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INTISARI 

Penelitian kajian struktur Kristal nanopartikel (Fe3O4

 

) sebagai fungsi temperatur 
dari hasil sintesis dengan menggunakan metode sonokimia ini bertujuan untuk 
memperoleh nanopartikel magnetite berukuran nano dan mempelajari pengaruh 
fungsi temperatur pada struktur Kristal nanopartikel magnetite. Sintesis dilakukan 
dengan mencampurkan pasir alam dengan HCl sebagai pelarut dan NaOH sebagai 
pengendap. Fungsi temperatur divariasikan dari 30⁰C, 50⁰C, dan 80⁰C dan dilihat 
pengaruhnya pada struktur Kristal yang terbentuk dari sampel. Sampel 
nanopartikel magnetite hasil percobaan dikarakterisasi dengan menggunakan alat 
XRD(X-Ray difraction) untuk mengetahui pembentukan fasa dan ukuran Kristal 
yang terbentuk dan SEM (scanning electron microscope) untuk mengetahui 
morfologi sampel. Dari hasil karakterisasi diketahui fraksi volume sampel 
menurun karena munculnya fasa lain yang berupa magnetite lemah yang 
mendekati amorf, selain itu sampel nanopartikel magnetite memiliki struktur 
kubik pusat muka (face centered cubic) dengan bidang-bidang Kristal sesuai 
dengan bidang Kristal standar JCPDS (joint committee powder standart) no.19-
629 dengan ukuran Kristal kurang dari 50nm. Hasil penelitian menunjukkan 
bahwa metode sonokimia dengan fungsi temperatur dapat memperkecil ukuran 
nanopartikel magnetite serta tidak berpengaruh pada struktur Kristal nanopartikel 
magnetite. 

Kata kunci : nanopartikel magnetite, fungsi temperatur, struktur Kristal  
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ABSTRACT 

 
 
 

This study aims to obtain nano-sized magnetite nanoparticles and study the effect 
of temperature on the function of the crystal structure of magnetite nanoparticles. 
Synthesis is done by mixing natural sand with HCl as solvent and NaOH as a 
precipitant ultrasonic. Function of temperature was varied from 30⁰ C, 50⁰ C, and 
80⁰ C and seen its effect on the cubic crystal structure formed from the sample. 
Sample test results magnetite nanoparticles were characterized by using XRD (X-
Ray Difraction) to determine the phase formation and the size of the crystals 
formed and SEM (Scanning Electron Microscope) to determine the morphology 
of the sample. From the results of the characterization of unknown fraction of the 
sample volume decreases due to the appearance of another phase in the form (α-
Fe2O3), in addition to the sample of magnetite nanoparticles have a face-centered 
cubic structure (Face Centered Cubic) with the crystal fields in accordance with 
the standard crystal field JCPDS (Joint Committee of Powder standart) no.19-629 
with the size of crystals at temperatures 30⁰ C of (22.62 ± 1.56) nm, at a 
temperature of 50⁰ C (24.30 ± 1.20) nm, and the temperature of 80⁰ C (20 , 60 ± 
0.60) nm. The results showed that the sonochemical method with a function of 
temperature can reduce the size of magnetite nanoparticles and no effect on the 
crystal structure of magnetite nanoparticles

 
. 

 
Keyword : Magnetite Nanoparticles, Temperature On The Function, The Crystal                      

 
Structure 
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BAB I 

PENDAHULUAN 

 

1.1 Latar belakang 

Magnetite (Fe3O4) merupakan salah satu bentuk oksida besi dialam 

selain maghemit (γ-Fe2O3) dan hematite (α-Fe2O3). Magnetite dikenal 

sebagai oksida besi hitam,yang merupakan oksida logam yang paling kuat 

sifat magnetisnya (teja dan koh 2008). Beberapa tahun terakhir magnetite 

(Fe3O4

Adapun standarisasi ukuran nanopartikel yang diharapkan adalah antara 

20-50 nm, partikel yang berukuran lebih kecil dari 20 nm akan cenderung 

kehilangan sifat magnetisnya sedangkan yang berukuran lebih besar dari 50 

) menjadi bahan kajian yang menarik perhatian para ahli karena 

peluang aplikasinya yang luas, terutama dalam bidang industri. Yang menarik 

dalam mengembangkan nanoteknologi adalah karena sifat-sifat material yang 

meliputi sifat fisis, kimiawi, maupun biologi berubah ketika dimensi material 

masuk kedalam skala nanometer. Dan yang lebih menarik lagi adalah sifat-

sifat tersebut bergantung pada ukuran, bentuk, kemurnian, permukaan, 

maupun topologi material. Bahan nanopartikel mempunyai ukuran yang bisa 

dikontrol dalam pembentukannya dari ukuran 1 nanometer sampai 10 

nanometer. Karena ukuran yang kecil dibandingkan dengan sel (10-100µm), 

virus (20-450 nm), protein (5-50 nm) atau gen (2 nm lebar dan 10-100 nm 

panjang). Hal tersebut berarti bahan magnetite nanopartikel dapat berinteraksi 

dengan satuan biologi. 
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nm akan cenderung mengendap karena pengaruh gaya gravitasi. Selain itu, 

