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”Amsal 23:18 

Karena masa depan sunggu ada, dan harapanmu takkan hilang” 

Matius 21:22 

Dan apa saja yang kamu minta dalam doa dengan  penuh 
kepercayaan, kamu akan menerimanya,” 

 

Matius 7:7-8 

Mintahlah maka akan diberikan kepadamu; carilah, maka kamu akan 
mendapatkan; ketoklah maka pintu akan dibukakan bagimu. Karena 
setiap orang yang meminta, menerima dan setiap orang yang mencari 
mendapat dan setiap orang yang mengetok, baginya pintu dibukakan. 

 

Matius 6:25-34 ”jaganlah kuatir akan hidupmu, akan apa yang 
hendak kamu makan atau minum 
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ABSTRAK 
 
 
 

Nanopartikel magnetit dengan berukuran 16,10 nm telah berhasil disintesis 

melalui metode oksidasi-reduksi hidrotermal dalam larutan natrium asetat, etilen glikol 

dan polietilen glikol. Suhu optimum sintesis diperoleh pada suhu 190 ˚C dan waktu 

selama 5 jam sangat efektif karena menghasilkan ukuran kristal yang paling kecil 

yaitu     16,10 nm. Karakterisasi gugus-gugus magnetit melalui analisis data serapan 

FTIR, sementara ukuran partikel dan karakterisasi magnetit dianalisis menggunakan 

XRD. Kedua analisis tersebut membuktikan bahwa sampel hasil sintesis mengandung 

fasa magnetit. 

 

Kata kunci: Poliethilen glikol, hidrotermal, nanopartikel magnetit,  karakterisasi. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



 
 

ABSTRACT 

 

Magnetite nanoparticles with a size of 16.10 nm have been successfully 

synthesized through hydrothermal oxidation-reduction method in a solution of 

sodium acetate, ethylene glycol and polyethylene glycol. The optimum temperature 

synthesis was obtained at a temperature of 190 ° C and a time of 5 hours is very 

effective because it produces the smallest crystal size is 16.10 nm. Characterization of 

magnetite clusters through data analysis FTIR absorption, while the particle size and 

characterization of magnetite were analyzed using XRD. The second analysis proves 

that the sample contains magnetite phase. 

 

Keywords: Poliethilen glycol, hydrothermal, magnetite nanoparticles, 
characterization. 
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BAB I 

PENDAHULUAN 

 

1.1 Latar Belakang 

Perkembangan nanoteknologi sangat pesat karena memiliki peranan yang 

sangat penting bagi kehidupan. Dalam pengembangan nanoteknologi, metode sintesis 

perlu dilakukan untuk menghasilkan produk berskala nano yang monodisperse dan 

tidak teraglomerasi. Sifat monodisperse dibutuhkan untuk kemudahan aplikasinya. 

Nanomaterial dapat diketahui  sifat-sifatnya melalui tahapan yang disebut 

karakterisasi. Sifat-sifat itu diantaranya adalah ukuran (dimensi) butir atau kristalnya, 

kelistrikan, kemagnetan dan kelarutannya yang dapat diungkap melalui pengukuran 

atau pengamatan menggunakan alat yang sesuai. 

Nanopartikel memiliki banyak kegunaan sebagai detektor, katalis, antibakteri 

dan antikanker. Nanopartikel adalah partikel yang berukuran  nanometer dengan sifat 

kimia dan fisika yang lebih unggul dibandingkan partikel yang berukuran besar. Salah 

satu nanopartikel  yang sangat menarik untuk dikembangkan saat ini adalah 

nanopartikel magnetit. 

Salah satu zat yang dapat dipakai untuk membentuk dan mengontrol ukuran 

serta struktur pori adalah polietilen glikol (PEG). Dalam hal ini PEG dapat berfungsi 

sebagai templet dan juga pembungkus partikel besi sehingga tidak terbentuk agregat, 

PEG terjebak pada permukaan partikel dan menutupi ion positif besi, dan pada 

akhirnya akan diperoleh partikel dengan bentuk bulatan yang seragam.  

Ukuran nanopartikel dapat dikontrol dengan penambahan polimer dan 

surfaktan. Salah satu polimer yang dapat digunakan untuk mengontrol ukuran dan 

struktur tersebut adalah polietilen glikol (PEG) (Perdana, dkk, 2010). PEG yang 



 
 

digunakan adalah PEG 6000 yang memiliki sifat yang stabil, mudah bercampur 

dengan komponen lain, tidak beracun dan tidak iritatif (Firnando dan Astuti, 2015). 

Cara pembentukan Fe3O4  dapat dilakukan dengan pengontrolan reaksi 

oksidasi-reduksi Fe(II) secara langsung oleh udara. Oksidasi PEG dapat 

dipertimbangkan berdasarkan evolusi asam nitrat selama sintesis. Oksidasi PEG dan 

mekanisme yang mungkin untuk oksidasi dari setiap glikol terjadi  pada pemanasan. 

Pada pemanasan, gugus hidroksil terminal dari PEG diubah menjadi gugus aldehid. 

Sebagai hasil dari pengkhelatan kation oleh dua atom oksigen dari aldehid dan atom 

oksigen eter yang  membentuk kompleks intermediet. Oksidasi lebih lanjut dari gugus 

aldehid menjadi gugus asam karboksilat dengan adanya asam nitrat yang terbentuk 

(Yang, dkk., 2014). 

Salah satu metode untuk sintesis nanopartikel magnetit adalah metode 

hidrotermal. Hidrotermal terbentuk dari kata hidro yang berarti air dan termal yang 

berarti panas, sehingga dengan metode hidrotermal menggunakan panas dan air. 

Metode ini melibatkan pemanasan reaktan dalam wadah tertutup (autoclave) 

menggunakan air. Metode hidrotermal mampu menghasilkan magnetit  dengan 

derajat kristalinitas yang tinggi, serta ukuran partikel yang halus dengan 

menggunakan suhu antara titik didih dan titik kristal air (100-350 ˚C) serta tekanan 

yang tinggi hingga  15 atm. Metode ini terbukti ampuh dalam pembuatan oksida 

logam dengan kristalinitas yang tinggi  dalam skala nanometer. Penggunaan metode 

reaksi oksidasi reduksi hidrotermal adalah terjadinya peningkatan bilangan okidasi 

dan penurunan bilangan oksidasi dengan pemanasan. Secara umum dapat dilakukan 

dengan dua cara yaitu dengan atau tanpa surfaktan. Dengan bantuan surfaktan, 

metode ini akan baik karena surfaktan akan mengontrol ukuran partikel dalam 



 
 

pembentukan nanopartikel. Selain untuk mengontrol ukuran partikel, surfaktan dalam 

metode hidrotermal dapat membantu perancangan arsitektur morfologi suatu material. 

Penggunaan surfaktan non ionik akan mempunyai karakterisrtik yang lebih baik dari 

pada surfaktan ionik, hal ini disebabkan surfaktan non ionik tidak memiliki ion-ion 

yang mungkin akan mengganggu proses sintesis magnetit. 

Pada penelitian ini, pembuatan magnetit dilakukan dengan pengontrolan 

reaksi oksidasi-reduksi besi dengan PEG, pengontrolan ukuran dan surfaktan untuk 

menghasilkan magnetit dengan kristalinitas yang baik serta ukuran partikel halus serta 

sifat magnet yang kuat. 

1.2 Rumusan Masalah  

Berdasarkan latar belakang, dapat dirumuskan masalah yaitu: 

1. bagaimana pengaruh suhu autoklaf terhadap karakteristik magnetit yang 

dihasilkan dengan metode reaksi oksidasi-reduksi hidrotermal? 

2. bagaimana pengaruh PEG terhadap karakteristik magnetit yang dihasilkan dengan 

metode reaksi oksidasi-reduksi hidrotermal?  

