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ABSTRAK

ANALISIS UKURAN DAN KORELASI NANO PARTIKEL Fe,O, DALAM FLUIDA
MAGNETIK DENGAN TEKNIK HAMBURAN NEUTRON SUDUT KECIL. Telah dilakukan analisis
ukuran dan korelasi nanopartikel Fe,O, dalam fluida magnetik menggunakan Teknik Hamburan Neutron
Sudut Kecil. Analisis ukuran partikel dilakukan dengan pendekatan daerah Guinier untuk memperoleh
ukuran jari-jari girasi dalam partikel yang selanjutnya digunakan untuk menentukan rerata jari-jari partikel
magnetit. Ukuran jari-jari partikel magnetit berkisar antara 17,8 nm hingga 53,6 nm. Pendekatan dengan model
Poly Core Shell Ratio menunjukkan hargaukuran reratajari-jari partikel sebesar 25 nm dengan polidispersitas
sebesar 0,4. Pengaruh konsentrasi fluida magnetik terhadap ketebalan lapisan surfaktan tidak menunjukkan
perubahan hargayang signifikan yaitu sebesar 6 A hingga8 A dan dalam kisaran variasi 0,5 M hingga3 M belum
ditemukan adanyakorelasi antar partikel magnetit dalam fluidamagnetik.

Kata kunci : Nanopartikel Fe,O

, » Fluida magnetik, Hamburan neutron sudut kecil

ABSTRACT

SIZE AND CORRELATIONANALYSESOF Fe,O, NANO PARTICLES INMAGNETIC FLUIDS
BY SMALL ANGLE NEUTRON SCATTERING TECHNIQUE. Size and correlation analyses of Fe,O,
nanoparticles have been carried out by the measurement of small angle neutron scattering. Particle size of
magnetiteisanalyzed by employing Guinier region approximation in order to obtain gyration radius, which will
be used to further determine the average radius of magnetite particlesresulting in the value between 17.8 nm and
53.6 nm. Further approximation using Poly Core Shell Ratio Model shows the average particle size of
25 nm with polydispersity of 0.4. The effect of magnetic fluids concentration on the thickness of surfactant
layer on the particles surface has not shown a significant change with the value between 6 A and 8 A relating
to the molar concentration between 0.5 M and 3 M, signifying no correlation among the particles in
magnetic fluids.

Keywords: Fe,O, nanoparticle, Magnetic fluids, Small angle neutron scattering

PENDAHULUAN

Fenomena padabahan dengan struktur berukuran
puluhan sampai ribuan angstrom dapat diamati dengan
menggunakan teknik hamburan neutron sudut kecil
(SANS) sebagai salah satu teknik alternatif. Kelebihan
teknik ini terletak pada dayatembus neutron yang besar
pada hampir semua bahan, sehingga penggunaan
cuplikan dalam bentuk bulk maupun fluida dapat
dilaksanakan tanpa membutuhkan keahlian tersendiri
dalam penyiapan cuplikan[2].

Metode hamburan neutron telah banyak
digunakan sejak 20 tahun lalu untuk penentuan sifat

dan struktur cairan magnetik dalam tingkat mikroskopik.
Selain itu metode ini dapat dikembangkan untuk
penentuan ukuran partikel, pengamatan fenomena
gumpalan atau agregasi, dinamika cairan magnetik,
interaksi partikel dengan surfaktan serta perilaku
magnetik dari sampedl. Hal ini disebabkan karenaneutron
memiliki spin magnetik sehingga selain dapat mengenal
partikel penghambur, neutron juga dapat berinteraksi
dengan momen magnetik dari sampel bahan magnet.
Selain digunakan untuk menentukan struktur partikel
magnetik, metode hamburan neutron khususnya teknik
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Gambar 1. Diagram skematik alat Spektrometer Hamburan Neutron Sudut Kecil [6,7].

hamburan neutron sudut kecil jugabanyak diaplikasikan
untuk menentukan panjang rantai polimer [1].

Teknik pengukuran hamburan neutron sudut kecil
memanfaatkan jangkauan momentum transfer yang
cukup besar dan jangkauan panjang gelombang dari 3 A
sampai dengan 6 A sehingga dapat digunakan untuk
mengamati struktur partikel dalam sistem hamburan
secara lebih dekat dengan jarak daerah yang diukur
antara 20 sampai dengan 1250 A.

Kelebihan ini banyak dimanfaatkan untuk
menentukan ukuran partikel dalam sistem hamburan baik
berupa padatan, cairan maupun gas. Penentuan ukuran
partikel akan menjadi |ebih mudah apabilakeadaan dalam
sistem hamburan diketahui dengan jelas.