diharapkan bahwa produk nanopartikel magnetit yang dihasilkan memiliki 

sifat monodispersi dan tak teraglomerasi. Sifat monodispersi dibutuhkan 

untuk kemudahan aplikasinya, sedangkan sifat tak teraglomerasi dibutuhkan 

agar diperoleh domain tunggal dari perilaku partikel- partikel tersebut. 

Sintesis nanopartikel magnetite telah dikembangkan dengan berbagai 

metode, baik konvensional (seperti kopresipitasi), maupun inovatif (misalnya 

sol-gel, spray drying, hidrotermal, elektrokimia, dan sonokimia) dengan 

tujuan mendapatkan metode sintesis yang efektif dan efisien. Salah satu 

metode sederhana yang efektif dan efisien yang telah dikembangkan adalah 

metode sonokimia. Prinsip metode sonokimia adalah memanfaatkan 

gelombang ultrasonik dengan frekuensi sangat tinggi yang diradiasikan 

kedalam larutan. Ketika suatu larutan diradiasi dengan gelombang ultrasonik, 

maka dengan larutan tersebut terjadi tumbukan antarpartikel penyusun larutan 

yang bertekanan tinggi. Ketika antarpartikel penyusun kecil ini saling 

bertumbukan, maka suhu lokal bisa mencapai 5000 K dengan laju pendingin 

1011 K/s (suslick, 1999). Selain metodenya lebih mudah dan lajur reaksinya 

lebih cepat, metode sonokimia juga memiliki kelebihan dapat memecah 

agregat kristal berukuran besar menjadi agregat Kristal berukuran kecil 

hingga dapat berskala nano. Metode ini memanfaatkan efek ultrasonik untuk 

mendapatkan aktifasi reaksi kimia dalam penelitian ini akan dilakukan 

sintesis nanopartikel (Fe3O4) melalui metode sonokimia yang relatif murah 

dan sederhana. 
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Penggunaan gelombang ultrasonik (sonikasi) dalam pembentukan 

materi berukuran nano sangatlah efektif. Gelombang ultrasonik banyak 

diterapkan pada berbagai bidang antara lain dalam instrumentasi, kesehatan 

dan sebagainya. Salah satu yang terpenting dari aplikasi gelombang 

ultrasonik adalah pemanfaaatannya dalam menimbulkan efek kavitasi akustik 

(Nakahira, 2007). Ketika gelombang ultrasonik menjalar pada fluida, terjadi 

siklus rapatan dan regangan. Tekanan negatif yang terjadi ketika regangan 

menyebabkan molekul dalam fluida tertarik dan terbentuk kehampaan, 

kemudian membentuk gelembung yang akan menyerap energi dari 

gelombang suara sehingga dapat memuai. Selama osilasi, sejumlah energi 

berdifusi masuk atau keluar gelembung. Energi masuk terjadi ketika regangan 

dan keluar ketika rapatan, di mana energi yang keluar lebih kecil daripada 

energi yang masuk, sehingga gelembung memuai sedikit demi sedikit selama 

regangan kemudian menyusut selama rapatan. Ukuran kritis gelembung ini 

disebut ukuran resonan yang tergantung pada fluida dan frekuensi suara.  

Dalam kondisi ini, gelembung tidak dapat lagi menyerap energi secara 

efisien. Tanpa energi input, gelembung tidak dapat mempertahankan dirinya, 

fluida di sekitarnya akan menekannya dan gelembung akan mengalami 

ledakan hebat, yang menghasilkan tekanan sangat besar hingga dianalogkan 

dengan tekanan di dasar lautan dan suhu yang sangat tinggi dianalogkan 

dengan suhu pada permukaan matahari. Gelembung inilah yang disebut 

sebagai gelembung kavitasi. Fenomena kavitasi ini terjadi pada satu titik 

dalam fluida. Tekanan dalam kavitasi diubah menjadi panas dengan sangat 
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cepat, sedangkan fluida di sekitar kavitasi memiliki suhu yang jauh lebih 

rendah. Ketika panas dilepaskan saat kavitasi pecah, fluida di sekitarnya akan 

dengan sangat cepat mendingin dalam waktu kurang dari mikrosekon. 

