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ABSTRAK

EKSTRAKSI MAGNETIT (Fe3O4) DARI PASIR BESI PESISIR BARAT
SEBAGAI NANOPARTIKEL DENGAN METODE KOPRESIPITASI

Oleh

YURITA RENARIA

Pasir besi di Provinsi Lampung tersebar di beberapa wilayah salah satunya
Kabupaten Pesisir Barat. Pasir Pantai Mandiri Kabupaten Pesisir Barat berwarna
abu-abu kehitaman yang mengindikasikan mengandung mineral besi, seperti
magnetit. Sampel pasir besi dari Pantai Mandiri dikarakterisasi menggunakan XRF,
dari hasil karakterisasi XRF pasir besi Pantai Mandiri mengandung unsur
diantaranya Fe 52,854%; Si 20,553%; Ti 7,600%; Al 7,449% dan Ca 6,873%.
Metode kopresipitasi merupakan metode yang banyak digunakan untuk
menghasilkan nanopartikel magnetit, karena metode ini yang paling sederhana dan
memberikan hasil yang tinggi. Pada penelitian ini dilakukan ekstraksi magnetit dari
pasir besi Pantai Mandiri menggunakan metode kopresipitasi dengan pelarut HCI
37% serta agen pengendap NH4OH 25% dan dikarakterisasi menggunakan X-Ray
Fluorescence (XRF), X-Ray Diffraction (XRD) dan Scanning Electron Microscope
(SEM). Hasil ekstraksi magnetit dari pasir besi Pantai Mandiri dengan variasi pH
pada proses pengendapan yaitu pH 9;10;11 diperoleh endapan berwarna hitam
dengan persen rendemen berturut-turut 16,42%; 18,24%; dan 21,6%. Hasil
ekstraksi Fe3O4 dikarakterisasi menggunakan instrumen XRF diperoleh kandungan
Fe304 pada masing-masing pH yaitu 84,074% untuk pH 9; 85,094 untuk pH 10 dan
91,747 untuk pH 11. Hasil ekstraksi pada variasi pH 11 dikarakterisasi
menggunakan XRD. Dari hasil analisa XRD diperoleh fasa magnetit dengan ukuran
19,23 nm berstruktur kubik dan memiliki konstanta kisi a=b = ¢ = 8,3200A dengan
a =B =v = 90°. Hasil karakterisasi mengggunakan Scanning Electron Microscope
(SEM) morfologi Fe3O4 bentuknya tidak beraturan dan terjadi aglomerasi.

Kata kunci: Pasir Besi, Magnetit, Kopresipitasi, Nanopartikel.



ABSTRACT

EXTRACTION OF MAGNETITE (Fe3O4) FROM PESISIR BARAT IRON
SANDS AS NANOPARTICLES BY COPRECIPITATION METHOD

By

YURITA RENARIA

Iron sand in Lampung Province is spread in several areas, one of which is Pesisir
Barat Regency. The sand of Mandiri Beach Pesisir Barat Regency is gray-black
which indicates it contains iron minerals, such as magnetite. Iron sand samples from
Pantai Mandiri were characterized using XRF, from the XRF characterization
results the iron sand of Pantai Mandiri contained elements including Fe 52.854%;
S120.553%; Ti 7,600%; Al 7.449% and Ca 6.873%. The coprecipitation method is
a widely used method for producing magnetite nanoparticles, because it is the
simplest and gives high yields. In this study, magnetite extraction was carried out
from the iron sand of Pantai Mandiri using the coprecipitation method with 37%
HCI solvent and 25% NH4OH precipitating agent and characterized using X-Ray
Fluorescence (XRF), X-Ray Diffraction (XRD) and Scanning Electron Microscope
(SEM). The results of magnetite extraction from the iron sand of Mandiri Beach
with pH variations in the deposition process, namely pH 9; 10; 11 obtained a
precipitate of black color with a successive percent yield of 16.42%; 18,24%; and
21.6%. Fe304 extraction results were characterized using XRF instruments obtained
Fes04 content at each pH which 1s 84.074% for pH 9; 85.094 for pH 10 and 91.747
for pH 11. Extraction results at pH variation 11 were characterized using XRD.
From the results of XRD analysis, a magnetite phase with a size of 19.23 nm is
obtained with a cubic structure and has a lattice constant a =b = ¢ = 8.3200A with
a =P =7v=90 °. The results of characterization using Scanning Electron Microscope
(SEM) morphology Fe;O4 irregular shape and agglomeration occur.

Keywords: Iron Sands, Magnetite, Coprecipitation, Nanoparticles.
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I. PENDAHULUAN

1.1. Latar Belakang

Provinsi Lampung memiliki garis pantai sepanjang +1.105 km, yang membentuk
empat wilayah pesisir, yaitu Pantai Barat (221 km), Teluk Semaka (200 km),
Teluk Lampung (254 km), Selat Sunda (160 km) dan Pantai Timur (270 km) (BPS
2020; Buchari dkk., 2022). Panjangnya garis pantai tersebut mengindikasikan
banyaknya lahan pasir pantai di Provinsi Lampung. Selama ini pasir hanya
dimanfaatkan sebagai bahan bangunan, padahal pasir banyak mengandung
mineral berharga yang dapat dimanfaatkan sebagai bahan industri (Afdal dan

Niarti, 2013).

Pasir pantai mengandung beberapa unsur seperti Fe, Si, C, Mn, Mg, Al dengan
presentase yang bergantung pada lokasi pasir tersebut (Silvia dkk., 2018). Pasir
Pantai yang berwarna hitam biasanya dikenal sebagai pasir besi (Rianto et al.,
2018). Pasir besi mengandung mineral seperti magnetit (Fe3O4), hematit (Fe203),
dan ilmennit (FeTiO3) serta mineral pirit (FeS), kalkopirit (CuFeS,), almandit
[Fe3sAlx(Si104)3] yang terbentuk karena proses penghancuran batuan asal oleh
cuaca dan air permukaan yang kemudian tertransportasi dan diendapkan di
sepanjang pantai (Rumbino dan Krisnasiwi, 2019). Pasir besi di Provinsi
Lampung tersebar di beberapa wilayah salah satunya Kabupaten Pesisir Barat

(Supriyatna et al., 2020).

