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Abstrak

Telah dilakukan analisis ukuran dan korelasi nanopartikel
Fes04 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 - 53,6 nm. Pendekatan
dengan model Poly Core Shell Ratio menunjukkan harga ukuran
rerata jari-jari partikel sebesar 25 nm dengan polidispersitas
sebesar 0,4. Pengaruh konsentrasi fluida magnetik terhadap
ketebalan lapisan surfaktan tidak menunjukkan perubahan harga
yang signifikan yaitu sebesar 6 - 8 A dan dalam kisaran variasi
0,5 - 3 M belum ditemukan adanya korelasi antar partikel
magnetit dalam fluida magnetik.

Kata kunci : nanopartikel, fluida magnetik, Hamburan Neutron
Sudut Kecil
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Abstract
Size and correlation analyses of Fe304 nanoparticles have

been carried out by the measurement small angle neutron
scattering. Particle size of magnetite is analyzed by Guinier
region approximation in order to gain gyration radius, which will
be used to determine the average radius of magnetite particles
resulting 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 has not shown a significant change whose is
6 - 8 A relating to the molar concentration value between 0.5 M
and 3 M signifying no correlation among the particles in
magnetic fluids.

Keywords : Fe304 nanoparticle, small angle neutron scattering,
magnetic fluids
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BAB I
PENDAHULUAN

1.1. Latar Belakang
Fenomena pada bahan dengan struktur berukuran puluhan

sampai ribuan angstrom dapat diamati dengan menggunakan
teknik hamburan neutron sudut kecil (SANS) sebagai salah satu
teknik altematif. Kelebihan teknik ini terletak pada daya tembus
neutron yang besar pada hampir semua bahan, sehingga
penggunaan cuplikan dalam bentuk bulk maupun fluida dapat
dilaksanakan tanpa membutuhkan keahlian tersendiri dalam
penyiapan cuplikan (Kohlbrecher, 2004).

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
sampel. Hal ini disebabkan karena neutron 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 hamburan neutron sudut kecil juga banyak diaplikasikan
untuk menentukan panjang rantai polimer (Balasoiu, 2004).

Teknik pengukuran hamburan neutron sudut kecil
memanfaatkan jangkauan momentum transfer yang cukup besar
dan jangkauan panjang gelombang dari 3 - 6 A sehingga dapat
digunakan untuk mengamati struktur partikel dalam sistem
hamburan secara lebih dekat dengan jarak daerah yang diukur
antara 20 - 1250 A. Kelebihan ini banyak dimanfaatkan untuk
menentukan ukuran partikel dalam sistem hamburan baik berupa
padatan, cairan maupun gas. Penentuan ukuran partikel akan
menjadi lebih mudah apabila keadaan sistem hamburan dapat

1
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diketahui dengan jelas. Hal ini akan menjadi rumit ketika bentuk
partikel dalam sistem tidak teratur (irreguler).

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 juga akan membahas mengenai
pengaruh konsentrasi fluida magnetik terhadap ketebalan lapisan
surfaktan dan ukuran partikel dalam fluida magnetik.

1.2. Perumusan Masalah
Permasalahan yang dihadapi dalam penelitian ini yaitu

bagaimana menganalisis ukuran nanopartikel magnetit Fe304 dari
data pengukuran menggunakan teknik hamburan neutron sudut
kecil dan mempelajari bagaimana pengaruh konsentrasi fluida
magnetik terhadap ketebalan lapisan surfaktan dan ukuran
partikel magnetit Fe304.

1.3. Tiijuan Penelitian
Penelitian ini dilakukan untuk menganalisis ukuran

nanopartikel dari magnetit Fe304 dan mengetahui pengaruh
konsentrasi fluida magnetik terhadap ketebalan lapisan surfaktan
dan ukuran partikel magnetit Fe304.

1.4. Batasan Masalah
Pembahasan dalam penelitian ini meliputi analisis ukuran

nanopartikel magnetit Fe304 dari pasir alam yang berasal dari
daerah Madiun melalui sintesis dengan metode co-precipitation.
Analisis ukuran nanopartikel dari magnetit Fe304 dilakukan
menggunakan pendekatan daerah Guinier dan Model Poly Core
Shell Ratio dari data pengukuran teknik hamburan neutron sudut
kecil. Surfaktan yang digunakan untuk menstabilkan partikel
magnetit berupa larutan tetrametil amonium hidroksida.
Penentuan pengaruh konsentrasi fluida magnetik terhadap
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ketebalan lapisan surfaktan dilakukan dengan memvariasi
konsentrasi fluida magnetik melalui metode pengenceran.

1.5. Sistematika Laporan
Penulisan laporan Tugas Akhir ini tersusun dalam lima bab

yaitu Bab I merupakan pendahuluan yang berisi latar belakang,
perumusan masalah, tujuan penelitian, batasan masalah dan
sistematika laporan. Bab II yaitu tinjauan pustaka yang berisi
cakupan teori yang dapat digunakan sebagai acuan dalam
melakukan penelitian. Bab III adalah metodologi berisi langkah
kerja yang dilakukan dalam menyelesaikan Tugas Akhir. Pada
Bab IV akan diberikan hasil dan analisis dari data yang telah
diperoleh agar dapat memberikan informasi yang sesuai dengan
tujuan awal. Bab V memberikan kesimpulan dan saran dari apa
yang telah dikerjakan dalam Tugas Akhir ini. Pada bagian akhir
disertakan daftar pustaka yang berisi referensi dari jumal dan
buku yang digunakan.



BAB II
TINJAUAN PUSTAKA

2.1. Fluida Magnetik
Fluida magnetik atau cairan magnetik merupakan dispersi

stabil dari bahan magnetik dalam fase cair, yang dikenal sejak
tahun 1960. Sifat yang spesifik dalam medan magnet dari fluida
magnetik dapat digunakan dalam berbagai bidang industri
maupun teknik misalnya dalam bidang biologi dan kesehatan.
Gambar 2.1 menunjukkan jenis magnetik nanopartikel serbuk dan
fluida dalam pengaruh medan magnet. Fluida magnetik terdiri
dari nanopartikel magnetik dalam fluida suspensi (Avdeev, 2004).
Suspensi koloid dari daerah tunggal partikel magnetik memiliki
diameter sekitar 100 A. Nanopartikel magnetik monodispersif
yang berukuran < 100 A menata diri dan membentuk struktur
tertentu dapat menjadi teknologi yang penting sebagai media
penyimpanan data serta dapat digunakan sebagai sistem model
untuk mempelajari interaksi magnetik partikel dalam fluida
magnetik (Aswal, 2005).

Gambar 2.1
Respon magnetik dari fluida magnetik dalam pengaruh

medan magnet permanen (Chun, 2005)

4
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Partikel magnetit dalam fluida mempunyai ukuran diameter
yang sangat kecil yaitu sekitar 10 nm. Partikel magnetit ini dapat
saling berinteraksi satu dengan yang lain karena adanya gaya Van
der Waals. Interaksi antar partikel akan semakin kuat jika jarak
antar partikelnya semakin dekat. Apabila jenis fluida merupakan
fluida magnetik maka juga akan terdapat gaya magnetik yang
menyebabkan partikel mengalami aglomerasi sehingga ukuran
partikelnya menjadi lebih besar. Untuk menjaga agar partikel
tetap kecil dan terpisah biasanya ditambahkan surfaktan ke dalam
cairan. Interaksi dari komponen-komponen fluida magnetik
diperlihatkan pada Gambar 2.2.

Surfaktan

Pelarut
(Cairan

~ Magnetik)

Partikel
Magnetit

Gambar 2.2
Koloid magnetik yang terdiri dari partikel magnetik; surfaktan

dan air (Avdeev, 2004)

Penambahan surfaktan merupakan salah satu metode untuk
mencegah adanya aglomerasi akibat gaya magnet dan gaya Van
der Waals. Surfaktan dapat menjaga keseimbangan partikel secara
individu sehingga tidak teijadi aglomerasi karena surfaktan dapat
memberikan gaya tolak sterik maupun gaya tolak elektrostatik
antar partikel magnet. Surfaktan merupakan jenis pelarut organik
yang dapat mengandung gugus hidrofobik maupun gugus
hidrofilik, air, kerosin maupun ester. Contoh surfaktan yang
banyak digunakan dalam sistesis fluida magnetik berupa larutan
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asam oleik-cis dan tetrametil-amonium-hidroksida. Larutan asam
oleik mempunyai rantai hidrokarbon yang lebih panjang
dibandingkan dengan tetrametil amonium hidroksida.

Larutan asam oleik-cis (CH3(CH2)7CH=CH(CH2)7COOH)
dapat membangkitkan gaya tolak sterik antar partikel magnetit
karena mempunyai ujung polar yang dapat mengikat permukaan
antar partikel. Rantai hidrokarbon yang panjang pada ekor
surfaktan membuat lapisan tolakan dan mencegah partikel
mendekat satu sama lain. Jenis surfaktan ionik seperti larutan
tetrametil-amonium-hidroksida dengan rumus kimia N(CH3)4OH
memikili rantai hidrokarbon lebih pendek dapat menghasilkan
gaya tolak elektrostatik antar partikel magnetit. Ion hidroksida
bergerak pada permukaan masing-masing partikel magnetit dan
membentuk lapisan bermuatan negatif pada permukaan partikel.
Ration dari tetrametil-amonium-hidroksida akan membentuk
lapisan positif. Ketika partikel magnetit mulai mendekati satu
dengan yang lain maka gaya tolak antar lapisan positif yang
terbentuk pada masing-masing permukaan partikel magnetit
menyebabkan partikel tetap saling terpisah (Kumiawan, 2006).

2.2. Teknik Hamburan Neutron Sudut Kecil
2.2.1. Karakteristik Neutron

Berkas neutron dihasilkan dari reaksi inti yang dapat
berlangsung di dalam reaktor atom (melalui reaksi fisi) dan dalam
generator neutron. Dalam reaktor atom, reaksi fisi diawali dengan
penembakan neutron termal yang diarahkan pada inti berat,
misalnya Uranium (92U295), sehingga terjadi pembelahan inti
(reaksi fisi) yang disertai dengan pemancaran neutron (dalam
jumlah yang banyak) dan pembebasan energi sampai 200 MeV,
menurut reaksi

295 X + Y + an + 200 MeV
inti hasil fisi sejumlah
(tak stabil)

92Un +
neutron termal

(2.1)neutron
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Dalam generator neutron, berkas neutron dapat dihasilkan
melalui penembakan partikel cepat ke arah inti atom dan
memberikan hasil reaksi berupa neutron dan inti hasil reaksi
seperti ditunjukkan dalam persamaan

BA ++ na
inti hasilinti semula neutron (2.2)partikel

atau dapat ditulis dengan notasi : a (A,B) n. Salah satu contoh
reaksi tersebut misalnya: 2He4 (4Be9, 6C12) o^

1.
Berkas neutron yang dihasilkan oleh reaksi inti umumnya

memiliki energi yang tinggi (neutron cepat). Agar neutron tesebut
memiliki panjang gelombang sekitar 1 A. maka energinya harus
diturunkan menurut hubungan persamaan

X = h/p = 0,28 / {E(eV)}1/2 angstrom (2.3)

dengan X adalah panjang gelombang neutron de Broglie, h adalah
tetapan Plank dan p adalah momentum neutron serta E merupakan
energi neutron dalam eV. Agar panjang gelombang neutron
sekitar 1 A , maka menurut persamaan di atas energi neutron
haruslah sekitar 0,025 eV (termasuk neutron termal). Adapun
klasifikasi neutron menurut besamya energi adalah

• Neutron termal
• Neutron lambat
• Neutron menengah
• Neutron cepat
• Neutron ultra cepat

: berenergi 0,025 eV
: berenergi 0 - 1 keV
: berenergi 1 - 500 keV
:berenergi 0,5 * 10 MeV
: berenergi > 10 MeV

Untuk menurunkan energi neutron, perlu langkah
termalisasi, dengan cara melewatkan berkas neutron pada
moderator (air, grafit, air berat D20). Selanjutnya, neutron termal
{ X sekitar 1 A) masih memerlukan upaya penyeleksian agar
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berkas neutron bersifat monokromatis dan sebagai monokromator
umumnya dipakai kristal grafit (Darminto, 2004).

