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KATA PENGANTAR

Ketahanan pangan dan kemandirian energi merupakan isu sentral nasional dan dunia
untuk mengimbangi terus bertambahnya jumlah penduduk, semakin menyempitnya lahan
yang disertai tidak terlalu signifikannya peningkatan produktivitas pertanian, ditambah lagi
dengan masalah global menurunnya kualitas lingkungan. Untuk mengatasi
permasalahan-permasalahan ini tentunya dibutuhkan inovasi-inovasi. Inovasi akan
menjadi lebih bermakna dan berhasil guna bila berlandaskan kepada sains dan teknologi.

Banyak perguruan tinggi dan lembaga litbang departemen atau bahkan divisi litbang di
perusahaan terus melakukan penelitian dan pengembangan yang didasarkan pada
pemanfaatan dan pengembangan sains dan teknologi untuk mengembangkan dan
menghasilkan inovasi-inovasi dalam upaya untuk meningkatkan produktivitas serta
meningkatkan nilai tambah. Seminar Nasional Sains Ill (2010) yang diselenggarakan atas
kerjasama FMIPA-IPB dan MIPAnet, diharapkan menjadi sarana dan upaya untuk
menjalin komunikasi antar pelaku dan institusi yang terlibat untuk mengoptimumkan
pemanfaatan sains sebagai landasan dalam mengembangkan dan menghasilkan inovasi-
inovasi dalam upaya menjawab tantangan ketahanan pangan dan kemandirian energi.
MIPAnet adalah Jaringan Kerjasama Nasional Lembaga Pendidikan Tinggi Bidang MIPA
yang didirikan pada tanggal 23 Oktober 2000.

Makalah-makalah hasil penelitian dipresentasikan pada empat kelas paralel yaitu
Biological Science, Biochemistry, Chemistry, serta Physics & Mathematical Science.
Selain itu beberapa makalah juga ditampilkan pada sesi Poster. Makalah-makalah
tersebut sebagian besar merupakan isi dari prosiding ini. Seminar dihadiri oleh peneliti
dari balitbang-balitbang terkait dan dosen-dosen perguruan tinggi, mahasiswa
pascasarjana serta guru-guru SMA.

Ucapan terima kasih disampaikan kepada FMIPA-IPB dan MIPAnet yang telah
mendukung penuh kegiatan Seminar Nasional Sains Ill ini. Juga kepada Panitia Seminar,
para mahasiswa, dan semua pihak yang telah mensukseskan acara seminar ini. Kami

juga sangat berterima kasih kepada semua pemakalah atas kerjasamanya, sehingga
memungkinkan prosiding ini terbit. Semoga prosiding ini bermanfaat bagi semua pihak.

Bogor, Desember 2010

Dekan FMIPA-IPB,

Dr. drh Hasim, DEA
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KAJIAN PENGGUNAAN ASAM OLEAT DAN TEKNIK HIDROTERMAL
PADA SINTESIS NANOKRISTAL MAGNETIT

Setyoningsih', Akhiruddin M?, Deden S*

1Departemen Kimia dan 2Departemen Fisika, Fakultas Matematika dan llmu Pengetahuan Alam
Institut Pertanian Bogor, Kampuis IPB Darmaga, Bogor 16680
akhiruddin@ipb.ac.id

Abstract

The study was to synthesize and characterize magnetite nanocrystal.
Magnetite powder was synthesized using hydrothermal technique from FeSO,
as precursor and sodium hydroxide as the base sources. Characterization of
the obtained powder was carried out using X-ray diffraction and scanning
electron microscope. XRD analysis showed that the magnetite nanocrystal
has been formed. The crystallite size of magnetite by X-ray diffraction was
obtained from 18.23 to 36.93 nm. The scanning electron microscope
observation showed that magnetite particles underwent agglomeration.

