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Abstract: The synthesis iron sand of Aceh Besar into magnetite iron oxide
nanoparticles was the main objective in this study to observe the crystal structure it
possessed. The high crystalline properties when physical changes occur from the
material make this study important to study. Through the separation technique using
bar magnet, iron sand from nature is separated from the impurity and then filtered with
a sieve measuring 200 meshes. Good quality iron sand is synthesized using the Co-
precipitation method in which iron sand is dissolved in 12 M Chloride Acid 37% v / v.
The solution is stirred and filtered, and then the results of the solution are mixed with
6.5 M ammonia with a mixture ratio of 1: 7. Through the process of stirring and strain,
the results of the precipitate are then dried. Based on the results of the XRD, SEM and
magnetic count test found the characteristics of magnetite iron oxide nanoparticles.
Based on XRD data, it is found that the angle of 2 is 30,105° 35,45° and 62,585° with
miller index [hkI]: [220], [311] and [440]. This [hkI] value shows that magnetite
nanoparticles from Lampanah iron sand have a Cubic crystal structure with a FCC
(Cubic Face Center) lattice structure. Based on the SEM test, the morphology of
magnetite iron oxide nanoparticles in non-uniform shape with relatively unequal
particle sizes in the range of 800 nm to 3000 nm. Whereas the count of magnetic fields
in the form of iron sand was found to have a value of 0.03 mT while in the form of
magnetite nanoparticles obtained 0.022 mT. The conclusion is that the crystal structure
of Lampanah iron sand is increasingly seen when the size of iron oxide becomes
magnetite nanoparticles. Optimization steps in the preparation of iron sand into
magnetite nanoparticles are needed so that the particle size is below <100 nm so that
they can be applied in the fields of electronics, health and so on..
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Abstrak: Sintesis pasir besi lampanah Aceh Besar menjadi nanopartikel magnetite besi
oksida menjadi tujuan utama dalam penelitian ini untuk mengamati struktur Kristal
yang dimilikinya. Sifat Kristalin yang tinggi ketika terjadi perubahan fisis dari material
menjadikan kajian ini layak untuk diteliti. Melalui teknik pemisahan menggunakan
magnet batang, pasir besi dari alam dipisahkan dari pengotor lalu disaring dengan
ayakan yang berukuran 200 mesh. Pasir besi berkualitas baik disintesis dengan
menggunakan metode kopresipitasi yang mana pasir besi dilarutkan ke dalam 12 M
Asam Klorida 37 % v/v. Larutan tersebut diaduk dan disaring, kemudian hasil larutan
dicampurkan dengan 6,5 M ammonia dengan perbandingan ratio campuran 1:7.
Melalui proses aduk dan saring, hasil endapan kemudian dikeringkan. Berdasarkan
hasil uji XRD, SEM dan Cacah magnetik didapati karakteristik nanopartikel magnetite
besi oksida. Berdasarkan data XRD, didapati sudut 2 thetanya 30,105° 35,45° dan
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62,585° dengan indek miller [hkl]: [220], [311] dan [440]. Nilai [hkI] ini menunjukkan
bahwa nanopartikel magnetite dari pasir besi Lampanah memiliki struktur kristal Kubik
dengan struktur kisinya FCC (Face Center Cubic). Berdasarkan uji SEM, morfologi
nanopartikel magnetite besi oksida berbentuk tidak seragam dengan ukuran partikel
yang relatif tidak sama berada dalam rentang 800 nm sampai 3000 nm. Sedangkan
untuk cacah medan magnetik dalam bentuk pasir besi didapati nilai cacahannya 0,03
mT sedangkan dalam bentuk nanopartikel magnetite diperoleh 0,022 mT. Kesimpulan
yang didapati bahwa struktur Kristal dari pasir besi Lampanah semakin terlihat ketika
ukuran besi oksida menjadi nanopartikel magnetite. Langkah pengoptimalan dalam
preparasi pasir besi menjadi nanopartikel magnetite diperlukan agar ukuran partikelnya
di bawah < 100 nm sehingga dapat diaplikasinya dalam bidang elektronik, kesehatan
dan sebagainya.

