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Kata Pengantar iii

PENGANTAR REDAKSI

Prosiding Pertemuan Ilmiah (PI) XXIX Himpunan Fisika Indonesia (HFI) Jateng & DIY ini berisikan
makalah-makalah yang disajikan dalam Seminar Nasional HFI Jateng & DIY 2015 di Universitas Sanata
Dharma (USD) pada 25 April 2015 dengan tema “ PERAN PENDIDIKAN DAN PENELITIAN FISIKA
UNTUK MEWUJUDKAN MASYARAKAT YANG BERMARTABAT”. Pada penyelenggaraan seminar
menampilkan dua pembicara utama yaitu Prof. Hyeonsik Cheong dari Department of Physics, Sogang
University, Seoul, Korea dengan judul Physics and Applications of Graphene and 2-DimensionalMaterials
dan Drs T Sarkim, Ph.D dari Pendidikan Fisika, Universitas Sanata Dharma (USD), Yogyakarta dengan
judul Pedagogical Content Knowlegde: Sebuah Konstruk untuk Memahami Kinerja Guru di Dalam
Pembelajaran.

Pada seminar ini diajukan 178 makalah yang setelah melalui proses penelaahan diterima untuk disajikan
sebanyak 159 makalah. Tidak semua pemakalah hadir untuk mempresentasikan makalahnya, ada 15 makalah
yang tidak dipresentasikan. Makalah telah disajikan dalam sidang paralel yang terbagi dalam 11 kelompok
fisika yaitu (1) Biofisika dan Medis, (2) Atom, Molekul dan Inti, (3) Bumi , Meteorologi dan Atmosfer, (4)
Eksperimental, (5) Energi dan Lingkungan, (6) Instrumentasi dan Elektronika, (7) Komputasi, (8) Teori, (9)
Zat Padat, Material dan Nanoteknologi (10) Opto Elektronika dan yang terakhir (11) Pendidikan.

Peserta dan penyaji makalah berasal dari peneliti, dosen, guru, mahasiswa, praktisi pendidikan dan umum
dari UGM, BAPETEN, RSUD Sumbawa, RSUP Dr. Sardjito Yogyakarta, Univ. Sebelas Maret Surakarta,
BATAN, LAPAN, Akademi Maritim Nusantara Cilacap, Puslitbang BMK, ITS, UN Malang, UN Makasar,
UNDIP, USD, UAD, Politeknik Elektronika Negeri Surabaya, UNPAD, Univ. Mataram, ITI Serpong, Univ.
Cendrawasih, UNSOED, LIPI, Univ. Jember, UPI, UNY, Univ. Pendidikan Ganesha, Univ. Flores, SMA N 1
Klaten, SMA N 2 Sampit, SMA N 1 Temanggung, SMA N 8 Purworedjo dan SMA N 2 Kebumen.

Makalah tersebut ditulis berdasarkan format template yang telah disepakati antara panitia penyelenggara
dan tim editor, dan telah melalui seleksi oleh tim penilai. Penerbitan prosiding ini dilakukan pasca disajikan
oleh para pemakalah dengan menambahkan tanya-jawab yang muncul saat persidangan.

Keberhasilan PlI XXIX merupakan hasil kerja keras seluruh anggota panitia penyelenggara dengan
dukungan penuh instansinya dan seluruh warga HFI Jateng & DIY. Panitia penyelenggara yang terdiri dari
anggota HFI maupun staf USD telah berhasil dengan baik mempersiapkan dan menyelenggarakan pertemuan
ilmiah ini.

Kepada para penceramah, penyaji makalah, peserta pada umumnya, serta semua pihak yang telah
berperan-serta dalam seluruh acara Pl XXIX ini, diucapkan banyak terima kasih.

