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Abstract: Magnetite (FesOs) nanoparticles have been
successfully synthesized from natural iron sand originating from
the rest of the gold panning area of Sijunjung Regency, West
Sumatra, Indonesia. This study aims to determine and analyze the
effect of mass variation of lauric acid on the size of magnetite
nanoparticles. The method used in this study is the
coprecipitation method with the addition of lauric acid to obtain a
uniform particle size and control the crystal size. with variations
in the mass of lauric acid of 0 g, 1.25 9,259, 3.75 g, and 5 g.
And variations in the mass of iron sand used are 8 g, 10 g, 12 g,
14 g, and 16 g. The difference in mass of iron sand produces a
solution of FeCls, and FeCly, with different percentages of iron
oxide solubility. The results of the synthetic powder tested by
XRD on samples without the addition of lauric acid were
dominated by the hematite phase, and in samples with the
addition of 1.25 g, 2.5 g, 3.75 g, and 5 g of lauric acid, a cubic
crystal structure with a single phase magnetite was obtained. The
optimum conditions obtained in the Scherrer-Debay equation, it
was obtained by adding 2.5 g of lauric acid with a crystal size of
22.3 nm.

Abstrak: Nanopartikel magnetit (Fe3O4) telah berhasil disintesis
dari pasir besi alam yang berasal dari sisa pendulangan emas
daerah Kabupaten Sijunjung, Sumatera Barat, Indonesia.
Penelitian ini bertujuan untuk mengetahui dan menganalisis
pengaruh variasi massa asam laurat terhadap ukuran nanopartikel
magnetit. Metode yang digunakan pada penelitian ini adalah
metode kopresipitasi dengan penambahan asam laurat digunakan
untuk mendapatkan ukuran partikel yang seragam dan untuk
mengontrol ukuran kristal. Dengan variasi massa asam laurat 0 g,
1,25 g, 25 g, 3,75 g, dan 5 gram. Dan variasi massa pasir besi
yang digunakan adalah 8 g, 10 g, 12 g, 14 g, dan 16 g. Perbedaan
massa pasir besi menghasilkan larutan FeCls, FeCl, dengan
persentase kelarutan besi oksida yang berbeda. Hasil serbuk
sintesis yang diuji dengan XRD pada sampel tanpa penambahan
asam laurat didominasi oleh fasa hematit dan pada sampel
dengan penambahan asam laurat 1,25 g, 2,5 g, 3,75 g, dan 5 gram
diperoleh struktur kristal kubik dengan fasa tunggal magnetit.
Dengan kondisi optimum yang didapatkan pada persamaan
Scherrer-Debay diperoleh pada penambahan 2,5 g asam laurat
dengan ukuran kristal yang didapat 22,3 nm.
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PENDAHULUAN

Pasir besi sering ditemukan di
Indonesia karena pasir besi merupakan
sumber daya alam yang melimpah. Pasir
besi mememiliki endapan yang salah
satunya mengandung  partikel  besi
(magnetit) (Prasetyowati et al., 2014)
Salah satu provinsi yang memiliki sumber
daya alam yang melimpah adalah
Sumatera Barat dengan salah satu sumber
dayanya adalah pasir besi (Suhala &
Arifin, 1997).

Pasir besi merupakan endapan besi
yang terdapat dalam batuan sedimen. Di
sungai-sungai besar seperti di Sumatera
Barat pasir besi banyak ditemukan, salah
satunya di sungai batang sukam di
Kabupaten Sijunjung Sumatera Barat
(Salomo et al., 2018). Batang Sukam
Sijunjung Sumatera Barat memiliki potensi
galian emas. Galian emas tersebut
dieksploitasi  secara tradisional oleh
masyarakat dengan teknik dan cara
sederhana yang dikenal dengan mendulang
emas (Refles, 2012). Pasir besi merupakan
limbah dari pendulangan emas tersebut,
dimana limbah tersebut dibuang begitu
saja ke tanah atau sungai terdekat (Aini
dkk., 2019). Umumnya, pasir besi terdapat
dalam bentuk oksidasi seperti magnetit
(Fes0.), maghemit (y-Fe2O3), dan hematit
(0-Fe203) (Wahyuni, 2013).

