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ABSTRAK

Telah dilakukan sintesis nanopartikel Fe;O,4 dari batuan besi menggunakan metode kopresipitasi dengan
penambahan asam laurat sebagai zat aditif. Variasi massa asam laurat yang diberikan adalah 0, 35,40, 45,
dan 50 g. Karakterisasi sampel yang dilakukan meliputi karakterisasi morfologi permukaan sampel
menggunakan SEM, ukuran kristal menggunakan XRD (X-Ray Difractometer) dan BartingtonMagnetic
Susceptibility Meter (MS2B) untuk mengukur nilai suseptibilitas magnetik. Hasil karakterisasi
menggunakan XRD menunjukan ukuran kristal semua sampel berturut-turutadalah54,4; 31,9; 29,5; 33;
dan 20,2 nm. Hasil karakterisasi SEM (Scanning Electron Microscope) menunjukan distribusi partikel
yang paling merata/seragam didapatkan pada sampel dengan penambahan asam laurat sebanyak 45 g
dengan ukuran partikel berkisar antara 25-64 nm.Pengukuran nilai suseptibilitas magnetik berturut-turut
adalah 2757,1x107%; 1479,0x10°%; 948,5x10%; 3344,2x10®; dan 1174,7x10® m*kg™.

Kata kunci: nanopartikel FesO,4, kopresipitasi, asam laurat, suseptibilitas magnetik

ABSTRACT
Synthesis of Fe;O, nanoparticles from iron rocks has been conducted by using coprecipitation method
with the addition of lauric acid as an additive substance. Variations of lauric acid mass were 0, 35, 40,
45, 50 g. The morphology of samples surface was characterized by SEM, crystal size was characterized
by XRD, magnetic susceptibility was characterized by Bartington Magnetic Susceptibility Meter (MS2B).
The results of XRD indicated that crystal size of sample respectively is 54,4; 31,9; 29,5; 33; dan 20,2
nm. The result of SEM indicated that the sample with provision of 45 g lauric acid had most uniform
particles size with particles size were approximately from 25-64 nm. The result of magnetic
fusceptibilityrespectively is 2757,1x10%; 1479,0x107%; 948,5x10®; 3344,2x10%; and 1174,7x10® m*kg"
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I. PENDAHULUAN

Sumatera Barat cukup dikenal sebagai wilayah yang mempunyai banyak sumber daya
mineral seperti batuan besi. Beberapa daerah yang memiliki cadangan batuan besi yang cukup
besar adalah Kabupaten Solok, Kabupaten Solok Selatan dan Kabupaten Dharmasraya.Batuan
besi terdiri dari mineral-mineral oksida besi seperti magnetite (Fe;O,), maghemite (a-Fe,Os)
dan hematite (a-Fe,O3). Menurut Gunawan dan Budiman (2014) kandungan mineral magnetik
yang paling tinggi terdapat pada lokasi tambang Kabupaten Solok yaitu sebesar 95,1 %,
sedangkan untuk lokasi tambang di Kabupaten Dharmasraya 90,8 % dan di Kabupaten Solok
Selatan 91,6 %.

Nanopartikel magnetik Fe;O4adalah material magnetik yang berukuran nano (kecil dari
100 nanometer). Nanopartikel magnetik Fe;Ogtelah banyak dikembangkan pada bidang industri
sebagai keramik, katalis, penyimpan energi, ferrofluida, absorbent, selain itu di bidang
biomedis, partikel magnetik dalam ukuran nano dapat diaplikasikan sebagai drug delivery
system dan sebagaicontrast agent dalam diagnosa penyakit dengan menggunakan Magnetic
Resonance Imaging (MRI) (Fuad dkk., 2010).

