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ABSTRACT

Visualization of crystal structures and simulation of X-ray diffraction patterns of perovskite ceramic was
successfully performed by VESTA software programs. The purpose of this research is to obtain the relation of
lattice parameter, and composition to the diffraction pattern. The software program produces crystal structure
information and a representative X-ray diffraction pattern for the ceramic materials. The program needs
several input parameters such as the coordinates of each congtituent atom, lattice parameters, and space
symmetry. The obtained output of the software program are in the form of diffraction pattern graph and crystal
structure data which gives the description of the profile and type (phase) of ceramic material. The results
showed that the peak position and intensity of the diffraction pattern are influenced by the arrangement of the
atoms within the unit cell. The addition of impurity atoms such as & on the Ba side in BaTiO; causes the BaTiOs
structure changes from Orthorombic (azb#c) to Tetragonal (a=b#c) structure. Based on the simulation, it can
be predicted that the critical concentration of the change of structure occur at S concentration about 0.4.
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ABSTRAK

Visualisas struktur kristal dan simulasi pola difraksi sinar-X dari keramik perovskite telah berhasil dilakukan
dengan menggunakan program software VESTA. Tujuan dari penelitian ini untuk mendapatkan hubungan
antara parameter kisi, dan komposis terhadap perubahan pola difraksi puncak. Program software tersebut
menghasilkan informasi bentuk struktur kristal dan pola difraks sinar-X yang representatif untuk keramik
BaTiO; dan Bay,S,TiOs. Program ini membutuhkan input berupa koordinat masing-masing atom penyusun,
parameter kisi, dan simetri ruang. Keluaran yang diperoleh berupa grafik pola difraksi dan data struktur kristal
yang memberikan gambaran profil dan jenis (fase) bahan keramik. Hasil penelitian menunjukkan bahwa posisi
puncak dan intensitas pola difraksi dipengaruhi oleh susunan atom dalam sel satuan. Penambahan atom
pengotor seperti & pada sis Ba dalam BaTiO; menyebabkan terjadinya perubahan struktur BaTiOs; dari
Orthorombik (a # b # ¢) menjadi Tetragonal (a = b # c). Berdasarkan hasil simulasi, dapat diprediksi bahwa
konsentrasi kritis perubahan struktur terjadi pada konsentrasi S 0,4.

Kata kunci : Visualisasi, smulasi, diffraksi sinar-X, VESTA, dan RIETAN-FP.

PENDAHULUAN XRD merupakan suatu metode
karakteristik material yang paling mendasar
Visudlisas  struktur baik krista dan dan paling banyak digunakan  untuk

elektronik memegang peranan penting untuk
menerangkan sifat-sifat bahan/material. Sifat
material dibangun atas dua konsep utama yaitu
konsep struktur kristal atom dan konsep
perlakuan terhadap bahan. Pengetahuan
struktur kristal dari suatu bahan secara tidak
langsung dapat memberikan informas sifat-
sifat bahan [1].

menganalisis struktur kristal zat padat. Teknik
ini tidak hanya  digunakan untuk
mengidentifikasi fasa kristalin dalam material
tetapi juga komposisi fasa, struktur kristal dan
mikrostruktur fasa-fasa didalamnya [2].
Penentuan struktur kristal secara manual
memiliki kelemahan dari segi waktu dan
akurasi. uatu program komputer. Penentuan
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struktur kristal secara manual Analisis struktur
dengan menggunakan program komputer untuk
dapat dilakukan dengan lebih cepat dan hasil
akhir yang dikeluarkan komputer juga dapat
diandalkan. Analisis struktur yang sering
dilakukan adalah yang berbasis structure
refinement menggunakan metode Rietveld [3].

