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SINTESIS DAN KARAKTERISASI BAHAN PIEZOELEKTRIK BNT
DENGAN PENAMBAHAN Mn0; MENGGUNAKAN METODE
SOLID STATE REACTION

Intisari

Bahan piezoelektrik PbZr, Ti;_)O3 (PZT) mempunyai banyak aplikasi, tetapi
memiliki sifat beracun. Maka dari itu dicarilah suatu bahan yang ramah
lingkungan, yaitu bahan piezoelektrik NagsBigs TiO; (BNT). Bahan BNT memiliki
temperature currie 320°C. Sintesa bahan dasar Bi,03 , Na,C0; , Ti0,, dan MnO,
dilakukan dengan metode Solid State Reaction atau cara padat. Identifikasi dan
karakterisasi dilakukan dengan menggunakan alat XRD dan SEM untuk mengetahui
struktur kristal dan struktur morfologis. Hasil analisa pola difraksi sinar-x
menunjukan sangat sedikit kontaminan disertai dengan struktur kristalnya. Dengan
memfariasikan suhu sintering untuk sintesa BNT, maka diperoleh struktur kristal
rombohetral. Parameter ekperimen tekanan 3500 psi, pengerusan 4 jam, suhu
sintering 1000°C dan lama sintering 4 jam. Penambahan MnO, dengan variasi
persentasi berat yaitu 0.2% , 0.5 %, dan 0.8%, menyebabkan terjadi perubahan
struktur kristal. Semakin besar penambahan Mn0O, menunjukan sistem kristal
tetragonal, terlihat pada perubahan parameter kristal rombohetral ke tetragonal, yaitu
pada penambahan MnO, sekitar 0,00262. Bentuk morfologi dari BNT tambah MnO,
menunjukan partikel-partikel mencirikan kotak, partikel tersebut semakin mengecil
setelah di tambahkan MnO,

Kata-kata kunci: BNT, reaksi padat, perovskite, rombohedral




SYNTHESIS AND CHARACTERIZATION PIEZOELECTRIC BNT
SUBSTANCE WITH DOPANT Mn0, USING SOLID STATE REACTION
METHOD.

Piezoelektrik material PbZr, Ti;_,)O3 (PZT) have many applications, but it is
poisonous. So, more environmentally friendly material searched, i.e piezoelektrik
NagsBigs TiO; (BNT). BNT material have curie temperature about 320°C. The
synthesis of basic material Bi,03; , Na,C0; ,TiO,,and MnO, done with Solid State
Reaction method, or simply solid method. Identification and choracterization done
with XRD and SEM to knew the crystal structure and morphological structure.
Diffraction pattern analysis result shows very few contaminants with it’s crystal
structure. Wite variatian the sintering temperature for BNT’s synthesis, we found
rhombohedral srystal structure. The experiment paramater is pressure 3500 psi,
milling time 4 hours, sintering temperature 1000°C and sintering duration 4
hours. Mn0, addition writh weight percentage 0.2%, 0.5% and 0.8%, cause changes
in crystal structure. The more Mn0, addition shows tetragonal crystal system, as seen
in changes of rhombohedral crystal parameter to tetragonal, i.e. Mn0O, addition about
0.00262. Morphologycal pattern of BNT plus MnO, shows particles characterized a
box, the particles reduced after Mn0O, addition

Keywords: BNT, solid state reaction, perovskite, rhombohedral
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BAB 1

PENDAHULUAN

1.1. Latar Belakang

Bahan piezoelektrik adalah suatu bahan yang sangat menarik untuk
dikembangkan dan diteliti, karena memiliki fenomena yang dapat membangkitkan
muatan listrik pada saat material dikenai tekanan mekanis. Begitu juga sebaliknya
fenomena tersebut dapat pula membangkitkan strain mekanis dalam merespon
medan listrik teraplikasi pada bahan.

Oleh karena itu sangat dimungkinkan sekali bahan piezoelektrik ini dapat
menjadi konverter antara energi listrik dan gerakan mekanis bahan. Sifat-sifat
piezoelektrik ini dapat terjadi pada bahan-bahan kristal dan juga dapat
diinduksikan pada bahan-bahan polikristalin.

Piezoelektrik ditemukan tahun 1880 oleh Curie bersaudara, dimulai dari
penemuan kristal quartz (SiO;) dan dilanjutkan dengan penemuan barium titanat
(BaTiO3) pada sekitar 1940-an. Piezoelektrik pertama kali diaplikasikan secara
praktis pada detektor submarine ultrasonik pada awal tahun 1920-an. Setelah itu
bahan-bahan piezoelektrik semakin banyak ditemukan, salah satunya adalah
bahan yang memiliki sifat piezoelektrik rendah seperti LINbO3, LiTaO3 dan ZnO.
Selain pada bahan keramik, sifat piezoelektrik juga dapat ditemukan pada bahan
polimer walaupun kualitasnya masih rendah.

Bahan piezoelektrik semakin banyak dikembangkan oleh para peneliti,

baik pada proses sintesis bahan maupun integrasi ke bentuk aplikasinya. Aplikasi-




aplikasi industri bahan piezoelektrik dapat ditunjukkan pada kapasitor
berkonstanta dielektrik tinggi, begitu juga belakangan ini telah digunakan
sebagai sensor atau actuator. Piezoelektrik, salah satunya berupa bahan
PbZry Ti(1_4)(PZT) yang memiliki sifat piezoelektrik yang relatif baik. Namun
timbal (Pb) juga merupakan salah satu bahan beracun yang tidak ramah
lingkungan, karena ketidak ramah lingkunganya ini, dikembangkanlah bahan lain
yang lebih ramah lingkungan.

Efek piezoelektrik dapat dibuat dengan beberapa metode, diantaranya
dengan metode basah (kimia) dan metode kering (solid state reaction). Dengan
metode sol-gel diperoleh powder yang bagus tetapi dengan harga yang tinggi.
Dengan metode solid state reaction didapatkan material piezoelektrik dengan
biaya yang rendah.

Dengan berjalannya waktu, pengembangan pieozoelektrik alternatif yang
bebas dari Pb mulai diteliti dan dikembangkan. Pada tahun 1960-an Bismut
Natrium Titanium (BNT) ditemukan oleh Smolenskii dan dipelajari karena
kostanta dielektrikum yang tinggi dan mempunyai kemampuan untuk bekerja
tanpa penambahan Pb. Namun BNT dengan metode soild state reaction juga
mempunyai kekurangan yakni BNT tidak mudah terbentuk pada suhu rendah,
oleh karena itu diperlukan suhu sintering yang tinggi.

BNT juga memiliki keunggulan, yaitu memiliki sifat mekanik yang baik
dan memiliki rentang suhu aplikasi yang relatif lebar tanpa mengandung timbal
(Pb), dibandingkan dengan bahan PZT yang memiliki efek piezoelektrik yang

cukup kuat dan mempunyai banyak aplikasi, namun PZT memiliki sifat yang




tidak ramah lingkungan. Begitu pula hasil samping produk PZT pada industri
berupa limbah produksi yang pada gilirannya akan berdampak negatif terhadap
kesehatan manusia. Secara jangka panjang, kontaminan terjadi karena kerusakan
mekanis dari transduser (bocor).

Aplikasi dari BNT dapat diterapkan dalam bidang kesehatan contohnya
untuk USG, pembangkit sumber energi rendah juga bisa digunakan dalam bidang

indusri, biasanya digunakan untuk outomotif dan banyak lainnya.

1.2 Tujuan Penelitian
Penelitian ini bertujuan untuk:
1. Mengidentifikasi struktur kristal bahan dasar piezoelektrik BNT.
2. Sintesis bahan piezoelektrik BNT dengan penambahan MnO, dengan
menggunakan Solid State Reaction (cara padat).

