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ABSTRACT

A study has been conducted on the effect of calcination temperature on the characteristics of
Fe;0,/TiO,-Co nanoparticles for the degradation of Methylene Blue. The nanoparticles were
synthesized using the coprecipitation method. The aim of this research was to investigate the
influence of calcination temperature on the morphological structure, crystal size, and degradation
percentage of Methylene Blue, with variations in calcination temperatures of 400, 500, and 600 °C.
The samples were characterized using Scanning Electron Microscope (SEM), X-ray diffractometer
(XRD), and UV-Vis Spectrophotometer. The SEM results indicated that at a calcination
temperature of 400 °C, agglomeration still occurred. The XRD analysis showed that as the
calcination temperature increased, the crystal size decreased, with the sizes for FTC400, FTC500,
and FTC600 samples being 30.53 nm, 30.13 nm, and 28.74 nm, respectively. The UV-Vis test
results revealed that the higher the calcination temperature, the higher the degradation
percentage, reaching 99.40% for the FTC600 sample.
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PENDAHULUAN

Methylene Blue (MB) adalah satu pewarna bersifat beracun, karsinogenik, dan mutagenik.
Pewarna ini umumnya digunakan sebagai pewarna sintetis untuk mewarnai kain pada industri
pakaian dan sejumlah besar air limbah yang mengandung pewarna Methylene Blue (MB) dibuang
ke air tanah dan air permukaan juga dapat menyebabkan toksisitas pada manusia dan menjadi
ancaman bagi fauna dalam ekosistem perairan maka sangat penting untuk menghilangkan pewarna
Methylene Blue (MB) [1]. Pengolahan air dengan menggunakan fotokatalisis baru-baru ini telah
menarik banyak perhatian. Fotokatalisis merupakan teknologi alternatif dalam pengolahan air
limbah industri yang sangat tercemar. Fotokatalis berbasis TiO, sangat efektif dalam mendegradasi
polutan organik dari air limbah [2]. Material yang umumnya digunakan dalam proses fotokatalis di
antaranya TiO,, ZnO, Fe,0s, CdS, GaP, ZnS, dan WO; [3]. Katalis yang digunakan sebagai bahan
pada proses fotokatalis biasanya memiliki ciri-ciri partikel yaitu berukuran nanopartikel.

Nanopartikel adalah partikel yang berukuran antara 1 dan 100 nanometer. Sifat material
berubah ketika ukuran mereka mendekati skala nano, sifat yang menarik dari nanopartikel adalah
disebabkan oleh luas permukaan yang besar pada material. Nanopartikel memiliki sifat optik
karena mereka cukup kecil untuk membatasi elektron [4]. Bahan semikonduktor yang sering
digunakan dalam proses fotokatalis yang memiliki ukuran partikel nano adalah Titanium dioksida.

Titanium merupakan suatu unsur yang berbentuk logam. Logam ini memiliki sifat kimia
yang dapat larut oleh asam pekat dan tidak dapat larut di dalam air. Secara komersil berbentuk
serbuk putih. Salah satu senyawa yang dapat dihasilkan dari logam ini adalah senyawa TiO,.
Titanium dioksida (TiO,) adalah salah satu bahan yang paling sering digunakan secara umum
sebagai bahan fotokatalitik yang sangat baik untuk aplikasi lingkungan karena stabil terhadap
fotokorosi, stabilitas kimia, tidak beracun dan berbiaya rendah [5]. Titanium dioksida memiliki tiga
fase yaitu rutil, anatase, dan brookit. Nilai Energi Gap TiO, yaitu sebesar 3,1 eV untuk rutil dan 3,3
eV untuk anatase [6]. Suhu kalsinasi yang lebih tinggi akan mempengaruhi hasil kristal yang
terbentuk selain itu proses kalsinasi akan menyebabkan pertumbuhan kristal maupun transformasi
fasa, dengan meningkatnya suhu kalsinasi derajat kristalinitas juga meningkat [7], kalsinasi
dilakukan untuk mengaktifkan sifat fotokatalik TiO, dan diketahui bahwa anatase merupakan fase
TiO, yang memiliki sifat fotokatalik lebih baik dalam proses fotokatalis. Suhu kalsinasi juga
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mampu menyebabkan perubahan energi celah pita pada fotokatalis yang dihasilkan.
Meningkatnya suhu kalsinasi menyebabkan bertambahnya diameter pori dan ukuran distribusi pori
lebih luas.

