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ABSTRAK: Air sebagai sumber kehidupan yang tak ternilai di bumi yang selalu digunakan
setiap hari kini dihadapkan pada ancaman serius seperti polusi. Para peneliti dunia sedang
mencari solusi inovatif untuk mengatasi masalah ini. Artikel ini menunjukkan tinjauan menge-
nai berbagai metode sintesis bahan Fe,O,, SiO,, dan TiO, yang bertujuan untuk mengatasi
polusi air. Dengan penerapan strategi seperti kopresipitasi, sol-gel dan hidrotermal, bahan-
bahan tersebut berhasil membentuk nanopartikel berkualitas tinggi dengan ukuran dan distri-
busi yang dapat dikendalikan. Dari beberapa penelitian dan karakterisasi menunjukkan bahwa
kombinasi Fe,O,/SiO,/TiO, dapat digunakan sebagai katalis untuk mendegradasi zat polutan
dalam air. Adapun beberapa indikator seperti pemilihan pelarut yang tepat, pengaturan suhu,
tekanan, dan interval waktu yang cermat, merupakan kunci untuk mencapai langkah signifi-
kan dalam mengatasi polusi air.
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ABSTRACT: Water, as an invaluable source of life on Earth, constantly utilized every day, is
now facing a serious threat like pollution. World researchers are actively seeking innovative
solutions to tackle this issue. This article presents an overview of various synthesis methods for
materials such as Fe,O,, SiO,, and TiO,, with the aim of addressing water pollution. By imple-
menting strategies like coprecipitation, sol-gel, and hydrothermal techniques, these materials
have successfully formed high-quality nanoparticles with controllable sizes and distributions.
Several studies and characterizations demonstrate that the combination of Fe,0,/SiO,/TiO,
can be used as a catalyst for degrading pollutants in water. Key factors, such as the appropri-
ate choice of solvents, precise regulation of temperature, pressure, and careful time intervals,
are crucial in making significant strides towards overcoming water pollution.

1 PENDAHULUAN

Untuk mengatasi masalah pencemaran logam
berat dalam air rawa, beberapa penelitian telah di-
lakukan untuk mengembangkan metode yang efektif

ir adalah salah satu sumber daya alam yang  {alam menghilangkan logam berat tersebut. Salah
penting untuk berbagai keperluan manusia dan ¢4, pendekatan yang menjanjikan adalah menggu-

kehidupan ekosistem di sekitarnya [1], dianta-
ranya ialah air rawa. Air rawa adalah area yang te-
rus-menerus atau kadang-kadang tergenang air aki-
bat drainase yang terhambat, dan memiliki karakte-
ristik unik dalam hal fisik, kimia, dan biologi [2].
Namun, kebanyakan wilayah perairan seperti air
rawa sering terkontaminasi [3] oleh logam berat se-
perti besi (Fe) dan tembaga (Cu) [4] [5] yang dapat
berasal dari aktivitas industri, pertanian, dan limbah
domestik [6]. Kehadiran logam berat dalam air rawa
dapat menimbulkan dampak negatif [7] terhadap
lingkungan dan kesehatan manusia[8].

* Corresponding Author: email: fitri_suryani@unsri.ac.id

https:/doi.org/10.56064/jps.v25i2.849
Naskah diusulkan: 24 Juni 2023; Naskah disetujui: 18 Juli 2023
p-ISSN: 1410-7058 e-ISSN: 2597-7059 © 2023 JPS MIPA UNSRI

nakan fotokatalisis, di mana bahan fotokatalis seperti
titanium dioksida (TiO,) [9] digunakan untuk meng-
katalisis reaksi oksidasi logam berat di bawah papa-
ran cahaya matahari atau cahaya lampu. Namun,
efisiensi fotokatalisis TiO, terbatas pada sinar ultra-
violet (UV), sementara sebagian besar radiasi mata-
hari adalah sinar tampak[10].

Untuk meningkatkan efisiensi fotokatalisis dalam
sinar tampak, penelitian telah dilakukan untuk me-
modifikasi TiO, dengan bahan tambahan. Salah satu
pendekatan yang menarik adalah menggunakan
nanokomposit Fe,0,/SiO,/TiO, [11]. Nanokomposit
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ini memiliki keunggulan dalam menggabungkan sifat
magnetik Fe;0,, perlindungan dari lapisan SiO,, dan
kemampuan fotokatalitik dari TiO,. Penelitian sebe-
lumnya telah menunjukkan bahwa nanokomposit
Fe,O,/Si0,/TiO, memiliki potensi dalam fotokatalisis
degradasi logam berat [12].

Silika (Si0,) dan pasir besi Fe;0, dapat diperoleh
secara langsung dari sumber alam dengan mudah
[9]. Di sisi lain, TiO, banyak direkomendasikan seba-
gai katalis karena memiliki beberapa keunggulan,
seperti tidak beracun, sifat kimia yang stabil, biaya
yang terjangkau, kemampuan degradasi yang kuat,

JPS VOL. 25 NO. 2 AGT. 2023

dan celah optik yang lebar [13] [14]. Untuk mem-
percepat proses dan meningkatkan efisiensi katalis,
penambahan bahan magnet pada katalis TiO, dapat
dilakukan dengan menggunakan pasir besi (Fe;0,).
Pasir besi memiliki sifat superparamagnetik, yaitu
kemampuan untuk menjadi magnetik ketika terkena
medan magnet eksternal, dan kehilangan sifat mag-
netiknya saat medan magnet dihilangkan. Selain itu,
Fe; 0, mudah terdispersi dalam air dan dapat ditarik
kembali menjadi satu dengan bantuan medan mag-
net eksternal. Dengan mengintegrasikan kedua ba-
han katalis TiO, dengan Fe;0, superparamagnetik,
komposit Fe;0,/Ti0,dapat terbentuk [15].

