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ABSTRAK

SINTESIS, KARAKTERISASI DAN UJI STABILITAS
FesO0,-ASAM ASKORBAT

Oleh:
Guliston Abdillah
08630023

Pembimbing:
Maya Rahmayanti, M.Si
NIP 19810627 200604 2 003

Telah dilakukan sintesis magnetit (FesO;) menggunakan metode
kopresipitasi dan sintesis magnetit terlapisi asam askorbat (Fe3O4-Asam askorbat)
dengan metode langsung (satu tahap) dan metode tidak langsung (dua tahap).
Penelitian ini bertujuan untuk mengetahui stabilitas Fe3O4-Asam askorbat pada
berbagai pH.

Parameter kondisi yang diteliti pada sintesis Fe3O4 adalah perbandingan
konsentrasi NaOH 1 M, 2 M dan 3 M. Metode yang digunakan pada sintesis
Fe304-Asam askorbat adalah metode langsung dan metode tidak langsung. Hasil
sintesis dikarakterisasi menggunakan Fourier Transform Infrared (FTIR), X-Ray
Diffraction (XRD) dan Spektrofotometer UV.

Hasil penelitian menunjukkan bahwa senyawa Fe;O, yang disintesis
dengan berbagai variasi konsentrasi NaOH tidak memberikan pengaruh yang
signifikan. Rendemen maksimal yang diperoleh 99,53% pada temperatur 60 °C
dengan konsentrasi NaOH 2 M sementara karakterisasi terbaik Fe3;Os-Asam
askorbat diperolen melalui metode langsung ditunjukkan dengan hasil spektrum
IR yang baik. Hasil uji stabilitas Fe3O4-Asam askorbat pada rentang pH 1-7
menunjukkan bahwa Fe3O4-Asam askorbat cukup stabil pada rentang pH 2-7 dan
tidak stabil pada pH 1.

Kata kunci: sintesis magnetit, kopresipitasi, asam askorbat, uji stabilitas

XViii



BAB |

PENDAHULUAN

A. Latar Belakang

Beberapa tahun terakhir ini magnetit telah banyak dimanfaatkan dalam
berbagai aplikasi, diantaranya sebagai penyimpan informasi dengan densitas yang
tinggi (high-density data storage), pembentukan gambar dengan resonansi
magnetik (MRI), sistem pengiriman untuk obat-obatan, kosmetik, pewarna, tinta
serta berperan dalam berbagai proses pemisahan, termasuk adsorpsi (Horak et al,
2007). Magnetit juga diaplikasikan sebagai pelapis untuk mencegah korosi lanjut
pada pembuatan baja dan sangat potensial untuk dijadikan adsorben logam-logam
berat (Van Vlack, 1995).

Fe30, merupakan salah satu fase dari oksida besi yang merupakan salah
satu mineral dalam tanah, bersifat amfoter dan memiliki daya serap yang tinggi.
Selain Fe304, oksida besi memiliki beberapa fase lainnya, yaitu maghemit (y-
Fe,03), hematit (a-Fe,03) dan goetit (FeO(OH)). Hanya magnetit dan maghemit
yang bersifat magnet. Senyawa magnetit Fe3O, (FeO. Fe,O3), berwarna hitam
dengan struktur berbentuk inversi spinel dan mengandung ion Fe?* dan Fe**
(Horak et al, 2007). Warna hasil sintesis magnetit adalah hitam dan untuk
maghemit berwarna coklat tua (Schwertmann dan Cornell, 2000).

Sintesis senyawa Fe;0,4, pada umumnya menggunakan metode fasa cair,
metode ini relatif murah, reaksi berlangsung cepat dan menawarkan hasil yang
memadai (Teja, 2009). Berbagai metode fasa cair antara lain, kopresipitasi,

sintesis hidrotermal, metode prekusor sitrat, metode keramik gelas, dan proses



sol gel (Costaa, A. C. F. M, 2003). Dalam penelitian ini metode yang akan
digunakan adalah metode kopresipitasi. Metode ini dinilai lebih cocok karena
lebih mudah untuk dilakukan, bahan-bahan dan cara kerja yang digunakan juga
lebih sederhana. Kelebihan dari metode ini adalah prosesnya menggunakan suhu
rendah dan mudah untuk mengontrol ukuran partikel sehingga waktu yang
dibutuhkan relatif singkat.

Penelitian tentang sintesis magnetit telah banyak dilakukan dengan
berbagai metode seperti sonoelektrokimia (Cabrera et al, 2009), kopresipitasi
dengan menggunakan Fe (111) dan Fe (1) garam Kklorida dan asam salisilat (Unal
et al, 2009) dan metode sol-gel (Sugimoto et al, 1980). Metode sol-gel lebih
unggul dalam hal mengontrol ukuran dan komposisi kimiawi magnetit yang
dihasilkan dalam ukuran nanopartikel (Sugimoto et al, 1980). Namun di sisi lain
cara sol-gel biasanya menggunakan reaktan alkoksida yang harganya relatif
mahal, suhu kalsinasi tinggi dan waktu sintesis yang panjang.