3. bagaimana pengaruh waktu dalam autoklaf terhadap karakteristik  magnetit yang 

dihasilkan dengan metode reaksi oksidasi-reduksi hidrotermal? 

 
1.3 Maksud dan Tujuan Penelitian 

1.3.1 Maksud Penelitian 

Maksud dilakukan penelitian ini yaitu untuk mengetahui pengaruh suhu 

autoklaf terhadap ukuran partikel Fe3O4 dan pengaruh  PEG yang dihasilkan dalam 

sintesis nanopartikel Fe3O4 dengan metode  reaksi oksidasi-reduksi hidrotermal. 



 
 

1.3.2 Tujuan Penelitian 

Tujuan penelitian ini adalah untuk : 

1. menentukan pengaruh suhu autoklaf terhadap karakteristik magnetit yang 

dihasilkan dengan metode reaksi oksidasi-reduksi hidrotermal. 

2. menentukan pengaruh PEG terhadap karakteristik magnetit yang dihasilkan 

dengan metode reaksi oksidasi-reduksi hidrotermal.  

3. mengetahui pengaruh waktu dalam autoklaf terhadap karakteristik  magnetit 

yang dhasilkan dengan metode reaksi oksidasi-reduksi hidrotermal? 

 

1.4 Manfaat Penelitian 

Manfaat penelitian ini adalah memberikan informasi mengenai sintesis 

nanopartikel Fe3O4 dengan metode reaksi oksidasi-reduksi hidrotermal. 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 



 
 

BAB II 

TINJAUAN PUSTAKA 

 

2.1 Magnetit Fe3O4  
 
 Atom besi memiliki momen magnet yang kuat karena empat elektron yang 

tidak berpasangan terdapat pada orbital 3d-nya. Ketika kristal terbentuk dari atom 

besi, magnet yang berbeda dapat timbul. Dalam keadaan paramagnetik, momen 

magnetik atom  dan kristal memiliki momen magnetik nol. Jika kristal dikenakan 

medan magnet luar beberapa saat,  kristal akan mencapai momen magnetik kecil. 

Sebuah kristal ferrimagnetik, di sisi lain memiliki dua jenis  momen magnetik atom 

dengan kekuatan berbeda yang disusun dengan cara antiparalel. Jika momen 

magnetik antiparalel  besarnya sama, maka kristal adalah antiferromagnetik tidak 

memiliki  sifat  magnetik (Teja dan Koh, 2009).  

Magnetit (Fe3O4) merupakan salah satu oksida besi selain maghemit                      

(γ-Fe3O4) dan hematit (α-Fe2O3) yang menunjukkan kemagnetan paling kuat di antara 

oksida-oksida besi yang lain sehingga banyak dimanfaatkan di berbagai bidang (Teja 

& Koh, 2009). Magnetit menunjukkan manfaat yang semakin luas dengan sifat 

kemagnetan yang kuat dan dalam skala nanometer, salah satunya adalah sebagai 

pengikat logam berat yang terkandung dalam air limbah. Daya serapnya yang besar 

terhadap logam didukung oleh luas permukaannya yang besar serta kemampuan 

merespons medan magnet sehingga memudahkan proses pemisahan adsorben dari 

larutan (Fajaroh, dkk., 2009). 

Seperti oksida besi pada umumnya, magnetit memiliki kelarutan dalam air 

rendah (Ksp antara 10-44 sampai 10-34). Tetapi dalam asam, magnetit lebih mudah larut 

dibanding oksida besi lainnya, walaupun proses pelarutannya tidak spontan. Magnetit 



 
 

larut secara perlahan dalam berbagai konsentrasi larutan HCl. Kelarutan magnetit 

semakin besar dalam larutan HCl yang semakin pekat. Magnetit juga dikenal sebagai 

oksida besi hitam, besi magnet bijih, ferit besi, atau batu Hercules (Teja dan Koh, 

2009). 

Maghemit (γ-Fe2O3) memiliki struktur yang mirip dengan magnetit. Berbeda 

dari magnetit, semua Fe berada dalam keadaan trivalen (Cornel dan Schwertmann, 

2003). Maghemit (γ-Fe2O3) adalah oksida feromagnetik yang telah banyak digunakan 

sebagai bahan rekaman magnetik untuk tape drive. Selain itu, nanopartikel maghemit 

telah digunakan sebagai ferrofluids hypertermia (MFM) dalam pengobatan tumor 

karena  stabilitas kimia yang baik dan biokompatibilitas dengan kapasitas pemanasan 

yang tinggi pada medan magnet  (Park dkk, 2006). Maghemit terjadi di tanah sebagai 

produk pelapukan dari magnetit, atau sebagai produk dari pemanasan oksida besi 

lainnya (Teja dan Koh, 2009). 

Hematit adalah  oksida besi yang tersebar luas di bebatuan dan tanah. Ini juga 

dikenal sebagai oksida besi, besi seskuioksida, oker merah, specularite, bijih besi 

spekular, ginjal bijih, atau martit. Hematit  berwarna merah darah jika halus, dan 

hitam atau abu-abu jika kasar. Oksida ini sangat stabil pada kondisi kamar (Teja dan 

Koh, 2009). 

2.2 Nanopartikel magnetit (Fe3O4) 

Nanopartikel magnetit memiliki potensi yang besar untuk dimanfaatkan pada 

bidang biosensor yang berperan sebagai bahan aktif yang dapat mengimmobilisasi 

analit pada permukaan sensing sehingga dapat meningkatkan kinerja biosensor 

tersebut. Dalam aplikasi biosensor, sifat magnetik dan ukuran butir serta tingkat 

dispersibilitas dan kereaktifan pada analit (biomolekul) merupakan hal yang sangat 

penting untuk diperhatikan, sehingga nanopartikel magnetit dapat  dimanfaatkan 



 
 

dalam aplikasi biosensor yang  membutuhkan analisis yang cukup mengenai 

nanopartikel magnetit (Riyanto, dkk, 2012). 

Nanopartikel magnetik telah digunakan in-vivo sebagai magnetic resonansi 

imaging (MRI) kontras agen untuk pencitraan molekuler dan sel. Superparamagnetik 

magnetit digunakan sebagai inti dalam agen  yang digunakan untuk membedakan 

antara sel jaringan yang sehat dan jaringan yang sakit. Partikel superparamagnetik 

umumnya dilapisi dengan lapisan  untuk stabilitas koloid. Pelacakan sel secara In vivo 

telah berhasil dilakukan   (Song, dkk., 2013). Partikel magnetik dengan lapisan 

polimer telah digunakan dalam pemisahan sel, pemurnian protein, lingkungan dan 

analisis makanan organik dan sintesis biokimia, pengolahan air industri dan biosains. 

Enkapsulasi nanopartikel magnetik dengan polimer organik digunakan untuk 

meningkatkan stabilitas kimia  (Teja dan Koh, 2009). 

 
2.3 Sintesis Nanopartikel Magnetit (Fe3O4) 

Sintesis nanopartikel magnetit telah dikembangkan dengan berbagai metode, 

baik konvensional seperti kopresipitasi, maupun inovatif (misalnya sol-gel, spray 

drying, hidrotermal, sonokimia, dan elektrokimia) dengan tujuan untuk mendapatkan 

metode sintesis yang efektif dan efisien. Salah satu metode sederhana yang efektif, 

efisien, dan ramah lingkungan yang telah dikembangkan adalah metode elektrokimia 

yang berbasis elektro-oksidasi besi dalam air demineralisasi (Fajaroh dkk, 2009a).  

