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Abstrak

Nanopartikel magnetit merupakan salah satu mineral besi oksida dengan
sifat magnet paling kuat di alam dan struktur kristal spinel berbentuk kubus.
Nanopartikel ini termasuk kedalam material magnetik yang memiliki satu
domain magnetik (single domain). Penelitian ini menggunakan metode
kopresipitasi untuk mensintesis nanopartikel Fe;O4 dari bahan baku prekursor
FeSO4.7H,0 dan FeCls.6H,O, dan NaOH sebagai zat pengendap.
Karakterisasi hasil sintesis yang dilakukan menggunakan XRD dan SEM
untuk mengetahui struktur kristalinitas dan morfologi dari nanopartikel
Fe;04. Berdasarkan hasil analisis XRD ukuran kristalit nanopartikel Fe;Os
yang diperoleh dari persamaan Debye-Scherer sebesar 55,39 nm dengan
kristalinitas sebesar 27,10%. Sedangkan hasil analisis SEM menunjukkan
bahwa nanopartikel Fe;O4 memiliki morfologi yang kasar dan teratur dengan
rata-rata distribusi ukuran partikel sebesar + 35,2 nm. Nanopartikel Fe3;Os
memiliki permukaan yang berpori-pori karena terdapat celah dan rongga pada
partikel-partikelnya.

Abstract

Magnetite nanoparticles are one of the iron oxide minerals with the strongest magnetic properties in nature
and a cubic spinel crystal structure. These nanoparticles belong to the category of magnetic materials with a
single magnetic domain. This study used the coprecipitation method to synthesize Fe3;O4 nanoparticles using
FeS0,.7H>0 and FeCls.6H>0 as precursors and NaOH as a precipitating agent. The synthesized nanoparticles
were characterized using XRD and SEM to determine their crystallinity structure and morphology. Based on
XRD analysis, the crystallite size of the Fe3Oq nanoparticles calculated using the Debye-Scherrer equation was
55.39 nm, with a crystallinity of 27.10%. SEM analysis revealed that the Fe;Onanoparticles had a rough and
uniform morphology with an average particle size distribution of approximately 35.2 nm. The Fe3Oqy
nanoparticles exhibited a porous surface due to the presence of gaps and voids among the particles.

PENDAHULUAN

ion Fe** yang menempati sisi tetrahedral dengan
empat atom oksigen (O) yang mengelilinginya,

Keberadaan sumber daya alam seperti minyak,
gas, dan berbagai bahan mineral di muka bumi
sangat melimpah. Salah satu mineral yang
berpotensi untuk dikembangkan adalah magnetit
(Fe3O4) [1]. Magnetit termasuk jenis mineral besi
oksida yang mempunyai struktur kristal berbentuk
kubus dengan sifat magnet terkuat di alam. Sifat
magnet yang dimiliki magnetit ini dapat
dipengaruhi oleh ukuran partikelnya [2]. Rumus
umum magnetit adalah Fe**(A) [Fe** Fe*'] (B) O
dengan struktur kristal kubik spinel. Sisi A adalah

sedangkan sisi B adalah ion Fe*"/Fe** yang
menempati sisi oktahedral dengan enam atom
oksigen yang mengelilinginya. Ion Fe** sisi A dan
B mempunyai pasangan antiferromagnetik,
sehingga ion Fe?' sisi B memberikan kontribusi
secara makroskopik terhadap sifat kemagnetan
magnetit. Bentuk makroskopik (bulk) dari magnetit
bersifat ferrimagnetik dan memiliki suhu curie yang
tinggi sekitar 850 K [3]. Namun, sifat ferrimagnetik
ini dapat mengalami perubahan signifikan apabila
diameter partikel magnetit berubah secara drastis
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hingga mencapai ukuran nanometer.

