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Halaman Persembahan

"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. Karera
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 dengalperukuran 16,10 nmelah berhasil disintesis
melalui metode oksidasi-reduksi hidrotermal dalamutan natrium asetat, etilen glikol
dan polietilen glikol. Suhu optimum sintesis didelo pada suhu 190 °C dan waktu
selama 5 jam sangat efektif karena menghasilkamaunkkristal yang paling kecil
yaitu 16,10 nmKarakterisasi gugus-gugus magnetit melalui anatisita serapan
FTIR, sementara ukuran partikel dan karakterisaagmatit dianalisis menggunakan
XRD. Kedua analisis tersebut membuktikan bahwa shrhpsil sintesis mengandung

fasa magnetit.

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



ABSTRACT

Magnetite nanoparticles with a size of 16.10 nmeh&een successfully
synthesized through hydrothermal oxidation-reductimethod in a solution of
sodium acetate, ethylene glycol and polyethyleryeall The optimum temperature
synthesis was obtained at a temperature of 190ahda time of 5 hours is very
effective because it produces the smallest crgstalis 16.10 nm. Characterization of
magnetite clusters through data analysis FTIR aibisor, while the particle size and
characterization of magnetite were analyzed usiRfpXThe second analysis proves

that the sample contains magnetite phase.

Keywords:  Poliethilen  glycol, hydrothermal, = magteti nanoparticles,
characterization.
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BAB |
PENDAHULUAN

1.1Latar Belakang

Perkembangan nanoteknologi sangat pesat karenalikiep@ranan yang
sangat penting bagi kehidupan. Dalam pengembargaosieknologi, metode sintesis
perlu dilakukan untuk menghasilkan produk berskaao yangmonodisperse dan
tidak teraglomerasi. Sifaonodisperse dibutuhkan untuk kemudahan aplikasinya.

Nanomaterial dapat diketahui sifat-sifatnya melahhapan yang disebut
karakterisasi. Sifat-sifat itu diantaranya adalkbiran (dimensi) butir atau kristalnya,
kelistrikan, kemagnetan dan kelarutannya yang ddjpeitgkap melalui pengukuran
atau pengamatan menggunakan alat yang sesuai.

Nanopartikel memiliki banyak kegunaan sebagai detekatalis, antibakteri
dan antikanker. Nanopartikel adalah partikel yaagukuran nanometer dengan sifat
kimia dan fisika yang lebih unggul dibandingkantip@ yang berukuran besar. Salah
satu nanopartikel yang sangat menarik untuk dikemgkan saat ini adalah
nanopartikel magnetit.

Salah satu zat yang dapat dipakai untuk memberdunkntengontrol ukuran
serta struktur pori adalah polietilen glikol (PE®grlam hal ini PEG dapat berfungsi
sebagai templet dan juga pembungkus partikel ledshgga tidak terbentuk agregat,
PEG terjebak pada permukaan partikel dan menutupipositif besi, dan pada
akhirnya akan diperoleh partikel dengan bentuktbonlgang seragam.

Ukuran nanopartikel dapat dikontrol dengan penambalpolimer dan
surfaktan. Salah satu polimer yang dapat digunakdok mengontrol ukuran dan

struktur tersebut adalah polietilen glikol (PEG)ei®ana, dkk, 2010). PEG yang



digunakan adalah PEG 6000 yang memiliki sifat yatapil, mudah bercampur
dengan komponen lain, tidak beracun dan tidaMKifri@@rnando dan Astuti, 2015).

Cara pembentukan ke, dapat dilakukan dengan pengontrolan reaksi
oksidasi-reduksi Fe(ll) secara langsung oleh uda@ksidasi PEG dapat
dipertimbangkan berdasarkan evolusi asam nitraingelsintesis. Oksidasi PEG dan
mekanisme yang mungkin untuk oksidasi dari setidqligterjadi pada pemanasan.
Pada pemanasan, gugus hidroksil terminal dari PlE@all menjadi gugus aldehid.
Sebagai hasil dari pengkhelatan kation oleh dumn atksigen dari aldehid dan atom
oksigen eter yang membentuk kompleks interme@iks$idasi lebih lanjut dari gugus
aldehid menjadi gugus asam karboksilat dengan adasgm nitrat yang terbentuk
(Yang, dkk., 2014).

Salah satu metode untuk sintesis nanopartikel ntigadalah metode
hidrotermal. Hidrotermal terbentuk dari kata higiang berarti air dan termal yang
berarti panas, sehingga dengan metode hidroterneaiggunakan panas dan air.
Metode ini melibatkan pemanasan reaktan dalam wadatutup (autoclave)
menggunakan air. Metode hidrotermal mampu mendtasiimagnetit dengan
derajat kristalinitas yang tinggi, serta ukuran tigal yang halus dengan
menggunakan suhu antara titik didih dan titik kdistir (100-350 °C) serta tekanan
yang tinggi hingga 15 atm. Metode ini terbukti arnpdalam pembuatan oksida
logam dengan kristalinitas yang tinggi dalam skedaometer. Penggunaan metode
reaksi oksidasi reduksi hidrotermal adalah terjgaipeningkatan bilangan okidasi
dan penurunan bilangan oksidasi dengan pemanasaaraSumum dapat dilakukan
dengan dua cara yaitu dengan atau tanpa surfaktengan bantuan surfaktan,

metode ini akan baik karena surfaktan akan mengontkuran partikel dalam



pembentukan nanopartikel. Selain untuk mengonkotan partikel, surfaktan dalam
metode hidrotermal dapat membantu perancangaelkitsitmorfologi suatu material.
Penggunaan surfaktan non ionik akan mempunyai texakik yang lebih baik dari
pada surfaktan ionik, hal ini disebabkan surfakian ionik tidak memiliki ion-ion
yang mungkin akan mengganggu proses sintesis magnet

Pada penelitian ini, pembuatan magnetit dilakuk@&mgdn pengontrolan
reaksi oksidasi-reduksi besi dengan PEG, pengamrokuran dan surfaktan untuk
menghasilkan magnetit dengan kristalinitas yang baita ukuran partikel halus serta

sifat magnet yang kuat.

1.2Rumusan Masalah
Berdasarkan latar belakang, dapat dirumuskan niagaltu:

1. bagaimana pengaruh suhu autoklaf terhadap Kkarstikermagnetit yang
dihasilkan dengan metode reaksi oksidasi-redukisotermal?

2. bagaimana pengaruh PEG terhadap karakteristik niagaag dihasilkan dengan
metode reaksi oksidasi-reduksi hidrotermal?

3. bagaimana pengaruh waktu dalam autoklaf terhadegkieaistik magnetit yang

dihasilkan dengan metode reaksi oksidasi-redukisotermal?

1.3 Maksud dan Tujuan Penelitian

1.3.1 Maksud Penelitian

Maksud dilakukan penelitian ini yaitu untuk mendeiia pengaruh suhu
autoklaf terhadap ukuran partikee;O, dan pengaruh PE@ang dihasilkardalam

sintesis nanopartikel E®, dengan metode reaksi oksidasi-reduksi hidrotermal.



1.3.2 Tujuan Penelitian
Tujuan penelitian ini adalah untuk :
1. menentukan pengaruh suhu autoklaf terhadap kaistktemagnetit yang
dihasilkan dengan metode reaksi oksidasi-redukisotermal.
2. menentukan pengaruh PEG terhadap karakteristik etiagrang dihasilkan
dengan metode reaksi oksidasi-reduksi hidrotermal.
3. mengetahui pengaruh waktu dalam autoklaf terhadagkkeristik magnetit

yang dhasilkan dengan metode reaksi oksidasi-retiuk®termal?

