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Abstrak

Material multiferoik magnetoelektrik adalah material
yang mempunyai sifat ferromagnetik dan ferroelektrik pada
satu material. Pada material multiferoik ini terjadi magnetisasi
spontan saat didekatkan pada medan magnet dan polarisasi
spontan yang terjadi jika didekatkan pada medan listrik. Salah
satu cara mendapatkan material multiferoik ini adalah dengan
menambahkan logam transisi 3d pada material feroelektrik
dengan struktur perovskite. Pada penelitian ini dibentuk
multiferoik PbTiO; dengan variasi penambahan MnO, dan
temperatur sintering dengan metode mechanical alloying.
Serbuk PbO dan TiO,, dimilling selama 2 jam lalu dikompaksi
dan disintering dengan temperatur 1000 selama 2 jam. Sampel
PbTiO; dihaluskan kemudian dicampur dengan MnO, dengan
variasi doping 0.1, 0.15, dan 0.2 mol. Material dimilling
selama 2 jam lalu dikompaksi dan disintering dengan variasi
temperatur 800 °C 900 °C, dan 1100 °C selama 5 jam. Hasil
sintesis dikarakterisasi dengan SEM, XRD, polarisasi meter,
dan uji suseptibilitas magnet. Berdasarkan pengujian yang
dilakukan, telah terbentuk PbTiO; dengan sifat ferroelektrik
dan paramagnetik.
Kata kunci: doping Mn multiferoik, mechanical alloying,
sintering
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EFFECTS OF Mn DOPING AND SINTERING
TEMPERATURES ON THE FERROELECTRIC AND
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Abstract

Multiferroic magnetoelektric materials are materials
which own ferromagnetic and ferroelektric properties in one.
On this multiferroic, spontaneous magnetization occurs when
put close to magnetic field and spotaneous polarization occurs
when located close to electric field. One way to obtain this
multiferroic material is by adding transition metals of 3d
group into ferroelectric material with perovskite structures. In
this research, multiferroic PbTiOs is going to be formed with
various addition of MnO, and various sintering temeperatures
using mechanical alloying method. PbO, TiO,, and MnO;
powders will be milled for 2 hours with various MnO, doping
of 0.1, 0.15, and 0.2 mol. Then, calcination is going to be
done to remove impurities for 4 hours at 800 °C, formed into
pellets, and sintered for 5 hours at varying temperature of 800
°C, 900 °C, and 1100 °C. Pellets then analyzed by SEM ,
XRD, polarisasi meter, and magnetic susceptibility. Based on
the analyzing, it is formed PbTiO; that has ferroelectric and
paramagnetic properties.

Keywords: doping Mn, multiferroic, mechanical alloying,
sintering.
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BAB I
PENDAHULUAN

I.1 Latar Belakang

Material multiferoik atau disebut juga material
magnetoelektrik, disebut demikian karena mempunyai
sifat ferromagnetik dan ferroelektrik pada satu material.
Pada material multiferoik ini terjadi magnetisasi spontan
saat didekatkan pada medan magnet dan polarisasi
spontan yang terjadi jika didekatkan pada medan listrik
(Nicola A, 2000). Salah satu cara mendapatkan material
multiferoik ini adalah dengan menambahkan logam
transisi 3d pada material feroelektrik dengan struktur
perovskite (Smolenskii G, 1964).

PbTiOs merupakan material dengan struktur
perovskite yang penggunaannya cukup luas dibandingkan
dengan Pb(ZrTi)O3 (PZT) atau BaTiO; dikarenakan
temperatur Curie nya yang tinggi dan memiliki konstanta
dielektrik yang rendah. Namun PbTiOs tidak stabil pada
temperatur ruangan, sehingga perlu adanya penambahan
unsur lain untuk meningkatkan sifat yang diinginkan.
Salah satu contoh doping yang dapat ditambahkan dalam
PbTiOs adalah Mn*" Material multiferoik ini mempunyai
banyak aplikasi novel memory device, dioda optik, wave
modulator, dan lain lain.

Sampai saat ini, telah dilakukan beberapa metode
untuk mendoping Mn** pada PbTiO; antara lain dengan
metode kopresipitasi, solid solution, dan masih banyak
lainnya. Salah satu metode yang dilakukan untuk
mendapatkan reaksi antar butir dengan memberikan
energi panas. Pemberian energi panas untuk menjadikan
butiran-butiran pada TiO2, PbO, dan MnO; berinteraksi,
dapat dilakukan dengan pemberian energi minimum.
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Energi tersebut didapat dari pemberian energi kinetik
(gaya gesek) melalui metode Powder Metallurgy dengan
berbahan serbuk TiOz, PbO, dan MnO: yang dipadukan
secara mekanik dengan proses Mechanical Alloying.
Penelitian ini bertujuan untuk membentuk
senyawa PbMnxTi1-xO3 dengan metode mechanical
alloying dengan variasi penambahan MnO: dan
temperatur sintering.
1.2 Rumusan Masalah
Berdasarkan latar belakang diatas, permasalahan
yang diteliti dalam tugas akhir ini adalah:

1. Bagaimana pengaruh komposisi MnO; terhadap
pembentukan senyawa PbTiO3 doping MnO>?

2. Bagaimana pengaruh temperatur sintering
terhadap sifat listrik dan kemagnetan pada
senyawa PbTiO3 doping MnO,?

1.3 Batasan Masalah
Batasan masalah pada penelitian ini adalah:
Ukuran serbuk dianggap homogen
Kecepatan miling konstan
Ball to powder weight ratio (BPR) konstan
Unsur-unsur pengotor pada serbuk dianggap tidak
ada
1.4 Tujuan penelitian
Tujuan dari penelitian ini yaitu:

1. Menganalisis pengaruh komposisi MnO» terhadap
pembentukan PbTiO3 doping MnO»

2. Menganalisis pengaruh temperatur sintering
terhadap sifat listrik dan kemagnetan pada PbTiOs;
doping MnO»

AW N =
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1.5 Manfaat penelitian

Penelitian ini diharapkan dapat mengetahui
pengaruh komposisi MnO, terhadap pembentukan
senyawa PbTiOs; doping MnO> serta adanya pengaruh
dari temperatur sintering terhadap sifat listrik dan
kemagnetan pada senyawa PbTiO3z doping MnO;
sehingga bisa bermanfaat untuk pengaplikasian
kedepannya.
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BAB II
TINJAUAN PUSTAKA

2.1. Karakteristik PbO

Lead Oxide (PbO) adalah material yang sangat penting
dalam dunia industri. PbO sudah banyak diaplikasikan dalam
pembuatan baterai, sensor gas, pewarna, dan cat. Secara umum
oksida timbal terdiri atas PbO, Pb,0Os, PbO,, dan Pb;04. PbO
mempunyai 2 fasa, yang pertama a-PbO merah, fasa ini stabil
pada temperatur rendah dan fasa yang kedua adalah fasa j-
PbO kuning yang stabil pada temperatur tinggi. (zhang, 2005)
Transisi fasa dari a-PbO menjadi B-PbO terjadi pada 763° K.
Selain itu B-PbO dapat ada pada temperatur ruangan. (Lei Li,

2012)
0-PbO: prro@ @ @ Q@
g?s?g?s 6 6 O
: 8? 3? 3? 3 i« 29 9@ gm:”
¢ 888 48"
Gambar 2.1 Fasa a-PbO dan B-PbO
Tabel 2.1 Karakteristik PbO
Properties
Molecular formula |PbO
Molar mass 223.20 g/mol
Appearance red or yellow powder
Density 9.53 g/cm’
Melting point 888 °C (1,630 °F; 1,161 K)
Boiling point 1,477 °C (2,691 °F; 1,750 K)
e 0.00504 g/100 mL (alpha form)
Solubility in watery 1065 ¢/100 mL (beta form)
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2.2. Karakteristik TiO,

Titanium oksida (TiO,) memiliki beberapa jenis fasa
kristalin yang bergantung pada temperatur dan tekanan
lingkungannya, sehingga disebut juga polymorph. Fasa fasa
tersebut antara lain yaitu anatase, rutile, dan brookite. Massa
jenis anatase, brookite, dan rulite berturut-turut adalah 3,90;
4,13; dan 4,27 g/em’. (Ji-Guangdan,2004). Berbeda dengan
struktur anatase dan rutile, struktur kristal brookite sulit untuk
dipreparasi sehingga biasanya hanya struktur kristal anatase
dan rutile yang umum digunakan. Brookite sulit dan jarang
sekali dijumpai karena merupakan fase yang hanya hadir jika
disintesis dengan tekanan tinggi (Ji-Guangdan,2004).

TiO, merupakan senyawa yang tidak mudah bereaksi
kimia (inert) dan senyawa ini mempunyai titik leleh yang
tinggi sekitar 1825 . Senyawa ini tahan akan korosi akibat
garam mineral sehingga dengan sifatnya ini tidak beracun bagi
tubuh manusia. Sechingga banyak diaplikasikan untuk
kosmetik, pigmen dalam cat berwarna menggantikan timbal
yang beracun bagi tubuh manausia. (Juandika, 2009)

Tabel 2.2 Karakteristik TiO, anatase dan rutile (Vinky,2006)

Karakteristik Anatase Rutile
Temperatur Sintesis °0) 100-700 700-1000
Struktur Kristal Tetragonal Tetragonal
Konstanta Kisi a (A) 3,7852 4,5933
Konstanta Kisi ¢ () 9,5139 2,9592
Indeks Bias 2,52 2,809
Kekerasan (VHN) 5,5-6,0 6,0-6,5
Titik Leleh (°C) 915 1825
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2.3.Karakteristik PbTiO;

Struktur Kristal senyawa PbTiO; merupakan bagian dari
senyawa ABO; vyaitu struktur Kristal kubik perovskite.
Perovskite merupakan oksida logam yang memiliki struktur
umum ABO3, dimana A adalah ion—ion logam blok s, d, atau f
yang berukuran lebih besar sedangkan B merupakan ion—ion
logam transisisi (Tien-Thao et al.,2008)

Gambar 2.2 Struktur Perovskit PbTiO; (L.B. Kong , 2008)

PbTiO; adalah perovskit feroelektrik yang memiliki
temperatur curie yang tinggi pada 490°C. Senyawa PbTiOs
memiliki banyak sifat ferroelectrical dan piezoelektrik yang
dibutuhkan dalam aplikasi teknologi dalam mikroelektronika,
karena sifat polarisasi yang dimiliki. Pada aplikasinya PbTiO;
banyak digunakan dalam multilayer, aktuator dan sensor
kapasitor.
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Gambar 2.3 Diagram fasa PbO — TiO,

2.4. Karakteristik MnO,

Logam mangan berwarna putih keabu-abuan. Mangan
termasuk logam berat dan sangat rapuh tetapi mudah
teroksidasi. Sebagai salah satu logam oksida, mangan
merupakan salah satu dari material anorganik yang sangat
menarik karena sifat fisik, kimia, dan tentusaja aplikasinya
yang sangat luas sebagai katalis, ion exchange, biosensor, dan
energy storage.

Logam dan ion mangan bersifat paramagnetic. Hal ini
dapat dilihat dari obital d yang terisi penuh pada konfigurasi
electron. Mangan mempunyai isotop stabil yaitu 55Mn. Dalam
suasana asam ion Mn’" bersifat tidak stabil, mudah mengalami
auto redoks, atau disproporsionasi, artinya mengalami oksidasi
(menjadi MnQO,).

Mangan (IV) oksida adalah senyawa anorganik dengan
rumus MnO2. Struktur kristal yang dimiliki MnO2 adalah
struktur kristal rutile (B-MnO2), denga tiga koordinat oksida
dan octahedral metal centres.
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Gambar 2.4 Struktur kristal MnO,

2.5. Karakteristik PbMn,Ti;-,O;

Material PbTiO3 didoping salah satu logam transisi, yaitu
MnO, akan menghasilkan PbMn,Ti;-O;. PbMn,Ti;-O3
merupakan material multiferroik, yaitu material yang
mempunyai sifat ferromagnetik dan ferroelektrik pada saat
yang bersamaan. Sifat kemagnetannya akan meningkat, begitu
juga dengan parameter kisi a meningkat, dan parameter kisi ¢
menurun dengan peningkatan konsentrasi Mn. Beberapa
aplikasi dari PbMn,Ti,-,O; antara lain sensor, mikroelectronik,
sistem magnetik penyimpanan (RAM) (Manoj K, 2007)

2.6. Mechanical alloying

Mechanical alloying adalah proses yang digunakan untuk
memperkecil ukuran serbuk, dan digunakan untuk
pencampuran (alloying) dari dua serbuk material yang berbeda
yang bertujuan untuk mereduksi ukuran partikel serta
meningkatkan  homogenity. Variable yang harus di
pertimbangkan yaitu jenis milling, wadah, kecepatan, waktu,
tipe dan ukuran bola milling, kondisi atmosfir, temperatur, dan
proses control agent (process control agent). (Suryanarayana,
2001)
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2.7. Proses Mechanical alloying

Saat mechanical alloying atau mechanical milling, serbuk
dicampur dalam suatu chamber (ruangan) dan dikenai energi
agar terjadi deformasi yang berulang-ulang sehingga terbentuk
partikel-partikel yang lebih kecil dari sebelumnya. Tumbukan
pada tiap tipe dari unsur partikel serbuk akan menghasilkan
bentuk yang berbeda, untuk bahan yang ulet sebelum terjadi
fracture akan menjadi flat atau pipih terlebih dahulu,
sedangkan untuk bahan yang getas akan langsung terjadi
fracture dan menjadi partikel serbuk yang lebih kecil.

Horizontsl Sectian

Mowemant ol the
supporting disc

Cantrilugal
lorce

Rotatkon of the grinding bowl

Gambar 2.5 Pergerakan bola saat grinding bowl
berputar (Suryanarayana, 2001)

Saat dua bola bertumbukan ada serbuk yang terjebak di
antara kedua bola tersebut dan terdeformasi sechingga
ukurannya menjadi lebih kecil, hal tersebut terjadi berulang
ulang, ilustrasinya dilihat pada Gambar 2.4 dibawah ini:
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Gambar 2.6 Mekanisme terjadinya tumbukan pada
proses Mechanical Alloying (Suryanarayana, 2001)

Beberapa faktor yang harus diperhatikan dalam proses
mechanical alloying agar didapatkan hasil yang sesuai
keinginan adalah mesin milling, kontainer milling, kecepatan
milling, waktu milling, Ball Powder Ratio (BPR), ukuran vial,
dan temperatur milling.

Gambar 2.7 Perubahan Mikrostruktur sesuai waktu
miling

Process Control Agent (PCA) juga merupakan salah
satu faktor penting pada proses milling. Serbuk partikel ada
kemungkinan terkena efek cold weld antara partikel satu
dengan partikel yang lain. Pemaduan (alloying) yang
sempurna dapat terjadi ketika ada keseimbangan antara
pengelasan dengan penghancuran dari serbuk serbuk tersebut.
Process control agent atau biasa disebut pelumas di tambahkan
ke dalam campuran serbuk selama terjadi proses milling untuk
mengurangi efek dari cold welding. PCA berfungsi untuk
mengurangi gesekan antar butir. PCA organik mengandung
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beberapa atom diantaranya O, C, H, dan lain sebagainya yang
berpengaruh pada proses mechanical alloying. PCA bisa
berbentuk cairan, gas, maupun padatan.

