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ABSTRAK

STRUKTUR DAN SIFAT KEMAGNETAN NANOPARTIKEL HEKSAFERIT
BaFe,,,,(MnNi) O, HASIL KOPRESIPITASI. Nanopartikel heksaferit BaFe,, , (MnNi),O,, (x = 0,0;
0,3; 0,7; 1,0) telah berhasil disintesis. Tujuan dari penelitian ini adalah untuk membuat heksaferit
BaFe(lz_ZX)(M nNi),O,, dan mengamati pengaruh konsentrasi doping ion Mn dan Ni di dalam bahan heksaferit
terhadap perilaku struktur dan sifat magnet. Heksaferit BaFe, , , (MnNi), O, dibuat dari bahan dasar Fe(NO,),,
Ba(NO,), Mn(NO,) dan Ni(NO,) dengan metoda kopresipitasi, yang kemudian diikuti perlakuan panas pada
suhu 925 °C selama 3 jam. Produk BaFe 12_ZX)(M nNi), O,, yang dihasilkan kemudian dikarakterisas menggunakan
peraatan difraktometer sinar-X (XRD), Scanning Electron Microscope (SEM), Vibrating Sample Magnetometer
(VSM) dan Fourier Transform-Infra Red (FT-IR). Data XRD yang dihasilkan dianalisis menggunakan program
General Sructure Analysis System (GSAS). Hasil refinement XRD menunjukkan bahwa substitusi ion-ion Ni
dan Mn kedalam Ba heksaferit dapat mengubah perilaku parameter struktur, seperti parameter kisi, volume
unit sel dan kerapatan atom. Bentuk dan distribusi ukuran partikel Baheksaferit mengalami perubahan dengan
penambahan doping ion Mn dan Ni. Demikian pula, perilaku sifat kemagnetan seperti koersivitas intrinsik
(H,), magnet saturasi (M) dan magnet remanen (M) dari Ba heksaferit hasil substitusi berubah dengan
penambahan substitusi ion-ion Ni dan Mn.

Kata kunci: Heksaferit BaFe(mx)(M nNi),O,,, Kopresipitasi, Struktur parameter, Sifat magnet
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ABSTRACT

STRUCTURE AND MAGNETIC PROPERTIES OF BaFe,,, (MnNi), O,  HEXAFERRITE
NANOPARTICLESPRODUCED BY Co-PRECIPITATION METHODE. BaFe,, . (MnNi),O,; (x = 0.0;
0.3; 0.7; 1.0) hexaferrite nanoparticle has been successfully synthesized. The purpose of this study is to
synthesize BaFe,, ,, (MnNi) O, heksaferit and to study the effect of Mn and Ni ion doping concentration in
hexaferrite to the parameter structure and the magnetic properties. BaFe , ,, (MnNi) O,, hexaferrite was
prepared made from Fe(NO,),, Ba(NO,), Mn(NO,) dan Ni(NO,) raw materiai susing co-precipitation method,
which is then followed by heat treatment at 925 °C during 3 hours. The product is then characterized using
X-Ray Diffraction Apparatus (XRD), Scanning Electron Microscope (SEM), Vibrating Sample Magnetometer
(VSM) and Fourier Transform-InfraRed (FT-IR). XRD datawere analyzed using agenera program structure
analysis system (GSAS). The XRD refinement result showed that the substitution of Ni and Mnionsinto the
hexaferrite can change the behavior of structural parameters, such aslattice parameters, unit cell volume and the
atomic density. The particle size distribution and shape of hexaferrrite changed with the addition of Mn and Ni
ion doping. Similarly, the behavior of magnetic properties such asintrinsic coercivity (H,), magnetic saturation
(M) and magnetic remanence (M ) of substituted hexaferrite change with the addition of Ni and Mn ions.

