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Abstrak

Larutan padat adalah suatu campuran dua atau lebih material dalam keadaan padat yang memiliki fase kristal
yang sama. Pada penelitian ini larutan padat CaO/MgO (CaxMgi1xO) disimulasikan dengan perangkat lunak
VESTA untuk mendapatkan model visualisasi struktur kristal dan hasil simulasi pola XRD. Larutan padat CaxMgz-
xO divariasikan sesuai dengan nilai faktor x dari 0.1 sampai dengan 0.9. Penelitian ini berhasil menvisualisasikan
model struktur kristal CaxMgi1-xO dengan menunjukkan probabilitas keberadaan atom Ca dan atom Mg berada
pada posisi yang sama. Simulasi pola XRD juga berhasil dilakukan dan menunjukkan pola perubahan yang sesuai

dengan hasil eksperimen penelitian sebelumnya
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PENDAHULUAN

X-Ray Diffraction (XRD) atau Difraksi
sinar X adalah salah satu metode untuk
karakterisasi material yang paling penting dan
fundamental. Dengan mendapatkan hasil dari
karakterisasi XRD yang berupa kurva intensitas
difraksi terhadap sudut difraksi maka bentuk
struktur kristal suatu material dapat ditemukan
[1-3]. Metode XRD ini juga dapat digunakan
mengidentifikasi  fase  kristal, mencari
parameter kisi, menentukan derajat kristalisasi,
menghitung ukuran kristalit, dan memprediksi
komposisi dari suatu material [3].

Dari pengetahuan tentang struktur kristal
suatu material selanjutnya maka dapat
digunakan untuk mencari sifat-sifat fisis lainnya
dari material tersebut [4—6]. Pencarian ini bisa
dimulai dengan membentuk suatu model
visualisasi struktur kristal tersebut.

Model  visualisasi  struktur  kristal
mempermudah dalam melakukan perhitungan
lebih lanjut. Dengan model visualisasi maka
sifat-sifat fisis material dapat diperagakan dan
dijelaskan lebih detail tanpa menggunakan
penjelasan matematika yang rumit [7].

Salah satu material yang banyak aplikasi
dan penelitiannya adalah CaO dan MgO [8-12].
Kedua material ini mempunyai fase kristal yang
sama dan sering ditemukan di alam dalam
keadaan tercampur. Campuran material padat
seperti ini dikenal dengan sebutan larutan
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padat. Namun demikian literatur XRD tentang
larutan padat rasio pencampuran CaO/MgO
masih terlampau sedikit, salah satu literatur
menunjukkan hasil eksperimen pola XRD dari
rasio CaO/MgO adalah penelitian Mahdavi dan
Abedini (2015)[8] dalam penelitian mereka
yang mengaplikasikan CaO/MgO sebagai
katalis proses transesterification minyak sayur
menjadi bio-diesel. Penelitian tersebut hanya
meneliti sampai dari rasio 5:5 sampai dengan
9:1. Dengan demikian maka perlu dilakukan
penelitian yang untuk mendapatkan pola XRD
yang lebih lengkap.

Penelitian pada artikel ini dilakukan
dengan tujuan mensimulasikan pola XRD dan
visualisasi  struktur kristal larutan padat
CaO/MgO (CaxMg1-xO) sehingga dapat menjadi
data pembanding serta literatur tambahan
untuk penelitian berikutnya.

METODE PENELITIAN

Pada penelitian ini, sumber data yang
digunakan diperoleh dari website
Crystallographic Open Database (COD) yaitu
data kristal dengan nomor file #1011095 untuk
kristal CaO dan nomor file #1011116 untuk
MgO [13-15]. Kedua data tersebut digunakan
untuk membangun struktur larutan padat
CaO/MgO dalam bentuk senyawa CaxMgi1-xO
dimana atom Ca disubstitusi dengan atom Mg
sesuai faktor x. Pemodelan XRD dan
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visualisasi struktur kristal dikerjakan
menggunakan perangkat lunak kristalografi
Visualization for Electronic and Structural
Analysis (VESTA) [16].Pada perangkat lunak
VESTA larutan padat CaxMgixO dapat
dimodelkan dengan cara merubah nilai
“occupancy” yaitu nilai kemungkinan atom
tersebut berada pada suatu posisi kisi,dengan
nilai antara 0 dan 1 dimana 0 artinya tidak ada
atom dan 1 artinya atom ada. Nilai occupancy
atom Ca ditentukan sebesar x, kemudian
ditambahkan ke posisi yang sama atom Mg
dengan nilai occupancy 1-x. Parameter Kisi
dihitung menurut menurut hukum Vegard
seperti yang ditunjukkan pada persamaan
berikut [17] :

a(AyBy-x) = ax(x) +ap(1 —x) (1)

di mana r(A.B;_,) adalah parameter kisi untuk
larutan padat, a, adalah parameter kisi untuk
atom A, dan a, adalah parameter kisi untuk
atom B, dan x adalah faktor substitusi yang
dalam penelitian ini nilai x adalah 0, 0.1, 0.2 ...
1.