Tabel 2.2 Proses Control Agent (Suryanarayana, 2001)

PCA Chemical formula Quantity
Benzene CsHg -
C wax H35C17CONHC2H4NHCO 1.5 wt%
C17H35
Ethanol C,HsOH 4 wt%
Ethyl acetate CH;CO,C,Hs -
Graphite C 0.5 wt%
Heptane CH;(CH,)sCH; 0.5 wt%
Hexane CH;(CH,),CH; -
Methanol CH;0H 4 wt%
Octane CH;(CH,)sCHj 1 wt%
Polyethylene glycol H(OCH,CH,),OH -
Sodium chloride NaCl 2 wt%
Stearic acid CH;(CH,);sCOOH 1 wt%
Toluene C¢HsCH; 5 ml

2.8. Sintering

Proses sinter merupakan metode untuk membuat produk
dari bahan serbuk dengan memanaskan material (di bawah
titik leburna) sehingga partikel partikel tersbut berikatan satu
sama lain. Proses sinter sendiri diartikan sebagai perlakuan
panas untuk mengikat partikel — partikel menjadi koheren,
menghasilkan struktur padat melalui transport massa yang
terjadi pada skala atom.

Pada proses sinter terdapat beberapa tahapan yang dialami
oleh partikel-partikel serbuk, yakni:
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Gambar 2.8 Tahapan pada proses sintering

1. Point contact

Terjadi pada tahap awal pemanasan, ditandai oleh
pembentukan dan pertumbuhan neck antar partikel yang
cepat. Pengotor yang menempel pada batas kontak
mengurangi jumlah bidang kontak sehingga kekuatan
produk sinter menjadi turun. Porositas masih berhubungan
(interconnected)
2. Initial stage

Pada tahap awal ini terjadi perpindahan massa yang
menyebabkan terjadinya pertumbuhan leher
antarpartikel[ 11]. Tahap ini berakhir saat rasio ukuran leher
(X/D) mencapai 0,3. Pada tahap ini pula, pori mulai
terpisah karena titik kontak membentuk batas butir. Selain
itu, terjadi pula penyusutan (shrinkage), pengurangan luas
permukaan, dan pemadatan.
3. Intermediate stage

Porositas menjadi halus dan memiliki karakteristik
interconnected serta berbentuk silinder. Densitas pada
tahap ini adalah sekitar 70-90 % dari densitas teoritis.
Pertumbuhan butir terjadi di akhir tahap ini, sehingga butir
menjadi lebih besar dibandingkan dengan besar partikel
awal.
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Gambar 2.9 Pergerakan porositas pada saat sintering

4. Final stage

Pada tahap ini bentuk porositas menjadi bulat
(spherical) dan tertutup sehingga tidak efektif dalam
mencegah pertumbuhan. Porositas yang berada
pada batas butir akan terseret oleh pergerakan batas butir
sehingga menyebabkan densifikasi, sedangkan porositas
yang telah tertutup tidak berkontribusi terhadap densifikasi.
Total porositas kurang dari 8 % dan pertumbuhan butir
menjadi sangat cepat.

2.9.Ferroelektrik

Keramik ferroelektrik pertama kali ditemukan pada tahun
1940, yaitu dengan ditemukannya konstanta dielektrik tinggi
pada keramik kapasitor barium titanat. Sejak saat itu keramik
ferroelektrik menjadi bahan yang sangat diperlukan oleh
sejumlah industri. Komposisi pembuatan material ferroelektrik
ada dua yaitu barium titanat dan zirconat titanat. Kini
perkembangan keramik ferroelektrik menjadi pesat, tidak
hanya terdiri dari dua komposisi melainkan lebih dari itu
(Adem, 2003). Material yang memiliki sifat ferroelektrik
antara lain: Pb(Zr,Ti)O3 (PZT), (BaSr)TiO3 (BST), SrTiO3
(ST) (Schwartz, 1997).

Pada dasarnya ferroelektrik material memiliki struktur
kristal yang dinamakan perovskite (ABO3), kation yang
memiliki diameter besar pada pojok unit sel (A), kation yang
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lebih kecil terletak pada pusat unit sel (B), dan ion oksigen
pada pusat permukaan unit sel (Schwartz, 1997).

Ferroelektrik adalah kemampuan suatu material untuk
mempertahankan  polarisasi  meskipun medan listrik
ditiadakan. (Smallman, 1999). Pada kristal ferrolektrik
terdapat domain yaitu daerah yang mempunyai polarisasi
listrik yang sama. Jika domain-domain negatif (arahnya
berlawanan dengan domain positif) diberikan medan listrik,
yang mengakibatkan sejumlah domai negatif berubah arah
yang Dberakibat polarisasi bertambah. Hal ini seperti
diperlihatkan pada Gambar 2.10. Makin besar medan listrik
makin besar polarisasi sehingga pada akhirnya domain-domain
negatif tadi semuanya berubah arahnya. Akibatnya kristal
menjadi berdomain tunggal yaitu positif. Meskipun medan
diberikan terus polarisasi tidak berubah, inilah yang disebut
polarisasi saturasi (Ps). Saat medan dikurangi polarisasi listrik
kristal tersebut tidak akan kembali ke posisi semula tetapi
mengikuti garis. Saat medan listrik nol masih terdapat
polarisasi yang disebut polarisasi remanen (Pr). Untuk
menghilangkan polarisasi pada kristal dilakukan dengan
memberikan medan listrik yang arahnya berkebalikan,
polarisasi akan nol. Medan yang digunakan untuk
mengenolkan polarisasi disebut medan koersif (Ec).

Gambar 2.10. kurva histeresis
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Material ferroelekrtik dicirikan memiliki kemampuan
untuk membentuk kurva histeresis. Kurva histeresis adalah
kurva yang menghubungkan antara medan listrik (E) dan
polarisasi(P) (Xu,1991). Nilai polarisasi remanen dan medan
koersif dapat dihitung dengan persamaan berikut

Pr=goXx Vy/d i 2.1

Polarisasi saturasi adalah polarisasi yang nilainya tetap
walaupun medan listrik eksternalnya bertambah besar.
Polarisasi remanen adalah nilai polarisasi yang tetap ada pada
bahan ferroelektrik walaupun sudah tidak lagi dipengaruhi
oleh medan listrik. Sedangkan medan koersif adalah medan
koersif pada bahan ferroelektrik adalah medan yang
diperlukan untuk merubah polarisasinya dari nilai polarisasi
remanen menjadi nol (P = 0). Nilai medan koersif dari suatu
bahan bergantung dari banyak parameter diantaranya
perlakuan suhu dan perlakuan listrik pada bahan.

2.10. Sifat Magnetik Material

Magnet dapat dibuat dari bahan besi, baja, dan campuran
logam serta telah banyak dimanfaatkan untuk industri otomotif
dan lainnya. Sebuah magnet terdiri atas magnet-magnet kecil
yang memiliki arah yang sama (tersusun teratur), magnet-
magnet kecil ini disebut magnet elementer. Pada logam yang
bukan magnet, magnet elementernya mempunyai arah
sembarangan (tidak teratur) sehingga efeknya saling
meniadakan, yang mengakibatkan tidak adanya kutub-kutub
magnet pada ujung logam. Setiap magnet memiliki dua kutub,
yaitu: utara dan selatan. Kutub magnet adalah daerah yang
berada pada ujung-ujung magnet dengan kekuatan magnet
yang paling besar berada pada kutub-kutubnya.

Sifat magnetik suatu bahan terjadi karena adanya orbital
dan spin elektron serta interaksi antara elektron yang satu
dengan elektron yang lain. Suatu bahan yang ditempatkan
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pada medan magnet luar dengan intensitas magnetik (H),
terjadi magnetisasi (M) serta terjadi induksi magnet (B)
(Purba, 2010).Berdasarkan sifat kemagnetannya, material
magnet dapat di klasifikasikan kedalam diamagnetik,
paramagnetik dan ferromagnetik.

2.10.1. Diamagnetik

Diamagnetik adalah bahan yang resultan medan magnet
atomisnya masing masing atom atau molekulnya nol, tetapi
orbit dan spinnya tidak nol (D. Halliday dan Resnick, 1978)
Diamagnetik merupakan gejala kemagnetan suatu bahan,
dimana jika suatu bahan diberikan medan magnet luar H,
maka akan terinduksi dengan adanya perubahan elektron
orbital yang disebabkan oleh medan magnet luar. Besarnya
momen magnet induksi sangat kecil dan arahnya kebalikan
dari medan magnet luar. Material diamagnetik mempunyai
suseptibilitas yang sangat kecil (dalam orde 10”) dan negatif.

2.10.2. Paramagnetik

Paramagnetik adalah bahan yang resultan medan magnet
atomisnya masing masing atom atau molekulnya tidak nol,
tetapi resultan medan magnet atomis total seluruh atom atau
molekul dalam bahan nol (D. Halliday dan Resnick, 1978).
Paramagnetik merupakan gejala kemagnetan suatu bahan,
dimana jika bahan tersebut diberikan medan magnet luar,
maka momen magnet pada bahan tersebut tersejajarkan pada
arah medan magnet yang diberikan. Nilai susceptibilitasnya
sangat kecil (dalam orde 10-5) dan positif.
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Gambar 2.11. Arah domain-domain dalam bahan
paramagnetik sebelum diberi medan magnet luar

Bahan ini jika diberi medan magnet luar, elektron-
elektronnya akan berusaha sedemikian rupa sehingga resultan
medan magnet atomisnya searah dengan medan magnet luar.
Sifat paramagnetik ditimbulkan oleh momen magnetik spin
yang menjadi terarah oleh medan magnet luar.

v

WAWS

o
> 5.0

vy vy

v v

Gambar 2.12. Arah domain dalam bahan paramagnetik
setelah diberi medan magnet luar

Dalam bahan ini hanya sedikit spin elektron yang tidak
berpasangan, sehingga bahan ini sedikit menarik garis-garis
gaya. Dalam bahan paramagnetik, medanB yang dihasilkan
akan lebih besar dibanding dengan nilainya dalam hampa
udara. Suseptibilitas magnet dari bahan paramagnetik adalah
positif dan berada dalam rentang 10-5 sampai 10-3 m3/Kg,
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sedangkan permeabilitasnya adalah p > p 0. Contoh bahan
paramagnetik : alumunium, magnesium dan wolfram.

2.10.3. Ferromagnetik

Ferromagnetik adalah bahan yang mempunyai resultan
medan atom besar (D. Halliday dan Resnick, 1978), hal ini
disebabkan oleh momen magnetik spin elektron. Pada bahan
ferromagnetik banyak spin elektron yang tidak berpasangan.
Masing masing spin elektron yang tidak berpasangan akan
memberikan medan magnetik sehingga total medan magnet
yang dihasilkan oleh suatu atom lebih besar. Medan magnet
dari masing masing atom dalam bahan ferromagnetik sangat
kuat, sehingga interaksi diantara atom atom tetangganya
menyebabkan sebagian besar atom akan mensejajarkan diri
membenuk kelompok kelompok. Material ferromagnetik
memiliki susceptibilitas dengan nilai yang besar dan positif
(X,>0)

2.10.4. Magnet Lunak

Bahan magnet lunak (soft magnetic) dapat dengan mudah
termagnetisasi dan mengalami demagnetisasi. Magnet lunak
mempertahankan sifat magnet pada medan magnet. Magnet
lunak (soft magnetic) menunjukkan histeresis loop yang
sempit, sehingga magnetisasi mengikuti variasi medan listrik
hampir tanpa hysteresis loss. Magnet lunak(sofi magnetic)
digunakan untuk meningkatkan fluks, yang dihasilkan oleh
arus listrik di dalamnya. Faktor kualitas dari bahan magnetik
lunak adalah untuk mengukur permeabilitas yang sehubungan
dengan medan magnet yang diterapkan. Parameter utama
lainnya adalah koersivitas, magnetisasi saturasi dan
konduktivitas listrik. Bahan magnetik lunak ideal akan
memiliki koersivitas rendah (Hc), saturasi yang sangat besar
(Ms), remanen (Br) nol, Aysteresis loss nol dan permeabilitas
yang sangat besar. Kurva histerisi bahan magnetik lunak
ditunjukkan pada Gambar 2.13. Beberapa bahanpenting
magnetik lunak diantaranya Fe, paduan Fe-Si, ferit lunak
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(MnZnFe204), besi silikon dll.(Pooja Chauhan, 2010)

Gambar 2.13 Kurva histerisis magnet lunak (soft magnetic).
(Pooja Chauhan, 2010)

2.10.5. Magnet Keras

Bahan magnet keras(hard magnetic) juga disebut sebagai
magnet permanen yang digunakan untuk menghasilkan medan
yang kuat tanpa menerapkan arus ke koil. Magnet permanen
memerlukan koersivitas tinggi, sehingga magnet harus
mempunyai medan magnet yang kuat dan stabil terhadap
bidang eksternal, yang membutuhkan Kkoersivitas tinggi.
Dalam bahan magnet keras (hard magnetic) anisotropi
diperlukan magnetik uniaksial dan sifat magnetik berikut :

1. Koersivitas tinggi (high coercivity): koersivitas, juga
disebut medan koersif, dari bahan feromagnetik adalah
intensitas medan magnet yang diterapkan atau diperlukan
untuk mengurangi magnetisasi bahan ke nol setelah
magnetisasi sampel telah mencapai saturasi. Koersivitas
biasanya diukur dalam satuan Oersted atau ampere /
meter dan dilambangkan Hc. Bahan dengan koersivitas
tinggi disebut bahan ferromagnetik keras, dan digunakan
untuk membuat magnet permanen .

2. Magnetisasi besar (large magnetization): Proses
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pembuatan subtansi sementara atau magnet permanen,

dengan memasukkan bahan dalam medan magnet

Rectangular hysteresis loop: Sebuah loop hysteresis
menunjukkan hubungan antara diinduksi kerapatan fluks
magnet (B) dan gaya magnet (H). bahan magnetik keras
memiliki histeresis loop yang persegi panjang. ( Poja
Chauhan, 2010) Bahan magnetik keras memiliki loop
histeresis lebar karena magnetisasi yang kuat yang ditunjukkan
pada Gambar 2.14.

Gambar 2.14. Kurva histerisis magnet keras (hard magnetic).
(Poja Chauhan, 2010)

2.11. Penelitian Sebelumnya

1. Archana Shukla (2008) menggunakan metode reaksi
solid state dengan temperatur tinggi untuk membentuk
PbMn,Ti;-sO; (PMT). Pada pengujian XRD
didapatkan fasa tunggal dengan sistem kristal
tetragonal. Resistansi material menurun dengan
naiknya temperatur.

2. Manoj Kumar (2007) pada jurnalnya yang berjudul
“Study of dielectric, magnetic, ferroelectric and
magnetoelectric  properties in the PbMn,Ti;-,O3
system at room temperature” membentuk senyawa
PbMn,Ti;-,03 dengan  metode solid state
konvensional, didapatkan hasil substitusi Mn

21



Laporan Tugas Akhir
Rizka Andani -2711100045

mereduksi distorsi lattice, perbandingan c/a, dan
temperatur Curie juga menurun dengan meningkatnya
penambahan Mn.,

S. Stoupina (2007) menggunakan metode kopresipitasi
dalam jurnalnya yang berjudul “High concentration
manganese doping of ferroelectric PbTiO3”. Dari
penelitian yang dilakukannya diperoleh hasil batas
kelarutan 20mol % . Temperatur transisi ferroelektrik
menurun sesuai penurunan konsentrasi Mn dan
transisi lebih difusi, sesuai dengan sifat solid solution.
Emre Erdem (2008) menggunakan metode solid state
dalam jurnalnya yang berjudul “Microdtructura
Characterization of the Manganese Functional Center
Site in PbTiO; Ferroelectric-Multi-Frequency Electron
Paramagnetic Resonance and Newman Superposition
Model Analysis” atom Ti*" yang disubstitusi oleh
Mn"** pada daerah B dari perovskite ABO;

A. G. Razumnaya (2011) dalam jurnalnya yang
berjudul “Modifying the properties of lead titane in
PbMn,Ti;-,05 solid solution” disebutkan bahwa fasa
perovskite PbMn,Ti,-,04 ditemukan sampai
penambahan 50% material Mn. Fasa pengotor
PbsMn;0;5 ditemukan pada sampel x> 0.4.

