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PENGARUH VOLUME FeClx TERHADAP MORFOLOGI
NANOKOMPOSIT Fe3O4/CNT HASIL SINTESIS PASIR BESI ALAM
DAN CNT MENGGUNAKAN METODE SONOKIMIA

Muhammad Addin
14620043

INTISARI

Penelitian ini bertujuan untuk mengkaji hubungan antara jumlah FeClyx yang
ditambahkan pada reaksi dengan morfologi nanokomposit FesO4/CNT hasil sintesis
menggunakan metode sonokimia. Nanokomposit FesO4#/CNT disintesis dari pasir
besi dan CNT yang difungsionalisasi menggunakan metode sonokimia dengan
parameter variasi volume FeClx 10, 20, dan 30 ml. Nanokomposit FesO4s/CNT
kemudian dikarakterisasi dengan menggunakan XRD, TEM, dan VSM. Hasil uji
XRD untuk setiap variasi volume FeClx 10, 20, dan 30 ml menunjukan bahwa
puncak difraksi yang muncul merupakan karakteristik dari CNT dan Fe3O4 serta
sedikit o-Fe2Os. Hasil uji TEM memperlihatkan adanya aglomerasi dalam
nanokomposit FesO4/CNT pada setiap variasi volume FeCly 10, 20, dan 30 ml
bahwa dimana ukuran diameter CNT secara berturut-turut adalah 33,08 nm, 27,02
nm, dan 27,64 nm. Ukuran diameter Fe3O4 secara berturut-turut adalah 20,18 nm,
15,44 nm, dan 18,37 nm. Hasil uji VSM untuk setiap variasi volume FeCly 10, 20,
dan 30 ml menunjukan nilai magnetisasi saturasi yang cukup besar secara berturut-
turut adalah 11,33 emu/g, 21,14 emu/g, dan 24.72 emu/g serta nilai koersivitas yang
kecil yaitu 7,69 (x10° T), 7,21 (x103 T), dan 6,94 (x103 T). Hal tersebut
mengindikasikan ~ bahwa  nanokomposit  Fe3O4/CNT  memiliki  sifat
superparamagnetik.

Kata kunci : Nanokomposit FesO4/CNT, variasi volume FeCly, sonokimia,
superparamagnetik.

Vi



INFLUENCE OF FeClx VOLUME ON THE MORPHOLOGY OF
FesO4/CNT NANOCOMPOSITE FROM IRON SAND AND CNT USING
SONOCHEMICAL METHOD

Muhammad Addin
14620043

ABSTRACT

This research aims to know the relationship between the amount of FeCly added in
the reaction and the morphology of FesO4/CNT nanocomposite which is the
synthesis result using sonochemical method. The Fe3O4/CNT nanocomposite is
synthesized from iron sand and functinalized CNT using sonochemical method with
the variations of FeCly volume parameters are 10, 20, and 30 mL. The FesO4/CNT
nanocomposite is then characterized using XRD, TEM, and VSM. The
characterizing results using XRD for every variation of FeCly volume show that the
diffraction peak appearing in the results are the characteristic of CNT and FezO4
with a little of a-Fe;03. The characterizing results using TEM show that there are
agglomerations in the FesO4/CNT nanocomposite at every variation of FeCly
volume which the diameters of CNT are respectively 33.08, 27.02, and 27.64 nm.
The diameters of FesOs are respectively 20.18, 15.44, and 18.37 nm. The
characterizing results using VSM for every variation of FeClyx volume show large
saturation magnetization values respectively 11.33, 21.14, and 24.72 (emu/g), with
small coercivity values respectively 7.69, 7.21, and 6.94 (x1072 T). It is indicated
that the FesO4/CNT nanocomposite has a super-paramagnetic property.

Keywords: Fe304/CNT nanocomposite, variations of FeClx volume, sonochemical
method, super-paramagnetic.
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BAB |
PENDAHULUAN
1.1. Latar Belakang

Dewasa ini, fokus pengembangan nanomaterial adalah pada peningkatan sifat
dan fungsi sebagai aplikasi yang menjanjikan. Sifat-sifat atomik dari suatu material
dapat berubah ketika berada dalam skala nano. Pembuatan nanokomposit secara
ekstensif diteliti untuk mempelajari sifat-sifat material jenis baru dengan
mengkombinasikan dua atau lebih material untuk performa yang lebih baik.
Beberapa nanokomposit telah banyak dikembangkan, salah satunya adalah
nanokomposit Carbon Nanotube (CNT) dan magnetit (Fe30.).