Kata kunci: Magnetit, pasir besi, Nanopartikel

Pendahuluan

Pemanfaatan pasir besir di Indonesia hingga saat ini umumnya digunakan
sebagai bahan tambahan pada pabrik semen dan masih diekspor dalam bentuk
material mentah (Jalil et al., 2014). Pemanfaatan pasir besi diaplikasikan di
berbagai bidang seperti elektronika, energi, kimia, ferofluida, katalis dan diagnosa
medis (Kartika et al., 2014). Nanopartikel magnetite juga diaplikasikan pada
medis (Aliramaji, et al., 2015) dan biomedical (Mendoza Zélis, et al., 20130.
Kajian tentang pasir besi yang disintesis sehingga menghasilkan nanopartikel
magnetit sangat banyak sekali dilakukan, yaitu sintesis Fe;O, dari pasir besi
dengan metode Mechanical Milling telah dilakukan pada pasir besi pesisir pantai
Syiah Kuala provinsi Aceh (Jalil et al., 2014). Ada juga sintesis Fe3O,4 dari pasir
besi provinsi Daerah Istimewa Yogyakarta dengan metode Mechanical Vibration
(Rusianto, et al., 2015). Selain itu juga telah dilakukan kajian sintesis dan
karakteristik sifat magnetik nanokomposit Fe3O, Montmorilonit berdasarkan
variasi suhu (Bukit, et al. 2015).

Nanopartikel magnetik (FesO,) yang dikembangkan sekarang adalah
sefasa dengan besi oksida yang mempunyai sifat amfoterik dan memiliki daya
serap yang tinggi. Selain itu keunikan sifatnya dalam ukuran nano menjadikan
nanopartikel Fe3O, menarik perhatian ilmuwan berkaitan dengan energi
permukaan yang dimilikinya tinggi, sifat racunnya rendah, material yang bersifat
biokompatibel yang baik, dapat bertingkah laku superparamagnetik, mempunyai
daya serap yang tinggi serta mampu mentransfer electron (Pang, et al., 2016).

Nanopartikel magnetik telah disintesis dalam fase dan komposisi yang
berbeda seperti logam murni, Alloy/campuran logam dan logam oksida (Pang, et
al., 2016). Meskipun logam murni memberikan saturasi magnetisasinya paling
tinggi, namun pemakaiannya kurang diminati dikarenakan tingginya sifat racun
dan sangat mudah teroksidasi (Sharifi, et al. 2012). Hal ini bila dibandingkan
dengan besi oksida yang tidak mudah teroksidasi dan mampu memberikan respon
magnetik yang stabil. Sifat magnetik dari nanopartikel sangat dipengaruhi oleh

Elkawnie: Journal of Islamic Science and Technology Vol. 5, No.1, Juni 2019
(www.jurnal.ar-raniry.ac.id/index.php/elkawnie)

DOI: 10.22373/ekw.v5i1.4517 | 77



Sri Nengsih: Karakteristik Nanopartikel Magnetite Besi Oksida Lampanah Aceh Besar
Melalui Metode Kopresipitasi

efek ukuran dan efek permukaan. Efek ukuran dihasilkan dari elektron yang
terperangkapnya secara kuantum sedangkan efek permukaan dihubungkan kepada
perubahan simetri dari struktur Kristal pada bidang batas setiap partikel (Pang, et
al., 2016).

