) warna
kuning, (O) warna hijau dan (Co ) berwarna pink, material ini tersebar merata
dalam pembentukan Barium M-hexaferrites sesuai dengan hasil penelitian
Agustianto (2014) dan Sholihah (2012) dengan adanya doping yang muncul itu
menandakan bahwa doping sudah mensubtitusi Fe dan sudah terbentuk

mikrostruktur dari serbuk Barium M-hexaferrites tersebut.

5.4 Hasil Pengujian Mikrostruktur Barium M-hexaferrites (BaFe;1C01019)
dengan Transmission Electron Microscopy (TEM)

Setelah dilakukan pengujian untuk melihat fase dan mikrostruktur yang
terbentuk menggunakan XRD dan SEM maka langkah selanjutnya adalah melihat
morfologi dan ukuran dari Barium M-hexaferrites tersebut dimana pengujian ini
menggunakan Transmission Electron Microscopy. Mengacu pada beberapa
referensi ada beberapa peneliti sebelumnya yang menganalisis menggunakan
TEM untuk melihat fase dan mikrostruktur yang terbentuk pada BaM diantaranya

(Virk dkk, 2011; Li dkk, 2014; Pangga, 2011). TEM merupakan alat untuk
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mengalisis mikrostruktur, struktur kristal, tatanan atom pada kristal, serta analisis
elemental skala nanometer dan juga salah satu jenis mikroskop elektron yang
menggunakan berkas elektron untuk menggambarkan bentuk permukaan dari
material yang dianalisis. Pada pengujian ini menggunakan TEM dengan tegangan
120 kV- 2000 kV dari Gambar 4.11. dapat dilihat struktur morfologi nanopartikel
yang terbentuk, foto TEM prekursor BaFe;;C01019 menunjukkan distribusi
ukuran partikel yang serupa dengan ukuran kristal hasil XRD dengan ukuran yang
mencapai orde nm. Dari distribusi ukuran partikel pada Gambar 4.10 maka dapat
dikatakan bahwa material ini termasuk nanomaterial karena dalam partikel
tersebut terdapat partikel dengan ukuran lebih kecil hingga mencapai 10 nm. Foto
TEM memberikan informasi bahwa struktur kristal yang terbentuk sudah
termasuk nanomaterial, sesuai dengan penelitian Pangga (2011) dan Priyono
(2010) ukuran 25 nm hingga 70 termasuk nano meter, karena ukuran material
sangat penting karena ketika dimensi material menuju nilai beberapa nanometer,

banyak sifat fisis maupun kimiawi yang tergantung pada ukuran.

5.5 Analisis Hasil Pengujian Konduktivitas Barium M-hexaferrites
(BaFe11C0;049) dengan LCR Meter
Dalam melihat sifat kelistrikan dari Barium M-hexaferrites dilakukan
pengujian menggunakan alat LCR meter. LCR meter merupakan alat yang dapat
digunakan untuk mengukur konduktivitas dari suatu bahan. Tujuan dari pengujian
ini untuk mendukung data hasil pengujian yang dilakukan sebelumnya dan

mengacu juga pada beberapa referensi ada beberapa peneliti sebelumnya yang
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menggunakan LCR Meter dalam menganalisis sifat kelistrikan Barium
M-hexaferrites diantaranya adalah (Nasution, 2012; Syamsir, 2012).

Hasil pengujian Barium M-hexaferrites yang di doping Co x= 1,0 dengan
suhu 400 dan 800°C terlihat bahwa nilai konduktivitasnya sebesar 4,52x10™° S/cm
untuk suhu 400°C dan 3,74x107*S/cm untuk suhu 800°C. Berdasarkan teori nilai
konduktivitas suatu logam berada pada (10°-10*) hasil dari pengujian dapat
dilihat pada Tabel 4.3. Nilai konduktivitas dinyatakan dalam siemens/cm.