Kelemahan TiO, yaitu efisiensi menurun akibat rekombinasi yang cepat dan kesulitan
dalam pemisahan dari larutan juga menjadi alasan utama terbatasnya penerapan TiO, [8].
Mengatasi kelemahan dari TiO, diperlukan pendopingan dan penggabungan dengan material
magnetik. Kobalt merupakan salah satu logam yang sering digunakan sebagai dopan untuk
memodifikasi fotokatalis TiO,, adanya dopan Co pada TiO, menyebabkan TiO, mempunyai
konduktivitas tipe p. lon kobalt bertindak sebagai pemulung atau penangkap elektron. Efek doping
Co dapat menurunkan energi celah pita (Eg) [9]. Doping dengan kobalt (Co) secara khusus dipilih
dibandingkan logam transisi lainnya karena keselarasan tingkat energinya yang menguntungkan
TiO,. Penyelarasan ini memungkinkan transfer dan pengurangan muatan secara efisien
rekombinasi muatan yang pada akhirnya meningkatkan aktivitas fotokatalitik. Bahan magnetik
(Fes04) merupakan salah satu solusi untuk proses daur ulang yang sederhana sehingga TiO, akan
lebih mudah dipisahkan dari larutan dan mencegah aglomerisasi [10]. Penggabungan Fe;O, juga
dapat menyebabkan perubahan sifat kemagnetan dapat digunakan kembali karena sifat
magnetiknya [11]dan sekaligus mempersempit energi celah pita TiO,.

Studi yang dilakukan [12] membahas tentang sintesis dan karakterisasi Fe;O4/TiO,-Co
sebagai fotokatalis magnetik dengan preparasi FesO, menggunakan metode Kkopresipitasi dan
sonikasi, dilanjutkan dengan preparasi TiO,-Co menggunakan metode sol-gel kemudian
dicampurkan keduanya dengan perbandingan antara FesO, dan TiO, sebesar 1:3, 1:9, dan 1:15
dengan nama sampel (FT3, FT9, FT15). Kemampuan fotokatalitik Fe3O4/TiO,-Co dalam zat warna
Methylene Blue berlangsung lebih baik pada FT3 dengan hasil degradasi sebesar pada paparan
visibel 32,58% dan 21,97% pada paparan UV.

Menurut penelitian [13] yang mengenai pengaruh berbagai suhu kalsinasi (300-1000 °C)
terhadap fase struktural dan karakteristik optik, dielektrik, dan fotodegradasi nanopartikel TiO,
yang didoping kobalt (Co). Penelitian ini menggunakan metode kopresipitasi didapati pembentukan
fase anatase tetragonal untuk sampel yang dikalsinasi pada suhu 300-600 °C, sedangkan sampel
yang dikalsinasi pada suhu 800 dan 1000 °C menunjukkan fase rutil tetragonal. Doping pada
matriks dapat menurunkan celah pita energi dibandingkan pada matriks tanpa doping.

Tujuan penelitian ini adalah untuk mengetahui pengaruh suhu kalsinasi terhadap
karakteristik nanopartikel Fe;O4/TiO,-Co untuk mendegradasi methylene blue dengan berdasarkan
pengujian yaitu Scanning Electron Microscope (SEM), X-ray diffractometer (XRD), dan
Spektrofotometer UV-Vis.

METODE PENELITIAN

Metode penelitian yang digunakan dalam artikel ini menggunakan kopresipitasi juga
melakukan pendekatan secara kuantitatif. Nanopartikel disintesis dengan mencampurkan material
magnetit Fe;O4 dengan TiO, yang telah didoping dengan kobalt (Co). Penelitian ini dilaksanakan
pada bulan Juli-Agustus Tahun 2024. Proses pembuatan nanopartikel dilakukan di Laboratorium
IImu Dasar Universitas Sumatera Utara jalan Tridharma No.7 Kampus Universitas Sumatera Utara,
Proses pengujian SEM dan XRD dilakukan di Laboratorium Terpadu Universitas Syiah Kuala.
Beralamat di jalan Syech Abdurrauf No. 10 Darussalam Banda Aceh, Aceh. Proses pengujian UV-
VIS dan FTIR dilakukan di Laboratorium Penelitian dan Pengujian Terpadu (LPPT) UGM.
Beralamat di jalan Kaliurang Km. 4 Sekip Utara, Sendowo, Sinduadi, Kecamata Depok, Kabupaten
Sleman, Daerah Istimewa Yogyakarta. Alat yang digunakan dalam penelitian ini adalah alat-alat
gelas, spatula, neraca analitik, magnetic stirrer, botol semprot, cawan krusibel, kertas saring
whatman, furnace, magnet. Sedangkan bahan yang digunakan Titanium (IV) Oxide Merck 97%,
Iron (I11) Oxide Sigma Aldrich 97%, kobalt powder, methylene blue (CisHisNsSCI), ethanol,
aquabides.

