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ABSTRAK

ANALISISSTRUKTUR KRISTAL DAN GUGUSFUNGSI NiFe,0,HASIL SINTESISDENGAN
METODE SOL GEL. Telah dilakukan penelitian sintesis dan karakterisasi NiFe,O, dengan metode sol gel.
Serbuk Fe,(NO,)..9 H,0 dicampur dengan serbuk Ni(NO,), dilarutkan dengan 50 mL polietilen glikol pada
suhu ruang, lalu dipanaskan pada suhu 60 °C lebih kurang selama 1 jam sambil diaduk untuk membentuk gel
basah. Kemudian gel dikeringkan dengan oven padasuhu 120 °C selama5 jam dan digerus untuk membentuk
serbuk NiFe,O,. Serbuk NiFe,O, yang terbentuk dipanaskan dengan furnace pada variasi suhu 400 °C,
600 °C, 800 °C dan 1000 °C masing-masing selama selama5 jam. Identifikasi fasadengan X-Ray Diffraction
(XRD) menunjukkan tel ah terbentuknyafasatunggal nikel ferit. Analisis dengan spektroskopi Fourier Transform
Infra Red Spectroscopy (FT-IR) menunjukkan duapuncak serapan padajangkauan 411 cmr dan 599 cmr yang
terkait dengan posisi oktahedral dan tetrahedral pada struktur nikel ferit.

Kata kunci: NiFe O

274

Sol gel, Struktur kristal, Gugus fungsi

ABSTRACT

ANALY SIS OF CRYSTAL STRUCTURE AND FUNCTIONAL GROUPS OF NiFe,0, USING
SOL GEL METHOD. A synthesis and characterization NiFe,0, with sol gel method have been conducted.
Fe,(NO,),.9H,0 powder mixed with Ni(NO,), was dissolved in 50 ml of polyethylene glycol at room
temperature, then heated at a temperature of approximately 60 °C for 1 hour while stirring to form awet gel.
The gel was then dried in an oven at 120 °C for 5 hours and grinded to form a powder NiFe,O,. NiFe,O,
powder was then heated with afurnace at a temperature variation of 400°C, 600 °C, 800 °C and 1000 °C for
5 hoursrespectively. X-Ray Diffraction (XRD) pattern indicates that in this stage the sample is single phase.
Fourier Transform Infra Red (FT-IR) spectroscopy analysis showed two absorption bands in the range of
411 and 599 cm™ related to octahedral and tetrahedral sites.

Keywords: NiFe,O

4

Sol gel, Crystal structure, Functional groups

PENDAHULUAN

Akhir-akhir ini, penelitian spinel nanopartikd ferit
semakin diminati karena bahan ini mempunyai sifat
magnetik, sifat listrik, dielektrik dan optik yang unik.
Soinel nanopartikel ferit termasuk bahan soft magnetic
dengan rumus struktur MFe,O, (M =ion logam valens
dua, misalnyaMn, Mg, Zn, Ni, Codan Cu) [1].

Salah satu nanopartikel magnetik spinel ferit yang
banyak dikembangkan saat ini adalah nanopartikel
nickel ferrite (NiFe,0,) karenamempunyai sifat seperti
titik leleh rendah, pemanasan spesifik yang tinggi,

ekspansi koefisien besar, saturasi momen magnetik
rendah dan suhu transisi magnetik rendah [1,2].
Nanopartikel NiFe,0, merupakan oksidaferromagnetik
kubik memiliki permeabilitasyang besar padafrekuensi
tinggi dan mempunyai tahanan listrik yang tinggi[3].
Nanopartikel NiFe,O, menunjukkan sifat ferrimagnetik
yang berasal dari pasangan momen magnet anti-paralel
antara momen magnet ion Fe** pada posisi tetrahedral
dengan momen magnet ion Ni?* danion Fe** padaposisi
oktahedral [4]. Karena sifat ini, spinel nanopartikel
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NiFe,0, banyak diaplikasikan dalam diberbagai bidang
teknologi[5], seperti perangkat fotolistrik, katalisis,
sensor, perangkat nano, perangkat microwave dan
pigmen magnetik [6]. Sifat listrik dan magnetik yang luar
biasa dari sistem ferit ini tergantung pada sifat ion, dan
distribusi diantara posisi tetrahedral (A) dan oktahedral
(B). Nanopartikel NiFe,O, merupakan salah satu bahan
ferit lunak yang bersifat feromagnetik khas, konduktivitas
rendah dan kerugian arus eddy sedemikian rendah,
stabilitas elektrokimia tinggi, perilaku katalitik, serta
banyak tersediadi alam[7].