Larutan padat pada penelitian ini CaxMga-
xO adalah gabungan dari dua senyawa,
senyawa pertama adalah CaO dengan kisi a =
4.805 A [15] dan senyawa kedua adalah MgO
dengan kisi a = 4.216 A [14]. Kedua senyawa
yang dikenal dengan nama Lime (CaO) dan
Periclase (MgO) ini memiliki struktur kristal dan
grup ruang simetri Hermann-Mauguin yang
sama (Fm-3m).

Simulasi XRD pada perangkat lunak
VESTA menerapkan prinsip hamburan hukum
Bragg untuk menghitung posisi sudut difraksi
setiap puncak. Menurut hukum Bragg,
interferensi maksimum terjadi jika panjang
lintasan yang ditempuh sinar hambur sejajar
yang dapat ditulis dalam persamaan [17] :

nA = 2d hkl Sln(e) (2)

Dimana n adalah bilangan bulat (1,2,3,..),
A adalah panjang gelombang (nm), dy,,; adalah
jarak antar kisi kristal,  adalah sudut difraksi,
dan hkl adalah indeks miller.

Untuk kasus sederhana seperti struktur
kristal Kubik nilai parameter kisi dapat
dihubungkan dengan nilai dy;; yaitu dengan
persamaan sebagai berikut [17] :

a

dp = (Jn2ik2+12 )

Dari persamaan tersebut maka sudut
difraksi untuk setiap puncak dapat dicari
dengan mengetahui nilai parameter kisi a dan
bidang hamburnya (bidang hkl).

Selain itu perangkat lunak VESTA juga
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menghitung nilai Intensitas hamburan (Iy)
yang nilainya sebanding dengan Faktor struktur

(Fhx) pada persamaan berikut [18]

Ihkl = SL(ZH)APhle}Zlkl (4)

Dimana S adalah faktor skala, L(26)
adalah faktor polarisasi Lorentz, A adalah faktor
adalah faktor

absorbsi
orientasi.

sinar X, dan Py

Faktor struktur sendiri bergantung pada
banyak faktor. Persamaan untuk struktur Faktor

sebagai berikut [18]

Fhkl — Zn fn On eZni(hx+ky+lz)e—Wn (5)

Dimana n menyataka jumlah atom, f,
adalah faktor bentuk sinar X yang merupakan
fungsi 26 dan nomor atom Z, 0, adalah faktor
okupansi, W, adalah faktor Debye-Weller atau

faktor pergeseran atom karena vibrasi termal.

Semua faktor yang disebutkan diatas
sangat mempengaruhi intensitas dari puncak
XRD. Oleh karena itu penggunaan perangkat
lunak Vesta membantu mempermudah dalam
memodelkan visualisasi serta mensimulasikan

pola XRD dari suatu material.

HASIL DAN PEMBAHASAN

Pada tabel 1 dilakukan penentuan nilai
X untuk menghitung parameter kisi larutan
padat CaxMgixO menggunakan persamaan

).

Tabel 1. Perhitungan parameter kisi untuk

setiap nilai x pada larutan padat CaxMg1-xO.

No x x-1 Komposisi a(ABi_y) (A)
1 0 1 MgO 4.216
2 0.1 0.9 CaoiMgosO 4.2749
3 0.2 0.8 Cao2MgosO 4.3338
4 0.3 0.7 CaosMgo7sO 4.3927
5 04 06 CaosMgosO 4.4516
6 05 05 CaosMgosO 4.5105
7 0.6 0.4 CaosMgosO 4.5694
8 0.7 0.3 Cao7Mgo3O 4.6283
9 0.8 0.2 CaosMgo20 4.6872
10 0.9 0.1 CaosMgoiO 4.7461
1 1 0 CaO 4.805

Dari hasil tabel 1 dilanjutkan pembentukan
model visual dan simulasi XRD larutan padat
CaxMg1xO berdasarkan data struktur kristal
CaO dan MgO yang bersumber dari COD dan

dibantu dengan perangkat lunak VESTA.
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HASIL

Hasil bentuk model struktur kristal yang
divisualisasikan dengan VESTA dapat dilihat
pada Gambar 1. Visualisasi model dibuat
berdasarkan data awal struktur kristal CaO dan
MgO yang kemudian divariasikan parameter
kisi dan nilai occupancy-nya
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(j) Ca0.sMgo.1O
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Gambar 1. Bentuk Visualisasi Model Struktur
Kristal Larutan Padat CaxMg1-xO untuk
berbagai nilai x (occupancy).

