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ABSTRACT

This study aims to synthesize Fes0,/SiO,/TiO, photocatalytic material using the coprecipitation
method with variations in calcination temperature and to investigate the effect of calcination
temperature on the material characteristics as well as its ability to degrade methylene blue. The
photocatalytic material was synthesized with a mass ratio of Fe;0,/SiO,/TiO, of 3:2:2 and calcined
at temperatures of 500 °C, 550 °C, and 600 °C. The material characterization was performed using
X-Ray Diffractometer (XRD), Scanning Electron Microscope (SEM), and Ultraviolet-Visible (UV-
Vis) Spectrophotometer. XRD results showed that increasing the calcination temperature led to an
increase in crystal size from 28.01 nm at 500°C to 30.06 nm at 600°C. SEM analysis revealed
morphological changes with an increase in particle size and agglomeration at higher
temperatures, resulting in a denser and more porous surface. UV-Vis results showed that the
FST600 sample, calcined at 600°C, exhibited the highest methylene blue degradation rate, at
99.26%. This study demonstrates that higher calcination temperatures improve crystal size,
enhance morphology, and increase the photocatalytic performance of Fe;04/SiO,/TiO, in
methylene blue degradation.
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PENDAHULUAN

Air adalah sumber daya alam yang paling penting yang diperlukan oleh kehidupan manusia
untuk bertahan di bumi [1]. Makhluk hidup terdiri dari air dan akan selalu hidup di lingkungan
yang didominasi oleh air. Oleh karena itu, perlu untuk mengontrol kuantitas dan kualitas air [2].
Sumber air bersih di dunia sangat terbatas. Di sisi lain, perkembangan industri kimia telah
membatasi sumber-sumber ini. Oleh karena itu, polutan lingkungan menjadi isu penting dalam
masyarakat manusia saat ini. Material beracun dan pewarna adalah dua kelompok utama senyawa
berbahaya dalam limbah air [3]. Selain itu, sumber air tawar yang tidak mencukupi menyebabkan
kelangkaan air untuk kebutuhan manusia dan lingkungan. Sumber air dapat tercemar oleh berbagai
macam zat, termasuk mikroorganisme patogen, bahan kimia beracun, minyak, sedimen, dan limbah
organik. Dari semua itu, persentase tertinggi berasal dari limbah beracun yang dikeluarkan oleh
industri [4]. Dalam beberapa tahun terakhir, air limbah industri dari sektor tekstil yang
mengandung zat pewarna telah menjadi masalah yang sangat serius di wilayah berkembang.
Limbah ini sulit untuk diolah karena komposisinya yang bervariasi dan mengandung polutan yang
sulit terurai [5]. Di antara berbagai jenis pewarna, methylene blue (MB) sering ditemukan dalam
limbah tekstil [6].

Methylene blue (MB) adalah pewarna organik kationik yang banyak digunakan dalam industri
tekstil dan kertas, serta memiliki aplikasi dalam bidang medis. Meskipun dianggap sebagai
pewarna organik, MB adalah salah satu jenis pewarna yang dikategorikan sebagai bahan kimia
berbahaya bagi manusia dan hewan dengan kemampuan untuk membakar organ, seperti mata dan
kulit jika digunakan secara berlebihan. Oleh karena itu, salah satu persyaratan utama selama
pengolahan air limbah adalah penghilangan atau degradasi MB. Teknik yang paling umum
digunakan dalam oksidasi tingkat lanjut adalah fotokatalisis, di mana cahaya digunakan sebagai
energi eksternal untuk pembentukan elektron-lubang [7]. Saat ini, proses fotokatalisis
memungkinkan dilakukannya degradasi berbagai polutan organik secara efisien dalam limbah
berair [8]. Fotokatalisis adalah teknik ramah lingkungan yang sederhana untuk dekomposisi
pewarna dalam limbah air [9], dimana cahaya digunakan sebagai energi eksternal untuk
pembentukan elektron-hole. Peristiwa ini menghasilkan reaksi redoks dengan air, yang
memungkinkan spesies teroksidasi kuat, seperti radikal hidroksil (*OH), untuk memecah
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makromolekul dan memutus rantai kimia pewarna. Reaksi ini terjadi ketika oksida dikombinasikan
dengan sinar ultraviolet (UV) atau cahaya tampak dan Kkatalis, seperti ion logam atau
semikonduktor [10].

