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Abstract: Nagari Aie Dingin, Solok Regency is one of the areas in West Sumatra which is rich in
iron ore minerals. Characteristics of iron ore in the area can be used as a raw material in the
synthesis of Fe;0,nanoparticles. The variation of the addition of lauric acid in synthesizing Fe;0,
nanoparticles in this study aims to determine and analyze the effect of lauric acid on the crystal
structure and particle size of Fe;0, The use of lauric acid can inhibit particle growth and
prevent oxidation of Fe;0, The method used was coprecipitation by dissolving using 12 M HCI
and precipitation using 6.5 M NH,OH. Characterization tests were carried out using XRF to
determine the elemental composition present in iron ore and XRD to determine the phase and
crystal size of the sample. From the XRF test of iron ore before and after being synthesized, it was
found that the percentage of Fe elements in iron ore increased from 70.782% to 95.747%. Based
on the Scherrer-Debay equation, the optimum crystal size was obtained by adding 2.5 grams of
lauric acid with a crystal size of 18.1 nm. The optimum yield of Fe;0, nanoparticles can be used
as a brightening agent in MRI because it has a crystal size below 20 nm.
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Abstrak: Nagari Aie Dingin Kabupaten Solok menjadi salah satu daerah di Sumatera Barat
yang kaya dengan mineral bijih besi. Karakteristik bijih besi di daerah tersebut dapat
dijadikan sebagai bahan baku dalam sintesis nanopartikel Fe;0,. Variasi penambahan asam
laurat dalam mensintesis nanopartikel Fe;0, pada penelitian ini bertujuan untuk mengetahui
dan menganalisis pengaruh asam laurat terhadap struktur kristal dan ukuran partikel Fe;0,.
Penggunaan asam laurat mampu menghambat pertumbuhan partikel dan mencegah
terjadinya oksidasi dari Fe;0,. Metode yang digunakan yaitu kopresipitasi dengan pelarutan
menggunakan HCl 12 M dan pengendapan menggunakan NH,OH 6,5 M. Uji karakterisasi
dilakukan menggunakan XRF untuk mengetahui komposisi unsur yang ada pada bijih besi dan
XRD untuk menentukan fasa dan ukuran kristal sampel. Dari uji XRF bijih besi sebelum dan
setelah disintesis didapatkan kenaikan persentase unsur Fe dalam bijih besi dari 70,782%
menjadi 95,747%. Berdasarkan persamaan Scherrer-Debay, didapatkan ukuran Kristal
optimum pada penambahan 2,5 gram asam laurat dengan ukuran kristal 18,1 nm. Hasil
nanopartikel Fe;0, yang optimum ini dapat digunakan sebagai agen pencerah pada MRI
karena memiliki ukuran kristal dibawah 20 nm

Kata Kunci: Bijih Besi; Kopresipitasi; Nanopartikel Magnetit; Asam Laurat.
How to cite: Febriyani, Siska. 2023. Sintesis Nanopartikel Magnetit (Fe304) dari Bijih Besi

dengan Penambahan Asam Laurat. Natural Science: Jurnal Penelitian Bidang IPA dan
Pendidikan IPA, 9(1): 57-69.

Licensees may copy, distribute, display and perform the work an make derivative and remixes based on it only if they give the author or licensor
@ ® @ credits (attributtion) in the manner specified by these. Licensees may copy, distribute, display, and perform the work and make derivative works d

remixes based on it only for non-commercial purposes

Natural Science: Jurnal Penelitian Bidang IPA dan Pendidikan IPA Vol.9 No. 1, 2023, 57-69 | 57


mailto:*siskafebriyani100@gmail.com

Siska Febriyani, Sintesis Nsnopartikel Magnetik (Fe3S04) dari Bijih Besi dengan Penambahan Asam ....

