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ABSTRAK

PENGARUH PELARUT TERHADAP DISPERSI PARTIKEL Fe,0,@SI TRAT. Magnetit (Fe,0,)
memiliki sifat yang khas dan memiliki banyak aplikasi dalam berbagai bidang. Dispersi partikel berperan
penting dalam menentukan sifat magnetit. Tujuan penelitian ini adalah untuk mengetahui pengaruh jenis pelarut
(eseton-air dan aseton-etanol) terhadap dispersi partikel Fe,O,@sitrat. Sintesis Fe,O, dil akukan menggunakan
natrium sitrat sebagai agent pendispersi magnetit melalui pengadukan dengan gelombang ultrasonik padasistem
co-presipitasi, kemudian dilakukan pencucian dengan variasi pelarut. Produk hasil sintesis dikarakterisasi
dengan Fourier Transform Infrared Spectrophotometer (FT-IR), X-Ray Diffraction (XRD), dan Transmission
Electron Microscope (TEM). Hasil menunjukkan bahwa Fe,O, yang terdispersi oleh natrium sitrat dengan
pencucian aseton-air menghasilkan dispersi partikel yang lebih baik dan memiliki agregat yang lebih kecil
dibandingkan pencucian aseton-etanol.

Kata kunci: Magnetit, Natrium sitrat, Pelarut pencucian, Dispersi partikel

ABSTRACT

THE EFFECT OF SOLVENT ON PARTICLE DISPERSION OF Fe,0,@CITRATE. Magnetite
(Fe,0,) has characteristic properties and many applications in various fields. Particle dispersion plays an
important role in determining the properties of magnetite. The aim of this research was to study the effect of
solvent (acetone-water and acetone-ethanol) againts the particle dispersion of Fe,O,@citrate. Synthesis of
Fe,O, conducted using trisodium citrate as dispersion agent by stirring with ultrasonic wavesin the system of
co-precipitation, then followed by washing with solvent variations. The synthesis products were characterized
by Fourier Transform Infrared Spectrophotometer (FT-IR), X-Ray Diffraction (XRD), dan Transmission
Electron Microscope (TEM). The results showed that dispersed Fe,O, by trisodium citrate with acetone-
water washing gives better particle dispersion and smaller aggregate than acetone-ethanol washing.

Keywords: Magnetite, Trisodium citrate, Solvent washing, Particle dispersion
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PENDAHULUAN

Magnetit (Fe,O,) memiliki potens aplikasi dalam
berbagai bidang, seperti drug delivery untuk membawa
obat ke bagian tubuh tertentu pada manusia dan
sebagai agen kontras pada magnetic resonance
imaging [1], serta untuk mempermudah pemisahan
adsorben dari larutannya pada sistem Batch [2]. Fe,O,
sangat menarik untuk diteliti karena sifatnya yang
superparamagnetik, memiliki kadar toksik yang rendah,
dan mudah dipreparasi [3-4].

Magnetit yang disintesis menggunakan garam
FeCl,-6H,0 dan FeCl -4H,0 (63,5 emu/g) memiliki sifat
kemagnetan yang lebih tinggi dibandingkan
menggunakan garam Fe,(SO,),-nH,O dan FeSO,-7H,0
(48,7 emu/g) [5-6]. Agen pengendap yang dapat
digunakan dalam sintesis magnetit adalah larutan
NH,OH [7]. Selama proses sintesis, magnetit dapat
teroksidasi menjadi Fe(OH), dan o-Fe,0,, maka

23!
digunakan gas inert untuk mencegah proses oksidasi
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tersebut [8]. Penggunaan gas inert nitrogen [8]
membutuhkan biaya yang lebih murah dibandingkan
penggunaan gas inert argon [9].