Dalam penelitian ini akan dilakukan analisis
mengenai ukuran partikel dalam sistem hamburan berupa
fluida magnetik menggunakan teknik hamburan neutron
sudut kecil. Ukuran partikel dianalisis menggunakan
pendekatan daerah Guinier. Selain hal tersebut, penelitian
ini jugaakan membahas mengenai pengaruh konsentrasi
fluidamagnetik terhadap ketebal an lapi san surfaktan dan
ukuran partikel dalam fluidamagnetik.

METODE PERCOBAAN
Preparas Sampel

Sampel yang digunakan dalam penelitian ini
berupa cairan magnetik (ferofluida) atau biasa dikenal
sebagai fluida magnetik Sampel yang digunakan
merupakan pasir alam yang berasal dari daerah yaitu
Madiun yang diambil dari aliran anak sungai Brantas.
Pasir alam diekstraksi dengan menggunakan magnet
permanen sehingga diperoleh pasir yang mengandung
besi. Pasir bes ditimbang sebanyak 20 gram. Selanjutnya
pasir besi dilarutkan dalam larutan HCI 12,063 M sambil
dipanaskan padatemperatur 70 °C selama 20 menit dan
larutan diaduk menggunakan pengaduk magnetik.

Kemudian dilakukan penambahan larutan NH,OH
6,5 M ke dalam larutan sampai larutan yang terbentuk
berwarnacoklat kehitaman. Larutan dituangkan ke dalam
gelas ukur sambil disaring menggunakan aquadest
sampai diperoleh larutan yang bening. Endapan yang
terbentuk merupakan partikel magnetit Fe,O,.
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Masing-masing ditimbang sebanyak 5 gram kemudian
ditambahkan larutan tetrametil amonium hidroksidayang
berfungsi sebagai surfaktan untuk menjagaagar partikel
tetap terpisah dan tidak terjadi aglomerasi. Dari fluida
magnetik yang telah dibuat, dilakukan pengenceran
untuk memvariasi konsentrasi partikel magnetit dalam
fluida magnetik yang terbentuk dengan menambahkan
surfaktan. Konsentrasi cairan magnetik bervariasi
sebesar 0,5M;1M; 2M; 3 M.

Karakterisas Sampsd

Karakterisasi ukuran nanopartikel dalam
fluidamagnetik dilakukan menggunakan Difraktometer
Sinar-X JEOL JDX 3530, Magnetic Force Microscope
(MFM) dan Spektrometer Hamburan Neutron Sudut K ecil
di Laboratorium Hamburan Neutron BATAN Serpong.

Setiap pengukuran dilakukan padajarak detektor
dengan sampel sebesar 1,5m; 4 m; dan 13 m. Pengambilan
datauntuk setiap jarak detektor dilakukan selama 2 jam.
Panjang kolimator, letak pinhole dan jarak sampel dengan
detektor dapat diubah-ubah dengan menggunakan
kontrol mekanisme melalui komputer yang sudah
dihubungkan dengan alat SANS. Panjang gelombang
yang digunakan adalah 0,39 nm sampai dengan 0,49 nm
dengan selektor kecepatan 5000 rpm dan 4000 rpm.

HASIL DAN PEMBAHASAN

Pengukuran dengan alat difraktometer sinar-x
JEOL JDX 3530 dilakukandi Laboratorium Dasar Bersama
Universitas Airlangga. Hasil penelitian menggunakan
metode difraksi sinar-x menghasilkan pola seperti pada
Gambar 2 dan analisis dengan program Rietica
memperoleh hasil ukuran kristal dari Fe,O, besar
7,06 nm[5]. Ukuranini berlaku jika partikel merupakan
partikel primer yang terdiri dari kristal tunggal. Penentuan
ukuran partikel dilakukan menggunakan Magnetic Force
Microscope [3] di Malaysia. Hasil pengujian dengan
MFM menunjukkan adanya ukuran partikel sebesar
25 nm seperti pada Gambar 3.

Penentuan ukuran dan korelasi nanopartikel
Fe,O, dilakukan menggunakan Spektrometer Hamburan
Neutron Sudut Kecil. Hasil data percobaan akan
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Gambar 2. Pola hasil difraksi serbuk Fe,O,

Gambar 3. strukturmikro fluida magnetik menggunakan
MFM dengan diameter rata-rata partikel 25 nm.

dianalisis menggunakan 2 metode yaitu program fitting
pendekatan daerah Guinier pada interval Q antara
0,8 nm* dan 1,2 nm* untuk menentukan ukuran rata-rata
partikel. Gradien grafik hubungan In (I) terhadap Q?
digunakan untuk menentukan jari-jari girasi partikel (Rg)
yang selanjutnya akan digunakan untuk penentuan
ukuran rata-rata partikel. Gradien garis pada daerah
Guinier sebanding dengan -/, R, Pola hamburan fluida
magnetik 0,5 M disgjikan dalam Gambar 5.

