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ABSTRAK

Dessupri Niarti : Penentuan Jenis Mineral Magnetik Guano dari Gua
Solek dan Gua Rantai Kecamatan Lareh Sago Halaban
Kabupaten Lima Puluh Kota Menggunakan Metode
X-Ray Diffraction

Pengukuran sifat magnetik guano dari Gua Solek dan Gua Rantai telah
pernah dilakukan sebelumnya. Sifat magnetik yang diukur adalah suseptibilitas
magnetik dan konsentrasi mineral magnetik dengan menggunakan metode
suseptibilitas magnetik, sedangkan sifat magnetik yang lain seperti jenis mineral,
ukuran bulir belum pernah dilakukan. Pada penelitian ini dilakukan pengukuran
sifat magnetik, yaitu penentuan jenis mineral magnetik dari guano. Penelitian ini
bertujuan untuk menentukan jenis mineral magnetik guano dari Gua Solek dan
Gua Rantai Kecamatan Lareh Sago Halaban Kabupaten Lima Puluh Kota
Menggunakan Metode X-Ray Diffraction.

Jenis mineral magnetik guano ditentukan dengan menggunakan metode x-
ray diffraction. Instrumen yang digunakan pada penelitian ini adalah x ray
diffractometer. Ada 10 sampel yang digunakan pada penelitian ini yaitu 6 sampel
dari Gua Solek dan 4 sampel dari Gua Rantai. Sampel guano yang digunakan
adalah sampel yang diambil berdasarkan nilai suseptibilitas magnetik yang telah
diukur sebelumnya. Hasil difraksi sinar-x untuk setiap sampel yang diperoleh
adalah sudut difraksi (26), jarak antar bidang (dnq), intensitas difraksi (1) dan
intensitas relatif. Data Hasil pengukuran ini dibandingkan dengan database
mineral magnetik sehingga dapat diketahui jenis mineral magnetik yang
terkandung pada guano.

Analisis hasil pengukuran menggunakan x-ray diffraction menunjukkan
bahwa sampel guano dari Gua Solek dan Gua Rantai Kecamatan Lareh Sago
Halaban Kabupaten Lima Puluh Kota didominasi oleh mineral yang berasal dari
kelompok oksida besi. Jenis mineral yang dominan adalah magnetite (Fe304)
disamping itu ditemukan juga mineral magnetik lain seperti hematite (Fe,03)
yang tidak begitu dominan.
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BAB |

PENDAHULUAN

A. Latar Belakang Masalah

Perubahan iklim dapat dilihat dari perubahan lingkungan yang terjadi di
permukaan bumi. Pada pohon jati dan bakau perubahan iklim dapat dilihat dari
lingkaran tahunan pohon, sedangkan pada gua perubahan iklim dapat dilihat dari
sedimen gua. Sedimen gua terdiri atas dua kategori yaitu sedimen kimia dan
sedimen klastik (White, 2007). Sedimen kimia adalah sedimen yang terbentuk di
dalam gua seperti stalagtit dan stalagmit. Stalagtit merupakan endapan yang
tumbuh dari atap gua ke bawah berbentuk kerucut, sedangkan stalagmit
merupakan endapan yang tumbuh dari lantai gua atau dari batuan dasar ke atas
berbentuk kerucut. Pada umumnya gua tumbuh dan berkembang pada daerah kars
dengan batuan induk gamping sehingga mineral utama pembentuk sedimen gua
adalah kalsit (CaC03) (Zulaikah, 2005).

Sedimen Kklastik adalah sedimen yang terbawa dari lingkungan luar ke
dalam gua. Salah satu contoh sedimen klastik adalah guano. Guano merupakan
kotoran kelelawar atau burung yang mengandung mineral karbon (C) dan kaya
nitrogen (N) serta mengandung fosfat (P0O,) dan urea dari sisa pencernaan yang
menumpuk dan mengendap di lantai gua. Tingkat pengendapan sedimen ini
bertambah beberapa meter setelah ribuan tahun di lantai gua (Bird, 2007).

Penelitian endapan guano yang terdapat di dalam gua pernah dilakukan
oleh Wurster, dkk (2008) yang meneliti isotop karbon (5C** ) dan isotop hidrogen

(6H) guano yang terdapat pada gua di Grand Canyon Amerika Serikat yang



bertujuan untuk melihat perubahan lingkungan. Selain itu penelitian mengenai
sifat kemagnetan dari guano juga pernah diteliti sebelumnya, seperti yang telah
diteliti oleh Olintika (2009) dan Novrilita (2009) yang meneliti suseptibilitas
magnetik terhadap guano dari Gua Solek dan Gua Rantai Kecamatan Lareh Sago
Halaban, Kabupaten Lima Puluh Kota. Nilai suseptibilitas yang diperoleh
bervariasi, di Gua Solek berkisar antara 14.2 x 10 m*/kg sampai 687 x 10° m%kg
dengan rata-rata 426 x 10”° m*/kg dan di Gua Rantai berkisar antara 11.8 x 10”
m?>/kg sampai dengan 799.63 x 10° m*/kg dengan rata-rata 430,09 x 10”° m*/kg.

