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ABSTRACT

BaFe 2019 is a permanent magnetic material which has superior properties to be excellent until the late of
twentieth century. Some of the obstacles in the synthesis of the material using a stoichiometric composition is
a difficulty to obtain a single phase and the second phase is always found. This research attempted to make
modifications on the initial non-stoichiometric composition by varying the fraction of Ba/Fe through BaCOs
and Fe>;O3 compound through solid state reaction mechanism. This solid state reaction was initiated by mixing
various fractions of BaCO3 and Fe>O3 powder composition and compacted to produce a homogeneous mixture
using a planetary milling. After drying and molding, it was obtained a homogeneous mixture like a cylinder
with a diameter of 2:54 cm and a thickness of 0.5 cm. The BaFe,0,9 phase was obtained by heating the sample
at a temperature of 1200 ° C for 4 hours. To determine changes in the fraction of Ba/Fe before and after
sintering, the samples were tested by X-Ray Fluorescence (XRF), while the structure and crystallinity were
tested by X-ray diffraction (XRD) and Scanning Electron Microscope (SEM). The results showed that during
the heating process, the reduction of barium fractions exceeded 5% from of their initial weight, while changes
in the fraction of Fe was not significant. The results of structure and crystallinity measurement showed that the
addition a substantial amount of barium carbonate can lead to the decrease of crystallinity from 35.271 nm to
11.265 nm.

ABSTRAK

BaFe 2019 merupakan material magnetik permanen yang memiliki sifat sifat unggul sehingga menjadi
primadona hingga akhir abad dua puluh. Beberapa kendala dalam sintesis material menggunakan komposisi
stoikiometri sulit diperoleh satu fasa dan selalu ditemukan fasa kedua. Penelitian ini mencoba melakukan
modifikasi komposisi awal non stoikiometri dengan memvariasi fraksi Ba dengan Fe melalui senyawa BaCO3
dan Fe203; melalui mekanisme reaksi pemaduan padat. Reaksi ini dimulai dengan mencampurkan berbagai
fraksi komposisi serbuk BaCOj3 dan Fe,O3 dan aquades untuk mengasilkan campuran homogen menggunakan
planetary milling. Setelah dilakukan pengeringan dan pencetakan diperoleh paduan homogen berbentuk
silinder dengan diameter 2.54 cm dan ketebalan 0,5 cm. Fasa BaFe,019 diperoleh dengan memanaskan sampel
pada temperatur 1200°C selama 4 jam. Untuk mengetahui perubahan perbandingan fraksi Ba/Fe sebelum dan
sesudah sintering sampel diuji dengan X-Ray Fluorescence (XRF), sedangkan struktur dan kristalinitas diuji
dengan difraksi X (XRD) dan Scanning Electron Microscope(SEM). Hasil pengujian menunjukkan bahwa
selama proses pemanasan terjadi pengurangan fraksi barium hingga melebihi 5 % berat awal sedangkan
perubahan fraksi ion Fe tidak cukup signifikan. Hasil pengujian struktur dan kristalinitas sampel dapat
diketahui bahwa penambahan barium carbonat yang banyak dapat menyebabkan kristalinitas sampel menurun
dari 35,271 nm menjadi 11,265 nm.
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Pendahuluan

BaFe 2019 merupakan salah satu magnet keramik
yang secara umum memiliki fasa MFe2O19 dan
dibentuk dari senyawa oksida alkali dari atom divalen
golongan IIA, seperti Mg, Ca, Ba, Sr dan Pb sebagai
pengganti unsur M. Sehingga fasa ini lebih dikenal
dengan material magnetic hexaferrite tipe M.
Berbagai keunggulan yang dimiliki material
magnetik BaFe;xOj9 adalah sangat ekonomis dan
memiliki kestabilan yang tinggi terhadap pengaruh
medan magnet luar serta temperatur, sehingga mulai
tahun 1950 hingga akhir abad 20-an menjadi
primadona magnet permanen golongan sedang [1].
Beberapa peneliti mengembangkan sintesis senyawa
M hexagerrite dengan berbagai metode dengan tujuan
untuk mendapatkan yang

komposisi dan unggul dalam aplikasi.

sifat terbaik dalam

Barium hexaferrite dengan senyawa kimia BaFe 2019
banyak digunakan sebagai device elektronik, media
penyimpan data maupun sebagai piranti pada
perangkat microwave [2-4]. Gambar 1 adalah
diagram fasa pembentukan material magnet
hexaferrite dengan empat tipe M, W, Y, Z sesuai
dengan komposisinya [5].
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Gambar 1. Diagram biner komposisi pembentukan
Barium ferrite. Dalam berbagai komposisi untuk
membentuk struktur hexaferrite.

Dari beberapa penelitian yang telah dilakukan,
pembentukan fasa tunggal BaFe ;09 tidak mudah
walaupun komposisi dari senyawa BaCO3 dan Fe;O3
dengan perbandingan yang sudah stoikiometri. Fasa
fasa ikutan dalam jumlah minor seperi BaFe;O4, BaO

dan Fe;O3 sering masih ditemukan dalam hasil
sintesis.