1.4 Manfaat Penelitian
Manfaat penelitian ini adalah memberikan informasengenai sintesis

nanopartikel FgO,dengan metode reaksi oksidasi-reduksi hidrotermal.



BAB Il

TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Magnetit FgO4

Atom besi memiliki momen magnet yang kuat karempa elektron yang
tidak berpasangan terdapat pada orbital 3d-nyakd&ddristal terbentuk dari atom
besi, magnet yang berbeda dapat timbul. Dalam lkeagmramagnetik, momen
magnetik atom dan kristal memiliki momen magneti. Jika kristal dikenakan
medan magnet luar beberapa saat, kristal akanapanmomen magnetik kecil.
Sebuah kristal ferrimagnetik, di sisi lain memildiia jenis momen magnetik atom
dengan kekuatan berbeda yang disusun dengan caigaralel. Jika momen
magnetik antiparalel besarnya sama, maka kristalah antiferromagnetik tidak
memiliki sifat magnetik (Teja dan Koh, 2009).

Magnetit (FgO,) merupakan salah satu oksida besi selain maghemit
(y-Fe04) dan hematito-Fe,O3) yang menunjukkan kemagnetan paling kuat di antara
oksida-oksida besi yang lain sehingga banyak dieskén di berbagai bidang (Teja
& Koh, 2009). Magnetit menunjukkan manfaat yang akim luas dengan sifat
kemagnetan yang kuat dan dalam skala nanometah saltunya adalah sebagai
pengikat logam berat yang terkandung dalam airdimiaya serapnya yang besar
terhadap logam didukung oleh luas permukaannya ymasgr serta kemampuan
merespons medan magnet sehingga memudahkan presesapan adsorben dari
larutan (Fajaroh, dkk., 2009).

Seperti oksida besi pada umumnya, magnetit menkigkarutan dalam air
rendah (K, antara 14* sampai 18%. Tetapi dalam asam, magnetit lebih mudah larut

dibanding oksida besi lainnya, walaupun prosesrpianya tidak spontan. Magnetit



larut secara perlahan dalam berbagai konsentragiata HCI. Kelarutan magnetit
semakin besar dalam larutan HCI yang semakin p&kagnetit juga dikenal sebagai
oksida besi hitam, besi magnet bijih, ferit besguabatuHercules (Teja dan Koh,
2009).

Maghemit ¢-FeO3) memiliki struktur yang mirip dengan magnetit. Beda
dari magnetit, semua Fe berada dalam keadaanemiy@brnel dan Schwertmann,
2003). Maghemity(-Fe,O3) adalah oksida feromagnetik yang telah banyakrdigan
sebagai bahan rekaman magnetik urnée drive. Selain itu, nanopartikel maghemit
telah digunakan sebagéarrofiuids hypertermia (MFM) dalam pengobatan tumor
karena stabilitas kimia yang baik dan biokompht#s dengan kapasitas pemanasan
yang tinggi pada medan magnet (Park dkk, 2006ghdmit terjadi di tanah sebagai
produk pelapukan dari magnetit, atau sebagai pratirk pemanasan oksida besi
lainnya (Teja dan Koh, 2009).

Hematit adalah oksida besi yang tersebar luaglghtnan dan tanah. Ini juga
dikenal sebagai oksida besi, besi seskuioksidar oierah,specularite, bijih besi
spekular, ginjal bijih, atau martit. Hematit berwa merah darah jika halus, dan
hitam atau abu-abu jika kasar. Oksida ini sangdtilspada kondisi kamar (Teja dan
Koh, 2009).

2.2 Nanopartikel magnetit (FgO,)

Nanopartikel magnetit memiliki potensi yang besatuld dimanfaatkan pada
bidang biosensor yang berperan sebagai bahanyakig dapat mengimmobilisasi
analit pada permukaasensing sehingga dapat meningkatkan kinerja biosensor
tersebut. Dalam aplikasi biosensor, sifat magndak ukuran butir serta tingkat
dispersibilitas dan kereaktifan pada analit (bicgkal) merupakan hal yang sangat

penting untuk diperhatikan, sehingga nanopartikelgmetit dapat dimanfaatkan



dalam aplikasi biosensor yang membutuhkan analsisg cukup mengenai
nanopartikel magnetit (Riyanto, dkk, 2012).

Nanopartikel magnetik telah digunakamvivo sebagaimagnetic resonansi
imaging (MRI) kontras agen untuk pencitraan molekuler dah Superparamagnetik
magnetit digunakan sebagai inti dalam agen yaggndikan untuk membedakan
antara sel jaringan yang sehat dan jaringan yakig. $2artikel superparamagnetik
umumnya dilapisi dengan lapisan untuk stabilitasleiki. Pelacakan sel secdravivo
telah berhasil dilakukan  (Song, dkk., 2013). iRartmagnetik dengan lapisan
polimer telah digunakan dalam pemisahan sel, pelurprotein, lingkungan dan
analisis makanan organik dan sintesis biokimiagpihan air industri dan biosains.
Enkapsulasi nanopartikel magnetik dengan polimegamik digunakan untuk

meningkatkan stabilitas kimia (Teja dan Koh, 2009)

2.3 Sintesis Nanopartikel Magnetit (FgO,)

Sintesis nanopartikel magnetit telah dikembangkamgen berbagai metode,
baik konvensional seperti kopresipitasi, maupurvatid (misalnya sol-gelspray
drying, hidrotermal, sonokimia, dan elektrokimia) dengajman untuk mendapatkan
metode sintesis yang efektif dan efisien. Salah sa#¢tode sederhana yang efektif,
efisien, dan ramah lingkungan yang telah dikembangidalah metode elektrokimia
yang berbasis elektro-oksidasi besi dalam air deralisasi (Fajaroh dkk, 2009a).

Pembentukan oksida besi nanopartikel sintesis dilas pada hidrolisis dan
dekomposisi termal besi nitrat nonahidrat, dihasilkbO sebagai produk sampingan
yang diharapkan sebagai pertumbuhan besi nanogadilsida. Untuk mengetahui
pengaruh KO yang dihasilkan dalam reaksi, sintesis nanoprtlhesi oksida

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



Sintesis nanopartikel magnetik yang bersalut silde@lam penelitian ini
menggunakan larutaater Glass) yang merupakan bahan yang murah dan ramah
lingkungan sebagai sumber silika. Larutan sekalipegtindak sebagai elektrolit
pendukung untuk meningkatkan konduktivitas larigarta sebagai agen pendispersi
untuk mendistribusikan partikel sedemikian sehingizgat mencegah terjadinya
aglomerasi dan diperoleh partikel yamgnodisperse (Deng, dkk., 2005)

Sintesis besi oksida dalam kisaran nano dalam Qarlalikasi telah menjadi
area aktif dan menantang peneliti selama dua detexd&hir. Proses ini meliputi
pengaruh pH, konsentrasi reaktan, suhu, metodeapgnaan, dan laju oksidasi pada
sintesis oksida besi. Morfologi partikel besi oksltergantung pada persaingan antara
beberapa proses seperti nukleasi, pertumbuhangasgrelan adsorpsi kotoran
(Cornell dan Schwertmann, 1996).

Sintesis nanopartikel besi oksida, khususnya magn@e;0,) telah
berkembang dalam beberapa tahun terakhir ini. Haldisebabkan adanya sifat
supermagnetis yang dimiliki sehingga menyebabkamopartikel magnetit dapat
dimanfaatkan dalam berbagai aplikasi di beberapdang. Di bidang medis,
nanopartikel magnetit yang bersifat biokompatibepat digunakan sebagai agen
dalam bioimaging yaitu Magnetic Resonance Imaging (MRI) contrast agent, agen
dalamdrug delivery baik dengan cara konjugasi maupun agen enkapSuddeim
hipertermia, misalnya untuk membunuh sel tumor rse¢armogenesis dan agen
dalam pelabelan sel (Ernawati, dkk., 2011).