Sifat-sifat unik yang dimiliki oleh nanopartikel
magnetik, bergantung pada komposisi kimia serta
karakteristik mikrostrukturnya, dimana karakteristik
strukturmikro seperti bentuk maupun ukuran partikel
dapat dikontrol melalui proses sintesis bahan yang
digunakan. Banyak metode yang telah dikembangkan
untuk mensintesis nanopartikel NiFe,O, dan salah
satunya adalah metode sol gel, yang relatif sederhana
dan dapat dilakukan pada kondisi lingkungan
normd [§].

Padapenelitianini, dilakukan sintesis nanopartikel
NiFe,0, metode sol gel dengan berbagai varias suhu
pemanasan, yang dilanjut dengan karakterisasi struktur
danidentifikasi fasamenggunakan difraksi sinar-X, dan
gugusfungsi menggunakan spektroskopi FT-IR. Dengan
demikian, hasil pendlitianini diharapkan dapat menambah
informasi mengenai upaya untuk mendapatkan sifat
nanopartikel NiFe,O, yang efektif untuk kepentingan
pengaplikasiannya.

METODE PERCOBAAN

Bahan dan Alat

Bahan yang digunakan dalam penelitian adalah
serbuk Fe,(NO,),.9H,0 (kemurnian 99,9%) dari produk
Merck, serbuk Ni(NO,),.6H,0 (kemurnian 99%) dari
produk Merck dan larutan polietilen glikol (kemurnian
99,5%) dari produk Merck.

Peralatan yang digunakan dalam penelitian ini
adalah : furnace Thermoline untuk memanaskan serbuk
NiFe,O, yang terbentuk, XRD merek PHILIPS type
PW1710 untuk identifikas fasa dan analisis struktur,
spektroskopi FT-IR merek Tensor 27 untuk pengamatan
gusus fungsi.

CaraKerja

Serbuk NiFe,O, disintesismelalui metode sol gel.
Serbuk Fe,(NO,),.9 H,O dicampur dengan serbuk
Ni(NO,),.6H,O dan dilarutkan dengan 25 ml polietilen
glikol pada suhu 80 °C selam 1 jam sambil diaduk
sehingga terbentuk gel basah. Selanjutnya, gel
dikeringkan dengan oven pada suhu 120 °C selama
5 jam dan digerus untuk membentuk serbuk NiFeO,.
Serbuk NiFe,0, yang terbentuk dipanaskan padavarias
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suhu antara400 °C sampai 1000 °C masing-masing selama
sdlama5jam.

Serbuk NiFe,O, yang terbentuk dikarakterisas
dengan alat XRD untuk mengetahui fasayang terbentuk,
kemudian pengamatan gusus fungsi dilakukan dengan
spektroskopi FTIR menggunakan metode KBr. Penelitian
ini dilakukandi laboratorium Pusat Sains dan Teknol ogi
BahanMaju (PSTBM), BATAN.

HASIL DAN PEMBAHASAN

Pola difraksi sinar-X dari serbuk NiFe,0, yang
disintesis dengan metode sol-gel dengan variasi suhu
pemanasan (T =400 °C sampai 1000 °C) ditunjukkan pada
Gambar 1. Pada poladifraks terlihat adanyafasaasing
yang muncul setelah dilakukan proses pemanasan, yang
ditunjukkan dengan dua puncak tambahan yaitu puncak
a-Fe,O,. Namun, puncak tersebut semakin rendah seiring
dengan meningkatnya suhu pemanasan. Puncak difraksi
menjadi sempit dantajam, hal ini menunjukkan adanya
peningkatan ukuran partikel dan kristal [9].
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Gambar 1. Pola difraksi sinar-X serbuk NiFe,O, dengan
varias suhu (T = 400 °C sampai 1000 °C).