Berbagai metoda telah diterapkan seperti, metalurgi
serbuk [6], plasma arch [7], maupun presipitasi sol-
gel [8]. Dari berbagai kajian yang telah dilakukan
menujukkan bahwa metoda metalurgi serbuk lebih
efektif untuk menghasilkan produksi dalam skala
yang lebih besar. Meskipun demikian berbagai
kendala yang terjadi dalam metoda ini adalah
terbentuknya fasa ikutan disebabkan oleh mekanisme
reaksi selama pembentukan. Hal ini dapat menggangu
sifat sifat magnet unggul yang diharapkan. Dalam
penelitian ini dilakukan proses pembentukan fasa
BaFe 2019 melalui mekanisme pemaduan padat yang
didasari pada metoda mekanika milling energy tinggi.

Metode Penelitian

Proses pembentukan senyawa BaFe;O9 diawali
dengan penggabungan senyawa dasar BaCO; dan
Fe,O; dengan tiga komposisi pembentukan.
Komposisi pertama adalah dengan mengurangkan
senyawa BaCOs sebanyak 20 % berat dari kondisi
stoikiometri, sedangkan senyawa ketiga adalah
dengan menambahkan senyawa yang sama sebanyak
10% berat terhadap konsisi stoikiometri. Ketiga
senyawa dilakukan proses dan
penghalusan menggunakan planetary ball mill energi

percampuran

tinggi dengan kecepatan 300 rpm selama 2 jam.

Paduan yang telah terbentuk selanjutnya dikompaksi
2 Ton pada alat cetak sehingga menghasilkan sampel
dengan ukuiran 2,54 cm dan ketebalan 0,5 cm dan
dilakukan proses kalsinansi dan sintering pada
temperatur 1200 C selama 4 jam. Sebelum dilakukan
proses kalsinasi hasil campuran terlebih dahulu
dilakukan pengujian dengan menggunakan X-ray
flourecence dan dilakukan juga setelah proses
kalsinasi dengan tujuan untuk menentukan komposisi
yang hilang selama proses pemanasan.

Hasil sintering dan kalsinasi diharapkan terbentuk
reaksi yang dikehendaki dan senyawa CO, sebagai
gas residu seperti ditunjukkan dalam reaksi berikut

BaCOs() + 6Fes03(5) - BaFe12019¢s+ COxg)

Struktur kristal fasa pembentukan diuji dengan X-ray
difraksi dan dilakukan verifikasi menggunakan data
standard ICCDD sehingga fasa utama dan fasa minor
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dapat diidentifikasi. Hasil sintesis juga dilakukan
pengujian fotomicro menggunakan kamera scanning
Elektron Microscope dengan perbesaran hingga 2000
kali untuk melihat homogenitas dan morfologi
permukaan sampel.

Hasil dan Pembahasan

Tabel 1 merupakan perbandingan hasil komposisi
sesudah pembentukan
BaFe 2019 dari berbagai komposisi perubahan fraksi
BaCOs. Pada komposisi P; merupakan
komposisi stoikiometri dari perbandingan fraksi
BaCos dengan Fe,Oj; sedangkan P, adalah komposisi
dengan pengurangan BaCOj sebesar 20% dan P3 pada
komposisi dengan kelebihan 20%. Pada P, P» dan P3
terlihat bahwa fraksi Ba menurun hamper 1% - 2%
terhadap fraksi berat sedangkan Fe hampir tidak
terjadi. Hal ini menandakan bahwa selama reaksi
dengan

sebelum dan sintesis

berat

pembentukan BaFe 2019 selalu diikuti
hilangnya atom-atom Ba. Kehilangan atom Ba
dimungkinkan karena selama proses terbentuknya
fasa BaFe 2019 didahului dengan pembentukan fasa
intermediate BaFe,O4 yang memiliki titik penguapan

yang rendah.

Tabel 1. Perbandingan fraksi atom perhitungan

teoritis dan hasil XRF
Pi (sampel) | Sebelum proses | Hasil setelah
sintering proses
sintering
Ba Fe (%) Ba Fe
(%) (%) | (%)
P1 14,27 | 60,025 | 12,78 | 59,96
(stoikiometri)
P2 (-20% Ba) | 9,22 | 63,53 8,26 | 63,49
P3 (+20% 16,22 | 58,64 | 14,52 | 58,59
Ba)

Gambar 2 adalah pola difraksi x (XRD) BaFe 2Oy
dengan komposisi stoikiometri. Pola difarkasi X-ray
dengan Menggunakan sumber anoda Co (K, dengan
A=1.7889 A). Hasil identifikasi fasa BaFe 2,019 sesuai
dengan data ICDD/JCPDF 44-0897 [9].
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Gambar 2. Pola difraksi X sampel dengan komposisi
stoikiometri dengan temperatur kalsinasi 1200°C
selama 4 jam

Dalam pembentukan fasa stoikiometri P; masih
ditemukan fasa FeoO3 dengan fraksi yang relatif kecil,
sedangkan kekurangan atom Ba dalam komposisi
pembentukan non stoikiometri P> yang ditunjukkan
dalam pola difraksi X gambar 2 juga memunculkan
fasa Fe;O3 dengan fraksi yang lebih besar. Hal ini
memperjelas indikasi bahwa selama proses kalsinansi
dan sintering sebagian atom Ba yang hilang sehingga
kekurangan atom Ba untuk membentuk fasa tunggal
BaF€12019.

