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Penelitian tentang pengaruh waktu sonikasi terhadap struktur dan sifat magnet
Fe;04@GO telah dilakukan. Sintesis dilakukan dalam tiga tahap. Tahapan pertama,
preparasi nanopartikel Fe3sO4 dengan menggunakan metode kopresipitasi. Kedua,
preparasi GO dari daun pisang kering menggunakan metode Liquid Sonication
Exfoliation (LSE). Tahap terakhir yaitu pelapisan permukaan Fe3O4 dengan GO
membentuk Fe;Os@GO menggunakan proses sonikasi dengan variasi waktu 30
menit, 60 menit, dan 90 menit. Bahan dikarakterisasi menggunakan X-ray diffraction
(XRD), fourier transform infrared (FTIR), dan vibrating sample magnetometer
(VSM). Ukuran kristal sampel Fe3O4, Fes04@GO (30 menit), Fe;04@GO (60
Menit), dan Fes;O4@GO (90 menit) yang diperoleh dari hasil karakterisasi XRD
berturut-turut yaitu 18,47 nm; 18,48 nm; 14,79 nm; dan 21,14 nm. Struktur kristal
yang didapat dari semua sampel yaitu Fe;O4 berbentuk cubic dan GO berbentuk
rhombohedral. Hasil karakterisasi FTIR semua sampel Fe;04@GO yang disonikasi
menunjukkan adanya ikatan Fe—O dan C=C yang mengindikasikan terbentuknya
Fe;O4 dan GO. Hasil pengujian VSM menunjukkan semua sampel bersifat
superparamagnetik. Waktu sonikasi tidak mempengaruhi bentuk struktur kristal
Fe;04@GO, namun mempengaruhi sifat kemagnetannya. Semakin lama waktu
sonikasi maka semakin besar nilai magnet saturasi Fe;04@GO. Nilai magnet saturasi
Fe;04@GO yang disonikasi selama 30 menit, 60 menit, dan 90 menit berturut-turut
yaitu 41,14 emu/g; 47,65 emu/g; dan 51,12 emu/g. Berdasarkan nilai saturasinya,
Fe;0,@GO dapat dikembangkan dalam aplikasi biomedis seperti diagnostik dan
fototermal.
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Research on the effect of sonication time on the structure and magnetic properties of
Fe;04@GO tages. The first stage was the preparation of FesO4 nanoparticles using
the coprecipitation method. Second, the preparation of GO from dried banana leaves
using the Liquid Sonication Exfoliation (LSE) method. The last stage is Fe3Oq4
surface with GO to form Fe;O04@GO using sonication process with time variation of
30 minutes, 60 minutes, and 90 minutes. The sample was characterized using X-ray
diffraction (XRD), Fourier transform infrared (FTIR), and vibrating sample
magnetometer (VSM). The crystal sizes of Fe3Oq4, Fe;O0,@GO (30 min), Fe;0,@GO
(60 min), and Fe;0,@GO (90 min) samples obtained from XRD characterization
results are 18.47 nm; 18.48 nm; 14.79 nm; and 21.14 nm, respectively. The crystal
structure obtained from all samples is Fe304 cubic and GO rhombohedral. FTIR
characterization results of all sonicated Fe;O4,@GO samples showed the presence of
FeO and CC bonds, indicating the formation of Fe3O4 and GO. VSM testing showed
that all samples were superparamagnetic. Sonication time does not affect the shape
of the Fe;04@GO crystal structure but affects its magnetic properties. The
saturation magnetic values of Fe;O4@GO sonicated for 30 minutes, 60 minutes, and
90 minutes are 41.14 emu/g; 47.65 emu/g; and 51.12 emu/g. The longer the
sonication time, the greater the saturation magnetic and coercivity value of
Fe;04@GO. Fe;04.@GO can be developed in bio-applications such as diagnostics
and photothermal based on its saturation value.
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I. PENDAHULUAN

Nanopartikel Fe;Os (besi oksida) merupakan salah satu jenis nanopartikel magnetik yang
banyak diteliti karena dapat diaplikasikan dalam berbagai bidang, seperti bidang industri (Suprihatin
dkk., 2021), teknologi (Maulinda dkk., 2016), biomedis (Madhubala & Kalaivani, 2018), dan
bioteknologi (Sunaryono dkk., 2007). Aplikasi Fe;O4 dalam bidang biomedis digunakan sebagai
material bioimaging, terapi magnetic resonance imaging (MR1), magnetic fluid hyperthermia (MFH),
magnetic particle imaging (MPI), pemisahan molekul, dan penghantar obat (Indiastuti & Amaliyah,
2021).