Keadaan wilayah sepanjang pantai Pesisir Barat umumnya datar dan
bergelombang dengan kemiringan sekitar 10,8°-18°. D1 bagian barat laut
Kabupaten Pesisir Barat terdapat gunung-gunung dan bukit, diantaranya gunung

Pugung (£1.964) dan Bukit Barisan Selatan. Kabupaten Pesisir Barat memiliki



garis pantai + 221,5 km (Jalaludin dkk., 2021). Kabupaten Pesisir Barat terdiri
dari 11 kecamatan, diantaranya Kecamatan Pesisir Tengah, Karya Penggawa dan
Krui Selatan. Secara visual pasir pantai di kecamatan tersebut berwarna putih,
abu-abu dan hitam. Pasir pantai yang berwarna abu-abu, gelap atau kehitaman

mengandung mineral besi khususnya magnetit (Andani dan Octova, 2020).

Magnetit merupakan campuran dari oksida besi yang terbentuk dari reaksi oksida
besi (II) dan besi (III) yang mempunyai sifat unggul berupa sifat magnetiknya
yang lebih kuat (Sari, 2017). Magnetit bersifat amfoter dan memiliki daya serap
yang tinggi (Horak et al., 2007). Magnetit menarik perhatian para ahli sebagai
bahan kajian dalam bidang teknologi nano karena memiliki peluang aplikasi yang
luas pada bidang teknologi ferrofluid dalam rotary shaft scalling, oscillation
dumping, dan position sensing, dan sebagai material pada magnetic storage
devices, magnetic refrigeration system (Ermawati dan Ratnawati, 2011). Magnetit
merupakan salah satu jenis material nano yang saat ini banyak dikembangkan
(Alqadami ef al., 2016). Teknologi nano adalah teknologi yang melibatkan atom
dan molekul dengan ukuran lebih kecil dari 1000 nanometer. Nanoteknologi
berhubungan dengan bagaimana mengatur material, struktur dan fungsi suatu zat
dalam skala nano, sehingga dapat menghasilkan fungsi materi baru (Munasir dkk.,

2012).

Berbagai metode telah banyak dikembangkan untuk menghasilkan Fe3O4 antara
lain metode sol-gel, hidrotermal dan kopresipitasi (Hamed et a/., 2017). Diantara
metode-metode yang telah dikembangkan terdapat kelebihan dan kekurangan.
Metode sol-gel memiliki kelebihan diantaranya homogenitas dan kemurnian
prooduknya tinggi (Chellappa dan Vijayalakshmi, 2019). Namun, metode sol-gel
juga memiliki kekurangan adalah biaya bahan baku relatif tinggi, waktu
pemprosesan lama, terjadi depresiasi selama proses pengeringan dan sering terjadi
keretakan produk pada saat pengeringan (Ningsih, 2016). Sintesis nanopartikel
dengan metode hidrotermal memiliki kelebihan yaitu prosesnya sederhana, suhu
reaksi rendah (200°C) dan produk yang dihasilkan mempunyai kemurnian yang

tinggi (Morita, 2010). Kelarutan material awal harus diketahui, s/urry hidrotermal



bersifat korosif dan penggunaan bejana bertekanan tinggi akan berbahaya jika
terjadi kecelakaan merupakan kelemahan dari metode hidrotermal (Ningsih,
2016). Metode kopresipitasi memiliki keuntungan yaitu metode yang sederhana,
ukuran partikel dapat dikontrol (Pejjai et al., 2020), keuntungan utama dari
metode kopresipitasi adalah biaya relatif rendah dan ramah lingkungan (Lai et al.,
2014). Secara umum, setiap masing-masing metode memiliki kelebihan dan
kekurangan. Menurut (Sari, 2017) metode kopresipitasi merupakan metode yang
banyak dipakai untuk menghasilkan nanomaterial magnetit, karena metode ini
yang paling mudah dilakukan dan memberikan hasil tinggi. Secara umum, massa
nanopartikel Fe3O4 yang dihasilkan dengan metode kopresipitasi lebih besar

dibandingkan dengan metode lainnya (Indrayana, 2019).

Pada penelitian (Prasetyowati dkk., 2021) telah dilakukan ekstraksi Fe3O4 dari
pasir besi Pantai Glagah Kulon Progo, Yogyakarta menggunakan metode
kopresipitasi dengan berbagai variasi konsentrasi agen pengendap (NH4OH 10%,
15%, 20%, dan 25%). Karakterisasi XRD, SEM & EDS, dan VSM dilakukan
untuk mengetahui pengaruh variasi konsentrasi larutan pengendap NH4OH
terhadap struktur nano dan sifat kemagnetan magnetit (Fe3sO4) yang dihasilkan.
Berdasarkan hasil XRD, variasi konsentrasi larutan pengendap NH4OH
mempengaruhi ukuran kristal yang terbentuk tetapi tidak memmpengaruhi

struktur kristal dan nilai parameter kisinya.

Pada penelitian (Wibowo et al., 2021) dilakukan sintesis nanopartikel Fe3O4 dari
pasir besi Kulon Progo, Yogyakrta dengan metode kopresipitasi dengan waktu
pengadukan yang bervariasi. Hasil akhirnya adalah serbuk nanopartikel Fe;O4
hitam dengan diameter partikel rata-rata 14,68 nm. Pada penelitian ini waktu
pengadukan sangat berpengaruh pada ukuran partikel yang didapatkan. Efek
waktu pengadukan menunjukkan bahwa 6 jam adalah waktu yang optimal untuk
menghasilkan ukuran kristal yang lebih kecil dibandingkan dengan waktu

pengadukan 8 jam, 7 jam dan 5 jam.



Berdasarkan uraian di atas, maka pada penelitian ini dilakukan ekstraksi Fe;O4
dari pasir besi Pantai Mandiri, Kecamatan Krui Selatan Kabupaten Pesisir Barat
Lampung menggunakan metode kopresipitasi dengan variasi pH pada reaksi
pengendapan dan dikarakterisasi menggunakan XRF untuk mengetahui mineral
yang terkandung didalamnya, XRD untuk mengetahui fasa yang terbentuk dan
ukuran nanopartikelnnya, dan SEM-EDS untuk mengetahui morfologi permukaan

Fe304 yang dihasilkan.