Karena sifat-sifatnya yang unik, neutron termal dapat
digunakan secara luas untuk meneliti bahan pada tingkat
mikroskopik. Sifat-sifat neutron yang menguntungkan antara lain
yaitu :
a. Neutron tidak bermuatan dan mempunyai daya tembus yang

besar. Hal ini sangat menguntungkan untuk eksperimen ( in
situ) di dalam tungku, kriostat atau sel tekanan, juga dapat
digunakan cuplikan dengan ukuran besar (beberapa cm ).
Pengukuran di dalam cuplikan (misalnya tegangan sisa) dapat
dilakukan tanpa memotong-motong cuplikan.

b. Interaksi dengan zat tergolong lemah dan tidak mengganggu
sistem. Karena interaksinya lemah, maka aproksimasi Bom
orde pertama dapat digunakan untuk menghitung penampang
hamburan absolut. Hal ini berbeda dengan kesulitan
menginterpretasikan informasi dari probe yang interaksinya
kuat seperti foton dan elektron.

c. Amplitudo hamburan bervariasi secara non-monoton dari
unsur ke unsur. Untuk isotop yang berbeda dalam unsur yang
sama amplitudo hamburannya juga berbeda. Berbeda dengan
sinar-X, neutron dapat digunakan untuk meneliti atom ringan
dengan kehadiran atom berat, misalnya dalam paduan logam
yang mengandung atom ringan dan atom berat. Perbedaan
amplitudo hamburan antar atom hidrogen dan deutron
dimanfaatkan dalam penelitian struktur molekul kompleks,
seperti dalam polimer atau bahan biologis, misalnya DNA
(Copley, 2001).

d. Panjang gelombang antara 1-10 A, sangat ideal untuk
penelitian korelasi interatomik, sedangkan energi neutron
antara 1-100 MeV memungkinkan pengukuran eksitasi dari
neV sampai eV.

e. Neutron mempunyai spin V2 , karena neutron mempunyai
spin maka hamburannya bergantung pada spin inti bahan.
Kebolehjadian hamburan dengan spin paralel dan spin
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antiparalel berbeda. Hal inilah yang menimbulkan hamburan
koheren dan inkoheren (Bacon, 1969).

f. Neutron mempunyai momen magnetik yang dapat
bergandeng dengan variasi spasial magnetisasi bahan dalam
skala atomik, sehingga neutron sangat ideal untuk penelitian
struktur magnetik dan fluktuasi magnetik (Squires, 1978).

' V\ V*
*. 2.2.2. Hamburan Neutron

Hamburan neutron merupakan fenomena hamburan yang
terjadi karena adanya berkas neutron yang ditembakkan pada
n^ateri. Materi disebut sebagai sistem hamburan yang dapat
berapa kristal, padatan amorf, cairan maupun gas. Berkas neutron
akan dihamburkan oleh inti atom materi atau elektron-elektron
yang tidak berpasangan (khusus untuk bahan magnetik). Interaksi
antara berkas neutron dengan inti materi dapat memberikan jenis
pengukuran yang bervariasi. Hasil tiap pengukuran yang
diekspresikan dalam bentuk jumlah atau kuantitas hamburan
disebut sebagai tampang lintang hamburan. Tampang lintang
hamburan merupakan kuantitas nyata yang diukur saat terjadi
hamburan. Total tampang lintang hamburan merupakan jumlah
total neutron yang dihamburkan oleh partikel tiap detik per satuan
luas.

Untuk materi berupa padatan dengan struktur kristal yang
teratur (keteraturan letak atom) akan menghasilkan pola
hamburan yang dapat dianalisis dengan model yang sederhana
yaitu kristal sempuma dengan model keteraturan. Sama halnya
untuk materi berupa gas, pola hamburan dianalisis menggunakan
model gas sempuma karena digunakan asumsi bahwa jarak antar
partikel dalam fase gas cukup besar sehingga gaya antar partikel
dapat diabaikan. Sedangkan untuk menganalisis pola hamburan
dari materi yang berupa cairan membutuhkan metode analisis
yang lebih rumit akibat struktur atom atau partikel yang acak
{disorder ) dan masih terdapat kontribusi interaksi antar
partikelnya (Squires, 1978). Apabila berkas neutron ditembakkan
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pada materi maka akan terjadi beberapa peristiwa yang
ditunjukkan dalam Gambar 2.3.

Berkas transmhi— B e r ka3 koherenoo
Berkas inkoheren

Berkas yang diabsorbsi

Berkas koheren multiple

Gambar 2.3
Interaksi radisi neutron dengan materi

Hamburan koheren bergantung pada korelasi antara posisi
dari inti yang sama pada waktu yang berbeda dan korelasi antara
posisi dari inti yang berbeda pada waktu yang berbeda. Korelasi
ini dapat memberikan efek interferensi. Sedangkan hamburan tak-
koheren bergantung hanya pada korelasi antara posisi dari inti
yang sama pada waktu yang berbeda dan tidak memberikan efek
interferensi. Hamburan neutron yang koheren dapat memberikan
informasi posisi relatif dan distribusi dari tiap partikel dalam
cairan. Dari hamburan ini juga dapat ditentukan struktur dan
fungsi korelasi antar partikel (Squires,1978).

2.2.3. Hamburan Neutron Sudut Kecil
2.2.3.1 Teori Hamburan Neutron Sudut Kecil

Hamburan neutron sudut kecil adalah sebuah teknik
untuk mempelajari kerapatan fluktuasi atau komposisi sebuah
material dalam skala panjang dari 1-100 nm. Secara khusus,
metode ini digunakan untuk mempelajari struktur partikel
meliputi bentuk dan ukurannya dalam medium yang homogen
(Goyal, 2000). Hamburan neutron sudut kecil terjadi karena
adanya fluktuasi panjang hamburan pada bahan. Fluktuasi
tersebut dapat ditimbulkan karena adanya fase kedua atau
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presipitat pada bahan. Jika tidak terjadi fluktuasi maka intensitas
hamburan neutron sudut kecilnya tidak bergantung pada sudut
hamburan { flat ). Hamburan neutron pada sudut kecil disebabkan
adanya hamburan elastik dan koheren (lkram, 200\ ).

Dalam pengukuran menggunakan teknik hamburan
neutron, berkas neutron dilewatkan pada kolimator agar radiasi
yang jatuh pada sampel mempunyai satu panjang gelombang
neutron (monokromatik). Sebagian radiasi neutron akan
ditransmisikan oleh sampel, sisanya akan diserap serta
dihamburkan oleh sampel. Hamburan yang terjadi akan ditangkap
oleh sebuah detektor. Sebuah elemen detektor dengan dimensi
posisi dx dy pada jarak (jarak sampel ke detektor) dan sudut
hamburan sebesar 0 akan menghasilkan fluks radiasi / (X, 0) yang
dapat ditulis dalam persamaan berikut

i( x ,o )= /„ (A ) An v(i)r v dY
(2.4)

dn

dengan I0 adalah fluks radiasi yang datang, rj merupakan efisiensi
detektor, T adalah jumlah radiasi yang ditransmisikan oleh

dLsampel, V merupakan volume partikel dan adalah tampang

I intang hamburan neutron. Tiga bentuk komponen yang pertama
dari Persamaan (2.4) sebelah kanan merupakan karakteristik
instrument, sedangkan tiga komponen persamaan yang terakhir
bergantung pada sampel (King, 2003).

Peralatan hamburan neutron sudut kecil {Small Angle
Neutron Scattering / SANS) merupakan spektrometer yang
diharapkan dapat digunakan untuk mengamati fenomena
hamburan neutron elastik pada rentang momentum transfer :

dn

Q . Kr* < 0< O,l A
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dengan hubungan momentum transfer terhadap panjang
gelombang neutron seperti pada persamaan berikut

e4n sin
20 = ( 2.5 )

A

dalam hal ini 0 dan X masing-masing merupakan sudut hamburan
dan panjang gelombang neutron. Agar diperoleh Q kecil, maka 0
harus kecil atau X harus besar. Untuk mendapatkan 0 yang kecil
maka diperlukan spektrometer yang panjang untuk
mengakomodasi jarak detektor-cuplikan yang panjang. Harga Q
juga dapat dibuat kecil dengan menggunakan X yang besar yang
dapat diperoleh dari neutron dingin, tetapi metode yang pertama
lebih sering digunakan. Momentum transfer juga dikenal dengan
sebutan vektor hamburan yaitu besamya perubahan momentum
dari hamburan neutron disajikan dalam Gambar 2.4. Momentum
transfer Q merupakan selisih berkas yang datang dengan berkas
yang dihamburkan.

DetektorNeutron
Sampel

Gambar 2.4
Momentum transfer Q dari berkas neutron dengan

sudut hamburan d/2
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Apabila Persamaan (2.5) disubstitusikan pada persamaan difraksi
Bragg maka diperoleh

( 0k - 2 d sin (2.6)
2 )

dan diperoleh hubungan antara Q dengan d dengan cara
mensubstitusi X pada Persamaan (2.6) menghasilkan

2nd = (2.7)
Q

dengan d menggambarkan jarak antar partikel.
Tampang lintang SANS dari presipitat yang terdistribusi

secara acak diberikan melalui ekspresi

d Z (Ap)2 ( P2(Q)) S(Q) I {Q ) (2.8)
dn N

dengan np adalah jumlah presipitat atau partikel per satuan
volume, < Vp2> adalah kuadrat dari volume rata-rata sebuah
partikel, N adalah jumlah atom per satuan volume, <Ap>
merupakan perbedaan rata-rata rapat panjang hamburan antara
presipitat dan matriknya, apabila fasenya cair maka <Ap>
merupakan faktor kontras dari kerapatan panjang hamburan
antara partikel dengan pelarutnya. P(Q) adalah faktor bentuk yang
menyatakan hamburan dari sebuah presipitat atau partikel. S(Q)
merupakan fungsi struktur dari partikel atau interaksi antar
partikel dalam sistem hamburan dan tanda < > menyatakan harga
rata-rata yang melingkupi berbagai ukuran dan orientasi dari
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partikel. I(Q) merupakan hamburan yang disebabkan oleh
interface effect di antara partikel-partikel tersebut. Pola hamburan
neutron oleh partikel yang tertangkap pada detektor mempunyai
intensitas yang beragam bergantung pada jumlah partikel
penghambumya. Semakin banyak partikel penghambur maka
intensitas yang diperoleh dalam detektor juga semakin tinggi.
Skematik pola hamburan yang diamati ditunjukkan seperti dalam
Gambar 2.5.

m = /(«>
u

Gambar 2.5
Pola hamburan neutron oleh partikel yang

tertangkap pada detektor

Pendekatan daerah Guinier dilakukan apabila bentuk
partikel tidak beraturan atau bahkan belum diketahui secara pasti.
Fungsi hamburan tetap dapat diturunkan secara umum dalam
bentuk persamaan

