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Abstrak — Telah dilakukan sintesis magnesium oksida
(MgO) dengan metode logam terlarut asam dengan penambahan
2 jenis polietilen glikol (PEG), yaitu PEG400 dan PEG1000,
Tujuan dari sintesis ini yaitu untuk mengetahui seberapa efektif
metode pencampuran logam-terlarut asam dalam menghasilkan
serbuk magnesium oksida dengan kemurnian tinggi dan untuk
mengetahui derajat kristalinitas pada masing-masing sampel.
Serbuk murni Mg digunakan sebagai bahan dasar yang
dilarutkan dalam larutan HCl 37% untuk menyiapkan sampel
tanpa PEG (MgONP) dan dua sampel lain disiapkan dengan
menambahkan PEG400 (MgOP4) dan PEG1000 (MgOP10).
Bahan-bahan dasar dicampur dengan cara diaduk selama 1 jam
pada temperatur kamar, lalu dikeringkan pada temperatur 80°C.
Serbuk yang telah dikeringkan diuji dengan DTA-TGA untuk
mengetahui fenomena termal dari sampel yang digunakan sebagai
dasar memilih temperatur kalsinasi. Temperatur kalsinasi yang
digunakan adalah 400, 500 600, dan 700°C. Serbuk-serbuk
terkalsinasi dikarakterisasi menggunakan XRD dan, secara
umum, diketahui bahwa fasa-fasa yang terbentuk adalah periklas
dan bikosfit. Analisis kekristalan dari data difraksi menegaskan
bahwa tingkat kekristalan sampel meningkat dengan temperatur
kalsinasi. Kalsinasi pada temperatur 700°C menghasilkan sampel
dengan derajat kekristalan tertinggi, yaitu antara 78-79%
(berat), dan semuanya adalah periklas, untuk ketiga sampel.

Kata kunci data difraksi sinar-x, derajat Kkristalinitas,
magnesium oksida, metode logam-terlarut asam.

I. PENDAHULUAN

EMBUATAN bahan keramik tidak pernah berhenti,baik

untuk pemanfaatan rekayasa material maupun penerapan
dalam bidang medis, karena bahan keramik mempunyai
ketahanan terhadap panas, tahan korosi, dan sifat listrik yang
spesifik. Para peneliti telah berusaha mengembangkan bahan
komposit untuk meningkatkan sifat bahan yang lebih unggul
dan lebih aplikatif. Salah satunya adalah magnesium oksida
(MgO). Magnesium oksida, atau magnesia, adalah mineral
padat higroskopis putih yang terjadi secara alami sebagai
periklas (periclase). Material ini memiliki konduktivitas stabil
pada suhu tinggi, tahan korosi pada suhu tinggi serta tersedia
secara melimpah di alam. Sifat-sifat ini membuatnya banyak
dikembangkan untuk industri dan teknologi.Terkait dengan hal
ini para peneliti terus mengembangkan metode fabrikasi
periklas, agar periklas yang dibuat memiliki ukuran
nanometrik (10”m).

Material padat dapat diklasifikasikan berdasarkan
keteraturan atom-atom dan ion-ion di dalamnya. Material
kristalin adalah material yang memiliki keteraturan atom-atom,
sedangkan material yang tidak kristalin disebut material amorf
[1]. Studi mengenai struktur amorf dan kandungan amorf suatu
material merupakan salah satu hal yang penting dalam bidang
sains dan teknologi. Dengan mengetahui sifat yang dimiliki
material amorf, dan mengetahui rasio antara fasa amorf dan
dalam suatu material, dapat dikaji lebih lanjut sifat-sifat fisis
dan kimiawi dari material tersebut. Identifikasi fasa amorf dan
kristalin material pada umumnya dilakukan dengan
menganalisis data difraksi sinar-X. Terdapat beberapa metode
analisis yang dapat dilakukan untuk mengkuantifikasi rasio
antara fasa amorf dan kristalin, yaitu dengan metode standard
internal [2], menormalisasi intensitas masing-masing pola
difraksi sesuai dengan intensitas standar internal [2],
pendekatan dua sistem fasa dengan metode Rietveld [3], dan
mengeliminasi background pola difraksi sinar-X pada mineral
clay terorientasi [4].