Suhu merupakan salah satu faktor yang berpengaal#mdpembentukkan
nanopartikel. Ukurannya yang kecil menyebabkatenal tersebut sangat reaktif
(Pauzan, dkk., 2013). Nanopartikel dengan ukunatir lpang lebih kecil memiliki

respon magnetik yang lebih tinggi dibandingkangdensampel nanopartikel dengan



ukuran butir yang lebih besar. Hal tersebut diskbalsemakin kecil ukuran butir
partikel magnetit maka momen magnetik pada naniégparhagnetit cenderung lebih
tidak stabil. Ketidakstabilan momen magnetik paadikel dengan ukuran butir yang
lebih kecil disebabkan oleh energi anisotropi ydmgiliki oleh partikel tersebut jauh

lebih kecil dibandingkan dengan nanopartikel dengmran butir yang lebih besar
akibatnya bila terdapat medan magnet eksternal yaempengaruhi maka momen
magnetik pada nanopartikel dengan ukuran butir yahin kecil akan memberikan
respon yang lebih cepat ( Riyanto dkk,. 2012).

2.4 Stabilisasi pada Partikel Magnetik

Beberapa pendekatan telah dikembangkan untuk rselaphopartikel besi
oksida, termasuk dalam lapisamsitu dan pascaintesis pelapis. Dalam pendekatan
pertama, nanopartikel dilapisi selama sintesis.ollletpelapisan passintesis terdiri
atas okulasi yang polimer pada partikel magnetikfégktan polimer). Dalam literatur,
pelapis yang paling umum vyaitu, dekstran karboksil&arboksidekstran, pati,
arabinogalaktan, glikosaminoglikan, stirene diaeihzen tersulfonasi, polietilen
glikol (PEG), polivinil alkohol (PVA), kitosan (Laent, dkk, 2008). Jadi pelapisan
nanopartikel magnetit dengan (PVA), kitosan, delkstdan PEG akan dibahas lebih
lanjut.

PVA adalah polimer biokompatibel hidrofilik. PVA Is&gai pelapis pada
permukaan partikel untuk mencegah terjadinya aglasie sehingga dapat
menimbulkan partikel monodispersi. Menurut Lee dKR005) telah memodifikasi
permukaan nanopartikel dengan PVA melalui pengemdagaram besi di dalam
larutan PVA untuk membentuk dispersi stabil.

Kitosan merupakan basa, tidak beracun, hidrofildipkompatibel, dan
polimer biodegradabel. Nanopartikel magnetik dikendalam kitosan yang di

sintesis dengan metode sonokimia. Dari partikefig tersebut, nanopartikel



magnetit disintesis daferrofluids yang digunakan sebagai agen kontras MRI dengan
melapisi asam oleat sebagai surfaktan dan kemuditpisi dengan kitosan
(Kim, dkk., 2005).

Dekstran adalah polimer polisakarida terdiri atast &R-D-glucopyranosyl
dengan berbagai tingkat rantai panjang dan bercab®®kstran telah sering
digunakan sebagai lapisan polimer karena sebagaartbiokompatibel. Dekstran
difungsikan untuk stabilitas oksida besi oleh o&siddengan periodat yang akan
menghasilkan lebih banyak gugus hidroksil, sehanggemungkinkan pengikatan
gugus amino protein (Laurent, dkk, 2008).

PEG larut dalam air, polimer hidrofilik, biokompagi. Beberapa penelitian
telah melaporkan penggunaan PEG untuk meningkadigpersi biokompatibilitas
besi oksida. Baru-baru ini, nanopartikel besi oksglperparamagnetik dilapisi
dengan bilayer polietilen terpolimerisagiycolylated bilayers. Berbagai metode
pelapisan dikembangkan untuk membuat partikel KEG#100 nm) dan sangat kecil
(20-35 nm) tanpa proses pemisahan ukuran. Narlogabesi oksida dilapisi PEG
melalui hidrolisis FeGI6HO dalam air dan selanjutnya ditambahkan dengan
kopolimer blok poli (etilena glikol)-poli (asam aamat). Nanopartikel yang dilapisi
kopolimer blok memperlihatkan kelarutan dan stddsliyang sangat baik di air
maupun di dalam larutan fisiologis. Hasil ekspennmeembuktikan bahwa molekul
PEG-PASP terikat secara multikovalen pada permukearopartikel besi oksida
melalui koordinasi antara asam karboksilat dengA8HP poly aspartic acid) dari
kopolimer  blok dan Fe pada permukaan nanopartikesi oksida

(Laurent dkk, 2008).

Yang dkk., (2014) menggambarkan sintesis nanopriiesi oksida yang

dilapisi PEG seperti terlihat pada Gambar 1.
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Gambar.1 Sintesis nanopartikel magnetit yatapii PEG (Yang, dkk., 2014).

PEG memegang peranan penting dalam mencegah agnegapartikel dan
secara kinetik mengontrol laju pertumbuhan kriggedéik ke arah bidang kristal
tertentu. Bagiya, dkk., (2007) telah berhasil nrarsis nanopartikel F®, melalui
metode kopresipitasi dengan pelapisan PEG-400. #EGmerupakan material
polimer berstruktur rantai pendek yang seragam skngat mudah terserap pada
permukaan koloid logam oksida. Pada penambaha@-42B® menyebabkan ukuran
kristal FeO, semakin besar (Anwar, 2007)

Ukuran nanopartikel dapat dikontrol dengan penambalpolimer dan
surfaktan. Salah satu polimer yang dapat digunakdéok mengontrol ukuran dan
struktur tersebut adalah Polietilen Glikol (PEGErdana, dkk, 2010). PEG yang
digunakan adalah PEG 6000 yang memiliki sifat yatapil, bertindak sebagai
pelarut, mudah bercampur dengan komponen laink figaacun , tidak iritatif dan
dapat sebagai reduktor dalam sintesis  nanopartikbkesi  oksida

(Firnando dan Astuti, 2015)



-

2y, |_|| ad
“H O H
[

I O\\ ° \
HOOOH --------- OLCH, CH, O+H
\ _.-"“
O I oL
HQ H,

Gambar 2. Nanopartikel magnetit §Bg) yang berikatan dengan PEG

(Junejo, dkk., 2013)

Selain itu, polietilen glikol (PEG) ditambahkan aal reaksi yang dapat
bertindak sebagai oksidan, surfaktan, dan zat ppadii. PEG juga dapat mencegah
aglomerasi partikel dan mencegah terjadinyagOgeHal ini juga diketahui bahwa
Fe;04 dapat dioksidasi menjagiFe,0Os, dan dapat diubah menjadiFe,0O; pada
suhu yang lebih tinggi. Namun, magnetit {6 sangat tidak stabil dan sensitif
terhadap oksidasi. Magnetit berubah menjadi maghénfte,O;) dengan adanya

oksigen (Islam, dkk., 2012)

2.4 Metode dalam Sintesis Nanopartikel Magnetit

Sintesis nanopartikel magnetit telah dikembangkamgan berbagai metode,
baik konvensional (seperti kopresipitasi) maupurovaiif (misalnya sol-gel,
hidrotermal, dan elektrokimia) (Fajaroh dkk., 2009)

Metode kopresipitasi merupakan proses kimia yangnibasva suatu zat
terlarut ke bawah sehingga terbentuk endapan yakghehdaki. Metode ini

digunakan untuk mensintesis batuan besi menjadiopatikel magnetik, dan



dilakukan pada suhu rendah (kurang dari 1%), waktu yang relatif lebih cepat,
peralatan yang sederhana, bahkan dilakukan dengaranfaatkan bahan alam yang
relatif melimpah seperti batuan besi (Taufig, dR&Q08).