Tabel 1. karakteristik dan parameter untuk adsorpsi beberapa logam berat

Logam

Berat Karakteristik

. Parameter penyerapan
b Material optimum Ref
enyerapan
YETraPaN pH T(0C) Q(mg/g)

Al (111) dan Dapat timbul dari proses penyaringan gas sebagai hasil dari reaksi. Zat ini memi-
liki efek toksik dan apabila tertelan dapat menyebabkan penyakit seperti kehilan-

Fe(Il)

Kitosan 4.5 25 140.2 [16]

gan nafsu makan, Alzheimer, kejang, gangguan pada hati, dan ginjal.

Cu (I1) dan lon tembaga(ll), seng(ll), dan kobalt(ll) adalah beberapa ion logam berat yang Material basah 3.16  Suhu 440 dan 32 [17]
Zn (1) paling umum di industri modern seperti pertambangan, metalurgi, produksi bate- ruang
rai, dan pelapisan logam. Logam-logam berat ini dapat berkembang biak dalam
organisme.
Pb(ll) dan  Berasal dari industri, pipa bensin, dan distribusi air, dengan nilai gesekan untuk Karbon aktif 55-6 56.8 9.30 [18]
Cd (1) ion Pb(I1) adalah 0,1 mg/L
As (111) Arsenik (As) adalah zat yang sangat beracun di lingkungan perairan. Di dalam air Cu,Fe0,/ 6.7 Suhu 63.9 [19]
alami, arsenik kebanyakan terdapat dalam dua keadaan oksidasi: As(II1) dan PMS ruang

As(V). Spesies arsenik yang dominan dalam air tanah adalah As(I11)

2 ANALISIS SIFAT DAN KARAK-
TERISTIK Fe3 04, SiOZ DAN TiOZ

Magnetit (Fe30,)

® Oxygen

@ Iron in tetrahedral site

( Ironin octahedral site
Octahedral site

[ Tetrahedral site

Gambar 1. Gambaran struktur kristalografi magnetit [20].

Magnetit (Fe;0,) adalah suatu senyawa alami
yang terdiri dari besi dan oksigen, dengan rumus
kimia FeO.Fe,0;, dan memiliki sifat magnetik yang
paling kuat dibandingkan dengan besi oksida lainnya
[21]. Magnetit memiliki struktur kristal yang disebut
spinel terbalik, dengan sel satuan yang berbentuk
face center cubic (fcc) [22]. Gambaran struktur kris-
tal dari Fe;0, dapat dilihat dalam Gambar 1.

Dalam susunan anionik, sekitar sepertiga dari 64
situs tetrahedral diisi oleh kation Fe** trivalen, se-
dangkan setengah dari 32 situs oktahedral diisi oleh
kation Fe?" divalen dan Fe3* trivalen [23]. Magnetit
(Fe;0,) memiliki sifat ferrimagnetik yang signifikan
dengan saturasi magnetisasi (Ms) tinggi, mencapai
92 emu/g pada suhu kamar dan suhu Curie (Tc) se-
kitar 577°C. Namun, sifat magnetik Fe;0, dipenga-
ruhi oleh ukuran partikelnya. Ketika ukuran partikel
ferrimagnetik tersebut mencapai skala nanometer,
kurang dari 20 nm, maka partikel tersebut akan me-
nunjukkan sifat superparamagnetik dan respons
yang besar terhadap medan magnet yang dite-
rapkan [24].

Bahan Fe;0, memiliki aplikasi yang luas di ber-
bagai bidang, termasuk bidang biomedis, konversi
energi, penyimpanan energi, dan lingkungan [25].
Dalam konteks lingkungan, Fe;0, telah banyak di-
gunakan untuk menghilangkan logam berat dan me-
lakukan adsorpsi/degradasi polutan organik dalam
air [26]. Hal ini disebabkan oleh harga yang terjang-
kau, kemudahan dalam proses fabrikasi, biokompa-
tibilitas, kemampuan pemisahan/pemulihan yang
mudah melalui penggunaan medan magnet, disper-
sibilitas dalam larutan berair, dan kemampuan mu-
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dah dipisahkan dari larutan menggunakan magnet
eksternal [27].

Nanopartikel magnetit (Fe;0,) telah menarik
perhatian penelitian yang signifikan karena memiliki
sifat unik seperti sifat magnetik, sifat listrik, aktivitas
katalitik, biokompatibilitas, dan toksisitas yang ren-
dah. Namun, partikel magnetit dalam skala nano
cenderung beragregasi membentuk partikel yang
lebih besar, mengurangi luas permukaan spesifik
yang besar dan dispersibilitas, yang akhirnya dapat
merusak aktivitas katalitik [28]. Fe;0, telah menjadi
objek penelitian yang mendalam karena memiliki
sifat-sifat menarik yang memungkinkan untuk dieva-
luasi dan diaplikasikan sebagai agen katalitik, sensor
gas, agen pengolahan air, remediasi lingkungan,
agen kontras resonansi magnetik, dan perangkat
elektronik [29].