Yogyakarta, Mei 2015

Editor
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DESKRIPSI HASIL BELAJAR SISWA KELAS OLIMPIADE FISIKA MENGGUNAKAN
DYNAMIC PROBLEM SOLVING STRATEGIES DI SMA NEGERI 1 BAJENG

Sirajuddin Jalil, Abdul Haris, dan Subaer, Universitas Negeri Makassar, JI. Daeng Tata Kampus
Parang, Tambung, Sulawesi Selatan.--=-----==-nmmmmm e oo e
KETERAMPILAN PROSES SAINS GURU IPA

Wahyu Prabawati dan Rohandi, Program Studi Pendidikan Fisika, Universitas Sanata Dharma,
Paingan, Maguwoharjo, Depok, Sleman, Yogyakarta.
PENGEMBANGAN EKSPERIMEN SIMULASI PADA MATERI RADIOAKTIVITAS KELAS
XIl SMA BERBASIS LabVEW

Ginanjar Achmad Muhammad, dan Ishafit, Universitas Ahmad Dahlan, Kampus Ill, JI. Prof. Dr.
Soepomo SH, Janturan, Umbulharjo, Yogyakarta.
METODE SOL-GEL PADA SINTESA BaFe;2019 NANOPARTIKEL DAN FASA TUNGGAL
SEBAGAI MATERIAL DASAR UNTUK ULTIMATE MEMORY DEVICE

Dwita Suastiyanti dan Marlin Wijaya, Program Studi Teknik Mesin-Institut Teknologi Indonesia,
Pusat Teknologi Industri Proses BPPT, Jalan Raya Puspiptek Serpong.
EFEK PENAMBAHAN KARBON TERHADAP PERUBAHAN STRUKTUR MIKROSKOPIK
DAN SIFAT KONDUKSI BAHAN LiFePO4

Sahrul Hidayat, Rafik A. Darmawan, Mariah Kartawidjaya, dan Aswad Hi Saad, Program Studi
Fisika FMIPA Universitas Padjadjaran, JI. Raya Bandung-Sumedang Km. 21, Jatinangor.----------
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Departemen Fisika, Universitas Padjadjaran, JI. Raya Bandung-Sumedang KM. 21 Jatinangor,
Sumedang, Jawa Barat.
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Syamsidar D., Nursyamsih Amalia, Nurfadilla, dan Subaer, Lab. Fisika Material, Jurusan Fisika,
FMIPA, Universitas Negeri Makassar, Kampus Parangtambung, Jalan Daeng Tata Raya,
Makassar.
STUDI FABRIKASI DYE SENSITIZED SOLAR CELLS (DSSC) MENGGUNAKAN EKSTRAK
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Department of Physics, National University of Singapore, Singapore.
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Dendi Hari Sulistiyo, Ari Beti Meiningsih, dan Edi Suharyadi, Jurusan Fisika, Fakultas MIPA,
Universitas Gadjah Mada, Sekip Utara, Yogyakarta.
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Sunardi dan Kartika Sari, Jurusan Fisika, Fakultas Matematika dan llmu Pengetahuan Alam,
Universitas Jenderal Soedirman, JI. Dr. Soeparno No 61 Karangwangkal, Purwokerto.---------------
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Bambang Surahmadi, SMP N 1 Temanggung, JI. Kartini No. 17, Temanggung.
PENGEMBANGAN MODUL PEMBELAJARAN FISIKA SMA BERBASIS KEARIFAN
LOKAL UNTUK MENINGKATKAN HASIL BELAJAR SISWA

Azizahwati, Zuhdi Maaruf, Ema Yuliani, Program Studi Pendidikan Fisika, FKIP Universitas Riau,
Kampus Bina Widya Panam Pekanbaru, dan Ruhizan M. Yassin, Fakulti Pendidikan, Universiti
Kebangsaan Malaysia, Bangi, Malaysia.
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Dulari, Pendidikan Fisika, Program Pascasarjana, Universitas Negeri Malang, JI. Semarang 5,
Malang.
KAJIAN UJI KESESUAIAN PESAWAT SINAR- X DI INSTALASI RADIOLOGI RSUD PROF.
DR. MARGONO SOEKARDJO PURWOKERTO

