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PENGARUH FREKUENSI GELOMBANG ULTRASONIK TERHADAP
STRUKTUR KRISTAL DAN SIFAT MAGNET NANO PARTIKEL
MAGNETIT (Fe;0.)

La Jonal
009620004

INTISARI
Telah disintesis nanopartikel magnetit (FesO,4) berbasis bahan pasir besi melalui

metode sonokimia yang frekuensinya divariasikan. Perbedaan ukuran nanopartikel
magnetik sesuai dengan variasi frekuensi gelombang ultrasonik, yaitu 20 kHz, 40
kHz dan 80 kHz. Hasil sintesis magnetit (FesO4) dikarakterisasi menggunakan
peralatan X-Ray Diffraction (XRD) dan Vibrating Sample Magnetometer (VSM),
masing-masing dilakukan untuk mengetahui fasa yang terbentuk, ukuran butir,
struktur kristal dan sifat kemagnetannya. Berdasarkan hasil karakterisasi struktur
kristal magnetit sama dengan data JCPDS (Joint Commitee Powder Standart) no.
19-0629 dengan ukuran rata-rata berturut-turut, yaitu (19 + 1,8) nm, (19 £ 1,9)
nm, (19 £ 2,4) nm. Hasil karakterisasi diketahui frekuensi ultrasonik tidak
merubah struktur kristal magnetit, yaitu kubik pusat muka. Sifat magnetik
nanopartikel magnetit (FesO,) hasil karakterisasi, yaitu superparamagnetik.
Penelitian ini  menunjukkan bahwa sintesis melalui metode sonokimia
menghasilkan nanopartikel magnetik berukuran kecil hingga ukuran nano dan

bersifat superparamagnetik.

Kata kunci: pasir besi, sonokimia, nanopartikel magnetit (FesO,4), struktur kristal,
superparamagnetik.



THE EFFECT OF ULTRASONIC WAVE FREQUENCY ON THE
CRYSTAL STRUCTURE AND MAGNETIC PROPERTIES OF NANO
MAGNETITE PARTICLES (Fe30.)

La Jonal
009620004

ABSTRACT
It synthesized magnetite nanoparticles (FesO4) iron sand based on material

through a sonochemical method which frequency modulated. The differences in
size of magnetic nanoparticles in accordance withthe variation of ultrasonic wave
frequency: 20 kHz, 40 kHz and 80 kHz. The results of the magnetite synthesis
(Fes04) were characterized using X-Ray Diffraction (XRD) and Vibrating Sampel
Magnetometer (VSM), respectively performed to determinethe phase formed,
grain size, crystal structure and magnetite properties. Based on the results of the
crystal structure characterization of magnetite together with the data JCPDS (Joint
Committee Powder Standart) no. 19-0629 with the average size, that is (19 + 1,8)
nm, (19 = 1,9) nm, (19 = 2,4) nm. The results of the characterization showed that
ultrasonic frequency did not effect at the structure of magnetite crystals. This
structure still have form face center cubic (fcc). The magnetic properties of
magnetite  nanoparticles (FesO,;) of characterization results, namely
superparamagnetic. This study showed that synthesis through sonochemical
method generates a small magnetic nanoparticles to nano size with

superparamagnetic characterized.

Keywords: Iron sand, sonochemical, magnetite nanoparticles (Fe;O,), crystal

structure, superparamagnetic.



DAFTAR ISI

HALAMAN JUDUL......cciiiiiiiiii e [

HALAMAN PERSETUJUAN PEMBIMBING ....Error! Bookmark not defined.

HALAMAN PENGESAHAN..........ccoeiiiniiinnne, Error! Bookmark not defined.
PERNYATAAN BEBAS PLAGIARISME........... Error! Bookmark not defined.
IMOTTO ettt ettt et eb et e et e st e e sae e e beesnee s Y
KATA PENGANTAR .ttt Vi
INTISARI ..ttt be et IX
ABSTRACT ettt ettt e X
DAFTAR ISL.c ettt b e e e ne e XI
DAFTAR TABEL ...ttt X1V
DAFTAR GAMBAR ... s X1V
DAFTAR LAMPIRAN ... oot XVii
BAB | PENDAHULUAN ..o 1