3. Karakterisasi bahan piezolektrik BNT dengan penambahan MnOs.

1.3 Manfaat Penelitian

Manfaat dari penelitian ini adalah meningkatkan kualitas dari bahan
piezoelektrik BNT agar berdampak jangka panjang dalam meningkatkan kualitas
aplikasinya. Diantaranya adalah sebagai aktuator atau sensor pada ultrasonografi
untuk kesehatan, sumber energi listrik rendah sebagai aplikasi baru yang sedang

dikembangkan dan lain-lain.




1.4 Batasan Pemasalahan
Permasalahan yang dikaji pada penelitian ini adalah sintesis dan
karakterisasi bahan BNT dengan penambahan MnO,, dengan rincian yaitu:
1.  Identifikasi bahan dasar BNT
2.  Penambahan MnO, dalam BNT

3.  Analisis struktur pada BNT yang ditambah MnO,




BAB II

TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Struktur Kristal

Bahan kristal merupakan suatu bahan yang terdiri dari atom-atom yang
tersusun secara berulang dalam pola tiga dimensi dengan rangkaian yang panjang
(Callister dan William, 2003). Sel satuan merupakan volume terkecil yang
mengandung semua informasi struktur dan simetri kristal.

Kisi merupakan jarak yang berulang atau sering juga disebut dengan
konstanta kisi, diberi simbol (a). Suatu konstanta kisi kristal yang terbentuk dalam
bentuk 3 dimensi diberi simbol dengan a, b dan ¢. Sudut antara ketiga konstanta
kisi tersebut diberi simbol dengan a, § dan y.

Tujuh bentuk sel satuan yang berbeda bisa dibentuk dari parameter-
parameter ini yang dikenal sebagai sel satuan konvensional, dan bila
dikombinasikan dengan posisi atom khusus dengan sel satuan, akan menghasilkan

14 kisi bravais, yang rincinya dapat dilihat pada Tabel 2.1 berikut :

Tabel 2.1 Sel satuan konvensional dan 14 kisi Bravais (Kittel, 2002)

Sistem Panjang sumbu Kisi Bravais | Simbol | Skema tiga-
kristalografi Dan sudut Kisi dimensi
Simple
Triklinik a+b#c - Simple P
@B #y #90° \ 1\




Monoklinik a+b+c - Simple P
a=8=90°#7 - Base- & ‘
atau centered
a#b#c l
a=y=90°%§
Ortorombik a+b#*c - Simple P
a=ﬁ=y=90° - Base- C
centered F c
- Face- I .
centered - b
- Body-
centered
Tetragonal a=b#*c - Simple P
a=ﬁ=y=90° -BOd\[‘ I
centered c
a a
Trigonal a=b=c - Simple P
Rombohedral | a = g =y # 90° < 120° ‘
o o
a
a
Hexagonal a=b=#c - Simple P
a=f=90%y=120° "
. =
Kubus a=b=c - Simple P
a=ﬁ=y=90° - Face- F
centered 1
- Body- —
centered
2.2 Difraksi Sinar-x
Difraksi sinar-x digunakan dalam karakterisasi material untuk

mendapatkan informasi tentang kristal maupun nonkristal. Difraksi tergantung

pada struktur kristal dan panjang gelombangnya. Jika panjang gelombang lebih

besar dari pada ukuran atom atau konstanta kisi kristal maka tidak akan terjadi

peristiwa difraksi karena sinar akan dipantulkan sedangkan jika panjang




gelombangnya mendekati atau lebih kecil dari ukuran atom atau kristal maka
akan terjadi peristiwa difraksi. Ukuran atom dan panjang gelombang dari sinar

yang dilewati harus dalam orde angstrom (A) supaya terjadi peristiwa difraksi.

Pada Gambar 2.1 menerangkan sinar-X yang datang dan difraksikan oleh
suatu bahan kristal. Sinar-x akan dipantulkan, dibiaskan dan diteruskan apabila
melalui suatu bahan. Garis-garis S/ SI, S2 S2 dan S3 S3 mewakili bidang-bidang
atom yang sejajar dengan permukaan hamburan dan dipisah satu sama lain pada

jarak d.

Gambar 2.1 Pantulan sinar-X oleh bidang atom S1S1 dan S2S2 terpisah
pada jarak d (Kittel, 2002)

Beda lintasan ABC dengan AB'C’ terjadi akibat bidang identik, adalah
sepanjang DBE. Interferensi difraksi yang konstruktif ditimbulkan pada kelipatan
panjang sinar X yang dipancarkan. Jika berkas sinar sefasa, maka nilai DB + BE =
n A, dan karena DB = BE = d sin 6, maka akan terbentuk suatu persamaan yang

disebut sebagai hukum Bragg yaitu:




n=2d sin 8 @.1)

Dengan : A = panjang gelombang sinar-x
d = jarak antar bidang
€ = sudut hamburan
n = nomor orde hamburan
Persamaan di atas dinamakan sebagai Hukum Bragg dan sudut 8 dikenal
sebagai sudut Bragg untuk penyinaran sinar-X oleh bidang-bidang atom

hamburan yang dipisahkan pada jarak d dan n = 1,2,3 dan seterusnya (Reed dan

Hill, 1973).

2.3 Hanawalt

Pola difraksi dari suatu bahan kristal adalah khas dan unik sehingga tak
ada dua fase kristal yang mempunyai pola difraksi yang tepat sama. Sifat inilah
dimanfaatkan untuk kegunaan analisis kualitatif.

Analisis kuantitatif dengan metode sinar-X, pada prinsipnya adalah bahwa
pola difraksi suatu bahan merupakan “sidik jari“. Setiap pola serbuk, dicirikan
dengan sekumpulan posisi sudut difraksi (26) dan intensitas relatif (1/1;).

Dari hukum Bragg kita ketahui bahwa posisi sudut difraksi tergantung
pada gelombang sinar-X yang digunakan, sehingga jarak antara bidang atom (d)
merupakan suatu besaran yang penting. Karena hanawalt menyatakan setiap pola
suatu bahan terdiri dari besaran d dan I/].

Pada Tabel 2.2 ditunjukan model bentuk kartu Hanawalt beserta

keterangan data bahan.




Tabel 2.2 contoh kartu hanawalt TiO,

211272 Qualty ;".nz e —
-
5 M =g Ret. Mok Bur Siand (LS. X
—PVoiume(CD] 13631 .
Dx 3833 Dm g
5.G.: 141 /amd (141) §
Parameters [
2 378 b c 3513 3L 1 o
8 B ¥ 5 ' | =
SS/FOM. FI0-TA,0116. 3 a T
|Acor. 3.3 T T T T T T
e D 25 50 75 100 125 150 &°
Filter: 3 wi hk ||2 o ohk 1] i hk |
dap X2 100 101|707 4 301|288 2 307
Mineral Name: %% 10 103075 @ 008 |ms 2325
L pfnalase. yn Fe00 20 004 |@21% 2 303 |14 2411
V55 10 112 |REI 6 224 [n84 42119
8043 35 200 |m47 4 31 2|12008 2228
53880 20 105 |BA7 2217112 @ 413
5060 20 211 |94178 4 305121 2 404
2113 4 213|%13 4 321 1@ 2420
62688 14 204 |B/AN5 2109[1®™ <2 327
68.760 6 116 |%8n 2 208 [137.38 4 415
70309 6 22002 2 323|438 23089
740293 <2 107 [wra 4 31 615002 4 424
5023 10 215 (1085 4 400|182 2 0012

Pada Tabel 2.2 kolom-kolom yang terdapat pada kartu Hanawalt tersebut
berisikan data seperti yang ditunjukan berikut ini:

- Kolom 1 : Nomor kode kartu

- Kolom 2 : Data fisik bahan

- Kolom 3 : Data kristalografi seperti jenis sistem kristal, struktur kristal
dan harga para meternya

- Kolom 4 : Kondisi percobaan seperti radiasi yang digunakan, filter yang
dipakai dan lain-lainnya

- Kolom 5 : Analisis kimia

- Kolom 6 : Rumus kimia, nama kimia dan nama sebutan

- Kolom 7 : Daftar harga d atau 20, intensita relatifnya dan indeks Miller

Pada sudut atas data kartu data, dituliskan simbol yang mengandung arti:
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* = Untuk data yang mempunyai nilai kepercayaan yang besar

o = Untuk data yang kurang dapat dipercaya.