HQ) = p2 V2 exp (-'/3 Q2 Rg2) (2.9)

dengan I(Q) merupakan intensitas hamburan oleh partikel, Rg
adalah jari-jari girasi, p dan V masing-masing merupakan
kerapatan panjang hamburan dan volume partikel. Persamaan
(2.9) berlaku pada rentang momentum transfer Q yang kecil.
Pendekatan ini dapat digunakan untuk menentukan jari-jari girasi
partikel yang belum diketahui bentuk dan ukurannya dengan
menganalisis data hasil pengukuran hamburan sudut kecil.
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Pendekatan daerah Guinier akan lebih sesuai apabila memenuhi
syarat berikut :

a. harga Q lebih kecil dari 1/ Rg ,
b. sistem hamburan berupa dilute system sehingga interaksi

antar partikel sangat kecil dan dapat diabaikan,
c. sistem hamburan bersifat isotropik karena digunakan

asumsi bahwa partikel mempunyai orientasi yang acak
(Roe, 2000).
Aproksimasi ini berlaku secara umum untuk QRg < 1,0

dengan Rg (jari-jari girasi atau jari-jari Guinier). Hubungan antara
jari-jari girasi dengan jari-jari presipitat atau partikel dapat
dinyatakan dalam persamaan berikut

\qir<( P2(Q )) = exp (2.10)

untuk presipitat berbentuk bola dengan jari-jari Rs ditentukan
dengan persamaan

3 ) 2

K =
5 * (2.11)

untuk presipitat berbentuk jarum (needle) dengan panjang Ls
ditentukan dengan persamaan

1 >4 (2.12)
\2 )

Untuk sistem dengan presipitat-presipitat yang terpisah cukup
jauh, faktor I(Q) pada Persamaan (2.8) dapat diabaikan, apabila
sistem hamburan dalam keadaan encer maka harga faktor struktur
S(Q) bemilai 1. Substitusi Persamaan (2.10) pada Persamaan
(2.8) dapat ditulis dalam hubungan berikut



16

", (Vr 2 ) { A p f e x p - 'Q R s
V J

dZ
ciQ N

= G e x p l -V*,2

V *
(2.13)

Rg dapat diperoleh melalui kurva logaritmik tampamg lintang
sebagai fungsi dari Q2. Menggunakan least square fitting,,
kemiringan kurva dan harga konstantanya (perpotongan kurva
dengan absisnya) dapat diperoleh melalui bagian linier dari kurva
tersebut untuk kemudian digunakan dalam mengevaluasi harga Rg
dan G. Untuk presipitat dengan bentuk bola dan jarum, jari-jari
dan panjang presipitat dapat diperoleh melalui Persamaan (2.11)
dan (2.12). Densitas dari presipitat yang dinyatakan dalam fraksi
volume diperoleh melalui konstanta G. Dari Persamaan (2.13)
dengan diketahuinya harga-hargaVp , N dan <Ap> maka fraksi
volume np dapat dihitung (Ikram, 2001).

Beberapa faktor yang perlu diperhatikan dalam teknik
pengukuran hamburan neutron sudut kecil antara lain :
a. Faktor kontras

Faktor kontras merupakan salah satu hal yang perlu
diperhatikan dalam teknik pengukuran hamburan neutron sudut
kecil terutama apabila sampel berupa cairan, sehingga perlu
dibedakan harga kerapatan panjang hamburan antara partikel
dengan pelarutnya. Faktor kontras menggambarkan selisih antara
kerapatan panjang hamburan yang dimiliki oleh pelarut dengan
kerapatan panjang hamburan oleh partikel. Pelarut berupa air
(H?0) memiliki kerapatan panjang hamburan yang negatif
sehingga intensitas hamburannya kecil. Secara teknis, pelarut
berupa air (H20) dapat diganti dengan deutereted (D20) yang
mempunyai harga kerapatan panjang hamburan yang lebih positif
sehingga dapat terbedakan dengan partikel dalam larutan.
Semakin besar faktor kontras yang dihasilkan maka total tampang
lintang hamburan juga semakin besar. Kerapatan panjang
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hamburan untuk masing-masing sistem hamburan dapat dihitung
menggunakan persamaan berikut

5>PSLD ~
V

NA ( p / Mw) (Z k )molekul (2.14)

23dengan NA merupakan bilangan Avogrado (6,02 x 10
atom/mol), p adalah rapat massa molekul, Mw adalah berat
molekul dan b, merupakan panjang hamburan tiap molekul.

Faktor kontras dapat digambarkan seperti Gambar 2.6,
apabila sistem hamburan terdiri dari tiga komponen yaitu partikel,
surfaktan dan pelarut dengan kerapatan panjang hamburan
masing-masing, pc, ps dan pm. Semakin besar perbedaan kerapatan
panjang hamburannya maka intensitas hamburan yang
diakibatkan oleh tiap-tiap komponen dalam sistem hamburan
memiliki intensitas yang tinggi.

Pm Ps^ Pc Pm f Ps Pc
Gambar 2.6

Skematik gambar untuk menjelaskan faktor kontras dengan
kerapatan panjang hamburan yang bervariasi

Pm Pc^ Ps
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Data panjang hamburan neutron untuk masing-masing atom
disajikan dalam Tabel 2.1.

Take12.1 Data panjang hamburan neutron untuk masing
masing atom

Panjang hamburan
neutronJenis AtomNo.
( fin )

- 3,472 (12)Hidrogen (H)1.
5,805 (5)Oksigen (O)2.

10,1 (2)Besi (Fe)3.
9,37 (2)Nitrogen (N)4.

6,653 (14)Karbon (C)5.

b. Faktor bentuk
Faktor bentuk berkaitan dengan ukuran partikel dan

bentuknya. Faktor bentuk P(Q) merupakan faktor yang
menggambarkan pengaruh efek interferensi radiasi
dihamburkan oleh partikel. Secara umum, faktor bentuk diberikan
dalam persamaan yang dikenal sebagai Persamaan Van de Hulst’s
di bawah ini

yang

{exp (if {Qa)) dVp
0

1nQ)-p
P

(2.15)

Ukuran partikel adalah penentuan dimensi dari sebuah
partikel. Ukuran dari sebuah partikel bergantung pada teknik
pengukuran, jenis parameter yang akan diukur dan bentuk
partikel. Analisis ukuran partikel dalam berbagai teknik
pangukuran dapat memberikan hasil yang berbeda apabila
parameter yang diukur juga berbeda. Sebagian besar orang
melakukan analisis ukuran partikel menggunakan satu bentuk
parameter geometri dan membuat asumsi bahwa bentuk partikel
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adalah bola. Untuk sebuah partikel yang berbentuk bola,
mempunyai parameter ukuran tunggal yaitu diameter. Ukuran
partikel merupakan karakteristik tingkat mikroskopik yang
periling untuk dipelajari kaTena akan berpengaruh pada sifal
makroskopiknya. Analisis ukuran partikel dapat memberikan
informasi distribusi ukuran partikel, bentuk partikel serta
karakteristik suatu bahan (King, 2003).

c. Faktor struktur
Faktor struktur S(Q) menyatakan hubungan atau korelasi

antar partikel dalam sistem hamburan. Faktor bentuk dan faktor
struktur sama-sama mempengaruhi besarnya tampang lintang
hamburan yang dihasilkan. Harga faktor struktur memiliki
jangkauan harga 0 sampai 1. Faktor struktur akan berharga 1
apabila interaksi antar partikel dalam sistem hamburan diabaikan.
Struktur dalam sistem hamburan terbagi dalam beberapa model.
Ada empat model yang biasa digunakan untuk mempermudah
analisis struktur dalam sistem hamburan yaitu :
a. Sistem partikel encer

Contoh dari sistem ini yaitu molekul polimer, partikel
koloid dan sejenisnya. Model ini menggambarkan konsentrasi
dari partikel dalam sistem hamburan cukup rendah maka
posisi setiap partikel secara individu dapat terbedakan dengan
asumsi bahwa dalam sistem tidak ada korelasi antar partikel.
Pola hamburan yang dihasilkan merupakan jumlahan dari
hamburan tiap partikel secara individu. Apabila bentuk
partikel diketahui maka intensitas hamburan dari tiap partikel
dapat dihitung dan dibandingkan dengan hasil pengukuran.
Namun, apabila bentuk partikel tidak diketahui maka data

dari pengukuran dapat dianalisisdihasilkanyang
menggunakan pendekatan daerah Guinier untuk menentukan
jari-jari girasi partikel yang menunjukkan karakteristik
ukuran partikel. Dalam model ini harga faktor struktur S(Q) =
1, karena partikel dianggap terpisah satu sama lain sehingga
interaksi antar partikel dapat diabaikan.
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b. Sistem dua-fasa non-particulate
Sistem ini menggambarkan adanya dua fasa yaitu

kristalin dan amorf dalam sampel misalnya campuran dua
jenis polimer yang menghasilkan dua fasa yang berbeda
dalam material tunggal. Analisis data hamburan dalam sistem
ini dapat digunakan untuk menentukan parameter
karakteristik keadaan dispersi dalam sampel termasuk ukuran
panjang korelasi daerah tunggal, interfasa daerah batas serta
ketebalan fasa pada daerah batas (Roe, 2000).

c. Sistem larutan homogen
Sistem ini digunakan jika terdapat meterial berfasa

tunggal yang memiliki dua komponen (misalnya dua jenis
polimer atau polimer dengan pelarutnya) membentuk larutan
yang homogen.

d. Sistem periodik
Contoh dari perodic system misalnya polimer

semikristalin yang terdiri dari susunan lamela kristal dengan
susunan block-copolymer yang teratur, material biologi
meliputi bahan organik dan anorganik yang memiliki
keteraturan rantai penyusunnya. Analisis dari sistem ini dapat
dikembangkan menggunakan metode difraksi sudut lebar
yang dapat meng-cover sistem periodik dalam padatan
kristal. Namun derajat keteraturan sistem periodik seringkali
lebih kecil dibandingkan ukuran molekul kristal itu sendiri.
Hal ini disebabkan oleh adanya distorsi kisi kristal dalam
sampel.

Macam-macam bentuk partikel yang terlarut dalam pelarutnya
ditunjukkan dalam Gambar 2.7 sesuai dengan empat model yang
telah dijelaskan sebelumnya.
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Gambar 2.7
Macam-macam bentuk partikel magnetik datum sistem hamburan

Keterkaitan antara fungsi faktor bentuk P(Q) dan
fungsi faktor struktur S(Q) terhadap pola tampang lintang
hamburan yang dihasilkan dapat digambarkan dalam bentuk
Gambar 2.8.

a). Fungsi faktor bentuk P(Q)

b).Fungsi faktor struktur S(Q)

c). Fungsi tampang lintang
hamburan dZ/dQ

Gambar 2.8 Skematik kurva antara fungsi faktor bentuk P(Q) dan
fungsi faktor struktur S(Q) terhadap pola tampang lintang

hamburan dZ/dQ (Roe, 2000)



22

Teknik hamburan neutron sudut kecil ini berguna untuk
mendeteksi cacat berukuran kecil yang tidak terdeteksi oleh
mikroskop elektron. Penggunaannya antara lain untuk :

menentukan ukuran dan distribusi presipitat, molekul
makro bahkan polimer,
menentukan ukuran dan distribusi porositas dalam batu
bara, batuan yang mengandung minyak, semen dan lain-
lain,
menentukan endapan dan agregat dalam paduan logam
misalnya pengelompokan Cu dalam baja (Ikram, 2001).