Pada penelitian sebelumnya oleh Damayanti, telah
dilakukan analisis derajat kristalinitas untuk sistem campuran
dengan rasio berat amorf dan kristalin yang telah diketahui,
yaitu pencampuran serbuk kristal korundum ALO; dengan
serbuk gelas amorf sebesar 10, 20,30, 40, dan 50%.
Kemudian, sampel-sampel tersebut dianalisis dengan
perangkat lunak X'Pert Highscore Plus. Dari hasil analisis
tersebut, didapatkan nilai kesesuaian antara komposisi sampel
yang sebenarnya dan komposisi hasil analisis berkisar antara
90,0- 99,7%.

Hasil ini menunjukkan bahwa metode penentuan derajat
kristalinitas menggunakan perangkat lunak X Pert Highscore
Plus cukup akurat [5]. Dalam penelitian ini digunakan metode
penentuan derajat kristalinitas dengan perangkat lunak X Pert
Highscore Plus mengacu pada penelitian yang telah dilakukan
oleh Damayanti, dengan material uji memiliki komposisi rasio
amorf dan kristalin yang belum diketahui. Material uji yang
digunakan berasal dari sintesis magnesium oksida melalui
metode logam terlarut asam.

II. METODE

Pertama dilakukan dengan melarutkan serbuk Mg 1gr
tanpa dengan pemanasan dalam larutan asam HCL 37% 17 ml
diaduk dengan magnetic stirrer selama 1 jam hinggah serbuk
benar-benar larut berwarna jernih kekuningan, lalu setelah
terbentuk larutan, dimana warna larutan yang dibnetuk adalh
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bening, diperkirakan terbentuk larutan MgCl,. Kemudian
larutan itu di keringkan sampai mengerak dengan suhu konstan
dan kecepatan stirrer yang juga konstan. Setelah itu larutan
yang mengerak dihaluskan menggunakan mortar dan diayak
untuk mendapatkan precursor yang lembut berbentuk serbuk
kemudian dikalsinasi dengan variasi suhu antara 400-700°C
dengan waktu tahan masing-masing 1jam.Sampel yang telah
dikalsinasi dianalisis lebih lanjut secara kuantitatif dan
kualitatif.

Dengan menggunakan PEG, pertama Mg dilarutkan
dalam HCI sebanyak 17mL tanpa dengan pemanasan dan
diaduk dengan magnetic stirrer selama 1 jam.Setelah larutan
terbentuk kemudian ditambahkan PEG400 Dan PEGI1000
Kemudian diaduk menggunakan magnetic stirrer kemudian
larutan itu di keringkan sampai mengerak dengan suhu
konstan, setelah itu larutan yang mengerak dihaluskan
menggunakan mortar kemudian dikalsinasi dengan variasi
suhu antara 400-700°C dengan waktu tahan masing-masing 1
jam.Sampel yang telah dikalsinasi dianaliis lebih lanjut secara
kuantitatif dan kualitatif..

III. PEMBAHASAN

Gambar 1 merupakan hasil pencampuran dari serbuk
magnesium terlarut HCI, terlihat larutan berwarna kekuningan
yang setelah dikeringkan pada temperatur 80°C menjadi
berwarna putih seperti tampak pada Gambar 2.Setelah
dikeringkan, sampel hasil sintesis dimortar yang ditunjukkan
Gambar 3, serbuk MgONP setelah dikeringkan dan dimortar
terlihat berwana putih.

Gambar 1. Hasil pencampuran serbuk magnesium tanpa PEG dan
HCI setelah diaduk selama 1 jam.

Gambar 2. Contoh campuran serbuk magnesium tanpa Penambahan
PEG dengan HCl setelah dikeringkan pada temperatur 80 C.
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Gambar 3. Serbuk-serbuk hasil pengeringan setelah dimortar Serbuk
MgONP

Selanjutnya serbuk-serbuk hasil sintesis dilakukan
analisis lebih lanjut guna mengetahui fasa-fasa yang terbentuk
dengan memberikan variasi temperatur kalsinasi, karena
diperlukan pemanasan untuk membentuk fasa pada serbuk
magnesium oksida (periklas).

