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Abstract. Polycrystalline Lag 7BagsMnFexOs (x=0, 0.1, 0.2, 0.25) has been successfully synthesized using
the sol-gel citrate-nitrate auto combustion method, with the high purity basic materials of La,Os, Ba(NO3)a,
Mn(NO3)2.4H20, Fe 03, and CsHsO-.H:0 as reaction fuel. After the gel was formed, the sample was heated at
180°C for 2.5 hours. Calcination was carried out at 800°C for 2 hours. Then the sample was compressed with
a pressure of 10 tons, the sample was sintered at a temperature of 900°C for 2 hours. X-Ray Diffraction (XRD)
analysis data shows a single phase in the four samples. SEM analysis data shows that the morphology of the
particle diameter becomes smaller as the Fe is being added to the Mn site. EDS analysis data shows the element
content in the four samples which is in accordance with stoichiometric calculations, and confirms that the
product resulting from the sol-gel synthesis is homogeneous. The calculation of Goldschmidt tolerance factor
has confirmed that the crystal structure is rhombohedral perovskite structure (0.929, 0.934, 0.939, and 0.941).

Keywords: Lanthanum Manganites, Sol-Gel, Polycrystalline, Morphology, Rhombohedral.

Abstrak. Polikristalin Lag7BagsMn-»FexOs (x=0; 0,1; 0,2; 0,25) telah berhasil disintesis dengan metode sol-
gel pembakaran otomatis sitrat-nitrat, menggunakan bahan dasar kemurnian tinggi untuk La,Osz, Ba(NOs).,
Mn(NO3)2.4H,0, Fe;03 dan CsHsO-.H-O sebagai bahan bakar reaksi. Setelah terbentuk gel, maka sampel
dipanaskan pada suhu 180°C selama 2,5 jam. Kalsinasi dilakukan pada suhu 800°C selama 2 jam. Kemudian
sampel dikompaksi dengan tekanan 10 ton, lalu sampel disintering pada suhu 900°C selama 2 jam. Data analisis
X-Ray Diffraction (XRD) menunjukkan fasa tunggal pada keempat sampel. Data analisis SEM mencitrakan
morfologi ukuran diameter partikel yang semakin kecil, seiring penambahan unsur Fe pada situs Mn. Data
analisis EDS menampilkan kandungan unsur pada keempat sampel yang sesuai dengan perhitungan
stoikiometri, serta mengonfirmasi produk hasil sintesis sol-gel yang homogen. Perhitungan faktor toleransi
Goldschmidt menunjukkan bahwa struktur kristal tersebut merupakan struktur perovskit rombohedral (0,929;
0,934; 0,939; dan 0,941).

Kata kunci: Lantanum Manganit, Sol-Gel, Polikristalin, Morfologi, Rombohedral.

PENDAHULUAN terhadap karakteristik dan kinerja material

[2]. Perovskit oksida tipe ABOs yang

Struktur kristal, morfologi, dan ukuran terdistorsi dengan bentuk REi«AExMnOs
partikel merupakan parameter penting yang (RE: Rare Earth/golongan trivalent tanah
mempengaruhi sifat bahan dan menentukan jarang; AE: golongan divalent seperti Ca, Sr,
aplikasi bahan [1]. Morfologi kristal Ba, dan Pb) telah banyak menjadi objek
mempengaruhi bentuk kristal, permukaan penelitian karena memiliki efek Collosal

kristal, dan distribusi ukuran kristal pada Magneto-Resistance (CMR) dan dapat
suatu bahan sehingga berdampak signifikan
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digunakan  pada industri  perekaman
magnetik,  terkait  dengan  transisi
feromagnetik ke paramagnetik dan logam ke
insulator secara simultan [3], [4]. Perovskit
Oksida saat ini juga banyak diteliti sebagai
bahan penyerap gelombang mikro [5], [6],
[7], [8]. Karakteristik perovskit oksida
sebagai penyerap gelombang mikro sangat
ditentukan oleh struktur kristal dan
morfologi kristalnya [5]. Susunan atom
dalam  kristal  mempengaruhi  sifat
elektromagnetik material meliputi tangen
rugi-rugi, permeabitilas magnetik, dan
konstanta dielektrik pada material penyerap
gelombang mikro [9]. Morfologi kristal
yang meliputi bentuk dan permukaan kristal
dapat mempengaruhi  porositas, luas
permukaan, dan interaksi antarmuka antara
gelombang mikro dengan permukaan
material sehingga dapat mempengaruhi
kinerja material penyerap gelombang mikro
[10]. Oleh karena itu, analisis struktur kristal
dan morfologi kristal merupakan faktor
penting dalam merekayasa material sesuai
aplikasinya.

