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INTISARI

SINTESIS DAN KARAKTERISAST NANOPARTIKEL
MAGNESIUM STABILIZED ZIRCONIA (MSZ) RENDAH
TENORM BERBASIS ZIRKONIUM OKSIKLORIDA
MENGGUNAKAN TEMPLAT PEG-6000

Oleh:
Sabli Syafiq Azhar Sinambela
NIM 21106030052

Penelitian ini bertujuan untuk mensintesis nanopartikel Magnesium
Stabilized Zirconia (MSZ) rendah TENORM berbasis zirkonium
oksiklorida menggunakan templat polietilen glikol (PEG-6000), serta
mengkaji pengaruh variasi perbandingan massa PEG-6000 dan suhu
kalsinasi terhadap karakteristik material yang dihasilkan. Penambahan
magnesium sebagai dopan berfungsi untuk menstabilkan fasa kristal
zirkonia, khususnya mempertahankan fasa tetragonal-kubik pada suhu
ruang melalui mekanisme substitusi ion Mg** ke dalam kisi ZrO: yang
menghasilkan kekosongan oksigen, sehingga meningkatkan kestabilan
struktur dan sifat mekanik material. Sintesis MSZ dilakukan melalui
proses pengendapan, pemurnian, penambahan dopan magnesium, dan
kalsinasi pada suhu 900 °C dan 1000 °C dengan variasi perbandingan
massa PEG-6000 sebesar 1:0, 1:1, dan 1:3. Produk MSZ yang dihasilkan
dikarakterisasi menggunakan X-ray diffraction (XRD), X-ray
fluorescence (XRF), Fourier transform infrared (FTIR), scanning
electron microscopy (SEM), serta spektrometer alfa-beta untuk
mengevaluasi struktur kristal, komposisi unsur, gugus fungsi, morfologi
partikel, dan tingkat radioaktivitas. Hasil XRD menunjukkan bahwa
pembentukan zirkonia terstabilkan magnesium ditandai dengan
dominasi fasa tetragonal-kubik ZrO. dan kemunculan senyawa MgO—
ZrO2, dengan peningkatan kristalinitas pada suhu kalsinasi 1000 °C.
Analisis SEM memperlihatkan bahwa penambahan PEG-6000 berperan
dalam mengendalikan pertumbuhan partikel dan menurunkan tingkat
aglomerasi, sehingga menghasilkan ukuran partikel rata-rata di bawah
100 nm, khususnya pada variasi PEG-6000 1:3. Berdasarkan hasil XRF
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dan spektrometer alfa-beta, kandungan ThO. dan UO: serta aktivitas
radioaktif pada MSZ mengalami penurunan dibandingkan bahan baku
awal, yang menunjukkan keberhasilan sintesis material zirkonia
terstabilkan magnesium dengan karakteristik rendah TENORM.
Dengan demikian, variasi perbandingan PEG-6000 dan suhu kalsinasi
berpengaruh signifikan terhadap struktur kristal, morfologi, dan
karakteristik radiologis nanopartikel MSZ.

Kata Kunci: MSZ, Zirkonia, TENORM, Polietilen Glikol 6000
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ABSTRACT

Synthesis and Characterization of Low Tenorm Magnesium
Stabilized Zirconia (MSZ) Nanoparticles Based on Zirconium
Oxychloride Using PEG-6000 Template

By Sabli Syafiq Azhar Sinambela
NIM 21106030052

This study aims to synthesize low TENORM Magnesium Stabilized
Zirconia (MSZ) nanoparticles based on zirconium oxychloride using
polyethylene glycol (PEG-6000) as a template, and to study the effect
of variations in the mass ratio of PEG-6000 and calcination temperature
on the characteristics of the resulting material. The addition of
magnesium as a dopant serves to stabilize the zirconia crystal phase,
specifically maintaining the tetragonal-cubic phase at room temperature
through the substitution mechanism of Mg** ions into the ZrO- lattice
which produces oxygen vacancies, thereby increasing the structural
stability and mechanical properties of the material. The synthesis of
MSZ was carried out through the process of precipitation, purification,
addition of magnesium dopant, and calcination at temperatures of 900
°C and 1000 °C with variations in the mass ratio of PEG-6000 of 1:0,
1:1, and 1:3. The resulting MSZ product was characterized using X-ray
diffraction (XRD), X-ray fluorescence (XRF), Fourier transform
infrared (FTIR), scanning electron microscopy (SEM), and alpha-beta
spectrometer to evaluate the crystal structure, elemental composition,
functional groups, particle morphology, and radioactivity levels. The
XRD results showed that the formation of magnesium-stabilized
zirconia was characterized by the dominance of the tetragonal—cubic
ZrO: phase and the appearance of MgO—ZrO: compounds, with
increasing crystallinity at a calcination temperature of 1000 °C. SEM
analysis showed that the addition of PEG-6000 played a role in
controlling particle growth and reducing the agglomeration rate,
resulting in an average particle size below 100 nm, especially at the
PEG-6000 1:3 variation. Based on the results of XRF and alpha-beta
spectrometer, the ThO: and UO: content and radioactive activity in MSZ
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decreased compared to the initial raw material, which indicates the
successful synthesis of magnesium-stabilized zirconia material with low
TENORM characteristics. Thus, variations in the PEG-6000 ratio and
calcination temperature significantly affect the crystal structure,
morphology, and radiological characteristics of MSZ nanoparticles.