Sampel yang diuji memiliki ketebalan 0,3 x 10 m dengan luas permukaan
sebesar 1,0753x10™* m? dari hasil pengujian didapatkan nilai konduktivitas
Barium M-hexaferrites yang di doping dengan Co x= 1,0 dengan suhu 400°C
sebesar 4,52x10™ S/cm dan x= 1,0 dengan suhu 800°C sebesar 3,74x10™*S/cm.
Hasil ini menunjukkan Barium M-hexaferrites berada pada sifat semikonduktor
dan dilihat dari semakin tingginya suhu kalsinasi yang digunakan semakin tinggi
nilai konduktivitasnya. Dari hasil pengujian dapat simpulkan bahwa Barium
M-hexaferrites berada pada rentang semikonduktor antara 0,99x10°S/cm-
6,83x10S/cm termasuk sifat semikonduktor. Dapat disimpulkan bahwa bahan ini
sudah termasuk semikonduktor. Semikonduktor sangat baik digunakan sebagai
penyerap gelombang mikro karena bahan ini dapat mengubah energi gelombang

mikro menjadi energi panas.
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5.6 Analisis Sifat Kemagnetan Barium M-hexaferrites (BaFe;1C010:9)
dengan Vibrating Sample Magnetometer (VSM)

Analisis sifat kemagnetan adalah puncak dari keseluruhan analisis
sebelumnya dilakukan beberapa analisis di antaranya menggunakan FTIR, XRD,
SEM, TEM dan LCR Meter. Untuk mengetahui sifat kemagnetan dari Barium
M-hexaferrites akibat dari pengaruh doping logam Co pada material Barium
tersebut dapat dilakukan uji menggunakan Vibrating Sample Magnetometer
mengacu pada beberapa referensi beberapa peneliti sebelumnya yang
menganalisis Barium  M-hexaferrites menggunakan Vibrating Sample
Magnetometer di antaranya (Priyono, 2013; Solihah, 2012; Agustianto, 2014).
Hasil dari pengujian VSM diperoleh sebuah kurva histerisis yang menunjukkan
sifat magnetik Barium M-hexaferrites, nilai dari koersivitas, saturasi magnetik
dan nilai remanensi magnetik dari sampel akan dapat diketahui. Besar kecilnya
nilai koersivitas ini akan berkaitan dengan kesesuaianya untuk diaplikasikan
sebagai material penyerap gelombang mikro. Pengujian ini dilakukan pada
Barium M-hexaferrites yang di doping dengan Co x= 1,0 dengan suhu 800°C,
karena dilihat dari hasil pengujian LCR Meter bahan ini memiliki nilai
konduktivitas yang lebih rendah.

Dalam menentukan sifat magnetik berdasarkan kurva histeresis ada
besaran—besaran yang penting yang harus diperhatikan diantaranya magnetik
saturasi (Ms), medan koersivitas (Hc), dan magnetisasi remanen (Mr). Nilai

magnetisasi saturasi atau dikenal dengan magnetisasi jenuh menunjukkan
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kemampuan partikel nano untuk mempertahankan kesearahan domain—domain
magnetiknya ketika masih dikenai medan magnet luar.

Dalam menentukan suatu bahan bersifat soft magnetic atau hard magnetic
tidak hanya dari parameter besarnya nilai magnetisasi saturasi tetapi ada medan
koersivitas dan magnetisasi remanen. Medan koersivitas merupakan besaran
medan magnet balik yang dibutuhkan untuk membuat magnetisasinya bernilai nol.
Semakin besar nilainya semakin kuat sifat kemagnetannya sedangkan magnetisasi
remanen adalah remanensi magnet yang tersisa didalam bahan setelah medan
magnet luar ditiadakan (Linda, 2011).

Menurut teori Barium hexaferrites memiliki magnetisasi saturasi (Ms)
sebesar 72 emu/gr, medan koersivitas (Hc) sebesar 6700 Oe dan tempratur curie
sebesar 450°C. Dari hasil pengujian dapat dilihat pada Gambar 4.12 didapatkan
nilai Ms sebesar 5 emu/gr dan —0,15 Tesla turunnya nilai magnetisasi disebabkan
oleh adanya substitusi Co pada ion Fe**. Penambahan unsur Co x=1,0 dapat
menurunkan nilai saturasi dari Barium M-hexaferrites sesuai dengan penelitian
Sulistyo (2012) turunnya nilai magnetisasi dari 0,48 Tesla menjadi 0,32 Tesla,
disebabkan oleh adanya substitusi ion Mn-Co dan Ti pada ion Fe** yang
menyebabkan momen magnetik total molekul menjadi berkurang.

