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ABSTRAK

SINTESIS DAN KARAKTERISASI KOMPOSIT SMART MAGNETIC BERBASIS BROWNMILLERITE
Ca,Fe,0s/NiFe,O4. Komposit smart magnetic Ca,Fe,Os/NiFe,O,4 disintesis dengan metode reaksi padatan
menggunakan high energy milling. Komposit Ca,Fe,Os/NiFe,O, dibuat dari percampuran serbuk oksida
CaCOs, NiO, dan Fe,05. Campuran di-milling selama 5 jam dan kemudian disinter pada 1000°C selama
5 jam. Analisis fasa sampel diukur dengan menggunakan X-ray difraktometer (XRD) dan dianalisis
menggunakan metode Rietveld. Hasil refinement menunjukkan bahwa sampel merupakan komposit
Ca,Fe,0s/NiFe,O4 dengan fraksi massa antara keduanya berturut-turut adalah 57,14% dan 39,27%, yang
juga didukung dari hasil morfologi permukaan menunjukkan sampel terdiri dari dua bentuk partikel yang
berbeda. Berdasarkan hasil analisis sifat magnetik, sampel komposit Ca,Fe,Os/NiFe,O, bersifat
feromagnetik. Disimpulkan bahwa telah berhasil dibuat sampel komposit Ca,Fe,Os/NiFe,O,.

Kata kunci : komposit, Ca,Fe,0s, NiFe,O,, analisis fasa, morfologi, sifat magnetik

ABSTRACT

Smart composite magnetic Ca,Fe,Os/NiFe,04has been synthesized by solid state reaction method using high
energy milling. Ca,Fe,Os/NiFe,0, composite was made from a mixture of oxide powders, namely CaCOs,
NiO, and Fe,03. Mixture was milled for 5 hours and then sintered at 1000°C for 5 hours. Phase analysis of
the samples was measured using X-ray diffractometer (XRD) and analyzed using the Rietveld method.
Refinement results indicate that the sample is a composite Ca,Fe,Os/NiFe,0, a mass fraction between
CayFe,0O5 and NiFe,O,4 are respectively 57.14% and 39.27%, which is also supported by the results of the
surface morphology shows a sample consisting of two of different particle shapes. Based on the analysis of
magnetic properties of composite samples Ca,Fe,Os/NiFe,O,is ferromagnetic. It was concluded that it has
successfully made a composite sample Ca,Fe,Os/NiFe,0,.

Keywords: composite, CazFe;0s, NiFe204, phase analysis, morphology, magnetic properties

96 Sintesis dan Karakterisasi Komposit ...



Jurnal Forum Nuklir (JFN) Volume 10, Nomor 2, November 2016

PENDAHULUAN
Brownmillerite dengan senyawa empiris:
A,B(MT)Os adalah  jenis perovskite

kekurangan oksigen (A: Ca, Ba, Sr; B: Fe; dan
MT: Mn, Ni, Co). Ca,Fe,Os merupakan salah
satu  senyawa  brownmillerite.  Mineral
brownmillerite yang ada di alam adalah
komposisi Ca,AlFeOs yang mengkristal dengan

gup ruang | 2 m b (sistem Kkristal
ortorombik) [1, 2].
Banyak studi tentang pemanfaatan

senyawa brownmillerite telah diteliti dan
dilakukan. Senyawa Ca,AlFeOs adalah salah
satu dari empat fasa utama bahan baku semen
seperti Portland klinker. Selain itu aplikasi
yang lain untuk pemanfaatan senyawa juga
telah diteliti seperti aplikasi di bidang
elektronik,  fotokatalis,  bahkan  untuk
pengembangan bahan penyerap gelombang
elektromagnetik di bidang telekomunikasi [3-
6].

Sintesis bahan brownmillerite berbasis
Ca,Fe,05 pada penelitian ini diarahkan kepada
pemanfaatan sebagai penyerap gelombang
elektromagnetik. Salah satu syarat bahan
penyerap gelombang elektromagnetik adalah
memiliki permeabilitas yang tinggi [7-8].
Upaya untuk meningkatkan permeabilitas pada
bahan ini dilakukan dengan pembuatan
komposit dengan bahan magnetik NiFe,O, [9],
di mana diharapkan terjadi crosslink di antara
bahan-bahan pembentuk komposit tersebut.

Pada penelitian ini dilakukan sintesis dan
karakterisasi ~ komposit smart  magnetic
Ca,Fe,0Os/NiFe,O, yang diharapkan dapat
dijadikan sebagai bahan penyerap gelombang
elektromagnetik. Jadi, tujuan penelitian ini
adalah  untuk  mengetahui  terbentuknya
komposit antara Ca dan Ni melalui analisis
data hasil pengukuran difraksi sinar-X, dan
untuk mengetahui sifat magnetik dari komposit
tersebut melalui analisis kurva histerisis hasil
pengukuran menggunakan vibrating sample
magnetometer.