Keywords: MSZ, Zirconia, TENORM, Polyethylene Glycol 6000
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BAB1
PENDAHULUAN
A. Latar Belakang

Pasir zirkon (ZrSiO4) merupakan salah satu mineral strategis
yang banyak ditemukan di Indonesia, khususnya di wilayah Bangka
Belitung dan Kalimantan, sebagai mineral ikutan dari endapan timah
dan emas aluvial. Keberadaan pasir zirkon ini memiliki nilai ekonomi
tinggi karena dapat diolah menjadi berbagai produk turunan berbasis
zirkonium, seperti zirkonia, bahan kimia zirkon, hingga material maju
untuk industri nuklir dan non-nuklir (Suseno, 2015). Sejalan dengan hal
tersebut, Peraturan Menteri ESDM No. 25 Tahun 2018 mewajibkan
pemegang izin usaha pertambangan untuk melakukan pengolahan dan
pemurnian produk samping pertambangan, termasuk konsentrat zirkon,
guna meningkatkan nilai tambah dan pemanfaatannya di dalam negeri
(Poernomo, et al., 2016)

Namun demikian, pemanfaatan pasir zirkon tidak terlepas dari
permasalahan kandungan TENORM (Technologically Enhanced
Naturally Occurring Radioactive Material) yang berasal dari
radionuklida deret uranium dan thorium. Selama proses pengolahan
mineral zirkon, kandungan radionuklida tersebut dapat terakumulasi dan
meningkatkan potensi paparan radiasi. Oleh karena itu, pengendalian
radioaktivitas menjadi aspek penting dalam pengolahan zirkon dan
turunannya. Peraturan Kepala Badan Pengawas Tenaga Nuklir
(BAPETEN) No. 9 Tahun 2009 menetapkan bahwa material dengan
konsentrasi aktivitas radionuklida lebih dari 1 Bq/g harus mendapat
perhatian khusus dan intervensi pengendalian. Kondisi ini menuntut

pengembangan material berbasis zirkonium yang tidak hanya memiliki
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performa tinggi, tetapi juga memenuhi kriteria rendah TENORM agar
aman digunakan secara luas (BAPETEN, 2009).

Salah satu produk turunan zirkon yang banyak dikembangkan
adalah zirkonia (ZrO:), terutama dalam bentuk nanopartikel.
Nanozirkonia memiliki berbagai aplikasi penting, mulai dari industri
keramik, biomedis, hingga teknologi nuklir, karena sifatnya yang tahan
korosi, stabil pada suhu tinggi, dan memiliki penampang serapan
neutron yang rendah. Namun demikian, zirkonia murni memiliki
keterbatasan utama berupa ketidakstabilan fasa kristal, di mana pada
suhu ruang cenderung berada pada fasa monoklinik yang rapuh dan
mudah mengalami retak akibat transformasi fasa selama pemanasan dan
pendinginan (Nielsen, 2005). Ketidakstabilan ini menjadi kendala dalam
pemanfaatan zirkonia untuk aplikasi lanjut yang memerlukan ketahanan
mekanik dan termal tinggi.

Untuk mengatasi permasalahan tersebut, zirkonia umumnya
distabilkan menggunakan dopan oksida logam, salah satunya
magnesium oksida (MgO). Penambahan magnesium berfungsi sebagai
stabilizer yang mampu mempertahankan fasa tetragonal atau kubik
zirkonia pada suhu ruang melalui mekanisme substitusi ion Mg** ke
dalam kisi ZrO: dan pembentukan kekosongan oksigen (Biyantoro, et
al., 2017). Magnesium Stabilized Zirconia (MSZ) diketahui memiliki
stabilitas termal dan mekanik yang lebih baik dibandingkan zirkonia
murni, sehingga lebih sesuai untuk aplikasi struktural dan fungsional.
Meskipun demikian, keberhasilan stabilisasi sangat dipengaruhi oleh
metode sintesis, homogenitas pencampuran dopan, ukuran partikel,
serta kondisi perlakuan termal (Septawendar & Maryani, 2020).