Pemanasan dan pendinginan dalam waktu yang singkat ini memiliki 

kecepatan perubahan suhu 109⁰ C/s. Aliran turbulen dan gelombang kejut 

akibat kavitasi menyebabkan terjadinya tumbukan antar partikel dan 

pemanasan lokal pada titik tumbukan (Suslick, 1994).  

Dalam penelitian sebelumnya telah dilakukan upaya sintesis 

nanopartikel dengan menggunakan metode sonokimia yang menghasilkan 

partikel yang berukuran antara 100nm-500nm dengan menggunakan 

temperatur antara 100°C- 1000°C dan menghasilkan ukuran partikel antara 

10nm-50nm dengan variasi temperatur antara 10°C-100°C. Dari penelitian 

tersebut,dilakukan upaya untuk mendapatkan ukuran partikel yang kecil 

dengan ultrasonik dengan variasi temperatur. 

Dalam penelitian ini, Dengan menggunakan variabel tetap dari 

penelitian sebelumnya yang menunjukkan hasil yang paling optimal dan 

didukung dengan penggunaan ultrasonik diharapkan nanopartikel dapat 

berukuran standar. Sintesis nanopartikel ini dilakukan dengan proses sonikasi 

dengan ultrasonik. Pengaruh fungsi temperatur terhadap ukuran dan struktur 

Kristal akan dipelajari. Selanjutnya nanopartikel akan dikarakterisasi 

menggunakan X-Ray Diffractometer (XRD) untuk identifikasi fasa sampel, 

Scanning Electron Microscope (SEM) untuk mengetahui morfologi dan 

distribusi ukuran sampel. 
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1.2 Rumusan masalah 

Adapun permasalahan yang dihadapi dalam penelitian ini sebagai berikut : 

1. Bagaimana mensintesis pasir alam agar diperoleh nanopartikel magnetite 

(Fe3O4)  

2. Bagaimana bentuk struktur Kristal nanopartikel magnetite (Fe

sebagai fungsi temperatur dengan metode sonokimia? 

3O4

 

) dari 

hasil sintesis sebagai fungsi temperatur? 

1.3 Tujuan penelitian 

Penelitian ini bertujuan untuk: 

1. Mensintesis nanopartikel magnetite (Fe3O4

2. Mengetahui bentuk struktur Kristal nanopartikel magnetite (Fe

) dari pasir besi alam dengan 

variasi fungsi temperatur. 

3O4

 

) dari 

hasil sintesis sebagai fungsi temperatur. 

1.4 Batasan penelitian 

Untuk mencapai perencanaan yang diinginkan maka batasan penelitian yang 

ditentukan sebagai berikut: 

1. Sampel yang digunakan adalah menggunakan pasir alam yang berasal dari 

pantai congot kabupaten kulonprogo. 

2. Sintesis nanopartikel magnetite (Fe3O4

3. Sintesis dilakukan dengan menggunakan fungsi temperatur 30⁰C, 50⁰C, 

dan 80⁰C. 

) menggunakan metode sonokimia 

dengan menggunakan pelarut HCl dan NaOH. 
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4. Sintesis dilakukan dengan menggunakan Frekuensi 20KHz. 

5. Karakterisasi struktur dilihat dari hasil uji XRD dan hasil uji SEM. 

 

1.5 Manfaat penelitian 

Manfaat yang diperoleh dari penelitian ini adalah: 

1. Sebagai masukan data untuk meningkatkan fungsi dan kegunaan 

nanopartikel Fe3O4 sebagai bahan industri. 

2. Menciptakan aplikasi-aplikasi baru yang berbasis industri nanopartikel 

Fe3O4 melalui proses sonokimia. 

3. Mempelajari efek parameter ukuran menggunakan fungsi temperatur 

dengan menggunakan metode sonokimia. 
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BAB V 

KESIMPULAN DAN SARAN 

 

5.1 Kesimpulan 

Berdasarkan hasil karakterisasi dan pembahasan,maka dapat diambil 

kesimpulan yaitu: 

1. Penelitian ini menghasilkan serbuk nanopartikel magnetite (Fe3O4

2. Struktur Kristal dari magnetite (Fe

) yang 

disintesis dengan metode sonokimia dengan fungsi temperatur dan 

memiliki ukuran partikel sebesar (22,62 ± 1,59) nm pada temperatur 30⁰ 

C, (24,30 ± 1,20) nm pada temperatur 50⁰ C, (20,60 ± 0,60)nm pada 

temperatur 80⁰ C. 

