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Sintesis dan Karakterisasi Nanopartikel Magnetik TiO.-(Ni dan Mn)
Fe;O, dan Uji Sifat Fotoka talitiknya

Rahmayeni, Admin Alif, Syukri Arief, Widya Adhe Winita

Jurusan Kimia Fakultas Matematika dan [lmu Pengetaliuan Alam, Universitas Andalas
Email: rahmayenni83@yahoo.com

Abstract. Magnetic nanoparticles of TiO2-(Ni and Mn)Fe:C: were prepared by a sol-gel process
using metals nitric (Ni, Mn and Fe) as metal precursors and titanium isopropoxide (TIP) as
titanium precursor. The powder X-ray diffractometer (XRD) and scanning electron microscopy
(SEM) were used to characterize the structure of nanoparticles. The magnetic properties were
measured by vibrating sample magnetometer (VSM). The XRD patterns show the peaks of TiOs-
MnFe;O; and TiO2-NiFe;Os, and TiO; in anatase and rutile phases. The magnetic properties
analysis indicates that TiO,-MnFe,O4 has larger magnetic saturation than TiO,-NiFe;Qs The
morphology particles is relatively homogenous. The photo catalytic activity of samples in
response to visible-light irradiation was determined by degraciation of rhodamin B.

Key words: Magnetic nanoparticle, scl-gel process and photo catalytic properties

1 Pendahuluan

Titanium oksida merupakan material yang cukup faopuler yang sering digunakan sebagai katalis
untuk pemurnian air dan degradasi limbah senyawa-senyawa organik, seperti asam humat pada
air rawa gambut [1] dan zat warna seperti indigo carmine [2]. Penggunaan material ini sebagai
pelapis membran ultrafiltrasi yang digunakan untuk perlakuan air minum sebagai teknologi
alternatif untuk pemisahan zat-zat organik secara konvensional telah diteliti. Adanya TiO; akan
meningkatkan kemampuan dari membran terhadap proses fotokatalitik [3]. Hal ini disebabkan
karena TiO, mempunyai sifat-sifat yang menguntungkan seperti bersifat semikonduktor, stabil
secara kimia dan fisika, mempunyai aktivitas yang tinggi, tahan terhadap abrasi (goresan), relatif
murah dan dapat didaur ulang

Aktivitas katalitik titanium oksida dipengaruhi oleh struktur kristal, luas permukaan,
distribusi ukuran partikel, porositas dan permukaan [4]. TiO; murni dengan struktur kristal
anatase yang metastabil mempunyai band gab yang lebar (3,2 eV) telah menjadikannya sebagai
fotokatalis diaktivasi oleh UV yang dominan digunakan karena kestabilannya dan potensial
oksidasi yang tinggi serta sifatnya yang menguntungkan secara kimia [5].

Ketergantungan pada sistim fotokatalitik yang diaktifkan oleh cahaya tampak meningkat
dengan cepat. Pada saat ini sangat terbatas fotokatalis yang efesien, mudah didapatkan dan
dengan mudah dapat diaktifkan secara efektif oleh cahaya matahari dan cahaya penerangan
rumah. Polusi lingkungan khususnya lingungan perairan dalam skala global memberikan
masalah yang cukup besar pada ahli kimia. Hal ini mendorong sejumlah ahli kimia dalam
mencari sistim fotokatalitik baru untuk cairan. Pada umumnya sistim fotokatalitik yang
digunakan saat ini adalah TiO, murni atau yang dimodifikasi dengan struktur kristal anatase
vang metastabil dengan band gap yang lebar, akan tetapi sistim fotokatalitik ini mempunyai
kelemahan yaitu efesiensi fotokatalitknya yang rendah dan hanya 3-5% spektrum cahaya
matahari yang dapat diserap. Untuk mengatasi masalah ini para peneliti telah melakukan
sejumlah strategi meliputi kontrol terhadap morfologi dan fasa, pendopingan, koupling
semikonduktor dan lain-lain [5, 6].
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Sintesis dan karakterisasi nanopartikel magnetik tio.-{ni dan mn)fe;04 dan uji sifat fotokatalitiknya