Metode alternatif yang dapat digunakan untuk
sintesis magnetit adal ah metode sonokimia[10]. Metode
sonokimia merupakan salah satu metode yang green
chemistry [11]. Metode sonokimia merupakan metode
sintesis magnetit dengan pengadukan menggunakan
gelombang ultrasonik. Penggunaan gelombang
ultrasonik dapat mempercepat terjadinya reaksi,
sehingga magnetit dapat dihasilkan dengan waktu
pengadukan hanya selama 1 jam sampai 2 jam yang
menghasilkan magnetit dengan kristalinitas dan sifat
kemagnetan yang lebih tinggi dibandingkan magnetit
hasil sintesis dengan metode kopresipitasi melalui
pengadukan mekanik [12]. Sintesis magnetit melalui
pengadukan menggunakan gelombang ultrasonik
menghasilkan magnetit yang memiliki ukuran yang lebih
kecil dibandingkan sintesis magnetit melalui pengadukan
mekanik [12].

Magnetit cenderung membentuk agregat, untuk
mencegah hal tersebut dapat digunakan agen pendispersi
seperti natrium sitrat [10]. Natrium sitrat dapat
menghasilkan dispersi magnetit menjadi lebih baik [8].
Magnetit yang terdispersi natrium sitrat (Fe,0,@sitrat)
biasanya dicuci dengan pelarut untuk menghilangkan
kelebihan ion sitrat [8]. Pelarut yang efektif untuk
menghilangkan ion sitrat sisadan tidak merusak struktur
Fe,O,@sitrat, diharapkan menghasilkan Fe,O,@sitrat
yang cenderung terdispersi lebih baik. Fe,O,@sitrat
biasanyadicuci dengan aseton [8]. Namun aseton kurang
ramah lingkungan dan bersifat volatil. Penggunaan
aseton dapat dikurangi dengan mengkombinasikan
aseton dengan pelarut yang lebih ramah lingkungan dan
kurang volatil seperti etanol dan air. Dalam paper ini
dilakukan evaluasi pengaruh jenis pelarut dalam
pencucian magnetit yang terdispersi oleh natrium sitrat
terhadap dispersi partikel magnetit.

METODE PERCOBAAN
Bahan dan Alat

Pembuatan magnetit menggunakan bahan-bahan
dari Merck yang terdiri dari besi (111) kloridaheksahidrat,
bes (I1) kloridatetrahidrat, amonia (25%), aseton (99,8%),
etanol (99,9%), dan asam klorida (37%) serta
menggunakan bahan dari Aldrich berupa natrium sitrat.

Sampel magnetit hasil sintesis dalam
bentuk serbuk dikarakterisasi dengan peralatan
analisis. Identifikasi gugus fungsional dilakukan
dengan instrumen Fourier Transform Infrared
Foectrophotometer (Shimadzu FT-IR-PRESTIGE 21),
setelah sampel 2 mg dihomogenkan dengan 200 mg
serbuk KBr. Analisis FT-IR dilakukan pada bilangan
gelombang 300-4000 cm'?. Identifikasi kristalinitasdan
ukuran partikel pada sampel dilakukan dengan
instrumen X-Ray Diffraction (XRD, Shimadzu 6000)
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dengan radiasi Cu Ko dengan tegangan 40 kV,
arus= 30 mA dan padarentang 26 = 3°-80° (scan speed
5°/menit). Identifikas dispersi partikel dilakukan dengan
instrumen Transmission Electron Microscope (TEM,
JEM-1400) dengan tegangan yang digunakan sebesar
120 kV, frame size 1024x1024 pixel dan perbesaran
200 nm, setelah sampel ditempatkan dalam wadah
tembaga dan dicelupkan ke dalam etanol.

CaraKerja

Sintesis magnetit berdasarkan Persamaan (1)
sebagaimanaditulis sebagai berikut [8]:

F&' +2Fe" +80H™ — FeO, +4H,0

Sintesis magnetit dilakukan dengan cara gas nitrogen
diairkan kedalam 100 mL air dalam gelasbeaker selama
1 menit, kemudian sebanyak 5,4085 g besi (111) klorida
heksahidrat dilarutkan, setelah itu larutan disonikasi
sambil dialiri gas nitrogen, kemudian sebanyak 2,7849 g
besi (1) kloridatetrahidrat ditambahkan ke dalam larutan.
Larutan tersebut kemudian ditambahkan 15 mL amonia
25% tetes demi tetes sambil disonikasi dan dialiri gas
nitrogen selama 60 menit. Kemudian dilakukan
penyimpanan (aging) selama24jam[13].

