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MOTTO

“Apa pun kebaikan yang terjadi padamu, (asalnya) dari Allah. Dan apa pun
yang buruk menimpa dirimu, (asalnya) dari dirimu.”
(Q.S An Nisa 4:79)

“Di mata Tuhan seseorang yang sukses bukanlah seseorang yang berpangkat
tinggi atau berpenghasilan besar. Orang yang sukses ialah orang yang baik dan
berguna bagi orang banyak.”

(Mario Teguh: Golden Ways)

“Di dunia ini ada yang terlahir hebat, ada yang mencapai kehebatan, dan ada

pula yang dipercayakan kehebatan pada mereka.”
(William Shakespeare)
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ABSTRAK

UJI STABILITAS MAGNETIT TERLAPISI ASAM GALAT
(FesO4-AG) PADA BERBAGAI PH

Oleh:
Lingga Binagara
08630036

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

Telah dilakukan sintesis magnetit (Fe30,4) menggunakan metode kopresipitasi
dan sintesis magnetit terlapisi asam galat (FesO4-AG) dengan metode langsung (satu
tahap) dan metode tidak langsung (dua tahap). Penelitian ini bertujuan untuk
mengetahui stabilitas Fe;04-AG pada berbagai pH.

Parameter kondisi yang diteliti pada sintesis Fe;O,4 adalah perbandingan mol
Fe**/Fe®: 1,1:1, 1,3:1, 1,5:1, 1,75:1, dan 2:1. Metode yang digunakan pada sintesis
Fe;04,-AG 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 Fe3O,4 dengan karakter terbaik
diperoleh rendemen maksimal 92,87% pada temperatur 60 °C dengan perbandingan
mol 2:1, sementara karakterisasi terbaik Fe3O4-AG diperoleh melalui metode
langsung ditunjukkan dengan hasil spektrum IR yang baik. Hasil uji stabilitas Fe3O4-
AG pada pH 1-8 menunjukkan bahwa Fe;04-AG cukup stabil pada rentang pH 2-8
dan tidak stabil pada pH 1.

Kata kunci: magnetit, kopresipitasi, asam galat, uji stabilitas

XVi



BAB |
PENDAHULUAN
A. Latar Belakang

Oksida besi merupakan kelompok mineral yang tersusun dari oksida,
hidroksida, atau oksi-hidroksida. Oksida besi memiliki beberapa sifat
karakteristik yaitu kelarutan rendah, stabilitas yang tinggi, warna yang
mencolok, dan luas permukaan yang tinggi. Karakteristik dari oksida besi
tersebut menjadikan oksida besi adsorben yang sangat efektif untuk sejumlah
spesies kimia terlarut (Schwertmann dan Cornell, 2000). Karakteristik dari
adsorben yang diharapkan adalah keuntungan tinggi, ramah lingkungan, dan
metode sintesis yang sederhana.

Magnetit merupakan salah satu bijih besi yang dikenal disamping
hematit, limonit, dan siderit (Vlack, 1995). Magnetit secara alami terbentuk
dalam kondisi bertemperatur tinggi. Tetapi ada juga yang mengatakan bahwa
magnetit mungkin mengendap dalam bentuk koloid pada suhu rendah dan lalu
berubah menjadi kristalin. Deposit magnetit terbesar di dunia dapat ditemukan
di Norrbotten, Swedia Utara (Dana dan Ford, 1972).

Magnetit juga disebut sebagai oksida besi hitam, bijih besi magnetik,
lodestone, ferroferrit, atau pasir besi hitam. Kristal magnetit memiliki rumus
molekul Fe;O, dengan rumus struktur [Fe?*(Fe*),0,] dan memiliki
karakteristik fisik berwarna hitam, berkilauan seperti logam sampai tidak

mengkilap, tidak tembus cahaya, berbentuk butiran/serbuk seperti granula



yang bisa mencapai ukuran nano hingga 0,003 mikron (www.mineral-
galleries.com). Selain itu, magnetit juga bersifat ferrimagnetik (Vlack, 1995).

Magnetit mudah disintesis dalam skala laboratorium menggunakan
reagen kimia [Fe**] dan [Fe?*] pada umumnya (Alorro et. al., 2010). Magnetit
dengan ukuran partikel kecil maka sifat magnetisnya kecil nhamun memiliki
kemampuan adsorpsi yang besar (Navratil, 2004). Shishehbore et. al., 2011
menyatakan bahwa logam oksida berukuran nanometer tidak selektif terhadap
target dan tidak sesuai untuk sampel dengan campuran yang kompleks
sehingga berbagai metode dikembangkan untuk mendapatkan magnetit
dengan sifat — sifat yang diinginkan.