Berdasarkan variasi nilai suseptibilitas magnetik guano dari Gua Solek dan
Gua Rantai maka dapat diketahui bahwa di dalam guano terdapat mineral
magnetik. Keberadaan mineral magnetik walaupun sedikit sangat bermanfaat
dalam kajian kemagnetan batuan dimana mineral magnetik merupakan komponen
utama perekam arah dan intensitas medan magnetik bumi selama proses
pembentukan endapan. Perubahan arah dan intensitas medan magnetik bumi
terekam oleh mineral-mineral magnetik yang terkandung dalam material-material
alam seperti lava, sedimen laut dan endapan gua. Keberadaan mineral
ferromagnetik pada endapan gua dapat merekam arah medan magnetik bumi
sampai sepanjang proses pembentukannya (Zulaikah, 2005). Untuk itu pada
penelitian ini peneliti akan melanjutkan kajian sifat magnetik guano dari Gua
Solek dan Gua Rantai. Penelitian sifat magnetik yang dilakukan adalah penentuan
jenis mineral magnetik guano.

Penentuan jenis mineral magnetik guano dapat dilakukan dengan

menggunakan metode IRM (Isothermal Remanent Magnetization) dan metode



X-Ray Diffraction. Pengukuran kurva saturasi IRM hanya digunakan untuk
mengidentifikasi mineral-mineral magnetik dari jenis oksida besi seperti
magnetite dan hematite (Hamdi, 2008). Untuk memperoleh informasi yang lebih
jelas tentang jenis mineral magnetik lain yang terkandung dalam guano dapat
dilakukan dengan nonmagnetik.

Metode x-ray diffraction atau difraksi sinar-x mampu menutupi
kekurangan dari metode IRM yang tidak bisa mengidentifikasi jenis mineral
magnetik selain magnetite dan hematite. X-ray diffraction menghasilkan pola-
pola difraksi yang kemudian dimanfaatkan untuk menentukan struktur kristal dan
mengidentifikasi jenis mineral magnetik pada guano. Dengan menggunakan
metode ini diharapkan bisa diperoleh hasil yang lebih jelas mengenai jenis mineral
magnetik yang terkandung di dalam guano. Oleh sebab itu, penelitian ini berjudul
“Penentuan Jenis Mineral Magnetik Guano dari Gua Solek dan Gua Rantai
Kecamatan Lareh Sago Halaban Kabupaten Lima Puluh Kota Menggunakan

Metode X-Ray Diffraction®.

B. Rumusan Masalah

Berdasarkan latar belakang masalah tersebut dapat dirumuskan suatu
permasalahan yaitu apa jenis mineral magnetik guano dari Gua Solek dan Gua
Rantai Kecamatan Lareh Sago Halaban Kabupaten Lima Puluh Kota

Menggunakan Metode X-Ray Diffraction.



C. Batasan Masalah

Sampel penelitian diambil dari Gua Solek dan Gua Rantai Kecamatan
Lareh Sago Halaban Kabupaten Lima Puluh Kota. Karena sampel penelitian yang
diambil cukup banyak maka peneliti membatasi sampel yang akan dilakukan
pengukuran dengan menggunakan metode X-Ray Diffraction yaitu berdasarkan
nilai suseptibilitas magnetic dan kurva saturasi IRM. Dari 102 sampel guano yang
ada dari kedua gua, maka diambil 10 sampel guano yang akan diukur dengan
ketentuan 6 sampel dari Gua Solek dan 4 sampel dari Gua Rantai. Sampel yang
digunakan pada penelitian ini adalah sampel yang mempunyai rentang nilai

suseptibilitas magnetik yang rendah, menengah dan tinggi

D. Pertanyaan Penelitian
Pertanyaan dari penelitian ini adalah apakah jenis mineral magnetik guano
dari Gua Solek dan Gua Rantai Kecamatan Lareh Sago Halaban Kabupaten Lima

Puluh Kota menggunakan metode X-Ray Diffraction.

E. Tujuan Penelitian

Tujuan yang ingin dicapai dalam penelitian ini adalah untuk mengetahui
jenis mineral magnetik guano dari Gua Solek dan Gua Rantai Kecamatan Lareh
Sago Halaban Kabupaten Lima Puluh Kota dengan menggunakan metode X-Ray

Difraction (XRD).



. Manfaat Penelitian

. Bagi peneliti dan instansi lain sebagai kajian mineral magnetik guano yang
akan dijadikan sebagai proxy paleoclimate yang bertujuan untuk melihat
perubahan iklim pada masa lampau dan juga bisa memprediksikan iklim pada
masa yang akan datang.

. Pada bidang Geofisika merupakan aplikasi dari ilmu geofisika, sehingga
menambah pengetahuan tentang kajian kemagnetan batuan dan magnetik
lingkungan.

. Bagi penulis merupakan salah satu persyaratan dalam menyelesaikan studi
Strata-1 (satu) Geofisika Program Studi Fisika di FMIPA, Universitas Negeri
Padang serta menambah pemahaman dan wawasan penulis mengenai

penggunaan metode nonmagnetik yaitu metode X-Ray Diffraction.
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KERANGKA TEORI

A. Kajian Teoritis

1. Mineral Magnetik

Batuan terbuat dari campuran alami yang disebut dengan mineral, yang
biasanya membnetuk kristal. Menurut Graha (1987) mineral adalah suatu zat
(fasa) padat dari unsur kimia atau persenyawaan kimia yang dibentuk oleh proses-
proses anorganik, dan mempunyai susunan tertentu dan penempatan atom-atom
secara beraturan di dalamnya atau dikenal sebagai struktur kristal. Kandungan
mineral magnetik yang terdapat dalam suatu bahan mempengaruhi sifat magnetik
bahan tersebut. Dilihat dari sifat magnetiknya, suatu bahan dapat digolong
menjadi diamagnetik, paramagnetik dan ferromagnetik. Mineral yang tergolong
ferromagnetik biasanya diidentikkan dengan istilah mineral magnetik. Mineral
yang bersifat ferromagnetik umumnya tergolong dalam oksida titanium besi,
sulfida besi dan hidroksida besi.