Sedangkan dalam proses sintesis nanopartikel magnetit telah dilakukan
dengan berbagai metode seperti metode termal dekomposisi (Mythreyi, et al.,
2017), metode solvotermal (Liang, et al., 2013; Arndt, et al., 2014), metode
hidrotermal (Ozel, et al., 2015) dan metode kopresipitasi (Setiadi, et al., 2016;
Khailil, 2015; Hariani, et al., 2013; Hayati, et al., 2015). Dalam kajian ini telah
dipilih metode Kopresipitasi dalam sintesis pasir besi menjadi nanopartikel
magnetite. Metode ini memiliki keunggulan dari singkatnya waktu reaksinya,
dapat dilarutkan dalam pelarut air, memiliki harga ekomomis yang rendah,
sederhana dalam proses sintesisnya serta berlangsung dalam suhu yang rendah (<
100°C).

Kajian tentang nanopartikel magnetite dengan metode kopresipitasi juga
telah dilakukan dengan menggunakan bahan prekursor ferrous chloride
tetrahydrate dan ferric chloride anhydrous dan didapati bentuk partikelnya bulat
dan ukuran rata-rata berkisar 10 nm (Permana, et al., 2017). Selain itu kajian
nanopartikel magnetite yang menggunakan polietilen glikol 6000 melalui metode
kopresipitasi juga telah diteliti, dan didapati bahwa ukuran partikel semakin
mengecil dengan adanya template tersebut (Bukit, N., et al., 2015). Dalam Kajian
ini, bahan dasar untuk sintesis nanopartikel magnetite diambil dari pasir besi
alami daerah Lampanah Aceh Besar yang memiliki kandungan magnetite yang
tinggi. Sederhananya proses sintesis dan rendahnya biaya yang diperlukan dalam
pengolahan pasir besi menjadi nanopartikel magnetite tanpa banyak perlakuan
telah mampu menghasilkan partikel berskala nanometer.

Metode Penelitian

Penelitian ini dilakukan dalam tiga tahapan kegiatan yakni proses
pemisahan pasir besi alami dari pengotornya, dengan menggunakan magnet
batang sebagai media pisah dari pengotornya. Hasil pemisahan ini dilanjutkan
dengan mengayak pasir besi dengan ayakan 200 mesh agar mendapatkan ukuran
yang relatif sama. Tahapan selanjutnya adalah mensintesis nanopartikel magnetit
dengan metode kopresipitrasi dan kajian struktur nanopartikel magnetit dari pasir
besi Lampanah Aceh Besar. Adapun tahapan lengkap yang dipakai dalam sintesis
nanopartikel magnetite besi oksida merujuk pada kajian sebelumnya (Nengsih, S.,
2018) yang dalam bentuk diagram alirnya sebagai berikut:
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Pengambilan Pasil Besi ke Lampanah

Pasir Besi dipisahkan dari pengotor dengan teknik pemisahan
menggunakan magnet batang dan diayak dengan ukuran 200 mesh
{

’ Campurkan pasir besi dengan 12 M HCI 37 % v/v ‘

|

’ Campuran diaduk dengan 600 rpm dan dipanaskan pada suhu 70°C ‘

!

Larutan hasil saringan dicampur kan dengan 6,5 M NH,OH
dengan rasio 1:7
!
’ Hasil Campuran larutan diaduk dengan 600 rpm pada suhu 70°C ‘
¥

’ Dikeringkan dengan oven suhu 80°C selama 1 jam ‘

’ Uji karakteristik XRD, SEM dan teslameter ‘

Gambar 1. Diagram alir sintesis nanopartikel magnetite dari pasir besi Lampanah Aceh Besar
melalui metode kopresipitasi.

Hasil dan Pembahasan

Pasir besi yang telah diambil dari lokasi Lampanah dan dipisahkan dari
material pengotor dilanjutkan dengan ayakan berukuran 200 mesh ditunjukkan
dalam Gambar 2.