-
. L =

Gambar 4. Fluida magnetik Fe,O, + tetrametil amonium
hidroksida dalam pengaruh magnet permanen.

Karakteristik ukuran partikel dalam fluida
magnetik 0,5 M dengan konsentrasi partikel magnetitnya
sebesar 0,28 % menghasilkan tiga jenis ukuran ukuran
yang bervariasi (Gambar 6) dalam interal 17,8 nm;
29,4 nm dan 53,6 nm dengan mengasumsikan semua
partikel berbentuk boladan partikel diasumsikan terpisah
satu sama lain karena partikel sudah berada pada dilute
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Gambar 5. Pola hamburan dari fluida magnetik dengan
konsntrasi 0,5 M.
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Gambar 6. Hasil fitting pola hamburan fluida magnetik
0,5 M untuk penetuan ukuran partikel MTA = Magnetik
+ tetrametil amonium hidroksida

system sehinggainteraks antar partikel dapat diabaikan
atau S(Q) = 1.Adanyavariasi ukuran partikel disebabkan
oleh adanya polidispersitas dalam fluida magnetik.
Sebagai metode pembanding digunakan program
fitting permodelan Poly Core Shell Ratio (Gambar 7),
model ini dipilih karena lebih sesuai dengan sistem
hamburan yang diukur yaitu terdiri dari partikel magnetit

Poly Core Shell Ratio

scale 3.8e-05

avg core rad (A) 250

avg shell thicknes (A) 8

overall polydisp (0, 1) 0.4

SLD core (A-2) 6.921e-05

SLD shell (A-2) -4e-06

0 SLD solvent (A-2) -5.6e-07
Background 2.7
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Gambar 7. Penentuan ukuran partikel dengan bantuan
Poly Core Shell Ratio Model.
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sebagai core dan surfaktan sebagai shell. Selain itu
model ini diharapkan dapat menjawab pertanyaan
yang timbul dari analisis pendekatan daerah Guinier
yang berhubungan dengan polidispersitas dari ukuran
partikel dalam fluida magnetik. Berdasarkan hasil
pencocokan dengan model poly core shell ratio
dapat diperoleh beberapa informasi tentang ukuran
rata-rata jejari partikel magnetit yaitu sebesar 25 nm
dengan harga kepolidispersifan sebesar 0,4 yang
berarti hampir sebagian partikel magnetit berukuran
rata-rata 50 nm. Ketebalan lapisan surfaktan juga
dapat ditentukan dari model ini yaitu rata-rata tebal
lapisan sebesar 8 A.

Hasil fitting pada pendekatan daerah Guinier
yang menunjukkan ukuran jari-jari partikel sebesar
53,6 nm memungkinkan adanya aglomerasi antar
partikel. Hal ini dapat terjadi karena kurangnya kontrol
mekanisme pada saat pembuatan sampel sehingga
di antara partikel telah terjadi aglomerasi sebelum
surfaktan tercampur sempurna untuk melapisi tiap-tiap
partikel. Partikel magnetit mudah beraglomerasi
karenamempunyai sifat magnet yang kuat dan didukung
oleh sifat ingin menstabilkan diri dengan carabergabung
dengan partikel lain karena ukuran partikel yang
sangat kecil.

Untuk mengetahui pengaruh ketebalan lapisan
surfaktan terhadap korelasi antar partikel, pada
penelitian ini digunakan cairan magnetik Fe,O,
dengan konsentrasi masing-masing0,5M, 1 M, 2M dan
3 M. Masing-masing sampel diukur dalam waktu
2 jam pada jarak detektor-sampel sebesar 1,5 m, 4 m
dan 13 m. Dari hasil analisis data seperti yang
telah dilakukan pada percobaan sebelumnya, maka
dapat diperoleh hubungan antar intensitas
hamburan (I) terhadap vektor hamburan (Q) untuk
masing-masing konsentrasi cairan magnetik seperti
terlihat padaTabel 1.

o Magnetic_ MTA_3M

o Magnetic. MTA_2M

o Magnetic. MTA_1M

Magnetic_MTA_0.5M
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Gambar 8. Grafik hubungan antara intensitas (1) terhadap

Q pada konsentrasi fluida magnetik yang bervariasi.
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Tabel 1. Hasil analisis pola hamburan pada variasi konsentrasi
cairan magnetik.

. Tebal

Konsentrasi Prosen volume . .