Metode elektrokimia adalah metode yang berbaséktreloksidasi besi
dalam air demineralisasi menggunakan rapat arugatrefsekitar 40QA/cmz2 yang
dihasilkan oleh penerapan voltase 20 V). Nanopalrtikagnetit diperoleh pada
daerah anoda setelah 12 jam dengan ukuran ratd8&anm. Metode elektrokimia
menawarkan kemudahan dalam mengontrol ukuran phrtikelalui pengaturan
parameter seperti voltase/rapat arus, kondisi reliektdan jarak antar elektroda
(Fajaroh dkk., 2012).

Metode lainnya adalah metode mikroemulsi. Pada deetoi, surfaktan non
ionik digunakan di dalam pembentukamverse microemulsion untuk pembuatan
nanopartikel magnetik, dan silika akan terbentuksekitar nanopartikel magnetik
melalui hidrolisis dan kondensasi tetraetil ori@ail (TEOS). Ketiga metode sintesis
nanopartikel magnetik yang bersalut silika tersefmaénggunakan alkoksida yang
harganya relatif mahal (Deng, dkk., 2005).

Metode hidrotermal digunakan sebagai pemecah ikatan kadaarkemudian
karbon melapisi nanopartikel f#&. Hidrotermal terbentuk dari kata hidro yang
berarti air dan termal yang berarti panas, sehindgagan metode hidrotermal
menggunakan panas dan air. Metode ini melibatkamapasan reaktan dalam wadah
tertutup (autoclave) menggunakan air. Metode hafroal digunakan karena
memiliki berberapa keunggulan yaitu lebih efisiean doraktis. Metode ini sangat
efisien dalam penggunaan energi karena hanya meaggn suhu yang rendah yaitu
190 °C. Kepraktisan metode ini ditunjukkan oleh kemudaldatam menggunakan

alat (Trisnawati, dkk., 2010).



Secara hidrotermal, reaksi ini dilakukan dalam mealr pada reaktor atau
autoklaf dengan tekanan yang lebih tinggi dari 2p60dan suhu di atas 200 °C.
Ada dua rute utama dalam pembentukan ferit melktuidisi hidrotermal yaitu
hidrolisis dan oksidasi atau netralisasi hidrokdmzam campuran. Kedua reaksi ini
sangat mirip, kecuali garam besi yang digunakamandametode. Pertama dalam
proses ini, kondisi reaksi, seperti pelarut, sutan waktu, biasanya memiliki efek
penting pada produk. Ukuran partikel nanopartikagnetit FeO, meningkat dalam
waktu reaksi yang lama dan kadar air yang lebigpgiimengakibatkan partikel g@,
besar. Dalam proses hidrotermal, partikel kristddendalikan terutama melalui
proses nukleasi dan pertumbuhan yang bergantung pesksi temperatur dengan
kondisi nukleasi konstan. Di samping itu, lamanyakiu reaksi akan mendukung
pertumbuhan butir. Nanopartikel ferromagnetik@edengan diameter 27 nm telah
disiapkan oleh hidrotermal dengan adanya surfakiatrjum bis (2-
ethylhexyl) sulfosuksinat (Laurent, dkk., 2008).

Cara pembentukan ke, dapat dilakukan dengan pengontrolan reaksi
oksidasi-reduksi Fe(ll) secara langsung oleh udakaidasi adalah suatu proses yang
mengakibatkan hilangnya satu elektron atau lebith d@am zat (atom, ion, atau
molekul). Bila suatu unsur dioksidasi, keadaanddsya berubah ke nilai yang lebih
positif. Suatu zat pengoksidasi adalah zat yang peeoteh elektron dan dalam
proses itu zat itu direduksi. Definisi oksidasi juga sangat umum dan berlaku juga
untuk proses dalam zat padat, lelehan maupun gakikRi adalah suatu proses yang
mengakibatkan diperolehnya suatu elektron atauhledeh zat (atom, ion atau
molekul). Bila suatu unsur direduksi, keadaan asiderubah menjadi lebih negatif

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



proses itu zat ini dioksidasi. Definisi reduksi jaga sangat umum dan berlaku juga
untuk proses dalam zat padat, lelehan maupun gal¢ 1985).

Oksidasi PEG dapat dipertimbangkan berdasarkarugvasam nitrat selama
sintesis. Oksidasi PEG dan mekanisme yang munghktokuoksidasi dari setiap
glikol terjadi pada pemanasan. Pada pemanasans dudroksil terminal dari PEG
diubah menjadi gugus aldehid. Sebagai hasil dangkigelatan kation oleh dua atom
oksigen dari aldehid dan atom oksigen eterik, d@mbentuk kompleks intermedit.
Oksidasi lebih lanjut dari gugus aldehid menjadgugi asam karboksilat dengan

adanya asam nitrat yang terbentuk (Yang, dkk., 014

Gambar. 2 struktur kompleks Fe dengan etilen gliRosu, dkk, 2014)

2.5 Karakterisasi Nanopartikel Magnetit (Fe;04)

Instrumen dalam analisis nanopartikel magrtetfidiri atas radiasi pemancar
cahaya inframerah, BET (Brunaer- Emmet- Teller),MSEScanning Electron
Microscopy), XRD (X-Ray Diffraction (Junejo, dkk., 2013).

Spektrum radiasi pemancar cahaya inframergdng direkam dalam mode
transmisi pada sampel serbuk yang digiling deng&n #an dikompresi menjadi

pelet. Spektrum FTR dalam kisaran 4000-400 éntercatat untuk menyelidiki sifat



ikatan kimia terbentuk (Junejo, dkk., 2013). Paanainfra merah pada umumnya
mengacu pada bagian spektrum elektromagnetik yategak diantara daerah tampak
dan daerah gelombang mikro. Pancaran infra merdh pagian gelombang antara
10.000-10 crit diserap oleh sebuah molekul organik dan diubahnjadé energi
getaran molekul dan muncul sebagai pita atau peSkbuah molekul paling
sederhana sekalipun dapat dilihat sebagai spektyamg rumit pada FTIR
(Hakim, 2008).

Analisis BET vyaitu penentuan diameter partikelarata magnetit yang
dihasilkan dari sintesis secara elektrokimia dikdn dengan mengukur luas
permukaan spesifik menggunakan metode BET. Setaksh permukaan spesifik
didapatkan, dihitung diameter masing-masing sardpatjan rumus sebagai berikut
(Fajaroh dkk., 2009):

6
x luas permukaan spesifik

Diameter partikel rata-rata (nm)T)

SEM ini merupakan sutau mikroskop elektron yang marmmenghasilkan
gambar frekuensi dari sebuah permukaan sampel. &t memperlihatkan hasil
gambar dari spesimen secara 3-dimensi dengan sde@alt dan dapat menentukan
struktur permukaan dari sampel, memberikan pemaesgng cukup tinggi, serta
kedalaman medan yang cukup baik. SEM menerapkasiprilifraksi elektron yang
prinsip kerjanya sama dengan mikroskop optik. Padaoskop ini, elektron yang
melewatinya akan dibelokkan seperti cahaya olesal@tektromagnetik, yaitu medan

magnet dan medan listrik dalam alat tersebut (HaR008).



BAB Il

METODE PENELITIAN

3.1. Alat Penelitian

Alat-alat yang digunakan dalam penelitian ini abateen, 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 pelianteter 8,5 cm),
batang pengaduk, botol vial 30 mL, autokdtdilless steel, oven, botol bekas, dan

botol semprot.

