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ABSTRAK-Karakterisasi ukuran partikel menjadi salah satu parameter yang sangat penting dalam uji 
keberhasilan sintesis mikro- maupun nanomaterial. Walaupun secara teori sudah diketahui bahwa beberapa 
perlakuan fisika seperti proses penyaringan dan pengeringan dapat berpengaruh terhadap ukuran partikel 
sampel, tetapi perlakuan ini sering diabaikan sehubungan dengan beberapa teknik karakterisasi, misalnya 
SEM (scanning electron microscopy) mempersyaratkan sampelnya berbentuk serbuk kering.Penelitian ini 
bertujuanuntukmendapatkan data imiahtentang pengaruh penyaringan dan pengeringan terhadap ukuran 
partikel oksida besidengan karakterisasi secara kualitatif menggunakan mikroskop optik. Hasil penelitian 
menunjukkan bahwa proses penyaringan dan pengeringan dapat mempengaruhi ukuran partikel. 
KEYWORD : mikroskop, partikel, oksida besi, ukuran.  
 
I. PENDAHULUAN 

Ukuran partikel merupakan salah satu 
parameter yang sangat penting dalam berbagai 
industri modern terutama industri dengan 
bahan atau produk berupa bubuk (powder), 
suspensi, emulsi, dan aerosol.Ukuran partikel 
bubuk dapat mempengaruhi sifat alir dan 
kekompakan material. Partikel yang berukuran 
lebih besar akan dapat mengalir lebih mudah 
daripada partikel yang lebih kecil. Partikel-
partikel yang berukuran lebih kecil akan lebih 
mudah dan cepat membentuk suspensi yang 
lebih kental daripada partikel yang lebih besar. 
Ukuran tetesan cairan yang lebih kecil juga 
cenderung meningkatkan stabilitas suspensi dan 
emulsi. Ukuran butiran bubuk atau tetesan 
dalamorde ukuran aerosol juga akan dapat 
mempenetrasi saluran paru-paru lebih dalam 
daripada butiran yang lebih besar. Oleh 
karenanya, pengukuran dan kontrol distribusi 

ukuran partikel merupakan parameter yang 
sangat penting khususnya untuk material 
dengan ukuran dalam orde mikro- dan 
nanometer (mikro- dan nanomaterial). 

Salah satu metode yang umum digunakan 
untuk mengukur distribusi ukuran mikro- dan 
nanopartikel adalah mikroskop elektron (electron 
microscopes).Metode ini, misalnya SEM (scanning 
electron microscopy), pada prinsipnya kita bekerja 
dengan mengambil foto partikel-partikel yang 
tersebar sedemikian rupa dan kemudian 
menganalisisnya. Hasil pengukuran mikroskop 
elektron relatif sangat akuratkarena metode ini 
mengamati bentuk dan ukuran partikel secara 
langsung. Namun demikian, metode ini hanya 
mengamati sebagian kecil dari area sampel 
sehingga akurasinya bisa menjadi lebih rendah 
terutama jika ukuran partikel sangat tidak 
homogen. Selain itu, sampel harus dalam bentuk 
kering dan disebarkan pada permukaan silika 
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atau platina agar terbentuk lapisan tipis. Proses 
pelapisan ini bisa saja mengakibatkan 
konstraksi antarpartikel. Metode mikroskop 
elektron yang lebih canggih (transmission 
electron microscopy,TEM), juga dapat memiliki 
keterbatasan terkait dengan tingkat kontras 
antara partikel dan latar belakang, tipe image 
(bright atau dark image), dan tingkat perbesaran, 
yang dapat menimbulkan galat hingga 30-50% 
untuk partikel-partikel berukuran 1-1,5 nm 
(Lee et al. 2013). 

Langkah pertama dalam karakterisasi 
partikel-partikel kecil dapat dilakukan dengan 
menggunakan mikroskop biasa (mikroskop 
optis).Bergantung pada ukuran dan sifat 
partikel, salah satu tipe/mode mikroskop yang 
dapat dipilih antara lain brightfield, darkfield, 
polarized light, phase contrast, dan sebagainya. 
Langkah selanjutnya adalah karakterisasi 
denngan perbesaran dan tingkat resolusi yang 
lebih tinggi seperti SEM atau TEM. Salah satu 
kelebihan mikroskop optis dibandingkan 
dengan SEM atau TEM adalah sampel yang 
akan dianalisis tidak harus dalam bentuk 
kering dan tidak perlu harus dibentuk menjadi 
lapisan tipis. Liu et al (2014)menunjukkan 
bahwa perlakuan pengeringan dapat 
mempengaruhi ukuran partikel sampel 
mikropartikel. Temperatur yang lebih tinggi 
cenderungmenghasilkan ukuran mikro-
partikel yang lebih besar. 

