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Abstrak—Telah dilakukan penelitian sintesis serbuk larutan
padat  Zn(;Mg,,TiO; (ZMT01) menggunakan metode
pencampuran larutan pada temperatur kalsinasi 550°C dengan
variasi waktu penahanan. Bahan dasar yang digunakan dalam
sintesis ini adalah serbuk Ti dan Mg, sedangkan serbuk Zn
sebagai bahan aditif. Sintesis dilakukan dengan melarutkan
masing-masing serbuk ke dalam HCI. Hasil pelarutan kemudian
dicampur dan diaduk selama 5 jam, lalu dikeringkan di udara
pada temperatur 110°C dan dikalsinasi pada temperatur 550°C
dengan variasi waktu penahanan 1, 2, 4 dan 6 jam. Karakterisasi
hasil kalsinasi serbuk ZMTO01 dilakukan menggunakan X-Ray
Diffractometer, dan di analisis kuantitatif menggunakan
perangkat lunak Rietica. Hasil analisis menunjukkan bahwa
fraksi berat relatif fasa geikelit mencapai 97,9% pada waktu
penahanan 6 jam.
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I. PENDAHULUAN

AGNESIUM Titanium Oksida (MgTiO;) adalah

senyawa kimia dari magnesium, titanium dan oksigen
dengan nama mineral magnesium titanat (geikeilite). MgTiO;
banyak dimanfaatkan untuk kapasitor, resonator, antena untuk
komunikasi, radar, satelit direct broadcasting dan sistem
operasi global positioning pada frekuensi gelombang mikro
[1-4].

Beberapa metode sintesis telah dikembangkan untuk
menghasilkan MgTiO; (geikelit) seperti solid state reaction
method [4-6], chemical copresipitation [7], mechanochemical
complexation route [1], metalorganic chemical vapor
deposition [7], metalorganic solution deposition technique [8],
sol-gel method [2], [9], [10] and thermal decomposition of
peroxide precursors [11]. Para peneliti tersebut berhasil
meneliti MgTiO; pada suhu yang relatif tinggi, yaitu rata-rata
diatas 1000°C baik dalam padatan maupun serbuk.

Dalam preparasi sampel untuk menghasilkan MgTiO; murni
dengan metode pencampuran larutan (solid solution)
menyebabkan terbentuk fasa kedua MgTi,Os sebagai fasa
intermediet selama pertumbuhan butir, terkenal sangat sulit
untuk dihilangkan dari preparasi dengan cara pencampuran
oksida. Dalam penelitian ini, metode yang digunakan adalah
metode pencampuran larutan dengan menggunakan doping

subsitusi dengan dopan Zn®® pada MgTiO;. Dengan
penambahan Zn*" diharapkan fasa intermediet MgTi,Os tidak
terdeteksi lagi. Hasil yang diharapkan dengan penambahan
Zn*" juga dapat menurunkan suhu kalsinasi ZMTO1 [12].

Penelitian ini bertujuan untuk mendapatkan fasa geikelit
(MgTiO;3) dengan kemurnian tinggi menggunakan metode
pencampuran larutan pada temperatur kalsinasi 550°C dan
variasi waktu penahanan.

II. METODOLOGI PENELITIAN

Sintesis dilakukan dengan melarutkan serbuk Zn tanpa
pemanasan dalam larutan asam HCl 37% selama 45 menit, Mg
tanpa pemanasan dalam larutan asam HCl 37% selama 90
menit, kemudian melarutkan serbuk Ti ke dalam HCIl 37%
dengan pemanasan 50°C selama 150 menit. Masing-masing
larutan dicampur dan diaduk selama 5 jam tanpa pemanasan
sehingga terbentuk larutan hasil pencampuran dengan warna
ungu kehitaman dan didapatkan larutan homogen.
Selanjutnya, larutan tersebut dikeringkan pada suhu 110°C
sampai mengerak didasar gelas dengan warna putih keunguan
dan digerus dengan mortar selama 30 menit, sehingga
diperoleh serbuk ZMTO1 Serbuk ZMTO1 dikalsinasi pada
temperatur 550°C selama 1, 2, 4 dan 6 jam. Karakterisasi
menggunakan X-Ray Diffractometer dengan radiasi CuKa dan
rentang sudut 15-65° dengan step size 0,04°. Analisis data
difraksi meliputi identifikasi fasa menggunakan perangkat
lunak Match! Dan perhitungan komposisi fasa menggunakan
Rietica.