Umi Khasanah, Petrananda Dea K., Dian Novitasari, Asih Rahmini R., Suharyana, Jurusan Fisika
Universitas Sebelas Maret, Jalan Ir. Sutami 36A, Surakarta, Jawa Tengah, dan Agus Sholeh,
Instalasi Radiologi RSUD Prof. Dr. Margono Soekardjo Purwokerto, Jalan Dr. Gumbreg No.1,
Purwokerto, Banyumas, Jawa Tengah.
PENENTUAN FAKTOR KOREKSI MONITOR UNIT BERKAS ELEKTRON PADA VARIASI
LUAS LAPANGAN APLIKATOR DAN VARIASI BLOK PADA PESAWAT LINEAR
ACCELERATOR

Darmawati, Radioterapi, RSUP Dr. Sardjito, JI. Kesehatan No 1, Skip, Sleman, Yogyakarta, Wahyu
Setia Budi dan Suryono, Jurusan Fisika FMIPA UNDIP, Tembalang, Semarang.
STUDI PENENTUAN KANDUNGAN GULA DARAH DAN DIAMETER SEL PADA DARAH
AYAM MENGGUNAKAN PERALATAN EKSPERIMEN OPTIKA FISIKA DASAR

Bambang Murdaka Eka Jati, Rahmah Nilawari, Tisar Dewi Pratiwi, Laboratorium Fisika Dasar,
Jurusan Fisika, FMIPA UGM, Sekip Utara, Yogyakarta, Indonesia.
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Dahlan, Kampus I, JI. Pramuka 42, Sidikan, Yogyakarta.
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Albertus H. Panuluh, Istikomah, Fika Fauzi, dan Mirza Satriawan, Jurusan Fisika, Universitas
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Saipul Hamdi dan Sumaryati, Pusat Sains dan Teknologi Atmosfer LAPAN, JI. Dr. Djundjunan No.
133 Bandung.
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Pengaruh Variasi pH Pengendapan dan Temperatur Kalsinasi Pada
Sintesis Zirkonia dari Pasir Zirkon Alam Kereng Pangi
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JI. Arief Rahman Hakim Keputih Sukolilo Surabaya
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Abstrak — Telah dilakukan sintesis ZrO, (Zirkonia) dari pasir zirkon alam Kereng Pangi dengan Metode Alkali Fusion-
Kopresipitasi melalui variasi pH pengendapan. Sintesis dilakukan dengan pH pengendapan asam (pH 4), netral (pH 7)
dan basa (pH 10). Hasil sintesis dikalsinasi pada temperatur 600 — 800°C selama 3 jam. Hasil kalsinasi dikarakterisasi
struktur kristalnya menggunakan XRD dan dianalisis menggunakan software Rietica dan MAUD. Analisis menunjukkan
fasa stabil monoklinik ZrO, mulai terbentuk pada temperatur 700°C dengan pH 4, sedangkan pH 7 dan pH 10
menghasilkan fasa metastabil tetragonal ZrO, pada semua range temperatur. Ukuran kristal ZrO, yang dihasilkan pada
pH 4 juga lebih kecil dari pada pH 7 dan pH 10 yaitu 25 nm tetragonal dan 7 nm monoklinik sedangkan pH 7 dan pH 10
sebesar 58 nm dan 68 nm pada temperatur 800°C.

Kata kunci: Alkali Fusion, Kopresipitasi, Fasa, pH, ukuran kristal

Abstract — Synthesis process of ZrO, from natural zircon sand of Kereng Pangi had been conducted by Alkali Fusion
Copresipitation Method by variation of pH precipitation. Synthesis was performed in acid precipitation (pH 4), neutral
(pH 7) and basic(pH 10). Synthesis results calcined at temperature of 600 - 800°C for 3 hours. Calcination results
characterized its crystal strucuture by XRD and analyzed by Rietica and MAUD software. Analysis results showed stable
monoclinic ZrO, phase observed at temperatures of 700°C at pH 4, while pH 7 and pH 10 resulted in a metastable
tetragonal phase of ZrO, at all temperature range. The crystals size of ZrO, that was precipated in pH 4 is also smaller
than in pH 7 and pH 10 is 25 nm tetragonal and 7 nm monoclinic while pH 7 and pH 10 are 58 nm and 68 nm at

temperature of 800°C.