2.4 Solid State Reaction

Solid state reaction disebut juga dengan metode padatan atau kering.
Metode padatan ini, menggunakan bahan yang berupa serbuk. Bahan tersebut
digerus selama 4 jam, setelah itu dikompaksi. Solid state reaction terjadi apabila
sampel yang telah dikompaksi tersebut diberi tekanan, sehingga sampel yang satu
dan lainya akan bereaksi, akan terjadi pemepatan antara atom yang satu dengan
yang lainya. Setelah itu baru dipanaskan dengan suhu yang telah ditentukan,
setelah dipanaskan terbentuklah satu fasa baru. Dimana fasa sebelum ditekan dan
dipanaskan masih dalam bentuk fasa dasar. Setelah ditekan dan dipanaskan baru

terbentuk fasa baru, ini disebut dengan metode solid state reaction.

2.5 Bismut Natrium Titanium (BNT)

Pada tahun 1956, seorang peneliti dari Soviet mengganti ion Pb** dengan
jon Bi* dan ion Na" dalam struktur perovskite untuk membentuk BiysNaysTiO,
atau BNT (Isupov, 2005). BNT termasuk material ferroelektrik (Hosono et al.,
2001). Keramik BNT dilanjutkan dan dikembangkan oleh Smolenski pada tahun
1960 (Hosono et al, 2001).

Dengan meningkatnya permintaan material piezoelektrik bebas timbal
(Pb) dan ramah lingkungan, BNT dianggap sebagai calon dielektrik bahan untuk

masa depan yang dapat dikembangkan sebagai material piezoelektrik yang bebas
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Pb. Material BNT sedang dipelajari untuk menggantikan material PZT yang
masih mengandung timbal (Pb).

Bismut sodium titanat merupakan keluarga material piezoelektrik yang
relatif baru. BNT dipelajari karena memiliki nilai temperatur dielektrik yang
tinggi (Nagata dan Takenaka, 1997).

BNT merupakan bahan keramik piezoelektrik yang memiliki tipe kristal
perovskite ABO3. Sebagaimana telah disinggung sebelumnya, BNT memiliki
sifat feroelektrik kuat serta temperatur curie relatif tinggi, sehingga BNT menjadi
layak dan patut untuk dikembangkan. Rentang temperatur lebar tidak hanya
menguntungkan pada aplikasi bidang kesehatan saja, akan tetapi juga dapat
diaplikasikan pada industri-industri automotif, minyak, gas alam maupun pada
permukaan mesin—mesin yang relatif panas. BNT dipelajari untuk menciptakan
suatu material yang bisa menggantikan standar industri sekarang yaitu barium
titanat (BT) dan PZT.

BNT merupakan bahan piezoelektrik bebas Pb (timbal) yang mempunyai
temperatur curie 320°C. BNT mengalami sebuah perubahan fase diffusi ke
tetragonal pada temperatur ini (Pronin et al., 1980). Pada temperatur ruangan,
keramik BNT mempunyai struktur kristal rhombohedral (Park and Chung, 1994 ;
Chu et al., 2002b ; Jones and Thomas, 2002).

Material piezoelektrik BNT murni dan keramik ferroelektrik bebas timbal
lainnya mempunyai sifat piezoelektrisitas yang lebih rendah dibandingkan
dengan kelas ferroelektrik berbahan dasar timbal seperti PZT. PZT memiliki

temperatur currie (Tc) 450°C. Pada umumnya penelitian material keramik BNT
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difokuskan pada peningkatan sifat-sifat piezoelektrik dari material BNT. Selain
itu ada parameter utama lainnya dalam meningkatkan sifat-sifat spesifik dari
bahan piezoelektrik yaitu transisi fasa. Transisi fasa dapat menentukan sifat
dielektrik maupun sifat piezoelektrik. Transisi fasa dapat dikontrol dengan

memvariasikan temperatur.

2.5.1 Struktur Bismut Natrium Titanat

BNT mempunyai struktur kristal perovskite terdistorsi ABO3;. Dimana
atom Bi*3? dan Na'?® menempati sudut-sudut sel satuan kubik, pada pojok-
pojoknya, sedangkan T;0, menepati pusat sel satuan kubik Body Cenired Cubic
(BCC). Akan tetapi atom 072 di tengah bidang-bidang dari sel satuan Face
Centred Cubic (FCC). Bentuk struktur BNT skematik terlihat pada Gambar 2.3.

Ini hanya menunjukan bentuk stoikiometri dalam bentuk campuran yang ideal.

Gambar 2.3 struktur BNT dalam bentuk perosvkite.
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Fase transisi adalah salah satu dari penentu utama dari sifat dielektrik
material. Tambahan BNT dapat dipilih untuk mengubah fase transisi yang terjadi
dalam berbagai temperatur. Struktur perovskite merupkan salah satu jenis struktur
dari material feroelektrik dan Damjanovic (2001) berpendapat bahwa struktur
perovskite adalah jenis yang paling utama. Sekarang ratusan dari formula ABO;
divariasikan dengan menggantikan larutan padatan atau penambahan bahan
pengotor atau dopants ( Shrount dan Swartz, 1992)

Analog dengan Barium Titanat (BaTi0O;) struktur kristal dari keramik
NagsBig s Tiy—xMn,0; mempunyai bentuk A,,B,X, yang memiliki 3 (tiga) bentuk
kation (Bi?, Na?* dan Ti**) dan 1 (satu) anion (0?"). Sehingga material ini
mempunyai struktur kristal yang dinamai perovskite dan ion Mn** diharapkan
akan mengsubtitusi dengan ion Ti**, karena besar jari-jari kedua jenis atom
tersebut tidak terlalu jauh berbeda yang mana jari-jari atom untuk Ti = 1,45 A dan
untuk Mn = 1.60 A (Keenan,dkk.,1996)

Jika temperatur dinaikkan, struktur perovskite adalah kubik. Ketika
material didinginkan sampai femperatur curie terjadi perubahan fase dari kubik ke
tetragonal, rhombohedral, orthorhombik, dan lain-lain. BNT memiliki struktur

kristal rhombohedral.

2.5.2 Parameter Kisi BNT
Sistem kristal memiliki berbagai bentuk parameteter kisi. Sebagaimana
ditentukan pada Bab 2.1 Parameter kisi merupakan salah satu cara dalam

menganalisis struktur kristal. Setiap sistem kristal memiliki perumusan parameter
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kisi yang berbeda-beda. Untuk sistem kristal BNT memiliki sruktur rhombohetral
dan tetragonal pada suhu kamar. Hubungan antara parameter kisi dengan jarak
antar bidang untuk sistem rhombohedral (Cullity, 1978):

1 (h?+k? + ?)sin*a + 2(hk + kl + hl)(cos?a — cosa) 2.2)
dz a?(1 — 3cos2a + 2coc3a) '

Sedangkan untuk sistem tetragonal dari BNT terdapat hubungan antara

parameter kisi dengan jarak antar bidang diberikan oleh persamaan berikut

(Cullity, 1978):

- (2.3)

Dengan: diki = jarak bidang kristal
adanc = parameter kisi

h, k dan | = indeks Miller bidang krista

2.6 Kalsinasi dan Sintering

Kalsinasi merupakan proses pemanasan suatu objek dengan tujuan
membersihkan objek tersebut dari pengotor-pengotor organik. Kalsinasi perlu
dilakukan karena dalam pembuatan kristal sering kali terdapat pengotor-pengotor,
terutama pengotor organik. Adapun sinfering dilakukan sebagai proses awal
reaksi bahan menjadi kristal. Proses sintering tersebut diintensifkan di dalam tanur
sinter dan memanfaatkan panas yang dihasilkan dari proses pembakaran bahan

bakar. Pada tahap sintering terjadi dekomposisi endotermis akibatnya senyawa
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dasar karbonat terdekomposisi meninggalkan oksida menjadi produk padat dan
melepaskan gas sehingga terbentuk serbuk keramik (Sumari et al.2008).