(b)
Gambar 2. (a). Pasir besi yang telah dipisahkan dengan batang magnet dan diayak. (b). Pasir besi
yang telah disintesis dengan metode kopresipitasi

Nanopartikel magnetite dari pasir besi Lampanah Aceh besar telah selesai
disintesis dan didapati hasil karakteristiknya melalui beberapa uji seperti uji XRD,
uji SEM dan Uji Cacah medan magnetik melalui Teslameter. Berikut adalah hasil
Uji karakteristik dari nanopartikel magnetik :
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a. Uji sifat kristalin Pasir besi

Intensitas (a.u)

15 25 35 45 55 65 75
2 Theta (deg)

——LP murni LPPO

Gambar 3. Hasil Uji XRD nanopartikel magnetite

Berdasarkan data XRD pada Gambar 3 di atas, dapat diamati dua grafik
sampel pasir besi dimana LP Murni adalah sampel pasir besi Lampanah yang
telah dipisahkan dan diayak dengan ukuran 200 Mesh, sedangan LPPO
merupakan sampel nanopartikel magnetite yang telah disintesis dari pasir besi
dengan metode kopresipitasi. Dari grafik tersebut dapat dilihat perbedaan antara
hasil difraksi untuk LP murni dan LPPO jika ditinjau dari tingkat ketajaman
puncak-puncak yang terbentuk. Semakin tinggi dan tajamnya sudut puncak data
XRD menandakan sifat kristalin yang terbentuk juga tinggi. Setelah dilakukan
sintesis nanopartikel magnetite diperoleh peningkatan kejelasan terbentuknya
puncak-puncak dibandingkan pasir besi murni. Hasil uji ini dibandingkan dengan
database XRD pada JCPDS seperti yang terdapat dalam Tabel 1.

Tabel 1. Perbandingan Data JCPDS No 11-0614 dan data uji XRD fasa Fe3;04

Data Uji XRD
Data JCPDS
LP Murni LPPO Indek Miller
[hkI]
Sudut 2 Theta Intensitas Sudut 2 Sudut 2 Theta
(deg) (a.u) Theta (deg) (deg)

18,277 40 - - 110
30,105 70 N \ 220
35,451 100 \ \ 311
43,123 70 - - 400
53,478 60 - - 422
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57,012 85 - - 511

62,585 85 + N 440

Hasil uji XRD nanopartikel magnetite yang disintesis dengan metode
kopresipitasi bila dibandingkan dengan Data JCPDS, ada beberapa sudut 2 theta
yang hampir mendekati nilai JCPDS tersebut yakni sudut 30,105°% 35,451° dan
62,585° dengan indek miller [hkl] nya: [220], [311] dan [440] baik untuk LP
Murni maupun LPPO. Ketajaman puncak magnetite besi oksida semakin terlihat
jelas setelah disintesis dengan metode kopresipitasi (LPPO) daripada pasir besi
alami (LP Murni). Walaupun tidak semua puncak muncul dalam hasil difraksi
tersebut, nilai [hkl] ini menunjukkan bahwa fasa kristal dalam pasir besi
berbentuk kubik dengan struktur kisinya FCC (Face Center Cubic). Berdasarkan
uji XRD, adanya pengaruh perubahan ukuran material dari pasir besi menjadi
nanopartikel magnetite yang ditunjukkan dalam hasil puncak difraksi yang
semakin jelas dan tajam. Hal ini memperlihatkan bahwa sifat Kristal dari
magnetite semakin terbentuk ketika material dalam skala nanometer.

b. Uji morfologi Nanopartikel magnetite dengan beberapa pembesaran

Berikut adalah Gambar 4 Hasil SEM dari nanopartikel magnetite yang
dalam hal ini berbentuk serbuk. Dengan sifat kelistrikan yang dimilikinya, dalam
proses uji tidak memerlukan material pelapisan yang bersifat konduksi saat
mengamati morfologi partikel.
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Gambar 4. Hasil Uji SEM nanopartikel magnetite untuk pembesaran (a). 2 mm, (b). 200 um
(c). 20 um