M. Adamiec (2007) melakukan doping MnO2 pada
PbTiO3 dengan penambahan MnO2 sedikit, yaitu
0.00005, 0.00001, 0.0005, 0.001, dan 0.005 mol
MnO2. Dan didapatkan hasil bahwa konsentrasi PbO
meningkat 13% pada kristal PbTiO3:xMn (x= 1.005,
0.01, 0.02, 0.05, 0.1). Sedangkan pada keadaan
PbTiO3 murni dan pada penambahan 0.5% Mn,
konsentrasi Pb tetap sama. Penambahan mangan
dengan konsentrasi yang sedikit menyebabkan grafik
XPS berubah dengan signifikan, hal ini karena
pergantian valensi Ti, Pb, dan Mn dengan pertukaran
ion Ti dan Pb oleh ion Mn.
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BAB III
METODOLOGI PENELITIAN

3.1. Bahan Penelitian
Penelitian ini menggunakan bahan bahan sebagai berikut:

1.

Serbuk PbO

Serbuk dengan kemasan 250 gram, digunakan sebagai
raw material untuk mendapatkan serbuk PbTiO;
Serbuk TiO;

M= 179,87 g/mol

Serbuk titanium oxyde TiO, anatase kemasan 1 kg
produksi Merck , digunakan sebagai raw material
dalam proses mechanical alloying untuk mendapatkan
serbuk Pb(Ti;-xMny)O3

Serbuk MnO, (merck)

M= 86,94g/mol

Serbuk MnO, kemasan 1 kg produksi Merck,
digunakan sebagai pendoping dalam proses mechanical
alloying untuk mendapatkan serbuk Pb(Ti;.xMny)O3
Larutan Analytical Ethanol C;HsOH 99,8% kemasan 4
liter produksi PT Smart Lab Indonesia digunkan
sebagai PCA pada proses milling.

3.2. Alat Penelitian
Penelitian ini menggunakan alat alat sebagai berikut:

1.

Timbangan Digital

Timbangan digital digunakan untuk mengukur massa
serbuk.

Spatula

Spatula digunakan untuk mengambil serbuk yang akan
digunakan.

Mortar

Mortar digunakan untuk menggerus serbuk yang akan
digunakan

Plastik Klip

Plastik Klip digunakan untuk menyimpan spesimen.
Dies
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10.

11.

12.

13.

14.

15.

16.

Dies digunakan untuk cetakan kompaksi

Pipet

Digunakan untuk meneteskan PCA pada saat akan
milling

Alat Kompaksi

Alat kompaksi digunakan untuk mengompaksi serbuk
hasil milling.

Crusible

Crusible digunakan sebagai wadah specimen saat
dipanaskan dalam furnace.

Planetary ball mill

Planetary ball mill yang digunakan adalah Fritsch
Pulverisette P-5 ball mill digunakan untuk proses
mechanical alloying.

Ball Mill

Ball Mill digunakan untuk mereduksi ukuran serbuk
dalam vial saat milling.

Furnace

Furnace digunakan untuk proses pemanasan serbuk
Crushible

Alat ini digunakan untuk menempatkan serbuk di
dalam furnace

SEM

Alat ini digunakan untuk mengetahui morfologi serbuk
XRD

Alat ini digunakan untuk mengetahui system Kristal,
struktur Kristal serta fasa dari serbuk yang telah
disintering

Osiiloskop

Alat ini untuk menampilkan kurva histeresis
ferroelektrik

Suseptometer Magnet

Alat ini untuk mengetahui nilai suseptibilitas magnetik
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3.3.Diagram Alir Penelitian

|

PbO

Ti0:

1

Mechanical Alloying (Planetary Ball Mill)

PbO+ TiOn
V =300rpm; t = 2 jam; BPR=6:1

Gambar 3.1 Diagram alir Penelitian Sintesa PbTiO;

l

Pembuatan pellet (Kompaksi )
P=300MPa

}
Sintering T= 1000°C
Selama 2 jam
!
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Preparasi sampel

i
| |

PbTiOs (serbuk) MnOn

| |
|

Mechanical Alloving (Planetary Ball Mill)
PbT10: + MnO2
V' =300rpm; t = 2 jam; BPR=6:1

}

Pembuatan pellet (Kompaksi )
P=300MPa

Sintering T= 800°C_ 900°C 1100°C
Selama 2 jam

|
| | L — L
[ wiXRD | [ uiSEM | | e e
I [ l |
|
analisis dan
pembahasan

|
/ Kesimpulan /

Gambar 3.2 Diagram alir Penelitian PbTiO3; doping MnO»
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3.4.Prosedur Penelitian
3.4.1. Preparasi Sampel

Sebelum melakukan eksperimen serbuk PbO dan TiO,,
dilakukan perhitungan massa PbO dan TiO, sehingga diperoleh
perbandingan  74:26. Kemudian serbuk ditimbang
menggunakan timbangan digital dengan massa adalah 7.4 gram
dan TiO; sebesar 2.6 gram. Sedangkan untuk massa MnO, dapat
dihitung dengan persentase MnO, yang diinginkan, dan karena
Mn*" menggantikan Ti*" (S. Stoupin, 2007)

3.4.2. Proses Mechanical alloying

Proses ini dilakukan dengan mesin Planetary Ball Mill
dengan tujuan untuk menghomogenkan serbuk-serbuk PbO,
Ti0,, dan MnO;,. Namun, sebelum serbuk dimasukan dalam
vial, perlu dilakukan sterilisasi ball mill dan chamber dengan
cara menambahkan ethanol ke dalam vial yang berisi bola —
bola milling yang selanjutnya dimilling selama 10 menit. Hal ini
bertujuan untuk menghilangkan kontaminan yang masih tersisa
pada dinding vial serta bola milling, selanjutnya dibilas dengan
air dan dibilas kembali dengan ethanol. Setelah itu serbuk PbO,
TiO,, dan MnO; yang telah ditimbang tadi dimasukkan dalam
vial, kemudian dimasukan ball mill ke dalam vial dengan
perbandingan berat ball mill dan serbuk 6:1 yaitu berat ball mill
60 gram dan 10 gram serbuk. Setelah itu, ditambahkan PCA
dalam Vial untuk mengurangi gesekan antar butir pada saat
milling berlangsung. Kemudian serbuk dimilling selama 2 jam.

3.4.3. Kompaksi

Proses ini dilakukan setelah proses kalsinasi, tujuannya
adalah untuk meningkatkan densitas dan membuat bentuk pelet.
Proses ini dilakukan dengan dengan tekanan 300 Mpa
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3.4.4. Sintering

Setelah proses kompaksi dilakukan proses sinfering

dengan variasi temperatur 800°C, 900°C, dan 1100°C dengan
holding time selama 5 jam menggunakan alat furnace.

3.4.5. Karakterisasi

28

a) Pengujian XRD

Alat yang digunakan adalah XRD (PANalytical
X’Pert PRO MPD X-ray diffraction). Pengujian XRD
digunakan pada pelet hasil sintesa mekanik untuk
mengidentifikasi yang terbentuk pada PbTiOs.

Gambar 3.3 Mesin XRD

XRD (X-Ray Diffraction) merupakan instrumen
yang digunakan untuk mengidentifikasi material
kristalit maupun non-kristalit, contohnya adalah
identifikasi struktur kristalit (kualitatif) dan fase
(kuantitatif) dalam suatu bahan dengan memanfaatkan
radiasi gelombang elektromagnetik sinar X. Jadi
identifikasi fase kristalin dengan cara menentukan
parameter struktur kisi dan menentukan ukuran partikel.

Prinsip kerja XRD adalah berkas sinar pertama
dan kedua memiliki lintasan sebesar (2d sin ©) untuk
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sampai pada titik pengamatan. Agar terjadi inteferensi
yang saling menguatkan maka beda liintasan yang
bersangkuta haruslah merupakan kelipatan dari panjang
gelombang sinar-x tersebut. Ini berarti:

2dsin©® =n\;n=1,2,... ... (3.1
persamaan tersebut di atas di sebut dengan hukum
Bragg. Di mana d adalah jarak antar bidang yang sama,

O adalah sudut difraksi, dan A adalah panjang
gelombang sinar-x yang digunakan.
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Tabel 3.2. Informasi yang Terkandung Dalam Karakter
Tinggi, Posisi Serta Lebar dan Bentuk Puncak Difraksi.

(Pratapa, 2009)

No. | Karakter Informasi dari Informasi dari
material instrumen
1 Posisi eFase e Kesalahan 260
puncak kristal/identifikasi | e Ketidaktepatan
(20) o Struktur kristal penempatan
e Parameter kisi sampel
eRegangan
seragam
2 Tinggi e Identifikasi
puncak e Komposisi
(intensitas) |e Hamburan tak
koheren
e Extinction
e Preferred-
orientation
3 Lebar dan |e Ukuran kristal e Duplet radiasi
bentuk (bukan partikel e Divergensi
puncak atau grain) aksial
e Distribusi ukuran | e Kedataran
permukaan
sampel

b) Pengujian SEM

Analisis morfologi yang digunakan adalah
SEM (FEI INSPECT S50). SEM (Scanning Electron
Microscope) adalah sebuah mikroskop elektron yang
didesain untuk menganalisa permukaan dari objek solid
secara langsung.
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Gambar 3.4 Alat SEM

Pengujian SEM dilakukan untuk mengamati
mikrostruktur  dan pembentukan senyawa Pb(Tii-
«Mny)O3 hasil dari proses Mehanical Alloying. SEM
memiliki perbesaran 10 - 3000000x, depth of field 4 -
0,4 mm dan resolusi sebesar 1 — 10 nm. Kombinasi dari
perbesaran yang tinggi, depth of field yang besar,
resolusi yang baik, kemampuan untuk mengetahui
komposisi dan informasi kristalografi membuat SEM
banyak digunakan untuk keperluan penelitian dan
industri.

Pengujian Ferroelekrik

Pengujian ferroelektrik dilakukan di Jurusan
Fisika Laboraturium Elektronika dan Instrumentasi
Universitas Negeri Malang menggunakan alat TEXIO
Oscilloscop CS4125A 20 Sampel yang diuji dalam
bentuk pellet.

Data ang diperoleh dalam pengujian ini adalah
berupa data kualitatif dan kuantitatif. Data kuantitatif
diperoleh dari gambar kurva histeresis. Dari gambar
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kurva histeresis diperoleh data berupa nilai polarisasi

remanen (Pr) dan medan listrik koersif (Ec).

Pengujian ferroelektrik ini dilakukan dengan
prosedur:

1. Menyiapkan PCB, 2 kawat tembaga, kapasitor 0,1
uF, solder, dan timah. Kemudian kapasitor dipasang
dan kawat pada PCB dengan cara disolder. Setelah
itu sampel direkatkan pada kedua ujung kawat
tembaga dengan menggunakan pasta perak. Adapun
susunan rangkaiannya ditunjukan pada Gambar 3.4.

a
Iy

Gambar 3.5 Rangkaian satu set elektrik

Keterangan gambar:

1. PCB

2. Sampel PbTiO3

3. Kapasitor 0,1 0,1 uF
4. Kawat tembaga

2. Menentuka kurva histeresis dari sampel dengan
menggunakan rangkaian yang telah dihubungkan
dalam alat pengukuran yaitu rangkaian sawyer
tower.

3. Memunculkan gambar kurva histeresis dari
sampel pertama tersebut pada layar osiloskop
dengan memutar power supply sedemikian dan
mengarahkan AFG pada jenis segitiga sehingga
diperoleh kurva histeresis
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4. Frekuensi pada AFG ditetapkan konstan pada
osiloskop dan pada arus AC

5. Mengulangi pengukuran untuk sampel
selanjutnya

d) Pengujian Kemagnetan
Pengujian kemagnetan dilakukan di jurusan Fisika
FMIPA ITS menggunakan alat Magnetic Susceptibility
Balance, Mark 1 Serial No 23814.

Gambar 3.6. Alat Suseptometer

Peralatan ini bekerja karena adanya tegangan yang
diberikan  pada rangkaian osilator  sehingga
menimbulkan medan magnetik bolak-balik yang
berintensitas rendah pada ruang sampel. Selanjutnya
pada ruang ini diletakkan sampel, yang mengakibatkan
perubahan frekuensi osilator. Nilai suseptibilitas
magnetik sampel diperoleh dengan membandingkan
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frekuensi osilator sebelum dan sesudah sampel
diletakkan. Dimana instrumen ini dapat mengukur
harga suseptibilitas dari 1 x 10 sampai 9999 x 10°
dalam satuan cgs atau 1,26 x 10~ sampai 1,26 x 107!
dalam satuan SI. Seluruh proses pengukuran dan
perhitungan dilakukan melalui perangkat Iunak
komputer. Nilai suseptibilitas magnetik dapat dihitung
persatuan volume atau persatuan massa. Dalam
pengukuran digunakan persatuan massa. Data
suseptibilitas yang diperoleh lalu diolah untuk
mendapatkan nilai permeabilitas relatif bahan. Nilai
permeabilitas inilah yang dipakai dalam perhitungan, .
dapat dihitung dengan p. = x +1 dimana y adalah
suseptibilitas magnetik yang dapat dihitung dengan
Magnetic Susceptibility Balance, Mark 1 Serial No
23814.

Berdasarkan arah dan besarnya suseptibilitas,
material dapat dikelompokkan menjadi 3 kelas
magnetik :

1. Diamagnetik ( Y negatif dimana M
berlawanan dengan H)

2. Paramagnetik ( Ypositif dimana M paralel
dengan H, bernilai rendah)

3. Feromagnetik ( Y positif bernilai besar)



BAB IV
ANALISA DATA DAN PEMBAHASAN

4.1. Analisa XRD

Analisa XRD dilakukan di laboratorium karakterisasi
material di Jurusan Teknik Material dan Metalurgi FTI ITS
menggunakan alat PAN Analytical. Pellet PbTiO3 yang telah
disintering, dilakukan pengujian XRD untuk memastikan
terbentuknya PbTiOs. Pengujian dilakukan dengn sinar X
menggunakan range sudut 10°-90° dengan menggunakan
panjang gelombang CuKo sebesar 1.54060 A.

Pellet PbTiOs yang telah disintering, dilakukan
pengujian XRD untuk memastikan terbentuknya PbTiOs.
Pengujian dilakukan dengn sinar X menggunakan range
sudut 10°-90° dengan menggunakan panjang gelombang
CuKa sebesar 1.54060 A.

PbTiO; sintering 1000°C 2 jam

° % ...‘.

Gambar 4.1. Hasil Pengujian XRD PbTiO;

Hasil pengujian XRD pada Gambar 4.1 dianalisa
menggunakan software Match! serta pencocokan secara
manual dengan PDFcard, terlihat bahwa telah terbentuk
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PbTiOs seutuhnya tidak menyisakan PbO maupun TiO,. Hal
tersebut terlihat pada tiga titik puncak tertingginya yaitu pada
20 31.9015; 31.9788; dan 57.6024 sesuai dengan kartu [CDD
dengan pattern no. 00-048-90105 dan 01-076-9122. Fasa
PbTiO; yang terbentuk adalah tetragonal.