Beberapa mineral magnetik yang tergolong ke dalam keluarga oksida
titanium besi yaitu magnetite (FesO,), hematite (o-Fe,O3;) dan maghemite
(y-Fe203). Mineral-mineral magnetik dari keluarga sulfida besi adalah Greigite
(FesS,) dan phyrhotite (Fe;Sg), sedangkan yang tergolong dalam hidroksida besi
adalah goethite (a-FeOOH). Keluarga oksida titanium besi merupakan mineral

magnetik bumi yang penting karena dianggap sebagai mineral-mineral magnetik



yang paling dominan. Keluarga oksida ini bisa digambarkan melalui diagram
segitiga (ternary diagram) TiO,-FeO-Fe,O3 seperti terlihat pada Gambar 1.

Tio,

FeTi O
Ferropseudobrookite

FeTiC)3
limenite

FeezTi'D5

FezTiO N
Pseudobrookite

Ulvospinel

FeO Fe O,

374 Hematite
Magnetite

Gambar 1. Diagram ternary TiO,-FeO-Fe,O3 (Butler, 1998)

Posisi dari kiri ke kanan menandakan meningkatnya rasio Fe** terhadap
Fe?*, sementara dari bawah ke atas menandakan peningkatan Ti** terhadap besi.
Pada puncak segitiga hanya ditemukan Ti** saja, pada ujung sebelah kiri terdapat
ferrous oxide (FeO) dengan bilangan oksidasi yaitu Fe®*, sementara pada ujung
sebelah kanan terdapat ferric oxide (Fe,O3) dengan bilangan oksidasi Fe®*. Pada
diagram segitiga ini ada dua kelompok oksida titanium besi Mineral-mineral
magnetik pada keluarga oksida titanium besi utama, vyaitu kelompok
titanomagnetite dan kelompok titanohematite. Titanomagnetite merupakan
mineral kubus dengan struktur inverse spinel dan titanohematite dicirikan dengan
simetri rhombohedral (Evan dan Heller, 2003). Kedua mineral ini mempunyai
komposisi yang sama tapi berbeda struktur, sebagai contoh maghemite dan

hematite, menempati posisi yang sama dalam diagram ternary.



a. Magnetite (Fe3Oy)

Mineral magnetite merupakan salah satu mineral magnetik yang penting di
bumi, yang terdapat pada batuan beku, sedimen dan batuan metamorf. Magnetite
juga merupakan mineral magnetik yang terkuat karena mineral ini merekam NRM
(Natural Remanent Magnetization) yang stabil (Butler, 1998). Magnetite bersifat
ferrimagnetik dengan Temperatur Curie 580 °C dan magnetisasi saturasi 90-93
Am?/kg. Magnetite ini merupakan deret titanomagnetite (Fes«TixO4) (Evan dan
Heller, 2003). Magnetite memiliki komposisi kimia Fe3O,4, berwarna hitam
mengkilat seperti pada Gambar 2. Batuannya keras dan sangat berat, tidak
terbelah-belah, tidak tembus cahaya dan menunjukkan kilauan logam. Magnetite
mempunyai sifat kemagnetan yang sangat kuat dan memiliki kandungan mineral

Fe paling tinggi dimana strukturnya berbentuk oktahedral (Butler, 1998).

Gambar 2. Mineral m:algnti magnetite (Maulana, 20113

b. Hematite (a-Fe,O3)
Hematite kebanyakan terdapat di alam terutama pada tanah dan sedimen
yang berhubungan dengan lingkungan. Mineral hematite  bersifat

antiferromagnetik dengan magnetisasi spontan sekitar 2.5 KA/m dan Temperatur



Curie 680 °C. Besi bisa diganti dengan titanium sehingga hematite termasuk ke
dalam deret titanohematite (Fe,TixO3) (Evans dan Heller, 2003). Hematite
merupakan mineral berwarna gelap yang membuatnya mudah dibedakan dengan

magnetite dan mempunyai struktur heksagonal seperti terlihat pada Gambar 3.

Gambar 3. Minral magnetik hematite (Maulana, 2011)
c. Maghemite (y-Fe;O3)

Formula kimianya sering diidentikkan dengan hematite. Hal ini
disebabkan karena kedua jenis mineral itu mirip dan terletak di posisi yang sama
pada diagram ternary, akan tetapi mereka tidak memiliki bentuk magnetik atau
susunan kristal yang sama. Maghemite merupakan mineral yang teroksidasi penuh
dari magnetite, mempunyai struktur kristal kubus dan banyak terdapat di tanah
seperti pada Gambar 4. Temperatur Curienya sekitar 645 °C dan magnetisasi
spontan berkurang dari 480 KA/m ke 380 KA/m yang merupakan mineral tak
stabil (Evans dan Heller, 2003). Untuk membedakannya hematite ditulis dengan

a-Fe,O3 sedangkan maghemite y-Fe,0s.
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Gambar 4. Mineral magnetik maghemite (Maulana, 2011)
d. limenite (FeTiOy)
IImenite adalah mineral magnetik yang bersifat anisotrop yaitu mineral
yang mempunyai sifat fisik yang berbeda-beda jika dilihat pada semua keadaan.
Ilmenite tersebar dalam banyak batuan dan pasir, kristalnya mempunyai bentuk

yang sama dengan hematite yaitu berbentuk heksagonal seperti pada Gambar 5.