CNT adalah nanomaterial yang terdiri dari atom-atom karbon yang terhubung
secara heksagonal dengan tiap atom karbon berikatan kovalen dengan tiga atom
karbon lainnya (Septiani, 2015). CNT dibagi menjadi dua bentuk, yaitu single-
walled (SWCNT) dan multi-walled (MWCNT) carbon nanotube. SWCNT terdiri
dari satu lembar sp? hibrid karbon atom, yang digulung membentuk silinder, dengan
diameter 0.4 s.d. 2.0 nm. MWCNT dibuat dari lapisan-lapisan konsentrik SWCNT
dengan diameter dalam antara 1 s.d. 3 nm dan 2 s.d. 200 nm untuk diameter luar
(Madani dkk, 2012). CNT secara luas diaplikasikan ke berbagai bidang karena luas
permukaan yang besar, konduktivitas listrik yang tinggi, stabilitas kimia dan
kekuatan mekanik yang bagus (Chen dkk, 2007).

Sifat-sifat yang dimiliki oleh CNT tersebut menjadikan CNT sebagai material
yang unik dan memiliki banyak potensi dalam pengaplikasiannya. Nanomaterial

CNT dapat dikompositkan dengan material lain karena memiliki luas permukaan



yang besar. Beberapa metode telah dikembangkan untuk penambahan berbagai
macam jenis nanopartikel magnetik pada permukaan CNT. Salah satunya adalah
dekorasi CNT dengan nanopartikel magnetik, seperti pelapisan atau pemuatan CNT
dengan magnetit (FesO4). Hal tersebut dapat meningkatkan sifat magnetik dan
elektrokimia dari CNT (Liu dkk, 2009).

Magnetit (FesO4) merupakan salah satu bentuk oksida besi di alam yang
bersifat feromagnetik. Magnetit (Fe3O4) dapat ditemukan dalam pasir besi, karena
pasir besi memiliki kandungan unsur besi yang banyak dan merupakan mineral
magnetik. Pemanfaatan mineral magnetik tersebut telah banyak digunakan dalam
berbagai penelitian karena sifat magnet yang dimilikinya, diantaranya adalah
magnetit (Fe3O4). Selain itu pasir besi juga memiliki kandungan mineral non-
magnetik seperti kuarsa yang biasa digunakan dalam campuran pembuatan bahan
bangunan.

Selain itu, dalam pembentukkan magnetit (FesOs4) dapat menggunakan
sumber garam besi seperti FeCl,, FeCls, dan FeSOs. Magnetit (FezO4) juga
memiliki sifat partikel lain dalam sifat magnetiknya, yang disebut dengan sifat
superparamagnetik. Sifat tersebut muncul ketika FesO4 berada dalam ukuran nano.
Selain itu, fleksibelitas dari Fe3O4 yang dapat muncul bergantung pada ukuran dan
struktur sehingga membuatnya menjadi material yang luar biasa (Rahmawati dkk,

2017).



Dalam perspektif Islam, pasir besi beserta kandungan mineral magnetiknya
juga dijelaskan secara tersirat dalam Al-Qur’an. Allah berfirman dalam Al-Qur’an

surat Al Hadid ayat 25 :

LAl O S5 SR e U5 ol B BT A
deys o pan e 0l Py JLJJ C_atiff i\;.u ._,ub 4 sy G,

.{i - ;

P L;Sf i 'l5 ‘_q,..:JL

Artinya : “Sesungguhnya Kami telah mengutus Rasul-rasul Kami dengan
membawa bukti-bukti yang nyata dan Kami telah turunkan bersama mereka Al
Kitab dan neraca supaya manusia dapat melaksanakan keadilan, dan Kami
ciptakan besi yang padanya terdapat kekuatan yang hebat dan berbagai manfaat
bagi manusia, dan supaya Allah mengetahui siapa yang menolong (agama)Nya dan
Rasul-rasulNya padahal Allah tidak dilihatnya. Sesungguhnya Allah Maha Kuat
lagi Maha Perkasa” (QS. Al Hadid : 25).