Tujuan penelitian ini adalah untuk mensintesis dan mengkaji kestabilan
FesO4-asam askorbat. Kestabilan Fe;O4-asam askorbat dikaji pada berbagai
variasi pH. Parameter yang digunakan dalam penelitian ini adalah variasi
konsentrasi NaOH.

Tujuan jangka panjang dari penelitian ini adalah menghasilkan adsorben
untuk recovery emas dari limbah elektronik. Untuk itu penelitian ini dirancang
dengan cara melapisi magnetit menggunakan asam askorbat (Fe3O4-asam
askorbat). Senyawa organik seperti asam askorbat merupakan pendekatan yang

menjanjikan dan penting dalam perkembangan recovery emas.



Santosa et al, (2011) menunjukkan bahwa gugus karboksilat (-COOH) dan
hidroksi (-OH) pada asam humat memiliki kemampuan untuk mengadsorpsi dan
mereduksi AuCl,". Interaksi antara gugus karboksilat dengan senyawa humin
terjadi melalui pembentukan ikatan hidrogen dan reduksi Au(lll) menjadi Au(0),
proses ini terjadi karena adanya gugus hidroksi. Kekurangan pada penelitian
tersebut terletak pada kegunaan adsorben itu sendiri, dimana adsorben tersebut
tidak dapat digunakan berulang-ulang (reuse).

Berdasarkan keberhasilan penelitian sebelumnya, penelitian ini dilakukan
untuk menghasilkan Fe3O4-asam askorbat yang dapat digunakan sebagai adsorben
sekaligus sebagai reduktor yang dapat digunakan kembali (reuse). Asam askorbat
merupakan senyawa organik yang memiliki hidroksi (-OH) yang diharapkan dapat
mereduksi Au(l1l) menjadi Au(0). Proses pemisahan Au (0) dari adsorben akan
dilakukan melalui metode ekstraksi fasa padat menggunakan medan magnet luar,
sehingga adsorben akan ditarik oleh medan magnet luar dan akan dihasilkan Au
murni.

Stabilitas Fe3O4-asam askorbat dikaji pada variasi pH 1-7. Uji stabilitas ini
dilakukan untuk mendapatkan kondisi pH adsorben-reduktor Fe3O4-asam askorbat
yang terbaik saat diaplikasikan dan untuk mengetahui ada tidaknya pengaruh pH

terhadap kestabilan Fe3O,-asam askorbat.



B. Batasan Masalah
Agar penelitian ini tidak meluas dalam pembahasannya, maka diambil
pembatasan masalah sebagai berikut :

1. Metode yang digunakan dalam sintesis magnetit (Fe3O,) adalah metode
kopresipitasi.

2. Metode yang digunakan dalam sintesis magnetit terlapis asam askorbat
(Fe3O4-asam askorbat) adalah metode langsung (1 tahap) dan metode tidak
langsung (2 tahap).

3. Parameter kondisi reaksi sintesis magnetit yang akan diteliti adalah
konsentrasi larutan NaOH.

4. Uji stabilitas Fe304-asam askorbat dibatasi pada rentang pH 1-7.

C. Rumusan Masalah
Dari uraian di atas, dapat di buat rumusan masalah sebagai berikut:
1. Bagaimana pengaruh variasi konsentrasi larutan NaOH terhadap
karakteristik Fe304 yang dihasilkan?
2. Bagaimana karakteristik Fe;O4-asam askorbat yang dihasilkan pada
metode langsung dan metode tidak langsung?

3. Bagaimana kestabilan Fe3O4-asam askorbat pada berbagai variasi pH?

D. Tujuan Penelitian
Berdasarkan perumusan masalah di atas, maka tujuan penelitian ini adalah:
1. Mempelajari pengaruh variasi konsentrasi larutan NaOH terhadap

karakter Fe;O,4 yang dihasilkan.



2. Mengetahui karakteristik Fe3O4-asam askorbat yang dihasilkan pada
metode langsung dan metode tidak langsung.

3. Mengetahui kestabilan Fe3O4-asam askorbat pada berbagai variasi pH.

E. Manfaat Penelitian
Penelitian ini diharapkan dapat memberikan beberapa manfaat
diantaranya:
1. Memberikan informasi tentang stabilitas Fe;O4-asam askorbat pada variasi
pH.
2. Menambah ilmu pengetahuan dalam ilmu pengetahuan kimia khususnya

dalam kimia material.



BAB V

KESIMPULAN DAN SARAN

A. Kesimpulan

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan, maka dapat diambil

kesimpulan sebagai berikut:

1.

Karakter senyawa magnetit (FesO,) yang dihasilkan tidak menunjukkan
adanya perubahan yang signifikan pada spektra IR Fe3O4 hal ini
menunjukkan bahwa hasil sintesis Fe;O, tidak dipengaruhi oleh
konsentrasi NaOH.

Karakter terbaik senyawa magnetit terlapis asam askorbat (Fe3O4-asam
askorbat) diperoleh melalui metode langsung yang ditunjukkan dengan
hasil spektrum IR yang baik.