Gambar 5. Mineral magneti:iiui'lmenite (Maulana, 2011)
e. Greigite (FesSs)
Greigite (FesS,;) adalah sulfida besi yang ekivalen dengan magnetite,
memiliki struktur mineral kubus (Gambar 6) bersifat ferrimagnetik kuat serta

memiliki magnetisasi spontan ~125 kA/m dan titik Curie sebesar ~330 °C.
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Greigite banyak terjadi dalam sedimen lacustrine dan marine. Titik Curie greigite

ini sama dengan besi sulfida yang lain seperti pyrrhotite.

Gambar 6. mineral magnetik greigite (Maulana, 2011)

f. Goethite (a-FeOOH)

Mineral magnetik yang signifikan dari iron oxyhydroxide adalah geohtite
(0-FeEOOH) dengan magnetisasi spontan jauh lebih kecil dari magnetite yaitu
sekitar 2 kA/m dan temperatur Curie 120 °C. Goethite memiliki struktur mineral
heksagonal dan bersifat antiferromagnetik serta banyak ditemukan pada tanah dan

sedimen.

2. Guano
Guano berasal dari bahasa Spanyol yaitu Quechua yang berarti kotoran
(feses) dari burung laut, kelelawar dan anjing laut. Guano merupakan sisa
pencernaan kelelawar atau burung yang mengandung mineral karbon dan kaya
nitrogen serta mengandung fosfat dan urea yang bukan merupakan mineral
magnetik. Guano termasuk salah satu sedimen klastik gua, yaitu sedimen yang
terbawa dari lingkungan luar ke dalam gua. Selama ribuan tahun guano

menumpuk dan mengendap di lantai gua (Bird, 2007).


http://4.bp.blogspot.com/_K5N-TAthn28/TP-1S8t3plI/AAAAAAAAAM4/X62aQ3zaVh4/s1600/fluorsph.jpg

12

Keberadaan mineral magnetik pada guano juga berasal dari debu.
Serangga yang berterbangan di alam bebas, rentan terkena debu. Secara tidak
langsung kelelawar juga mengkomsumsi debu yang ada pada tubuh serangga yang
dimakannya. Debu ini juga dapat berasal dari lingkungan luar gua seperti aktifitas
vulkanik. Debu tersebut terdistribusi ke dalam gua melalui media angin sehingga
akan berpengaruh pada kandungan mineral magnetik guano yang telah menumpuk
di dalam gua. Analisis kimia dilakukan terhadap partikel debu memperlihatkan
kandungan sebagai berikut, SiO, = 57.8-62.4 % ; Al,0; = 18.10 — 19.01 % dan
Fe,O3 = 3.44 - 4.60 %, sedang unsur lainnya relatif kecil (Marmer, 2003).
Sehingga dapat disimpulkan debu juga mengandung mineral magnetik.

Keberadaan mineral magnetik walaupun sedikit sangat bermanfaat dalam
kajian kemagnetan batuan dimana mineral magnetik merupakan komponen utama
perekam arah dan intensitas medan magnetik bumi selama proses pembentukan
endapan. Perubahan arah dan intensitas medan magnetik bumi terekam oleh
mineral-mineral magnetik yang terkandung dalam material-material alam seperti
lava, sedimen laut dan endapan gua. Keberadaan mineral ferromagnetik pada
endapan gua dapat merekam arah medan magnetik bumi sampai sepanjang proses

pembentukannya (Zulaikah, 2005).

3. Kelelawar
Kelelawar merupakan salah satu anggota mamalia yang termasuk ke dalam
ordo chiroptera yang bearti mempunyai ‘sayap tangan’ karena kaki depannya
termodifikasi sebagai sayap yang berbeda dengan sayap burung (DeBlase, 1981).

Makanan utama spesies ini adalah serangga (insectivore) seperti belalang atau
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kupu-kupu. Secara tidak langsung kelelawar juga mengkosumsi debu yang ada
pada serangga yang dimakannya.

Kelelawar termasuk hewan nocturnal yaitu mencari makan pada malam
hari. Kelelawar mempunyai kemampuan untuk menangkap pantulan getar gema
dari suara yang ditimbulkannya atau dikenal dengan istilah ekholokasi. Ekholokasi
adalah suatu fenomena malam hari, dimana kelelawar akan mengeluarkan suara
dengan melalui mulut dan hidungnya ketika sedang terbang. Kebiasaan kelelawar
yang hidup berkoloni pada tempatnya sepanjang hari memberikan manfaat positif,
yaitu guano yang dihasilkan akan mengumpul pada suatu tempat dimana
kelelawar tersebut tinggal. Tumpukan guano kelelawar yang merupakan sumber
fosfat dapat dieksploitasi untuk pemenuhan kebutuhan pupuk secara benar yang

tidak mengganggu atau merusak ekosistem di dalamnya.

4. Sinar-X

Sinar-x ditemukan pada tahun 1895 oleh Wilhelm Conrad Rontgen di
Universitas Wurtzburg Jerman, karena asalnya tidak diketahui waktu itu maka
dinamakan sinar-x. Sinar-x adalah gelombang elektromagnetik dengan panjang
gelombang 1 Angstrong (10™° m). Panjang gelombang ini kira-kira sama dengan
jarak antar atom dalam kristal. Oleh karena itu sinar-x dapat didifraksi oleh atom-
atom dalam material berbentuk kristal. Dengan mengamati pola difraksi sinar-x
yang dihasilkan suatu material maka struktur kristal material tersebut dapat
diketahui (Abdullah dan Khairurrijal, 2010).