Keywords: Alkali Fusion, Coprecipitation, phase, pH, Crystal size

I. PENDAHULUAN

Indonesia  memiliki kekayaan mineral khususnya
Zirkonia (ZrO,) sangat melimpah di pulau Kalimantan
dan pulau Bangka Sumatera. Penelitian Zirkonia (ZrO,)
dari bahan alam telah banyak dilakukan tetapi jumlahnya
masih minim dibandingkan dengan penelitian Zirkon
teknis atau commersial dari perusahaan. Berdasarkan
hasil uji XRF kandungan Zirkon (Zr) Zirkonia di
Kalimantan Tengah tepatnya daerah Kereng Pange
memiliki kandungan Zr yaitu 70 % lebih besar dari rata-
rata pasir Zirkon lainnya sekitar 60 % seperti pasir zirkon
Brazil sebesar 66,1 %[1]. Hal ini sangat potensial untuk
dieksplorasi mengingat zirkonia (ZrO,) memiliki banyak
keunggulan diantaranya konduktivitas listrik dan
konduktivitas termal serta ekspansi termal sangat rendah,
titik leleh tinggi, kekerasan dan ketangguhan tinggi serta
performa yang lebih baik dari jenis keramik yang lain dan
banyak digunakan pada dunia elektronik, otomotif, sensor
oksigen, pelapis dapur pembakaran bahan bakar (fuel
sell) sampai aplikasi ekstrim seperti pelapis tungku
reaktor nuklir.

Il. LANDASAN TEORI

Zirkonia (ZrO,) di alam sangat jarang dalam bentuk
kristal tunggal tapi mayoritas dalam bentuk ZrSiO, yang
dikenal dengan pasir zirkon, karena pasir zirkon
bercampur dengan mineral pengotor lainnya seperti TiO,
(rutile), SiO, (kuarsa), Fe,O3 (hematite), (ilmenit)

Fe,TiO,, YPO, (Xenotim) maka masih dibutuhkan proses
pemurnian.

Proses pemisahan zirkonia dari mineral pencampurnya
terdiri dari dua proses. Pertama proses fisika berupa
separasi magnetik untuk mengurangi dan menghilangkan
kandungan partikel magnetik seperti ilmenit dan Xenotim
dengan menggunakan magnetik separator. Proses kedua
adalah proses fisika kimia karena Zirconia (ZrO,) di alam
berikatan kuat dengan SiO2 membetuk ZrSiO4 yang
sangat stabil dengan (AG'y, 1400K =—1498.1 kJ mol-1)
oleh karena itu dibutuhkan kondisi reaksi yang sangat
ekstrim  untuk  melepas ikatan  SiO,  untuk
mendekomposisi  Zirkonia [2]. Pemberian temperatur
tinggi meningkatan reaksi kimia untuk proses pemurnian
Zirkonia.

Metode alkali fusion-kopresipitasi banyak digunakan
karena membutuhkan temperatur relatif lebih rendah dan
bahan kimia relatif murah dan mudah didapat. Metode ini
terdiri dari dua proses utama, pertama adalah proses
peleburan yang bertujuan melepas ikatan SiO, dengan
mereaksikan pasir zirkon dengan larutan basa kuat
alkali). Bahan alkali yang umum digunakan (dengan titik
leburnya) adalah NaOH (323°C), KOH (406°C) dan
Na,CO; (858,1°C). Peleburan (Alkali-Fusion) dilakukan
pada temperatur di atas titik lebur bahan alkali sehingga
NaOH dan KOH dapat dilakukan pada temperatur yang
lebih rendah yaitu temperatur pada 550°%-750°C [3][4]
dibandingkan Na,COj3; disamping menghasilkan gas CO,
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yang berbahaya. Reaksi Peleburan tergantung oleh
perbandingan pasir zirkon (ZrSiO,) dengan bahan alkali
NaOH[5] yaitu