3O4) adalah kubik pusat muka (face 

centered cubic). Fungsi temperatur yang digunakan tidak bepengaruh 

terhadap struktur Kristal magnetite (Fe3O4), tetapi  muncul peak baru yang 

diduga itu magnetite lemah yang berbentuk (α-Fe2O3

 

).  

5.2 Saran  

1. Perlu dilakukan sintesis dengan menggunakan metode sonokimia dengan 

temperatur diatas 100⁰ C supaya tidak terdapat aglomerasi pada sampel.  

2. Pada penelitian selanjutnya perlu dilakukan optimalisasi parameter 

sintesis dengan menggunakan variasi kecepatan pengadukan. 
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Lampiran 1 
 

PERHITUNGAN RASIO LARUTAN 
 

1. Menentukan perbandingan sampel dengan HCl 12 M 
Persamaan reaksi 

3 Fe3O4 + 8 HCl  →  2 FeCl3 + FeCl2 + 3 Fe2O3 + 3 H2O + H
• M

2 
R

M
 masing-masing senyawa 

R Fe3O4 
M

= (56 x 3) + (16 x 4) = 232 gr/mol 
R

• Massa masing-masing senyawa 
 HCl = (1x1) + (35,5x1) = 36,5 gr/mol 

gr Fe3O4 = mol x MR
gr HCl = mol x M

 = 3 x 232 = 696 gr 
R

• Perbandingan (rasio) 
 = 8 x 36,5 = 292 gr 

Fe3O4
• Volume HCl 12 M, 0,5 kg 

 : HCl = 696 g : 292 g = 1g :0.5 g 

Mol =  

V  =  
Jadi untuk 1 gr sampel dibutuhkan 1 ml HCl 
 

2. Menentukan perbandingan garam besi dengan NaOH 3,5 M 
Persamaan reaksi : 

FeCl3 + FeCl2 + 3 H2O + 8 NH4OH  →  Fe3O4 + 8 NH4Cl + 7 H2
• M

O 
R

M
 masing-masing senyawa 

R FeCl3
M

 = (56 x 1) +(35,5 x 3) = 56 + 106,5 = 162,5 gr/mol 
R FeCl2

M
 = (56 x 1) +(35,5 x 2) = 56 + 71 = 127 gr/mol 

R H2
M

O = (1 x 2) +(16 x 1) = 2 + 16 = 18 gr/mol 
R

• M
 NaOH = (30 x 1) +(16 x 1) + (1x1) =30 + 16 + 1 = 47 gr/mol 

R
gr FeCl

 masing-masing senyawa 
3  = mol x MR

gr FeCl
 = 2 x 162,5 = 325 gr 

2  = mol x MR
gr H

 = 1 x 127    = 127 gr 
2O  = mol x MR = 1 x 18      = 

            470 gr 
  18 gr 

gr NaOH = mol x MR
• Perbandingan (rasio) 

 = 8 x 47       = 376 gr 

Garam besi : NaOH = 470 gr : 376 gr = 1 gr : 0,8 gr 
• Volume NaOH 3,5 M 0,8 gr 

Mol =  

V  =  

Jadi untuk 1 gr sampel garam besi dibutuhkan 5 ml NaOH. 
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Lampiran 2 
 

 
% FRAKSI KEMURNIAN HASIL XRD SAMPEL Fe3
 

O4 

1. Pada temperatur 30⁰ C 
d(Å) I/II 2θ(deg) Intensity(Counts) 

4.85985 19 18.2400 30 
2.95061 45 30.2665 71 
2.52002 100 35.5972 159 
2.41090 13 37.2662 21 
2.09257 25 43.1985 39 
1.71786 9 53.2830 14 
1.62827 11 56.4685 17 
1.47982 38 62.7366 60 
1.42032 9 65.6866 14 
1.33091 17 70.7291 27 
1.28053 18 73.9616 28 
1.27370 13 74.4250 20 
1.21200 8 78.9230 13 

 Intensitas Fe3O  4 513 
Intensitas fasa yang terdeteksi = 2739 counts 
% Fraksi kemurnian Fe3O4 
 