A. Pendahuluan

Indonesia, khususnya Sumatera Barat menjadi provinsi dengan titik tambang
yang banyak seperti salah satunya tambang bijih besi. Kadar bijih besi di setiap titik
pada suatu wilayah mempunyai persentase yang berbeda-beda tergantung kondisi
geografisnya (Ratnawulan, 2014). Dari Dinas Perindustrian dan Perdagangan Provinsi
Sumatera Barat pada tahun 2013 tercatat bahwa data ekspor bijih besi dari Sumbar
sebesar 422.214,88 ton dengan harga US$18.414.052,93 atau sekitar US$43,61 per
ton. Bijih besi umumnya mengandung mineral magnetit (Fe;0,), hematit (a-Fe,0;) dan
maghemite (y-Fe,0;). Endapan bijih besi diklasifikasikan menjadi tiga jenis menurut
proses pembentukannya: yaitu endapan bijih besi primer, endapan bijih besi laterit
dan endapan pasir besi. Bijih besi yang terdapat di daerah perbukitan umumnya
merupakan jenis bijih besi laterit (Prabowo, 2011). Salah satu bijih besi laterit seperti
bijih besi daerah Jorong Aie Abu, Nagari Aie Dingin, Kec. Lembah Gumanti, Kab. Solok.
Bijih besi daerah ini memiliki warna yang hitam dan kaya dengan mineral magnetik.
Namun sejak 2014 tambang bijih besi ini tidak lagi beroperasi, sehingga sisa dari
penambangan sebelumnya dibiarkan begitu saja. Padahal bijih besi ini memiliki
potensi untuk digunakan sebagai bahan baku dalam pembuatan nanopartikel
magnetit (Fe;0,) sehingga dapat meningkatkan nilai jual bijih besi tersebut.

Gambar 1. Peta tambang bijih besi Aie Dingin Kabupaten Solok.

Bijih besi banyak digunakan dalam industri baja dan sebagian besar di ekspor
dari Indonesia ke Cina. Bijih besi di Indonesia sering dijumpai pada metasomatik
kontak, dimana secara tidak sengaja tertimbun dan tergali dalam bentuk batuan besar
(Nailazzulfa, 2014). Bijih besi terdiri dari unsur oksigen dan unsur besi yang saling
berikatan membentuk molekul. Bijih besi umumnya dominan dengan besi oksida dan
warnanya bervariasi dari hitam, abu-abu, kuning cerah, ungu gelap, ada juga warna
merah berkarat (Rahmadani, 2011). Memanfaatkan bijih besi dalam pembuatan
nanopartikel magnetit (Fe;0,) dapat dijadikan sebagai jalan untuk menaikkan harga
jual bijih besi. Nanopartikel magnetit adalah partikel magnetit dengan ukuran
nanometer,; yaitu kurang lebih 1-100 nm (Bukit et al., 2015). Nanopartikel magnetit
menjadi bahan yang menarik untuk dikembangkan karena sifat kemagnetannya yang
kuat dan potensi yang besar dalam aplikasi di berbagai bidang. Di dalam magnetit
terdapat ion Fe?* dan Fe*" yang juga sering dirumuskan sebagai FeQ.Fe,0;.
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Gambar 2. Struktur Kkristal Fe;0, (Friak et al., 2007).

Magnetit memiliki rumus molekul berupa Fe;0, dengan massa jenis 5,18 g/cm?®
dan titik leleh 1583-1597°C. Struktur kristal dari magnetit berupa kubik dengan tipe
struktur spinel terbalik. Ion Fe®" pada magnetit sebagian berada pada titik
tetrahedron dan sebagian yang lainnya berada pada titik oktahedron dan untuk
semua ion Fe** terdapat pada titik oktahedron pada bentuk struktur kristal logam
tatanan kubus rapat muka (fcc) (Sugiarto, 2003). Magnetit adalah bahan
superparamagnetik berskala nano, berwarna hitam, biokompatibel dan tidak beracun.
Sifat kemagnetan yang terdapat pada magnetit (Fe;0,) lebih kuat dibandingkan
mineral oksida besi lainnya, sehingga banyak digunakan dalam berbagai aplikasi
seperti di bidang industri sebagai zat warna (Wahyuni & Aini, 2021), katalis
(Yoesepha et al., 2016), dan absorben (Fisli et al., 2018).

