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 PREPARASI Fe3O4 DARI PASIR BESI DAN PROSES 
NITRIDASI DENGAN VARIASI SUHU DAN WAKTU 

 

 

Nama   : Rayhan Kurnia Hafiyanda 

NRP    : 01111640000090 

Departemen  : Fisika, FSAD – ITS 

Pembimbing  : Prof. Dr. Darminto 

      Indra Sidharta ST., M.Sc 

Abstrak 

 

Penelitian mengenai preparasi Fe3O4 Dari Pasir Besi Dan Proses 

Nitridasi Dengan Variasi Suhu Dan Waktu telah dilakukan. 

Penelitian ini bertujuan untuk menganalisis material besi oksida 

(Fe3O4) melalui proses kopresipitasi dan mempelajari pengaruh 

variasi suhu dan waktu nitridasi pada proses Fe3O4. Dalam 

penelitian ini menggunakan proses kopresipitasi untuk 

menghasilkan ukuran sampel nanopartikel dan proses nitridasi agar 

dapat menghasilkan besi nitrida (Fe-N). Setelah itu sampel 

dikarakterisasi menggunakan X-ray powder diffraction (XRD), 

Scanning Electron Microscopy (SEM) dan Energy Dispersive of X-

Ray Spectroscopy (EDS). Hasil setelah karakterisasi pada sampel 

sesudah proses kopresipitasi memiliki ukuran 65.2 nm atau tidak 

lebih dari 100 nm sehingga metode kopresipitasi yang dilakukan 

sudah berhasil menghasilkan ukuran kristal material dalam orde 

nanometer. Pada hasil karakterisasi variasi Nitriding dengan suhu 

dan waktu yang ditentukan, besi nitrida (Fe3N) teridentifikasi pada 

variasi suhu 600°C dan waktu 2 jam dimana suhu berpengaruh 

terhadap reaksi gas dengan sampel dan waktu berpengaruh terhadap 

jumlah konsentrasi gas yang mengalir pada sampel 

 

Kata Kunci: Besi Nitrida, Identifikasi Fasa, Proses Nitridasi 
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PREPARATION OF Fe3O4 FROM IRON SAND AND 

NITRIDATION PROCESS WITH TEMPERATURE AND 

TIME VARIATIONS  

 

Name   : Rayhan Kurnia Hafiyanda 

NRP    : 01111640000090 

Department  : Fisika, SCIENTICS – ITS 

Supervisor  : Prof.Dr. Darminto 

      Indra Sidharta ST., M.Sc 

Abstract 
 

Research on the preparation of Fe3O4 from iron sand and nitriding 

processes with variations in temperature and time has been carried 

out. This study aims to analyze the material of iron oxide (Fe3O4) 

through the coprecipitation process and study the effect of 

variations in temperature and nitriding time on the Fe3O4 process. 

In this study coprecipitation process were used to produce 

nanoparticle sample sizes and nitriding processes were used in 

order to produce iron nitride (Fe-N). After that the samples were 

characterized using X-ray powder diffraction (XRD), Scanning 

Electron Microscopy (SEM) and Energy Dispersive of X-Ray 

Spectroscopy (EDS). The results from characterization of the 

samples shows after the coprecipitation process, the sample has a 

size of 65.2 nm or no more than 100 nm, so it can be concluded that 

the coprecipitation method has succeeded in producing a crystal 

size of the material in the nanometer order. In the results of 

characterization of nitriding variations with the specified 

temperature and time, iron nitride (Fe3N) was identified at a 

temperature variation of 600°C and a time of 2 hours where the 

temperature affects the reaction of the gas with the sample and time 

influences the amount of gas concentration flowing in the sample 

 

Keywords: Iron Nitride, Nitriding Process, Phase Identification   
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BAB I  

PENDAHULUAN 
 

1.1. Latar Belakang 

 

Magnet merupakan material yang sangat penting untuk 

kebutuhan aplikasi pada industri. Khususnya pada akhir-akhir ini 

kendaraan yang ramah lingkungan sedang digencarkan oleh 

berbagai sektor industri seperti motor listrik yang mengaplikasikan 

penggunaan magnet. Pada motor listrik, magnet digunakan untuk 

generator penggerak pada motor listik. Pada bagian motor listrik 

terdapat core yang digunakan untuk stator didalam motor listrik. 

Hingga saat ini, kebutuhan magnet pada motor listrik di Indonesia 

masih menggunakan magnet yang diimpor dari luar negeri. Untuk 

dapat memproduksi sendiri dan menekan biaya impor pada material 

magnet maka dilakukan penelitian riset mengenai produksi magnet 

menggunakan sumber daya yang terdapat di Indonesia yaitu pasir 

besi.  

Pasir besi merupakan jenis pasir yang memiliki kandungan 

besi yang tinggi. Pasir besi ini biasanya berwarna kehitaman atau 

abu gelap. Kandungan besi (Fe) dalam pasir besi banyak 

dimanfaatkan sebagai bahan baku pembuatan baja. Selain itu, pasir 

besi juga mengandung mineral magnetik seperti magnetit (Fe3O4), 

hematit (α-Fe2O3) dan maghemit (γ-Fe2O3) yang dapat 

diaplikasikan diberbagai yang berpotensi untuk bahan industri 

misalnya keramik, katalis, energy storage, magnetic data storage, 

sebagai pewarna serta campuran musuntuk cat dan sebagai bahan 

dasar magnet pada motor listrik. Jadi dapat disimpulkan pasir besi 

ini memiliki potensial yang tinggi untuk menjadi produk yang 

berdayaguna lebih (Musthofa et al., 2016). 

