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The research was began with the synthesis of magnetite by reacting
FeCl3.6H20 and FeSO4.7H:0 by co-precipitation and sonication method.
Then magnetite covered by silica was sintisized using sonication method by
reacting TEOS with magnetit in base condition, and then coated by TiO:
using sol-gel method followed by calcination by using TTIP as a precusor.
The X-Ray Diffractometer (XRD) were used to characterize the
nanoparticles. The XRD defractofram showed the diffraction pattern 26 (o)
at 25.38¢, 35.881¢, 38, 38,797°, 48.26°, 54.22¢, 55,4, 63.119°, and 69.24°
that based on JCPDS data No. 21-1272 that showed TiO: anatase stucture.

ABSTRAK

Penelitian diawali dengan sintesis magnetit dengan merekasikan
FeCl3.6H20 dan FeSO4+.7H20 dengan metode ko-precipitasi dan
sonikasi. Selanjutnya melapisi magnetit dengan silika dengan
metode sonikasi dengan mereaksikan TEOS dengan magnetit
pada kondisi basa, dan selanjutnya melapisi dengan TiO2
menggunakan metode sol-gel yang dilanjutkan dengan kalsinasi
dengan prekusor TTIP. X-Ray Diffractometer (XRD) digunakan
untuk karakterisasi nanopartikel. Hasil Defractogram XRD
menunjukkan pola difraksi 20 (o) pada 25.38°, 35.881°, 38°,
38,797°, 48.26°, 54.22°,55,4°, 63.119°, dan 69.24° yang berdasarkan
data JCPDS No. 21-1272 menunjukkan struktur TiO:z anatase.

Pendahuluan

Energi

perubahan

sebagian besar senyawa organik. Zat
warna, makanan,

kosmetik,

menginduksi
dan kimia pada

dan polimer merupakan

contoh-contoh senyawa yang dapat
didegradasi dengan cahaya, atau yang
biasa  disebut dengan  degradasi
terinduksi cahaya atau fotodegradasi.
Fotodegragdasi dapat juga
diimplementasikan untuk pemurnian

produk

limbah cair pada industri tekstil dan
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limbah industri kertas [1]. Pengolahan
limbah dengan fotodegradasi banyak
mendapat perhatian beberapa dekade ini
karena ramah lingkungan.

Pada umumnya fotokatalis yang
digunakan untuk pemurnian limbah cair
adalah titanium dioksida (TiO2) [2]. TiO2
memiliki  sifat semikonduktor [3].
Fotokatalis TiO: tidak menimbulkan
limbah tambahan pada penggunaanya
dan aktif di bawah sinar ultraviolet [4].

Pada
fotokatalitik, pasangan hole (+p) dan

mekanisme oksidasi
elektron (e-) di permukaan fotokatalis
(TiO2) dihasilkan ketika radiasi cahaya
diserap TiO:. Positif hole mengoksidasi
molekul air yang terserap pada TiO:, dan
radikal hidroksil (¢OH) terbentuk.
Sementara itu, elektron menghasilkan
radikal anion superoksida (O2). Senyawa
organik akan bereaksi dengan *OH dan
Or, degradasi
membentuk karbondioksida dan air [5].

dan  mengalami

Pemisahan dengan medan magnet
menyajikan proses yang mudah untuk
kembali
fotokatalis [6]. Salah satu caranya adalah

menggunakan material
menambahkan material
seperti (FesOns),
maghemit (y-FexO0s), dan hematit (a-
Fe2Os) pada fotokatalis [7]. Fotoatalis
yang dilapisi besi oksida akan mudah

dengan

magnetik magnetit

dipisahkan pada larutan dan dapat
digunakan kembali. Mengkombinasikan
FesOs dengan TiO: akan meningkatkan
aktivitas fotokatalitik TiO: dalam hal
kemampuannya yang mudah dipisahkan
dengan larutan [8]. Peningkatan efisiensi
katalis
ditunjukkan pada persamaan. (1) dan (2)

[9].

yang ditambahkan ion besi

Fe* + H.0: > Fe* + OH* +OH (1)
Fe* + H202 > Fe? + OH: + H* )

Selanjutnya, komposit SiO2-TiO:2
telah lama dipelajari [10]. Silika adalah
salah satu material pendukung katalis
yang baik karena kestabilan termal yang
bagus, tidak mudah bereaksi dengan
senyawa kimia, dan luas permukaan
yang tinggi [11]. SiO2 merupakan pelapis
yang potensial, karena hidrofobisitasnya
[10]. Silikon dioksida mempunyai luas
permukaan yang cukup tinggi yakni
diatas 300 m?*/g dengan biokompabilitas
yang bagus [12]. Beberapa metode yang
digunakan untuk mensinteis material ini
dengan cara reaksi polimerisasi dan sol-
gel [10].

Pada penelitian ini, dilakukan
sintesis FesO4/5i02/TiO2 nanokomposit,
modifikasi fotokatalis dengan FesOs
bertujuan agar senyawa mudah

dipisahkan dalam larutan dan mudah
untuk digunakan kembali. Modifikasi
TiO: dengan SiO: diharapkan dapat
meningkatkan kestabilan nanokomposit.

Bahan dan Metode

Alat

Seperangkat alat gelas, neraca
analitik Mettler AE 100, magnet eksternal,
spatula, krus, Furnace Thermo Scientific,
pH meter Mettler Toledo, Oven (Fisher
Model 655F),
(Bransonic 3210 dengan frekuensi 48 kHz;
220 volt), hot plate stirrer IKA C-MAG HS
4,  magnetic  stirrer, dan  X-Ray
Diffractometer (XRD) Shimadzu 6000.