III. HASIL DAN PEMBAHASAN

Analisis identifikasi fasa dari data difraksi menggunakan
Match! bertujuan untuk mengetahui fasa-fasa yang terbentuk
pada sampel serbuk ZMTO1, dan diperoleh fasa-fasa yang
terbentuk yaitu geikelit (MgTiO3), rutil dan periklas, dimana
fasa geikelit adalah fasa dominan. Pada Gambar 1, hasil
pencocokan pola difraksi dengan perangkat lunak Match!
tidak teridentifikasi fasa yang mengandung unsur Zn, hal ini
menunjukkan bahwa ion Zn®* dapat mensubsitusi Mg*"
sehingga terbentuk larutan padat Zng;Mg,¢Ti0O;. Berdasarkan
kaidah Hume-Ruthery bahwa salah satu kaidah kelarutan
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Gambar 1. Pola Difraksi Sinar-X (radiasi CuKa dan step size 0,04°) pada
sampel ZMTTO1 dengan temperatur kalsinasi 550°C selama 1, 2, 4 dan 6 jam.
Keterangan:
* = Geikelit, # = Rutil, + = Periklas
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Gambar 2. Contoh pola hasil akhir penghalusan yang diperoleh dari perangkat
lunak Rietica untuk sampel ZMTO1 pada temperatur kalsinasi 550°C selama 1
jam. Puncak warna merah adalah pola difraksi terhitung, puncak warna hitam
adalah pola difraksi terukur, kurva paling bawah adalah difference plot.

padat subsitusi yaitu faktor ukuran. Supaya terjadi larutan
padat subsitusi, perbedaan ukuran atom terlarut dan atom
pelarut lebih kecil dari 15%. Selain faktor ukuran, struktur
kristal keduanya harus sama [13].

Pada ZMTO1, jari-jari ion Zn** (0,074 nm) mirip dengan
jari-jari ion Mg”" (0,072 nm) dengan perbedaan<15% dan
struktur kristal (Hexagonal Close Packed) kedua unsur sama,
sehingga terbentuk serbuk larutan padat ZMTO1 dan kejadian
substitusi tersebut tidak mengakibatkan adanya penyimpangan
posisi puncak. Larutan padat tersebut terbentuk dalam rentang
kontinyu yang disebabkan oleh faktor kesamaan struktur

kristal Zn>" dan Mg*".
Pada Gambar 1, secara kualitatif pola difraksi
menggambarkan intensitas fasa rutil dan fasa periklas

menurun, sedangkan intensitas fasa geikelit meningkat dengan
meningkatnya waktu penahanan pada temperatur 550°C.
Keberadaan Rutil dan Periklas menunjukkan bahwa ion-ion
yang mengandung Mg”" dan Ti*" belum sempurna membentuk
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Gambar 3. Hubungan waktu penahanan terhadap fraksi berat fasa ZMTO01
pada temperatur kalsinasi 550°C.

Tabel 1.
Tingkat kesesuaian (Figures-of-Merit) pencocokan Rietveld dengan Rietica
(atas) dan luaran hasil perhitungan komposisi fasa (bawah)

Figures-Of-Merit

Waktu penahanan

Ry(%) Rup(%) GoF

1 jam 15,7 21,9 2,4

2 jam 14,6 20,5 1,7

4 jam 14,9 223 2,5

6 jam 14,9 21,7 2,3

Waktu Fraksi Berat

penahanan Geikelit Rutil Periklas

1 jam 87,1(39) 8,7(11) 42(11)

2 jam 94,8(29) 3,6(5) 1,6(6)

4jam 95,8(28) 3,4(5) 0,9(2)

6 jam 97,931) 1,9(5) 0,2(1)

fasa glikelit.
Setelah identifikasi fasa, dilanjutkan dengan analisis

kuantitatif menggunakan perangkat lunak Rietica yang
menggunakan metode pencocokan antara pola difraksi
terhitung dan terukur. Analisis kuantitatif bertujuan untuk
identifikasi komposisi fasa. Pola difraksi terhitung dibuat
dengan menggunakan ICSD (Inorganic Crystal Structure
Database) dari masing-masing fasa yang terdapat pada
sampel, sedangkan pola difraksi terukur adalah pola difraksi
hasil keluaran karakterisasi dengan XRD. Selanjutnya adalah
penghalusan terhadap parameter-parameter pada pola
terhitung untuk dicocokkan pada pola difraksi terukur sampel
ZMTO1. Contoh plot hasil penghalusan dengan Rietica
diilustrasikan pada Gambar 2, sedangkan Tabel 1 adalah hasil
keluaran dari proses penghalusan masing-masing variabel dari
data terhitung.

Berdasarkan pada Tabel 1, hasil analisis penghalusan yang
dilakukan pada semua sampel dapat diterima karena
memenuhi kriteria yaitu nilai GoF<4% [14]. Pada Gambar 3,
menunjukkan fraksi berat relatif fasa geikelit jauh lebih besar
dari pada fraksi berat relatif rutil dan periklas. Dengan
meningkatnya waktu penahanan, fraksi berat relatif fasa rutil,
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periklas menurun, sedangkan fraksi berat relatif geikelit
meningkat sampai kemurnian tinggi yaitu 97,9% pada waktu
penahan 6 jam. Hal ini menunjukkan bahwa ion-ion Ti*" dan
Mg?" semakin membentuk MgTiO; dengan meningkatnya
waktu penahanan pada temperatur 550°C.

IV. KESIMPULAN

Dari penelitian ini dapat disimpulkan bahwa untuk sampel
Zny Mg, 9TiO5 pada temperatur kalsinasi 550°C, fraksi berat
relatif fasa geikelit meningkat, fraksi berat relatif fasa rutil
menurun dengan meningkatnya waktu penahanan. Dan fraksi
berat relatif fasa geikelit diperoleh dengan kemurnian tinggi
97,9% pada waktu penahanan 6 jam.
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