Kalsinasi BNT sangat dipengaruhi oleh suhu sintering. Semakin lama
waktu sintering pada suhu optimal, maka reaksi pembentukan kristal BNT
semakin sempurna. Semakin sempurnanya reaksi pembentukan kristal tersebut
akan mengakibatkan kostanta dielektrik dari BNT diharapkan semakin besar
sehingga akan sangat baik jika diaplikasikan ke dalam pembuatan bahan
kapasitor maupun sensor (Yunasfi, 2001). Kapasitansi juga sangat dipengaruhi
oleh tekanan. Semakin besar tekanan yang diberikan, maka pengkristalan BNT

akan semakin baik.

2.7 Scanning Electron Microscopy SEM

Mikroskop elektron merupakan alat sinar elektron berenergi tinggi untuk
menguji objek yang berukuran sangat kecil. Pengujian ini mengenai topografi,
morfologi, komposisi dan kristalografi. SEM adalah salah satu tipe mikroskop
elektron yang mampu menghasilkan suatu gambaran permukan sampel dengan
resolusi tinggi. Oleh karena itu gambar yang dihasilkan oleh SEM mempunyai
karakteristik secara kualitatif dalam 3 dimensi karena menggunakan elektron
sebagai pengganti gelombang cahaya pada mikroskop optik dan hal ini sangat

berguna untuk menetukan struktur permukaan dari sampel.
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BAB III

METODE PENELITIAN

3.1 Tempat dan Waktu Penelitian
Penelitian dilakukan di Pusat Teknologi Bahan Nuklir (PTBIN), Badan
Tenaga Atom Nasional, Kawasan Puspiptek Serpong Tangerang, selama jangka

waktu 3 bulan, dimulai pada bulan Febuari 2010 dan selesai pada bulan Mei 2010.

3.2 Alat dan Bahan Penelitian
3.2.1 Alat Penelitian
Peralatan yang digunakan dalam penelitian ini adalah:

- Difraktometer sinar-X (Philips X-ray Diffraction) digunakan untuk
karakterisasi dengan pengidentifikasian struktur kristal berbagai fasa
dalam struktur kristal dan besaran butir.

- SEM (Scanning Electron Microscopy) digunakan untuk melihat bentuk
morfologi dan kandungan elemen bahan baik sebelum dan sesudah
disinter.

- Tunggu pemanas (ADVANTEC KL-600 Electric Muffle Furnaces)
digunakan untuk mengkalsinasi dan mensintering sampel.

- Peralatan penekan dengan sistem hidrolik digunakan untuk
mengkompaksi bahan.

- Neraca digital yang memiliki ketelitian yang tinggi (+/- 0,0001 gr)

digunakan untuk menimbang sampel.
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Mortar digunakan untuk menggerus serbuk sampel.

3.2.2 Bahan Penelitian

Bahan dasar yang digunakan adalah:

Bi,0; (Bismut Oksida) merek dagang no ABCR, Puratrem
AB106142, kemurnian 99.999%.

Na,CO5;(Natrium Carbonat) merek dagang no 1.06392.1000
kemurnian 99.999%.

TiO, (titanium IV Oksida) merek dagang stream chemical inc no. 93.
2207, kemurnian 99,999%

Mn0, (Mangan Oksida) merek dagang no 1,05957.1000, kemurnian

90 % .

3.3. Tahapan Penelitian

Tahapan penelitian yang dilakukan dalam penelitian ini, ditunjukan secara

skematis pada Gambar 3.1 berikut ini:
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PENYIAPAN BAHAN
Bi203 3 Na2C03 ,TiOZ
Na,CO; + 4Ti0, + Bi,0; = NaysBigs Ti0s

p .y
J: KALSINASI (1 jam 300°C)
PENCAMPURAN dan SINTERING (650°C,
(homogenisasi) » KOMPAKS 1 gy00¢, 900°C 1000°C)
(300 Psi)
XRD SEM
PENAMBAHAN
MnO;
< v
®
PENCAMPURAN KOMPAKSI KALSINASI (1 jam 300°C)
(homogenisasi) |~ (3500Psi) [™] dan SINTERING (1000)°C)
XRD SEM

[l S

PENGOLAHAN DATA

!

PEMBAHASAN

h

KESIMPULAN

Gambar 3.1 Tahapan Penelitian
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3.4 Sintesis Bahan

Bahan dasar yang digunakan untuk mensintesis bahan piezoelektrik BNT
adalah Bi;Os , Na,COs dan TiO,. Ketiga bahan tersebut ditimbang dan dicampur
secara stokiometri Na,CO; + 4TiO, + Bi;03 = NagsBigsTiO; untuk
menghasilkan bahan  BigsNagsTiO;. Penimbangan dilakukan dengan
menggunakan timbangan yang memiliki ketelitian yang tinggi (+/- 0,0001 gr).
Campuran tersebut digerus selama 4 jam. Tujuannya untuk menghomogenkan
bahan yang satu dengan yang lainnya. Bahan yang telah digerus di dalam mortar,
kemudian dipelet dengan menggunakan hydraulic press CARVER yang memiliki
kemampuan tekanan mencapai 3000 psi. Setelah dipelet, dipanaskan sebelum
dipanaskan dikalsinasi untuk menghilangkan bahan-bahan organik asing dengan
suhu kalsinasi 300 °C selama kurang lebih 1 jam. Setelah itu dipanaskan pada
suhu 650°C, 800°C, 900°C, 1000°C Tungku yang digunakan adalah tungku
Thermolyne 47900. Setelah dipanaskan dengan suhu bervariasisetelah itu di
tentukan suhu terbaik yaitu 1000°C. Bahan tersebut didoping dengan MnO,
dengan perbandingan Berat 0,2%, 0,5%, 0,8% digerus dengan perlakuan yang

sama dengan yang di atas. Dengan suhu 1000°C dan tekanan 350°C psi.

3.5 Karakterisasi

Karakterisasi sampel dilakukan dengan melihat pola difraksi, bentuk
partikel dan kostanta diaelektrik. Pengukuran pola difraksi dilakukan
menggunakan difraktometer sinar-X, PHILIPS diffractometer (panjang

gelombang 2=1.5404 A), untuk melihat betuk butira dari suatu material
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digunakan Scanning Electron Microscopy (SEM), dan pengukuran data
kapasitansi (kostanta dielektrikum) kompleks bahan dilakukan dengan peralatan

DELICE high precision.



BAB IV

HASIL DAN PEMBAHASAN

Dilakukan sintesis bahan BNT dengan penambahan MnO, yang telah diteliti
oleh Takenaka dan Nagata (2001). Penambahan MnO, ke dalam BNT di lakukan
berbagai macam variasi mulai dari 0,2, % 0,5% dan 0,8% MnO,, agar memperoleh
bahan NagsBigs Ti;—,Mn,0; yang bersifat piezoelektrik. Proses sintesis dilakukan
dengan metode solid-state reaction. Sintesis BNT dengan penambahan MnO, yang
telah disintesis sebelumnya dengan metode yang sama dengan persentasi berat 0,2 %

MnOZ

Pada penelitian ini dilakukan identifikasi bahan dasar BNT (Bi,03,
Na,C05,TiO,) dan Mn0O, dengan menggunakan XRD. Tujuan identifikasi bahan
dasar ini adalah untuk melihat kemurnian bahan dasar yang akan digunakan di
dalam penelitian ini. Pola difraksi bahan dasar akan disesuaikan dengan data yang
ada pada kartu Hanawalt. Sehingga dapat menyimpulkan apakah bahan dasar ini

dapat digunakan atau tidak di dalam penelitian ini.