Sintesis nanopartikel magnetik FesO, telah banyak dilakukan dengan berbagai metode,
diantaranya adalah metode ultrasound iradation (sonikasi) (Delmifiana dan Astuti, 2013),
kopresipitasi (Taufik dkk., 2010), hidrotermal (Hakim, 2008), dan lain-lain. Metode
kopresipitasi dilakukan pada suhu kurang dari 100°C, waktu yang relatif lebih cepat, peralatan
yang sederhana, bahkan dapat dilakukan dengan memanfaatkan bahan alam yang relatif
melimpah seperti batuan besi (Taufiq dkk., 2010). Metode kopresipitasi menggunakan pasangan
asam dan basa,dimana asam berfungsi sebagai pelarut dan basa berfungsi sebagai pembawa zat
terlarut ke bawah sehingga terbentuk endapan yang dikehendaki (Abdullah, 2009).
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Salah satu zat yang dapat dipakai untuk membentuk dan mengontrol ukuran partikel
magnetik agar terdistribusi seragam adalahasam laurat (CH3(CH,);,COOH (Hakim, 2008).
Hakim (2008) berhasil mensintesis nanopartikel FesO, dengan metode dekomposisi termal
menggunakan asam oleat dan asam laurat yang berfungsi sebagai capping reagentyang melapisi
permukaan nanopartikel besi oksida sehingga mencegah terjadinya agregasi antar partikel.
Asam laurat mampu mengontrol ukuran dan dispersitas dari nanopartikel sehingga dihasilkan
nanopartikel yang lebih seragam/merata (Perdana dkk., 2010). Mairoza dan Astuti (2016) telah
melakukan penelitian dari batuan besi untuk mensintesis nanopartikel Fe;O, menggunakan
metode kopresipitasi dengan penambahan asam laurat yang variasinya 0, 5, 10, 20, dan 30 g.
Hasil XRD menunjukkan ukuran kristal paling kecil didapat pada penambahan asam laurat 10 g
yaitu sebesar 46 nm. Karakterisasi dari hasil SEM memperlihatkan distribusi partikel yang
paling seragam ada pada sampel dengan penambahan 30 g asam laurat dengan ukuran partikel
berkisar 58-77 nm.

Pada penelitian ini akan dilakukan sintesis nanopartikel magnetik dari batuan besi yang
berasal dari daerah yang sama dengan Mairoza dan Astuti (2016). Variasi massa yang diberikan
adalah 35, 40, 45 dan 50 g, serta pada penelitian ini ditambah dengan pengukuran nilai
suseptibilitas magnetik. Hasil Karakterisasi XRD dan SEM pada sampel tanpa penambahan
asam laurat digunakan dari penelitian Mairoza dan Astuti (2016).

Il. METODE

Proses pertama diawali dengan penggerusan batuan besi di Laboratorium Material dan
Struktur Jurusan Teknik Sipil Universitas Andalas. Batu besi dimasukkan kedalam alat Los
Angeles (LA) dengan jumlah putaran 400 kali. Dari hasil penggerusan ini didapatkan sampel
berupa serbuk. Kemudian sampel diayak menggunakan ayakan 200 mesh dan dilakukan
pemisahan antara biji besi dengan tanah menggunakan magnet permanen. Sebanyak 10 g Fe;O4
dilarutkan dengan HCI (12 M) sebanyak 20 ml. Larutan kemudian diaduk menggunakan
pengaduk magnetik (magnetic stirrer) selama 60 menit dengan suhu 90°C.Setelah diaduk
menggunakan magnetik stirer larutan disaring dengan kertas saring agar terpisah dengan
pengotornya. Hasil dari pemisahan ini didapatkan larutan berupa filtrat. Selanjutnya NH,OH6
M sebanyak 25 ml ditambahkan kedalam larutan dan didiamkan selama 30 menit sehingga
diperoleh endapan Fe;O,4. Endapan FesO,4yang bewarna hitam pekat dipisahkan dari larutannya,
kemudian dicuci menggunakan aquades sebanyak 3 kali agar didapatkan hasil yang bersih.
Setelah didapatkan endapan Fe;O, kemudian ditambahkan asam laurat kedalam endapan,
dengan menvariasikan massa asam laurat O, 35, 40, 45, 50 g. Hasil dari campuran tersebut
diaduk dengan pengaduk magnetik selama 30 menit pada suhu 60 °C. Selanjutnya endapan
disintering samapi suhunya 300 °C hingga menjadi serbuk.

I11. HASIL DAN DISKUSI
3.1 Struktur dan Ukuran Kristal

Pengujian sampel dengan X-Ray Difractometer(XRD) digunakan untuk
mengindentifikasi ukuran dan struktur kristal. Ada lima sampel dengan variasi massa asam
laurat, yaitu sampel A, B, C, D, E dengan massa asam laurat masing-masing 0 g, 35 g, 40 g, 45
g, dan 50 g.