Silika Dioksida (Si0-)

Silika adalah suatu bahan padat yang memiliki struk-
tur berpori, dan ukuran pori-pori silika memiliki hu-
bungan dengan luas permukaannya. Semakin kecil
ukuran pori-pori silika, semakin besar luas permu-
kaannya, yang pada gilirannya meningkatkan ke-
mampuan adsorpsi [30]. Silika seringkali digunakan
sebagai adsorben dalam pengolahan limbah, seba-
gai pembawa dalam sistem pengiriman obat, seba-
gai pendukung katalis, dan sebagai bahan untuk pe-
nyimpanan energi [31].

Dengan adanya penelitian yang terus berkem-
bang setiap tahunnya, material canggih seperti SiO,
dan Fe,03/Fe;0, semakin menarik perhatian dalam
mengatasi polusi air. Hasil penelitian mengenai ke-
dua material ini dalam berbagai aplikasi dapat dite-
mukan pada Tabel 2. Sebuah studi tentang SiO, me-
nyatakan bahwa material ini memiliki karakteristik
area permukaan yang tinggi, yang dapat mening-
katkan kekuatan mekanik produk material dengan
menggunakan teknologi nano [32]. Si0, juga sering
digunakan dalam aplikasi imobilisasi fotokatalis un-
tuk menjaga stabilitas dan dispersi partikel inti [33].
Dengan melakukan doping SiO, pada material
canggih, dapat diperoleh nilai transport massa yang
tinggi serta selektivitas yang lebih baik terhadap po-
lutan yang dituju [34]. Selain itu, inti silikon dioksida
berperan sebagai pusat penangkapan elektron yang
dapat mengurangi tingkat rekombinasi dan berkon-
tribusi pada peningkatan laju fotokatalisis [35].

Keunggulan lain dari SiO, adalah sifatnya yang
murah dan praktis dalam menyerap polutan air. Pe-
nelitian [36] berhasil mensintesis nanopartikel SiO,
sebagai adsorben efektif untuk menghilangkan polu-
tan logam seperti Cu?* dan N03~.Si0, telah dikom-
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binasikan dengan berbagai senyawa lain seperti gra-
fit, karbon TiO,, MnO, ZnO, Ag, Fe,05;, dan Fe;0,.
Adapun keunggulan senyawa Fe;0, diantaranya
mudah didapatkan dan disintesis serta ramah ling-
kungan. Nanopartikel Fe;0, dan SiO, akan menun-
jukkan aktivitas degradasi fotokatalitik yang sensitif
terhadap berbagai polutan organik limbah di bawah
iradiasi terlihat [37].

Titanium Dioksida (Ti0,)

Nanostruktur berbasis titanium dioksida (TiO,) saat
ini sedang digunakan dalam proses degradasi foto-
katalitik untuk menghilangkan pencemar organik
dan menjaga Kkelestarian lingkungan. Dengan
keunggulan memiliki luas permukaan spesifik yang
besar, kemampuan oksidasi yang tinggi, dan stabili-
tas kimia yang baik, TiO, telah menjadi salah satu
kandidat terbaik dalam bidang fotokatalisis [38]. Ti-
tanium dioksida (TiO,) dikenal sebagai fotokatalis
yang paling efisien dibandingkan dengan oksida lo-
gam fotoaktif lainnya. Selain itu, keunggulan uta-
manya adalah biaya yang rendah. Namun, kelema-
han TiO, terletak pada lebar celah pita yang hanya
memungkinkan penyerapan radiasi UV, yang hanya
mencakup sekitar 5% dari spektrum matahari [30].
[lustrasi penggunaan bahan dasar titanium untuk
lingkungan ditunjukkan pada Gambar 2.

ahbhby,
0o —Q ©*
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Gambar 2. Material nanotitanat dan nanotitania untuk
aplikasi lingkungan dan energi [39].

Proses adsorpsi memiliki peran krusial dalam
pengolahan air limbah. Saat proses ini berlangsung,
molekul-molekul polutan tertarik dan diikat pada
permukaan bahan penyerap. Selanjutnya Meka-
nisme degradasi fotokatalitik berbasis TiO,. Ketika
foton radiasi ultraviolet (UV) dari sinar matahari
atau sumber cahaya terang diserap oleh fotokatalis,
akan menghasilkan pasangan elektron-celah. Elek-
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tron-elektron yang awalnya berada di pita valensi
titanium dioksida akan terangsang oleh energi foton,
dan dipromosikan ke pita konduksi kosong dari tita-
nium dioksida untuk menghasilkan radikal hidroksil
(OH-), sementara elektron negatif di pita konduksi
dapat menyerang molekul oksigen untuk menghasil-
kan anion peroksida untuk degradasi fotokatalitik
senyawa organik. Morfologi nanotubular dan struk-
tur saluran terbuka tetap dipertahankan pada ma-
terial TiO, yang baru terbentuk dengan stabilitas dan
kapasitas siklus yang lebih baik. Dari berbagai poli-
morf yang paling banyak dipelajari, TiO, memiliki
kapasitas tertinggi dengan kemampuan laju yang
menjanjikan [40]. Ti0, mampu menampung satu ion
Li+ per Ti, memberikan kapasitas sebesar 335
mAh/g untuk TiO, nanotubular dan nanopartikel.
Lalu Sel-sel dari lapisan partikel semikonduktor na-
nokristalin (paling umum digunakan adalah TiO,)
[41] pada substrat penghantar diadsorpsi sebagai
sensitizer dan elektrolit.