Endapan yang terbentuk dipisahkan dari
filtratnya dengan magnet eksternal. Endapan yang
terbentuk direndam dalam 100 mL larutan natrium sitrat
0,5 M. Campuran tersebut disonikasi selama 60 menit,
lalu dilakukan aging selama 24 jam. Endapan kemudian
dipisahkan dari filtratnya menggunakan magnet
eksternal. Endapan dicuci dengan aseton dan setiap
pencucian disonikasi selama 30 menit. Pencucian dengan
aseton diulang sebanyak tiga kali. Residu hasil
pencucian dengan aseton kemudian dicuci dengan air
dengan pengulangan pencucian sebanyak 2 kali dan
setiap pencucian disonikasi selama 30 menit. Kemudian
magnetit hasi| sintesis dipi sahkan menggunakan magnet
eksternal, lalu dikeringkan pada suhu 75 °C.

Pekerjaan diulangi dengan mengganti jenis
pelarut menggunakan aseton dan etanol pada proses
pencucian magnetit terdispersi natrium. Sintesis magnetit
tanpa natrium sitrat yang dicuci dengan aquadest (air)
sebanyak 3 kali dan dilakukan sintesis magnetit
terdispersi natrium sitrat tanpa pencucian digunakan
sebagal magnetit pembanding.

HASIL DAN PEMBAHASAN

Spektra FT-IR digunakan untuk identifikasi
terbentuknya magnetit dan magnetit yang terdispersi
oleh natrium sitrat. Identifikasi tersebut berdasarkan
bilangan gelombang karakteristik yang menunjukkan
adanya gugus fungsi —OH dari magnetit dan gugus
—COO dari sitrat sertaikatan Fe-O dan interaks antara
Fe dari magnetit dengan —COO- dari sitrat yang
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Gambar 1. Puncak-puncak penting spektrum FT-IR
(@). Fe,0, tanpa sitrat yang dicuci air, (b). Fe,O,@sitrat
tanpa pencucian, (c). Fe,0,@sitrat yang dicuci aseton-
air, dan (d). Fe,0O,@sitrat yang dicuci aseton-etanol.

terbentuk. Hasil karakterisasi magnetit ditunjukkan pada
data spektruminframerah Gambar 1.

Bilangan gelombang pada (401-447, 588, dan
624) cmr! mengindikasikan adanya vibrasi ulur Fe-O
[14-16]. Bilangan gelombang pada 632 cm
mengindikasikan adanya interaksi Fe dengan
—COQO sitrat [17]. Bilangan gelombang pada (1080,
1157, dan 1281) cm* mengindikasikan adanya vibrasi
ikatan C-O etanol [18]. Bilangan gelombang pada
(1381-1396) cnr* mengindikasikan adanya vibrasi ulur
simetris—COO dari gugus sitrat [8].

Bilangan gelombang pada 1589 cm!
mengindikasikan adanya vibras ulur asimetris -COO
sitrat yang tumpang tindih vibrasi ulur —-OH dari gugus
sitrat dan etanol serta permukaan magnetit yang
berinteraksi denganair [8,18]. Bilangan gelombang pada
(1605-1620) cnr! mengindikasikan adanya vibrasi ulur
asimetris—COQO sitrat sertavibrasi ulur—OH dari gugus
sitrat serta permukaan magnetit yang berinteraksi
dengan air [8]. Bilangan gelombang pada 1628 cn!
mengindikasikan adanyavibrasi ulur —OH dari permukaan
magnetit yang berinteraksi dengan air [8]. Bilangan
gelombang pada 1728 cm™® mengindikasikan adanya
vibrasi ikatan C=0 aseton [18]. Bilangan gelombang
pada 2855 cm® mengindikasikan adanya vibrasi
ulur simetris C-H dan Bilangan gelombang pada
(2916-2931) cm™® mengindikasikan adanya vibrasi
ulur asimetris C-H [19-21]. Bilangan gelombang pada
(3426-3441) cm™® mengindikasikan adanya vibrasi
ulur —OH dari gugus sitrat serta permukaan magnetit
yang berinteraksi dengan air [8]. Bilangan gelombang
pada 3449 cm mengindikasikan adanya vibrasi
ulur —OH dari gugus sitrat, etanol dan air serta dari
permukaan magnetit yang berinteraksi dengan air [8,18].