Gambar 2 menunjukkan hasil identifikasi serbuk
NiFe,O, setelah proses pemanasan dengan variasi
suhu (T = 400°C sampai 1000 °C). Hasil identifikasi
menunj ukkan fasa yang muncul adalah fasa Fe,O,, NiO
dan NiFe,0,[10-12], ditunjukkan pada Gambar 2.

Analisis lebih lanjut untuk menunjukkan
bahwa serbuk-serbuk tersebut memiliki multi fasa pada
T <1000 °C sedangkan T = 1000 °C adalah fasatunggal
dari NiFe,O,. Pada Gambar 3 diperlihatkan hasil
refinement pola difraksi sinar-X dari serbuk NiFe,O,
dengan variasi suhu pemanasan (T = 400 °C sampai
1000 °C). Hasil analisis struktur kristal berupa hasil
refinement fitting dari pola difraksi sinar-X serbuk
NiFe,O, dengan suhu pemanasan T = 400 °C, 600 °C
dan 800 °C menunjukkan bahwa telah terbentuk
puncak-puncak difraksi yang terdiri dari multi fasa,
yaitu fasafasaFe,O,, NiO dan NiFe,O,.

Hasil analisis ini dapat diasumsikan bahwa
pemanasan pada suhu 400 °C sampai 800 °C
menunjukkan reaksi pembentukan senyawa NiFe,O,
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Gambar 2. Identifikasi fasa dari pola difraksi sinar-X
serbuk NiFe,O, dengan variasi suhu (T = 400 °C sampai
1000 °C).

belum sempurna. Namun seberapa besar pengaruh
substitusi Ni ini terhadap struktur utamanya akan
dibahas lebih lanjut dengan menganalisis struktur
kristal bahan ini. Namun, pemanasan pada suhu 1000 °C
sudah terbentuk fasa tunggal dari NiFe,O,. Nilai
parameter struktur, Criteria (factor R) and goodness of
fit (S) hasil refinement sampel NiFe,O, dengan suhu
pemanasan antara 400 °C sampai 1000 °C ditunjukkan
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Gambar 3. Refinement pola difraksi sinar-X serbukl
NiFe,O, dengan variasi suhu (T = 400 °C sampai
1000 °C).

pada Tabel 1. Hasil refinement ini menghasilkan
kualitasfitting sangat baik dengan faktor R yang sangat
kecil. Faktor R merupakan criteria of fit dan faktor S
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Table 1. Parameter struktur, criteria (factor R) dan goodness of fit (S). Serbuk NiFe,O, dengan variasi suhu pemanasan

T =400°C T =600°C T=800°C T=1000 °C
#Fasa Fe;0O3 #Fasa Fe,05 #Fasa Fe,0; #Fasa Fe,O3

Grup ruang R -3¢ (167) R -3¢ (167) R -3¢ (167) (tidak ada)
Sistem kristal Hexagonal Hexagonal Hexagonal
Parameter kisi (A) a=b=4,9854(5) a=b=4,982(1) a=b=4,9857(8)

c=13,612(2) ¢ = 13,605(5) c=13573(3)

o=p=90°%y=120° a=B=90%y=120° a=B=90°%y=120°
Vv (A% 293,01(8) 292,5(5) 292,2(1)
p (g.cm?) 5,430 5,438 5,445
#FasaNiO #FasaNiO #FasaNiO #FasaNiO