ZrSiO4 +2 KOH — KzZrSiOS + Hzo
ZrSiO4 +4 KOH — KzZrO3 + KleOg + 2H20

Proses leaching vyaitu proses pengambilan atau
pemisahan zat terlarut (solute) dari sebuah padatan
dengan menggunakan pelarut yang terdiri dua tahap.
Pertama adalah perpindahan massa zat yang diinginkan
(Zirkonium)  dari padatan ke larutan dengan
menggunakan pelarut [6]. Pelarut yang umum digunakan
bersifat asam kuat yaitu HCI dengan reaksi:

K,ZrO; + 4HCl — ZrOCl, + 2KCI + 2H,0
K,ZrSiOs + 4HCl — ZrOCl, + 2KCI + H,SiO; + H,0

Proses kedua adalah Kopresipitasi yaitu pemisahan
padatan dari larutan filtrat hasil pelindian HCI
(Zirconium Clorida) dengan menambahkan NH,OH
(presipitan) dengan untuk mengendapkan unsur Zr yang
terkandung dalam filtrat pada pH tertentu membentuk
Zirconium Hidroxide (Zr(OH),) dan dikeringkan untuk
selanjutnya dikalsinasi untuk membentuk Zirconia (ZrO5)
[6]

ZrOCl; + 2NH,40H + H,0 — Zr(OH), + 2 NH,CI

Zr(OH)4 1 — ZrO, (kalsinasi)

Zirkonia merupakan bahan polimorfi dengan tiga allotrop
(struktur kristal berbeda dengan komposisi kimia yang
sama) Yyaitu monoklinik pada temperatur di bawah
1170°C, tetragonal 1170°C — 2340°C dan kubik diatas
2340°C. Perubahan struktur ini membatasi aplikasinya
khususnya faktor temperatur [7], karena perubahan
struktur kristal menyebabkan perubahan symetry dan
volume sel dan ditingkat makro berakibat perubahan
temperatur ruang bermanfaat meningkatkan ketangguhan
retak (toughening fracture) Zirkonia karena fasa
tetragonal  apabila mengalami  tegangan  (stress)
bertransformasi ke fasa monoklinik yang berarti terjadi
proses penguatan (toughening mechanism). Prosesnya
ketika medan tegangan (stress) diberikan pada sebuah
retakan (crack), diujung retakan terjadi perubahan fasa
monoklinik ke tetragonal berarti memperbesar volume
dan penyerapan (absorbs) energi sehingga menghambat
penyebaran retak. Hal ini yang menyebabkan zirkonia
memiliki ketangguhan retak (fracture toughness) lebih
baik dari jenis keramik lainnya sehingga sangat baik
digunakan untuk aplikasi struktur [8].

I11. METODOLOGI PENELITIAN

Pasir Zirkon Alam dari desa Kereng Pangi Kalimantan
Tengah diuji XRF dan XRD untuk memastikan
kandungan unsur Zirkon dan bentuk senyawanya berupa
ZrSiO, dilanjutkan dengan proses separasi magnetik
untuk mengurangi pengotor yang bersifat magnetik.
Reduksi ukuran pasir Zirkon dilakukan sampai diperoleh
ukuran 100 mesh kemudian dilakukan pencucian dengan
ultrasonic  cleaner dengan untuk  membersihkan
permukaan partikelnya.

Proses Peleburan dilakukan dengan perbandingan mol
pasir zirkon : KOH sebesar 1 : 4 pada temperatur 700°C
selama 3 jam. Hasil peleburan yang selanjutnya disebut

dengan frit dicuci dengan aquadest sebanyak 3 Kali
masing-masing selama satu jam steareing dengan dengan
kecepatan putar 160 rpm untuk menghilangkan sisa-sisa
KOH vyang tidak bereaksi. Hasil leburan dikeringkan
kemudian dilindi (leaching) dengan HCI 10% selama satu
jam dengan kecepatan stearer 160 rpm dengan
perbandingan 1 gram frit dengan 30 ml HCI 10%. larutan
disaring untuk diambil filtratnya. Filtrat diendapakan
dengan NH,4OH sampai pH 4, 7 dan 10 selama semalam.
Endapan dikeringkan kemudian diuji DTA TGA untuk
menentukan temperatur Kalsinasinya. Hasil Kalsinasi
divji XRD dan XRF untuk mengetahui karakteristik
sampel.