Menurut Wisnu Wardhana (2022)
harga patokan ekspor (HPE) produk pasir
besi pada tahun 2021  sebesar
USS72,14/ton, dan pada tahun 2022 harga
patokan  ekspor (HPE)  mengalami
penurunan sebesar USS64,01/ton. Pasir
besi dapat dimanfaatkan sebagai komoditas
industri dengan nilai ekonomi yang tinggi
karena memiliki kandungan mineral
magnetit yang tinggi (Prasetia Aji et al.,
2007). Salah  satu  upaya untuk
meningkatkan nilai jual pasir besi adalah
dengan menjadikan pasir besi sebagai
bahan dasar dalam sintesis nanopartikel
magnetit Fe3Os4. Nanopartikel magnetit
(FesO4) telah banyak dikembangkan pada
bidang industri sebagai katalis, absorben,
zat warna serta di bidang biomedis

nanopartikel magnetit juga diaplikasikan
sebagai contrast agent dalam diagnosa
penyakit dengan menggunakan Magnetic
Resonance Imaging (MRI) (Fuad et al.,
2010).

Diharapkan sintesis partikel
magnetit yang berukuran nano
menghasilkan  partikel yang seragam
menggunakan metode koprseipitasi
(Mairoza &  Astuti, 2016). Untuk
mendapatkan partikel yang seragam perlu
adanya penambahan surfaktan agar ukuran
kristal dapat dikontrol. Sintesis
nanopartikel tanpa penambahan surfaktan
menghasilkan ukuran kristal yang tidak
seragam (Rodliya, 2018). Salah satu
surfaktan yang bisa digunakan yaitu asam
laurat (Mairoza & Astuti, 2016). Ataeefard
dkk (2014) telah melakukan penelitian
mengenai ukuran partikel Fe3Os dengan
penambahan surfaktan asam laurat 218
g/liter. Pada kondisi ini fasa yang
terbentuk hanya FeszOs dengan puncak-
puncak yang didapatkan mendekati puncak
standar magnetit yang terdapat pada
JCPDS: 00-011-0614.

Penelitian ini  bertujuan untuk
mengetahui dan menganalisis pengaruh
variasi massa asam laurat terhadap ukuran
nanopartikel magnetit menggunakan bahan
pasir besi sisa pendulangan emas di
Kabupaten Sijunjung

METODE

Penelitian ini menggunakan metode
kopresipitasi dengan memvariasikan massa
asam laurat dengan larutan asam untuk
melarutkan bahan utama yang berupa
bahan alam dengan larutan asam yang
digunakan HCI (Andimutiafitri, 2018).
Penggunaan asam sebagai pelarut karena
logam besi dapat bereaksi cepat dengan
HCI yang membentuk ion Fe** dan Fe?".
Untuk menghasilkan presipitasi perlu
ditambahkan larutan pengendap. Salah satu
larutan pengendap yang bisa digunakan
yaitu NH4OH. NH4sOH vyang akan
memberikan suasana basa dalam larutan
(Rahimah dkk., 2019). Dimana keadaan
basa tersebut mendukung terbentuknya
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endapan. Produk samping yang dihasilkan
dari pengendapan dengan NH4OH dapat
dihilangkan dengan jalan pemanasan
(Merdekani, 2013).

Alat dan Bahan

Lumpang dan alu, magnet
permanen, ayakan 80 mesh, cawan
crucible, cawan penguap, neraca analitik,
kaca arloji, erlenmeyer, sumbat gabus,
gelas kimia, labu ukur, pipet tetes, pipet
volume, pipet pump, corong buncher,
batang pengaduk, spatula, magnetik stirer,
spinbar, oven, desikator, furnace, masker
dan sarung tangan, XRD, pasir besi sisa
pendulangan emas Sijunjung, HCI 12 M,
NH4sOH 6,5 M, aquades, asam laurat,
aluminium foil dan kertas saring whatman
no.42.

