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Abstrak

MgTiOs merupakan material fungsional untuk diaplikasikan dalam berbagai sistem telekomunikasi.
Identifikasi fasa MgTiOs dapat dilakukan, diantaranya menggunakan uji X-Ray Diffraction (XRD) maupun
Energy Dispersive X-Ray (EDX). Terkait hal tersebut, makalah ini bertujuan untuk melaporkan hasil pengujian
struktur dan analisis elemental pada keramik MgTiOs dengan dopan Cr sebanyak 4% mol yaitu
Mg(Tio0,96Cr0,04)Os (disingkat MTC004) melalui data XRD dan EDX akibat dari pengaruh variasi waktu tahan
sinter. Dopan Cr ditambahkan bertujuan untuk mencegah terdeteksinya fasa yang tidak diinginkan (MgTi20s
atau Mg2TiOs). Serbuk MTCO004 disintesis menggunakan metode pencampuran larutan antara larutan MgCly,
0,96TiCls, dan 0,04CrCls, selanjutnya dikalsinasi pada suhu 800 °C selama 4 jam. Kemudian, serbuk kristalin
dikompaksi menggunakan hydraulic-hand-press pada tekanan 10 MPa dan uniaxial-cylindrical-die-press
berdiameter 8 mm hingga menghasilkan pelet. Pelet tersebut disinter pada suhu 1300 °C dengan variasi waktu
tahan 2, 3, dan 4 jam. Data struktur menunjukkan fasa utama adalah MgTiOs (75,06 - 85,40 %molar) disertai
fasa impurity (Ti1-«Crx)Oz (dapat diindeks TiOz2), dan MgO (khusus untuk 3 jam) tanpa adanya puncak yang
mengandung Cr sehingga mengindikasikan terbentuknya larutan padat. Bertambahnya waktu tahan sinter
meningkatkan %molar, densitas, parameter kisi, dan volume sel satuan fasa MgTiOs. Data EDX yang
diperoleh dari 3 titik berbeda tiap variasi waktu tahan sinter menunjukkan bahwa ketiga keramik hanya
mengandung unsur Mg, Ti, Cr, dan O dengan rasio %atom antara Mg:(Tioe+Cro04):O mendekati rasio
stoikiometri ideal MgTiOs yaitu 1:1:3. Sebagai contoh untuk waktu tahan 2 jam, rasio =
20,293:(20,864+0,854):57,989, dimana %atom Tiog6+Cro lebih banyak 1,425% dari rasio idealnya. Kelebihan
%atom tersebut menunjukkan keramik 2 jam ini mengandung fasa lain selain MgTiOs yaitu (Ti1.Cry)O2 (dapat
diindeks TiO2). Dengan demikian, data XRD dan EDX tersebut saling mendukung satu sama lain.

Kata Kunci: keramik Mg(Tio9Cro,04)O3, waktu tahan sinter, X-Ray Diffraction (XRD), Energy Dispersive X-Ray
(EDX).
Abstract

MgTiO:s is a functional material for application in various telecommunications systems. Identification
of the MgTiO3 phase can be done, including using X-Ray Diffraction (XRD) and Energy Dispersive X-Ray
(EDX) tests. In this regard, this paper aims to report the results of structural testing and elemental analysis on
MgTiOs ceramics with a Cr dopant of 4 mol%, namely Mg(Tio96Cro.04)Os (abbreviated as MTC004) through
XRD and EDX data due to the influence of variations. sintering time. The Cr dopant is added to prevent the
detection of unwanted phases (MgTi:Os or Mg:TiOs). MTC004 powder was synthesized using a solution
mixing method between MgCly, 0.96TiCls and 0.04CrCls solutions, then calcined at 800 °C for 4 hours. Then,
the crystalline powder was compacted using a hydraulic-hand-press at a pressure of 10 MPa and a uniaxial-
cylindrical-die-press with a diameter of 8 mm to produce pellets. The pellets were sintered at a temperature
of 1300 °C with varying holding times of 2, 3 and 4 hours. Structural data shows that the main phase is MgTiOs
(75.06 - 85.40 %molar) accompanied by impurity phases (Ti1-Cry)O2 (can be indexed as TiO2), and MgO
(specifically for 3 hours) without any peaks containing Cr, thus indicating the formation solid solution.
Increasing the sintering holding time increases the molar%, density, lattice parameters, and unit cell volume
of the MgTiOs phase. EDX data obtained from 3 different points at each sintering time variation shows that
the three ceramics only contain the elements Mg, Ti, Cr, and O with the atomic % ratio of Mg:(Tio.96+Cro04):O
approaching the ideal stoichiometric ratio. MgTiOs is 1:1:3. For example, for a holding time of 2 hours, the
ratio = 20.293:(20.864+0.854):57.989, where the % of Tio96+Cro.0s atoms is 1.425% more than the ideal ratio. This
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excess of atomic percentages shows that this 2 hours ceramic contains other phases besides MgTiOs, namely
(Ti1-+Cr2)O2 (can be indexed as TiOz). Thus, the XRD and EDX data support each other.