1.2. Tujuan Penelitian

Adapun tujuan dari penelitian ini adalah sebagai berikut:

1. Mengetahui kandungan pasir besi Pantai Mandiri, Kecamatan Krui Selatan
Kabupaten Pesisir Barat, Lampung.

2. Memperoleh Fe3O4 dari pasir besi Pantai Mandiri, Kecamatan Krui Selatan
Kabupaten Pesisir Barat, Lampung menggunakan metode kopresipitasi.

3. Mendapatkan nanopartikel Fe3O4 dan mengetahui fasa dan ukuran Fe3O4 yang
dihasilkan dari ekstraksi pasir besi Pantai Mandiri, Kecamatan Krui Selatan
Kabupaten Pesisir Barat, Lampung.

4. Mengetahui pH pengendapan yang paling optimum untuk menghasilkan
nanopartikel Fe3Os.

1.3. Manfaat Penelitian

Adapun manfaat dari penelitian ini adalah sebagai berikut:
1. Menambah referensi tentang mineral yang terkandung dalam pasir besi Pesisir
Barat.
2. Meningkatkan potensi pemanfaatan pasir besi daerah Pesisir Barat sebagai

nanopartikel.



3. Sebagai sumbangsih terhadap ilmu pengetahuan khususnya bidang material
anorganik dalam proses ekstraksi magnetit dari pasir besi Pesisir Barat

menggunakan metode kopresipitasi.



II. TINJAUAN PUSTAKA

2.1. Pasir

Pasir merupakan material granular alami yang belum terkonsolidasi terdiri dari
butiran-butiran berukuran dari 0,0625 - 2 mm. Pasir terbentuk karena adanya
proses pelapukan fisika dan kimia batuan (Ridwan dkk., 2018). Pasir berasal dari
satuan batuan breksi vulkanik fragments dan matriks support (Solihin, 2013).
Butiran pasir dapat berupa mineral tunggal, butiran batuan atau biogenik (Ridwan
dkk., 2018). Materi pembentuk pasir adalah silikon dioksida, namun di beberapa
pantai subtropis dan tropis umumnya batu kapur (Perdana dan Rusdiyantoro,

2013).

2.2. Jenis Pasir

Pasir dapat diklasifikasikan secara fisik ataupun kandungan mineral penyusunnya
(Holtz and Kovacs, 1981). Klasifikasi pasir berdasarkan sifat fisiknya dapat
dibedakan berdasarkan bentuk, ukuran, warna dan densitas air. Klasifikasi pasir
juga dapat dilakukan dengan melihat perbedaan dari material kimiawi
penyusunnya (Saniah dkk., 2014). Adapun klasifikasi pasir diantaranya adalah

sebagai berikut:

2.2.1. Pasir Silika/Kuarsa

Pasir kuarsa atau dikenal juga dengan sebutan pasir putih merupakan hasil

pelapukan batuan yang mengandung mineral utama kuarsa dan feldspar, yang



kemudian tercuci dan terbawa oleh air ataupun angin, dan mengendap di tepi-tepi
sungai, danau atau laut (Fairus dkk., 2009). Pasir kuarsa mempunyai komposisi
gabungan dari Si0», Fe2O3, AlLO3, TiO2, CaO, MgO, dan K>O. Pasir kuarsa
umunya ditemukan dengan ukuran butiran yang bervariasi dalam distribusi yang
melebar, mulai dari fraksi halus (0,06 mm) sampai dengan ukuran kasar (2 mm)

(Kusnaedi, 2010).

Pasir silika berwarna putih bening atau warna lain tergantung pada senyawa
pengotornya, memiliki kekerasan 7 (skala Mohs), berat jenis 2,65, titik lebur 17-
150°C, bentuk kristalnya heksagonal dan kapasitas panas spesifiknya adalah 0,
185 (Kusnaedi, 2010). Pasir kuarsa dapat dimanfaatkan dalam berbagai industri,
seperti industri gelas, optik, keramik dan abrasif. Pasir kuarsa juga dapat
dimanfaatkan sebagai bahan dasar atau bahan tambahan pada pembuatan jalan tol,

jalan raya, bahan bangunan dan airport (Ramadhan dan Suparma, 2018).

2.2.2. Pasir Zeolit

Zeolit merupakan kristal alumina silika terhidrasi dengan kation-kation alkali
tanah. Struktur zeolit terdiri dari unit-unit tetrahidrat A1O4 dan SiO4 yang saling
berhubungan melalui atom O dan didalam struktur tersebut Si** dapat diganti
dengan AI** (Ardhiany, 2019). Pasir zeolit berasal dari batuan-batuan zeolit yang
telah terpecah menjadi beberapa bagian atau mesh. Zeolit berukuran 0,7-8 mm
(Zuhriyah dkk., 2021). Pasir zeolit berbentuk serbuk dan warna hijau (Suhana,
2003). Pasir zeolit aktif berfungsi menambah kadar oksigen dan menurunkan

kadar besi/mangan yang berlebihan dalam air (Zuhriyah dkk., 2021).

2.2.3. Pasir Zirkon

Zirkonium silikat (ZrSi04) atau pasir zirkon merupakan mineral zirkonium yang

paling melimpah di bumi. Pasir zirkon ditemukan dalam bentuk mineral aksesori



pada batuan beku hasil pembekuan magma yang kaya akan silika seperti granit,
pegmatit, dan sienit nefelin. Umumnya pasir zirkon (ZrSiO4) mengandung
beberapa senyawa seperti titanium dalam mineral rutil (TiO2) dan ilmenit
(FeTiO,), logam tanah jarang (LTJ) seperti (Y, Dy, Tb, Gd, La, Ce, Nd, Pr, Sm),
dan naturally occurring radioactive materials (NORM) seperti U3Og dan ThO;
(Prengky dan Patrisia 2015). Pasir zirkon berwarna putih bening, kuning,
kecoklatan, kehijauan hingga coklat kemerahan tergantung pada mineral

pengotornya, memiliki kekerasan 6,5 — 7,5 (Wianto dkk., 2008.).

Dalam industri keramik, pasir zirkon berfungsi sebagai penguat dan glasir yang
berperan untuk menghasilkan keramik putih dan keramik berwarna yang bermutu
tinggi, khusus keramik untuk keperluan rumah tangga (tableware) dan keramik

ubin (Casasola et al., 2012).