Pada bidang biomedis nanopartikel magnetit juga diaplikasikan sebagai drug
delivery yaitu memberikan senyawa obat langsung ke target terapi. Prinsipnya adalah
mengikat obat ke nanopartikel magnetit sebagai pembawa obat dan kemudian
menyuntikkannya ke vena. Selain itu, magnetit digunakan sebagai agen kontras untuk
diagnosis penyakit menggunakan Magnetic Resonance Imaging (Rahimah et al., 2019).
Menurut (Permana dkk. 2017) nanopartikel magnetit dengan ukuran kecil dari 20
nm dapat diaplikasikan di bidang biomedis salah satunya sebagai agen pencerah
untuk gambar yang dihasilkan dari magnetic resonance imaging (MRI) sehingga dapat
menghasilkan citra gambar yang lebih jelas.

Untuk mengikuti permintaan pasar global, perkembangan penelitian terkait
nanopartikel magnetit perlu ditingkatkan kualitas dan kuantitasnya. Akhir-akhir ini
terjadi peningkatan permintaan global market mengenai pembuatan nanopartikel
sehingga para peneliti berusaha mensintesis berbagai nanopartikel (Nursa et al.,
2016), seperti nanopartikel magnetite (Fe;0,). Beberapa metode yang sudah pernah
dicoba dalam upaya mendapatkan nanopartikel (Fe;0,) dengan kualitas yang bagus
yaitu seperti metode kopresipitasi (Andi Mutia Fitri, 2018), elektrokimia (Pratama &
[zzati, 2017) dan hidrotermal (Sari et al., 2019).

Dalam pembuatan nanopartikel magnetit (Fe;0,) yang bahan dasarnya dari
alam seperti salah satunya bijih besi sangat cocok menggunakan metode kopresipitasi
karena bahan yang digunakan berupa padatan atau serbuk. Dalam pembentukan
produk, proses kopresipitasi meliputi kontrol pH, temperatur dan Kkecepatan
pengadukan (Ningsih, 2016). Kopresipitasi adalah proses yang digunakan untuk
memproduksi bahan nanopartikel. Pada metode kopresipitasi diperoleh endapan dari
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pencampuran garam logam dengan menambahkan basa sebagai pengendap.
Penggunaan asam dan basa memberikan pengaruh terhadap hasil sintesis. Untuk
melarutkan digunakan asam dan untuk mengendapkan digunakan basa.

Larutan asam yang digunakan dalam presipitasi yaitu larutan HCL. Dengan
larutan HCI bijih besi akan cepat bereaksi membentuk ion Fe** dan Fe®'. Untuk
menghasilkan presipitasi perlu ditambahkan larutan pengendap. Salah satu larutan
pengendap yang bisa digunakan yaitu amonium hidroksida (NH,OH). NH,OH yang
akan memberikan suasana basa dalam larutan (Rahimah et al, 2019). Dimana
keadaan basa tersebut mendukung terbentuknya endapan. Produk samping yang
dihasilkan dari pengendapan dengan NH,OH dapat dihilangkan dengan jalan
pemanasan (Merdekani, 2013). Untuk mengontrol ukuran partikel yang didapatkan
dari metode kopresipitasi perlu adanya penambahan surfaktan. Salah satu surfaktan
yang bisa digunakan yaitu asam laurat (Mairoza & Astuti, 2016), (Atase Fard et al,,
2014). Asam laurat merupakan jenis asam yang termasuk lemak jenuh dengan jumlah
atom C penyusunnya 12. Rumus kimia dari asam laurat yaitu CH;(CH,),,COOH, berat
molekul 200,3 g/mol, massa jenis 0.880 g/cm? titik leleh 43,2°C, dan titik didih
298.9°C (Hakim, 2008). Asam laurat berperan sebagai agen pelapis pada permukaan
Fe;0,. Penambahan asam laurat pada sintesis nanopartikel magnetit Fe;0, dapat
memperkecil ukuran partikel dan dapat menghasilkan distribusi partikel Fe;0, yang
seragam serta dapat mencegah terjadinya oksidasi dari Fe;0, (Mairoza & Astuti,
2016).

