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ABSTRAK

PENGARUH SUHU PEMBUATAN NANO KOMPOSIT OKSIDA BESI BENTONIT. Telah
dilakukan proses pembuatan nano komposit oksida besibentonit pada suhu ruang dan suhu 70 °C. Pembuatan
dilakukan dengan proses pertukaran kation dan presipitasi ion Fe?*/Fe** dalam suasana basa NaOH dalam
struktur bentonit. Nano komposit yang terbentuk selanjutnya dianalisa fasanya dengan metode difraksi
sinar-X dan sifat magnetnyadengan fasilitas ibrating Sample Magnetometer (VSM). Hasil analisis menunjukkan
terbentuknya okida besi dengan dengan fasa magnetik Fe,O,/y-Fe,0O, dengan karakterisitik magnetik yang
meningkat untuk nano komposit yang dibuat pada suhu 70 °C dibanding pada suhu ruang. Luas permukaan
spesifik BET dan volume pori nano komposit meningkat akibat pengkompositan maupun akibat peningkatan
suhu. Peningkatan luas permukaan dan volume pori untuk nano komposit 70 °C mencapai masing-masing
66,5 % dan 91% dibanding bentonit murni. Peningkatan ini disimpulkan disebabkan oleh makin sempurnanya
pembentukan dan penempatan oksida besi pada ruang antara lembaran dan permukaan lembaran bentonit
dengan makin meningkatnya suhu pembuatan.

Kata kunci : Bentonit, Oksida besi, Nano komposit, Sifat magetik, Luas permukaan, BET

ABSTRACT

TEMPERATURE EFFECT ON THE SYNTHESIS OF IRON OXIDE BENTONIT NANO
COMPOSITE. Nano composite of iron oxide betonies have been synthesis at room temperature and 70 °C.
Synthesiswere proceed by cationic exchange and followed by precipitation of Fe?*/Fe** ionsusing NaOH base
at the betonite structure. The nano composites werethe characterized its phase using X -ray diffraction method
and its magnetic properties using Vibrating Sample M agnetometer (V SM). Theresult showed the existence of
Fe,O, /y-Fe,0, magnetic phase which magnetic property isincreasing for 70 °C nano composite compared with
room temperature sample. BET specific surface area and porous volume of nano composite also tend to
increase with increasing temperature. The results are analyzed due to more perfect insertion and precipitation
of iron oxide particle at the space between and at the surface of betonites sheet structure with increasing
temperature.
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PENDAHULUAN

Penelitian berbasis nano komposit Kini
sedang marak dikembangkan untuk tujuan aplikasi di
berbagai bidang seperti; biologi, kimia, elektronik dan
industri. Bahan nano komposit dibentuk melalui proses
penggabungan antara dua komponen berbeda yang
salah satu atau keduanya berskala nanometer (10° m)
atau setara dengan ukuran atom atau molekul.
Pembentukan bahan nano komposit umumnyabertujuan
untuk meningkatkan sifat individu bahan, baik dari segi
kekuatan, struktur, atau stabilitas sifat kimia maupun
fisika, sehingga diperoleh bahan baru dengan kualitas
yang lebihbaik [1].

Bahan bentonit alam sudah sangat dikenal dan
telah banyak digunakan di dalam industri seperti dalam
pembuatan bahan keramik, pelapis dan pengisi kertas,
cetakan pengeboran, farmasi, bahan penyerap, penukar
kation serta pereaksi penghilang warna. Bentonit ini
adalah sejenis batuan yang didalamnya banyak
mengandung mineral montmorillonite. Kisi-kisi kristal
montmorillonite ini berbentuk lembaran dua dimensi
dimana pada bagian tengah |lembarannyaterdapat | apisan
oktahedral yang terdiri dari susunan Al. Kedua sisi
lapisan oktahedral ini diapit oleh dua lapisan silika
berstruktur tetrahedral . K etebalan lembaran sekitar 1 nm,
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sedangkan dimensi kesamping dapat bervarias dari
300 A sampai dengan beberapa mikrometer. Setiap
lembaran membentuk susunan berlapis-lapis yang
teratur. Diantara lembaran terdapat celah/ruang yang
disebut ruang antar lembaran. Ruang ini tetap
dipertahankan dengan adanya ikatan van der Walls
antaralembaran|[2].