Keywords: Mg(Ti096Cr0.04)O3 ceramics, sinter resistance time, X-Ray Diffraction (XRD), Energy Dispersive X-
Ray (EDX).

I. PENDAHULUAN

Magnesium Titanate (MgTiOs) merupakan material dielektrik yang banyak digunakan dalam sistem
komunikasi pada frekuensi gelombang mikro, seperti antena, filter, dan radar [1]-[3]. Fabrikasi keramik
dielektrik berbasis MgTiOs telah berkembang pesat dengan menciptakan berbagai komposisi dan desain
dengan tujuan untuk mendapatkan karakteristik dielektrik unggul yang dapat memenuhi kebutuhan industri
[4]-[6]. Berdasarkan uraian tersebut, keberadaan MgTiOs sebagai fasa utama sangatlah penting untuk
memastikan keunggulan tersebut [7].

Guna menghadirkan MgTiOs sebagai fasa utama, beberapa peneliti telah mengadopsi metode sintesis
yang mampu menghasilkan fasa dominan MgTiOs pada suhu kalsinasi rendah (<1000 °C) tanpa hadirnya fasa
intermediat (MgTi2Os atau Mg;TiO4), yaitu metode pencampuran larutan. Referensi [8], [9] melaporkan
hadirnya fasa intermediat yang menyertai pembentukkan fasa utama MgTiOs berpotensi mengurangi sifat
dielektrik dan memperlambat proses penyusutan keramik sehingga fasa intermediat dikatakan sebagai fasa
detrimental (merugikan)[8], [9]. Beberapa peneliti yang telah melaporkan sintesis MgTiOs dengan metode
pencampuran larutan, yaitu: Perfama, Referensi [10] melakukan penambahan ion Sn** sebagai dopan ion Ti4*
pada sistem Mg(Ti0955n0,05)O3 menghasilkan MgTiOs disertai fasa TiO2 pada suhu kalsinasi 800 °C. Kedua,
Referensi [11] menggunakan bahan awal berupa serbuk Mg dan Ti (Merck, >99%) menghasilkan fasa MgTiOs
disertai TiO2 pada suhu 700 dan 800 °C namun teidentifikasi ekstra fasa MgO pada suhu 600 °C. Ketiga,
Referensi [12] melaporkan penambahan ion Zn?* sebagai dopan ion Mg?* pada sistem (Mgoe6Zno4)TiOs
menghasilkan MgTiOs disertai fasa TiO2 pada suhu kalsinasi 550 °C dan adanya fasa MgO pada suhu sinter
1000 °C. Secara umum dalam memfabrikasi keramik MgTiOs sangat sulit mendapatkan fasa tunggal MgTiOs,
beberapa pengotor (impurity) selalu ada [13]. Fasa impurity yang dimaksud berupa TiO; dan MgO. Hadirnya
fasa impurity tersebut disebabkan karena TiO2dan MgO belum bereaksi secara sempurna membentuk MgTiOs
[14]. Namun, Referensi [15] mengatakan hadirnya fasa impurity tidak selalu berdampak buruk pada suatu
sampel dikarenakan nilai impurity yang kecil dapat diterima untuk aplikasi elektrokeramik.