Di antara fotokatalis semikonduktor ini, TiO, telah menunjukkan dirinya sebagai fotokatalis
yang paling menjanjikan dan paling umum digunakan karena biaya rendah, ramah lingkungan,
kapasitas kimia yang tinggi, kapasitas termal yang baik, serta kemampuannya yang efektif dalam
menghancurkan struktur pewarna polutan. Sebaliknya, di antara nanomaterial magnetik lainnya,
nanopartikel magnetik Fe;O, telah menarik perhatian karena luas permukaannya yang besar,
toksisitas yang rendah, serta sifat listrik, kimia, optik, dan supermagnetiknya yang efektif. Oleh
karena itu, dalam bidang fotokatalis sintetis, Fe3O, dianggap sebagai penyedia medan magnet yang
tepat [11]. Magnetit (FesO,) dalam kombinasi dengan TiO, dapat digunakan sebagai adsorben yang
dapat menyerap atau menahan molekul atau partikel lain pada permukaannya [12].

TiO,/Fes0, merupakan katalis potensial dalam pengolahan air limbah, terutama dengan
komposisi polutan kompleks seperti air limbah pewarnaan tekstil. Dengan demikian, tujuan utama
penelitian ini adalah penyederhanaan proses sintesis TiO,/FesO, untuk aplikasi praktis, dan
peningkatan efisiensi pengolahan dengan aerasi dan penambahan oksidan [13]. Silika dioksida
dipilih untuk berperan sebagai penghalang dalam memisahkan inti magnetik dari katalis TiO.,
karena kompatibilitasnya dengan kedua material oksida serta untuk mencegah oksidasi inti besi
oksida oleh titanium dioksida yang dapat mengurangi sifat kemagnetannya. Peran silika tidak
hanya sebagai pengikat, tetapi juga untuk memastikan luas permukaan yang lebih besar, sehingga
meningkatkan kinerja fotokatalitik serta mempermudah pemisahan dan pemulihan katalis [14].
Nanopartikel magnetik dan bahan semikonduktor dapat dikombinasikan melalui metode
kopresipitasi. Prinsip dasar metode kopresipitasi adalah pemutusan ikatan kontinu pada senyawa
logam dalam bentuk larutan, tanpa memperhatikan mekanisme rinci yang terlibat. Metode ini
menghasilkan material padat yang terbentuk dari presipitasi senyawa yang awalnya berada dalam
bentuk cair [15].

Tinjauan penelitian ini adalah untuk mengetahui pengaruh variasi suhu kalsinasi terhadap
karakteristik nanopartikel Fe;04/SiO,/TiO, untuk mendegradasi methylene blue dengan
berdasarkan parameter pengujian yaitu X-Ray Diffractometer (XRD), Scanning Electron
Microscope (SEM), dan Ultraviolet-Visible (UV-Vis) Spektrofotometer.

METODE PENELITIAN

Metode penelitian yang digunakan dalam artikel ini yaitu menggunakan metode kopresipitasi
juga melakukan pendekatan secara kuantitatif. Nanopartikel disintesis dengan mencampurkan
material magnetit Fe;O, dengan SiO, dan TiO,. Penelitian ini dilaksanakan pada bulan Juli-
Agustus Tahun 2024. Proses pembuatan nanopartikel Fe;0,/SiO»/TiO, dilakukan di Laboratorium
IImu Dasar Universitas Sumatera Utara, beralamat di jalan Dr. T. Mansur No. 9. Padang Bulan,
Kecamatan Medan Baru, Kota Medan, Sumatera Utara. Proses pengujian SEM Dan XRD
dilakukan di Laboratorium Terpadu Universitas Syiah Kuala, jalan Syech Abdurrauf No. 10
Darussalam Banda Aceh, Aceh. Proses pengujian UV-Vis dilakukan di Laboratotium Penelitian
dan Pengujian Terpadu (LPPT) UGM. Beralamat di jalan Kaliurang km. 4 Sekip Utara, Sendowo,
Sinduadi, Kecamatan Depok, Kabupaten Sleman, Daerah Istimewah Yogyakarta.

