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ABSTRAK

Telah diakukan pembuatan magnet permanen Barium M-Heksaferit yang didoping ion Mn dengan variasi x = 0,1-1,5 (%mol)
menggunakan metoda mechanical alloying. Proses preparasi bahan dasar Barium Karbonat (BaCO;), Hematit (Fe,O3) dan
Mangan Oksida (MnO) dicampur dengan cara wet milling (ball mill) dengan media aquades selama 20 jam. Selanjutnya
dikeringkan pada temperatur 100°C selama 24 jam, dikalsinasi pada temperatur 1000°C selama 2 jam, dan dianalisa dengan
XRD. Dari hasil analisa XRD menunjukkan bahwa telah terbentuk struktur kristal Barium M-Heksaferit (BaFe;, ,Mn,O19)
dengan parameter kisi a = b =5,865A , ¢ =23,099 A dan V = 794,25 A®. Serbuk yang telah dikalsinasi kemudian digerus dan
diayak hingga lolos ukuran partikel 400 mesh, dicampur bahan perekat Celuna WE-518 sebanyak 3%wt dan dicetak dengan
tekanan 1,3tonf /cm’ sehingga membentuk pellet dengan diameter 20 dan tebal 10 mm. Sampel yang telah dicetak kemudian
disinter menggunakan tungku listrik Thermolyne dengan heating rate 3°C/menit dan variasi temperatur sintering 1100°C,
1150°C, dan 1200°C, masing — masing pada suhu tersebut ditahan selama 2 jam. Karakterisasi yang dilakukan meliputi sifat
fisis yaitu densitas dan porositas dengan metode Archimedes, penyusutan dengan menggunakan dilatometer, morfologi dan
analisa mikrostruktur dengan menggunakan SEM/EDX dan XRD. Dari hasil pengukuran densitas dan porositas magnet
BaFe;, .\Mn,O;9 menunjukkan bahwa nilai densitas cenderung menurun dan porositas meningkat sebanding dengan jumlah
doping ion Mn. Kondisi optimum dicapai pada suhu sintering 1100 °C dengan nilai x = 0,1,menghasilkan densitas = 4,77
g/cm’ dan porositas = 15,4%. Dari hasil foto SEM/EDX terlihat adanya cacat berupa retakan berbentuk garis dengan lebar
2,05 pm dan berpori yang memiliki diameter sebesar 2,88 pm. Dari hasil analisis unsur menunjukkan bahwa kandungan Fe
=53,11%, Ba=11,94%, O = 28,97%, A 1=3,38dan C =2,6% (wt%).
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ABSTRACT

Barium M-Hexaferitte permanent magnet doped by Mn ions have been made with the variation of x = 0.1 - 1.5 (mol%) by
using mechanical alloying method. The preparation raw material process of Barium Carbonate (BaCOj3), Hematite (Fe;03)
and Manganese Oxide (MnO) were done by wet milling mixing for 20 hours using distilled water. Then it is dried at a
temperature of 100 °C for 24 hours, calcined at a temperature of 1000 ° C for 2 hours, and analyzed by using XRD. The
results of XRD analysis showed that the crystal structure of Barium M-Heksaferit (BaFe,;, Mn,O 9)has been formed with the
lattice parameters of a = b = 5.865, ¢ = 23.099 Aand V = 794,25 A3 The calcined powders were then crushed and sieved to
pass the size of 400 mesh, mixed with 3% wt adhesive Celuna WE-518 and compacted with a pressure of 1.3 tonflem’ to form
a pellet with a diameter of 20 and a thickness of 10 mm. The samples that have been pressed, then sintered using a
Thermolyne electric furnace with a heating rate of 30C/minutes and the variation of temperature sintering are 1100 °C, 1150
°C, and 1200 °C and hold for 2 hours. The characterizations was conducted on the physical properties, such as density and
porosity by using Archimedes method, shrinkage using a dilatometer, morphology and microstructure analysis using
SEM/EDX and XRD. Based on the density and porosity measurement, it can be concluded that BaFe, .Mn.Ogmagnet have a
density values that tend to decrease and the porosity values increase as the increasing of doping Mn ions. The optimum
condition is achieved at 1100 °C with a value of x = 0.1, where the density value = 4.77 g/cm*g and the porosity =15.4%.
Based on the photos of SEM/EDX, it is obtained a line crack defect with a width of 20.96 um and pores with a diameter of 42
um. The elemental analysis shows that the compound of Fe =53,11%, Ba = 11,94%, O = 28,97%, A 1=3,38dan C =2,6%
(Wt%).
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I. PENDAHULUAN