Penggunaan ion Zn dan Sn sebagai dopan pada sistem MgTiOs yang telah disebutkan di atas, dapat
dipilih karena beberapa faktor, yaitu bilangan koordinasi dan jumlah elektron valensi yang sama, serta jari-
jari ion yang bermiripan (perbedaannya tidak boleh melebihi 15%) sehingga diharapkan ion dopan dapat
menempati sebagian sifes ion host dengan tujuan memperoleh larutan padat substitusi [16]. Penambahan ion
dopan tersebut bertujuan untuk menghasilkan material dengan sifat yang lebih baik dari material asalnya,
seperti terbentuknya fasa pada suhu rendah, menghindari pertumbuhan butir, dan juga menghindari
munculnya fasa yang tidak diinginkan. Hal tersebut telah dibuktikan oleh Referensi [7] yang menggunakan
Zn?* sebagai dopan ion Mg?* pada sistem Mg1..Zn,TiOs (untuk x = 0-0,5) memperoleh hasil bahwa dengan
adanya ion dopan tersebut mampu menurunkan suhu kalsinasi dari 700 °C (tanpa adanya dopan) menjadi
550 °C. Namun, adanya penambahan ion dopan Zn yang berlebih mampu mengurangi nilai permitivitas
relatif (g,) keramik tersebut saat diukur pada frekuensi tinggi (7,7 GHz) yaitu dari 15,0 menjadi 12,1. Hal
tersebut disebabkan karena jari-jari Zn?* lebih berat dibandingkan Mg?*, yaitu 0,074 nm (untuk Zn?*) dan 0,072
nm (untuk Mg?*) sehingga saat dilakukan pengukuran pada frekuensi tinggi osilasi dipol melambat akibatnya
& menurun. Kemudian terdapat Referensi [17] yang melaporkan penggunaan Sn** sebagai dopan ion Ti**
pada sistem Mg(Ti1-+Snx)Os (x = 0,01-0,09). Adanya penambahan ion dopan Sn tersebut mampu menghasilkan
MgTiOs sebagai fasa utama, namun saat x = 0,07-0,09 terbentuk fasa indermediat berupa MgTi20s.
Peningkatan nilai densitas dan ¢, juga terjadi seiring dengan bertambahnya ion Sn (x = 0,01-0,05) dan terjadi
penurunan ketika (x = 0,07-0,09), yaitu dari 3,750-3,897 gr/cm? menjadi ~3,850 gr/cm?3 (untuk densitas) dan
17,36-17,61 menjadi ~17,4 (untuk ¢,). Hal tersebut terjadi karena pertumbuhan butir yang tidak homogen dan
kehadiran fasa MgTi20s akibat dari penambahan ion dopan Sn yang berlebih.

Berdasarkan uraian di atas, belum ada yang menggunakan ion Cr sebagai dopan untuk memperbaiki
sifat dari MgTiOs. Sejauh yang Penulis ketahui masih jarang ditemukannya publikasi yang melaporkan
penggunaan dopan ion Cr pada sistem MgTiOs selain Referensi [18]. Namun, publikasi yang dilaporkan oleh
Referensi [18] tersebut sudah lebih dari 2 dekade yang lalu dengan menggunakan metode chemical route
(metode C) dan classical mixed oxide route (metode MO) serta masih teridentifikasi fasa intermediat di
dalamnya.
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Maka dari itu, pada makalah ini Peneliti melaporkan analisis pembentukan fasa MgTiOs pada sistem
keramik Mg(Tio96Cro04)Os (disingkat MTC004). Keramik MTC004 tersebut disintesis menggunakan metode
pencampuran larutan seperti yang telah dilaporkan oleh Referensi [10], [12], [14] dan dikalsinasi pada suhu
800 °C. Kemudian difabrikasi dan disinter menggunakan suhu 1300 °C dengan variasi waktu tahan 2, 3, dan
4 jam. Tujuannya untuk memperoleh MgTiOssebagai fasa utama dan mengetahui berapa %atom terkandung
dalam unsur-unsur pembentuk fasa MgTiOs akibat dari pengaruh waktu tahan sinter berdasarkan
pengukuran XRD dan EDX.

II. METODE

A. Rancangan Penelitian

Penelitian ini dilakukan melalui beberapa tahapan yang meliputi sintesis dan kalsinasi serbuk, fabrikasi
keramik (kompaksi dan sinter), hingga karakterisasi serta analisis hasil uji.
1. Sintesis serbuk MTC004

Sintesis serbuk dimulai dengan menimbang bahan awal berupa serbuk logam Mg : (Ti + Cr) dengan
perbandingan 1 : (0,96 + 0,04) yang dilarutkan ke dalam HCl 12 M secara terpisah dengan menggunakan
hotplate stirrer hingga terbentuk larutan homogen seperti pada Persamaan 1-3,