Hasil uji stabilitas Fe;04-asam askorbat pada pH 1-7 menunjukkan bahwa
Fe304- asam askorbat cukup stabil pada rentang pH 2-7 dan tidak stabil

pada pH 1.

B. Saran

Berdasarkan hasil penelitian yang telah dilakukan, hal yang perlu

dilakukan untuk menyempurnakan penelitian ini adalah:

1.

Perlu dilakukan penelitian lebih lanjut mengenai pengaruh pH diatas pH 7
terhadap stabilitas Fe3O4-asam askorbat dan parameter lainnya selain pH.
Perlu dilakukan pelapisan magnetit menggunakan senyawa-senyawa

organik yang lain khususnya yang mempunyai gugus hidroksi.
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Lampiran 1: Perhitungan Rendemen

Fe®* + 2Fe +80H — Fe30,
Mula-mula: 0,011 mol 0,0121 mol
Bereaksi 0,00055 mol 0,0121 mol 0,00055 mol

Sisa 0,00055 mol 0 0,00055 mol

mol Fez04 X Mr Fez04

Berat teoritis

0,0005 mol x 232
=1,276

Rendemen = Berat percobaan x 100%
Berat teoritis

1. Rendemen hasil sintesis dengan konsentrasi NaOH 1 M

1,23 x 100% = 96,39%
1,276

2. Rendemen hasil sintesis dengan konsentrasi NaOH 2 M

1,27 x 100% = 99,53%
1,276

3. Rendemen hasil sintesis dengan konsentrasi NaOH 3 M

1,23 x100% = 96,39%
1,276



o1

Lampiran 2: Kurva Kalibrasi Standar Asam Askorbat pada Berbagai pH

1. Kurva Kalibrasi Standar Asam Askorbat pH 1 (Amaks = 242 nm)

konsentrasi Absorbansi

0.25 y,=0.0388x-0.0111
0 0 3 0.2 R?=0.989
2 0.057 Sos
3 0.1 5 01
4 0.136 8 00
5 0.187 0
6 0.23 0 1 2 3 4 5 6

Konsentrasi Asam Askorbat (ppm)

2. Kurva Kalibrasi Standar Asam Askorbat pH 2 (Amaks = 244 nm)
konsentrasi Absorbansi

0 0 0.2 -

1 0.026 y =0.0359x - 0.0068
2 0.058 g 0.15 R?=0.9941

3 0.098 § 01

4 0.141 é

5 0.174 0.05

Konsentrasi Asam Askorbat (ppm)

3. Kurva Kalibrasi Standar Asam Askorbat pH 3 (Amaks = 245.5 nm)

konsentrasi Absorbansi 0.1 -
0 0 _ 0.08 | y=0,017x+0,001
7] 2 _
1 0.018 E 0.06 R?=0,997
2 0.038 5
2 0.04
3 0.051 3
0.02
4 0.07
5 0.086 0 !
0 2 4 6
Konsentrasi Asam Askorbat (ppm)
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4. Kurva Kalibrasi Standar Asam Askorbat pH 4 (Amaks = 260 nm)

Konsentrasi

Absorbansi

0

g~ wWwN B

0
0.042
0.073
0.113
0.142
0.189

Absorbansi

0.2 -

=|0.0367x + 0.0014
019 X+

0.1 -

0.05 -

R?=0.9967

1 2 3 4 5
Konsentrasi Asam Askorbat (ppm)

5. Kurva Kalibrasi Standar Asam Askorbat pH 5 (Amaks =265 nm)

Konsentrasi

Absorbansi

0

g b~ wWwN -

0
0.014
0.031
0.057
0.072
0.098

Absorbansi

0.15 ~

0.1 -

y =0.0197x - 0.004
R?=0.991

1 2 3 4 5

Konsentrasi Asam Askorbat (ppm)

6. Kurva Kalibrasi Standar Asam Askorbat pH 6 (Amaks = 266 nm)

Konsentrasi

Absorbansi

0

g b~ WN B

0
0.012
0.068
0.105
0.136
0.183

Absorbansi

0.2 -

0.15 -

0.05

y:

0.0378x - 0.0106
R*=0.9843

1 2 3 4 5

Konsentrasi Asam Askorbat (ppm)
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7. Kurva Kalibrasi Standar Asam Askorbat pH 7 (Amaks = 266.5 nm)

konsentrasi

Absorbansi

g b~ WOWDNPEFE O

0
0.013
0.069

0.1
0.137
0.166

Absorbansi

0.2

0.15

0.1

0.05

y =0.0352x - 0.0072
R?=0.9849

1 2 3 4 5

Konsentrasi Asam Askorbat (ppm)
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Lampiran 3: Perhitungan Konsentrasi Fe3O4-Asam Askorbat

Untuk menghitung konsentrasi Fe;O4-Asam Askorbat digunakan Hukum

Lambert Beer sebagai berikut:

Menghitung konsentrasi Fe;04-Asam Askorbat dengan kurva kalibrasi pH 1
A =ab.c
A = 0,038x[c.]-0,011

