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Abstrak

Penelitian ini bertujuan untuk menghasilkan magnetit dari residu larutan ekstrak pasir besi dalam
HCI serta pengaruh enkapsulasi silika terhadap magnetit yang terbentuk dengan menggunakan
alat karakterisasi XRD, SEM dan FTIR. Ukuran kristal cenderung meningkat pada magnetit yang
terenkapsulasi silika (K (6%), L (9%), N (24%) dan O(36%) akibat kondensasi dan hidrolisis
pada bahan enkapsulasi terjadi secara sempurna. Sedangkan pada sampel M (12%) terjadi
penurunan ukuran kristal yakni 17,41 nm karena hidrolisis dan kondensasi pada sampel tersebut
tidak terjadi secara sempurna. Struktur kristal pada magnetit sebelum dan setelah terenkapsulasi
silika tidak mengalami perubahan. Transmitansi dari gugus fungsi khas magnetit (Fe-O) dan
gugus fungsi khas silika (Si-O-Si) cenderung mengalami penurunan setelah dilakukan
enkapsulasi dengan silika yang menyebabkan absorbansi inframerah terhadap molekul semakin
tinggi sehingga keberadaan magnetit dan silika semakin tinggi didalam sampel yang
terenkapsulasi silika. Pengaruh variasi konsentrasi silika terhadap hasil karakterisasi SEM adalah
berkurangnya penggumpalan (agglomeration), partikel yang berimpit dan menempel pada
sampel seiring bertambahnya konsentrasi silika dengan ukuran partikel paling kecil terdapat pada
sampel M (12%) yakni rentang 10-50 nm. Residu larutan ekstrak pasir besi dengan HCl dapat
membentuk nanomagnetit dengan rentang ukuran partikel rata-rata dibawah 100 nm.
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Abstract

This research aimed to produce magnetites from the residue of iron sand extract solution in HCI
and the effect of silica encapsulation on the magnetite used XRD, SEM and FTIR characterization
tools. The crystal size tended to increase in the magnetite encapsulated by silica (K (6%), L
(9%), N (24%) and O (36%), because the perfect condensation and hydrolysis of the
encapsulation material, while the M sample (12%) decreased the crystal size of 17.41 nm
because the hydrolysis and condensation of the sample did not occur completely. The crystals in
magnetite before and after being encapsulated with silica did not change. The transmittance of
the typical functional groups of magnetite (Fe-O) and the typical functional groups of silica (Si-
0-Si) tends to decrease after encapsulation with silica which caused the infrared absorbance of
the molecules to increase high so that the presence of magnetite and silica is higher in the silica
encapsulated sample The effect of variations in silica concentration on SEM characterization
results is reduced agglomeration, particles that coincide and stick to the sample as the silica
concentration increased with the smallest particle size found in the M sample (12%), namely the
range of 10-50 nm. The residue of the iron sand extract solution with HCl can form
nanomagnetites with an average particle size range below 100 nm.
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PENDAHULUAN

Indonesia memiliki pasir besi yang melimpah
[1]. Pasir besi tersebut terdistribusi diberbagai
pantai dan sungai [2]. Jambi merupakan salah
Indonesia yang berpotensi
menjadi sumber pasir besi melalui Sungai
Batanghari. Pasir besi

satu provinsi di

magnetik dan non magnetik yang perlu
dipisahkan untuk memperoleh mineral
magnetik. Salah satu contoh dari mineral
magnetik adalah magnetit (Fes04) [3].

Magnetit merupakan oksida besi campuran
yang terbentuk dari reaksi oksida besi (II) dan
besi (III) yang memberikan sifat unggul berupa

mengandung mineral sifat magnetiknya yang lebih kuat dan dapat
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dimanfaatkan diberbagai pemisahan, biokimia,
material penyimpanan data, material
pengontras, targeting obat, Magnetic Resonance
Imaging (MRI) dan terapi kanker [4].

Penelitian terdahulu [5] berhasil mensintesis
nanopartikel Fes30s4 dari pasir besi Sungai
Batanghari. Hasil sintesis menunjukkan bahwa
suhu sintering tidak mempengaruhi struktur
kristal yang terbentuk, tetapi suhu sintering
mempengaruhi ukuran kristal. Semakin tinggi
suhu sintering maka ukuran kristal semakin
besar. Pada suhu 300°C diperoleh ukuran kristal
Fe304 yaitu 6,94 nm, pada suhu 400°C diperoleh
ukuran kristal Fes04 8,29 nm dan pada suhu
500°C diperoleh ukuran kristal sebesar 10,15
nm.

