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ABSTRACT
In this paper is described synthesis hematite nano particles (smaller 100 nm) have been successfully
synthesized by Sol-Gel method by using Ferric nitrate (Fe(NO,);.9H,0) and Ethylene glycol (C,HO,) as
precursors indifferent annealing temperatures, namely: 200, 300 and 400 °C. The obtained nano particles
have been characterized by X-Ray diffraction (XRD), Scanning Electron Microscope (SEM), X-ray energy
dispersive spectrometer (EDS) and Particle Size Analyzer. XRD measurements indicate that the obtained
nano particles are single phase and the particle size increased by increasing the temperature. By getting the
nano-size particles of about 60 nm Magnetite is showing as active layers in gas sensors become more sensitive.
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ABSTRAK

Dalam artikel ini digambarkan hematite nano partikel (lebih kecil dari 100 nm) telah berhasil disintesis
dengan metode Sol-Gel dengan menggunakan Ferri nitrat (Fe(NO3)3.9H,0) dan Ethylene glycol (C;HsO,)
sebagai prekursor pada temperature anil yang berbeda yaitu pada 200, 300 dan 400 °C. Nanopartikel
magnetite yang diperoleh telah ditandai dengan alat X-Ray difraksi (XRD), Scanning Electron Microscope
(SEM), energi X-ray spectrometer dispersif (EDS) dan alat Partikel Analyzer. Pengukuran XRD menunjukkan
bahwa nano partikel yang diperoleh adalah fase tunggal dan ukuran partikel meningkat dengan meningkatnya
suhu. Dengan mendapatkan ukuran nanopartikel Magnetite sekitar 60 nm ini menunjukkan Magnetite sebagai
lapisan aktif pada sensor gas menjadi lebih sensitif.

Kata kunci: Metode Sol-Gel, Magnetite, nano partikel, lapisanaktif, devais sensor gas

PENDAHULUAN
Magnetite (Fes0.) adalah sering disebut

magnetic besi oksida dan memiliki struktur
spinel  kubik terbalik dengan oksigen
membentuk FCC menutup kemasan dan
kation Fe menempati lokasi tetrahedral
interstitial dan situs okta hedral (1). Sintesis
nano partikel magnetit telah intensif
dikembangkan tidak hanya untuk kepentingan
ilmiah mendasar yang besar, tetapi juga untuk
banyak aplikasi teknologi dalam biologi,
seperti ekstraksi DNA genom (2), kepadatan

ultrahigh media penyimpanan magnetic (3),

aplikasi medis (seperti pengiriman, pelabelan,
pemisahan obat) (4-6). Berbagai metode telah
dikembangkan untuk mensintesis magnetit
partikel nanosized seperti kopresipitasi atau
pengendapan, metode Sol-Gel, teknik Emulsi,
pengolahan mechano chemical hidrotermal
dan metode DC Thermal Arc-Plasma (7). Di
antara metode ini untuk oksida logam, proses
sol-gel menawarkan beberapa keunggulan
dibandingkan dengan metode lain, termasuk
homogenitas yang baik, murah, dan
kemurnian tinggi. Baru-baru ini, metode sol-

gel telah dikembangkan untuk persiapan nano
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partikel magnetit (lebih kecil dari 100 nm)
menggunakan precursor metallo-organik (8).
Pada artikel ini, nano partikel magnetit
berhasil disintesis melalui metode sol-gel
dikombinasikan dengananil denganbiaya yang
murah, besi nitrat tidak beracun dan etilena
glikol sebagai bahan awal. Magnetite nano
partikel diubah menjadi Hematite dengan
proses annealing pada suhu 900 °C (9,10)
yang berguna untuk lapisan aktif pada sensor
gas, magnetite juga berguna untuk
menghilangkan zat warna dan digunakan
sebagai adsorben yang efektif dalam
pengolahan air limbah. Metode ini
menggunakan Sol Gel akan didapatkan
partikel-partikel nano partikel karena reaksi
antar ion-ion atau atom-atomnya, sedang
selain Sol Gel seperti Ball Mill akan didapat
butiran-butiran mikro partikel karena bukan
pengaruh reaksi kimia (energi
mekanikal/fisik) (11-14).