Mairoza dan Astuti (2016) sebelumnya telah melakukan penelitian mengenai
sintesis nanopartikel Fe;0, menggunakan batuan besi daerah Surian Kabupaten Solok
dengan variasi penambahan asam laurat. Didapatkan kondisi optimum pada variasi
penambahan asam laurat sebanyak 30 g dengan distribusi partikel yang seragam dan
ukuran partikel yang didapatkan 58-77 nm. Ataeefard dkk., (2014) juga telah
melakukan penelitian mengenai efek ukuran mikro dan nano dari Fe;0, dengan
variasi penambahan asam laurat. Kondisi optimum didapatkan pada penambahan
surfaktan asam laurat sebanyak 218 gr/L dengan ukuran kristal yang didapatkan 11
nm. Dari beberapa penelitian tersebut didapatkan hasil yang berbeda-beda karena
bahan dasar yang berbeda akan membutuhkan kondisi reaksi yang berbeda dalam
sintesis nanopartikel magnetit (Fe;0,).

Pada penelitian ini variasi massa bijih besi perlu dilakukan untuk mendapatkan
persentase kelarutan besi oksida tertinggi dan variasi massa asam laurat untuk
menentukan dan menganalisis pengaruhnya terhadap fasa, struktur kristal dan
ukuran kristal Fe;0, yang dihasilkan. Dalam mengidentifikasi sampel dilakukan
pengujian menggunakan XRF untuk mengetahui komposisi unsur yang terkandung di
dalam sampel dan XRD untuk memberikan informasi mengenai fasa, struktur kristal
dan ukuran kristal sampel. Sehingga penelitian ini bertujuan untuk menentukan
pengaruh asam laurat terhadap struktur kristal dan ukuran partikel Fe;0,.
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B. Metode Penelitian

1. Alatdan Bahan

Beberapa alat yang dibutuhkan untuk penelitian ini yaitu; magnet permanen,
lumpang dan alu, ayakan 80 mesh, cawan penguap, cawan crucible, neraca analitik,
kaca arloji, erlenmeyer, sumbat gabus, gelas kimia, pipet tetes, batang pengaduk,
spatula, magnetic stirrer, corong buchner, botol vial, pipet volume, pipet pump,
spinbar, oven, desikator, furnace dan karakterisasi menggunakan XRF XRF Merk
PANalytical Type Epsilon 4 dan XRD Merk PANalytical Type Expert Pro.

Bahan yang digunakan pada penelitian ini yaitu; bijih besi Aie Dingin, HCI 37%
Merck, NH,OH 25% dan asam laurat dari Pudak Scientific, kertas saring whatman no.
42, aquades, plastik wrap dan aluminium foil.

2. Prosedur Kerja
a. Persiapan Bahan Baku

Bijih besi diambil dari bekas tambang bijih besi Aie Dingin Kabupaten Solok.
Kemudian bijih besi dihancurkan hingga menjadi serbuk dan dicuci untuk
memisahkan antara serbuk bijih besi dengan campuran tanah yang terdapat
didalamnya. Serbuk bijih besi kemudian dikeringkan dan dipisahkan dari material
non magnetik menggunakan magnet permanen. Untuk menghomogenkan ukuran
serbuk bijih besi digunakan ayakan 80 mesh (Karbeka et al., 2020).

b. Sintesis Nanopartikel Fe;0,

Serbuk bijih besi seberat 8 g, 10 g, 12 g, 14 g, dan 16 g direaksikan dengan 20
mL larutan HCl 12 M dengan cara mendiamkan campuran bijih besi dan HCl selama
24 jam. Tahap selanjutnya dilakukan pemanasan menggunakan magnetic stirrer pada
temperatur 90°C selang waktu 60 menit dengan kecepatan 350 rpm. Kemudian
larutan disaring sehingga didapatkan filtrat berwarna kuning kecoklatan (Kurniawan
etal., 2017). Untuk serbuk yang tidak ikut larut saat proses reaksi akan di timbang.
Reaksi yang terjadi (Sholihah, 2010):

