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ABSTRAK

Sintesis komposit Fez04/SiO2/Alginat telah berhasil dilakukan. Sumber SiO, yang digunakan berasal dari
pasir tailing timah Bangka Belitung dan sumber FezO4 diperoleh dari hasil sintesis menggunakan prekursor
Fe?* dan Fe® melalui metode kopresipitasi. Penambahan alginat dilakukan untuk meningkatkan
karakteristik dari komposit agar dapat digunakan sebagai fotokatalis. Salah satu parameter yang diamati
yaitu ukuran partikel. Analisis ukuran partikel dapat dilakukan secara kuantitatif menggunakan data difraksi
sinar X (XRD). Penentuan ukuran partikel diperoleh menggunakan Scherrer Formula yang menggunakan
data sudut 26 dalam bentuk cos () dan nilai Full Width at Half Maximum (FWHM) atau Integral Breadth
dari puncak dalam satuan radians. Berdasarkan analisis ukuran partikel diperoleh masing-masing ukuran
partikel untuk SiO;, Fe304, Fe304/SiO, dan Fes04/SiO2/Alginat yaitu 72,68 nm, 17,22 nm, 70,92 nm dan
46,75 nm. Hal ini menjelaskan bahwa sintesis Fes04/SiO2/Alginat berhasil membentuk komposit berukuran

nano (nanokomposit).

Kata kunci: nanokomposit, , Scherrer formula, SiO-, ukuran partikel, XRD

PENDAHULUAN

Silika  (SiO;) merupakan  senyawa  Yyang
mendominasi penyusun kerak bumi mencapai 60,6%.
Sumber silika banyak ditemukan di alam dalam bentuk
mineral maupun dalam limbah bahan organik alam
seperti sekam padi, ampas tebu dan lainnya (Munasir et
al., 2012). Bangka Belitung memiliki potensi sumber
silika yang berasal dari limbah atau sisa pengolahan
timah (tailing timah), pasir tailing timah diketahui
mengandung silika mencapai 90,53% (Evi et al.,
2019)Penggunaan silika sebagai material fungsional
sering digunakan yaitu sebagai adsorben (He et al.,
2021)dan sebagai pengemban pada fotokatalis (Eddy et
al., 2015).

Silika umumnya dikompositkan dengan senyawa
magnetit (FesOs) agar mudah dipisahkan dan
meningkatkan kinerjanya sebagai adsorben zat warna,
untuk memudahkan dalam proses fotodegradasi
selanjunya dikompositkan dengan alginat agar terbentuk
granular dan meningkatkan situs aktif dari komposit
(Wardhani et al., 2023). Keberhasilan fotodegradasi
salah satunya dipengaruhi oleh ukuran dari komposit,
semakin kecil ukuran komposit maka semakin besar luas
permukaan sehingga memudahkan polutan organik
berinteraksi dengan komposit. Komposit dengan ukuran
nano terbukti berhasil mendegradasi zat warna dengan
maksimal (Choi et al., 2021)

Salah satu cara untuk mengukur partikel komposit
dalam skala nano yaitu dengan metode difraksi Sinar X.

Metode ini merupakan metode analisis untuk
menentukan beragam paremeter fisika dari sebuah
material seperti struktur kristal, komposisi fase, struktur
unit sel, cacat kristal dan ukuran kristal, bahkan susunan
atom-atom di dalam material amorf seperti polimer.
Pada metode difraksi sinar-X umumnya menggunakan
sampel powder terutama dalam mengkarakterisasi
struktur kristalografi, ukuran kristal (ukuran butir) dan
orientasi kristal (Sumadiyasa & Manuaba, 2018).

Luas puncak/kurva dari puncak difraksi sinar-X
dipengaruhi oleh ukuran kristal yang dapat dijelaskan
dengan rumus Scherrer (Harold & Leroy, 1974).
Hubungan ini ditunjukkan oleh nilai FWHM/Integral
Breadth terhadap ukuran kristal terutama dalam ukuran
skala nanometer, hubungan antara ukuran partikel
terhadap FWHM dan Integral Breadth menunjukkan
bahwa profil kurva suatu puncak difraksi akan melebar
terutama untuk ukuran kristal apabila ukuran partikel
kurang dari 100 nm. Puncak-puncak difraksi pada
spektra difraksi menunjukkan pelebaran (perluasan)
karena ukuran dan regangan partikel (Vinila et al.,
2014). Lebar puncak difraksi dapat digunakan untuk
memperkirakan ukuran rata-rata partikel.