1.1 Latar BelaKang .........ccccoveiiiiiiece e 1

1.2 Perumusan Masalah Penelitian...........c.ccooiiiiiiiiiiiicece 4

1.3 Tujuan Penelitian..........ccocooiiiiiiiiiee e 5

1.4 Batasan Masalah............cccoiiiiiiiiii i 5

1.5 Manfaat PENEltian........cocoiiiiiiiiie e 6
BAB [| LANDASAN TEORI .....oiiiiie et 7

Xi



2.1 STUAI PUSEAKA ....oeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeee e eeeees 7

2.2 Landasan TEOM .....cceiuirieieiieieiiesee sttt bbb 8
2.2.1  PASIFE BESI .ot 8

2.2.2  Nanopartikel Magnetit (FE304).....cccerviiimiieieiieieere e 10

2.2.3  Metode SONOKIMIA.......cccoreiiirieieineeese e 12

2.2.4  Sifat Kemagnetan Material .............cccccoooeiiiviiiieci e 16

2.25  KUNA HISTEIISIS ..ot 24

2.2.6  Kilasifikasi Bahan Magnetik ...........cccccoeveiieiiiiieiieie e 29

BAB [Il METODOLOGI PENELITIAN......ooiiiiiiiiee e 29
3.1 Waktu dan Tempat PEnelitian ..........ccccoovvviriniiiiineiecees e 29

3. 11 Waktu Penelitian........ccooeiiiiiiiiiisieeeee e 29

3.1.2  Tempat PENEtIAN .....ccovviiiiiiiiiieceee e, 29

3.2 Alat dan Bahan ... 29

3.3 MEtOdE SINTESIS ..ot 30

3.4 Metode ANALISIS........coviiiiiieisie e 33
3.4.1 XRD (X-Ray Difractometer) ........ccceeviieiieieiiese e 33

3.4.2 VSM (Vibrating Sample Magnetometer) .........cccccceeevvevivenenne. 34

BAB IV HASIL DAN PEMBAHASAN ......ooiiiie e 35
4.1 Hasil Penelitian ..o 35
4.1.1  Serbuk Hasil Sintesis Dengan Sonokimia ............cccccceevvevnennn. 35

4.1.2  Hasil Uji XRD Setelah DISINEESIS........cccovreriinirininieieieien, 36

xii



4.1.3  Hasil Uji VSM Setelah DiSintesis..........ccceeereieriiiniinieieene, 39

4.2 PeMBDENASAN .....c.oiviiiitiii e 41
BAB V_KESIMPULAN DAN SARAN.....ccoiii e 48
5.1 KESIMPUIAN.. ..ottt 48
0.2 SAMAN....ciiiiii i 49
DAFTAR PUSTAKA et 50
[T 0] o | - SO SPRURSTRSN 55

Xiii



DAFTAR TABEL

Tabel 3.2 Alat-alat yang dibutuhkan dalam penelitian .............c.ccccoooeiiiieincnee, 29
Tabel 3.3 Bahan-bahan yang dibutuhkan dalam penelitian .............ccccoevevvenenne. 30
Tabel 4.1 Perbandingan (rasio) larutan ...........cccooeveereinniennesie e 36
Tabel 4.2 Bidang hkl magnetit (Fe3O,) pada frekuensi 20 kHz...........c.cccccvveneene. 37
Tabel 4.3 Bidang hkl magnetit (Fe3O,) pada frekuensi 40 kHz...........c.cccceeveneenee. 37
Tabel 4.4 Bidang hkl magnetit (Fe3O,) pada frekuensi 80 kHz..............cccceveneeee. 38
Tabel 4.5 Hasil analisis partikel Fe3O4 dari data XRD ........ccccovvveniniiiienieiee 39

Tabel 4.6 Nilai momen magnetisai saturasi Ms dan medan koersivitas Hc dari
beberapa freKUBNSI........ccveiiie e 40

Xiv



DAFTAR GAMBAR

Gambar 2.1 Pasir besi di pantai CoNQot.........ccccvevviiiiieii i 8
Gambar 2.2 Struktur Magnetit FE304......ueiviiiiieiiieie e 11

Gambar 2.3 (a) llustrasi temperatur, tekanan dan gaya geser yang timbul ketika
gelembung mengecil (collapse); (b) Proses rapatan dan regangan

dalam kaitannya dengan osilasi Kavitasi............cccccoereiiniiiinieinnn, 14
Gambar 2.4 Domain bahan diamagnetik ketika diterapkan medan magnet........... 19

Gambar 2.5 Domain bahan paramagnetik sebelum dan setelah diterapkan medan

MAGNET. ... 21
Gambar 2.6 Domain bahan ferromagnetik ketika diberikan medan magnet ......... 22
Gambar 2.7 Domain bahan superparamagnetik...........ccoceoevereienininenieeee, 24
Gambar 2.8 KUrva NISErISIS. ......cviiiieieiiiiieierees e 27
Gambar 2.9 Kurva histerisis soft magnetik dan hard magnetik material............... 28
Gambar 3.1 Diagram sintesis nano partikel magnetit..............cccooeveiveiieiieciennnn, 32
Gambar 4.1 Sampel magnetit hasil SINTESIS........c.cccveviiiiiieie e 35
Gambar 4.2 Hasil analisis XRD dengan frekuensi 20 KHz.............ccccoceeveiiiennn, 36
Gambar 4.3 Hasil analisis XRD dengan frekuensi 40 kHz.............cc.ccoovviiinennen, 37
Gambar 4.4 Hasil analisis XRD dengan frekuensi 80 KHz.............cccccoovvviinnnnnen, 38