Pasir Zirkon(ZrSiO,)
Uji XRD dan XRF
v
[Sepa rasi Magnetik)
v
Reduksi Ukuran
(100 mesh)
Pelebu ran
ZrS|O4 + KOH

[ Pencucian air 3x

[ Leaching HCI 10% )—FG’engendapan NH;;OID

Gambar 1. Diagram alir penelitian

Uji XRD dan XRF )

(
()
(

Uji DTA/TGA )

IV. HASIL DAN PEMBAHASAN

Hasil pengujian XRD dan XRF terhadap pasir Zirkon
Alam Kereng Pangi sebagai identifikasi awal unsur—
unsur yang terkandung sebagai petunjuk potensi
kelayakannya untuk dilakukan proses ekstraksi. Dari
hasil XRF pada tabel 1 menunjukkan kandungan Zirkon
(Zr) yang cukup besar yaitu 70% dalam bentuk ZrSiO4 di
alam. Hasil sintesis Zirkonia (ZrO,) 86 % yang akan
dianalisa pengaruhnya oleh pH dan Temperatur kalsinasi.

Peleburan dengan bahan Alkali dengan KOH
menghasilkan hasil yang berbeda dengan NaOH. Yaitu
Pada bahan alkali NaOH kondisi yang sama meliputi
temperatur (700°C 3 jam) dan perbandingan mol 1 : 4
mampu memecah ikatan ZrO, dan SiO, pada senyawa
ZrSiO4 dengan reaksi :

ZrSiO4 +4 NaOH — NaZZI’Og + Na25i03 + 2H20
ZrSiO4 +2 KOH — KzZrSiO5 + Hzo

NaOH mampu memecah ZrO, dan SiO, sedangkan KOH
belum dapat memecahnya tetapi ikut bereaksi
membentuk K,ZrSiOs yang lebih reaktif dengan HCI
Sehingga pada leaching HCI untuk melarutkan ZrO, saja
terdapat SiO, yang ikut larut pada HCI dan ikut dalam
pengendapan menjadi kontaminant /pengotor pada hasil
sintesis.

Prosiding Pertemuan Ilmiah XXIX HFI Jateng & DIY, Yogyakarta 25 April 2015
ISSN : 0853-0823



44 Mohammad Abdullah / Pengaruh Variasi pH Pengendapan dan Temperatur Kalsinasi pada Sintesis Zirkonia

dari Pasir Zirkon Alam Kereng Pangi

Tabel 1. Hasil Uji XRF Kandungan Unsur Pasir Zirkon
Kereng Pangi

No. Unsur Sebelum Sintesis
1. Zr 70.4+0.1 %
2. Ti 19.4+0.2%
3. Fe 6.34 + 0.008 %
4, Hf 1.23+0.04 %
5. Si 0.5+0.01 %

Hasil pengujian DTA/TGA Zr(OH), untuk mengetahui
temperatur kalsinasi pembentukan ZrO, ditunjukkan pada
gambar 2. Diambil satu sampel pada pH 10 sebagai
referensi  untuk menentukan temperatur minimal
pembentukan fasa ZrO, pada semua pH. Pada temperatur
100 — 450°C terdapat reaksi endoterm dimana energi
kalor diserap untuk menguapkan unsur hidrat (H,O) pada
Zr(OH), atau ZrO,.2H,0 dan juga sisa-sisa NH;OH
maupun garam tersisa seperti KCI. Hal tersebut
dibuktikan penurunan massa yang terjadi range
temperatur tersebut. Pada temperatur 450°C terdapat
reaksi puncak eksoterm dengan grafik perubahan massa
yang rata menunjukkan tahap awal pembentukan fasa
ZrO, namun masih lebih amorf dari pada struktur Kristal
sehingga di pilih temperatur 600°C keatas.