Kata kunci: nanokristal, magnetit, asam uleat, hidrotermal

1. PENDAHULUAN

Kristal magnetit merupakan material ferimagnetik yang digunakan dalam banyak
aplikasi seperti perekam magnet, sistem pengangkutan obat-obatan (drug delivery system),
katalis, ferofluida, dan bioteknologi. Selain itu, menurut Kendelewicz et al. (1999), magnetit
dapat digunakan sebagai penjerap Cr(VI) yang mereduksi Cr(VI) menjadi Cr(lll). Atas dasar
aplikasi tersebut maka sangatlah penting untuk mempertimbangkan ukuran kristal tersebut.
Magnetit berorde nanometer dengan ukuran < 100 nm mulai banyak dikembangkan karena
memiliki keunggulan sifat, seperti luas permukaannya yang makin besar.

Metode yang sudah dikembangkan dalam sintesis magnetit berukuran nanometer di
antaranya reaksi oksidasi-reduksi besi hidroksida, penyinaran mikrogelombang besi
hidroksida, teknik mikro emulsi, metode sol gel, kopresipitasi, dan teknik pemanasan
hidrotermal. Menurut Byrappa & Adschiri (2007), pemanasan hidrotermal banyak digunakan
karena mampu menghasilkan partikel murni dan homogen yang sangat tinggi. Liang et al.
(2006) mensintesis magnetit dari prekursor FeSO, dengan menambahkan sejumlah NaOH.
Pada penambahan 1 g NaOH terbentuk magnetit.

Penelitian ini mensintesis magnetit secara hidrotermal dengan FeSO, sebagai
prekursor, NaOH sebagai sumber basa, dan asam oleat sebagai surfaktan. Reaksi
pembentukan magnetit sebagai berikut:

3FeSO, + 6NaOH + 1/20, — Fe304 + 3Na,SO4 + 3H,0 (1)
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KAJIAN PENGGUNAAN ASAM OLEAT DAN TEKNIK HIDROTERMAL 1emistry

Serbuk kristal yang terbentuk dicirikan dengan alat difraksi sinar-X (XRD) untuk penentuan
ukuran kristal dan fasa kristal yang terbentuk, dan mikroskop elektron payaran (SEM) untuk
pengamatan morfologi partikel. Adanya penambahan asam oleat dan penggunaan teknik

hidrotermal diharapkan ukuran kristal magnetit didapatkan lebih kecil.

2. BAHAN DAN METODE
2.1. Alat dan Bahan

Alat yang digunakan adalah reaktor bertekanan, XRD Shimadzu Philips, SEM Bruker,
dan spektrofotometer UV-Vis 1700 PharmaSpec. Bahan yang digunakan adalah garam
FeSO,-7H,O, NaOH, asam oleat, dan etanol.

Gambar 1. Reaktor bertekanan

2.2. Sintesis Nanokristal Fe;04 (Magnetit)

Sintesis magnetit dibuat dengan 4 variasi. Sebanyak 0,556 g garam FeSO,7H,0O
dilarutkan dalam air sampai volumenya 50 ml (larutan A) dan disiapkan larutan B dengan
komposisi seperti pada Tabel 1. Selanjutnya, masing-masing larutan B dimasukkan ke dalam
larutan A, kemudian direaksikan pada suhu sintesis masing-masing dengan pengadukan 500
rom selama 10 jam. Produk yang dihasilkan didinginkan pada suhu kamar. Hasil yang
berupa endapan langsung disaring, sedangkan hasil yang berupa koloid ditambahkan 50 mL
etanol sampai didapatkan endapan halus, kemudian dipisahkan endapannya dengan

penyaringan menggunakan kertas saring. Endapan yang diperoleh dicuci dan dikeringkan.