Mgs) + 2HCl(q) - MgCly, + HZT(g) 1)
0,96Ti(5) + 4(0,96)HCl(aq) — 0,96TiCl, . + 2(0,96)H2T(g) )
0,04Cr () + 4(0,04)HCl(aq) — 0,04CrCly,  + 2(0,04)H2T(g) ©)

Ketiga hasil larutan tersebut dicampur menjadi satu dan diaduk pada suhu ruang hingga homogen, kemudian
dipanaskan pada suhu 100-110 °C hingga membentuk slurry dan menjadi kerak kering. Kerak kering tersebut
dihaluskan sehingga terbentuk serbuk amorf MTCO004. Selanjutnya, serbuk amorf tersebut dikalsinasi pada
suhu 800 °C selama 4 jam sehingga terbentuk serbuk kristalin MTC004.

2. Fabrikasi keramik MTC004

Fabrikasi keramik dilakukan dengan menggunakan serbuk kristalin MTC004 yang dikompaksi
menggunakan die press berbentuk silinder dengan diameter 8 mm dan hydraulic hand press (BWS) pada tekanan
10 MPa selama 10 sekon hingga membentuk serbuk kompak (pelet). Pelet tersebut disinter menggunakan
suhu 1300 °C dengan variasi waktu tahan 2, 3, dan 4 jam.
3. Karakterisasi

Ketiga keramik tersebut masing-masing dilakukan karakterisasi struktur menggunakan uji X-Ray
Diffraction (XRD) PanAnalytical, Type X pert Pro dengan CuKa, A = 1.540598 A, dan 26 = 15 - 70°, dan step rate
= 0,023 °/min. Selanjutnya, data hasil XRD dianalisis secara kualitatif dan kuantitatif. Analisis kualitatif
dilakukan menggunakan metode Search and Match melalui perangkat lunak Match! untuk mengidentifikasi
fasa-fasa kristalin yang terbentuk dalam keramik. Analisis kuantitatif dilakukan menggunakan metode
Rietveld dengan program Rietica untuk mengetahui komposisi dari fasa-fasa kristalin yang telah teridentifikasi
tersebut. Sedangkan uji Energy Dispersive X-Ray (EDX) Type Thermo Scientific Phenom dilakukan untuk
mengetahui unsur-unsur kimia yang terkandung dalam keramik.

B. Variabel Operasional Penelitian

Variabel kontrol yang digunakan berupa serbuk logam (Mg, Ti, dan Cr), suhu dan waktu tahan kalsinasi
(800 °C selama 4 jam), suhu sinter (1300 °C), furnace, XRD PanAnalytical Type X pert Pro, dan EDX Type Thermo
Scientific Phenom. Kemudian variabel manipulasi yang digunakan adalah waktu tahan sinter selama 2, 3, dan
4 jam. Sedangkan variabel respon berupa fasa-fasa yang teridentifikasi, komposisi fasa hasil identifikasi, dan
unsur-unsur kimia yang terkandung dalam keramik.

ITII. HASIL DAN PEMBAHASAN

A. Karakterisasi Struktur Keramik MTC004

Gambar 1 menunjukkan pola XRD beserta hasil identifikasi fasa-fasa yang terbentuk (hasil analisis
kualitatif) menggunakan perangkat lunak Match! dan hasil refinement pola XRD (analisis kuantitatif)
menggunakan metode Rietveld. Sedangkan, Tabel 1 merangkum nilai-nilai parameter kesesuaian (Figures-of-
Merit, FoM) dari proses refinement dan output refinement pola XRD pada Gambar 1 berupa data komposisi
fasa, yaitu %molar, densitas, parameter kisi, dan volume sel satuan milik semua fasa yang teridentifikasi.
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Intensity (a.u)

10 20 30 40 50 60 70
2 Theta (deg)
* = MgTiO, # = (Ti,Cr,)O, dapat & =MgO0

diindeks menjadi TiO,
Gambear 1. Pola XRD dan hasil refinement Rietveld dari keramik MTC004 pada suhu 1300 °C dengan
variasi waktu tahan sinter 2, 3, dan 4 jam. * = MgTiOs geikielite, # = (Ti1.Cr,)O2 dapat diindeks
menjadi TiO,, & = MgO periclase.

Tabel 1. Output refinement untuk ketiga pola XRD pada Gambar 1.