Modifikasi bentonit dengan memasukkan nano
partikel lain ke ruang antar lembaran bentonit akan
menghasilkan bahan berporos berdimens dua dengan
luas permukaan yang lebih tinggi. Bahanini dapat dibuat
dengan mempertukarkan kation pengimbang muatan
struktur dengan kation hidroksi anorganik yang
mempunyai ukuran dan muatan yang lebih besar. Setelah
mengalami hidrolisisdan pemanasan, hidroks anorganik
ini berubah menjadi oksidanya. Oksida yang terbentuk
diantaralembaran ini bersifat permanen dan berfungsi
sebagai penyanggah antar lembaran. Hal ini
menyebabkan ruang antar lembaran akan meregang
sesuai dengan besar ukuran partikel oksida[3,4].

Salah satu jenis oksida yang apat dimasukkan
adal ah oksida besi. Oksidabesi ini dapat dibuat dengan
berbagai metoda yaitu; metoda presipitasi dan
kopresipitasi, reaks sol gel serta metode emulsi. Ada
empat oksida besi yang dapat terbentuk yaitu FeO
(wugtite), a-Fe,0, (hematite), y-Fe,0, (maghemite) dan
Fe,O, (magnetite). Fasa-fasa ini akan membentuk
keteraturan ferimagnetik namun magnetisasi tinggi
dimiliki oleh fasa y-Fe,O, dan Fe,O, dengan nilai
magnetisasi saturasi (Ms) masing-masing 76 emu/g dan
92 emu/g [5]. Fasadan ukuran partikel oksidabesi yang
terbentuk akan dipengaruhi oleh jenis dan komposisi
bahan awal, suhu reaksi sertaberbagai parameter proses
pembuatan [6,7].

Dalam pendlitian ini dilakukan pembuatan nano
komposit oksida besi bentonit dengan metode
pertukaran ion dan proses presipitasi. Nano komposit
yang dibuat diharapkan mempunyai luas permukaan
bentonit yang meningkat akibat pilarisasi oksida besi.
Selainitu kehadiran oksidabesi dengan nilai magnetisasi
yang baik dalam sistem nano komposit memberikan
kemungkinan untuk mengendalikan gerak partikel nano
komposit dengan medan magnet. Dengan duakel ebihan
ini, nano komposit yang dibuat diharapkan dapat
diaplikasikan sebagai bahan penyerap kontaminan
dengan kapasitas serap yang lebih tinggi namun dengan
proses pengumpulan kembali yang sederhana
menggunakan batang magnet permanent atau sistem
elektromagnetik. Titik berat pendlitian adalah mempel gjari
pengaruh suhu pada pembentukan fasa dan sifat magnet
nano komposit. Luas permukaan diukur untuk
mempelgjari efek pilarisasi yang terjadi.

METODE PERCOBAAN

Bahan kimia yang telah digunakan dalam
penelitian ini adalah FeCl,.6H,0 (pro analisis, Merck),
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FeSO,.7H,0 (p.a, Merck) dan NaOH (p.a, Merck) sebagai
bahan dasar pembentukan oksida besi. Sedangkan
bentonit yang digunakan adalah bentonit alam yang
mempunyai ukuran partikel lebih kecil dari 2um yang
diperoleh dari proses sedimentasi dan penjenuhan
dengan NaCl.

Nano komposit dibuat dengan melarutkan
6,6 gram bentonit ke dalam 200 mL air dan diultrasonik
selama 5 menit sehingga membentuk suspensi yang
homogen. Pada wadah lain, dibuat 200 mL campuran
28 mmol FeCl..6H,0 dan 14 mmol FeSO,.7H,0 14 mmol
dan dicampurkan kedalam larutan suspensi bentonit.
Campuranini akan memberikan perbandingan berat awal
oksidabesi : bentonit = 1 : 2. Campuran diaduk dengan
magnetic stirrer selama 1 jam pada dua suhu yaitu suhu
ruang dan suhu 70 °C.

Kemudian pada campuran ini ditambahkan
100 mL NaOH tetes demi tetes sehingga terbentuk
endapan yang selanjutnyadipisahkan dari sistem larutan
dengan proses sentrifugasi pada kecepatan 4000 rpm.
Endapan yang diperoleh dicuci beberapa kali dengan
air demineralisasi sampai konduktifitas air
cucian < 100uS/m? dan dikeringkan pada suhu 100 °C
selama 3 jam. Serbuk kering yang diperoleh selanjutnya
digerus pelan-pelan untuk mendapakan serbuk
yang halus.