Prosedur Kerja
1) Pemurnian pasir besi secara fisika
Pasir Dbesi diambil dari sisa

pendulangan emas Sijunjung. Setelah
itu dicuci dan di jemur di bawah sinar
matahari. Pasir besi yang sudah kering
dipisahkan dengan pengotor
menggunakan magnet. Pasir besi yang
telan di magnet digerus kemudian
disaring dengan ayakan 80 mesh
(Karbeka et al., 2020).

2) Pemurnian pasir besi secara kimia

Melarutkan 8 g, 10 g, 12 g, 14 g
dan 16 g pasir besi yang sudah diayak
dengan 20 ml HCI 12 M. Kemudian
didiamkan selama satu hari. Setelah itu
diaduk menggunakan magnetic stirrer
selama 60 menit pada suhu 90°C pada
kecepatan 350 rpm sampai larutan
homogen (Kurniawan et al., 2017).
Setelah diaduk, larutan disaring dengan
kertas saring whatman no.42 agar
terpisah dengan pengotornya.

3) Sintesis nanopartikel magnetit
Serbuk pasir besi yang paling
banyak larut pada pelarutan dengan
HCI  dilanjutkan dengan  proses
pengendapan dengan NH4OH.

Pengendapan dilakukan dengan
meneteskan filtrat (FeCl, dan FeCls)
yang telah disaring kedalam wadah
yang telah berisi campuran 25 ml
larutan NH4OH 6,5 M dan asam laurat
dengan variasi0g, 1,259,2,59, 3,759
dan 4 g (pencampuran amoniak dengan
asam laurat dilakukan pada suhu ruang
sampai campuran terbentuk homogen).
Endapan didiamkan selama 30 menit
sehingga diperoleh endapan Fe304
bewarna hitam. Endapan FeszOs yang
bewarna hitam pekat dipisahkan dari
larutannya, kemudian dicuci
menggunakan aquades sebanyak 3 kali
(Kurniawan et al., 2017). Mengoven
endapan pada suhu 115°C sampai
kering untuk mengurangi kadar air
yang terkandung. Pada suhu 400°C
dilakukan kalsinasi selama 1 jam
(Fahlepy et al.,, 2018). Hasil dari
sintesis FesO4 diperoleh dalam bentuk
serbuk. Serbuk magnetik hasil sintesis
dikarakterisasi menggunakan XRD.

HASIL DAN PEMBAHASAN

Berdasarkan tahapan analisis yang
melihat pengaruh variasi massa asam
laurat terhadap ukuran nanopartikel
magnetit menggunakan bahan pasir besi
sisa pendulangan emas di Kabupaten
Sijunjung diperoleh hasil ebagai berikut.

1) Variasi massa pasir besi

Pasir besi Sijunjung yang sudah
diambil dicuci dengan air yang
bertujuan  untuk  menghilangkan
pengotor yang dapat larut dengan air.
Kemudian pasir besi dikeringkan
dibawah  sinar  matahari  untuk
menghilangkan kadar airnya. Lalu
pasir besi ditarik menggunakan
magnet permanen untuk memisahkan
mineral magnetik dengan mineral non
magnetik.
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@) (b)

Gambar 1. (a) pasir besi (b) pasir besi setelah
pemurnian secara fisika

Pada Gambar (a) dapat dilihat
bahwa pasir besi sebelum dilakukan
pemurnian berwarna hitam ke abu-
abuan. Sedangkan pasir besi setelah
pemurnian secara fisika berwarna
hitam seperti yang ditunjukkan oleh
gambar (b).