Telah dilakukan uji coba sintesis bahan pada berbagai temperatur sintering
dan tekanan dengan metode solid-state reaction. Tujuannya adalah untuk melihat
apakah bahan yang disintesis sudah terbentuk atau belum dengan mencocokkan pola
difraksi (puncak- puncak difraksi) yang dihasilkan eksperimen yang telah dilakukan
oleh peneliti-peneliti sebelumnya. BNT dengan penambahan MnO, yang terbentuk

21
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selanjutnya akan dikarakterisasi dengan menggunakan XRD (X-Ray Diffraction),

SEM (Scanning Electron Microscope).

4.1 Analisis Pola Difraksi Dengan X-Ray Diffractometer (XRD)

4.1.1 Pola Difraksi Bahan Dasar BNT dan MnO,

Bismut Natrium Titanium (BNT) disintesis dengan mencampurkan tiga
bahan dasar yaitu: Bismut Oksida (Bi;03), Natrium Carbonat (Na,C03) dan
Titanium oksida (Ti0,) dengan kemurnian 99%. Ketiga bahan dasar ini
dikarakterisasi dengan menggunakan XRD dalam bentuk serbuk pada suhu ruang
untuk melihat pola difraksinya. Begitu juga dengan penambahan Mangan Oksida

(Mn0y). Berikut ini penjelasan dari masing-masing bahan dasar.

a. Bismut Oksida (Bi;03)

Sample Bi2 03

Gambar 4.1 Pola Difraksi Bahan (Bi,03)
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Puncak-puncak intensitas sinar- x terhadap 2x sudut difraksi ditunjukan pada
Gambar 4.1. Dengan menggunakan analisis pola difraksi, maka dapat dihitung jarak
antara bidang kristal (d). Hal ini dilakukan dengan menggunakan hukum Bragg
dimana A= 1.5404 A merupakan panjang gelombang sinar-x, 8 adalah sudut
difraksi dan d adalah jarak antar bidang. Pada Lampiran 1 dapat dilihat jarak antar
bidang dan intensitas relatif.

Tiga puncak tertinggi dari Gambar 4.1 adalah 27,26°, 33.04° dan 46,199°
diwakili oleh jarak antara bidang (d) adalah 3,26882, 2,7089 dan 1,963. Ketiga
puncak tertinggi dari ekperimen dicocokkan dengan struktur bahan pada tabel
hanawlt, yaitu pada nomor tabel 41-1449.

Tabel menunjukan bahan Bi, 05 dengan struktur kristalnya monoclinic dengan
parameter kisinya a = 5,849 A, b= 8,169 A, ¢ = 7,512 A dan a=y = 90°, f= 112,98

Harga intensitas relatif dan jarak antara bidang kristal, antara
eksperimen dan hanawlt menunjukkan kecocokan, sebagaimana terlampir
pada Lampiran I dengan tabel hanawalt 41-1449. Puncak-puncak asing atau
puncak-puncak yang diluar pada tabel hanawlt tidak ada, seperti yang
ditunjukkan kesamaan antara tabel hanawlt dengan eksperimen. Hal ini
mengidentifikasi bahan dasar Bi,0; mempunyai kontaminan yang sangat

kecil.
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b. Natrium Carbonat (Na,C03)

Na2CO3

EEREE
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Gambar 4.2 Pola Difraksi Bahan (Na,C03)

Dari data XRD bahan dasar Na,CO0j3 terlihat pada Gambar 4.2 dengan harga
jarak antara bidang (d) dan intensitas relatif (I) sebagaimana di tunjukan secara
lengkap pada Lampiran 2. Tiga puncak tertinggi adalah 30,46°, 38,281°, 35,539°.
diwakili oleh jarak antara bidang (d) adalah 2,9322, 2,3493 dan 2,5239.

Ketiga puncak tertinggi dari eksperimen dicocokkan dalam struktur bahan
pada tabel hanawlt, yaitu pada tabel nomor 19-1130, dengan struktur kristalnya
monoklinik. Parameter kisi, sebagaimana tercantum pada table hanawalt yaitu a =
8,907 A, b=5.239 A, ¢ = 6,043 A dan a=y = 90°, p=101,0°.

Puncak-puncak asing pada intensitas eksperimen yang di luar tabel

hanawalt tidak ada. Pada eksperimen sudah mulai menunjukan kesamaan
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antara data eksperimen dengan data tabel hanawalt, dengan kontaminan
yang sangat kecil.

c. Titanium Oksida (TiO,)

TiOo2

700
‘E 600
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=]
2 400 -
£ a0
5 200 -
= 100 l

0 ot ' JL,_ : LAL' ol M ‘ JL AA A

10 20 30 40 60 60 70 80
2 theta

Gambar 4.3 Pola Difraksi Bahan TiO,

Dari hasil eksperimen yang telah dilakukan didapatkan data XRD yang
terlihat pada Gambar 4.3. Tiga puncak tertinggi yaitu 25,4°, 48,082°, dan 37,861°.
Diwakili oleh jarak antara bidang (d) yaitu 3,5037, 1,8908 dan 2,3743. Hal ini juga
ditunjukkan pada tabel hanawalt untuk bahan TiO,, pada nomor tabel 21-1272
dengan struktur kristalnya tetragonal. Parameter kisinya sebagaimana tercantum pada
table hanawalt adalah ao = bo=3,7852 A, co =9,5139 A, a = p=y= 90°

Puncak-puncak asing yang terlihat pada sudut 20 adalah 54,061. Hal ini
dimungkinkan adanya kontaminan yang relatif sangat kecil terjadi pada saat

kerakterisasi dengan XRD.
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P

Mangan Okside (MnO,)

Na2CO3
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g 8§ 88 8 8 8

10 20 30 40 50 60 T0 80
2 theta

Gambar 4.4 Pola Difraksi Bahan (Mn0,)

Dari hasil eksperimen yang telah dilakukan juga didapatkan data XRD
dengan harga jarak antara bidang (d) dan intensitas relatif (I) sebagaimana ditunjukan
secara lengkap pada Lampiran 4, dari Gambar 4.4 terlihat 3 puncak tertinggi
adalah28,76 °,59.4 °,56,66 °. Diwakili oleh jarak antara bidang (d) adalah 3,1017
1,551 dan 1,6232.

Ketiga puncak tertinggi dari eksperimen dicocokkan dalam struktur bahan
pada tabel hanawlt, yaitu Tabel nomor 24-0735 (Lampiran 4). Dengan struktur
kristalnya fetragonal. Parameter kisinya sebagaimana tercantum pada table hanawalt
adalah a0 =bo=4.399 A, co=28.74 A dan a=y =, p= 90°.

Puncak-puncak asing pada intensitas eksperimen yang diluar tabel

hanawalt tidak ada. Pada eksperimen sudah mulai menunjukan kesamaan
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antara data eksperimen dengan data tabel hanawalt, dengan kontaminan

yang sangat kecil.

4.1.2 Pemilihan Sampel Terbaik

Dari data XRD terlihat bahan dasar yang digunakan mempunyai
kemurnian 99%. Telah dicocokkan dengan tabel hanawlt dengan melihat tiga puncak
tertinggi. Untuk meningkatkan kualitas suatu bahan diperlukan pemilihan sampel
terbaik. Pemilihan sampel terbaik dilakukan dengan dua cara yaitu:

a. Pemilihan Temperatur

Berdasarkan hasil percobaan yang telah dilakukan dapat dijelaskan hasil dari
bahan dasar Bi,0; , Na,C0O; dan TiO, digerus selama 4 jam dengan harapan
selama pengerusan partikelnya semakin kecil dan pencampuran diharapkan homogen,
dipelet dengan tekanan 3000 psi dengan perlakuan temperatur sintering yang
bervariasi dari suhu 650°C-1000°C. Proses pemanasan diawali dengan kalsinasi
selama 1 jam dan kemudian disintering selama 4 jam. Tujuan dari kalsinasi ini untuk

menghilangkan zat-zat pengotor yang berasal dari organik dari bahan tersebut.
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Gambar 4.5 Pola diftraksi sinar-x bahan dasar dan BNT dengan variasi suhu.

