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Abstrak

Barium kalsium titanat merupakan salah satu kelompok yang membentuk struktur kristal perovskite
dan mempuyai polimorfisme terhadap temperatur. Komposisi Bao.sCao1TiOs disintesis melalui
kopresipitasi oksalat. Serbuk dengan V20s dengan kadar % mol: 0; 0,5 dan 1. Hasil berupa serbuk
dilakukan analisis termal DTA untuk menentukan temperatur kalsinasi. Fase tunggal BCT terbentuk
pada temperatur kalsinasi 700°C selama 2 jam. Serbuk yang telah berbentuk fase tunggal
dikompaksi dan dibentuk pelet. Untuk mengurangi porositas maka dilakukan sinter pada temperatur
1300°C selama 2 jam. Penambahan vanadium 0,5;1% mol bertujuan untuk mengurangi temperatur
sinter. Sehingga temperatur sinter berkurang menjadi 1250°C. Pengaruh sampel dianalisis melalui
difraksi sinar X. Diperoleh data bahwa sampel yang didoping mempunyai tetragonalitas yang lebih
kecil dibandingkan dengan sampel tanpa doping. Tetragonalitas sampel tanpa doping 1,0031, sampel
dengan doping V3 0,5 % 1,0026 dan sampel dengan doping V°* 1 % 1,0019. Karakterisasi struktur
kristal menunjukkan bahwa V>* bersubtitusi kedalam situs Ti** untuk membentuk fase tunggal
BCT.

Kata kunci: BCT, kopresipitasi, vanadium, fase tunggal.

EFFECT OF VANADIUM OXIDE (V20s) DOPED TO THE CRYSTAL STRUCTURE

Ba 09 Cao1TiOs

Abstract

Barium calsium titanate (BCT) is one of perovskite’s crystal structure and has polimorfism to
temperature. Composition of BCT was synthesized via oxalate coprecipitation precursor. The powder
was V> doped by 0; 0.5 and 1 mole %. It was analyzed by thermal analysis. Single phase of BCT was
formed at calcination temperature 700°C for 2 hours. The powder was compacted and pelleted. To
decrease porous sample sintered at temperature 1300°C for 2 hours. Vanadium doped can decrease
temperature of sinter to be 1250°C. The influences of dopant on samples were analyzed by XRD.
Tetragonallity of sample that undoped is 1.0031 and doped V>* 0.5 % is 1.0026 and doped V>* 1 % is
1.0019. Characterization on crystal structure show that V5* subtituted into Ti#* sites to form single
phase of BCT.

Keywords: BCT, copresipitation, vanadium, single phase

PENGARUH PENAMBAHAN VANADIUM OKSIDA (V20s) TERHADAP STRUKTUR KRISTAL

1. Pendahuluan

Sejak bahan keramik BaTiO; ditemukan
sebagai bahan feroelektrik yang memiliki
permitivitas tinggi,riset yang intensif telah banyak
dilakukan agar bahan ini mempunyai aplikasi yang
luas dalam bidang elektronika
diantaranya; kapasitor, dan kapasitor rmulti layer
(MLCs) karena memiliki resistivitas dan konstanta
dielektrik yang tinggi (Fue Whang et al, 1999).
Barium titanat mempunyai struktur perovskite yang
polimorf terhadap temperatur yaitu rhombohedral
pada temperatur dibawah 90° C, orthorombik pada
temperatur 0-90° C, tetragonal pada temperatur 0-
130°C, dan kubik pada temperatur diatas 130°C.
Barium kalsium titanat (Ba;<CaxTiO3 ) bisa
menjadi bahan feroelektrik dan anti ferro elektrik
yang Dbergantung dari variasi kalsium yang
ditambahkan. Sifat utama dari titanat adalah sifat

kelistrikannya yaitu berupa dipol. Sifat permitivitas
tinggi yang dimiliki bahan adalah efek dari
pergeseran posision-ion Ti*" yang diakibatkan dari
kadar penambahan ion Ca®* (Zhuang et al, 1996).

2. Metode Penelitian

BagoCag, TiO; disintesis dengan metode
Koopresipitasi Oksalat. Digunakan bahan baku
TiCl4, BaClz.ZHQO, CaClz,HQO dan H2C204.2H20
disuplai dengan E.merk dengan tingkat ‘reagen
grade’. Persiapan bahan dasar untuk membentuk
perkusor [(1-x)Ba/xCa]TiO(C,04),.4H,0O dengan x
bervariasi Masing masing prekursor ditimbang
dengan komposisi BaCl, = 2.292 gram, CaCl, =
0.588 gram, H,C,O4 = 20.2 gram, dan TiCls = 4.39
ml agar diperoleh fasa tunggal seperti yang telah
dilakukan oleh Rizki Noviani, et al (2014). Sintesis
dilakukan dengan melarutkan serbuk H>C,04.2H,0O
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ke dalam air sebanyak 68 ml diaduk dengan
magnetik stirer selama 60 menit, dengan suhu
dipertahankan antara 40 - 45°C, hingga larutan
menjadi jernih dan tidak terlihat lagi partikelnya.
yang selanjutnya disebut dengan Larutan I
Kemudian melarutkan Serbuk BaCl2. ke dalam air
sebanyak 64 ml diaduk dengan magnetik stirrer
selama 60 menit, dengan suhu dipertahankan antara
40 - 45°C hingga larutan jernih dan tidak terlihat
partikelnya, yang selanjutnya disebut sebagai
Larutan II. Kemudian serbuk CaCl, dilarutkan ke
dalam air 64 ml diaduk dengan magnetik stirrer
selama 60 menit, dengan suhu dipertahankan antara
40 - 45°C hingga larutan menjadi jernih dan tidak
terlihat partikel, yang selanjutnya disebut sebagai
Larutan I1I. Kemudian membuat larutan TiCl,; yang
direaksikan dengan air sebanyak 20 ml, reaksi ini
sangat radikal sehingga dilakukan dengan sangat
hati-hati.Larutan yang telah terjadi kemudian
didinginkan. Larutan ini disebut dengan larutan I'V.

