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ABSTRAK

PENGARUH PENAMBAHAN La TERHADAP STRUKTUR DAN REFLECTION LOSS
GELOMBANG MIKRO PADA PSEUDOBROOKITE Fez.xLaxTiOs. Telah dilakukan studi efek
doping La terhadap struktur dan kehilangan refleksi menyerap gelombang mikro dari
pseudobrookite Fe2TiOs untuk membentuk senyawa sistem FezxLaxTiOs dengan mentode ko-
presipitasi. Sintesis sistem FezxLaxTiOs bertujuan untuk membuat material yang dapat berfungsi
sebagai peredam paparan gelombang elektromagnetik peralatan elekronik telekomunikasi.
Sistem FezxLaxTiOs (x = 0,01; 0,04 dan 0,2) dibuat dari campuran FeCls, LaCls dan TiCls sesuai
dengan perbandingan molnya masing-masing. Campuran bahan ini ditambahkan larutan NH4OH
sampai dengan pH 12. Endapan yang terbentuk dicuci dengan air deminineral sampai pH 7 dan
kemudian dikeringkan pada suhu 100 °C, disinter pada suhu 1000 °C selama 5 jam. Semua
sampel dikarakterisasi dengan XRD (X-ray diffractometer) untuk identifikasi fasa, SEM-EDS
(Scanning Electron Microscopy-Energy Dispersive Spectroscopy) untuk pengamatan morfologi
permukaan dan VNA (Vector Network Analyzer) untuk mengukur serapan gelombang mikronya.
Hasil identifikasi fasa menunjukkan bahwa komposisi dengan nilai x = 0,01 dan 0,04 terbentuk 2
fasa yaitu fasa Fe2TiOs dan FeTiOs sedangkan komposisi dengan nilai x = 0,2 juga terbentuk 3
fasa yaitu fasa Fe2TiOs, FeTiOs dan La2Ti2O7. Hasil pengamatan morfologi permukaan dengan
SEM-EDS, menunjukkan bahwa distribusi partikel yang tidak seragam karena memiliki beda fasa.
Sedangkan hasil pengukuran serapan gelombang mikro dengan VNA menunjukkan bahwa
serapan maksimal gelombang mikro diperoleh pada komposisi nilai x = 0,04 (Fe1,9Lao,04TiOs)
yaitu sekitar 94% pada frekuensi 10,52 GHz.

Kata Kunci: Pseudobrookite, Sistem FezxLaxTiOs, Metode ko-presipitasi, Gelombang mikro,
Kehilangan refleksi

ABSTRACT

EFFECT OF LA-DOPANT ON STRUCTURE AND MICROWAVE REFLECTION LOSS OF Fe..
xLaxTiOs PSEUDOBROOKITE. Studying the effect of La doping on the structure and microwave
reflection loss of pseudobrookite Fez.xLaxTiOs with co-precipitation method has been carried out.
The synthesis of FezxLaxTiOs system aimed to create material that can function as an absorber
for microwave reflection loss in electronic and telecommunication applications. The FezxLaxTiOs
system (x = 0.01, 0.04 and 0.2) was synthesized from a mixture of FeClz, LaCls and TiCls
according to the ratio of each mole. After that the mixture was added a NH4OH solution up to pH
12. The precipitate formed was washed with demineralization water to pH 7 and then dried at 100
°C, then sintered at 1000 °C for 5 hours. All samples were characterized by using XRD (X-ray
diffractometer) to perform phase identification, SEM-EDS (Scanning Electron Microscopy-Energy
Dispersive Spectroscopy) to observe surface morphology and VNA (Vector Network Analyzer)
observations to measure the microwaves reflection loss. Phase identification results showed that
the composition of x = 0.01 and 0.04 was formed in 2 phases, namely Fe:TiOs and FeTiOs phases,
while the composition of x = 0.2 was formed in 3 phases, namely Fe2TiOs, FeTiOs and LazTi207.
Observation of surface morphology with SEM-EDS, shows that the distribution of particles is not
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uniform because it has a phase difference. Meanwhile the results of the reflection loss
measurement showed that the maximum microwave absorption was obtained at the composition
X = 0.04 (Fe1.9sLao.04TiOs) with a reflection loss about -24.95 (~94%) at a frequency of 10.52 GHz.