Rumus umum perovskit manganit
oksida yaitu (R3¥, A%2%)( Mn3t Mnit)02~
dengan R = La, Pr, Nd,... dan A = Ca, Sr,
Ba, .... [11]. LaMnOs dengan struktur
perovskite ABOs3 memiliki sifat
antiferomagnetik insulator, Mn hadir dalam
keadaan oksidasi tunggal (Mn*3) [12].
Penambahan doping di situs A dan situs B
pada LaMnOs banyak diteliti saat ini, karena
dapat meningkatkan performa material
tersebut. Sifat performa LaMnOz dapat
ditingkatkan dengan mensubstitusi unsur
tanah jarang trivalen La®* dengan unsur
alkali tanah divalen seperti Ba>* membentuk
senyawa baru Lag-xBaxMnOs (LBMO).
Substitusi pada situs La oleh ion logam
alkali tanah divalen seperti Ca, Sr, Ba atau
Pb menyebabkan sebagian Mn*2 teroksidasi
menjadi ion Mn** dan mengubah senyawa
ion menjadi logam feromagnetik [13].
Substitusi pada situs Mn oleh ion logam
transisi Fe pada Lag-xBaxMnOs merupakan
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hal yang menarik, karena besar jari-jari ion
Fe mendekati besar jari-jari ion Mn sehingga
akan mengakibatkan adanya perubahan
fenomena magnetik pada senyawa tersebut
[14].

Beberapa metode sintesis telah berhasil
digunakan dalam pembuatan Lao 7BaozMn(:-
xFexOs yaitu solid-state [3], [15], sol-gel
[16], [17], sol-gel pechini [17], dan sol-gel
pembakaran otomatis sitrat-nitrat (sol-gel
citrate-nitrate auto combustion) [18].
Metode sol-gel citrate-nitrate  auto
combustion dipilih karena  dapat
menghasilkan fase perovskit manganit
dengan kemurnian yang tinggi, distribusi
ukuran partikel yang seragam, dan
homogenitas tinggi [19].

Aritonang  dkk.  telah  berhasil
melakukan sintesis metode solid-state
senyawa LaogBao2MnxFexOs (x =0 - 0,7)
menghasilkan fasa lain yaitu BaFe12019
pada x > 0,3 dan ukuran partikel untuk
komposisi x = 0,3 sekitar 100 - 500 nm [15].
Metode sintesis sol-gel Lag-
xBaxMno ggFeo,0203 (x = 0.05 - 0,20) yang
dilakukan Sedykh dkk. berhasil
menghasilkan fasa tunggal dengan space
group R-3c [16]. Betancourt dkk. telah
berhasil membuat senyawa Laz;sBayzMn.-
xFexOs (x = 0.0, 0.025, 0,050, 0,075, 0,10)
dengan metode sintesis sol-gel pechini,
sehingga dapat menghasilkan fasa tunggal
diameter partikel berukuran 0,3 - 0,7 um
dengan space group R-3c (Rombohedral)
[17]. Metode sol-gel pechini yang dilakukan
dalam pembuatan menggunakan asam sitrat
dan ethilenglikol pada kondisi reaksi sistem
larutan nitrat [17].

Kelebihan metode sol-gel citrate-
nitrate auto-combustion dapat
menghasilkan ~ produk  fasa  tunggal

berukuran nano dengan struktur yang lebih
homogen, pada suhu yang rendah, dan

waktu reaksi yang lebih cepat [20].
Pembakaran otomatis sitrat-nitrat atau
Citrate-nitrate  auto-combustion (CNA)

menggunakan asam sitrat sebagai bahan



Jurnal Teori dan Aplikasi Fisika

bakar reaksi dan logam nitrat sebagai
sumber logam oksidanya. Metode CNA
memiliki kemiripan dengan metode Pechini
[21]. Namun, CNA berbeda dari proses
Pechini karena prekursor nitrat sebelumnya
tidak dihilangkan sebagai Nox, melainkan
tetap berada dalam sistem larutan reaksi
sehingga menyebabkan adanya proses
pembakaran otomatis atau auto-combustion
[18].