Penelitian pada ref. [6] berhasil mensintesis
nanopartikel FesOs4 dari pasir besi Sungai
Batanghari dengan mengenkapsulasinya dengan
PEG. Hasil karakterisasi XRD menujukkan bahwa
ukuran kristal yang didapatkan 16,70 nm, 16,68
nm dan 13,87 nm berturut-turut untuk sampel
FesO4 murni, PEG + Fe304 (1:3) dan PEG + Fes304
(3:1). Hasil karakterisasi FTIR menunjukkan
adanya gugus fungsi Fe — O pada semua sampel
yang diindikasikan pada bilangan gelombang
544 - 573 cm™, munculnya puncak C - C pada
sampel 1:3, 1:2 dan 1:1. Pada sampel 2:1 dan
3:1 muncul gugus fungsi asimetris C-H, H-C-H,
C-0-C, dan C-O sedangkan hasil SEM
menujukkan permukaan partikel terlihat jelas
dan berkurangnya penggumpalan dengan rata-
rata ukuran partikel 31-156 nm.

Menurut Taib dan Suharyadi [7], magnetit
yang disintesis dari prekursor FeCl3.6H20 dan
FeS04.7H20 template silika dengan variasi
konsentrasi yang digunakan adalah 5%, 10%,
15%, 20%, 30% dan 50%. Hasil XRD
menunjukkan bahwa ukuran nanopartikel Fe304
tanpa silika adalah 10,23 nm. Fes0Os4 dengan
silika 5% mengalami peningkatan ukuran
partikel menjadi 11,45 nm dan Fe304 dengan
silika 20% adalah 12,37 nm. Hasil FTIR
menunjukkan adanya beberapa puncak yang
dominan yang disebabkan karena adanya vibrasi
ikatan Si-O-Si.

Penelitian yang telah dilakukan oleh Taib dan
Suharyadi [7] mensintesis magnetit dari
prekursor bahan kimia yang sama vyaitu
FeCl3.6H20 dan FeS04.7H20. Penelitian [5] tanpa
enkapsulasi dan [6] dengan enkapsulasi PEG
mensintesis magnetit dari pasir besi Sungai
Batanghari, Jambi dengan menggunakan filtrat

hasil pelarutan HCI dan ekstrak pasir besi.
Residu dari hasil penyaringan larutan ekstrak
pasir besi dengan HClI diduga masih
mengandung sumber magnetit Fes0a.

Oleh karena itu perlu diteliti demi
pemanfaatan residu tersebut. Upaya
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menghindari  terjadinya aglomerasi pada
magnetit, perlu dilakukan enkapsulasi dengan
cara melapisi permukaan magnetit. Beberapa
macam bahan yang dapat digunakan untuk
enkapsulasi magnetit yaitu bahan organik
seperti polimer biokompatibel dan bahan
anorganik seperti logam mulia, karbon dan silika
[3].

Silika adalah bahan kimia yang memiliki sifat
biokompatibel, non-toksik, bersifat innert,
amorf, dan area permukaan yang luas [8]. Silika
dapat dihasilkan dari beberapa sumber
contohnyaTMOS(tetrametoxsilane), TEQS(tetrae
thyloksila)dan Na2SiOs (sodium silicate solution).
TMOS dan TEOS memiliki kelemahan vyaitu
harganya lebih mahal, sulit didapatkan, dan
memiliki sifat beracun dan prosesnya tidak
ramah lingkungan sehingga tidak efektif pada
industri skala besar. Oleh karena itu, pada
penelitian ini digunakan silika dari prekursor
Na2SiOs karena lebih murah, mudah didapatkan
dan tidak beracun sehingga prosesnya lebih
ramah lingkungan [9].

Penelitian ini telah dilakukan dengan sintesis
magnetit dari pasir besi Sungai Batanghari,
Jambi yang dienkapsulasi silika dengan variasi
konsentrasi silika 0%, 6%, 9%, 12%, 24% dan
36%. Sintesis dan karakterisasi struktur kristal
yang meliputi ukuran kristal, parameter kisi, dan
keberadaan fasa digunakan alat karakterisasi
XRD (X-Ray Diffraction). Adapun karakterisasi
gugus fungsi dengan menggunakan Fourier-
Transform Infrared (FTIR) dan karakterisasi
permukaan FesOs4 menggunakan SEM (Scanning
Electron Microscopy).

