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PASIR ALAM LOGAS DIDOPING KOBALT SEBAGAI
MATERIAL LINGKUNGAN

Erwin Amiruddin*, Amir Awaluddin, Muhammad Rizki
Jurusan Fisika FMIPA Universitas Riau

*E-mail korespondensi: erwin.amiruddin@lecturer.unri.ac.id
ABSTRACT

The cobalt doped iron oxide nanoparticles have been prepared by ball milling method
using Logas natural sand as a raw material. The milled iron oxide nanoparticles were doped
using cobalt with concentration of 0, 5, 10, 15, and 20 wt.%. The structural, magnetic and
optical properties were studied using X-ray diffractometer (XRD), vibration sample
magnetometer (VSM), and UV-Vis spectroscopy, respectively. The samples show cobalt-hematite
nanoparticles as indicated through XRD measurement. The XRD measurements confirmed
the formation of crystalline, rhombohedral crystal structure and hematite nanoparticles.
The average crystallite size calculated using Scherrer formula found to be 38.51, 35.67, 33.75,
32.73, and 31.53 nm after being doped with cobalt 0, 5, 10, 15, and 20 wt. %, respectively. The
samples exhibited weak ferromagnetic behaviour with the coercivity ranged from 124 Oe to
299 Oe. The optical properties strongly depend on cobalt content and showed that the band
gaps of cobalt doped hematite decrease with increasing cobalt content. This work suggests
that the prepared iron oxide nanoparticles are attractive photo Fenton catalysts for the
degradation of methylene blue in the water.

Keywords: Ball Milling, Cobalt, Logas Natural Sand, Optical, Magnetic and Structural Properties.
ABSTRAK

Hematit yang didoping kobalt nanopartikel telah dibuat dengan metode ball milling menggunakan
Logas pasir alam sebagai bahan baku. Nanopartikel hematit hasil gilingan didoping
menggunakan kobalt dengan konsentrasi 0, 5, 10, 15, dan 20 wt.%. Sifat struktur, magnetik dan
optik dipelajari masing masing menggunakan sinar-X difraktometer (XRD), vibration sample
magnetometer (VSM) dan spektroskopi UV-Vis. Pengukuran XRD mengkonfirmasi struktur kristal
nanopartikel oksida besi adalah rhombohedral dan memiliki fase hematit. Hasil ini juga
menunjukkan pembentukan nanopartikel oksida besi-kobalt. Ukuran kristal rata-rata dihitung
menggunakan persamaan Scherrer adalah 38,51, 35,67, 33,75, 32,73, dan 31,53 nm setelah
didoping dengan cobalt dengan komposisi masing-masing 0, 5, 10, 15, dan 20 wt.%. Sifat optik
sangat bergantung pada komposisi kobalt dan menunjukkan bahwa band gap nanopartikel oksida
besi yang didoping kobalt menurun dengan meningkatnya komposisi kobalt. Pengukuran sifat
magnetik nanopartikel oksida besi menggunakan VSM menunjukkan sifat feromagnetik lemah
dengan koersivitas berkisar antara 124 Oe hingga 299 Oe. Penelitian ini menunjukkan bahwa
nanopartikel oksida besi yang disiapkan adalah katalis foto Fenton yang menarik untuk degradasi
biru metilen di dalam air.

Kata kunci: Ball Milling, Cobalt, Pasir Alam Logas, Optik, Sifat Magnetik dan Struktur.

Diterima 26-10-2023 | Disetujui 04-11-2023 | Dipublikasi 30-11-2023

PENDAHULUAN berbagai bentuk; Namun, bentuk yang paling
umum adalah magnetit (FesO4), hematit (a-

Partikel oksida besi telah menjadi subjek Fe,0;) dan maghemit (y-Fe,O;) [2]. Dalam
penelitian saat ini karena dapat diperoleh dari ukuran nanometer, partikel oksida  besi
alam pasir [1]. Oksida ini ada di alam dalam memiliki sifat super paramagnetik [3] yang
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membuat material ini dapat digunakan dalam
aplikasi yang lebih luas mulai dari katalis [4],
hingga aplikasi biomedis [5, 6], dan lingkungan
perbaikan [7]. Banyak metode preparasi
nanopartikel ~ oksida besi yang telah
dikembangkan  seperti  hidrotermal  [8],
presipitasi kimia [9], microwave, [10] dan ball
milling [11-13].

