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Abstrak

Karqkteristik material bertujuan untuk bisa memuhqmi dan memanfaatkan mqteridl dengan oplinal yakni
mengetahui dengan jelas struktur mikro maupun struktur makro dari moteriql tersebut. Untuk mendapatkan

informasi tentqng struktur mikro salah satunya dapdt dilakukan dengan uetode analitik kqrqkterisasi material
menggunakan metode X-rqy Difrqction (XRD) untuk memodelkan jenis senyqwq, prosentqse senyawa dan

karakteristik kristalografinya. Setelah diperoleh data-dala, dilakukan pengolahan dqta hasil pengujian dengan

software database pendukung Automqtic Powder Difraclion (APD) untuk uelakukan fitting dari pola difral<si
yang dihasilkan oleh XRD. PC-PDFWIN merupakan soflware database crystql yang terdqpat padq
International Cryslql Difiqction Data (ICDD), serta Malch Vl.9 yang merupakan sofhtare database crystal
yqng terdapqt pada IIJCr/COD/AMCSD. lJntuk menentukan phosa atau senyqwq yqng terkandung dalom

naterial secqra tepot dilakukan anolisa dengan GSAS+EXPGIII sebogai soltware anolisis yang lebih akurat.

Dari hasil pengujian diperoleh konposisi logam 10 cent Hongkong mengandung unsur Cu dqn Zn.

Kqta Kunci: APD, XRD, PC-PDWIN, Match l/1.9

PENDAHULUAN
material secara tepat dilakukan analisa dengan

GSAS+EXPGUI. Untuk menjalankan program

GSAS diperlukan beberapa tahapan dan

sofware antara lain :

a.Perkiraan senyawa yang terkandung di
dalam sampel
b.Space group dari kristal dan pararneter kisi
c.Posisi atom dari kristal
d.Software program konversi Bella V2_12
e.Software GSAS + EXPGUI

METODE PENELITIAN

Sekitar 95% dari semua bahan padatan dapat
dideskripsikan sebagai kristalin. Ketika sinar-x
berinteraksi dengan senyawa kristalin (fasa),
maka akan didapatkan pola difraksi. Sinar-X
yang jatuh pada permukaan bidang kristal
suatu material akan dihamburkan sesuai
dengan komposisi atau jenis kristal tersebut.
Pola hamburan (difraksi) sinar-X merupakan
karakteristik masing-masing senyawa yang
tidak tergantung satu sama lain. Panjang
gelombang sinar-X yang digunakan untuk)(-
ray Difraction (XRD) berkisar antara 0,5 -
2.s4.

Hasil difraksi akan menggambarkan pola
difraksi yang berupa spektrum karakteristik
suatu sampel kristalin. Untuk menentukan
phasa atau senyawa yang terkandung dalam

a.Persiapkan sampel koin
Cuci koin 10 cent Hongkong dengan cairan
pembersih ethanol untuk menghindari
adanya kontaminasi dengan material lain.

b.Penguj ian sampel koin
- Letakkan sampel koin pada penjepit
sampel bed
- Ukur posisi koin tepat pada garis tengah

alat ukur sampel standart, apabila posisi
sampel terlalu kecil dan tidak dapat dijepit,
letakkan sampel pada lilin yang telah
tersedia atau pergunakan alat bantu lain
seperti kaca sampel.

- Kondisi Operasi Starl angle ('20):20.010
dan End angle ("20): 89.970
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Sinar X merupakan sinar hasil tumbukan
antara eleklron kecepatan tinggi yang
dibangkitkan oleh filamen tusten dengan
logam target. Logam target umumnya
memakai kobalt dan tembaga. Komponen
utama XRD, yaitu :

a. Sumber elektron (katoda) berupa filamen
tungsten

b. Tegangan tinggi untuk mempercepat
electron

c. Logam target (anoda), logam umumnya
terbuat tembaga atau kobalt.
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tertinggi berada di sudut 52.24' dan 17.065" ,
selanjutnya dengan menggun akan software
Bella Y2_12 data yang dikeluarkan oleh
software APD pada peralatan XRD philips
PW37l0 di reproduksi pola difraksinya seperti
terlihat pada grafikl dan grafik 2.
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dengan XRF yang menghasilkan unsur/elemen
penyusun kristal pada sampel sangat
membantu sekali unluk mempersempit
pencarian data.

Proses pencocokan antara data XRD dengan
dala Match digunakan metode Hanawalt,
dimana untuk melakukan identifikasi rnaterial
yang tidak diketahui melalui identifikasi 3
buah intensitas refleksi tertinggi dan
menganggap d-spacing dari ketiga intensitas
sebagai dl, d2, d3. Jika ketiga nilai d dan
intensitasnya mendekati dengan nilai intensitas
hasil percobaan, maka dapat dilakukan
pencocokan pada semua nilai intensitas dan
refleksi yang'lainnya.