Telah dilakukan analisis DTA/TGA yang bertujuan untuk
mengetahui sifat termal dari suatu material melalui massa yang
hilang atau muncul ketika diberi perlakuan pemanasan.Pada
kurva DTA terjadi pengurangan massa sampai pada temperatur
566,5°C. kemudian pada temperatur 566,5°C-1000'C tidak
terjadi proses penguraian kembali dengan stabilnya kurva
TGA,akan tetapi pada temperatur tersebut kurva DTA
menggambarkan terjadi reaksi eksoterm. Hal ini menunjukkan
bahwa fasa MgO dapat diperoleh sekitar suhu 600 C.Itulah
sebabnya, temperatur sintesis yang dipilih dalam riset ini
adalah 600°C, 700°C,Hasil DTA/TGA serbuk magnesium
selanjutnya  dikonfirmasikan hasil XRD wuntuk lebih
meyakinkan fasa - fasa yang terbentuk pada magnesium
oksida.

Setelah pengukuran dengan difraktometer sinar-X
dilakukan, diperoleh hasil berupa pola-pola difraksi seperti
yang ditunjukkan pada gambar 4. Hasil XRD serbuk
magnesium oksida.adanya fasa kristalin ditunjukkan dengan
puncak-puncak difraksi.

[periclase
(O Bischaofite
[m]
r A MgONP 700°G
O
»
8
-
c
[0
k=
[ [m}
j\ é_ MgONP 600°C]|
b AO OWM Qmgonp 500°¢
A0 1 S LN S e, MAONP 400°
10 20 30 40 50 60
2 theta
(a)



JURNAL SAINS DAN SENI ITS Vol. 4, No.1, (2015) 2337-3520 (2301-928X Print)

O periclase o
(DB\schoﬁte
O
J MgOP1 700
L O
[}
By
‘@
C
S
S
r ? ?,/tjj } MgOP1 600
o ) O
) et A A 2 MOOPTO
(&8 fe) °
. YL e w 1g0P1 400
10 20 30 40 50 60
2 theta
(b)
[ periclase o
(OBischofite n
j\ MgOP4 704
O

Intensitas

o S|
00 0
R RY. PO ¥ WOV DO P 0] DN OO .1
/\ 2 Omgora 50

j\ P W/“w)\ukmwwﬁ o\ MGQP440D
10 20 30 40 50 60
2 theta
(©)

Gambar 4. pola difraksi sinar-X (radiasi CuK a,,) sampel-sampel
serbuk hasil sintesis (a) MgONP (b) MgOP10 dan (c) MgOP4 pada
variasai temperatur kalsinasi.

Terlihat dari pola XRD pada serbuk MgO pada temperatur
400°C fasa yang terbentuk adalah biskosfit, pada temperatur
500°C mulai terjadi transformasi fasa dari biskosfit ke
periklas, hal ini ditandai dengan kemunculan puncak MgO
pada posisi 28 yaitu 42 meskipun demikian masih terdapat
fasa biskosfit, fasa periklas murni terbentuk pada suhu 600°C.

Dilihat dari puncak-puncak yang terbentuk pada pola
xrd gambar 4 secara umum terlihat pada temeperatur yang
semakin meninggi puncak yang ditunjukkan semakin meninggi
dan lebarnya sedikit menyempit, sedangkan pada temperatur
kalsinasi rendah puncak yang terlihat cenderung rendah dan
sedikit agak melebar. Menurut Pratapa dkk.(2010), lebar
puncak dan tinggi puncak dapat mengindikasikan ukuran
kristal dan kristalinitas suatu material.