METODE

Bahan

Besi Nitrat (Fe(NOs):.9H,0) dan etilena
glikol (C2He0,) kelas analitis yang digunakan
untuk  mempersiapkan  Magnetite  nano
partikel dan itu diperoleh dari Finar chemicals
corporation. Reagen yang digunakan tanpa

pemurnian lebih lanjut.
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Sintesis Nano partikel Magnetite
Prosedur mensintesis nano partikel magnetit
digambarkan sebagaiberikut: Ferri Nitrat dan
etilena glikol dilarutkan dalam rasio yang
tepat dan diaduk selama 2 jam pada 40°C.
Kemudian, sol dipersiapkan dipanaskan untuk
80°C mendapatkan gel coklat. Gel berusia
pada suhu kamar selama sekitar 1 jam dan
kemudian xerogel itu anil pada 200, 300 dan
400°C di tungku bawah atmosfer udara.
Akhirnya, nano partikel magnetit dalam
berbagai ukuran disintesis, seperti yang
ditunjukkan pada Gambar 1.

6 Fe(N03)3.9HzO + 46 C,HeO, — 2 Fes04 +
92 CO, + 192 Hz0 + O Npwovvoeee . )

Reaksi Sol Gel pembuatan Magnetit ini
dihasilkan nano partikel , hasil xerogel nya di
anil pada suhu 200 °C, 300 °C dan 400 °C.

Karakterisasi

Magnetite nano partikel yang diperoleh
dikarakterisasi dengan X-Ray Diffraction
(XRD) (XRD, Bruker D8 Advance)dengan
radiasi Cu Ka (A = 0,15418 nm). Topografi
permukaan, dan analisis komposisi nano
partikel ~ magnetite  diperoleh  dengan
menggunakan Scanning Electron Microscopy
(SEM) (S-3400) dilengkapi dengan X-ray
Energi dispersif Spectrometer (EDS) dan
ukuran partikel diperoleh dengan alat partikel

Analyzer.
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[ Stirring pada 40 °C sampai membentuk Sol ]
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Pemanasan pada 80 °C sampai membentuk Gel

A

y

Xerogel pada suhu ruangan

y

[ Annealing, FesO4 nano partikel ]

Gambar 1: Skema sintesis Magnetite nano partikel

HASIL DAN PEMBAHASAN
XRD
Puncak difraksi pada 20 = 30°, 35°, 43°, 57°

dan 62°ditunjukkan pada bidang (2 2 0), (3 1
1),(400),(511) dan (4 4 0) dari FesOq
(PCPDF # 750033) pada suhu 200°C dan
300°C. Sedang pada suhu 400°C ada lebih
puncak pada 26°, 33° dan 50° yang dapat
ditunjukkan pada bidang (21 1), (310), (4 2
1) dan dibandingkan dengan (PCPDF #
391346), itu menunjukkan bahwa puncak ini
terkait dengan y- Fe,Os. Ukuran Kristal dari

nano partikel dihitung dengan rumus Scherrer:

D=KA/(B. Cos 0)
dimana K adalah factor bentuk berdimensi, A
adalah panjang gelombang sinar-X,  adalah
garis memperluas pada setengah intensitas
maksimum (FWHM) dan 0 adalah sudut
Bragg. Ukuran kristal rata-rata nano partikel
FesO4 disintesis pada 200°C, 300°C dan 400°C
adalah 28,7 nm, 30,5 nm dan 34,9 nm masing-
masing. Hal ini menunjukkan bahwa dengan
meningkatkan suhu anil ukuran nano partikel
FesOs meningkat, seperti yang ditunjukkan

pada Gambar 2.
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Gambar 2: XRD dari sampel dengan temperatur annealing pada 200, 300 dan 400 °C
dan PCPDF card Fe3Os dan y-Fe203
SEM dan EDS menunjukkan bahwa nano partikel terdiri dari

Gambar 3 menunjukkan gambar SEM nano
partikel FesO4 pada 200, 300 dan 400°C. Hal
ini  menunjukkan bahwa nano partikel

diaglomerasi karena xerogel. Gambar EDS

53400015 0kV.6 6mm x5 00k SE

Fe dan O elemen (Gambar 4). Hasil dariTabel
1 menegaskan penampilan nano partikel
Fe3O..