Suatu partikel yang memiliki ukuran 1-100
nanometer disebut sebagai nanopartikel [4].
Nanopartikel magnetik memiliki sifat unik berupa
sifat superparamagnetik. Sifat ini umumnya muncul
pada material yang bersifat ferromagnetik dan
ferrimagnetik ketika ukuran partikel mencapai skala
nanometer [5]. Nanopartikel magnetit adalah
material magnetik yang hanya memiliki satu
domain magnetik (single domain). Untuk
memanfaatkan nanopartikel magnetit dalam bidang
biosensor, diperlukan analisis mendalam mengenai
sifat dan karakteristiknya, terutama sifat magnetik
dan ukuran butirnya [6].

Berbagai metode telah banyak digunakan untuk

sintesis  Fe3Os, seperti  hidrolisis, sol-gel,
mikroemulsi, sonokimia, solvotermal, dan
kopresipitasi [7]. Namun, kopresipitasi telah
menjadi metode yang lebih mudah dalam

mensintesis nanopartikel Fe3Os karena memiliki
banyak keunggulan, termasuk reaksi waktu yang
singkat, kemampuan untuk menggunakan air
sebagai pelarut, efektivitas biaya, produktivitas
tinggi, dan kemudahan sintesis pada suhu rendah
[8]. Keunggulan lain dari metode kopresipitasi
adalah memberikan ukuran kristalit dalam kisaran
kecil dibandingkan dengan proses sintesis lainnya
berdasarkan zat pengendap yang dipilih selama
reaksi. Demikian pula, ukuran kristalit dan
morfologi bahan yang dihasilkan dengan
menggunakan teknik ini dapat dikontrol dengan
menggunakan capping agent [9,10]. Namun, sifat
partikel yang dihasilkan, seperti ukuran, bentuk, dan
komposisi, sangat bergantung pada parameter
reaksi seperti suhu, pH, kekuatan ion, sifat larutan
basa, dan sebagainya. Karena variabilitas ukuran
inti dan adanya aglomerat dalam nanopartikel
Fe;0s, sintesis kopresipitasi diketahui
menghasilkan partikel dengan poli-dispersitas
tinggi dan magnetisme yang relatif rendah [11].
Stabilitas dan penggunaan nanopartikel Fe;O4
dipersulit karena adanya aglomerat ini. Nukleasi
dan pengembangan partikel secara simultan, serta
keberadaan fase perantara sebelum atau selama
produksi fase magnet yang diinginkan, seperti
magnetit (FesOs) atau maghemit (y-Fe.Os),
kemungkinan besar menyebabkan variasi dalam
ukuran inti [12].

Menurut  keadaan  sintesis, = mekanisme
pembentukan partikel masih diperdebatkan dan
diperkirakan bervariasi [13]. Dalam penelitian ini,
natrium hidroksida (NaOH) digunakan sebagai zat
pengendap bersama dengan ferro dan ferri untuk
membuat nanopartikel magnetit. Nanopartikel
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kemudian dikarakterisasi menggunakan XRD dan
SEM untuk mempelajari sifat kristalografi dan
morfologi dari nanopartikel Fe;Os.

METODE

Metode yang digunakan dalam penelitian ini
yaitu metode kopresipitasi untuk mensintesis dan
mengontrol bentuk atau ukuran Fe;O4 nanopartikel.
Penelitian ini dilakukan di UPT Laboratarium
Terpadu, Universitas Palangka Raya.

Alat

Alat yang digunakan adalah gelas ukur 50 mL,
gelas kimia 250 mL, erlenmeyer 250 mL, botol
aquades, batang pengaduk, kertas lakmus,
termometer, kertas saring, sentrifugasi, magnetic
stirrer dan hot plate.

Bahan

Bahan yang digunakan adalah aquades,
FeS04.7H,0O (Merck), FeCl;.6H,O (Merck), Etanol
p-a. (C;HsOH, 99.8%, Merck), dan NaOH (99%,
Merck).