Terdapat beberapa metode yang telah dilapor-
kan untuk meningkatkan efisiensi TiO,. Salah sa-
tunya adalah dengan membentuk campuran TiO,
yang mengurangi energi celah pita, melakukan dop-
ing dengan ion non-logam seperti karbon dan bele-
rang, serta memuat dengan logam mulia seperti pe-
rak (Ag), platinum (Pt), dan emas (Au) yang mem-
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perpanjang waktu rekombinasi elektron-hole. Saat
ini, metode yang sedang mendapatkan perhatian
signifikan adalah memuat partikel nanopori karbon
murah pada TiO, NP, seperti konjugasi dengan kar-
bon aktif yang dapat meningkatkan potensi adsorpsi
TiO, NP [42]. TiO, merupakan bahan yang menarik
karena memiliki konduktivitas elektronik yang sangat
baik, sifat optik yang menguntungkan, dan stabilitas
termal yang tinggi. Keunggulan-keunggulan ini men-
jadikannya bahan yang berguna dalam dekomposisi
fotokatalitik polutan, sel surya, dan pemisahan air
fotokimia. Namun, suspensi berair dari nanopartikel
TiO, yang umumnya digunakan dalam reaksi fotoka-
talitik sulit untuk dipisahkan dan didaur ulang.

Kontak langsung antara fotokatalis magnetik
Fe;0, dan TiO, biasanya mengakibatkan peningka-
tan rekombinasi lubang elektron dan fotodisolusi.
Penyisipan lapisan antara inti Fe;0, dan TiO, memi-
liki dua efek positif dalam meningkatkan aktivitas
fotokatalitik. Pertama, lapisan tersebut memblokir
injeksi elektron dari TiO, ke Fe;0, di antarmuka, dan
kedua, menyediakan permukaan berpori dengan
rasio permukaan-ke-volume yang besar untuk reaksi
fotokatalitik [43].

Berikut ditampilkan mengenai perkembangan
penelitian Fe;0,, Si0, dan Ti0, dalam berbagai me-
tode dan aplikasi.

Tabel 2. Perkembangan Penelitian pada Material SiO,, TiO, dan Fe;0,

Material Metode Sintesis Target polutan Aplikasi Ref

Fe;0,/Si0,/TiO, Kopresipitasi dan sol-gel Metilen biru, ciprofloxacin, Penjernihan air yang tercemar [44]
norfloxacin dan ibuprofen
v-Fe;0/SiOy/TiO, Kopresipitasidan sol-gel metilen biru Degradasi fotokatalitik polutan [45]
organik

Nano komposit Solvotermal dan hidrotermal Pewarna kationik dan anionik Adsorbsi [33]
Fe,0,/Si0,-C5;N,/TiO,
Nano komposit Teknik Hummers melalui reaksi Ion Pb (I) Adsorbsi [46](47]

Si0,/graphite kimia bubuk karbon alami
Fe,04/TiO, difungsionali- One-step pyrolisis

Metilen biru

katalis untuk degradasi pewarna [48]

sasi biochar

Fe;0,4/TiO, Hidrotermal Metilen Biru Degradasi metilen biru dibawah [49]
radiasi sinar matahari langsung

Si0,/TiO, Sol gel Metilen biru Degradasi metilen biru dibawah [50]
radiasi sinar UV

Si0, dengan Multistep dan hidrotermal Fenol Degradasi yang didominasi oksi-  [51]

v-Fe,05/MnO,
Nano pratikel SiO, Metode ekstraksi dan presipitasi
sederhana

Nano komposit kopresipitasi

Zno0.Si0,

Cu?* dan NO3~

Metil orange

gen
Adsorbsi [36]
Foto degradasi komponen pewar-  [35]

na

3 PENGEMBANGAN FOTOKATALIS
Fe3 O4/Si02

Pengembangan bahan fotokatalis berbasis magnetit
dalam bentuk nano saat ini sedang menjadi topik
penelitian yang populer. Pemanfaatan komposit na-
no oksida besi sebagai bahan feromagnetik memiliki
kepentingan yang signifikan karena sifat-sifat baru
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yang dimilikinya, biokompatibilitas yang baik, serta
harga yang terjangkau. Fotokatalis semikonduktor
magnetik menunjukkan stabilitas kimia dan struktur-
al yang tinggi, sifat magnetik yang baik, celah pita
sempit, kemampuan untuk menyerap cahaya tam-
pak, dan memiliki potensi kinerja listrik yang baik
(52].