Ada dua cara utama untuk memproduksi sinar-x. Cara pertama adalah

dengan memberikan percepatan kepada partikel bermuatan listrik. Partikel yang



14

bermuatan  listrik yang dipercepat akan memancarkan gelombang
elektromagnetik. Peristiwa ini disebut bremmstrahlung. Panjang gelombang yang
dipancarkan dalam peristiwa ini bermacam-macam, tetapi ada panjang gelombang
minimum (frekuensi maksimum) yang dapat dihasilkan. Nilai ini bergantung pada
energi partikel yang dipercepat (Abdullah dan Khairurrijal, 2010).

Disamping melalui proses bremmstrahlung cara yang  kedua untuk
menghasilkan sinar-x adalah melalui transisi elektron antar kulit atom logam masa
menengah. Atom-atom dengan nomor atom sekitar 28-30 seperti tembaga
memiliki tingkat-tingkat energi elektron sedemikian sehingga beda energi antar
tingkat berdekatan sama dengan energi foton sinar-x. Sifat tingkat energi yang
demikian menjadikan material logam dari unsur tersebut dimanfaatkan untuk
menghasilkan sinar-x (Abdullah dan Khairurrijal, 2010). Skema tabung sinar-x

dapat dilihat pada Gambar 7.

Cu ; vakum  filamen gelas
\ sinar-X \ Tungs,(cn /

air parie \
pendingin __'x)-"f N\

4 sasaran | 3458

" ~7 7 P2 v )
AN W p/A i i el
jendela G

Berilium sinar-X mangkok logam Pemusat

Gambar 7. Skema tabung sinar-x (Amilius, dkk, 1999)

Tabung sinar-x terdiri dari sumber elektron, katoda, anoda (logam sasaran)
dan tabung vakum. Sumber elektron yang biasanya dipakai adalah filamen logam

yang dipanaskan, biasanya logam Tungsten. Filamen atau katoda yang berperan
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sebagai sumber elektron memiliki tegangan biasanya 30-50 kV terhadap anoda
(logam sasaran). Anoda atau logam sasaran merupakan sasaran yang akan
ditembak oleh elektron yang dipercepat. Umumnya logam sasaran yang dipakai
adalah Cu, Cr, Fe, Co, Mo dan Ag. Katoda dan anoda ini ditempatkan pada
tabung yang vakum bertujuan untuk meghindari halangan pada gerakan elektron
agar perjalanan katoda ke anoda tidak terganggu (Amilius, dkk, 1999).

Katoda dalam tabung sinar-x dihubungkan dengan kutub negatif suatu
sumber listrik tegangan tinggi, kemudian dipanaskan pada suatu filamen agar
lebih mudah memancarkan elektron. Sedangkan anoda yang terbuat dari logam
berat dihubungkan dengan kutub positif sumber listrik tegangan tinggi. Anoda
didinginkan dengan air untuk menyalurkan kelebihan kalor yang timbul karena
benturan berkas elektron dengan permukaan anoda tersebut. Beda potensial yang
tinggi berfungsi untuk mempercepat elektron-elektron disepanjang tabung yang
dipancarkan dari katoda. Sehingga setelah sampai di anoda elektron-elektron
tersebut memiliki energi Kinetik yang sangat besar, dan apabila menumbuk logam
target (kutub anoda) pada ujung tabung maka anoda akan memancarkan sinar.
Sinar yang dipancarkan ini disebut sinar-x.

Peristiwa dalam tabung sinar-x dapat menghasilkan spektrum sinar-x.
Dimana elektron yang terjadi oleh filamen ditolak oleh katoda dipercepat menuju
anoda dengan kecepatan yang tinggi. Energi kinetik elektron ini sebagian besar
diubah menjadi panas, sedangkan sebagian lagi menjadi sinar-x yang terpencar
kesegala arah. Radiasi yang terjadi terdiri dari berbagai panjang gelombang

dengan intensitas yang berbeda. Jadi terjadi spektrum yang disebut spektrum



16

kontinu sinar-x atau sinar-x putih. Variasi intensitas ini tergantung pada tegangan
tinggi yang diterapkan pada katoda (Amilius, dkk, 1999).

Jika tegangan tinggi dinaikkan, maka intensitas semua panjang gelombang
naik dan batas panjang gelombang pendek bergeser kenilai lebih rendah. Sampai
suatu tegangan tinggi tertentu, yang karekteristik logam sasaran dan bentuk
spektrumnya adalah kontinu. Spektrum ini disebabkan oleh perlambatan tiba-tiba
elektron yang menumbuk logam sasaran. Sebagian elektron langsung melepaskan
seluruh energinya menjadi foton sinar-x, sebagian lagi menyerahkan sebagian
energinya dalam tumbukan dengan atom-atom di dalam logam sasaran, dengan
jumlah tumbukan yang berbeda-beda, sehingga menyebabkan panjang gelombang
yang berbeda-beda dengan intensitas yang berbeda juga. Makin tinggi tegangan
tinggi katoda, makin tinggi energi kinetik elektron dan makin tinggi energi sinar-x

atau jumlah foton per detik dan energi rata-rata per foton.

5. X-Ray Diffraction (XRD)

X-Ray Diffraction merupakan suatu teknik yang digunakan untuk
mengidentifikasi adanya fasa kristalin di dalam material-material benda dan
serbuk untuk menganalisis sifat-sifat struktur kristal. Metode ini menggunakan
sebuah sinar-x yang terdifraksi seperti sinar yang direfleksikan dari setiap bidang,
berturut-turut dibentuk oleh atom-atom kristal dari material tersebut. Dengan
berbagai sudut timbul, pola difraksi yang terbentuk menyatakan karakteristik dari
sampel. Susunan ini diidentifikasi dengan membandingkannya dengan sebuah

database internasional (Zakaria, 2003).