Salah satu alternatif dalam pembuatan magnet pada motor 

listrik adalah dengan menggunakan material besi nitrida (Fe-N). 

Material Fe-N merupakan material yang bersifat ferromagnet. 

Ferromagnetik adalah zat atau benda yang sapat ditarik dengan kuat 

oleh magnet. Dari penelitian yang sudah ada, diketahui bahwa 
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material besi nitrida (Fe-N) dapat digunakan sebagai material soft 

magnet. Material soft magnet sendiri merupakan material magnetik 

yang mudah mengalami magnetisasi dan mengalami demagnetisasi. 

Responnya yang cepat ketika mengalami magnetisasi dan 

demagnetisasi inilah yang membuat soft magnet cocok untuk 

digunakan sebagai bahan penyusun magnet pada motor listrik.  

Dari uraian diatas, pada penelitian ini digunakan bahan baku 

pasir besi komersil yang kemudian di sintesis hingga didapat Fe3O4 

dan Fe2O3 lalu dilanjutkan dengan proses nitridasi untuk 

mendapatkan material Fe-N. Untuk mengetahui hasil dari sintesis 

ini, dilakukan pengujian berupa X-ray powder diffraction (XRD), 

Scanning Electron Microscopy (SEM) dan Energy Dispersive of X-

Ray Spectroscopy (EDS). 

 

1.2. Rumusan Masalah 

 

Perumusan masalah yang terdapat pada tugas akhir ini adalah 

sebagai berikut : 

1. Bagaimana menganalisis hasil besi oksida berfasa Fe3O4  

melalui proses kopresipitasi dari pasir besi ? 

2. Bagaimana hasil proses nitridasi dengan gas NH3 pada Fe3O4 

dengan suhu dan waktu bervariasi? 

 

1.3. Tujuan Penelitian 

 

Tujuan dilakukannya penelitian tugas akhir ini adalah sebagai 

berikut: 

1. Untuk menganalisis material besi oksida (Fe3O4)  melalui 

proses kopresipitasi 

2. Untuk mempelajari pengaruh variasi suhu dan waktu nitridasi 

pada proses Fe3O4. 
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1.4. Batasan Masalah 

 

Batasan masalah pada penelitian ini adalah sintesis 

pembentukan nanopartikel Fe3O4 dan analisis hasil sintesis metode 

nitridasi dengan data XRD dan SEM-EDS 

 

1.5. Manfaat Penelitian 

 

Hasil dari penelitian ini diharapkan dapat memberikan 

informasi dan pemahaman dalam proses sintesis Fe-N dari Fe3O4 

dengan bahan baku pasir besi. Serta memberikan informasi 

pengaruh varisasi temperatur dan waktu pada mikrostruktur 

material Fe-N yang disintesis menggunakan metode nitridasi. 
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“Halaman ini sengaja dikosongkan” 
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BAB II  

TINJAUAN PUSTAKA 

 Pasir Besi 

 

Penelitian tentang pengolahan dan karakterisasi pasir besi di 

Indonesia telah banyak dilakukan. Namun, penelitian tersebut 

masih terus dikembangkan guna memanfaatkan deposit pasir besi 

yang melimpah. Pasir besi merupakan jenis pasir yang memiliki 

kandungan besi yang tinggi. Pasir besi ini biasanya berwarna 

kehitaman atau abu gelap. Keberadaan pasir besi yang terdistribusi 

luas dan jumlahnya melimpah memberikan daya tarik secara 

ekonomi untuk dikembangkan menjadi produk yang berdaya guna 

lebih (Eka & Suharyadi, 2014). 

Kandungan besi (Fe) dalam pasir besi banyak dimanfaatkan 

sebagai bahan baku pembuatan baja. Selain itu, pasir besi juga 

mengandung mineral magnetik seperti magnetit (Fe3O4), hematit 

(α- 𝐹𝑒2𝑂3) dan maghemit (γ-𝐹𝑒2𝑂3) yang dapat diaplikasikan 

diberbagai bidang.Salah satu bahan kajian yang menarik beberapa 

tahun terakhir adalah nanopartikel, yaitu material berukuran lebih 

kecil dari 100 nm. Nanopartikel memiliki sifat fisik, kimia, 

mekanik, magnetik dan optik yang unik yang tidak dimiliki oleh 

material lain. Nanopartikel dapat dimanfaatkan untuk berbagai 

aplikasi, seperti biosensor, perangkat fotonik dan medik (Susilawati 

et al., 2018). 

 

 Hematit (Fe2O3) 

 

Besi (III) Oksida atau dikenal dengan nama bijih besi adalah 

salah satu senyawa oksida dari besi dengan rumus kimia Fe2O3 yang 

mempunyai sifat paramagnetik. Besi oksida hematit memiliki 

banyak aplikasi teknologi seperti pigmen, katalis, sensor, agen 
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pembersih lingkungan polutan, bahan biomedis dan bahan 

magnetik (Tadic et al., 2014). 

Fe2O3 memiliki beberapa manfaat pada banyak bidang 

terutama untuk digunakan sebagai pigmen dalam berbagai bahan 

seperti pembuatan genteng beton, produk lantai, paving dan dinding 

blok, grout, plester dan produk konstruksi lainnya Fe2O3 juga 

digunakan sebagai zat penghambat pigmen dan / atau UV dalam cat 

dan pelapis, tinta, plastik, produk karet dan kaca; sebagai agen 

pemoles untuk gelas, berlian dan logam mulia; sebagai komponen 

dalam magnet; sebagai abrasif gigi; dan sebagai pengatur proses 

atau katalis dalam pembuatan bahan kimia lainnya (Eggleston, 

2008). 