A+0,011
[cl=——>+
0,038

~0,196+0,011
~ 0,038

[c] = 5,447 ppm
dengan:
A = Absorbansi larutan Fe;O4-AA
a = Absortivitas molar larutan
b = Tebal kuvet
¢ = Konsentrasi Fe;04-AA (ppm)
Hasil Perhitungan Konsentrasi Fe;O4- Asam Askorbat Menggunakan Hukum

Lambert Beer

Absorbansi Konsentrasi pH
0,196 5,447 1
0,072 2,229 2
0,044 2,529 3
0,048 1,306 4
0,039 2,263 5
0,044 1,460 6
0,021 08 ’




Lampiran 4: Titrasi Menggunakan NaOH 0,001 M pada Fe;04-Asam Askorbat

1. Fe304-Asam Askorbat Satu Tahap

mL NaOH 0,001 M pH Fe;O,4- Asam Askorbat

0 441
0.1 4.607
0.2 4.755
0.3 4.955
0.4 5.181
0.5 5.311
0.6 5.481
0.7 5.737
0.8 5.821
0.9 5.925

1 6.611

2 8.75

3 9.248
4 9.438

5 9.643

6 9.818

7 9.933

8 10.055

9 10.122
10 10.209




Lanjutan Lampiran 4

2. Fe304-Asam Askorbat Dua Tahap

mL NaOH 0,01 M

pH Fe;04-Asam Askorbat

0
0.05
0.1
0.15
0.2
0.3
0.4
0.5
0.6
0.7
0.8

= o
8 ©®~No o~ wN R

5.642
5.689
5.716
5.962
6.111
6.968
7.027
7.485
7.683
7.771
8.022
8.121
8.243
9.044
9.423
9.631
9.788
9.926
10.021
10.091
10.159
10.208

56



Lampiran 5: Difraktogram Sinar-X Fe3;O,4 Standar

+ Name
Name
Name

& Name
nt

‘ongest 3
peak
no.
32
53
25

*** PBasic Data Process

Data 2012

Prof Nuryono-3
Prof Nuryono-3.PKR
Fe304 std

Fe304 sta

peaks

2Theta d
(deg) (A)
35.4822 2.52792

62.6200 1.48229
30.1286 2.96380

.k Data List

peak
no.
1

Lo WwN

10

12
13
14
15
16
17
18
19
20
21
22
23
24
25
26
27
28
29
30
31

33
34
35
36
317
38
39
40
41
42
43
44
45
46
47

2Theta d

(deg) (R)

15.2465 5.80663
16.5404 5.35520
16.9975 5.21220
17.5266 5.05603
18.2900 4.84668
18.9466 4.68017
19.4400 4.56248
19.7600 4.48931
20.1600 4.40113
21.0650 4.21405
21.5400 4.12218
21.72400 4.08843
22.3200 3.97986
23.1190 3.84409
23.4791 3.78594
24.0000 3.70494
24.9005 3.57296
25.2458 3.52486
25.7985 3.45058%
26.4071 3.37243
27.1710 3.27932
27.8171 3.20460
28.4483 3.13492
29.3120 3.04448
30.1286 2.96380
30.6600 2.913863
31.5562 2.83290
31.9487 2.79898
32.3607 2.76428
34.0439 2.63136
34.8355 2.57336
35.4822 2.52792
35.8400 2.49677
36.1195 2.48477
37.1210 2.42000
38.2392 238177
38.7733 2.32059
39.3628 2.28718
40.1642 2.24338
43.1267 2.09588
47.1410 1.82634
47.7266 1.90406
51.0863 1.78645
53.5208 1.71079
53.9408 1.69845
54.4114 1.68487
55.0371 1.66719

xR

1/11 FWHM

10
3
2

0
4
9

(deg)

0.26490
0.36000
0,.27270

/11 FWHM

=

-

N

—
N o [N ] .
BB WNOEWNWRWWDWISsSHOWR U e YLsESESO BB oo L dWOUsSeSsSL&SELOL WO W

[y

{deg)

0.33810
0.42580
0.15500
0.33330
0.27820
0.30670
0.60000
0.36000
0.28000
0.41000
0.38460
0.44000
0.50000
0.37800
0.23820
0.44000
0.30110
0.28170
0¢.38700
0.29430
0.32600
0.37150
0.25670
0.26400
0.27270
0.11340
0.13640
0.23860
0.23850
0.18780
0.11900
0.26490
0.15500
0.13240
0.26200
0.16730
0.26330
0.19430
0.09650
0.30880
0.23210
0.12960
0.23270
0.24600
0.22830
0.17710
0.21920

Intensity
(Counts)
957
326
2717

Intensity
({Counts)
31
47
29
35
394
38
35
43
34
37
a4
44
29
43
34
36
40
34
34
34
91
40
35
37
277
49

Integrated 1
(Counts)
13490
65050
4423

Integrated !