Berdasarkan Gambar 4.1 grafik hasil XRD PbTiO;
yang menunjukkan bahwa telah terbentuk 100% PbTiO;. Hal
ini sesuai dengan penelitian sebelumnya yang dilakukan oleh
Febry Nugroho (2013), bahwa mulai terbentuk PbTiO;
dengan temperatur 850°C dengan holding time 60 menit.

Pada Gambar 4.2 merupakan hasil XRD untuk doping
0,1; 0,15 dan 0,2 mol MnO, pada temperatur sintering 800°C,
900°C, dan 1100°C.
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Gambar 4.2. Hasil Pengujian XRD pada Sampel
dengan Variasi Doping MnO:; (a) 0,1 mol, (b) 0,15 mol,
(c) 0,2 mol pada Temperatur Sintering (1) 800°C, (2)
900°C, dan (3) 1100°C
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Tabel 4.1. Data posisi 20 dan FWHM PbTiO; yang
didoping dengan variasi MnO- 0,1; 0,15 dan 0,2 mol dengan
temperatur sintering 800°C

Doping Temper.atur
MnO2 Snzgf(:jr;ng FWHM 20 c/a E

0,1 mol 800 0,1224 | 31,5377 1,027583 0,001724
0,15 mol 800 0,1224 | 31,4758 1,062921 0,001728
0,2 mol 800 0,1506 31 0,975227 0,0022
0,1 mol 900 0,1632 | 31,5522 1,054696 0,002397
0,15 mol 900 0,1004 | 31,4888 1,063072 0,001345
0,2 mol 900 0,1632 | 31,5605 1,051973 0,002396
0,1 mol 1100 0,0816 | 31,5772 1,055047 0,000992
0,15 mol 1100 0,2676 | 31,7124 1,49349 0,004036
0,2 mol 1100 0,1428 | 31,5302 1,056636 0,002065

Pada Gambar 4.2 tampak bahwa penambahan 0,1 mol
MnO: dengan temperatur sintering 800°C, senyawa yang
terbentuk adalah 100% PbTiOs Pada penambahan 0,15 mol,
semua struktur kristalnya adalah tetragonal PbTiOs , kecuali
pada 20 di posisi 33.0510, struktur kristalnya adalah
monoclinic PbTiO3. Pada penambahan 0,2 mol temperatur
800°C, fasa yang terbentuk pada semua puncak adalah
puncak PbTi03 Pada penambahan 0,2 mol MnO., 20 di posisi
49.7612 dan 52.4134 terdapat struktur kristal PbTiO;
monoclinic, dan struktur kristal orthorombic pada 20 di posisi
32.4119. Pada temperatur sintering 1100°C. Pada temperatur
1100°C lebih banyak mucul puncak TiO. dibandingkan
dengan pada temperatur 800°C dan 900°C. Hal ini dapat
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terjadi karena temperatur sintering yang terlalu tinggi,
sehingga PbO dan MnO, yang titik lelehnya 888°C dan 535°C
telah melewati titik meltingnya. Hal itu menyebabkan banyak
muncul puncak TiO; yang titik leburnya masih jauh dari
temperatur sintering yaitu sebesar 1843°C.

Berdasarkan Tabel 4.1 tampak bahwa nilai dari
parameter kisi, pergeseran puncak, dan nilai microstrain
dengan variasi temperatur 800 °C, 900 °C, dan 1100 °C tidak
beraturan. Sedangkan untuk variasi komposisi doping, nilai
parameter kisinya (c/a) untuk doping 0,1 dan 0,2 mol
semakin menurun, hal ini sesuai dengan penelitan yang
dilakukan oleh Archana (2008). Selain adanya puncak yang
semakin melebar seiring dengan penambahan doping, juga
terdapat pergeseran puncak difraksi ke arah kiri yang
disebabkan adanya perubahan struktur kristal yaitu
menurunnya parameter kisi kristal. Pola tersebut
mengindikasikan bahwa ion Mn* telah  berhasil
menggantikan ion Ti* (Ahmad, 2010). Dengan adanya
penambahan doping, nilai microstrain semakin tinggi, hal ini
disebabkan karena terjadi cacat kristal, hal ini
mengindikasikan adanya substitusi pada struktur kristal PbO
oleh MnO, dengan persamaan reaksi defect yang dapat
terjadi sebagai berikut :

MnQ, PbTiO:  Mn >+ 20+ VO-+Pb,,

Pada reaksi defect tersebut menunjukkan terjadinya
mekanisme defect ekstrinsik dimana Mn sebagai impuritas
tersubstitusi kedalam struktur Kristal TiO, dan menggantikan
posisi Ti, hal ini dapat terjadi karena ukuran atom Mn*" dan
Ti*" yang berdekatan yaitu 0,53A dan 0,61 A. (Manoj, 2007)
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4.2. Analisa Hasil SEM

Karakterisasi SEM  dilakukan di  laboratorium
karakterisasi material ~ Jurusan Teknik Material dan
Metalurgi FTI-ITS menggunakan alat FEI INSPECT S50.
melakukan pengujian SEM untuk mengamati morfologi dan
ukuran butir keramik PbTiO; Gambar 4.3 merupakan
gambar struktur mikro dari uji Scanning Electron
Microscopy (SEM).

a

7 Gamba 4.3. il Pengujn SEMpda temeratur
900°C dengan komposisi doping (a) 0,1; (b) 0,15; (c)
0,2 mol MnO; perbesaran 15000x

Dari hasil SEM pada Gambar 4.3 dapat diketahui
bahwa partikel dari PbTiOs3 berbentuk agregat bentuknya
tidak beraturan yang dengan persebaran yang cukup merata
dengan ukuran partikel yang acak yaitu 4 um hingga 6 pm.
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Sampel PbTiO; yang telah didoping dengan komposisi 0,1
mol, 0,15 mol, dan 0,2 mol MnO,, dan telah disintering pada
temperatur 800°C, 900 °C, dan 1100 °C dikarakterisasi
dengan menggunakan Scanning Electron Microscopy (SEM)
di laboratorium karakterisasi material di Jurusan Teknik
Material dan Metalurgi FTTITS.

Gambar 4.3 menunjukan morfologi dari sampel PbTiO3
yang telah didoping dengan komposisi 0,1 mol, 0,15 mol dan
0,2 mol MnO, yang telah disintering dengan temperatur
900°C. Dapat dilihat bahwa morfologinya berbentuk agregat
tidak beraturan dengan distribusi yang relatif merata.
Terdapat butir dengan ukuran 2pm-5um yang dikelilingi oleh
butir-butir yang ukuranya jauh lebih kecil dengan ukuran
yang acak. Butir-butir yang ukuranya jauh lebih kecil tersebut
tampak seperti membentuk gumpalan disekitar butir yang
ukuranya lebih besar dan gumpalan tersebut tampak
cenderung menutupi butir yang ukuranya lebih besar tersebut.

Selain dilakukan pengujian SEM juga dilakukan
pengujian EDX untuk mengetahui unsur kimia yang
terkandung pada sampel. Gambar 4.4 merupakan hasil
pengujian SEM-EDX untuk 0,1; 0,15 dan 0,2 mol 900°C.
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Gambar 4.4. Hasil Pengujian SEM-EDX untuk PbTiOs3
didoping (a) tanpa doping (b) 0,1 (c) 0,15 (d) 0,2 mol
900°C

Tabel 4.2. Komposisi unsur penyusun PbTiO; dengan
doping MnO; 0,1 mol dan temperatur sintering 900°C

Element Wt% At%

O 15.83 60.45
Pb 68.52 20.20
Ti 11.92 15.20
Mn 03.73 04.15
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Tabel 4.3. Komposisi unsur penyusun PbTiO; dengan
doping MnO; 0,15 mol dan temperatur sintering 900°C

Element Wt% At%

O 17.96 65.25
Pb 68.63 19.26
Ti 08.36 10.14
Mn 05.06 05.35

Tabel 4.4. Komposisi unsur penyusun PbTiO3; dengan doping
MnO> 0,2 mol dan temperatur sintering 900°C

Element Wt% At%

(0] 18.68 63.32
Pb 62.78 16.44
Ti 13.31 15.08
Mn 05.23 05.16

Pada Tabel 4.2; 4.3 dan 4.4 dapat diketahui bahwa pada hasil
EDX PbTiOs yang disintering pada temperatur 900°C dengan
variasi komposisi MnO; 0,1; 0,15 dan 0,2 mol mempunyai
unsur penyusun Pb, Ti, O, dan Mn.

4.3. Analisa Sifat Ferroelektrik

Pengujian ferroelektrik dilakukan di Jurusan Fisika
Laboraturium Elektronika dan Instrumentasi Universitas
Negeri Malang menggunakan alat TEXIO Oscilloscop
CS4125A 20 Sampel yang diuji dalam bentuk pellet.

Pengujian ferroelektrik dilakukan pada pellet PbTiO;
untuk mengetahui pengaruh doping dan sintering terhadap
sifat kelistrikanya. Pengujian ferroelektrik dilakukan untuk
mendapatkan polarisasi remanensi dan medan koersif.
Pengujian dilakukan pada sampel dengan variasi temperatur
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sintering dan pada sampel dengan variasi doping MnO.
PbTiOs; tanpa perlakuan diuji polarisasi dengan
menggunakan oscilloscop. Pada layar osiloskop muncul
kurva histeresis (terlampir) yang menunjukan bahwa
PbTiOs; mempunyai sifat ferroelektrik.

4.3.1. Analisa Sifat Ferroelektrik berdasarkan Variasi
Komposisi Doping MnO»

PbTiO; yang telah disintering pada temperatur 900°C
dengan variasi komposisi doping 0,1; 0,15 dan 0,2 mol MnO,.
Pengaruh komposisi doping MnO; terhadap polarisasi
remanennya dapat dilihat pada Gambar 4.6.

5.00E-008 — }:| polarisagi remanen
4 50E-00E
4 .00E-00E
o
3.50E-008
3.00E-00B -
2.50E-00E |
T T T T
FOTiOZ 0,1mol 500 0.15mel 500 0,2mol 500
Sampel

Gambar 4.6. Perubahan nilai Polarisasi remanen
terhadap variasi doping MnO,
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Pada Gambar 4.6 tampak bahwa nilai polarisasi
remanen PbTiO; tanpa doping sebesar 4,70x10®, dengan
adanya penambahaan 0,1 mol MnO, polarisasi remanennya
berubah menjadi 4,33x10®. Begitupula pada penambahan
0,15 mol dan 0,2 mol, polarisasi remenen menurun menjadi
3,38x10%dan 2,63x10®. Hal ini terjadi karena nilai polarisasi
remanen dipengaruhi oleh ukuran butir pada saat sintering,
semakin besar ukuran butir, maka semakin tinggi nilai
polarisasi remanen hal ini sesuai dengan penelitian yang
dilakukan Yofentina (2007). Ukuran butir Mn*" lebih kecil
daripada ukuran Ti*" yaitu 0,53 A dan 0,61A sehingga
semahin tinggi komposisi MnO, yang ditambahkan pada
PbTiO3 maka ukuran buturnya akan semakin kecil sehingga
nilai polarisasi remanennya akan semakin kecil pula.

Pada pengujian ferroelektrik ini didapatkan pula nilai
medan koersif seperti pada Gambar 4.7.

[E=] medan listrik koersif|

424

Ee

408 |

PbTIiOB 0.1 rr;l 200 0.1 5n'lol 500 {).Err{;I 500
Sampel
Gambar 4.7. Perubahan nilai Medan koersif terhadap
variasi komposisi doping MnO,
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Pada Gambar 4.7 dapat diketahui bahwa nilai medan
koersif yang didapatkan pada pengujian ferroelektrik ini
berbanding lurus dengan meningkatnya komposisi doping.
Nilai medan koersif remanen PbTiO; tanpa doping sebesar
425,5319149 awalnya menurun dengan adanya penambahan
doping 0,1 mol MnO; yaitu menjadi 408,5106383. Pada
penambahan 0,15 mol dan 0,2 mol MnQO, Nilai medan
koersifnya  meningkat menjadi = 417,0212766  dan
425,5319149.

4.3.2. Pengaruh Variasi Temperatur Sintering
terhadap Sifat Ferroelektrik

Berdasarkan data yang didapat pada pengujian
polarisasimeter, diketahui bahwa data bahwa polarisasi
remanen mengalami perubahan dengan variasi temperatur
sintering yang diberikan karena adanya perubahan nilai Vx
dan Vy seperti pada sehingga didapatkan nilai Pr (polarisasi
remanen) pada Gambar 4.8.

[ Polarisasi Remanen]

5.00E-008 -

4 0DE-DD8 <

Polarisasi Remanen

3.00E-008 -

2.00E-008

PbTiO3 {),'n’{;ISDD -I),'n’{lli{)-:l -:l,'n’oll"{)-:)
Sampel
Gambar 4.8. Perubahan nilai Polarisasi remanen
terhadap variasi temperatur sintering
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Pada Gambar 4.8 terlihat bahwa polarisasi remanen
semakin turun dengan dilakukannya sintering pada
temperatur 800°C jika dibandingkan dengan sampel awal
PbTiOs tanpa adanya doping yaitu 4,70x10*® turun menjadi
3,2x108. Polarisasi remanen meningkat pada temperatur
sintering 900°C  menjadi 4,33x10® kemudian terjadi
penurunan polarisasi remanen menjadi 2,63x10® pada
temperatur sintering 1100°C. Meningkatnya nilai polarisasi
remanen dari temperatur sintering 800°C dan 900°C
dipengaruhi oleh ukuran butir pada saat sintering, semakin
besar ukuran butir, maka semakin tinggi nilai polarisasi
remanen hal ini sesuai dengan penelitian yang dilakukan
Yofentina (2007). Penurunan nilai polarisasi remanen ini
dimungkinkan terjadi karena munculnya puncak TiO, pada
pengujian XRD. Sifat TiO, yang semikonduktor
menyebabkan  nilai  polarisasi  remanennya  turun
dibandingkan dengan PbTiO; pada temperatur sintering
800°C dan 900°C.

Dari pengujian ferroelektrik ini didapatkan pula nilai
medan koersif (Ec) seperti pada Gambar 4.9
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[E= medan listrik koersif|

420 o

Ec

400

380 o

F'bTIiC)Z- .1 rr{!-l 200 0.1 I'fDII 200 2.1 I'rOII 1100
Sampel
Gambar 4.9. Perubahan nilai Medan koersif terhadap
variasi temperatur sintering yang diberikan

Pada Gambar 4.9 tampak bahwa nilai medan koersif
pada variasi temperatur sintering PbTiO; tanpa doping
sebesar 425,5319. Dengan adanya doping 0,1 mol MnO,
dengan temperatur sintering 800°C menurunkan nilai medan
koersifnya menjadi 382,9787. Dengan meningkatnya
temperatur sintering menjadi 900°C dan 1100°C, nilai
polarisasi remanen semakin tinggi. Hasil pengujian ini sesuai
dengan penelitian yang dilakukan oleh Sakamoto (2008).

4.4. Analisa Sifat Magnetik

Pengujian  magnetik dilakukan dengan pengujian
suseptibilitas magnet menggunakan alat Magnetic
Susceptibility Balance, Mark 1 Serial No.23814 di Jurusan
Fisika FMIPA ITS. Suseptibilitas magnetik merupakan
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kesebandingan antara vektor medan magnetik yang
dikenakan pada suatu bahan dengan vektor magnetisasi ,
yang dihasilkan pada bahan tersebut. (Subekti, 2010)

4.4.1. Pengaruh Komposisi Doping MnO; terhadap nilai
Suseptibilitas Magnetik

Berdasarkan pengujian yang telah dilakukan untuk
mengetahui nilai suseptibilitas magnet, nilai suseptibilitas
magnet PbTiOs tanpa doping adalah sebesar 0,0503x107 .
Nilai suseptibilitas untuk PbTiO3; dengan temperatur sintering
900°C dan komposisi doping 0,1 mol, 0,15 mol, dan 0,2 mol
berturut-turut adalah sebesar 0,43x107°, 0,681x107, dan
0,580x10°. Perubahan nilai suseptibilitas terhadap komposisi
doping tersebut dapat dilihat pada Gambar 4.10.

