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Simesis nanepartithel  weset  dengan menggunakan metode  ko-presipitasi
selerhans 1elah dilabukan. Sumber Fe berasal i Fe™ dan Fe™. Unwk larnan
vang mengandung katien Fe™™ dilakukan pereduksinn dengan beberapa redubtor
erganik. kemudian dilakokan ko-presipitasi mengeunakan Taruian ammenia. | lasil
analisis XRD menunjukan babwa hidrein efebil dalam mereduksi kation Fe'™
untuk - menghasilhan nanopartikel keistalin magnetit. sedanghan Tima redukio
fainmva memberikan produk amarl. Ukoran kristal dart magnetit vang diperoleh
berdasarkan perhitungan adalah berkisar antara 13 - 200 nm. Anglisis 1M
memperlihatkan martologe partike]l moagnetitnea sangat holus den ukuran
partikelnva relanif sergzam. Berdasarkan analisis VSM. produb sang didapatkan
Bersifal superparamagnetik dengan |

PENDAHULLAN

Senvavwp Magnetin (Fen )k merupakan muineral magnetik tertuz vange ditemukan
manusin.  Akhir-akhic ini magnetit telah menarik bansith o peneliti untuk
mengembanghan apliasinva lebih jauh melaloi nanctieknologr sepertt dalam
Bidang bromedis. kinalis, sensor, giaon seigicts residoeee (GRRYL penyimpanan
data, pigmen, meagaesie revoanee g [MBTdan feeroficda, Banvak metoda
lelah  dikembangkon  wunluk  mensinlesis  nanomagnett. diantaranva - meoda
koprosipitasi. depesisi vap kimia OV oksidasi plasma. reaksi padat, irrdizsi
irsonie, pirelisis dengzan laser dan sobvotermal. Setiap metods memiliki
kelehihan dan kekurangan tersendir, namun semuanya telsh werbuki dapan
digunakan untuk membuat nanopartizel nmgnn:li[.i" Hansa saja. sampan =aat ini
hamipir semua meoda o menggunakan sample murni, bukan dari sample alam

sebewai prekursor. Dalam penlitian wm disintesis magnetit sange berassl dari
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batuan alam vang menvandoung hesi sehbagar bahan dasar melalui proses destruksi
dan redubst. Sebagan pembanding dilakokan juga pembuitan magnetite dengan
bakan dasar senyawa murnn (ke dan Fe ") Selanjutnya semuanyva dikarakicrisasi

produk vang dickipar daliom peoses ini,
METODOLOG] PENELITIAN

Bahan-hahan vang dipakai dalam penelitian int vaite batuan besi dari Sungai Lasi.
Solok, Festay, FeCl asam nitrat (HNC ) 63 % hidrasin hidlra oM=L 1100 G900,
amrsortiven hidrobzida (WHOHY 25 %5 kaliom hidreeksida (ROHL  etanal
fUAHOHY B s dan sguaedest, Eintak pembuatan magnetite dari bahan alam
dibuat melalul batsan hesi vang berosal dard ambang rakyat di Sengan L
kabupaten Solok. Botan dipecah. dibaluskan don diavak hingea didepatkan
ukuren partikel kecrl don 120 gme Sampel posic besi vang telab halus ditimbang
dan dimasukkan ke dalam labu refluks Keodalam Tabu Kemuodian ditambahian
asam nitrat dilanjuthan dengan pemanasan dan pensadokan menggunakan S
plove stierve suho cimporan dijoga wetap 90 "C selnma proses destrukesi
Pemanasan dan pengaduban dilukukan sempai proses destruksi selesai Suspens
vany tebah dingin disaring dengan pompa vakom dan corong Buchner. Residunya
dikeringkan dengan oven pada 100113 1.