Grup ruang Fm-3m(225) Fm-3m (225) Fm-3m (225) (tidak ada)
Sistem kristal Cubic Cubic Cubic
Parameter kis (A)  a=b=c=4,1328(5) a=b=c=4,136(1) a=b=c=4,1296(3)

o =B =y=90° o=p=y=90° o=p=y=90°
V (A% 70,59(2) 70,75(6) 70,42(1)
p (g.cm) p= 7,029 gr,cm’ 7,012 gr,cm*® p=7,045

#Fasa NiFe;0O, #Fasa NiFe,O, #Fasa NiFe,O #Fasa NiFe;0O,
Grup ruang Fd-3m(227) Fd-3m(227) Fd-3m(227) Fd-3m(227)
Sistem kristal Cubic Cubic Cubic Cubic
Parameter kisi (A) a=b=c=28,258(1) a=b=c=8,262(1) a=b=c=82588(2) a=b=c=8,2605(2)

o =B =y=90° o =p=y=090° o =B =y=90° o =B =y=90°
V(A% 563,1(2) 564,0(2) 563,32(6) V = 563,68(4)
p (g.cm®) 5,427 5419 5,362 5,387
Faktor R
Rwp 10,70 11,64 11,76 12,23
Rp 10,19 11,18 11,21 11,34
%2 1,382 1,318 1,217 1,291

adalah goodness of fit yang bernilai sangat kecil, dan
menurut [zumi nilai S atau y? (chi-squared)
diperkenankan maksimum 1,3[13].

Hasil pengamatan spektrum IR serbuk NiFe,O,
yang disintesis dengan metode sol gel pada berbagai
variasi suhu pemanasan (T = 400 °C sampai 1000 °C)
dengan peralatan spektroskopi FT-IR menggunakan
metode KBr. Spektrum IR serbuk NiFe,0O, diamati
pada bilangan gelombang 400-4000 cm'?, ditunjukkan
pada Gambar 4. Spektrum serbuk NiFe,O, yang telah
dipanaskan pada suhu 400 °C, 600 °C, 800 °C dan
1000 °C menunj ukkan puncak spektrum yang sama pada
bilangan gelombang 411 cnrtdan 599 cnrt. Duapuncak
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Gambar 4. Spektrum FT-IR sampel NiFe,0, dengan suhu
pemanasan T = 400 °C, 600 °C, 800 °C dan 1000 °C.
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ini merupakan puncak utama dari gugus serapan ion
logam dan oksigen yang terkait dengan struktur spinel
ferit, pada bilangan gelombang 411 cmt dan 599 cm?,
yang masing-masing berhubungan dengan posis
oktahedral dan tetrahedral dari posisi ion-ion logam
pada spinel ferit. Pada NiFe,O,, semuaion Ni* berada
di bagian oktahedral sedangkan ion Fe** terdistribusi
merata pada posisi tetrahedral dan oktahedral.
Dengan demikian, puncak serapan yang muncul
pada bilangan gelombang 411cm™ dimiliki ol eh sub-kisi
dari posisi oktahedral (vibrasi antara atom-atom Ni, Fe
dan oksigen), sedangkan puncak serapan yang
teramati pada bilangan gel ombang 599 cm™ merupakan
karakter dari gugus serapan atom-atom yang berada
pada posisi tetrahedral (vibrasi antara Fe dan oksigen)
[14,15]. Dengan peningkatan suhu pemanasan
menyebabkan pergeseran puncak transmisi ke kanan.
Hal ini menyebabkan adanya konversi ke fasa ferit
murni.

KESIMPULAN

Nanopartikel NiFe,O, telah dapat disintesis
dengan metode sol gel. Langkah pemanasan dilakukan
pada empat suhu yang berbeda, untuk mempelajari
pengaruhnya di sifat struktural baik morfologi maupun
struktur kristal dan gugus fungsi. Proses pemanasan
pada suhu 400 °C sampai 800 °C terbentuk puncak-
puncak difraksi yang terdiri dari multi fasa, yaitu fasa
Fe,0,, NiO dan NiFe,O, Sedangkan pemanasan pada
suhu 1000 °C terbentuk fasa tunggal dari NiFe,O,
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