Pada Gambar 4.5 pada suhu 650° C ,struktur dari Nag sBig s TiO3 (BNT) sudah
mulai terbentuk, tapi masih menunjukan adanya puncak asing, dimungkinkan puncak
asing ini berasal dari bahan dasar atau dari pengotor lainnya. Dengan adanya
pembentukan pola difraksi yang kontras. Pada suhu 800°C menunjukkan bentuk
struktur yang relatif baik akan tetapi masih ada indikasi puncak asing. Pada suhu
900°C banyak puncak asing, ini dimungkinkan disebabkan faktor pengerusan atau
pun pengaruh elektronik. Kalau dilihat secara seksama antara suhu 800°C dan
1000°C, akan terlihat kemiripan.Tetapi pada suhu 800°C noise agak lebih besar
dibandingkan dengan suhu 1000°C. Dari sini dapat disimpulkan pola dikfraksi yang

bagus pada suhu 1000°C.Untuk memperhalus noise tersebut dibuatlah tekanan yang
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berbeda, asumsi bahwa struktur kristal yang terbentuk menunjukan partikel yang

lebih besar.

b. Pemilihan Tekanan
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Gambar 4.6 Pola Difraksi Bahan BNT dengan Perlakuan Tekanan.

Pada Gambar 4.6 dibuat suatu perlakuan yang berbeda dimana suhunya sama
tapi tekanan berbeda. Disini terlihat bahwa tekanan 3500 psi pola difraksinya lebih
halus atau tajam dari tekanan 3000 psi. Puncak-puncak difraksi lebih tinggi dengan
tekanan 3500 psi dari pada 3000 psi, sedangkan sinyal per noise (S/N) lebih baik
atau lebih besar pada tekanan 3500 psi dari pada 3000 psi secara kualitatif. Jadi dapat
disimpulkan bahwa pada tempreratur 1000°C dan tekann 3500 psi lebih baik

dibandingkan dengan yang lainnya.
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Gambar 4.7 Pola Difraksi Bahan BNT yang dibandingkan dengan jurnal
Rozidawati Awang pada tahun 2009

Pada jurnal Rozidawati Awang terlihat bahwa pada 1100° struktur BNT sudah
mulai terbentuk dengan kontaminan yang relatif banyak. Kontaminan terbentuk di
mungkinkan adanya bahan dasar yang belum tercampur . Pada eksperimen di

dapatkan struktur BNT dengan suhu 1000° di mana kontaminan relatif tidak ada.

4.1.3. Sintesis BNT penambahan MnO,

Sintesa dilakukan BNT dengan penambahan MnO, ke dalam BNT. Hal ini
dirujuk dari jurnal Nagata dan Takenaka 2000, dengan menambahkan MnO,
dengan faksi berat 0,2%. Tapi pada ekperimen ini dilakukan penambahan MnO, ke
dalam BNT, secara bervariasi. Adapun fraksi berat tersebut dimulai dari 0,2 %,

0,5% dan 0,8%. Selanjutnya digerus lebih kurang 4 jam, lalu disinter dengan suhu
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menggunakan XRD.
| m :
450
400
= 350 ! i 58.26 08%
E 300 o R o "l.,‘a.-.-d‘- ol \ - -
E 2% | 68.16 0.5%
.MEA_J - L .‘\,_ " e
" ] ‘ lL. ‘u,oz" 02%
100 s . r i! — ‘R..»J'\._..._.:...._-"u P V.
50 . [ | 67.86 BNT
0 — : .(»}\w.w S TTCI (VU | P — S wita
10 20 30 40 50 60 70 80
2 Theta

Gambar 4.8. Pola difraksi sinar-x dari hasil sintesa BNT dengan penambahan
MnQ,secara bervariasi pada suhu sintering 1000 g b

Pada Gambar 4.8 menunjukkan pola difraksi yang hampir sama dengan BNT
tanpa penambahan MnO,.Tetapi kalau dilihat secara seksama terjadi pergeseran
puncak difraksi yang terlihat pada pergeseran 20, pada puncak BNT 57,86°.
Sedangkan untuk penambahn MnO, bergeser puncaknya menjadi 58,02°, 58,16° dan
58,26°, seiring dengan penambahan MnO, (0,2%, 0,5% dan 0,8%). Pergeseran ini
menyebabkan parameter kisi juga berubah. Tentunya harga jarak antar bidang kistal
mengalami perubahan.

Hasil eksperimen BNT dengan penambahan MnO, terjadi pengabungan atau
tranformasi puncak-puncak, dibandingkan dengan puncak-puncak BNT sebelum

penambahan MnO0,, intensitasnya memiliki kesesuaian dengan hasil simulasi yang
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dikembangkan oleh Vittayakorn, (2004) berupa rhombohetral. Hal ini dapat dilihat

dari pola difraksi Gambar 4.9
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Gambar 4.9 Bidang-bidang simulasi oleh Vittayakorn tahun 2004

Dengan kata lain puncak-puncaknya tidak mewakili puncak kembar pada
sudut-sudut tersebut, maka struktur kristalnya merupakan rhombohedral. Hal ini
dapat dilihat dari pola difraksi Gambar 4.8 dan di cocokan dengan bidang-bidang
hasil simulasi dari Vittayakorn,(2004).

Jika kita lihat antara BNT dan BNT yang ditambahkan MnO, terjadi
pergeseran puncak secara sistematis ke kanan dimana pergeseran 20 di setiap puncak
berbeda-beda dengan penambahan Mn0O,. Penambahan MnO, menunjukan
pergeseran 26 semakin ke kanan (besar), puncak-puncak tunggal semakin tidak
simetris dan mengindikasikan adanya dua puncak yang tumpang tindih, jika

dibandingkan dengan puncak-puncak BNT, sebagai mana terlihat pada Gambar 4.8.
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Kemungkinan hal ini membuktikan bahwa struktur Kristal yang terbentuk mengarah
ke tetragonal. Dengan adanya puncak-puncak kembar atau terindikasi dua puncak
tumpang tindih yang disesuaikan dengan hasil simulasi yang dikembangkan oleh
N.Vittayakorn  dengan file data JCPDS no 73-2022, berupa struktur kristal
tetragonal, sudah menunjukkan puncak yang teratur jika bandingkan dengan puncak-
puncak BNT. Parameter kisi kristal rombohetral dan tetragonal secara manual dapat

dihitung dengan persamaan sebagai berikut:

(h? + k2 + 1?)sin?a + 2(hk + kl + hl)(cos*a — cosa)

1

daz - a(1 — 3cos?a + 2coca) -5
1 h?2+k* P
? = az + C_2 (4.2)

Sehingga diperoleh hasil dari Tabel 4.1 dan 4.2 ini yang dikalkulasi melalui
bidang d (100)dan d (110):

Tabel. 4.1 Perubahan parameter kisi penambahan MnO, dengan perbedaan
persentase berat dengan rumus Rhombohetral

No. | Penambahan | 26 20 D d ao=bo#co |a=p=y
MnO, (100) | (110) | (100) (110)
1 0,2% 22,8 32,5 | 3,8966 | 2,7523 3,8966 89,87
2 0,5% 23,06 | 32,76 | 3,8532 | 2,7311 3,85338 90,27
3 0,8% 23,02 | 32,72 | 3,8598 | 2,7343 3,85995 90,21
Tabel.4.2 Perubahan Parameter kisi penambahan Mn0O, dengan perbedaan
persentasi berat dengan rumus Tetragonal
No. | Penambahan | 26 26 D d 8,= bo=¢Co a=p=
MnO, (100) | (110) | (100) | (110) Y
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1 0,2% 22,8 | 32,5 |3,8966 | 2,7524 | 3,8883 dan 2,7423 90
2 0,5% 23,06 | 32,76 | 3,8533 | 2,7311 | 3,8716 dan 3,8635 90
3 0,8% 23,02 | 32,72 | 3,8599 | 2,7344 | 3,8741 dan 3,8963 90