Pembentukan oksida besi nanopartikel sintesis didasarkan pada hidrolisis dan 

dekomposisi termal besi nitrat nonahidrat, dihasilkan H2O sebagai produk sampingan 

yang diharapkan sebagai pertumbuhan besi nanopartikel oksida. Untuk mengetahui 

pengaruh H2O yang dihasilkan dalam reaksi, sintesis nanopartikel besi oksida 

dilakukan pada tekanan normal (Yang, dkk., 2014) 



 
 

Sintesis nanopartikel magnetik yang bersalut silika dalam penelitian ini 

menggunakan larutan (Water Glass) yang merupakan bahan yang murah dan ramah 

lingkungan sebagai sumber silika. Larutan sekaligus bertindak sebagai elektrolit 

pendukung untuk meningkatkan konduktivitas larutan serta sebagai agen pendispersi 

untuk mendistribusikan partikel sedemikian sehingga dapat mencegah terjadinya 

aglomerasi dan diperoleh partikel yang monodisperse (Deng, dkk., 2005) 

Sintesis besi oksida dalam kisaran nano dalam berbagai aplikasi telah menjadi 

area aktif dan menantang peneliti selama dua dekade terakhir. Proses ini meliputi 

pengaruh pH, konsentrasi reaktan, suhu, metode pencampuran, dan laju oksidasi pada 

sintesis oksida besi. Morfologi partikel besi oksida bergantung pada persaingan antara 

beberapa proses seperti nukleasi, pertumbuhan, agregasi dan adsorpsi kotoran 

(Cornell dan Schwertmann, 1996).  

Sintesis nanopartikel besi oksida, khususnya magnetit (Fe3O4) telah 

berkembang dalam beberapa tahun terakhir ini. Hal ini disebabkan adanya sifat 

supermagnetis yang dimiliki sehingga menyebabkan nanopartikel magnetit  dapat 

dimanfaatkan dalam berbagai aplikasi di beberapa bidang. Di bidang medis, 

nanopartikel magnetit yang bersifat biokompatibel dapat digunakan sebagai agen 

dalam bioimaging yaitu Magnetic Resonance Imaging (MRI) contrast agent, agen 

dalam drug delivery baik dengan cara konjugasi maupun agen enkapsulasi dalam 

hipertermia, misalnya untuk membunuh sel tumor secara termogenesis dan agen 

dalam pelabelan sel (Ernawati, dkk., 2011).  

Suhu merupakan salah satu faktor yang berpengaruh dalam pembentukkan 

nanopartikel. Ukurannya  yang  kecil  menyebabkan material tersebut sangat reaktif  

(Pauzan, dkk., 2013). Nanopartikel dengan  ukuran butir yang lebih kecil memiliki 

respon magnetik  yang lebih tinggi dibandingkan dengan sampel nanopartikel dengan 



 
 

ukuran butir yang lebih besar. Hal tersebut disebabkan semakin kecil ukuran butir 

partikel magnetit maka momen magnetik pada nanopartikel magnetit cenderung lebih 

tidak stabil. Ketidakstabilan momen magnetik pada partikel dengan ukuran butir yang 

lebih kecil disebabkan oleh energi anisotropi yang dimiliki oleh partikel tersebut jauh 

lebih kecil dibandingkan dengan nanopartikel dengan ukuran butir yang lebih besar 

akibatnya bila terdapat medan magnet eksternal yang mempengaruhi maka momen 

magnetik pada nanopartikel dengan ukuran butir yang lebih kecil akan memberikan 

respon yang lebih cepat ( Riyanto dkk,. 2012).   

2.4 Stabilisasi pada Partikel Magnetik 

Beberapa pendekatan telah dikembangkan untuk melapisi nanopartikel besi 

oksida, termasuk dalam lapisan in-situ dan pasca-sintesis pelapis. Dalam pendekatan 

pertama, nanopartikel dilapisi selama sintesis. Metode pelapisan pasca-sintesis terdiri 

atas okulasi yang polimer pada partikel magnetik (surfaktan polimer). Dalam literatur, 

pelapis yang paling umum yaitu, dekstran karboksilan, karboksidekstran, pati, 

arabinogalaktan, glikosaminoglikan, stirene divinilbenzen tersulfonasi, polietilen 

glikol (PEG), polivinil alkohol (PVA), kitosan (Laurent, dkk, 2008). Jadi pelapisan 

nanopartikel magnetit dengan (PVA), kitosan, dekstran, dan PEG akan dibahas lebih 

lanjut. 

PVA adalah polimer biokompatibel hidrofilik. PVA sebagai pelapis pada 

permukaan partikel untuk mencegah terjadinya aglomerasi, sehingga dapat 

menimbulkan partikel monodispersi. Menurut Lee dkk., (2005) telah memodifikasi 

permukaan nanopartikel dengan PVA melalui pengendapan garam besi di dalam 

larutan PVA untuk membentuk dispersi stabil. 

Kitosan merupakan basa, tidak beracun, hidrofilik, biokompatibel, dan 

polimer biodegradabel. Nanopartikel magnetik dikemas dalam kitosan yang di 

sintesis  dengan metode sonokimia. Dari partikel-partikel tersebut, nanopartikel 



 
 

magnetit disintesis dari ferrofluids yang digunakan sebagai agen kontras MRI dengan 

melapisi asam oleat sebagai surfaktan dan kemudian dilapisi dengan kitosan               

(Kim, dkk., 2005). 

Dekstran adalah polimer polisakarida terdiri atas unit R-D-glucopyranosyl 

dengan berbagai tingkat rantai panjang dan bercabang. Dekstran telah sering 

digunakan sebagai lapisan polimer karena sebagian besar biokompatibel. Dekstran 

difungsikan untuk stabilitas oksida besi oleh oksidasi dengan periodat yang akan 

menghasilkan lebih banyak gugus hidroksil,  sehingga memungkinkan pengikatan 

gugus amino protein (Laurent, dkk, 2008). 

PEG larut dalam air, polimer hidrofilik, biokompatibel. Beberapa penelitian 

telah melaporkan penggunaan PEG untuk meningkatkan dispersi biokompatibilitas 

besi oksida. Baru-baru ini, nanopartikel besi oksida superparamagnetik dilapisi 

dengan bilayer polietilen terpolimerisasi glycolylated bilayers. Berbagai metode 

pelapisan dikembangkan untuk membuat partikel kecil (60-100 nm) dan sangat kecil 

(20-35 nm) tanpa proses pemisahan ukuran.  Nanopartikel besi oksida dilapisi PEG 

melalui hidrolisis FeCl3·6H2O dalam air dan selanjutnya ditambahkan dengan 

kopolimer blok poli (etilena glikol)-poli (asam aspartat). Nanopartikel yang dilapisi 

kopolimer blok memperlihatkan kelarutan dan stabilitas yang sangat baik di air 

maupun di dalam larutan fisiologis. Hasil eksperimen membuktikan bahwa molekul  

PEG-PASP terikat secara multikovalen pada permukaan nanopartikel besi oksida 

melalui koordinasi antara asam karboksilat dengan PASP (poly aspartic acid) dari 

kopolimer blok  dan Fe pada permukaan nanopartikel besi oksida                            

(Laurent  dkk, 2008). 

Yang dkk., (2014) menggambarkan sintesis nanoprtikel besi oksida yang 

dilapisi PEG seperti terlihat pada Gambar 1. 



 
 

 

   Gambar.1  Sintesis nanopartikel magnetit yang dilapisi PEG (Yang, dkk., 2014). 