Material magnet oksida BaO(6Fe,03;) merupakan jenis keramik yang banyak dijumpai disamping material magnet
lain, seperti SrO.6(Fe,O;) dan PbO.6(Fe,03). Pengembangan material BaFe ;0,9 (M-type feritte hexagonal) sebagai bahan
magnetik sangat dibutuhkan dalam berbagai bidang aplikasi, karena memiliki karakteristik : temperatur Curie yang relative
tinggi, nilai koersifitas, saturasi magnetik dan anisotropi magnetik tinggi pula serta stabilitas kimia yang sangat baik [1-
5].Salah satu aplikasi material magnet permanen barium heksaferit yang menjadi perhatian saat ini adalah sebagai alat
penyerap gelombang mikro (RAM). Hal ini karena sifat istrik dan magnetik dari material ferrimagnetik ini sangat mendukung
dalam aplikasi tersebut, yaitu memiliki permeabilitas dan resistivitas yang tinggi [6].

Material oksida magnet tersebut memiliki sifat mekanik yang sangat kuat dan tidak mudah terkorosi. Namun material
tersebut sangat rentan terhadap proses perlakuan panas sehingga mempunyai pengaruh yang cukup signifikan dan memiliki
dampak negatif terhadap sifat kemagnetan, tetapi proses ini tidak dapat dihindarkan dalam proses metallurgi serbuk untuk
membuat magnet menjadi kuat dan dapat dimanfaatkan dalam teknologi [7]. Pada penelitian ini akan membahas tentang
pengaruh doping Mn dan temperatur sintering terhadap karakteristik fisis dalam mensistesis hard magnet menjadi soft magnet.
Melalui metoda solid state doping sifat magnetik barium ferit, (BaFe;;0,9) dapat dioptimalkan untuk aplikasi RAM. Reaksi
biasanya mengunakan bahan Al, Co, Zr, Mn, Zn, Sm dan Sn untuk pembuatan barium berbasis hexaferit, sebagai pengganti ion
Fe [9-12]. Namun dalam peneitian ini hanya menggunakan ion Mn sebagai doping ion Fe.

Ghasemi et.al, (2006) menganalisis dan mengkarakterisasi sifat elektromagnetik barium heksaferit yang diberikan
bahan doping sebagai penyerap gelombang mikro. Hasil yang didapat menunnjukkan bahwa ukuran butir ferit hampir
tergantung pada komposisi kimia. Sampel tersebut memiliki suseptibility dan permeabilitas yang lebih tinggi dan dapat
diaplikasikan sebagai penyerap gelombang mikro pada frekuensi 15GHz. Kemampuan material tersebut untuk menyerap
gelombang mikro (reflection loss) yang tinggi pada ketebalan 1.8 mm dengan mensubsitusikan ion Mn, Cu danTi pada barium
ferit [13].

ITII. METODOLOGI

Preparasi sampel bahan magnet barium heksaferit yang di doping dengan ion Mn menggunakan bahan baku serbuk BaCO;,
Fe,O; dan MnO, dicampur dengan metoda mechanical alloying secara basah (wet milling). Mixing dilakukan dengan
menggunakan ballmill dengan media aquades selama 20 jam. Setelah itu serbuk dikeringkan pada suhu 100 °Cselama 24
jam,dan dikalsinasi pada suhu 1000 °C. Serbuk yang telah dikalsinasi tersebut kemudian digerus dan diayak hingga lolos 400
mesh (38 pum), dicampur dengan perekat polimer Celuna WE — 518 sebanyak 3% (berat), dan dicetak dengan tekananl,3
tonf/cm’. Proses selanjutnya adalah sintering pada suhu 1100, 1150 dan 1200 °C (ditahan selama 2 jam). Uji karakterisasi yang
dilakukan meliputi : uji XRD, uji densitas dan porositas, uji susut dengan dilatometer dan analisa morfologi dan unsur
menggunakan SEM/EDX. Diagram alir proses pembuatan Barium M-Heksaferit dan analisanya diperlihatkan pada gambar 1.
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Gambarl.Diagram alir proses pembuatan Barium M-Heksaferit dan analisanya