Gambar 4.5 Difraksi XRD partikel magnetit (FesO4) dan JCPDS (Joint Commite
on Powder Difraction Standar) nomor 19-0629..............ccccceveeneene. 38

Gambar 4.6 Kurva histerisis nanopartikel magnetit pada frekuensi 20 kHz.......... 39

XV



Gambar 4.7 Kurva histerisis nanopartikel magnetit pada frekuensi 40 kHz.......... 40

Gambar 4.8 Kurva histerisis nanopartikel magnetit pada frekuensi 80 kHz.......... 40

XVi



DAFTAR LAMPIRAN

Lampiran 1 Perhitungan Rasio Larutan ...........ccccceieevveieiieesieese e 55
Lampiran 2 % Fraksi Kemurnian Hasil XRD Sampel Fe30y4 ....ccocovvvveviviieiieenene, 57
Lampiran 3 Perhitungan Ukuran Partikel Dengan Debye-Scherrer....................... 60
Lampiran 4 Perhitungan Indeks Miller ...........ccooooviieiiiii e, 64
Lampiran 5 Dokumentasi Proses Penelitian ............ccocooveveieieneieninesesiees 72

XVii



BAB |

PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Dalam beberapa tahun terakhir, para peneliti tertarik dalam
memodifikasi partikel magnetik baik berkaitan dengan distribusi ukuran
maupun bentuk partikelnya. Pemodifikasian partikel magnetit sangat penting
dalam mengontrol distribusi partikel nanomagnetit (FesO,4). Partikel tersebut
dapat mempengaruhi tingkat aplikasi yang akan diterapkan. Partikel yang
memiliki distribusi ukuran yang sempit memiliki tingkat keefektifan yang
tinggi dalam penggunaannya (Bagiya dan Darminto: 2007). Bahan
nanopartikel mempunyai ukuran yang bisa dikontrol dalam pembentukannya
dari ukuran 1 nanometer sampai 10 nanometer. Karena ukuran yang kecil
dibandingkan dengan sel (10-100 pum), virus (20-450 nm), protein (5-50 nm)
atau gen (2 nm lebar dan 10-100 nm panjang) hal tersebut berarti bahan
magnetik nanopartikel dapat berinteraksi dengan satuan biologi (morrish:

2001).

Partikel nanomagnetit dimanfaatkan dalam bidang industri dan bidang
kesehatan. Pemanfaatan nanopartikel magnetit (FesO,4) diantaranya: sebagai
toner, sebagai media pengangkatan ion logam berat dalam pengolahan air,
media pencatat magnetik, media kontras Magnetic Resonance Imaging, untuk
bahan diagnosa dan terapi kanker (Berkovsky & Hilberti at al: 1993,1997).
Kegunaan lain yang lebih luas dan terus dikembangkan diantaranya sebagai

1



penerapan biomedis baik secara in-vivo maupun in-vitro. Di bidang medis
secara in-vivo nanopartikel magnetit digunakan pada hyperthermia treatment
untuk menyembuhkan penyakit tumor, sistem pengangkutan obat-obatan
(drug delivery system). Pemakaian secara in-vitro antara lain untuk pelabelan
sel, separasi sel (Dudchenko et al: 2013) dan analisis genome dengan teknik

immunoassay (Pankhurst et al: 2003).

Sifat magnetik yang dimiliki magnetit atau besi oksida sangat baik.
Magnetit (Fe;O4) menjadi prioritas dalam kegiatan riset ilmiah karena Fe3O,4
memiliki keunggulan dari senyawa mineral lain. Magnetit dapat merespon
medan magnet luar sehingga magnetit memiliki hubungan kuat dalam medan
magnet dibandingkan senyawa besi oksida yang lain. Magnetit adalah
senyawa kimia dalam bentuk besi oksida yang terdapat dalam mineral pasir
selain kandungan pasir besi seperti maghemit (y-Fe,Osz) dan hematit (a-
Fe,03). Pasir tersebut biasa disebut pasir besi (iron sands) atau pasir hitam

(blacks sands).