Tabel 1 Komposisi larutan B dan suhu sintesis

Komposisi Larutan B Suhu Sintesis (°C) Kode Sampel
NaOH 1 g + etanol 10 ml + air sampai 50 ml 29 A
NaOH 1 g + asam oleat 2,5 ml + etanol 10 29 B
ml + air sampai 50 ml
NaOH 1 g + etanol 10 ml + air sampai 50 ml 180 C
NaOH 1 g + asam oleat 2,5 ml + etanol 10 180 D

ml + air sampai 50 ml
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2.3. Pencirian XRD
Pencirian XRD dilakukan untuk mengetahui fasa yang terdapat dalam sampel dan
untuk menentukan ukuran kristal. Sekitar 200 mg sampel dicetak langsung pada aluminium

berdiameter 2 cm. Sampel dikarakterisasi menggunakan alat XRD dengan lampu radiasi Cu.

2.4. Pencirian SEM

Pencirian dengan SEM dilakukan untuk mengetahui morfologi sampel. Sampel
diletakkan pada plat aluminium yang memiliki dua sisi kemudian dilapisi dengan lapisan
emas setebal 48 nm. Sampel yang telah dilapisi diamati menggunakan SEM dengan

tegangan 22 kV dan perbesaran tertentu

3. HASIL DAN PEMBAHASAN

Penambahan asam oleat dilakukan pada sintesis sampel magnetit. Dengan
penambahan asam oleat, dihasilkan produk berupa koloid pada sampel B dan D, karena
terbentuk surfaktan natrium oleat. Molekul surfaktan akan menempel pada permukaan
partikel dan melindungi permukaan tersebut dari pertambahan atom prekursor yang belum
bereaksi. Produk yang berupa koloid dipisahkan endapannya dengan penambahan etanol.
Setelah produk ditambahkan etanol dan didiamkan, endapan akan terpisah. Hal ini
dikarenakan interaksi antara surfaktan garam oleat dan partikel magnetit diganggu oleh
etanol sehingga magnetit ataupun goetit mengendap. Pada sampel A dan C, magnetit yang
terbentuk langsung mengendap, karena tidak ada penambahan asam oleat sehingga tidak

terbentuk koloid.
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Gambar 2 Pola difraksi sampel (A) Magnetit NaOH suhu 29 °C, (B) Magnetit NaOH oleat suhu
29 °C, (C) Magnetit NaOH suhu 180 °C, dan (D) Magnetit NaOH oleat suhu 180 °C.
#)Fes0,, (v) Fe203-H,0, (¢) FeSO,.
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Berdasarkan pola difraksi pada Gambar 2, magnetit murni muncul pada sampel C
karena NaOH yang ditambahkan hanya bereaksi dengan prekursor FeSO,. Pola difraksi
sampel B dan D memperlihatkan adanya puncak magnetit (30,24; 35,56; 43,16; 53,48;
57,18; dan 62,88°), namun terbentuk pula goetit (74,24°). Munculnya puncak goetit pada
sampel B dan D dikarenakan basa yang digunakan tidak hanya bereaksi dengan prekursor

FeSQ,, tetapi juga dengan asam oleat untuk membentuk surfaktan.

Tabel 2 Ukuran kristal magnetit

Sampel Ukuran (nm)
A 67,34
B 43,42
C 59,00
D 36,93

Ukuran kristal magnetit dihitung dari persamaan Debye-Scherrer berdasarkan data
FWHM (full width at half maximum) (Cullity & Stock 2001). Berdasarkan pola difraksi sampel
C dan D, adanya penambahan asam oleat pada sampel D akan menghasilkan ukuran kristal
lebih kecil dibandingkan dengan sampel C. Hasil perhitungan ukuran kristal magnetit
diperlihatkan pada Tabel 2. Ukuran kristal magnetit yang diperoleh lebih kecil dari 100 nm
maka dapat dikatakan sampel magnetit yang diperoleh adalah nanokristal. Namun, sampel
tersebut belum tentu nanopartikel karena kristal yang terbentuk belum diketahui termasuk
monokristal atau polikristal. Surfaktan yang dihasilkan dari asam oleat dan basa berperan
melindungi permukaan partikel dari prekursor lain sehingga mencegah terjadinya
pertumbuhan kristal (Yin et al. 2004). Menurut Cullity & Stock (2001), partikel dapat tersusun
dari banyak kristal maupun kristal tunggal.

