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Nanomaterial telah banyak mendapat perhatian para peneliti dalam beberapa tahun terakhir,
karena sifat fisika dan kimianya yang unik, yang berperan dalam meningkatkan performa dan
keamanan penggunaan piroteknik. Tujuan penelitian ini adalah sintesis nanopartikel besi oksida
(Fe205) menggunakan ekstrak daun Salam (Syzygium polyanthum (Wight) Walp.), dan
penggunaannya dalam piroteknik Al/Mg/KNQOs. Nanopartikel Fe.Os dikarakterisasi
menggunakan Ultra Violet Visible-Diffuse Reflectance Spectroscopy (UV Vis-DRS), Fourier
Transform Infra-Red Spectroscopy (FT-IR), X-ray Diffraction (XRD), Particle Size Analyzer
(PSA), Scanning Electron Microscope-Energy Dispersive X-Ray Spectroscopy (SEM-EDS),
dan Transmission Electron Microscope (TEM). Pengaruh penambahan nanopartikel Fe.Os diuji
menggunakan kalorimeter bom. Panas pembakaran piroteknik Al/Mg/KNOs hasil pengujian
adalah sebesar 6,35 kJ/gr, dan dengan penambahan nanopartikel Fe.Os adalah sebesar 7,12
kJ/gr.

Nanomaterials have been widely concerned by researcher in recent years, because of its unique
physical and chemical properties, which play an irreplaceable role in improving the

Nanoparticles, Heat of performance and safety of pyrotechnics. The prime focus of this study is to produce iron oxide

Combustion;
Pyrotechnics;
Synthesis.

(Fez0s) NPs by the reducing effect of Syzygium polyanthum (Wight) Walp. leaf extract, and it
was used in Al/Mg/KNO:s pyrotechnics. Synthesized Fe:Os NPs were characterized by field
Ultra Violet Visible-Diffuse Reflectance Spectroscopy (UV Vis-DRS), Fourier Transform Infra-
Red Spectroscopy (FT-IR), X-ray Diffraction (XRD), Particle Size Analyzer (PSA), Scanning
Electron Microscope-Energy Dispersive X-Ray Spectroscopy (SEM-EDS), and Transmission
Electron Microscope (TEM). The effect of Fe:Os NPs in Al/Mg/KNO:s pyrotechnics was studied
by the using bomb calorimeter. The experimental value of combustion heat of Al/Mg/KNO:s is
6.35 kJ/gr, and with Fe:Os NPs is 7.12 kJ/gr.

PENDAHULUAN

nm) [3], sol-gel (5 dan 6 nm) [4], green synthesis
(20 nm) [5].

Hematit (a-Fe203) merupakan oksida besi
paling stabil dan semikonduktor paling ramah
lingkungan dengan energi celah pita Eg = 2,1 eV.
Hematit secara tradisional digunakan untuk
pigmen merah, katalis, elektroda, sensor gas,
material magnetik, fotokatalitik, dan cat pelindung
anti-korosi [1]. Fe20s berukuran nanometer telah
banyak digunakan di berbagai bidang. Selama dua
dekade terakhir, banyak perhatian telah diberikan
pada pembuatan Fe.Os dengan berbagai ukuran,
morfologi, dan fase kristal [2].

Beberapa metode untuk menghasilkan
nanopartikel Fe.Os diantaranya kopresipitasi (30
nm) [1], hidrotermal (50 nm) [2], presipitasi (21
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Piroteknik merupakan campuran
oksidator dan fitel. Selain itu ditambahkan bahan
lain, yaitu binder dan katalis. Nanopartikel Fe.Os
merupakan salah satu katalis dalam piroteknik.
Dengan ukuran dan luas permukaan yang besar,
nanopartikel menunjukkan sifat-sifat baru dan
menarik yang berbeda dari material curah. Di
antara katalis dari oksida logam, nanopartikel
oksida logam transisi seperti oksida besi (Fe203),
oksida mangan (MnO: atau Mn2Os), dan kromium
(II) oksida (Cr20s) sangat efektif dalam
meningkatkan dekomposisi oksidasi. Sifat ini
dapat dikaitkan dengan berbagai tingkat oksidasi
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logam transisi serta konfigurasi elektron spesifik
kationnya [6].