Bila dibandingkan dengan teori dapat disimpulkan bahwa dengan
penambahan unsur Co dapat menurunkan nilai saturasi dari Barium
M-hexaferrites, sesuai dengan penelitian Priyono (2013) penambahan ion doping
Mn?*, Co?* dan Ti nilai koersivitasnya dan remanen magnetik cenderung lebih

rendah dengan tingkat penurunan yang sangat signifikan.
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Sifat ini memberikan sebuah peluang untuk menghasilkan material soft
magnetic dengan nilai Hc yang rendah, sehingga berpotensi untuk diterapkan
sebagai bahan dasar penyerap gelombang mikro yang memiliki nilai absorbsi
yang tinggi. Hal ini sesuai dengan penelitian Dermayu (2015). Fungsi
penambahan bahan logam dalam pembuatan magnet Barium M-hexaferrites agar
terjadinya perubahan bentuk dari hard magnetic menjadi soft magnetic. Sifat bahan
ini mempunyai permeabilitas, hambatan jenis, dan konduktivitas yang tinggi serta
koersivitas yang rendah. Sifat-sifat inilah yang dibutuhkan sehingga bahan tersebut

dapat dijadikan sebagai absorber.



BAB VI
PENUTUP

6.1 KESIMPULAN

Sintesis Barium M-hexaferrites BaFe;, xC0xO19 berhasil dilakukan dengan
metode Kkopresipitasi dengan x= 0, 0,2, 0,5, 0,8 dan 1,0 sehingga membentuk
BaFe;» xCo,O19 dari karakterisasi terhadap bahan ini dapat ditarik kesimpulan
bahwa:

1. Dari hasil pengujian menggunakan SEM-EDX BaFe;; ,C0, 3019 dengan

perbesaran 5000 kali diperoleh bahwa pada sampel sudah terkandung Ba,
Fe,Co dan O yang tersebar merata pada Barium M-hexaferrites dan hasil
pengujian TEM BaFe;1C0:0;9 menyatakan Ba, Fe,Co dan O sudah
termasuk nano meter.

2. Nilai konduktivitas Barium M-hexaferrites yang didoping dengan logam
Co x= 1 dengan suhu 800°C yang memiliki sifat semikonduktor sehingga
berpotensi untuk diaplikasikan sebagai penyerap gelombang mikro.

3. Dari pemberian doping Co x=1,0 dengan suhu 800°C diperoleh nilai
magnetisasi remanensi (Mr) sebesar —0,15 Tesla dan nilai magnetisasi
saturasi (Ms) sebesar 5 emu/gr artinya Barium M-hexaferrites sudah

memiliki sifat soft magnetik.
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6.2 SARAN

Untuk penelitian selanjutnya agar memperoleh hasil yang lebih baik maka
perlu mencoba menggunakan doping logam Co yang lebih tinggi dan mencoba
memvariasikan logam Co dengan logam transisi lainnya seperti Zn, Ni dan Mn
agar dapat menurunkan sifat kemagnetan dan Kkelistrikan dari Barium

M-hexaferrites.
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HASIL PENGUJIAN XRD
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analysis Results

Analysis date 2015/02/18 10:42:44

Sample name Co 0.5 Measurement date 2015/02/18 10:02:07
File name Co 0.5.ras Operator Ibrahim Purawiardi
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Measurement conditions

X-Ray 40 kV, 30 mA Scan speed / Duration time 5.0000 deg/min
Goniometer SmartLab(In-plane) Step width 0.0100 deg
Attachment RxRy Scan axis Theta/2-Theta

Filter Cu_K-beta Scan range 20.0000 - 90.0000 deg
CBO selection slit BB Incident slit 1/2deg

Diffrected beam mono. None Length limiting slit 10.0mm

Detector SC-70 Receiving slit #1 1/2deg

Scan mode CONTINUOUS Receiving slit #2 0.300mm
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Qualitative analysis results