Ada beberapa fasa besi (III) oksida, yaitu fasa α- 𝐹𝑒2𝑂3, 

β 𝐹𝑒2𝑂3, γ- 𝐹𝑒2𝑂3 dan ε- 𝐹𝑒2𝑂3. Pada temperatur tinggi fasa α- 

𝐹𝑒2𝑂3 (hematit) merupakan fasa yang paling stabil dibandingkan 

dengan fasa yang lainnya. Merujuk pada Gambar 2.1, struktur 

kristal hematit ini adalah rombohedral (trigonal) dengan tipe kristal 

seperti corundum (α-Al2O3), memiliki space group “R-3c” 

parameter kisi a = b = 5,036 Å, c = 13,747 Å, α= b = 90° (Gambar 

2.2). Senyawa ini bersifat antiferromagnetik dibawah suhu ~260 K 

 
 

Gambar 2. 1. Struktur Kristal Hematit. 
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(suhu transisi Morin), dan ferromagnetik lemah antar 260 K dan 950 

K (Suhu Neel). Sifat magnetiknya dipengaruhi oleh banyak faktor, 

seperti tekanan, ukuran partikel, dan intensitas medan magnet 

(Susilawati et al., 2018). 

 

 Magnetit (Fe3O4) 

 

Keberadaan sumber daya alam dimuka bumi ini sangat 

melimpah. Termasuk minyak, gas dan bahan-bahan mineral. Salah 

satu bahan mineral alam yang sangat berpotensi untuk 

dikembangkan yaitu magnetit (Fe3O4). Di Indonesia, magnetit 

diperoleh dari hasil pertambangan pasir besi yang ada di sungai atau 

dari tambang pasir pegunungan, tetapi hanya beberapa pegunungan 

saja yang mengandung pasir besi. Pasir besi yang berukuran 

nanometer memiliki sifat ferimagnetik yang dapat diaplikasikan 

secara luas. Salah satu contohnya yaitu nanopartikel magnetit. 

Nanopartikel magnetit merupakan material magnetik yang hanya 

memiliki satu domain magnetik (single domain). Nanopartikel 

magnetit membutuhkan analisis mengenai sifat dan watak dari 

nanopartikel magnetit tersebut, untuk dapat dimanfaatkan pada 

bidang biosensor dengan memperhatikan sifat magnetik serta 

ukuran butir. Untuk menghasilkan nanopartikel magnetit dapat 

dilakukan dengan beberapa cara, salah satunya dengan metode 

kopresipitasi (Bukit et al., 2015). 

 

 Proses Nitridasi 
 

Nitridasi adalah suatu proses pengerasan permukaan dengan 

menambahkan unsur nitrogen pada permukaan benda kerja. Pada 

proses nitridasi secara konvensional dibedakan menjadi dua cara 

yaitu proses nitridasi dengan gas (gas nitriding) dan proses nitridasi 

dengan cairan (liquid nitriding). Sehubungan dengan 

perkembangan teknologi telah dikembangkan teknologi terkini 
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untuk proses nitridasi yaitu teknik nitridasi ion/plasma (ion/plasma 

nitriding) (Sinha, 2016). 

Proses nitridasi dengan gas (gas nitriding) Pada proses 

nitridasi ini menggunakan gas amonia (NH3), nitridasi dilakukan di 

dalam tanur (furnace) pada suhu Antara 460°C - 600°C.  Pada suhu 

ini amonia akan berdesosiasi sehingga menghasilkan atom hidrogen 

dan nitrogen dengan reaksi sebagai berikut: 

 

3𝑁𝐻3 → 2𝐻2 + 3𝑁 

 

Dari desosiasi ini selanjutnya atom nitrogen larut pada 

permukaan benda yang dinitridasi sehingga membentuk nitrida.  

Proses nitridasi pada umumnya diterapkan untuk pengerasan 

peralatan (komponen mesin) yang terbuat dari baja karbon medium 

dan baja paduan yang mengandung unsur-unsur: Al, Cr, Mo dan 

unsur lain yang memungkinkan bereaksi dengan unsur nitrogen.  

Unsur-unsur baja tersebut akan bereaksi dengan nitrogen yang larut 

secara interstisi sehingga membentuk nitrida-nitrida seperti: Fe2N, 

Fe3N, Fe4N, Cr2N, Mo2N maupun AlN. Penggunakan metode ini 

umumnya untuk valve guide, valve setting, roda gigi (gear dan 

pinion), cincin piston, dan spiral springs (Purkuncoro, 2013).  

 

 

 Besi Nitrida (Fe-N) 
 

Material besi nitrida merupakan material besi yang dihasilkan 

lewat proses nitridasi dengan tujuan pengerasan dan penguatan 

material. Fe-N merupakan bahan yang terjangkau (murah) dalam 

pembuatannya. Material ini memiliki momen magnetik yang baik 

dan termasuk dalam soft magnet serta bersifat ferromagnet. Hal 

tersebutlah yang menjadikan besi nitrida memiliki banyak 

kegunaan dalam sektor industry (Monson et al., 2018). 

Nitrida berbahan dasar besi mendapat banyak perhatian dari 

para peneliti dalam beberapa tahun terakhir karena sifatnya yang 
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menarik dan kemungkinan aplikasinya sebagai bahan magnetik 

dengan densitas tinggi. Secara khusus, senyawa ini menunjukkan 

banyak karakteristik unik dalam sifat kimia, termal, mekanik, 

listrik, dan magnetik (Shi et al., 2012). 