Karakterisasi fasa dilakukan dengan teknik
difraksi sinar-X pada rentang sudut pengukuran
2°hingga 80° menggunakan target Cu-K (A =0, 154 nm)
menggunakan X-Ray Difractometer XD-610 di Pusat
Teknologi Bahan Industri Nuklir (PTBIN)-BATAN.
Sifat magnet dianalisis menggunakan Vibrating
Sample Magnetometer (VSM) Oxford Tipe 1.2T
di PTBIN-BATAN. Kurva histeresis diukur pada suhu
ruang dengan kecepatan 0,25 T/menit dengan medan
magnet luar maksimum 1 T. Sedangkan luas permukaan
dan volume pori bahan diukur dengan alat Quntachrome
Corporation yang dijalankan dengan software NOVA
Data Analysis Package Ver. 2.00. Sebelum dilakukan
pengukuran, sampel terlebih dahulu didegassing
menggunakan gas He pada suhu 205 °C selama 30 menit.
Pengukuran dilakukan berdasarkan jumlah molekul N,
yang terserap pada sampel pada suhu 77 K. Luas
permukaan spesifik dihitung menggunakan persamaan
BET. Sedangkan data volume pori dihitung
menggunakan persamaan BJH.

HASIL DAN PEMBAHASAN

Pola difraksi bentonit dan nano komposit yang
dibuat pada suhu ruang dan suhu 70 °C ditampilkan pada
Gambar 1. Untuk bentonit (Gambar 1a), puncak tertinggi
diperoleh pada sudut 5,487° yang merupakan puncak
bidang [001] [8]. Bidang [001] ini merepresentasikan
bidang yang dibentuk oleh lembaran-lembaran bentonit
yang berjarak antar lembaran sebesar d[001] atau sekitar
1,51 nm. Pengkompositan bentonit ini dengan oksida
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Gambar 1. Pola difraksi sinar-X dari bentonit (a), nano
komposit oksida besi bentonit suhu kamar (b), nano
komposit oksida besi bentonit suhu 70 °C (c) dan Fe,O,
Aldrich (d).

besi padaduasuhu yang berbeda memberikan polapada
Gambar 1b dan Gambar 1¢ yang menunjukkan adanya
pergeseran puncak bidang [001] kearah sudut |ebih kecil
atau harga d[001] yang lebih besar dengan makin
meningkatnya suhu. Hal ini menunjukkan adanya
peningkatan jarak ruang antar lembaran akibat adanya
oksida besi yang terbentuk di antara lembaran atau
terjadi pilarisasi lembaran[9].

Fasa oksida besi yang terbentuk dianalisis
dengan membandingkan puncak-puncak difraksi
pada nano komposit dengan pola difraksi dari
bahan nano partikel oksida besi standar Aldrich
(Gambar 1d). Bahan standar ini diketahui memiliki fasa
magnetik mayor (>90%) Fe,O,/y-Fe,O, dan fasaminor
(<10%) o-Fe,O, [10]. Dari hasil perbandingan ini
terlihat bahwa pada suhu ruang, puncak difraksi
untuk fasa magnetik (Fe,O,/y-Fe,0,) sesuai dengan
JCPDSNOo. 11-0614 dan No. 04-0755[11] masih sangat
lemah dan makin tajam untuk suhu proses 70 °C yang
menunj ukkan kecenderungan peningkatan pembentukan
fasa magnetik Fe,O,/y-Fe,O, dengan meningkatnya
suhu. Kondis ini dianalisisterkait dengan peran energi
termal dalam proses pembentukan komposit [12].

Proses pembentukan komposit ini akan
melibatkan tahapan penyisipan ion-ion Fe**/Fe** dalam
ruang antar lembaran, proses pertukaran kation pada
permukaan lembaran bentonit dan akhirnya proses
presipitasi oksidabesi. Berbagai parameter proses dapat
mempengaruhi berlangsungnya tahapan-tahapan ini.
Salah satunya adalah suhu. Peningkatan suhu akan
memberikan suplai energi termal untuk menjalankan
berbagai tahapan-tahapan tersebut. lon-ion Fe, yang
mempunyai energi kinetik yang meningkat akan lebih
mudah berdifusi di antaralembaran bentonit yang telah
mengalami swelling akibat proses pelarutan dalam air.

Demikian pula proses pertukaran kation pada
permukaan bentonit akan makin meningkat sehingga
makin banyak jumlahion-ion Feyangterikat dipermukaan
bentonit. lon-ionini selanjutnyaakan mengalami proses
presipitasi dengn penambahan basa NaOH dimana
pembentukan nukleasi partikel magnetic cendrung lebih
cepat terjadi pada suhu yang lebih tinggi [13].