Pada artikel ini dilaporkanhasil kajian 
pengaruh proses pengeringan terhadap 
ukuran mikropartikel oksida besi yang 
disintesis dengan metode kopresipitasi 
dengan karakterisasi secara kualitatif 
menggunakan mikroskop optik.Selain 
produk yang berupa endapan, hasil sintesis 
partikel oksida besi dengan metode 
kopresipitasi juga berupa suspensi yang 
relatif stabil yang kemungkinan merupakan 
suatu nanopartikel atau mikropartikel yang 
lebih kecil daripada produk endapannya. 
Oleh karenanya, selain pengaruh 
pengeringan, pengaruh proses penyaringan 
terhadap ukuran partikel oksida besinya juga 
dilaporkan dalam artikel ini. 

 
II. METODE PENELITIAN 
2.1 Alat dan Bahan 

Alat-alat yang digunakan pada penelitian ini 
adalah peralatan gelas standar laboratorium, 
neraca digital (OHAUS Galaxy 400), pengaduk 
magnetik, oven, pompa vakum, magnet, hot plate 
stirrer CB 302 Stuart®; Optical Microscope (OM) 
Olympus CX21. 

Bahan-bahan yang digunakan dalam 
penelitian ini adalah FeSO47H2O(Merck), 
FeCl36H2O (Merck), NaOH (p.a), HCl pekat 
(37%,ρ= 1,19 kg/L (b/v)) (p.a), asam sitrat (Merck), 
akuades, indikator pH universal (Fix 1-14), dan 
kertas saring (Whatman No.42). 
2.2 Prosedur 
 Sintesis mikropartikel oksida besi 
dilakukan mengikuti metode Santoso et al 
(2016). Produk mikropartikel oksida besi 
selanjutnyadistabilisasidengan asam sitrat. 
Campuran mikropartikel oksida besi dan asam 
sitrat masing-masing diaduk menggunakan 
magnetic stirrer sambil dipanaskan pada suhu 
90°C selama 1 jam. Endapan hitam yang 
diperoleh dipisahkan menggunakan magnet 
eksternal kemudian disaring dan dicuci 
dengan akuades untuk menghilangkan sisa 
asam sitrat. Oksida besi yang diperoleh 
selanjutnya dikeringkan menggunakan 
pompa vakum hingga berat konstan. Sebagian 
sampel produk oksida besi juga dikeringkan 
dengan metode pemanasan dalam oven pada 
suhu 80°C hingga berat konstan.  
 
III. HASIL DAN PEMBAHASAN 

Pembuatan mikropartikel oksida besi 
pada penelitian ini dilakukan dengan 
melibatkan kopresipitasi larutan garam Fe2+ 
dan Fe3+ oleh penambahan basa (NaOH). 
Endapan hidroksida dari Fe(II) dan Fe(III) 
yang dihasilkan berupa endapan oksida 
besi yang berwarna hitam dan merupakan 
Fe3O4 (Kazeminezhad & Mosivand, 2014).  

Proses pembentukan besi oksida Fe3O4 
diperkirakan sesuai dengan reaksi: 
2Fe(OH)3 + Fe(OH)2Fe3O4 + 4H2O           (1) 
                  (Mascolo et al. 2013). 
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Hasil karakterisasi menggunakan XRD 
yang menunjukkan bahwa oksida besi ini 
merupakan campuran antara fasa Fe3O4 dan γ-
Fe2O3 (Santoso et al, 2016). Perlakuan stabilisasi 
mikropartikel oksida besi menggunakan asam 
sitrat tidak mengubah struktur kristal produk 
mikropartikel oksida besi ini. 

Hasil karakterisasi menggunakan 
mikroskop optik terhadap sampel endapan 
oksida besi kering sebelum dan sesudah digerus 
disajikan pada Gambar 1.Tampak jelas sekali 
bahwa sampel kering yang sebelum digerus 
memiliki ukuran yang jauh lebih kecil daripada 
sampel yang digerus. Sebelum digerus partikel-
partikel cenderung menggumpal dimungkinkan 
karena pengaruh agregasi selama proses 
pengendapan. Agregasi antarpartikel ini 
tampaknya hanya merupakan intraksi fisika dan 
relatif lemah karena proses disagregasi 
antarpartikel melalui penggerusan sampel ini 
relatif mudah dilakukan. 
 

  

  
Gambar1.Foto karakterisasi mikroskop optik sampel 
oksida besi sebelum digerus dengan perbesaran optis 

413 (A) dan perbesaran 1013 (B) serta foto sampel 
oksida besi setelah digerusdengan perbesaranoptis 

413 (C) dan perbesaran 1013 (D). 
 