Panas pembakaran merupakan indikator
penting dalam  piroteknik, yang dapat
mengevaluasi tingkat keamanan penggunaan
piroteknik. Panas pembakaran adalah panas reaksi
dari massa atau jumlah suatu zat yang terbakar
sempurna dan menghasilkan material yang stabil.
Ini merupakan  konsep penting dalam
termodinamika kimia. Panas pembentukan dan
energi ikatan dapat dihitung dengan mengukur
panas pembakaran. Kalor pembakaran piroteknik
mengacu pada energi 1 gr piroteknik yang
dilepaskan selama pembakaran dalam kondisi
tertentu, satuannya adalah kJ-gr'. Untuk
mendapatkan  kalor pembakaran piroteknik
terdapat dua macam metode, yaitu metode
perhitungan berdasarkan teori Hukum Hess dan
dengan menggunakan pengukuran kalorimeter
bom oksigen dan nitrogen [7].

Terdapat beberapa permasalahan dalam
pemanfaatan piroteknik, seperti: limbah, efek
yang tidak diinginkan, faktor keamanan yang
rendah selama penggunaan dan penyimpanan
akibat reaksi material yang tidak memadai. Hal ini
menjadi tantangan dalam pengembangan dan
pemanfaatan piroteknik. Dalam beberapa tahun
terakhir, penelitian, pengembangan, dan teknologi
penyiapan nanomaterial baru telah dilakukan
secara bertahap untuk mengatasi permasalahan
tersebut. Salah satu metode sintesis nanopartikel
adalah biosintesis, termasuk sintesis hijau yang
menggunakan ekstrak daun tanaman sebagai agen
pereduksi.

Syzygium polyanthum (Wight) Walp.
merupakan salah satu tanaman yang tumbuh subur
di Indonesia, seperti di Pulau Jawa pada dataran
rendah hingga ketinggian 1400 meter di atas
permukaan laut, yang dapat tumbuh besar dan
dapat mencapai tinggi 20-25 meter. Daunnya
banyak digunakan sebagai rempah pewangi
makanan dan dikenal pula sebagai tanaman obat
oleh masyarakat Indonesia. Bioaktivitas ini
disebabkan oleh kandungan metabolit sekunder
daun. [8].

Penelitian kandungan metabolit sekunder
pada tanaman Syzygium polyanthum (Wight) Walp
telah banyak dilakukan, uji fitokimia ekstrak buah
menunjukkan adanya metabolit sekunder, yaitu
saponin, tanin, alkaloid, triterpenoid, dan
flavonoid, sedangkan ekstrak daun menunjukkan
adanya metabolit sekunder, yaitu alkaloid,
saponin, steroid, fenolik, dan flavonoid [9].
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Dalam penelitian ini, sintesis hijau
nanopartikel Fe.Os; dilakukan menggunakan
ekstrak daun Syzygium polyanthum (Wight) Walp.
sebagai agen pereduksi dan capping agent yang
efektif, tanpa penambahan bahan kimia
(asam/basa). Selain itu, penelitian juga dilakukan
mengenai pengaruh penambahan nanopartikel
Fe:0; terhadap nilai kalor pembakaran piroteknik
Al/Mg/KNO:s.

EKSPERIMEN
Material

Dalam penelitian ini, bahan yang
digunakan untuk mendapatkan ekstrak daun
adalah serbuk daun (Syzygium polyanthum
(Wight) Walp.) yang diperoleh dari Unit
Konservasi Budidaya Biofarmasi (UKBB) Pusat
Studi Biofarmasi Tropika LPPM IPB, Bogor,
metanol, n-heksana, dan air suling. Untuk uji
fitokimia, bahan yang digunakan meliputi air
suling, larutan HCI 37 %, reagen Wagner, NaOH,
anhidrida asetat, kloroform, H>SO., FeCls,
sedangkan untuk sintesis nanopartikel Fe.0s
digunakan Fe(NOs)s-9H20, kalium nitrat (KNOs)
99,0 %. Selain itu, pembuatan piroteknik bubuk
menggunakan penambahan bubuk aluminium (Al)
90,9 % dan magnesium (Mg) 0,006-0,3 mm.
Semua bahan kimia memiliki tingkat pro-analisis
dan dibeli dari Merck dan digunakan tanpa
pemurnian lebih lanjut.