X N . Q Intensitas| lapisan

fluida partikel magnetit | (cm?) | surfakian
magnetik (M) FesOq (%) (nm) (Al

0,5 0,28 0,112 118,65 8
1 0,55 0,112 193,73 7
2 1,11 0,112 344,18 6
3 1,67 0,112 344,18 6

Berdasarkan Gambar 7 dapat dijelaskan bahwa
semakin tinggi konsentrasi cairan magnetik maka
intensitas hamburan yang dihasilkan juga semakin
meningkat. Hal ini disebabkan karena semakin tinggi
konsentrasi cairan magnetik berarti kandungan partikel
magnetit sebagai partikel penghambur semakin besar,
sedangkan jumlah surfaktannyalebih sedikit. Hal inilah
yang menyebabkan intensitas background semakin
turun dengan bertambahnyakandungan partikel magnetit
Fe,O,. Pada saat konsentrasi partikel magnetit sebesar
2 M dan 3 M menunjukkan polahamburan yang hampir
berhimpit meskipun intensitas background pada
konsentrasi 3 M lebih kecil dibandingkan dengan
intensitas background padakonsentrasi cairan magnetik
sebesar 2 M.

Berdasarkan hasil analisisyang diperoleh melalui
proses pencocokkan (refinement) dengan pendekatan
model Poly Core Shell Ratio seperti disgjikan dalam
Tabel 1 makadapat disimpulkan bahwaketebalan lapisan
surfaktan yang melingkupi partikel magnetit berubah
terhadap varias konsentrasi fluidamagnetik. K etebalan
lapisan surfaktan menurun ketika konsentrasi fluida
magnetik dibuat lebih besar. Hal ini disebabkan karena
jumlah fraks volume dari surfaktan dan pelarut akan
semakin rendah ketika konsentrasi fluida magnetik
semakintinggi. Saat konsentrasi fluidamagnetik sebesar
2 M dan 3 M, dihasilkan tebal lapisan surfaktan yang
sama yaitu sebesar 6 p.

Hal ini menunj ukkan bahwa ada batasan tertentu
untuk ketebalan lapisan surfaktan yang melapisi
permukaan partikel magnetit baik untuk konsentrasi
fluida magnetik yang rendah maupun tinggi, ketebalan
lapisan surfaktan akan sedikit Iebih besar apabilafluida
magnetik sangat encer. Namun ukuran partikel
magnetitnyatidak mengal ami perubahan. Ukuran partikel
tetap berada padakisaran 17,8 nm hingga 53,6 nm yang
menandakan bahwa dalam kisaran konsentrasi yang
digunakan dalam penelitian belum adakorelas partikel
magnetit dalam fluidamagnetik. Peningkatan konsentrasi
fluida magnetik akan menurunkan intensitas background
yang disebabkan oleh pelarut dan surfaktan karena
jumlah partikel penghamburnya semakin besar. Hal ini
tampak dalam intensitas hamburan yang semakin tinggi
dengan meningkatnya konsentrasi partikel magnetit
menunj ukkan adanya partikel penghambur yang semakin
besar sehingga intensitas surfaktan dan pelarut yang
berperan sebagai background semakin rendah.
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KESIMPULAN

Berdasarkan pendlitian yang tel ah dilakukan maka
dapat diperoleh beberapa simpulan sebagai berikut :

1 Metode pengukuran menggunakan teknik hamburan
neutron sudut kecil cukup efektif untuk menentukan
ukuran partikel dan mengetahui pengaruh ketebalan
lapisan surfaktan terhadap korelasi antar partikel
dalam fluidamagnetik.

2. Hasil pengukuran dengan menggunakan pendekatan
daerah Guinier menunjukkan ukuran jari-jari partikel
sebesar 17,8 nm hingga 53,6 nm.

3. Hasil pengukuran dengan menggunakan model poly
core shell ratio menunjukkan ukuran rata-ratajejari
partikel sebesar 25 nm dengan dergjat polidispersif
0,4 dan ketebalan |apisan surfaktan sebesar 8 .

4. Pengaruh konsentrasi fluida magnetik terhadap
ketebalan lapisan surfaktan dan ukuran partikel
magnetit dapat dianalisis dengan teknik hamburan
neutron sudut kecil dan diperoleh hasil bahwa
semakin besar konsentrasi fluida magnetik (jumlah
partikel magnetit Fe,O, semakin besar) maka
intensitas hamburan yang dihasilkan juga semakin
tinggi namun sebaliknyaketebalan lapisan surfaktan
semakin menurun.

5. Kordas antar partikel belum ditemukan dalamkisaran
varias konsentras fluida magnetik yang digunakan
sehingga distribusi ukuran partikel magnetit
mempunyai ukuran jari-jari partikel berkisar antara
17,8 nmhingga53,6 nm.
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