PEG memegang peranan penting dalam mencegah agregasi nanopartikel dan 

secara kinetik mengontrol laju pertumbuhan kristalografik ke arah bidang kristal 

tertentu. Baqiya, dkk., (2007) telah berhasil  mensintesis nanopartikel Fe3O4 melalui  

metode kopresipitasi dengan pelapisan PEG-400. PEG-400 merupakan material 

polimer berstruktur rantai pendek yang seragam dan sangat mudah terserap pada 

permukaan koloid logam oksida.  Pada penambahan  PEG-400 menyebabkan ukuran 

kristal Fe3O4 semakin besar (Anwar, 2007) 

Ukuran nanopartikel dapat dikontrol dengan penambahan polimer dan 

surfaktan. Salah satu polimer yang dapat digunakan untuk mengontrol ukuran dan 

struktur tersebut adalah Polietilen Glikol (PEG) (Perdana, dkk, 2010). PEG yang 

digunakan adalah PEG 6000 yang memiliki sifat yang stabil, bertindak sebagai 

pelarut, mudah bercampur dengan komponen lain, tidak beracun , tidak iritatif dan 

dapat sebagai reduktor dalam sintesis nanopartikel besi oksida                                  

(Firnando dan Astuti, 2015) 



 
 

 

Gambar 2. Nanopartikel magnetit (Fe3O4) yang berikatan dengan PEG               

(Junejo, dkk., 2013) 

Selain itu, polietilen glikol (PEG) ditambahkan dalam reaksi yang dapat 

bertindak sebagai oksidan, surfaktan, dan zat pendispersi. PEG juga dapat mencegah 

aglomerasi partikel dan mencegah terjadinya Fe2O3. Hal ini juga diketahui bahwa 

Fe3O4 dapat dioksidasi menjadi γ-Fe2O3, dan dapat diubah menjadi α-Fe2O3 pada 

suhu yang lebih tinggi. Namun, magnetit (Fe3O4) sangat tidak stabil dan sensitif 

terhadap oksidasi. Magnetit berubah menjadi maghemit (γ-Fe2O3) dengan adanya 

oksigen (Islam, dkk., 2012) 

2.4 Metode dalam Sintesis Nanopartikel Magnetit  

 Sintesis nanopartikel magnetit telah dikembangkan dengan berbagai metode, 

baik konvensional (seperti kopresipitasi) maupun inovatif (misalnya sol-gel, 

hidrotermal, dan elektrokimia) (Fajaroh dkk., 2009). 

Metode kopresipitasi merupakan proses kimia yang membawa suatu zat 

terlarut ke bawah sehingga terbentuk endapan yang dikehendaki. Metode ini 

digunakan untuk mensintesis batuan besi menjadi nanopartikel magnetik, dan 



 
 

dilakukan pada suhu rendah (kurang dari 100  oC), waktu yang relatif lebih cepat, 

peralatan yang sederhana, bahkan dilakukan dengan memanfaatkan bahan alam yang 

relatif melimpah seperti batuan besi (Taufiq, dkk., 2008). 

 Metode elektrokimia adalah metode yang berbasis elektro-oksidasi besi 

dalam air demineralisasi menggunakan rapat arus rendah (sekitar 400 µA/cm2 yang 

dihasilkan oleh penerapan voltase 20 V). Nanopartikel magnetit diperoleh pada 

daerah anoda setelah 12 jam dengan ukuran rata-rata 18,5 nm. Metode elektrokimia  

menawarkan kemudahan dalam mengontrol ukuran partikel melalui pengaturan 

parameter seperti voltase/rapat arus, kondisi elektrolit, dan jarak antar elektroda 

(Fajaroh dkk., 2012). 

Metode lainnya adalah metode mikroemulsi. Pada metode ini, surfaktan non 

ionik digunakan di dalam pembentukan inverse microemulsion untuk pembuatan 

nanopartikel magnetik, dan silika akan terbentuk di sekitar nanopartikel magnetik 

melalui hidrolisis dan kondensasi tetraetil ortosilikat (TEOS). Ketiga metode sintesis 

nanopartikel magnetik yang bersalut silika tersebut menggunakan alkoksida yang 

harganya relatif  mahal (Deng, dkk., 2005). 

Metode  hidrotermal digunakan sebagai pemecah ikatan karbon dan kemudian 

karbon melapisi nanopartikel Fe3O4. Hidrotermal terbentuk dari kata hidro yang 

berarti air dan termal yang berarti panas, sehingga dengan metode hidrotermal 

menggunakan panas dan air. Metode ini melibatkan pemanasan reaktan dalam wadah 

tertutup (autoclave) menggunakan air. Metode hidrotermal  digunakan karena 

memiliki berberapa keunggulan yaitu lebih efisien dan praktis. Metode ini sangat  

efisien dalam penggunaan energi karena hanya menggunakan suhu yang rendah yaitu 

190 ℃. Kepraktisan metode ini ditunjukkan oleh kemudahan dalam menggunakan 

alat (Trisnawati, dkk., 2010).  



 
 

Secara hidrotermal, reaksi ini dilakukan dalam media air pada reaktor atau 

autoklaf dengan tekanan yang lebih tinggi dari 2000 psi dan suhu di atas    200 °C. 

Ada dua rute utama dalam pembentukan ferit melalui kondisi hidrotermal yaitu 

hidrolisis dan oksidasi atau netralisasi hidroksida logam campuran. Kedua reaksi ini 

sangat mirip, kecuali garam besi yang digunakan dalam metode. Pertama dalam 

proses ini, kondisi reaksi, seperti pelarut, suhu, dan waktu, biasanya memiliki efek 

penting pada produk. Ukuran partikel nanopartikel magnetit Fe3O4 meningkat dalam 

waktu reaksi yang lama dan kadar air yang lebih tinggi mengakibatkan partikel Fe3O4 

besar. Dalam proses hidrotermal, partikel kristal dikendalikan terutama melalui 

proses nukleasi dan pertumbuhan yang bergantung pada reaksi temperatur dengan 

kondisi nukleasi konstan. Di samping itu, lamanya waktu reaksi akan mendukung 

pertumbuhan butir. Nanopartikel  ferromagnetik Fe3O4 dengan diameter 27 nm telah 

disiapkan oleh hidrotermal dengan adanya surfaktan, natrium bis                 (2-

ethylhexyl) sulfosuksinat (Laurent, dkk., 2008). 

Cara pembentukan Fe3O4  dapat dilakukan dengan pengontrolan reaksi 

oksidasi-reduksi Fe(II) secara langsung oleh udara. Oksidasi adalah suatu proses yang 

mengakibatkan hilangnya satu elektron atau lebih dari dalam zat (atom, ion, atau 

molekul). Bila suatu unsur dioksidasi, keadaan oksidanya berubah ke nilai yang lebih 

positif. Suatu zat pengoksidasi adalah zat yang memperoleh elektron dan dalam 

proses itu zat itu direduksi. Definisi oksidasi ini juga sangat umum dan berlaku juga 

untuk proses dalam zat padat, lelehan maupun gas. Reduksi adalah suatu proses yang 

mengakibatkan diperolehnya suatu elektron atau lebih oleh zat (atom, ion atau 

molekul). Bila suatu unsur direduksi, keadaan oksidasi berubah menjadi lebih negatif 

(kurang positif). Suatu zat pereduksi adalah zat yang kehilangan elektron, dalam 



 
 

proses itu zat ini dioksidasi. Definisi reduksi ini juga sangat umum dan berlaku juga 

untuk proses dalam zat padat, lelehan maupun gas (Svehla, 1985). 

Oksidasi PEG dapat dipertimbangkan berdasarkan evolusi asam nitrat selama 

sintesis. Oksidasi PEG dan mekanisme yang mungkin untuk oksidasi dari setiap 

glikol terjadi  pada pemanasan. Pada pemanasan, gugus hidroksil terminal dari PEG 

diubah menjadi gugus aldehid. Sebagai hasil dari pengkhelatan kation oleh dua atom 

oksigen dari aldehid dan atom oksigen eterik, dan membentuk kompleks intermedit. 

Oksidasi lebih lanjut dari gugus aldehid menjadi gugus asam karboksilat dengan 

adanya asam nitrat yang terbentuk (Yang, dkk., 2014).  
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Gambar. 2 struktur  kompleks Fe dengan etilen glikol (Rosu, dkk, 2014) 

2.5 Karakterisasi Nanopartikel Magnetit (Fe3O4) 

 Instrumen dalam analisis nanopartikel magnetit terdiri atas radiasi pemancar 

cahaya inframerah, BET (Brunaer- Emmet- Teller), SEM (Scanning Electron 

Microscopy), XRD (X-Ray Diffraction  (Junejo, dkk., 2013). 