Alat yang digunakan dalam penelitian ini adalah alat-alat gelas, spatula, neraca analitik,
magnetic stirrer, botol semprot, cawan krusibel, kertas saring whatman, oven, furnace, magnet,
mortar, pH indikator, termometer. Bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah Iron (1)
Oxide Sigma Aldrich 97%, Silikon Dioksida (SiO, ID Merck : 1.13126.0500), Titanium Dioksida
(TiO, ID Merck : 1.00808.1000), Etanol, Aquabidest, Aquadest dan Methylene Blue. Sintesis
Fes04/Si0, terdiri dari 3 gr Iron (I11) Oxide Sigma Alderich 97% ditambahkan etanol sebanyak
50 ml diaduk selama 1 jam dengan suhu 30 °C pada kecepatan 600 rpm. Ditambahkan 2 gr SiO,
diaduk selama 3 jam pada suhu 30 °C pada kecepatan 600 rpm. Endapan dicuci dengan etanol dan
aquabidest. Kemudian dilakukan pengovenan pada suhu 100 °C selama 150 menit. Setelah itu
digerus selama 1 jam untuk mendapatkan sebuk Fes0,/SiO,. Sintesis Fez04/SiO,/TiO, terdiri dari
serbuk Fe;0,/SiO, ditambahkan etanol sebanyak 100 ml diaduk selama 30 menit dengan kecepatan
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600 rpm pada suhu 70°C. Ditambahkan 2 gr TiO, kedalam larutan sebelumnya dan diaduk selama 8
jam. Kemudian endapan dicuci dengan etanol dan aquabidest sampai pH netral. Kemudian di
oven pada suhu 60 °C selama 8 jam. Kemudian dilakukan kalsinasi pada suhu 500 °C, 550 °C dan
600 °C selama 1 jam. Proses degradasi methylene blue terdiri dari 50 ml larutan methylene blue dan
50 mg Fes04/SiO,/TiO, ditambahkan ke dalam larutan dan diaduk menggunakan magnetic stirrer
selama 30 menit. Selanjutnya, sampel dijemur dibawah sinar matahari selama 8 jam untuk memulai
fotodegradasi methylene blue. Selanjutnya, endapan yang terbentuk dipisahkan dari larutan
methylene blue menggunakan magnet dan kertas saring. Larutan hasil pemisahan kemudian
dianalisis menggunakan UV-Vis.

Karakteristik nanopartikel dianalisis melalui identifikasi fasa kristalin, morfologi, dan sifat
fotokatalitiknya menggunakan alat X-Ray Diffractometer (XRD), Scanning Electron Microscope
(SEM), dan Ultraviolet-Visible (UV-Vis) Spektrofotometer.

1. X-Ray Diffractometer (XRD)

XRD dapat memberikan informasi tambahan mengenai ukuran kristal. Ukuran kristal rata-
rata dapat dihitung dengan pelebaran puncak puncak difraksi menggunakan persamaan
Scherrer:

Keterangan:
D = Ukuran kristal (nm)
K = Konstanta kristal (0,94)
L = Panjang gelombang (1,54 A)
B =FWHM
6 = Sudut puncak (°)

Dimana D adalah ukuran kristal, A adalah panjang gelombang dari berkas sinar-X yang
datang, B adalah lebar penuh pada setengah dari intensitas maksimum puncak refleksi, dan K
adalah konstanta Scherrer.