Dorongan penelitian kearah perluasan fotorespon TiO; ke daerah panjang gelombang sinar
tampak yaitu untuk aplikasi cahaya matahari (A\> UV-A, 320 nm) dan cahaya tampak (>400nm}
terus meningkat secara eksponensial setiap tahun. Salah satunya pendopingan TiO. dengan
beberapa logam seperti Zn, Co dan Ni melalui proses sol gel untuk mendapatkan TiO: dengan
efek fotokatalitik yang lebih baik [7]. Selain itu juga telah dilakukan metoda implantasi yang
menggunakan ion Cr, Ag, Fe atau V dan metoda doping non logam N (TiO2«Ny), [8]. Usaha lain
untuk meningkatkan kemampuan TiO; juga sudah dilakukan yaitu dengan memperluas
fotorespon TiO, melalui interaksi pemindahan muatan dengan oksida logam dengan band gap
yang sempit. Sejumlah publikasi telah menggunakan berbagai teknik seperti sol-gel untuk
mendoping TiO; dengan oksida logam untuk mempelajari fotokatalitik yang di irradiasi oleh
sinar matahari [9].

Nanokomposit MFe;04 dengan M=Zn,Co,Ni dapat digunakan sebagai partikel yang dapat
meningkatkan efek fotokatalitk TiO, karena mempunyai band gap yang lebih sempit
dibandingkan TiO, [10, 11]. Penambahan MFe;O4 kedalam TiO, dalam perbandingan tertentu
akan meningkatkan fotorespon dan aktivitas fotokatalitik TiO, pada daerah sinar tampak
sehingga dapat digunakan sebagai katalis untuk senyawa-senyawa organik dalam air dengan
adanya sinar UV dan cahaya tampak. Di samping itu partikel yang dihasilkan akan dapat didaur
ulang karena bersifat magnit [12]. Dalam tulisan ini dilaporkan hasil penelitian tentang sintesis
dan karakterisasi nanopartikel magnetik TiO»-(Ni dan Mn)Fe;O4. Partikel yang diperoleh
kemudian dikarakteridasi dengan peralatan XRD, SEM-EDX dan VSM. Aktivitas
fotokatalitiknya diuji dengan degradasi senyawa rhodamin B yang disinari dengan sinar tampak

2 Metode dan bahan

Alat yang digunakan dalam penelitian ini adalah hot plate stirrer, magnetic stirrer, thermometer,
furnace, timbangan analitik, cawan penguap, oven, dan alat-alat gelas lainnya. Alat karakterisasi
yang digunakan adalah SEM JEOL JSM-6360LA, XRD Philips PW 1710, VSM tipe OXFORD VSM
1.2H dan spektrofotometer uv-vis.

Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah aquades, larutan titanium
isopropoksida (TIP), etanol, isopropanol, nikel nitrat hidrat, mangan nitrat hidrat, besi nitrat
hidrat, HCl, asam sitrat, dan rodamin B.

Pembuatan nanopartikel (Mn/Ni}Fe,O4 Garam-garam nitrat dilarutkan dengan etanol
untuk mendapatkan larutan logam dengan konsentrasi 1,0 M. Larutan besi nitrat dan mangan
nitrat/ nikel nitrat dicampurkan dengan perbandingan mol (Mn?*/ Ni?*) : Fe¥* = 1:2. Asam sitrat
ditambahkan ke dalam larutan tersebut dengan perbandingan mol Me : asam sitrat =1: 1,5 (Me
= (Mn/Ni) dan Fe). Kemudian campuran tersebut dipanaskan 70°C selama 1 jam sambil diaduk
dengan stirrer sampai didapatkan gel. Gel yang didapat dikeringkan di dalam oven pada suhu
120°C selama 24 jam untuk mendapatkan prekursor logam yang halus. Prekursor sitrat tersebut
dikalsinasi pada suhu 500°C selama 2 jam dan didinginkan pada temperatur kamar lalu
dikarakterisasi dengan XRD