Instrumentasi

FT-IR (Shimadzu Prestige 21), 4000-400
cm™', digunakan untuk menganalisis gugus fungsi
fraksi air ekstrak daun dan nanopartikel hasil
sintesis.  Identifikasi  serapan = maksimum
nanopartikel Fe.Os; dilakukan menggunakan
instrumen UV-Vis DRS (Hitachi UH-5300), 200-
800 nm. Karakterisasi kristal diperoleh melalui
analisis XRD (Bruker, sumber sinar-X: Kobalt
(Co)) dengan sudut difraksi 10-120 °.
Karakterisasi partikel nanopartikel Fe.Os meliputi
distribusi  ukuran dan  muatan  partikel
menggunakan PSA (PSA Nanoplus) dengan
sistem hamburan cahaya dinamis (DLS), dan
morfologi bentuk menggunakan SEM-EDS
(Phenom) 15 kV. TEM (Tecnai G2 20S-Twin
Function) 200 kV, resolusi sub-Angstrdm 0,24 nm
(titik) dan 0,188 nm (garis), rentang perbesaran
25x-1030kx, Kamera CCD, dan EDS (Energy
Dispersive X-Ray Spectroscopy) memungkinkan



analisis komposisi unsur.

Piroteknik bubuk AI/Mg/KNOs dan
Al/Mg/KNOs/Fe20s diuji nilai kalor
pembakarannya menggunakan kalorimeter bom
tipe Cal3K dengan gas nitrogen.

Prosedur
Penyiapan dan Uji Fitokimia Ekstrak Daun

Daun segar dicuci, dikeringkan pada suhu
kamar dan dalam oven. Daun kering digiling
menjadi  bubuk halus menggunakan alat
penggiling mekanis. 50 gr serbuk daun Syzygium
polyanthum (Wight) Walp. ditempatkan dalam
labu Erlenmeyer. 250 ml metanol ditambahkan
dan disonikasi selama 1 jam. Didiamkan selama
24 jam (metode maserasi). Ekstrak cair yang
dihasilkan disaring menggunakan kertas saring
dalam corong Buchner untuk mendapatkan filtrat
maserasi. Filtrat dipartisi menggunakan n-heksana
dan metanol sebagai pelarut untuk memisahkan
senyawa polar dari senyawa non-polar dalam
ekstrak daun. Proses pemisahan menghasilkan
fraksi n-heksana dan metanol dari ekstrak daun.
Fraksi metanol diuapkan menggunakan rotary
evaporator pada 50 °C untuk menghilangkan
pelarut metanol dan mendapatkan ekstrak kental.
Ekstrak ini diencerkan dengan air. Bagian air dari
ekstrak daun disimpan sebagai larutan stok dan

digunakan sebagai media untuk sintesis
nanopartikel [10].
Uiji fitokimia dilakukan untuk

mengidentifikasi beberapa kelompok alkaloid,
flavonoid, diterpenoid, tanin, polifenol, dan
saponin yang merupakan bahan aktif ekstrak daun.
Identifikasi alkaloid: 1 ml ekstrak daun dicampur
dengan 5 ml air suling, diikuti dengan
penambahan 3 ml HCI dan 3 tetes reagen Wagner.
Terbentuknya  warna  merah  kecoklatan
menunjukkan adanya alkaloid. Identifikasi
flavonoid: 1 ml ekstrak daun ditambahkan ke
dalam 5 ml air suling dan 1,5 ml larutan NaOH.
Ekstrak daun kemudian ditambahkan ke dalam
larutan HCI pekat. Terbentuknya warna kuning
menunjukkan keberadaan flavonoid, dan warna
memudar dengan penambahan HCI. Identifikasi
steroid dan diterpenoid: 1 ml ekstrak daun
ditambahkan tetes demi tetes ke dalam 2,5 ml
anhidrida asetat, 2,5 mL kloroform, dan H>SOa4
pekat. Terbentuknya warna merah menunjukkan
keberadaan terpenoid, sedangkan warna hijau tua
menunjukkan keberadaan steroid. Identifikasi
tanin dan polifenol: 1 ml ekstrak daun dicampur
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dengan 5 ml air suling dan 1-2 tetes FeCl.
Terbentuknya warna hijau tua menunjukkan
keberadaan tanin. Identifikasi saponin: 1 ml
ekstrak daun dimasukkan ke dalam tabung reaksi.
5 ml air suling ditambahkan dan dikocok kuat
selama 30 detik. Terbentuknya busa/gelembung
menunjukkan adanya saponin dalam ekstrak daun

[11].
Sintesis Nanopartikel Fe:0;s

50 ml larutan besi nitrat 0,1 M [Fe(NOs)s]
ditambahkan ekstrak daun Syzygium polyanthum
(Wight) Walp. diaduk terus-menerus
menggunakan pengaduk magnetik pada suhu 90
°C hingga terbentuk pasta. Pasta tersebut
dikalsinasi pada suhu 550 °C selama 4 jam untuk
mendapatkan nanopartikel Fe.Os [12].