Prosedur Kerja

Larutkan FeSO4.7H,O dan FeCls.6H, secara
terpisah dalam dua gelas kimia berukuran 50 mL
berisi aquades (A) dan etanol (B) dengan
pengadukan terus menerus pada suhu kamar. Rasio
molar FeSO4.7H,0 dan FeCl;.6H,O sebagai Fe?*
dan Fe*" masing-masing adalah 1:2 (4.17 g; 8.10 g).
Setelah kedua larutan larut sempurna, larutan dari
gelas A tambahkan perlahan ke gelas B, dan suhu
dinaikkan menjadi 35 °C. Kemudian, pH larutan
akhir diatur dengan menambahkan NaOH untuk
mengatur pH pada 11. Sampel diaduk pada suhu 60
°C selama 1,5 jam. Setelah 1,5 jam, sampel
dibiarkan dingin. Kemudian, sampel dicuci untuk
menghilangkan prekursor yang tidak bereaksi.
Tahap pencucian dilakukan dengan aquades secara
terus menerus hingga pH larutan mencapai 7.
Terakhir, sampel dicuci dengan Etanol dan
dikeringkan [14].

HASIL DAN PEMBAHASAN

Karakterisasi XRD Nanopartikel Fe;O4

Analisis uji  X-ray Diffractometer (XRD)
dilakukan untuk menganalisis fasa dan ukuran
kristal pada nanopartikel Fes;Os Berdasarkan
Gambar 1, difraktogram nanopartikel Fe;Oa
menunjukkan pola puncak yang dominan dengan
enam puncak karakteristik pada sudut 30,2°, 35,5°,
43,3°, 53,7°, 57,2° dan 62,9° yang sesuai dengan
bidang kristal (220), (311), (400), (422), (511) dan
(440) dari magnetit (Fe3O4) dengan struktur spinel,
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sebagaimana tercantum dalam database JCPDS

(PDF no. 65-3107) [15-16]. Pembentukan
nanopartikel ~ FesOs  menggunakan  metode
kopresipitasi dilakukan dengan memanfaatkan

FeCls sebagai sumber ion Fe** (ion ferri) dan FeSOs4
sebagai sumber ion Fe?" (ion ferro). Proses ini
menandakan bahwa sebagian besar prekursor akan
bereaksi sempurna  dalam  suasana  basa
menghasilkan nanopartikel Fe;O4. Hal ini terjadi
karena reaksi kopresipitasi berlangsung dengan laju
yang sangat tinggi, sehingga endapan hitam Fe;O4
terbentuk secara bersamaan setelah penambahan
larutan alkali (NaOH) kedalam campuran larutan
garam ferro dan ferri. Endapan-endapan besi
tersebut dapat terbentuk akibat pembentukan kristal
campuran atau penyerapan ion-ion selama fase
sedimentasi [17-18]. Reaksi pembentukan yang
cepat ini menjadi faktor utama dalam menghasilkan
partikel Fe;O4 berukuran nano.

Namun demikian, hasil XRD pada nanopartikel
FesOs menunjukkan adanya senyawa pengotor
NaCl dalam jumlah yang cukup signifikan. Hal ini
ditandai dengan kemunculan puncak-puncak
difraksi yang sesuai dengan pola difraksi NaCl yaitu
pada sudut 27,4° (111) dan 45,4° (220) [19].
Senyawa NaCl ini diduga berasal dari
penggabungan ion CI, sisa penggunaan FeCl;
sebagai prekursor dengan ion Na* dari NaOH yang
digunakan untuk meningkatkan pH ke suasana basa.
Garam NaCl kemungkinan masih terperangkap
dalam larutan selama proses pembentukan
nanopartikel Fe3Os. Selain itu, keberadaan pengotor
NaCl juga disebabkan oleh proses pencucian
sampel yang belum optimal, sehingga NaCl sulit
dihilangkan meskipun telah dilakukan pencucian
berulang kali. Pembentukan nanopartikel dapat
dianalisis melalui perhitungan lebar puncak pada
hasil XRD. Pelebaran puncak XRD ini dapat
digunakan untuk menentukan ukuran kristalit

nanopartikel ~ Fe3Os dengan  menggunakan
persamaan Debye-Scherer:
kA
- B cosB (1)