Key words: Pseudobrookite, Fe.,LaxTiOs, co-precipitation method, microwave, reflection

loss.

1. PENDAHULUAN

Aplikasi teknologi gelombang
elektromagnetik telah berkembang sangat
cepat, seperti pada teknologi telekomunikasi
dan militer. Hal ini mengakibatkan semakin
banyak gelombang elektromagnetik dalam
bentuk radiasi gelombang elektromagnetik
yang terpancar ke lingkungan. Radiasi
gelombang elektromagnetik yang berlebihan
akan mengganggu lingkungan  dan
kesehatan manusia. Untuk tujuan tersebut
sekarang telah dikembangkan teknologi
penyerapan terhadap radiasi gelombang
elektromagnetik ke  lingkungan. (2).
Teknologi tersebut menghasilkan suatu
bahan yang dinamakan bahan magnetik
cerdas. Bahan magnetik cerdas ini termasuk
dalam kategori material penyerap gelombang
yang dapat diaplikasikan sebagai penangkal
interferensi  gelombang elektromagnetik
(Electromagnetic
sebagai Radar Absorbing Materials (RAM)
2) (3).

Secara umum kriteria material absorber

Interference/EMI)  dan

yang baik haruslah memiliki permeabilitas
dan permitivitas yang tinggi. Selain itu, juga
diperlukan resistivitas yang tinggi dan
saturasi magnet tinggi (4) (5). Salah satu
material yang menjadi objek penelitian di
bidang absorber adalah bahan magnet
FezTiOs.

Pseudobrookite Fe2TiOs mengandung besi

berbasis pseudobrookite

dan titanium memiliki sifaf magnetik yang
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unik sehingga cocok untuk diaplikasikan
dalam berbagai bidang dan salah satunya
sebagai bahan penyerap gelombang mikro
(6). Salah satu cara yang efektif untuk
mengubah penyerapan gelombang mikro
oleh bahan pseudobrookite Fe2TiOs dengan
menggunakan ion logam lain  untuk
menggantikan ion besi (Fe*3) (7) (8) (9).
Dalam penelitian ini dicoba menggunakan ion
lantanum (La%*) sebagai pengganti ion besi
(Fe*3) yang diharapkan dapat meningkatkan
kemampuan serapan gelombang mikro
sehingga dapat dijadikan sebagai bahan
absorber gelombang elektromagnetik.
Sampai saat ini belum ada yang melaporkan
penelitian efek doping ion La*® terhadap
serapan gelombang mikro. Namun, pada
penelitian sebelumnya telah dilakukan efek
doping ion La®* terhadap sistem ferit yang
sama-sama menggunakan bahan dasar
Fe20s. Diketahui bahwa ion La3®* terhadap
nikel ferit mampu menyerap gelombang
mikro sampai 96% (10).

Berbagai metode untuk sintesis
pseudobrookite Fe:TiOs dapat digunakan
untuk  sintesis  absorber  gelombang
elekromagnetik baik secara fisika maupun
kimia (11). Namun dalam penelitian ini
dilakukan = menggunakan metode ko-
presipitasi karena prosesnya menggunakan
suhu rendah (<100 °C) dengan proses yang
sederhana, waktu yang dibutuhkan relatif
metode

lebih  singkat dari lainnya,
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menghasilkan ukuran partikel yang lebih kecil
dari metode solid state tetapi lebih besar dari

metode sol-gel (12).

2. TATA KERJA
Bahan yang digunakan dalam

penelitian ini serbuk  LaCls,

FeClz.6H20, TiCls, larutan NHsOH dan

demineralized water. Masing-masing sebuk

adalah

LaCls, FeClz dan TiCls ditimbang sesuai
dengan perbandingan molnya. Ketiga bahan
serbuk tersebut dicampur dan ditambahkan
250 ml air, dipanaskan pada suhu 70 °C
sambil diaduk dengan magnetic stirer
kemudian ditambahkan larutan NH4OH 1M
sampai pH = 12 untuk membentuk endapan.
Endapan yang terbentuk kemudian dibilas
beberapa kali sampai pH = 7, selanjutnya
dikeringkan pada suhu 100 °C dengan oven.
Serbuk kering ini digerus dan selanjutnya
disinter pada suhu 1000 °C selama 5 jam
untuk mendapatkan sampel sistem Feo-
xLaxTiOs (x = 0,01; 0,04 dan 0,2) (13). Rekasi
kimia pembentukan sampel dapat ditulis
sebagai berikut:
xLaCl;+,_xFeCl; + TiCl, + NH,OH
- Fe, _4La,TiOs (1)