Penelitian ini dilakukan untuk menganalisis
pengaruh variasi konsentrasi silika dengan
melakukan karakterisasi XRD, karakterisasi
FTIR, dan karakterisasi SEM. Selain itu,
penelitian ini juga untuk mengetahui apakah
residu larutan ekstrak pasir besi dalam HCI dapat
membentuk  partikel nanomagnetit demi
menghasilkan magnetit yang dapat diaplikasikan
pada pada industri baja, peleburan besi, industri
semen dan biomedis berupa pengobatan
penyakit hyperthermia pada masa yang akan
datang.

METODOLOGI PENELITIAN

Penelitian ini merupakan penelitian kualitatif
yang dilaksanakan di laboratorium (/aboratory
research).

Alat dan Bahan
Alat yang digunakan adalah X-Ray Diffraction

(XRD) digunakan untuk karakterisasi struktur
kristal magnetit, fourier transfer infrared (FTIR)
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digunakan untuk analisis gugus fungsi magnetit,
scanning electron microscopy (SEM) digunakan
untuk analisis morfologi permukaan magnetit,
ayakan mesh digunakan untuk memisahkan
butiran kasar dari butiran halus pasir besi,
magnetic Stirrer digunakan untuk mengaduk,
oven untuk menguapkan air yang digunakan
untuk mengeringkan endapan, neraca digital
untuk menimbang pasir besi Sungai Batanghari,
Jambi, tabung ukur mengukur volume bahan
yang berbentuk cairan, pipet tetes digunakan
untuk mengambil cairan HCI, NH4OH dan sodium
sodium silicate dari wadahnya ketabung ukur,
hot plate adalah alas untuk mengaduk bahan
yang didalamnya terdapat sumber suhu saat
pengadukan, kertas saring untuk memisahkan
residu dari filtrat, mortar digunakan untuk
menggerus partikel magnetit dan magnet
permanen digunakan untuk memisahkan bahan
magnetik dari magnetik dan mengendapkan
partikel FesO4 yang telah dienkapsulasi dengan
silika.

Bahan yang digunakan adalah sebagai
berikut:
1. Pasir besi dari Sungai Batanghari, Jambi.
2. Silika dari sodium silicate solution merck
KGaA.
3. Ammonium solution (NH4OH) 25%.
4. HCI (Asam Klorida) 12 M.
5. Aquades

Prosedur Penelitian
1. Pengambilan  Pasir Besi dari Sungai
Batanghari Jambi yang berada di Jalan Lintas
Sumatera, Penyemangat Rendah, Aur Duri,
Kecamatan Telanaipura, Kota Jambi.
Proses pengambilan pasir dilakukan di Desa
Aur Duri, Jalan Lintas Sumatera Penyengat
Jambi pad abulan November 2020. Pasir kering
dari Sungai Batanghari disaring sehingga
mendapatkan pasir yang berukuran kecil dan
homogen lalu didekatkan dengan magnet
permanen agar pasir besi terpisah dari pasir non
besi. Proses pemisahan pasir ini dilakukan
sebanyak 12 kali untuk mendapatkan pasir besi
yang lebih murni. Sebelum disintesis, pasir besi
diayak menggunakan ayakan 150 mesh agar
diperoleh pasir besi yang lebih murni dari
sebelumnya, kemudian dimortar agar ukurannya
lebih kecil.
2. Pelarutan Pasir Besi

Pasir besi sungai Batanghari sebanyak
40gram dilarutkan kedalam HCI (12 M) sebanyak
38 ml pada suhu 45°C diaduk sekitar 60 menit
dengan menggunakan magnetic stirrer [10].
Larutan yang telah terbentuk, disaring dengan
menggunakan kertas saring, dan meninggalkan
residu pada kertas saring.
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3. Pemurnian Fe3O4

Residu diambil dan ditambahkan NH4OH
sebanyak 73 ml kemudian didiamkan selama 1
jam. Residu pasir besi yang terbentuk berwarna
hitam pekat dipisahkan dari larutannya yang
kemudian  dicuci menggunakan  aquades
sebanyak 7 kali. Endapan residu dimasukkan
kedalam oven pada suhu 120°C selama 2 jam,
agar kadar air yang terdapat dari residu dapat
menguap. Residu kemudian disintering pada
suhu 400°C selama 2 jam kemudian, digerus
dengan mortar [10].
4. Fe304 Enkapsulasi dengan Silika