Di Indonesia, pasir besi dapat dijumpai diberbagai tempat seperti
gunung vulkanik, aliran sungai dan pantai. Pasir besi merupakan hasil
sedimentasi gunung vulkanik dan sedimentasi laut yang terendap di pesisir
pantai. Pasir besi dari gunung vulkanik dihasilkan melalui letusan yang
mengeluarkan semburan larva panas, debu, kerikil batu dari dalam dapur
magma. Keberadaan sungai besar yang berhulu pada batuan produk gunung
api, memungkinkan keberadaan endapan residual pasir besi di bagian hilirnya

(Ansori dkk: 2011). Sedangkan pasir besi sedimentasi laut merupakan hasil



dari erosi air laut terhadap bebatuan yang ada di laut kemudian pecahan

tersebut terbawa bersama ombak laut sampai ke pantai.

Pantai selatan Jawa secara umum memiliki potensi bahan tambang pasir
besi. Keberadaan pasir besi ini menarik untuk diteliti potensi pasir besinya.
Salah satu daerah yang terdapat pasir besi adalah Kabupaten Kulonprogo.
Daerah yang wilayah selatannya merupakan pantai selatan Jawa memiliki
sumber daya alam pasir besi yang melimpah. Oleh karena itu, pada penelitian
ini akan digunakan pasir besi dengan sampel sepanjang pesisir pantai selatan
Jawa tepatnya di Pantai Congot Kabupaten Kulonprogo berupa sedimentasi

laut.

Dari berbagai metode sintesis telah dikembangkan dalam penelitian,
maka diperlukan pengembangan metode agar reaksi berlangsung lebih
efisien. Sintesis material adalah reaksi antara dua zat atau lebih dengan
menggunakan alat tertentu untuk membentuk zat baru. Sintesis ini dilakukan
untuk memperoleh produk baru dan sifat fisis yang berbeda dari penyusun
material tersebut. Metode yang digunakan dalam kegiatan riset ilmiah
diantaranya metode ultrasonik (Dudchenko et al: 2013), metode
pembakaran/reduksi bahan kimia pada temperatur tinggi, metode
mikroemulsi (Zhang: 2008), metode hidrotermal, metode mechano chemical
dan metode kopresipitasi (Wu S: 2011). Salah satu metode yang dapat
dikembangkan dalam sintesis oksida adalah metode sonokimia (Suslick:

1999).



Sonokimia adalah penggunaan energi suara untuk mendorong
perubahan fisika dan kimia dalam medium cairan. Sonokimia merupakan
suatu metode sintesis material dengan menggunakan energi ultrasonik (sonik)
pada proses sintesisnya. Sintesis dengan metode ultrasonik banyak dilakukan
karena pengaruh ultrasonik yang dapat menghasilkan sampel kristal partikel
nanomagnetik. Metode ini menggunakan ultrasonik bath dengan frekuensi
tinggi, seperti 20 kHz atau 56 kHz. Selain metodenya lebih mudah dan jalur
reaksinya lebih cepat, metode sonokimia juga memiliki kelebihan dapat
memecah agregat kristal berukuran besar menjadi agregat kristal berukuran
kecil hingga dapat berskala nano (Lestari: 2012). Dari uraian yang telah
dipaparkan di atas maka perlu dilakukan penelitian melalui pemanfaatan
gelombang ultrasonik pada sintesis nanopartikel magnetit (FesO,4) dari hasil

ekstraksi pasir besi pantai selatan Jawa.

1.2 Rumusan Masalah

Permasalahan yang akan dibahas dalam penelitian ini adalah sebagai

berikut.

1. Bagaimana proses sintesis nano partikel magnetit (FesO4) dari pasir besi

dengan metode sonokimia ?

2. Bagaimana pengaruh frekuensi gelombang ultrasonik terhadap struktur

kristal dan sifat magnet nano partikel magnetit (Fe3O,) ?



1.3 Tujuan Penelitian

Tujuan dari penelitian ini adalah sebagai berikut:

1. Melakukan proses sintesis nano partikel magnetit (FesO4) dari pasir besi

dengan metode sonokimiga;

2. Mengetahui pengaruh frekuensi gelombang ultrasonik terhadap struktur

kristal dan sifat magnet nano partikel magnetit (FesO,).

1.4 Batasan Penelitian

Beberapa hal yang perlu dibatasi dalam penelitian ini, yaitu sebagai

berikut.