2.2.3.2 Komponen dan Cara Kerja Alat Spektrometer
Hamburan Neutron Sudut Kecil ( SANS )
Skematik alat spektrometer hamburan neutron sudut kecil

memiliki beberapa komponen seperti disajikan pada Gambar 2.9
dan 2.10 (a) - (f ) berikut :

Pemandu
Neutron

Selektor
Kjecepatan Detektor

Gambar 2.9
Skematik alat spektrometer hamburan neutron sudut kecil
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Gambar 2.10 (a)
Alat Small Angle Neutron Scattering Spectrometer

Di Laboratorium Hamburan Neutron PTBfN-BATAN

Gambar 2.10 (b)
Velocity Selector
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Gambar 2.10 (c)
Sample Holder

Gambar 2.10 (d)
Neutron Guide Tube tampak dari depan
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Gambar 2.10 (e)
Detector tampak dari depan

Gambar 2.10 (f)
Sistem komouter sebagai kontrol mekanisme dalam alat SANS

Gambar 2.10
Alat Spektrometer Hamburan Neutron Sudut Kecil

dengan masing-masing Komponennya
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Keterangan :
Neutron Source (Sumber Neutron)
Spektrometer hamburan neutron sudut kecil dipasang pada
Tabung Pemandu Neutron 1, yang terdiri dari tabung
kolimator yang berisi tabung pemandu neutron sepanjang 18
m dan tabung detektor yang panjangnya juga 18 m dengan
detektor yang dapat bergerak secara kontinyu. Sumber
neutron memiliki fluks maksimum neutron sebesar 4 x 106
neutron cm'2 s"1.
Velocity Selector (Selektor Kecepatan)
Velocity selector biasa dikenal sebagai selektor
mekanik/selektor kecepatan yang digunakan sebagai
monokromator untuk memilah-milah panjang gelombang
neutron yang masuk dalam tabung pemandu neutron. Prinsip
kerjanya sama dengan motor penggerak, apabila selektor
kecepatan digerakkan dengan kecepatan tinggi maka panjang
gelombang yang lolos semakin pendek begitu pula
sebaliknya.

Tabel 2.2 Jenis kecepatan selektor dengan variasi panjang
gelombang

Panjang
gelombang

Panjang
gelombang

Kecepatan
selektor

Kecepatan
selektor

(A) (A)(rpm)(rpm)
3,5255005,663500
3,2260004000 4,91
3,0265004,354500
2,7470005000 3,90

Sample Holder
Tempat sampel disebut juga dengan quartz terbuat dari Si02,
quartz memiliki 2 jenis ketebalan sebesar 1 mm dan 2 mm
dengan panjang 5 cm. Bentuk dari quartz bermacam-macam
misalnya balok pipih panjang dan berbentuk lingkaran
dengan tebal 2 mm.
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Detector
Detektor dalam spektrometer hamburan neutron sudut kecil
merupakan detektor dua dimensi (128 x 128 elemen) berisi
gas He. Detektor dapat bergerak secara kontinyu dan dapat
diatur dengan menggunakan kontrol komputer, biasanya jarak
detektor-sampel dipilih sebesar 1,5 m , 4 m , 8m dan 13 m.



BAB III
METODOLOGI PENELITIAN

Kualitas hasil penelitian tentunya sangat dipengaruhi oleh
efektifitas proses yang dijalani selama penelitian berlangsung.
Pada bab berikut akan dijelaskan mengenai proses penyiapan
sampel yang digunakan, pengukuran sampel dengan alat Small
Angle Neutron Scattering (SANS), pengumpulan data,
pengolahan data menggunakan bantuan software SANS Analysis
untuk menghasilkan informasi sesuai dengan tujuan yang telah
dipaparkan pada bagian awal.

3.1. Alat dan Bahan
3.1.1 Alat

Peralatan yang dibutuhkan dalam penelitian ini adalah
sebagai berikut :
1. Pemanas dan pengaduk magnetik
2. Magnet permanen
3. Timbangan digital
4. Gelas ukur
5. Pipet dan pengaduk
6. Kertas saring dan kertas pembersih
7. Alat Small Angle Neutron Scattering Spectrometer (SANS)

3.1.2 Bahan
Bahan-bahan yang dibutuhkan dalam penelitian ini terdiri

dari :
a. Aquades
b. Larutan asam klorida / HC1 dengan molaritas 12,063 M
c. Larutan amonium hidroksida / NH4OH dengan molaritas 6,5 M
d. Larutan tetrametil amonium hidroksida

3.2. Penyiapan Sampel
Sampel yang digunakan dalam penelitian ini berupa cairan

magnetik ( ferrofluid) atau biasa dikenal sebagai fluida magnetik.

28
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Pembuatan fluida magnetik dijelaskan dalam diagram alir pada
Gambar 3.1. 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 besi ditimbang sebanyak 20 gram. Selanjutnya pasir
besi dilarutkan dalam larutan HC1 12,063 M sambil dipanaskan
pada temperatur 70°C selama 20 menit dan larutan diaduk
menggunakan pengaduk magnetik. Kemudian dilakukan
penambahan larutan NH4OH 6,5 M ke dalam larutan sampai
larutan yang terbentuk berwama coklat kehitaman. Kemudian
disiapkan kertas saring di atas gelas ukur. Larutan dituangkan ke
dalam gelas ukur sambil disaring menggunakan aquades sampai
diperoleh larutan yang bening. Endapan diambil dari kertas saring
dan dibagi menjadi dua bagian. Endapan yang terbentuk
merupakan partikel magnetit Fe^O^ Masing-masing ditimbang
sebanyak 5 gram kemudian ditambahkan larutan tetrametil
amonium hidroksida yang berfungsi sebagai surfaktan untuk
menjaga agar partikel tetap terpisah dan tidak teijadi 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 0,5 M; 1 M;
2 M; 3 M.
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Pasir alam diekstraksi menggunakan
magnet permanen

Pasir besi ditimbang sebanyak 20 gram dan
dilarutkan ke dalam larutan HC1 12.063 M

- dipanaskan pada temperatur
70°C selama 20 menit

- diaduk dengan pengaduk
magnetik

- ditambahkan larutan NH4OH 6,5
M sampai larutan berwama coklat
kehitaman

Larutan dituangkan ke dalam gelas ukur sambil
disaring menggunakan kertas saring

- ditambahkan aquades secara
bertahap sampai diperoleh
larutan yang bening

- pisahkan endapan ke dalam
wadah lain

Endapan Fe304 + larutan tetrametil
amonium hidroksida

I
Fluida Magnetik

Gambar 3.1
Diagram alir penyiapan sampel
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3.3. Pengukuran dengan alat Smalt Angle Neutron Scattering
Spectrometer (SANS)

3.3.1 Teknik Pengukuran dengan Spektrometer Hamburan
Neutron Sudut Kecil

Pengukuran SANS dilakukan di Laboratorium Hamburan
Neutron Pusat Teknologi Bahan Industri Nuklir-Badan Tenaga
Nuklir Nasional, Serpong-Tangerang yang memiliki spesifikasi
sebagai berikut:
Sumber neutron
Daya reaktor
Monokromator

: pemandu neutron (NG1)-33 x 90 mm2

: 22 MW
: selektor kecepatan mekanik (tipe MDR-

14-460-420)
: 3-6 A (3500-7000 rpm)

: 1 5-2 5 %
: 1,5- 18 m
: 1,5- 18 m dengan step sebesar

0,5 m
: 6 buah pinhole (dengan diame-

ter 30, 20, 14, 10, 7 dan 5 mm)
: quartz dengan tebal 1 mm dan
2 mm
: 0,005 < Q < 0,3 A
: 4 x 106 neutron cm'2 s"1

( A. = 3,4 A, pinhole = 30 mm)
: 20- 1250 A
: detektor dua dimensi berisi gas

3He dengan daerah sensitif
128 x 128 cm2

Panjang gelombang
Resolusi panjang gelombang
Jarak sumber dengan sampel
Jarak detektor dengan sampel

Kolimator

Tempat sampel

-lJangkauan Q
Fluks maksimum

Daerah yang diukur
Detektor

Langkah-langkah yang dilakukan selama proses
pengukuran dapat dijelaskan sebagai berikut :
a. Pengukuran center menggunakan SDS
b. Pengukuran sensitivitas atau efisiensi detektor

- menggunakan sampel berupa air
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- background berupa quartz (tempat sampel yang masih
kosong)

- noise yang digunakan adalah Cadmium
c. Pengukuran intensitas transmisi
d. Pengukuran sampel

Sampel berupa fluida magnetik dengan konsentrasi yang
bervariasi masing-masing dimasukkan ke dalam quartz dengan
tebal 1 mm. Selanjutnya quartz ditempatkan pada sample holder.
Tiap-tiap pengukuran dilakukan pada jarak detektor dengan
sampel sebesar 1,5 m; 4 m; dan 13 m. Pengambilan data untuk
setiap jarak detektor dilakukan selama 2 jam. Panjang kolimator,
letak pinhole dan jarak sampel - detektor dapat diubah-ubah
dengan menggunakan kontrol mekanisme melalui komputer yang
sudah dihubungkan dengan alat SANS. Panjang gelombang yang
digunakan adalah 0,39 nm - 0,49 nm dengan selektor kecepatan
5000 rpm dan 4000 rpm.

PmhoieVelocity Noo-feflectmg Guide
selector tube positioncofematcrtuoe

Gambar 3.2
Diagram skematik alat Spektrometer Hamburan Neutron Sudut

Kecil (Putra, 2006)
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33.2 Analisis Data Hamburan Neutron Sudut Kecil
Analisis hamburan neutron sudut kecil menghasilkan pola

intensitas yang tergambar pada komputer yang telah dihubungkan
dengan alat SANS. Langkah-langkah dalam menganalisis hasil
pola hamburan dilakukan dengan cara sebagai berikut :
1. Memindahkan data pola hamburan berupa kumpulan wama

yang membentuk lingkaran 2 dimensi dari komputer yang
dihubungkan dengan alat ke komputer untuk analisis.

2. Mengubah pola hamburan berupa data intensitas (I) dengan
vektor hamburan (Q) menjadi bentuk data digital yang dapat
dianalisis dengan bantuan program SANS Analysis.

3. Memasukkan parameter yang dibutuhkan yaitu data
pengukuran center, efisiensi detektor, calculation I-Q dan
noise.

4. Memasukkan parameter yang akan dihitung yaitu nama
sampel, background, jarak detektor-sampel, panjang
gelombang yang digunakan, harga faktor transmisi.

Setelah intensitas pola hamburan dianalisis dengan
memperhitungkan parameter-parameter selama pengukuran, maka
telah diperoleh intensitas (I) yang telah terkoreksi sehingga dapat
digunakan untuk analisis berikutnya.

a. Penentuan Ukuran Partikel Magnetit Fe304
Analisis ukuran partikel dapat dilakukan dengan 2 cara

yaitu :
1. Menggunakan program fitting dengan pendekatan daerah

Guinier pada jangkauan Q yang kecil.
Langkah awal yaitu membuat grafik hubungan antara
intensitas pola hamburan (I) terhadap vektor hamburan
(Q) dengan bantuan program Igor-Pro. Daerah Guinier
berada pada daerah jangkauan Q sebesar 0,04 -0,1 nm'1.
Penentuan ukuran partikel menggunakan pendekatan
daerah Guinier sesuai dengan Persamaan (2.9), untuk
mendapatkan jari-jari girasi partikel (Rg) maka harus
dibuat grafik hubungan antara In I terhadap Q2, kemudian
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dibuat grafik hubungan antara In I terhadap Q , kemudian
dipilih program fitting yang ada dalam program Igor-Pro.
Gradien garis pada hasil fitting daerah Guinier dapat
digunakan untuk penentuan jari-jari girasi partikel (Rg)
yang selanjutnya digunakan dalam penentuan ukuran
partikel dengan asumsi bentuk bola ( spherical).
Persamaan yang digunakan adalah :

In I = - '/3 Rg2 Q2 ,
sehingga gradien garis merupakan /3 Rg~. Untuk partikel
dengan asumsi berbentuk bola, jari-jari partikel dapat
ditentukan dengan menggunakan Persamaan (2.11).