FesOs4 dimasukkan ke dalam larutan silika
yang memiliki konsentrasi 6%, 9%, 12%, 24%
dan 36%. Prekursor yang digunakan adalah
sodium silicate solution (Na2SiOs). Dimulai
dengan mencampurkan sodium silicate solution
dengan aquades selama 10 menit diatas stirrer
dengan suhu ruangan. Kemudian Fe304
dimasukkan kedalam larutan dan aduk selama 5
jam diatas hotplate menggunakna stirrer.
Setelah itu larutan diendapkan dengan bantuan
magnet permanen dan dicuci dengan aquades
sampai tidak ada bau. Endapan yang dihasilkan
dikeringkan, kemudian dianalisis struktur kristal
dan ukuran kristalnya menggunakan XRD dan
gugus fungsinya menggunakan FTIR [7].

Tabel 1. Magnetit (Fe304) dan variasi konsentrasi silika
Nama sampel Perbandingan FesOas: larutan
Sodium silicate (SS)

] 2 gram : 0% SS
K 2 gram : 6% SS
L 2 gram : 9% SS
M 2 gram : 12% SS
N 2 gram : 24% SS
0 2 gram : 36% SS

Tabel 1 adalah gambaran yang menunjukkan
identitas sampel dan perbandingan magnetit
(Fes04) vyang dienakpsulasi dengan variasi
konsentrasi Sodium Silicate (SS). Fe304
(magnetity yang dienkapsulasi adalah sebanyak 2
gram. 2 gram magnetit dicampur dengan 100 ml
total volume campuran antara sodium silicate
dengan aquades. Sehingga volume sodium
silicate (ml) yang diperlukan tiap variasi
konsentrasi campuran antara aquades dan SS
adalah sebagai berikut:

e 36% SS maka —- x100 ml = 36 ml
e 24% SS maka %x 100ml = 24 ml
e 12% SS maka % x100 ml = 12 ml
e 9%SS maka % x100 ml =9 ml
e 6%SS maka —-x100ml =6ml
e 0%SS maka —-x100ml =0ml
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Teknik Analisis Data

Tahap Karakterisasi XRD

Hasil sintesis dan enkapsulasi dikarakterisasi
menggunakan XRD untuk mengetahui struktur
kristal, parameter kisi, dan ukuran kristal. Data
yang didapat dari karakterisasi XRD adalah
difraktogram. Difraktogram menunjukkan
puncak-puncak difraksi pada sudut tertentu.
Data yang diperoleh dari hasil karakterissasi XRD
dibandingkan dengan data yang tersimpan di
JCPDS (19-629) sebagai acuan kebenaran data
sampel yang dibuat. Untuk menentukan ukuran

kristal menurut [11] dapat dihitung dengan
persamaan berikut:
_ KA
D_ﬁCose (1)

Dimana D, K, A, B, dan 8 secara berturut-turut
adalah ukuran kristal (nm), konstanta (0,9-1),
panjang gelombang dari sinar-X (1,54056
Amstrong), nilai dari Full Width at Half Maximum
(FWHM) (rad) dan sudut difraksi (°). Sedangkan
untuk mengetahui parameter kisi suatu kristal
yang memiliki parameter kisi dengana =b = c
dana =B = ¥ = 90°[12] Parameter kisi menurut
[12] dapat dihitung dari hubungan jarak antar
bidang, dapat menggunakan persamaan:

a=dvVh? +kZ+ 2 (2)

Dimana a, d dan hkl secara berturut-turut
parameter kisi (nm), jarak antar bidang (&) dan
bidang kristal.
Tahap Karakterisasi Fourier-Transform
Infrared

Sampel ditekan dengan waktu penekanan
tertentu lalu diuji dengan sistem FTIR dalam
rentang bilangan gelombang 4000 cm™! sampai
600 cm dan resolusi serta banyak pembacaan
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tertentu. Spektrum yang dihasilkan dianalisis
menggunakan spektrum software hasil FTIR
yang digunakan [13]. Analisis gugus fungsi
suatu sampel dilakukan dengan pada spektrum
inframerah menggunakan tabel korelasi dan
menggunakan spektrum senyawa pembanding
yang sudah diketahui [14].