2.2.4. Pasir besi

Pasir besi merupakan pasir yang mengandung partikel besi, yang terdapat di
sepanjang pantai. Pasir besi terbentuk karena adanya proses penghancuran batuan
asal oleh cuaca dan air permukaan yang kemudian tertransportasi oleh aliran
sungai, gelombang, dan arus laut, yang kemudian diendapkan di sepanjang pantai
(Rumbino dan Krisnasiwi, 2019). Sumber mineral endapan pasir besi pantai
sebagian besar berasal dari batuan gunung api bersifat andesit-basal. Pembentukan
endapan pasir besi dipengaruhi oleh beberapa faktor antara lain batuan asal, media
transportasi, proses perombakan serta tempat pengendapannya (Andani dan

Octova, 2020).

Pasir besi berwarna abu-abu gelap atau kehitaman, berbutir sangat halus dengan
ukuran antara 0,075-0,15 mm, densitas 2-5 gr/cm3, dan derajat kemagnetan (MD)
6,40-27,16%. Pasir besi mengandung mineral seperti magnetit (Fe3O4), hematit
(Fe203), dan ilmenit (FeTiO3) serta mineral pirit (FeS) dan SiO> bebas (Rumbino

dan Krisnasiwi, 2019). Pasir besi setiap daerah memiliki kandungan mineral



magnetik maupun non-magnetik yang beragam. Pasir besi yang memiliki
kandungan magnetite (Fe3Oa) tinggi akan memberikan sifat kemagnetan yang
kuat sedangkan yang memiliki banyak mineral gangue seperti beberapa unsur lain
seperti Mg, Si, dan Ca akan menurunkan sifat kemagnetan pasir besi (Karbeka
dkk., 2020). Salah satu bahan mineral magnetik pasir besi bisa dijadikan ukuran
nano dan saat ini banyak dikembangkan adalah magnetit (Algadami et al., 2016).

Batuan Asal *

(Sumber: http://www. mountain-forecast.com)

Disintegrasi l

Transportasi
oleh sungal

Pengendapan
di muara sungal

Pencucian oleh
gelombang

Endapan pasir
bes|

Gambar 1. Proses Pembentukan Pasir Besi (Andani dan Octova, 2020).

2.3. Magnetit (Fe304)

Magnetit dapat ditemukan secara bebas dan melimpah di alam dalam pasir besi.

Magnetit memiliki sifat fisik yang meliputi sifat mekanik, optik, magnetik,
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elektromagnetik, akustik dan termodinamik, sementara sifat kimianya meliputi
reaktivitas, laju reaksi, ikatan kimia, dan stabilitas dalam reaksi kimia. Magnetit
mempunyai struktur kubik invers spinel, dimana Fe** menempati rongga kisi

oktahedral dan Fe** menempati rongga kisi tetrahedral (Sun et al., 2014).

Gambar 2. Struktur Kristal Magnetit (Wu et al., 2015).

Berdasarkan gambar 2, struktur kristal magnetit memiliki 8 kation divalent Fe*"
menempati sisi oktahedral, 8 kation trivalen Fe>* menempati sisi tetrahedral, dan 8
kation Fe** juga menempati sisi oktahedral. Kation Fe*" yang menempati sisi
tetrahedral dan oktahedral memiliki resultan momen magnetik yang sama besar,

namun orientasi berlawanan (Khan ef al., 2011).

2.4. Metode Ekstraksi

Ada beberapa metode yang dapat dilakukan untuk menghasilkan Fe3O4 antara

lain:
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2.4.1.Metode Sol-Gel

Metode sol-gel adalah suatu proses untuk pembuatan material anorganik melalui
suatu reaksi kimia dalam suatu larutan pada suhu relative yang rendah (Elma dkk.,
2018). Banyak parameter yang perlu diperhatikan dalam metode sol-gel, seperti
pH, suhu, metode pengadukan (Sanpo ef al., 2013). Metode sol-gel memiliki
kelebihan yaitu, homogenitas dan kemurnian produknya tinggi, ramah lingkungan
karena limbah yang dihasilkan cukup rendah proses pembentukan kristalinitasnya
cepat (Ningsih dkk., 2017). Namun, metode sol-gel juga memiliki beberapa
kekurangan, yaitu membutuhkan prekursor, waktu pemprosesan relatif lama,

terjadi pengurangan massa pada gel selama pemanasan (Ningsih, 2016).

Pada penelitian (Xu et al., 2007) telah dihasilkan nanopartikel Fe3O4 dengan
metode sol-gel yang dikombinasikan dengan penganilan di bawah vakum pada
suhu 200 - 400°C menunjukkan bahwa nanopartikel Fe;O4 berukuran berbeda
dengan memvariasikan suhu penganilan. Nilai magnetisasi jenuh dan nilai
koersivitas meningkat dengan meningkatnya ukuran Fe3O4. Ukuran nanopartikel
magnetit, dihitung dari pelebaran puncak XRD menggunakan rumus Scherrer.
Semakin kecil suhu penganilan, ukuran nanopartikel Fe3O4 yang diperoleh juga

semakin kecil.

2.4.2.Metode Hidrotermal

Metode hidrotermal melibatkan pemanasan reaktan dalam wadah tertutup
(autoclave) menggunakan air. Jika titik didih air pada saat pemanasan di atas titik
didih normalnya yaitu 373K disebut dengan kondisi superheated water. Kondisi
dimana tekanan meningkat di atas tekanan atmosfer (Ningsih, 2016). Hasil akhir
sintesis dalam metode hidrotermal dipengaruhi oleh beberapa faktor seperti jenis

pelarut, suhu, dan durasi (Denkbas et al., 2016).

Sintesis nanopartikel dengan metode hidrotermal memiliki kelebihan yaitu

prosesnya sederhana, suhu reaksi rendah (200°C) dan produk yang dihasilkan
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mempunyai kemurnian yang tinggi (Morita, 2010). Kelemahan dari metode ini
adalah kelarutan material awal harus diketahui, s/urry hidrotermal bersifat korosif
dan penggunaan bejana bertekanan tinggi akan berbahaya jika terjadi kecelakaan

(Ningsih, 2016).