METODE PERCOBAAN

Sintesis bahan magnet brownmillerite berbasis
CayFe,Os dilakukan dengan metode reaksi
padatan [9] dengan bahan baku CaCO; (Merck)
dan o—Fe,O3 (Merck), dengan kemurnian pro
analisis  (99,9%) dan sesuai komposisi

stoikiometri
reaksi berikut:

2C&CO3+ FGQO3 > CazFGZO5 + ZCOZ

Hal yang sama dilakukan untuk sintesis
komposit magnetik Ca,Fe,Os/NiFe,O, dengan
penambahan bahan baku NiO (Merck) dengan
kemurnian pro analisis juga. Bahan-bahan
tersebut dicampur dengan menggunakan high
energy milling selama 5 jam. Campuran hasil
proses milling dibuat sampel pelet dengan
tekanan kompaksi 5000 psi, yang kemudian
disintering pada suhu 1000°C selama 5 jam
dan didinginkan di dalam furnace.

Analisis kualitas dan kuantitas fasa-fasa
yang ada di dalam sampel diukur dengan
menggunakan alat X-ray diffractometer (XRD)
Pan Analytical. Pengukuran pola difraksi
sampel dilakukan dengan berkas sinar-X dari
tube anode Cu (copper) dengan panjang
gelombang, A = 1,5406 A, mode: continuous-
scan, step size 0,05°, dan time per step 0,5
detik. Profil difraksi sinar-X dianalisis dengan
menggunakan perangkat lunak GSAS (General
Strucutre Analysis System) [10]. Analisis
struktur mikro menggunakan SEM (scanning
electron microscope), sedangkan analisis sifat
magnet menggunakan VSM (vibrating sample
magnetometer).

seperti yang ditunjukan pada

HASIL DAN PEMBAHASAN

Brownmillerite berbasis CayFe,Os disintesis
melalui metode reaksi padatan dengan
menggunakan mechanical milling dengan
bahan baku CaCO;, a—Fe,0s, dan etanol. Pada
Gambar 1 diperlihatkan hasil refinement
dengan menggunakan program GSAS (General
Strucutre Analysis System) untuk pola difraksi
sinar-X  sampel  brownmillerite  berbasis
CazFe205.
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Gambar 1. Refinement Pola Difraksi Sinar-X
Sampel Brownmillerite Berbasis CayFe,0s

Identifikasi fasa ini dilakukan dengan cara
mencocokkan data hasil pengukuran difraksi
sinar-X dengan database yang terdapat di
dalam program Match. Hasil dari identifikasi
fasa untuk sampel ini terdiri dari tiga fasa,
yaitu fasa Ca,Fe,Osdengan nomor kartu 96-
901-6014, fasa CaFe;O. dengan nomor Kartu
96-100-9037, dan fasa Fe,O3; dengan nomor
kartu 96-901-5965.

Pada Gambar 1 tampak bahwa fasa

brownmillerite  berbasis Ca,Fe,Os telah
terbentuk  dengan  fraksi massa  yang
ditunjukkan pada Tabel 1.

Tabel 1. Parameter Struktur, Criteria (Factor R), Goodness of Fit (S), dan Fraksi Massa

Fasa Ca,Fe,05

Grup ruang (space group) : P n m a, Sistem kristal : Ortorombik
Parameter kisi : a = 5.068(5) A, b = 13.95(1) A dan ¢ = 5.458(5) A,
a=pB=y=90°,V =2386.0(4) A*dan p=4.678 gr.cm®

88,38%

Fasa CaFe,O,

Grup ruang (space group) : P b n m, Sistem kristal :
Ortorombik Parameter kisi : a = 10.685(7) A, b = 9.210(5) A

dan ¢ = 3.015(1

A
a=B=vy= 900) \V =296.8(2) A3 dan p = 4.828 gr.cm?

9,03%

Fasa Fe,O4

Grup ruang (space group) : R -3 ¢, Sistem kristal : Heksagonal
Parameter kisi : a = b = 5.028(1) A dan ¢ = 13.726(5) A,
o= B = 90°dan y = 120°,V = 300.5(1) A®dan p =5.294 gr.cm®

2,59%

Faktor R wRp =2,14

Rp = 1,54

x* (chi-squared) = 1,155

Pembentukan fasa Ca,Fe,Os dalam
penelitian ini memiliki fraksi massa sebesar
88,38 %, yang artinya bahwa sintesis sampel
Ca,Fe,05 sudah berhasil dilakukan walaupun
belum sempurna.

Berdasarkan hasil penelitian ini akan
dilakukan pembuatan komposit Ca,Fe,Os/
NiFe,O4. Komposit Ca,Fe,Os/NiFe, 0, juga
disintesis melalui metode reaksi padatan
menggunakan mechanical milling dengan
bahan baku CaCO3, o—Fe20;, NiO dan etanol.
Pada Gambar 4 diperlihatkan hasil analisis
struktur kristal berupa hasil refinement fitting
dari pola difraksi sinar-X untuk sampel
komposit Ca,Fe,0s/NiFe,0,.