Selain aspek stabilisasi fasa, sintesis nanopartikel zirkonia juga
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menghadapi permasalahan aglomerasi partikel dan ketidakterkendalian
ukuran. Ukuran partikel yang tidak seragam dapat menurunkan kualitas
material dan mempengaruhi sifat fisikokimianya. Berbagai metode
sintesis telah dikembangkan, seperti hidrotermal, sol-gel, mikroemulsi,
dan pembakaran, namun sebagian metode tersebut memerlukan kondisi
operasi yang kompleks atau berpotensi menghasilkan aglomerasi
partikel. Oleh karena itu, penggunaan metode templat menjadi salah satu
pendekatan yang efektif untuk mengontrol pertumbuhan partikel
(Septawendar & Maryani, 2020)

Polietilen glikol (PEG-6000) merupakan salah satu agen templat
yang banyak digunakan karena bersifat larut air, tidak toksik, mudah
terdekomposisi saat kalsinasi, serta mampu membungkus partikel
selama proses sintesis sehingga menghambat aglomerasi. Penambahan
PEG-6000 diharapkan dapat menghasilkan nanopartikel MSZ dengan
ukuran lebih kecil, distribusi lebih seragam, serta meningkatkan
homogenitas distribusi dopan magnesium. Namun demikian, variasi
perbandingan massa PEG-6000 yang digunakan dapat memberikan
pengaruh berbeda terhadap struktur kristal, morfologi, dan komposisi
material, sehingga perlu dikaji secara sistematis (Sofiyaningsih, et al.,
2020)

Zirkonia untuk aplikasi biomedis telah diatur oleh standar ISO
13356 dan ASTM F1873 dengan batas aktivitas massa < 200 Bg/kg,
sehingga menuntut material yang stabil dan aman secara radiologis.
Stabilizer seperti yttrium oxide (Y20:) umum digunakan untuk
menghasilkan Y-TZP yang memiliki stabilitas fasa tetragonal,
ketahanan retak tinggi, serta tingkat radioaktivitas lebih rendah

dibandingkan jaringan tulang manusia (Vangkopolou et al., 2009).
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Dosis radiasi dari implan zirkonia murni bahkan dilaporkan hanya
sekitar 0,01 mSv per tahun atau 1% dari batas paparan normal ICRP.
Selain bidang biomedis, nano zirkonia juga dimanfaatkan dalam
teknologi nuklir sebagai material adsorben pada sistem produksi
radioisotop 99Mo dan 99mTc, salah satunya melalui pengembangan
Poly Zirconium Compound (PZC) oleh PTRR BATAN bersama
JAEA/Chiyoda. Berbagai nanomaterial berbasis zirkonia berukuran <
20 nm dilaporkan mampu meningkatkan kapasitas penyerapan
molibdenum akibat luas permukaan yang lebih besar dan interaksi ionik
yang lebih efektif (Marlina et al., 2016).

Seiring meningkatnya kebutuhan terhadap nano zirkonia dan
perlunya mitigasi dampak lingkungan dan kesehatan dari kandungan
TENORM dalam pasir zirkon, para peneliti terus mencari metode
sintesis yang ramah lingkungan dan efektif untuk memperoleh zirkonia
berkualitas tinggi. Berbagai metode sintesis nano ZrO: telah
dikembangkan, di antaranya metode hidrotermal, mikroemulsi,
pembakaran, solvotermal, sol-gel, templat, biosintesis ramah
lingkungan, serta teknik aging ultrasonik (Septawendar & Maryani,
2020).

B. Batasan Masalah

Batasan masalah dalam penelitian ini adalah sebagai berikut:

1. Mensintesis nanopartikel Zirkonia Terstabilkan Magnesium

(MSZ) menggunakan bahan dasar ZrOCl. dan templat PEG-

6000.

2. Konversi zirkonium oksiklorida menjadi zirkonium hidroksida
hanya dengan konsentrasi pH 9 menggunakan NH4OH.

3. Penstabil yang digunakan yaitu magnesium karbonat dengan

4



konsentrasi MgO 5% dengan perbandingan massa ZrO, dari
ZrO(OH);.

4. Penggunaan template polimer PEG-6000 sebagai pengontrol
ukuran partikel.

5. Variasi perbandingan massa penggunaan PEG-6000 meliputi
1:0, 1:1, dan 1:3.

6. Sintesis zirkonia menggunakan metode sonikasi sebagai
produksi partikel berukuran nano.

7. Suhu sonikator yang digunakan yaitu 60 °C.

8. Variasi suhu kalsinasi yang digunakan meliput 900°C dan
1000°C.

C. Rumusan Masalah
Rumusan masalah yang akan dibahas dalam penelitian ini adalah
sebagai berikut:

1. Bagaimana proses sintesis dan karakterisasi nanopatikel
Magnesia Stabilized Zirconia (MSZ) rendah TENORM dengan
basis zirkonium oksiklorida menggunakan templat PEG-6000
dengan instrumen XRD, XRF, FTIR, SEM, dan Spektrometer
Alpa Beta ?