Pada penelitian (Ahmadi et al., 2012) telah dihasilkan nanopartikel Fe3O4 dengann
metode hidrotermal. FeCl,, FeClz dan NaOH dengan rasio molar 1: 2: 8
dimasukkan dalam autoclave hydrothermal dan dipanaskan dengan berbagai
variasi suhu (100°C; 150°C; 200°C) dan dikarakterisasi menggunakan XRD,
SEM-TEM, dan VSM, ukuran kristal Fe;O4 yang diperoleh adalah 13,4 nm; 20,8
nm; 22,8 nm. Hasil karakterisasi XRD, SEM-TEM, dan VSM menunjukkan
bahwa kristal rata-rata dan ukuran fisik nanokristal Fe3O4 yang dihasilkan
meningkat dengan meningkatnya suhu. Sifat superparamagnetik, saturasi
magnetisasi, dan koersivitas nanokristal yang dihasilkan juga meningkat dengan

meningkatnya suhu.

2.4.3. Metode Kopresipitasi

Metode kopresipitasi adalah suatu metode yang memiliki tahapan paling
sederhana dan tidak memerlukan perlakuan suhu tinggi, untuk proses ekstraksi
Fe304 (T < 120°C). Metode kopresipitasi terdiri dari 3 tahapan utama, yaitu
pembuatan garam logam prekursor, pembentukan nanopartikel melalui reaksi basa
alkali dan proses pencucian s/urry serta pengeringan s/urry yang telah dicuci
dengan akuades (Indrayana, 2019). Metode kopresipitasi merupakan metode yang
paling efektif karena metode ini dapat dilakukan pada kondisi lingkungan yang
normal. Dalam sintesisnya metode ini menggunakan pasangan asam dan basa.
Asam berfungsi sebagai perlarut dan basa membawa zat terlarut kebawah

sehingga terbentuk endapan yang dikehendaki (Mairoza dan Astuti, 2016).

Metode kopresipitasi memiliki keuntungan yaitu metode yang sederhana, ukuran

partikel dapat dikontrol (Pejjai et al., 2020), keuntungan utama dari metode
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kopresipitasi adalah biaya relatif rendah dan ramah lingkungan (Lai et al., 2014).
Namun, metode kopresipitasi memiliki kelemahan, yaitu distribusi ukuran butir
nanopartikel cenderung besar serta polidisversivitas partikel kecil (Indrayana,

2019).

Pada penelitian (Safitri et al., 2021) telah dilakukan ekstraksi Fe3O4 dari pasir besi
Pantai Batanghari, Jambi menggunakan metode kopresipitasi dengan HCI sebagai
pelarut dan NH4OH sebagai agen pengendap. Pasir Besi Pantai Batanghari yang
sudah dipreparasi dilarutkan dalam HCI 37%. Proses yang terjadi antara pasir besi
dan HCI menghasilkan reaksi sebagai berikut:

3Fe304(s)+ 8HCl (1) — 2FeClzqy + FeClagy + 3Fe203(s) +4H201) + Hag) (1)

Setelah larutan terbentuk, disaring menggunakan kertas saring dan diambil
filtratnya, kemudian filtrat ditambahkan NH4OH. Reaksi yang terjadi adalah
sebagai berikut:

2FeClsq) + FeClaay + HoOqy + 8NH4OH 1y — Fe3O4) + 8NH4Cly + SH20() (2)
Endapan yang tterbenttuk dikeringkan dalam oven pada suhu 120°C selama 2 jam
untuk menguapkan kadar airnya. Kemudian disinterring dengan berbagai suhu,
yaitu 300, 400 dan 500°C. Nanopartikel Fe3O4 dikarakterisasi menggunakan
XRD. Berdasarkan hasil XRD, ukuran nanopartikel yang terbentuk semakin

tinggi dengan meningkatnya suhu sintering.

Pada penelitian (Prasetyowati dkk., 2021) telah dilakukan ekstraksi Fe;O4 dari
pasir besi Pantai Glagah Kulon Progo, Yogyakarta menggunakan metode
kopresipitasi dengan berbagai variasi konsentrasi agen pengendap (NH4OH 10%,
15%, 20%, dan 25%). Karakterisasi XRD, SEM & EDS, dan VSM dilakukan
untuk mengetahui pengaruh variasi konsentrasi larutan pengendap NH4OH
terhadap struktur nano dan sifat kemagnetan magnetit (Fe;O4) yang dihasilkan.
Berdasarkan hasil XRD, variasi konsentrasi larutan pengendap NH4OH
mempengaruhi ukuran kristal yang terbentuk tetapi tidak memmpengaruhi

struktur kristal dan nilai parameter kisinya.
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2.5. Karakterisasi

2.5.1. X-Ray fluorescence (XRF)

X-Ray fluorescence (XRF) adalah suatu intrumen untuk analisis unsur yang
terkandung dalam bahan secara kualitatif maupun kuantitatif. Analisis kualitatif
mengenai jenis unsur yang terkandung dalam bahan yang dianalisis, yang
ditunjukkan oleh adanya spektrum unsur pada energi sinar-X. Sedangkan analisis
kuantitatif mengenai jumlah unsur yang terkandung dalam bahan yang
ditunjukkan oleh ketinggian puncak spektrum (Jamaludin dan Adiantoro, 2012).
Prinsip pengukuran pada XRF berdasarkan atas terjadinya proses eksitasi elektron
pada kulit atom bagian dalam ketika atom dari suatu unsur tersebut dikenai sinar-
X, sehingga terjadi kekosongan elektron. Kekosongan elektron tersebut akan diisi
oleh elektron bagian luar dengan melepaskan energi yang spesifik untuk setiap

unsur (Saksono, 2002).

Dalam prosesnya, analisis XRF diperoleh dari tumbukan atom-atom pada
permukaan sampel oleh sinar-X. Saat sinar-X ditembakkan ke sampel, Sebagian
sinar akan diabsorpsi dan dihamburkan. Pada saat sinar-X diabsorpsi oleh atom
dengan memindahkan energi ke elektron yang lebih dalam disebut efek fotolistrik
(Jafar, 2017). Efek fotolistrik terjadi karena elektron dari atom target (sampel)
terkena sinar energi tinggi (sinar gamma, sinar-X). Ketika energi pancaran lebih
tinggi dari energi ikat detektor di orbital K, L, atau M atom target, detektor di
atom target meninggalkan orbitalnya. Sehingga terjadi kekosongan detektor pada
atom target. Kekosongan ini diisi dengan elektron dari orbital luar, diikuti dengan

pelepasan energi berupa sinar-X (Munasir dkk, 2012).