Penentuan derajat kristalinitas dilakukan menggunakan
perangkat Iunak X’Pert HighscorePlus seperti pada Gambar 5,
dengan mengatur nilai granularity sebesar 25 dan bending
factor sebesar 10 seperti pada Gambar 6. Pada penelitian
sebelumnya oleh Damayanti, telah dikaji variasi penggunaan
nilai granularity 20,25, 30, dan 35. Dari penelitian tersebut
didapatkan nilai granularity yang paling mendekati hasil rasio
fasa amorf dan kristalinyang sebenarnya adalah pada
granularity 25 dengan akurasi sebesar 95,5% [5]. Langkah-
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langkah analisis dilanjutkan dengan mengatur nilai constant
background agar didapatkan nilai kristalinitas pada sampel.
Masing-masing sampel yang akan diukur derajat
kristalinitasnya diberikan perlakuan yang sama dengan sampel
referensi, yaitu dengan mengatur granularity dan bending
factor sebesar 25 dan 5, seperti yang ditunjukkan pada Gambar
6. Selanjutnya, pada gambar 7 ditunjukkan bahwa dengan
mengatur constant background sesuai yang diperoleh dari
langkah sebelumnya, akan didapatkan persentase kristalinitas
sampel.
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Gambar 5. Sampel serbuk Magnesium oksida dengan PEG 400
kalsinasi 600°C
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Gambar 6. Pengaturan granularity dan bending factor sampel serbuk
Magnesium oksida dengan PEG 400 kalsinasi 600°C.
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Gambar 7. engaturan

sapelserbuk

background
Magnesium oksida dengan PEG 400 kalsinasi 600°C.

constant

Dari hasil analisis
menggunakan perangkat

kuantitatif derajat kristalinitas
lunak X’Pert HighscorePlus,
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didapatkan nilai derajat kristalinitas masing-masing sampel

seperti yang ditunjukkan pada gambar 8.
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Gambar 8. Hubungan temperatur terhadap kristanilitas (a) MgONP,
(b) MgOP10, (c) MgOP4

Dapat dilihat pada gambar 8. pada serbuk MgO
semakin tinggi temperatur maka derajat kristalinitas suatu
material juga semakin tinggi, dan semakin banyak kristal yang
terbentuk dikarnakan susunan dalam atom dalam bahan
semakin terartur. Energi termal yang terus meningkat dapat
mengakibatkan pertumbuhan kristal yang terus menerus hingga
transformasi akhir, yaitu amorf menjadi kristal. Laju
pertumbuhan kristal akan semakin tinggi dengan meningkatnya
temperatur pemanasan yang dikenai pada bahan tersebut.

IV. KESIMPULAN

Dari penelitian yang telah dilakukan dapat
disimpulkan bahwa Analisis kuantitatif derajat kristalinitas
pada sampel yang belum diketahui rasio kristalinnya dapat
dilakukan dengan menggunakan perangkat lunak X Pert
HighscorePlus. Dari hasil penelitian didapatkan kalsinasi pada
temperatur 700°C menghasilkan sampel dengan derajat
kekristalan tertinggi, yaitu antara 78-79% (berat), dan
semuanya adalah periklas, untuk ketiga sampel. Dapat
diketahui bahwa semakin tinggi temperatur kalsinasi yang
digunakan, semakin tinggi nilai derajat kristalinitas.
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Abstrak — Telah dilakukan sintesis magnesium oksida (MgO) dengan metode logam terlarut asam dengan penambahan 2 jenis polietilen glikol (PEG), yaitu PEG400 dan PEG1000, Tujuan dari sintesis ini yaitu untuk mengetahui seberapa efektif metode pencampuran logam-terlarut asam dalam menghasilkan serbuk magnesium oksida dengan kemurnian tinggi dan untuk mengetahui derajat kristalinitas pada masing-masing sampel. Serbuk murni Mg digunakan sebagai bahan dasar yang dilarutkan dalam larutan HCl 37% untuk menyiapkan sampel tanpa PEG (MgONP) dan dua sampel lain disiapkan dengan menambahkan PEG400 (MgOP4) dan PEG1000 (MgOP10). Bahan–bahan dasar dicampur dengan cara diaduk selama 1 jam pada temperatur kamar, lalu dikeringkan pada temperatur 80°C. Serbuk yang telah dikeringkan diuji dengan DTA-TGA untuk mengetahui fenomena termal dari sampel yang digunakan sebagai dasar memilih temperatur kalsinasi. Temperatur kalsinasi yang digunakan adalah 400, 500  600, dan 700°C. Serbuk-serbuk terkalsinasi dikarakterisasi menggunakan XRD dan, secara umum, diketahui bahwa fasa-fasa yang terbentuk adalah periklas dan bikosfit. Analisis kekristalan dari data difraksi menegaskan bahwa tingkat kekristalan sampel meningkat dengan temperatur kalsinasi. Kalsinasi pada temperatur 700°C menghasilkan sampel dengan derajat kekristalan tertinggi, yaitu antara 78-79% (berat), dan semuanya adalah periklas, untuk ketiga sampel.