Tahap Karakterisasi SEM

SEM memungkinkan beberapa perbesaran
dari perbesaran 10 kali sampai dengan lebih dari
500.000 kali perbesaran [15]. Hasil karakterisasi

berupa gambar morfologi sampel dapat
dianalisis ukuran partikelnya menggunakan
perangkat lunak Image J. Diawali dengan

memilih gambar hasil SEM yang akan diukur, lalu
ukur ulang skala line di Image ], pilih analyse,
kemudian set scale lalu ok.

Pilih butir yang akan diukur baik horizontal,
vertical dan sisi miring bagian kiri dan sisi miring
bagian kanan. Setiap ukuran di Ctrl+D dan Ctrl
+M. untuk menyimpan file hasil pengukuran klik
save as lalu olah data di excel.

HASIL DAN PEMBAHASAN
Hasil Penelitian

Hasil Karakterisasi XRD

Output awal XRD berupa 26 dan intensitas
sudut-sudut yang berkaitan yang kemudian
diplotkan membentuk difraktogram (hubungan
antara intesitas dan sudut difraksi (20) dan
menunjukkan gambaran puncak-puncak difraksi
yang diberikan oleh pola difraksi pada sudut-
sudutnya [16]. Hasil karakterisasi XRD dapat
dilihat pada Gambar 1. Aplikasi MATCH dan
persamaan (1) dan (2) menghasilkan nilai pada
Tabel 2.

Tabel 2. 26, lebar kisi, parameter kisi dan ukuran kristal pada puncak (3 1 1) sampel J (0%); K (6%); L (9%); M (12%); N

(24%) dan O (36%).

No Sampel 20 (°) Lebar Parame Ukuran
Kisi (nm) ter kisi (nm) Kristal (nm)
1 ] 35,75 0, 25095 0,8323 19,13
2 K 35,70 0,25129 0,8334 20,54
3 L 35,75 0,25095 0,8323 23,50
4 M 35,75 0,25095 0,8323 17,41
5 N 35,70 0,25129 0,8334 20,54
6 (¢} 35,75 0,25095 0,8323 21,07
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Keterangan :
% = Silika

e = Hematit
] m = Magnetit

Intensitas (a.u)

] |

K-6%

J - 0%

40
26(°)

10 20 30

50

60 70 80

Gambar 1. Pola Spektrum XRD

Hasil Karaktersasi FTIR

Hasil karakterisasi FTIR diperoleh berupa
bilangan gelombang dan transmitansi yang
kemudian diplotkan menggunakan aplikasi origin
agar didapatkan puncak-puncak serapannya.

Gugus fungsi adalah sebuah atom atau gugus
merupakan bagian molekul yang reaktif. Spektra
FTIR dan Interpretasi gugus fungsi terdapat
pada Gambar 2 dan Tabel 3.

— — ———— —_— - e Yy ol
O — 36% = o~ \
— \ /
uy
O
e
o, g 3
N — 24% & =
-
[}
ir=]
un
-l
a M — 129% W
< ° S =~
L]
=] O
E u
= = -
[ L — 9% D =
= = S
uw
——
—_ o, ol g
K - 6% s e
b=
=t
=]
—r—r \_,_,—:r.o\\t-n/-..
o2
J - 0% by o a 5
— (=1 u
—t u
T T T T T T T T v T v T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

Bilangan Gelombang (cm 1)

Gambar 2. Spektra FTIR Sampel J (0%) - O (36%)
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Tabel 3. Interpretasi Gugus Fungsi Fes04, Fe304 + Silika

No Gugus Bilangan Gelombang (cm™)
Fungsi J (0%) K L M (12%) N (24%) O (36%)
(6%) (9%)
1 H - Si 1981 - - - - -
2 Si-0-Si 1033 1062 1050 1054 1042 1043
3 Si-0-Si 724 720 719 718 720 719
4 Fe -0 554 564 564 563 562 565

Hasil Karakterisasi SEM
Hasil SEM berupa gambar morfologi dari
sampel dapat dilihat pada gambar 3.