Tidak hanya memiliki properti magnet yang baik, besi nitrida 

juga telah dianggap sebagai bahan ulet dan toleran terhadap 

kerusakan karena modulus bulk yang tinggi, modulus geser, dan 

rasio Poisson. Lalu sifat mekanik pada material besi nitrida juga 

dapat dianalisis. Dan analisis sifat termodinamikanya seperti 

dispersi fonon, panas spesifik, ekspansi termal, dan konduksi panas 

juga dapat dianalisis (Jin et al., 2010). 
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“Halaman ini sengaja dikosongkan” 
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BAB III  

METODOLOGI 
 

3.1. Peralatan dan Bahan 

3.1.1. Peralatan 

 
Peralatan yang digunakan dalam penelitian tugas akhir ini 

antara lain magnet permanen, magnet separator, gelas beker, gelas 

ukur, cruicible, cawan keramik, ayakan 70 mesh, furnace, tube 

furnace, spatula kaca, mortar, kertas saring, kertas filter, corong 

keramik, vacuum pump ½ HP, neraca digital, dan magnetic stirrer. 

 

3.1.2. Bahan 

 

Bahan yang digunakan dalam penelitian tugas akhir ini 

antara lain pasir besi komersial sebagai bahan dasar pembuatan 

sampel, larutan HCL 37%, larutan ammonia 25%, aquades, dan gas 

NH3.     

 

3.2. Variabel Penelitian 

   

Beberapa variable yang digunakan dalam penelitian ini adalah 

sebagai berikut:  

Variable bebas : Separasi pasir dengan separator 

Variable terikat : Karakterisasi pasir besi 

Variable control : Variasi Waktu saat proses nitridasi 
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3.3. Prosedur Kerja 

3.3.1. Tahap Preparasi Sampel 

 

Pada tahap ini, sample pasir besi komersil diseparasi 

menggunakan magnet permanen, untuk memisahkan antara pasir 

yang mengandung Fe dengan campuran pada pasir. Proses separasi 

pasir dilakukan sebanyak lima kali agar mendapatkan pasir dengan 

kandungan Fe yang tinggi. Kemudian hasil separasi pasir yang 

mengandung Fe diayak menggunakan ayak 70 mesh.  

 

3.3.2. Tahap kopresipitasi Fe3O4 

 

Pada tahap kopresipitasi Fe3O4, bertujuan untuk mendapatkan 

ukuran partikel nanometer pada sampel. Pada tahap ini, pasir yang 

sudah diseparasi dimasukkan pada gelas ukur dengan volume 4 ml 

selanjutnya disusul larutan HCl 37% dengan volume 80 ml. 

Kemudian tahap pertama yang dilakukan yaitu pasir besi dilarutkan 

ke dalam larutan HCl 37% pada suhu 25°C dan diaduk selama 50 

menit menggunakan magnetic stirrer yang berputar dengan 

kecepatan 1000 RPM.  

Setelah larutan terbentuk, selanjutnya disaring menggunakan 

kertas saring. Larutan NH4OH ditambahkan dengan cara titrasi 

dalam larutan sebelumnya sambil diaduk dengan magnetik stirrer 

yang berputar dengan kecepatan 1000 RPM pada suhu 25°C selama 

30 menit hingga larutan berubah warna menjadi hitam kental.  

Hasil dari proses titrasi yang dihasilkan kemudian disaring 

dengan kertas filter untuk dicuci dengan aquades. Setelah selesai 

campuran tersebut dikeringkan pada suhu 100°C didapur pemanas. 

Setelah campuran selesai dikeringkan selanjutnya digerus 

menggunakan mortar sehingga berbentuk serbuk.  
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Gambar 3.1. Proses kopresipitasi Fe3O4, (a) pelarutan pasir besi 

dengan larutan HCL 37% (b) pencucian sampel menggunakan 

aquades (c) hasil serbuk Fe3O4  

3.3.3. Tahap Nitridasi 

 

Setelah tahap kopresipitasi Fe3O4, proses selanjutnya adalah 

nitridasi menggunakan CHY-T1250S Laboratory 1200 degree Mini 

Tube Furnace dengan memanaskan Fe3O4 dalam aliran gas NH3 

sebesar 100 mL/min dengan variasi berikut. 

 
Tabel 3.1. Variasi Nitriding Sampel 

Temperatur (C) 400 500 600 
Waktu 1 dan 2 jam 

 

Pada proses nitridasi disiapkan sampel di wadah kaca dengan 

massa 10 gr tiap variasi. Kemudian diatur alat agar tidak ada yang 

bocor saat gas dialirkan. Gas dialirkan dengan tekanan 5 Psi dan 

aliran sebesar 100 mL/min. Diatur suhu selama variasi dan waktu 

yang di variasikan juga. Setelah waktu holding time selesai 

a) b) c) 
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ditunggu suhu sampai 100°C baru gas yang dialirkan dimatikan 

setelah itu sampel dapat diambil dan diletakkan pada plastik mika. 

Untuk sampel jika sudah selesai agar segera dimasukkan ke tempat 

yang ditentukan karena jika terkena embun bisa mempengaruhi 

hasil. Pendinginan dilakukan dalam lingkungan gas NH3 hingga 

sampel hasil nitridasi mencapai temperatur kamar.  