Penyiapan Piroteknik Al/Mg/KNOs

KNO:s digiling dalam planetary ball mill
dan diayak melalui saringan getar 170 mesh. Al,
Mg, dan KNO:; ditimbang dengan perbandingan
berat sesuai komposisi, dicampur dan diaduk
dalam ball mill khusus hingga diperoleh campuran
homogen. Nanopartikel Fe.Os ditambahkan ke
dalam campuran dengan perbandingan berat
sesuai komposisi [13].

Uji Kalorimeter Bom

Pembakaran piroteknik termasuk dalam
jenis reaksi eksotermik, artinya reaksi tersebut
dapat menghasilkan panas. Cara mengukur kalor
suatu reaksi biasa disebut dengan metode
kalorimetri. Sedangkan alat untuk mengukur kalor
suatu reaksi biasa disebut dengan kalorimeter
bom. Oleh karena itu kalorimeter bom menjadi
sangat penting untuk mempelajari sifat energi
suatu bahan piroteknik [7].

HASIL DAN PEMBAHASAN

Karakterisasi nanopartikel Fe:0s
menggunakan UV-Vis DRS bertujuan untuk
identifikasi nanopartikel Fe.Os berdasarkan
absorbansi maksimum yang terbentuk. Hasil UV-
Vis DRS dapat dilihat pada Gambar 1 yang
menunjukkan ~ hubungan  antara  panjang
gelombang dan absorbansi. Berdasarkan hasil UV-
Vis DRS, terdapat serapan pada panjang
gelombang 475,69 nm. Hal ini sesuai dengan
penelitian yang dilakukan oleh [14], bahwa



serapan nanopartikel Fe.O; terdapat pada rentang
panjang gelombang 300-900 nm. Tidak adanya
puncak absorbansi lainnya dalam spektrum
menegaskan bahwa produk yang disintesis adalah
nanopartikel Fe:Os murni. Energi celah pita
dihitung berdasarkan turunan numerik koefisien
serapan optik menggunakan Tauc's hubungan
antara koefisien serapan optik (a), energi foton
(hv), konstanta (A), dan energi celah pita langsung
(direct) (E,) pada Gambar 2. Nilai energi celah
pita nanopartikel Fe,Os adalah 2,05 eV, sesuai
dengan nilai yang dilaporkan sebelumnya [15].
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Gambar 1. Hasil UV-Vis DRS nanopartikel Fe2Os.
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Gambar 2. Energi celah pita nanopartikel Fe2Os.

Karakterisasi spektroskopi FTIR pada
nanopartikel Fe20s bertujuan untuk
mengidentifikasi gugus fungsi yang terdapat pada
nanopartikel Fe,Os. Dari hasil karakterisasi pada
Gambar diperoleh bahwa ikatan antara Fe(II)-O
dan  Fe(lll)-O  stretching  masing-masing
ditemukan pada bilangan gelombang 570,96 dan
1006,92 cm!. Hal ini sesuai dengan penelitian
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yang menemukan ikatan antara Fe(I[)-O dan
Fe(III)-O stretching pada bilangan gelombang 528
dan 948,97 cm! [15].

Gambar 3. Spektrum FTIR nanopartikel Fe2Os.

Penentuan ukuran kristal dan pola difraksi
kristalinitas ~ nanopartikel =~ Fe.Os;  dihitung
berdasarkan hasil karakterisasi menggunakan
XRD. Dari hasil karakterisasi pada Gambar 4
diperoleh grafik antara intensitas terhadap nilai 26.
Berdasarkan grafik tersebut diperoleh bahwa nilai
20 dari nanopartikel Fe.Os adalah 28,05°; 38,61°;
41,54°; 47,74°; 58,05°; 63,62°; 67,86°; 73,95°; dan
75,87°. Hasil pengukuran 20 tersebut sesuai
dengan nilai 20 dari COD No. 9015964. Selain itu,
dari data XRD dilakukan penentuan ukuran
partikel menggunakan persamaan Scherrer dan
diperoleh ukuran kristal nanopartikel Fe-Os adalah
16,33 nm.
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Gambar 4. Hasil XRD nanopartikel Fe.Os.