Metode Rietveld dapat digunakan sebagai
alat bantu karakteristik material kristalin untuk
mengekstraksi  berbagai informasi  kimiawi
maupun struktur mikro sebagai contoh andlisis
komposisi fasa dan menentukan parameter kisi
secara akurat [4]. Beberapa software metode
Rietveld yang dapat digunakan untuk
menganalisa struktur kristal yaitu XRS-82 (The
X-rays Rietveld System-82), FullProf, RIETAN-
FP dan GSAS (General Sructure Analysis
System).

Keramik merupakan senyawa antara logam
dan non logam yang memiliki bentuk struktur
kristal yang menarik untuk dipelgari. Simulasi
pola difraksi sinar-X telah dilakukan penelitian
sebelumnya oleh yaitu mensimulasikan pola
difraksi sinar-X berbagai jenis mineral zeolit
alam dengan program RIETAN-FP [5].
Berdasarkan visualisas struktur keramik yang
telah didapat, diharapkan dapat dijadikan
rujukan untuk menganalisa struktur-struktur
material yang belum diketahui  struktur
kristalnya. Visualisas struktur kristal masih
jarang digambarkan secara jelas sehingga sulit
memahami dan mempelgjari strutur kristal.
Dalam penelitian ini dilakukan visualisas
struktur kristal perovskite dengan
menggunakan software VESTA dengan varias
komposisi.

LANDASAN TEORI
Struktur kristal

Sifat dan karakteristik dalam zat padat
ditentukan oleh struktur kristal yang terdapat
dalam material tersebut. Terdapat 7 macam
sistem kristal dan kis Bravaisnya [6] yang
digolongkan berdasarkan jumlah sumbu kristal,
letak sumbu kristal yang satu dengan yang lain,
parameter yang digunakan untuk masing-

masing sumbu kristal dan jumlah grup ruang
yang diadopsi. Adapun ketujuh sistem kristal
tersebut adalah seperti yang ditampilkan pada
Tabel 1.

Tabel 1. Sistem kristal, parameter kisi, kisi
Bravais dan jumlah grup ruang.

Sistem Parameter Kis  Jumlah
Kristal Kisi Bravais Grup
Ruang
Triklinik axkbk+e P 2
au+fiFy
Monoklinik uaxk+v PC 13
U=y
=90° % fi
Ortorombik u+k+ P1,C 59
u=fi=y F
— 9Q°
Tetragona a=kFk+v P/ 68
u=fi=y
= 90°
Kubus u=k=v PIF 36
u=fi =y
=90°
Rhombohedrad w=&t=¢ R 25
[Trigonal 120° > ur
=fi=y
# 90°
Hexagonal u=k+v P 27
= [i
=90°y
=120°
Difraksi sinar-X

Difraksi sinar-X terjadi apabila seberkas
sinar-X monokromatik dikenakan pada sebuah
kristal sehingga atom-atom dalam kristal
tersebut akan terhambur ke segala arah.
Menurut Bragg, interferensi kontruktif terjadi
bila panjang lintasan yang ditempuh sinar
hamburan sgjgjar atau dengan kata lin sdlisih
jejak sinar harus kelipatan bialngan bulat dari
panjang gelombang (A) yang dapat ditulis
dalam persamaan sebagai berikut [7].

NA = 2 dyq Sin 6 (1
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Untuk menentukan struktur atom dari suatu
kristal kubus sederhana dengan indeks miller
(hkl) dan panjang kisi ajarak lintasan dy dapat
dituliskan sebagai berikut:

O = —_ (2

Sgjumlah kontribusi dari  seluruh atom
dalam kisi dan hamburan terhadap posisi x,y,z
didefiniskan sebagai faktor struktur yang
dinyatakan dengan rumus berikut:

F:Zn JIr”EJe.-t (hidwkji+i) (3)

Dimana intensitas |~ |F|% Intensitas berkas
difraks tidak hanya bergantung pada faktor
struktur |FF, tetapi ada faktor lain yaitu faktor
multiplicity (P), faktor polarisas Lorentz (L),
dan faktor suhu (e ~<™) [8].