Filtrat hasil destruksi dimasukkan kedalom labo refleks dan diater pH larman
mepgadi 2 dengan penambahan KO kedzlam laraian ini kemudias diambahban
hidiazae denean varks mal antas EAOE3-030 mel Campuran kemudian direlNoks
dan - distirrer padas subw 5070 dengan Recepatan stivver 800 spm selama | jom:
Kedalam lacutan hasil reduksi ditambahkan NHAH sambil distirer hingea pH
campuran antara 10-H Campuran dirctluks kembeh selame 1 jam sambil wwtap
distirer dengan kecepatan 8O0 rpm. Sohu larutan dijaza Y "CL Endapan vang
dicdapal kemudian disaring. dicuct dan disimpan dalam desikator sampai kering
untuk selasiutnea dikarakierisasi dengan menpgunakan peralatan SEM JEOI
ASAGRG0L A, Philips PW ITI, Peneptuan siruktur, arientasi dan komposisi
kristal dalam produk sang didepat menggunakan peralatan XRD serla penentuan

silat magnetnya menggunakon peralatan VEMLOXFCORD VSR,



HASIL DAN PEMBAHASAN

Suhu dan kecepatan pengadukan sclama proses destruksal juea sangat berpengaruh
terhadap  eteksifitas. »uhue yvong baik untuk mendestrubsi botuan muenural
penclitian sebelumnsa adalah 90 °C dan Kecepatan pengadufan di anas M0 r|'|111.':
Serelab 40 jam. campuran hasil destroksi disaring dan didapatkan Hltrat berwarna
buning vang rerupakan cir kKhas wirna ion Fe dalar Lrutan
Proscs redukst bertojuan menurunkan bilanean oksidast won l'e’ menjadi-ion e,
Larena svaral terbentuknya kristel magnetit adaleh ketersediaan ion Fe™™ dan jon
Fe' dalam larutan, Ammonia vang merepeken basa lemzh terdisesiasi secara
perlahan dan benahap sehingga pertumbuhan kristal magnetit lehib lambat, Makin
bt pertumbuhan kostal maka sorakeer pamikel sang diboasilkannya akon lebib
halus dan homogen. Penambalen ammonia ke dalam laratan hosil redubsiharos
dilakukan dencan copat untuk menghindari Fe™ tercksidasi kembali akibat udara
hebas. Sclama proses ol ajung atas komdensor relluds harus ditutup rapot dan
pendingin vang divonakan adalah air o5 untuk menghindart penurunan pH - akibat
menguzpnya ammonia karena pldakhir lartan hareos dijoga tidak boleh lebih dan
[T untuk menghindar wrkentuknyg peoit Fedo) ]y,
Hicdrazin adolah pereduksi koot vang juga bersitat basa melalui dissosiast 2 tinglat
(ki = 038" dan kbe = £.950077,7 Sifar hidrazin ini ssngst mensuntungkan bagi
efeklifias  pembentukan magnetit saie hideazin bekerja sekalizus  sebaga
peredub s dan meningkatkan pH melalo persamauan reaksi di bawah ini.

Fe' +aN:H; — Fe™ = Nz = ANH;
Dika dalom reakst ini kit menambahkan hidrazin datam jumlah vang berlehih dan
hondist stoikiometrinvi, maka kelebiban hidrazim werschor berfungst menaikkan
pll Garutan dengan cepat schingua sl le' tereduksi. kondisi uniuk pH unuk

pembentukan enagnetin lanesung dicapai,

Amalisis XRID
Endapan berwama coklan vang terbentk setelah pesambahan MHLOH hingga pH

H-11 merupakan endapan Fel@: vang kemungkinan terbentuk hersama-suma



denvan hidroksida fogam lainnva seperti MolOH . MgioH - don ANGOH )
Scharusnya endapan FeiOl e memiliki strukoor kristal tertento tetopi dari hasil
ARD tdak ada puncek kristal vang terlihal, ini menandakan FetOHE: 1ersusan
seeitri acak dan wempang tindib dengan hidroksida logam lein.