Beberapa literatur diatas menunjukkan
bahwa proses sol-gel citrate-nitrate auto-
combustion memilki kelebihan yang lebih
banyak dibandingan metode lainnya,
sehingga pada penelitian ini  kami
melakukan sintesis Lao,7BaosMn-xFexOs
(x=0; 0,1; 0,2; 0,25) dengan metode sol-gel
pembakaran sitrat-nitrat otomatis atau
citrate-nitrate  auto-combustion  untuk
menganalisis struktur kristal, parameter Kisi
kristal, dan morfologi kristal dari bahan
yang dihasilkan.

METODE PENELITIAN

Bahan yang digunakan yaitu LayOs,
Ba(NOs)2, Mn(NOs3)2.4H0, Fe O3,
CsHsO7.H20, HNOg3, dan NH4OH dengan
kualitas analis (Merck). Sintesis sol-gel
dilakukan pada sistem larutan nitrat dan
ditambahkan larutan Ce¢HsO7.H20 sebagai
bahan bakar reaksi. Reaksi sol-gel dilakukan
pada suhu 80°C, kemudian ditambahkan
larutan NHsOH hingga larutan reaksi
mencapai pH 7. Selanjutnya larutan
dievaporasi untuk menjadi gel. Gel kering
tersebut dipanaskan kembali pada suhu
180°C selama 2,5 jam dan saat tahapan
inilah terjadi proses pembakaran otomatis
atau auto-combustion. Selanjutnya sampel
yang sudah dipanaskan, dikalsinasi pada
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suhu 800°C selama 2 jam. Serbuk hasil
kalsinasi lalu dikompaksi dengan tekanan 10
ton, kemudian padatan berupa pelet
disintering 900°C selama 2 jam. Skema
proses pembuatan sampel dapat dilihat pada
Gambar 1.

Empat Sampel Lao7BaozMn-x)FexOs
(x=0; 0,1; 0,2; 0,25) dikarakterisasi
menggunakan x-ray diffraction (XRD)
Malvern Pananalytical untuk mengetahui
data parameter kristalnya. Karakterisasi
XRD dilakukan dalam bentuk bubuk halus
hasil sintering 900°C selama 2 jam sintering
pada rentang sudut 26 yaitu 10° - 80°
menggunakan sinar Cu-Ko 1,54 A dengan
tegangan 40 kV dan arus 30 mA. Metode
analisis penghalusan rietveld pola difraksi
hasil karakterisasi XRD dilakukan dengan
menggunakan perangkat lunak General
Structure  Analysis Software (GSAS).
llustrasi unit sel struktur kristal material
Laop 7Bap3MnOs dan
Lao,7Bag3sMno 75Fe0 2503 dilakukan dengan
menggunakan perangkat lunak
Virtualization of Electronic Structural
Analysis (VESTA). Karakterisasi morfologi
menggunakan scanning electron
microscope (SEM) ThermoFisher Scientific,
type Quanta 650 dan karakterisasi
komposisi unsur penyusun senyawa dengan
energy dispersive spectroscopy (EDS)
Oxford Instrument Type Xplore 15.
Karakterisasi SEM dan EDS sampel
dilakukan dalam bentuk padatan pelet hasil
sintering 900°C selama 2 jam. Data
distribusi ukuran diameter partikel diambil
dari hasil pengamatan dengan perangkat
lunak ImageJ, kemudian diolah
menggunakan perangkat lunak OriginLab
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Gambar 1. Skema Proses Pembuatan Sampel dengan Metode Sol-Gel Pembakaran Otomatis Sitrat-Nitrat