=  

2. Pada temperatur 50⁰C 
  

d(Å) I/II 2θ(deg) Intensity(Counts) 
4.86440 14 18.2228 37 
2.97270 26 30.0363 67 
2.53277 100 35.4120 258 
2.40110 4 37.4240 11 
2.09980 17 43.0422 44 
1.71200 13 53.4800 27 
1.61676 24 56.9070 62 
1.48422 49 62.5295 126 
1.41979 10 65.7140 26 
1.32824 7 70.8930 17 
1.28915 10 73.3860 27 
1.26824 6 74.8000 16 
1.21317 17 78.8320 43 

 Intensitas Fe3O  4 761 
 

Intensitas fasa yang terdeteksi = 2739 counts 
% Fraksi kemurnian Fe3O4 
 

=  
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3. Pada temperatur 80⁰C 
d(Å) I/II 2θ(deg) Intensity(Counts) 

4.84581 14 18.2933 45 
2.95446 28 30.2261 91 
2.52346 100 35.5470 327 
2.41379 7 37.2200 23 
2.09396 17 43.1683 57 
1.70927 15 53.5720 50 
1.62217 8 56.7000 27 
1.48112 39 62.6753 129 
1.42198 4 65.6000 13 
1.33188 7 70.6700 22 
1.28337 9 73.7710 28 
1.27579 9 74.2825 30 
1.21313 5 78.8350 17 

 Intensitas Fe3O  4 859 
Intensitas fasa yang terdeteksi = 3770 counts 
% Fraksi kemurnian Fe3O4 
 

=  
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Lampiran 3 
 
PERHITUNGAN UKURAN PARTIKEL DENGAN DEBYE-SCHERRER 
 
Diketahui : λ Cu  = 1.54056 Å = 0.154056 nm 
        1 rad =  57.3 deg 
        Metode Debye- Scherrer D = 0.9λ/L cosθ 

1. Sampel magnetite pada temperatur 30⁰ C 

 
 

 
 
 

   
 

 
 
 
 
 
 
 

 
 

 
 

 
 

 
 

2 theta(deg) Theta(deg) FWHM(rad) Intensity count 
35.5972 17.7986 0.41270 159 
30.2665 15.13325 0.32300 71 
62.7366 31.3683 0.42670 60 
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2. Sampel magnetite pada temperatur 50⁰ C 
 

 
 

 

 

 

 
 

 
 
 

 
 

 
 
 
 
 
 

 
 

2 theta(deg) Theta(deg) FWHM(rad) Intensity count 
35.4120 17.7060 0.35960 258 
62.5295 31.264 0.35690 126 
30.0363 15.0180 0.36730 67 
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3. Sampel magnetite pada temperatur 80⁰ C  

 
 

 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
 
 
 

 
 

 
 
 
 
 
 
 
 

 

2 theta(deg) Theta(deg) FWHM(rad) Intensity count 
35.5470 17.7735 0.39400 327 
62.6753 31.3376 0.48210 129 
30.2261 15.1130 0.39220 91 
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Lampiran 4 
 

PERHITUNGAN INDEKS MILLER 
 
 

Diketahui :   a = 8.39 Å = 0.839 nm 
      λ = 1.54056 Å = 0.154056 nm 

   
 

 
 Dengan : a   = Parameter kisi (nm) 
    λ Cu  = panjang gelombang (nm) 
   h,k,l  = indeks miller 
 

1. Fungsi temperatur 30⁰ C 
 
 
 
 
 
 
 

•  
 
 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
 

•  
 
 
 

2 θ h²+k²+l² h k l 
35.5972 11 3 1 1 
30.2665 32 4 4 0 
62.7366 8 2 2 0 
43.1985 16 4 0 0 
56.4685 27 5 1 1 
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•  

 
 

 
   

 
 
 
 
 
 
 
 
 

 

•  
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•  
 
 
 
 

 
 
 

 
 

 
 
 

 
 

2. Fungsi temperatur 50⁰ C 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

2 θ h²+k²+l² h k l 
35.4120 11 3 1 1 
62.5295 32 4 4 0 
30.0363 8 2 2 0 
43.0422 16 4 0 0 
56.9070 27 5 1 1 
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hkl = 400 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
hkl = 511 
 

3. Fungsi temperatur 80⁰ C 
 

 
 
 
 
 

•  

 

 

2 θ h²+k²+l² h k l 
35.5470 11 3 1 1 
62.6753 32 4 4 0 
30.2261 8 2 2 0 
43.1683 16 4 0 0 
56.7000 27 5 1 1 
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•  

 

 

 

 

 

 

 
hkl= 440 

•  
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hkl = 220 

•  

 

 

 

 

 

 

 
hkl = 400 

•  

 

 

 

 

 

 

 
hkl = 511 
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Lampiran 5 
 

Dokumentasi penelitian 
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