[E=suseptibilitas Magnet]

0.000007
0.000006 ~
0.000005 —-
0.000004 —-
0.000002 o

0.000002 o

Suseptibilitas Magnet

0.000001

0.000000

T T T T
PBETIOZ 0, 1meol 200 0,15mol 900 0.2meol 200

Sampel
Gambar 4.10. Perubahan nilai suseptibilitas magnetik
terhadap variasi komposisi doping MnO;
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Pada Gambar 10 nilai suseptibilitas magnetik PbTiO3
tanpa doping meningkat jika dibandingkan dengan PbTiO;
yag telah diberi doping 0,1 mol MnO, dengan temperatur
sintering 900°C, nilai suseptibilitas magnetiknya semakin
meningkat pada doping 0,15 mol MnO; namun terjadi
penurunan nilai suseptibilitas magnetik pada doping 0,2 mol.
Nilai suseptibilitas magnetik dipengaruhi oleh ukuran kristal.
Sesuai dengan hasil pengujian XRD pada Tabel 4.1, dengan
meningkatnya ukuran kristal, maka nilai suseptibilitas
semakin meningkat begitu pula sebaliknya, semakin kecil
ukuran kristal, maka nilai suseptibilitas magnet menurun.
(Manoj, 2007)
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4.4.2. Pengaruh Temperatur Sintering MnQO; terhadap
Nilai Suseptibilitas Magnetik

Berdasarkan pengujian yang telah dilakukan untuk
mengetahui nilai suseptibilitas magnet, nilai suseptibilitas
magnet PbTiO; tanpa doping adalah sebesar 0,0503*107 .
Nilai suseptibilitas untuk PbTiO3; doping 0,1 mol dengan
temperatur sintering 800°C, 900°C, dan 1100°C berturut-
turut adalah sebesar 0,160x10*, 0,43x107, dan 0,362x107.
Nilai tersebut sesuai dengan Gambar 4.11.

[F—]Suseptibilitas magnet]

0.000014 o

0000007 o

Suseptibilitas magnet

0.000000 -

T T T T
FbTiD2 0,1 mol 800 0,1 mol 500 0,1 mol 1100

Sampel

Gambar 4.11. Perubahan nilai suseptibilitas magnetik
terhadap variasi temperatur sintering

Pada Gambar 4.11 nilai suseptibilitas magnetik PbTiO;
tanpa doping meningkat jika dibandingkan dengan PbTiO3
yag telah diberi doping 0,1 mol MnO; dengan temperatur
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sintering 800°C, namun terjadi penurunan nilai suseptibilitas
magnetik pada temperatur sintering 900°C dan 1100°C. Hal
ini disebabkan oleh ukuran butir yang meningkat pada
temperatur 900°C dan 1100°C yang mengakibatkan nilai
suseptibilitas magnetik menurun. Karena nilai 0>Xm>1,
maka sampel PbTiOs; yang didoping MnO; ini dapat
dikatakan paramagnetik. Hal ini didisebabkan oleh unsur
MnO; sebagai pendoping disini mempunyai sifat
paramagnetik, sehingga ketika MnO, ditambahkan pada
PbTiOs; maka sifat magnetiknya akan meningkat menjadi
paramagnetik.

Menurut Manoj Kumar (2007), nilai suseptibilitas
magnetik dipengaruhi oleh distorsi latice. Semakin tinggi
ukuran kristal, maka nilai suseptibilitas magnetnya semakin
menurun. Hal ini sesuai dengan nilai D (jarak antar kisi) pada
hasil analisa XRD.
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BAB YV
KESIMPULAN DAN SARAN

5.1. Kesimpulan

Berdasarkan penelitian ini, maka dapat ditarik

beberapa kesimpulan sebagai berikut :

1.

Telah terjadi proses doping MnQO, pada sampel
PbTiOs yang diindikasikan dengan terbentuknya peak
PbTiOs3 pada pengujian XRD den terdapat regangan
kisi yang menunjukan bahwa terjadi defect, yaitu
substitusi Mn*" pada Ti**

Pengaruh variasi temperatur sintering yaitu dengan
meningkatnya temperatur sintering, maka ukuran
butirnya semakin besar, hal itu mengakibatkan nilai
polarisasi remanen dan medan listrik koersif pada sifat
ferroelektriknya meningkat, yaitu namun peningkatan
temperatur sintering menurunkan nilai suseptibilitas
magnetnya nilai suseptibiitasnya berturut-turut pada
teperatur 800°C, 900°C, dan 1100°C sebesar 0,160x10°
4,0,43x10, dan 0,362x107

Pengaruh variasi komposisi doping 0,1; 0,15 dan 0,2
mol MnO; yaitu dengan meningkatnya komposisi
MnO; mengakibatkan nilai polarisasi remanen dan
medan koersifnya meningkat dan meningkatkan nilai
suseptibilitas magnetiknya berturut turut sebesar
0,43x107, 0,681x107°, dan 0,580x10°°

Nilai polarisasi remanen PbTiO; tanpa doping lebih
tinggi dibandingakan dengan PbTiO; yang didoping
dengan MnQO;. Namun dengan adanya penambahan
MnO, dapat meningkatkan sifat magnetiknya. Dapat
dilihat dari pengujian suseptibilitas magnetik yang
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menunjukan 0<Xm<l, sehingga dapat diketahui
bahwa sampel bersifat paramagnetik.

5.2. Saran

1. Untuk penelitian selanjutnya perlu dilakukan pengujian
DSC TGA untuk mengetahui temperatur stabil dari
PbTiO; doping MnO- dan adanya dekomposisi.

2. Perlu adanya penelitian lebih lanjut pada sifat magnetik
PbTiO; doping MnO»
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LAMPIRAN
1. Kurva XRD

a. Komposisi doping 0,1 mol MnO, temperatur sintering 800°C

vy y vy y vy VW vy vy oy Y Y Y
Counts

0.1mol Mn 1000'C 5Jam

1500

1000

500 -

T T T T T
20 30 40 50 60 70 80

Position [°2Theta] (Copper (Cu))

Peak List: (Bookmark 3)

Pos. Height FWHM Left  d-spacing Rel.

[°2Th.] [cts] [°2Th.] [A] Int.

[%]
21.4439 297.82 0.1673 4.14386  18.18
22.7712 831.43 0.1171 3.90525  50.76
27.9759 22.24 0.8029 3.18941 1.36
31.5377 1638.07 0.2175 2.83686 100.00
32.4144 938.98 0.1338 276211  57.32
39.2389 781.85 0.1338 229602  47.73
43.6500 80.07 0.3346 2.07368 4.89
46.4827 463.10 0.3680 1.95369  28.27
50.1713 102.60 0.6691 1.81837 6.26
51.8153 156.44 0.2676 1.76447 9.55
52.3716 123.73 0.2676 1.74703 7.55
55.5880 146.00 0.3346 1.65333 8.91

57.2551 584.01 0.1673 1.60909  35.65




65.9395 128.16

67.8253 89.82
70.6805 54.48
76.7339 94.40
81.2708 72.67
84.4846 56.00

0.4684
0.3346
0.3346
0.4015
0.4015
0.6691

1.41665
1.38178
1.33281
1.24205
1.18379
1.14677

7.82
5.48
3.33
5.76
4.44
3.42

b. Komposisi doping 0,15 mol MnO, temperatur sintering 800°C

Counts

V vy y vy

Y vy wo oy

vy oy

W yoy

Vo

3000

2000

1000 -

0.15mol Mn 1000'C 5Jam

T T
20 30

T T
40 50

T T
60 70

Position [°2Theta] (Copper (Cu))

80

Peak List: (Bookmark 3)
Pos. [°2Th.] Height FWHM Left d- Rel. Int.
[cts] [°2Th.] spacing [%]
[A]

10.5179 6.49 0.8029 8.41107 0.21
21.4332 1527.63 0.1506 4.14591 48.49
22.8101 1803.42 0.1338 3.89867 57.24
28.0262 14.29 0.8029 3.18380 0.45
31.4758 3150.43 0.1224 2.83994 100.00
31.5652 2267.60 0.0612 2.83914 71.98
32.4606 1766.61 0.1224  2.75600 56.08
33.0510 64.83 0.2040 2.70811 2.06
39.2159 1226.53 0.1020 2.29541 38.93
43,6293 546.58 0.1428 2.07289 17.35




46.5612 1161.03 0.1224  1.94897 36.85

46.7018 577.25 0.0816  1.94826 18.32
49.7737 292.24 0.1428 1.83044 9.28
51.7869 246.97 0.0816 1.76391 7.84
52.4285 230.44 0.1224  1.74383 7.31
55.3980 413.71 0.1020 1.65718 13.13
57.2678 987.16 0.1224 1.60743 31.33
57.4400 553.84 0.0816 1.60701 17.58
65.6832 221.24 0.1632  1.42038 7.02
67.9635 229.48 0.1224  1.37817 7.28
70.5129 138.87 0.1836  1.33446 441
72.6211 170.86 0.4896  1.30083 5.42
76.7505 131.07 0.1632  1.24080 4.16
77.3218 185.38 0.1632  1.23305 5.88
81.3184 127.67 0.2040 1.18224 4.05
84.2394 90.36 0.2040 1.14853 2.87
86.1965 37.65 0.6528 1.12740 1.20
88.7061 38.72 0.2448 1.10188 1.23

¢. Komposisi doping MnO, 0,2 mol 800°C

vy vy Y vy vw vy vy vy Y Vo
Counts

0.2mol 1000'C 5Jam

1500

1000

500

U I 1 J U
20 30 40 50 60 70 80

Position [°2Theta] (Copper (Cu))

Pos. Height FWHM Left  d-spacing  Rel. Int.
[°2Th.] [cts] [°2Th.] [A] [%]

21.3915  499.91 0.1338 4.15389 30.48




22.7814  699.26 0.1338 3.90351 42.63
31.4369 1640.11 0.1506 2.84573 100.00
324119  819.28 0.1506 2.76231 49.95
39.1977  768.29 0.1338 2.29834 46.84
43.5592  147.84 0.1673 2.07779 9.01
46.4995  446.73 0.2676 1.95303 27.24
49.7612 96.45 0.2676 1.83239 5.88
51.7296  157.59 0.2342 1.76720 9.61
524134  108.11 0.2676 1.74574 6.59
553315  140.76 0.1673 1.66038 8.58
57.2273  583.19 0.1338 1.60980 35.56
65.7153 99.35 0.4015 1.42094 6.06
67.8499 95.33 0.3346 1.38134 5.81
70.5092 56.21 0.2676 1.33562 3.43
72.5568 49.92 0.8029 1.30290 3.04
76.8523 96.88 0.5353 1.24044 591
81.2886 80.56 0.3346 1.18358 491
84.4191 51.28 0.5353 1.14749 3.13
d. Komposisi doping MnO, 0,1 mol 900°C
“ ¥ ° Position ["Ziaeta] (Copper (iou)) ” ”
Pos. Height [cts] FWHM Left d-spacing Rel. Int.
[°2Th.] [°2Th.] [A] [%]
10.9486 50.08 0.1338 8.08115 5.51




11.9237
12.7897
15.4789
18.2971
21.5792
22.7905
23.9750
24.6602
25.2463
25.7193
26.9210
27.5085
28.1181
28.7030
29.0646
29.8238
30.2847
30.8313
31.5522
31.6510
32.4126
33.1933
33.8722
36.2532
37.2445
38.2502
39.2206
39.3513
40.0305
40.3851
41.6579
42.2814
43.8498
45.7064
46.5071
47.7283
50.0266

106.61
87.21
39.49
16.23

169.08

360.65
67.46
28.56
37.95
81.83
48.18
17.26
91.72
41.38
24.25
55.27
14.75
29.56

909.45

890.82

435.16
66.24
19.33

4.80
15.09
10.63

361.68

372.87
28.42
38.92
25.59
26.96
65.80
36.41

232.99
24.78
82.11

0.0502
0.0669
0.1338
0.2007
0.0836
0.1506
0.0836
0.1004
0.1338
0.0669
0.1338
0.2007
0.0669
0.1673
0.0836
0.1673
0.1673
0.2007
0.1632
0.0816
0.1224
0.1224
0.1224
0.8160
0.2448
0.3264
0.1224
0.0612
0.2040
0.1224
0.3264
0.1632
0.4080
0.2040
0.1632
0.2448
0.1632

7.42243
6.92169
5.72470
4.84883
4.11820
3.90197
3.71182
3.61021
3.52771
3.46390
3.31194
3.24253
3.17360
3.11025
3.07237
2.99587
2.95131
2.90023
2.83324
2.83164
2.75997
2.69682
2.64431
2.47591
2.41225
2.35111
2.29515
2.29351
2.25056
2.23161
2.16632
2.13581
2.06298
1.98341
1.95111
1.90400
1.82178

11.72
9.59
4.34
1.78

18.59

39.66
7.42
3.14
4.17
9.00
5.30
1.90

10.09
4.55
2.67
6.08
1.62
3.25

100.00

97.95

47.85
7.28
2.13
0.53
1.66
1.17

39.77

41.00
3.13
4.28
2.81
2.96
7.24
4.00

25.62
2.72
9.03




51.8807 92.45 0.2448 1.76094 10.17
52.3272 69.94 0.1632 1.74696 7.69
53.8945 11.46 0.5712 1.69980 1.26
55.6441 108.33 0.2448 1.65043 11.91
57.2047 318.81 0.0612 1.60906 35.05
58.5940 22.86 0.3264 1.57417 2.51
65.8010 76.41 0.4896 1.41812 8.40
66.9696 20.61 0.2040 1.39619 2.27
67.9172 48.49 0.2448 1.37900 5.33
70.6753 46.02 0.3264 1.33179 5.06
73.2657 28.93 1.1424 1.29096 3.18
73.7661 28.23 0.1632 1.28344 3.10
e. Komposisi doping MnO, 0,15 mol 900°C
Min 0,15m 500C (5)
. S e
° ¥ © Position [°2‘5I'?\eta] (Copper (6c?1)) ° ”
Pos. [°2Th.] Height FWHM Left d-spacing Rel. Int.
[cts] [°2Th.] [A] [%]
21.4516 1020.53 0.1338 4.14239 41.85
22.8204 1426.61 0.1171 3.89693 58.50
31.4888 2438.71 0.1004 2.84116 100.00
32.4704 1429.25 0.1004 2.75748 58.61
33.0154 77.44 0.1338 2.71319 3.18
38.1951 19.37 0.1171 2.35633 0.79
39.2242 985.36 0.1020 2.29495 40.41




39.3327
43.6049
46.5600
46.6971
49.7781
51.7595
52.4227
55.4161
57.2707
57.4480
65.6904
65.9073
67.9983
70.5234
72.1595
72.5115
76.7910
77.3190
81.3479
84.2861
86.2751
88.8605

619.07
391.56
908.20
494.14
248.17
175.30
177.07
382.80
769.53
450.66
227.98
150.48
161.15
145.62

87.50
148.59
138.86
149.40
131.57
119.72

37.85

29.70

0.0612
0.1632
0.1020
0.0612
0.2856
0.1020
0.1224
0.0816
0.1020
0.0816
0.1224
0.1632
0.1428
0.1428
0.1224
0.2040
0.1224
0.1632
0.1632
0.0816
0.4896
0.6528

2.29455
2.07400
1.94901
1.94844
1.83029
1.76478
1.74401
1.65668
1.60736
1.60680
1.42024
1.41609
1.37755
1.33429
1.30801
1.30252
1.24024
1.23309
1.18189
1.14801
1.12658
1.10036

25.39
16.06
37.24
20.26
10.18
7.19
7.26
15.70
31.55
18.48
9.35
6.17
6.61
5.97
3.59
6.09
5.69
6.13
5.40
4.91
1.55
1.22

f. Komposisi doping MnO, 0,2 mol 900°C



Yy vy VYWY WYWYYYYYY WYY VYWY VY Y Yo yy v vy Yyy w Yy vy
Counts

Mn 0,2mol 900°'C 5Jam

1500

1000

500 -1

T T T T T
20 30 40 50 60 70 80

Position [°2Theta] (Copper (Cu))

Pos. Height FWHM d-spacing Rel. Int.