HASIL DAN PEMBAHASAN

Struktur kristal, parameter Kisi, dan
ukuran kristal dari sampel Lao7Bao3sMn(i-
wFex0s3 (x =0; 0,1; 0,2; 0,25) yang disintesis
menggunakan metode sol-gel pembakaran
otomatis sitrat-nitrat atau citrate-nitrate
auto-combustion diamati dengan analisis
XRD. Pola difraksi senyawa hasil sintesis
sampel  Lao7BagsMnuxFexOz  dengan
variasi x = 0; 0,1; 0,2; dan 0,25 yang belum
dilakukan penghalusan rietvield,
ditunjukkan pada Gambar 2. Pola difraksi
sinar x semua sampel Lao,7Bao3sMn-xFexO3
dengan x=0; 0,1; 0,2; 0,25 terlihat mirip
pada nilai sudut 2 theta yang sama.
Pergeseran posisi dan bentuk puncak pola
difraksi terlihat di sudut 2 theta 32,4° pada
sampel variasi x = 0, semakin banyak Fe
yang ditambahkan, maka terlihat pergeseran
puncaknya ke arah kiri. Fasa yang dihasilkan
dari sintesis sampel tersebut merupakan fasa
tunggal polikristalin Lao,7BaosMn-xFexOs,
tanpa terlihat adanya kehadiran fasa lainnya.
Hal ini dapat dilihat dari kesesuaian posisi
puncak-puncak intensitas yang terdeteksi
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pada sudut 2 theta yang ada dan tidak
terlihatnya puncak difraksi asing. Hal ini
menunjukkan bahwa proses sintesis sampel
telah berhasil dilakukan. Parameter struktur
kristal dari sampel Lag7Bao3sMn(-xFexOs
(x=0; 0,1; 0,2; 0,25) dapat diketahui dengan
analisis metode penghalusan rietveld
menggunakan perangkat lunak General
Structure Analysis Software (GSAS). Pada
metode penghalusan rietveld ini
menggunakan standar data Crystallography
Open Database (COD) 4002490 dan
International Centre for Difraction Data
ICDD 01-072-8053 [17], [22]. Gambar 3
merupakan pola hasil metode le-bail dengan
penghalusan rietveld yang memberikan
informasi  kesesuaian antara data pola
difraksi hasil observasi (lobs) dengan hasil
perhitungan (Icalc).

Bentuk  struktur  kristal  material
Lao7Ba03MnOs sama dengan sampel
Lao,7BagsMnxFexOs (x = 0,1; 0,2; 0,25)
yaitu rombohedral dengan space group R-
3c. Namun, parental compound-nya
(LaMnOs)  memiliki  struktur  kristal
ortorombik [23]. Perubahan struktur kristal
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Gambar 2. Pola Difraksi Sinar X sampel Lag 7BaosMng.xFexOs (x=0; 0,1; 0,2; 0,25)

yang berbeda dapat terbentuk akibat adanya

perbedaan  jari-jari ion ()  yang
mensubstitusi ion Ba pada situs La dalam
sistem  kristal  tersebut Struktur

rombohedral pada formula senyawa ABO3
dapat ditentukan dengan faktor toleransi
Goldschmidt (tg) sesuai persamaan 1
berikut [24]:

_ ra+7o
te = V2(rg+10) @)
Faktor toleransi Goldschmidt pada

substitusi unsur yang dilakukan di situs A
pada formula senyawa A;_,A,BO; maka
persamaannya sebagai berikut [25], [26],

_ [(A=x)rg+xratro]

te = V2(rg+70) @)

Untuk  menghitung  faktor  toleransi
Goldschmidt pada substitusi yang dilakukan
di situs B pada formula senyawa

AB,_,B;0; maka persamaannya sebagai
berikut [25], [26],

_ [ra+70]
V2((1-x)rg+x18/+70)

(3)