1. Sampel penelitian yang digunakan adalah pasir besi selatan pulau Jawa

daerah pantai Kulonprogo tepatnya pantai congot;

2. Sintesis nano partikel magnetit (FesO4) menggunakan metode sonokimia

dengan pelarut HCI dan agen pengendap NaOH;

3. Karakterisasi magnetik yang akan dilakukan terdiri atas pengukuran kurva
histerisis magnetik untuk menentukan besaran magnetisasi saturasi (Ms),
magnetisasi remanen (Hc). Besaran tersebut sebagai penentuan hasil

sintesis magnetit (Fe3O,) bersifat soft magnetik atau hard magnetik.



1.5 Manfaat Penelitian

Manfaat yang diperoleh dari hasil penelitian ini antara lain sebagai

berikut.

1. Mengefektifkan penggunaan pasir besi pantai sebagai hasil sedimentasi
laut untuk keperluan industri dan bidang kesehatan di Indonesia selain
untuk pemenuhan keperluan ekspor dalam keadaan mentah atau raw

material dengan harga yang masih rendah;

2. Adanya variasi mineral magnetik di dalam pasir besi memungkinkan

alternatif untuk pemanfaatan pasir besi bernilai ekonomi;

3. Memberikan solusi dalam mensintesis nano partikel magnetit dengan
menggunakan peralatan dan metode yang sederhana selain menggunakan

metode sintesis lain;

4. Menambah informasi bahwa material hasil dari pasir besi selatan Jawa

dapat dimanfaatkan dalam berbagai aplikasi setelah dilakukan penelitian;

5. Sebagai wacana untuk kegiatan penelitian lebih lanjut dalam rangka
meningkatkan kualitas pasir besi terutama daerah-daerah yang belum

tereksplorasi untuk kegiatan riset ilmiah.



BAB V

KESIMPULAN DAN SARAN

5.1 Kesimpulan

1. Pasir besi yang mengandung magnetit (Fe3O,) disintesis melalui metode
sonokimia. Larutan yang diperoleh dari reaksi pertama, yaitu pelarutan
pasir besi dengan HCI. Selanjutnya diendapkan dengan NaOH dan
disalurkan gelombang ultrasonik dengan variasi frekuensi 20 kHz, 40
kHz dan 80 kHz sampai 55 menit. Masing-masing hasil sintesis melalui
metode ini menghasilkan partikel magnetit yang berukuran sangat kecil
sampai ukuran nano.

2. Pengaruh frekuensi gelombang ultrasonik dari penelitian ini tidak
merubah struktur kristal magnetit (Fe304) sebagai hasil reaksi setalah
dilakukan uji XRD. Struktur tersebut sesuai dengan data JCPDS (Joint
Commitee Powder Diffraction Standart) no. 19-0629, yaitu kubik pusat
muka (face centered cubic). Kemudian sifat kemagnetan nanopartikel
magnetit (Fe3O,4) dari uji VSM digambarkan melalui kurva magnetisasi.
Data kurva magnetisasi bahwa nanopartikel magnetit bersifat

superparamagnetik.
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5.2 Saran

1. Sebaiknya ketika melakukan sintesis diperlukan kehati-hatian
memvariasi kenaikan variabel seperti suhu, kecepatan pengadukan dan
penyampuran sampel dengan bahan pelarut serta perlakuan waktu yang
sama;

2. Sampel hasil sintesis segera di karakterisasi berdasarkan alat analisis

yang diperlukan.
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Lampiran
Lampiran 1

PERHITUNGAN RASIO LARUTAN

1. Menentukan perbandingan sampel dengan HCI 12 M, bila 1 gram pasir besi

mengandung 32% Fe persamaaan reaksinya sebagai berikut.
2Fex+5HCI - FeCly;+ FeCl, + 2H,.x + H

Bila sampel yang digunakan 5 gram, maka

59r Fe x32% =5 gr x 0.32
=1.6 gr

grFe 16 gr

Ar Fe 5 g%nol

Menentukan volume HCI, yaitu

mol Fe = =0.029 mol

mol HCI _ koef HCl  mol HCI 5

mol Fe  koef Fe  0.029 mol 2

mol HCI = gx0.029 mol = 0.073 mol

mol HCl =M xV = 0.073 mol =12M xV, sehingga V = 6x10°L =6 mL

= 1gr sampel dibutuhkan 1.5mL HCI, maka sampel akan larut
6 mL
1.5 mL

jika =4 mLHCI

Jadi, 5 gram sampel dibutuhkan 20 mL HCI
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2. Menentukan perbandingan garam besi dengan NaOH 3,5 M. Persamaan

reaksinya sebagai berikut.