-

(N) (O)
Gambar 3. Morfologi Sampel J (0%) - O (36%)

Tabel 4. Ukuran Partikel Fe3O4 dan FesO4 enkapsulasi Silika

Nama Sampel Rentang Ukuran Partikel (nm)
J (0%) 30 - 88
K (6%) 29 - 88
L (9%) 31-83
M (12%) 10 - 50
N (24%) 30 - 102
O (36%) 30-91

111



Jurnal Pendidikan Fisika Tadulako Online H

Pembahasan

Pada gambar 1, 10 adalah gambar yang
memperlihatkan pola difraksi yang didominasi
oleh magnetit. Berdasarkan hasil analisis
MACTH, pola difraksi dari seluruh sampel
menunjukkan struktur kristal kubik yang
merupakan ciri khas struktur kristal dari
magnetit yaitu stuktur kubik spinel inverse
(terbalik) [17]. Pola difraksi pada gambar 1
yang bersimbol persegi panjang merupakan
indeks miller (indeks bidang) material magnetit
sesuai dengan JPDS nomor 19-2659 antara lain
(111),(220),(311),(222),(400),((42
2),(511)dan (4 40).

Sampel J (0%) dan O (36%) menunjukkan
adanya puncak dengan indeks miller (3 1 0)
dilambangkan dengan simbol bintang yang
merupakan indeks miller dari material silika
sesuai dengan JPDS 45-0131, keberadaan
indeks miller silika pada sampel J (0%) dan O
(36%) membuktikan analisis MATCH vyang
menunjukkan adanya rasio fasa silika pada hasil
karakterisasi XRD. Hal itu sesuai dengan
kandungan pasir besi yang salah satunya
merupakan silika (SiO2), dapat dikatakan fasa
tersebut tersisa didalam residu yang digunakan
dalam tahap pemurnian (pencampuran dengan
NH4OH).

Puncak (1 0 4) atau simbol lingkaran pada
gambar 1 yang ditemui pada seluruh sampel
yang merupakan indeks miller hematit sesuai
dengan JPDS 33-0664. Indeks miller material

hematit muncul diindikasikan karena
penggunaan residu pada proses pemurnian
dengan NH4OH. Magnetit vyang belum

dienkapsulasi yakni sampel J (0%) tidak muncul
indeks miller (5 3 3) karena susunan atom pada
indeks miller (5 3 3) di sampel J (0%) belum
teratur. Namun ketika dienkapsulasi dengan
silika, indeks miller (5 3 3) muncul. Silika

mempengaruhi susunan atom pada puncak
difraksi sampel K (6%) -O (36%) sehingga
susunan atomnya lebih teratur dibanding

sampel J (0%) [18].

Indeks miller (3 1 1) ditemui disemua sampel
dan merupakan puncak yang memiliki intensitas
tertinggi. Puncak (3 1 1) adalah ciri khas dari
material magnetit sesuai JPDS no 19-2659. Nilai
rasio fasa magnetit paling tinggi adalah 87,5%
pada sampel M (12%) sedangkan, nilai rasio
fasa hematit cenderung turun setelah
dienkapsulasi dengan silika. Sampel J (0%)
memiliki rasio fasa sebesar 34,8% lalu, turun
menjadi 18,1 % pada sampel K (6%).

Sampel L (9%) menunjukkan nilai rasio fasa
hematit sebesar 21,2 %. kemudian, turun
menjadi 12,5% ketika sampel dienkapsulasi
silika dengan konsentrasi 12% (M). sampel N
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(24%) memiliki nilai rasio fasa 27,4% dan turun
menjadi 6,5% saat sampel dienkapsulasi
dengan konsentrasi silika 36% (0).
Kecendrungan itu terjadi akibat sampel yang
dienkapsulasi silika mengalami penghambatan
terhadap Pertumbuhan hematit.

Berdasarkan perhitungan aplikasi MATCH
rasio fasa silika ditemui pada sampel J (0%) hal
ini diindikasikan berasal dari pasir besi yang
salah satu kandungan materialnya adalah silika
(SiO2) dengan nilai fasa sebesar 15,6%. Fasa
tersebut tidak muncul pada sampel K (6%) - N
(24%). Namun, muncul lagi pada sampel O
(36%) yang diindikasikan karena susunan atom
silika yang berasal dari kandungan dari pasir
besi pada sampel J (0%) dan O (36%) lebih
teratur dibandingkan sampel K (6%) -N (24%)
sehingga memungkinkan tidak munculnya fasa
silika pada sampel K (6%) — N (24%).