Keywords: BaFe(mX)(M nNi),O,, hexaferrite, Co-precipitation method, Structure parameter, M agnetic properties
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PENDAHUL UAN

Heksagonal ferit atau heksaferite adalah
sekelompok ferit yang memiliki struktur kristal
heksagonal. Senyawa dengan kepentingan teknologi
terbesar pada saat ini adalah heksaferit tipe-M, dengan
rumuskimiaBaFe O, atau SrFe ,O, .. Barium (Ba) atau
stronsium (Sr) hexaferrite banyak dimanfaatkan karena
stabilitaskimiadan koros cukup baik, , suhu Curietinggi
dan magnetisasi relatif besar. Selain itu, heksaferit
tipe-M memiliki medan MagnetoCrystalline Anisotropy
(MCA) lebih tinggi bila dibandingkan dengan ferit
dengan struktur spinel dan garnet. Sehingga heksaferit
tipe-M dapat bekerja padafrekuensi tinggi (orde GHz),
narrow switching-field distribution dan koefisien
koersivitas suhu stabil. Tinggi nilai MCA pada
heksaferit tipe-M (BaFe ,0,, atau SrFe ,0,,) merupakan
prasyarat untuk bahan dengan koersivitas tinggi
yang menghasilkan bahan hard magnetic dan sangat
sesuai untuk dimanfaatkan sebagai bahan magnet
permanen[1-3].

Namun demikian, untuk diaplikasikan sebagai
bahan magnetic recording atau bahan penyerap
gelombang mikro, maka harga MCA heksaferit harus
disusutkan. Secara umum, medan MCA heksaferit
tipe-M sangat tinggi, sehingga mekanisme menyerap
utama adalah hilangnya magnetic (magnetic 10ss).
Selanjutnya, penyusutan MCA dari bahan heksaferit
berasal dari sifat magnetik intrinsiknya, penyerapan
resonansi, pergeseran domain magnetik, dan relaksasi
spin pada nedan elektromagnetik frekuensi tinggi [4,5].
Metoda yang dilakukan untuk menyusutkan MCA
tersebut adal ah dengan mensubstitusi ion-ion logam atau
non logam pada bahan heksaferit.

Metode keramik konvensional seperti, high
energy ball milling dan proses kimia seperti
kopresipitasi, proses hidrotermal, proses sol-gel banyak
digunakan untuk mendapatkan kualitas barium
heksaferit yang tinggi [4-7]. Metode kimia seperti
metode ko-presipitasi memiliki keunggulan antara
lain, cara pembuatan yang relatif sederhana, namun
bisa menghasilkan homogenitas partikel cukup
tinggi dan distribusi ukuran partikel dalam kisaran
nanometer, sehingga proses kristalisasi dan
pertumbuhan kristal partikel dilakukan pada suhu relatif
rendah[3,8].

Terdapat beberapa penelitian dan publikasi ilmiah
untuk memahami pengaruh substitusi terhadap sifat
listrik dan magnet dari bahan barium heksaferit[1,2,6,8,9].
Struktur dan sifat-sifat magnet Baheksaferit dapat diubah
dengan cara mensubstitusi ion logam Fe* dengan
beberapaionlogam lain yang memiliki ion divalent atau
tetravalent seperti, Nb?, Zn%, Zr*, Ti*. Substitusi
kombinasi kation dapat menghasilkan distribusi kation
yang berbeda dan menghasilkan sifat listrik dan magnet
yang berbeda dengan bahan magnet semula. Jacobo dkk.
dan Gurbuz dkk [10,11] telah melakukan sustitusi
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heksaferit masing-masing dengan ion logam Co-Nd
dan Mn-Cu. Hasil penelitian mereka menunjukkan
bahwa proses substitusi ion logam tersebut terhadap
heksaferit tipe-M, menyebabkan perubahan perilaku
pada struktur, seperti parameter kisi (a,c) dan volume
unit sel dan sifat magnet, seperti magnetisasi (M_) dan
koersivitas(H ).