Pemanfaatan material nanopartikel Fe3;O4 dalam bidang biomedis dapat dilakukan dengan
melakukan modifikasi permukaannya dengan material yang bersifat biokompatibel. Salah satu
material yang bersifat biokompatibel yaitu berbasis karbon (Wu dkk., 2015). Selain itu, pelapisan
nanopartikel magnetik dengan bahan organik seperti karbon juga dapat meningkatkan fungsionalitas,
stabilitas, dan dispersi dalam pelarut air.

Khuyen dkk., (2023) melapisi Fe;O4 dengan Au (aurum) dengan metode Stober sebagai terapi
hipertermia dan biomedis. Nanokomposit yang dihasilkan berhasil digunakan untuk gambar
fluoresensi in vitro untuk mengidintifikasi sel kangker kolorektal. Penelitian lainnya yaitu Wang dkk.,(
2019) mensintesis Ag@Fe;04 @C dengan metode hidrotermal sebagai material pengontras pada MRI
dan terapi kemo-fototermal. Ahmadian dkk., (2018) melakukan penggabungan nanopartikel Fe;O4
dengan material carbon dots (CDs) dari ekstrak lemon dan buah anggur sebagai material pengontras.
CDs yang dihasilkan menunjukkan stabilitas fluoresensi yang tinggi di bawah sinar UV, bersifat
superparamagnetik dan memiliki sensitivitas serta spesifisitas yang tinggi sehingga bisa digunakan
untuk aplikasi biomedis.

Graphene oxide (GO) juga menjanjikan untuk aplikasi dalam bidang biomedis. GO dapat
terdispersi dengan baik dalam air dan lingkungan fisiologis karena mengandung oksigen melimpah
seperti gugus hidroksil, epoksi, karbonil, dan karboksil (Wang dkk., 2013). Selain itu, juga bersifat
biokompatibilitas yang sangat baik dan toksisitasnya yang rendah. Salah satu penelitian tentang GO
dalam aplikasi biomedis adalah, penelitian yang dilakukan oleh Tiwari dkk., (2019), dimana GO disini
digunakan sebagai bahan untuk penghantar obat. GO bisa disintesis dari bahan alam seperti
tempurung kelapa (Aziz & Tjahjono, 2022), bulu ayam (Hastuti & Fefiyanti, 2022), dan jagung (Bete
dkk., 2019).

Pada penelitian ini, dilakukan pelapisan nanopartikel FesO4 dengan GO. Fe;Os disintesis
menggunakan metode kopresipitasi yaitu metode sederhana untuk mendapatkan ukuran partikel yang
kecil melalui pengendapan. Sedangkan GO disintesis dari daun pisang menggunakan metode liguid
sonication exfoliation (LSE) yaitu meode pengikisan molekul menggunakan proses sonikasi dengan
bantuan surfaktan. Penggabungan Fe;Os dan GO dilakukan dengan proses sonikasi dengan variasi
waktu seama 30 menit, 60 menit, dan 90 menit. Kelebihan metode sonikasi yaitu dapat memecah
agregat kristal yang memiliki ukuran besar menjadi agregat kristal yang memiliki ukuran kecil
(Herbirowo dkk., 2013). Tujuan utama penelitian ini adalah menganalisis pengaruh waktu sonikasi
terhadap sifat magnet komposit FesO4@GO. Struktur kristal dan sifat magnet dari komposit
Fe;04@GO yang dihasilkan dikarakterisasi dengan menggunakan X-ray diffractometer (XRD) dan
vibrating sample magnetometer (VSM). Gugus fungsi ikatan yang terbentuk dalam sampel
dikarakterisasi menggunakan Fourier Transform Infra Red (FTIR). Berdasarkan hasil karakterisasi
tersebut, komposit Fe;04@GO berpotensi untuk dikembangkan dalam biomedis seperti bahan terapi
fototermal dan diagnostik pada MRI.