T T i T T d T T

IITG‘IK | 20
——DTA i

Weight (mg)
T
o
Heat Flow (V)

-20 4

T T T T T T T
0 100 200 300 400 500 600 700 800
Temperature (°C)

Gambar 2. Hasil Pengujian DTA/TGA ZrO,

Analisa semikuantitatif terhadap Hasil Pengujian XRD
menggunakan software Match menunjukkan fasa ZrO,
yang terbentuk didominasi fasa tetragonal dengan no.
entry PDF2 00-050-1089 dan sebagian kecil monoklinik
dengan no. entry PDF2 00-083-0936. Naiknya temperatur
menghasilkan  puncak-puncak bidang kristal baru
sekaligus meningkatkan tinggi puncaknya menunjukkan
naiknya derajad kristalinitas atau keteraturan susunan
atom yang periodic dalam tiga dimensi dari bidang-
bidang kristal yang ditunjukkan pada gambar 3. Puncak
intensitas tertinggi dengan bidang kristal terbentuk
terbanyak terdapat pada pH 7 (netral) dikarenakan pada
basa lebih rendah dibandingkan dengan kondisi pH
pengendapan lainnya sehingga lebih memudahkan
sampel dalam melakukan nukleasi pembentukan
kristalnya.

T T T T T T T T
20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70
2 Theta

g pH 4 800C
|12 pH 4 700C
il pH 4 600C
1500 - = I =
s £ 5
=) 3 g g=
1 o 5 F / B
M ‘ :
paistriaidt L ST ; "A‘wmm
1000 i3
A
= I g
/\ 5 7 3
= 5
ittt g‘\‘“«w””n ‘.m"‘ \,N ™™
500 - g B =
% | E =
Iy g g £ g g
- AR M E Ok
ot S, mmmw/ L -
o T T T T T T T T T

20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70
2Theta

(c)
Gambar 3. Hasil XRD ZrO, (a) pH 10 (b) pH 7 (c) pH 4

Hasil pengujian XRD pada semua pH pengendapan
menunjukkan derajad kristalinitas meningkat dengan
naiknya temperatur kalsinasi ditandai dengan semakin
tingginya puncak intensitas sekaligus semakin banyaknya
bidang-bidang kristal ZrO, yang mayoritas dengan
sruktur tetragonal yang masih fasa metastabil ZrO, pada
temperatur di bawah 1140°C. Fasa metastabil ini akan
bertransformasi menjadi monoklinik jika mengalami
tambahan energi baik kalor maupun mekanik dalam
bentuk tegangan gaya. Semakin tinggi temperatur yang
diberikan atom-atom memperoleh energi yang semakin
besar sehingga getarannya semakin panjang dan cepat
untuk merombak struktur yang tidak teratur secara
periodic dikombinasikan waktu pendinginan yang lama
memberikan waktu yang lebih lama pada atom-atom
yang bergetar ini akan menyusun diri untuk membentuk
struktur yang lebih teratur (kristal).

Pada pH pengendapan Asam (pH 4) laju pengendapan
berlangsung sangat lambat sekitar semalaman (12jam)
memberikan struktur gel Zr(OH), yang terbentuk
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tersusun lebih teratur dari pada pH basa (pH 10) dan
netral (pH 7) dimana pengendapannya berlangsung
sangat cepat sekitar 30 menit sehingga struktur gel yang
dihasilkan lebih amorf. Struktur yang lebih amorf ini
berkontribusi pada pembentukan fasa tetragonal yang
(metastabil). sebaliknya struktur gel yang lebih teratur
berkontribusi menghasilkan struktur yang lebih stabil
(monoklinik) [9] seperti ditunjukkan pada hasil XRD
dimana puncak bidang kristal monoklinik pertama
muncuk pada pH 4 temperatur 700C dimana pada pH
netral dan basa semuanya masih menghasilkan fasa
metastabil  tetragonal. Dapat diperkirakan pada
temperature yang lebih tinggi pH 4 lebih dahulu
mencapai fasa stabilnya dari pada pH lainnya. Hal ini
dikarenakan pengendapan dalam kondisi asam pada
temperatur 600C masih terdapat puncak- puncak kristal
garam KCI menandakan pada temperatur ini masih
terdapat sisa-sisa garam KCI karena temperatur 600°C
belum dapat menguapkannya sedangkan temperatur
diatasnya KCI sudah menguap.