Beberapa metode yang pernah dilakukan dalam sintesis magnetit
diantaranya yaitu metode sol-gel (Sugimoto et. al., 1980) dan metode
hidrotermal (Itoh et. al., 2003). Metode sol-gel dan hidrotermal lebih unggul
dalam hal mengontrol ukuran dan komposisi Kimiawi magnetit yang
dihasilkan dalam ukuran nanopartikel (Sugimoto et al., 1980; Itoh et al.,
2003). Namun di sisi lain cara sol-gel biasanya menggunakan reaktan
alkoksida yang harganya relatif mahal, suhu kalsinasi tinggi dan waktu
sintesis yang panjang. Demikian pula halnya dengan cara hidrotermal yang
juga membutuhkan suhu tinggi dan waktu yang lama untuk mencapai produk

akhir (Liu et al., 2007).


http://www.mineral-galleries.com/
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Kopresipitasi atau pengendapan serentak dinilai sebagai metode paling
sederhana dan paling efisien dibandingkan metode lain (Jain et al., 2005;
Faiyas et al., 2010; Tsai et al., 2010; Jolivet et al., 2002). Pada metode ini
magnetit diperoleh melalui penambahan campuran larutan [Fe**] dan [Fe?]
dengan perbandingan tertentu ke dalam larutan alkali pH tinggi. Metode ini
termasuk metode fasa cair yang relatif murah, reaksi berlangsung cepat dan
menawarkan hasil yang memadai (Teja, 2009).

Dalam pemanfaatannya magnetit telah digunakan secara luas pada
berbagai bidang seperti katalis, tinta magnetik, dan media perekam magnetik.
Manfaat magnetit semakin luas dikembangkan dalam bidang bioteknologi dan
biomedis sebagai agen magnetis bagi imobilisasi protein dan enzim,
bioseparasi, penghantaran obat dan terapi hipertermia untuk tumor dan kanker
serta pada pencitraan organ-organ dalam tubuh (Nishio et al., 2007: Murbe et
al., 2008: Berry dan Curtis 2003). Pemanfaatan magnetit sebagai adsorben
logam, terutama logam berat, telah dilaporkan oleh Sargett (1989) untuk
adsorpsi logam U(V1), Kartini (1994) telah melaporkan adsorpsi Cr(l11), dan
Vaclavikova et al (2003) dengan magnetit nanopartikelnya dalam
mengadsorpsi Pb(Il), Cd(ll), dan Cu(ll) sedangkan Aloro et al (2010) dalam
penelitiannya menggunakan magnetit untuk recovery emas terlarut.

Aplikasi magnetit sebagai adsorben untuk recovery emas terlarut
diperkirakan masih membutuhkan metode untuk mereduksi emas yang

diperoleh menjadi bentuk murninya. Santosa et al, (2011) dalam penelitiannya



menunjukkan bahwa pelapisan magnetit dengan senyawa organik asam humat
dapat mereduksi AuCl, . Hal ini terjadi akibat adanya gugus karboksilat (-
COOH) dan gugus hidroksi (-OH) yang mereduksi Au(lll) menjadi Au(0).
Au(0) ini lalu dipisahkan dengan ekstraksi fasa padat dari adsorben
menggunakan medan magnet luar, sehingga adsorben dapat dipergunakan
kembali (re-use).

Penelitian ini diperkuat oleh Shishehbore et al (2011) yang
menggunakan magnetit nanopartikel terlapisi silika dan dimodifikasi dengan
asam salisilat dapat dengan mudah membawa dan memisahkan logam target.
Recovery emas juga telah berhasil dilakukan oleh Ogata dan Nakano (2005)
dengan menggunakan senyawa tannin yang mengandung banyak gugus
hidroksi (-OH). Au(0) diperoleh melalui proses adsorpsi-reduksi dari Au(lll)
yang terjadi bersamaan disertai oksidasi gugus hidroksi pada senyawa tannin.

Uji stabilitas dimaksudkan untuk menjamin kualitas suatu produk yang
telah disintesis dan/atau beredar sehingga dapat diketahui pengaruh faktor
lingkungan seperti pH, suhu, dan/atau kelembaban terhadap produk. Lima tipe
kestabilan, diantaranya: stabilitas kimia (mempertahankan stabilitas
kimia/ketidak-campuran secara kimia), stabilitas fisika (meliputi sifat fisik,
organoleptik, kelarutan, polimorfisme, kristalisasi, dll), stabilitas mikrobiologi
(mempertahankan sterilitas atau mencegah pertumbuhan mikroorganisme),

stabilitas farmakologi (tidak menyebabkan perubahan efek terapetik pada



obat-obatan) dan stabilitas toksikologi (tidak menyebabkan peningkatan
toksisitas secara signifikan).