Phase name Formula Figure of merit Phase reg. detail DB card humber
Barium Iron Oxide Ba3 Fe O5 3.104 ICDD (PDF-4+ 2013 RDB) 04-011-0343
Cobalt(ll) diiron(lll) oxide Co Fe2 O4 1.561 ICDD (PDF-4+ 2013 RDB) 01-080-6487
Phase name Formula Space group Phase reg. detail DB card number
Barium Iron Oxide Ba3 Fe O5 62 : Pnma ICDD (PDF-4+ 2013 RDB)  04-011-0343
Cobalt(ll) diiron(lll) oxide Co Fe2 O4 227 : Fd-3m,choice-2 ICDD (PDF-4+ 2013 RDB) 01-080-6487
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Peak list

No. 2- d(ang.) Height(cps) FWHM(deg) Int. I(cps deg) Int. W(deg) Asym. factor
theta(deg)

1 27.7972 3.20684 42.7475 0.121037 7.4515 0.174314 1.46201

2 28.5536 3.12358 108.514 0.121037 11.7659 0.108428 1.46201

3 30.2411 2.95302 42.8058 0.121037 9.09638 0.212503 1.46201

4 33.226(9) 2.6942(7) 869(85) 0.121(11) 135(7) 0.16(2) 1.8(6)

5 35.680(10) 2.5143(7) 699(76) 0.107(15) 124(7) 0.18(3) 1.3(6)

6 49.523(14) 1.8391(5) 417(59) 0.107(14) 56(6) 0.13(3) 0.9(5)

7 54.171(5) 1.69176(16) 408(58) 0.12(2) 68(7) 0.17(4) 5(5)

8 62.487(14)  1.4851(3) 306(51) 0.13(2) 60(7) 0.19(5) 1.5(6)
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Parameters used for WPPF

Profile parameters

Common parameter Background Data Co05
Function name B-spline
paramO 683.17377889916986
paraml 737.87834056999293
param2 618.96174476634997
param3 748.17787986180247
param4 745.06472865102933
param5 703.77888275570535
param6 787.57557459455404
param7 720.92276874061019
param8 804.06620412288919
param9 755.83736491306377
param10 789.87349795840203
paraml1l 777.86167429275531
param12 815.26304467066802
param13 799.15995346133377
paraml14 813.59330622324308
node0 20
nodel 28.010000000000002
node2 34.020000000000003
node3 40.030000000000001
node4 46.039999999999999
node5 52.07
node6 57.200000000000003
node? 62.329999999999998
node8 67.459999999999994
node9 72.609999999999999
nodel0 78.140000000000001
nodell 83.670000000000002
nodel2 90

Common parameter Peak shift

Function name Shift axial displacement
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param0 -0.036940240650579576
paraml 0
param2 0
Barium Iron Oxide Scale factor s 1.16(6)
FWHM U 2.517(3)
\Y -0.7(12)
w 0.00(2)
Asym. factor AO 0.6(2)
Al 4(3)
Decay rate factor etaL0/mLO 1.5(11)
etalL1/mL1 0.6(2)
etaL2/mL2 0.0000
etaHO/mHO 1.55(10)
etaH1/mH1 0.6(11)
etaH2/mH2 0.0000
Preferred h 0
k 0
I 0
March coefficient 1.000000
Cobalt(ll) diiron(lll) oxide Scale factor S 1.6(2)
FWHM U 1.04(6)
\Y -0.7(3)
w 0.119(6)
Asym. factor AO 0.4(3)
Al 0(2)
Decay rate factor etaL0/mLO 1.55(14)
etal1/mL1 0.5(8)
etaL2/mL2 0.0000
etaHO/mHO 1.5(7)
etaH1/mH1 0.6(2)
etaH2/mH2 0.0000
Preferred h 0
k 0
I 0
March coefficient 1.000000