[°2Th.] [cts] Left [A] [%]
[°2Th.]

11.9418 56.75 0.0502 7.41121 3.31
12.8286 74.42 0.0502 6.90081 434
14.8364 16.78 0.1338 5.97115 0.98
15.5703 23.85 0.1338 5.69130 1.39
17.3461 20.54 0.0669 5.11247 1.20
21.5196  234.36 0.1673 4.12946 13.66
22.7910  680.27 0.1673 3.90189 39.65
23.9706 57.86 0.0502 3.71249 3.37
24.7119 25.55 0.1004 3.60278 1.49
25.2375 46.84 0.1004 3.52892 2.73
25.7775 69.50 0.0836 3.45621 4.05
26.9847 4591 0.1338 3.30426 2.68
27.5482 16.11 0.1338 3.23794 0.94
28.2378  125.20 0.0669 3.16042 7.30
28.7464 62.00 0.0502 3.10566 3.61
29.1401 24.77 0.2007 3.06458 1.44
29.8362 84.20 0.1004 2.99465 491
30.7124 48.95 0.1004 291119 2.85
31.5605 1715.64 0.1632 2.83252 100.00
31.6580 1686.67 0.0816 2.83103 98.31

32.3796  851.33 0.1632 2.76271 49.62




33.2146
33.9857
35.1440
35.7310
36.3395
37.3241
38.3922
39.2437
40.1068
40.5298
40.7323
41.1575
41.6444
42.3801
43.9139
44.5539
46.3697
46.4818
49.9892
51.8603
52.4987
55.8268
57.2840
62.7605
65.9408
67.7343
70.8614
72.1298
73.5331

93.45
46.81
17.33
9.83
22.31
15.29
25.28
720.53
48.80
23.36
18.15
20.80
15.51
5.87
89.05
64.30
418.03
451.90
93.63
149.44
89.76
168.80
550.72
11.76
132.12
82.96
69.32
35.76
39.55

0.0612
0.1020
0.2448
0.0408
0.2448
0.2448
0.0816
0.1632
0.1224
0.1224
0.1020
0.2856
0.2448
0.3264
0.1224
0.4896
0.0612
0.0816
0.3264
0.3672
0.2040
0.1632
0.0816
0.4896
0.1632
0.1632
0.6528
0.3264
0.4896

2.69514
2.63573
2.55147
2.51089
2.47023
2.40729
2.34274
2.29385
2.24645
2.22398
2.21889
2.19150
2.16699
2.13106
2.06012
2.03200
1.95657
1.95211
1.82305
1.76159
1.74166
1.64546
1.60702
1.47931
1.41546
1.38227
1.32875
1.30847
1.28693

545
2.73
1.01
0.57
1.30
0.89
1.47
42.00
2.84
1.36
1.06
1.21
0.90
0.34
5.19
3.75
2437
26.34
5.46
8.71
5.23
9.84
32.10
0.69
7.70
4.84
4.04
2.08
2.31

g. Komposisi doping MnO, 0,1 mol 1100°C



Counts

YWV WY YW W Y Y Y WY Y YW WYY Y Y

800 10,1 MnO 1100'C 5Jam

600

400

200

I R
A

T
40 50

T
60 70

Position [°2Theta] (Copper (Cu))

80

Pos. [°2Th.] Height FWHM Left d-spacing Rel. Int.
[cts] [°2Th.] [A] [%]
11.0055 43.89 0.1338 8.03951 6.32
11.8876 196.85 0.0502 7.44486 28.35
12.7309 111.16 0.0836 6.95352 16.01
13.7765 37.34 0.0669 6.42807 5.38
15.4783 61.28 0.1004 5.72493 8.83
15.7670 36.67 0.0502 5.62074 5.28
18.1620 19.31 0.5353 4.88458 2.78
20.7326 56.78 0.1004 4.28440 8.18
21.5008 77.72 0.2007 4.13302 11.19
22.8047 191.43 0.1840 3.89957 27.57
23.4590 42.45 0.1004 3.79227 6.11
23.8544 139.40 0.0612 3.72722 20.08
23.9460 186.46 0.0669 3.71624 26.86
24.6086 150.23 0.0836 3.61765 21.64
25.2516 193.62 0.0836 3.52699 27.89
25.6519 175.34 0.1338 3.47284 25.25
26.8421 206.09 0.0669 3.32150 29.68
27.2647 73.93 0.1338 3.27097 10.65
27.6154 241.46 0.0836 3.23022 34.78
28.0596 363.47 0.0836 3.18009 52.35
28.2652 227.31 0.0669 3.15742 32.74




28.6618
28.9771
29.5050
29.7994
29.8874
30.2116
30.7468
31.5141
31.5772
31.9460
32.4016
33.1334
33.8027
34.8714
36.1256
36.6312
37.0755
37.5562
38.1345
39.2229
40.0607
40.2686
40.8834
41.3871
41.6786
42.8700
43.4112
43.9123
45.0936

152.20
119.01
133.12
234.21
119.73
56.06
52.78
647.51
694.29
192.18
368.71
186.93
102.96
22.04
64.53
33.05
75.16
11.79
38.28
320.05
93.43
84.76
84.92
39.82
54.18
23.34
44.63
58.18
34.68

0.0669
0.0669
0.0502
0.0612
0.0408
0.1224
0.2040
0.1020
0.0816
0.0612
0.0816
0.1224
0.0612
0.2448
0.1224
0.0816
0.0612
0.2448
0.1224
0.1428
0.1632
0.1224
0.0816
0.2040
0.1224
0.1632
0.1020
0.2448
0.1428

3.11462
3.08145
3.02751
2.99578
2.99458
2.95584
2.90560
2.83658
2.83106
2.79921
2.76088
2.70156
2.64958
2.57079
2.48436
2.45122
2.42286
2.39295
2.35798
2.29501
2.24893
2.23780
2.20555
2.17987
2.16529
2.10784
2.08280
2.06019
2.00893

21.92
17.14
19.17
33.73
17.25
8.07
7.60
93.26
100.00
27.68
53.11
26.92
14.83
3.17
9.29
4.76
10.82
1.70
5.51
46.10
13.46
12.21
12.23
5.73
7.80
3.36
6.43
8.38
5.00

h. Komposisi doping MnO, 0,15 mol 1100°C



Counts

y

Voyy vy

Yy ooy vy wy

300

200

100

0.15 mol 1100C

20

30

Peak List: (Bookmark 3)

T
40 50

T
60

Position [°2Theta] (Copper (Cu))

70 80

Pos. [°2Th.] Height FWHM Left d-spacing Rel. Int.
[cts] [°2Th.] [A] [Y%]
13.6157 135.13 0.0669 6.50361 44.05
22.7929 42.54 0.2007 3.90156 13.87
24.8896 56.04 0.1338 3.57745 18.27
25.7906 42.90 0.2007 3.45448 13.98
27.5104 306.75 0.0502 3.24232 100.00
28.3523 35.93 0.2007 3.14791 11.71
31.7124 115.54 0.2676 2.82163 37.67
32.3760 89.56 0.2342 2.76530 29.20
35.0078 37.41 0.2007 2.56321 12.20
36.0807 30.27 0.2007 2.48941 9.87
39.3473 72.52 0.2676 2.28994 23.64
41.2856 99.72 0.0502 2.18680 32.51
44.1256 52.55 0.2007 2.05242 17.13
44.6360 98.89 0.2676 2.03013 32.24
46.4947 37.87 0.2007 1.95322 12.35
54.3784 239.82 0.0816 1.68581 78.18
54.5257 132.85 0.0612 1.68579 43.31
57.3373 54.96 0.2856 1.60565 17.92




64.0303 55.02 0.1224 1.45300 17.94

69.0600 46.71 0.1224 1.35894 15.23
82.0643 13.41 0.9792 1.17337 4.37
89.5861 98.11 0.0816 1.09332 31.98

i. Komposisi doping MnO, 0,2 mol 1100°C

YV VY YWY RV YYYW VWY YWYYYWYY YYYY WYY Y Y YWY YY YW Y WY Yy Yy Yoy oy
Counts

1100°'C Mn 0,2mol 5Jam

600

400

200

T T T T T
20 30 40 50 60 70 80

Position [°2Theta] (Copper (Cu))

Peak List: (Bookmark 3)

Pos. [°2Th.] Height FWHM d-spacing  Rel. Int.

[cts] Left [A] [%]
[°2Th.]
11.8955 140.13 0.0669 7.43997 23.43
12.7803 93.94 0.0502 6.92679 15.70
15.4466 31.90 0.1338 5.73659 5.33
17.2593 33.39 0.1338 5.13796 5.58
20.7210 14.44 0.2007 4.28676 2.41
21.5967 64.25 0.2342 4.11490 10.74
22.7514 178.30 0.0836 3.90859 29.81
23.4546 34.68 0.1004 3.79297 5.80
23.9330 244.69 0.1338 3.71822 40.90
24.6165 120.22 0.0836 3.61651 20.10
25.2463 104.79 0.1171 3.52770 17.52

25.6704 205.13 0.0612 3.46751 34.29




25.7319
26.9185
27.4743
28.0857
28.3200
28.6216
29.0409
29.4980
29.7716
30.2208
30.7429
31.5302
31.6172
32.4129
33.1534
33.7948
34.5859
34.8952
36.3216
37.1030
37.5768
38.1491
39.2670
40.0071
40.4050
40.9122
41.6330
42.2451
42.9051
43.3807
44.0900
44.9381
46.5033
47.5795
48.2647
49.0290
50.0641

207.10
113.36
49.74
312.49
114.28
168.75
94.43
109.22
212.77
66.29
84.72
590.96
598.20
313.50
172.20
130.06
23.57
44.54
70.26
49.34
17.90
63.22
305.29
158.31
104.69
82.63
90.24
30.99
52.46
64.29
53.76
86.42
232.10
102.80
2991
46.16
120.33

0.0502
0.1171
0.1673
0.0502
0.0669
0.0502
0.0502
0.0502
0.1004
0.0836
0.2007
0.1428
0.0408
0.1224
0.1428
0.0408
0.0612
0.1224
0.0612
0.0816
0.2448
0.1020
0.1428
0.2040
0.1632
0.0612
0.1020
0.2040
0.2040
0.1224
0.4896
0.0612
0.0612
0.1632
0.0612
0.1632
0.1428

3.46223
3.31224
3.24648
3.17719
3.15143
3.11890
3.07482
3.02821
3.00100
2.95741
2.90836
2.83517
2.83459
2.75995
2.69997
2.65018
2.59135
2.56909
2.47140
242113
2.39169
2.35711
2.29254
2.25182
2.23056
2.20407
2.16756
2.13756
2.10619
2.08420
2.05230
2.01552
1.95126
1.90960
1.88408
1.85648
1.82050

34.62
18.95
8.32
52.24
19.10
28.21
15.78
18.26
35.57
11.08
14.16
98.79
100.00
5241
28.79
21.74
3.94
7.45
11.74
8.25
2.99
10.57
51.03
26.46
17.50
13.81
15.09
5.18
8.77
10.75
8.99
14.45
38.80
17.19
5.00
7.72
20.12




50.5257 75.33

0.2040 1.80494

12.59

2. PDF CARD

a. PDF CARD (ICCD) PbTiO3 _ 00-048-0105

Peak list
No. h k 1 d[A] 2Theta[deg]I[%]
1 2 0 0 6.18500 14.309 40.0
2 2 2 0 437000 20.305 1.0
3 3 1 0 390500 22754 67.0
4 0 0 4 3.64200 24421 25.0
5 2 1 3 364200 24421 250
6 2 0 4 3.13600 28.438 5.0
7 4 0 0 3.08700 28.899 29.0
8 3 3 0 291500 30.645 82.0
9 3 2 3 279900 31.949 100.0
10 2 2 4 279900 31.949 100.0
11 4 2 0 276500 32352 14.0
12 4 1 3 254800 35.193 14.0
13 0 0 6 242200 37.089 2.0
14 5 1 0 242200 37.089 2.0
15 4 0 4 235500 38.185 11.0
16 4 4 0 218500 41.286 2.0
17 2 2 6 211700 42.675 1.0
18 5 3 0 211700 42.675 1.0
19 5 2 3 207400 43.605 35.0
20 3 1 6 206100 43.894 250
21 6 0 0O 206100 43.894 25.0
22 6 2 0 195400 46.434 5.0
23 4 0 6 190600 47.675 10.0
24 4 2 6 1.82000 50.079 1.0
25 0 0 8 1.82000 50.079 1.0
26 5 4 3 1.79300 50.886 10.0
27 6 0 4 1.79300 50.886 10.0
28 5 5 0 1.74700 52.326 3.0
29 6 2 4 1.72200 53.145 6.0



30 5 1 6 171400 53413 16.0
31 6 4 0 171400 53413 16.0
32 7 0 3 1.65900 55.332 320
33 7 3 0 1.62300 56.669 16.0
34 4 4 6 1.62300 56.669 16.0
351 0 9 1.60200 57.480 10.0
36 7 2 3 1.60200 57.480 10.0
37 5 3 6 159500 57.756 14.0
384 0 8 1.56700 58.888 1.0
39 2 1 9 155000 59.599 4.0
40 6 4 4 1.55000 59.599 4.0
Stick Pattern

b. PDF CARD PbTiO3 - 01-078-0299

Peak list

No. h k 1 d[A] 2Theta[deg]I[%]

4.06300 21.858 21.2
3.94000 22.549 36.0
2.82850 31.607 100.0
2.78600 32.102 47.5
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2.29770
2.03150
1.97000
1.80560
1.77260
1.76200
1.64150
1.61660
1.41420
1.39300
1.35430
1.33110
1.31770
1.31330
1.28080
1.24970
1.24590
1.21800
1.19120
1.14890
1.11600
1.10290
1.09280
1.07380
1.06210
1.05530
1.01580
0.98500
0.98360
0.97100
0.96240
0.95730
0.95560
0.95430
0.94280
0.93020
0.92870
0.91690

39.175
44.566
46.035
50.506
51.515
51.847
55.973
56.913
66.007
67.143
69.331
70.718
71.547
71.823
73.943
76.106
76.380
78.459
80.580
84.206
87.297
88.603
89.641
91.674
92.981
93.762
98.632
102.894
103.099
104.991
106.336
107.155
107.431
107.644
109.578
111.808
112.082
114.304

35.0
11.9
244
8.3
6.8
6.4
15.6
28.0
10.3
5.5
0.7
4.5
1.9
0.9
5.2
4.6
4.4
1.7
4.1
39
1.1
0.9
0.7
4.6
4.4
4.2
0.4
1.2
0.8
0.6
1.0
0.4
0.5
1.5
1.4
2.6
0.7
0.9