te
Sehingga, Faktor toleransi Goldschmidt

material Lao7Bao3sMn(-xFexOs dapat dilihat
pada persamaan 4 [27] berikut:
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P (0,7 11,4+0,3 1gg+70) 4
G 7 V2((1-%) TMp+X TRe+T0) 4)
Dapat diketahui, nilai r,= 1,216 A, r5,=
1,47 A, 73y,3+= 0,654 A, 1p,3+= 0,55 A,
dan 7r,= 1,38 A dan setelah dilakukan
perhitungan maka nilai Faktor toleransi
Goldschmidt  material  Lao,7BaosMn(1-
xnFexO3 tersaji pada Tabel 1. Pada
penelitian ini, ion Fe dapat mensubstitusi
10% hingga 25% dari ion Mn di sampel
Lao,7BaosMn(1xFexOs [15]. Hal ini dapat
terjadi karena jari-jari ion Fe mempunyai
nilai r,3+= 0,55 A mendekati nilai jari-
jari ion Mn yaitu r,,,3+= 0,654 A. Nilai
faktor toleransi Goldschmidt yang masih
dalam rentang 0,9 menunjukkan bahwa
struktur kristal material Lao7BaozMn.-
xFex0Oz adalah rombohedral [28].
Semakin banyak ion Fe yang
mensubstitusi situs Mn akan membuat
nilai tc meningkat seperti ditunjukkan
pada Gambar 4. Pada sistem formula
ABQO3, jika tec>1, maka kation A
berukuran besar dan kation B berukuran
kecil sehingga ion B memiliki ruang gerak
yang lebih besar. Untuk te<1, kation B
berukuran besar. Fakta ini terkait dengan
posisi ion dalam sel perovskit. Ketika
tc=1, maka struktur kristal akan
membentuk kubik sempurna. Sedangkan
ketika t menyimpang dari 1, struktur
kristal perovskit akan berubah menjadi
bentuk lain [29]. Gambar 5 merupakan
ilustrasi visualisasi unit sel struktur kristal
material Lag7Bap3MnOs dan
Lao 7Bap 3Mng 75Fe0 2503 dengan
perangkat lunak  Virtualization  of
Electronic Structural Analysis (VESTA).
Pada ilustrasi struktur kristal
Lao7BaosMnO3z dapat dilihat bahwa ion
Ba2* mensubstitusi situs La sebanyak 30%
[30]. llustrasi struktur kristal
Lao,7Bao3sMno 75Fe0 2503 dapat  dilihat
bahwa ion Fe®* juga mensubstitusi situs
Mn sebanyak 25% [27]. Data analisis hasil
penghalusan Rietvield sampel
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Lao.7BaosMnxFexO3 (x =0; 0,1; 0,2; dan
0,25) yang tersaji pada Tabel 1 tidak
menunjukkan perubahan yang signifikan
pada setiap variasi X, namun nilainya
bertambah seiring dengan bertambahnya
Fe yang didoping di situs Mn pada sampel
Lao.7BagsMnxFexO3 (x =0; 0,1; 0,2; dan
0,25). Hasil penghalusan data pola
difraksi XRD sampel Lao7BaozMn-
xFex0s (x=0; 0,1; 0,2; 0,25) menunjukkan
kesesuaian yang baik dimana nilai R-
weight dibawah 10% (7,34; 7,00; 6,64;
6,56) dan nilai goodness of fit (y2) kurang
dari 1,3 (0,929; 0,934; 0,939; 0,941) [31],
[32].

Pada struktur rombohedral, parameter
sel a = b. Perubahan parameter sel kristal
a dan c pada setiap sampel Lao7BaozsMnq-
wFexOsz (x=0; 0,1; 0,2; 0,25) meningkat
seiring dengan meningkatnya variasi
doping Fe pada situs Mn. Kenaikan nilai
parameter sel a dan c, menyebabkan
kenaikan pada volume unit sel kristal
terhadap pertambahan substitusi variasi X
pada sampel Lao7Bao3sMn-xFexOs (x=0;
0,1; 0,2; 0,25). Sedangkan nilai densitas
sampel Lao7BaosMn(-xFexOs (x=0; 0,1;
0,2; 0,25) menurun seiring dengan
bertambahnya substitusi Fe pada sampel.
Hal ini berkaitan dengan ukuran Kristalit
sampel yang semakin menurun saat
substitusi Fe semakin bertambah di situs
Mn. Ukuran kristalit rata-rata dapat
dihitung dengan menggunakan metode
Debye-Scherrer.  Rumus  persamaan
Debye-Scherrer yaitu sebagai berikut
[33], [34], [35], [36],

(Dxrp) = 5o (4)

Dimana, (Dxgp) adalah ukuran rata-
rata kristalit, K = 0,9 adalah konstanta
Scherrer, A adalah panjang gelombang
dari difraksi x-ray yang digunakan
(ACu = 1,5406 &), B adalah lebar

keseluruhan  dari  puncak  difraksi
maksimum (Full Width at Half Maximum,
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FWHM), dan 6 adalah sudut Bragg yang
terbaca dari instrumen XRD.
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0,25) yang dihitung dengan persamaan
Debye-Scherrer ini  menurun seiring

Ukuran rata-rata Kkristalit sampel dengan penambahan Fe pada situs Mn,
Lao7BaosMnuxFexOs (x=0; 0,1; 0,2; nilainya berturut-turut adalah 53,92 nm;
37,73 nm; 29,70 nm; dan 26,31 nm.
71 La,,Bay;MnO, I(obs) 1
I(calc)

Lag ;Bag sMng gFeq ;O

Lag ;Bag sMng gFeq ;05 .