Fe;0,4) + 8HCl)y — 2FeCl;,q) + FeClyq) + 4H,0,

Serbuk bijih besi yang paling banyak larut pada pelarutan dengan HCl 12 M
dilanjutkan pada proses pengendapan dengan NH,OH 6,5 M. Pengendapan dilakukan
dengan meneteskan filtrat (FeCl;, FeCl,) yang telah disaring menggunakan pipet tetes
ke dalam gelas beaker yang sebelumnya telah diisi campuran 25 mL larutan NH,OH
6,5 M dan asam laurat dengan variasi 0 g, 1,25 g, 2,5 g, 3,75 g dan 5g (pencampuran
amonia dengan asam laurat dilakukan pada suhu 60°C selama 30 menit). Agar
mendapatkan endapan Fe;0, secara sempurna dan warna yang dihasilkan hitam
maka endapan yang terbentuk didiamkan selama 30 menit (Kurniawan et al., 2017).
Setelah itu dilakukan pemisahan antara endapan dan larutannya. Selanjutnya dicuci
menggunakan aquades sampai pH 7.

Reaksi yang terjadi (Sholihah, 2010):
2FeCl;(,q) + FeClyq + 4H,0() + BNH,OH () — Fe30,4) + 8NH,Cl ) + 8H,0y,

Endapan dimasukkan ke dalam cawan crucible kemudian di oven pada

temperatur 115°C sampai kering untuk menghilangkan kadar air yang ada pada hasil
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endapan. Selanjutnya dilakukan kalsinasi pada temperatur 400°C selama 1 jam
(Fahlepy et al., 2018). Serbuk didinginkan dalam desikator. Hasil sintesis diperoleh
dalam bentuk serbuk, dengan variasi massa asam laurat 0 g, 1,25 g, 2,5 g, 3.75 g dan
5g yang diberi label M,,.ALy Myp.AL; 55 Msp.AL; s Myp.ALs 75 dan M,p.ALs.

c. Karakterisasi Nanopartikel Fe;0,

Instrumen yang digunakan dalam karakterisasi yaitu XRF untuk mengetahui
komposisi unsur yang terkandung di dalam sampel dan XRD untuk memperoleh
analisis berupa fasa yang terbentuk pada sampel serta struktur dan ukuran kristal
yang didapatkan. Untuk menghitung ukuran kristal yang didapatkan berdasarkan
data XRD, maka digunakan formula yang dirumuskan oleh Scherrer-Debay dengan
persamaan:

kA
" Bcosf
Dimana D adalah ukuran kristal (nm), k adalah konstanta suatu bahan yang

bernilai (0,9), A adalah panjang gelombang sinar-X yang digunakan (nm), B adalah Full
Width of Half Maximum (FWHM) yang dinyatakan dalam (°) dan 6 setengah dari sudut
posisi puncak 26 (°).

C. Hasil dan Pembahasan

1. Sintesis nanopartikel Fe;0, dengan variasi asam laurat

Sintesis nanopartikel magnetit pada penelitian ini dimulai dari penghalusan
bongkahan bijih besi menjadi serbuk bijih besi. Tahap pembuatan sintesis Fe;0,
dilakukan dengan cara presipitasi yaitu pelarutan bijih besi dengan larutan asam
klorida (HCl) dan dilanjutkan ke proses pengendapan menggunakan basa natrium
hidroksida (NH,OH). Pelarutan bijih besi menggunakan HCI pekat bertujuan agar
kandungan logam besi dalam bijih besi bereaksi cepat dengan asam klorida
menghasilkan ion Fe** dan Fe®. Dari proses pengendapan didapatkan endapan
berwarna hitam yang kemudian dicuci menggunakan aquades hingga bersih sampai
pH 7. Proses pemisahan endapan dengan larutannya dilakukan secara dekantasi.
Endapan yang telah memiliki pH netral dikeringkan ke dalam oven kemudian
dikalsinasi selama 60 menit pada suhu 400°C sehingga diperoleh hasil berupa serbuk.

e |-

Gambar 3. Bijih besi dalam bentuk bongkahan Gambar 4. Pelarutan bijih besi dengan HCl
dan bentuk serbuk. menghasilkan filtrat (FeCl3 dan FeCl2)

Untuk mendapatkan persentase besi oksida terlarut paling tinggi dilakukan
dengan cara memvariasikan massa serbuk bijih besi yang direaksikan ke dalam
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larutan HCI 12 M. Filtrat (FeCl; FeCl,) didapatkan dari melakukan sintesis bijih besi
dengan larutan HCl 12 M pada volume yang sama yaitu masing-masing 20 mL.