Pada Gambar 4.8 menunjukan secara jelas dengan penambahn 0,5% dan

0.8% MnO, puncak-puncaknya terlihat tidak simetrik, kususnya pada puncak dengan

26 32°-33,5° begitu juga pada 39,5%- 41° terlihat puncak simetris pada bahan BNT

dan sedikit relatif pada penambahan 0,2%.
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Gambar. 4.10 Pergeseran sudut pola difraksi terhadap persentasi berat

dengan penambahan MnO,
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Gambar 4.11 Grafik persinggungan antara rhombohedral dan tetragonal

Dari perhitungan dan Gambar 4.11 dapat ditunjukkan bahwa semakin
ditambah Mn0, maka parameter kisinya(ag) untuk rhombohetral berkurang dengan
sudut(26) semakin membesar, atau pergeseran puncak kearah kanan. Sedangkan
asumsi untuk fetragonal penambahan persentasi berat Mn0, diperbesar, maka
parameter kisi (a,) semakin membesar dan pergeseran jarak antara bidang semakin
membesar juga pada bidang difraksi yang sama.

Untuk lebih jelasnya pada Gambar 4.10 menunjukkan adanya puncak
tunggal seakan-akan menjadi 2 puncak. Hal ini mengidentifikasikan adanya transisi
struktur BNT perovskite. Bentuk puncak-puncak pada penambahan 0,2% yaitu
masih simetris, yang dominan rhombohedral. Pada penambahn 0,5% dan 0,8%
seakan akan tidak simetris atau mengidentifikasikan adanya tumpang tindih satu

puncak menjadi dua puncak namun dominan ferragonal. Maka antara penambahan
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Mn0, 0,5% dan 0,8% adanya transisi dari struktur rhombohedral ke struktur
tetragonal dengan parameter kisi a, yang sama pada 0,00262 fraksi berat dalam arti
terjadinya perubahan fasa yang disebut dengan Morphotropic boundary phase
(MPB).

Dari analisis dimungkinkan bahwa penambahan MnO, masih berstruktur
perovskite dan bersifat piezoelektrik, keberadaan atom MnO, dalam intensitas
difraksi, tentunya akan mengalami perubahan relatif, sebagaimana terlihat pada tinggi
puncak relatifnya.

4.2 Scanning Elektron Microscope (SEM)

Secara mikrograph hasil sintesa ini ditunjukkan dengan butiran-butiran yang
ada dengan menggunakan SEM (Scanning Electron Microscope), Pada SEM dapat
kita lihat besar partikel BNT yang terbentuk dengan penambahan MnO,.

Sebagaimana terlihat pada gambar di bawah ini:

Gambar 4.12 Micrograph hasil sintesa BNT pada suhu 1000
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dengan perbesaran 2000X

Gambar 4.13 Micrograph hasil sintesa BNTMn dengan penambahan
0,5% MnO0,, pada suhu 1000 dengan perbesaran 5000X

TRk

Gambar 4.14 Micrograph hasil sintesa BNTMn dengan penambahan 0,8% MnO,
pada suhu 1000 dengan perbesaran 5000X

Dari micrograph SEM telah dilakukan yaitu, tampak dengan perbesaran 2000

kali untuk BNT dan perbesaran 5000 kali. Untuk besaran partikel dari BNT
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menunjukan kisaran partikel dari 0,345 pm — 0,65 pm. Setelah penambahan dengan
Mn0, mengindikasikan besar partikel semakin mengecil Hal ini dapat kita lihat
perkiraan ukuran parikel pada Gambar 4.13 — 4.14 yaitu 1,23 pm — 3 pum dan 0,87
pum-2,34pm. Masing-masing dengan penambahan faksi berat MnO,.
Penambahann MnO, bentuk partikelnya masih pada bentuk bersudut atau kotak
sebaimana terlihat pada Gambar 4.13 - 4.14.

Dari EDS/SEM secara kualitatif dapat dilihat pada sintesa BNT dengan
penambahan MnO, telah bereaksi secara baik, karena persentase masing-masing
partike Bi, 05 , Na,C0s, TiO, dan MnO,, eksis secara elemental. Dapat ditunjukkan

bari gambar EDS SEM pada Lampiran 5.



BAB YV
KESIMPULAN DAN SARAN

5.1 KESIMPULAN
Dari penelitian yang dilakukan dapat kita simpulkan bahwa:

1. Analisa bahan dasar Bi,0,, Na,C0O,;, TiO, dan MnO, tidak terdapat
kontaminan, pada Ti0O, diketahui bahwa ada kontaminasi yang relatif kecil
ditunjukkan pada puncak asing 54.061°.

2. Identifikasi stuktur bahan dasar diperoleh Bi,0, berupa struktur kristal
monokilik, bahan dasar Na,CO; berupa struktur kristal monoklinik, bahan
dasar Ti0, berupa struktur tetragonal dan bahan dasar Mn0, berupa struktur
kristal tetragonal.

3. Struktur kristal BNT, BNT penambahan Mn0O, Mencirikan struktur
perovskite.

4. Pada BNT vyang ditambah Mn0,, semakin ditambah Mn0, maka puncak
semakin bergeser ke kanan, sudut & membesar sehingga d mengecil dan
parameter kisi juga ikut berubah, dan MPB terjadi pergeseran berkisar
0.00262 faksi berat.

5. Penamabahan Mn0, adanya perubahan struktur kristal dari rombohetral ke
tetragonal.

6. Pada SEM terjadinya perubahan ukuran dan bentuk partikel dengan

penambahan variasi persentasi berat Mn0,.



5.2 SARAN
Dari penelitian penulis masih banyak yang perlu di teliti antara lain:

1. Untuk analisa perubahan struktur maka diperlukan penambahan MnO,
yang lebih tinggi

2. Kajian maupun interpretansi struktur BNT dan BNT+ MnO, deperlukan
analisa komputasi yang berupa softwer Rielietveb.

3. Sangat dimungkinkan pengembangan bahan BNT atau BNT+
MnO, menggunakan metoda Solid State Reaction dengan memvariasikan
tekanan yang lebih tinggi.

4. Proses homogenisasi perlu ditinggkatkan dengan menggunakan alat miling
yang penggunaanya lebih lama.

5. Untuk lebih jelasnya, kualitas bahan piezoelektrik ini perlu dilakukan

pengukuran kostanta piezoelektrik(D)
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Gambar gabungan Bi,0; dengan metode hanawalt dan ekperimen.
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Jarak antar bidang (d) dan intensitas (I) dari eksperimen dan Hanawalt 41-1449

Eksperimen Hanawalt 41-1449 Bismuth

d(A) 1(%) d(A) (%)
4.5349 4.8 4.5 2
4.1149 k% | 4.088 3
3.642 9.5 3.622 1
3.4743 22 3.456 4
3.3262 34.1 3.309 40
3.2688 100 3.255 100
3.1974 249 3.184 10
2.7089 51.6 2.709 45
2.6497 5.5 2.639 3
2.5673 15.8 2.754 10
4.5349 4.8 4.5 2
4.1149 37 4.088 3
3.642 9.5 3.622 1
3.4743 22 3.456 4
3.3262 34.1 3.309 40
3.2688 100 3.255 100
3.1974 24.9 3.184 10
2.7089 51.6 2.709 45
2.6497 5.5 2.639 3
2.5673 15.8 2.754 10
1.9173 2.9 1.9152 1
1.8798 9.9 1.8792 7
1.8461 3.9 1.8421 7
1.8274 5.9 - -
1.773 To7 1.7687 2
1.7666 8.8 1.7665 9
1.7615 v 1.7597 8
1.7491 16.5 1.6094 1
1.7299 9.2 1.7264 11
1.6755 13.6 1.6746 12
1.6582 9.9 1.6561 10
1.6462 7 1.6433 3
1.5964 7.3 1.5922 10
1.5644 4 1.565 9
1.5101 4.8 - -
1.5021 4.8 1.5068 31




1.4895 5.1 1.4995 10
1.4671 3.7 - *
1.4618 44 - -
1.4112 2.9 - -
1.4007 5.9 - -
1.3811 2.9 - -
1.3701 4 - -
1.3669 3.7 - -
1.3534 2.9 - -
1.3496 59 - -
1.346 2.6 - -
1.3213 5.5 - -
1.3194 4 - -
1.3077 29 - -
1.2814 2.6 - -
1.2382 2.6 - -
1.2322 29 - -
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Gambar gabungan Na,C0; dengan metode hanawalt dan ekperimen.