Spektrum radiasi pemancar cahaya inframerah  yang direkam dalam mode 

transmisi pada sampel serbuk yang digiling dengan KBr dan dikompresi menjadi 

pelet. Spektrum FT-IR dalam kisaran  4000-400 cm-1  tercatat untuk menyelidiki sifat 



 
 

ikatan kimia terbentuk (Junejo, dkk., 2013). Pancaran infra merah pada umumnya 

mengacu pada bagian spektrum elektromagnetik yang terletak diantara daerah tampak 

dan daerah gelombang mikro. Pancaran infra merah pada bagian gelombang  antara 

10.000-10 cm-1 diserap oleh sebuah molekul organik dan diubah  menjadi energi 

getaran molekul dan muncul sebagai pita atau peaks. Sebuah molekul paling 

sederhana sekalipun dapat dilihat sebagai spektrum yang rumit pada FTIR              

(Hakim, 2008). 

Analisis BET yaitu  penentuan diameter partikel rata-rata magnetit yang 

dihasilkan dari  sintesis secara elektrokimia dilakukan dengan mengukur luas 

permukaan spesifik  menggunakan metode BET. Setelah luas permukaan spesifik 

didapatkan, dihitung diameter masing-masing sampel dengan rumus sebagai berikut 

(Fajaroh dkk., 2009):  

Diameter partikel rata-rata (nm)=		
6

	⍴ x luas permukaan spesifik 

SEM ini merupakan sutau mikroskop elektron yang mampu menghasilkan 

gambar frekuensi dari sebuah permukaan sampel. SEM dapat memperlihatkan hasil 

gambar dari spesimen secara 3-dimensi dengan sangat detail dan dapat menentukan 

struktur permukaan dari sampel, memberikan pembesaran yang  cukup tinggi, serta 

kedalaman medan yang cukup baik. SEM menerapkan prinsip difraksi elektron yang 

prinsip kerjanya sama dengan mikroskop optik. Pada mikroskop ini, elektron yang 

melewatinya akan dibelokkan seperti cahaya oleh lensa elektromagnetik, yaitu medan 

magnet dan medan listrik dalam  alat tersebut (Hakim, 2008). 

 
 
 



 
 

BAB III 

METODE PENELITIAN 

 

3.1.  Alat Penelitian 

Alat-alat yang digunakan dalam penelitian ini adalah oven, timbangan analitik 

Al-204, FTIR (IR Prestige-21 Fourier Transform Infrared Spectrophotometer 

SHIMADZU), XRD XRD (Rigaku MiniFlex X-Ray Diffraction), magnetic stirrer 

thermolyne, pipet tetes, erlenmeyer, gelas kimia, cawan petri (diameter 8,5 cm), 

batang pengaduk, botol vial  30 mL, autoklaf stailless steel, oven, botol bekas, dan 

botol semprot. 

 
3.2. Bahan Penelitian 

Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini yaitu FeCl2. 4H2O (Merck), 

natrium asetat anhidrat 98%  (Merck),  akuades, akuabides, etanol 95 % (Merck), 

NaOH 1 % (Merck), Na2EDTA 2 % (Merck), polietilen glikol (PEG-6000), etilen 

glikol 99,5% (Merck), kertas saring whatman no.42, dan aluminium foil. 

 
3.3. Waktu dan Tempat Penelitian 

 Penelitian ini dilakukan di Laboratorium Kimia Anorganik Jurusan Kimia 

Fakultas Matematika dan Ilmu Pengetahuan Alam Universitas Hasanuddin Makassar, 

pada Bulan April 2016 – Agustus 2016. Analisis sampel dilakukan di Laboratorium 

Kimia Terpadu Jurusan Kimia Fakultas Matematika dan Ilmu Pengetahuan Alam 

Universitas Hasanuddin Makassar. 

 

 



 
 

3.4. Prosedur Penelitian 

3.4.1. Dekontaminasi Material Organik dan Anorganik pada Alat Gelas 

Alat-alat gelas dicuci dengan sabun, kemudian untuk menghilangkan material 

organik, larutan NaOH-alkohol  yaitu campuran etanol (95 %) 1 L dengan 120 gram 

NaOH dalam 120 mL H2O digunakan. Selanjutnya, alat dibilas dengan akuades. 

Dekontaminasi residu logam pada peralatan gelas dilakukan dengan, larutan yang 

mengandung 2 % NaOH dan 1 % Na2EDTA. Peralatan gelas direndam selama 2 jam 

dalam larutan tersebut, kemudian dibilas beberapa kali dengan akuades. 

3.4.2 Sintesis Nanopartikel Magnetit dari FeCl2. 4H2O  dengan Variasi Bobot 

PEG 1,2,3 dan 4 g 

Dalam penelitian ini, modifikasi nanopartikel magnetit dilakukan dengan 

penambahan PEG 1, 2, 3 dan 4 g  dengan suhu 190 °C secara hidrotermal. 

Sampel A: Sebanyak 0,99 g FeCl2. 4H2O (5 mol)  dilarutkan dalam etilen glikol          

40 mL (0,04 mol) kemudian ditambahkan natrium asetat anhidrat 3,6 g (0,043 mol) 

dan 1,0 g polietilen glikol. Campuran diaduk selama 45 menit dimasukkan dalam 

autoklaf kemudian  dimasukkan dalam oven pada suhu 190 °C selama 5 jam. Produk 

padat yang dihasilkan didinginkan pada suhu kamar dan dikumpulkan oleh magnet 

pemisahan. Padatan dicuci 3  kali dengan etanol 30 mL untuk menghilangkan etilena 

glikol dan kemudian dikeringkan pada 70 °C dalam oven sampai kering. 

Sampel B: Sebanyak 0,99 g FeCl2. 4H2O (5 mol)  dilarutkan dalam etilen glikol          

40 mL (0,04 mol) kemudian ditambahkan natrium asetat anhidrat 3,6 g (0,043 mol) 

dan 2,0 g polietilen glikol. Campuran diaduk selama 45 menit dimasukkan dalam 

autoklaf kemudian  dimasukkan dalam oven pada suhu 190 °C selama 5 jam. Produk 

padat yang dihasilkan didinginkan pada suhu kamar dan dikumpulkan oleh magnet 



 
 

pemisahan. Padatan dicuci 3  kali dengan etanol 30 mL untuk menghilangkan etilena 

glikol dan kemudian dikeringkan pada 70 °C dalam oven sampai kering. 

Sampel C: Sebanyak 0,99 g FeCl2. 4H2O (5 mol)  dilarutkan dalam etilen glikol          

40 mL (0,04 mol) kemudian ditambahkan natrium asetat anhidrat 3,6 g (0,043 mol) 

dan 3,0 g polietilen glikol. Campuran diaduk selama 45 menit dimasukkan dalam 

autoklaf kemudian  dimasukkan dalam oven pada suhu 190 °C selama 5 jam. Produk 

padat yang dihasilkan didinginkan pada suhu kamar dan dikumpulkan oleh magnet 

pemisahan. Padatan dicuci 3  kali dengan etanol 30 mL untuk menghilangkan etilena 

glikol dan kemudian dikeringkan pada 70 °C dalam oven sampai kering. 

Sampel D: Sebanyak 0,99 g FeCl2. 4H2O (5 mol)  dilarutkan dalam etilen glikol          

40 mL (0,04 mol) kemudian ditambahkan natrium asetat anhidrat 3,6 g (0,043 mol) 

dan 4,0 g polietilen glikol. Campuran diaduk selama 45 menit dimasukkan dalam 

autoklaf kemudian  dimasukkan dalam oven pada suhu 190 °C selama 5 jam. Produk 

padat yang dihasilkan didinginkan pada suhu kamar dan dikumpulkan oleh magnet 

pemisahan. Padatan dicuci 3  kali dengan etanol 30 mL untuk menghilangkan etilena 

glikol dan kemudian dikeringkan pada 70 °C dalam oven sampai kering. 