analisis NIST2. Menggunakan yangprogram
dikembangkan oleh ANSTO
Penentuan ukuran partikel dengan bantuan program NIST
diawali dengan memilih bentuk atau pola yang sesuai
dengan hasil pengukuran dan memperhatikan sistem
hamburan yang diukur. Analisis dengan program NIST
menggunakan konsep refinement atau pencocokan
pola/model dari data base dengan pola dari grafik
intensitas (I) terhadap vektor hamburan (Q) dengan
memasukkan parameter yang dapat diubah-ubah yaitu
skala dari model, rata-rata jejari partikel, rata-rata
ketebalan lapisan surfaktan dan background. Sedangkan
parameter yang tetap yaitu kerapatan panjang hamburan
masing-masing untuk partikel FeiO^ surfaktan (larutan
tetrametil amonium hidroksida) dan pelarut (air).

b. Analisis Pengaruh Konsentrasi Fluida Magnetik terhadap
Ketebalan Lapisan Surfaktan dan Ukuran Partikel
Magnetit Fe304

Pengaruh ketebalan lapisan surfaktan ditentukan
dengan melakukan pengukuran terhadap fluida magnetik
yang memiliki variasi konsentrasi 0,5 M, 1 M, 2 M dan 3 M.
Masing-masing sampel dimasukkan ke dalam quartz setebal 1
mm yang telah tersedia. Pengukuran dilakukan dengan jarak
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detektor-sampel 1,5 m, 4 m dan 13 m dalam waktu masing-
masing 2 jam. Langkah yang sama dilakukan seperti pada
bagian 3.3.2 untuk memperoleh intensitas (I) yang telah
terkoreksi. Selanjutnya dibuat grafik hubungan antara
intensitas (1) terhadap vektor hamburan (Q) dengan bantuan
program Igor-Pro untuk masing-masing konsentrasi fluida
magnetik dalam satu grafik agar dapat dibandingkan,
sehingga dapat diperoleh informasi tentang pengaruh
ketebalan lapisan surfaktan terhadap kestabilan partikel.



BAB IV
HASIL DAN PEMBAHASAN

4.1. Sekilas Mengenai Penelitian Sebelumnya
Analisis mengenai ukuran partikel telah dilakukan pada

penelitian sebelumnya (Kumiawan, 2006) dengan menggunakan
sampel yang sama yaitu endapan magnetik Fe304 yang telah
dibuat menjadi serbuk melalui pamanasan. Pengukuran dengan
alat difraktometer sinar-x JEOL JDX 3530 dilakukan di
Laboratorium Dasar Bersama Universitas Airlangga. Hasil
penelitian menggunakan metode difraksi sinar-x menghasilkan
pola seperti pada Gambar 4.1 dan memperoleh hasil ukuran
kristal sebesar 7,06 nm. Ukuran ini berlaku jika partikel
merupakan partikel primer yang terdiri dari kristal tunggal.

intensity*
2600 1

2400 -

2200 -

2000 “

1800
806020 40 2 theta

Gambar 4.1 Pola hasil XRD pada serbuk FeXh

36
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Penentuan ukuran partikel dilakukan menggunakan
Magnetic Force Microscope (Darminto, 2006) di Malaysia. Hasil
pengujian dengan MFM menunjukkan adanya ukuran partikel
sebesar 25 nm seperti pada Gambar 4.2.

Gambar 4.2
Gambar mikrostruktur dari fluida magnetik + tetrametil amonium

hidroksida menggunakan Magnetic Force Microscope

4.2. Hasil Pembuatan Sampel
Sampel yang akan diuji berupa fluida magnetik yang

mengandung Fe304 yang terlarut dalam dua jenis surfaktan yaitu
larutan tetrametil amonium hidroksida. Preparasi sampel
dilakukan dalam beberapa tahap yaitu pasir alam diekstraksi
menggunakan magnet permanen agar diperoleh pasir yang
memiliki kandungan besi cukup banyak kemudian ditimbang
menggunakan timbangan digital. Berat pasir besi yang digunakan
sebesar 20 gram. Dalam proses penyiapan sampel terdapat 2
macam reaksi, pada reaksi pertama pasir besi ditambah dengan
HC1 12,063 M sebanyak 38 ml sambil dipanaskan pada suhu
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70°C dan diaduk dengan pengaduk magnetik agar larutan
tercampur sempuma. Larutan yang dihasilkan berwama coklat
kehitaman yang menunjukkan adanya fase Fe304 dalam larutan.
Selanjutnya larutan tersebut disaring untuk memisahkan fase
Fe2C>3 dari larutan dengan menggunakan kertas saring. Reaksi
pertama dapat dijelaskan dalam persamaan reaksi berikut

2 FeCl3 + FeCh + 3 Fe203+ 3 H20 + H23 Fe304 + 8 HCl

Pada reaksi kedua, larutan yang telah dihasilkan dalam
reaksi yang pertama ditambah dengan larutan NFI4OH 6,5 M
sebanyak 24 ml. Pada saat dilakukan penambahan larutan NH4OH
terjadi letupan kecil pada larutan namun tidak disertai adanya
perubahan wama yang signiflkan pada larutan. Reaksi yang
terjadi yaitu

Fe304 + 8 NH4Cl +
7 H20 + 02

2 FeCl3 + FeCl2 + 3 H20 + 8NH4OH

Reaksi ini menghasilkan endapan Fe304 dan masih mengandung
partikel Fe203, oleh karena itu dilakukan penyaringan kembali
menggunakan aquades secara bertahap agar dihasilkan endapan
Fe304 mumi. Partikel Fe203 akan ikut tersaring karena memiliki
ukuran partikel yang lebih kecil dibandingkan dengan partikel
Fe304 sehingga endapan Fe304 tetap berada pada kertas saring.

Karena partikel Fe304 merupakan partikel feromagnetik
yang memiliki sifat magnet yang kuat maka tiap-tiap partikel
Fe304 akan cenderung mendekat dan beraglomerasi satu dengan
yang lain sehingga membentuk sekumpulan partikel Fe304. Untuk
mencegah teijadinya aglomerasi, biasanya ditambahkan surfaktan
ke dalam endapan Fe304 dengan dosis tertentu agar partikel tetap
terpisah. Surfaktan yang digunakan dalam penelitian ini adalah
larutan tetrametil amonium hidroksida.
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Endapan Fe304 ditimbang sebanyak 5 gram. Penambahan
surfaktan dilakukan pada saat kondisi endapan Fe304 masih basah
atau masih mengandung air karena pada kondisi ini partikel Fe3C>4
masih terpisah satu sama lain dan ukuran partikelnya relatif kecil
karena belum teijadi aglomerasi. Surfaktan ditambahkan
menggunakan pipet sambil diaduk dengan cepat untuk
mengurangi adanya aglomerasi partikel Fe304. Pada endapan
Fe304 sebanyak 5 gram dibutuhkan larutan tetrametil amonium
hidroksida sebanyak 1,2 ml agar cairan magnetik menjadi jenuh
dan tercampur sempuma {dilute ) sehingga volume total cairan
magnetik sebanyak 6 ml. Bentuk fluida magnetik ditunjukkan
dalam Gambar 4.3. Pada saat didekatkan dengan magnet
permanen maka fluida magnetik akan menunjukkan perilaku yang
sama dengan bahan magnet padat yaitu cenderung mendekatkan
diri ke arah pemberian magnet permanen.

Gambar 4.3
Fluida magnetik Fe304 + tetrametil amonium hidroksida

dalam pengaruh magnet permanen

Untuk mengetahui pengaruh ketebalan lapisan surfaktan
terhadap korelasi antar partikel, maka disiapkan 4 variasi
konsentrasi cairan magnetik yaitu 0,5 M , 1 M, 2 M dan 3 M
melalui metode pengenceran dengan menambahkan surfaktan,
masing-masing dengan komposisi seperti pada Tabel 4.1.
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Tabel 4.1 Komposisi dan prosen volume partikel FesQ4
Prosen
volume
partikel
Fe^CXt

Konsentrasi
fluida

magnetik
(Molar)

Volume
surfaktan yang
ditambahkan

Volume
fluida

magnetikNo.
(ml) (ml) (%)

0,280,50,631. 0,1
0,550,53 12. 0,2

2 1 , 1 10,330,43.
1,6730,6 0,134.

4.3. Analisis Data Hamburan
4.3.1. Prosedur Pengukuran dengan Teknik Hamburan

Neutron Sudut Kecil
Data hamburan yang diperoleh berupa besamya intensitas

hamburan (I) dan vektor hamburan (Q). Data intensitas yang
diperoleh merupakan data intensitas yang belum terkoreksi
sehingga ada beberapa langkah yang perlu diperhatikan sebelum
menganalisis data lebih lanjut. Intensitas terkoreksi diperoleh
setelah memperhitungkan faktor sampel dalam quartz, parameter
latar belakang (background) berupa empty beam, noise dan
efisiensi detektor.

Ada beberapa faktor yang perlu diperhatikan sebelum dan
selama pengukuran dilakukan diantaranya sebagai berikut :

a. Faktor kontras
Faktor kontras masing-masing komponen sistem

hamburan yang terdiri dari partikel magnetit Fe304, air
sebagai pelarut dan larutan tetrametil amonium
hidroksida sebagai surfaktan yang melapisi permukaan
partikel. Kerapatan panjang hamburan untuk masing-
masing komponen ditentukan menggunakan Persamaan
(2.14) dan diperoleh hasil seperti disajikan dalam Tabel
4.2.
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Tabel 4.2 Perhitungan kerapatan panjang hamburan
masing-masing komponen dalam sistem
hamburan

Komponen dalam sistem hamburanVariabel Fe304 N (CH3)4 OHH2O
Rapat massa

( granl/cn|
3) 0,8661 5

Berat
molekul 232 9118

(Mw)
-6,86S bj (fm) 53,52-1,68

6,92 x-0,56 x -0,39 x 10"PSLD (cm 2) 1010 10"
b. Faktor Transmisi

Faktor transmisi dipengaruhi oleh besamya transmisi
oleh air, quartz (tempat sampel), empty beam (udara)
serta partikel magnetit itu sendiri. Harga faktor transmisi
untuk masing-masing untuk masing-masing partikel
magnetit dalam berbagai konsentrasi tidak menunjukkan
perubahan harga yang signifikan yaitu sebesar 1,8. Faktor
transmisi untuk air memiliki harga yang sama besar
dengan faktor transmisi dari partikel yaitu sebesar 1,8 dan
faktor transmisi untuk quartz sebesar 1,1. Harga faktor
transmisi akan digunakan dalam proses analisis dengan
bantuan program SANS Analysis yang akan menentukan
besamya harga intensitas hamburan yang telah terkoreksi.

c. Pengukuran Background
Pengukuran background dilakukan sebanyak dua kali
yaitu untuk pengukuran efisiensi detektor dengan
menggunakan sampel berupa quartz dan pengukuran
intensitas hamburan terkoreksi dengan sampel
pengukuran berupa air. Pengukuran dilakukan pada jarak
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4.3.2. Penentuan ukuran partikel Fea04 dari data Hamburan
Neutron Sudut Kecil
Analisis data hamburan untuk penentuan ukuran partikel

magnetit Fe304 dilakukan dalam 2 cara yaitu :
a. menggunakan program fitting dengan pendekatan daerah

Guinier
analisis NISTb. menggunakan yangprogram

dikembangkan oleh ANSTO
Penentuan ukuran partikel dilakukan menggunakan cairan
magnetik dengan konsentrasi 0,5 M yang memiliki konsentrasi
partikel magnetit Fe304 sebesar 0,28 % dengan menggunakan
surfaktan berupa larutan tetrametil amonium hidroksida.

Berdasarkan pengukuran yang telah dilakukan diperoleh data
seperti dalam Tabel 4.3 (lampiran) dan diperoleh pola hamburan
seperti pada Gambar 4.5.