Gambar 3: SEM dari sampel FesO. pada suhu annealing (a) 200 °C (b) 300 °C (c) 400 °C
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Gambar 4: EDS dari Magnetite nanopartikel

Tabel 1: Persentasi unsur-unsur dalam FesOsnano partikel

Unsur %o Berat % Atom
CK 7,16 15,07
OK 38.69 61.11
FeK 52.02 2354
AuM 2.12 0.27
Totals 100.00
Analisis Ukuran Partikel partikel masing-masing adalah 28,9 nm, 88,7
5 menunjukkan perbandingan nm dan 67,6 nm dan ukuran rata-ratanya
ukuran nano partikel pada 200°C, 300°C dan adalah 61,73 nm.

400°C. Ukuran (median) nilai setiap nano
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Gambar 5: Perbandingan median FesO4 pada suhu 200°C, 300°C dan 400°C

Pembahasan
FesOs nano partikel yang disintesis dapat

diubah dengan mudah menjadi y-Fe;Os, a-
Fe,0s atau a-Fe dengan melakukan pada suhu
yang berbeda pada tekanan atmosfir. Hal ini
diketahui bahwa nano partikel Fe;O. dapat
dioksidasi menjadi y -Fe,Os, yang dapat
diubah menjadi a-Fe»O3 pada suhu yang lebih
tinggi (12). Hasil penelitian menunjukkan
bahwa oksidasi FesOs di udara pada 400°C
menjadi y-Fe;O3 dan pada suhuanil di bawah
udara harus berada dalam kisaran antara 200 -
350°C. Menurut(7), transformasi FesOsuntuk
a-Fe;0; dapat diamati pada 500°C di udara.
Karena reagen organik (etilenaglikol) sebagai
bahan awal dan system tertutup untuk reaksi
anil, nano partikel Fes0. mungkin menyerap
beberapa bahan reduktif bahansisa organik
pada permukaannya dan nanopartikel FesO.
dapat direduksi menjadi magnetite (a-Fe20s)
pada suhu 900°C dengan butiran nano partikel
sebagai bahan aktif sensor gas (15,16,25-
27,17-30).

KESIMPULAN
Telah berhasil disintesis Fe3O4 nano partikel

dibuat dengan metode sol-gel dikombinasikan
dengan suhu anil 200, 300 dan 400°C. Hasil
karakterisasi menunjukkan bahwa ukuran
nano partikel Fe;O, dapat mengubah dengan
memvariasikan suhu pendinginan. Metode
Sol-Gel menawarkan beberapa keuntungan
untuk pembuatan nano partikel Fes0s.
Pertama, proses sintetis ekonomis dan ramah
lingkungan, karena melibatkan garam
besimurah dan tidak beracun. Kedua, ukuran-
dikendalikan, diproduksi oleh suhuanil yang
berbeda. Di antara jenis adsorben, terutama
magnetic oksida besi seperti magnetit (FezO4)
telah diteliti secara intensif untuk lingkungan
dan bio-aplikasi. Nano partikel FesO4
menunjukkan sifat magnetik yang baik,
toksisitas rendah, dan didapatkan butiran
magnetite nano partikel rata-rata sebesar
61,73 nm atau dibawah 100 nm maka luas
permukaannya menjadi tinggi, sehingga
magnetite sebagai lapisan sensitif pada sensor

gas mempunyai kepekaan yang tinggi.
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