Metode yang paling umum untuk preparasi
naopartikel oksida besi adalah metode ball
milling [14]. Dalam metode ini awalnya ukuran
butiran yang lebih besar dari sampel diperkecil
menjadi partikel yang berskala nanometer
dengan cara mekanis. Adapun keuntungan
menggunakan metode ini adalah sederhana,
efisien, dan biaya rendah dibandingkan dengan
metode lain. Sebelumnya peneliti [14,15] telah
menggunakan metode ball milling untuk
menghasilkan  nanopartikel — oksida  besi.
Misalnya, peneliti [15] menggunakan metode
ball milling untuk mempreparasi nanopartikel
oksida besi dengan ukuran 39,2 nm berbasis
pasir alam Logas dan ditemukan bahwa
nanopartikel ini memiliki struktur heksagonal
dan berfase a-Fe,0s.

Sifat magnetik, fase dan morfologi partikel
yang diperolen tergantung pada waktu,
kecepatan dan jenis bola milling yang
digunakan [14]. Salah satu parameter paling
penting untuk mengontrol sifat magnetik dari
nanopartikel besi oksida magnetik adalah
ukuran partikel. Namun, pengembangan metode
sederhana, andal, dan biaya rendah untuk
menyiapkan nanopartikel oksida besi dengan
ukuran dan distribusi ukuran yang dapat
dikontrol menjadi tugas yang menantang bagi
para peneliti. Berdasarkan peneliti sebelumnya
[16], ketika unsur logam transisi didoping ke
nano partikel oksida besi, maka proses ini dapat
mengubah sifat optik, magnetik dan sifat
struktural partikel nanopartikel oksida besi.

Metode doping dan pemilihan elemen
doping mempengaruhi sifat optik, magnetik dan
struktur nanopartikel besi oksida. Dalam tulisan
ini, ditentukan sifat struktur, magnetik dan sifat
optik nanopartikel oksida besi berbasis pasir
alam Logas kabupaten Kuansing didoping

kobalt menggunakan metode ball milling untuk
aplikasi lingkungan.

METODE PENELITIAN
Bahan Baku dan Zat Kimia

Bahan baku vyang digunakan untuk
menyiapkan nanopartikel oksida besi adalah
pasir alami yang diambil dari desa Logas
Kabupaten Kuansing Provinsi Riau. Bahan
kimia digunakan untuk mendoping nanopartikel
oksida besi adalah cobalt dengan kemurnian
99,99%. Metilen biru digunakan sebagai model
polusi untuk aplikasi foto-fenton.

Persiapan Nanopartikel Oksida Besi Tanpa
Doping dan Didoping Cobalt

Sampel pasir alam diambil dari desa Logas
kabupaten Kuansing Provinsi Riau. Jumlah
partikel non oksida besi dalam sampel
dikurangi menggunakan iron sand separator
(1SS). Partikel oksida besi yang diperoleh di-
milling menggunakan metode ball milling 2
tahap.

Tahap pertama milling berlangsung selama
50 jam dan dilanjutkan dengan pemisahan
antara partikel oksida besi dan oksida non-besi
menggunakan magnet NdFeB. Tahap kedua
milling dilakukan untuk 50 jam lagi dan diikuti
dengan pemisahan antara oksida besi dan
oksida non-besi menggunakan magnet NdFeB.
Produk dari proses tahap 2 ball milling dibagi
menjadi 4 bagian dengan berat yang sama.
Masing-masing produk di-milling bersama
dengan kobalt sebagai dopan komposisi 0, 5,
10, 15, dan 20 wt.% selama 20 jam.

Sifat  struktur, magnetik dan optik
nanopartikel oksida besi sebelum dan sesudah
doping dipelajari menggunakan masing masing
spektroskopi UV-Vis, X-ray diffractometer
(XRD),dan vibration sample magnetometer
(VSM). Komposisi sampel sebelum dan
sesudah dilakukan doping kobalt diperoleh
dengan menggunakan spektrometer X-ray
fluorescence (XRF).
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HASIL DAN PEMBAHASAN

Gambar 1 menunjukkan pola XRD
nanopartikel oksida besi tanpa doping dan
didoping kobalt. Sifat struktur sampel dianalisis
menggunakan XRD Phillips menghasilkan
radiasi CuKo dengan panjang gelombang (A)
sebesar 0,15406 nm. Dalam pengukuran ini,
sudut difraksi dipilih dalam interval 10° sampai
100° dengan step 0,01°. Pola XRD dari
nanopartikel oksida besi yang tidak didoping
menunjukkan sudut difraksi 23,92°, 32,74°,
35.37°, 40.47°, 48,95°, 53.38°, 56.70°, 61.84°,
dan 63,50° dan ini sesuai dengan bidang (102),
(104), (110), (113), (024), (116), (122), (214)
dan (300). Ini sesuai dengan literatur JCPDS
nomor file: 89-8103 dengan fase rhombohedral
a-Fe;,0; [17]. Semua puncak difraksi yang
diamati telah diindeks ke a-Fe203. Dalam
kasus 5, 10, 15, dan 20 wt.% kobalt yang
didoping a-Fe,Os; nanopartikel, pola difraksi
nanopartikel oksida besi strukturnya tidak
berubah ketika didoping kobalt. Namun, pola
XRD menunjukkan puncak tambahan pada
sudut difraksi 44,38° sesuai dengan bidang
refleksi (400) kobalt [18].
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Gambar 1. Pola XRD nanopartikel oksida besi
untuk (A) tidak didoping kobalt dan didoping
chromium (B) 5 wt.%, (C) 10 wt.%, (D) 15
wt.%, dan (E) 20 wt.%.