3.4.2. Penentuan  suhu optimum pembentukan nanopartikel magnetit   

Dalam penelitian ini, dilakukan dengan menggunakan variasi suhu 180 °C, 

190 °C 200 °C secara hidrotermal. 

Sampel A: Sebanyak 0,99 g FeCl2. 4H2O (5 mol)  dilarutkan dalam etilen glikol          

40 mL (0,04 mol) kemudian ditambahkan natrium asetat anhidrat 3,6 g (0,043 mol)  

dan 4 g polietilen glikol. Campuran diaduk selama 45 menit dimasukkan dalam 

autoklaf kemudian  dimasukkan dalam oven pada suhu 180 °C selama 5 jam. Produk 

padat yang dihasilkan didinginkan pada suhu kamar dan dikumpulkan oleh magnet 



 
 

pemisahan. Padatan dicuci 3 kali dengan air etanol 30mL untuk menghilangkan 

etilena glikol dan kemudian dikeringkan pada 70 °C dalam oven sampai kering. 

Sampel B: Sebanyak 0,99 g FeCl2. 4H2O (5 mol)  dilarutkan dalam etilen glikol          

40 mL (0,04 mol) kemudian ditambahkan natrium asetat anhidrat 3,6 g (0,043 mol) 

dan 4 g polietilen glikol. Campuran diaduk selama 45 menit dimasukkan dalam 

autoklaf kemudian  dimasukkan dalam oven pada suhu 200 °C selama 5 jam. Produk 

padat yang dihasilkan didinginkan pada suhu kamar dan dikumpulkan oleh magnet 

pemisahan. Padatan dicuci 3 kali etanol 30 mL untuk menghilangkan etilena glikol 

dan kemudian dikeringkan pada 70 °C dalam oven sampai kering. 

3.4.3. Penentuan waktu optimum pembentukan nanopartikel magnetit 

Dalam penelitian ini, dilakukan dengan menggunakan variasi waktu dalam 

autoklaf  dengan waktu selama 5, 10, dan 12 jam 

Sampel A: Sebanyak 0,99 g FeCl2. 4H2O (5 mol)  dilarutkan dalam etilen glikol          

40 mL (0,04 mol) kemudian ditambahkan natrium asetat anhidrat 3,6 g (0,043 mol)  

dan 4 g polietilen glikol. Campuran diaduk selama 45 menit dimasukkan dalam 

autoklaf kemudian  dimasukkan dalam oven pada suhu optimum selama 5 jam. 

Produk padat yang dihasilkan didinginkan pada suhu kamar dan dikumpulkan oleh 

magnet pemisahan. Padatan dicuci 3  kali dengan etanol 30 mL untuk menghilangkan 

etilena glikol dan kemudian dikeringkan pada 70 °C dalam oven sampai kering. 

Sampel B: Sebanyak 0,99 g FeCl2. 4H2O (5 mol)  dilarutkan dalam etilen glikol          

40 mL (0,04 mol) kemudian ditambahkan natrium asetat anhidrat 3,6 g (0,043 mol) 

dan 4 g polietilen glikol. Campuran diaduk selama 45 menit dimasukkan dalam 

autoklaf kemudian  dimasukkan dalam oven pada 190 ˚C selama 10 jam. Produk 

padat yang dihasilkan didinginkan pada suhu kamar dan dikumpulkan oleh magnet 



 
 

pemisahan. Padatan dicuci 3 kali dengan etanol 30 mL untuk menghilangkan etilena 

glikol dan kemudian dikeringkan pada 70 °C dalam oven sampai kering. 

Sampel C: Sebanyak 0,99 g FeCl2. 4H2O (5 mol)  dilarutkan dalam etilen glikol          

40 mL (0,04 mol) kemudian ditambahkan natrium asetat anhidrat 3,6 g (0,043 mol)  

dan 4 g polietilen glikol. Campuran diaduk selama 45 menit dimasukkan dalam 

autoklaf kemudian  dimasukkan dalam oven pada 190 °C selama 12 jam. Produk 

padat yang dihasilkan didinginkan pada suhu kamar dan dikumpulkan oleh magnet 

pemisahan. Padatan dicuci 3 kali dengan etanol 30 mL untuk menghilangkan etilena 

glikol dan kemudian dikeringkan pada 70 °C dalam oven sampai kering.. 

3.4.3 Karakterisasi produk 

Produk yang telah kering diamati warna dan dikarakterisasi dengan XRD 

(Rigaku MiniFlex X-Ray Diffraction) untuk identifikasi fasa, FTIR (IR Prestige-21 

Fourier Transform Infrared Spectrophotometer SHIMADZU), untuk identifikasi jenis 

ikatan,  

 

 

 

  

 
 
 
 
 
 
 
 
 

  



 
 

  BAB IV 

HASIL DAN PEMBAHASAN 

 

4.1 Sintesis nanopartikel magnetit dari FeCl2.4H2O 

4.1.1 Penentuan massa optimum Poliethilen glikol 6000 (PEG 6000) 

 Sintesis nanopartikel Fe3O4 berlangsung dalam autoklaf. Penambahan massa 

PEG 6000 sangat berpengaruh pada ukuran nanopartikel. Semakin sedikit massa 

poliethilen glikol yang ditambahkan maka warna nanopartikel magnetit nanopartikel 

yang dihasilkan berwarna cokelat. Bentuk fisik dari nanopartikel yang dihasilkan 

ditunjukkan pada Gambar 4.  

 

Gambar 4. Bentuk fisik magnetit pada penambahan 1,2,3 dan 4 gram poliethilen 
glikol 

 
Magnetit hasil sintesis dianalisis menggunakan XRD. Gambar 4   

menunjukkan pola difraksi partikel magnetit hasil sintesis yang sesuai dengan pola 

difraksi standar Fe3O4 JCPDS (Joint Commite on Powder Diffaction standars )          

No. 19-0629. Puncak-puncak yang jelas menandakan kristal partikel Fe3O4 telah 

terbentuk dengan baik. 



 
 

         
Gambar 5. Pola XRD standar Fe3O4 (JCPDS Card No. 19-629), 

 

 
 

 
Gambar 6. Pola difraksi sinar-X sampel Fe3O4 

 
Karakterisasi XRD dilakukan untuk menganlisis struktur kristal dari Sampel 

Fe3O4. Dari data XRD yang diperoleh, dilakukan identifikasi puncak-puncak grafik 

XRD dengan cara mencocokkan puncak yang ada pada grafik tersebut dengan standar 

JCDS. 

In
te

n
si

ta
s 

(a
.u

) 

2theta (deg) 



 
 

Gambar  6 adalah grafik pola difraksi sinar-X sampel Fe3O4. Dengan melakukan 

pencocokan pada standar JPDS dan didukung dari penelitian sebelumnya 

teridentifikasi bahwa proses sintesis yang dilakukan berhasil mendapatkan bahan 

Fe3O4. Hal ini terbukti dengan adanya puncak difraksi utama pada sudut 2 θ 30.3083, 

35.6082, 43.2175, 56.9522, yang merupakan puncak difraksi dengan indeks Miller 

(220), (311), (440), (511), dan (440) yang merupakan indeks khas kubik spinel dari 

Fe3O4, di mana intensitas puncak difraksi sampel a lebih tinggi dibandingkan dengan 

intensitas puncak difraksi sampel  b, c, dan d. Perbedaan intensitas pada sampel a, b, 

c, dan d dipengaruhi oleh waktu aging, kelembaban, dan penambahan polietilen 

glikol.  