Pada ayat tersebut, ungkapan ““...Kami menurunkan besi’ adalah perkara yang
diturunkan dengan takdir dan pengaturan-Nya. Pemakaian kata “Anzalna” pun
selaras dengan atmosfer ayat, yaitu atmosfer penurunan Kitab dan timbangan.
Demikianlah, segala sesuatu yang diciptakan Allah itu telah ditetapkan dan
ditakdirkan dalam Kitab dan timbangan-Nya. Allah menurunkan besi “...yang
padanya terdapat kekuatan yang hebat...” yaitu, kekuatan dalam perang dan damai,
dan mengandung ”...berbagai manfaat bagi manusia.” Peradaban manusia yang
ada sekarang ini bertumpu pada besi (Qutb, 2008).

Besi adalah unsur yang sangat melimpah di Bumi sehingga banyak

dimanfaatkan dalam kehidupan manusia. Sifat yang dimiliki oleh besi



menjadikannya material utama dalam pembangunan peradaban manusia. Oleh
karena itu, pengolahan pasir besi perlu dilakukan mengingat terdapat unsur besi
dengan kekuatan yang hebat dan dapat memberi manfaat bagi manusia. Salah
satunya yaitu memanfaatkan FesO4 yang ada dalam kandungan pasir besi.

Pelapisan CNT dengan Fe3Os dapat mengubah sifat magnetik dan
elektrokimia dari CNT. Sifat magnetik dari nanokomposit FesO4/CNT ini
dibutuhkan untuk meningkatkan selektivitas dan sensitivitas pada sistem alat
biomedis karena hal tesebut diperkuat oleh sifat superparamagnetik yang dimiliki
oleh FesO4 (Liu dkk, 2009). Oleh sebab itu, nanokomposit CNT dan magnetit
(FesO4) menjadi salah satu material unggulan untuk diaplikasikan ke berbagai
bidang, seperti menghilangkan bekas arsenic dan chromium, sebagai adsorban,
meningkatkan performa elektrokimia pada baterai Li-ion, sebagai sensor imun
(Rahmawati dkk, 2017), mengaktifkan sistem pengiriman obat yang terarah
menggunakan magnetik (Cheng dkk, 2016), tinta cetak magnetik (Zhou dkk, 2016),
sebagai biosensor (Zhao, 2016), dan lain sebagainya.

Banyak metode yang dapat digunakan untuk mensintesis nanomaterial yaitu
metode hidrotermal atau solvotermal, sintesis microwave-solvothermal, sintesis
gelombang mikro, proses sol-gel, metode sonokimia, dan lain sebagainya (Shirazi
dan Kamran, 2016). Berbagai metode yang telah digunakan tersebut, metode
sonokimia adalah metode yang paling bagus karena sederhana, peralatan yang
murah, dan dapat mengontrol ukuran partikel. Metode sonokimia adalah metode
yang menggunakan ultrasound (gelombang ultrasonik) untuk membentuk

gelembung kavitasi akustik dalam cairan yang terlibat dalam pembentukan,



pertumbuhan, dan mengempisnya gelumbung-gelembung dalam larutan (Jusoh
dkk, 2017). Pamakaian gelombang ultrasonik membuat proses sintesis menjadi
lebih efektif karena efek energi kavitasi yang disebabkan oleh pembentukan
gelembung-gelembung dan menghasilkan letusan pada temperatur 5000 K, tekanan
500 atm, dan kecepatan mendingin 109 K/s (Rahmawati dkk, 2017). Sebagai salah
satu pilihan yang kompetitif, metode sonokimia secara luas digunakan untuk
fabrikasi nanopartikel dengan luar biasa atau dapat meningkatkan sifat suatu
material (Zhang dkk, 2010).