Larutan ILIII, dan Larutan IV ditambahkan
secara langsung ke  dalam larutan I dengan
temperatur tetap dipertahankan 40 - 45°C. Reaksi
pembentukan perkusor menuruti :

(I-X)BaClz + (X)C&Clz‘FTiOClg + H,C,04 + 5 H,O
— Bal,XCa.XTiO(CzO4)2.4Hin + 6Hcl + BBaClz

Selama proses reaksi diaduk dengan magnetik
stirer selama 120 menit sedemikian hingga reaksi
telah Dberjalan sempurna. endapan selanjutnya
dipisahkan dengan saringan Buhner dengan Kertas
Wathman 40/42 yang dibarengi dengan pencucian
hingga test AgNOs pada air buangan negatif (tidak
ditemukan endapan) kemudian dikeringkan dalam
oven pada T = 110°C.

Untuk mempelajari fenomena termal dari
perkusor yang dipanasi, dilakukan dengan analisa
termogravimetrik (TGA) dan analisa diferensial
termik (DTA) yang dilakukan secara simultan
dengan perangkat simadzuDT30 pada laju
kenaikan panas  10°C/menit. #TGA  adalah
termobalans,mengamati  perubahan masa dari
sampel selama pemanasan sedangkan DTA
mengamati perbedaan temperatur antara sampel
dengan referensi, dalam hal ini Al,O3 (Suasmoro,
2012). Sampel untuk uji XRD ini dilakukan pada
perkusor yang telah mengalamai perlakuan panas
pada suhu T = 700°C, dan T = 1100°. Pengujian
dengaN menggunakan difraksi sinar-x dilaksanakan
untuk mengetahui fasa yang terjadi setelah
perlakukan panas dan untuk mengetahui parameter
kisi kristalin sebagai variabel terhadap subtitusi
Ca®" pada posisi Ba’?'. Teknik Identifikasi fasa
kristalin yang terbentuk setelah perlakukan panas
dikenal dengan ‘search matched’yaitu teknik
pencocokan data difraksi dengan data base dengan
perangkat lunak Philips X 'pert HighScore Plus,
dilakukan analisis reitveld dengan perangkat lunak
Rietica

3. Hasil dan Pembahasan
Analisis termal diperlukan untuk menentukan
temperatur kalsinasi dari BagoCao,1 TiO3

p-ISSN: 2339-0654
e-ISSN: 2476-9398

83CT 80% -
Heatflow KECT 0%

[ BCT E0%, 24.7000mg Sample Weight

BCT 80%, 24,7000 mg 0

\ -80

Gambar 1. Grafik DTA BagyCay,1 TiO;
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Tabel 1 Analisis Reaksi DTA  sampel
Ba(),gCaO,]TiO&

Karakterisasi difraksi sinar-X terhadap sampel
Bay9Cao, TiO3 dengan penambahan V,0s = 0; 0,5;
1 % mol
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Gambar 2.Grafik difraktogram sinar-X
Bag 9Cay,TiO3 dengan doping V,Os

Analisis perubahan parameter kisi akibat
penambahan V' kedalam Ti* pada sampel
dianalisis melalui metode Rietveld, Tabel 1.
Diketahui hasil dari penghalusan secara umum telah
memenuhi  syarat. Dari data penghalusan,
didapatkan nilai derajat tetragonalitas lebih kecil
dibandingkan dengan sampel yang tanpa doping.

Dalam titanat campuran Bago¢Cao;TiOs3, naik
turunnya temperatur Curie dapat dipengaruhi oleh
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tetragonalitas dari struktur kristal (c/a). Untuk
mengetahui  peran kandungan V"  terhadap
temperatur Curie (Tc), dilakukan karakteristik
permitivitas sebagai fungsi temperatur. Gambar 3
menunjukkan bahwa ada perubahan temperatur
Curie pada sampel BagoCapTiO3 dengan
penambahan 0.5% V>0s

Parameter BCT+0.5% | BCT+1%
(BCT) V205 V20s
Rp 13.16 15.76 1211
Rwp 15.92 16.43 1341
Rexp 17.07 15.45 11.66
GoF 1421 4.4 4.2
R-Bragg 2.42 3.34 3.39
a=h 4.006.274 39.568 39.568
R-Bragg 242 3.34 3.39
a=b 4.006.274 39.568 39.568
c 4.024.744 39.618 39.601
cla 10.031 1,0026 1,0019

Tabel 2. Parameter kisi dan Figure of Merit (FOM)
hasil refinement Rietveld Bag9Cao 1 TiO3 dengan
doping V,0s
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Gambar 2. Grafik temperatur Curie pada
Bay9Cao, TiO3 dengan doping V,0s

4. Kesimpulan

Penambahan V,0s mampu mengubah parameter
kisi dari BagoCap, TiO; menjadi lebih kecil.
Perubahan parameter kisi akan mengubah struktur
kristal dari bahan yang semula berbentuk tetragonal
menjadi kubik yang ditandai dengan harga derajat
tetragonalitasnya menjadi lebih menurun setelah
adanya penambahan V,0s yang semakin besar.
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