Penelitian [53] menjelaskan bahwa bahan kimia
berbasis gel silika-logam akan menyerap substrat.
Asimilasi permukaan radikal alkoksil ke dalam koloid
yang diberi pupuk logam Na akan mendekatkan
substrat dan donor elektron. Penggunaan koloid se-
bagai pendukung juga akan meningkatkan luas dan
efektivitas setiap substrat, serta konsentrasi logam di
dalam pori-pori untuk mengurangi entropi aktivasi
transfer electron [54]. Penelitian lain menggambar-
kan optimasi absorbsi optik nanopartikel campuran
Si0,/Au dan Fe;0,/Au. Koloid dengan sifat optik
yang khas dapat menjadi agen transformasional un-
tuk banyak aplikasi, terutama aplikasi medis, di ma-
na mereka dapat mengaktifkan fungsi biomonitor-
ing, bioimaging, dan terapi multimodal yang belum
pernah terjadi sebelumnya. Dalam analisis yang di-
lakukan, ukuran partikel berkisar antara lima hingga
seratus nanometer dan panjang gelombang berkisar
antara 600 hingga 1200 nanometer. Ketebalan lapi-
san berkisar antara nol hingga 100 persen dari jari-
jari partikel. Analisis juga menunjukkan bahwa cam-
puran SiO,/Au menunjukkan beberapa puncak ab-
sorbsi yang tajam dibandingkan dengan campuran
Fe;0,/Au. Hal ini mungkin disebabkan oleh hilang-
nya inti Fe;0, yang berkontribusi secara signifikan
terhadap absorbsi [53]. Perluasan SiO, pada permu-
kaan air pada suhu rendah sangat dipercepat jika
unsur 0, di eksitasi [55].

Pada kedua sampel, keberadaan fase amorf pada
sudut 26 sekitar 20-25 derajat akan dikaitkan dengan
lapisan silikon dioksida dalam nanopartikel. Selain
itu, dengan membandingkan kedua sampel dapat
disimpulkan bahwa metode hidrotermal yang diban-
tu dengan mikrowave terkait dengan persentase sili-
kon dioksida yang lebih tinggi dalam sampel, karena
fase fenomena dalam sampel magnetit silika SW
memiliki intensitas yang lebih tinggi. Akibatnya, kris-
talinitas sampel ini berkurang karena intensitas pun-
cak fenomena fisik untuk sampel magnetit silika CP
sedikit meningkat, seperti yang terlihat pada Gambar
3 [56]. Ukuran kristal untuk kedua sampel dihitung
menggunakan persamaan Debye-Scherrer

KA
Dcos6

FWHM =

)
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Gambar 3. Difraktogram untuk sampel Fe;0,/Si0, CP
dan Fe3 04/5102_SW

Dalam persamaan Debye-Scherrer, FWHM me-
rupakan lebar penuh pada setengah tinggi puncak,
K adalah konstanta Scherrer yang memiliki rentang
antara 0,89 dan 0,94, A adalah panjang gelombang
sinar-X, D adalah ukuran kristalit, dan 6 adalah sudut
difraksi [57][58]. Sementara itu, karakteristik magne-
tik dari nanopartikel inti-lapisan Fe;0,/Si0, diuji
menggunakan Vibrating Sample Magnetometer
(VSM) (Gambar 4).

204

Fe304@SiO2_CP
Fe304@Si02_SW

Nomenviviass (emwg)
e

-20 4

T T
-10,000 -5000 0 5000 10,000
Field (Oe)

Gambar 4. Pengukuran magnetisasi Fe;0,/Si0, yang dis-

intesis melalui metode kopolimerisasi dan metode hidro-
termal yang dibantu dengan gelombang mikro.

Perilaku superparamagnetik nanopartikel ini da-
pat diamati melalui kurva histeresis yang memben-
tuk pola S antara magnetisasi dan medan magnet
yang diterapkan, dengan lebar nol [59]-[61]. Sifat
superparamagnetik ini memberikan peluang pen-
gembangan aplikasi pengiriman obat, di mana na-
nopartikel yang membawa obat dapat diaktifkan
dengan medan magnet eksternal dan kehilangan
sifat magnetiknya setelah medan magnet dihilang-
kan [62]-[64]. Selain itu, nilai-nilai yang terkait den-
gan magnetisasi saturasi (Ms), magnetisasi remanen
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(Mr), dan medan koersivitas (Hc) dari nanopartikel
inti-lapisan tersebut dicatat dalam Tabel 3.

Tabel 3. Sifat-sifat magnetik dari nanosistem Fe;0,/SiO,
yang disintesis melalui metode kopolimerisasi dan metode
hidrotermal yang dibantu dengan mikro gelombang [56].

Sampel Ms Mr Hc
(emu/g) (emu/g) (Oe)

Fe;0,/Si0, CP 20.323 0.193  4.158
Fe;0,/5i0, SW 16.954 0.38  8.942

4 ANALISIS STUDI Fe,0O,/SiO,/TiO,
PADA BEBERAPA METODE
SINTESIS

Metode Ko-presipitasi

Beberapa metode nanokomposit Fe,O,/SiO,/TiO,
telah dilakukan, salah satunya dengan menggunakan
metode ko-presipitasi [65] dengan melarutkan FeCl,
dan FeCl; dalam jumlah tertentu dalam air suling.
Lalu ditambah 10 mL HCl dan dipanaskan hingga
80°C. Berdasarkan penelitian yang dilakukan oleh
Bahare  dkk. [66] menggunakan  sintesis
Fe,O,/SiO,/TiO, untuk degradasi fotokatalitik 2,4-
Dinitrofenol dari air limbah didapatkan hasil seperti
pada gambar 5.