Waktu
tah Densit P ter Kisi Volume Sel
ahan FoM (%) Fasa %Molar ensttas arameter A1t Satuan
Sinter (gt/cm3) (x 10-2) nm
(x 10-2) nm3
(Jam)
Ry 14,27 75 06 + a=b 50,49 + 0,00
Ruyp 18,70 MgTiO; T 3,76 306547 £1,73
2,60 138,80 £ 0,
, _Ra(MgTiO) 822 ¢ 3880£0,00
Rg (TiOy) 4,71 (TirACr)O 0404 4 a=b 45,96 £ 0,00
114 LTy) U2 7 =
Rexp 15,37 . 4,26 624,10 £ 0,77
7 = T 1 7 4 7
2 1479 10, ,83 c 29,54 £ 0,00
R, 10,25 a=b 50,52 +0.00
R 13,04 MgTiO 7746+ 3,81 3070,27 £ 0,35
wp ’ 3 103 7 1 + ’ = U
Rs (MgTiOy) 5,95 , C 38,88 +£0,00
3 Rp (TiOy) 4,90 (Ti1Cry)O, 14,88+ a=b 45,92 + 0,00
+
Rg (MgO) 2,08 =TiO, 0,56 4,25 c 29,60 £ 0,00 624,23 0,23
Rexp 15,37 7,65
=b= + +
e 1737 MgO 021 4,21 a=b=c 39,91 +£0,00 635,76 £ 0,00
R, 9,74 a=b 50,55 + 0,00
R 13,37 MgTiO 8540 3,85 3075,03 £ 0,33
wp / 3 270 Y 1 4 + s = U
. Rj (MgTiOs) 143 ’ © 38,94.£0,00
Rg (TiOy) 1,95 . a=b 45,95+ 0,00
Ti1..Cry)O2 14,60 £
Rexp 12,09 ( ; 14,60 625,50 £ 0,22
=TiO 1,13 99 £ 0,
2 1223 10, c 29,59 £ 0,00

Berdasarkan Gambar 1, ketiga pola XRD pada variasi waktu tahan sinter 2, 3, dan 4 jam menghasilkan
fasa yang sama, yaitu fasa utama MgTiOs (puncak-puncak dengan pola “*”, PDF No. 06-0494) dan fasa
impurity (Ti1.Cr,)O2 yang dapat diindeks sebagai fasa TiO: rutile (puncak-puncak dengan pola “#”, PDF No.
21-1276). Mengingat fasa impurity (Ti1«Cry)O2merupakan fasa yang tidak diinginkan, maka nilai x tidak dapat
ditentukan (karena unsur pembangun TiO; tidak ditimbang saat proses sintesis). Pembahasan lebih detail
menganai pembentukan unsur (Ti1.Cr,)O:z tersebut dibahas pada analisis EDX. Kemudian, khusus waktu
tahan 3 jam, selain kedua fasa tersebut terdeteksi pula sebuah puncak minor milik fasa MgO (puncak-puncak
dengan pola “&”, PDF No. 45-0946) pada posisi 20 = 42,8° dan 64,0°. Seperti yang telah dijelaskan pada Sub I,
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adanya fasa impurity berupa TiO2 dan MgO disebabkan karena kedua fasa tersebut belum bereaksi sempurna
membentuk MgTiOs selama proses sinter berlangsung [14], [19]-[21].

Seperti yang telah dilaporkan di atas, hadirnya fasa intermediat yang menyertai fasa utama MgTiOs
merupakan fasa yang merugikan (detrimental). Hal tersebut dibuktikan oleh Referensi [8] pada keramik (Mg1-
+Zn;)TiOs yang disinter pada suhu 1275 °C selama 3 jam. Fasa MgTi2Os muncul pada konsentrasi x = 0,07 yang
menyebabkan penurunan densitas dan &,. Selain itu, Referensi [22] juga membuktikan keberadaan fasa
intermediat yang menyertai fasa utama MgTiOs pada sistem 0,95MgTiO3-0,05CaTiOs yang disinter pada suhu
1200 - 1400 °C selama 4 jam. Fabrikasi keramik pada penelitian ini menggunakan 2 metode yang berbeda,
yaitu directlly mixing (MCT1) dan mixing (MCT2). Fasa MgTi2Os muncul pada MTC2 dan menurunkan nilai &,
sehingga penggunaan MCT1 mampu menghasilkan &, yang lebih optimal dibandingkan menggunakan
MCT2. Dengan demikian, ketidakhadiran fasa intermediat pada penelitian ini membuktikan bahwa penelitian
ini lebih baik dibandingkan dengan penelitian milik Referensi [8], [22] sehingga berpotensi menghasilkan
material keramik dengan sifat dielektrik yang baik.