Pada persamaan Debye-Scherer, D merupakan
rata-rata ukuran kristalin, A = 0,154 nm merupakan
panjang gelombang X-Ray, 6 merupakan sudut
Bragg dan f/ merupakan puncak dengan setengah
dari intensitas maksimum. Nilai f dapat dicari
dengan mengkonversikannya ke dalam bentuk
radian dan dikalikan dengan nilai Full Width Half
Maximum (FWHM). Berdasarkan persamaan (1)
Debye-Scherer maka diperoleh ukuran kristalit
nanopartikel sebesar 55,39 nm dan kristalinitas
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sebesar 27,10%. Hasil ini menunjukkan bahwa
ukuran kristalit Fe;Os4 yang disintesis pada
penelitian ini dapat dikategorikan pada rentang
nanopartikel.
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Gambar 1. Hasil XRD nanopartikel Fe3O4

Hasil Analisis SEM Nanopartikel Fe;O4

Analisis Scanning Electron Microscopy (SEM)
pada senyawa Fe;O4 dilakukan dengan perbesaran
5000x pada skala 10 um. Hasil analisis SEM seperti
yang ditunjukkan pada Gambar 2 memperlihatkan
morfologi permukaan Fe3O4 yang kasar dan teratur.
Partikel-partikel FesOs tampak teragregasi dan
memiliki tepi atau sudut yang tajam sehingga
memiliki bentuk yang tidak seragam. Permukaan
Fe304 memiliki porositas atau luas permukaan yang
tinggi karena memiliki banyak celah dan rongga.
Permukaan yang berpori menunjukkan potensi luas
permukaan yang tinggi dan dapat diaplikasikan
dalam reaksi katalisis. Struktur permukaan juga
mengindikasikan bahwa terdapat banyak partikel-
partikel yang saling tumpang tindih. Parameter hasil
SEM menunjukan bahwa tegangan percepatan yang
digunakan sebesar 10 kV untuk meminimalisir
kerusakan pada sampel.

) Y
R

Gambar 2. Hasil SEM nanopartikel Fe3O4 pada perbesaran
5000x
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Pada hasil analisis SEM dengan perbesaran
10.000x pada skala 8 um (Gambar 3) menunjukkan
morfologi permukaan Fe;O4 yang lebih teratur dan
terdapat bentuk kristal datar yang tersebar diantara
agregat partikel Fe;O4 Partikel-partikel Fe;Oq4
tampak teragregasi dengan bentuk yang tidak
seragam dan berpori karena memiliki banyak celah
dan rongga. Tegangan percepatan yang digunakan
sebesar 15 kV sehingga dapat memperjelas struktur
kristal Fes3Os4 Perbesaran 10.000x menunjukkan
bahwa Fe3Os memiliki struktur kristal spinel
berbentuk kubus yang teramati dalam jumlah
terbatas, karena tidak semua ion Fe mengalami
reaksi kopresipitasi secara sempurna seperti yang
dijelaskan pada analisis XRD. Selain itu, analisis
menggunakan aplikasi software ImageJ
mengungkapkan bahwa rata-rata distribusi ukuran
partikel Fe;O4 yang disintesis sebesar = 35,2 nm.
Hasil ini konsisten dengan data XRD berdasarkan
persamaan Debye-Scherrer yang menunjukkan
bahwa ukuran partikel Fe;O4 masih berada dalam
rentang nanopartikel.
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Gambar 3. Hasil SEM pada perbesaran 10.000x dan rata-rata
distribusi ukuran nanopartikel Fe;O4
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KESIMPULAN
Berdasarkan hasil sintesis nanopartikel Fe;Os
menggunakan  metode  kopresipitasi  dapat

disimpulkan bahwa analisis XRD menunjukkan
ukuran kristalit nanopartikel yang diperoleh sebesar
55,39 nm dengan kristalinitas sebesar 27,10%.
Selain itu, hasil analisis SEM menunjukkan bahwa
nanopartikel Fe;O4 memiliki morfologi yang kasar
dan teratur dengan memiliki rata-rata distribusi
ukuran partikel sebesar + 35,2 nm dengan
permukaan berpori yang disebabkan oleh celah dan
rongga di antara partikel-partikelnya.
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