Pembuatan nanopartikel TiOx-(Mn/Ni)Fe;O4. Nanopartikel TiO;-(Mn/Ni)Fe,O, dibuat
melalui metoda sol-gel menggunakan titanium isopropoksida sebagai precursor untuk TiO:.
Ti/H20/HCl/ C3H;OH disiapkan dengan perbandingan mol 1:1,5:1: 15. TIP dicampur dengan
sebagian isopropanol. Kemudian nanopartikel (Mn/Ni)Fe,O4 didispersikan ke dalam campuran
Ti/H,O/HCl/C3H;OH sambil distirer. HO dan HCl dicampur dengan sisa isopropanol
kemudian larutan tersebut ditambahkan tetes demi tetes ke dalam larutan yang mengandung
titanium isopropoksida dan nanopartikel (Mn/Ni)Fe,O4 sambil distirrer untuk mendapatkan sol
TiO;-(Mn/Ni)Fex0a.  Setelah distirrer beberapa jam didiamkan dan didapatkan gel yang
kemudian dikalsinasi pada suhu 500°C selama 2 jam. Partikel TiO-(Mn/Ni)Fe,O4 yang didapat
dikarakterisasi dengan XRD, SEM-EDX dan VSM. Aktifitas fotokatalitiknya diuji terhadap
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pendegradasian senyawa rodamin B dibawah sinar matahari. Setelah dilakukan penyinaran,
rodamin B yang tersisa dalam larutan  diukur serapannya dengan menggunakan
spektrofotometer UV-Vis untuk mengetahui banyaknya rhodamin B yang terdegradasi.

Uji Aktifitas Fotokatalitik. Rhodamin B ditimbang sebanyak 0,001 g, kemudian dilarutkan
dengan akuades dalam labu 100 mL dan untuk mendapatkan konsentrasi larutan 10 ppm. Dari
larutan tersebut diambil 2,5 mL dan diencerkan kembali dalam iabu 50 mL sehingga didapatkan
konsentrasi larutan 0,5 ppm. Sebanyak 25 mL larutan rhodamin B 0,5 ppm ditambah dengan
0,005 g nanopartikel TiO>-MFe;O4. Campuran tersebut kemudian dibiarkan di bawah sinar
matahari dengan variasi lama waktu penyinaran 0, 30, dan 60 menit. Setelah dilakukan
penyinaran, larutan diukur serapannya dengan menggunakan spektrofotometer UV-Vis untuk
mengetahui banyaknya rhodamin B yang terdegradasi.

3 Hasil dan Pembahasan

Gambar 1 memperlihatkan pola XRD bubuk material dari TiO; (a), MnFe,O, (b), TiQ2/MnFe Oy
dengan perbandingan 1:0,1(c) dan TiO»/MnFe;O; dengan perbandingan 1:0,01 (d). Dari pola
difraksi terlihat TiO: yang dikalsinasi pada suhu 500°C berada dalam bentuk rutil (sudut 20 = (c)
27,07°; (d) 26,98°) dan anatase (sudut 20 = (c) 24,86°; (d) 25,05°). Pendopingan MnFe;O4 pada
TiO2 menyebabkan perubahan bentuk rutil menjadi anatase. Ferituk TiO, anatase mempunyai
efek katalitik yang lebih baik dari pada rutil. Dalam gambar juga terlihat munculnya MOy dan
Fe:0; yang disebabkan kurang sempurnanya pembentukan dari MnFe,Qy. Pengaruh perubahan
konsentrasi dari MnFe;O; tidak memberikan efek yang signifikan terhadap perubahan struktur
dari TiO,. Kedua pola (c) dan (d) memperlihatkan puncak TiO: dalam bentuk anatase.

il

%
|

i

Intarsits (au)

poyelinn bbbk b i

2 theta (deg)

Gambar 1. Pola XRD bubuk material (a)TiOy; (b)MnFe:Os (c)TiO2/MnFe;Os dengan
perbandingan 1:0,1; (d) TiO2/MnFe;O; dengan perbandingan 1:0,0lyang
dikalsinasi pada suhu 500°C