Secara teori, semakin kecil ukuran partikel 
maka akan semakin mudah partikel-partikel 
terdispersi dalam suatu fasa pendispersi. 
Sebaliknya semakin besar ukuran partikel, akan 
semakin sulit partikel-partikel terdispersi 
bahkan partikel yang lebih besar akan cenderung 
mengendap. Sampel partikel oksida besi 
teraktivasi asam sitrat mula-mula membentuk 
system koloid yang relatif homogen yang tidak 
mengendap walaupun didiamkan hingga 24 jam 

(Gambar 2A). Namun setelah didiamkan selama 
120 jam (5 hari) tampak sebagianpartikel ada 
yang mengendap dan sebagian masih tetap 
dalam bentuk suspensi (Gambar 2B). Ini 
menunjukkan bahwa sebagian partikel 
berukuran lebih besar dan sebagian partikel yang 
lain berukuran lebih besar.   

 

  
A B 

Gambar 2. Sistem koloid partikel oksida besi 
teraktivasi asam sitrat setelah didiamkan selama 24 

jam (A) dan 120 jam (B). 
 
Mengingat bahwa ukuran partikel sistem 

suspensi > 100 nm, ukuran partikel koloid 1-100 
nm, dan larutan < 1 nm, maka, partikel-partikel 
yang terdapat dalam sistem koloid yang stabil ini 
kemungkinan besar memiliki ukuran dalam orde 
nanometer (nanopartikel) sedangkan bagian 
yang tidak stabil dan mengendap merupakan 
sistem suspensi kasar yang memiliki ukuran 
partikel > 100 nm, bahkan mungkin dalam orde 
micrometer (mikropartikel). Jika Gambar 2 
dibandingkan dengan Gambar 1 maka secara 
kualitatif dapat dinyatakan bahwa proses 
pengendapan hingga pengeringan partikel 
oksida besi dapat mempengaruhi ukuran 
partikel. 

Variasi ukuran partikel oksida besi hasil 
sintesis ini dapat diamati pada foto mikroskop 
sampel partikel oksida besi yang disaring 
dengan kertas saring yang memiliki ukuran 
pori rerata berbeda (Gambar 3). Sampel 
endapan oksida besi teraktivasi asam sitrat 
yang tidak lolos kertas saring Whatman No. 
1 memiliki ukuran yang relatif lebih tidak 
homogen dan lebih besar daripada partikel 
yang lolos kertas saring Whatman No. 42. 

Karakterisasi dengan mikroskop optik 
terhadap sampel yang lolos kertas saring 

A B 

D C 
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Whatman nomor 42 (Gambar 4A) 
menunjukkan ukuran partikel yang relatif 
lebih kecil dan homogen daripada sampel 
yang tidak lolos kertas saring Whatman nomor 
42.Ini menunjukkan bahwa proses 
penyaringan cukup efektif untuk memperoleh 
mikropartikel dengan ukuran yang relatif 
lebih kecil dan homogen. 

Jika diamati lebih jauh, tampak bahwa 
latar belakang (background) pada Gambar 4A 
masih mengandung partikel-partikel yang 
lebih kecil. Sebagaimana dapat diamati pada 

Gambar 4B, dengan perbesaran 520 
kalikeberadaan partikel-partikel yang lebih 
kecil di latar belakang terekspos menjadi 
relatif lebih jelas. Secara umum hasil penelitian 
menunjukkan bahwa penyaringan 
menggunakan kertas saring Whatman nomor 
42 cukup efektif untuk mendapatkan 
mikropartikel yang relatif kecil dan seragam 
tetapi tidak cukup efektif untuk mendapatkan 
mikropartikel dengan distribusi ukuran yang 
lebih sempit. 

  

 A    B 
Gambar 3 Foto karakterisasi mikroskop optik dengan perbesaran optis 130 kali terhadap sampel oksida besi 

teraktivasi asam sitrat yang tidak lolos kertas saring Whatman No. 1 (A) dan kertas saring Whatman No. 42 (B). 
 
 

  
Gambar 4.Foto karakterisasi mikroskop optik dengan perbesaran optis 130 kali terhadap sampel oksida 
besi teraktivasi asam sitrat yang lolos kertas saring Whatman No. 42 pada perbesaran optis 130 kali (A) 

dan perbesaran optis 520 kali (B). 
 

IV. KESIMPULAN 
Hasil penelitian secara umum 

menunjukkan bahwa proses penyaringan dan 

pengeringan dapat mempengaruhi ukuran 
partikel. Proses sintesis partikel oksida besi 
teraktivasi asam sitrat dengan metode 
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kopresipitasi sederhana dapat menghasilkan 
baik mikro- maupun nanopartikel. Teknik 
penyaringan menggunakan kertas saring 
Whatman nomor 42 cukup efektif untuk 
mendapatkan mikropartikel yang relatif kecil 
dan seragam tetapi tidak cukup efektif untuk 
mendapatkan mikropartikel dengan distribusi 
ukuran yang lebih sempit. 
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