Morfologi permukaan Gambar 5 dan
komposisi atom Gambar 6 nanopartikel Fe.Os;
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dapat diketahui  berdasarkan karakterisasi
menggunakan SEM-EDS. Selain itu, berdasarkan
pengukuran EDS diperoleh masing-masing
komposisi atom Fe dan O adalah 34,49 dan 65,51
% yang menunjukkan perbandingan nilai Fe : O
dari hasil pengukuran adalah 2 : 3.

Gambar 5. Morfologi permukaan nanopartikel Fe:Os.

Gambar 6. Komposisi atom nanopartikel Fe.Os.

Gambar 7. Hasil TEM nanopartikel Fe:Os.
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Karakterisasi TEM bertujuan untuk
mengetahui bentuk morfologi nanopartikel Fe2Os.
Hasil TEM dapat dilihat pada Gambar 7,
menunjukkan bahwa nanopartikel Fe-Os memiliki
morfologi sebagian besar adalah cubic dan
sebagian kecil lainnya memiliki bentuk irregular.
Morfologi ini sangat dipengaruhi oleh metabolit
sekunder pada ekstrak sebagai capping agent.
Hasil TEM juga dapat digunakan untuk
menentukan ukuran nanopartikel Fe2Os, yaitu rata-
rata berukuran 17,46 nm.

Karakterisasi ~ menggunakan  (PSA)
bertujuan untuk mengetahui distribusi ukuran
partikel. Hasil PSA Gambar 8 ukuran
nanopartikel Fe:Os sebesar 234,7 nm. Berdasarkan
hasil pengukuran PSA, ukuran partikel yang
diperolah lebih besar dibandingkan dengan hasil
pengukuran TEM dan XRD. Hal ini disebabkan
oleh perbedaan prinsip pengukuran pada ketiga
instrumentasi tersebut.
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Gambar 8. Hasil PSA nanopartikel Fe2Os.

Kalorimeter bom tipe DDS Cal3K dengan
Nitrogen digunakan dalam pengujian ini untuk
pengukuran nilai kalor pembakaran piroteknik
bubuk A/Mg/KNO:s, baik tanpa maupun dengan
penambahan nanopartikel Fe:Os. Dalam pengujian
ini tidak menggunakan oksigen untuk
pembakarannya karena komposisi piroteknik
sudah mengandung oksigen sendiri. Berat
piroteknik bubuk untuk masing-masing pengujian
adalah ~ 0,5 gr. Rata-rata nilai kalor pembakaran
piroteknik bubuk AI/Mg/KNOs 6,35 kl/gr dan
dengan penambahan nanopartikel Fe.Os 7,12
kJ/gr.



SIMPULAN

Nanopartikel Fe:0s; telah disiapkan
menggunakan metode sintesis hijau,
menggunakan ekstrak daun Syzygium polyanthum
(Wight)  Walp.  Pengamatan  menunjukkan
perubahan warna larutan dari coklat muda menjadi
coklat tua, yang menunjukkan pembentukan
nanopartikel, yang kemudian berubah warna
menjadi merah yang merupakan warna Fe:Os.
Analisis XRD menunjukkan jenis oksida besi
Fe20; yang dikonfirmasi dengan data yang identik
dengan data standar (ICSD No. 98-006-2134)
termasuk oksida besi. Hasil uji SEM dan EDS
menunjukkan partikel oksida besi berukuran
nanometer. Hasil uji FTIR menunjukkan gugus
fungsi dan ikatan kimia yang kuat dari partikel
oksida besi. Sifat optik ditunjukkan menggunakan
spektroskopi UV di mana energi celah pita
ditentukan dari sifat optik yang ditemukan dalam
nanopartikel oksida besi. Pengaruh penambahan
nanopartikel Fe-Os dalam piroteknik Al/Mg/KNO:s
dipelajari dengan menggunakan kalorimeter bom.
Nilai kalor pembakaran percobaan Al/Mg/KNO;
sebesar 6,35 klJ/gr, dan dengan penambahan
nanopartikel Fe:Os sebesar 7,12 kJ/gr.
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