Berdasarkan karakterisasi dengan menggunakan
FT-IR, terdapat puncak-puncak bilangan gelombang

karakteristik yang mengindikasikan bahwamagnetit yang
terdispersi natrium sitrat dan magnetit yang tanpa
terdispersi natrium sitrat telah berhasil disintesis. Hal ini
diindikasikan dengan ada-nya gugus fungsi —OH dan
gugus —COO  dari sitrat sertaikatan Fe-O dan interaksi
antara Fe(111) dari magnetit dengan —COO  dari sitrat.

Pada Fe,O,@sitrat yang dicuci aseton dan air
memiliki pergeseran ke puncak bilangan gelombang yang
lebihtinggi padabilangan gelombang karakteristik vibras
ulur simetri dan asimetri —COQO sitrat dibandingkan pada
Fe,O,@sitrat tanpa pencucian. Hal tersebut
mengindikasikan bahwaterjadi sedikit pengurangan
lapisan sitrat akibat proses pencucian Fe,0,@sitrat
dengan aseton dan air.

Pada Fe,O,@sitrat yang dicuci oleh aseton dan
etanol, masih terdapat pengotor berupa pelarut aseton
dan etanol. Pada Fe,O,@sitrat yang dicuci aseton dan
etanol memiliki pergeseran ke puncak bilangan
gelombang yang | ebih rendah pada bilangan gelombang
karakteristik vibrasi asimetri —COO- dan lebih tinggi
pada bilangan gelombang karakteristik vibrasi ulur
simetri —COO  dibandingkan pada Fe,O,@sitrat tanpa
pencucian. Hal tersebut mengindikasikan bahwa
terjadi pengurangan lapisan sitrat proses pencucian
Fe,0,@sitrat dengan aseton dan etanol serta masih
terdapat pelarut etanol yang belum hilang.

Fe,0,@sitrat yang telah berhasil disintesis
kemudian ditentukan jenisinteraksi antaralogam Fe(I11)
pada magnetit dengan gugus —COO" pada gugus sitrat.
Hal tersebut dapat teridentifikasi berdasarkan selisih
bilangan gelombang spektra infra-merah pada vibrasi
ulur asimetris dan simetri dari —COO" (A) pada sitrat
[22-23]. Interaksi yang terjadi antaralogam Fe(l11) pada
magnetit dengan gugus —COO" dapat berupa interaksi
jembatan bidentat, interaksi monodentat, atau interaksi
kelat bidentat [22]. Interaks monodentat jika A antara
(200-320) cm?, interaksi khelat bidentat jika A antara
(80-110) cm?, daninteraks jembatan bidentat jikaA antara
(150-200) cm [22-23].

Berdasarkan Gambar 1, Fe,O,@sitrat tanpa
pencucian memiliki harga A = (1606-1381) cm! =
225 cnrt yang mengindikasikan interaksi yang terjadi
adalah interaksi monodentat. Interaksi hipotetik
monodentat antara Fe(l11) pada magnetit dengan gugus
—COO" pada sitrat ditunjukkan pada Gambar 2(b).
Berdasarkan Gambar 1(c), Fe,0,@sitrat yang dicuci
dengan aseton dan air memiliki harga A = (1620-
1396) cnrt= 224 cm! jugamengindikasikan interaks yang
terjadi adalah interaksi monodentat. Berdasarkan
Gambar 1, Fe,O,@sitrat yang dicuci dengan aseton dan
etanol memiliki harga A = (1589-1396) cm?= 193 cm?
yang mengindikasikan interaksi yang terjadi cenderung
pada interaksi jembatan bidentat. Interaksi hipotetik
jembatan bidentat antara Fe(l11) pada magnetit dengan
gugus—COO padasitrat ditunjukkan pada Gambar 2(c).