Gambar 5. FESEM dari Graphene Oxide (GO) (a) dan
Fe,0,/SiO,/TiO, (b).

Seperti yang dapat terlihat, GO yang disintesis
memiliki struktur lembaran. Pada gambar FESEM
fotokatalis akhir (Gambar 5(b)), lampiran
Fe,0,/SiO,/TiO, pada lembaran rGO sangat jelas ter-
lihat. Oleh karena itu, pengasemblian diri antara dua
bagian fotokatalis berhasil dilakukan. Penataan
Fe,0,/SiO,/TiO, pada lembaran rGO menunjukkan
bahwa nanopartikel teragregasi pada permukaan
rGO dan memiliki distribusi yang tidak merata.

Sedangkan pada pH = 7, kondisi untuk memben-
tuk muatan positif pada fotokatalis dan membentuk
bentuk anionik polutan terpenuhi [66] Interaksi elek-
trostatik antara polutan dan fotokatalis mempenga-
ruhi laju degradasi melalui pembentukan spesies
oksidan yang berbeda. Sedangkan dari empat siklus
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(Gambar 6) penggunaan fotokatalis, degradasi 2,4-
DNP menurun dari 88,84% pada siklus pertama
menjadi 72,26% pada siklus keempat. Penelitian oleh
Wang et al [67] menunjukkan efisiensi penghilangan
hingga 95% dalam waktu 150 menit. [68] mencapai
efisiensi degradasi sebesar 80% setelah 6 siklus pe-
mulihan, dengan penurunan kinerja hanya sebesar

10%.
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Gambar 6. Efisiensi degradasi 2,4-DNP pada 4 siklus pe-
mulihan dalam waktu 30 menit.

Metode Sol-Gel

Terdapat juga penelitian yang dilakukan oleh Rijing
Wang [69] untuk mengetahui kinerja fotokatalitik
Fe,0,/Si0,/TiO, dengan melapisi SiO, sebagai lapi-
san dalam dan lapisan luar TiO, melalui proses sol-
gel sederhana. Pelapisan silika ini merupakan lang-
kah yang penting untuk menciptakan struktur inti-
lapisan karena nanopartikel Fe;0, yang bersifat hi-
drofobik sulit terbungkus dalam lapisan TiO, dengan
mudah [70]. Selain itu, lapisan Si0, dapat terkelupas
secara selektif pada mikrosfer magnetic TiO, be-
rongga, sehingga memberikan ruang yang cukup
untuk memuat bahan-bahan yang dapat menyerap
gas tercemar atau air limbah.

Dalam eksperimen fotokatalitik, adapun peneli-
tian tersebut didapatkan hasil xrd berupa semua
puncak dapat diindeks sebagai fasa magnetit Fe;0,
(JCPDS 19-0629). Tidak ada puncak Kkarakteristik
Si0, yang terdeteksi, menunjukkan bahwa SiO, ber-
sifat amorf. Sebaliknya, dalam Gambar 7(B), penu-
tupan sukses TiO, dikonfirmasi oleh adanya puncak-
puncak baru. Reduksi puncak-puncak Fe;0, juga
mengkonfirmasi penutupan TiO, yang berhasil.
Sampel yang disiapkan menunjukkan kristalinitas
yang baik dan puncak-puncak TiO, dapat dikaitkan
dengan bidang-bidang (101), (004), (200), (105),
dan (211) dari fasa anatas (JCPDS 21-1272).

25228-185



SITI N., DKK./ REVIEW SIFAT-SIFAT DAN KARAKTERISTIK FOTOKATALITIK ...

(101)

(004) (200)( 1}105 )E 11)

Intensity (a.u.)

n

h
]| \
b " H(WJ"’ " JJ | " /'l |I|II |,
- i e !\.&Wl o Wll. o

1

" L]
T T T T

10 20 30 40 50 60 70
26 (deg)

(A) Fe304/8i0, C) JCPDS 19-062
(B) Fe304/5i0,/TiO, (D) JCPDS 21-1272

Gambar 7. Pola XRD dari komposit Fe;0,/Si0, (A) dan
Fe,0,/Si0,/TiO, (B)

Sedangkan untuk hasil laju fotodegradasi (Gam-
bar 8) MB lebih tinggi pada lingkungan netral dan
basa. Terjadi fotodegradasi sebesar 78% pada laru-
tan MB (pH = 10) setelah 5 menit di bawah sinar
UV. Namun, dalam kondisi asam, hanya sebesar

0.2 4

0 5 10 15 20 25 30
Irradiation time (min)
—-— PH =2
—— pH =7
—— pH =10

(a)
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8,5% MB yang terdegradasi setelah 30 menit. Seperti
yang terlihat dalam gambar digital larutan MB di
bawah sinar UV pada berbagai nilai pH. Warna laru-
tan MB memudar secara bertahap seiring waktu
pencahayaan pada pH = 7 dan 10, tetapi tidak ada
perubahan warna yang jelas pada pH = 2. [69].

