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ABSTRACT

Hematite ¢-Fe,Os) is ceramic oxide which is largely used as theibasaterial of soft
magnet and hard magnet. One effort to increase dharacteristic of hematite magnet is
continuously implemented through cation substitytiosy using two and four valence ions like
Mn?*, Cd*and Ti*" to replace the position of Be This research is aimed for observing the
influence of substitution between Mn and Ti towdtasformulation of Fg,,Mn,Ti,Oz by using
Rietveld analysis and GSAGeneral Structure Analysis Sysjesoftware.

The FexyMnTiyO; powder was synthesized by using milling method prior tbdso
solution process at the temperature of 1300°C. Xnay diffraction (XRD) data was used for
crystal analyzes by observing the diffraction isignat the angle of @= 20° until 80. The
composition of phase and lattice parameter wasya®l by using Rietveld method-based GSAS-
EXPGUI program. The composition data validation mfase Fg, MnTi,Oz used x-ray
fluoresence (XRF) utilities in order to know themgmsition of each componert refinement
was implemented towards crystallized parameter sssctrystal structure, lattice parameter and
sample density to result in measurement validitye grain size of crystal was calculated by
using Scherer equation at five highest peaks foheamposition

The refinement result showed the formulation of pvases; they were kg Mn,Ti,Oz as
the primary phase and EFEOs as the secondary phase. Phase. EMn,Ti,Os was similar to
phasea-Fe,0; after the parameter was changed from a = 5,0356n#l 5.0453 A and the ¢
value from 13.7410 A until 13.7646 A. The substitutprocess at the same temperature
changed the size of crystalline size from 540 ntih &0 nm.
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INTISARI

Hematite (a-Fe,03) merupakan oksida keramik yang banyak digunakdagse bahan
dasar pembuatan material magnet kslaié magne{ magnet tak permanen) daard magnet
(magnet permanen). Berbagai usaha dilakukan untrkmgkatkan daya guna dari material ini
antara lain dengan substitusi kation menggunakarb&valensi dua dan empat sepertiin
Cao'? dan Tf" untuk menggantikan kedudukan ion*FePenelitian ini mengamati pengaruh
substitusi Mn dan Ti untuk membentuk fasa,.E¥nTi,Os menggunakan analisis Rietveld
dengan software GSA&Eneral Structure Analysis Sysjem

Serbuk Fe,.,Mn,Ti,Oz disintesis menggunakan metauéling yang diikuti prosesolid
solution pada temperatur 1300°C. Analisis kristal dilakukmenggunakar-ray diffraction
(XRD) dengan pengamatan intensitas difraksi padduts® = 20° sampai dengan 80
Komposisi fasa dan parameter kisi dianalisis menggan program GSAS-EXPGUI berbasis
metoderietveld Perangkak-ray fluoresencéXRF) digunakan untuk validasi data komposisi
fasa Fex.,Mn,TiyOs. Refinementdilakukan pada struktur kristal seperti paramedsi dan
komposisi fasa. Ukuran butigi@in siz@ kristal dihitung menggunakan persamaan Scherrer
pada 5 puncak tertinggi untuk masing-masing kongnosi

Hasil refinementmenunjukkan terbentuknya dua fasa yaitu.fBIN.TiyOs sebagai fasa
primer dan fasa K€iOs sebagai fasa sekunder.,kgVin,Ti,Os yang mempunyai fasaFe0Os;
telah mengalami perubahan parameter aari5,0355 A hingga 5.0453 A sedangkan nil@ari
13.7410 A sampai dengan 13.7646 A. Proses subispiaga temperatur yang sama terjadi
perubahan ukuran butir kristal dari dari 540 nmmgai dengan 560 nm.

Kata kunci : hematite, rietveld, fasa, parameter kis, refinement
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BAB |
PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Hematite (a-Fe,0O3) merupakan salah satu jenis magnet ferrite damasuk dalam
golongan oksida sederhana (Skomski, 199Hematite (0-Fe,0Os;) mempunyai struktur
heksagonal (rhombohedral) yang sesuai dengmace group R3c(Cornell, 2003). Seperti
magnet ferrite lainnydhematite(a-Fe,0s) mempunyai sifat mekanik yang kuat dan tidak mudah
terkorosi karena memiliki ketahanan kimia yang b#ekhadap lingkungan. Disamping itu
magnet ferrit mempunyai koersivitas magnetik sastghil terhadap pengaruh medan luar serta
temperatur yang cukup baik (Priyono, 2004ematite (a-Fex0O3) banyak digunakan sebagai
material awal pada pembentukan senyawa magnedeféamallman, 1999).

Usaha untuk meningkatkan sifat maghematiteterus dilakukan. Kation logam transisi
seperti M3*, AI**, Ti**, dan G&' sering digunakan untuk mensubstitusi kedudukat. Rada
penelitian ini hematite disubstitusi menggunakan ion Kindan Tf*. Substitusi tersebut
dimungkinkan karena persamaan jari-jari ionik deaalensi dari kation (Cornell, 2003).
Substitusi kation (Mn dan Ti) dalanematitedapat merubah konstanta kisi juga ukuran partikel
(Raming, 2002) yang akan mempengaruhi sifat magaetn

Sifat hematiteyang elektronegatif membuat material ini stabih éidak mudah bereaksi
dengan senyawa lairHematite mempunyai titik lebur yang tinggi, yaitu sekitaB5D°C
(Cornell,2003). Sifat tersebut menyebabkan dibuanhtemperatur yang tinggi untuk memecah
ikatan Fe dalam proses substitusi.

