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ABSTRACT
Nanoparticles is a material or particle which nanometers size. It has done research
making nanoparticles Fe;O, with kopresipitation methods then characterization XRD and
TEM to knowing the characteristic and particles size of sample. The result of
characterization XRD detected by appearing the peaks difraction an angle of 30; 35,4; 43;
53,4; 56,9; and 62,5. The result of TEM characterization is 13,68 nm and 14,33 nm of
particles size.
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INTISARI
Nanopartikel merupakan suatu material atau partikel yang berukuran nanometer.
Telah dilakukan penelitian pembuatan nanopartikel Fe;04, dengan menggunakan metode
kopresipitasi yang selanjutnya di karakterisasi dengan XRD dan TEM untuk mengetahui
karakteristik dan ukuran partikel pada sampel. Hasil karakterisasi XRD diketahui dengan
munculnya puncak-puncak difraksi pada sudut 30; 35,4; 43; 53,4 ; 56,9 ; dan 62,5. Hasil
karakterisasi TEM didapatkan ukuran partikel Fe;O,4 sebesar 13,68 nm dan 14,33 nm.

Kata-kata kunci: Kopresipitasi, Nanopartikel, TEM, XRD.

PENDAHULUAN

Nanopartikel magnetik telah lama
dipelajari lebih dari setengah abad yang
lalu baik secara eksperimen maupun
teori  (Sun, 2007). Salah satu
nanopartikel magnetik yang sering
digunakan vyaitu Fez;O, karena sifat
magnetik nya yang kuat sehingga
permukaan megnetit nya bersifat reaktif
dan memiliki luas permukaan yang
besar.

Preparasi sampel Fe;O, dilakukan

dengan menggunakan metode
kopresipitasi. Metode kopresipitasi
merupakan metode yang  sering
digunakan untuk mensintesis

nanopartikel magnetik dari larutan garam
dengan menambahkan basa dibawah
atmosfer inert pada suhu kamar atau
pada suhu tinggi (Faraji et al, 2010).
Metode kopresipitasi ini dipilih karena
lebih ekonomis, efisien dan merupakan
metode yang paling sederhana (Yuliani
et al. 2013).

Karakterisasi XRD dilakukan untuk
mengetahui struktur dari Fe;O4 yang
telah disintesis. Prinsip kerja XRD yaitu
sinar-X yang terdifraksi, berturut-turut
dibentuk oleh atom-atom kristal dari
material tersebut. Dengan munculnya
berbagai sudut yang timbul, pola difraksi
yang terbentuk menyatakan karakterisasi
dari sampel (Krisnawan, 2009).

Komponen utama pada alat XRD
yaitu sumber sinar-X, material uji
(sampel) dan detektor. Sumber sinar-X
yang terdapat pada tabung sinar-X akan
terjadi tumbukan antara tegangan tinggi
yang bertujuan untuk mempercepat
elektron dengan logam target sehingga
menghasilkan panjang gelombang antara
0,1 sampai 100x10™"" m. Pada material
uji harus dalam bentuk padatan halus
(bubuk). Detektor berfungsi sebagai
pendeteksi sudut sinar-X yang telah
direfleksikan pada material uji
(Krisnawan, 2009).
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Sampel tersebut bisa dinyatakan
terbentuk fasa Fe;O, berdasarkan hasil
penelitian sebelumnya. Indikasi
terbentuknya fasa Fe;O, diperkuat
dengan munculnya puncak difraksi pada
indeks miller (220), (400), (511), dan
(440). Puncak difraksi dengan indeks
miller tersebut merupakan salah satu
indeks khas dari Fe;O,4, seperti tampak
pada Gambar 1 (Hui, 2008).

=y ) 1 1

fa |1 il I
N " I\

Intensitas (a.u)

A
!\ AR f \
004 [R'AVAR J\ N\ W ,' \s ’
4 IR <\v/"ﬂ\\, / W“\wlv \\‘/ \ \/ /\ww-

T T T T 1
30 40 50 60 70

2 Theta

Gambar 1. Hasil XRD Fe;0, (Hui, 2008)

Karakterisasi TEM digunkan untuk
menentukan ukuran partikel. Partikel
yang berukuran nanometer dapat diamati
dengan jelas menggunakan alat ini.
Bahkan dapat mengamati posisi atom-
atom dalam partikel karena resolusinya
yang tinggi (Abdullah dan Khairurrijal,
2008). Prinsip kerja dari alat ini yaitu

dengan menembakkan elektron ke
lapisan  tipis sampel, selanjutnya
komposisi  struktur dalam  sampel

terdeteksi dari analisis sifat tumbukan,
pantulan, maupun fase sinar elektron
yang menembus lapisan tipis tersebut
(Krisnawan, 2009).