Selanjutnya Gambar 1 juga memperlihatkan adanya garis bewarna merah, ungu dan orange yang
menyatakan pola difraksi terukur (eksperimen), sedangkan garis putih menyatakan pola difraksi terhitung
(model). Garis putih tersebut dibuat dengan cara mengumpankan data-data kristalografi dari semua fasa yang
teridentifikasi, yaitu fasa MgTiOs geikielite, TiO2 rutile, dan MgO periclase. Data-data tersebut diperoleh dari
Database Powder Diffraction File (PDF) No. 06-0494 untuk fasa MgTiOs, No. 21-1276 untuk fasa TiOz, dan No.
45-0946 untuk fasa MgO, serta dari basis data Inorganic Crystal Structure Database (ICSD), No. 657954 untuk
fasa MgTiOs, No. 64987 untuk fasa TiO2, dan No. 9863 untuk fasa MgO. Kemudian, garis biru mewakili puncak
Bragg terkait dengan ketiga fasa yang teridentifikasi, sedangkan garis hijau menyatakan selisih tinggi
intensitas antara pola terukur dengan terhitung. Seperti terlihat pada Gambar 1, garis hijau tersebut berbentuk
garis horizontal dengan perbedaan puncak (less peaks) pada beberapa posisi 20 yang menunjukkan proses
refinement tersebut berhasil, ditandai dengan hampir tidak adanya perbedaan tinggi intensitas antara pola
terukur dan terhitung.

Berdasarkan Tabel 1, data-data parameter kesesuaian untuk profile residual (R,), weighted profile residual
(Ruwp), dan expected residual (Rexp) menunjukkan nilai di bawah 19%. Bragg residual (Rg) menunjukkan nilai di
bawah 9%, sedangkan chi squared (x?) menunjukkan nilai di bawah 2%. Hasil refinement tersebut sesuai dengan
Referensi [23], [24] yang melaporkan bahwa parameter-parameter dapat diterima apabila nilai R, dan Ry
kurang dari 20%, Rp kurang dari 10%, dan nilai 3? kurang dari 4%. Dengan demikian, output analisis dari
refinement dengan Rietveld pada Tabel 1 berhasil dilakukan dan dapat digunakan analisis lebih lanjut.

Selain itu, %molar fasa MgTiOs mengalami kenaikan seiring dengan meningkatnya waktu tahan sinter,
yakni 77,06% (pada waktu tahan 2 jam), selanjutnya menjadi 77,46% (pada waktu tahan 3 jam), dan 85,40%
(pada waktu tahan 4 jam). Sedangkan pada TiO: data parameter %molar mengalami penurunan seiring
dengan meningkatnya waktu tahan sinter, 24,94 % (pada waktu tahan 2 jam), selanjutnya menjadi 14,88 % (pada
waktu tahan 3 jam), dan 14,60% (pada waktu tahan 4 jam). Namun, pada waktu tahan 3 jam muncul fasa
impuritas berupa MgO. Kemudian, nilai densitas dari fasa MgTiOs juga mengalami kenaikan seiring dengan
bertambahnya waktu tahan, yaitu dari 3,76 gr/cm3, menjadi 3,81 gr/cm?, dan 3,85 gr/cm3. Selanjutnya untuk
data volume sel satuan dan parameter kisi. Data volume sel satuan dari fasa MgTiOs mengalami kenaikan
seiring dengan meningkatnya waktu tahan sinter dari 3064,47x10-2nm (2 jam) menjadi 3070,27x10-2nm (3 jam)
menjadi 3075,03x102 nm (4 jam). Untuk data parameter kisi menghasilkan pola yang sama dengan pola
parameter kisi fasa MgTiOs (a=b, c). Namun terjadi perbedaan nilai parameter kisi a=b dan c setiap variasi
waktu tahan sinter yang tidak terlalu signifikan satu sama lain (a=b= 50,49; c = 138,80)x10-2nm3 (2 jam), (a=b=
50,52; ¢ =138,88)x102nm3 (3 jam), dan (a=b=>50,55; c =138,94)x10-2nm3 (4 jam). Terjadinya perubahan terhadap
data volume sel satuan dan parameter kisi tersebut menunjukkan terbentuknya larutan padat substitusi pada
keramik Mg(Ti0,96Cro,04)Os sebagai akibat dari penggunaan dopan ion Cr** terhadap Ti** [25]. Kenaikan volume
sel satuan tersebut dikarenakan jari-jari ion dopan dan ion host bermiripan (tidak lebih dari 15%), yaitu 0,055
nm (untuk Cr#*) dan 0,061 nm (untuk Ti**) [16]. Selain itu, hasil pola XRD menunjukkan tidak ada peak yang
mengandung Cr (lihat kembali Gambar 2) yang mengindikasikan bahwa Cr telah masuk ke dalam sites Ti
pada struktur MgTiOs.