Pada artikel ini akan dijelaskan analisis ukuran rata-
rata partikel dari komposit Fe;04/SiO2/Alginat yang
telah disintesis, data menggunakan hasil analisis difraksi
sinar X yang kemudian diinterpretasikan untuk melihat
pengaruh ukuran partikel setelah dikompositkan oleh
beberapa senyawa lain.
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METODE PENELITIAN

Penelitian ini menggunakan data difraktogram XRD
Komposit Fez04/SiO2/Alginat hasil sintesis, analisis
dilakukan di Greenlab PT. Inovasi Hijau Indonesia
menggunakan peralatan XRD Merk PANalytical, Type:
X'Pert PRO. Berdasarkan data karakterisasi XRD,

ukuran kristal dapat diperkirakan menggunakan
Scherrer Formula (1)
K2
D= —— 1)
B cos(6)

dimana A = panjang gelombang sinar-X yang digunakan,
dan 6 = sudut difraksi (rad), K = adalah konstanta (0,9),
Full Width at Half Maximum (FWHM) atau Integral
Breadth dari puncak dalam satuan radians. Berdasarkan
persamaan 1 dapat diamati bahwa lebar puncak
bervariasi dengan sudut 20 dalam bentuk cos(8). Data
yang dihitung dalam perhitungan menggunakan
Scherrer Formula diambil dari lima puncak difraksi
tertinggi yang bersesuaian dengan database standar.

HASIL DAN PEMBAHASAN

Analisis Ukuran Partikel SiO;
Sumber SiO, yang digunakan berasal dari pasir
tailing timah. Data difraktogram XRD SiO; disajikan

pada Gambar 1.
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Gambar 1. Difraktogram SiO;

Berdasarkan gambar 1, difraktogram SiO;
menunjukkan kesesuaian dengan JCPDS 33-1161 yang
didominasi oleh fasa kuarsa dengan struktur kristalin.
Analisis ukuran partikel SiO; disajikan pada tabel 1.

Tabel 1. Analisis Ukuran Partikel SiO2

20 (°) 0 (rad) FWHM D (nm)
(rad)

20,880 0,182 0,00164 85,90

26,705 0,233 0,00237 60,01

39,514 0,345 0,00201 73,37

50,177 0,438 0,00211 72,47

59,996 0,524 0,00223 71,64
Ukuran Partikel Rata-Rata 72,68

Berdasarkan tabel 1, dapat diamati bahwa ukuran
partikel Silika dari Pasir Tailing Timah berukuran 72,68
nm, ukuran partikel ini menjelaskan bahwa silika yang

dihasilkan

merupakan  nanopartikel  silika dan
bersesuaian dengan data XRD dimana kristalinitas yang
dihasilkan juga tinggi sehingga kecenderungan ukuran
partikel semakin kecil.

Analisis Ukuran Partikel Fe304
Senyawa Fe;Os yang dihasilkan merupakan hasil
sintesis dari dua sumber prekursor Fe?* dan Fe®*
menggunakan metode kopresipitasi. Data difraktogram
XRD Fe3;0. disajikan pada Gambar 2.
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Gambar 2. Difraktogram FezO4
Berdasarkan gambar 2, difraktogram Fe3O4
menunjukkan kesesuaian dengan JCPDS 19-0629 yang

menunjukkan adanya fasa magnetit. Analisis ukuran
partikel Fe;O4 disajikan pada tabel 2.