Hal ini disebabkan oleh pengaruh pH terhadap
sifat adsorpsi senyawa organik dan keadaan terdiso-
siasi mereka dalam larutan. Sifat muatan permukaan
TiO, juga berubah dengan perubahan nilai pH kare-
na perilaku amfoterik Ti0, semikonduktor [71].
Gambar 3(b) menunjukkan bahwa efisiensi fotode-
gradasi MB pada berbagai nilai pH dengan H,O0,
dapat mencapai 60% setelah 5 menit di bawah ira-
diasi UV. H,0, meningkatkan kemampuan fotode-
gradasi yang disebabkan oleh perilaku penerima
elektronnya, yang bereaksi dengan elektron dari ja-
lur konduksi untuk menghasilkan radikal hidroksil.
Titik muat nol (pzc) untuk titanium dioksida terletak
pada pH 6,5. Permukaan Ti0,bermuatan positif da-
lam larutan asam dan bermuatan negatif dalam laru-
tan basa [72]. Karena MB adalah pewarna kationik,
dapat dimengerti bahwa pada nilai pH yang lebih
tinggi, adsorpsinya lebih diuntungkan pada permu-
kaan yang bermuatan negatif.

TEEETES
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| i
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—— pH =7

—— pH =10

(b)

Gambar 8. Efisiensi fotodegradasi dari mikrosfer komposit Fe,O,/SiO,/TiO, dan foto iluminasi digital pada pH 2, 7, dan
10 (a) dengan 1 mL H,0 (b) dengan 1 mL H,0,

Metode Hidrotermal

Sintesis hidrotermal memiliki keunggulan diban-
dingkan dengan metode lain seperti harga yang rela-
tif rendah, tidak beracun, menggunakan bahan baku

yang ramah lingkungan, dan prosedur yang seder-
hana. Pembentukan nanopartikel berkualitas tinggi
dengan ukuran dan distribusi ukuran yang terkendali
dapat dicapai dengan memilih campuran pelarut
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yang sesuai dan mengatur parameter seperti suhu,
tekanan, dan interval waktu [73].

Berdasarkan penelitian oleh Gholamrezaei dkk
[74], metode hidrotermal menyediakan orientasi
morfologis yang sesuai. Dalam kondisi khusus yang
berbeda, seperti suhu dan tekanan tinggi, pendeka-
tan ini menghasilkan bentuk yang berbeda secara in
situ dan membentuk beberapa morfologi seperti na-
nopartikel, nanorod, dan nanoplate. Metode untuk
sintesis Ag,Te sangat sederhana, murah, dan dapat
ditingkatkan dengan menggunakan prekursor dan
pelarut yang tidak beracun (TeCl, sebagai prekursor
Te). Bahan yang disintesis akan diolah lebih lanjut
menjadi bahan aplikasi fotodegradasi untuk larutan
metil orange. Sebagai hasilnya, lampu menghasilkan
campuran UVA, berkisar dari 320 hingga 400 nm,
dan UVB dengan panjang gelombang 290-320 nm,
dan mengeluarkan radiasi sebesar 13,6 dan 3,0 W
masing-masing tidak mengandung ozon dan radiasi
diinkapsulasi dalam tabung kuarza, yang mengam-
bang di dalam larutan methyl orange yang terletak
di pusat reaktor [74].

Adapun penelitian oleh Yanhua dkk yang men-
sintesis nanokomposit Fe,0,/SiO,/TiO, dengan me-
tode sintesis hidrotermal dan menganalisis sifat-
sifatnya dengan inti magnetik Fe;0, dilapisi oleh la-
pisan SiO, dan lapisan TiO,. Proses sintesis dilakukan
secara sederhana dan efisien. Karakterisasi menggu-
nakan teknik difraksi sinar-X (XRD), mikroskopi
transmisi elektron (TEM), dan spektroskopi inframe-
rah transformasi Fourier (FT-IR) menunjukkan bah-
wa nanokomposit Fe,O,/SiO,/TiO, memiliki kristali-
nitas yang baik dan struktur inti-lapisan yang jelas.
Hasil pengujian juga menunjukkan bahwa nano-
komposit ini memiliki performa fotokatalitik yang
baik dalam dekolorisasi larutan metil oranye. Selain
itu, inti magnetik yang dilapisi oleh lapisan SiO, dan
TiO, tetap mempertahankan sifat magnetik yang
baik, memungkinkan pemulihan katalis mengguna-
kan medan magnet eksternal. Penelitian ini membe-
rikan pemahaman yang lebih baik tentang sintesis
nanokomposit Fe,0,/Si0O,/TiO, dan menunjukkan
potensi aplikasi dalam bidang fotokatalisis dan pe-
mulihan katalis [75].