Fe,O,@sitrat tanpa pencucian dan Fe,O,@sitrat
yang dicuci dengan aseton dan air memiliki interaks yang
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Gambar 2. Interaksi hipotetik antara magnetit dengan
gugus -COO- pada sitrat secara: (a). khelat bidentat,
(b). monodentat, dan (c). jembatan bidentat (Modifikasi
dari [22]).

samaantaraion logam Fe* padamagnetit dengan gugus
—COO dari sitrat, yaitu interaksi monodentat. Hal ini
mengindikasikan bahwa pada pencucian menggunakan
aseton dan air dapat mencuci Fe,O,@sitrat tanpa
mengganggu interaksi magnetit dan gugus sitrat,
sehinggatidak merusak | apisan sitrat padaFe,O,@sitrat.
Fe,0,@sitrat tanpa pencucian dan Fe,O,@sitrat
yang dicuci dengan aseton dan etanol memiliki
perbedaan interaksi yang terjadi pada antaraion logam
Fe** pada magnetit dengan gugus —COO" dari sitrat.
Fe,O,@sitrat tanpa pencucian memiliki interaksi
monodentat, sedangkan pada Fe,O,@sitrat yang dicuci
dengan aseton dan etanol memiliki interaksi jembatan
bidentat. Padainteraksi monodentat, satu gugus—COO
dari sitrat berinteraksi dengan satu ion logam Fe* dari
magnetit. Pada interaksi bidentat, satu gugus —COO
dari sitrat berinteraksi dengan duaion logam Fe* dari
magnetit. Hal ini mengindikasikan bahwa pencucian
menggunakan aseton dan etanol mengganggu interaksi
magnetit dan gugus sitrat, sehingga merusak |apisan
sitrat pada Fe,0,@sitrat. Kemudian pelarut etanol juga
berinteraksi dengan gugus karboksilat pada sitrat
sehingga semakin sedikit gugus karboksilat pada sitrat
yang berinteraksi dengan magnetit. Hal tersebut
memungkinkan terbentuk interaksi jembatan bidentat.
Magnetit hasil sintesis perlu dilakukan
karakterisasi dengan XRD untuk identifikasi jenis
magnetik, kristalinitas, dan ukuran partikelnya. Adapun
hasil karakterisas XRD padamagnetit hasil sintesisyang
dilakukan ditunjukkan padadatapoladifrakst Gambar 3.
| dentifikasi magnetit menggunakan poladifraksi
magnetit berdasarkan poladifraksi standar Fe,0,JCPDS
00-001-1111 dengan puncak karakteristik magnetit
terdapat pada 20 = 30,06° 35,45° 43,04° 57,17°; dan
62,73°. Berdasarkan Gambar 3, magnetit yang disintesis
memiliki kecocokan dengan puncak-puncak 26 padapola
difraksi standar Fe,0,JCPDS00-001-1111. Hal tersebut
mengindikasikan bahwa material yang disintesis
merupakan magnetit. M agnetit yang disintesis memiliki
pengotor berupa gutit yang memiliki 26 karakteristik
pada32,12°[24].
Pola difraksi sinar-X pada Gambar 3 juga
digunakan untuk menentukan ukuran partikel dan
kristalinitas dari magnetit hasil sintesis. Penentuan
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ukuran Kristal magnetit hasil sintesis dengan
menggunakan persamaan Deybe-Scherrer pada
puncak-puncak 20 karasteristik dari magnetit [25].
Kristalinitas dari magnetit hasil sintesis berdasarkan
intensitas puncak pola difraksinya. Semakin tajam
intensitas puncaknya maka kristalinitasnya semakin
tinggi [26]. Ukuran partikel magnetit danintesitas puncak
tertinggi pada pola difraksi magnetit hasil sintesis
ditunjukkan pada Tabel 1.

Tabel 1. Intensitas dan ukuran magnetit hasil sintesis.

Magnetit hasil sintesis ~ Ukuran partikel Intensitas
(Dxro, NM)

FesO, tanpa sitrat yang 23,43 588

dicuci air

Fe;04@sitrat tanpa 18,01 251

pencucian

Fe;0,@sitrat yang 17,32 362

dicuci aseton dan air

Fe;O,@sitrat yang 13,76 578

dicuci aseton dan

etanol

Berdasarkan Tabel 1, Fe,O,@sitrat tanpa
pencucian memiliki ukuran partikel yang lebih kecil
dibandingkan Fe,O, tanpaterdispersi natriumsitrat. Hal
ini mengindikasikan bahwa natrium sitrat berhasil
mengontrol ukuran pada pembentukan kristral. Hal ini
dikarenakan natrium sitrat berfungsi sebagai pengontrol
ukuran kristral magnetit pada proses aging [24].