(Counts)
1138
1267
294
771
1467
545
716
564
634
949
559
618
1013
744
376
987
705
452
699
464
1659
816
532
733
4423
577
476
3223
672
602
338
13490
708
470
1215
547
1093
476
208
3758
462
400
1318
1712
408
376
472
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peak
no,
48
19
50
51
52
53
54
55
56
57
58
59
60
61
62
63
64
65
66
67
&8
69

ZTheta d I/11
(deg]) (A)

55.2753 1.66056 3
55.6670 1.64979 S
55.9974 1.64085 14
57.0155 1.61395 26
57.2600 1.60763 8
62.6200 1.4822% 34
63.1977 1.47013 1
65.8225 1.41771 4
66.8882 1.39769 4
71.1221 1.32452 5
71.4919 1.31857 3
74.1096 1.27834 9
75.0567 1,26454 3
75.5096 1.25808 5
78.9364 1.21183 3
79.3066 1.20710 3
B0.2448 1.19533 4
B1.6233 1.17860 4
B84.7620 1.14278 4
86.7525 1.12160 4
B89.5800 1.09338 7
89.8400 1.09089 5

hh A

¢ Data Infomation

Group Name
Data Name
File Name
Sample Name
Comment
Date & Time

# Measurement Condition

X-ray

Slits

tube
target
veltage
current

divergence slit
scatter slit
receiving slit

Scanning

drive axis
scan range
scan mode

scan speed
sampling pitch
preset time

¥ Data Process Condition
Smeothing

smoothing points

B.G.Subtraction

sampling points
repeat times

FYIHM Intensity
(deg) (Counts}
0.22070 3
0.18060 44
0.24520 133
0.32890 246
0.21780 73
0.36000 326
a.18960 39
0.16500 34
0.18360 34
0.20920 52
0.13040 31
0.29200 82
0.18150 i3
0.18430 a8
0.22710 31
0.30870 29
0.20380 36
0.20670 37
0.17600 38
0.18500 35
0.35660 69
0.00000 a6

Basic Data Process **°*

Data 2012

Prof Nuryono-3
Prof Nurycno-3.RAW
Fe304 std

Fe304 std

07-19-12 11:314:30

R

: Cu

s 40.0 {kV)
: 30.0 (mA)
: 1.00 [deq)
: 1.00 (deg)
:  0.30 (mm)

Theta-2Theta

Continuous Scan
5.0000
0.0D200
0.24

(deg)
(sec)

4e wr e ose ws ae

AUTG |
21
AUTO ]
27
30

Kal-a2 Separate

Kal a2 ratio

Peak Search

differential points
FWHM threshcld
intensity threshold

FWHM ratio

(n-1)/n

System error Correction
Precise peak Correction

L T T SO LI

MANUAL |

50 (%)

AUTO ]

15

0.050 (deg)
30 {par mil]
2

NO ]
NO |

58

Integrated Int

{Counts)
290
412
1907
3619
1200
6050
487
311
440
819
138
1494
3586
530
440
474
524
554
585
388
1360
0

5.0000 - 90.0000 {deg}

(deg/min}
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Lampiran 6: Difraktogram Sinar-X Fe;0, [Fe**]/[Fe*"]=1,1:1 T=60°C NaOH 2 M

Group Name
Data Name
File Name
Sample Name :
Comment

4 Strongest 3
ne, peak
no.
13 41
2 73
3 74

*#+* Basic Data Process ***

: Data 2012
: Maya R-4
: Maya R-4.PKR

Magnetit (2:1) 60"

: Magnetit (2:1) 60°'

peaks
2Theta d
(deg) (A)

35.6025 2.51966
62.9800 1.47468
63,4566 1.46475

§ Peak Data List

peak
no.

2Theta d

(deg) (A)

3.8440 22.96733
4.2550 20,74975
5.3600 16.47427
6.0566 14.58095
6.6350 13.31111
7.5625 11.68053
8.3600 10.56797

9.1000 9.71018
9.8400 8.98155
10.1800 8.68233
10.8400 8.15514
12.4800 7.08691
13.3800 6.61217
14.1487 6.25461
14.9800 5.50933
16.0685 5.51139
16.9100 5.23897
17.8093 4.97640
18.3400 4.83358
18,8585 4.70184
19,5433 4.53860
20.0733 4.41995
20.6280 4.30233
21.3275 4.16277
22.1366 4.01242
22.2765 3.98753
22.5400 3.94151
23.8833 3.72278
24,6233 3.61255
25.3675 3.50823
25.9791 3.42701
26.9800 3.30210
28.1816 3.16398
29.0325 3.07315
30.1130 2.96530
30.4766 2.93074
31.2000 2.86442
32.2010 2.77763
33.1620 2.69930
34.8200 2.57447
35.6025 2.519¢66
36.3800 2.46757
37.6400 2.38782
38,2883 2.34886
38.8050 2.31877
39.8400 2.26088
40.5450 2.22318

I/11

100
60
45

FWHM
(deg)
0.92500
0.38400
0.28670

FWHM
{deg)
0.07200
0.21000
0.23200
0.23330
0.31000
0.47500
0.70660
0.52000
0.00000
0.00000
0,64000
0.28000
0.36000
0.45750
0.55200
0.19300
0.12000
0.12140
0.20000
0.15710
0.16670
0.10670
0.05600
0.13500
0.07330
0.06300
0.12000
0.23330
0.16670
0.21500
0.37170
0.20000
0.18330
0.209810
0.32600
0.27330
0.04000
0.18200
0.10000
0.20000
0.92500
0.44000
0.08000
0.27670
0.29000
0.24000
0.25000