3.2.Bahan Penelitian

Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ituyeeCh. 4H,0 (Merck),
natrium asetat anhidrat 98%Merck), akuades, akuabides, etanol 95 % (Merck),
NaOH 1 % (Merck), N:EEDTA 2 % (Merck), polietilen glikol (PEG-6000), ket

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

3.3.Waktu dan Tempat Penelitian

Penelitian ini dilakukan di Laboratorium Kimia Am@anik Jurusan Kimia
Fakultas Matematika dan limu Pengetahuan Alam Usitas Hasanuddin Makassar,
pada Bulan April 2016 — Agustus 2016. Analisis sahtblakukan di Laboratorium
Kimia Terpadu Jurusan Kimia Fakultas Matematika dlaru 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 urntakghilangkan material
organik, larutan NaOH-alkohol yaitu campuran etd86 %) 1 L dengan 120 gram
NaOH dalam 120 mL WD digunakan. Selanjutnya, alat dibilas dengan adslad
Dekontaminasi residu logam pada peralatan gelakukbn dengan, larutan yang
mengandung 2 % NaOH dan 1 %,NBTA. Peralatan gelas direndam selama 2 jam
dalam larutan tersebut, kemudian dibilas beberapalkngan akuades.
3.4.2 Sintesis Nanopartikel Magnetit dari FeCh. 4H,O dengan Variasi Bobot

PEG 1,2,3dan4 g

Dalam penelitian ini, modifikasi nanopartikel maghelilakukan dengan
penambahan PEG 1, 2, 3 dan 4 g dengan suhu 19€cita hidrotermal.
Sampel A: Sebanyak 0,99 g FeCl4H,0O (5 mol) dilarutkan dalam etilen glikol
40 mL (0,04 mol) kemudian ditambahkan natrium asathidrat 3,6 g (0,043 mol)
dan 1,0 g polietilen glikol. Campuran diaduk selait|amenit dimasukkan dalam
autoklaf kemudian dimasukkan dalam oven pada 490u’C selama 5 janRroduk
padat yang dihasilkan didinginkan pada suhu karaar dlkumpulkan oleh magnet
pemisahan. Padatan dicuci 3 kali dengan etanahl3@intuk menghilangkan etilena
glikol dan kemudian dikeringkan pada 70 °C dalamrosampai kering.
Sampel B: Sebanyak 0,99 g FeCl4H,O (5 mol) dilarutkan dalam etilen glikol
40 mL (0,04 mol) kemudian ditambahkan natrium dsathidrat 3,6 g (0,043 mol)
dan 2,0 g polietilen glikol. Campuran diaduk selaitamenit dimasukkan dalam
autoklaf kemudian dimasukkan dalam oven pada 490u’C selama 5 janRroduk

padat yang dihasilkan didinginkan pada suhu kamaar dlkumpulkan oleh magnet



pemisahan. Padatan dicuci 3 kali dengan etanahl3@ntuk menghilangkan etilena
glikol dan kemudian dikeringkan pada 70 °C dalamrosampai kering.
Sampel C: Sebanyak 0,99 g FeCl4H,0O (5 mol) dilarutkan dalam etilen glikol
40 mL (0,04 mol) kemudian ditambahkan natrium dsathidrat 3,6 g (0,043 mol)
dan 3,0 g polietilen glikol. Campuran diaduk selaitamenit dimasukkan dalam
autoklaf kemudian dimasukkan dalam oven pada 490u°C selama 5 janRroduk
padat yang dihasilkan didinginkan pada suhu kanaar dikumpulkan oleh magnet
pemisahan. Padatan dicuci 3 kali dengan etanail3@ntuk menghilangkan etilena
glikol dan kemudian dikeringkan pada 70 °C dalamrosampai kering.
Sampel D: Sebanyak 0,99 g FeCl4H,O (5 mol) dilarutkan dalam etilen glikol
40 mL (0,04 mol) kemudian ditambahkan natrium asathidrat 3,6 g (0,043 mol)
dan 4,0 g polietilen glikol. Campuran diaduk selait|amenit dimasukkan dalam
autoklaf kemudian dimasukkan dalam oven pada 490u°C selama 5 janRroduk
padat yang dihasilkan didinginkan pada suhu karaar dlikumpulkan oleh magnet
pemisahan. Padatan dicuci 3 kali dengan etanail3@ntuk menghilangkan etilena
glikol dan kemudian dikeringkan pada 70 °C dalamrosampai kering.
3.4.2. Penentuan suhu optimum pembentukan nanopartikel mgnetit

Dalam penelitian ini, dilakukan dengan menggunakarasi suhu 180 °C,
190 °C 200 °C secara hidrotermal.
Sampel A: Sebanyak 0,99 g FeCl4H,0O (5 mol) dilarutkan dalam etilen glikol
40 mL (0,04 mol) kemudian ditambahkan natrium dsathidrat 3,6 g (0,043 mol)
dan 4 g polietilen glikol. Campuran diaduk selanta Menit dimasukkan dalam
autoklaf kemudian dimasukkan dalam oven pada 480u’C selama 5 janRroduk

padat yang dihasilkan didinginkan pada suhu kamaar dlkumpulkan oleh magnet



pemisahan. Padatan dicuci 3 kali dengan air et&80aiL untuk menghilangkan
etilena glikol dan kemudian dikeringkan pada 7@&am oven sampai kering.
Sampel B: Sebanyak 0,99 g FeCl4H,O (5 mol) dilarutkan dalam etilen glikol
40 mL (0,04 mol) kemudian ditambahkan natrium dsathidrat 3,6 g (0,043 mol)
dan 4 g polietilen glikol. Campuran diaduk selamta Menit dimasukkan dalam
autoklaf kemudian dimasukkan dalam oven pada 200u°’C selama 5 janRroduk
padat yang dihasilkan didinginkan pada suhu kanaar dikumpulkan oleh magnet
pemisahan. Padatan dicuci 3 kali etanol 30 mL umbekaghilangkan etilena glikol
dan kemudian dikeringkan pada 70 °C dalam oven abkeping.
3.4.3. Penentuan waktu optimum pembentukan nanopartikel mgnetit

Dalam penelitian ini, dilakukan dengan menggunakanasi waktu dalam
autoklaf dengan waktu selama 5, 10, dan 12 jam
Sampel A: Sebanyak 0,99 g FeCl4H,0O (5 mol) dilarutkan dalam etilen glikol
40 mL (0,04 mol) kemudian ditambahkan natrium asathidrat 3,6 g (0,043 mol)
dan 4 g polietilen glikol. Campuran diaduk selanta Menit dimasukkan dalam
autoklaf kemudian dimasukkan dalam oven pada syftimum selama 5 jam.
Produk padat yang dihasilkan didinginkan pada skdmar dan dikumpulkan oleh
magnet pemisahan. Padatan dicuci 3 kali dengaole3@ mL untuk menghilangkan
etilena glikol dan kemudian dikeringkan pada 7@&@am oven sampai kering.
Sampel B: Sebanyak 0,99 g FeCl4H,O (5 mol) dilarutkan dalam etilen glikol
40 mL (0,04 mol) kemudian ditambahkan natrium dsathidrat 3,6 g (0,043 mol)
dan 4 g polietilen glikol. Campuran diaduk selamta Menit dimasukkan dalam
autoklaf kemudian dimasukkan dalam oven pada ©G€lama 10 jamProduk

padat yang dihasilkan didinginkan pada suhu kamaar dlkumpulkan oleh magnet



pemisahan. Padatan dicuci 3 kali dengan etanol 3@imuk menghilangkan etilena
glikol dan kemudian dikeringkan pada 70 °C dalamrosampai kering.
Sampel C: Sebanyak 0,99 g FeCl4H,0O (5 mol) dilarutkan dalam etilen glikol
40 mL (0,04 mol) kemudian ditambahkan natrium dsathidrat 3,6 g (0,043 mol)
dan 4 g polietilen glikol. Campuran diaduk selarmta Menit dimasukkan dalam
autoklaf kemudian dimasukkan dalam oven pada ®Ge¢lama 12 jamProduk
padat yang dihasilkan didinginkan pada suhu kanaar dikumpulkan oleh magnet
pemisahan. Padatan dicuci 3 kali dengan etanol 3@imuk menghilangkan etilena
glikol dan kemudian dikeringkan pada 70 °C dalamrosampai kering..
3.4.3 Karakterisasi produk