43 3 3 1 0.90530 116.615 0.6
4 2 0 4 090280 117.130 1.1
45 4 0 2 0.88630 120.713 1.4
46 4 2 0 0.88100 121.936 1.6
47 2 1 4 0.88000 122.171 1.1
48 4 1 2 0.86470 125.955 0.7
49 4 2 1 0.86100 126.929 0.6
50 3 2 3  0.85040 129.865 2.1
51 3 3 2 0.84460 131.575 1.0
52 2 2 4 0.82070 139.632 0.9
53 0 0 5 0.81260 142.863 0.1
54 4 2 2 0.80830 144.723 2.3
55 3 0 4 0.80350 146.944 04
Stick Pattern

c. PDF CARD PbTiO3 - 01-075-0438

Peak list

No. h k 1 d[A] 2Theta[deg]I[%]

0 0 1 413000 21.499 20.5
1 0 0 3.89000 22.842 353
1 0 1 283170 31.570 100.0
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12
13
14
15
16
17
18
19
20
21
22
23
24
25
26
27
28
29
30
31
32
33
34
35
36
37
38
39
40
41

WA LW DR DR WMPEND O WOLIENWOLLINRMNW=WWWWMERENRNNONN =N =NDO——

SO ODO — —

— e O R O PO, PN R P PO, INOOO - —

W—m WO —NAWORARARNWONWN —LWO—OWRNOWN—RNNS —=NON—O

2.75060
2.28940
2.06500
1.94500
1.82390
1.75960
1.73970
1.65140
1.60320
1.41580
1.37530
1.37530
1.33050
1.30490
1.29780
1.29780
1.23710
1.23010
1.23010
1.17890
1.14470
1.12370
1.09810
1.07950
1.07950
1.05680
1.04390
1.03250
0.99790
0.97250
0.97250
0.96660
0.95620
0.94660
0.94390
0.94390
0.91980
0.91730

32.526
39.323
43.805
46.662
49.964
51.923
52.562
55.609
57.433
65.923
68.125
68.125
70.754
72.359
72.818
72.818
77.022
77.542
77.542
81.598
84.587
86.550
89.092
91.052
91.052
93.588
95.107
96.499
101.053
104.761
104.761
105.673
107.334
108.929
109.389
109.389
113.747
114.227

45.5
38.9
15.1
244
8.4
7.4
7.1
16.6
29.7
13.3
6.0
6.0
52
2.5
6.5
6.5
5.1
5.9
5.9
5.5
52
1.3
1.2
6.1
6.1
53
5.1
0.9
0.9
1.7
1.7
2.0
1.5
0.8
2.2
2.2
3.5
2.7



42 3 3 0 091730 114.227 2.7
43 2 0 4 091200 115.264 2.4
44 3 3 1 0.89510 118.762 1.1
45 2 1 4 0.88790 120.351 1.3
46 4 0 2 0.87980 122.218 2.2
47 4 2 0 0.86980 124.652 2.1
48 4 1 2 0.85810 127.710 1.2
49 4 2 1 0.85120 129.635 1.3
50 3 2 3 0.84920 130.212 3.0
51 3 3 2 0.83800 133.622 1.5
52 0 0 5 0.82570 137.785 2.0
53 2 2 4 0.82570 137.785 2.0
54 1 0 5 0.80800 144.857 1.7
55 3 0 4 0.80800 144.857 1.7
56 4 2 2 0.80160 147.872 3.8
Stick Pattern

d. PDF CARD PbTiO3 - 00-045-0533

Peak list

No. h k 1 d[A] 2Thetaldeg]I[%]
1 1 0 0 10.61360 8.324 14.0
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6.51710
5.94290
5.22880
4.43290
3.85610
3.58830
3.53970
3.31340
3.24870
3.20800
3.09670
3.07890
2.99700
2.93990
2.89140
2.71070
2.65480
2.61730
2.58900
2.50350
2.47220
2.35650
2.34420
2.32930
2.24380
2.21890
2.19020
2.17860
2.17180
2.15710
2.14240
2.11020
2.07120
1.99730
1.98120
1.92860
1.90640
1.89910

13.576
14.895
16.943
20.014
23.046
24.792
25.138
26.886
27.432
27.787
28.807
28.977
29.787
30.379
30.902
33.019
33.734
34.232
34.618
35.840
36.310
38.159
38.367
38.623
40.156
40.627
41.183
41.412
41.548
41.844
42.145
42.820
43.667
45.371
45.760
47.082
47.664
47.859

35.0
12.0
18.0
5.0
16.0
3.0
16.0
6.0
35.0
25.0
30.0
30.0
40.0
25.0
100.0
14.0
20.0
4.0
30.0
3.0
18.0
20.0
18.0
4.0
9.0
6.0
7.0
25.0
16.0
8.0
9.0
9.0
6.0
6.0
6.0
6.0
18.0
12.0



40
41
42
43
44
45
46
47
48
49
50
51
52
53
54
55
56
57
58
59
60
61
62
63
64
65
66
67
68
69
70
71
72
73
74
75
76
77
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1.87600
1.85510
1.85300
1.84590
1.82910
1.81970
1.81220
1.79140
1.77320
1.77020
1.75810
1.75190
1.74420
1.72890
1.72080
1.71290
1.70670
1.67810
1.65750
1.65230
1.65010
1.64420
1.62930
1.62370
1.60820
1.60820
1.59960
1.57540
1.56760
1.54870
1.53540
1.53240
1.51720
1.50660
1.49400
1.48630
1.47920
1.47920

48.486
49.068
49.127
49.329
49.813
50.088
50.309
50.935
51.496
51.589
51.971
52.169
52.417
52.916
53.185
53.450
53.659
54.649
55.386
55.576
55.656
55.873
56.430
56.642
57.238
57.238
57.574
58.544
58.864
59.654
60.224
60.354
61.023
61.499
62.075
62.432
62.766
62.766

3.0
25.0
12.0
8.0
4.0
6.0
3.0
3.0
9.0
8.0
4.0
2.0
10.0
9.0
8.0
20.0
7.0
5.0
4.0
10.0
9.0
8.0
12.0
4.0
18.0
18.0
7.0
5.0
3.0
7.0
10.0
9.0
3.0
9.0
10.0
10.0
5.0
5.0



78 1 1 4 145730 63.819 9.0
79 3 2 2 145250 64.055 4.0
80 4 2 2 1.44600 64378 3.0
81 -1 2 3 1.43790 64.784 6.0
82 0 1 1.43310 65.028 6.0
83 5 0 3 1.42100 65.651 3.0
84 -5 2 1 1.41440 65.996 4.0
85 3 0 4 1.40600 66.442 3.0
86 2 1 4 1.39500 67.034 5.0
87 -3 2 3 1.37390 68.204 4.0
88 2 2 3 1.35170 69.483 4.0
89 -5 2 2 1.34850 69.672 4.0
Stick Pattern

e. PDF CARD PbTiyO7 - 00-020-0601

Peak list

No. h k 1 d[A] 2Theta[deg]I[%]

1 1T 1 1 6.06000 14.605 25.0
2 3 1 1 3.15000 28309 50.0
3 2 2 2 3.02000 29.555 100.0
4 4 0 0 261000 34331 55.0



5 3 3 1 239000 37.604 40.0
6 5 1 1 200600 45.163 20.0
7 4 4 0 184000 49.498 55.0

8 5 3 1 1.75800 51974 20.0
9 5 3 3 1.58800 58.035 8.0
10 6 2 2 157000 58.765 45.0
11 4 4 4 150100 61.753 14.0
12 7 1 1 1.45700 63.834 6.0
13 7 3 1 1.35600 69.231 8.0
Stick Pattern

f. PDF CARD PbTiO3 - 01-070-0747

Peak list

No. h k 1 d[A] 2Theta[deg]I[%]

3.97000 22376 37.2
3.97000 22376 37.2
2.80720 31.853 100.0
2.80720 31.853 100.0
229210 39.275 24.0
1.98500 45.668 252
1.98500 45.668 252
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16
17
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21
22
23
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25
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35
36
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1
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0
1
3
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3
0
1
3
0
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1
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1
3
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0
2
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3
2
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Stick Pattern

1.77540 51.427
1.77540 51.427

1.62080
1.62080
1.40360
1.40360
1.32330
1.32330
1.25540
1.25540
1.19700
1.19700
1.14600
1.10110
1.10110
1.06100
1.06100
0.99250
0.99250
0.96290
0.96290
0.93570
0.93570
0.91080
0.91080
0.88770
0.88770
0.86630
0.86630
0.84640
0.84640
0.81040
0.81040

56.752
56.752
66.570
66.570
71.198
71.198
75.699
75.699
80.110
80.110
84.469
88.786
88.786
93.106
93.106
101.814
101.814
106.256
106.256
110.820
110.820
115.503
115.503
120.396
120.396
125.542
125.542
131.036
131.036
143.801
143.801

11.3
11.3
26.0
26.0
10.5
10.5
34
34
8.0
8.0
33
33
24
0.9
0.9
6.6
6.6
0.9
0.9
0.8
0.8
2.7
2.7
0.7
0.7
24
24
0.5
0.5
1.4
1.4
1.8
1.8



g. PDF CARD PbTiO3 - 00-002-0804
Peak list

No. h k 1 d[A] 2Theta[deg]I[%]

0 0 4.03000 22.039 10.0
0 1 3.85000 23.083 20.0
3.26000 27.335 5.0
3.11000 28.681 10.0
3.07000 29.063 5.0
2.91000 30.699 20.0

1 1 283000 31.589 100.0
1 0 1 276000 32412 40.0
2.52000 35.598 5.0
1 1 1 230000 39.135 50.0
2.15000 41.989 5.0
0 0 2 1.95000 46.535 40.0
1.85000 49.212 5.0
1.83000 49.787 10.0
1.76000 51911 10.0
1.73000 52.880 10.0
1.65000 55.660 50.0
1.60000 57.559  80.0
1.57000 58.765 5.0
1.52000 60.899 5.0
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21 0 2 2 143000 65.186 5.0
22 0 3 0 141000 66.229 50.0
23 1.37000 68.425 40.0
24 3 0 0 1.33000 70.785 30.0
25 1.30000 72.675 30.0
26 1 0 3 1.23000 77.549  30.0
27 1.22000 78.306 10.0
281 1 3 1.18000 81.506 20.0
29 0 3 2 1.14000 85.017 20.0
30 3 2 0 1.13000 85.950 10.0
31 3 2 1 1.08000 90.998 10.0
32 2 1 3 1.05000 94.381 30.0
Stick Pattern

h. PDF CARD Pb() 94Ti 001.06 - 01-085-1746

Peak list

No. h k 1 d[A] 2Theta[deg]I[%]

1 0 0 1 498310 17.785 2.6

2 1 0 1 310340 28.743 100.0
3 1 1 0 280470 31.882 31.7
4 0 0 2 249160 36.017 105
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2.44420
2.10980
1.98320
1.86270
1.84270
1.67120
1.55170
1.53210
1.44500
1.42920
1.40240
1.34990
1.27800
1.27340
1.25430
1.24580
1.22210
1.21250
1.18850
1.16790
1.13850
1.12040
1.07420
1.05490
1.03450
1.01950
1.00640
1.00100
0.99660
0.99160
0.97260
0.96660
0.94460
0.93910
0.93490
0.93140
0.92130
0.91720

36.740
42.828
45.712
48.855
49.420
54.894
59.527
60.367
64.428
65.227
66.634
69.589
74.133
74.446
75.777
76.387
78.146
78.884
80.801
82.533
85.156
86.869
91.630
93.808
96.251
98.150
99.885
100.623
101.235
101.942
104.746
105.673
109.269
110.220
110.962
111.591
113.461
114.246

0.1
0.7
14.8
21.9
0.5
25.8
8.0
8.5
0.3
0.5
3.6
0.1
4.1
0.2
34
1.0
2.9
6.2
0.2
0.1
2.0
5.0
3.8
1.8
1.6
0.2
0.1
0.2
0.1
0.8
0.1
1.2
24
0.1
0.5
1.2
1.0
2.1



43 3 0 4 090670 116.329 0.1
4 4 1 2 0.89740 118.268 0.1
45 2 0 5 0.89050 119.770 0.2
46 4 2 0 0.88690 120.577 1.2
47 3 1 4 0.88390 121.262 1.7
48 3 3 2 0.87530 123.295 1.1
49 4 2 1 0.87320 123.807 0.1
50 2 1 5 0.86890 124.879 1.8
51 4 0 3 0.85140 129.578 0.1
52 4 2 2 0.83560 134.397 1.6
53 4 1 3 0.83250 135423 1.7
54 0 0 6 0.83050 136.101 0.2
55 3 2 4 0.82460 138.182 0.1
56 3 3 3 0.81470 141.994 0.1
57 1 0 6 0.81290 142.738 0.2
58 2 2 5 0.81240 142.948 0.1
Stick Pattern

i. PDF CARD Pb( 94Tig 0601.06 - 01-085-1749

Peak list

No. h k 1 d[A] 2Theta[deg]I[%]
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4.95260
3.09140
2.79790
2.47630
2.43600
2.09910
1.97840
1.85430
1.83720
1.66640
1.65090
1.54570
1.52360
1.43970
1.42180
1.39890
1.34630
1.27450
1.26750
1.25120
1.23820
1.21800
1.20710
1.18160
1.16410
1.13220
1.11680
1.07140
1.06730
1.04960
1.03040
1.01450
1.00330
0.99720
0.98920
0.97000
0.96090
0.94210

17.896
28.857
31.961
36.247
36.868
43.057
45.829
49.091
49.578
55.065
55.627
59.782
60.740
64.694
65.610
66.823
69.802
74.370
74.851
75.998
76.941
78.459
79.307
81.372
82.861
85.743
87.219
91.938
92.395
94.428
96.761
98.803
100.307
101.151
102.285
105.145
106.575
109.699

2.1
100.0
31.9
10.8

0.1
0.5
15.7
24.1
0.5
28.8
0.2
9.3
10.1
0.3
0.5
4.3
0.1
5.2
0.1
43
1.2
3.8
8.1
0.2
0.1
2.8
6.8
53
0.1
2.7
23
0.3
0.1
0.3
1.2
0.1
1.8
3.8



39 1 1 5 093370 111.176 0.2
40 3 3 0 093260 111.374 0.9
41 2 2 4 092720 112.358 1.9
42 4 0 2 091860 113.976 1.6
43 3 2 3 091390 114.889 35
44 3 0 4 090270 117.151 0.1
45 4 1 2 0.89480 118.827 0.1
46 4 2 0 0.88480 121.055 2.0
47 3 1 4 0.88010 122.147 3.0
48 3 3 2 0.87280 123.906 1.8
49 4 2 1 0.87100 124.352 0.1
50 2 1 5 0.86430 126.059 3.1
51 4 0 3 0.84850 130416 0.1
52 4 2 2 0.83320 135.189 2.9
53 4 1 3 0.82970 136.376 32
54 0 0 6 0.82540 137.893 0.4
55 3 2 4 0.82130 139.405 0.2
56 3 3 3 081200 143.116 0.1
57 1 0 6 0.80800 144.857 0.3
58 2 2 5 0.80800 144.857 0.3
Stick Pattern

J. PDF CARD Pb() 984 ( Tip.9602.97 ) - 01-074-3459



Peak list

No. h k 1 d[A] 2Thetadeg]I[%]