 

 

Gambar 3.2. Alat yang digunakan pada tahap nitridasi CHY-

T1250S Laboratory 1200 degree Mini Tube Furnace 

 

3.4. Tahap Analisis  

3.4.1. X-ray powder diffraction (XRD) 
 

Pengujian X-Ray diffractometer (XRD) digunakan untuk 

mengetahui fasa yang terdapat pada sampel. Untuk mengetahui fasa 

yang terbentuk dari proses sintesis Fe3O4, maka dilakukan 

karakterisasi menggunakan X-Ray diffractometer (XRD). Hasil 

sintesis dari sampel yang telah dilakukan sebelumnya kemudian 

dilanjut dengan pengujian XRD dan diikuti dengan proses 

karakterisasi. Pengujian pola difraksi fasa kristal dilakukan di UM 

Malang dan ITS. Pada proses pengujian XRD digunakan rentang 

sudut sebesar 2θ = 20 ‒ 90°. Adapun hasil sampel yang diujikan 

pada XRD adalah sampel Fe3O4 sebelum maupun sesudah proses 

kopresipitasi dan sampel Fe3O4 hasil proses nitridasi. Hasil 

pengujian XRD tersebut selanjutnya dilakukan proses karakterisasi. 
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Untuk menganalisis sampel secara kualitatif dari hasil uji pola 

difraksi sinar x digunakan program Match! untuk membantu 

mengidentifikasi fasa yang terdapat pada sampel. 

 

3.4.2. Scanning Electron Microscopy (SEM) dan Energy 

Dispersive of X-Ray Spectroscopy (EDS)  
  

 Proses berikutnya dilakukan proses karakterisasi dengan 

menggunakan scanning electron microscopy (SEM). Tujuan dari 

pengujian SEM adalah untuk mengetahui struktur morfologi suatu 

material. Lalu menggunakan energy dispersive X-ray spectroscopy 

(EDS) untuk mengetahui ada tidaknya pengotor dalam serbuk hasil 

sintesis dan untuk mengetahui komposisi kimia dari suatu material. 

 

 

3.5. Flowchart Penelitian 

 

Tahapan penelitian yang telah dilakukan ditampilkan 

dalam diagram alir penelitian pada Gambar 3.3. 
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Gambar 3.3. Flowchart Sintesis Serbuk Fe-N 
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BAB IV  

HASIL DAN PEMBAHASAN 

 

4.1. Hasil Analisis data pola difraksi X-RAY 

 

Gambar 4.1-4.7 merupakan hasil XRD menggunakan 

program Match! Dengan sampel Fe3O4 sebelum dan sesudah 

kopresipitasi dan sampel setelah nitridasi dengan variasi suhu dan 

waktu yang telah ditentukan. 

 

 
 

Gambar 4.1. Hasil XRD Fe3O4 sebelum kopresipitasi 
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Gambar 4.2. Hasil XRD Fe3O4 setelah kopresipitasi 

 
 

Gambar 4.3. Hasil XRD Nitriding suhu 400°c waktu 1 jam dan 2 

jam 
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Gambar 4.4. Hasil XRD Nitriding suhu 500°c waktu 1 dan 2 jam 

 
 

Gambar 4.5. Hasil XRD Nitriding suhu 600°C waktu 1 dan 2 jam 
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Gambar 4.6. Hasil XRD Nitriding suhu bervariasi dengan waktu 1 

jam 

 
Gambar 4.7. Hasil XRD Nitriding suhu bervariasi dengan waktu 2 

jam 
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4.1.1. Analisis Kualitatif 

 

Hasil analisis XRD pada proses sebelum dan sesudah 

kopresipitasi ditunjukkan pada Gambar 4.1 dan 4.2. Pada Gambar 

4.1 merupakan hasil identifikasi fase pola drifraksi sinar x pada 

pasir besi Fe3O4 sebelum proses kopresipitasi. Setelah dianalisis 

secara kualitatif didapat informasi bahwa fasa Fe3O4 merupakan 

fasa mayoritas pada sampel sedangkan untuk fasa lainnya 

merupakan Ti2O3 yang ditunjukkan pada puncak-puncak kecil di 

gambar dianggap sebagai impuritas yang biasa terdapat pada pasir 

besi. Hal ini berlaku juga pada Gambar 4.2 dimana fasa yang 

teridentifikasi adalah Fe3O4 yang merupakan fase mayoritas dan 

untuk puncak kecil lainnya merupakan impuritas pada sampel yang 

dianggap sebagai noise. 

Gambar 4.3 merupakan hasil pola drifraksi sinar-X pada 

sampel Fe3O4 setelah di nitriding dengan suhu 400°C. Setelah 

dianalisis secara kualitatif didapat informasi bahwa pada variasi 

waktu 1 jam didapat fasa Fe2O3 dan fasa Fe3O4. Gambar 4.4 

merupakan hasil pola drifraksi sinar x pada sampel Fe3O4 setelah 

di-nitriding. Dengan variasi suhu 500°c dengan waktu 1 jam 

didapat fasa Fe2O3 dan Fe3O4 pada waktu 2 jam, didapatkan fasa 

Fe3O4, Fe2O3. Gambar 4.5 merupakan hasil pola drifraksi sinar-X 

pada sampel Fe3O4 setelah di-nitriding dengan suhu 600°C. Setelah 

dianalisis secara kualitatif didapat informasi bahwa pada variasi 

waktu 1 jam didapatkan fasa Fe2O3 dan fasa Fe3O4 sedangkan pada 

variasi waktu 2 jam teridentifikasi Fe3O4, Fe2O3 dan Fe3N. Hasil 

multi fasa pada sampel ini sesuai dengan penelitian (Ye & Cao, 

2016) dimana fasa pada temperatur 850°C dan 950°C didapatkan 

fasa murni Fe3N sedangkan untuk temperatur dibawahnya akan 

didapat multifasa Fe-O dan Fe-N dengan fasa Fe-0 akan semakin 

menurun pada kenaikan suhu setelah 750°C (Ye & Cao, 2016). 

Berdasarkan hasil hasil identifikasi fasa, didapatkan bahwa 

Fe2O3 (Hematit) merupakan salah satu fasa yang terbentuk. 