Produk yang telah kering diamati warna dan dikamasasi dengarXRD
(Rigaku MiniFlex X-Ray Diffraction) untuk identifikasi fasa, FTIRIR Prestige-21
Fourier Transform Infrared Spectrophotometer SHIMADZU), untuk identifikasi jenis

ikatan,



BAB IV

HASIL DAN PEMBAHASAN

4.1 Sintesis nanopartikel magnetit dari FeGl4H,0
4.1.1 Penentuan massa optimum Poliethilen glikol 60 (PEG 6000)

Sintesis nanopartikeFeO, berlangsung dalanautoklaf. Penambahan massa
PEG 6000 sangat berpengaruh pada ukuran nanopa®é&makin sedikit massa
poliethilen glikol yang ditambahkan maka warna rngartkel magnetit nanopartikel
yang dihasilkan berwarna cokelat. Bentuk fisik dasinopartikel yang dihasilkan

ditunjukkan pada Gambar 4.

Gambar 4. Bentuk fisik magnetit pada penambahaB @igh 4 gram poliethilen
glikol

Magnetit hasil sintesis dianalisis menggunakan XRBGambar 4
menunjukkan pola difraksi partikel magnetit hasitessis yang sesuai dengan pola
difraksi standar F©, JCPDS (Joint Commite on Powder Diffaction standars
No. 19-0629. Puncak-puncak yang jelas menandakestakipartikel FeO, telah

terbentuk dengan baik.
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Gambar 6. Pola difraksi sinar-X sampet®e
Karakterisasi XRD dilakukan untuk menganlisis stmkkristal dari Sampel
Fe;0,4. Dari data XRD yang diperoleh, dilakukan identisk puncak-puncak grafik
XRD dengan cara mencocokkan puncak yang ada patil garsebut dengan standar

JCDS.



Gambar 6 adalah grafik pola difraksi sinar-X sahij@eO, Dengan melakukan
pencocokan pada standar JPDS dan didukung dari litieene sebelumnya
teridentifikasi bahwa proses sintesis yang dilakukerhasil mendapatkan bahan
Fe;04 Hal ini terbukti dengan adanya puncak difraksi wgmda sudut @ 30.3083,
35.6082, 43.2175, 56.9522, yang merupakan pundakkdi dengan indeks Miller
(220), (311), (440), (511), dan (440) yang merupaikaleks khas kubik spinel dari
FeOQ., di mana intensitas puncak difraksi sampel a I¢ibiggi dibandingkan dengan
intensitas puncak difraksi sampel b, c, dan db&daan intensitas pada sampel a, b,
c, dan d dipengaruhi oleh waktu aging, kelembalstam penambahan polietilen
glikol.

Puncak dengan simbfi) merupakan puncak- FeO, (hematit). Keberadaan
a- FeO, (hematit) mengindikasikan bahwa pada proses sintesis ydauéan juga
terjadi proses oksidasi yang menghasilkafeO3; dan FgO,. Proses oksidasi tidak
dapat dikontrol untuk satu oksida saja sehinggandahanopartikel magnetit akan
selalu terdapat oksida atau sub-oksida. Kemuncplarcak-puncak difraksi yang
merupakan puncak-puncak difraksi;6g lebih dominan dibandingkan puncak-
puncak difraksi F£s.

Pola XRD juga menunjukkan bahwa terjadi penurumaggt dan ketajaman
puncak bidang utama (311) pada fasgCOgehal ini menunjukkan bahwa derajat
kristalinitas nanopartikel E®, lebih tinggi pada penambahan PEG dalam jumlah
kecil.

Hasil menunjukkan bahwa semakin besar jumlah peaharb PEG 6000,
maka semakin kecil ukuran kristal yang didapatkaai pada penelitian ini, ukuran

partikel sampel D lebih kecil dibandingkan deng&aoran partikel pada sampel A,



B, dan C. Dengan penambahan PEG 6000 ukuran mekgaili karena adanya
PEG 6000 yang melapisi permukaan partikel magpetiy semakin banyak sehingga
ukuran kristalnya semakin kecil karena pertumbukiandibatasi/dihalangi oleh
banyaknya rantai PEG.

Ukuran kristal ditentukan dari data XRD yang mamggkan persamaan
Scherrer. Hasil perhitungan dapat dilihat pada Tabel 1.

Tabel 1. Ukuran kristal dari hasil data XRD (&y diffraction) dan nilai
parameter Kisi

Sampel Penambahan PEG 6000 Ukuran Nanopartikel
(8) (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 ghmpenambahan
PEG- 6000, semakin kecil ukuran kristal yang didlkegpa Hasil ini jauh berbeda
dengan penelitian yang sudah dilakukan sebelumiPgeda penambahan PEG-4000
ukuran kristal F¢D, yang diperoleh besar (Islam ,2012). Perbedaan haisil
kemungkinan diakibatkan oleh berat molekul dari img@snasing PEG. PEG-6000
mempunyai berat molekul yang lebih besar dibandingkengan berat molekul PEG-
4000, sehingga jumlah rantai PEG yang melapisi pkaan partikel F€, juga
semakin banyak. Menurut Bagiya, dkk (2007) PEG ghambat pertumbuhan
partikel magnetit. Sehingga ukuran kristalnya semékcil karena pertumbuhannya

dibatasi atau dihalangi oleh banyaknya rantai PE@G6



4.1.2 Penentuan Suhu Optimum

Pola difraksi sinar-X F©, sebagai fungsi suhu diberikan pada Gambar 3.
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Gambar 6. Pola difraksi sinar-X sampek®gpada suhu (a) 180 °C, (b) 190 °C dan
(c) 200 °C

Pengujian dengan XRD digunakan untuk menentukarktsir dan ukuran
kristal pada masing-masing sampel. Hasil eksperimemunjukkan bahwa suhu
optimum adalah 190 °C. Gambar 6 menunjukkan algycak yang jelas yang
merupakan karakterisasi dari nanopartikel magnetit.

Pada Tabel 2 hasil menunjukkan bahwa suhu sinbesgengaruh terhadap
terhadap ukuran partikel. Ukuran nanopartikel mgkén dengan naiknya suhu. Pada
suhu yang lebih tinggi BE®, dapat teroksidasi menjadi-Fe,03). Untuk itu maka
pada penelitian ini suhu yang digunakan adalah’C8&ampai 200 °C.

Hasil perbandingan ukuran nanopartikel berdasaskdnu dapat dilihat pada

Tabel 2.



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 salalvaetbel yang sangat
berpengaruh pada ukuran nanopartikel magnetit agenganggunakan optimasi
waktu pemanasan.

Pola difraksi sinar-X magnetit sebagai fungsi wagamanasan ditunjukkan

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

Lima puncak yang merupakan karakteristik@gerdapat pada pola difraksi

XRD dari sampel dengan lama pemanasan 5, 10 dg@anilZPuncak yang khas untuk



PEG tidak terlihat pada difraktogram. Hal ini bér&EG tidak ditemukan dalam
sampel yang menunjukkan bahwa PEG-6000 atau tkistkbereaksi tetapi hanya
sebagai templet yang membungkus partikel dan umtekgontrol ukuran partikel,
hal ini didukung oleh penelitian (Bukit dkk, 2015).