Ukuran kristal dapat dihitung dengan
menggunakan persamaan (1) dan hasilnya
dapat dilihat pada tabel 2. Tabel 2 menunjukkan
ukuran kristal sampel setelah dienkapsulasi
dengan silika (K (6%), L (9%), N (24%) dan O
(36%)) cenderung meningkat karena adanya
bahan enkapsulasi yang terdiri dari silika dan
molekul air. Sampel (K (6%), L (9%), N (24%)
dan O (36%)) dindikasikan adanya hidrolisis
dan reaksi kondensasi sehinga terjadi
peningkatan nukleasi yang mempengaruhi dan
meningkatkan ukuran kristal. Sedangkan
sampel M adanya penurunann ukuran Kkristal
disebabkan oleh hidrolisis dan reaksi kondensasi
yang tidak sempurna memungkinkan silika
untuk memghambat pertumbuhan kristal [19].

Berdasarkan tabel 2, dapat disimpulkan
bahwa nilai 26 untuk Fes30s4 sebelum dan
sesudah terenkapsulasi dengan silika tidak
mengalami perubahan yang siginifikan. Hal itu
menunjukkan bahwa enkapsulasi tidak
mempengaruhi struktur kristal Fez04, sehingga
susunan atom pada sampel tidak mengalami
pergeseran/perubahan yang signifikan [19].

Gambar 2 adalah hasil uji FTIR menunjukkan
adanya puncak dominan yang disebabkan oleh
adanya vibrasi. Melalui hasil FTIR diperoleh
interpretasi gugus fungsi yang terdapat pada
tabel 3 antara lain gugus fungsi Si-O-Si
menunjukkan bahwa silika sudah melapisi
material pada semua sampel. Adanya gugus
fungsi Si-O-Si pada semua sampel
mengindikasikan bahwa sampel berhasil
dienkapsulasi dengan silika.

Gugus fungsi Si-0O-Si muncul pada seluruh
sampel vyang diindikasikan streching yang
merupakan ciri khas dari silika. Gugus fungsi
tersebut muncul pada sampel J(0%), K(6%),
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L(9%), M(12%), N(24% dan O (36%) dengan
puncak bilangan gelombang secara berturut-
turut 1033 cm, 1062 cm™, 1050 cm™, 1050
cm™, 1042 cm? dan 1043 cm™ [19]. Gugus
fungsi Si-0O-Si dengan vibrasi bending juga
muncul pada seluruh sampel (J (0%),K (6%),L
(9%),M (12%),N (24%),0 (36%)) pada puncak
gelombang secara berturut-turut 720 cmt, 719
cmt, 718 cm, 720 cm™ dan 719 cm™® [7]
Transmitansi gugus fungsi Si-O-Si sebelum
dienkapsulasi silika yakni sampel J (0%) lebih
tinggi dibandingkan transmitansi sampel yang
terenkapsulasi silika (K (6%), L (9%), M (12%),
N (24%) dan O (36%). Hal itu menunjukkan
absorbansi inframerah pada sampel setelah
dienkapsulasi silika lebih tinggi daripada
sebelum dienkapsulasi yang menunjukkan
bahwa keberadaan silika setelah dienkapsulasi
mengalami peningkatan didalam sampel.
Berdasarkan tabel 3 dan gambar 2 sampel ]
(0%) yang merupakan sampel Fe304 tanpa
enkapsulasi silika memiliki gugus fungsi Si-O-Si
pada bilangan gelombang 1033 cm™ dan H-Si
pada bilangan gelombang 1981 cm™ [19].
Keberadaan gugus fungsi khas silika ini
menunjukkan bahwa terdapat kandungan silika
pada pasir besi sumber Fe304. Hal ini
bersesuaian dengan hasil XRD sampel J (0%)
yang menunjukkan keberadaan fasa silika
sebagai fasa pengotor didalam Fe304 tersebut.
Gugus fungsi Fe - O yang diindikasikan
stretching dapat ditemui pada semua sampel (J
(0%), K(6%), L(9%), M (12%), N (24%) dan
0(36%)) secara berturut pada puncak
gelombang 554 cm?, 564cm™, 564 cm™, 563

cml, 562 cm?! dan 565 cm?! vyang
mengindikasikan  bahwa semua  sampel
mengandung magnetit [6]. Berdasarkan

gambar 2 dapat dilihat bahwa gugus fungsi Fe-
O vyang merupakan ciri khas dari Fes304
mengalami penurunan puncak serapan setelah
terenkapsulasi dengan silika. Puncak serapan
gugus fungsi Fe-O mengalami penurunan
transmitansi semakin rendah sehingga
absorbansi inframerah terhadap molekul dari

magnetit semakin besar. Hal itu berkaitan
dengan fasa magnetit yang cenderung
meningkat keberadaannya setelah

dienkapsulasi dengan silika sesuai dengan hasil
XRD.