[=F.P (o) e ™ (4)

E
Perovskite Ba;.,Sr, TiO3

BaliO; (Barium titanat) mempunyai
struktur kristal perovskite, di mana terdapat
satu atom barium, satu atom titanium dan tiga
atom oksigen. Ba dan Ti adalah kation besar
yang dapat membentuk struktur rapat
bersamaan dengan oksigen. Barium titanat
memiliki sifat-sifat yang unik di mana sifat-
sifat tersebut berubah seiring dengan perubahan
struktur  kristalnya. Dalam  struktur  ini
dimungkinkan untuk mensubstitusi sebagian
dari kation-kationnya seperti dalam Bay
«SryTi03.  Bay,SryTiO;  merupakan  hasil
campuran reaksi bahan barium carbonat,
strontium carbonat dan titanium oksida.

VESTA dan MATCH!3

VESTA merupakan sebuah  sistem
visualisasi tiga dimens dalam bahasa
pemograman C++ berdasarkan teknologi
OpenGL untuk analisis eektronik dan
struktural yang dikembangkan oleh Koichi
Momma dan Fujio Izumi selama tahun 2001-

2004. Objek berupa atom, ikatan, koordinasi
polyhedra, isosurfaces, dil dapat diputar,
diskalakan, dan diterjemahkan dengan cepat
dalam tiga dimensi. Skalabilitas dari VESTA
sangat tinggi yang  memungkinkan untuk
menangani jumlah benda tak praktis yang
hampir tak terbatas seperti atom, ikatan,
polyhedra dan poligon pada isosurfaces asalkan
kapasitas memori sudah cukup. Batas gambar
didefiniskan oleh rentang sepanjang sumbu X,
y dan z serta bidang kisi [9].

VESTA dapat mensimulasikan pola
difraks serbuk dengan mudah melalui prosedur
“Powder Diffraction Pattern” di bawah menu
"Utilities”. VESTA bertindak sebagai mediator
antar struktur analisis dan kalkulasi struktur
elektronik. Kesemua fitur canggih dan
performa tinggi yang terdapat dalam program
software VESTA diharapkan dapat
memberikan  kontribusi  banyak  untuk
investigas struktur kristal dan elektronik.
Untuk melakukan visualisas data yang
diperlukan berupa koordinat atom penyusun di
dalam kisi kristal, parameter kisi, dan group
ruang. Data lengkap parameter struktur kristal
dari beberapa jenis keramik diambil dari
database JCPDS (Joint Committee on Powder
Diffraction Standar), yaitu suatu badan
pengumpulan data eksperimen difraksi sinar-X
dari berbagai sumber yang dapat ditelusuri asal-
usul dan kebenaran datanya. Database ini dapat
ditemukan pada software MATCH!3 yang
merupakan sebuah perangkat lunak yang
mudah digunakan untuk identifikasi fasa dari
data difraksi serbuk.

METODE PENELITIAN

Penelitian yang dilakukan bertujuan untuk
mensimulasikan struktur keramik perovskite
Bay,.xSr«TiO; (BST) dengan varias komposisi
dan menganalisis pola-pola puncak difraksinya.
Sampel yang digunakan berasal dari database
JCPDS yang telah tervalidas dan dapat
ditelusuri asal-usul datanya. Data JCPDS yang
digunakan diambil dari database software
MATCH berupa bentuk struktur kristal dan
parameter kisi.
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Gambar 1. Diagram Alir Penelitian.

HASIL DAN PEMBAHASAN

Pembahasan pada bab ini menampilkan
hasil visualisas struktur kristal dan simulas
pola difraksi sinar-X dari keramik perovskite
BST dengan 3 varias komposis yaitu
Bay5Sro5T105 BagsSro4TiOzdan Bay 7503 TiOs.