% larut dalam HC1 12 M
80 71,62
70

67,97

60 50,33
50 42,25

40
30
20
10

39,14

% larut

8 10 12 14 16

massa bijih besi (g)

Gambar 5. Persentase kelarutan bijih besi

Pada Gambar 5. dapat dilihat persentase kelarutan besi oksida tertinggi
didapatkan pada penambahan massa bijih besi 8 gram yaitu 71,62%. Persentase
kelarutan besi oksida akan semakin tinggi tingkat kemurniannya pada saat
direaksikan dengan larutan yang konsentrasinya tinggi. Jika dilihat dari persentase
unsur Fe yang ada pada bijih besi berdasarkan uji XRF yaitu 70,782%, maka pada
variasi massa bijih besi 8 gram ini unsur Fe telah larut seluruhnya. Adapun persentase
kelarutan besi oksida pada variasi bijih besi 8 gram ini lebih tinggi sedikit
dibandingkan persentase unsur Fe pada bijih besi disebabkan ada unsur-unsur logam
lainnya (pengotor yang terdapat pada bijih besi) yang juga dapat larut dalam HCI
pekat.

Filtrat dari bijih besi yang memiliki persentase kelarutan paling tinggi
dilanjutkan ke proses pengendapan dengan NH,OH 6,5 M dengan penambahan asam
laurat. Penambahan asam laurat berfungsi untuk mencegah terjadinya oksidasi dan
menghalangi interaksi antar partikel Fe;0, yang akan membentuk aglomerasi. Sebab
nanopartikel Fe;0, memiliki kestabilan yang rendah sehingga cenderung mengalami
aglomerasi dan mudah mengalami oksidasi. Pembentukan aglomerat ini dipengaruhi
adanya gaya Van der Waals dan tarik menarik dipol-dipol magnetik (Wulandari dkk.,
2021). Dengan adanya surfaktan asam laurat dapat menstabilkan nanopartikel
magnetit dengan cara membentuk ikatan melalui interaksi gugus karboksilnya
(-COOH) dengan nanopartikel magnetit (Fe*, Fe*?) (Mamani dkk., 2013). Penggunaan
asam laurat sebagai surfaktan untuk nanopartikel magnetit (Fe;0,) lebih efektif
dibandingkan penggunaan polietilen glikol (PEG). Untuk dapat berfungsi secara
efektif sebagai agen pelapis tidak perlu membutuhkan asam laurat dalam jumlah yang
banyak sedangkan untuk PEG perlu ditambahkan dalam jumlah yang besar bahkan
mencapai 2:1 dari bahan dasarnya agar PEG tersebut berfungsi dengan baik sebagai
agen pelapis.

Berdasarkan pengamatan secara langsung dapat dilihat bahwa bijih besi
sebelum disintesis dan setelah disintesis menunjukkan adanya perbedaan. Mineral
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magnetit hasil sintesis dengan penambahan asam laurat tampak lebih hitam pekat
dibandingkan sebelumnya yang mengindikasikan terbentuknya nanopartikel oksida
besi Fe;0, dapat dilihat pada Gambar 6. Selain berwarna hitam, untuk membuktikan
hasil serbuk sintesis ini merupakan magnetit dilakukan dengan cara memberikan
interaksi dengan medan magnet dapat dilihat pada Gambar 7.

=

Gambar 6. (a) bijih besi sebelum disintesis, (b)
bijih besi setelah disintesis dengan penambahan
asam laurat

Gambar 7. Interaksi dengan medan magnet.

Hasil serbuk sintetis untuk seluruh sampel dapat dilihat pada Gambar 8.
Diperoleh hasil untuk penambahan asam laurat dengan variasi massa yang digunakan
1,25 g, 2,5 g, 3,75 g, dan 5g didapatkan serbuk hasil sintesis berwarna hitam pekat.
Sedangkan hasil serbuk sintetis tanpa penambahan asam laurat didapatkan warna
merah kecoklatan yang menandakan terjadinya oksidasi.