Berdasarkan Tabel 1, Fe,O,@sitrat tanpa
pencucian memiliki intesitas puncak 2é yang kurang
tajam dibandingkan Fe,O, tanpaterdispers natriumsitrat.
Hal ini mengindikasikan bahwa Fe,O,@sitrat tanpa
pencucian memiliki kristalinitas yang lebih rendah
dibandingkan Fe,O, tanpaterdispersi natriumsitrat. Hal
ini dikarenakan gugus sitrat yang melapisi magnetit
memiliki sfat amorf.

Berdasarkan Tabel 1, Fe,O,@sitrat dengan
pencucian menggunakan aseton-air memiliki ukuran
partikel yang lebih kecil dari Fe,O,@sitrat tanpa
pencucian. Sesisih ukuran partikel Fe,O,@sitrat tanpa
pencucian dan Fe,O,@sitrat dengan pencucian
menggunakan aseton-air = (18,01-17,32) nm= 0,69 nm.
Hal ini mengindikasikan bahwa hanya sedikit lapisan
sitrat yang lepas padamagnetit. Hal ini didukung dengan
data intensitas puncak 20 dari Fe,O,@sitrat dengan
pencucian menggunakan aseton-air yang lebih tinggi
dibandingkan Fe,O,@sitrat tanpa pencucian.
Peningkatan intensitas tersebut menunjukkan bahwa
kristalinitas magnetit meningkat karena lepasnya
sebagian lapisan sitrat yang amorf yang melapisi
magnetit. Dengan demikian pencucian menggunakan
aseton dan air mampu menghilangkan ion sitrat sisatanpa
banyak merusak lapisan sitrat pada Fe,O,@sitrat.

Pada Fe,O,@sitrat dengan pencucian
menggunakan aseton dan etanol memiliki ukuran partikel
yang jauh lebih kecil dari Fe,O,@sitrat tanpa pencucian.
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Gambar 3. Pola difraks sinar-X: (a). JCPDS 00-01-1111,
(b). Fe,0, tanpa sitrat yang dicuci air, ¢) Fe,0,@sitrat
tanpa pencucian, (d). Fe,0,@sitrat yang dicuci aseton
dan air, dan (€). Fe,0,@sitrat yang dicuci aseton dan etanol.

Sesisih ukuran partikel Fe,O,@sitrat tanpa pencucian
dan Fe,O,@sitrat dengan pencucian menggunakan
aseton-etanol = (18,01 - 13,76) nm = 4,25 nm. Hal ini
mengindikasikan bahwa banyak | apisan sitrat yang lepas
pada magnetit. Hal ini didukung dengan data intensitas
20 dari Fe,O,@sitrat dengan pencucian menggunakan
aseton-etanol yang jauh lebih tinggi dibandingkan
Fe,0,@sitrat tanpa pencucian. Peningkatan intensitas
puncak 26 yang tajam tersebut menunjukkan bahwa
kristalinitas magnetit meningkat karena banyak lapisan
sitrat bersifat amorf yang lepas dari magnetit. Dengan
demikian pencucian menggunakan aseton dan air mampu
menghilangkan ion sitrat sisa, namun banyak merusak
lapisan sitrat pada Fe,O,@sitrat.

Magnetit hasi| sintesis kemudian dikarakterisasi
dengan TEM untuk mengetahui dispersinya. Hasil
karakterisasi magnetit hasil sintesis yang dilakukan
ditunjukkan pada hasil TEM Gambar 4.

Berdasarkan Gambar 4, Fe,O,@sitrat tanpa
pencucian memiliki dispersi partikel lebih baik dan
membentuk agregat dengan ukuran agregat yang lebih
kecil dibandingkan magnetit tanpa sitrat. Hal ini
mengindikasikan bahwa natrium sitrat berhasil
mengontrol dispersi magnetit. Gugus sitrat bermuatan
negatif sehingga menyebabkan tolakan antar gugus
sitrat dan menghasilkan jarak antara satu dengan
yanglain[24].