2FeCl; + FeCl, + H,O + 8 NaOH — Fe;04+ 8 NaCl + 5H,0

2 mol FeCl
& 1gr FeCl, x 2MOFECls o0 102 mol Fe,0,
163 gr FeCl,
123 % 10 mol FeCl, x SMN NaOH _ 4 53984 mol NaoOH
1 gr FeCl,
0,098 mol NaOH x 1000 ML larutan g
3,5 mol NaOH
& 1gr FeCl, x L mol FeCl, _ 0,7 x 107 mol Fe,0,
127 gr FeCl,
0.7 x 102 mol FeCl, x SMONNaOH _ 5 556 ol NaoOH
1 gr FeCl,
0056 mol NaOH x to00 ML larutan _, o

3,5 mol NaOH

Jadi, 1 gram sampel FeCl dibutuhkan 22 mL NaOH, maka jika 5 gram

sampel FeCl dibutuhkan 110 NaOH.



Lampiran 2

% FRAKSI KEMURNIAN HASIL XRD SAMPEL Fe304

1. Frekuensi 20 kHz

20(deg)  d(A) 1Nl '?ggﬂf}'tga)s
18.4074  4.81603 17 60
18.8400  4.70641 10 34
30.1940  2.95753 27 97
30.7392  2.90630 6 21
35.5388  2.52403 100 354
371030  2.42113 7 24
37.7080  2.38367 3 12
431611  2.09429 21 75
43.7308  2.06832 6 22
53.4850 171185 9 31
53.8086  1.70231 7 26
56.9791  1.61489 30 105
62.5793  1.48316 37 132
65.7473  1.41915 6 21
73.9020 128142 7 25
749956  1.26542 11 38
78.9471 121169 9 32
86.7720 112140 9 32
89.6400  1.09281 14 50
Intensitas FesO4 1191

Total intensitas fasa yang terdeteksi = 3460 counts.

% fraksi kemurnian Fe;O,4 = % X 100% = 34.4%



2. Frekuensi 40 kHz

20(eg)  d(A) 1N '?ggﬂf}'t?)s
18.5200 4.78700 5 17
307166  2.90839 7 24
353336 2.53821 100 368
357600  2.50892 14 53
359400  2.49677 6 23
373516 240559 4 13
43.3200 2.08698 5 17
43.8250  2.06409 9 33
53.3425 1.71608 7 27
53.6400 1.70727 4 14
56.8390 1.61854 27 101
624037 148691 38 139

62.8200 1.47805 29

8

65.2987 1.42781 4 16
70.9239 1.32773 9 33
73.9620 1.28052 8 30
74.5263 1.27222 9 32
78.9400 1.21178 8 29
86.4483 1.12476 9 32
89.6450 1.09276 10 37

Intensitas Fe;O4 1067

Total intensitas fasa yang terdeteksi = 3809 counts.

% fraksi kemurnian Fe;O,4 = % X 100% = 28%



3. Frekuensi 80 kHz

20(deg)  d(A) I '?ggﬂf]'ttsa)s
18.7450 4.73005 5 20
30.0483 2.97154 29 107
30.6225 2.91711 3 12
30.8335 2.89763 3 13
31.8727 2.80548 29 109
35.3968 2.53383 100 374
35.8800 2.50080 10 37
37.4221 2.40122 8 30
37.8478 2.37518 7 26
43,7125 2.06915 3 11
53.3058 1.71718 8 30
53.8900 1.69993 3 12
56.8357 1.61862 29 107
62.4596 1.48571 42 157
65.8950 1.41633 4 14
70.6966 1.33144 7 28
73.8926 1.28156 7 28
74.9875 1.26554 6 21
78.7000 1.21488 6 21
86.5725 1.12347 10 38
Intensitas Fe;04 1195

Total intensitas fasa yang terdeteksi = 4352 counts.

% fraksi kemurnian Fe;O,4 = % X =27.5%



Lampiran 3

PERHITUNGAN UKURAN PARTIKEL DENGAN DEBYE-SCHERRER

Diketahui : A Cu=1.54060 A = 0.154060 nm
1rad =57.3 deg
0.91

Metode debbye-scherrer D,,; =——COS#
el

1. Sampel magnetit dengan frekuensi 20 kHz

FWHM  FWHM Intensitas
26 (deg) b (deg) (deg) (rad) (counts)
35.5388 17.7694 0.35930 0.00627 354
62.5793 31.28965 0.41860 0.00731 132
56.9791 28.48955 0.35820 0.00625 105

D, = (0.9) (0154060 nm) c0s17.7694 rad
(0.00627 rad)
~0.139 nm (0.9523)
~0.00627
~0.1324nm

~0.00627
=21.1nm

_ (0.9)(0.154060 nm)
? (0.00731 rad)
~0.139 nm (0.8546)