  Puncak dengan simbol (*) merupakan puncak α- Fe2O3 (hematit). Keberadaan 

α- Fe2O3 (hematit) mengindikasikan bahwa pada proses sintesis yang dilakukan juga 

terjadi proses oksidasi yang menghasilkan α-Fe2O3 dan Fe3O4. Proses oksidasi tidak 

dapat dikontrol untuk satu oksida saja sehingga dalam nanopartikel magnetit akan 

selalu terdapat oksida atau sub-oksida. Kemunculan puncak-puncak difraksi yang 

merupakan puncak-puncak difraksi Fe3O4 lebih dominan dibandingkan puncak-

puncak difraksi Fe2O3. 

Pola XRD juga menunjukkan bahwa terjadi penurunan tinggi dan ketajaman 

puncak bidang utama (311) pada fasa Fe3O4, hal ini menunjukkan bahwa derajat 

kristalinitas nanopartikel Fe3O4 lebih tinggi pada penambahan PEG dalam jumlah 

kecil. 

Hasil menunjukkan bahwa semakin besar jumlah penambahan PEG 6000, 

maka semakin kecil ukuran kristal yang didapatkan. Jadi pada penelitian ini, ukuran 

partikel  sampel D lebih kecil dibandingkan dengan ukuran partikel  pada sampel A, 



 
 

B, dan C. Dengan penambahan PEG 6000 ukuran menjadi kecil karena adanya            

PEG 6000 yang melapisi permukaan partikel magnetit yang semakin banyak sehingga 

ukuran kristalnya semakin kecil karena pertumbuhannya dibatasi/dihalangi oleh 

banyaknya rantai PEG.  

 Ukuran kristal ditentukan dari data XRD yang menggunakan persamaan 

Scherrer. Hasil perhitungan dapat dilihat pada Tabel 1. 

Tabel 1. Ukuran kristal dari hasil data XRD (X-ray diffraction) dan nilai 
parameter kisi 

 
Sampel Penambahan PEG  6000 

(g) 

Ukuran Nanopartikel 

(nm) 

A 1  26,60 

B 2   22,26 

C 3  19,54 

D 4  16,10 

 
Dari Tabel 1 dapat dilihat bahwa semakin besar jumlah penambahan            

PEG- 6000, semakin kecil ukuran kristal yang didapatkan. Hasil ini jauh berbeda 

dengan penelitian yang sudah dilakukan sebelumnya. Pada penambahan PEG-4000 

ukuran kristal  Fe3O4 yang diperoleh besar (Islam ,2012). Perbedaan hasil ini 

kemungkinan diakibatkan oleh berat molekul dari masing-masing PEG. PEG-6000 

mempunyai berat molekul yang lebih besar dibandingkan dengan berat molekul PEG-

4000, sehingga jumlah rantai PEG yang melapisi permukaan partikel Fe3O4 juga 

semakin banyak. Menurut Baqiya, dkk (2007)  PEG menghambat pertumbuhan 

partikel magnetit. Sehingga ukuran kristalnya semakin kecil karena pertumbuhannya 

dibatasi atau dihalangi oleh banyaknya rantai PEG 6000. 



 
 

4.1.2  Penentuan Suhu Optimum  

 Pola difraksi sinar-X Fe3O4 sebagai fungsi suhu diberikan pada Gambar 3.  

 

 

Gambar 6. Pola difraksi sinar-X sampel Fe3O4 pada suhu (a) 180 ˚C, (b) 190 ˚C dan 

(c) 200 ˚C 

Pengujian dengan XRD digunakan untuk menentukan struktur dan ukuran 

kristal pada masing-masing sampel. Hasil eksperimen menunjukkan bahwa suhu 

optimum adalah 190 ˚C.  Gambar  6 menunjukkan adanya puncak yang jelas yang 

merupakan karakterisasi dari nanopartikel magnetit.  

Pada  Tabel 2 hasil menunjukkan bahwa suhu sintesis berpengaruh terhadap 

terhadap ukuran partikel. Ukuran nanopartikel meningkat dengan naiknya suhu. Pada 

suhu yang lebih tinggi Fe3O4 dapat teroksidasi menjadi (γ-Fe2O3).  Untuk itu maka 

pada penelitian ini suhu yang digunakan adalah 180 ˚C sampai 200 ˚C.  

Hasil perbandingan ukuran nanopartikel berdasarkan suhu dapat dilihat pada 

Tabel 2. 
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Tabel 2  Ukuran nanopartikel sebagai fungsi suhu. 

Sampel  Suhu (˚C) Ukuran Nanopartikel  

(nm) 

A 180  25, 17 

B 190  16,10 

C 200  21,71 

 

4.1.3 Penentuan Waktu optimum 

 Waktu pemanasan dalam autoklaf  merupakan salah satu variabel yang sangat 

berpengaruh pada ukuran nanopartikel magnetit dengan menggunakan optimasi 

waktu pemanasan.  

Pola difraksi sinar-X magnetit sebagai fungsi waktu pemanasan ditunjukkan 

pada Gambar 7. 

 

Gambar 7. Pola difraksi sinar-X sampel Fe3O4 pada waktu (a) 5 jam, (b) 10 jam dan 
(c) 12 jam 

 
Lima puncak yang merupakan karakteristik Fe3O4 terdapat pada pola difraksi 

XRD dari sampel dengan lama pemanasan 5, 10 dan 12 jam. Puncak yang khas untuk 
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PEG tidak terlihat pada difraktogram. Hal ini berarti PEG tidak ditemukan dalam 

sampel yang menunjukkan bahwa PEG-6000 atau tidak ikut bereaksi tetapi hanya 

sebagai templet yang membungkus partikel dan untuk mengontrol ukuran partikel, 

hal ini didukung oleh penelitian (Bukit dkk, 2015). 

Ukuran kristal magnetit pada berbagai waktu diberikan pada Tabel 3. 
 

Tabel 3. Ukuran kristal dari hasil data XRD (X-ray diffraction) dan nilai 
parameter kisi berdasarkan waktu 

Sampel Waktu  

(jam) 

Ukuran Nanopartikel 

(nm) 

A 5  16,10 

B 10  16,43 

C 12  16,61 

 

Berdasarkan hasil eksperimen  semakin lama waktu pemanasan maka ukuran 

nanopartikel magnetit semakin besar. Partikel Fe3O4 dengan lama pemanasan 12 jam, 

memiliki ukuran kristal yang paling besar. Hal ini disebabkan oleh pemanasan yang 

terlalu lama, sehingga terjadi pertumbuhan kristal Fe3O4. Pemanasan yang dilakukan 

selama 5 jam efektif karena menghasilkan ukuran kristal yang paling kecil yaitu 

16,10 nm. Menururt Basith, dkk (2012), ukuran partikel pada sampel magnetit 

mengalami pertumbuhan seiring dengan bertambahnya temperatur pemanasan, hal ini 

seperti yang kita perkirakan dengan bertambahnya temperatur juga akan 

meningkatkan energi difusi pada atom-atom sehingga terjadi pertumbuhan partikel. 

Secara teori, pertumbuhan partikel berbanding lurus terhadap temperatur secara 

eksponensial 



 
 

4.2 Analisis FTIR  

Analisis menggunakan FTIR dilakukan untuk menentukan gugus fungsi 

dalam magnetit hasil sintesis. Spektrum hasil sintesis sebagaimana ditunjukkan dalam 

Gambar 8. 