Intensitiy (a.u.)

Lag 7Bag 3sMNg 75F€q 2503

10 20 30 40

Gambar 3. Pola Difraksi metode le-bail penghalusan rietvield sampel Lao,7Bao,sMn-xFexOs (x=0;0,1;0,2;0,25)

26 (°)

50 60 70 80
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Gambar 4. Hubungan Faktor Toleransi Goldschmidt dengan Variasi x sampel Lag 7BaosMng.FexOs (x=0; 0,1; 0,2;

Tabel 1 Data Parameter Struktur Kristal Hasil Penghalusan Rietvield sampel Lag7BagsMng.xFexOs (x=0; 0,1; 0,2;

160

0.942

0.94

0.938

0.936

0.934

0.932

Faktor Toleransi Goldschmidt (tG)

0.93

0.928
0 0.05

0.1

0.15

02

Variasi x

0,25).

0.25

03

0,25)
Lao.7BaosMn.xFexOs
Parameter
x=0 | x=01] x=02 | x=025
Struktur Kristal Rombohedral
Space Group R -3¢ (167)
Parameter Kisi | a 5.538(1) | 5.540(0) | 5.544(1) 5.546(1)
Kristal (A) c 13.512(2) | 13.517(1) | 13.528(2) | 13.528(1)
Volume (A?) 358.88(18 | 359.28(4) | 360.20(4) | 360.46(4)
Densitas (gram/cm?) 6.698 6.696 6.681 6.678
(dg_o) (A) 1.960 1.961 1.964 1.967
(Dp—o-5) ) 171.830 | 170.580 | 170.812 168.8
R-Weight (%) 7,34 7,00 6,64 6,56
E;ictor R-Profile (%) 5,54 5,44 5,41 5,13
GoF, x? 1.264 1.215 1.220 1.246
Faktor toleransi Goldschmidt, tg 0,929 0,934 0,939 0,941
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Gambar 5. llustrasi Visualisasi Atom-atom pada Struktur Kristal (a) Lao,7BaosMnOs (b) Lao,7Bao.sMng 7sFep,2503

Penambahan Fe pada situs Mn pada
sistem Lantanum Manganit Oksida dapat
mempengaruhi ukuran kristalit rata-rata.
Secara umum, penurunan ukuran Kkristal
dikaitkan dengan deformasi tekan jaringan
pada kristal yang meningkat seiring
dengan penambahan Fe [37]. Penambahan
Fe dapat mempengaruhi struktur material,
penambahan ion Fe dapat
mengkompensasi  distorsi  Jahn-Teller
pada Mn®" dan mempengaruhi simetri
lokal pada struktur kristalnya [38].

Gambar 6 merupakan citra hasil
karakterisasi SEM sampel Lao,7Bao3sMn(1-
nFexOs  (x=0; 0,1; 0,2; 0,25) pada
perbesaran 10.000 kali dengan tampilan
Secondary Electron (SE). Citra morfologi
sampel  menunjukkan  terbentuknya
distribusi polikristalin  yang homogen
sangat terlihat bahwa partikel atau grain
menyerupai  bentuk polihedral [17],
bentuk polihedral dapat terlihat jelas
seperti yang ditampakkan dalam Gambar

6 pada variasi x = 0,1. Distribusi dan
ukuran partikel bergantung pada tingkat
pertumbuhan  nukleasi dan tingkat
aglomerasi [39]. Dari citra morfologi juga
tidak ditemukan bentuk asing, tetapi
ditemukan aglomerasi pada beberapa titik.
Hal ini dapat diakibatkan karena saat
proses pembakaran otomatis atau auto-
combustion pada suhu 180°C, tidak
berlangsung secara optimal sehingga
masih ada aglomerasi.