Pembentukan fasa hematit disebabkan oleh faktor suhu dengan 
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variasi 400°C dan 500°C. Transformasi fasa dari magnetit menjadi 

hematit terjadi pada suhu 320°C dan 500°C dengan transformasi 

fasa berjalan lambat dan komposisinya akan mengurang seiring 

kenaikan suhu (Ghufron 2010).  

Jadi dapat disimpulkan bahwa analisis secara kualitatif lewat 

indentifikasi fasa, material Fe-N (besi nitrida) teridentifikasi pada 

variasi suhu 600°C pada waktu holding time 2 jam yang telah 

ditentukan. Pada pembentukan besi nitrida, suhu dan holding time 

sangat berpengaruh dalam proses nitridasi. Menurut penelitian 

sebelumnya (Bhattacharyya, 2015) besi nitrida terbentuk dari 

interaksi NH3 (amonia) pada suhu ≥400°C. Dapat disimpulkan pada 

keseluruhan variasi suhu yang digunakan yaitu 400°C, 500°C, 

600°C, dan 700°C besi nitrida sudah dapat terbentuk. Adapun yang 

menjadi pengaruh tidak terbentuk fasa besi nitrida adalah holding 

time variasi 1 dan 2 jam yang digunakan. Pada penelitian 

sebelumnya holding time 1 jam masih belum dapat membentuk fasa 

besi nitrida sedangkan pada holding time 2 jam mulai terbentuk fasa 

besi nitrida (Setiawan & Purwadi, 2009). Selanjutnya pada 

penelitian lainnya besi nitrida dapat terbentuk pada holding time 3 

jam (Sudjatmoko et al., 2010). Hal ini dikarenakan transformasi 

fasa yang terjadi pada besi nitrida dipengaruhi oleh jumlah 

konsentrasi gas yang digunakan. Karena itu untuk besi nitrida 

terbentuk memerlukan holding time yang lebih lama, sehingga 

konsentrasi gas dengan sampel lebih banyak akan menghasilkan 

reaksi yang diinginkan. Hal inilah yang menyebabkan besi nitrida 

belum terbentuk pada beberapa variasi sampel yang digunakan.  
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4.1.2. Analisis Kuantitatif 
 

 Tabel 4.1-4.4 merupakan hasil XRD menggunakan 

program MAUD dengan hasil analisis berupa parameter kisi, 

ukuran kristal, dan komposisi fasa sampel Fe3O4 sebelum dan 

sesudah kopresipitasi serta sampel setelah nitridasi dengan variasi 

suhu dan waktu yang telah ditentukan. 

 

Tabel 4.1. Hasil analisis parameter kisi sampel nitridasi 

 
Sampel Fasa a (Å) b (Å) c (Å) 

400°C Fe3O4 8.37400 8.37400 8.37400 

1 Jam Fe2O3 5.027952 5.027952 13.756243 

400°C Fe3O4  8.377186 8.377186 8.377186 

2 Jam Fe2O3 5.035537 5.035537 13.746544 

500°C Fe3O4  8.385867 8.385867 8.385867 

1 Jam Fe2O3 5.0366025 5.0366025 13.7471895 

500°C Fe3O4  8.393767 8.393767 8.393767 

2 Jam Fe2O3 5.034326 5.034326  13.923193 

600°C Fe3O4  8.387035 8.387035 8.387035 

1 Jam Fe2O3 5.419502 5.419502 5.418271 

 Fe3O4  8.386732 8.386732 8.386732 

600°C 2 Jam Fe2O3 5.0635777 5.0635777 13.961344 

 Fe3N 4.75420 4.75420 4.41970 

 

 

 

Tabel 4.2 Hasil analisis ukuran kristal sampel kopresipitasi 

 

 

Sampel Fasa Ukuran Kristal (nm) 

Sebelum kopresipitasi Fe3O4  142.21 

Sesudah Kopresipitasi Fe3O4  65.19 
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Tabel 4.3 Hasil analisis ukuran kristal sampel nitridasi 

 
Sampel Fasa Ukuran Kristal (nm) 

400°C Fe3O4  66.5 

1 Jam Fe2O3 102.34 

400°C Fe3O4  41.3 

2 Jam Fe2O3 100.12 

500°C Fe3O4  31.5 

1 Jam Fe2O3 95.2 

500°C Fe3O4  59.55 

2 Jam Fe2O3 112.5 

600°C Fe3O4  33.98 

1 Jam Fe2O3 100.02 

 Fe3O4  74.63 

600°C 2 Jam  Fe2O3 55.67 

 Fe3N 96.06 

 

Tabel 4.4 Hasil analisis komposisi fasa yang terbentuk pada 

sampel nitridasi 

 
 Sampel Fasa Weight% 

400°C Fe3O4  37.5 

1 Jam Fe2O3 62.4 

400°C Fe3O4  53.7 

2 Jam Fe2O3 46.2 

500°C Fe3O4  45.8 

1 Jam Fe2O3 54.1 

500°C Fe3O4   65.1 

2 Jam Fe2O3 43.8 

600°C Fe3O4  62.6 

1 Jam Fe2O3 37.4 

 Fe3O4  51.1 

600°C  2 Jam Fe2O3 34.7 

 Fe3N 14 

 

Proses selanjutnya adalah dengan melakukan analisis secara 

kuantitatif. Pada analisis kuantitatif digunakan program MAUD 
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untuk mencari parameter kisi, ukuran kristal, dan jumlah fasa pada 

sampel. 

 Tabel 4.1 didapat informasi parameter kisi setiap fasa. 