Intensity
(Counts)
100
60
45

Intensity
(Counts)

Integrated Int
(Counts)
4252
1802
758

Integrated Int

(Counts)
43

116

187

194
225
559
768
1538

0

0
2375
1118

694
672
769
266
110
150
210
192
199
158
53
86
gl
42
126
274
205
193
542
681
128
289
508
354
49
500
69
501
4252
1113
130
327
602
146
629



peak
no.
48
49
50
51
52
53
54
55
56
57
58
59
60
61
62
63
64
65
66
67
68
69
70
71
72
73
74
75
76
77
78
79
80
81
62
83
B4
85
86
87
88
89
90
91
92
93
94
95
96

2Theta
(deg)

41.
41.
43.
44.
45,
46.
47.
48.
49.
50.
51.
5¢:
53.
54.
54.
55.
56.
57.
58.
3
59.
60.
61.
61,
62.
62.
63.
64.
64.
65,
66.
67.
67.
68.
68.
69.
70.
70.
Tl
T
72.
13
74.
75.
75.
76.
78.
78.
79

0605
6852
0866
6050
3080
3880
9833
8680
9060
8308
4883
4633
4176
0200
9866
7246
6340
2800
3833
0040
7655
2700
1833
8000
4200
9800
4566
1637
7766
4376
3950
0100
3625
1133
7766
3933
2680
8133
4286
9035
4925
9200
4183
0360
6300
3425
1364
6533
3400

d
(&)
2.19645
2.16497
2.09774
2.02973
1.99988
1.95564
1.8%9447
1.86223
1.82590
1.79483
1.77344
1.74275
1.71385
1.69615
1.66860
1.64824
1.62391
1.60712
1.57935
1.56421
1.54608
1.53434
1.51361
1.49938
1.48656
1.47468
1.46475
1.45030
1.43805
1.42512
1.40687
1.39545
1.38300
1.37551
1.363865
1.35323
1.33851
1.32953
1.31959
1.31203
1.30282
1.28115
1.27380
1.26484
1.25637
1.24641
1.22222
1.21548
1.20668

I/11

FWHM
(deg)
0.11100
0.18380
0.34670
0.07000
0.07800
0.12000
0.32670
0.29600
0.25200
0.24830
0.55000
0.21330
0.18190
0.28000
0.09330
0.17730
0.53200
0.72000
0.18000
0.19200
0.13900
0.14000
0.07330
0.25340
0.00000
0.38400
0.28670
0.19250
0.19330
0.18130
0.13000
0.10000
0.05500
0.25330
0.03330
0.05330
0.29600
0.17330
0.32930
0.22300
0.24500
0.20000
0.16330
0.27200
0.14000
0.15500
0.11720
0.148670
0.03000

Intensity
(Counts])
b ¥4
28
44
11
11
18
21
25
24
32
24
21
21
15
6
17
38
38
20
20
18
18
5
29
40
60
45
16
13
23
18
4
6
14
4
B
22
16
13
31
30
22
17
16
17
18
17
23
6

61

Integrated Int
(Counts)
159
363
1568
45
80
320
630
387
596
435
7435
489
254
230
68
268
1153
1384
214
249
139
177
36
1098
0
1802
758
254
184
255
155
80
31
250
9
10
333
160
221
328
416
264
146
244
208
207
117
165
32



*** PBasic Data Process ***

# Data Infomation

Group Name : Data 2012

Data Name : Maya R-4

File Name : Mays R-4.RAW
Sample Neame : Magnetit (2:1) 60
Comment : Magnetit (2:1) 60

Date & Time 10-15-12 11:13:23

4 Measurement Condition

X-ray tube
target : Cu
veltage : 40.0 (kV)
current : 30.0 (mAa)
Slits
divergence slit ¢ 1.00 (deg)
scatter slit : 1.00 ({(deq)
receiving slit : 0.30 (mm)
Scanning

Theta-2Theta

3.0200 - 80.0000 (deg)
scan mode Continuous Scan
scan speed 5.0000 (deg/min)
sampling pitch $ 0.0200 (deg)
preset time s 0.24 (sec}

drive axis
scan range

b s ws as

# Data Process Condition

Smoothing [ AUTO ]
smoothing points : 27
B.G.Subtraction [ AUTO ]
sampling points s 27
repeat times : 30
Kal-a2 Separate [ MANUAL ]
Kal a2 ratic : 50 (%)
Peak Search [ AUTO ]

differential peints : 45
FWHM threshold 0.050 (deg)
intensity threshold 30 (par mil)

FWHM ratio (n-=1)/n : 2
System error Correction [ NO ]
Precise peak Correction [ NO )



Group Name
Data Name
File Name
Sample Name
Comment

LA

Data 2012

: Maya R-4

: Maya R-4.PKR

: Magnetit (2:1)
: Magnetit (2:1)

60"
60"

Basic Data Process

LR R
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Lampiran 7: Spektrum IR Fe;0, [Fe**]/[Fe*"]=1,1:1 T=60°C NaOH 1 M