17

Struktur material baik kristal maupun nonkristal akan dapat diketahui
dengan menggunakan X-Ray Diffraction atau difraksi sinar-x. Difraksi sinar-x
merupakan salah satu teknik yang biasa digunakan dalam mengkarekterisasi
material dan penentuan jenis mineral pada material. Sebab difraksi adalah
penyebaran atau pembelokan gelombang pada saat gelombang ini melintas
melalui bukaan atau mengelilingi ujung penghalang. Difraksi sinar-x merupakan
ukuran panjang gelombang sinar-x yang tidak berbeda jauh dengan jarak antar
atom di dalam sebagian kristal, dan pola berulang kisi kristal berfungsi seolah-
olah seperti kisi difraksi untuk sinar-x dalam sebuah spektrometer.

Teknik difraksi sinar-x dapat digunakan pula untuk analisis kualitatif
karena setiap unsur atau senyawa mempunyai pola difraksi tertentu, dengan
demikian jika pola unsur atau senyawa tersebut diketahui, maka unsur atau
senyawa tersebut dapat diidentifikasi. Hasil difraksi serbuk dengan difraktometer
adalah berupa pola difraksi yang berisi data intensitas dan sudut difraksinya. Jarak
antar bidang dapat dihitung dengan hukum Bragg. Karena sangat banyak sekali
unsur atau senyawa organik dan senyawa anorganik material yang telah
ditemukan, maka pola-pola difraksinya telah tersedia dan telah dikelompokkan.

Skema proses difraksi dapat dilihat pada Gambar 8.
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B
Gambar 8. Difraksi bidang kisi (Suryanarayana, 1998)

Menurut Amilius, dkk (1999) menyatakan bahwa berkas sinar terdifraksi
didefenisikan sebagai berkas sinar yang terdiri dari sejumlah besar berkas sinar
terhambur yang saling memperkuat. Jika sinar-x didatangkan pada permukaan
suatu kristal, maka sinar tersebut akan dipantulkan. Pemantulan ini terjadi apabila
panjang gelombang sinar-x lebih kecil daripada 2 kali jarak antara bidang
pemantulan dalam kisi kristal yang dimaksud. Hal ini disebabkan karena difraksi
tergantung pada struktur dan panjang gelombangnya.

Gambar 8 menunjukkan bila seberkas sinar-x (dengan panjang gelombang
adalah A7) tiba pada sebuah permukaan kristal yang lapisan atom-atom atau ionnya
terpisahkan sejauh d. Jarak tegak lurus untuk masing-masing bidang (d ) adalah
sama, sebab bidang-bidang yang sejajar pada kristal memiliki indeks miller yang
sama. Panjang jarak antar sektor AA’ dan BB' untuk setiap sinar tampak dibedakan
dengan nilai yang diketahui dan dijadikan sebagai kelipatan (n) dari panjang
gelombang (A), sehingga jarak tempuh dari sinar datang yang saling menguatkan

yang karena fasanya sama adalah :
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S =M oo, (1)
Atom C yang terdapat pada kristal akan menghamburkan seberkas sinar-x yang
datang menumbuk suatu material kristal. Kemudian sinar datang berikutnya akan
dihamburkan oleh atom E. Dalam proses penghamburan sinar ini harus
menempuh jarak sepanjang DE + EC’, sehingga panjang jarak tempuh sinar
datang ini dapat dirumuskan menjadi:

S=DE+EC =2EC'......................... )
Dengan menggunakan perumusan trigonometri dasar didapatkan bahwa:

EC' =CEsinO......c..cc.coiiiiiiiiiin, 3)
Dimana CE = d, sehingga persamaan (2) menjadi

DE+EC =2dsinf.......................... 4)
Dari persamaan (1) telah diketahui bahwa jarak tempuh sinar datang adalah
6 = n A, maka persamaan (1) dapat dikonversikan dengan persamaan (5) sehingga
didapatkan persamaan sebagai berikut:

nA=2dsing...............oiii (5)

Atau didapatkan persamaan

Persamaan ini yang dikenal sebagai Hukum Bragg, yaitu perumusan matematika
tentang persyaratan yang harus dipenuhi agar berkas sinar-x yang dihamburkan
tersebut merupakan berkas difraksi.

Berdasarkan persamaan Bragg jika seberkas sinar-x dijatuhkan pada

sampel (kristal) maka bidang kristal itu akan membiaskan sinar-x yang memiliki
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panjang gelombang sama dengan jarak antar atom dalam kristal tersebut. Makin
banyak bidang kristal yang terdapat dalam sampel makin kuat intensitas
pembiasan yang dihasilkan. Tiap puncak yang muncul pada pola x-ray diffraction
mewakili satu bidang kristal yang memiliki orientasi tertentu.

Pada metode difraksi sinar-x, detektor dirotasi pada berbagai sudut.
Intensitas sebagai fungsi sudut yang dibentuk oleh detektor dan sinar datang
diukur. Sudut tersebut sama dengan 26. Ketika detektor berada pada posisi sudut
yang tidak memenuhi hukum Bragg maka tidak ada cacahan yang diukur. Begitu
detektor berada pada sudut yang memenuhi hukum Bragg maka cacahan tinggi
dideteksi (Abdullah dan Khairurrijal, 2010).

Keluaran dari diffractometer itu bisa dalam bentuk data analog maupun
data digital. Perekam data analog konvensional dapat berupa garis-garis grafik
yang memiliki kecepatan dalam millimeter per menit yang disinkronisasikan
dengan detektor dalam derajat 26 per menit sehingga pada sumbu-x
dikalibrasikan dalam 26. Pembelokan sinar-x yang direkam dengan mudah
dikonfirmasikan dalam jarak antar bidang (d ) dengan mengaplikasikan hukum
Bragg’s. Difraktometer juga memiliki perhitungan secara digital yang bisa
merekam secara benar intensitas sinar-x dalam jumlah per detik (Hardy dan
Tucker, 1991).