Fe,O,@sitrat yang dicuci aseton dan air memiliki
dispersi partikel sedikit lebih baik dan sedikit kurang
agregat dibandingkan Fe,O,@sitrat tanpapencucian. Hal
ini karena pencucian Fe,O,@sitrat dengan aseton dan
air tidak banyak merusak lapisan sitrat, sehingga
dihasilkan agregat yang kecil. Pada Fe,O,@sitrat tanpa
pencucian memiliki ion sitrat sisa, sehingga terlihat
sedikit lebih agregat dibandingkan Fe,O,@sitrat yang
dicuci aseton dan air.

, (@
™

(b) p

= s 200 NM
(c) (d) ‘
¥ '
{, :
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*
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Gambar 4. Hasil TEM (a). Fe,0, tanpa sitrat yang dicuci
air, (b). Fe,O,@sitrat tanpa pencucian, (c). Fe,0,@sitrat
yang dicuci aseton dan air, dan (d). Fe,O,@sitrat yang
dicuci aseton dan etanol.

Fe,O,@sitrat yang dicuci aseton dan etanol
memiliki dispersi partikel yang lebih buruk dan terlihat
lebih agregat daripada Fe,O,@sitrat tanpa pencucian.
Hal ini dikarenakan pencucian menggunakan aseton dan
etanol menyebabkan banyak lapisan sitrat pada
Fe,O,@sitrat banyak yang rusak, sehingga
menyebabkan Fe,O, tersebut membentuk agregat yang
besar dan memiliki dispersi yang lebih buruk
dibandingkan Fe,O,@sitrat tanpa pencucian dan
Fe,O,@sitrat yang dicuci aseton dan air.

Berdasarkan TEM, Fe,O,@sitrat yang dicuci
aseton dan air memiliki ukuran agregat yang paling kecil
dan dispersi yang paling baik. Hal ini mengindikasikan
pencucian menggunakan aseton dan air mampu
menghilangkan ion sitrat dan ion sisa sintesis tanpa
merusak struktur sitrat yang melapisi magnetit. Adapun
struktur molekul ion sitrat ditunjukkan pada Gambar 5.

o OH o

Na Na
O O
Na'

Gambar 5. Struktur molekul Natrium sitrat.

Aseton digunakan sebagai pelarut pencuci tahap
pertama pada sintesis Fe,O,@sitrat karena aseton
memiliki bagian yang bersifat polar (CO) dan nonpolar
(CH,) yang strukturnya tidak meruah, sehingga aseton
dapat melarutkan kelebihan ion sitrat. Pencucian
Fe,0,@sitrat tahap kedua yang dilakukan dengan
menggunakan air untuk menghilangkan ion sitrat yang
belum tercuci oleh aseton dan menghilangkan aseton
yang tersisa. Air yang bersifat polar cenderung tidak
mel arutkan sitrat yang sudah melapisi magnetit, sehingga
cenderung tidak merusak Fe,O,@sitrat. Pada pencucian
Fe,0,@sitrat tahap keduayang dilakukan dengan etanol.
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Etanol yang memiliki bagian polar (-OH) dan bagian
nonpolar (-CH,CH.,), sehinggaetanol cenderung merusak
sitrat yang sudah melapisi magnetit. Oleh karena itu
Fe,O,@sitrat yang dicuci aseton dan etanol kurang
terdispersi dan memiliki agregat yang lebih besar
daripada Fe,0,@sitrat yang dicuci aseton dan air.

KESIMPULAN

Berdasarkan data spektra FT-IR, pola difraksi
sinar-X, dan gambar TEM, pencucian Fe,O,@sitrat
menggunakan pelarut aseton dan etanol menyebabkan
banyak lapisan sitrat yang lepas, sehingga magnetit
memiliki dispers partikel yang buruk dan memiliki agregat
yang besar. Pencucian Fe,O,@sitrat dengan pelarut
aseton dan air menghasilkan magnetit dengan sedikit
lapisan sitrat yang lepas, sehingga magnetit memiliki
dispersi partikel yang lebih baik dan memiliki agregat
yang lebih kecil dan dibandingkan pencucian dengan
pelarut aseton dan etanol.
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