Pola difraksi sinar-X untuk keseluruhan sampel nanopartikel Fe;O,, dengan variasi
massa asam laurat 0, 35, 40, 45, 509 dapat dilihat pada Gambar 1. Untuk sampel A merupakan
hasil XRD penelitian Mairoza dan Astuti (2016). Pada Gambar 1 terlihat bahwa puncak-puncak
yang dihasilkan untuk masing-masing sampel berada pada nilai 26 yang hampir sama. Sampel
A terdapat banyak kandungan Fe,Oz; di dalamnya, hal ini menunjukkan bahwa pada proses
sintesis yang dilakukan juga terjadi proses oksidasi FesO, yang disebabkan oleh oksigen.
Sementara setelah dilakukan penambahan asam laurat (sampel B, C, D, dan E) tidak terdapat
lagi kandungan Fe,Os, karena asam laurat bertindak sebagai template yang melapisi permukaan
partikel Fe;0,4, sehingga mencegah terjadinya oksidasi dan degradasi.
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Gambar 1 Hasil karakterisasi menggunakan XRD

Data hasil XRD dan ukuran kristal masing-masing sampel dapat dilihat pada Tabel 1.
Penambahan massa asam laurat dapat membuat ukuran kristal dari nanopartikel Fe;O, menjadi
mengecil. Dari hasil pengukuran diketahui bahwa kristal terkecil didapatkan pada sampel
dengan penambahan 50 g asam laurat yaitu sebesar 20,2 nm.

Tabel 1Parameter hasil XRD dan Ukuran Kristal seluruh sampel

Sampel 29 Sistem Kristal a (A b (A) c(A)  Ukuran Kristal(nm)
A 35,6390° cubic 8,3740  8,3740 8,3740 54,4
B 35,4872° monoclinic 5,9444 59247 16,7751 31,9
C 35,3926° cubic 8,3999  8,3999 8,3999 29,5
D 35,5482° cubic 8,3761  8,3761 8,3761 33,0
E 35,5747° cubic 8,3700  8,3700 8,3700 20,2

3.2 Morfologi Permukaan

Bentuk morfologi permukaan dari masing-masing sampel diamati dengan menggunakan
alat Scanning Electron Microscope (SEM). Kelima sampel A, B, C, D dan E dikarakterisasi
untuk mengetahui pengaruh dari penambahan massa asam laurat terhadap morfologi permukaan
dari nanopartikel Fe;O4. Sampel A dikarakterisasi dengan perbesaran 30.000 kali, untuk sampel
B, C dan D 40.000 kali, sedangkan sampel E 5000 Kali.

Gambar 2 merupakan hasil karakterisasi SEM untuk semua sampel yang menunjukan
perbandingan morfologi dari nanopartikel Fe;O,. Pada Gambar 2.a merupakan hasil SEM dari
penelitian Mairoza dan Astuti (2016). Sampel A merupakan sampel tanpa penambahan asam
laurat. Terlihat bahwa terdapat bongkahan-bongkahan yang menandakan terjadinya aglomerasi
antar partikel. Hal ini disebabkan karena partikel Fe;O, memiliki sifat magnet yang kuat
sehingga tiap-tiap partikel Fe;O4 akan cenderung saling mendekat satu dengan yang lainnya.
Distribusi ukuran partikel pada sampel A ini berkisar 70-120 nm.

Saat dilakukan penambahan asam laurat sebanyak 35 g (Gambar 2.b) terlihat bahwa
terjadi pemisahan antar partikel yang satu dengan yang lainnya. Pada sampel ini partikel-
partikel FesO4 lebih seragam/merata. Hal ini menandakan bahwa asam laurat mampu
memperkecil ukuran partikel karena sifatnya sebagai capping reagent yang dapat menghambat
pertumbuhan dari partikel Fe;O,. Distribusi ukuran partikel pada sampel B ini lebih kecil dari
sampel A yaitu berkisar antara 52-105 nm.
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Gambar 2 Morfologi sampel hasil penambahan asam laurat,
()09, (b)359,(c) 409, (d) 459, () 50 g

Sementara itu pada Gambar 2.c yang merupakan sampel dengan penambahan asam
laurat sebanyak 40 g, morfologi permukaannya berbeda dengan sampel sebelumnya. Pada
sampel ini partikel FesO, tidak terlihat dengan jelas, hanya ada beberapa partikel yang terlihat
dan memiliki ukuran partikel berkisar antara 64-76 nm.