Nilai koersivitas dari kedua heksaferit tipe-M
tersebut turun cukup signifikan dengan penambahan
substitusi ion logam. Tujuan dari penelitian ini
antara lain adalah untuk membuat heksaferit
BaFe 12_ZX)(M nNi) O,, yang substitusi dengan ion
logam Mn dan Ni dengan variasi, x = 0,0; 0,2; 0,6; 1,0)
dengan metoda kopresipitasi. Kemudian, mengamati
pengaruh konsentrasi doping ion Mn dan Ni di
dalam bahan heksaferit terhadap perilaku struktur dan
sifat magnet.

METODE PERCOBAAN
Bahan

Dalam penelitian ini, digunakan bahan-bahan
dasar nitrat dengan kemurnian tinggi, seperti; Ba(NO,),,
Ni(NG,),.6H,0, Mn(NO,),.6H,0, NaOH dari katalog
Merck dan Fe(NO,),.9H,0 diperoleh dari katalog Sigma
Aldrich.

Pembuatan BaFe,, , (MnNi) O,

Sampel BaFe,, ,, (MnNi) O,,(x=0,0;0,3;0,7; 1,0)
dibuat dengan metoda kopresipitasi kimia, Bahan dasar
yang digunakan adalah Ba(NO,),, Fe(NO,),.9H,0,
Ni(NO,),.6H,0, Mn(NO,),.6H,0. Perbandingan molaritas
antara Ba: Fe diatur 1: 12. Bahan dasar nitrat tersebut
dicampurkan dan dilarutkan secara bersamaan, dengan
susunan stokiometri yang telah ditentukan, dalam
400 mL air demin dan diaduk menggunakan magnetic
stirrer sambil dipanaskan hingga mencapai suhu 70 °C.
Kemudian ditambahkan sebanyak 150 mL larutan
NaOH 1 M secara perlahan-lahan ke dalam campuran
larutan nitrat (precursor), hingga pH larutan mencapai
12. Pengadukan diteruskan selama 2 jam sampai suhu
kamar dan kemudian larutan dicuci dengan air demin
hinggapH 7.

Precursor dikeringkan di dalam oven dan dicetak
berbentuk pellet berukuran diameter 1,5cm dan tebal
2-4mmdankemudian di-sinter di dalam tungku (furnace)
pada suhu 925 °C selama 3 jam. Karakterisasi sampel
dilakukan menggunakan peralatan difraktometer
sinar-X (XRD, Pan analytical), Scanning Electron
Microscope (SEM, JEOL-JSM 6510) yang dilengkapi
dengan Energy Dispersive Spectrophotometer (EDS),
Fourier Transform-Infra Red (FT-IR) dan Vibrating
Sample Magnetometer (VSM). Data XRD yang
dihasilkan dianalisis menggunakan program General
Structure Analysis System (GSAS) [12].
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Gambar 1. Hasil refinement pola XRD serbuk heksaferit BaFe(u_ZX)(MnNi)XO19 untuk x
(®. 0.0; (b). 0,3; (c). 0,7 dan (d). 1,0.
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HASIL DAN PEMBAHASAN

Data refinement Rietveld dari semua heksaferit
BaFe(lz_zx)(M nNi) O,, yang dipersiapkan, ditunjukkan
berturut-turut pada Gambar 1(a) hingga Gambar 1(d).
Refinement dilakukan menggunakan program software
GSAS dan software EXPGUI [12]. Semua sampel
menunjukkan suatu struktur heksagonal dengan space
group P63/mmc. Parameter R (profilefitting R-value),
R (weighted profile R-value), and 2 (goodness-of-fit
quality factor) diperoleh setel ah refinement (Gambar 1)
untuk semua sampel dicantumkan dalam Tabel 1.
Parameter struktur, parameterkisi (“a’ dan “c”) dan
volume unit sel hasil refinement dicantumkan dalam
Tabel 1. Nilai x2dan parameter profile(Rp dan Rw) yang
minimum menunjukkn bahwa hasil refinement sampel
efektif. PadaGambar 1(a) hingga Gambar 1(d), tanda(+)
berwarnamerah adalah puncak difraksi hasil perhitungan
dan garis (-) kuntinyu berwarna hijau adalah puncak
difraksi hasil observasi. Indeks Miller ditunjukkan oleh
tanda bar (I) berwarna hitam dan perbedaan antara
puncak difraksi hasil pengamatan dan perhitungan
diperlihatkan ol eh daris berwarna oranye.