Fungsi lain penambahan asam oleat adalah sebagai pencegah terjadinya aglomerasi
antarpartikel. Morfologi sampel dapat dilihat dari hasil SEM. Hasil SEM pada Gambar 3
memperlihatkan perbedaan morfologi partikel. Foto SEM sampel dilihat dengan perbesaran
10000 kali. Pada foto sampel B dan D, partikel magnetit yang terbentuk terlihat sedikit lebih
terpisah dibandingkan dengan sampel A dan C. Hal ini disebabkan oleh adanya surfaktan
garam oleat yang melapisi partikel sampel B dan D. Surfaktan yang melapisi partikel di
samping mencegah terjadinya pertumbuhan kristal, juga menghindari penggumpalan partikel
membentuk aglomerasi yang lebih besar (Abdullah et al. 2008). Namun, penambahan asam
oleat pada sintesis terlampau sedikit, sehingga partikel sampel B dan D masih agak
teraglomerasi. Selain itu, menurut Zhao & Asuha (2010), aglomerasi dapat juga terjadi

karena adanya interaksi magnetik antarpartikel magnetit.
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Gambar 3 Morfologi SEM sampel (A) Magnetit NaOH suhu 29 °C, (B) Magnetit NaOH oleat suhu
29 °C, (C) Magnetit NaOH suhu 180 °C, (D) Magnetit NaOH oleat suhu 180 °C.

Sintesis magnetit dilakukan tanpa teknik hidrotermal (29 °C) dan dengan teknik
hidrotermal pada suhu 180 dan 300 °C. Pada sintesis magnetit tanpa teknik hidrotermal
dengan penambahan 1 g NaOH (sampel A) dapat dihasilkan kristal magnetit, tapi tidak
optimal karena masih adanya sisa prekursor FeSO,. Pola difraksi kristal magnetit ditunjukkan
pada sudut 208 sebesar 30,24; 35,56; 43,16; 53,48; 57,18; dan 62,88°, serta prekursor FeSO,
sebesar 36,66; 41,08; 59,18; dan 62,26°. Selain itu, pada pola difraksi sampel A terbentuk
pula kristal goetit (21,2; 33,26; 71,5; dan 74,32°). Pada sampel A munculnya goetit dan
prekursor FeSO, karena reaksi kimia tidak berlangsung sempurna pada suhu rendah
(Gambar 2). Sintesis magnetit menggunakan teknik hidrotermal (suhu 180 °C) dengan
penambahan 1 g NaOH menghasilkan kristal magnetit murni (sampel C). Hasil XRD
ditunjukkan terbentuknya puncak-puncak magnetit saja pada sampel C (Gambar 2). Hal ini
sesuai dengan pernyataan Byrappa & Adschiri (2007) bahwa penggunaan teknik hidrotermal
mampu menghasilkan produk yang lebih murni. Selain itu, reaksi pada suhu tinggi akan
menghasilkan reaksi yang sempurna.

Selanjutnya, jika membandingkan sampel A dan C, penggunaan teknik pemanasan
hidrotermal akan menghasilkan ukuran kristal magnetit lebih kecil (Tabel 2). Hal ini
disebabkan perlakuan hidrotermal pada suhu tinggi dalam sistem tertutup akan
menghasilkan tekanan di atas 1 atm. Tekanan tinggi ini akan mencegah pertumbuhan kristal
(Rizal & Ismunandar 2007).
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4. KESIMPULAN

Penambahan asam oleat pada sintesis nanokristal magnetit mampu menurunkan ukuran
kristal magnetit. Penambahan asam oleat dalam suasana basa akan menghasilkan suatu
surfaktan natrium oleat yang akan melapisi partikel-partikel magnetit. Penggunaan teknik
hidrotermal pada sintesis magnetit akan menghasilkan tekanan di atas 1 atm sehingga

mampu menghasilkan ukuran kristal yang lebih kecil.
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