B. Analisis EDX
Gambar 4-6 menunjukkan hasil analisis uji EDX terhadap unsur-unsur yang terkandung di dalam
keramik MTCO004 1300 °C dengan variasi waktu tahan sinter.
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Element | Element |Element Atomic | Weight
S00] Number | Symbol | Name Conc. Conc.
o 8 (6] Oxygen 57.989 37.638
—] 12 Mg Magnesium 20.293 20.020
i 22 Ti Titanium 20.864|  40.541
- 24 Cr Chromium 0.854 1.802
ﬂ
200
100
0_ A
0 7 1 To o T * |F]
500
] El t |El t |El Atomic | Weight
Number | Symbol | Name Conc. Conc.
(6] Oxygen 54.995 34.500
Mg Magnesium 23.162 19.800
Ti Titanium 20.765 43.500
Cr Chromium 1.079 2.200
T To T T2
Element |Element |Element Atomic | Weight
Number | Symbol | Name Conc. Conc.
8 o Oxygen 55.209 34.366
12 Mg Magnesium 22.639 18.581
22 Ti Titanium 21.017| 44.755
24 Cr Chromium 1.136 2.298
®
A
T To T |E]

Gambar 4. Analisa unsur EDX keramik MTC004 untuk waktu tahan 2 jam.

“lo

Element |Element |Element Atomic | Weight
Number | Symbol | Name Conc. Conc.
8 o Oxygen 60.460 39.660
O 12 Mg Magnesium 19.035 17.982
22 Ti Titanium 19.755 40.759
24 Cr Chromium 0.750 1.598
1o T 12
El t [El t Atomic | Weight
Symbol | Name Conc. Conc.
o] Oxygen 65.112 45.055
Mg Magnesium 17.192 18.082
Ti Titanium 16.541 34.266
Cr Chromium 1.155 2.597
Tio T 12
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o

Element |Element |Element Atomic | Weight
@ Number | Symbol | Name Conc. Conc.

8 (0] Oxygen 65.687|  50.000

12 Mg Magnesium 17.081 18.900

22 Ti Titanium 16.766|  30.000

24 Cr Chromium 0.465 1.100

Analisis Elemental

@
=

Gambar 5. Analisa unsur EDX keramik MTC004 unt

o

uk waktu tahan 3 jam.

Element |Element |Element Atomic | Weight
Symbol | Name Conc. Conc.
[0} Oxygen 68.804 49.200
Mg Magnesium 15.272 16.600
Ti Titanium 15.322 32.800
Cr Chromium 0.602 1.400
@
$ 1o 12
Element |Element |Element Atomic | Weight
Number | Symbol | Name Conc. Conc.
8 O Oxygen 66.652 41.600
12 Mg Magnesium 16.072 16.500
22 Ti Titanium 16.349 39.900
24 Cr Chromium 0.927 2.000
®
i
! o T 12
Element |Element |Element Atomic | Weight
Number | Symbol | Name Conc. Conc.
8 6] Oxygen 68.304 49.500
12 Mg Magnesium 15.788 24.000
22 Ti Titanium 15.493 25.500
24 Cr Chromium 0.415 1.000

LI

T

Gambar 6. Analisa unsur EDX keramik MTC004 untuk waktu tahan 4 jam.