Komposis atom penyusun yang berbeda
akan menghasilkan pergeseran pola-pola
puncak difraks dan bentuk struktur yang
berbeda. Andiss  dilakukan dengan
membandingkan pola difraksi  sinar-X untuk
senyawa murni  sebelum didopping yaitu
BaTiO; dengan senyawa yang telah didopping
yaitu Bay,SrTiOs; Hasil visualisas struktur
kristal untuk varias komposisi serta bentuk
pola difraksi sinar-X dapat dilihat sebagai
berikut:

u"tu.rl‘- —
Eh- g LD

(@ (b)
Gambar 2. (a) Visudisas struktur kristal
BaTiOzdan (b) poladifraksinya.

Gambar 3. (@) Visudisas struktur kristal
BaysSrosTiOzdan (b) poladifraksinya.

Gambar 4. (a) Visudisasi struktur Krista
BayeSro4T10Ozdan (b) poladifraksinya.

(@ (b)
Gambar 5. (@) Visudlisas struktur kristal
Bay7Sro3TiOzdan (b) poladifraksinya.

Hasil smulasi pola difraksi sinar-X yang
dibuat menunjukkan kesesuaian antara puncak-
puncak hasil simulasi dengan puncak-puncak
data referenss standar JCPDS, artinya
visualisasi yang dibuat telah benar. Setelah
didapatkan visualisasi yang benar kemudian
dianalisis pengaruh perubahan struktur terhadap
perubahan komposisi.

Komposis penambahan Sr, yang berbeda-
beda yaitu (x= 0,3; 0,4 dan 0,5) mengakibatkan
terjadinya perubahan pada parameter kisi dan
juga pergeseran puncak maksimum pola
difraksi ke arah sumbu x. Berikut ini disgjikan
pada Tabel 4.8 bentuk struktur dan harga
parameter kisi hasil simulasi Bay 4SryTiOs,

Tabel 2 Bentuk struktur dan  harga

parameterkisi hasil smulasi Ba; ,Sr, Ti05

Senyawa  Struktur Paremeter Kis
a(d) b)) c()

BaTiO; Orthoro-  4,0094 5.6214 5.6386

mbik

Bag StosT Tetrago-  3,9820 3,9820 3,9830

i Oz nal

BageSoaT | ook 39690 3,9690 3,9690

i O3

:382 5051 Kubik 3,9560 3,9560 3,9560
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Semakin besar harga x dalam senyawa Bay.
xSty 1103, strukturnya akan cendrung berubah
menjadi Tetragonal (a = b # ¢) dan akhirnya
menjadi Kubik (a = b = ¢). Perubahan struktur
ini diikuti dengan perubahan parameter kisinya,
disatu sisi memendek dan sisi lain memanjang.
Hal ini disebabkan oleh kecenderungan untuk
membentuk struktur yang memiliki kerapatan
atom per volume kisi yang tinggi.

Berdasarkan simulasi yang telah dilakukan
dapat diprediksi konsentras kritis terjadinya
perubahan struktur tersebut dengan memplot
parameter kis terhadap konsentrasi S yaitu
pada konsentrasi sekitar 0,4.

3.99 -+
€ i
'go 3.97
i 3.96 Konsentrasi a
v 395 Kritis
© e

3.94

0,3 0r4 0’5
Sr

Gambar 6. Grafik Plot Sr vs parameter kisi a
dan c.

KESIMPULAN

Visudlisas struktur kristal dan simulas
pola difraksi sinar-X dari keramik perovskite
telah berhasil dilakukan dengan menggunakan
program software VESTA. Pada varias
komposisi, perubahan Sr pada sisi Ba dalam
BaTiO; menyebabkan terjadinya perubahan
struktur BaTiOz dari Orthorombik (a# b # ¢)
menjadi Tetragonal (a = b # ¢). Semakin besar
harga x dalam senyawa B;,SrTiO; maka
strukturnya akan cendrung berubah dari
Orthorombik (a# & # ¢) menjadi Tetragonal
(a=b = c) dan akhirnya menjadi Kubik (a=Db
=C).
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