Kata kunci : data difraksi sinar-x, derajat kristalinitas, magnesium oksida, metode logam-terlarut asam.

I. PENDAHULUAN

P

EMBUATAN bahan keramik tidak pernah berhenti,baik untuk pemanfaatan rekayasa material maupun penerapan dalam bidang medis, karena bahan keramik mempunyai ketahanan terhadap panas,  tahan korosi, dan sifat listrik yang spesifik. Para peneliti telah berusaha mengembangkan bahan komposit untuk meningkatkan sifat bahan yang lebih unggul dan lebih aplikatif. Salah satunya adalah magnesium oksida (MgO). Magnesium oksida, atau magnesia, adalah mineral padat higroskopis putih yang terjadi secara alami sebagai periklas (periclase). Material ini  memiliki konduktivitas stabil pada suhu tinggi, tahan korosi pada suhu tinggi serta tersedia secara melimpah di alam. Sifat-sifat ini membuatnya banyak dikembangkan untuk industri dan teknologi.Terkait dengan hal ini para peneliti terus mengembangkan metode fabrikasi periklas, agar periklas yang dibuat memiliki ukuran nanometrik (10-9m).


      Material padat dapat diklasifikasikan berdasarkan keteraturan atom-atom dan ion-ion di dalamnya. Material kristalin adalah material yang memiliki keteraturan atom-atom, sedangkan material yang tidak kristalin disebut  material amorf [1]. Studi mengenai struktur amorf dan kandungan amorf suatu material merupakan salah satu hal yang penting dalam bidang sains dan teknologi. Dengan mengetahui sifat yang dimiliki material amorf, dan mengetahui rasio antara fasa amorf dan dalam suatu material, dapat dikaji lebih lanjut sifat-sifat fisis dan kimiawi dari material tersebut.  Identifikasi fasa amorf dan kristalin material pada umumnya dilakukan dengan menganalisis data difraksi sinar-X. Terdapat beberapa metode analisis yang dapat dilakukan untuk mengkuantifikasi rasio  antara fasa amorf dan kristalin, yaitu dengan metode standard internal [2], menormalisasi intensitas masing-masing pola difraksi sesuai dengan intensitas standar internal [2], pendekatan dua sistem fasa dengan metode Rietveld [3], dan mengeliminasi background pola difraksi sinar-X  pada mineral clay terorientasi [4].

      Pada penelitian sebelumnya oleh Damayanti, telah dilakukan analisis derajat kristalinitas untuk sistem campuran dengan rasio berat amorf dan kristalin yang telah diketahui, yaitu pencampuran serbuk kristal korundum Al2O3 dengan serbuk gelas amorf sebesar 10, 20,30, 40, dan 50%. Kemudian, sampel-sampel tersebut dianalisis dengan perangkat lunak X’Pert Highscore Plus. Dari hasil analisis tersebut, didapatkan nilai kesesuaian antara komposisi sampel yang sebenarnya dan komposisi hasil analisis berkisar antara 90,0- 99,7%.


 Hasil ini menunjukkan bahwa metode penentuan derajat kristalinitas menggunakan perangkat lunak X’Pert Highscore Plus cukup akurat [5].  Dalam penelitian ini digunakan metode penentuan derajat kristalinitas dengan perangkat lunak X’Pert Highscore Plus mengacu pada penelitian yang telah dilakukan oleh Damayanti, dengan material uji memiliki komposisi rasio amorf dan kristalin yang belum diketahui. Material uji yang digunakan berasal dari sintesis magnesium oksida melalui metode logam terlarut asam.