1000 —

100

E
$

10

1
22 3 4 5 64 5 6

10.1
Q(nm 1)

Gambar 4.5
Pola hamburan dari fluida magnetik dengan konsentrasi 0,5 M
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Gambar 4.5 menunjukkan adanya pola hamburan yang
tercover selama pengukuran dalam jarak detektor-sampel sebesar
1,5 m, 4 m dan 13 m. Vektor hamburan (Q) yang berkisar dalam
harga 0,8 nm'1 hingga 1,2 nm 1 menunjukkan adanya pola yang
datar atau flat berasal dari air yang berperanan sebagai
background. Semakin besar konsentrasi fluida magnetik maka
background akan semakin turun. Pada jarak detektor-sampel
sebesar 4 m mulai menunjukkan adanya pola hamburan yang
diakibatkan oleh partikel magnetit Fe304. Intensitas pola
hamburan semakin meningkat seiring dengan harga jangkauan Q
yang semakin kecil yang menunjukkan kemiringan garis linier.

a. Penentuan tikuran partikel menggunakan program fitting
dengan pendekatan daerah Guinier

8 -

\ O Magnetic_MTA_0.5M
fittingRg = 41 5nm

6 -
Rg = 22 8nm

Rg = 13 8nm

b 0 o o

2 -

0 -
50x10310 30 4020

Q2 (nm'2)

Gambar 4.6
Hasil fitting dari fluida magnetik + larutan tetrametil amonium

hidroksida pada konsentrasi 0,5 M untuk penentuan
ukuran partikel
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detektor-sampel sebesar 1,5 m, 4 m dan 13 m masing-
masing selama 10 jam. Hal ini dilakukan agar dapat
diperoleh pola hamburan dari air sebagai background. Air
memiliki pola hamburan yang datar ( flat ) dengan
intensitas hamburan yang tidak terlalu tinggi.

d. Pengukuran Noise
Sampel yang digunakan untuk pengukuran noise berupa
Cadmium, pengukuran dilakukan sebanyak satu kali pada
jarak detektor-sampel sebesar 2 m selama 12 jam.
Pengukuran untuk noise hanya dilakukan satu kali karena
memiliki harga yang sama pada semua jarak detektor-
sampel.

e. Pengukuran Center
Pengukuran center dilakukan dengan menggunakan
sampel SDS ( Sodium Dodecyl Sulphate ) pada masing-
masing jarak detektor 1,5 m, 4 m dan 13 m selama 10
jam.

dilakukan denganMasing-masing
menggunakan pinhole 065543 dan velocity selector 4000 rpm -
5000 rpm. Semua pengaturan kondisi pinhole, velocity selector
dan jarak detektor-sampel dikendalikan penuh oleh kontrol
komputer yang telah dihubungkan dengan alat spektrometer
hamburan neutron sudut kecil.

pengukuran

Pola hamburan transmisi oleh masing-masing komponen
yaitu berkas kosong (empty beam), tempat sampel (quartz ), air
dan fluida magnetik dengan konsentrasi 1 M dan 3 M. Data ini
akan digunakan dalam program untuk menganalisis ukuran
partikel dan pengaruh konsentrasi terhadap ketebalan lapisan
surfaktan dan ukuran partikel magnetit Fe304. Berdasarkan pola
hamburan transmisi yang disajikan pada Gambar 4.4 untuk
masing-masing komponen dalam sistem hamburan menunjukkan
besamya intensitas transmisi yang sama untuk fluida magnetik
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dengan konsentrasi yang berbeda. Hal ini berarti partikel
penghambur untuk masing-masing konsentrasi fluida magnetik
memiliki jumlah yang tidak jauh berbeda. Faktor transmisi ini
bergantung pada jumlah larutan atau pelarut dalam sistem
hamburan yang dalam hal ini adalah surfaktan dan air.
Sedangkan untuk empty beam dan tempat sampel (quartz)
memiliki harga intensitas transmisi yang paling tinggi karena
semua berkas neutron yang masuk akan ditransmisikan jika tidak
ada partikel penghambumya.

Q (nm )

Gambar 4.4
Pola hamburan faktor transmisi

dari masing-masing komponen dalam sistem hamburan
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Ukuran partikel dapat ditentukan dengan menggunakan
Persamaan (2.9). Gradien grafik pada hubungan In I terhadap Q2

dapat digunakan untuk menentukan jari-jari girasi (Rg) yang
selanjutnya dapat digunakan untuk penentuan jari-jari sebuah
partikel. Gradien pada daerah Guinier sebanding dengan -V3 Rg2.
Proses fitting yang dilakukan pada daerah Guinier menghasilkan
tiga jenis ukuran partikel yang berbeda. Hal ini menunjukkan
adanya sekumpulan partikel yang polidispersif atau memiliki
ukuran jari-jari Girasi yang beragam dalam kisaran 13,8 nm -
41.5 nm. Namun program fitting ini belum dapat menjelaskan
bagaimana distribusi ukuran partikel yang sebenamya, sehingga
dapat digunakan sebuah analisis lain untuk membandingkan hasil
tersebut dengan bantuan program misalnya NIST untuk
mengetahui distribusi ukuran partikel magnetit dalam fluida
magnetik. Salah satu contohnya yaitu pada proses fitting di daerah
jangkauan 0,001 < Q < 0,004 nm 2 diperoleh fungsi Y = -574,48±
29 X + 8,63±0,08 menghasilkan ukuran jari-jari partikel sebesar
53.6 nm, analisis berikutnya pada jangkauan 0,005 < Q < 0,01
nm" diperoleh ukuran partikel sebesar 29,4 nm dan pada daerah
0,01< Q < 0,02 nm 2 diperoleh ukuran partikel sebesar 17,8 nm.

Konsentrasi partikel magnetit dalam fluida magnetik relatif
kecil yaitu sebesar 0,28 % dan sisanya berupa surfaktan dan
pelarut (air). Perhitungan ukuran partikel partikel diatas dilakukan
dengan menggunakan asumsi bahwa partikel berbentuk spherical
atau bola sehingga ukuran partikel dapat ditentukan dengan
mudah dari jari-jari girasi (Rg) yang telah diketahui. Partikel
diasumsikan terpisah satu sama lain karena partikel sudah berada
pada dilute system sehingga interaksi antar partikel dapat
diabaikan atau S(Q) = 1.

b. Penentuan ukuran partikel menggunakan program
analisis NIST

Program ini dikembangkan oleh ANSTO di Australia.
Pertama kali yang dilakukan dalam menganalisis pola hamburan
dengan bantuan program NIST adalah memilih model yang sesuai
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dengan pola hamburan hasil pengukuran dan memperhatikan
sistem hamburan yang diukur. Pada penelitian ini digunakan
model hamburan Poly Core Shell Ratio, model ini dipilih karena
lebih sesuai dengan sistem hamburan yang diukur yaitu terdiri
dari partikel magnetit 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.

4000 -
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
SLD solvent (A-2) -5.6e-07
Background 2.7

3000 -
*? oEo

m

55 2000 -c
0)
Cl

1000 -

-1Q (nm )
t i ffSff{{/ fffft0 - xxww,v\wv\vvv'v"

T 2 3 4 5 6 7 8 9 2 3 4 5 6 7 8 9 2 3 4 5 6
0 001 0 01 0 1

Gambar 4.7
Penentuan ukuran partikel dengan bantuan Poly Core Shell

Ratio Model

Hasil pencocokan pada Gambar 4.7 di atas diperoleh
setelah melalui proses iterasi sebanyak 5 kali. 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
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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.
Parameter-parameter yang tidak boleh diubah yaitu harga
kerapatan panjang hamburan untuk masing-masing komponen
sistem hamburan. Sedangkan skala, background, rata-rata jejari
partikel, rata-rata ketebalan lapisan surfaktan dan harga
polidispersitas dapat diubah-ubah selama proses pencocokkan
sampai diperoleh hasil yang sesuai.

Berdasarkan dua cara analisis berbeda yang telah
dilakukan, keduanya memiliki keunggulan dalam penentuan
ukuran partikel. Hasil ukuran partikel yang diperoleh berkisar
antar 17,8 nm - 53,6 nm dengan distribusi kepolidisperdifan
sebesar 0,4. 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 sempuma untuk melapisi tiap-tiap
partikel. Partikel magnetit mudah beraglomerasi karena
mempunyai sifat magnet yang kuat dan didukung oleh sifat ingin
menstabilkan diri dengan cara bergabung dengan partikel lain
karena ukuran partikel yang sangat kecil.

4.3.3. Pengaruh konsentrasi fluida magnetik terhadap
ketebalan lapisan surfaktan dan ukuran partikel
magnetit dalam fluida magnetik
Untuk mengetahui pengaruh ketebalan lapisan surfaktan

terhadap korelasi antar partikel, pada penelitian ini digunakan
cairan magnetik Fe304 dengan konsentrasi masing-masing 0,5 M,
1 M, 2 M dan 3 M. Masing-masing sampel diukur dalam waktu 2
jam pada jarak detektor-sampel sebesar 1,5 m, 4 m dan 13 m.
Data yang dihasilkan disajikan dalam Tabel 4.4 pada lampiran.
Dari hasil analisis data seperti yang telah dilakukan pada
percobaan sebelumnya, maka dapat diperoleh hubungan antar



49

intensitas hamburan (I) terhadap vektor hamburan (Q) untuk
masing-masing konsentrasi cairan magnetik seperti terlihat pada
Gambar 4.8.

Q (nm' )

Gambar 4.8
Grafik hubungan antara intensitas (I) vs Q pada

konsentrasi fluida magnetik yang bervariasi

Berdasarkan Gambar 4.8 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 surfaktannya lebih sedikit. Hal
inilah yang menyebabkan intensitas background semakin turun
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dengan bertambahnya kandungan partikel magnetit Fe304. Pada
saat konsentrasi partikel magnetit sebesar 2 M dan 3 M
menunjukkan pola hamburan yang hampir berhimpit meskipun
intensitas background pada konsentrasi 3 M lebih kecil
dibandingkan dengan intensitas background pada konsentrasi
cairan magnetik sebesar 2 M. Hasil analisis pola hamburan pada
variasi konsentrasi cairan magnetik disajikan dalam Tabel 4.5.

Tabel 4.5. Hasil analisis pola hamburan pada variasi konsentrasi
cairan magnetik

Prosen
volume Tebal

lapisan
surfaktan

Konsentrasi
fluida

magnetik
Intensitas

(cm'2)
Qpartikel

magnetit
Fe3Q4 (%)

(nm 1 )
(A)(M)

118,65 80,1120,5 0,28
193,73 70,1121 0,55
344, 18 60,1122 Ml
344, 18 60,1123 1 ,67

Berdasarkan hasil analisis yang diperoleh melalui proses
pencocokkan (refinement) dengan pendekatan model Poly Core
Shell Ratio seperti disajikan dalam Tabel 4.5 maka dapat
disimpulkan bahwa ketebalan lapisan surfaktan yang melingkupi
partikel magnetit berubah terhadap variasi konsentrasi fluida
magnetik. Ketebalan lapisan surfaktan menurun ketika
konsentrasi fluida magnetik dibuat lebih besar. Hal ini disebabkan
karena jumlah fraksi volume dari surfaktan dan pelarut akan
semakin rendah ketika konsentrasi fluida magnetik semakin
tinggi . Saat konsentrasi fluida magnetik sebesar 2 M dan 3 M,
dihasilkan tebal lapisan surfaktan yang sama yaitu sebesar 6 A.
Hal ini menunjukkan 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 lebih besar apabila fluida
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magnetik sangat encer. Namun ukuran partikel magnetitnya tidak
mengalami perubahan. Ukuran partikel tetap berada pada kisaran
17,8 nm - 53,6 nm yang menandakan bahwa dalam kisaran
konsentrasi yang digunakan dalam penelitian belum ada korelasi
partikel magnetit dalam fluida magnetik. Peningkatan konsentrasi
fluida magnetik akan menurunkan intensitas background yang
disebabkan oleh pelarut dan surfaktan karena jumlah partikel
penghambumya semakin besar. Hal ini tampak dalam intensitas
hamburan yang semakin tinggi dengan meningkatnya konsentrasi
partikel magnetit menunjukkan adanya partikel penghambur yang
semakin besar sehingga intensitas surfaktan dan pelarut yang
berperan sebagai background semakin rendah.