438

SRl

=S R A =

A i

B T e

i MR T

VT I



! e

I

g

Sintesis dan karakterisasi nanopartikel magnetik tio-(ni dan mn)fe.04 dan uji sifat fotokatalitiknya

IntensiGs (au)
T

Tl 1111}
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Gambar 2. Pola XRD bubuk material (a)TiO;, (b)NifeOs, (c) TiO2/NiFe:O; dengan
perbandingan 1:0,1, (d)TiO2/NiFe;Oy4 dengan perbandingan 1:0,01 yang dikalsinasi
pada suhu 500°C

Gambar 2 memperlihatkan pola XRD dari bubuk material dari TiO, (a), (b)NiFe,Os,
(0)TiO2/ NiFe;Os dengan perbandingan 1:0,1 dan (d)TiO»/NiFe;O; dengan perbandingan 1:0,01
yang dikalsinasi pada suhu 500°C. Berbeda dengan pola XKD sebelumnya (gambar 1 ¢ dan d),
pada pola XRD TiO,-NiFe;Os dalam gambar 2 (c) dan (d) didapatkan struktur TiO» dalam bentuk
rutile (sudut 26 = (c) 27,079 (d) 26,98°) dan TiO, anatase (sudut 20 = (c) 24.989; (d) 24,86°).
Perbedaan ini disebabkan karena berbedanya jenis alloy oksida logam yang didopingkan pada
TiO,. Pendopingan NiFe;O; pada TiO; memunculkan bentuk rutil dari TiO.. Jika temperatur
kalsinasi diturunkan akan merubah struktur rutil menjadi anatase. Pada gambar juga terlihat
munculnya puncak dari NiFe;O; pada sudut 20=3542°¢(c) dan 35,59 (d) yang memberi
gambaran terbentuknya TiO;/NiFe;O4. Pari hasil perhitungan didapatkan ukuran partikel rata-
rata 10.9 nm untuk TiO;/MnFe>O; dan 10,5 nm untuk TiO,/ NiFe,O;.

TiQ
0:

MnFe, 0,

o
b |
4

L= P

Field (tesla)

Momen Magnet (emnu/g)

Gambar 3. Sifat magnetik dari nanopertikel TiO-MnFe2Oy
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S=(Ti-Nij2

Momen Magnet (emu/gr}

Gambar 4, Sifat magnetik dari nanopertikel TiO»-NiFe O,

Sifat magnetik dari partikel diuji dengan Vibrating Sample Magnetometer (VSM). Gambar 3
dan 4 memperlihatkan sifat magnit dari TiO>-MnFe;0; dan TiO»-NiFe;Oy. Perbedaan doping
logam yang diberikan pada TiO; memberikan sifat magnet yang berbeda, Dalam gambar terlihat
TiO, yang didoping oleh MnFe;Os mempunyai sifat magnet yang Iebih baik dibanding dengan
yang didoping oleh NiFe,Oa: Sifat magnet yang dimiliki oleh nanopartikel TiOz-(Mn/Ni)Fe;O4
akan bermanfaat dalam proses daur ulang nanopartikel tersebut jika digunakan sebagai katalis
dengan memberikan pengaruh medan magnet dari luar.

Sun;

20 4
General 02 Det 2010

Gambar 5. Foto SEM nanopartikel magnetik TiO»-MnFe;Q; (1:0,01)