Gambar 1. Alat XRD

2. Scanning Electron Microscope (SEM)

SEM merupakan alat yang digunakan untuk mengetahui morfologi dan analisis permukaan
material. Karakteristik bahan menggunakan SEM dimanfaatkan untuk melihat struktur topografi
permukaan, ukuran butiran, cacat struktural, dan komposisi pencemaran suatu bahan. Hasil yang
diperoleh dari karakterisasi ini dapat dilihat secara langsung pada hasil SEM yang menyajikan
bentuk tiga dimensi berupa gambar atau foto. Mikrsrkop ini dapat diperbesar sekitar 1.000 sampai
40.000 kali. Hasil SEM yang berupa gambar morfologi menyajikan bentuk permukaan bahan.
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Gambar 2. Alat SEM

3. Ultraviolet-Visible (UV-Vis) Spectofotometer

UV-Vis adalah alat yang digunakan untuk mengukur panjang gelombang, intensitas sinar
ultraviolet dan cahaya tampak yang terabsorbsi pada sampel. Konsentrasi zat warna dianalisis
dengan spektrofotometer UV-Vis. Persentase (%) degradasi MB dapat dihitung menggunakan

persamaan berikut:
Co—Ct

Degradasi (%) = (C—) X100% «ovoveieiiiiiiiiien 2)
0
Dimana C, adalah konsentrasi awal dan C, adalah konsentrasi setelah penyinaran.

Gambar 3. Alat SEM

HASIL DAN PEMBAHASAN

Dalam penelitian ini, dilakukan sintesis material fotokatalis dengan bahan Fe;O,/SiO,/TiO,
dengan metode Kkopresipitasi. Sampel yang digunakan memiliki rasio massa komposisi
Fes04/Si0,/TiO, sebesar 3:2:2. Sampel yang sudah dicampur kemudian mengalami proses
kalsinasi pada suhu bervariasi, yaitu 500 °C (FST500), 550 °C (FST550), dan 600 "C (FST600).
Material yang dihasulkan dikarakterisasi menggunakan X-Ray Diffractometer (XRD), Scanning
Electron Microscope (SEM), dan Ultraviolet-Visible (UV-Vis) Spectofotometer.

1. X-Ray Diffractometer (XRD)
XRD digunakan untuk menghitung ukuran kristal yang dapat dihitung dari persamaan
Scherrer, dapat dilihat hasil perhitungan ukuran kristal pada Tabel 1.

Tabel 1. Ukuran Kristal Sampel Material Fotokatalis

Sampel FWHM D (nm)
FST500 0,3035 28,01
FST550 0,2829 30,05
FST600 0,2829 30,06

Berdasarkan hasil perhitungan ukuran kristal pada Tabel 1 dengan sampel FST500,
FST550 dan FST600 mendapatkan nilai ukuran kristal berukuran masing-masing 28,01 nm, 30,05
nm, dan 30,06 nm. Semakin kecil nilai Full Width at Half Maximum (FWHM), semakin besar pula
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ukuran kristal. Hal ini menjelaskan bahwa sampel FST600 memiliki nilai ukuran skristal yang lebih
besar dari pada FST550 dan FST500 akan tetapi perubahan ukuran kristal yang terjadi tidak terlalu
signifikan. Suhu kalsinasi mempengaruhi nilai ukuran kristal yang dapat dilihat dengan semakin
bertambahnya suhu kalsinasi maka semakin meningkat pula nilai ukuran kristal. Pada ukuran
kristal yang besar, atom-atom cenderung lebih teratur karena kristal tumbuh dengan sedikit cacat.
Semakin besar ukuran kristal maka semakin teratur pula penyusunan atom di dalamnya. Hal ini
dikarenakan apabila suhu semakin tinggi, maka atom-atom yang terdapat di dalam senyawa TiO,
akan berdifusi secara cepat.

2. Scanning Electron Microscope (SEM)
Hasil SEM memperlihatkan morfologi dari bahan Fe;0,/SiO,/TiO, pada masing-masing
sampel, dengan perbesaran 5.000 kali dapat dilihat pada gambar 4.

AP Y
‘&ji‘ ‘-4

"y N .