Structure parameters

Data set name Phase Name Element X y z Occupancy Temperature factor
Co0.5 Barium Iron Oxide Ba 0.171610 0.486270 0.120450 1.000 0.500
Co 05 Barium Iron Oxide Ba 0.476610 0.750000 0.081040 1.000 0.500
Co 05 Barium Iron Oxide Fe 0.096000 0.750000 0.818500 1.000 0.500
Co 05 Barium Iron Oxide (0] 0.269100 0.750000 0.879000 1.000 0.500
Co 05 Barium Iron Oxide (0] 0.437300 0.438100 0.194100 1.000 0.500
Co 0.5 Barium Iron Oxide O 0.997800 0.750000 0.023600 1.000 0.500
Co 0.5 Barium Iron Oxide O 0.236300 0.750000 0.348400 1.000 0.500
Co 0.5 Cobalt(ll) diiron(l11) Fe 0.125000 0.125000 0.125000 0.745 0.590
Co0.5 Cobalt(ll) diiron(Ill) Co 0.125000 0.125000 0.125000 0.255 0.590
Co 0.5 Cobalt(ll) diiron(l1) Fe 0.500000 0.500000 0.500000 0.628 0.710
Co 0.5 Cobalt(ll) diiron(l1) Co 0.500000 0.500000 0.500000 0.373 0.710
Co 0.5 Cobalt(1l) diiron(ll) (0] 0.256640 0.256640 0.256640 1.000 1.330
Data set name Rwp Rp Re Chin2 Maximum shift/e.s.d.

Co 0.5 11.49 9.04 10.28 1.1174 1.2485 1.839
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Lattice constants

Anqular correction

Analysis results

Data set name a(A) b(A) c(A) alpha(deg) beta(deg) gamma(deg)
Co 0.5 9.307(10) 7.796(8) 8.145(9) 90.000000 90.000000 90.000000
Co 0.5 8.329(7) 8.329(7) 8.329(7) 90.000000 90.000000 90.000000
Phase name a(A) b(A) c(A) alpha(deg) beta(deg) gamma(deg) V(AN3)
Barium Iron Oxide 9.307(10) 7.796(8) 8.145(9) 90.000000 90.000000 90.000000 590.9(11)
Cobalt(ll) diiron(lll) 8.329(7) 8.329(7) 8.329(7) 90.000000 90.000000 90.000000 577.9(8)
10
9.2“
3
7
3 6.5
2 4
l.i
(:000.5 Co0.5
a—l— b—A—

c——
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Quantitative analysis results (WPPF

Phase name Content(%)

- Barium Iron Oxide 51(3)

Cobalt(ll) diiron(lll) oxide 49(7)
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Crystal structure analysis results

Indexing
Phase name Formula Figure of merit Phase reg. detail DB card number
Barium Iron Oxide Ba3 Fe O5 3.104 ICDD (PDF-4+ 2013 RDB) 04-011-0343
Cobalt(ll) diiron(lll) oxide Co Fe2 O4 1.561 ICDD (PDF-4+ 2013 RDB) 01-080-6487
Quantitative analysis results
Phase name Content(%)
- Barium Iron Oxide 51(3)
Cobalt(ll) diiron(lll) oxide 49(7)
Lattice information
Phase name a(A) b(A) c(A) alpha(deg) beta(deg) gamma(deg)  V(A"3)
Barium Iron Oxide 9.307(10) 7.796(8) 8.145(9) 90.000000 90.000000  90.000000 590.9(11)
Cobalt(Il) diiron(lll)  8.329(7) 8.329(7) 8.329(7) 90.000000 90.000000  90.000000 577.9(8)
Phase name Space group Zz z Calc. density(g/cm”3)
Barium Iron Oxide 62 : Pnma 4 0.500 5.733
Cobalt(1l) diiron(lll) oxide 227 : Fd-3m,choice-2 8 0.042 5.388

Structure determination

Refinement

Measurement range: 20.0000-90.0000deg Refinement range: 20.0000-90.0000deg (1.09 A)

Number of refined parameters: 41

Phase name

Atomic coords

# of indep. refins

Barium Iron Oxide

Fractional coords

277

Cobalt(ll) diiron(lll) oxide

Fractional coords

18

Rwp=1149% S=1.1174
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Crystal structure

CrystalGraph.emf
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Lampiran 11