Pola difraktogram yang dihasilkan berupa deretan puncak-puncak difraksi
dengan intensitas relatif bervariasi sepanjang nilai 26 tertentu. Besarnya intensitas
relatif dari deretan puncak-puncak tersebut bergantung pada jumlah atom atau ion

yang ada, dan distribusinya di dalam sel satuan material tersebut. Pola difraksi
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setiap padatan kristalin sangat khas, yang bergantung pada Kisi kristal, unit
parameter dan panjang gelombang sinar-x yang digunakan. Dengan demikian,
sangat kecil kemungkinan dihasilkan pola difraksi yang sama untuk suatu padatan
kristalin yang berbeda (Warren, 1969).

Berdasarkan metode ini makin kecil ukuran kristalin maka makin lebar
puncak difraksi yang dihasilkan. Kristal yang berukuran besar dengan satu
orientasi menghasilkan puncak difraksi yang mendekati sebuah garis vertikal.
Kristalin yang sangat kecil menghasilkan puncak difraksi yang sangat lebar. Lebar
puncak difraksi tersebut memberikan informasi tentang ukuran kristalin.

Kristalin yang kecil menghasilkan puncak yang lebar disebabkan karena
kristalin yang kecil memiliki bidang pantul sinar-x yang terbatas. Puncak difraksi
dihasilkan oleh interferensi secara konstruktif gelombang yang dipantulkan oleh
bidang-bidang kristal. Pada proses interferensi makin banyak jumlah interferensi
maka makin sempit ukuran garis frinji pada layar. Interferensi celah banyak
dengan jumlah celah tak berhingga menghasilkan frinji yang sangat terang.
Jumlah celah yang sangat banyak identik dengan kristalin yang berukuran besar.
Karena difraksi sinar-x pada dasarnya adalah interferensi oleh sejumlah sumber
maka kita dapat memprediksi hubungan antara lebar puncak difraksi dengan
ukuran kristal berdasarkan perumusan interferensi celah banyak (Abdullah dan

Khairurrijal, 2010).

6. Kristalografi
Batuan adalah kumpulan satu atau lebih mineral. Mineral itu sendiri adalah

bahan anorganik yang terbentuk secara alamiah, seragam dengan komposisi kimia
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yang tetap dan mempunyai karekteristik kristal yang tercermin dalam bentuk
fisiknya. Kristal itu sendiri adalah atom-atom yang tersusun secara teratur. limu
yang mempelajari mengenai kristal ini disebut kristalografi. Kristalografi adalah
ilmu pengetahuan yang dikembangkan untuk mempelajari perkembangan dan
pertumbuhan kristal termasuk bentuk, struktur dan sifat-sifatnya.

Atom-atom yang tersusun secara periodik di dalam kristal mungkin terdiri
dari atom-atom tunggal, tetapi mungkin juga gugusan atom-atom. Untuk
menggambarkan kristal, dibuat suatu kerangka khayal dengan cara membagi
ruang tiga dimensi dengan tiga kumpulan bidang, yang masing-masing kumpulan
terdiri dari bidang-bidang sejajar dan berjarak sama. Dengan demikian terjadi sel-
sel prisma jajaran genjang yang bentuk dan orientasinya sama. Sel-sel ini
dinamakan sel satuan. Panjang sisi sel satuan dinamai konstanta kisi atau
parameter Kisi.

Menurut Graha (1987) semua mineral mempunyai susunan kimiawi
tertentu dan penyusunan atom-atom yang beraturan maka setiap jenis mineral
mempunyai sifat-sifat fisik dan kimia tersendiri. Dalam kristalografi bentuk kristal
yang banyak jumlahnya dikelompokkan ke dalam tujuh sistem sumbu vyaitu:
kubik, tetragonal, ortorombik, rombohedral, heksagonal, monoklin dan triklin.

Bentuk-bentuk seperti terlihat pada Gambar 9.
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Gambar 9. Bentuk-bentuk sistem kristal; (a) sistem kubik, (b) sistem
tetragonal, (c) sistem ortorombik, (d) sistem rombohedral,
(e) sistem heksagonal, (f) sistem monoklin, (g) sistem
triklin (Amilius, dkk, 1999).

Orientasi suatu bidang di dalam Kkisi dapat juga dinyatakan secara
simbolik, sesuai dengan system notasi yang diperkenalkan oleh Miller. Orientasi
bidang kisi dinyatakan dengan bilangan-bilangan bulat terkecil dari kebalikan
fraksi jarak-jarak perpotongan bidang itu pada sumbu-sumbu koordinat Kisi,
diukur dari titik awal. Bidang Kisi itu dinyatakan dengan indek Miller (hkl). Indek
Miller (hkl) menunjukkan bahwa perpotongan bidang tersebut dengan sumbu-x
kisi adalah 1/h x (panjang sisi-x sel satuan), dengan sumbu-y kisi 1/k x (panjang
sisi-y sel satuan) dan dengan sumbu-z kisi adalah 1/ x (panjang sisi-z sel satuan).

Jika tidak memotong sisi sel tertentu, indek Miller untuk sisi itu menjadi nol.