¢ \ AN

- ook A
A

»

Gambar 4. SEM Perbesaran 5.000 kali (a) FST500, (b) FST550, dan (c) FST600

Berdasarkan Gambar 4, terlihat bahwa ketiga sampel memiliki morfologi yang berbeda.
Pada sampel (a) FST500, aglomerisasi tidak tampak secara jelas, dengan struktur partikel yang
lebih halus dan distribusi yang lebih homogen, sehingga partikel-partikel kecil menyatu dan
membentuk permukaan yang lebih padat dan seragam. Pada sampel (b) FST550 terlihat adanya
peningkatan jumlah dan ukuran partikel dibandingkan dengan FST500. Tampak adanya
aglomerisasi partikel yang lebih besar, menunjukkan bahwa pada suhu 550 °C material mulai
mengalami perubahan morfologi yang lebih nyata dibandingkan dengan FST500. Pada sampel (c)
FST600 mengalami perubahan morfologi paling signifikan, partikel tampak lebih besar dan kasar,
manandakan bahwa perlakuan termal pada suhu 600 °C menyebabkan perubahan besar dalam
struktur material. Permukaannya terlihat lebih padat dan berpori dibandingkan dengan sampel
FST500 dan FST550.
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3. Ultraviolet-Visible (UV-Vis) Spectofotometer
UV-Vis bertujuan untuk menentukan persentase degradasi methylene blue, yang dihitung
berdasarkan rumus pada persamaan 2. Hasil perhitungan persentase degradasi dapat dilihat pada
Tabel 2.

Tabel 2. Persentase degradasi methylene blue
Absorbansi UV- Vis Degradasi (%)

Sampel

663 (nm)
FST500 0.024 98.82
FST550 0.025 98.77
FST600 0.015 99.26

‘@gg

Gambar 5. Fotodegradasi Methylene Blue dengan Katalis Fe;04/SiO,/TiO,

Berdasarkan Tabel 2 dan Gambar 5, penurunan absobansi UV-Vis methylene blue 10 ppm
pada panjang gelombang 663 nm menunjukkan tingkat fotodegradasi yang signifikan pada setiap
sampel. Nilai absorbansi awal sebesar 0,029 mengalami penurunan menjadi 0,024 untuk sampel
FST500 dengan persentase degradasi 98,82%, menurun menjadi 0,025 pada sampel FST550
dengan degradasi 98,77%, dan berkurang lebih jauh menjadi 0,015 pada sampel FST600 dengan
degradasi 99,26%. Hal ini menunjukkan bahwa suhu yang lebih tinggi dapat meningkatkan
efektivitas katalis dalam proses fotodegradasi methtlene blue, dengan FST600 yang memiliki suhu
kalsinasi 600 °C menghasilkan degradasi tertinggi yaitu 99,26%. Hal ini menunjukkan bahwa
peningkatan suhu kalsinasi dapat memperbaiki efektivitas katalis dalam proses fotodegradasi
methylene blue. Sampel FST600, yang dikalsinasi pada suhu 600 °C mencapai tingkat degradasi
tertinggi sebesar 99,26%.

KESIMPULAN

Penelitian ini berhasil mensintesis material fotokatalis Fe;0,/SiO,/TiO, menggunakan metode
kopresipitasi dengan variasi suhu kalsinasi yang mempengaruhi sifat-sifat materialnya. Hasil XRD
menunjukkan bahwa peningkatan suhu kalsinasi dari 500 °C hingga 600 °C menyebabkan
peningkatan ukuran kristal dari 28,01 nm menjadi 30,06 nm karena difusi atom yang lebih cepat
pada suhu tinggi, sehingga kristal tumbuh lebih besar dan teratur. Analisis SEM menyatakan bahwa
pada suhu kalsinasi lebih tinggi, terjadi perubahan morfologi yang signifikan dengan perbesaran
partikel dan peningkatan aglomerisasi, yang menghasilkan permukaan lebih padat dan berpori,
memperluas area aktif untuk reaksi. Hasil UV-Vis juga menunjukkan peningkatan efektifitas
fotokatalis dalam mendegradasi methylene blue seiring dengan suhu kalsinasi yang lebih tinggi,
dimana FST600 dengan suhu kalsinasi 600 °C menunjukkan tingkat degradasi tertinggi sebesar
99,26%. Secara keseluruhan, peningkatan suhu kalsinasi terbukti dapat memperbesar ukuran
kristal, memperbaiki morfologi, dan meningkatkan aktivitas fotokatalitik material Fe;0,/SiO,/TiO,
dalam degradasi methylene blue.
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