BAB V
KESIMPULAN DAN SARAN

5.1. Kesimpulan
Berdasarkan penelitian yang telah 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 fluida magnetik.

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

3. Hasil pengukuran dengan menggunakan model poly core
shell ratio menunjukkan ukuran rata-rata jejari partikel
sebesar 25 nm dengan derajat polidispersif 0,4 dan ketebalan
lapisan surfaktan sebesar 8 A.

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^C^ semakin besar)
maka intensitas hamburan yang dihasilkan juga semakin
tinggi namun sebaliknya ketebalan lapisan surfaktan semakin
menurun.

5. Korelasi antar partikel belum ditemukan dalam kisaran variasi
konsentrasi fluida magnetik yang digunakan sehingga
distribusi ukuran partikel magnetit mempunyai ukuran jari-
jari partikel berkisar antara 17,8 nm - 53,6 nm.
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5.2. Saran
Untuk menyempumakan hasil penelitian yang telah

diperoleh maka perlu diajukan beberapa saran sebagai berikut :
1. Kontrol mekanisme dalam pembuatan fluida magnetik lebih

diperhatikan agar jangan sampai teijadi aglomerasi dari
partikel magnetit yang menyebabkan ukuran partikel menjadi
lebih besar dari yang diharapkan.

2. Sebaiknya digunakan surfaktan yang mempunyai gugus
hidrofilik (selain minyak) sehingga tidak teijadi pemisahan
antara air dengan surfaktan dalam fluida magnetik.

3. Untuk mengamati fenomena lebih lanjut, dapat digunakan
variasi temperatur maupun medan magnet ekstemal yang
ditempatkan pada sampel dengan menggunakan neutron
terpolarisasi.
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Campiran 1. Gambar hasil pengujian dengan Magnetic Force Microscopy (MFM) pada fluida magnetik
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Lampiran 2. Data pola hamburan untuk penentuan ukuran partikel
magnetit Fe104

Tabel 4.3. Data pola hamburan dari fluida magnetik dengan
konsentrasi 0,5 M

'q 0p5MA2*error 0p5M LNJ 0p5MPoint q 0p5M i 0p5M
0.00152112.28 7.815920 0 039 2479.76

9.347 7.56002 0.0018491 0.043 1919 87
0 0023047 523 7.317842 0 048 1506.94
0.0028095886 6 968423 0 053 1062.54

6 64842 0.0032490.057 771.562 4.5784
0.0038443 894 6409245 0 062 607 43
0.0043563.341 6 216676 0.066 501.034

5.99575 0.0050417 0.071 401.72 2.833
5 85169 0 0057768 0.076 347 822 2.475

0 00642.203 5 686459 0 08 294.846
0.0072251.951 5 5648410 0 085 261 082

540911 0.00792111 0 089 223.432 1.733
0 0088361.564 5 2628812 0 094 193.037

5.17043 0 00960413 175 99 1.4450.098
5 03392 0.0106090.103 153 533 1.32314

0 011664137.154 1.21 4 921115 0.108
4.77618 0.0125441.11316 0.112 118.65

0.0136891.025 4.7355217 0.117 113 923
0.01464118 0.121 106.701 0.969 4.67003
0.0158760.93 4 6260119 0.126 102.106

4 50783 0.016920 0.13 90.725 0 848
0.0182254 4838621 0.135 88.5757 0 824

0.01960.769 4.3649322 0.14 78.6443
0.0207360.718 4.2609723 0.144 70.8786
0 0222014.081 7824 59 2508 0.6730.149

4.13325 0.0234090.153 62.3801 0 66625
4.00706 0.0249640.158 54.9851 0.6226

0 0265690 579 3.9438527 0.163 51.617
00278890 546 3.8579428 0.167 47.3677

0.02893.7888229 0.17 44 2044 0465
3.6436 0 0342250 40730 0.185 38.2293

3 48049 0.0432 4756 0 36731 0.2
0.0462253 3391832 28.1961 0.3320.215

0.05290.307 3.229833 0.23 25.2747
3 00682 0 0595360.2734 0.244 20.223

0 0670810.247 2.8756135 0.259 17.7363
0.0750762.767020.23436 0.274 15.9111
0 0835210.214 2.6193537 13.72680.289

2.52559 0 0924160.20338 0.304 12 4983
2.36113 0.10112410.6029 0.18739 0-318

0.1108890.178 2.274460 333 9.722740
0.1211040.166 2.129160.348 8.407841
0.1317692.107748.2296 0.16142 0.363
0.1428847.1037 0.15 1.9606243 0 378
0.1536641.893826.6447 0.14444 0 392
0.1656490.141 1.8489445 0.407 6 3531

1.72658 0.1780840.1310.422 5.621446
0.1909690.133 1.752655.769947 0.437
0 2043041 670270.12948 0.452 5.3136
0.2180891 623465.0706 0.12549 0.467

1.5827 0.2313610.12150 0.481 4.8681
1.55515 0.2460160.1184.735851 0 496

0.2611211.52270.11552 0.511 4.5846
0 2683241.504010.06553 0.518 4 49971
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Point q 0p5M i 0p5M error 0p5M LN i 0p5M 'q Qp5MAz
56 0.633 3.27629 0.054 1.18671 0.400689
57 0.672 3.3359 0.053 1.20474 0.451584
58 0.71 2.86416 0.051 1.05228 0.5041
59 0.749 2.86416 0.05 1.05228 0.561001
60 0.787 2.76307 0.049 1.01634 0.619369
61 0.825 2.50128 0.046 0.916803 0.680625
62 0.864 2.51683 0.045 0.923001 0.746496
63 0.902 2.51165 0.044 0.920939 0.813604
64 0.94 2.50387 0.043 0.917838 0.8836
65 0.979 2.40538 0.041 0.877706 0.958441
66 1.017 2.40797 0.04 0.878783 1.03429
67 1 056 2.36131 0.04 0.859217 1.11514
68 1 094 2.28096 0.039 0.824596 1.19684
69 1.132 2.25504 0.038 0.813168 1.28142
70 1.171 2.41834 0.039 0.88308 1.37124
71 0.848181.209 2.33539 0.038 1.46168
72 1.248 2.46758 0.038 0.90324 1.5575
73 1.286 2.3328 0.037 0.847069 1.6538
74 1.324 2.31206 0.036 0.838141 1.75298
75 0.035 0.850397 1.857771.363 2.34058
76 1.401 0.034 0.8559192.35354 1.9628
77 1.44 2.27318 0.034 0.821181 2.0736
78 1.478 2.23171 0.033 0.802769 2.18448
79 1.516 2.36909 0.034 0.862505 2.29826
80 1.555 2.36909 0.033 0.862505 2.41802
81 1.593 2.22394 0.032 0.799279 2.53765
82 1.631 0.032 0.799279 2.660162.22394
83 1.67 2.2991 0.032 0.832519 2.7889
84 1.708 2.37946 0.032 0.866872 2.91726
85 1.747 2.34576 0.031 0.852609 3.05201
86 1.785 2.23171 0.03 0.802769 3.18623
87 1.823 2.1695 0.029 0.774499 3.32333
88 0.029 0.7851941.862 2.19283 3.46704
89 1.9 2 23949 0.028 0.806247 3.61
90 0.028 0.763688 3.759721.939 2.14618
91 1.977 2.39242 0.029 0.872304 3.90853
92 2.015 2.27059 0.028 0.820041 4.06023
93 2.12544 0.028 0.753979 4.218922.054
94 2.092 2.24726 0.029 0.809713 4.37646
95 0.029 0.7756932.13 2.1721 4.5369
96 2.169 2.05027 0.031 0.717972 4.70456
97 0.035 0.697538 4.870852.207 2.0088
98 0.042 0.585704 5.044522.246 1.79626
99 2.284 1.75738 0.058 0.563822 5.21666

100 0.5474652.322 1.72886 0.103 5.39168
101 0.2582.361 1.01347 0.0133821 5.57432



Lampiran 3. Data- data pola hamburan dari alat SANS
Tabel 4.4.(a) Data pola hamburan dari fluida magnetik dengan

konsentrasi 0,5 M
i 0p5M1error 0p5Mq 0p5M i 0p5MPoint

918.42812 280 0.039 2479.76
9 347 711 .0650.043 1919.871

558.1267.5231506.942 0.048
393.5325 8860.053 1062.543
285.7644 578771.5624 0- 057
224.9743 894607.435 0 062
185.5683 3416 0.066 501.034
148 7852 8337 401.720.071
128.8232.475347.8228 0.076
109.2022 2039 0.08 294.846
96.69721.95110 0.085 261 .082
82 75261.73311 0 089 223.432
71.4951193.037 1 56412 0.094

1 445 65.181613 0 098 175 99
56 86421 3230.103 153.53314
50.79781.21137.15415 0.108

1.113 43 94440.112 118 6516
42.1937113.923 1 02517 0.117
39.5189106.701 0.96918 0.121
37.8170.9319 0.126 102 106

33.601890.725 0 84820 0.13
32.805888.5757 0 82421 0 135
29.12750 76922 0.14 78 6443

0.718 26.251470 878623 0 144
21 944759.2508 0.67324 0.149

0 666 23.103762 380125 0.153
20 36490.6226 54 98510.158
19.117427 51 617 0.5790.163

0 546 17.543647 367728 0.167
16.3720 46529 0.17 44.2044

0.407 14.15938 229330 0.185
0 367 12 02832 475631 0.2

10 4430.33232 0.215 28.1961
9.3610.30733 0.23 25.2747

0.27 7 4934 0.244 20 223
6 5690.24735 0.259 17 7363
5 8930 23436 0.274 15 9111

0.214 5.08437 13 72680.289
0 203 4.62938 0.304 12 4983

3.92739 0.318 10 6029 0.187
3.6019 7227 0.17840 0.333
3.1140 16641 0 348 8 4078
3.0480.16142 0.363 8 2296

0.15 2.63143 0.378 7 1037
0.144 2.4610.392 6 644744

2.35345 0.407 6 3531 0.141
0 131 2 08246 0.422 5 6214

2.1370.13347 0.437 5 7699
0.129 1 96848 0.452 5.3136

1.8780 1250.467 5.070649
1 8030.12150 0.481 4 8681

0 118 1.75451 0 496 4.7358
0.115 1.69852 0.511 4 5846
0 065 1 666564.4997153 0.518

1 481280.06154 0 557 3 99946
1 331 520 05855 0 595 3.5951
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Point q 0p5M i 0p5M error 0p5M i 0p5M1
56 0.633 3.27629 0.054 1.21344
57 0.672 3.3359 0.053 1.23552
58 0.71 2.86416 0.051 1.0608
59 0.749 2.86416 0.05 1.0608
60 0.787 2.76307 0.049 1.02336
61 0.825 2.50128 0.046 0.9264
62 0.864 2.51683 0.045 0.93216
63 0.902 2.51165 0.044 0.93024
64 0.94 2.50387 0.043 0.92736
65 0.979 2.40538 0.041 0.89088
66 1.017 2.40797 0.04 0.89184
67 1.056 2.36131 0.04 0.87456
68 1.094 2.28096 0.039 0.8448
69 1.132 2.25504 0.038 0.8352
70 2.41834 0.0391.171 0.89568
71 1.209 2.33539 0.038 0.86496
72 1.248 2.46758 0.038 0.91392
73 2.3328 0.0371.286 0.864
74 2.31206 0.0361.324 0.85632
75 2.34058 0.0351.363 0.86688
76 1.401 2.35354 0.034 0.87168