II. METODE


Pertama dilakukan dengan melarutkan serbuk Mg 1gr tanpa dengan pemanasan dalam larutan asam HCL 37% 17 ml diaduk dengan magnetic stirrer selama 1 jam hinggah serbuk benar-benar larut berwarna jernih  kekuningan, lalu setelah terbentuk larutan, dimana warna larutan yang dibnetuk adalh bening, diperkirakan terbentuk larutan MgCl2. Kemudian larutan itu di keringkan sampai mengerak dengan suhu konstan dan kecepatan stirrer yang juga konstan. Setelah itu larutan yang mengerak dihaluskan menggunakan mortar dan diayak untuk mendapatkan precursor yang lembut berbentuk serbuk kemudian dikalsinasi dengan variasi suhu antara 400-700°C dengan waktu tahan masing-masing 1jam.Sampel yang telah dikalsinasi dianalisis lebih lanjut secara kuantitatif dan kualitatif.



Dengan menggunakan PEG, pertama Mg dilarutkan dalam HCl sebanyak 17mL tanpa dengan pemanasan dan diaduk dengan magnetic stirrer selama 1 jam.Setelah larutan terbentuk kemudian ditambahkan PEG400 Dan PEG1000 Kemudian diaduk menggunakan magnetic stirrer kemudian larutan itu di keringkan sampai mengerak dengan suhu konstan, setelah itu larutan yang mengerak dihaluskan menggunakan mortar kemudian dikalsinasi dengan variasi suhu antara 400-700(C dengan waktu tahan masing-masing 1 jam.Sampel yang telah dikalsinasi dianaliis lebih lanjut secara kuantitatif dan kualitatif..

III. PEMBAHASAN

Gambar 1 merupakan hasil pencampuran dari serbuk magnesium terlarut HCl, terlihat larutan berwarna kekuningan yang setelah dikeringkan pada temperatur 80ºC menjadi berwarna putih seperti tampak pada Gambar 2.Setelah dikeringkan, sampel hasil sintesis dimortar yang ditunjukkan Gambar 3, serbuk MgONP setelah dikeringkan dan dimortar terlihat berwana putih.
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Gambar 1. Hasil pencampuran serbuk magnesium tanpa PEG dan HCl setelah diaduk selama 1 jam.
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Gambar  2. Contoh campuran serbuk magnesium tanpa Penambahan PEG dengan HCl setelah  dikeringkan pada temperatur 80°C.
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Gambar 3. Serbuk-serbuk hasil pengeringan setelah dimortar Serbuk MgONP


Selanjutnya serbuk-serbuk hasil sintesis dilakukan analisis lebih lanjut guna mengetahui fasa-fasa yang terbentuk dengan memberikan variasi temperatur kalsinasi, karena diperlukan pemanasan untuk membentuk fasa pada serbuk magnesium oksida (periklas).



Telah dilakukan analisis DTA/TGA yang bertujuan untuk mengetahui sifat termal dari suatu material melalui massa yang hilang atau muncul ketika diberi perlakuan pemanasan.Pada kurva DTA terjadi pengurangan massa sampai pada temperatur 566,5°C. kemudian pada temperatur 566,5°C-1000°C tidak terjadi proses penguraian kembali dengan stabilnya kurva TGA,akan tetapi pada temperatur tersebut kurva DTA menggambarkan terjadi reaksi eksoterm. Hal ini menunjukkan bahwa fasa MgO dapat diperoleh sekitar suhu 600°C.Itulah sebabnya, temperatur sintesis yang dipilih dalam riset ini adalah 600°C, 700°C,Hasil DTA/TGA serbuk magnesium selanjutnya dikonfirmasikan hasil XRD untuk lebih meyakinkan fasa - fasa yang terbentuk pada magnesium oksida.


Setelah pengukuran dengan difraktometer sinar-X dilakukan, diperoleh hasil berupa pola-pola difraksi seperti yang ditunjukkan pada gambar 4. Hasil XRD serbuk magnesium oksida.adanya fasa kristalin ditunjukkan dengan puncak-puncak difraksi. 
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(c)


Gambar 4. pola difraksi sinar-X (radiasi CuK α1,2) sampel-sampel serbuk hasil sintesis (a) MgONP (b) MgOP10 dan (c) MgOP4 pada variasai temperatur kalsinasi.