Perhitungan  distribusi  partikel
menunjukkan bahwa sampel
Lao7BaosMnuxFexOs (x = 0; 0,1; 0,2;
0,25) memiliki ukuran partikel rata-rata
(secara berturut-turut) sekitar 217,35 nm;
160,13 nm; 123,82 nm, dan 90,53 nm pada
citra morfologi SEM dengan perbesaran
10.000 Kkali. Pertumbuhan partikel tidak
merata diakibatkan karena ada beberapa
bagian yang mengalami aglomerasi atau
penggumpalan. Sementara, Aritonang
dkk. melaporkan bahwa ukuran partikel
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dari hasil sintesis senyawa Lao gBao,2Mn:-
nFexOz (x = 0,1 — 0,7) dengan metode
solid-state (high enery milling) yaitu
sebesar  100-500 nm  [15]. Ini
menunjukkan bahwa metode sol-gel
pembakaran otomatis sitrat-nitrat atau
citrate-nitrate  auto-combustion  dapat
menghasilkan ukuran partikel yang lebih
kecil.

Perbedaan ukuran diameter partikel
dan banyaknya jumlah partikel dalam citra
morfologi yang dihasilkan dari setiap
variasi x pada penambahan Fe di situs Mn
menyebabkan ukuran diameter partikel
semakin mengecil berdasarkan hasil pada
penelitian ini.

Komposisi elemental unsur material
secara semi-kualitatif —dapat diketahui
dengan karakterisasi energy dispersive
spectroscopy (EDS). Metode pemetaan
elemen digunakan untuk menunjukkan
bahwa sintesis material yang dilakukan
telah berhasil terbentuk sistem yang
homogen. Gambar 7 merupakan analisis
elementer unsur  penyusun  sampel
Lao7BaosMnuxFexOs (x = 0; 0,1; 0,2;
0,25) menggunakan EDS. . Data spektrum
energi  yang dihasilkan oleh EDS
menunjukkan bahwa unsur-unsur yang
muncul pada sampel Lao7Bao3zMn-
wFexOs (x = 0; 0,1; 0,2; 0,25) adalah
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Lantanum (La), Barium (Ba), Mangan
(Mn), dan Oksigen (O) yang masing-
masingnya memiliki nilai energi tertentu
yang terangkum dalam Tabel 2
berdasarkan standar panjang gelombang
x-ray yang telah dilakukan di
Laboratorum X-Ray John Hopkins [40].
Nilai spektrum energi EDS masing-
masing unsurnya dari penelitian ini sesuai
dengan penelitian Aritonang (2021),
bahwa nilai spektrum energi yang
dihasilkan dari EDS yang muncul
berturut-turut untuk unsur Lantanum (La),
Barium (Ba), Mangan (Mn), Besi (Fe),
dan Oksigen (O) yaitu 4,65097 keV; 4,47
keV; 5,898 keV; 6,5352 keV, dan 0,5249
keV pada panjang gelombang Ka [15].
Karakteristik sinar-X yang dipancarkan
suatu unsur mempunyai energi yang unik,
sehingga memungkinkan dilakukannya
identifikasi  unsur-unsur  berdasarkan
energi sinar-X yang terdeteksi. Pada
puncak tertentu terdapat beberapa puncak
Fe di sampel pada variasi x = 0; 0,1; 0,2;
dan 0,25. Hal ini menunjukkan bahwa
unsur Fe berhasil di-doping ke dalam
senyawa Lao,7BaosMnO3, dan dapat
diamati bahwa posisi puncak Fe disetiap
variasi ketiga sampelnya sama.
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Gambar 6. Citra morfologi sampel Lag7BagsMng.xFexOs (x=0; 0,1; 0,2; 0,25) (kiri) dan histogram distribusi
ukuran diameter partikel (kanan).

163



Ryka Usnilawaty: Analisis Struktur Kristal dan Morfologi Polikristalin La0,7Ba0,3Mn(1-x)Fex03 (x = 0;
0,1; 0,2; 0,25) dengan Metode Sintesis Sol-Gel Pembakaran Otomatis Sitrat-Nitrat

) I

R N R
T 5 B &5

prena
5

O
] 15
ke

T O
4 B T

45 5 55 b5

g

Gambar 7. Analisa elementer unsur penyusun sampel Lao7Bao,sMn-xFexOs (x=0; 0,1; 0,2; 0,25)
menggunakan EDS.
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Tabel 2. Data Spektrum Energi Analisis Elementer Unsur Penyusun Sampel Lao7BaosMn.xFexOs (x=0;
0,1; 0,2; 0,25) menggunakan EDS [40].