Berdasarkan Gambar 4-6, uji EDX yang telah dilakukan dengan menvariasi waktu tahan sinter (2, 3 dan
4 jam) tersebut mengandung unsur-unsur yang menjadi bahan awalnya saja, yaitu O, Mg, Ti, dan Cr. Selain
itu, pengukuran tersebut dilakukan pada 3 titik yang berbeda (lingkaran bewarna biru). Data %berat dan
%atom beserta spektrum tiap unsur juga ditampilkan. Data %atom tiap unsur yang dihasilkan memiliki nilai

yang berbeda-beda. Dengan mengambil data %atom salah satu titik pada Gambar 4 dapat ditemukan rasionya
sebesar:

Mg : (Tio,96Cro,04) : O = 20,293 : (20,864 + 0,854) : 57,989
Rasio %atom yang ideal

20,293 : 21,718 : 57,989 (1)
20,293 : 20,293 : 57,989 )

Dengan membandingkan Persamaan 1 dan 2, terlihat %atom milik Tio,96+Cro04 pada Persamaan 1 lebih
banyak 1,425% dari rasio idealnya. Kelebihan %atom tersebut dapat dikatakan bahwa pada keramik dengan
waktu tahan 2 jam ini mengandung fasa lain selain MgTiOs. Seperti halnya yang dimaksud adalah (Ti1+Crx)Oz
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atau dapat diindeks sebagai TiO» rutile. Dengan analisa yang sama, pada Gambar 5 dapat ditemukan rasionya
sebesar:

Mg : (Tio96Cro,04) : O = 19,035 : (19,775 + 0,750) : 60,460
Rasio %atom yang ideal

19,035 : 20,505 : 60,460 3)
19,035 : 19,035 : 60,460 (4)

Berdasarkan data %atom pada Persamaan 3 dan 4, terlihat %atom dari Tio96+Croes: pada Persamaan 3
lebih banyak 1,47% dari rasio idealnya. Kelebihan %atom tersebut menunjukkan bahwa pada keramik dengan
waktu tahan 3 jam mengandung fasa lain selain MgTiOs. Seperti halnya yang dimaksud adalah (Ti1+Crx)Oz
atau dapat diindeks sebagai TiOz rutile dan MgO. Dengan analisa yang sama, pada Gambar 6 dapat ditemukan
rasionya sebesar:

Mg : (Tio9Croos) : O = 16,072 : (16,349 + 0,927 : 66,652 = 16,072 :17,276 : 66,652 )
16,072 : 16,072 : 66,652 (6)

Rasio %atom yang ideal

Hal sama juga terjadi pada Persamaan 5, %atom milik Tiog+Croos lebih banyak sebanyak 1,204%
dibandingkan dengan Persamaan 6. Kelebihan %atom tersebut menunjukkan bahwa pada keramik dengan
waktu tahan 4 jam juga terkandung fasa lain selain MgTiOs, yaitu (Ti1«Crx)O2 (dapat diindeks sebagai TiO2
rutile).

Berdasarkan hal tersebut, hipotesis untuk Persamaan 1, 3, dan 5 di atas selaras dengan data struktur
(pada Tabel 1 dan Gambar 1), dimana dari ketiga sampel keramik teridentifikasi fasa lain selain MgTiOs.
Meskipun demikian, perbandingan nilai %atom antara Mg:(Tioge+Cro04):O dari ketiga sampel keramik
tersebut mendekati rasio stoikiometri MgTiOs yaitu 1:1:3.

IV. PENUTUP

A. Simpulan

Fabrikasi keramik MTC004 menggunakan suhu 1300 °C dengan variasi waktu tahan sinter 2, 3, dan 4
jam telah berhasil dilakukan. Kemudian, serangkaian analisa pembentukan fasa MgTiOs pada keramik
tersebut akibat dari variasi waktu tahan menggunakan uji XRD dan EDX juga telah selesai dilakukan. Kedua
data tersebut saling mendukung yaitu fasa MgTiOs terbentuk sebagai fasa utama disertai dengan fasa (Tii-
+Cry)Oz atau dapat diindeks sebagai TiO: rutile dan MgO (khusus 3 jam). Bertambahnya waktu tahan sinter
meningkatkan %molar, densitas, parameter kisi, dan volume sel satuan fasa MgTiOs. Data EDX dari ketiga
sampel keramik tersebut selaras dengan data struktur, dimana dari ketiga sampel keramik teridentifikasi fasa
lain selain MgTiOs dengan rasio %atom antara Mg:(Tio,s6+Cro,04):O mendekati rasio stoikiometri ideal MgTiOs
yaitu 1:1:3.

B. Saran
Perlu dilakukannya fabrikasi keramik MTC004 dengan menggunakan lebih banyak variasi waktu tahan
sinter guna memperoleh hasil yang lebih komprehensif.
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