PEMBAHASAN

Sintesis nanopartikel Fe;O, pada
sampel 1 dibuat dengan cara melarutkan
4,170 gram FeSQ,.7H,0 dan 8,109 gram
FeCl;.6H,O dalam 30 ml aquades.
Larutan tersebut ditambahkan dengan
larutan NH,OH 10% sebanyak 60 ml dan
dilakukan pengadukan diatas magnetic
stirrer pada suhu 90°C selama 90 menit.
Selanjutnya dilakukan proses pencucian
dengan menggunakan aquades hingga
bau NH,OH hilang dan diendapkan
dengan menggunakan magnet permanen
untuk mempercepat proses dekantasi.
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Hasil endapan tersebut kemudian
disaring menggunakan kertas saring dan
dikeringkan dengan oven pada suhu
80°C selama 2 jam.

Proses sintesis nanopartikel Fe;O,4
pada sampel 2 dilakukan dengan cara
yang sama yaitu dengan cara melarutkan
4,170 gram FeSQO,.7H,0 dan 8,109 gram
FeCl3.6H,O dalam 30 ml aquades.
Larutan tersebut ditambahkan dengan
larutan NH,OH 10% sebanyak 60 ml dan
dilakukan pengadukan diatas magnetic
stirrer pada suhu 60°C selama 150
menit. Selanjutnya dilakukan proses

pencucian dengan menggunakan
aquades hingga bau NH4OH hilang dan
diendapkan  dengan menggunakan

magnet permanen untuk mempercepat
proses dekantasi. Hasil endapan tersebut
kemudian disaring menggunakan kertas
saring dan dikeringkan dengan oven
pada suhu 80°C selama 2 jam.Hasil
produk dari sintesis  nanopartikel
berwarna hitam pekat seperti pada

Gambar 2.

Gambar 2. Hasil sintesis Fe;0,

Reaksi pembentukan Fe;O, secara
kopresipitasi dijabarkan sebagai berikut
(Sun et al., 2006):

Fe®* + 3 OH —> Fe(OH),
Fe(OH); &> FeOOH + H,0
Fe® +2 OH —>»Fe(OH),

2 FeOOH + Fe(OH)2 —> Fe304 + HZO

Pada proses kopresipitasi dengan
melarutkan FeS0O,.7H,0 dan FeCl;.6H,0
dalam aquades menghasilkan larutan
yang mengandung ion-ion Fe** dan Fe*".
Sedangkan air yang terdapat pada
larutan terhidrolisis menjadi H* dan OH".
lon Fe** berikatan dengan gugus
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hidroksil membentuk Fe(OH);. Fe(OH);
terhidrolisis menjadi FeOOH yang
ditandai adanya warna coklat kemerahan
pada larutan. lon Fe*" berikatan dengan
gugus hidroklis membentuk Fe(OH),.
Selanjutnya FeOOH dan Fe(OH),
bereaksi membentuk Fe;O, yang
ditandai dengan berubahnya warna
larutan menjadi hitam pekat.

Sampel Fe3;0, yang telah dibuat
kemudian dikarakterisasi dengan
menggunakan XRD untuk membuktikan
bahwa sampel tersebut terbentuk fasa
Fe;04. Data yang diperoleh kemudian
diolah dengan menggunakan microsoft
excel. Gambar 3 dan 4 menunjukkan
indikasi terbentuknya fasa Fe;O, pada
sampel 1 dan 2. Indikasi tersebut
berdasarkan nilai parameter ke kisi dari
sudut 206 = 30 ; 354 ; 43 ; 53,4 ; 56,9
dan 62,5 vyang diperkuat dengan
munculnya beberapa puncak difraksi
dengan indeks miller (220), (311), (400),
(422), (511) dan (440). Puncak difraksi
dengan indeks miller tersebut merupakan
indeks khas dari struktur Fe;O, (Hui,
2008).
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Gambar 3. Nilai puncak berdasarkan
sudut 20 pada sampel 1
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Gambar 4. Nilai puncak berdasarkan
sudut 20 pada sampel 2
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Karakterisasi TEM digunakan untuk
mengetahui ukuran partikel dari sampel
Fes;04. Ukuran partikel yang diperoleh
dengan mengukur diameter masing-
masing butir dapat dilihat pada gambar 5
dan 6. Hasil analisis pola TEM diolah
menggunakan microsoft excel dan
diperoleh ukuran partikel sebesar 13,68
nm pada sampel 1 dan 14,33 nm pada
sampel 2. Gambar 5 menampilkan hasil
TEM Fe;0O4 pada sampel 1, sedangkan
Gambar 6 menampilkan hasil TEM Fe;04
pada sampel 1.

Gambar 5. Hasil TEM Fe;04 pada
sampel 1
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Gambar 6. Hasil TEM Fe;O, pada
sampel 2

KESIMPULAN

Berdasarkan data hasil karakterisasi
XRD dan TEM, dapat disimpulkan bahwa
telah terbentuk fasa Fe;O4, pada sampel
dengan ukuran partikel sebesar 13,68
nm dan 14,33 nm.
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