2. Bagaimana pengaruh variasi penambahan perbandingan massa
PEG-6000 terhadap karakteristik nanopartikel MSZ ?

3. Bagaimana pengaruh variasi suhu kalsinasi terhadap struktur
wxdan sifat nanopartikel MSZ ?

D. Tujuan Penelitian
Berdasarkan permasalahan yang ada, tujuan dari penelitian ini
adalah sebagai berikut:

1. Mensintesis dan mengkarakterisasi nanopartikel Magnesia
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Stabilized Zirconia (MSZ) rendah TENORM dengan basis
zirkonium oksiklorida menggunakan templat PEG-6000 dengan
instrumen XRD, XRF, FTIR, SEM, dan Spektrometer Alpa
Beta.

2. Mengkaji pengaruh variasi penambahan perbandingan massa
PEG-6000 terhadap karakteristik nanopartikel MSZ.

3. Mengkaji pengaruh variasi suhu kalsinasi terhadap struktur dan
sifat nanopartikel MSZ.

E. Manfaat Penelitian
Manfaat yang diharapkan dari hasil penelitian ini adalah sebagai
berikut:

1. Memberikan alternatif metode sintesis nanopartikel zirkonia
terstabilkan magnesium (MSZ) berbasis zirkonium oksiklorida
dengan tingkat radioaktivitas rendah.

2. Menjadi sumber informasi ilmiah mengenai pengaruh variasi
rasio PEG dan suhu kalsinasi terhadap struktur Kkristal,
morfologi, dan sifat fisis MSZ.

3. Memberikan referensi untuk penelitian yang memiliki arah yang

sama.



BAB YV
KESIMPULAN DAN SARAN

A. Kesimpulan
Berdasarkan hasil proses penelitian yang telah dilakukan, maka dapat
disimpulkan bahwa

1. Sintesis nanopartikel Magnesia Stabilized Zirconia (MSZ) rendah
TENORM berhasil dilakukan dengan basis zirkonium oksiklorida
menggunakan metode templat PEG-6000. Hasil karakterisasi
menggunakan XRD, XRF, FTIR, SEM, dan spektrometer alfa-beta
menunjukkan bahwa material hasil sintesis telah mengalami
transformasi sempurna dari prekursor klorida terhidrasi menjadi
oksida zirkonia terstabilkan magnesium, memiliki struktur kristalin
yang jelas, ukuran partikel skala nano, serta aktivitas radioaktivitas
gross alfa dan beta yang berada di bawah batas TENORM.

2. Variasi penambahan perbandingan massa PEG-6000 berpengaruh
signifikan terhadap karakteristik nanopartikel MSZ. Penambahan
PEG-6000 mampu mengontrol pertumbuhan partikel dan
meningkatkan homogenitas pencampuran dopan magnesium, yang
tercermin dari ukuran partikel yang lebih seragam, distribusi MgO
yang lebih homogen, serta kestabilan fasa kristal zirkonia. Rasio
PEG-6000 1:3 memberikan karakteristik terbaik dibandingkan rasio
1:1 dan tanpa PEG.

3. Variasi suhu kalsinasi memengaruhi struktur kristal dan sifat
nanopartikel MSZ. Peningkatan suhu kalsinasi dari 900 °C ke 1000
°C meningkatkan derajat kristalinitas dan kestabilan fasa zirkonia
terstabilkan magnesium, yang ditunjukkan oleh dominasi fasa

tetragonal-kubik dan berkurangnya fasa monoklinik. Suhu kalsinasi
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1000 °C menghasilkan MSZ dengan struktur kristal yang lebih stabil
dan sifat material yang lebih optimal.

. Saran

Setelah melakukan penelitian ini, ada beberapa hal yang dapat
dijadikan saran untuk penelitian selanjutnya, saran tersebut meliputi:
. Penelitian selanjutnya disarankan untuk melakukan optimalisasi
tahapan proses pemurnian awal bahan baku zirkonium oksiklorida
agar diperoleh kadar impuritas yang lebih rendah, sehingga proses
sintesis dapat menghasilkan produk dengan kestabilan fasa dan
morfologi yang lebih seragam.

. Proses kalsinasi dan pengeringan sebaiknya dikontrol secara ketat
pada waktu dan suhu yang konsisten untuk menjaga kestabilan fasa
tetragonal dan menghindari terbentuknya fasa monoclinic yang dapat
menurunkan sifat mekanik material.

. Diperlukan analisis lebih lanjut mengenai hubungan antara tingkat
radioaktivitas (nilai gross alpha dan beta) dengan kemurnian serta
struktur kristal hasil sintesis, guna memperkuat dasar ilmiah bahwa
material MSZ yang diperoleh benar-benar tergolong rendah

TENORM dan aman untuk aplikasi industri maupun biomedis.
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