Semua sampel sistem FezxLaxTiOs (x
= 0,01; 0,04 dan 0,2) yang terbentuk
dikarakterisasi dengan XRD merek Pan
Analytical untuk mengetahui fasa yang
terbentuk dan analisis fasa dengan
perangkat lunak GSAS, SEM-EDS (JEOL
JSM-6510LA) digunakan untuk mengamati
morfologi permukaan sampel. Selanjutnya,
kemampuan sifat penyerapan gelombang
mikro diukur menggunakan peralatan VNA

(Vector Network Analyzer) brand Advantest

type R3770 300 kHz-20 GHz berupa

parameter nilai reflection loss (dB) sampel.

3. HASIL DAN PEMBAHASAN

Untuk mengetahui struktur kristal dan
fasa yang terbentuk dari serbuk Fe2xLaxTiOs
(x =0,01; 0,04 dan 0,2) hasil sintesis dengan
metode ko-presipitasi ditunjukkan pada
Gambar 1. Pola difraksi yang dihasilkan
beserta data intensitas relatifnya dicocokkan
dengan data pola difraksi material tertentu
dengan posisi puncak dan intensitas yang
paling sesuai dengan bersumber pada data
pola difraksi dari Crystallography Open
Database (COD).
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A .‘ Bo s mla,Ti,0,
‘:: ‘ i ‘ A . ul o0 x=0,2
8 |
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Gambar 1. Pola XRD sampel sistem FezxLaxTiOs
(x = 0,01; 0,04 dan 0,2) hasil sintesis dengan
metode ko-presipitasi

Pada Gambar 1 terlihat bahwa pola
difraksi yang terbentuk untuk komposisi
serbuk sistem FezxLaxTiOs dengan nilai x =
0,01 dan x = 0,04 menunjukkan indikasi
terbentuknya multifasa, yaitu fasa Fe2TiOs
dan FeTiOs. Puncak utama muncul pada
sudut 20 di sekitar sudut 35,2° yang
merupakan puncak bidang (221) dari FezTiOs
dengan struktur kristal ortorombik. Analisa ini
diperkuat dengan kemunculan puncak-
puncak lain  yang juga merupakan

karakteristik dari Fe:TiOs, yaitu puncak
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bidang (200) pada sudut sekitar 18,1°, (220)
pada sudut sekitar 25,5°, (400) pada sudut
sekitar 36,7°, (331) pada sudut sekitar 37,7°
(330) pada sudut sekitar 38,7°, (240) pada
sudut sekitar 40,7°, (420) pada sudut sekitar
41,1°, (150) pada sudut sekitar 46,6°, (002)
pada sudut sekitar 48,9°, (511) pada sudut
sekitar 53,7°, (600) pada sudut sekitar 56,3°,
(441) pada sudut sekitar 58,4°, (260) pada
sudut sekitar 58,9° dan (441) pada sudut
sekitar 60,2°. Hasil identifikasi fasa Fe2TiOs
merujuk pada data yang dilaporkan oleh Gao
dkk, 2015 (14) dan dikonfirmasi dengan data
COD No. 96-200-2303. Sedangkan fasa
FeTiOs muncul pada sudut 26 di sekitar 38,0°
yang merupakan puncak bidang (104)
memiliki struktur kristal Rhombohedral dan
puncak lain yang merupakan karakteristik
dari FeTiOs, yaitu pada sudut 20 sekitar
22,0° yang merupakan puncak bidang (003),
(202) pada sudut sekitar 50,4°, (024) pada
sudut sekitar 57,3°, (116) pada sudut sekitar
62,6° dan (121) pada sudut sekitar 65,5°.
Hasil identifikasi fasa FeTiOs ini dikonfirmasi
dengan data COD No. 96-901-0916.
Peningkatan komposisi dengan nilai x =
0,2 menunjukkan munculnya fasa baru yaitu
fasa dari La2TiO7. Dengan demikian,
peningkatan komposisi dengan nilai x = 0,2
terbentuk 3 fasa, yaitu fasa Fe2TiOs, FeTiOs
dan La:TiO7. Fasa La2TiOz muncul pada
sudut 20 di sekitar 29,8° yang merupakan
puncak bidang (212) memiliki struktur kristal
monoclinic dan puncak lain yang merupakan
karakteristik dari La-TiO7, yaitu pada sudut
20 sekitar 28,1° yang merupakan puncak
bidang (112), dan (124) pada sudut sekitar
57,7°. Hasil identifikasi fasa La2TiO7 ini
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dikonfirmasi dengan data COD No. 96-400-
0625.