Sebagai metode yang umum digunakan, XRD
digunakan untuk mengidentifikasi dan menentukan
struktur fasa, ukuran kristalit, dan kristalinitas relatif
dari sampel. Dalam Gambar 9(a), terlihat pola XRD
dari inti magnetik Fe;0,, menunjukkan puncak-
puncak Kkarakteristik struktur ortorombik. Pada
Gambar 9(b), puncak-puncak difraksi Fe;0,/SiO,
mirip dengan partikel Fe;0, asli, menunjukkan bah-
wa struktur fasa dari partikel magnetik tetap terjaga
setelah pembentukan lapisan SiO, luar. Puncak di-
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fraksi SiO, tidak terlihat karena sifatnya yang amorf.
Gambar 9(c) menampilkan pola difraksi TiO, yang
terkristalisasi dengan baik, dengan fase anatas yang
diindeks. Hasil ini mendukung bahwa TiO, yang di-
lapisi pada inti magnetik Fe;0,/SiO, terkristalisasi
dengan baik pada suhu 140°C melalui metode sinte-
sis hidrotermal. Karena kandungan Fe;0, yang san-
gat rendah dalam Fe,O,/SiO,/TiO,, tidak terlihat
adanya fasa kristalin yang mengandung Fe;0,.
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Gambar 9. Pola XRD (a): Fe;04; (b): Fe;0,/Si0,; (c):
Fe,0,/SiO,/TiO,

Gambar 10 menampilkan loop histeresis magne-
tik dari partikel Fe;0, dan partikel Fe,O,/SiO,/TiO,.
Keduanya menunjukkan perilaku ferromagnetik pa-
da suhu kamar. Nilai magnetisasi saturasi (Ms) dari
partikel Fe;0, murni dan partikel Fe,O,/SiO,/TiO,
adalah 63,17 dan 3,04 emu/g masing-masing. Ms
partikel Fe,O,/SiO,/TiO, lebih rendah dibandingkan
dengan partikel Fe;0, murni karena kandungan
massa Fe;0, yang lebih rendah dalam partikel
Fe,0,/Si0,/TiO,. Meskipun demikian, sifat magnetik
ini menunjukkan bahwa nanokomposit magnetik
Fe,0,/SiO,/TiO, dapat dipisahkan dari suspensi
menggunakan medan magnet eksternal. Selain itu,
magnetisasi saturasi setelah menyimpan sampel di
udara selama sekitar 6 bulan hampir tidak berubah
(perubahan kurang dari 5%), hal ini serupa dengan
hasil yang dilaporkan dalam literatur [76].

25228-187



SITI N., DKK./ REVIEW SIFAT-SIFAT DAN KARAKTERISTIK FOTOKATALITIK ...

[ ] e el (a)

aof /

20} |
RS o (6)

=20+

Magnetization (emu/g)
(=]

40 /

60, T L I I I I
-20000 -15000 -10000 -5000 0 5000 10000 15000 20000

Magnetic field (Oe)

Gambar 10. Kurva magnetisasi (a) Fe304
(b) Fe,O/SiO,/TiO,

Sedangkan untuk degradasi pada gambar 11, me-
nunjukkan bahwa puncak absorpsi methyl orange
muncul pada panjang gelombang 465 nm, yang in-
tensitasnya menurun setelah reaksi fotokatalisis
Fe,0,/Si0,/TiO, selama 30 menit. Hasil ini menun-
jukkan bahwa methyl orange perlahan-lahan men-
galami dekolorisasi oleh fotokatalis Fe,O,/SiO,/TiO,
di bawabh sinar irradiasi. Selain itu, aktivitas fotokata-
lisis partikel Fe,O,/SiO,/TiO, sama dengan TiO,
murni, yang berarti bahwa inti magnetik Fe;0, dan
lapisan SiO, tidak secara signifikan mengurangi akti-
vitas fotokatalisis TiO,.
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Gambar 11. Absorpsi metil orange (a) TiO,
(b) Fe,O,/SiO,/TiO, (c) tanpa fotokatalis selama 30 menit.

5 KESIMPULAN

Berdasarkan hasil tinjauan, kami menyimpulkan
bahwa terdapat 3 metode sintesis yang mengun-
tungkan seperti kopresipitasi, sol gel dan hidroter-
mal. Namun metode hidrotermal sendiri memiliki
keunggulan dibandingkan metode lain seperti biaya
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yang relatif rendah, tidak beracun, bahan baku yang
ramah lingkungan, dan prosedur yang sederhana.
Adapun Si0,, TiO, dengan Fe;0, menarik perhatian
kami karena dapat disintesis dengan mudah dan
diproses secara cepat dari bahan alami yang dite-
mukan di alam. Karakterisasi yang perlu dilakukan
meliputi XRD, SEM, dan VSM serta AAS. XRD digu-
nakan untuk mengidentifikasi struktur kristal sampel.
SEM memberikan informasi tentang permukaan
sampel dan komposisinya, sedangkan VSM diguna-
kan untuk mengamati sifat magnetik suatu bahan.
Sementara AAS untuk mengamati efisiensi degradasi
sampel dibawah sinar matahari atau UV. Dilihat dari
kemampuan kombinasi material Fe,O,/SiO,/TiO,
sebagai bahan adsorpsi, katalisis, dan filtrasi, materi-
al-material ini memiliki potensi besar dalam menga-
tasi polusi air di lingkungan terutama dalam penye-
rapan zat warna pada metilen biru maupun orange.
Kami berharap di masa depan akan ada lebih ba-
nyak penelitian laboratorium yang mengintegrasikan
pengembangan material silika, titanium dan magne-
tit yang luar biasa untuk mengatasi polusi air di ling-
kungan.
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