Dalam pembuatan nanokomposit FesO4/CNT, terdapat beberapa parameter
yang digunakan untuk melihat sifat dan karakteristik dari nanokomposit
Fe3O4/CNT tersebut. Beberapa parameter yang biasa digunakan adalah variasi
massa CNT, waktu sonikasi, dan suhu. Selain parameter tersebut, dapat dilakukan
variasi volume. Variasi volume nantinya akan menjadi parameter baru dalam studi
pembuatan nanokomposit FesO4/CNT. Variasi volume yang digunakan adalah
variasi volume larutan FeClx.

Volume larutan erat kaitannya dengan konsentrasi (molaritas). Konsentrasi
merupakan cara untuk menyatakan hubungan kuantitatif antara zat terlarut dan
pelarut. Konsentrasi larutan ada beberapa macam, salah satunya adalah molaritas.
Molaritas menyatakan jumlah mol zat terlarut dalam 1 liter larutan. Konsetrasi
(molaritas) berpengaruh pada nilai pH suatu larutan yang dihubungkan oleh
persamaan derajat keasaman (pH). Sehingga, dapat dikatakan bahwa volume

mempengaruhi nilai pH dari suatu larutan. Rusianto dan Wildan pada tahun 2015



melakukan penelitian tentang pengaruh variasi pH terhadap sifat magnet dari Fe-
304. pH larutan diatur dengan penambahan volume NH4+OH. Rasio volume antara
larutan induk (FeClx) dengan NH4OH adalah A (2:1), B (1:1), C (1:2), dan D (1:3).
Hasil pencampuran larutan tersebut menghasilkan larutan dengan berbagai tingkat
pH masing-masing yaitu 5, 8, 10, dan 11.

Berdasarkan pemaparan di atas, dalam penelitian ini dilakukan sintesis
nanokomposit FesO4/CNT hasil sintesis pasir besi alam dan CNT menggunakan
metode sonokimia. Parameter yang digunakan dalam penelitian ini adalah variasi
volume FeCly. Setelah itu, dilakukan analisa pengaruh variasi volume FeClx
terhadap morfologi dan sifat kemagnetan dari nanokomposit FesO4/CNT tersebut.
1.2. Rumusan Masalah

Berdasarkan uraian latar belakang masalah yang telah dikemukakan, maka
permasalahan yang diteliti dalam penelitian ini dapat dirumuskan sebagai berikut :
1.  Bagaimana proses sintesis nano komposit FesOs/CNT menggunakan metode

sonokimia dengan variasi volume FeCly?

2. Bagaimana morfologi dan sifat kemagnetan nanokomposit FesO4/CNT
sebagai fungsi variasi volume FeCly?
3. Bagaimana pengaruh variasi volume FeClx terhadap hasil karakterisasi TEM,

XRD, dan VSM dari nanokomposit Fe304/CNT?



1.3.

Tujuan Penelitian

Berdasarkan rumusan masalah tersebut, tujuan dari penelitian ini adalah

sebagai berikut:

1.

1.4.

Mengkaji proses sintesis nano komposit FesO4/CNT dengan menggunakan
metode sonokimia;

Mengkaji morfologi dan sifat kemagnetan nanokomposit FezO4/CNT sebagai
fungsi variasi volume larutan FeCly;

Mengkaji pengaruh variasi volume FeClx terhadap hasil karakterisasi TEM,
XRD, dan VSM dari nanokomposit FesO4/CNT.

Batas Penelitian

Untuk menghindari meluasnya objek kajian dalam penelitian ini, maka

diberikan batasan penelitian sebagai berikut :

1.

Prekursor FeClx merupakan hasil ekstraksi pasir besi alam yang dilarutkan
dengan HCI 37 %;

Variasi volume larutan FeCly yang digunakan adalah 10, 20, dan 30 ml;
Pasir besi yang digunakan adalah pasir besi pantai Tulung Agung, Jawa
Timur,

Proses sintesis dilakukan dengan metode sonokimia pada suhu 50 °C selama
30 menit;

Sonikasi dilakukan dengan panjang gelombang 20 KHz dengan pulsa 01 01

dan amplitudo 75%.



1.5.