Selanjutnya fasa hasil ini dicocokkan dengan referensi COD 

(Crystallography Open Database) masing–masing fasa. Untuk fasa 

Fe3O4 dicocokkan dengan COD kode 9005838 memiliki parameter 

kisi a = b = c = 8.37400. Selanjutnya untuk fasa Fe2O3 dicocokkan 

dengan COD kode 2108028 memiliki parameter kisi a = b = 

5.08737 dan c = 13.84868. Untuk fasa Fe3N dengan COD kode 

1525735 hasilnya parameter kisi a = 4.75420 b = 4.75420 c = 

4.41970. Setelah dibandingkan dengan hasil analisis disimpulkan 

bahwa nilainya tidak jauh berbeda dengan referensi COD. 

 Pada Tabel 4.2 didapatkan perbandingan ukuran kristal 

pada sampel sebelum dan sesudah kopresipitasi, dan hasilnya 

ukuran kristal setelah kopresipitasi adalah 65.2 nm atau tidak lebih 

dari 100 nm sehingga dapat dikatakan bahwa metode kopresipitasi 

yang dilakukan sudah berhasil menghasilkan ukuran kristal material 

dalam orde nanometer. Pada tahap kopresipitasi Fe3O4, pasir yang 

sudah diseparasi dimasukkan pada gelas ukur lalu pasir besi 

dilarutkan ke dalam larutan HCl dan diaduk selama menggunakan 

magnetic stirrer hal ini bertujuan untuk melarutkan besi oksida. 

Pada proses pelarutan besi, larutan berwarna hitam pekat. Larutan 

ini kemudian diendapkan dengan titrasi larutan NH4OH. Pada 

proses ini terjadi reaksi pembentukan yang menghasilkan partikel 

Fe3O4. Selanjutnya pada endapan dilakukan flushing untuk 

menyaring campuran larutan proses sebelumnya. Setelah itu 

endapan dipanaskan dalam furnace sehingga mengeras dan digerus 

menggunakan mortar sehingga berbentuk serbuk. Pada proses ini 

bertujuan didapatkan ukuran kristal yang lebih kecil dengan tujuan 

untuk mempermudah reaksi yang terjadi pada proses nitriding. 

 Pada Tabel 4.3 didapat informasi ukuran kristal pada proses 

nitridasi. Dari data dapat dilihat bahwa ukuran kristal berubah-ubah 

hal ini disebabkan karena pada proses nitriding dengan suhu tinggi 

terjadi reaksi mengikat dan melepas ion.  
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 Dari Tabel 4.4 disimpulkan bahwa fasa pada sampel 

dengan variasi yang ditentukan memiliki fasa Fe3O4, Fe2O3, dan 

Fe3N. Denga fasa Fe2O3 mengalami penurunan presentasi seiring 

kenaikan suhu. Pembentukan fasa Fe2O3 disebabkan oleh masih 

terdapatnya oksigen pada tube sistem. Hal ini menyebabkan pada 

variasi awal 1 jam memungkinkan terjadi oksidasi fasa Fe3O4 

menjadi Fe2O3. Sedangkan semakin tinggi variasi suhu dan waktu, 

semakin berkurang oksigen dalam sistem dikarenakan mengalirnya 

gas nitrogen pada sistem. Menurut penelitian sebelumnya pada 

aliran gas nitrogen, Fe2O3 akan mengalami reaksi reduksi menjadi 

Fe3O4. Hal ini menyebabkan fasa Fe3O4 akan mengalami kenaikan 

seiring kenaikan suhu variasi namun akan berkurang seiring dengan 

transformasi menuju FeN (Yasuda et al., 2015). Selanjutnya 

didapatkan fasa Fe3N dari variasi suhu 600°C dan waktu 2 jam 

dengan presentasi 14%. 

 

4.2. Analisis data SEM-EDS 

  

 Proses berikutnya dilakukan proses karakterisasi dengan 

menggunakan scanning electron microscopy (SEM). Tujuan dari 

pengujian SEM adalah untuk mengetahui struktur morfologi suatu 

material. Lalu menggunakan energy dispersive X-ray spectroscopy 

(EDS) untuk mengetahui ada tidaknya pengotor dalam serbuk hasil 

sintesis dan untuk mengetahui komposisi kimia dari suatu material. 

Hasil analisis SEM dapat dilihat pada gambar 4.8 dan hasil analisis 

EDS ditunjukkan pada lampiran B 
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Gambar 4.8. Hasil Analisis SEM untuk variasi suhu 400oC dan 

waktu 1 jam berserta perbesarannya 

Terlihat pada Gambar 4.8 butiran membentuk agregat halus 

yang berkumpul. Pada penampakan hasil pencitraan SEM 

menunjukkan gambar dengan warna gelap dan terang. Perbedaan 

warna tersebut mengindikasikan perbedaan ketinggian atau jarak 

material dengan sumber detektor. Pada gambar dengan warna yang 

lebih gelap mempunyai jarak yang lebih jauh dari detektor 

dibandingkan dengan yang gambar dengan warna yang lebih terang. 

Berdasarkan hasil perhitungan dengan membandingkan ukuran 

skala dan ukuran butir diperoleh besar ukuran butir berkisar antara 

(19,9±3,972) µm sampai dengan (170,8±18,982) µm. 