Gambar 3 menunjukkan morfologi dari
sampel magnetit sebelum enkapsulasi (J (0%))
dan sampel magnetit setelah dinkapsulasi silika
(K (6%)- O (36%)). Hasil uji SEM menunjukkan
magnetit sebelum dienkapsulasi (J (0%)
mengalami penggumpalan, dimana partikelnya
saling berimpit dan menempel satu sama lain.
Kemudian penggumpalan tersebut mulai
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berkurang setelah dienkapsulasi dengan silika
dimana jarak antar butir mulai terlihat.

Dengan menggunakan perangkat lunak
Image ], ukuran partikel hasil karakterisasi SEM
dapat diketahui dengan mengukur butir demi
butir. Tabel 4 menunjukkan rentang ukuran
partikel magnetit hasil uji SEM dengan
perbesaran 1000x. Semua sampel memiliki
ukuran partikel dengan rentang nilai rata-rata
30-90 nm, sehingga dapat disimpulkan bahwa
magnetit tersebut adalah nanopartikel [6].
Berdasarkan tabel 4 dapat dilihat bahwa butir-
butir magnetit pada sampel M (12%) lebih kecil
dibanding sampel lainnya ((J (0%), K (6%), L
(9%), N (24%) dan O (36%)) dengan rentang
nilai ukuran partikel adalah 10-50 nm. Hal itu
sesuai dengan hasil karakterisasi XRD yang
menunjukkan bahwa ukuran kristal pada
sampel M (12%) adalah paling kecil diantara
seluruh sampel. Dari hasil SEM dapat dilihat
morfologi  butiran-butiran  morfologi  dari
magnetit tersebut berbentuk seragam.

KESIMPULAN DAN SARAN

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan
dapat ditarik kesimpulan bahwa:
1. Ukuran kristal cenderung meningkat ketika
magnetit dienkapsulasi silika (K (6%), L
(9%), N (24%) dan (36%)) karena
kondensasi dan hidrolisis pada bahan
enkapsulasi terjadi secara sempurna
sehingga ukuran kristal meningkat.
Sedangkan pada sampel M (12%) terjadi
penurunan ukuran kristal karena hidrolisis
dan kondensasi pada sampel tersebut tidak
terjadi secara sempurna. Struktur kristal
pada sampel sebelum dan setelah
terenkapsulasi silika tidak berubah.
Transmitansi dari gugus fungsi khas
magnetit (Fe-O) dan gugus fungsi khas silika
(Si-0-Si) cenderung mengalami penurunan
setelah dilakukan enkapsulasi dengan silika
yang menyebabkan absorbansi inframerah
terhadap molekul semakin tinggi sehingga
keberadaan magnetit dan silika semakin
tinggi didalam sampel yang terenkapsulasi
silika.
Pengaruh variasi konsentrasi silika terhadap
hasil karakterisasi SEM adalah
berkurangnya penggumpalan, partikel yang
berimpit dan menempel pad asampel
beriring dengan bertambahnya konsentrasi
silika dengan ukuran partikel paling kecil
terdapat pada sampel M (12%) vyakni
rentang 10-50 nm.
Residu larutan ekstrak pasir besi dengan HCI
berhasil membentuk nanomagnetit dengan

2.



Jurnal Pendidikan Fisika Tadulako Online H Vol. 9, No. 1, pp. 106-114, April 2021

rentang ukuran partikel rata-rata dibawah
100 nm.

Sebaiknya dilakukan uji VSM dan uji UV-Vis
untuk mengetahui sifat magnetik sampel yang
berasal dari ekstrak pasir besi Sungai
Batanghari yang telah dienkapsulasi dengan
silika untuk mengetahui sifat kemagnetannya
dan mengetahui sifat optik dari sampel
magnetit dan magnetit yang dienkapsulasi
dengan bahan silika.
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