Variasi massa pasir besi dilakukan
untuk mengetahui persentase paling
tinggi pada pasir besi yang bereaksi
dengan larutan HCIl 12 M. Pelarutan
pasir besi dengan HCI 12 M
menggunakan volume yang sama yaitu
masing-masing 20 ml dengan massa
pasir besi yang berbeda yaitu 8 gram,
10 gram, 12 gram, 14 gram dan 16
gram (Nurjanah, 2018). Dengan
persamaan reaksi:

FesOss) + 8HClgy — 2 FeClgg +
FeClzgy + 4H20¢) 4H20q) (Sholihah,
2010).

Gambar 2. Pelarutan pasir besi dengan
HCI

Gambar 2 merupakan pelarutan
pasir besi dengan HCI 12 M yang
didiamkan selama 24 jam. Kemudian
larutan disaring menggunakan kertas
saring  whattman  no.42  untuk
mendapatkan filtrat yang tersaring
dengan sempurna. Hasil dari pelarutan
tersebut dihitung untuk mendapatkan

persentase kelarutan pasir besi yang
optimum.

% larut dalam HCI 12 M

10 12 14

Massa pasir besi (g)

Gambar 3. Persentase kelarutan pasir besi

Dari gambar 3 dapat dilihat bahwa
persentase kelarutan pasir besi optimum
didapatkan pada variasi massa pasir besi 8
gram yaitu 84.38%. Filtrat dengan %
rendemen tertinggi diendapkan dengan
larutan  NH4OH 6,5 M yang telah
dicampurkan dengan asam laurat yang
divariasikan.  Dengan variasi  yang
digunakan 1,25 gram, 2,5 gram, 3,75 gram,
dan 5 gram. Metode pengendapatan ini
disebut dengan metode kopresipitasi.
Dengan reaksi:
2FeClsgy + FeClygy + 4H20qy + 8NH40H()
FesOass) + 8NH4Clgy + 8H20() (Sholihah,
2010).

Penambahan asam laurat bertujuan
untuk melapisi magnetit untuk mencegah
terjadinya aglomerasi. Untuk mendapatkan
endapan, filtrate tersebut diteteskan
kedalam campuran tersebut. Magnetit akan
mulai terbentuk pada pH 9-14 (Maylani
dkk., 2016). Endapan yang didapatkan
dibilas menggunakan aquadest sampai
mendapatkan pH =7 yang berfungsi untuk
menghilangkan anion dan kation yang
larut.

(@) (b)

Gambar 4. (a) Pengendapan dengan NH4OH (b)
Pencucian dengan aquadest
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Dari Gambar 4.a dapat dilihat
bahwa endapan yang didapat berwarna
hitam. Dan pada Gambar 4.b merupakan
endapan setelah dibilas menggunakan
aquadest sampai mendapatkan pH=7.
Endapan kemudian dikeringkan
menggunakan oven pada suhu 115°C
bertujuan untuk menghilangkan kadar
airnya. Dan dilakukan sintering dengan
furnace dengan suhu 400°C  untuk
mendapatkan oksida besi magnetit.

2) Karakterisasi XRD
Analisi uji XRD bertujuan untuk
menganalisis fasa, dan ukuran kristal
pada sampel dengan cara menentukan

parameter struktur Kisi dan
mendapatkan ukuran partikel
(Syukriani, 2017).
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Gambar 5. Hasil uji XRD serbuk hasil
sintesis Fe304 dengan variasi penambahan
massa asam laurat.

Dari Gambar 5 dapat dilihat hasil
difragtogram  hasil  sintesis, dimana
puncak-puncak difraksi yang dihasilkan
sesuai dengan data standar magnetit yang
diperoleh. Puncak-puncak tertinggi setiap
sampel berkisar pada sudut 2 theta = 35,
tetapi pada sampel Mrs.ALo terdapat
pengotor hematit karena senyawa magnetit
mudah teroksidasi membentuk hematit,
sehingga struktur yang dihasilkan kubik
dan rhombohedral. Untuk menghilangkan
kecendrungan magnetit mudah teroksidasi,
maka perlunya penambahan surfaktan.
Pada sampel Mrs.Alizs;  Mrs.Alygs;
Mrs.Als75; Mrts.Als  merupakan dengan