Manfaat Penelitian

Penelitian ini diharapkan dapat memberikan manfaat, antara lain:
Memberikan informasi dalam mensintesis nanokomposit Fez04s/CNT melalui
metode sonokimia;

Memberikan informasi hasil karakterisasi morfologi dan kemagnetan
nanokomposit FesO4/CNT hasil sintesis pasir besi alam;

Memberikan informasi pengaruh variasi volume FeClx terhadap hasil

karakterisasi XRD, TEM, dan VSM dari nanokomposit Fe304/CNT.



BAB V
PENUTUP
5.1. Kesimpulan
Berdasarkan karakterisasi dan pembahasan sembelumnya, maka dapat
diambil kesimpulan sebagai berikut :
1. Material nanokomposit FesO4/CNT telah berhasil disintesis menggunakan

metode sonokimia dengan variasi volume larutan FeCly dari 10, 20, dan 30

mL.
2.

Volume o Hasil Uji TEM A
FeClx Hasil Uji XRD (20) (Diameter rata-rata) Has(IEI}r;Jt '/\;SM
(mL)  CNT () FesO:(°)  CNT (nm)  FesOs (nm) g

30,32°, 35,70°,
10 26,12° 43,38°, 53,88°, 33,08 20,18 11,33

57,45°, 63,10°

30,32°, 35,70°,
20 26,12° 43,38°, 53,88°, 27,08 15,44 21,14
57,45°, 63,10°

30,32°, 35,70°,
30 26,12° 43,38°, 53,88°, 27,64 18,37 24,72
57,45° 63,10°

3. Berdasarkan hasil karakterisasi TEM, variasi volume FeClyx tidak
berpengaruh pada ukuran partikel hasil sintesis nanokomposit Fe304/CNT.
Pada hasil karakterisasi XRD, variasi volume FeClyx berpengaruh pada
intensitas puncak difraksi yang semakin berkurang seiring meningkatnya
volume FeClx. Pada hasil karakterisasi VSM, variasi volume FeClx
memperlihatkan nilai magnetisasi saturasi (Magsat) yang semakin meningkat

seiring bertambahnya volume FeCly.
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5.2. Saran

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan, terdapat beberapa saran
diantaranya :
1. Pada sintesis nanokomposit FesO4/CNT, variasi volume FeClx diperbanyak.
2. Untuk mengetahui gugus fungsi dapat menggunakan karakterisasi FTIR.

3. Menggunakan bahan dasar alam lainnya, seperti CNT dari tempurung kelapa.
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LAMPIRAN

Lampiran 1 Proses sintesis

Proses refluks CNT
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Proses sintesis nanokomposit Proses pencucian sampel dengan
Fe304/CNT menggunakan metode diendapkan menggunakan magnet
sonokimia permanen



Proses pengeringan dengan oven Hasil sintesis nanokomposit
FesO4/CNT

i

Pembuatan nanokomposit FesO4/CNT menggunakan metode sonokimia
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Lampiran 2 Hasil sintesis nanokomposit FesO4/CNT

(a) (b) (©)
Gambar 1 Hasil sintesis nanokomposit FesO4/CNT dengan (a) 10 mL FeCly
(b) 20 mL FeClx (c) 30 mL FeCly
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Lampiran 3 Distribusi ukuran diameter nanokomposit FezO4/CNT pada hasil uji

TEM

Tabel 1 Distribusi ukuran diameter CNT pada 10 mL nanokomposit FesO4/CNT

No Area Mean Min Max Angle  Length
1 7.166 24.064.217 17.901.838 34.334.461 -1.548 32.468
2 7.454 34554345 22.650.824 44.125.625 38.660 33.701

Tabel 2 Distribusi ukuran diameter CNT pada 20 mL nanokomposit Fes04/CNT

No Area Mean Min Max Angle Length
1 4820 30.413.189 22.505.225 36.340.141 -99.090  22.016
2 5151 30.800.542 23.482.100 38.562.000  -41.987  23.398
3 6.853 28.980.943 13.768.875 44.489.766  -46.123  31.365
4 5718 29.399.227 18.448.000 51.729.535  -88.091  26.101
5 8318 25432753 17.721.000 41.660.469  -65.772  38.142
6 5577 25.964.972 19.188.342  36.433.000 7.853 25.456
7 4962 33.138.278 16.838.000 46.609.770  -85.601 = 22.675