Ukuran kristal magnetit pada berbagai waktu dilzriRada Tabel 3.

Tabel 3. Ukuran kristal dari hasil data XRD (&y diffraction) dan nilai
parameter kisi berdasarkan waktu

Sampel Waktu Ukuran Nanopartikel
(jam) (nm)
A 5 16,10
B 10 16,43
C 12 16,61

Berdasarkan hasil eksperimen semakin lama wakhapasan maka ukuran
nanopartikel magnetit semakin besar. PartikgDelengan lama pemanasan 12 jam,
memiliki ukuran kristal yang paling besar. Hal @isebabkan oleh pemanasan yang
terlalu lama, sehingga terjadi pertumbuhan krisgg0,. Pemanasan yang dilakukan
selama 5 jam efektif karena menghasilkan ukurastddriyang paling kecil yaitu
16,10 nm. Menururt Basith, dkk (2012), ukuran paitipada sampel magnetit
mengalami pertumbuhan seiring dengan bertambalemypdratur pemanasan, hal ini
seperti yang kita perkirakan dengan bertambahnympéeatur juga akan
meningkatkan energi difusi pada atom-atom sehiriggadi pertumbuhan partikel.
Secara teori, pertumbuhan partikel berbanding lumrbadap temperatur secara

eksponensial



4.2 Analisis FTIR
Analisis menggunakan FTIR dilakukan untuk menemukmgus fungsi

dalam magnetit hasil sintesis. Spektrum hasil sisteebagaimana ditunjukkan dalam

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

Tabel 4. Gugus Fungsi dalam magnetit hasil sisitesi

Gugus fungsi PEG Fe;0, + PEG
O-H 3444,87 3444,87
C-H Alifatik 2916,37 2924,09
CH, 1456,26 1456,26
c-0 1099,43 1055,06
Fe-O - 596,00

Serapan pada bilangan gelombang 3444,87 tariihat pada spektrum IR

PEG murni. Serapan ini menunjukkan serapan khagdgus O-H dengan pita yang



melebar. Serapan gugus C-H terlihat pada bilangéontbang 2916,37 ch gugus
yang didukung oleh vibrasi C-H tekuk pada bilangafombang 1645,26 c¢idan
serapan pada 1099,43 ¢rmadalah serapan gugus C-O. Spektrum IR dari natiloglar
magnetit (Gambar. 11) memperlihatkan serapan guu$ pada 3444,87 ci
Serapan yang kuat pada 597,00 adalah serapan ¢iegs Peregangan getaran
untuk nanopartikel magnetit terjadi sekitar 105586" pita vibrasi ikatan C-O dan
pita serapan pada panjang gelombang 948,98 witrasi ikatan C-C menandakan

magnetit terlapisi oleh PEG.



BAB V

KESIMPULAN DAN SARAN

5.1 Kesimpulan

Berdasarkan hasil penelitian dapat disimpulkan laahw

1. Penambahan surfaktan poliethilen glikol berpengéeumadap ukuran partikel
semakin banyak poliethilen yang ditambahkan makarark nanopartikel
semakin kecil. Ukuran partikel paling kecil yait6,10 nm yang diperoleh
dengan penambahan PEG 6000 4 g.

2. Suhu optimum berdasarkan hasil penelitian adah ‘°C dengan ukuran
partikel FgO, yang diperoleh yaitu 16,10 nm.

3. Pemanasan yang dilakukan selama 5 jam sangatfdaktna menghasilkan

ukuran kristal yang paling kecil yaitu 16,10 nm.

5.2 Saran

Saran untuk penelitian selanjutnya yaitu :

1. Perlu dilakukan penelitian lebih lanjut mengendikasi dan manfaat dalam
penggunaan nanopartikel magnetit.

2. Penelitian lebih lanjut dapat menggunakan polietitgikol dengan berat
molekul lain.

3. Perlu dilakukan penelitian lebih lanjut dengan ngengkan variasi etileln
glikol.

4. Perlu dilakukan penelitian lebih lanjut dengan nmengkan jumlah PEG
lebih banyak.

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

1. Sintesis Nanopartikel Magnetit dari FeCh. 4H,O dengan variasi bobot

PEG 1,2,3dan4g

FeCb. 4H,0
0,99 g (5 mol)

- Dilarutkan dalam etilen glikol sebanyak 40 mLO@mol)
- Ditambahkan natrium asetat sebanyak 3,6 g (0,0218 m

- Ditambahkan 1,2,3, dan 4 g polietilen glikol (p@da

- Diaduk selama 45 menit

- Dimasukkan dalam autoklaf

- Dimasukkan dalam oven pada suhu 190 °C selanma5 ja
- Didinginkan pada suhu kamar

- Disentrifugasi pada 1000 rpm selama 5 menit

Filtrat

Endapan

Dicuci padatan 3 kali dengan etanol 30 mL
untuk menghilangkan etilen glikol

Dikeringkan pada 70 °C sampai kering

Hasil




2. Penentuan suhu optimum pembentukan nanopartéd magnetit

FeCb. 4H,0
0,99 g (5 mol)

- Dilarutkan dalam etilen glikol sebanyak 40 mLO@mol)

- Ditambahkan natrium asetat sebanyak 3,6 g (0,0z13 m

- Ditambahkan 4 g polietilen glikol (padat)

- Diaduk selama 45 menit

- Dimasukkan dalam autoklaf

- Dimasukkan dalam oven pada suhu 180 °C, 190ddm 200 °C
selama 5 jam.

- Didinginkan pada suhu kamar

- Disentrifugasi pada 1000 rpm selama 5 menit

Filtrat

Endapan

Dicuci padatan 3 kali dengan etanol 30 mL
untuk menghilangkan etilen glikol
Dikeringkan pada 70 °C sampai kering dalam

oven

Hasil




3. Penentuan waktu optimum

FeCb. 4H,0
0,99 g (5 mol)

- Dilarutkan dalam etilen glikol sebanyak 40 mLO@mol)

- Ditambahkan natrium asetat sebanyak 3,6 g (0,0z13 m

- Ditambahkan 4 g polietilen glikol (padat)

- Diaduk selama 45 menit

- Dimasukkan dalam autoklaf

- Dimasukkan dalam oven pada 190 °C selama 5, 10 d&2jam
- Didinginkan pada suhu kamar

- Disentrifugasi pada 1000 rpm selama 5 menit

Filtrat

Endapan

Dicuci padatan 3 kali dengan etanol 10 mL
untuk menghilangkan etilen glikol
Dikeringkan pada 70 °C sampai kering dalam

oven.