3,75 gram

Sgram

Gambar 8. Serbuk hasil sintesis dengan variasi asam laurat.

2. Karakterisasi menggunakan X-ray Fluorescence (XRF)

Tabel 1. Hasil uji XRF bijih besi Aie Dingin
sebelum disintesis.

Unsur Kadar Komposisi (%)

Fe 70,782

S 16,49

Si 5,492

Al 2,446
Ag 1,368

Ca 1,591

P 0,859

Eu 0,272
Mn 0,239

Tabel 2. Hasil uji XRF bijih besi Aie Dingin setelah
disintesis.

Unsur Kadar Komposisi (%)
Fe 95,747
Al 0,918
Ca 0,604
P 0,598
Cl 0,406
Si 0,362
Eu 0,325
Ag 0,321
Cd 0,291
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K 0,14 Mn 0,284
Cu 0,163 Zn 0,069
Zn 0,073 \ 0,014
Ni 0,031 W 0,018
Rb 0,021 Cu 0,04
Pb 0,019 Pt 0,003
\'/ 0,014

Dari hasil uji XRF bijih besi pada Tabel 1. dan Tabel 2. diatas didapatkan
kandungan Fe sebesar 95,747%. Terdapat peningkatan dari sebelumnya yang
menunjukkan meningkatnya kemurnian dari bijih besi Aie Dingin setelah disintesis.
Adapun pengotor di dalam sampel tersebut tidak terlalu mempengaruhi karena
persentasenya yang sangat kecil (Husain dkk., 2016).

3. Karakterisasi menggunakan X-ray Diffraction (XRD)
Analisis yang diperoleh dari software X’pert High Score Plus untuk seluruh

sampel menunjukkan pola difraktogram yang sama dengan pola difraktogram dari
Fe;0, JCPDS no. 75-0033, kecuali pada sampel tanpa penambahan asam laurat yang
didominasi oleh pola difraktogram dari a—Fe,0; dilihat dari kesamaan pola yang
muncul dengan JCPDS no. 79-1741.

Magnetit
* Hematit

Intensity (a.u)

ICPDS ##75-0033

50 60 70 80 90 100 110 120
2 Theta (8)

Gambar 9. Hasil uji XRD serbuk hasil sintesis Fe304 dengan variasi penambahan massa asam laurat.

Dominannya pola hematit pada sampel tanpa penambahan asam laurat ini
ditandai dengan perubahan warna sampel menjadi merah kecoklatan. Munculnya fasa
hematit disebabkan pada sampel tidak ditambahkan asam laurat sebagai agen pelapis
yang dapat berfungsi untuk mencegah terjadinya oksidasi. Puncak-puncak
difraktogram hasil serbuk sintesis seluruh sampel digabungkan menggunakan
software Origin 2019b yang dapat dilihat pada Gambar 9. Berdasarkan hasil XRD
untuk seluruh sampel nanopartikel Fe;0,, dapat dikatakan bahwa penambahan massa
asam laurat sangat mempengaruhi ukuran kristal serbuk hasil sintesis. Hal itu dapat
dilihat dari FWHM dan intensitas pada masing-masing sampel yang ada pada
Gambar 9.
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Ukuran sampel dapat diidentifikasi dengan lebar setengah puncak maksimum
(FWHM) pada puncak dengan intensitas tertinggi. Ukuran kristal dipengaruhi oleh
FWHM. Sampel dengan FWHM yang lebih lebar memiliki ukuran kristal yang lebih
kecil. Di sisi lain, sampel dengan FWHM sempit memiliki ukuran kristal yang lebih
besar. Dapat dilihat pada Gambar 10. bahwa ukuran kristal dari nanopartikel Fe;0,
dapat diperkecil dengan penambahan surfaktan asam laurat yang sesuai. Namun
penambahan asam laurat yang berlebihan membuat ukuran kristal dari nanopartikel
Fe;0, meningkat. Hal ini dikarenakan penambahan asam laurat yang berlebihan akan
sulit untuk terdispersi atau terdistribusi secara merata dalam larutan sehingga
menyebabkan penumpukan atau penggumpalan di beberapa bagian. Penggumpalan
inilah yang membuat ukuran kristal dari nanopartikel Fe;0, menjadi meningkat. Hal
ini sesuai dengan penelitian yang dilakukan oleh Ataeefard, dkk (2014) mengenai efek
ukuran mikro dan nano dari Fe;0, dengan variasi penambahan asam laurat.