Pada Gambar 2 tersebut juga ditunjukkan
bahwa telah terbentuk puncak- puncak difraksi
bragg yang terdiri dari tiga fasa, yaitu fasa
CazFe;0s dengan nomor kartu 96-901-6014,
fasa NiFe,O4 dengan nomor kartu 96-901-0940,
dan fasa NiO dengan nomor kartu 96-432-
9324, dengan fraksi massa seperti yang
ditunjukkan pada Tabel 2.
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Gambar 2. Refinement Pola Difraksi Sinar-X
Sampel Komposit CasFe;Os/NiFe;04

Berdasarkan hasil refinement pola difraksi
sinar-X pada Gambar 2 dan Tabel 2, tampak
bahwa  sampel merupakan komposit
Ca,Fe,Os/NiFe,0, dengan fraksi massa antara
keduanya 57,14 % dan 39,27 %.

Morfologi komposit CayFe,Os/ NiFe,O4
diperlihatkan pada Gambar 3. Tampak ada
dua bentuk partikel. Hal ini berarti bahwa
sampel mengandung fasa yang berbeda
(komposit), yang mendukung hasil analisis
pola difraksi sinar-X

Tabel 2. Parameter Struktur, Criteria (Factor R), Goodness of Fit (S), dan Fraksi Massa

Fasa Ca,Fe,Os

Grup ruang (space group) : P n m a, Sistem kristal : Ortorombik Parameter

kisi : a = 5.407(4) A, b = 14.77(1) A dan ¢ = 5.580(5) A, 5714 %
o=Pp=7=90°V =4456(1) A’ dan p=4.051 gr.cm? '
Fasa NiFe,O,

Grup ruang (space group) : F d -3 m, Sistem kristal : Kubik Parameter kisi :

a=b=c=8.3339(4) A, 0
a=B=y=90° V =578.8(1) A®dan p=5.314 gr.cm? 39.27%
Fasa NiO

Grup ruang (space group) : F m -3 m, Sistem kristal : Kubik

Parameter Kisi : a =b = ¢ = 4.1793(9) A, 359 %
a=p=y=90°V =72.99(5) A®dan p=6.797 gr.cm? '

Faktor R wRp =1,93 Rp=1,34

¥? (chi-squared) = 1,281
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(a) Perbesaran 5.000 kali

(b) Perbesaran 10.000 kali

Gambar 3.(a) dan (b) Morfologi Permukaan
Sampel Komposit CayFe,0s/NiFe;,0O4

Pada Gambar 4 ditunjukkan perbandingan

hasil pengukuran sifat magnetik sampel
Ca,Fe;05 dan sampel komposit
Ca,Fe,0Os/NiFe, 0,  dengan menggunakan
vibrating sample magnetometer (VSM).
30+ _
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Gambar 4. Kurva Histerisis Sampel Komposit
CayFe,0s/NiFe204

Berdasarkan kurva histerisis pada Gambar
4 tampak bahwa telah terjadi perubahan sifat
magnetik  sampel. Jadi, sifat komposit
Ca,Fe,0s/NiFe,O4 sudah menjadi feromagnetik

dengan medan korsivitas Hc sebesar 150 Oe,
magnetisasi rimanensi sebesar 10 emu/gr, dan
magnetisasi  saturasi sebesar 30 emu/gr.
Kontribusi sifat feromagnetik pada komposit
Ca,Fe,0Os/NiFe,04 adalah hadirnya fasa nikel
ferit  (NiFe,O,) yang memiliki  sifat
feromagnetik pada suhu kamar dan NiFe,O4
yang dikenal sebagai bahan soft magnetic
dengan medan korsivitas Hc sebesar 150 Oe,
magnetisasi rimanensi sebesar 10 emu/gr, dan
magnetisasi saturasi sebesar 30 emu/gr. Hal ini
berarti bahwa penelitian ini telah berhasil
dilakukan sesuai dengan hipotesis.

KESIMPULAN
Sintesis dan karakterisasi komposit smart
magnetic berbasis brownmillerite

Ca,Fe,0Os/NiFe,0, telah berhasil dilakukan.
Berdasarkan hasil refinement pola difraksi
sinar-X, ditemukan bahwa sampel merupakan
komposit Ca,Fe,Os/NiFe,0, dengan fraksi
massa antara keduanya 57,14% dan 39,27%.
Hal ini didukung juga oleh hasil morfologi
permukaan yang menunjukkan bahwa sampel
terdiri dari pola bentuk partikel yang berbeda.
Berdasarkan hasil analisis sifat magnetik,
sampel komposit CayFe,Os/NiFe,0, bersifat
feromagnetik.
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