Hasil




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

HOH,C——CH;OH —> CH,CHO + H,O
Ac  + H,O — OH + HAcC

FEt + 20H —>  Fe(OH),

4Fe(OH) + O, —> FeOOH +2H,0
2FeOOH + Fe(OHy +40H —> Fg0, +4H0

Mekanisme reaksi pembentukan nanopartikel

H
R . H
G (e N
2 \ L/ / H—C—C
- C— cC—=cC —>
H—C—C—H > \ 7N\
| | H H H
H  OH
7 ~
- + 0 CH,COOH
HoC C\che e\, O
Fe?* +  20H° —>  Fe(OH)
Fe(OH) + 0, —> FeOOH * 2H,0

o2FeOOH + Fe(OH) —> FgO, * 2H,0O



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 menggunak&D dapat dihitung

dengan persamaan dibawah ini :

20 = 35,5525

35,5525

0=
2

©=17,77625

Co = 0,9522556

1,02500/2
B(FWHM)= —x
180 rad
0,5125
B (FWHM)= — 3,14
180 rad

B (FWHM) = 0,008940277 rad

KX

D= ——
B cos©
0,89 x 0,154056

D=

0,008940277 x 0,9522556

0,13710984
D=

0,008513428
D =16,10 nm



el smm gemsinr Tovenesed 5s

no. (deg) {A} {deg) {Counts) {Counts)
L &7, 35.6548 2.51608 100 0.74170 236 8522
2 39 62.8087 1.47829 83 1.03750 124 5970
3 & 59,3883 A 65I0T B4 DB ETE 88 #3182
¥IT
3 21.8116 4.07146 13 0.59670
4 23.2000 3.83085 8 0.36000
5 24.5966 3.61641 5 0.15330
G 24. 0866 2, 56844 k 20674
i 260450 J. 85078 kS ‘fﬁ FEGNG
B T ASHG ¥.2489%8 3% (.9 ‘ﬁ(" &
k2 Z8.4550 . 068013 £
ig ﬁﬁ»ﬁ*ﬁﬁﬁ BRI -5
3% 279418 8%
f.6843% 9% i
2.51608 100 0 74170
2.46757 16 0.56000
2.41263 10 0.52290
%ﬁ g £ 12

0.13330

1.98340

45.7066

46.1925 1.963¢66 0.11500
47.1083 1.92760 0.07670
& SBARS 3 B2563 Su33548

%E«&ﬁé}

s

=

6

8

4

R huy %882 1?%3“ 72
o T, B &

3

56.1400  1.63702

57.1283 1.61103
S

3

3E13A
S

67.3125 1.38991 0.09500
67.9625 1.37819 0.15500
68.5200 1.36833 0.04000
55.@:8%# S Bl T e

wf%’?ﬁ’%




& i
EE
-

Date & Time : 05-19-16 08:18:52
# Measurement Condition
Erepay ek _
Earust oA
woltagy T 40,0 18
szrank, 2 A4 {mA}

scatter siit
receiving siit
Scanning

B %

LgE
1.00000 (ceq)
0.36000 (ma)

E DaEa Process Con&ggfon
Smoothing [ AUTQ |
smoothing points 3

FWHM threhold | : 0.050 (deg)
intensity threhold : 30 (par mil)
FWHM ratio (n=-1)/n : 2

: LEe




< Group: Standard Data: PEGHZ >

I (CPS)
1

I (CPS)
1

f\ e

R

3000
2000
1000
Q‘ E B.G. Subtract Profile
Q' 4
= 4000 |
3000
2000
1000
& E Ka1 Profile
o |
= 4000
3000
2000
1000

1 (CPS)
I

Peak

0=

30 40

TT T T [T T Tr T

= = ] B e P
70 80

Theta-2Theta (deg)



FE TEreRRiy  Youwgisted 09
b {deg) {Counts} {Counts}
L 10 35.5525 2.52308 100 1.02500 179 s8e7
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X-ray tube
target
volings
curesnt

scan speed
gampling pitch
preset time

# Data Process Condition
Smoothing

smoething points

R SRR

ALt Geoerale
Kal a2 ratio
Peak Search

differential pointsz :

:'-7 hope
SEER SREY TBY

BB T O i

2 amivde

+ YHeTH-GENEES
b FELG00D - 75,0800 [deyq)
¥ oanebaouy sd -
2.0000 {deg/min}
0.0200 {deq)

.60 {sec}




< Group: Standard

1 (CPS)

1 (CPS)

1 (CPS)

| (CPSs)

1(CPS)

Data: mgnititeiffic >

g

g

g

5

g

P I e TN IO T A I I P P )

g

_g
O T T T |

g

g
Dogaatowuslunaatorsel

B.G. Sublract Profile

slivestorvelvesetonnalvwetonpslosaibifuasetonalve it

_i(ai Profile

g

sobwailonneleBuvetves

g

g

peiabaiiles

Peak

o

40

e

60

I = R R T = =
70
Theta-2Theta (deg)



kA

Basic Dats Frocess #*3¢

¥ Srandhyd
¥ HpEeiielace

# Strongest 3 peaks

Ei
ke
no. peak
Ro.
1 15
2 43
3 58

2theta d 11
(deg} {A)
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#%%  Basic Data Frocess
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# Strongest 3 peaks
no, peak 2Theta d
no. [deg) {R}
1 14 35.4563 2.52971
2 4 62.5666 1.48343
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% Bagic Data Process #*%*
F vive Jevaicion
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# Heasurement Condition
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target s fu
voliage T 40,0 (K
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¥ Theta-2Theta
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scan speed z 2.0600 (deg/min}
sampling pitch : 0.0200 (deg)
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Smoothing
smoothing points
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Peak Search
differential points




< Group: Standard Data: mgnititelddc »

s
i

1 (CPS)
il
(

B.G. Subtract Profile

1(CPS)
1

1] | ) ”Ka1 Profile

| (CPS)

~ Peak

1 (CPS)
|




#*% Basic pata
geg. o uaierd
s L dgrliedoe
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# Data Process Condition
Smoothing

smoothing points

w
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#%%  Basic Data Frocess Y¥e

T, 5 Selndesd
Bath & ytlieingms

# Strongest 3 peaks

no, peak 2Theta d I/I1 FEHM Intensity Integrated Int
no. {dey) (&} {deg} {Counts) {Counts}
1 14 35.5366 2.52418 100 0.99330 191 10056
2 37 62.7000 1.48059 15 1.45340 144 8275
3 43 68.9800 1.36032 52 0.00000 99 0

% Paak Data List
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Lampiran data base JCPDS Fe;0,

ton Owade
Ref Basta, Mineral Mag_ 31, 431 (1957)
A
£ > g
w [ ]
-
c gg =
a o
e T o NN
1lcor; T T T T T
0 25 s 75 100 125 .
% i hk || 2 i hk I|2 nd hk |
18277 40 111 |62585 85 4 4 0 |94508 40 B0O
30105 70 220 |7097 20 620 (1023 10 660
3B451 100 3171 |74063 30 53310526 0 751
371% 10 222|708 10 622|103 30 840
43123 70 4 0 0 |78983 20 444 12% & 931
53478 60 4 2 2 |86769 30 642|184 50 844
57.012 8 511 (83700 80 7 31 14340 0 951
Lampiran data base JCPDS Fe;0;
e
x et =
N : lion Dxide
Molecula: Weight 15369 Ref: Aravindaksham, All, Council of Sci. and Ind. Res., Central Fuel Res. Inst., Bimat, India,
Volume{CD} 10039
Dx 5 D =
e .
atamelers: -
2542 b 3 “E 3
1 's ;"_'
SS/FOM: FI0-710075.57) | 2 ‘ | | ‘ ” T
Wlcor, 260 | | II THN| lI-I..l
Rad CoKa T T T T T
Lambda 1.7902 0 20 40 80 80 100 2%
;g' % id hk 1|2 intf hk || 28 it hk |
Mineral Name: 24299 25 110 |64078 3% 211 |93793 18 352
Hemalite. syn 33279 100 1 2 1 |69640 4 242|553 2 453
35743 50 710 030 20 334 |9%818 2340
1401 2 222|753 8 220 [|1027 10 231
40971 30 120 |77848 23%0104,91 2:‘551
43692 2 020 |78843 4 1108668 18 7 41
43554 40 2 20 |80758 8 341 |107.07 6 554
54231 wi31 83042 10 4 4 2 |10815 12321
56.251 4 2 0 |84923 12 321 |1ms8 B 40
57.715 16 3 3 2 |88s91 14 %40 11362 6 440
538 35 130 |91.430 2 222 |11606 25 451