II. METODE
2.1 Sintesis Fe;Oy4

Nanopartikel Fe;O4 dilakukan dengan metode kopresipitasi. Fe (II) FeSO,.7H,0 dan Fe (III)
FeCl;.6H,O dengan rasio molar (1:2) dilarutkan dalam aquades. Amonium hydroxide (NH4OH)
ditambahkan ke dalam larutan sebagai katalis. Proses pemanasan menggunakan /ot plate dilakukan
selama 120 menit dengan suhu 60 °C dan diaduk menggunakan magnetic stirrer dengan kecepatan
450 rpm. Magnet permanen diletakkan di bawah gelas ukur untuk mempercepat proses pengendapan.
Hasil endapan dicuci kemudian dikeringkan dengan oven pada suhu 90 °C selama 4 jam. Endapan
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yang sudah kering kemudian disaring menggunakan kertas saring Whatman no 42 dengan ukuran
dimeter pori-pori sebesar 2,5 um kemudian digerus selama 10 menit hingga menjadi serbuk Fe3;Os.

2.2 Sintesis Graphene Oxide (GO)

Sintesis GO dari daun pisang kering dilakukan menggunakan metode liguid sonication
exloitation (LSE). Daun pisang yang sudah dipotong kecil dipanaskan menggunakan oven selama 1
jam dengan suhu 180 °C. Setelah itu, potongan-potongan daun pisang digerus hingga menjadi serbuk
lalu disaring menggunakan kertas saring. Sebanyak 0,1 g serbuk daun pisang dicampurkan dengan
aquades 30 ml dan 3 tetes larutan detergen 0,6 g. Langkah selanjutnya melakukan sonikasi pada
larutan aquades dan serbuk daun pisang kering selama 3 jam dengan frekuensi 40k Hz. Larutan yang
sudah disonikasi kemudian disaring menggunakan kertas saring untuk memisahkan endapan serbuk
daun pisang hingga terbentuklah larutan GO.

2.3 Sintesis Fe;0:@GO

Sintesis Fes;04@GO dilakukan dengan cara menggabungkan serbuk Fe;O4 ke dalam larutan
GO dengan proses sonikasi. Sebanyak 1 g serbuk Fe;O4 dimasukkan ke dalam larutan GO dengan
volume 25 ml. Kemudian dilakukan proses sonikasi dengan variasi waktu 30 menit, 60 menit, dan 90
menit. Setelah itu larutan dikeringkan menggunakan oven pada suhu 120 °C selama 18 jam. Endapan
yang telah kering digerus selama 10 menit menggunakan mortal dan alu hingga terbentuklah serbuk
F€304@GO.

Ukuran kristal pada sampel dihitung menggunakan Persamaan Debye Scherrer berdasarkan
pada pelebaran puncak difraksi sinar-X yang muncul. Persamaan Debye Scherrer secara matematis
ditulis seperti Persamaan 1.

_ K2
- B cos 6 (1)
dengan:
D :ukuran kristal (nm)
A : panjang gelombang sinar-X

K :shape factor (0,9)
B : FWHM (Full Width at Hall Maximum) (°)
cos 0 : sudut antara sinar datang dengan bidang normal