Data XRD digunakan untuk mengestimasi volume sel
dan komposisi fasa yang terbentuk menggunakan
software Rietica dengan metode Rietvields dan untuk
memperkirakan ukuran kristalnya menggunakan software
MAUD. Dengan menggunakan hasil terbaik pada tiap pH
yaitu pada temperature 800°C. Hasil perhitungan
ditunjukkan pada tabel 2. Komposisi fasa pada pH 7 dan
10 adalah satu fasa metastabil tetragonal sedangkan pada
pH 4 dua fasa yaitu monoklinik (24,37 %) dan tetragonal
(75,63%). Ukuran kristal yang dihasilkan pada pH 4
paling kecil dari pada pH 7 dan pH 10 sehingga pH 4
adalah kondisi efektif untuk menghasilkan struktur nano
dengan dua fasa. Semua hasil pengukuran volume Kisi
nilai R Brag factor <5 dan y2 < 4 sebagai parameter
kecocokan antara nilai hasil eksperimen dengan hasil
model perhitungan menunjukkan hasil perhitungan
komposisi fasa dan parameter kisi kristal dapat diterima.
Nilai R Brag pada pH 4 lebih besar dari pH 10 dan 7

Tabel 2. Hasil Refinement Rietica dan Maud

Sampel Fasa Vol. cell 2 R Kristal
i (A3) L | Brag | (nm)
pH 10
800°C Tetragonal 63.64339 | 1,49 | 0,51 58,1
pH 7
800°C Tetragonal 64.01695 14 0,78 67,8
Tetragonal
pH él (75,63 %) 64.2945 155 | 434 24.9
soo0’c Monoklinik
(24,37 %) 137.8282 7.2

dikarenakan terdapat dua fasa dimana puncak monoklinik
hasil eksperimen hanya baru memuncul dua puncak
dengan intensitas sangat kecil pada sudut 26: 28,20° dan
40,76° sehingga puncak-puncak lainnya dari hasil model
menambah nilai selisih antara hasil perhitungan dan
eksperimen.

V. KESIMPULAN
Hasil sintesis ZrO, dengan metode Alkali Fusion
Kopresipitasi dengan bahan alkali KOH menghasilkan

ZrO, dengan kadar 86% dengan fasa terbentuk
didominasi tetragonal yang bersifat metastabil. Pada pH
pengendapan pH 7 dan 10 menghasilkan satu fasa yaitu
tetragonal. Puncak intensitas tertinggi dan jumlah bidang
kristal terbanyak terbentuk pada pH 7. Sedangkan pH 4
terbentuk dua fasa yaitu tetragonal dan monoklinik
sehingga pH 4 lebih mudah mendapatkan fasa
monoklinik yang stabil pada temperatur ruang sekaligus
menghasilkan ukuran kristal yaitu 24,9 nm tetragonal dan
7,2 nm monoklinik yang lebih kecil pada pH 10 dan pH 7
sebesar 58,1 nm dan 67,8 nm.
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Tanya Jawab

Sahrul Hidayat, Unpad

? Aplikasi ZrO, untuk apa?

? Menentukan ukuran partikel nano menggunakan cara
apa?

Mohammad Abdullah, ITS

@ Memecah ZrSiO, menjadi ZrO, dan SiO, atau
mengubah ZrSiO, yang inert (tahan reaksi kimia)
menjadi reaktif sehingga ZrO, larut pada HCI dan
Zr0O, diendapkan menjadi ZrO, dengan metode sol gel

@ Dengan uji XRD kemudian diolah dengan software
MauddaRietica. Hanya mengestimasi (perkiraan)
ukuran nanonya. Finalnya tetap harus diuji TEM.
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