Tabel 1. Parameter struktur heksaferit BaFe(lz_ZX)(MnNi)XO19

Parameters x=0,0 x=0,3 x=0,7 x=10
Parameter 5,8792 5,8773 5,8764 5,8744
kisi, a=b(A)

Parameter 23,2012 23,1899 23,1899 23,1720
kisi, c()

c/la=b 3,9463 3,9457 3,9462 3,9446
Ve (A% 694,5170 693,6180 6935180  692,4980
p (gr.cm?) 5,2800 5,2680 5,5240 5,4880
Fasa 100,0000 71,0000 68,0000 54,0000
BaFelem

(%)

Fasa Fe,0; 0,0000 29,0000 32,0000 46,0000

)

Dari Tabel 1, terlihat bahwa konstantakisi a dan
¢ berkurang setelah substitusi ion-ion Mn dan Ni.
Demikianpula, volumeunitsdl (V ) BaFe 0, berkurang
cukup signifikan dari 694.5170A menjadi 692.4980A. Ini
menunjukkan bahwa struktur heksaferit BaFe O,
mengalami penyusutan sepanjang sumbu-a dan
sumbu-c. Sebaliknya, densitas atom (p) BaFe O,
mengalami peningkatan cukup berarti dari
5.2800 (g.cm®) menjadi 5.4880(g.cm®). Penurunan
parameter kisi (a=b danc) dansel volume(V ) dengan
substitusi ion-ion Mn dan Ni dalam penelitian ini erat
kaitannya antaralain dengan peningkatan densitas atom
(p) seperti tercantum dalam Tabel 1, adanya perbedaan
jari-jari kovalent unsur Ni*2(1,62A) dan Mn*2(1,794)
dengan Fe'3(1,72A), dan meningkatnya fasaimpuritas,
seperti tercantum dalam Tabel 1 (seperti Fe,O, yang
memiliki struktur kristal jauh lebih kecil) dengan
penambahan unsur Ni dan Mn. Hasil yang diperoleh
dalam penelitian ini sejalan dengan hasil penelitian
terdahulu yang dilakukan oleh Darokar dkk., Li dkk. dan
Trukhanof dkk.[6,9,11].
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Gambar 2. Spektrum FT-IR heksaferit (a). BaFe, O,, dan
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(b). BaFen.A(MnNi)o,solg'

Perilaku sifat-sifat magnetik sampel diukur pada
temperatur kamar mengunakan VSM. Histeresis loop
sampel serbuk barium heksaferit yang disubstitusi
dengan Mn dan Ni diperlihatkan pada Gambar 3. Lebar
dan tingginya hysteresis loop pada Gambar 3 turun
dengan adanya substitusi ion Mn dan Ni dan terus
berkurang dengan semakin bertambahnya konsentrasi
ion-ion Mndan Ni. Hal ini menunjukkan masing-masing
berkurangnya nilai koersivitas intrinsik (H;) dan juga
magnetisas (M dan M) dari bahan tersebut.

Berdasarkan pada Gambar 3, harga H; tanpa
substitusi diperoleh sekitar 5,23 kOe, kemudian turun
menjadi 2,4 kOedan 1,25 kOe setelah didoping M n dan
Ni dengan konsentrasi 0,3; 0,7 dan 1,0. Demikian pula
magnet saturasi (M) dan remanen (M ) yang menyusut
dengan bertambahnya kandunagan Mn dan Ni.
Berkurangnya nilai H; sangat berkaitan erat dengan
penyusutan ukuran butir, nilai M_dan M, sangat
bergantung padafluktuasi arah spin elektron yang tidak
terkompensasi dalam barium heksaferit.