<l>l

Karakterisasi struktur mikro

Langkah selanjutnya adalah melakukan
identifikasi fasa pada kristal beserta parameter
kisinya dengan berpedoman pada d-spacing
hasil pengukuran XRD dengan menggunakan
software Match versi 1.9. Karena banyaknya
data material yang berada di dalarn database,
maka hasil analisis

2lMa

Gambar I Poia difraksi XRD yg di reproduksi dg software bellay} 12
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Analisa XRD (X-ray diffraction)
Dari percobaan XRD sampel koin l0 cent
Hongkong akan didapatkan hasil pengujian
berupa sudut 20 dan intensitas dengan puncak

Analisa lebih lanjut untuk mengetahui jenis
fasa yang terdapat pada sampel, maka dala
hasil percobaan XRD dengan/e exstensi RD
dikonversikan ke ekstensi UDF dan UDI
dengan menggunakan softrvare ApD
(Automatic Powder Diflractometer) yan1
dikeluarkan oleh PhilIips (XRD Manufacrure).
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Dengan melihat peak position pada
pencocokan antara hasil XRD dengan
database Match maka dapat diperkirakan fasa
yang terkandung dalam paduan solid solution
yang dihasilkan mendekati tabel 96-901-3021
untuk Cu dan 96-900-8523 untuk Zn di dalam
gambar seperti snap shot seperti tersebut di
bawah.

&

. l.,',r)
*-901.ryo 0m

o.:!t{
0,546c t40l-!:9

r 9a$r'2ti l1
r q+01-r60 h

Iu

i zr.m 25,@

Setelah didapatkan perkiraan jenis fasa yang
terkandung di dalam sampel yang disertaijuga
parameter kisi dan space groupnya dengan
bantuan fitting dan pencocokan dengan
dalabase, maka untuk memastikan apakah fasa
yang terkandung di dalam sampel tersebut
memang benar serta untuk menentukan fraksi
berat masing-masing fasa tersebut maka perlu
dilakukan analisis lebih lanjut lagi dengan
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Gambar 2 Fitting pola difraksi XRD software Match V I .9 (Cu) dan Zn

rnenggunakan software GSAS.

Perkiraan senyawa / fasa yang terkandung
dalam sampel, space group dan parameter kisi
diperoleh dari pencocokan hasil fitting pola
difraksi XRD dari sampel dengan Match V 1.9,
sedangkan posisi atom untuk tiap-tiap fasa
yang terkandung dalam sampel diperoleh dari
Match seperti tersebut di bawah.

172

s-$l'aul (u

ISSN:20E9-2527

a

{

I

t
)
I

II
\

,ll5



Jurnal Teknik Energi, Vol. 2 r*o.2 Oktober 2012 ISS\:20E9-2527

Tabel I Tabel struktur mikro Cu sumber AMCSD
# 96-901-302 I

tme
Name Copper

Cu
11.99

9013020

ula

ple Name

Publication
Suh l.-K., Ohta H., Waseda Y., "High-temperature thermal expansion of six
metallic elements measured by dilatation method and X-ray diffraction Locality:
synthetic Sample: at T = 1076 K", Joumal of Materials Science 23, 757-760
(re88)

Origin of data

rce ofentrv COD (Crvstallographv Open Database)
9013020to orig.

try

Crystallographic data
pace group Fm-3 m(225)
rystal system cubic

parameters a=3.6670 A
coordinates Element Oxid. x ! z Bi Focc

Cu 0.00 0.00 0.00 1.00000 1.00000
00000

Diffraction lines

d IAI Int. h k I Mult.
2.117 t loooo r r r

452.5 2 0 0
222.6 2 0 2
232.8 3 I I

8

1.8335

1.2965
I .1056
1.0586 66.7222

6
t2
24
8

Physical Properties
densitv 8.56000 g/cm3
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Tabel 2 Tabel struktur mikro Zn (sumber AMCSD)
# 96-900-8523

GSAS Refinement

Jika data-data yang diperlukan untuk
menjalankan program GSAS sudah tersedia
dan telah dilakukan konversi file percobaan
XRD dari exlension .udf menjadi extension
.raw langkah selanjutnya adalah memasukkan
data-data yang diperlukan seperti fasa,

ISSN:2089-2527

elemen, parameter kisi dan posisi atom, dan
setelah dimasukkan ,fi/e percobaan dalam
lrcnttrk exlension .raw serta instrument ,/i/e
dalarn exlension .prm, maka langkah
selanjutnya adalah interasi dengan powpref,
powplot dan genless serta perubahan
beberapa parameter yang berada di dalam

I\
\

I
t
I
i

Phase classification
ame
ineral Name Zinc

ormula Zn
c 10.92

ple Name 9008522

Publication
bliography WyckoffR- W. G., "Second edition. Interscience Publishers, New York, New York

Hexagonal closest packed, hcp, structure", Crystal Structures f, 7-83 ( 1963)

COD (Crvstallography Open Database)

9008522

Origin of data

urce of
ntry

k to orig.
ntry

Crystallographic data
pace group P 63/mmc (194)
rystal system hexagonal
ll a:2.6648 A c:4.9461 A

eters
tom f,lementoxid,xyzBiFocc

Zn 0.3 33 0.6670.250 I .000000 I .000000rdinates

iffraction data

Diffraction lines

d lAt
2.4734
2.3078
2.0914
1.6873
1.3416

Int.
3 78.8

229.3
1000.0

155.3

185.0

h k I Mult.
002 2

100 6

l0l 12

01212
0 I 3 12

perimental

Physical Properties
alc. density 7- 13900 g/cm3

\
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program GSAS untuk mendapatkan hasil
interasi yang terbaik.