Terlihat dari pola XRD pada serbuk MgO pada temperatur 400°C fasa yang terbentuk adalah biskosfit, pada temperatur 500°C mulai terjadi transformasi fasa dari biskosfit ke periklas, hal ini ditandai  dengan kemunculan puncak MgO pada posisi 2[image: image8.png]



 yaitu 42 meskipun demikian masih terdapat fasa biskosfit, fasa periklas murni terbentuk pada suhu 600°C.



Dilihat dari puncak-puncak yang terbentuk pada pola xrd gambar 4 secara umum terlihat pada temeperatur yang semakin meninggi puncak yang ditunjukkan semakin meninggi dan lebarnya sedikit menyempit, sedangkan pada temperatur kalsinasi rendah puncak yang terlihat cenderung rendah dan sedikit agak melebar. Menurut Pratapa dkk.(2010), lebar puncak dan tinggi puncak dapat mengindikasikan ukuran kristal dan kristalinitas suatu material. 


Penentuan derajat kristalinitas dilakukan menggunakan perangkat lunak X’Pert HighscorePlus seperti pada Gambar 5, dengan mengatur nilai granularity sebesar 25 dan bending factor sebesar 10 seperti pada Gambar 6. Pada penelitian sebelumnya oleh Damayanti, telah dikaji variasi penggunaan nilai granularity 20,25, 30, dan 35. Dari penelitian tersebut didapatkan nilai granularity yang paling mendekati hasil rasio fasa amorf dan kristalinyang sebenarnya adalah pada granularity 25 dengan akurasi sebesar 95,5% [5]. Langkah-langkah analisis dilanjutkan dengan mengatur nilai constant background agar didapatkan nilai kristalinitas pada sampel. Masing-masing sampel yang akan diukur derajat kristalinitasnya diberikan perlakuan yang sama dengan sampel referensi, yaitu dengan mengatur granularity dan bending factor sebesar 25 dan 5, seperti yang ditunjukkan pada Gambar 6. Selanjutnya, pada gambar 7 ditunjukkan bahwa dengan mengatur constant background sesuai yang diperoleh dari langkah sebelumnya, akan didapatkan persentase kristalinitas sampel. 
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Gambar 5. Sampel serbuk Magnesium oksida dengan PEG 400 kalsinasi 600°C
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Gambar 6. Pengaturan granularity dan bending factor sampel serbuk Magnesium oksida dengan PEG 400 kalsinasi 600°C.
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Gambar 7.  Pengaturan constant background sampelserbuk Magnesium oksida dengan PEG 400 kalsinasi 600°C.


Dari hasil analisis kuantitatif derajat kristalinitas menggunakan perangkat lunak X’Pert HighscorePlus, didapatkan nilai derajat kristalinitas masing-masing sampel seperti yang ditunjukkan pada gambar 8.
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Gambar 8. Hubungan temperatur terhadap kristanilitas (a) MgONP, (b) MgOP10, (c) MgOP4



Dapat dilihat  pada gambar 8. pada serbuk MgO semakin tinggi temperatur maka  derajat kristalinitas suatu material juga semakin tinggi, dan semakin banyak kristal yang terbentuk dikarnakan susunan dalam atom dalam bahan semakin terartur. Energi termal yang terus meningkat dapat mengakibatkan pertumbuhan kristal yang terus menerus hingga transformasi akhir, yaitu amorf menjadi kristal. Laju pertumbuhan kristal akan semakin tinggi dengan meningkatnya temperatur pemanasan yang dikenai pada bahan tersebut.

IV. KESIMPULAN

Dari penelitian yang telah dilakukan dapat disimpulkan bahwa Analisis kuantitatif derajat kristalinitas pada sampel yang belum diketahui rasio kristalinnya dapat dilakukan dengan menggunakan perangkat lunak X’Pert HighscorePlus. Dari hasil penelitian didapatkan kalsinasi pada temperatur 700°C menghasilkan sampel dengan derajat kekristalan tertinggi, yaitu antara 78-79% (berat), dan semuanya adalah periklas, untuk ketiga sampel. Dapat diketahui  bahwa semakin tinggi temperatur kalsinasi yang digunakan, semakin tinggi nilai derajat kristalinitas. 
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