Sejajar dengan bidang yang manapun di dalam kisi, terdapat sekumpulan bidang-
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bidang sejajar yang berjarak antara yang sama. Kumpulan bidang-bidang sejajar
(hkl) di dalam kisi mempunyai jarak (antara) bidang dnx yang berbeda-beda.
Secara kualitatif tentang gaya-gaya yang bekerja antar Kkristal dapat
disimpulkan ada dua macam gaya yang harus ada untuk kristal. Gaya-gaya
tersebut adalah gaya tarik menarik dan gaya tolak menolak. Gaya tarik menarik
berfungsi menjaga supaya atom-atom itu terikat bersama, sehingga tidak lepas
satu sama lain. Sedangkan gaya tolak menolak bekerja sedemikian rupa sehingga
atom-atom dalam kristal membentuk pola-pola bangunan tertentu yang nantinya
akan membentuk unit-unit tertentu. Dari unit-unit ini membentuk struktur kristal.
Dengan kata lain gaya tolak berfungsi sebagai penjaga supaya struktur Kristal

tidak rubuh atau hancur (Suud dan Hufri, 1998).

B. Penelitian Relevan

Penelitian tentang guano juga telah dilakukan oleh Rifai,dkk (2010) yang
meneliti kekonsistenan sifat magnetik guano dari dua gua yang berdekatan, yaitu
gua kelelawar di Kabupaten 50 Kota, Sumatera Barat. Dimana kedua gua
memiliki nilai suseptibilitas magnetik yang cukup tinggi, hal ini menunjukkan
bahwa terdapat mineral magnetik dalam gua dengan konsentrasi yang tinggi juga.
Sedangkan kedua gua menunjukkan variasi sifat magnetik yang berbeda, hal ini
disebabkan karena perubahan lingkungan yang memicu terjadinya mekanisme
transportasi mineral magnetik dari lingkungan luar ke dalam gua.

Identifikasi jenis mineral magnetik menggunakan metode x-ray diffraction
juga pernah dilakukan oleh Palendra (2009) pada pasir besi, berdasarkan analisis

x-ray diffraction menunjukkan bahwa mineral-mineral magnetik yang terkandung
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dalam bijih besi alami di daerah Surian berasal dari kelompok oksida besi. Jenis
mineral magnetik dari kelompok oksida besi yang dominan sebagai mineral
penyusun bijih besi di daerah Surian adalah magnetite. Penyelidikan jenis mineral
magnetik menggunakan metode x ray diffractometer juga pernah dilakukan oleh
Zaiturahmi (2010) pada tanah subur dan tanah kurang subur di perkebunan karet
dan sawit Rimbo Bujang Kabupaten Jambi. Hasil analisis menunjukkan bahwa
mineral magnetik yang terkandung dalam tanah perkebunan karet subur
didominasi oleh mineral magnetite, disamping itu ditemukan ukuran mineral

hematite yang tidak begitu dominan.

C. Kerangka Berfikir

Berdasarkan Gambar 10 dapat dilihat bahwa penelitian ini bertujuan untuk
melihat sifat magnetik guano yaitu suseptibilitas magnetik, ukuran bulir dan jenis
mineral magnetiknya. Pengukuran suseptibilitas magnetik guano untuk
mengindikasikan ada tidaknya mineral magnetik yang terkandung di dalam guano.
Dari pengukuran suseptibilitas magnetik ini dapat diketahui konsentrasi mineral
magnetik pada guano. Sedangkan untuk menentukan jenis mineral magnetik
belum pernah dilakukan. Berdasarkan hasil pengukuran suseptibilitas magnetik
maka dilakukan pengukuran lanjutan untuk menentukan jenis mineral magnetik
yang terkandung pada guano. Metode yang digunakan adalah metode
nonmagnetik yaitu metode x-ray diffraction. Dari pengukuran x-ray diffraction

maka dapat diidentifikasi jenis mineral magnetik yang terkandung pada guano
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dari Gua Solek dan Gua Rantai Kecamatan Lareh Sago Halaban Kabupaten Lima

Puluh Kota.

Kerangka berfikir pada penelitian ini dapat dilihat pada Gambar 10.

Guano

Y

Sifat Magnetik

-

Ukuran Bulir

-

Suseptibilitas Magetik

v

Jenis Mineral Magnetik

A 4

IRM dan S-Ratio

A 4

Scanning Electron
Microscopy (SEM)

v

X-Ray Diffraction

Gambar 10. Kerangka berfikir penelitian



BAB V
PENUTUP

A. Kesimpulan

Berdasarkan hasil pengukuran menggunakan metode difraksi sinar-x
(X-Ray Diffraction) maka dapat diketahui jenis mineral magnetik yang terkandung
pada guano dari Gua Solek dan Gua Rantai Kecamatan Lareh Sago Halaban
Kabupaten Lima Puluh Kota. Mineral magnetik yang terkandung dari kedua gua
ini berasal dari kelompok oksida besi yaitu magnetite (FesO,) dan hematite
(Fe,0O3). Mineral magnetik yang dominan dari kedua gua ini adalah magnetite
(FesO4). Sedangkan mineral magnetik hematite (Fe,O3) banyak ditemukan pada

guano dari Gua Rantai.

B. Saran

Berdasarkan hasil penelitian yang telah dilakukan, metode x-ray
diffraction tidak bisa mendeskripsikan komposisi kristal dan struktur morfologi
dengan baik maka dapat disarankan untuk melakukan penelitian mengenai
komposisi dan struktur morfologi dari sampel guano menggunakan metode SEM
(Scanning Electron Microscopy) dan Photomicrograf. Hasil karekterisasi dari
SEM dianalisis lebih lanjut dengan energy dispersive x-ray analyzer untuk

menganalisis komposisi mineral guano.

83
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