"IV. HASIL DAN PEMBAHASAN

Hasil XRD pada Gambar 2 menunjukkan bahwa telah terbentuk fasa tunggal kristalin dari barium heksaferit yang
telah dikalsinasi pada suhu 1000 °C dengan penahanan (holding time) selama 2 jam. Hasil pengamatan menunjukkan bahwa
BaFe,  Mn,O 9 memiiki struktur hexagonal — closed packed dengan parameter kisi a =b = 5,865A, ¢ = 23,099A dan volume
sel = 794,25 A’. Ternyata dari hasil yang diperoleh terdapat perubahan yang cukup signifikan dilihat dari nilai konvensialnya
(a=b= 5,8573 Adan c= 23,258A) [14]. Penurunan parameter kisi ini disebabkan karena adanya perbedaan ukuran atom antara
Fe dengan atom Mn [6].
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Gambar2.Hasil XRD magnet barium heksaferit yang
disubstitusi dengan bahan mangan oksida (MnO)

Dari Gambar 3, memunjukkan perubahan nilai densitas sebagai fungsi komposisi doping ion Mn. Dari hasil tersebut
terlihat adanya korelasi berbanding terbalik antara penambahan ion Mn dengan nilai densitas.Variasi suhu sintering juga
memiiki pola yang sama, artinya semakin tinggi suhu sintering nilai densitas semakin menurun. Kondisi optimum dicapai pada
suhu sintering 1100 °C dengan menghasilkan densitas 4,77 g/cm’ pada komposisi x = 0,1 (mol %).Hal tersebut terjadi karena
pada suhu ini terjadi proses densifikasi maksimum. Sedangkan pada suhu 1150 °C dan 1200 °C terjadi penurunan densitas. Hal
tersebut disebabkan terjadinya perbesaran butir pada saat proses sintering. Perbesaran tersebut memicu terjadinya cacat berupa
retakan (craking ) dan bertambahnya ukuran pori pada sampel.

Hasil penelitian Didieket.al, (2012) menyatakan selama proses reaksi dan densifikasi dapat terjadi proses sintering
reaktif yang biasanya menghasilkan porositas tambahan. Berbagai reaksi yang mungkin terjadi pada saat sintering reaktif
seperti reaksi oksidasi - reduksi dan tahap transisi. Dengan cara ini reaksi yang disebabkan oleh kotoran, aditif atau produk
lainnya terbentuk selama proses sintering [15].

Berdasarkan hasil penelitian Agus Sukarto (2013) menyatakan bahwa semakin tinggi suhu penahanan, kecepatan
penyusutan juga semakin tinggi. kecepatan penyusutan dimungkinkan mempengaruhi karakteristik fisik dari produk hasil
sintering, dimana distribusi suhu sinter yang kurang merata dapat menimbulkan tegangan residu yang menjadi sumber
keretakan[16].
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Gambar3.Grafik densitas barium heksaferit yang



Disubstitusi dengan bahan mangan oksida (MnO) dan variasi suhu sintering (1100,1150dan1200) °C.

Pengukuran densitas dan porositas merupakan salah satu karakteristik fisis yang diperlukan terutama untuk mendukung
data spesifikasi teknis benda jadi bahan padatan hasil proses maupun green body sebelum diproses.