III. HASIL DAN DISKUSI
3.1 Analisis Struktur dan Ukuran Kristal Fe;O4@GO

Pengamatan untuk melihat struktur kristal dari Fe;04@GO dilakukan dengan karakterisasi
menggunakan XRD. Variasi yang sampel yang digunakan yaitu Fe;O4 muni, Fe;04@GO 30 menit, 60
menit, dan 90 menit. Pola difraksi pada sampel yang diuji ditampilkan pada Gambar 1.
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Gambar 1 Grafik hasil uji XRD pada variasi sampel
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Fasa yang terbentuk yaitu Fe;Os berbentuk struktur cubic dan GO dengan struktur
rhombohedral untuk semua sampel. Fasa Fe;Os; mudah teroksidasi dan kurang stabil terlihat pada
grafik sampel Fes;O4@GO 60 menit dan 90 menit. Hal ini disebabkan kondisi sampel ketika dicuplik
untuk pengukuran XRD tidak tercampur dengan baik. Pada sampel Fe;O4 murni menunjukkan puncak
difraksi maksimum pada sudut 260 = 35,68° dengan bidang hkl (311). Sampel Fe3;04@GO (30 menit)
memiliki puncak difraksi maksimum pada sudut 26 = 35,63°. Pada sampel Fe;04@GO (60 menit)
menunjukkan puncak difraksi maksimum berada pada sudut 26 = 35,59°. Sampel Fe;04@GO (90
menit) menunjukkan puncak difraksi maksimum pada sudut 26 = 35,69°.

Ukuran kristal Fe;04@GO dihitung menggunakan persamaan Debye Scherrer (Persamaan 1).
Variasi yang sampel yang digunakan yaitu Fe3;O4 muni, Fe;04@GO 30 menit, 60 menit, dan 90 menit.
Hasil perhitungan ukuran kristal disajikan dalam Tabel 1.

Tabel 1 Ukuran kristal hasil uji XRD
Variasi Sampel K A (nm) B (rad) Cos & | D (nm)

Fe;04 0,9 0,154 0,00714 | 0,3112 | 18,47

Fe;0,@GO (30 menit) 0,9 0,154 0,00714 | 0,3107 | 18,48

Fe;0,@GO (60 menit) | 0,9 | 0,154 | 0,00892 | 0,3104 | 14,79

Fe;0,@GO (90 menit) | 0,9 | 0,154 | 0,00624 | 03112 | 21,14

Tabel 1 menunjukkan ukuran kristal Fe;O4@GO. Ukuran kristal terbesar terdapat pada sampel
Fe;04@GO 90 menit karena munculnya puncak Fe;Os4 pada sudut 260 = 90,46°. Sedangkan ukuran
kristal terkecil terdapat pada sampel Fe;O4@GO 60 menit karena munculnya puncak GO pada sudut
20 = 74,57° sehingga mempengaruhi komposisi kisi kristal pada sampel. Hal ini bisa disebabkan oleh
kurang bersihnya preparasi sampel pada saat sintesis. Kehadiran GO bisa meminimalisirkan Fe3O4
yang cenderung teraglomerasi.

3.2 Analisis Karakterisasi FTIR

Pengujian FTIR dilakukan pada material Fe;04@GO dengan variasi waktu sonikasi 30 menit,
60 menit, dan 90 menit untuk melihat gugus fungsi yang terkandung dalam Fe;Os@GO. Hasil
pengujian menunjukkan adanya gugus fungsi yang terdapat pada Fe;O4@GO seperti yang ditunjukkan
pada Gambar 2.
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Gambar 2 Hasil uji FTIR Fe;0,@GO

Berdasarkan Gambar 2 dapat dijelaskan bahwa pada sampel Fe;O4@GO untuk semua variasi
waktu sonikasi terdapat 3 gugus fungsi yang terbentuk yaitu O-H, C=C, dan Fe-O. Gugus fungsi O-H

ISSN: 2302-8491 (Print); ISSN: 2686-2433 (Online) 207



Abdurrohim., dkk: Pengaruh Waktu Sonikasi Terhadap Struktur dan Sifat Magnet Fe;O4

pada bilangan gelombang 3000 cm™ — 4000 cm™ mengindikasikan bahwa adanya serapan molekul air
pada permukaan Fe;04@GO, gugus fungsi C=C pada bilangan gelombang 1500 cm™ — 2000 cm™
menunjukkan terbentuknya GO, dan gugus fungsi Fe-O pada bilangan gelombang 400 cm™ — 600 cm®
" menunjukkan terbentuknya Fe;Os. Hasil ini membuktikan bahwa sintesis Fe;0:@GO pada semua
variasi waktu sonikasi berhasil dilakukan.