Berkurangnya nilai M _dan M, dapat dijelaskan
atas dasar hunian ion Mn dan Ni pada situs kisi yang
berbeda. Keduaion Mn dan Ni yang disubstitusikan pada

100 x=0.0
x=03

BaFe ., (MNNi), O,

Gambar 3. Loop histeresis sampel serbuk
BaFe,,,.(MnNi) 0,, untuk x = 0,0; 0,3; 0,7 dan 1,0.

(12-2x) X 19



Sruktur dan Sifat Kemagnetan Nanopartikel Heksaferit BaFe,

BaFe ,0,,menggantikanion Fe dari situsyang memiliki
spin arah berlawanan dengan arah spinion Fe, sehingga
Mr dan Ms berkurang. Nilai magnet total dapat dilihat
dari perbandingan antara harga M terhadap harga Ms.
Jika kurva loop histerisis menunjukkan sifat makin
ferromagnetik makanilai rasio (Mr/Ms) akan makin besar
Ini berarti bahwarasio (M /M) sangat tergantung pada
permukaan nanopartikel itu sendiri.

Plot kurva magnetisasi (M) versus kuat medan
magnet yang diberikan (H ) dari BaFe(lz_ZX)(M nNi) 0,
(x=0,0; 0,3; 0,7 dan 1,0) ditunjukkan pada Gambar 4.
Dapat dilihat bahwa BaFe ,, ,,(MnNi) 0, merupakan
bahan ferromagnetik. Hal ini dicirikan oleh ratio antara
magnet remanen (M ) terhadap magnet saturasi (M) yang
bernilai cukup besar, yaitu 0,4-0,6 besar (lebih besar bila
dibandingan dengan bahan soft magnetic atau
super paramagnetic yang hanyabernilai 0,03-0,08 [13,14])
seperti ditunjukkan pada Gambar 5. Ini berarti bahwa
fluktuasi arah spin pada permukaan antar partikel yang
terjadi dalam BaFe(lz_ZX)(M nNi), 0., cukup kecil, karena
harga ratio M /M_ nya cukup besar. Perbedaan ukuran

100 =g

x
=
1

Mg dan My (emug’)
(20%) PH

0.0 0.2 0.4 0.6 0.8 1.0
Komposisi Mn & Ni

Gambar 4. Grafik Hc,Mr,Ms terhadap komposisi
kandungan Mn dan Ni dari BaFe(lz_ZX)(MnNi)XO19 untuk
x =0,0; 0,3; 0,7 dan 1,0.
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Gambar 5. Grafik rasio Mr/Ms pada setiap komposisi
kandungan Mn dan Ni.
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partikel BaFe(lz_ZX)(M nNi), 0, (x=0,0; 0,3; 0,7 dan 1,0)
digambarkan ol eh hasil pengamatan menggunakan SEM,
seperti ditunjukkan pada Gambar 6.

Gambar 6. Mikrograf SEM sampel BaFe,,,
untuk (a). x = 0,0 (b). x = 0,3 (0). x = 0,7 dan (d). X = 1,0,

(MnNi).0

x~19

Hasil yang serupa juga telah dilakukan oleh Li
dkk. yang mensubstitusi heksaferit tipe-M masing-
masing dengan ion La-Co dan Ni-Cr [6]. Hasil mereka
menunjukkan bahwa substitusi dari ion-ion tersebut
menyebabkan perubahan pada sifat struktural dan
perilaku magnetik bahan hexaferrite. Berkurangnyaharga
magnet remanen padabahan heksaferit yang disubstitusi
disebabkan oleh karena interaksi pertukaran antar-
butiran yang semakin lemah dengan pertambahan
substitusi ion.

Gambar 6(a) hinggaGambar 6(d) memperlihatkan
image SEM sampel BaFe(lz_ZX)(M nNi),0,, untuk x = 0,0;
0,3; 0,7 dan 1,0. Morfologi dan ukuran partikel yang
ditemukan berpori, tidak-seragam dan terjadi aglomerasi
di semua sampel, aglomerasi ini mungkin karena
partikel berukuran kecil dan sifat magnetik dari partikel
heksaferit.