Tahap pembuatan nanopartikel dengan menyiapkan bahan yang diperlukan yaitu Titanium
(1V) Oxide Merck 97%, Iron (I11) Oxide Sigma Aldrich 97%, kobalt powder, aquabides. Dilakukan
pembuatan sampel nanopartikel mula-mula bahan Titanium (IV) Oxide Merck 97% dicampur
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dengan kobalt powder 10% digerus selama 1 jam lalu dimasukkan ke dalam Aquabides, kemudian
stirrer menggunakan magnetic stirrer selama 90 menit suhu 60 °C kemudian dipisahkan dengan
magnet dan dicuci dengan ethanol 100 mL dan aquabides 100 mL dan dioven pada suhu 100 °C
selama 2 jam kemudian digerus selama 1 jam. Selanjutnya penggabungan TiO,-Co dengan material
magnetik (Fe;O,) digabungkan berdasarkan komposisi 2:1 antara serbuk TiO,-Co yang sudah
dihasilkan dengan Iron (I1l) Oxide Sigma Aldrich 97% ke dalam aquabides, kemudian stirrer
menggunakan magnetic stirrer selama 90 menit suhu 60 °C kemudian dipisahkan dengan magnet
dan dicuci dengan ethanol dan aquabides, dioven selama 2 jam suhu 100 °C kemudian dikalsinasi
menggunakan variasi suhu 400, 500 dan 600 °C selama 3 jam.

Nanopartikel diidentifikasi morfologi, ukuran kristal dan sifat fotokatalitiknya untuk
mengetahui karakteristik dari nanopartikel ini menggunakan alat Scanning Electron Microscope
(SEM), X-ray diffractometer (XRD), dan Spektrofotometer UV-Vis.

1. Scanning Electron Microscope (SEM)

SEM merupakan alat yang digunakan untuk untuk mengetahui morfologi dan analisis
permukaan material/bahan. Karakterisasi bahan menggunakan SEM dimanfaatkan untuk melihat
struktur topografi permukaan, ukuran butiran, cacat struktural, dan komposisi pencemaran suatu
bahan. Kelebihan SEM adalah memiliki resolusi lebih tinggi dari mikroskop optik. Hal ini
disebabkan oleh panjang gelombang de Broglie lebih pendek dari gelombang optik. Semakin kecil
panjang gelombang yang digunakan maka semakin tinggi resolusi yang dihasilkan oleh mikroskop
Hasil yang diperoleh dari karakterisasi ini dapat dilihat secara langsung pada hasil SEM yang
menyajikan bentuk tiga dimensi berupa gambar atau foto [14]. Mikroskop ini dapat diperbesar
sekitar 1.000 sampai 40.000 kali. Hasil SEM yang berupa gambar morfologi menyajikan bentuk
permukaan bahan.

Gambar 1 Alat SEM

2. X-ray diffractometer (XRD)

XRD merupakan alat yang digunakan untuk mengetahui ukuran kristal dari Fe;0,/TiO,-Co.
Ukuran kristal rata-rata dapat dihitung dengan pelebaran puncak puncak difraksi menggunakan
persamaan Scherrer [15] yang dapat dilihat sebagai berikut:

Keterangan:

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

Dimana D adalah ukuran kristal, A adalah panjang gelombang dari berkas sinar-X yang
datang, 8 adalah lebar penuh pada setengah dari intensitas maksimum puncak refleksi, dan K
adalah konstanta Scherrer.

Gambar 2 Alat XRD

3. Spektrofotometer UV-Vis

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

Degradasi (%)= (C"_Ct) X 100 vt (2)

Co

Di mana C, adalah konsentrasi awal dan C; adalah konsentrasi setelah penyinaran.

Gambar 3 Alat UV-Vis

HASIL DAN PEMBAHASAN

Sintesis material fotokatalis dengan bahan Fe;04/TiO-Co menggunakan metode
kopresipitasi dengan perbandingan komposisi Fe;O; kemudian dicampur dengan TiO2-Co
sebanyak 1:2. Sampel yang sudah dicampur kemudian dikalsinasi menggunakan variasi suhu 400
°C (FTC400), 500 °C (FTC500), dan 600 °C (FTC600). Hasil karakterisasi menggunakan SEM,
XRD dan UV-Vis dijelaskan sebagai berikut:
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1. SEM

Hasil SEM memperlihatkan morfologi dari bahan Fe;O,/TiO,-Co pada masing-masing
sampel, dengan perbesaran 5000 kali dapat dilihat pada gambar berikut:

Gambar 4 SEM perbesaran 5000 kali (a) FTC400, (b) FTC500, dan (c) FTC600

Berdasarkan Gambar 4 terlihat bahwa ketiga sampel memiliki morfologi yang berbeda.
Pada sampel (a) FTC400, aglomerisasi tampak cukup jelas, dengan struktur permukaan
menunjukkan partikel-partikel yang saling menempel dan membentuk partikel lebih besar. Ini
menunjukkan bahwa pada suhu kalsinasi 400 °C, pemecahan partikel belum terjadi secara optimal,
sehingga material masih cenderung menggumpal. Pada sampel (b) FTC500 meskipun aglomerisasi
masih terlihat, tingkat aglomerisasi lebih rendah dibandingkan FTC400. Peningkatan suhu kalsinasi
menyebabkan partikel-partikel menjadi lebih tersebar, meskipun beberapa partikel masih tampak
menempel satu sama lain. Pada sampel (c) FTC600, aglomerisasi tampak berkurang dengan
struktur partikel yang lebih halus dan distribusi yang lebih merata, sehingga partikel-partikel kecil
menyatu dan membentuk permukaan yang lebih padat dan seragam.

2.  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 (rad) D (nm)
FTC400 0,2785 30,53
FTC500 0,2821 30,13
FTC600 0,2956 28,74

Copyright©2025 Jurnal Rekayasa Material, Manufaktur dan Energi. This is an open acces article under the CC-BY-SA
lisence (https://creativecommons.org/licenses/by-sa/4.0/).

FT-UMSU

119


https://creativecommons.org/licenses/by-sa/4.0/

Vol. 8, No.1, Januari 2025, Halaman 115-121 ISSN 2622-7398
DOI:https://doi.org/10.30596 /rmme.v8i1.21755 | http://jurnal.umsu.ac.id/index.php/RMME

Jurnal Rekayasa Material, Manufaktur dan Energi

L >

Berdasarkan Tabel 1 ukuran kristal yang dihitung untuk sampel FTC400, FTC500, dan
FTC600 masing-masing adalah 30,53 nm, 30,13 nm, dan 28,74 nm. Ini menunjukkan bahwa
sampel FTC400 memiliki ukuran kristal yang lebih besar dibandingkan dengan FTC500 dan
FTC600, meskipun perbedaan ukuran kristal di antara ketiga sampel tidak terlalu signifikan. Suhu
kalsinasi mempengaruhi ukuran kristal, dimana peningkatan suhu kalsinasi menyebabkan ukuran
kristal menurun. Pada kristal dengan ukuran yang lebih besar, atom-atom tersusun lebih teratur,
karena kristal berkembang dengan jumlah cacat yang lebih sedikit. Semakin besar ukuran kristal,
semakin teratur pula susunan atom di dalamnya. Hal ini sejalan dengan teori yang menyatakan
bahwa peningkatan suhu kalsinasi akan menghasilkan ukuran kristal yang lebih kecil, karena pada
suhu yang lebih tinggi, atom-atom dalam senyawa TiO, berdifusi lebih cepat (lImi, 2020).

3. UV-Vis

UV-Vis digunakan untuk melihat besar persentase degradasi dari methylene blue dengan
menggunakan rumus pada Persamaan 2 dapat dilihat nilai persentase degradasi pada Tabel 2.
Tabel 2 Persentase degradasi methylene blue

Sampel Absorbansi UV-Vis 663 (nm) Absorbansi UV-Vis

Degradasi (%)

methylene blue 663 (nm) sampel
FTC400 2,029 0,084 95,86
FTC500 2,029 0,038 98,12
FTC600 2,029 0,012 99,40

Gambar 5 Fotodegradasi methylene blue dengan katalis Fes04/TiO,-Co

Berdasarkan Gambar 5 dapat diketahui bahwa suhu kalsinasi memengaruhi efisiensi katalis
dalam mendegradasi zat warna methylene blue. Perbedaan disetiap botol FTC400, FTC500, dan
FTC600 dapat diamati bahwa semakin tinggi suhu kalsinasi maka struktur dan aktivitas katalis
dapat berubah, yang berpotensi meningkatkan persentase degradasi. Besar nilai persentase
degradasi pada sampel FTC400, FTC500, dan FTC600 masing-masing adalah sebesar 95,86%,
98,12%, dan 99,40%.

KESIMPULAN

Pengaruh suhu kalsinasi terhadap nanopartikel Fe;O4/TiO,-Co terlihat dari hasil uji hasil uji
SEM, dimana aglomerisasi tampak berkurang seiring dengan peningkatan suhu kalsinasi hal ini
diperkuat oleh hasil pengujian XRD yang menunjukkan bahwa semakin tinggi suhu kalsinasi
ukuran kristal semakin kecil, untuk sampel FTC400, FTC500, dan FTC600 masing-masing ukuran
kristal adalah 30,53 nm, 30,13 nm, dan 28,74 nm. Selain itu, pengujian menggunakan UV-VIS
menunjukkan bahwa persentase degradasi sampel meningkat seiring dengan semakin tingginya
suhu kalsinasi, pada sampel FTC600 memiliki persentase degradasi paling tinggi yaitu 99,40%.
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