0.00731
~0.1188nm

~0.00731
=16.3 nm

c0s31.28965rad

60



o,  (0:9) (0154060 nm)
: (0.00625 rad)
_0.139 nm (0.8789)
B 0.00625
~0.1222nm
~0.00625
=19.6 nm

c0s 28.48955rad

5 D+ [|>\|2 +D, _ (21.1+16.2+19.6)nm :%:19 -

Dl—f)+D2—f)+

Ds D‘  [21.1-19/+[16.3-19 +[19.6 - 19

N 3
_21+27+0.6
3

AD =

=1.8 nm

2. Sampel magnetit dengan frekuensi 40 kHz

FWHM FWHM Intensitas

20 (deg) 6 (deg) (deg) (rad) (counts)

35.3336 17.6668 0.35210 0.00614 368
62.4037 31.20185 0.34340 0.00599 139
56.8390 28.44195 0.42200 0.00736 101

5. (0:9) (0.154060 nm)
' (0.00614 rad)
_0.139 nm (0.9528)
B 0.00614
~0.1324nm
~0.00614
=21.6 nm

c0s17.6668rad
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~ (0.9) (0.154060 nm)
>~ (0.00599 rad)

~0.139 nm (0.8553)

B 0.00599

~0.1189nm

~0.00599

=19.8 nm

c0s31.20185rad

o, _ (0.9) (0.154060 nm)
: (0.00735 rad)
~0.139 nm (0.8793)
- 0.00735
01222
~0.00735
=16.6 nm

€0s 28.44195rad

D, +D,+D; (21.6+19.8+16.6)nm _ 58nm

D =19.3 nm
N 3
. Dy =D+, =D+ 1D, - D‘  [21.6-19.3+[19.8-19.3 +[16.6-19.3
_ &35”7 ~1.9 nm

3. Sampel magnetit dengan frekuensi 80 kHz

FWHM  FWHM Intensitas
20 (deg) 0 (deg) (deg) (rad) (counts)
35.3968 17.6984 0.35930 0.00627 374
62.4596 31.2298 0.41860 0.00731 157
31.8727 15.93635 0.35820 0.00625 109
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_ (0.9) (0.154060 nm)
~ (0.00627 rad)
~0.139 nm (0.9527)
- 0.00627
0.1324

~0.00627

=21.1nm

c0s17.6984rad

1

D, _ (0.9)(0.154060 nm)
? (0.00731 rad)
~0.139 nm (0.8551)
B 0.00731
0.1189nm
0.00731
16.3nm

c0s31.2298 rad

o, _ (0.9) (0154060 nm)
: (0.00625 rad)
~0.139 nm (0.96157)
B 0.00625
~0.1337

~0.00625

=21.4nm

€0s15.93635rad

D, +D,+D; (21.1+16.3+21.4)nm _ 58.8nm
N 3

O

=19.6 nm

Dl—f)+D2—f)+

D, - D‘ _[21.1-19.6/+[16.3-19.6/+|21.4 -19.§

N 3
_ 2.1+ Bé3+1.8 _24nm

AD =
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Lampiran 4
PERHITUNGAN INDEKS MILLER
Diketahui :a=839A=0.839nm
A =1.54060 A = 0.154060 nm
a= /1 h? +k?+12
2sin 0
Keterangan

a = parameter kisi (nm)
A Cu = panjang gelombang (nm)
h,k,I = Indeks Miller

a. Frekuensi 20 kHz

20 h? + k% + I2 h k [
30.7392 8 2 2 0
35.5388 11 3 1 1
43.7308 16 4 0 0
53.8086 24 4 2 2
56.9791 27 5 1 1
62.5793 32 4 4 0

% 0839 nm= 2194060 nm p5 e

~ 2 sin 15.3696



0.839 nm = 2124060 nm e e

0.530089

0.839 nm = 0.290630 nm vh? + k2 +12
h? +k? +12 = (2.886832)

h> +k?>+1*=8

0.839 nm — 0.1_54060 nm
2sin 17.7694

0.839 nm = 2194060 nm A5 e e

0.610374

(h+k+1)?