Dari Gambar 4 terlihat bahwa nilai porositas berbanding terbalik dengan komposisi doping ion Mn. Nilai porositas
tertinggi pada pembuatan barium heksaferit (BaFe;,  Mn,O19) adalahterdapat pada penambahan doping ion Mn yang paling
banyak (1,5% mol). Suhu 1200 °C merupakan suhu tertinggi pembentukan porositas terbesar pada sampel, karena adanya efek
coarsening dan pelepasan atau terjadinya perubahan fasa.
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Gambar4.Hubungan porositas barium heksaferit (BaFe;, . Mn,O,9) terhadap komposisi doping ion Mn

Dari Gambar$, hasil analisis penyusutan dengan dilatometer diketahui bahwa waktu penahanan (holding time) akan
semakin singkat untuk mencapai kondisi maksimum seiring dengan kenaikkan suhu sintering. Hasil analisis didapatkan pada
suhu sintering 1100, 1150 dan 1200°C hanya memerlukan waktu penahanan masing — masing sebesar 93,89 dan 85 menit
untuk mencapai titik jenuh (susut maksimum). Berdasarkan penahan waktu sintering (holding time) yang dilakukan selama 2
jam juga diduga sebagai salah satu penyebab turunnya proses densifikasi.

Berdasarkan penelitian sebelumnya oleh Asyer Paulus (2007) menganalisa tentang pengaruhvariasi holding time30,
60, dan 90 menit pada suhu sinter 1000 °C dalam pembuatan iron soft magnetic dari serbuk besi. Hasil yang diperoleh pada
kondisi suhu sintering 1000 °C dan holding time 30 menit, iron soft magnetic memiliki induksi remanensi = 8,5 gauss dan pada
saat holding time 90 menit induksi remanensi = 6 gauss. Dengan demikian dapat dikatakan bahwa proses densifikasi pada
holding time 30 menit lebih baik jika dibandingkan dengan holding time 90 menit[17].
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Gambar 5.Hubung anantara holding time terhadap suhu sintering dari bahan BaFe, \Mn,Oo

Hasil pengujian SEM/EDX diperlihatkan seperti pada Gambar 6a Dari gambar tersebut menunjukkan terdapatnya
crack (kerusakan/retakan) berbentuk garis dengan lebar 2,05um pada morfologi permukaan sampel. Sedangkan Gambar 6b
pada permukaan sampel menunjukkan terdapatnya distribusi dan ukuran pori berdiameter 2,88 um
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Gambar 6.a) Gambar retakan pada morfologi permukaan sampel BaFe, ,Mn,Oo( perbesaran 1000x ). b) distribusi dan ukuran
pori pada permukaan sampel ( perbesaran 3000x).

Dari pengujian SEM/EDX juga didapatkan hasil komposisi unsur yang dapat dilihat pada Gambar 7 dari hasil tersebut
ternyata dalam pembentukan magnet barium heksaferit terdapat unsur Fe = 53,11%, Ba = 11,94%, O = 28,97%, A 1=3,38 dan
C =2,6% (wt%). Munculnya unsur Al pada sampel bersumber dari bola-bola keramik alumina pada saat proses ballmill sebagai
pengotor, dan unsur C berasal dari sisa - sisa hasil pembakaran.

Cho et al., (2000) dan Sone et al., (2001) melakukan penyelidikan dan menunjukkan bahwa bahan pengotor dalam
homogeneities alumina juga akan menghasilkan pertumbuhan butir tidak normal. Jadi, untuk mendapatkan sifat material yang
diinginkan maka struktur mikro harus dapat dikontrol dengan baik. Hal ini karena perubahan mikrostruktur adalah masalah
utama di bidang teknik material. [18-19].
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Gambar 7. Komposisi unsur pada BaFe, ,Mn,O 9

V. KESIMPULAN

Barium heksaferit (BaFe;, MnsO;9) dengan subsitusi ion Mn dengan metoda mechanical alloying telah berhasil
dibuat. Telah diperoleh fasa tunggal BaFe,, , Mn,O,9 yang memiiki struktur hexagonal — closed packed dengan parameter kisi
a=b= 5865A, c = 23,099A dan volume sel = 794,25 A®. Suhu sintering optimum 1100 °C dengan nilai x = 0,1(mo%)
menghasilkan nilai densitas 4,77 gr/cm’ dan porositas 15,4%. Penambahan ion Mn dan suhu sintering menyebabkan
penurunan nilai densitas dan memicu terjadinya cracking dan pori pada permukaan sampel.
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