Scientific Ultrasonic

Bahan

FeCl;.6HO0 (Merck), FeSO+.7H-0
(Merck), NasCeHs.2H-O, NH4«OH 25%
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(Merck), NaOH, HCl 37 %, metanol
absolut (Merck), akuabides, TEOS 98%
(Merck), dan TTIP 97% (Sigma Aldrich).

Prosedur Kerja
Sintesis magnetit (FesOa)

Pembuatan magnetit dilakukan
dengan mereaksikan 5,4 gram FeCls.6H-O
dengan 2,8 gram FeSO4.7H:0. Campuran
selanjutnya dilarutkan dengan akuabides
dalam kondisi tanpa

disonikasi. Selanjutnya menambahkan

oksigen dan

basa hingga pH larutan 11 dan terbentuk
endapan. Endapan kemudian dicuci
hingga pH netral (pH=7) dan melarutkan
dengan Natrium Sitrat 0,5 M sambil
disonikasi. Endapan tersebut didiamkan
selama 24 jam, setelah itu dipisahkan
filtratnya pada

temperatur 80° C.

dan  dikeringkan

Sintesis magnetit/silika (FesO4/SiO2)

Pada tahap ini dilakukan dengan
cara menambahkan FesO: pada metanol
absolut dan disonikasi. Penambahan
TEOS sebanyak 2 mL sebagai prekrusor
silikon dioksida. Selanjutnya
menambahkan akuabides dan NH4«OH
25%, lalu didiamkan selama 24 jam.
Endapan kemudian dicuci hingga pH
netral dengan metanol dan dikeringkan

pada temperatur 80° C.

Sintesis magnetit/silika/titania
(Fes04/510:2/TiO:)

Material Fe:O./SiO: didispersikan
dalam metanol absolut dan disonikasi.
Selanjutnya TTIP sebanyak 1 mL dan
akuabides sebanyak 0,2 mL ditambahkan.
Endapan dipisahkan dan dikeringkan
pada 80> C.
selanjutnya dikalsinasi pada temperatur
500° C selama 3 jam.

temperatur Endapan

Penentuan struktur magnetit/silika/titania
(FesO4/5i0:/TiO2)

Komposit yang telah berhasil
disintesis ~ kemudian  dikarakterisasi
dengan menggunakan X-Ray

Diffractometer (XRD) Shimadzu 6000,
XRD digunakan untuk mengidentifikasi
struktur kristal yang dihasilkan pada
proses sintesis [13].

Hasil dan Pembahasan

Pada dilakukan
sintesis nanokomposit Fe304/SiO2/TiO:
dengan metode sol-gel. Penelitian diawali

penelitian  ini

dengan  sintesis  magnetit  dengan
merekasikan FeCls.6H:0 dan FeSO4.7H20
sebagai prekrusor dengan metode ko-
precipitasi
melapisi magnetit dengan silika dengan

dan sonikasi. Selanjutnya
metode sonikasi dengan mereaksikan
TEOS dengan magnetit pada kondisi
basa, dan selanjutnya melapisi dengan
TiO2 menggunakan metode sol-gel yang
dilanjutkan dengan kalsinasi.

Analisis material pada penelitian ini
dilakukan dengan X-Ray Difarctometer
(XRD). Tujuan analisis dengan XRD
adalah untuk mengidentifikasi struktur
kristalinitas ~ suatu  material
pada
difraksi yang muncul pada difraktogram
[13]. kristal hasil
karakterisasi dengan XRD selanjutnya
dicocokkan dengan Joint Commite on
Powder Difraction Standard (JCPDS) untuk
mengetahui kristal yang dominan pada

material hasil sintesis tersebut [14]. Hasil

dan
berdasarkan puncak-puncak

Penentuan fasa

karakterisasi nanokomposit dengan XRD
disajikan pada Gambar 1. berikut:
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Gambar 1. Hasil Karakterisasi dengan
XRD

Hasil analisis dengan XRD seperti

yang ditampilkan pada Gambar 1.
menunjukkan  puncak  difraktogram
material FesO04/SiO2/TiO2 26(°) pada

25.38°, 35.881°, 38°, 38,797°, 48.26°, 54.22°,
55,4°, 63.119°, dan 69.24°. Puncak-puncak
utama material FesO4/5i02/TiO2 memiliki
beberapa kesamaan dengan standar
difraktogram TiO2. Data difraktogram
tersebut mengindikasikan terbentuknya
TiO:2 pada Fes04/Si0x.
Berdasarkan hasil XRD, nanokomposit
Fes04/Si0:/TiO: telah berhasil disintesis.
Hal ini sesuai dengan JCPDS#21-1272
yang mengindikasikan fasa TiO: dalam
bentuk anatase kristalin [15].
membuktikan bahwa hasil modifikasi

permukaan

Data ini

material magnetit dengan SiO: dan TiO:
tidak terjadinya
perubahan Akan tetapi,
terdapat pergeseran sedikit di beberapa
terjadi
kritalinitas dengan
dan SiO: pada

menyebabkan
struktur.

puncak yang menandakan
penurunan
penambahan FesOs
material fotokatalis.

Kesimpulan

Berdasarkan penelitian yang telah
dilakukan dapat disimpulkan bahwa

nanokomposit Fe:04/5i02/TiO2  dapat
disintetis dengan metode sol gel dengan
prekusor FeCls.6H20, FeSO4.7H20, TTIP,
dan TEOS.

Hasil karakterisasi dengan X-Ray
difractometer (XRD) menunjukkan telah
berhasil terbentuk nanokomposit
Fes04/Si0:/TiOz2sesuai dengan JCPDS#21-
1272 pada puncak-puncak 20 25.38°,

Wt 358810, 380, 38,797°, 48.26°, 54.22°, 55 4,

63.119°, dan 69.24e.
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