@mmmmu.um

65

[ SHIMADZU

- l i1
f Y “ b
4000 o0 260 2000 1 1500 1280 00 T =0
Maya R, let peiet, 27 Junl 2012 1em
I |Paak [intenaity [Corr. intenaity  |Basa [H) [Bas L) |&rea Corr. Arsa
1 324,04 | 08T 2176 333,47 233,18 | 83,503 11,852
z 362,62 0,663 1.439 370,33 547,13 42554 5836
3 401,13 1,32 0.E74 486,06 378,05 185243 T.757
4 (570,53 | 0623 5115 TEE 96 433,748 465,613 118,665
5 8i7.82 12412 0.08 833325 734,67 3487 0.053
& 979,84 10.237 0.162 987 55 |B71,82 109,374 0443
7 112643 7416 0722 1185 58755 181.014 1223
|:! 162792 2.735 1.066 1689,62 117272 650,136 13,841
] 234544 1.087 0081 2353.16 165736 121,738 1518
10 326356 |0.162 0008 3271.27 230045 2033402 o111
1 387 |83 GI] 3402.43 327699 360.871 1628
12 342558 |0.088 .00z 3456.44 341786 117.533 0333
13 360561 |o17a nois 373647 ST2AT 7o 1231
14 aT4062 (0153 noie 3765.05 AT2EAT 107.196 [LE&D
15 0392 |0.125 (o015 30425 356.40 155,681 1.360
1% 388108 |11 o1z 3686.51 35022 134,457 0731
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Lampiran 8: Spektrum IR FesO, [Fe**]/[Fe**]=1,1:1 T=60°C NaOH 2 M

f sHIMADZU

@mmwm&.m

4000 300 30D 2600 2000 1780 100 120 1000 780 S0

Kaya Rahmayatl , Fed04 G2 , pelet , 10 Agustus 2012 tiem
I [Paak Intenaity Corr. intsnaity | Base (H) [Baws (L) Area Corr, Arsa
|1 24,04 16541 25,924 3262 0.5 21722 21,353
z 416,62 2n92 1.686 232,05 370,33 372 1.855
3 462,52 22549 o7 516.92 438,77 28775 0,559
4 |586.36 20697 4849 |a7a.54 524,64 209.43 13.552
|5 |548.58 31.526 1512 955,27 87,26 53005 1091
3 1111 3207 1122 1248,87 100298 120,187 2026
7 133474 32431 0.034 1342.45 125759 20,668 0
|8 147362 31.88 0.37 1489.05 1450.47 19.065 0132
IE] 163564 26.381 B34 168964 1535.34 (8353 4.2
10 185166 25 %54 027 1859.38 18208 20.583 0085
11 192882 25.H8 0118 1536.53 186709 37.807 0083
12 230686 24 433 O.083 2314.58 193653 22047 0878
13 2337.72 22878 1.309 2353.16 231458 24184 045
14 344872 5.441 rﬁEE 3641.6 239845 1115672 |B3.889
15 ATaT33 7.513 |0L306 3765.05 372647 4243 0340
16 337306 6.763 [T 3530.78 378591 97158 |DLETE
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Lampiran 9: Spektrum IR Fe;0, [Fe**]/[Fe*"]=1,1:1 T=60°C NaOH 3 M

D sHIMADZU

@L&mmma.um

S0 1z 10 TS0 S0

Kaya Rahmayatl , Fe304 G3 | pelet , 10 Agustus 2012 tiem
[Paak [intonsity |Corr. intsnalty  |Base (H) [Bane (L) Area Corr, Arsa

i 8,61 2,821 28,262 33176 0.5 35068 12,451

z X549 0.332 5763 370,33 247,19 35,498 11.21

3 3,48 279 0,502 408,91 370,33 56,609 |2.385

4 |586.36 0.905 5923 1002.58 509.21 547492 101,18

5 107242 17.247 0.198 108785 1010.7 5843 0.203

B 111871 17.24 0281 1211.3 108557 AT 8B 0311

T 138103 15427 016 138875 121501 131.485 0596
|8 152762 12.503 028 1535.34 1411.89 105,611 0,393
IE] 163564 |8.528 3897 1728.22 1535.34 186422 11.813

10 233TT2 5.743 0312 235316 17668 631.815 2617

11 236859 5.062 0.58 2391.73 235316 40,086 O.B96

12 324101 | 0.088 1.252 3664, 75 239545 2554 584 235,107
13 374062 |0.384 0031 3T65.05 372647 191794 0437

14 FT306 |n_2r.a 0Lo1E 3&80.78 Frasal |2‘]2.552 1.796

15 Ja51.08 |0.207 0.009 35988.19 942 5 | 123.082 064




Lampiran 10: Spektrum IR Fe3O4- Asam Askorbat Metode Langsung (Satu
Tahap) [Fe**)/[Fe**]=1,1:1 T=60°C NaOH 2 M