Dalam kasus 5, 10, 15, dan 20 wt.%. doping
kobalt nanopartikel oksida besi, pola
difraksinya tidak berubah Kketika didoping
kobalt. Pola XRD menunjukkan puncak
tambahan pada sudut difraksi 44,38° dengan
sesuai dengan refleksi bidang (400) yang
merupakan karakteristik kobalt (JCPDS15-

0806) [19]. Intensitas sinar-X fase kobalt
meningkat  seiring  dengan  peningkatan
komposisi kobalt yang memperlihatkan fase
kobalt dalam sampel. Oleh karena itu,
keberadaan puncak difraksi terkait dengan
kobalt dan  nanopartikel — oksida  besi
menunjukkan keberhasilan pembentukan fase
nanopartikel o-Fe,O; -kobalt menggunakan
metode ball milling. Ukuran rata-rata kristal
nanopartikel oksida besi (o-Fe,O3) dihitung
menggunakan Persamaan Scherrer [20]:

D ki
" Bcosé @

dimana D adalah ukuran kristal (nm), A adalah
sinar-X panjang gelombang (1 = 1.5406 A), k
adalah konstanta Scherrer, yang sama dengan
0.9, p adalah lebar penuh setengah maksimum
(FWHM) dari puncak, dan @ adalah difraksi
yang sesuai sudut (°).
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Gambar 2. Ukuran kristal rata rata dan

intensitas sebagai fungsi komposisi kobalt
(Wt.%).

Estimasi ukuran Kristalit nanopartikel oksida
besi tanpa doping adalah 38,52 nm dan
didoping kobalt dengan komposisi 5, 10, 15,
dan 20 wt.% adalah 35,67, 33,75, 35,73, dan
31,53 nm seperti ditampilkan pada Gambar 2.
Dapat dilihat dengan jelas bahwa ukuran kristal
nanopartikel oksida besi yang didoping kobalt
berkurang dengan meningkatkan komposisi
kobalt, menunjukkan bahwa penambahan
kobalt dapat secara efektif menurunkan kristal
nanopartikel oksida besi. Oleh karena itu,
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ukuran kristal rata-rata nanopartikel oksida besi
yang didoping kobalt menjadi lebih kecil
dibandingkan dengan nanopartikel hematit yang
tidak didoping. Untuk membandingkan hasil
yang diperoleh dengan literatur, maka
digunakan semuanya bidang dalam pola
difraksi untuk menghitung ukuran Kkristal
nanopartikel oksida besi. Hasil yang diperoleh
sesuai dengan data dalam literatur di mana
ukuran kristal antara 21 nm dan 82 nm [21].
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Gambar 3. Hysteresis loop nanopartikel oksida
besi didoping kobalt. Gambar sisipan adalah
hysteresis loop diperbesar untuk komposisi
kobalt 0 wt.%.

Plot medan magnet luar (Oe) terhadap
magnetisasi (emu/g) dari nanopartikel oksida
besi didoping kobalt ditampilkan pada Gambar
3. Loop ini diukur menggunakan vibration
sample magnetometer (VSM) dimana medan
magnet yang digunakan antara +20.000 Oe
sampai -20.000 Oe. Nilai magnetisasi saturasi
sampel  meningkat seiring  peningkatan
konsentrasi kobalt karena atom kobalt berada
pada batas butir butir oksida besi. Nilai
parameter magnetik yang diukur seperti
magnetisasi saturasi (Ms), magnetisasi remanen
(Mr), koersivitas (Hc) dan kuadrat loop
diberikan dalam Gambar 4 dan 5. Dapat dilihat
bahwa saturasi magnetisasi nanopartikel oksida
besi yang tidak didoping adalah 0,65 emu/g.
Nilai inilebih rendah dari yang dilaporkan oleh
peneliti sebelumnya [22]. Peningkatan nilai
magnetisasi saturasi nanopartikel oksida besi
didoping kobalt dibandingkan untuk

nanopartikel  oksida besi tanpa doping
dikarnakan oleh peningkatan kandungan kobalt
dimana kobalt adalah elemen ferromagnetik.
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Gambar 4. Magnetisasi saturasi dan remanan
nanopartikel oksida besi sebagai fungsi
komposisi doping kobalt (wt.%).
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Gambar 5. Nilai koersivitas nanopartikel
oksida besi sebagai fungsi komposisi kobalt.