Berdasarkan keberhasilan penelitian sebelumnya, penelitian ini
dilakukan untuk menghasilkan magnetit terlapisi asam galat (FesO4-AG) yang
akan dipergunakan sebagai adsorben sekaligus reduktor yang dapat
dipergunakan kembali (re-use). Sintesis Fe;04-AG dilakukan dengan dengan
dua metode yaitu metode langsung dan tidak langsung. Produk hasil sintesis
lalu akan diuji stabilitasnya pada kisaran pH 1-8 untuk mendapat hasil yang
terbaik saat diaplikasikan.

B. Batasan Masalah
Agar penelitian ini tidak meluas dalam pembahasannya, maka diambil

pembatasan masalah sebagai berikut :

1. Metode yang digunakan dalam sintesis magnetit (FesO,4) adalah metode
kopresipitasi.

2. Parameter kondisi optimum yang akan diteliti dalam preparasi Fe3O4
dibatasi pada pengaruh perbandingan mol.

3. Uji stabilitas dilakukan pada Fe;04-AG dengan karakteristik terbaik.

4. Uji stabilitas Fe;04-AG dibatasi pada parameter pH 1-8.



C. Rumusan Masalah

3.

Dari uraian di atas, dapat dibuat rumusan masalah sebagai berikut :
Bagaimana pengaruh perbandingan mol [Fe**)/[Fe**] terhadap
karakteristik Fe3O,4 yang dihasilkan?

Bagaimana karakteristik Fe304-AG yang dihasilkan pada metode
langsung dan tidak langsung?

Bagaimana pengaruh pH pada tingkat stabilitas Fe304-AG?

D. Tujuan Penelitian

Berdasarkan perumusan masalah di atas, tujuan penelitian ini adalah:
Mengetahui  pengaruh perbandingan mol [Fe**]/[Fe®*] terhadap
karakteristik Fe3O,4 yang dihasilkan.

Mengetahui karakteristik Fe304-AG yang dihasilkan pada metode
langsung dan tidak langsung.

Mengetahui pengaruh pH pada tingkat stabilitas Fe;04-AG.

Manfaat Penelitian

Penelitian ini diharapkan memberikan beberapa manfaat diantaranya:
Memberikan informasi tentang adsorben-reduktor Fe;O4-AG sebagai
studi pendahuluan recovery emas.

Memberikan informasi tentang pengaruh pH terhadap stabilitas Fe3Oq4-
AG.

Memperkaya wawasan dalam ilmu pengetahuan khususnya kimia

material



BAB V
KESIMPULAN
A. Kesimpulan
Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan, maka dapat diperoleh
kesimpulan bahwa:

1. Karakter terbaik dari senyawa magnetit hasil preparasi dinyatakan
pada perbandingan mol Fe(l1l):Fe(ll) = 2:1 dengan rendemen terbesar
mencapai 92,87%.

2. Karakter terbaik dari senyawa magnetit terlapisi asam galat (Fe3Oy-
AG) diperoleh melalui metode langsung.

3. Hasil uji stabilitas menunjukkan bahwa Fe;O4-AG sangat tidak stabil
pada pH 1 dan relatif stabil pada rentang pH 2-8.

B. Saran
Berdasarkan hasil penelitian yang telah dilakukan, hal yang perlu
disarankan untuk menyempurnakan penelitian ini adalah:

1. Perlu dilakukannya uji coba lebih lanjut dalam pelapisan magnetit
menggunakan senyawa organik lain yang mengandung gugus hidroksi
dan karboksil.

2. Perlu dilakukannya uji stabilitas lebih lanjut untuk kisaran pH diatas 8.
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Lampiran 1: Perhitungan Rendemen Fe3;O4

Untuk menghitung rendemen Fe3O4 hasil preparasi, terlebih dahulu perlu
diketahui berat teoritis Fe3O4 dengan perhitungan berikut:

Fe** + 2Fe** + 80H —— Fe30, + 4H,0
Mula-mula 0,0055 0,011 0,044 -
Bereaksi  0,0055 0,0055 0,0055 0,0055
Sisa - 0,0055  0,0385 0,0055
Berat teoritis FesO,4 = 0,0055 x 232
=1,276 g

Rendemen = (berat sampel/ berat teoritis) x 100%

Diperoleh rendemen untuk tiap perbandingan mol:

Perbandingan mol Padatan Hasil Preparasi Rendemen
(gram) (%)
11:1 0,977 76,57
1,31 1,1105 87,03
1,511 1,0153 79,57
1,75:1 1,1064 86,71

2:1 1,2829 92,87
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Lampiran 2: Perhitungan Konsentrasi Fe;04-AG

Untuk menghitung konsentrasi AG dengan metode adisi standar tunggal pada

setiap pH digunakan perbandingan sebagai berikut:

Abs standar = ¢ standar

Abs camp = ¢ standar + ¢ sampel
¢ sampel = (Abs camp . ¢ standar) — (Abs standar . ¢ standar)
Abs standar
Dengan:

Abs standar = Absorbansi standar

Abs camp = Absorbansi campuran sampel + standar
c standar = konsentrasi standar (ppm)
¢ sampel = konsentrasi sampel (ppm)

Diperoleh hasil perhitungan konsentrasi AG untuk setiap pH

Konsentrasi
(ppm)
8,15
0,081
0,451
1,258
0
0
0,752
1,431

o
I

0o ~NOoO Ol WDN -




Lampiran 3: Titrasi NaOH 0,01M pada Fe304-AG

1. Fe304-AG Metode Langsung

mL NaOH 0,01M pH Fe304-AG
0 5,403
0,05 5,47
0,1 5,541
0,15 5,61
0,2 5,856
0,3 6,071
0,4 6,928
0,5 7,337
0,6 7,512
0,7 7,722
0,8 7,993
0,9 8,274
1 8,401
2 8,877
3 9,315
4 9,58
5 9,737
6 9,853
7 10,001

10 10,119




2. Fe304-AG Metode Tidak Langsung

mL NaOH 0,01M pH Fe304-AG
0 4,103
0,05 4,193
0,1 4,267
0,15 4,362
0,2 4,395
0,3 4,519
0,4 4,626
0,5 4,708
0,6 4,86
0,7 4,945
0,8 4,981
0,9 5,098
1 5,206
2 6,278
3 8,324
4 8,922
5 9,249
6 9,495
7 9,632
10 9,928
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Lampiran 4: Spektrum IR Asam Galat Standar
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Lampiran 5: Spektrum IR Fe;O,4 [Fe3+]/[Fe2+]=1,5:1
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Lampiran 6: Spektrum IR FesO,4 [Fe3+]/[Fe2+]=1,75:1
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Lampiran 7: Spektrum IR Fe3O4 [Fe3+]/[Fe2+]=2:1
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Lampiran 8: Spektrum IR Fe304-AG Metode Langsung (Satu Tahap)
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Lampiran 9: Spektrum IR Fe304-AG Metode Tidak Langsung (Dua Tahap)
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Lampiran 10: Difraktogram Fe;O,4 Standar
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Lampiran 11: Difraktogram Sinar-X Fe;O, [Fe3+]/[Fe2+]=1,5:1
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Group Name
Data Name
File Name
Sample Name
Comment
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no.

1 5
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*** Basic Data Process ***
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0.02670
0.27000
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0.00000
0.00000
0.25000
0.08000
0.12000
0.20000
0.17670
0.02660
0.20660
0.05000
0.11000
0.21500
0.05000
0.22000
0.08000
0.13000
0.04000
0.25330
0.26000
0.10000
0.13000
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Intensity
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*** Basic Data Process ***

# Data Infomation

Group Name : Data 2013
Data Name : Maya R
File Name : Maya R.RAW
Sample Name : Fe304 (NH4OH)
Comment : Fe304 (NH4OH)
Date & Time : 02-27-13 12:04:47
# Measurement Condition
X-ray tube
target : Cu
voltage : 40.0 (kV)
current : 30.0 (mA)
Slits
divergence slit : 1.00 (deg)
scatter slit : 1.00 (deg)
receiving slit : 0.30 (mm)
Scanning
drive axis : Theta-2Theta
scan’ range E 5.0000 - 80.0000 (deg)
scan mode : Continuous Scan
scan speed 5 5.0000 (deg/min)
sampling pitch s 0.0200 (deg)
preset time 3 0.24 (sec)

# Data Process Condition

Smoothing [ AUTO ]
smoothing points 27

B.G.Subtraction [ AUTO 1]
sampling points v 27
repeat times : 30

Kal-a2 Separate [ MANUAL ]
Kal a2 ratio : 50 (%)

Peak Search
differential points : 47
FWHM threshold : 0.050 (deg)
intensity threshold : 30 (par mil)
FWHM ratio (n-1)/n 2

System error Correction [ NO ]

Precise peak Correction [ NO ]
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Group Name
Data Name
File Name
Sample Name :
Comment
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1 iCounts}
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