Pada komposisi x = 0,01 dan x = 0,04
seharusnya telah terbentuk fasa tunggal dari
pseudobrookite Fe:TiOs, namun ternyata
masih menyisakan FeTiOs. Pembentukan
fasa FezTiOs ini merupakan transformasi fasa
FeTiOs pada suhu tinggi. Hal ini telah
dijelaskan oleh peneliti sebelumnya Priyo
Sardjono dan diagram fasa pembentukan
Fe-TiOs (15), sehingga fasa FeTiOs yang
tersisa dalam komposisi x = 0,01 dan x = 0,04
diduga karena suhu sintering kurang tinggi
atau waktu penahan pada suhu sintering
tersebut kurang lama. Namun untuk
komposisi x = 0,2 diduga bahwa subtitusi
atom La ke dalam struktur Fe-TiOs terlalu
besar sehingga struktur menjadi rusak dan
membentuk fasa baru La:TiO7, sebagai
akibat kelebihan atom La yang tidak mampu
ditampung oleh atom Fe sebagai bagian dari
substitusi.

Analisis pola XRD secara kuantitatif
dapat diperlihatkan pada Gambar 2. Pada
Gambar 2 ditunjukkan hasil refinement pola
XRD dari serbuk sistem Fe2xLaxTiOs (x =
0,01 dan 0,04 dan 0,2) hasil sintesis dengan
metode ko-presipitasi. Hasil analisis struktur
kristal berupa hasil refinement fitting dari pola
XRD serbuk FezxLaxTiOs dengan nilai x =
0,01 dan 0,04 menunjukkan bahwa telah
terbentuk puncak-puncak difraksi yang terdiri
dari multi fasa, yaitu fasa-fasa Fe2TiOs,
FeTiOsdan LaxTiO7.
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Gambar 2. Hasil refinement sampel sistem
FezxLaxTiOs (x = 0,01 (a); 0,04 (b) dan 0.2 (c))
hasil sintesis dengan metode ko-presipitasi

Nilai parameter Kkisi, struktur kristal,
Criteria (factor R) dan goodness of fit (S)
hasil refinement sampel FexxLaxTiOs (x =
0.01; 0.04 and 0,2) ditunjukkan pada Tabel
1. Hasil refinement ini menghasilkan kualitas
fitting sangat baik dengan faktor R yang
sangat kecil. Faktor R merupakan criteria of
fit dan faktor S (x2) adalah goodness of fit

yang bernilai sangat kecil (15).

Tabel 1. Parameter kisi, kriteria (R factor) dan goodness of fit (S) sampel sistem Fez.xLaxTiOs (x = 0,01;
0,04 dan 0.2) hasil sintesis dengan metode ko-presipitasi