Selanjutnya adalah hasil dari SEM-EDS pada variasi suhu 

400°C dan waktu 1 jam yang dapat dilihat pada lampiran B. Pada 

pembacaan EDS terdapat unsur Fe dan O sebagai unsur mayoritas 

dalam sampel dan unsur Al, O, Ti, Co, dan Cu sebagai unsur 

minoritas atau pengotor pada sampel. Hasil Sem-EDS ini dapat 

digunakan sebagai pendukung dalam refinement sampel. 
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“Halaman ini sengaja dikosongkan” 
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BAB V 

KESIMPULAN DAN SARAN 
 

5.1. Kesimpulan 

 

1. Pada hasil analisis didapatkan bahwa sampel sesudah proses 

kopresipitasi memiliki ukuran 65.2 nm atau tidak lebih dari 

100 nm sehingga dapat disimpulkan metode kopresipitasi 

yang dilakukan sudah berhasil menghasilkan ukuran kristal 

material dalam orde nanometer.  

2. Dari hasil analisis didapatkan fasa yang diinginkan yaitu 

Fe3N  dengan presentasi 14%wt pada variasi suhu 600°C dan 

waktu 2 jam sedangkan untuk variasi lain FeN masih belum 

terbentuk. Hal ini dikarenakan suhu dan waktu 

mempengaruhi pembentukan FeN pada penelitian. Untuk 

suhu sendiri semakin tinggi suhu yang digunakan maka reaksi 

antara NH3 dan sampel Fe3O4 akan semakin baik, sedangkan 

untuk parameter waktu semakin lama waktu holding time 

maka konsentrasi gas yang mengalir pada sampel Fe3O4 akan 

semakin banyak dan dapat menghasilkan komposisi reaksi 

yang diinginkan. 

5.2. Saran 

 

Berdasarkan hasil penelitian tugas akhir ini terdapat beberapa 

saran untuk penelitian lebih lanjut yaitu, untuk penelitian 

selanjutnya diharapkan menggunakan uji VSM untuk mengetahui 

sifat kemagnetan bahan. Selanjutnya proses nitridasi menggunakan 

suhu dan variasi waktu yang lebih tinggi untuk mendapatkan fase 

Fe-N yang optimal. 
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LAMPIRAN 
 

Lampiran A. Pola hasil refinement “Match!” 

Sampel pasir besi Fe3O4 

 
 

Sampel setelah kopresipitasi 
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Sampel variasi suhu 400°C waktu 1 jam 

 
 

 
Sampel variasi suhu 400°C waktu 2 jam 
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Sampel variasi suhu 500°C waktu 1 jam

 
 

 

 

Sampel variasi suhu 500°C waktu 2 jam 
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Sampel variasi suhu 600°C waktu 1 jam 

 
 

 

 
Sampel variasi suhu 600°C waktu 2 jam 
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Lampiran B. Hasil SEM-EDS pada variasi suhu 400°C 

dan waktu 1 jam. Pada sampel dipilih tiga area yang akan 

menjadi acuan analisis unsur yang terkandung pada 

sampel 

 
Tiga area acuan analisis unsur 

 
  

Spektrum dan tabel analisis area 1 
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Spektrum dan tabel analisis area 2 

 
 

Spektrum dan tabel analisis area 3 
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Lampiran C. Hasil analisa program “MAUD” 

 
Sampel pasir besi 

 

 
 
Sampel variasi suhu 400°C waktu 1 jam 
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Sampel variasi suhu 400°C waktu 2 jam 

 

 
 
Sampel variasi suhu 500°C waktu 1 jam 
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Sampel variasi suhu 500°C waktu 2 jam 

 

 
 
Sampel variasi suhu 600°C waktu 1 jam 
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Sampel variasi suhu 600°C waktu 2 jam 
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Lampiran D. Perhitungan besar butir sampel 

 
Gambar 1. Menyeleksi sampel yang akan diukur pada perbesaran dengan skala 

500 µm. 

 
Gambar 2. Mengitung perbandingan piksel dengan aplikasi paint. 

Diketahui panjang skala 500 µm dalam piksel sebesar 116 piksel. 

 

Sampel Besar 

Sampel Kecil 
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Tabel 1. Pengukuran butir terbesar 

Pengulangan 𝑛 (piksel) (𝑛 − 𝑛̅) (𝑛 − 𝑛̅)2 

1 42,04759 2,41237 5,81927 

2 33,06055 -6,57472 43,227 

3 42,2019 2,56662 6,58754 

4 41,23106 1,59578 2,54652 

Rata-rata = 39,63528 Jumlah = 58,18033 

 

Standar Deviasi ≡ 𝜎  

 

𝜎 =
√∑ (𝑛 − 𝑛̅)2𝑛

1

√𝑛 − 1
 

𝜎 =
√58,18033

√3
 

𝜎 =
7,6276

1,732
= 4,40378 

 

Ukuran ≡ 𝛿; Ralat ≡ 𝛿′  
 

𝛿 =
500

116
× 39,63528 = 170,84172 𝜇𝑚 

 

𝛿′ =
500

116
× 4,40378 = 18,9818 𝜇𝑚 

 
Tabel 2. Pengukuran butir terkecil 

Pengulangan 𝑛 (piksel) (𝑛 − 𝑛̅) (𝑛 − 𝑛̅)2 

1 4,12311 -0,49803 0,24803 

2 5,09902 0,47789 0,22838 

3 5,65686 1,03572 1,07272 

4 3,60555 -1,01558 1,03141 
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Rata-rata = 4,62113 Jumlah = 2,58053 

 

Standar Deviasi ≡ 𝜎  

 

𝜎 =
√∑ (𝑛 − 𝑛̅)2𝑛

1

√𝑛 − 1
 

𝜎 =
√2,58053

√3
 

𝜎 =
1,6064

1,732
= 0,92748 

 

Ukuran ≡ 𝛿; Ralat ≡ 𝛿′  
 

𝛿 =
500

116
× 4,62113 = 19,91866 𝜇𝑚 

 

𝛿′ =
500

116
× 0,92748 = 3,97189 𝜇𝑚 
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