Dari setiap model diatas selanjutnya
disimulasikan bentuk pola XRD-nya yang dapat
dilihat pada Gambar 2.
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Gambar 2. Pola XRD Larutan Padat CaxMg:-
xO untuk berbagai nilai x (occupancy).

Pada tabel 2 dapat dilihat lebih detail
perubahan sudut 26 dari tiga puncak tertinggi
hasil simulasi XRD larutan padat CaxMgixO
beserta bidang hkl-nya.

Tabel 2. Sudut 26 pada tiga puncak XRD
tertinggi untuk setiap nilai x pada larutan padat
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CaxMg1-xO.

HkI X 20 (degree)

0 (MgO) 36.89

0.1 36.37

0.2 35.86

0.3 35.36

0.4 34.88

111 0.5 34.41

0.6 33.95

0.7 33.50

0.8 33.07

0.9 32.65

1 (Ca0) 32.24

0 42.86

0.1 42.24

0.2 41.64

0.3 41.06

0.4 40.49

200 0.5 39.94

0.6 39.40

0.7 38.88

0.8 38.37

0.9 37.88

1 37.40

0 62.23
0.1 61.28
0.2 60.36
0.3 59.46
0.4 58.6

220 0.5 57.76

0.6 56.95

0.7 56.16

0.8 55.39

0.9 54.65

1 53.92
PEMBAHASAN

Pada gambar 1 terlihat gambaran
beberapa atom yang berubah warna sebagian.
Mulai nilai occupancy x=0.1 sampai dengan
x=0.9 ada dua warna yang berbeda untuk
posisi atom yang sama. Hal tersebut
merupakan model visualisasi “kemungkinan”
keberadaan atom Ca dan atom Mg berada
pada posisi yang sama. Semakin banyak salah
satu warna menunjukkan semakin dominan
kemungkinannnya untuk atom tersebut berada
diposisi tersebut. Visualisasi ini digunakan
untuk mempermudah memodelkan subtitusi
atom tanpa harus menggambarkannya dalam
suatu posisi berbeda.

Dari hasil pola XRD yang diperoleh
(dapat dilihat pada gambar 2 dan tabel 2)
terlihat terjadi perubahan sudut difraksi pada
puncak-puncak utama ketika atom Ca semakin
banyak mensubtitusi atom Mg. Perubahan
sudut difraksi ini terlihat semakin mengecil

berbanding terbalik dengan perubahan
parameter kisi yang cenderung semakin
memanjang (lihat tabel 1). Struktur krital

CaO/MgO terbentuk oleh ikatan ionik dimana
atom Ca memiliki ukuran radius ionik yang lebih
besar dibandingkan atom Mg, yaitu sebesar
114 pm untuk atom Ca dan 86 pm untuk atom
Mg [19]. Hal ini termodelkan pada parameter
kisi CaO yang lebih panjang daripada MgO.
Subtitusi atom Ca terhadap atom Mg mengeser
posisi atom lainnya pada kisi akibat adanya
gaya tolak menolak antara atom Ca dan atom
Mg lainnya yang sama-sama bermuatan positif
(ikatan pada CaO dan MgO bersifat ionik
sehingga atom-atom pada molekul tersebut
bermuatan). Pergeseran ini menyebabkan
volume kisi bertambah atau dengan kata lain
parameter kisi menjadli lebih panjang
ukurannya. Selain itu hasil simulasi XRD yang
diperoleh ini juga dibandingkan dengan hasil
eksperimen dari Mahdavi dan Abedini (2015)
[8]. Dimana pada hasil eksperimen terjadi juga
perubahan sudut difraksi pada puncak-puncak
utamanya yang semakin mengecil sesuai
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dengan rasio semakin

membesar.

CaO/MgO yang

PENUTUP
Berhasil dilakukan pembuatan visualisasi
model dan simulasi pola XRD dari larutan padat
CaxMg1-xO. Hasil yang diperoleh menunjukkan
parameter kisi yang semakin memanjang,
mengecilkan nilai sudut difraksi pada setiap
puncak. Selain itu hasil yang diperoleh juga
cocok dengan hasil eksperimen dari Mahdavi
dan Abedini (2015) [8] untuk keadaan rasio
CaO/MgO.
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