0.839 nm = 0.252403 vh? + k2 +1°
h® +k® +17 = (3.324049)°
h?+k?+1°=11

0.839 nm = 124060 nm 15 e

 2sin 21.8654

0.839 nm = 2194060 hm A5 e e

0.744855
0.839 nm = 0.206832vh? + k? +1?
h® +k® +1° = (4.056432)?

h? +k?+1% =16

& 0839 nm = 2194060 nm pem e

2 sin 26.9043
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0.839 nm = 2194060 nm A5 e e

0.905003
0.839 nm =0.170231 nm vh? + k2 +1?
h? +k? +1 %= (4.928597)?

h? +k?+12=24

0.839 nm = 124060 0m _ femn e
2 sin 28.48955

0.839 nm = 2194060 nm A5 e e

0.953997

0.839 nm =0.161489 nm vh?* + k* +1?

h? +k2 +12 = (5.195400)°

h? +k? +12 =27

0.839 nm = 0194060 nm g5 e e

2 sin 31.28965

0.839 nm = 2154060 nm A5 e

1.038729
0.839 nm = 0.148316 nm vh? + k2 +12
h? +k2 +12 = (5.656841)>

h? +k?+12=32
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b. Frekuensi 40 kHz

20 h? + k% + I2 h k [
30.7166 8 2 2 0
35.3336 11 3 1 1
43.3200 16 4 0 0
53.3425 24 4 2 2
56.8390 27 5 1 1
62.8200 32 4 4 0

& 0839 nm= 2194060 nm Aere e

~ 2 sin 15.3583
0.839 nm = 2124060 nm AT
0.529709

0.839 nm = 0.290839 nm vh? + k? +1?
h® +k® +1? = (2.884758)°

h? +k?+1%=8

& 0839 nm = 2194080 0m foT e e

~ 25in 17.668
0.154060 nm
0839 nm=——"""""/h?+k?+I?
0.607002

0.839 nm = 0.253805nm vVh? + k2 +12
(h? +k2 +1% = (3.305687)

h? +k? +12 =11
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% 0839 nm= 01940600 e e

2 sin 21.9125

0.839 nm = 2124000 MM 75T
0.746380

0.839 nm = 0.206409nm vh? +k? +12
h? +k2 +12 = (4.064745)°

h? +k? +12 =16

0.839 nm = 0194000 nm _ p e

2 sin 26.67125

0.839 nm = 2124060 nm A5 e e

0.897741
0.839 nm =0.171609nm vh? +k? +12
h? +k2 +12 = (4.889021)>

h? +k? +12 =24

0.839 nm = 2-124060nm A e

2 sin 28.4195

0.839 nm = 2194060 nm_f=T T
0.951847

0.839 nm = 0.161854nm vh? + k2 +12
h? +k2 +12 = (5.183684)°

h? +k? +12 =27
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% 0839 nm = 2194000 nm Ao e e

2 sin 31.41
0.839 nm = 2124060 nm_fm e
1.042317

0.839 nm = 0.147805nm vh? + k2 +12
h? +k2 +12 = (5.676398)

h? +k? +12 =32

c. Frekuensi 80 kHz

20 h? + k% + I2 h k [
30.0483 8 2 2 0
35.8800 11 3 1 1
43.7125 16 4 0 0
53.3058 24 4 2 2
56.8357 27 5 1 1
62.4596 32 4 4 0

& 0839 nm= 224060 0m e

" 2sin 15.02415

0.839 nm = 2124060 nm_fem e

0.518452

0.839 nm =0.297154nm +h® + k* +1?

h? +k2 +12 = (2.823452)°

h? +k?+12 =8



% 0839 nm = 2194060 nm forn e e

2sin17.94

0.154060 nm
0839 Nnm=—"TT"———"_/(h+k+1)?
0.616042 ( )

0.839 nm = 0.250080nm vh? + k2 +12
h? +k2 +12 = (3.354926)°

h? +k? +12 =11

% 0839 nm= 2194060 nm s

2 sin 21.85625

0.839 nm = 2124060 nm_fm e

0.744558

0.839 nm =0.206915 nm vh? + k% +12
h? + k2 +12 = (4.954805)
h? +k? +12 =16

& 0839 nm= 2194000 nm Ao e e

2 sin 26.6529

0.839 nm = 2154060 nm A5 e

0.897169
0.839 nm =0.171718 nm +h? +k 2+l
h? +k2 +12 = (4.885918)°

h? +k?+1? =24
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& 0839 nm= 2194060 M s

2 sin 28.41785

0.839 nm = 2154060 nm A5 e

0.951796
0.839 nm = 0.161862 nm vh? + k? +1°
h? +k2 +12 = (5.183428)

h? +k? +12 =27

0.839 nm = 2124060 nm Ao e e

2 5sin 31.2298

0.839 nm = 2154060 nm fm

1.036944

0.839 nm =0.148571 nm +/(h? + k2 +12
h? +k? +1% = (5.647132)?

h? +k?+12 =32
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Lampiran 5

DOKUMENTASI PROSES PENELITIAN

Gambar 5.1. Proses Sintesis dengan penambahan HCI dan NaOH sambil disonivikasi

Gambar 5.2. Proses pencucian menggunakan aquadest

Gambar 5.3. Hasil sintesis
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