@mmu@uma..um

[ sSHIMAaDZU

=5 T

LI L

LI

4000 2500 2000 1750 1500 1
Maya . MAG AA 1, paiet, 12 Citoher 202
Peak |intenaity |Corr. intennity | Basa M) |Bane L) Arsa Corr. Area

1 339.47 2.053 362 62 |316.33 66264 25425
2 2434 3.933 501.48 Iim 178327 13.358
3 586.36 2005 902 59 509.21 47E.134 51.444
4 WT242 10,586 1087 BS 9104 160271 0.7ar
B 1111 10,426 119587 1087 85 100827 1.514
|& 135103 8.164 145047 120358 250298 10.343
|I 163564 3.027 174365 147362 337273 53.333
5 178223 8125 1789.54 1751.36 41771 0.06
9 2345 .44 3.8942 235316 170554 701,782 2448
10 3217 86 0.267 343329 239173 1971, 449 2 36
11 IT4062 0763 3757.33 IT26AT 54133 oo
12 3E03 63 0709 3TE.TT TLTE 115175 0274
13 |TI06 0,545 3280,78 M26.TT 117.279 0.331
14 38108 0.562 388,79 331835 154913 0.235
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Lampiran 11: Spektrum IR Fe3O4-Asam Askorbat Metode Tidak Langsung (Dua
Tahap) [Fe*")/[Fe?*]=1,1:1 T=60°C NaOH 2 M

L sHmaDzU

@I‘l Kimia Organik FMIPA - IGM

a0 o0 000 2800 2000 S 10 1250 1000 T8 S0

Maya B, MAQ AA 2, pelet, 12 Okiober 2012 1em
[ Paak Iintenaity |Corr. intsnaity | Base (H) |Bans (L) Area Coft, Area
1 X459 31,69 |52.08 36282 24,04 T.77 1017
2 ITE.05 8,96 15,46 385 76 370,33 12.33 A2
3 401.15 5.63 10.22 41662 JE08.48 2225 374
AX2 0% T.12 41 44T 49 416,62 31.2% 3 A%
& SBE.36 4.12 34 605,51 516,52 116,52 7.2
& S4B S8 2316 0.6 S87.55 10,4 4668 0LSE
r 111871 2016 1.65 1180084 |995.27 124.42 344
B 1381.03 17.72 023 1388.75 1234 44 110,32 038
E] 1537 63 16.58 0.23 153534 145818 SE.63 o7
10 163564 1225 045 164335 1535.34 91.46 1.03
1 177451 1455 0.3 780,54 173593 4484 03
12 233772 941 0.47 235316 1813.09 500,05 153
13 736855 877 078 236173 335316 a0.07 ]]
14 310412 399 0.06 X201 83 239945 |961.26 [o=2
15 336386 283 0.07 337187 320183 248.97 034
16 342101 247 04 M4ET 3 337157 162.76 3156
17 75133 308 D18 ITES.0S 3T26AT 57.41 04
18 331906 298 016 36T 379591 4668 039
19 386108 F] 0.09 398879 395022 60.13 [(E]
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Lampiran 12: Spektrum IR Asam Askorbat Standar

fE SHIMADZU

@mmmm&m

WO oD N0 20D 200 NS0 100 1m0 00 7% 0

Maya R, asam askormad, pelet, 31 Okiober 2012

I |Poak |intenaity [Corr. intenaity  |Base (M) |Bans L) Area |Cor. Arsa
1 3549 5,66 5,883 JBE5.TE X38.47 52147 6412
2 447,49 9,688 4847 462,92 35,48 55848 2,718
3 570,93 5.762 53 (601,79 16,92 8752 IMH
4 EAE, BE 3,63 2183 702.09 E<5,08 073 6084
s |758.1 2.382 3.529 AE2.35 | 740,67 81.589 9,481
& |854.11 |6.756 3B6E | BET.26 B, 68 41,638 3.595
E’ |587.55 2.705 I_Z-WE |985.27 £34.97 110.456 |2.809
& 1026.13 3.536 1045.28 100298 TE166 15.44
E] 107242 1.076 108785 1056.99 48515 AL01E
10 1871 2647 172,72 109557 155,157 a7
1 118587 1.501 123444 116044 81.129 7.783
12 127302 040 1280.73 1242 16 66066 FFFT)
13 131831 1.992 1373.32 128845 164.543 27.541
12 1458.18 1706 1481.33 141861 84582 6574
15 16665 |5.175 1728.22 1535.34 33662 |53.018
16 175136 3602 1028 &2 173593 100 656 7470
17 |2345.44 0314 2353.16 195568 365.157 |n_255
18 264634 0.151 2654.05 235316 443055 5126
13 274663 0HE 2792.03 | 266177 246.515 5]
0 Z316.37 ozss 29316 283522 160215 2336
] 30a2.1 053 3163.26 293952 73 4
] =737 0475 315 37097 203071 1003
3 756 n7a7 3363.56 327649 174,18 13481
24 HA015 1387 348501 WT1AT 237207 #8597
|25 352580 |2a02 36416 350273 215.003 17475
Fa962 0445 376505 2647 25101 0436
7306 IE.nE 353849 334992 45487 |0206
E 435 |00 3950.28 331935 36975 |moa7
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