2.27318 0.034 0.8419277 1.44
78 1.478 2.23171 0.033 0.82656
79 1.516 2.36909 0.034 0.87744
80 2.36909 0.033 0.877441.555
81 2.22394 0.0321.593 0.82368
82 1.631 2.22394 0.032 0.82368
83 1.67 2.2991 0.032 0.85152
84 1.708 2.37946 0.032 0.88128
85 2.34576 0.0311.747 0.8688
86 1.785 2.23171 0.03 0.82656
87 1.823 2.1695 0.029 0.80352
88 1.862 2.19283 0.029 0.81216
89 2.23949 0.0281.9 0.82944
90 1.939 2.14618 0.028 0.79488
91 1.977 2.39242 0.029 0.88608
92 2.015 2.27059 0.028 0.84096
93 2.054 2.12544 0.028 0.7872
94 2.092 2.24726 0.029 0.83232
95 2.1721 0.029 0.804482.13
96 2.169 2.05027 0.031 0.75936
97 2.207 2.0088 0.035 0.744
98 2.246 1.79626 0.042 0.66528
99 2.284 1.75738 0.058 0.65088

100 2.322 1.72886 0.103 0.64032
101 2.361 1.01347 0.258 0.37536
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Tabel 4.4.(b) Data pola hamburan dari fluida magnetik dengan
konsentrasi 1 M

i 1M1i 1MPoint q 1M
1032.282374240.039O
836.1351923.110.0431
662 3441523 392 0.048
524 7491206 920.0533
407.277936 7360.0574
353 195812 3480.0625
305.214701 9936 0.066
244.203561 6687 0.071
207.03476 1688 0.076

179 047411 8090.089
163.787376 71110 0.085
141 782326 0990.08911
121 .701279 91212 0.094
107 373246 95813 0.098
97.1154223 3650.10314
96 6297222.248O 10815
84.2286193.7260.11216
73.8341169.81817 0 117

68.98158.6540.12118
65.5016150.6540.12619

61.42141.2660.1320
55.8797128 5230.13521
54 2171124.69922 0.14
50.4844116.1140.14423
44.9978103.4950.14924
40.145392 33410.15325
36 544684.05260.15826
37.056485.22980.16327
36 420783.767728 0.167
33 524277.10570.17229
33 390676.79830.17630

31.4972.426931 0.181
28 699466.008632 0.185
27.962764.314133 0.19
26.179460.21270.19534
24.98957.47470.235
21.05748.43110.21536
18.16141.77030.2337
14.76933 96870.24438
12.81829.48140.25939
10.99825.29540.27440
9.56822.00640.28941
8.05618.528842 0.304
6.79115.61930.31843

6.3214.5360.33344
5.32512.247545 0.348
4.94911.38270.36346

4.3710.0510.37847
3.9879.170148 0.392

3.88.740.40749
3.4117.84530.42250

3.119497.174830.44151
2.592815.963460.4852
2.203745.06860.51853
1.947334.478860.55754
1.711713.936930.59555
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i 1M1i 1Mq 1MPoint
1.447383.328970.63356
1.317693.030690.67257
1.219682.805260.7158
1.215722.796160.74959
1.058312.434110.78760
0.956342.199580.82561
0.878132.01970.86462
0.937532.156320.90263
0.873182.008310.9464
0.796951.832990.97965
0.823681.894461.01766
0.777151.787451.05667
0.792991.823881.09468
0.717751.650831.13269
0.755371.737351.17170
0.757351.741911.20971
0.773191.778341.24872
0.773191.778341.28673
0.692011.591621.32474
0.770221.771511.36375
0.692011.591621.40176
0.670231.541531.4477
0.681121.566581.47878
0.696961.603011.51679
0.693991.596181.55580
0.680131.56431.59381
0.674191.550641.63182
0.682111.568851.6783
0.706861.625781.70884
0.71281.639441.74785

0.670231.541531.78586
0.714781.643991.82387
0.677161.557471.86288
0.697951.605291.989
0.689041.584791.93990
0.700921.612121.97791
0.664291.527872.01592
0.644491.482332.05493
0.693991.596182.09294
0.682111.568852.1395
0.638551.468672.16996
0.654391.50512.20797
0.537571.236412.24698
0.416790.9586172.28499
0.471241.083852.322100
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Tabel 4.4.(c) Data pola hamburan dari fluida magnetik dengan
konsentrasi 2 M

i 2M1error 2Mi 2MPoint q 2M
1571.9715.0920 0.039 2436.56
1347.9211.9182089.271 0.043
1167.629 9351809.812 0.048
954.9718.1961480.213 0.053
765.3756 6281186.334 0.057
686 5386.0060.062 1064.135
616.7155.4130.066 955.9086
526.5574.773816.1637 0.071
447.5664.1938 0.076 693.728
419.053 951649 5289 0 08

372.9243 56910 0.085 578.032
330 6463.2540.089 512.50111
309.8753.059480.30612 0 094
290.1142.893449.67713 0.098
255.6932.665396 32414 0.103
239.2522.497370.8415 0.108
222.0492.354344 17616 0.112
204.2952 167316.65717 0.117
194.2492.083301.08618 0.121
183.512.01284 44119 0 126
159.451 806247.14720 0 13

154 5611.776239.5721 0 135
1.701 147.181228.1322 0.14

138.6081 62214.84223 0.144
126.2341.5280.149 195.66324
120 9861.472187.52825 0.153
111.8751.390.158 173.40626
110.5141.347171.29727 0 163
103.0221.279159.68428 0.167
95.4021 228147.87329 0 172
90.7281.1810.176 140.62830

83.58021.116129.54931 0.181
81.01751.092125.57732 0.185
81.13611.087125.76133 0.19
73.66681.023114.18434 0- 195
67.26680.96104.26435 0.199
63.57780.9298.54560.20436

56 8820.6980.215 88.167137
47.9050.6210.23 74.252838
39.6110.5561.39710.24439
33.950.49652.622540 0.259

28.7830.45244.61360.27441
24.0530.40437.28220.28942
21.2270.37532.90190.30443

17.390.33426.954544 0.318
15.2760.30823.67780.33345
13.0390.2820.210546 0.348
11.5040.2617.831247 0.363
9.9790.23815.46750.37848
9.0220.2230.392 13.984149
8.3490.21512 94150 0.407
7.0870.19410.98480.42251
6 6830.19110.35870.43752

6.060.1839.39353 0.452
5.7940.1768.980754 0.467
5.1720.1658 01660.48155
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i 2M1Point q 2M i 2M error 2M
56 7.3842 0.157 4.7640.496
57 6.72235 0.149 4.3370.511

0.141 3.958 0.526 6.045
0.13859 0.541 5.90705 3.811

5.21265 0.131 3.36360 0.555
4.83135 0.128 3.11761 0.57

0.123 2.94862 0.585 4.5694
4.5508 0.122 2.93663 0.6
4.1664 0.119 2 68864 0.615

3.81725 0.065 2.4627465 0.633
2.10766 0.672 3.26585 0.061

0.057 1.7943867 0.71 2.78129
2.53217 0.055 1.6336668 0.749

0.054 1.558269 0.787 2.41521
0.051 1.4770 0.825 2.2785
0.047 1.230881.9078671 0.864

1.77267 0.046 1.1436672 0.902
1.11721.73166 0.04473 0.94

1.66331 0.043 1.073174 0.979
1.029981.59647 0.04175 1.017

0.041 1.0084276 1 056 1 56305
0.99470.0477 1.094 1.54179

0.859461.33216 0.03878 1.132
0.85751.32912 0.03879 1.171

1.27292 0.038 0.8212480 1.209
0.038 0.903561.4005281 1.248
0.036 0.820261.271482 1.286

0.780080.0351.2091283 1.324
0.780081 20912 0.03484 1 363
0.762441.18178 0.03385 1.401
0.789881 22431 0.03386 1.44
0.742841.1514 0.03387 1.478

0.033 0.732061.1346988 1.516
0.79381.23039 0.03389 1.555

0.777141.20457 0.03290 1.593
0.735980.0321.1407791 1.631

0.031 0.735981.1407792 1.67
0.031 0.733041.708 1.1362193

0.03 0.680121.0541994 1.747
0.029 0.709521.785 1.0997695
0.029 0.7351.1392596 1.823
0.029 0.718341.1134397 1.862

0.687960.0271.9 1.0663498
0.711480.0281.1027999 1.939
0.721280.0281.977 1.11798100

0.027 0.704621.092162.015101
0.692861.07393 0.0272.054102
0.711481.10279 0.0282.092103

0.029 0.728141.12862104 2.13
0.03 0.637980 988869105 2.169

0.034 0.638960 990388106 2.207
0.549780.0410.852159107 2.246

0.055 0.482160.747348108 2.284
0.094 0.378282.322 0.586334109
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Tabel 4.4.(d) Data pola hamburan dari fluida magnetik dengan
konsentrasi 3 M

i 3MPoint q 3M
2356.560 0390

2047.70.0431
0.048 1810.042

1480.123 0.053
1207.780.0574

0.062 1056.265
952.0796 0.066
824 3290.0717
721.5698 0.076

0.08 653 3449
594 9840.08510
527.0240.08911
481 4080.09412

448.2213 0.098
410.3160.10314
377.16615 0.108
354 5290.11216
324 1660.11717
301.3760.12118
285 5880.12619
262 96720 0.13
249.51421 0.135
231.5040.1422
219.71623 0.144
204.7990.14924
187.43925 0.153
176 4590.15826
164 85927 0.163
158.7090.16728
147.8160.17229

0.176 142.03930
133 33631 0.181

122.670.18532
120.0030.1933
111.8450.19534
102.1210.19935
96.557436 0.204
88.2090.20837

82.19760.21338
80.94450.21739
78.0070.22240

72.80640.22741
70.9640.2342
57.3240.24443
49.2880.25944
40.43145 0.274
33.580.28946

29.6450.30447
24.0910.31848
22.3020.33349
19.1070.34850
16.4660.36351
14.8890.37852
13.0030.39253
11.6740.40754
10.04355 0.422
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Point q 3M i 3M
56 0.437 9.505

8.25557 0.452
0.467 7.52858

59 0.481 6.957
6.13260 0.496

5.7161 0.511
5.15562 0.526
5.04963 0.541

4.6487664 0.557
3.74965 0.595

66 0.633 3.19332
0.672 2.6275267

0.71 2.31104168
69 0.749 2.04424

0.787 1.821670
1.6173671 0 825

1.4858172 0.864
1.338673 0.902

74 0.94 1.14172
75 0.979 1.06444
76 1.017 1.13804

0.998277 1.056
1.002678 1.094

0.9586479 1.132
1.171 0.9006880

0.8741 20981
0.832682 1.248
0.88761.28683

84 1.324 0.851
0.8565285 1 363

1.401 0.8077686
0.7580687 1 44
0.791288 1 478

1.516 0.7157689
1.555 0.6964490
1 593 0.6651691

0.6706892 1.631
0.732321.6793
0.7120894 1.708
0.7139295 1.747

1.785 0.694696
97 1.823 0.67344

0.7120898 1.862
0.7019699 1.9
0.66884100 1.939
0.746121.977101

2.015 0.73324102
0.69184103 2.054

2.092 0.69644104
0.62744105 2.13

2.169 0.65596106
0.5731C107 2.207
0.523 4*108 2.246
0.372C109 2 284
0.2392110 2.322

2.361 0.68632111
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