15

Gambar 3. Instrumen XRF Merk Panalytical Epsilon 3 XLE.

2.5.2. X-Ray Diffarction (XRD)

X-ray Diffraction (XRD) merupakan instrumen yang digunakan untuk melakukan
karakterisasi dengan memanfaatkan sifat sinar-X yang memiliki Panjang
gelombang antara 0,1 hingga 10 nm. Arah dan bidang kisi pada suatu kristal dapat
diidentifikasi oleh difraksi sinar-X dengan mengamati interferensi konstruktif
yang dihasilkan pada sudut tertentu (Hamid, 2021). X-ray Diffraction (XRD) juga
digunakan untuk mengkarakterisasi struktur kristal dan parameter mikrostruktur
nanopartikel, dan untuk mengetahui komposisi fasa dalam sampel nanopartikel

(Indrayana, 2019).

Gambar 4. Instrument XRD Merk Panalytical XPert 3 Powder.
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Secara sederhana, prinsip kerja dari XRD adalah setiap senyawa yang tersusun
oleh atom-atom yang membentuk suatu bidang tertentu. Jika sebuah bidang
memiliki bentuk tertentu, maka partikel cahaya (foton) yang datang dengan sudut
tertentu hanya akan menghasilkan pola pantulan maupun pembiasan yang khas
(Setiabudi dkk., 2012). Untuk analisis XRD, sampel yang digunakan dapat berupa
bubuk, padatan, lapisan tipis, atau pita. Jumlah minimum sampel yang diperlukan
hanya beberapa miligram namun dengan jumlah yang besar (gram) maka akan
didapatkan keakuratan yang lebih baik. Ukuran kristal dapat ditentukan
menggunakan persamaan Scherrer menggunakan data yang didapatkan dari
difraktogram, berupa puncak-puncak pada sudut (20) tertentu, data tinggi puncak
(cts), full width at half maximum (FWHM, °), d-spacing (A), dan intensitas relatif

(%).
KA
b= Bcos6 (1)

Keterangan:
D: ukuran kristal
K: konstanta Scherrer
A: Panjang gelombang sinar-X
f: lebar puncak setengah tinggi (FWHM)
0: sudut puncak
(Monshi et al., 2012).

(311) Fe; 04 Nanoparticles

304 (220)

Intensity (a.u)
3

20 (deg)

Gambar 5. Contoh Pola XRD Nanopartikel Fe3O4 (Malega et al., 2018).
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2.5.3.8canning Electron Microscope (SEM)

Scanning Electron Microscope (SEM) adalah mikroskop elektron pemindai yang
digunakan untuk mengamati permukaan dari sampel dalam bentuk padatan yang
memiliki pembesaran 10 - 3000000x, kedalaman 4 - 0,4 mm dan resolusi sebesar
1 — 10 nm (Karolina dkk., 2022). SEM merupakan suatu tipe mikroskop elektron
yang menggambarkan permukaan sampel melalui proses scanning dengan
menggunakan pancaran energi yang tinggi dari elektron dalam suatu pola scan
raster. SEM memanfaatkan interaksi antara elektron sumber (primary electron)
dengan elektron penyusun contoh yang akan menghasilkan emisi elektron ataupun
foton. Hasil dari interaksi tersebut akan direkam oleh detektor Energy Dispersive
X-ray Spectroscopy (EDS) (Annisa dan Hapsari, 2017). SEM yang dilengkapi
dengan Energy Dispersive X-ray Spectroscopy (EDS) dapat mengidentifikasi

komposisi unsur-unsur yang terkandung pada sampel (Rianita dkk., 2014).

Komponen utama yang terdapat pada SEM adalah tiga pasang lensa-lensa
elektromagnetik, sumber elektron dan imaging detector. Lensa elektromagnetik
berfungsi memfokuskan berkas elektron menjadi sebuah titik kecil, sumber
electron yang biasanya berupa filamen dari bahan kawat tungsten dapat
menyediakan berkas elektron yang teoretis memiliki energi tunggal
(monokromatik) dan imaging detector berfungsi mengubah sinyal elektron

menjadi gambar (Sujatno dkk., 2015).

Gambar 6. Instrumen SEM Merk Thermo Scienticic Quatro S.
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Prinsip kerja SEM adalah ketika permukaan benda ditembak dengan berkas
elektron bernergi tinggi, permukaan benda yang dikenai berkas akan
memantulkan kembali berkas tersebut atau menghasilkan elektron sekunder ke
segala arah. Tetapi dari semua berkas electron yang dipantulkan terdapat satu arah
dengan intensitas tertinggi. Detektor di dalam SEM akan mendeteksi elektron
yang dipantulkan dan menentukan lokasi berkas yang dipantulkan dengan
intensitas tertinggi. Arah tersebut memberi informasi profil permukaan benda
seperti seberapa landai dan ke mana arah kemiringan (Abdullah dan Khairurrijal,

2009). Diagram skematik dan cara Kerja SEM digambarkan sebagai berikut:

Emitter —»
A

; £ 1A
Accelerating /[ ]\ '\

Anode ‘
Magnetic __, ]l)H
s @ Amplifier
“ i | !
Samng IO ///—I‘——
Magiet > ()| |
Visualising
“l\ ‘ Screen
Backscattered \. w
Electron Detector i
o
A\’ Secondary
g Ee

ctron Detector
Sample Stage —b“

Gambar 7. Diagram skematik dan cara Kerja SEM (Sharma et al., 2019).

2.6. Aplikasi Magnetit (Fe3O4)

Magnetit (Fe3O4) dapat diaplikasikan sebagai magnetic recording media, high
density digital recording disk, magnetic fluids, data storage, MRI, drug delivery

system, biosensor SPR, microwave device dan magnetic sensing (El Ghandoor et
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al., 2012). Magnetit juga dapat digunakan sebagai bahan pembuatan besi baja,
tinta kering (toner) pada mesin photo-copy dan printer laser (Yulianto dkk, 2003).
Aplikasi lainnya adalah sebagai pemisah logam dalam pengolahan limbah cair,
sebagai lipida protein detector, katalis dan enzim immobilizator (Ermawati dan

Ratnawati, 2011).