4.15830 21.351 22.1
3.90240 22.769  36.5
2.84560 31.412 100.0
2.75940 32420 439
2.29920 39.149 379
2.07920 43.490 12.0
1.95120 46.505 234
1.83500 49.642 13.9
1.76640 51.709 8.8
1.74520 52.384 8.7
1.66050 55.278 15.7
1.60920 57.199  31.5
1.42280 65.558 11.2
1.38610 67.522 1.5
1.37970 67.878 5.9
1.33670 70.377 8.9
1.30950 72.064 3.4
1.30620 72.275 6.8
1.30080 72.623 1.7
1.24150 76.699 5.8
1.23860 76.912 3.7
1.23400 77.251 52
1.18300 81.255 6.7
1.14960 84.143 4.7
1.13000 85.950 2.6
1.10280 88.613 2.2
1.08540 90.420 6.5
1.08230 90.751 1.9
1.06120 93.084 5.6
1.04740 94.689 6.0
1.03960 95.626 0.6
1.00450 100.144 2.1
0.97780 103.959 1.8
0.97560 104.290 1.6
0.97280 104.715 2.2
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Stick Pattern

0.96000
0.94980
0.94850
0.94650
0.92290
0.92170
0.91980
0.91750
0.89810
0.89310
0.88320
0.87260
0.86140
0.85400
0.85310
0.84120
0.83170
0.83030
0.81340
0.81210
0.80460
0.79780

106.719
108.390
108.608
108.946
113.159
113.386
113.747
114.188
118.119
119.197
121.423
123.955
126.822
128.842
129.095
132.615
135.692
136.170
142.529
143.074
146.420
149.825

3.0
1.4
2.3
1.4
4.5
3.2
1.1
1.7
1.6
33
2.2
24
2.7
2.5
3.9
1.8
0.5
1.6
1.6
1.6
4.1
1.4



k. PDF CARD Pb() 993 ( Tig 98602 904 ) - 01-074-3462
Peak list

No. h k 1 d[A] 2Theta[deg]I[%]

1 0 0 1 415410 21373 254
2 1 0 0 3.89890 22790 35.7
31 0 1 284290 31.442 100.0
4 1 1 0 275700 32449 4438
5 1 1 1 229710 39.186 35.2
6 0 0 2 207700 43.539 10.5
7 2 0 0 194940 46.550 23.7
8§ 1 0 2 1.83320 49.694 10.3
9 2 0 1 1.76480 51.759 9.0
10 2 1 0 1.74360 52436 79
11 1 1 2 1.65890 55336 209
12 2 1 1 1.60780 57.254 304
13 2 0 2 142140 65630 9.8
14 0 0 3 1.38470 67.600 1.5
15 2 2 0 137850 67.945 5.8
16 2 1 2 133550 70450 6.7
17 2 2 1 130830 72.141 3.1
18 1 0 3 130480 72.365 6.8
19 3 0 0 1.29960 72.701 1.5
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1.24040
1.23740
1.23290
1.18200
1.14860
1.12890
1.10170
1.08440
1.08140
1.06020
1.04650
1.03850
1.00350
0.97690
0.97470
0.97190
0.95920
0.94900
0.94760
0.94560
0.92200
0.92080
0.91900
0.91660
0.89730
0.89230
0.88240
0.87180
0.86060
0.85320
0.85230
0.84040
0.83080
0.82950
0.81260
0.81130
0.80390

76.780
77.000
77.333
81.339
84.233
86.054
88.724
90.526
90.848
93.198
94.796
95.760
100.280
104.094
104.426
104.853
106.848
108.524
108.760
109.099
113.329
113.556
113.900
114.362
118.289
119.373
121.609
124.153
127.036
129.067
129.322
132.864
135.998
136.445
142.863
143.414
146.752
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4.9
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5.5
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1.4
1.6
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1.1
2.1
1.1
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2.0
1.0
1.6
1.2
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1.1
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Stick Pattern

1. PDF CARD Pb ( TiO3 ) - 01-070-4258
Peak list

No. h k 1 d[A] 2Theta[deg]I[%]

1 0 0 1 413480 21473 20.6
21 0 0 390390 22760 334
31 0 1 283860 31.491 100.0
4 1 1 0 276050 32406 44.1

51 1 1 229580 39.209 33.0
6 0 0 2 206740 43.751 11.1

7 2 0 0 195200 46485 23.7
8 1 0 2 182700 49.874 11.1

9 2 0 1 176520 51.746 7.9

10 2 1 0 174590 52362 7.2
11 1 1 2 1.65480 55.484 17.6
12 2 1 1 1.60840 57.230 31.7
13 2 0 2 141930 65740 109
14 2 2 0 138020 67.850 6.2
15 2 1 2 133390 70547 69
16 2 2 1 130920 72.083 2.7
17 1 0 3 129960 72.701 7.6
18 3 0 1 124130 76.714 5.7
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Stick Pattern

1.23450
1.18290
1.14790
1.12590
1.10130
1.08180
1.08180
1.05990
1.04740
1.03370
0.99930
0.97600
0.97530
0.96810
0.95920
0.94990
0.94620
0.94620
0.92290
0.91960
0.91960
0.91350
0.89820
0.88950
0.88260
0.87290
0.86080
0.85410
0.85140
0.84070
0.82740
0.82740
0.80900
0.80900
0.80420

77.214

81.264

84.297

86.340

88.765

90.805

90.805

93.232

94.689

96.350

100.859
104.229
104.335
105.439
106.848
108.373
108.997
108.997
113.159
113.785
113.785
114.968
118.097
119.992
121.562
123.881
126.982
128.814
129.578
132.771
137.179
137.179
144.413
144.413
146.609

5.8
53
4.6
1.9
1.6
7.5
7.5
6.4
6.1
0.6
1.5
1.9
1.6
2.5
2.2
0.9
2.7
2.7
4.5
2.0
2.0
1.8
1.1
23
2.2
2.6
1.8
1.6
43
2.0
1.7
1.7
2.2
2.2
4.2



m. PDF CARD Pb ( TiO3 ) - 01-072-4723
Peak list

No. h k 1 d[A] 2Theta[deg]I[%]

1 0 0 1 403290 22023 213
2 1 0 0 390230 22.769 36.5
31 0 1 280440 31.885 100.0
4 1 1 0 275930 32421 47.7
5 1 1 1 227730 39.541 37.0
6 0 0 2 201640 44917 12.1

7 2 0 0 195120 46.505 25.1

8§ 1 0 2 1.79140 50.935 9.4

9 2 0 1 175640 52.025 8.0

10 2 1 0 174520 52384 74
11 1 1 2 1.62810 56.475 17.1
12 2 1 1 1.60160 57.496 30.3
13 2 0 2 140220 66.645 11.3
14 2 2 0 1.37970 67.878 6.1

15 0 0 3 1.34430 69.921 0.9
16 2 1 2 1.31960 71.428 59
17 2 2 1 130540 72326 2.6
18 3 0 0 1.30080 72.623 1.3

19 1 0 3 127100 74610 6.2
20 3 0 1 1.23800 76956 53



21
22
23
24
25
26
27
28
29
30
31
32
33
34
35
36
37
38
39
40
41
42
43
44
45
46
47
48
49
50
51
52
53
54

PO NVNWWEABRERNMNPERARNDNWLWWLWWLWPRWRLBRERBRERWNDRFR,BREROWWNDWWNONDW—W
DO WD, NN OOWFR WL O~ ONNODODONDFF,—~,INOON ===
NN BN WARNNRARODNDNREA—R,WLWOR, WA, NNWROODRERRL,NDWONDWNRFWO

Stick Pattern

1.23400
1.20850
1.18000
1.13860
1.10700
1.09310
1.08230
1.06500
1.05260
1.04530
1.00820
0.97560
0.97560
0.96280
0.95360
0.94820
0.94700
0.94700
0.93480
0.92140
0.91980
0.90910
0.89680
0.89570
0.87820
0.87260
0.87260
0.85680
0.85280
0.84300
0.83680
0.81400
0.80660
0.80080

77.251
79.197
81.506
85.147
88.189
89.610
90.751
92.653
94.076
94.939
99.642
104.290
104.290
106.272
107.759
108.659
108.861
108.861
110.980
113.442
113.747
115.843
118.396
118.633
122.597
123.955
123.955
128.065
129.180
132.061
134.008
142.281
145.491
148.272

5.2
2.1
54
4.6
1.6
1.4
1.2
5.9
5.6
52
0.5
1.8
1.8
1.0
1.7
1.0
24
24
1.9
3.6
1.0
1.6
1.2
1.6
2.0
2.8
2.8
1.4
1.3
3.2
1.6
1.3
0.2
35



n. PDF CARD Pb ( TiO3 ) - 01-072-4724

Peak list
No. h k 1 d[A] 2Theta[deg]I[%]
1 0 0 1 399010 22262 21.0
2 1 0 0 391230 22711 375
31 0 1 279350 32.013 100.0
4 1 1 0 276640 32.335 489
5 1 1 1 227340 39.611 39.1
6 0 0 2 199500 45.426 12.6
7 2 0 0 195620 46.379 26.0
8 1 0 2 177730 51.368 9.8
9 2 0 1 1.75640 52.025 8.2
10 2 1 0 1.74960 52.242 7.8
11 1 1 2 161820 56.852 15.7
12 2 1 1 1.60240 57.464  30.6
13 2 0 2 139680 66.936 12.0
14 2 2 0 1.38320 67.683 6.3
15 0 0 3 1.33000 70.785 0.9
16 2 1 2 131540 71.691 6.1
17 2 2 1 1.30690 72.230 2.7
18 3 0 0 130410 72.410 1.4
19 1 0 3 125920 75431 5.5
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Stick Pattern

1.23960
1.23720
1.19870
1.18170
1.13670
1.09990
1.09160
1.08510
1.05880
1.05140
1.04700
0.99750
0.97810
0.96660
0.95870
0.95320
0.95000
0.94890
0.93840
0.93120
0.92310
0.92210
0.90590
0.89850
0.88870
0.87820
0.87480
0.86660
0.85690
0.85450
0.84080
0.83700
0.80910
0.80120
0.79800

76.838
77.015
79.974
81.364
85.323
88.908
89.766
90.452
93.358
94.217
94.736
101.109
103.914
105.673
106.928
107.825
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o. PDF CARD Pb ( TiO3 ) - 01-076-8809
Peak list

No. h k 1 d[A] 2Theta[deg]I[%]

1 0 0 1 415100 2138 23.6
2 1 0 0 390100 22.777 352
31 0 1 284270 31.445 100.0
4 1 1 0 275840 32432 451
5 1 1 1 229740 39.181 333
6 0 0 2 207550 43.572 11.0
7 2 0 0 195050 46.523 22.7
8§ 1 0 2 1.83230 49.720 10.2
9 2 0 1 1.76530 51.743 7.2
10 2 1 0 1.74460 52404 6.2
11 1 1 2 1.65850 55.350 16.1
12 2 1 1 1.60830 57.234 26.7
13 2 0 2 142140 65630 89
14 0 0 3 138370 67.655 1.1
15 2 2 0 137920 67906 4.8
16 2 1 2 133550 70450 52
17 2 2 1 130890 72.103 2.1
18 1 0 3 1.30410 72.410 5.5
19 3 0 0 1.30030 72.655 1.0
20 3 0 1 1.24090 76.743 4.1
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p. PDF CARD Pb ( TiO3 ) - 01-076-9122
Peak list

No. h k 1 d[A] 2Theta[deg]I[%]

1 0 0 1 402300 22078 22.7
2 1 0 0 385700 23.041 363
31 0 1 278420 32.123 100.0
4 1 1 0 272730 32.812 469
5 1 1 1 225750 39.902 36.1

6 0 0 2 201150 45.033 11.8
7 2 0 0 192850 47.085 244
&8 1 0 2 178350 51.177 10.1

9 2 0 1 1.73900 52.585 8.1

10 2 1 0 172490 53.049 73
11 1 1 2 1.61880 56.829 17.2
12 2 1 1 1.58530 58.143 29.9
13 2 0 2 139210 67.192 10.7
14 2 2 0 1.36370 68.785 5.9
15 0 0 3 1.34100 70.118 1.1

16 2 1 2 130940 72.071 6.1

17 2 2 1 1.29150 73230 2.6
18 3 0 0 1.28570 73.615 1.2
19 1 0 3 126660 74914 6.0
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q. PDF CARD Ti;O5 - 01-082-1138

Peak list

No. h k 1 d[A] 2Theta[deg]I[%]
1 0 0 1 943550 9.366 5.6

2 2 0 0 487660 18.177 35

30 0 2 471770 18.795 34

4 2 0 1 428530 20.711 26.0
5 1 1 0 3.54140 25.126 100.0
6 2 0 2 343740 25.899 6.7

7 2 0 2 3.34590 26.620 9.8

8 -1 1 1 332630 26.780 9.6

9 1 1 1 3.30490 26957 9.5

10 0 0 3 3.14520 28353 29.1
11 -1 1 2 284560 31.412 49
12 2 0 3 267620 33457 128
13 2 0 3 261120 34315 7.5
14 3 1 0 247060 36.334 2.4
15 4 0 0 243830 36.832 0.5

16 -3 1 1 240210 37.408 1.6
17 3 1 1 237810 37.800 12.1
18 4 0 1 237810 37.800 12.1
19 0 0 4 236320 38.047 147
20 -1 1 3 236320 38.047 14.7
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3. Kurva Hysteresis pada Pengujian Ferroelektrik

Pengujian ferroelektrik ini dilakukan di Laboratorium Fisika FMIPA,
karena data kurva histeresis tidak dapat diambil dengan digital, maka
dilakukan pengambilan data dengan manual, yaitu mengambil gambar
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Gambar 1. Kurva Histeresis pada Sampel awal PbTiO;

Gambar 2. Kurva histeresis PbTiO; doping 0,1 mol MnO, dengan
temperatur sintering (a) 800°C (b) 900°C (c) 1100°C

Gambear 3. Kurva histeresis PbTiO; dengan temperatur sintering
900°C dan komposisi doping MnO, (a) 0,1 mol (b) 0,15 mol (c) 0,2
mol

4. Tabel perhitungan nilai Pr (Polarisasi Remanen) dan Ec
(Medan Koersif Linstrik) pada sampel ferroelektrik

NO | Doping T(CC) | Vx Vy Eo d Pr Ec
(mol

1 0,1mol 800 0,9 8,5 | 885*10™ | 0,00235 | 3,2*10°F 382,97




0,1mol 900 0,96 | 11,5 | 8,85*10 | 0,00235 | 4,33*10° | 408,51
0,15mol | 900 098 |9 8,85%10 | 0,00235 | 3,39*10% | 417,02
0,2mol 900 1 7 8,85%10" | 0,00235 | 2,63*10° | 425,53
0,1mol 1100 |1 7 8,85%10 | 0,00235 | 2,63*10F | 425,53
PbTiO3 1 12,5 | 8,85%10™ | 0,00235 | 4,70*10° | 425,53

5. Nilai Suseptibilitas Magnetik

Nilai Suseptibilitas didapatkan dari rumus

Xm= {L x (R-Ro)}/ 10°M
Xm= suseptibilitas magnet
L= tinggi sampel pada wadah (minimal 1,5 cm)

R=

Ro= pada saat kalibrasi (-40)
M= massa sampel

Sampel L |R M xm
0,1mol 800 | 1,7| 3120 | 0,3345 | 0,0000160597907324365
0,mol900 | 1,8 | 1410 | 0,6037 | 0,0000043233394069902
0,15mol 900 | 1,6 | 1420 | 0,343 | 0,0000068104956268222
0,2mol 900 2| 1260 | 04481 | 0,0000058022762776166
0,lmol 1100 | 27| 970 | 0,7534 | 0,0000036195911866207
PbTiO3 1,5 70 | 0,3274 | 0,0000005039706780696
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