Na2CO3

Intensitas




Jarak antar bidang (d) dan intensitas (I) dari eksperimen dan Hanawalt 19-1130

Eksperimen Hanawalt 19-1130 Natrium

d(A) 1(%) d(A) 1(%)
5.2482 24 - -
5.1623 2.6 - -
4.0693 1.5 - -
3.3808 6.8 3.42 16
3.1886 9 - -
2.9322 100 L 932 8
2.8933 2.6 2.885 2
2.7412 12 2.711 20
2.6853 9.9 -
2.6436 4.2 2.62 60
2.5975 12.9 2.596 45
2.5758 22.5 2.586 10
2.5239 25.3 2.512 2
2.4596 35 2.454 4
2.4325 2.9 2.437 4
2.3493 54.8 2.357 20
2.3168 4.2 2.309 2
2.2382 22.6 2.246 4
2.1782 12.3 2.174 65
2.1622 15.8 2.15 2
2.1186 P 2.119 4
2.1034 2 2.111 2
2.0247 6.5 2.024 2
1.9434 11.4 1.95 3
1.9201 2.4 1.937 2
1.8733 £y 1.879 2
1.7019 I3 1.709 18
1.6743 4.6 1.678 16
1.6273 39 1.626 2
1.6091 2.7 - -
1.5716 3.8 1.577 8
1.5599 4.9 1.553 2
1.4899 3.5 1.498 6
1.4763 10.5 - -
1.4504 2.6 - -
1.385 3.9 - -




1.3814

3.2

1.2866
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LAMPIRAN 3
Tabel Hanawalt

Titanium Oksida (T;0,)

] PDF # 211272, Wavelangth = 1.54056 (A)

21727, . 1,02
s T tawu= Dxide
Wolosdar Wegd 7390 Ret Natt Bis Starnd 10 S JMenoy 7% 7 221569
VobandLD] 1331 B
506G Myranme 147]) .-‘;-" >
Cel Pataretes il |
s 17€CT > c 9512 £ = |
= ? __ & .
5S5F0M_F30-74] 3176 35| M Beid ooy, % : =
isleas X2 T L X T T
Rad 2 -5 50 75 100 125 152 a0
S - P T S I - "l hk )| Wl h ok
d-zp 1 25 201 00 10 |7EO07 4 301 11233 2 307
Moneal Nane 45 ME T 03 JEDSS e DU 2 1334 2 325
Anclase. s 37 900 2 CD 4 |e21% 2 30 3[|11e%0 2 411
EE LTl 0 11 2 |82a58 € 2 2 4 132 ¥§F 219
553 4% oz 0O 83147 4 31 2 }|120m 2 228
53090 2 1 DS |27 2 2171212 2 412
55 (FF a0 Z11 |sam 4 3205|1227 2 40803
52118 4 21 3|31 4 321 e 2 420
5250C ‘4 2D 4 |9FS 2 109|159 2 227
54 M F 118 |s4ar 2 708 | 4 415
I 30E & 220 |12 2 32 3 |1 2 309
7e0e <2 1 0 7 |10744 4 316 15002 4 422
P 0oz 15 s 4 200 |wmes 2 002
Gambar gabungan T;0, dengan metode hanawalt dan ekperimen.
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i
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Jarak antar bidang (d) dan intensitas (I) dari eksperimen dan Hanawalt 21-1272

Eksperimen Hanawalt 21-1272 Titanium
d(A) 1(%) d(A) 1(%)
3.5037 100 3.52 100
2.4239 3.1 2.431 10
2.3743 16.9 2.378 20
2.3012 5.9 2.332 10
1.8908 26.5 1.892 35
1.8873 16.4 1.892 35
1.699 14.9 1.6999 20
1.6949 10 1.6999 20
1.6654 14.4 1.6665 20
1.4802 11.1 1.4809 14
1.3637 4.1 1.3641 6
1.3603 3 1.3641 6
1.3379 4.6 1.3328 6
1.3346 3.3 1.3328 6
1.2645 &3 1.2649 10
1.2611 5.1 1.2649 10




LAMPIRAN 4

Tabel Hanawalt

Mangan Oksida (MnO,)
" < PDF # 240735, Wavelength = 1.54056 (A)
240735  Qualty | Mn 02
CAS Number Manganese Oxde
Molecua Weht 86,94 Rel Nai Bur Stand (US| Monogr 25 10, 33(1972)
VolumelCD] 5564 P
Dx 5189 Dm :
S.G.: P&2/mnm [136) % :
Ca:gss b c26m g e
~ il y E-— J 32
SS/FOM: F23=51(. 0157, 36) I | o el
e &3 36 18 13 10 09 aid)
‘;—:'.,N”m dia) ot bk || dA) it h ok 1| da) Wt hk |
dsp 31100 100 1 1 O |1.3084 20 301 |10370 3 330
Minetal Name 24070 55 101 [13045 20 11 2[99%80 1 312
Pyoluste. sy 21930 8 200|125 1 311 |.%830 3 420
2100 16 111 |1219%2 <« 3 2 0 | 93600 I RE
19631 5 210 [12029 3 202 |87340 3 402
1623¢ 55 21 1 |11604 1 21 2 |882% 3510
15554 14 220 |1123 5 321 |.88140 g8 213
14370 g8 00 2 |[11000 2 400|860 <1 412
13912 g€ 31 0 [10879 2 41 0 |8000 7 832
13677 <1 221 |1055% 6 222
Data Hanawalt 24-0735 Maagan
Eksperimen Hanawalt 24-0735 mangan
AN - 1(%) d(A) 1(%)
3.1017 100 3.11 100
3.0579 2 - =
2.8803 3.1 - -
2.4013 7.2 2.407 55
2.1975 15 2.199 8
1.9635 4.2 1.9681 5
1.6232 2 1.6234 55
1.5551 2 1.5554 14
1.3868 2 1.3912 8
1.3046 1 1.3045 20




LAMPIRAN 5

Hasil EDS/SEM sampel BNT di daerah 1 (diambil acak)

000 1m0 & 9.0n) 1200 1500

AF Markhod Arda s Tuik rarive Analye

Fizsing S ant . - ]

Rlszant - SMasnh . Ar - - | Masah -
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= B nd t. 14

T K 4 5.13 3. 44
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2100
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Hasil EDS/SEM sampel BNT +Mn0, dengan penambahan 0.5% di daerah 1 (diambil
acak)

Lanis

At andardless Quant ITat
s ant 2542
EEY SMyanh B
5.8 i.om
-o41 i.=
4.500 2
. ned -

18 00

2100
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2 O =V
A > s 308
aT e .
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Feal = : 4 e
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Hasil EDS/SEM sampel BNT +Mn0, dengan penambahan 0.8% di daerah 1 (diambil
acak)

a- -t i A
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