HASIL PENGUJIAN SEM
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Lampiran 12

HASIL PENGUJIAN TEM
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1 10.0 1/nm

(a). Foto hasil pengujian menggunakan TEM pada Barium M-hexaferrites yang
didoping Co x= 1,0 dengan suhu 800°C yang memiliki ukuran 10.01/nm (b). 50
nm (c) 10 nm dan (d).5 nm
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Lampiran 13

HASIL PENGUJIAN LCR Meter
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Tabel Hasil Pengujian Menggunakan LCR Meter

Tebal 0.394 cm 0.302 cm 0.314cm
Diameter 1.178 cm 1.17 cm 1.17 cm
Rata rata 3.19E+05 6.46E+05 7.37E+02

A 1.089884 1.0751315 1.075132
)X 1.58E-07(s/cm) 4.52E-05 (S/cm) 3.74E-04(S/cm)
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Lampiran 14

HASIL PENGUJIAN VSM
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3.

4,
5.
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dapat dilakukan di Pusat Penelitian Fisika LIPI

Demikian informasi yang kami sampaikan, atas perhatian dan kerjasama yang diberikan kami
ucapkan terima kasih.

Kepala Bidang Pengelolaan dan
Diseminasi Hasil Penelitian
a.n Kepala Pusat Penelitian Fisika - LIPI

Agus Suheri, ST

Tembusan Yth. :

1.
2,

Kepala FPF LIPI
Arsip
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Surat ljin Penelitian di BATAN Serpong Tangerang Selatan

KEMENIERIAN PENDIDIKAN DAN KEBUDAYAAN
PROGRAM PASCASARJANA UNIVERSITAS MATARAM
PROGRAM STUDI MAGISTER PENDIDIKAN IPA

JIn. Majapahit No. 62 Telp. (0370) 623873 Fax. 634918 Mataram 83125
http://www.magisteripa-unram.ac.id E-mail: magisteripa.unram@gmail.com

Nomor : 100 /UN18.9.5/DT/2015 Mataram,25 Februari 2015
Lampiran : -
Hal . Mohon ijin Penelitian

Kepada

Yth. Kepala Pusat Sains dan Teknologi Bahan Maju (PSTBM) — BATAN
Gedung 43 BATAN Serpong
Kawasan Puspiptek Serpong — Tangerang Selatan

Sehubungan dengan penulisan Tesis mahasiswa Program Studi Magister Pendidikan IPA
Program Pascasarjana Universitas Mataram dimohon kepada bapak untuk menerima
mahasiswa kami untuk melakukan pengujian sampel VSM (Vibrating Sample Magnetometer)
di Pusat Sains dan Teknologi Bahan Maju (PSTBM) yang bapak pimpin.

Adapun nama mahasiswa dan judul tesis mahasiswa terlampir.

Demikian, atas kerjasama yang baik diucapkan terimakasih.

Joelistya Dyah Jekti, M.Kes
197302 2 001



115

Lampiran 20

Balasan dari BATAN Serpong Tangerang Selatan

J (330 belum dibaca) - muni... X \ +

(' ] @ https://id-mg6l.mailyahoo.com/nec/launchi.rand=8vjl9qnh5mI97£7238727397 e || Q Search ﬂ' E

M B B O [

2 Tulis « 4 = 0 Hapus B Pindahkan ~ € Spam v *= Lebih lanjut v 4+ ¥ x
Email Masuk (320) surat permohonan (2)
Draft (5) gy
Email Keluar Munib Abdul Kepada Kepala Pusat Sains dan Teknc i Bahan M @ Feb 26 T
Spam (6)
Sampah mirah@batan.go.id Feb 26
¥ Tampilan Cerdas Ke Munib Abdul 1
Belum dibaca |
Dibintangi > Tampilkan riwayat pesan E i
QOrang [
sosial > Tampilkan riwayat pesa
Perjalanan Yth. Sdr. Munib Abdul
Belanja
Keuangan Baik, akan saya sampaikan ke Kepala PSTBM
> Folder Salam, =
> Baru-baru Mirah
Balas, Balas Semua atau Teruskan | Lebih lanjut

1