Hasil uji SEM untuk nanopartikel magnetite yang disintesis melalui
metode kopresipitasi telah selesai dilakukan dengan beberapa pembesaran. Dari
Gambar 4 di atas dapat diamati semakin kecil skala pembesaran diperoleh
gambaran morfologinya yang lebih jelas. Terlihat bahwa bentuk dan ukuran
partikel yang tidak sama dan tidak seragam. Walaupun distribusi sebaran
partikelnya rapat dan padat dari serbuk hasil sintesis diperoleh kisaran ukuran
partikelnya 0,8 pum sampai 3 pm vyaitu jika dikonversi dalam skala nanometer
berada dalam 800 nm sampai 3000 nm. Nilai ukuran ini masih jauh dari <100 nm
seperti yang didapati oleh (Mufti, N., et al., 2018) yang mendapati ukuran < 50
nm. Hasil ini disebabkan oleh beberapa faktor yang mempengaruhi selama proses
persiapan dalam sintesis.

Uji cacah medan magnetik dengan teslameter

Berikut adalah Tabel 2 hasil cacahan medan magnetik dari pasir besi
Lampanah murni dan setelah diberi perlakuan dengan memvariasikan waktu
pendeteksiannya. Teslameter digital yang digunakan dalam tombol keadaan
alternating field. Tombol ini dipilih dikarenakan material yang diujikan dalam
bentuk serbuk sehingga cacah medan magnetik yang disekitarnya dapat terbaca.
Sebelumnya dengan membaca cacah background medan magnetik yang
dibandingkan dengan cacah medan magetik sampel.
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Tabel 2. Hasil cacah medan magnetik untuk pasir besi lampanah dan nanopartikel magnetite

Rentang waktu Sampel Pasir Besi  Sampel Nanopartikel
(menit) Murni (mT) Magnetite (mT)
0 0,03 0,02
2 0,03 0,03
4 0,02 0,02
6 0,04 0,02
8 0,03 0,02
Rata-rata 0,03 0,022
Standar Deviasi 0.0071 0,0045

Dari Tabel 2 didapati bahwa ukuran sampel memberikan nilai cacah
medan magnetik yang berbeda. Ketika pasir besi lampanah murni diujikan
diperoleh rata-rata nilai cacahannya 0,03 mT sedangkan dalam bentuk
nanopartikel magnetite diperoleh 0,022 mT. Perubahan bentuk morfologi dari
pasir besi menjadi nanopartikel magnetite memberikan penurunan nilai cacah
medan magnetiknya. Diperkirakan adanya luas permukaan partikel memberikan
kontribusi dalam perbedaan nilai cacahan tersebut.

Kesimpulan

Nanopartikel magnetite besi oksida dari lampanah telah selesai disintesis
dengan metode kopresipitasi. Pasir besi yang telah dipisahkan dengan magnet
batang lalu diayak dengan ukuran 200 mesh. Hasil sintesis pasir besi dilakukan uji
sifat kristalin melalui XRD, uji morfologi melalui SEM dan uji cacah medan
magnetik melalui teslameter. Data XRD didapati sudut 30,105°% 35,451° dan
62,585° dengan indek miller [hkl] nya: [220], [311] dan [440]. Nilai [hKI] ini
merujuk pada bentuk kristal Kubik dengan struktur kisinya FCC (Face Center
Cubic). Hasil uji SEM untuk nanopartikel magnetite didapati bentuk dan ukuran
partikel yang tidak sama dan tidak seragam dengan ukuran partikel berada dalam
800 nm sampai 3000 nm. Sedangkan untuk cacah medan magnetik didapati nilai
cacahannya 0,03 mT sedangkan dalam bentuk nanopartikel magnetite diperoleh
0,022 mT. Berdasarkan uji karakteristikyang telah dilakkan diatasn dapat
disimpulkan bahwa struktur Kristal dari pasir besi Lampanah semakin terlihat
ketika ukuran besi oksida menjadi nanopartikel magnetite.
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