Spektrum Energi (keV)
Unsur x=0 x=01 X=02 X = 0,25
0,833 0,833 0,833 0,833
1027 1027 1027 1,027
Lantanom (La) 4124 4124 4124 4124
465097 465097 4,65097 4,65097
5,0421 5,0421 5,0421 5,0421
5.3835 5.3835 5.3835 5.3835
0,69 0,69 0,69 0,69
3.85 3.85 3.85 3.85
Barium (Ba) 4.47 4.47 4.47 4.47
4,8519 4,8519 4,8519 4,8519
5,185 5,185 5,185 5,185
0,6374
! 0,6374 0,6374 0,6374
Mangan (Mn) 589875 g gga70 5,89875 5,89875
6,5352
0,7050 0,7050 0,7050
Besi (Fe) i 6,40384 6,40384 6,40384
7.05798 7.05798 7.05798
Oksigen (O) 0,5249 0,5249 0,5249 0,5249

- .~ 1 - .. 1
10um 10pum

10gem

Gambar 8. Citra EDS Mapping sampel Lag7Bao,3sMnggFeg 203
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Tabel 3. Data hasil analisis elemental unsur kandungan dalam sampel Lag 7Bag3sMng.xFexOs (x=0; 0,1; 0,2;
0,25) menggunakan EDS

Kandungan (% berat)
Unsur x=0 x=01 x=0,2 X = 0,25
Desain EDS Desain EDS Desain EDS Desain EDS

'-a?lt_a:)”m 40,29 | 4052+0,74 | 4027 | 40,78+0,76 | 4025 | 40,4+030 | 40,24 | 39,60 +0,55

B?é':)m 17,06 | 1999+0,71 | 17,05 | 19,81+072 | 17,04 | 172+030 | 17,04 | 16,50 + 0,52
Mangan

M) 22,76 | 2359+053 | 20,48 | 2096+054 | 18,19 | 189+020| 17,05 17,00+ 0,36

(BFe:)' - | 232| 221+037| 464| 59+020| 579| 860+032
Oksigen

o 19,89 | 1589+0,38 | 19,88 | 1590+074 | 19,87 | 176+020 | 19,87 | 18,30+ 0,32

Gambar 8 menunjukkan keberhasilan
proses sintesis karena persebaran unsur
penyusun yang dihasilkan hampir merata
dalam citra pemetaan EDS. Hal ini dapat
diamati dari persebaran warna unsur-unsur

penyusun sampel senyawa
Lap 7Bag3sMng gFep 203.
Data hasil analisis elemental unsur

kandungan dalam sampel Lap7Bao3MnOs
ditunjukkan pada Tabel 3. Hasil estimasi
kandungan unsur dari desain perhitungan
stoikiometri tidak terlampau jauh dari hasil
analisis EDS. Perbedaan ini dapat diamati
bahwa ada beberapa unsur saat analisis EDS
lebih tinggi seperti unsur Mangan dan
Barium daripada perhitungan stoikiometri,
tetapi ada unsur Oksigen yang lebih rendah
hasil analisis EDS-nya daripada perhitungan
stoikiometri.

KESIMPULAN

Material Lao7BaozMnq-xFexOs (x=0;
0,1; 0,2; 0,25 Dberhasil disintesis
menggunakan metode sol-gel pembakran
otomatis sitrat-nitrat atau citrate-nitrate
auto-combustion hingga terbentuk fasa
tunggal dengan struktur kristal rombohedral
dan space group R-3c. Ukuran rata-rata
kristalit yang dihitung dengan metode
Debye-Schrerr dari hasil karakterisasi XRD
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pada keempat variasi yaitu 53,915 nm;
37,729 nm; 29,698 nm; dan 26,310 nm.
Penambahan unsur Fe pada situs Mn
berhasil dilakukan pada sampel material
Lao,7BaosMnxFexOz (x =0; 0,1; 0,2; 0,25)
dengan analis kandungan Fe dalam analisis
EDS berturut-turut sebesar 0%; 2,21%,
5,9%; dan 8,6% serta pesebaran unsur dalam
paduan material telah berhasil secara
homogen. Citra morfologi SEM
menunjukkan bahwa semakin besar variasi
penambahan Fe pada situs Mn, maka ukuran
partikelnya semakin mengecil dengan nilai
pada variasi keempat sampel berturut-turut
yaitu 217,35 nm; 160,13 nm; 123,82 nm; dan
90,53 nm.
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