III. METODE PENELITIAN

3.1. Waktu dan Tempat Penelitian

Penelitian ini dilakukan pada bulan Agustus 2023 sampai dengan Januari 2024.
Preparasi sampel dan karakterisasi hasil menggunakan instrumen X-Ray
Fluorescence (XRF), X-Ray Diffraction (XRD) dan Scanning Electron
Microscope (SEM) dilakukan di Laboratorium Mineral Terpadu Badan Riset dan
Inovasi Nasional (BRIN) Tanjung Bintang, Lampung Selatan.

3.2. Alat dan Bahan

3.2.1. Alat

Alat-alat yang digunakan dalam penelitian ini meliputi gelas kimia 500mL, labu
ukur 100mL, pipet tetes, corong kaca, gelas ukur 50mL; 100mL, batang
pengaduk, spatula stainlesss steel, cawan porselin, mortar dan alu, ayakan 325
mesh, neraca analitik, magnet permanen, planetary ball mill PQ-N2, shieve shaker
AS200 Tap, magnetic stirrer, hot plate, oven, muffle furnace Nabertherm,
instrumen X-Ray Fluorescence (XRF) Merk Panalytical Xpert Epsilon 3 XLE, X-
Ray Diffraction (XRD) Merk Panalytical XPert 3 Powder dan Scanning Electron
Microscope (SEM) Merk Thermo Scienticic Quatro S.
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3.2.2 Bahan

Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini meliputi pasir besi pantai
Mandiri Pesisir Barat Lampung, kertas saring whattman 42, indikator pH
universal, HCI p.a Merck (made in Germany), NH4OH p.a Merck (made in

Germany), dan akuades.

3.3. Metode Penelitian

3.3.1. Teknik Sampling

Sampel pasir yang digunakan berasal dari Pantai Mandiri Kabupaten Pesisir
Barat. Pengambilan sampel pasir pada penelitian ini menggunakan metode
random sampling, yaitu pemilihan lokasi sampling dilakukan secara acak
sederhana. Hal pertama yang dilakukan adalah membuat daftar atau list yang
berisi satuan-satuan sampling yang ada dalam sebuah populasi. Dalam memilih
sampel menggunakan tabel angka random (Riyanto dan Hatmawan, 2020).
Tahapan sampling pasir besi dengan metode acak yaitu dibuat 10 plot pada 5 titik
yang berbeda dengan jarak antar titik adalah 50 meter. Setiap plot memiliki
panjang 1 meter dan lebar 1 meter, kemudian dipilih sebanyak 5 plot dengan cara
acak menggunakan nomor undian, setiap nomor yang terpilih dilakukan
pengambilan menggunakan pipa yang ditekan perlahan-lahan sampai kedalaman

100 cm. kemudian pasir yang sudah diambil dihomogenkan.

3.3.2. Preparasi

3.3.2.1. Preparasi Sampel

Pada tahap awal, dilakukan pengeringan pasir pantai dengan menggunakan panas

matahari, kemudian dilakukan pemisahan pasir besi dari pengotornya dengan
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menggunakan magnet permanen (Wibowo et al., 2021). Proses penarikan pasir
besi yang telah didapatkan dilakukan beberapa kali untuk memperoleh pasir besi
yang lebih murni (Sinurat dkk., 2021). Kemudian dihaluskan menggunakan
planetary ball mill PQ-N2 dengan kecepatan 300 rpm selama 30 menit agar pasir
besi tersebut berukuran lebih kecil dan lebih besar luas permukaanya, lalu diayak
menggunakan ayakan 325 mesh pada shieve shaker AS200Tap. Hasil yang
diperoleh dikarakterisasi menggunakan XRF untuk mengetahui kandungan awal

pasir tersebut (Mira dkk., 2018).

3.3.2.2. Ekstraksi Magnetit (Fe3Q4)

Sebanyak tiga sampel pasir besi masing-masing adalah 50 gram dilarutkan ke
dalam HCI masing-masing SOmL dalam gelas beaker 500mL, kemudian diaduk
menggunakan magnetic stirrer sambil dipanaskan dengan Aot plate dengan
kecepatan pengadukan 350 rpm pada suhu 70°C selama 40 menit (Mira dkk.,
2018). Setelah larutan terbentuk, dilakukan penyaringan dengan menggunakan
kertas saring dan diambil filtrat hasil penyaringan. Selanjutnya ditambahkan
larutan NH4OH 25% ke dalam masing-masing filtrat secara perlahan sambil
dipanaskan pada suhu 70°C dan diaduk dengan kecepatan pengadukan 350 rpm
dan hingga diperoleh pH 9; 10; 11, setelah terbentuk pH yang diinginkan, larutan
diaduk menggunakan kot plate magnetic stirrer dengan kecepatan pengadukan
350 rpm sambil dipanaskan dengan pada suhu 70°C selama 20 menit
(Prasetyowati dkk., 2021). Kemudian didiamkan selama 40 menit hingga
terbentuk endapan. Endapan tersebut kemudian dilarutkan dengan 100mL akuades
dan disaring, lalu endapan dicuci berulang dengan akuades SO0mL di setiap
pencucian untuk menghilangkan sisa garam (Swastika dkk., 2021). Setelah itu,
endapan dikeringkan menggunakan oven pada suhu 105°C. Kemudian dilakukan
kalsinasi pada suhu 400°C selama 2 jam untuk menghilangkan pengotor yang
masih tersisa. Hasil sintesis Fe3O4 diperoleh dalam bentuk serbuk berwarna hitam

(Elsafitri dkk., 2020).
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3.3.3. Karakterisasi

3.3.3.1. X-Ray Fluorosence (XRF)

X-Ray Fluorosence (XRF) digunakan sebagai uji pendahuluan suatu material
untuk untuk mengetahui kandungan mineral, karena tidak merusak sampel yang
dianalisis, tidak membutuhkan standar, dan akurasi yang relatif tinggi (Setiabudi
dkk., 2012). Pasir besi hasil ekstraksi dimasukkan ke dalam sample holder, lalu
diradiasi dengan sinar-X. Dari data yang diperoleh dapat ditentukan kadar

kandungan mineral dalam sampel pasir besi (Sumari dkk., 2019).