x =0.01 x = 0.04 x=0.2
Fasa Fe2TiOs
Grup ruang Fd-3m Fd-3m Fd-3m
Sistem kristal orthorombic
a=3.7232 a=3,7245 a=3,7243
Parameter kisi (A) b=9,7727 b =9,7719 b =9,7725
c =9,9605 c =9,9578 c=9,9613
(X:B:YZQOO OL:B:’YZQOO (X:B:YZQOO
V (A?) 587.356 585.563 362,549
p(gr.cm3) 6.987 6.633 4,389
% 75.7 86.7 67.4
Fasa FeTlOS
Grup ruang R-3
Sistem kristal Rhombohedral
a=5.0267 a=5,0262 a=5,0272
Parameter kisi (A) b=5.0267 b=5,0262 b=5,0272
c=13.7309 c=13,7306 c=13,7304
a=p=y=54.83° a=B=y=54.83° a=P=y=54.83°
V (A3) 350.471 300,402 300,519
p(gr.cm3) 5.032 5,033 5,031
% 24.3 13.3 22.8
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Fasa LaTiO7
Grup ruang - - P 112(1)
Sistem kristal - - Monoclinic
a=13,0839
- b=11,5687
Parameter kisi (A) - - ¢=3.9527
a=90°, 3=98.6°, y=90°
V (A3) - - 598,308
p(gr.cm3) - - 4,504
% - - 9.8
Faktor R:
Rwp 0.0306 0,0332 0,0565
Rp 0.0394 0.0494 0.0420
12 1.262 1.399 3.4

Hasil pengamatan morfologi permukaan
sampel sistem FezxLaxTiOs (x = 0.01; 0.04
dan 0,2) dengan menggunakan SEM
(Scanning Electron Microscope) ditunjukkan
pada Gambar 3. Karakterisasi ini bertujuan
untuk mengetahui pengaruh  substitusi
lantanum (La) terhadap struktur mikro
material. Foto SEM yang ditampilkan pada
Gambar 3 merupakan hasil pembesaran BEC_20kv__Wptomm _Sss3
gambar 10000x.

Gambar 3. Foto SEM sampel sistem Fe2xLaxTiOs
(x = 0,01; 0,04 dan 0.2) hasil sintesis dengan
metode ko-presipitasi

Komposisi sampel sistem FezxLaxTiOs
dengan nilai x = 0,01 memiliki distribusi
partikel yang tidak homogen. Hal ini sesuai
dengan analisis XRD disebabkan fasa yang
terbentuk pada material lebih dari satu fasa.
Morfologi partikel sampel sistem FezxLaxTiOs
dengan niali x = 0,04 terlihat dominan
memiliki bentuk partikel bulat agregat yang
menunjukkan material relatif homogen dan
merata di seluruh permukaan material. Hasil
SEM bersesuaian dengan hasil analisis

L : i difraksi sinar-X yang menunjukkan dominan

BEC 20kV WD10mm SS58

pembentukan fasa pseudobrookite. Hasil

yang sama juga didapatkan oleh Enhessari,
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et al (16) yaitu bentuk partikel FezxLaxTiOs
yaitu berupa quasi-spheric atau semi bulat.
Sedangkan, morfologi permukaan sampel
sistem Fe2xLaxTiOs dengan nilai x = 0,2
masih terbentuk aglomerasi yaitu beberapa
butiran dengan bentuk dan ukuran yang
berbeda.

Komposisi unsur FezxLaxTiOs (x = 0.01;
0.04 and 0,2) dianalisis menggunakan alat
Energy Dispersive X-Ray Spectroscopy
(EDS). Data yang dihasilkan dari EDS berupa
puncak—puncak energi yang mewakili suatu
unsur yang terkandung didalam material
tersebut. Secara rinci kandungan unsur yang
ada di dalam material FezxLaxTiOs disajikan
pada Tabel 2.

Tabel 2. Komposisi massa serbuk FezxLaxTiOs
(x =0.01; 0.04 and 0,2) dari spektrum EDS

Nilai Persen massa (%)

X Fe Ti La (@)
0,01 51,54 20,58 - 27,88
0,04 40,92 23,16 6,39 29,53
0,2 4595 19,91 491 29,23