Setelah melakukan iterasi sebanyak
196 kali

L-S 182
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dengan nilai chi-square dan wRp didapatkan
nilai Chi^2 : 1,024 dan wRp (weight
reduction powder) :0.0893 (8,93%)

has il

Gambar 3 Profil grafik /rveplol hasil GSAS
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Cambar 4 Profil. hasil/lrzg dengan pola difraksi

1'75

1000

a'6

- 
bckgr

- 
Calc

X Obs

- 
ditr

-* Ptraset

ill. Phase2

l

-r

500

0

-o

I

c)

c;;

a)

a
0.5

80604020
2Theta



Jurral l-eknik Inergi, Vol.2 \o.2 Oktobcr 2012

q
I

tq<o)

ISSN:2089-2527

10 Cent Hongkong Coin Hist I
Lambda 1.7890 A. L-S e 192 Normal Probabilit Plol
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Gambar 5 Profil grafik prob ubility nornrul
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Gambar 6 Kurva distribusi kesalahan ternonnalisasi
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Tabel 3 Hasil listviev) f uing dengan GSAS
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Restraint dat. .!.tiltie:
tlo r.rtr6int6 ui.d

Pd.d.r d.t. .tatisric!
a.n]. I{dt. 5u ,}2

3a95 3577.8 0.0a93 0.0782 0.0710 0,0?34 0,0a00 r.0000 0 0.039

No 33ria1 corr.Iation in fit at 90t 6nfld.nc. fos 1.a95 < Dad < 2,105
qrc1. 192 Iner€ Er€ 3a95 obs.rvatiohr.
Tot.I b.fore-cycl. CBI.t2 toffs.t/3tq) = 3.5r738r03 ( 1.O1,rSE+OO)

-

R.floction d6ta statisiics

Aft.r ratris no6.liu.rion .ad i€rqu.r<tt hdific.tiou:
rull D.trix r.cip. condition !.1u. . -toglo : 0.?163

rh. e.lu. .f tn. det.di!.nt i! 9.?266.10.0rr{ -1)

ator 9.r&.t68 lor pn... ro. I
fr.c ! y

calcslr!.<l u.i! oll lonu.I. -itn!: 25,.10a, d.D.iry:

0.la

ator p..6.t..! for pha3. no. 2
fr.c

calculated udt el1 fo-ul. Eight

Kf,SIMPULAN

Dari hasil pengolahan data dengan
software GSAS dapat disimpulkan sebagai
berikut:
- Fasa-l (Cu)

a. Calculated ucw 254.184
b. Density 8.560 gm/cml
c. %owt F raction 99.92 o/o

d. Struktur kristal F m -3 m
e. Pararneter kisi

1001Uiso 100ru11 100iU22 1001!33 100ru12 100rU13 100*u23

392.200, deneity
100rui50 100iu11 100ru22 100,u33 10oilr12 loo'u13 10oru23

Function Based on Crystallite Size
and Strain Distributions
Determined from Mean Field

Theory and Statistical Mechanics.
David Bhartelmy. 2003. Mineralogt

Dota Base, http : // webmineral.
com

D. Balzar, N. Audebrand, M. Daymond,
A. Fitch, A. Hewat, J.l. Langford, A. Le
Bail,D. LouEr, O. Masson, C.N.
McCowan, N.C. Popa, P.W. Stephens,
B. Toby. 2004. Size - Strain Line
Broadenin Analysis of the Ceria Round -
Robin Sample, Journal of Applied
Cry s t a I I o grap hy 9 1 I -924.

D. Cullity . 1998 . Element of X -
ruy Difraction , Prentice - Hall.

Hikam.M. 2007. Krisralografi dan teknik
difraksi. lakarta

H. P. KIug and L.E. Alexander. 1974.
X - ray Diflraction Procedures for
Polycrystalline and Amorphous
Materials,2"d edition, John Wiley
& Sons.

Joseph B Lambert. 1976 Organic
Structural Analysis, Mc. Publishing
Co. Inc.

Myers, G.E. 1972. Conduction Heat
TransJer. New York: Mc.Graw-Hill
Book Company.

S. Enzo, G- Fagherazzi, A. Benedetti,
S. Polizzi . 1988 . ,4 Profile - Fitting

Procedure fo, Analysis of
Broadened X- ray Diffraction, J.
Appl. Cryst. 2 1,536-542.

1991. New
Line Profile

Fasa-2 (Zn)

a. Calculated ucw 392.28
b. Density 2l .41 3 gr/cml
c. o/o*t Fraction 0.08 %
d. Struktur kristal P 63/m m
e. Parameter kisi

abc
2.664842.6648 A 4,9467 A

oBT
90 90 120

DAFTAR PUSTAKA

B. R. York
Dffiaction

X -roy

177

abc
3.6610 A 3.6670 A 3.6610 A

aPy
90 90 90