Loop  histeresis dari semua sampel
menunjukkan perilaku feromagnetik lemah
ditandai dengan rendahnya nilai koersivitas
seperti yang ditunjukkan pada Gambar 5.
Koersivitas dari nanopartikel oksida besi tanpa
doping adalah sekitar 124 Oe dan meningkat
menjadi 221, 255, 299, dan 269 Oe ketika
didoping kobalt dengan komposisi masing
masing adalah 5, 10, 15, dan 20 wt.%.
Peningkatan nilai koersivitas dapat dipahami
secara kualitatif dimana penambahan komposis
kobalt menyebabkan semakin banyak partikel
kobalt yang berada diantara butiran butiran
oksida besi, sehingga partikel oksida besi mahin
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terpisah antara satu dengan yang lainnya.
Dimana pada akhirnya kopling exchange antara
nanopartikel oksida besi menjadi lemah [23].
Nilai koersivitas dari sampel menurun menjadi
269 Oe untuk komposisi kobalt 20 wt.%.
Pengurangan nilai koersivitas ini karena lebih
banyak interaksi antara nanopartikel kobalt
dalam sampel. Efek ini  menyebabkan
penurunan koersivitas untuk sampel dengan

1000

kandungan kobalt 20 wt.% seperti yang
ditunjukkan pada Gambar 3. Nilai magnetisasi
remanen (MR) nanopartikel oksida besi tanpa
doping adalah 0,095emu/g dan meningkat
menjadi 1,71 emu/g untuk komposisi kobalt 15
wt.% dan menurun menjadi 0,145 emu/g untuk
komposisi kobalt 20 wt.% seperti yang
ditunjukkan pada Gambar 3.
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Gambar 6. Band gap nanopartikel oksida besi bedasarkan variasi komposisi kobalt (wt.%).

Gambar 6 menunjukkan grafik Tauc untuk
band gap transisi tidak langsung untuk
nanopartikel oksida besi tanpa doping dan
didoping kobalt. Band gap nanopartikel tanpa
doping dan didoping kobalt ditentukan
menggunakan persamaan Tauc berikut [24]:

(ahv)™ = A(hv — Eg) )
di mana o adalah koefisien absorpsi, A adalah
konstanta, hv adalah energi cahaya, dan n
adalah konstanta yang tergantung pada sifat
transisi elektron [21].

Hematit memiliki n = /2 untuk band gap
tidak langsung [25]. Band gap dari nanopartikel
hematit yang didoping dan kobalt dapat
ditentukan dari grafik hubungan antara (ahv)?
terhadap #v. Bagian linier dari grafik dengan
kemiringan  tertentu  ketika  ekstrapolasi
memotong sumbu-x akan menghasilkan band

gap. Band gap untuk nanopartikel tanpa doping
dan didoping kobalt 5, 10, 15, dan 20 wt.%
ditampilkan pada Gambar 6. Nilai band gap ini
menurun dengan penambahan komposisi kobalt
yaitu 2.07, 2.03, 1.98, 1,96, dan 1.93 eV. Nilai
band ini berada dalam interval 1.54 — 2.3 eV
seperti yang ditunjukkan pada referensi [26].
Hasil ini menunjukkan bahwa nanopartikel
oksida besi didoping kobalt memiliki sifat
fotokatalitik yang diharapkan di bawah
penyinaran cahaya tampak.

KESIMPULAN

Nanopartikel oksida besi didoping kobalt
dengan komposisi 0, 5, 10, 15, dan 20 wt.%
telah berhasil dibuat dengan metode ball
milling. Pengukuran XRD menunjukkan bawa
ukuran rata Kristal nanopartikel oksida besi
menurun  seiring  dengan  bertambahnya
komposisi kobalt. Struktur kristal nanopartikel
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oksida besi tidak berubah setelah didoping
kobalt. Namun, sifat magnetik nanopartikel
oksida besi didoping kobalt mengalami
perubahan. Magnetisasi (Ms) dan remanansi
magnetisasi  (Mr), dan koersivitas (Hc)
meningkat dengan meningkatnya komposisi
kobalt. Band gap nanopartikel oksida besi
mengalami ~ penurunan  dengan  seiring
penambahan koposisi kobalt sebagai elemen
doping. Kemampuan untuk memodifikasi
nanopartikel oksida besi dalam ukuran Kristal,
sifat magnetik dan band gap yang terkontrol
memungkinkan nanopartikel oksida besi ini
dapat digunakan untuk aplikasi lingkungan.
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