Hastl XED untuk peoduk sane dibasilkan dabam peoses im dapan diliban poada
wambar 1. Poly ditrakst sinae umos  keempat variasi jumlah omal hidrazin
memperlihgtkan  kecocokan dengen standar (JOPDS - Moo o TU-IH1T) vang
mernpakan pola difraksi khas dari magnetit (Fe:0), Struktor kristal entuk pola
WNRD seperti & aas adalah spinel werhalik (e spinel ), Ini terbuke dari puncak
lertingzi pada sudot 200 353 4538 dan indeks Miller 311 serta puncak-puncak
Lxinmoca pada sodut 62547 3000877 36,9367 dan 23.068" Parameler kisi kristal
herdasarkan stondar vaitu g = b = © = B39 A dan sudut o = 2= 4. Pelcharan
puncak-puncik difiabsi singe-X hila dibandinghan dengon standae adiloh akiba
penurunan ukuran: kristal. Bila dihitung dengan persamaan Debye-5cherer maka

ukuras ristal magnetil dod adalai 27 mm
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Cambiar |, Pola X R magnetit hasil proses co-presipiasi,

Analisiz V5N
Pengukuran magnctisasi parfikel magnetil sangal berguna untuk menentukan
hidang aplikasinya, Korva histeresis dart pactibel magnetit ditampilkan pada

pambar-2, kejenuhan magnelisasi (sednearion aeigneizalien (VU untuk magneti



dengan menueunakan l'e'* adalah 72.8 emu'e vang dicapal pada kuat medan 0,590
Tesla dan nilai remanentma L83 emueg. Berdasarkan dat i dapat disimpuolkan
bakwa maicrial vang dihesilkon bersilol superporomaynetis sehingea cocok untuk
diaplikisikan dalam beberapa bidang seperti hiomedis, sensor dan GME,

Lintuk magnetin densan bahan dosar batuan besememiliks Milai M, pamikel
magnetit vane Kecil dart M. bahan dasor svntess serte memilike dengan strukour
bongkahan magnetin, sago dalom rentangon 2866 - 4317 emu'p ind menandakan
Babwa vk kristal dari sampel lebib kecil, ™ Kemungkinan lain adalah daeri
sumpel tersebo adalah kehadiran tasa hdroksida amort nonmagnetik maupun

maghemit (v-FesOn) vang pada pola SR wrlihat sehapai spekirum pengotor,’
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Ciambar 2, Kurva histeresis dar portikel magnetil denvan variasi mal hidrazin,
(L0276 mal. Insert @ perbesaran kurva histeresis pada titik pusit koordinat.

Analisis SEM

Anabisis SENM hercena untuk melihat morfologi dari permukasn magnetit, Flasil
analisis. SEM erhadap magnetin vang dihasilkan dari proses reduksi dengan

hidrazin 00370 mol ditampitkan prda wambar 3.



Gambar 3. Foto magnetit dengan redukior hidrazin pada perbesaran 10,000 kali

Berdasarhan gambar 3 terfihal babwa partikel vang dibasilkan seragsm dan cukup
halus, Tampak adapys bintl-bingl kecil pada beberapa tiik. Binal-himil wersebur

merapakan partikel magnetn vang tumbuh di gas partikel innsa.

KESIMPULAN

Berdasurkan penelitian vang telah dilahukan dapar disimpulkan babwa pembuatan
mageetiih dengan metoda ko-prsipitasi vang sederhana. Untuk sumber ying
berasal dari hatuan. diperlukan reduktor. Diamara reduktor vang baik adalah
hidrazine. Berdasarkan analisis XR1Y diperoleh kristal magnetit denoan strukiur
spinel werhalik dengan okoran Keistal T4 om dan 27 nme Pola XED amok magnetit
vang bersummber dari batoan besi, memperlibatkan bahwa masih ada pengotor
dalam sampe] tennama munculeng puncak-puncak uniuk muashemil {o-Fe-is0
Anmalisis VSM o memperlibatkan coerenvin ™ sampel mendekati sol. Nilad
kejenuhan magnetisasi (Ms) parikel umuk baban svniesis lebih besar (72,8

e durt hatuan (2867 - 2867 emuwe).
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