  
Bilangan gelombang (cm-1)  

Gambar 8. Spektra FTIR  dari (a) PEG murni, (b) nanopartikel magnetit 
 

Tabel  4. Gugus Fungsi dalam magnetit hasil sintesis 
 

Gugus fungsi PEG Fe3O4 + PEG 

O-H 3444,87 3444,87 

C-H Alifatik 2916,37 2924,09 

CH2 1456,26 1456,26 

C-O 1099,43 1055,06 

Fe-O - 596,00 

 
Serapan pada bilangan gelombang 3444,87 cm-1 terlihat pada spektrum IR 

PEG murni. Serapan ini menunjukkan serapan khas dari gugus O-H dengan pita yang 
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melebar. Serapan gugus C-H terlihat pada bilangan gelombang 2916,37 cm-1, gugus 

yang didukung oleh vibrasi C-H tekuk pada bilangan gelombang 1645,26 cm-1 dan 

serapan pada 1099,43 cm-1 adalah serapan gugus C-O. Spektrum IR dari nanopartikel 

magnetit (Gambar. 11) memperlihatkan serapan gugus O-H pada 3444,87 cm-1. 

Serapan yang kuat pada 597,00  adalah serapan gugus Fe-O. Peregangan getaran 

untuk nanopartikel magnetit terjadi sekitar 1055,06 cm-1 pita vibrasi ikatan C-O dan 

pita serapan pada panjang gelombang 948,98 cm-1 vibrasi ikatan C-C menandakan  

magnetit terlapisi oleh PEG. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



 
 

BAB V 

KESIMPULAN DAN SARAN 

 

5.1 Kesimpulan 

 Berdasarkan hasil penelitian dapat disimpulkan bahwa : 

1. Penambahan surfaktan poliethilen glikol berpengaruh terhadap ukuran partikel 

semakin banyak poliethilen yang ditambahkan maka ukuran nanopartikel 

semakin kecil. Ukuran partikel paling kecil yaitu 16,10 nm yang diperoleh 

dengan penambahan PEG 6000 4 g.  

2. Suhu optimum berdasarkan hasil penelitian  adalah 190 ˚C dengan ukuran 

partikel Fe3O4  yang diperoleh yaitu 16,10 nm. 

3. Pemanasan yang dilakukan selama 5 jam sangat efektif karena menghasilkan 

ukuran kristal yang paling kecil yaitu 16,10 nm. 

5.2 Saran 

Saran untuk penelitian selanjutnya yaitu : 

1. Perlu dilakukan penelitian lebih lanjut mengenai aplikasi dan manfaat  dalam 

penggunaan nanopartikel magnetit. 

2. Penelitian lebih lanjut dapat menggunakan polietilen glikol dengan berat 

molekul lain. 

3. Perlu dilakukan penelitian lebih lanjut dengan menggunakan variasi etileln 

glikol. 

4. Perlu dilakukan penelitian lebih lanjut dengan menggunakan jumlah PEG 

lebih banyak. 

5. Variasi waktu perlu digunakan lebih kecil dari 5 menit. 
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Lampiran  1. Bagan kerja 

1. Sintesis Nanopartikel Magnetit dari FeCl2. 4H2O  dengan  variasi  bobot  
PEG  1,2,3 dan 4 g 
 

  

 

- Dilarutkan dalam etilen glikol   sebanyak  40 mL (0,04 mol) 

- Ditambahkan natrium asetat  sebanyak 3,6 g (0,043 mol) 

- Ditambahkan 1,2,3, dan 4  g polietilen glikol (padat) 

- Diaduk selama 45 menit 

- Dimasukkan dalam autoklaf 

- Dimasukkan dalam oven  pada suhu 190 °C selama 5 jam. 

- Didinginkan pada suhu kamar 

- Disentrifugasi pada 1000 rpm selama 5 menit 

 

 

 

- Dicuci padatan 3 kali dengan etanol 30 mL 

untuk menghilangkan etilen  glikol 

- Dikeringkan pada 70 °C  sampai kering 

 

 

 

 

 

 
 
 
 
 
 

 

FeCl2. 4H2O 
0,99 g (5 mol) 

Endapan Filtrat 

Hasil 



 
 

2. Penentuan  suhu  optimum  pembentukan nanopartikel magnetit 

 

 

 

- Dilarutkan dalam etilen glikol   sebanyak  40 mL (0,04 mol) 

- Ditambahkan natrium asetat  sebanyak 3,6 g (0,043 mol) 

- Ditambahkan 4 g polietilen glikol (padat) 

- Diaduk selama 45 menit 

- Dimasukkan dalam autoklaf 

- Dimasukkan dalam oven  pada suhu 180 °C,  190 °C , dan 200 °C 

selama 5 jam. 

- Didinginkan pada suhu kamar 

- Disentrifugasi pada 1000 rpm selama 5 menit 

 

 

  

- Dicuci padatan 3  kali dengan etanol 30 mL 

untuk menghilangkan etilen  glikol 

- Dikeringkan pada 70 °C sampai kering dalam 

oven 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

FeCl2. 4H2O 
0,99 g (5 mol) 

Endapan Filtrat 

Hasil 



 
 

3. Penentuan waktu optimum 

 

 

 

- Dilarutkan dalam etilen glikol   sebanyak  40 mL (0,04 mol) 

- Ditambahkan natrium asetat  sebanyak 3,6 g (0,043 mol) 

- Ditambahkan 4 g polietilen glikol (padat) 

- Diaduk selama 45 menit 

- Dimasukkan dalam autoklaf 

- Dimasukkan dalam oven  pada 190 ˚C selama 5, 10 dan    12 jam  

- Didinginkan pada suhu kamar 

- Disentrifugasi pada 1000 rpm selama 5 menit 

 

 

 

- Dicuci padatan 3  kali dengan etanol 10 mL 

untuk menghilangkan etilen  glikol 

- Dikeringkan pada 70 °C sampai kering dalam 

oven. 

 

 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

FeCl2. 4H2O 
0,99 g (5 mol) 

Endapan Filtrat 

Hasil 



 
 

Lampiran 2. Reaksi pembentukan nanopartikel (Zhang, dkk., 2013) 
 

 
HOH2C CH2OH CH3CHO + H2O

Ac- +  H2O OH- +    HAc

Fe2+ +  2OH- Fe(OH)2
4Fe(OH)2 +  O2 FeOOH + 2H2O

2FeOOH +   Fe(OH)2 + 4OH-
Fe3O4

+ 4H2O 
 

Mekanisme reaksi pembentukan nanopartikel 
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Fe2+ + 2OH Fe(OH)2

Fe(OH)2 + O2 FeOOH + 2H2O

2FeOOH + Fe(OH)2 Fe3O4
+ 2H2O



 
 

Lampiran 4. Foto alat  yang digunakan 

a. FTIR 

 

 
 

b. XRD 
 

 
  

 
 



 
 

a. Autoklaf 
 

 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 



 
 

Lampiran 3. Perhitungan Ukuran Nanopartikel  dengan Persamaan Debye-

Scherer 

Ukuran nanopartikel dari hasi analisis menggunakan XRD dapat dihitung 

dengan persamaan dibawah ini : 

 

2ϴ = 35,5525 
 

35,5525 
  ϴ =  

          2 

  ϴ = 17,77625 

        Cos ϴ = 0,9522556 

 

   1,02500/2 
β (FWHM) =          π 

   180 rad 

      0,5125 
β (FWHM) =         3,14 

   180 rad 

 

β (FWHM) = 0,008940277 rad 

  K λ 
D =  

           β cos ϴ 

     0,89 x 0,154056 
D = 

  0,008940277 x 0,9522556 

  0,13710984 
 D =  
  0,008513428 

 D = 16,10  nm 

 
 
 
 
 
 



 
 

 



 
 

 



 
 

 



 
 

 



 
 

 



 
 

 



 
 

 



 
 

 



 
 

 



 
 

 



 
 

 
 

 

 



 
 

 



 
 

 



 
 

 



 
 

 
 

 

 



 
 

 



 
 

 



 
 

 



 
 

 
 

 

 



 
 

 



 
 

 



 
 

 



 
 

 



 
 

 



 
 

 



 
 

 



 
 

 



 
 

 

 
 

  

  



 
 

  



 
 

 