Tabel 2. Analisis Ukuran Partikel FesOg4

20 (°) 0 (rad) FWHM D (nm)
(rad)

30,33 0,265 0,0119 12,10

35,67 0,311 0,0103 14,14

43,33 0,378 0,0079 18,99

57,31 0,500 0,0070 22,62

62,87 0,549 0,0089 18,25
Ukuran Partikel Rata-Rata 17,22

Pada tabel 2, dapat diamati bahwa ukuran partikel
Fes04 yaitu 17,22 nm, hal ini menjelaskan bahwa
sintesis Fe3Os menggunakan metode kopresipitasi
berhasil membentuk senyawa nanopartikel magnetit.
Menurut Lubis (2022), metode kopresipitasi pada
sintesis magnetit merupakan salah satu metode sintesis
bottom up untuk mendapatkan ukuran partikel kecil
berukuran nano.

Analisis Ukuran Partikel Fes0./SiO»

Senyawa  Fe30s  kemudian  dikompositkan
menggunakan SiO, dan diamati perubahan ukuran
partikel yang dihasilkan. Data difraktogram XRD
Fe304/Si0O; dapat diamati pada Gambar 3. Berdasarkan
Gambar 3, puncak difraksi komposit Fe304/SiO;
didominasi oleh fasa silika kuarsa dan terdapat satu
puncak yang bersesuaian dengan fasa magnetit. Hal ini
menunjukkan ~ bahwa  pembentukan  komposit
Fe304/SiO; berhasil dilakukan.
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Gambar 3. Difraktogram Fe304/SiO;
Tabel 3. Analisis Ukuran Partikel Fe304/SiO;
20 () 0 (rad) FWHM D (nm)
(rad)
20,88 0,182 0,0021 67,86
26,67 0,233 0,0021 66,90
39,52 0,345 0,0018 80,36
50,17 0,438 0,0020 74,94
59,97 0,523 0,0025 64,57
Ukuran Partikel Rata-Rata 70,92

Pada Tabel 3, teramati bahwa ukuran komposit
Fe304/SiO; yang dihasilkan yaitu 70,92 nm. Pengaruh
SiO; yang mendominasi fasa komposit menyebabkan
ukuran komposit yang dihasilkan mendekati ukuran
silika. Meskipun demikian, komposit yang dihasilkan
berhasil membentuk nanokomposit yang dapat
diaplikasikan sebagai fotokatalis atau adsorben.

Analisis Ukuran Partikel Fe3O4/SiO2/Alginat

Komposit Fes04/SiO; selanjutnya ditambahkan
bahan pengikat yaitu alginat agar kinerja komposit yang
dihasilkan meningkat. Data difraktogram XRD
Fe304/SiOz/Alginat disajikan pada Gambar 4.

8000

Tabel 4. Analisis Ukuran Partikel Fe;04/SiO,/Alginat

20 (9 0 (rad) FWHM D (nm)
(rad)

20,96 0,183 0,0054 26,05
26,79 0,234 0,0035 41,02
36,67 0,320 0,0026 55,77
50,24 0,438 0,0035 43,85
68,21 0,595 0,0025 67,07

Ukuran Partikel Rata-Rata 46,75
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Gambar 4. Difraktogram Fe;04/SiO2/Alginat

Berdasarkan difraktogram pada Gambar 4, terlihat
bahwa puncak-puncak difraksi yang dihasilkan hampir
sama dengan puncak difraksi komposit Fe304/SiO,. Hal
ini menandakan bahwa penambahan alginat tidak
merubah struktur komposit.

Pada Tabel 4, ukuran partikel FesO4/SiOJ/Alginat
sebesar 46,75 nm. Hal ini juga mempertegas bahwa
penambahan alginat selain tidak merubah struktur
komposit tetapi juga dapat memperkecil ukuran partikel.
Sintesis  Fe304/SiOz/Alginat  berhasil  membentuk
nanokomposit yang berpotensi digunakan sebagai
fotokatalis atau adsorben.

KESIMPULAN

Analisis ukuran partikel menggunakan Scherrer
Formula diperoleh masing-masing ukuran partikel
untuk SiOa, Fe304, Fe304/SiO, dan Fe;04/SiOz/Alginat
yaitu 72,68 nm, 17,22 nm, 70,92 nm dan 46,75 nm. Hal
ini menjelaskan bahwa sintesis Fe304/SiO./Alginat
berhasil membentuk komposit berukuran nano
(nanokomposit).
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