Dari hasil foto SEM nanopartikel TiO-MnFe;O4 (Gambar 5), terlihat bahwa permukaan
sampel yang cukup homogen dan tidak adanya oksida logam yang menumpuk. Adanya
penumpukan biasanya ditandai dengan agregat bewarna putih. Jadi dapat dikatakan oksida
logam pada nanopartikel TiO>-MnFe;Os terdistribusi secara merata. Sama halnya dengan hasil
SEM nanopartikel TiO,-NiFe;O; (Gambar 6) juga terlihat permukaan yang cukup homogen dan
tidak adanya oksida logam yang menumpuk. Jadi oksida logam pada nanopartikel TiO»-NiFe,O4
juga terdistribusi secara merata.
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g Gambar 6. Foto SEM nanopartikel TiO:-NiFe>O; (1:0,01)
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£ Dari hasil analisis EDX untuk nanopartikel TiO>-MnFe;O4 (Gambar 7) didapatkan bahwa
: nanopartikel TiO,-NiFe:O4 mengandung unsur O, Ti, Ni, Fe, dan C. Sedangkan dari hasil analisis
EDX untuk nanopartikel TiO,-NiFe;O4 (Gambar 8) didapatkan bahwa nanopartikel TiO»-NiFe,0,
mengandung unsur O, Ti, Ni, Fe, dan C. Data-data tersei>ut membuktikan bahwa pendopingan
(Mn/Ni)Fe:O4 pada TiO: telah berhasil dilakukan dengan didapatkannya unsur-unsur yang
terkandung di dalam nanokomposit TiO»-(Mn/Ni)Fe;O4. Dalam gambar juga terlihat munculnya
puncak C yang tidak diharapkan. Puncak C yang muncul diperkirakan berasal dari udara yang
masuk pada waktu pengukuran sampel. .
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Gambar 7. Analisis EDX nanopartike] TiOz-MnFe;O4
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Gambar 8. Analisis EDX nanopartike] TiO2-NiFe:0O4
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Gambar 9. Hasil uji aktifitas fotokatalitik dari (a) TiO.-MnFex( (1 0,01), (b) TiO»-NiFexQ4 (1:
0,01) dan (c) TiO»

Aktifitas fotokatalitik sampel dalam merespon radiasi sin- tampak ditentukan dengan
pendegradasian senyawa rodamin B. Gambar 8 menunjukkan aktifitas fotokatalitik dari partikel
TiOy-MnFe;04, TiO2-NiFe;Os, dan TiO; terhadap pendegradasian senyawa berbahaya rhodamin
B di bawah sinar tampak (sinar matahari). Dari hasil analisis dengan spektrofotometer UV-Vis
selama 0, 30 dan 60 menit pada panjang gelombang 553 nm menunjukkan terjadinya penurunan
konsentrasi rhodamin B setelah dibiarkan dibawah sinar matahari. Dari hasil pengukuran
didapatkan partikel TiO,-NiFe;O; memberikan efek katalitik yang lebih baik dari pada TiO, dan
TiOs-MnFe:0.. Ini disebabkan karena TiO,-MnFe;O; memiliki sifat magnit yang cukup tinggi
jika dibandingkan dengan TiO»-NiFe;O. Sifat magnit yang tinggi mengurangi kemampuan
partikel dalam mendegradasi senyawa-senyawa organik dalam aix.

Kesimpulan

Nanopartikel magnetik TiO2-(Mn/Ni)Fe,O, dapat dibuat dengan menggunakan metoda sol-gel.
Dari hasil XRD diperoleh informasi bahwa perbedaan jenis oksida logam akan memberikan
pengaruh terhadap perubahan struktur dari TiO; dari tutil ke anatase, Ukuran rata-rata kristal
dari nanopartikel TiOz-MnFe;O; dan TiO:-NiFe;O, adalah 10,6 min dan 8,45 nm. Dari foto SEM,
didapatkan permukaan nanopartikel TiO»-(Mn/Ni)Fe;Os cukup homogen dan halus. Analisis
dengan EDX menunjukkan nanokomposit TiO»-MnFe,O; mengandung O, Ti, Mn, dan Fe, dan
nanokomposit TiOx-NiFe;O; mengandung O, Ti, Ni dan Fe. Nanopartikel TiOz-MnFe,0y
memiliki sifat magnit yang lebih besar dibanding TiO»-NiFe;O;. Nanopartikel TiO,-
(Mn/Ni)Fe;O4 memiliki aktifitas fotokatalitik yang cukup baik di daerah sinar tampak (sinar
matahari) dalam mendegradasi senyawa rodamin B.
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