Sampel D dengan penambahan 45 g asam laurat (Gambar 2.d) menunjukan morfologi
permukaannya yang sangat merata/seragam. Pada sampel ini memiliki ukuran partikel yang
kecil dibandingkan pada sampel lainnya, yakni berkisar 25-64 nm. Namun pada sampel E
ukuran partikelnya kembali besar, kemungkinan hal ini disebabkan karena penambahan asam
laurat yang terlalu banyak. Sepertinya ada batasan massa asam laurat yang bisa ditambahkan
dalam setiap sampel. Ukuran partikel pada sampel ini berada dalam orde micrometer yaitu
sebesar 3,8; 4,16 ; dan 5,13 um.Untuk melihat lebih jelas hasil ukuran partikel masing-masing
sampel dapat dilihat pada Tabel 2.
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Tabel 2 Ukuran partikel dan keterangan dari setiap sampel

Sampel Ukuran Partikel (nm) Keterengan
A 70-120 terjadi aglomerasi
B 52-105 terjadi pemisahan partikel
C 64-76 hanya beberapa partikel yang terlihat jelas
D 25-64 partikel sangat merata/seragam
E 3800-5130 terdapat partikel bulat berorde micrometer

3.3 Nilai Suseptibilitas Magnetik

Hasil rata-rata pengukuran suseptibilitas magnetik dari kelima sampel dapat dilihat pada
Tabel 3. Nilai suseptibilitas mengalami pengurangan akibat adanya penambahan asam laurat.

Tabel 3 Hasil perhitungan nilai suseptibilitas magnetik
Penambahan asam  Nilai suseptibilitas

Sampel laurat (g) (m*/kg)
A 0 2757,1 x 107
B 35 1479,0 x 10°®
C 40 948,5 x 10°®
D 45 3344,2 x 10
E 50 1174,7 x 10°®

Berdasarkan Tabel 3 sampel A (tanpa penambahan asam laurat) memiliki nilai
suseptibilitas magnetik 2757,1 x 10® m%kg. Menurut Hunt dkk. (1995)nilai suseptibilitas
magnetik dari magnetite memiliki rentang 20.000-140.000 x 10® m*kg. Jadinilai suseptibilitas
sampel ini cukup rendah untuk kategori Fe;O,4, kemungkinan hal ini karena tingginya mineral
pengotor yang berikatan. Mineral pengotor adalah mineral yang bersifat non-magnetik yang
terkandung pada mineral magnetik. Ansori, dkk. (2011) mengatakan bahwa mineral magnetit
dapat berupa magnetit ikat yang berikatan pada mineral mafik. Mineral mafik termasuk mineral
pengotor walaupun bersifat magnetik. Mineral magnetik utama memiliki nilai suseptibilitas
yang besar, sedangkan mineral pengotor walaupun bersifat magnetik memiliki nilai
suseptibilitas yang kecil.

Mengacu kepada Tabel 1, Tabel 2 dan Tabel 3 dapat dilihat hubungan antara nilai
suseptibilitas magnetik dengan ukuran partikel. sampel D dengan penambahan 45 g asam laurat
memiliki nilai suseptibilitas magnetik yang tinggi dibandingkan dengan sampel yang lainnya.
hal ini dikarenakan sampel D memiliki ukuran partikel yang paling kecil yaitu sekitar 25-64 nm.

V. KESIMPULAN

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan dapat disimpulkanbahwa penambahan
asam laurat sebagai zat aditif dapat memperkecil ukuran partikel dan dapat menghasilkan
distribusi partikel Fe;O, yang seragam. Distribusi yang paling seragam didapatkan pada
komposisi penambahan asam laurat sebesar 45 g dengan ukuran partikelnya 25-64 nm.Terdapat
batasan dalam penambahan asam laurat sebagai zat aditif untuk memperkecil partikel, yaitu
sebanyak 45 g, karena pada saat penambahan asam laurat 50 g ukuran partikel kembali besar.
Nilai suseptibilitas magnetik menurun dengan penambahan asam laurat, kecuali pada
penambahan 45 g asam laurat didapatkan suseptibilitas magnetik tertinggi yaitu sebesar 3344,2
x 10®m%kag.
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