penambahan asam laurat (1,25 gram, 2,5
gram, 3,75 gram dan 5 gram) terbentuk
fasa magnetit tunggal dengan struktur
kubik. Ukuran sampel dapat diidentifikasi
dari  nilai lebar setengah  puncak
maksimum  (FWHM) pada puncak
tertinggi. Sampel dengan FWHM yang
lebar akan memiliki ukuran kristal yang
kecil. Begitupun sebaliknya sampel dengan
memiliki FWHM yang sempit maka akan
memiliki ukuran kristal besar. Kemudian
hasil dari data XRD yang diperoleh
kemudian dihitung menggunakan
persamaan Scherrer-Debay sehingga dapat
dihasilkan dan diketahui ukuran kristal
pada masing-masing produk hasil sintesis
yang dapat dilihat pada Gambar 6.

Ukuran kristal seluruh sampel

Gambar 6. Ukuran kristal seluruh sampel

Pada Gambar 6 dapat dilihat bahwa
semakin banyak penambahan asam laurat
maka semakin kecil ukuran kristal
magnetit yang terbentuk, tetapi ada batasan
penambahan asam laurat untuk
memperkecil ukuran kristal, karena dengan
penambahan asam laurat yang berlebih
akan mengalami aglomerasi dan
pembentukan ukuran kristal yang besar
(Ataeefard et al., 2014). Dengan kondisi
optimum yang didapatkan pada persamaan
Scherrer-Debay diperoleh pada sampel
Mrs.Alos dengan ukuran kristal yang
didapatkan 22,3 nm.

Berdasarkan hasil yang diperoleh
dapat disimpulkan bahwa variasi massa
asam laurat pada sintesis nanopartikel
magnetit FesOs dapat memperkecil ukuran
partikel dan dapat menghasilkan distribusi
partikel FesO, yang seragam serta dapat
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mencegah terjadinya oksidasi dari Fe3O4
(Mairoza & Astuti, 2016). Hasil dari uji
XRD menunjukkan serbuk hasil sintesis
FesOs dengan penambahan asam laurat
sesuai dengan pola XRD magnetit standar
yang didapatkan dari data Joint Committee
Powder Diffraction Standardsl (JCPDS :
01-075-0449).

Intensity [%4]

100 Ref. Pattem:|lron Oxide, 010750449

ol \‘ IH| PRI A

1 T T T T T T
203 40 50 80 70 80 90 100 110 120 130 140
Position [*2Theta] (Copper (Cul)

Gambar 7. Spektrum XRD Fe304 standar
(Bragg, W.L., 1915).

Hasil penelitian ini menunjukkan
bahwa variasi massa asam laurat
berpengaruh terhadap ukuran nanopartikel
magnetit. Hal ini juga didukung oleh data
eksperimen dari hasil puncak tertinggi
setiap sampel berkisar pada sudut 2 theta =
35, dimana hal ini sesuai dengan data XRD
magnetit standard JCPDS : 01-075-0449
(Bragg, W.L., 1915).

KESIMPULAN DAN SARAN

Perbedaan massa  pasir  besi
menghasilkan larutan FeCl; dan FeCl;
dengan persentase kelarutan besi oksida
yang berbeda. Kelarutan besi oksida
tertinggi berada pada massa 8 gram yaitu
sebanyak 84,38%. Penambahan asam
laurat dapat mempengaruhi ukuran kristal
dan ukuran nanopartikel Fes0s.
Penambahan asam laurat dapat
memperkecil ukuran kristal FesOs. Pada
saat penambahan 5 gram asam laurat
ukuran kristal kembali menjadi besar
dikarenakan penambahan asam laurat yang
berlebihan akan memicu terjadinya
pertumbuhan kristal dan agregasi. Sampel
tanpa penambahan asam laurat didominasi
oleh fasa hematit dan pada sampel dengan

penambahan asam laurat diperoleh struktur
kristal kubik dengan fasa tunggal magnetit.
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