Serapan gelombang mikro serbuk Feo>-
xLaxTiOs (x = 0,01; 0,04 and 0,2) yang
disintesis dengan metode ko-presipitasi
diukur dengan alat VNA pada rentang
frekuensi 8,0 — 12,0 GHz dalam bentuk kurva

kehilangan refleksi (reflection loss, RL), yang

ditunjukkan pada Gambar 4. Kehilangan
refleksi menunjukkan adanya mekanisme
resonansi spin magnetik antara gelombang
mikro dengan bahan yang diindikasi adanya
kecocokan impedansi sehingga terjadi
serapan gelombang mikro (18). Pada
Gambar 4 terlihat penurunan puncak RL
yang berbeda-beda untuk setiap sampel dan
pada range panjang gelombang yang lebar
yaitu pada frekuensi 10 — 11 Ghz dengan nilai
reflection loss antara -11,87 dB sampai -
24,85 dB, seperti yaang ditunjukkan pada
Tabel 3. Puncak RL yang paling rendah
ditunjukkan oleh komposisi dengan x = 0,04
(FeigsLao04TiOs) adalah -24,85 dB pada

frekuensi 10,52 GHz (serapan sebesar 94%).

8 9 10 11 12
0
@ /
s
@
°-1
-l
5
=1
Q
[T}
%
-2
x = 0.01
-25

Frequency (GHz)

Gambar 4. Reflection loss sampel sistem
Fe2xLaxTiOs (x = 0,01; 0,04 dan 0.2) hasil sintesis
dengan metode ko-presipitasi

Tabel 3. Nilai refflection loss sampel sistem FezxLaxTiOs (x = 0,01; 0,04 dan 0.2) hasil sintesis dengan

metode ko-presipitasi

X values Sampel Frequency (GHz) RL (dB) Microwave absorption (%)
0,01 Fe1,99La0,01TiOs 10,66 -20,04 90,02
0,04 Fe1,96La0,04TiOs 10,52 -24,85 94,47
0,2 Fe1slao,2TiOs 10,68 -23,14 93,29
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Hasil pengukuran ini sangat erat
hubungan dengan hasil analisis refinement
pola XRD serbuk FezxLaxTiOs (x = 0,01; 0,04
and 0,2) yang menunjukkan pembentukaan
fasa Fe2TiOs akibat doping dengan La.
Semakin banyak fasa Fe2TiOs yang terbentuk
maka serapan gelombang mikro semakin
besar. Doping La dengan nilai x = 0,04
membentuk fasa Fe2TiOs paling banyak
dibanding dengan nilai x lainnya yaitu
sebanyak 86,7%, dengan serapan sebesar
94%. Hasil ini juga didukung oleh data
SEM/EDS yaitu keberadaan atom Fe dan La
di dalam sampel menunjukkan besarnya
serapan gelombang mikro. Syarat penting
dari penyerapan gelombang mikro adalah
bahan tersebut harus memiliki sifat
permeabilitas magnetik dan permitivitas
listrik yang baik, namun keduanya
merupakan bilangan komplek yang saling
terkait, sehingga melalui parameter reflection
loss inilah dapat diketahui peningkatan
kemampuan penyerapan dari bahan tersebut
(19). Hal ini memberikan arti bahwa
kehadiran La dapat meningkatkan sifat
permitivitas listrik pada bahan yang sudah
memiliki sifat permeabilitas karena hadirnya
kandungan Fe dalam sistem pseudobrookite

ini.

4. KESIMPULAN

Doping ion La% pada sistem
pseudobrookite Fe2TiOs dengan metode ko-
presipitasi menghasilkan senyawa komposit
dimana komposisi x = 0,01 dan x = 0,04
ditemukan 2 fasa yaitu Fe2TiOs dan FeTiOs,
sedangkan komposisi x = 0,2 ditemukan 3

fasa yaitu fasa Fe2TiOs, FeTiOs dan LazTiO~.
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Namun, pembentukan fasa Fe:TiOs sangat

mempengaruhi besarnya serapan
gelombang mikro oleh sampel. Berdasarkan
hasil analisis pola XRD diketahui bahwa
komposisi dengan nila x = 0,04 menunjukkan
pembentukan fasa Fe2TiOs paling banyak.
Hasil pengujian serapan gelombang mikro
dengan VNA menunjukkan bahwa komposisi
dengan nilai x = 0,04 memberikan serapan
paling tinggi yaitu sekitar 94% pada frekuensi
10,52 GHz. Dengan demikian, sampel
Fe1eslao.04TiOs dapat diaplikasikan sebagai

bahan untuk penyerap gelombang mikro.
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