Ukuran kristal seluruh sampel

28

26

23,3 23,3
24 &
22 \0_4
20 .\5_‘1
18

16

Ukuran kristal (nm)

0 1,25 2,5 3,75 5

Massa asam laurat (g)

Gambar 10. Ukuran kristal seluruh sampel.

Berdasarkan Gambar 10. terbukti bahwa ukuran kristal dapat diketahui dari
lebar puncak difraktogram. Dapat dilihat bahwa tanpa penambahan asam laurat
serbuk hasil sintesis yang didapatkan teroksidasi membentuk fasa hematit. Hal ini
disebabkan tidak adanya surfaktan sebagai reagen pelapis yang melapisi permukaan
Fe;0, sehingga terjadinya gaya tarik magnet antara nanopartikel yang menyebabkan
partikel-partikel Fe;0, saling bertumpuk membentuk gumpalan atau aglomerat.
Sedangkan pada sampel dengan penambahan asam laurat memberikan hasil yang
bagus dalam pembentukan fasa tunggal magnetit. Penambahan surfaktan asam laurat
yang tepat dapat memperkecil ukuran kristal dari nanopartikel Fe;0, karena dengan
adanya asam laurat yang melapisi permukaan nanopartikel dapat mencegah interaksi
antar nanopartikel dan kemudian menjaga pertumbuhan kristal nanopartikel secara
merata. Hal ini sesuai dengan penelitian yang dilakukan oleh Ataeefard, dkk (2014)
serta Mairoza dan Astuti (2016) yang juga menggunakan surfaktan asam laurat
sebagai agen pelapis permukaan nanopartikel magnetit.

Pada penambahan asam laurat 2,5 gram memberikan hasil yang efektif yang disebut
sebagai kondisi optimum dalam memperkecil ukuran kristal dari Fe;0, dengan
ukuran kristal yang diperoleh yaitu 18,1 nm. Pada penambahan asam laurat 3,75 dan
5 gram ukuran kristal yang dihasilkan kembali naik karena penambahan asam laurat
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yang berlebihan akan memperbesar ukuran Kkristal disebabkan terjadinya
pertumbuhan kristal dari nanopartikel Fe;0,. Hal tersebut dapat terjadi karena asam
laurat tidak terdistribusi secara merata diakibatkan jumlahnya yang berlebihan
sehingga terjadi penumpukan di beberapa bagian. Menurut (Permana dkk. 2017)
nanopartikel magnetit dengan ukuran kecil dari 20 nm dapat diaplikasikan di bidang
biomedis salah satunya sebagai agen pencerah untuk gambar yang dihasilkan dari
magnetic resonance imaging (MRI) sehingga dapat menghasilkan citra gambar yang
lebih jelas.

D. Simpulan

Persentase kelarutan besi oksida tertinggi diperoleh pada penambahan 8 gram
bijih besi dengan persentase sebanyak 71,62%. Penambahan asam laurat
memberikan pengaruh terhadap hasil sintesis dimana didapatkan struktur kristal
kubik dengan fasa tunggal magnetit. Penambahan asam laurat yang sesuai dapat
memperkecil ukuran dari kristal Fe;0,, namun penambahan asam laurat yang
berlebihan dapat meningkatkan ukuran kristal Fe;0,. Kondisi optimum penambahan
asam laurat didapatkan pada massa asam laurat 2,5 gram dengan ukuran kristal yang
diperoleh 18,1 nm.

Saran untuk penelitian selanjutnya perlu dilakukan penelitian dengan variasi
variabel yang lain, seperti menggunakan surfaktan alami sebagai agen pelapisnya
dalam pembuatan nanopartikel Fe;0, dan perlu dilakukan wuji karakterisasi
menggunakan instrumen yang lainnya untuk mendapatkan informasi yang lebih
lengkap dari hasil sintesis nanopartikel Fe;0,.
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