3.3.3.2. X-Ray Diffraction (XRD)

X-Ray Diffraction (XRD) digunakan untuk karakterisasi struktur kristal yang
meliputi ukuran kristal, parameter kisi, dan keberadaan fasa dari magnetit. Sampel
diletakkan pada wadah sampel, lalu sampel dikenakan sinar-X dari berbagai
sudut. Kemudian dilakukan pengamatan terhadap sinar-sinar yang didifraksikan
dalam bentuk gelombang-gelombang yang melalui material sampel yang akan

menentukan jenis senyawa-senyawa dari material sampel (Nurbaiti dkk., 2021).

3.3.3.3. Scanning Electrone Microscope (SEM)

Untuk proses pengambilan gambar (image) dan data komposisi sampel dengan
alat SEM, sampel diletakkan dan ditempel di atas SEM specimen holder dengan
menggunakan carbon double tipe dengan bagian penampang lintang (cross
section) mengarah vertikal ke atas atau lensa obyektif. Double tipe menghantarkan
semua elektron yang masuk ke dalam sampel keluar melalui grounding. Detektor
di dalam SEM akan mendeteksi elektron yang dipantulkan dan menentukan lokasi
berkas yang dipantulkan kemudian hasil akan terbaca pada monitor (Sujatno dkk.,

2015).
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3.3.4.Pengolahan Data

3.3.4.1. X-Ray Diffaction (XRD)

Serbuk Fe;O4 yang dihasilkan 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. Untuk menentukan ukuran kristal dapat

dihitung dengan persamaan Scherrer:

kA
L cosB

Dimana D, k, A, B, dan 0 secara berturut-turut adalah ukuran kristal (nm),
konstanta faktor bentuk kristal (0,94), panjang gelombang sinar-X (nm), nilai dari
Full Width at Half Maximum (FWHM) (rad) dan sudut difraksi (°) (Atkins ef al.,
2019).

3.3.5. Diagram Alir

3.3.5.1. Metode Sampling

Sepanjang Pantai

— Dibuat plot sebanyak 50 kotak dengan Panjang 1 meter
dan lebar 1 meter.
— Dipilih 5 plot secara acak.

—  Diambil pasir dari 5 plot tersebut.dan dihomogenkan
v

Hasil

Gambar 8. Skema Alur Kerja Sampling.
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3.3.5.2. Preparasi Sampel

Pasir Pantai

Dikeringkan menggunakan sinar matahari.

Dipisahkan pasir besi dari pengotornya
menggunakan magnet permanen.

Pasir Besi

+— Dihaluskan menggunakan planetary ball mill PQ-N2
dengan kecepatan 300 rpm selama 30 menit.

— Diayak menggunakan ayakan 325 mesh.

T Dikarakterisasi menggunakan XRF

Hasil

Gambar 9. Skema Alur Kerja Preparasi Sampel.

3.3.5.3. Ekstraksi Fe3Q4 dari Pasir Besi

50 gram Pasir Besi

— Dilarutkan dalam 50 mL HCI1 37%
Diaduk menggunakan magnetic stirrer sambil

| dipanaskan tidak sampai mendidih dengan hot plate
pada suhu 70°C dengan kecepaan pengadukan 350
rpm selama 40 menit

| Disaring menggunakan kertas saring

v

Filtrat

1 Ditambahkan NH4OH 25% ke dalam masing-
masing filtrat secara perlahan-lahan hingga pH 9;
10;11

Diaduk menggunakan hot plate magnetic stirrer
T pada kecepaan pengadukan 350 sambil dipanaskan
tidak sampai mendidih dengan pada suhu 70°C
selama 20 menit

— Didiamkan selama 40 menit
v

Endapan
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Endapan

— Dilarutkan dalam akuades 100mL lalu disaring.

— Dicuci berulang endapan dengan akuades 50mL di
setiap pencucin untuk menghilangkan sisa garam

— Dikeringkan menggunakan oven pada suhu 105°C

| Disintering dengan suhu 400°C selama 2 jam

Serbuk

Dikarakterisasi menggunakan instrument XRF,
XRD, dan SEM

Hasil

Gambar 10. Skema Alur Kerja Ekstraksi Fe;O4 dari Pasir Besi.



V. KESIMPULAN DAN SARAN

5.1 Kesimpulan

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan dapat disimpulkan bahwa:

1. Hasil karakterisasi menggunakan instrumen X-Ray Fluoresence (XRF)
menunjukkan bahwa kandungan pasir besi Pantai mandiri didominasi oleh
unsur Fe dengan kemurnian sebesar 52,854%.

2. Metode kopresipitasi telah berhasil digunakan untuk mengekstraksi
nanopartikel magnetit (Fe3O4) dari bahan dasar pasir besi Pantai Mandiri,
Pesisir Barat menggunakan pelarut HCI 37% dan agen pengendap NH4OH
25% dengan variasi pH pada proses pengendapan yaitu pH 9; 10; dan 11.

3. Hasil ekstraksi pada variasi pengendapan pH 11 dikarakterisasi menggunakan
instrumen X-Ray Diffraction (XRD) diperoleh 3 puncak difraksi yang
merupakan fasa magnetit dan maghemite. Fasa magnetit yang diperoleh
berukuran 19,23 nm berstruktur kubik dan memiliki konstanta kisi dengan nilai
a=b=c=28,3200 A dengan o= =y = 90°.

4. Hasil ekstraksi FesO4 pada variasi pH pengendapan 9; 10; dan 11 berturut-turut
adalah 84,074%; 85,094%; 91,747%, maka hasil ekstraksi magnetit yang
paling optimum adalah pada variasi pengendapan pH 11.

5. Hasil karakterisasi menggunakan Scanning Electron Microscope (SEM)
menunjukkan bahwa partikel Fe3O4 yang dihasilkan dari hasil ekstraksi pada

variasi pengendapan pH 11 teraglomerasi (menggumpal).

5.2. Saran

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan, maka pada penelitian selanjutnya

disarankan untuk melakukan pelindian yang lebih tinggi dengan menggunakan



40

reaktor yang mempunyai pengaturan dan kemampuan untuk suhu, tekanan dan pH
tinggi untuk meningkatkan kemurnian Fe3;O4 yang dihasilkan, dan disarankan
untuk melakukan penelitian lebih lanjut dalam pengaplikasian magnetit sebagai

nanopartikel.
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