3.3 Analisis Karakterisasi VSM

Karakterisasi menggunakan VSM bertujuan untuk menganalisis sifat kemagnetan Fe;O4 murni
dan Fe;04@GO dengan variasi waktu sonikasi 30 menit, 60 menit, dan 90 menit yang dihasilkan
dalam bentuk kurva histerisis. Bentuk kurva histerisis hasil uji VSM dapat dilihat pada Gambar 3.
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Gambar 3. Kurva histerisis hasil uji VSM

Berdasarkan Gambar 3 dapat diketahui nilai magnetisasi saturasi (Ms), medan koersivitas
(H.), magnetisasi remanen (M,), dan rasio magnetisasi remanen terhadap magnetisasi saturasi
(M-/M;), seperti yang ditampilkan pada Tabel 2.

Tabel 2. Hasil Uji VSM
Nama sampel (enl\fus/g) H:(Oe) (enl\l/{lr/g) M,/M; (;nggf/ag)
Fe;04 (murni) 68,36 131,21 11,40 0,166 3,7
Fe;04@GO (30 menit) | 41,14 83,39 4,30 0,105 4,2
Fe;04@GO (60 menit) | 47,65 87,70 5,37 0,113 2,0
Fe;04@GO (90 menit) | 51,12 87,77 6,02 0,118 2,5

Berdasarkan Tabel 2 Fe;Os murni, Fe;04@GO 30 menit, 60 menit, dan 90 menit memiliki
hasil luasan kurva berturut-turut sebesar 3,7 kOe.emu/g, 4,2 kOe.emu/g, 2,0 kOe.emu/g, dan 2,5
kOe.emu/g. Luasan kurva histerisis menunjukkan energi yang diperlukan untuk magnetisasi. Nilai A
Fe;04 murni dan Fe;04@GO variasi waktu sonikasi yang diperoleh berturut-turut sebesar 131,21 Oe,
83,39 Oe, 87,70 Oe, dan 87,77. Nilai H. yang diperoleh sangatlah kecil sehingga dikatakan sampel
bersifat superparamagnetik. Hasil ini merujuk pada penelitian Jeppson dkk., (2006) yang menyatakan
nilai A sebesar 147,9 Oe dan 169,9 Oe masih digolongkan sebagai superparamagnetik.

Nilai magnet saturasi sampel Fe;O4 murni lebih besar daripada sampel Fe;O4 yang dilapisi
dengan GO. Hal ini disebabkan karena GO tidak memiliki sifat magnet. Lama waktu sonikasi sampel
Fe304@GO mempengaruhi nilai magnet saturasi dan koersitivitas bahan, semakin lama waktu sonikasi
maka semakin besar nilai magnet saturasi dan koersitivitas Fes04@GO. Hal ini terjadi karenab
semakin lama waktu sonikasi akan menghasilkan lembaran GO yang lebih tipis (Wisnujaya, 2017).
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Namun, dalam aplikasi biomedis, nilai magnet saturasi yang rendah lebih baik daripada nilai magnet
saturasi yang tinggi karena kerusakan jaringan akibat medan magnet yang tinggi dapat diminimalkan
(Salem dkk., 2020).

IV. KESIMPULAN

Berdasarkan hasil penelitian yang telah dilakukan dapat ditarik beberapa kesimpulan, hasil uji
menggunakan XRD didapatkan struktur kristal Fe3O4 untuk sampel Fe3Os murni dan Fe;04@GO
variasi waktu sonikasi 30 menit, 60 menit, dan 90 menit berbentuk cubic dan GO berbentuk
rhombohedral. Hasil uji FTIR mengindikasikan adanya ikatan Fe-O dan ikatan C=C pada semua
sampel Fe;O4@GO dengan variasi waktu sonikasi menunjukkan bahwa sintesis Fe3O4@GO berhasil
dilakukan. Hasil uji VSM menunjukkan bahwa semua sampel bersifat superparamagnetik. Waktu
sonikasi tidak mempengaruhi struktur kristal Fe;O4@GO, tetapi mempengaruhi sifat kemagnetannya.
Semakin lama waktu sonikasi maka semakin besar pula nilai magnet saturasi dan magnet Fe3;04@GO.
Berdasarkan nilai saturasi magnetik dan medan koersivitasnya, Fe;O4@GO dapat dikembangkan
dalam aplikasi biomedis seperti diagnostik dan fototermal.
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