Dari kedua hal ini menandakan bahwa untuk
membentuk fasa tunggal harus diikuti dengan
melebihkan senyawa BaCOs untuk menambahkan
senyawa Fe>O; yang hilang selama proses kalsinasi.
Gambar 3 adalah Pola difraksi X sampel dengan
pengurangan 20% fraksi berat BaCO; terhadap

komposisi.

Dari hasil identifikasi terlihat ada tiga fasa dalam
pembentukan dalam fraksi komposisi 20% kelebihan
atom Ba. Fasa BaFel2019 mendominasi dalam
struktur kristal dan diikuti denga fasa BaO dan
BaFe204 sebagai fasa kedua dan ketiga. Fasa kedua
memiliki kondisi lebih stabil dibandingkan dengan
fasa ketiga.
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Gambar 3. Pola difraksi X sampel dengan
pengurangan 20% fraksi berat BaCOj; terhadap
komposisi stoikiometri dan temperatur kalsinasi

1200°C selama 4 jam

Pengurangan senyawa BaCOs3 hingga 20% berat (P»)
dalam pembentukan BaFe;xOj9 yang ditunjukkan
dalam gambar 2 tidak memberi pengaruh pada
kristalinitas dan sangat mirip dengan pola komposisi
stoikiometri. Hal ini dapat dibuktikan dengan hasil
kajian ukuran butir kristal menggunakan metoda
scherer’s [10] dan diperoleh sebesar 35,271 nm untuk
komposisi stoikiometri (P1) dan 38.342 nm untuk
komposisi Pa.
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Gambar 3. Pola difraksi X sampel dengan Kelebihan
20% fraksi berat BaCO; terhadap komposisi
stoikiometri dan temperatur kalsinasi 1200°C selama
4 jam

Pengukuran kristalinitas belum merepresentasikan
interaksi microstrains pada kristal. Kondisi ini tidak
sama dengan hasil kristalinitas pada penambahan
BaCOs3 sebesar 20% yang meiliki kristalinitas yang
lebih rendah hingga 11,265 nm. Dari ketiga

komposisi ini dapat diketahui bahwa kehadiran
BaCOs yang berlebihan dapat memberi pengaruh
pada menuruinnya kritalinitas BaFe 2,019, Disamping
itu kehadiran senyawa ini juga akan berpengaruh
pada kehadiran fasa fasa ikutan.

Gambar 4 merupakan perbedaan morfologi
permukaan pada komposisi stoikiometri dan
komposisi dengan kelebihan fraksi berat 20 %
senyawa BaCO:s.
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Gambar 4. Strukyut permukaan sampel
Stoikiometri (a) dan Kelebihan 20% fraksi berat
BaCOs (b) pada temperatur kalsinasi 1200°C selama
4 jam

Dari kedua gambar 4 tersebut nampak perbedaan
yang cukup dominan dengan struktur batas butir pada
gambar a lebih jelas dari gambar b. Hal ini
menandakan bahwa pembentukan fasa BaFei2Oi9
dengan komposisi stoikiometeri atau lebih sempurna
dibandingkan dengan non stoikiometri. Kedua kasusu
ini dapat memberi gambaran bahwa kelebihan
senyawa  BaCO; sangat berdampak
pembentukan kristalinitas.

pada
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Kesimpulan

Hasil pembentukan fasa BaFe 2019 melalui sintesis
non stoikiometeri dengan memfariasi
BaCOs diperoleh kesimpulan sebagai berikut

senyawa

1. Selama proses pemanasan terjadi perubahan
perbandingan fraksi Ba/Fe dengan keberadaan
ion barium lebih rendah dibandingkan dengan
ion Besi (Fe).

BaCO;
tidak memberikan

2. Kekurangan senyawa dalam
pembentukan BaFe 2019
dampak perubahan kristalinitas yang signifikan
terhadap fasa stoikiometeri, tetapi kelebihan
senyawa BaCO3 akan menurunkan Kkristalinitas

pembentukan

3. Hasil pengukuran kristalinitas diperoleh bahwa

pada perbandingan senyawa stoikiometri
memiliki ukuran 35,271 nm sedangkan pada
kekuranan 20% BaCO; kristalinitas sebesar
38,342 sedangkan pada kelebihan 20% BaCOs

menurunkan kristalinitas hingga 11,265 nm.
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