Analisis ini didukung oleh hasil analisis sifat
magnetik bahan. Kurva histeresis nano komposit
ditampilkan pada Gambar 2. Pada suhu 70 °C, kurva
magnetisasi memperlihatkan terbentuknya pola
keteraturan superparamagnetik dengan nilai magnetisasi
maksimal mencapai 12,5 emu/g. Dengan komposis oksida
besi bentonit awal pembuatan nano komposit adalah
1: 2, maka nilai magnetisasi yang dapat dicapai adalah
antara 25,3 emu/g (seluruhnya berfasa y-Fe,0,) hingga
maksimal 30,6 emu/g (seluruhnya berfasa Fe,0,). Nilai
magnetisasi nano komposit yang tidak setinggi
perhitungan ini dianalisis disebabkan belum sempurna
tahapan reaks pembentukan komposit seperti yangtelah
dibahas. Demikian pula penempatan oksida besi
diantara lembaran bentonit yang bersifat non
magnetik akan mengakibatkan pelemahan intereaks antar
partikel magnetik [5].

Sedangkan untuk sampel nano komposit yang
dibuat pada suhu ruang, kurva memperlihatkan adanya
kecendrungan terbentuknya keteraturan paramagnetik.
Mengingat data pola difraksi sinar-X untuk nano
komposit yang dibuat pada suhu ruang masih
menunjukkan adanya fasa Fe,O,/y-Fe,O, dengan
intensitas puncak yang rendah maka dapat disimpulkan
bahwa fasa ini muncul sebagai partikel magnetik yang
sangat kecil sehingga momen magnetik per partikel
bernilai rendah dan dalam jumlah yang sedikit.

Beberapafaktor-faktor umum dalam pembentukan
oksida besi juga mungkin berperan, misalnya nilai pH
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Gambar 2. Kurva Histeresis dari nano komposit yang
dibuat pada suhu 70 °C (a) dan suhu kamar (b)
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dan kecepatan titrasi basa yang belum optimal,
mengakibatkan terjadinya oksidasi pada sebagian
Fe?* menjadi Fe** yang pada akhirnya mempengaruhi
kesetimbangan stoikiometris bahan. Asumsi ini diperkuat
oleh terbentuknya nano komposit yang cendrung
berwarna merah yang menunjukkan lebih dominannya
fasay-Fe,O,.

Kondisi penyisipan oksida bes ini dalam ruang
antara lembaran juga teramati pada hasil analisis luas
permukaan spesifik BET dan volume pori yang
ditunjukkan oleh grafik pada Gambar 3 dan Gambar 4.
Dari grafik-grafik ini telihat adanya peningkatan luas
permukaan dan volume pori bentonit sebelum dan
sesudah pembentukan bentonit. Demikian pula
peningkatan suhu akan meningkatkan ke dua parameter.
Peningkatan luas permukaan mencapai 45 % untuk nano
komposit pada suhu ruang dan mencapai 66,1 % untuk
suhu 70°C. Nilai ini jugamencapal 83 % dan 91 % untuk
peningkatan volume pori pada masing-masing nano
komposit yang telah dibuat.

Data ini juga menunjukkan secara spesifik
penempatan oksidabes di antaralembaran bentonit yang
makin meningkat dengan meningkatnya suhu seperti
yang diperoleh dari datadifraksi sinar-X dan analisasifat
magnetik. K enaikan luas permukaan dan volume pori ini,
sebagai akibat interkalasinya partikel oksida besi ke
dalam ruang antar lembaran bentonit sehingga
membentuk sistem ruang antar lembaran dan
memperbesar luas permukaan bahan [14].
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Gambar 3. Hasil pengukuran luas permukaan dengan
BET dari nano komposit
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Gambar 4. Hasil pengukuran volume pori dari nano
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KESIMPULAN

Dari hasil sintesis, pengukuran dan analisisdiatas
diperoleh bahwa nano komposit oksidabesi yang dibuat
pada suhu 70 °C memiliki sifat magnet serta luas
permukaan bentonit yang lebih tinggi dibanding yang
dibuat pada suhu ruang. Peningkatan ini disebabkan
ol eh makin sempurnanya pencangkokan oksidabesi pada
ruang antaralembaran dan permukaan |embaran bentonit
dengan makin meningkatnya suhu pembuatan.

Secaraumum, datadan informasi yang diperoleh
di atas menunjukkan prospek aplikasi yang baik dari
nano komposit ini sebagai bahan penyerap kontaminan
dalam limbah cair berbasis pertukaran ion. Peningkatan
[uas permukaan dan pori ini akan meningkatkan kapasitas
serap dibanding bentonit murni seperti yang diharapkan.
Adanya sifat magnetik yang cukup kuat pada nano
komposit yang dibuat pada suhu 70 °C, memberikan
harapan kemudahan pengumpulan partikel nano
komposit setelah proses adsorbsi dari sistem cairan.
Untuk membuktikan asumsi ini, padatahap selanjutnya
akan dilakukan pengujian penyerapan pada beberapa
jenis limbah cair baik yang bersifat nuklir maupun
non nuklir.
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