Penyusutan ukuran partikel dan perubahan
bentuk partikel tampak terlihat cukup jelas dengan
penambahan kandungan unsur Mn dan Ni. Bentuk
partikel BaFe 0, heksaferit sehelumdisubstitus terlihat
berbentuk struktur pelat heksagonal berukuran antara
200 nm hingga 500 nm. Setelah disubstitusi Mndan Ni,
partikel tersusun dari dua bentuk dan ukuran berbeda,
seperti pada Gambar 6(b) dan Gambar 6(c). Dari Gambar
6(c) tampak jelas bahwa mayoritas pertikel benbentuk
batangan (rod) berukuran diameter antara20 nm hingga
30 nm dengan panjang |ebih kecil dari 500 nm.

Unsur yang terkandung dalam sampel,
diidentifikasi mengunakan peralatan Enegy Dispersive
Spectrophotometer (EDS) yang tergabung dalam
peralatan SEM. Spektrum hasil pegamatan EDS
ditunjukkan pada Gambar 7(a) hingga Gambar 7(d).
Sedangkan kandugan unsur yang terdapat di dalam
sampel BaFe(lz_ZX)(M nNi), 0, untuk x = 0,0; 0,3; 0,7 dan
1,0 dicantumkan dalam Tabel 2. Berdasarkan pada
Tabel 2, terlihat bahwa perbandingan antaraelemen Mn
dan Ni (dalam % atom) untuk setiap sampel memiliki
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kandungan yang berbeda, namun perbedaan tersebut
tidak terlalu signifikan.

Gambar 7. Spektrum EDS sampel BaFe,,,,
untuk (a). x=0,0 (b). x=0,3 (c). x=0,7 dan (d

KESIMPULAN

Heksaferit tipe-M, BaFe(lz_ZX)(M nNi), 0., (untuk
x=0,0; 0,3; 0,7 dan 1,0) telah berhasil dibuat dengan
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Tabel 2. Distribusi elemen dalam BaFe(12-2x)(MnNi)x019.

No. Elemen x=0.0 x=0.3 x=0.7 x=1.0
1. (6] 23,91 25,16 16,96 26,93
2. Fe 64,77 60,66 63,01 49.60
3. Ba 11,32 9,90 8,24 11.79
4. Mn - 1,43 4,97 5,07
5. Ni - 2,84 6,81 6,42

metode kopresipitasi. Hasi| pengamatan sampel dengan
FT-IR menujukkan adanya mode vibrasi regangan
(stretching) metal-oksigen dalam kisi heksagonal yang
teramati pada spektrum 430cm?® dan 590cm™. Ini
mengkonfirmasikan telah terbentuknya struktur
heksagonal. Perubahan parameter struktur, morfologi dan
sifat magnet dari sampel BaFe 12_ZX)(M nNi) 0.,
dikarakterisas menggunakan peralatan XRD, SEM-EDS
dan VSM.

Hasil refinement XRD menunjukkan bahwa
pengaruh doping ion Mn dan Ni pada heksaferit tipe-M
menyebabkan terjadinya kontraksi (penyusutan) pada
perilaku struktur kristal seperti parameter kisi dan sel
volume. Morfologi butiran sampel, BaFe(lz_ZX)(M nNi) 0,
mengal ami perubahan ukuran dan bentuk. Demikian pula
perilaku magnetik heksaferit seperti koersivitasintrinsik
(H), magnet remanen (M ) dan magnet saturasi (M_juga
mengalami penurunan dengan bertambahnyadopingion
Mn-Ni. Dari hasil serangkaian pengujuan tersebut dapat

dinyatakan bahwaBaFe(lz_ZX)(M nNi), 0,, (untuk x=0,0; 0,3;
0,7 dan 1,0) dapat diaplikasikan sebagai bahan dasar
penyerap gelombang elektromagnetik atau sebagai
bahan dasar magnetic recording.
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