Tabel 3 Distribusi ukuran diameter CNT pada 30 mL nanokomposit Fe3O4/CNT

No Area Mean Min Max Angle Length
1 5170 32.295.052 22.722.000 45.825.000 0 27.941
2 4697 32.205.858 23.245.857  43.459.668 -100.008  25.386
3 5711 34.142.244 23.705.857 48.066.000 -92.726 30.917
4 4123 35.980.069 26.432.127  43.718.828 -34.216 22.230
5 4697 34.633.823 25.132.410 47.008.719 -73.142 25.354
6 5913 28.344.454 18.977.586  53.340.953 -97.943 31.924
7 5508 27.579.731 16.310.578  39.937.457 -129.987  29.750

Tabel 4 Distribusi ukuran diameter FesO4 pada 10 mL nanokomposit Fez04/CNT

No Area Mean Min Max Angle  Length
1 5.050 20.411.623 8.716.000  38.454.848 -2.203 22.824
2 5098 17.708.205 9.810.736  33.126.070  -6.582  22.958
3 4665 21.445.040 12.927.000 32.064.000 -2.386 21.071
4 5050 17.457.885 12.025.692 32.847.000 -2.203 22.824
5 4665 17.114.433  9.813.000  30.701.000 0 21.053
6 3511 9.906.712 2.934.000  19.193.000 0 15.789
7 3.607 8.902.000 3.283.568  15.973.567 -1.548 16.234
2 4136 29.993.943 19.740.588  41.942.668 0 18.713




Tabel 5 Distribusi ukuran diameter Fe3O4 pada 20 mL nanokomposit FesO4/CNT

No Area Mean Min Max Angle Length
1 3403 19.597.526  14.913.910  25.036.500 -37.030 15.522
2 3166 24.749.001 15.855.242  35.534.727 -1.736 14.354
3 3875 20.687.318 12.537.444  30.952.260 -2.121 17.621
4 3592 20.168.122 11.319.640  31.457.119 -2.291 16.317
5 3119 17.719.461  9.488.086  31.156.512 -111.801  14.048
6 3.828 21.787.135 15.493.555  32.225.000  -124.287  17.365
7 3450 18.801.164 12.194.000  28.932.000 0 15.652
8 3733 22592.006 16.740.615  32.920.152 -2.203 16.969
9 3308 13552371  7.520.000  21.104.000 0 15.000

10 2.883 13.210.459  8.866.000 17.193.000 0 13.043

11 3450  5.490.301 950.000 16.635.000 0 15.652

12 3.025 11.024.860  7.761.667 18.634.619 -2.726 13.711

Tabel 6 Distribusi ukuran diameter FesO4 pada 30 mL nanokomposit Fe304/CNT

No Area Mean Min Max Angle Length
1 3413 18.007.187  9.213.320  34.525.000 -2.291 18.397
2 3.818 18.700.113 11.467.893  31.155.857 -2.045 20.601
3 3818 15.529.858 10.445.000  25.602.000 0 20.588
4 3548 20.676.162 12.539.000 52.583.000 0 19.118
5 3143 16.112.409  9.242.000  30.923.000 0 16.912
6 4.224 16.413.048  8.705.000  28.900.000 0 22.794
7 2703 28.248.827 21.156.010 = 38.589.121 -40.914  14.595
8 2.602 15.587.630  3.821.210  41.738.000 -3.013 13.990
9 3413 12.816.969  6.642.200  20.065.119 -2.291 18.397
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Lampiran 4 Hasil Uji TEM

Gambar 3 Hasil uji TEM nanokomposit Fes04/CNT dengan volume FeCly 20 mL
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Gambar 4 Hasil uji TEM nanokomposit Fes04/CNT dengan volume FeClx 30 mL
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Lampiran 5 Grafik hasil uji XRD sebelum smoothing

Intensitas (a.u)

Intensitas (a.u)
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Gambar 5 Grafik hasil uji XRD nanokomposit FesO4/CNT 10 mL FeCly

0 2 40 & 80 100
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Gambar 6 Grafik hasil uji XRD nanokomposit FesO4/CNT 20 mL FeCly
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Gambar 7 Grafik hasil uji XRD nanokomposit Fe3O4/CNT 30 mL FeClx
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