Proses substitusi dilakukan dengan metode metalsegbuk melalui pencampuran
beberapa senyawa penyuswuematite Metode metalurgi telah sering digunakan kareshatif
ekonomis dan mudah dilakukan. Namun, metode ini itileérbheberapa kelemahan diantaranya:
ketidakseragaman kimia, ukuran partikel kasar dartdinasi pengotor selama prosadiing
(Tang dkk, 2005). Hal tersebut dapat mempengatuhktsr dan komposisi fasa yang terbentuk
dalamhematite Untuk itu dalam penelitian ini telah dilakukanadisis struktur hematite yang
disubstitusi kation Mfi dan Tf* (FexyMn,TiyOs), sehingga dapat diperoleh bahan magnet

dengan sifat magnet yang lebih baik.



Struktur kristalinhematitedianalisis menggunakan dataRay Diffraction(XRD). Data
XRD diolah menggunakan progra@®eneral Structure Analysis Syst€@®SAS) yang berbasis
pada metodeietveld Metoderietveld memiliki kelebihan dalam menganalisis data kelnara
XRD vyaitu dengan mencocokkan lebih dari 1 fasa yadg secara bersamaan dan mampu
mengidentifikasi fasa yang saling bertumpukan. Romgini digunakan untuk melihat komposisi

fasa (perubahan struktur) dan parameter kisj-pn,TiyOs.

1.2 Perumusan M asalah

Substitusi kation Mfi dan Tf* padas-Fe;0O; dapat mengubah konstanta kisi, ukuran bulir
serta menghasilkan fasa lain selain fasaatitesebagai fasa tunggal. Pembentukan fasa lain
akibat substitusi kation tidak diharapkan,karenaanakmengubah struktur yang akan
mengakibatkan sifat magnet tidak menjadi lebih baiRada penelitian ini telah dilakukan
analisis struktur Fg.Mn,Ti,Os dengan membandingkan struktur serbuk,E®n,Ti,Oz hasil
sintesis dengan fasa standar yang diperoleh dafd C@rystallographi Open Databasg
Serbuk Fe.,Mn,TiyO3 dihasilkan dari pencampuran serbuk®gedengan MnC@ dan TiG

menggunakaiall mill. Pembentukan E&.,Mn,TiyO; dapat dinyatakan dengan persamaan (1.1)

FeOsz; + xMNCOz+ yTiO, —»  Fe,.yMn,TiyO3 + CO (1.1)

Untuk mengetahui struktur kristalin yang terbentd&ri proses tersebut dilakukan
menggunakasoftwareGSAS-EXPGUI.Softwareini mampu menganalisis puncak-puncak yang
bertumpukan dan memberikan informasi kuantitatih daualitatif yang dibutuhkan seperti
parameter kisi, komposisi fasa dil. GSAS akan métak refinementyaitu pencocokan antara
parameter standar dan parameter sampel, kemudidakukan perhitungan teoritis dan
membandingkan dengan data eksperimen. Apabila aaekgensi, maka GSAS mengusulkan
parameter yang lebih baik. Kesesuaian antara @atdtis dan eksperimen dapat dilihat pada

nilai goodness of fiichi*2), RpdanRwp.

1.3 Pembatasan M asalah

Penelitian ini menekankan pada analisis pengaruhpksisi Mrf* dan Tf* terhadap
komposisi fasa, parameter kisi, dan ukuran buist&ra-Fe,Os; yang disintesis menggunakan
metode mekanikanilling melalui reaksi padat pada temperatur 1300 °C.2%atiyang divariasi
yaitu komposisi Mn>Ti, Mn=Ti, dan Mn<Ti. Pada pdtieh ini digunakan data difraksi sinar-X
serbuk Fe,.,Mn,TiyOs Penentuan komposisi fasa dan parameter kisi dilkalengan metode
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Rietveld menggunakan perangkat lunak GSAS-EXPGHtameter sementara yang diusulkan
diperoleh dari data CODCfystallographi Open DatabageHasil refining dikatakan telah sesuai
dengan data sebelumnya jig@odness of fi{chi*2) < 2 Rp dan Rwp < 10%. Selain itu

dilakukan perhitungan ukuran butir menggunakangreaan Scherer.

1.4 Tujuan Penditian
Penelitian ini bertujuan untuk mengamati pengarubsstusi Mrf* dan Tf* terhadap
struktur, komposisi fasa, parameter kisi dan ukumatir serbuk Fe,.,Mn,Ti,Oz untuk berbagai

nilai x dany.

1.5 Manfaat Penelitian
Hasil penelitian ini dapat memberikan informasitéeny pengaruh komposisi Kfndan
Ti** terhadap perubahan struktur dan fasa material kefew, ,MnyTi,O3 yang disintesis

melalui prosesnilling, sehingga dapat diperoleh niladany yang tepat.
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