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STUDY OF pH FOR SYNTHESIS OF MESOPOROUS SILICA IN
SURFACE OF MIXTURE OF MAGNETIC Fe;O, AND Fe,03
NANOPARTICLES FROM IRON SAND AND SODIUM SILICATE
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Abstract — Nanoparticles Fe;O,4 from iron sand is one of the magnetic particles that have interesting
characteristics such as magnetic, optical and catalytic properties, and are widely used in various
applications including magnetic resonance imaging (MRI), heavy metal separator for water
purification, hypertemia therapy systems. However, iron nanoparticles are not stable when used
directly as a catalyst, until they need silica stabilizers. Synthesis of SiO, on the surface A mixture of
Fe;O,4 and Fe,O; nanoparticles was carried out using Fe;O, nanoparticles from Sijunjung iron sand.
Synthesis of SiO, on the surface A mixture of Fe;O, and Fe,Os nanoparticles was carried out using
the Sol-Gel method. Synthesis was carried out to examine the effect of pH (7, 9 and 11) on the
presence of mesopore silica on the surface of magnetic nanoparticles Fe;O,@SiO,. The yield
compounds were characterized using XRD (X-Ray Diffraction). The presence of silica on the surface
of the mixture of Fe;O4 and Fe,O3 nanoparticles began to be observed at pH 11 conditions indicated
by the presence of wide and low peaks at 20 = 26.
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I. Pendahuluan

Pasir besi merupakan pasir dengan presentase Fe
dalam bentuk mineral magnetit (Fe;0,), hematit (a-
Fe,03) dan maghemit (y-Fe,O3) tinggi dan pengotor
berupa oksida Ti, Si, Mn, Ca, dan V dengan warna
abu-abu kehitaman. Sesuai dengan teori kuantum,
logam dan oksida logam dalam ukuran nanometer
(<100nm) akan memperlihatkan aktivitasnya
sebagai katalis.

Nanopartikel FesO, dari pasir besi
merupakan salah satu partikel magnetik yang
banyak digunakan dalam berbagai aplikasi antara
lain pemisah logam berat untuk pemurnian air ™,
hypertemia theraphy system @ dan katalis. Namun,
nanopartikel besi tidak stabil bila digunakan
langsung sebagai katalis, hingga perlu penstabil
seperti silika, oksida logam, logam mulia, polimer
organik dan lain-lain.

Penstabil  yang  digunakan  untuk
menstabilkan nanopartikel FesO, adalah silika
mesopori. Silika mesopori adalah polimer rantai
SiO, dengan ukuran pori 2-50 nm. Sintesis silika
mesopori telah disintesis oleh ! dimulai dengan
menggunakan sodium silikat yang telah disintesis
dari pasir silika daerah oleh ™.
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Ada beberapa metode untuk sintesis silika
mesopori pada permukaan nanopartikel magnet
Fe;0,@SiO,, vyaitu metode sol-gel, metode
kopresipitasi, metode mikroemulsi, hydrothermal,
dan sebagainya. Diantara metode-metode tersebut,
dipilih metode sol-gel. Keunggulan dari metode
sol-gel adalah proses berlangsung pada suhu
rendah, biaya relatif murah, bebas surfaktan dan
dapat mengontrol ukuran partikel yang dihasilkan.
Adapun cara yang dapat dilakukan untuk melapisi
nanopartikel magnet adalah dengan metode 1
tempat (in situ) dan metode impregnasi.

Metode 1 tempat (in situ) merupakan
metode sintesis nanopartikel Fe;O4 yang diiringi
dengan pelapisan nanopartikel Fe;O, dengan silika
mesopori di dalam 1 tempat. Sedangkan metode
impregnasi merupakan metode pemasukkan
nanopartikel Fes0, ke dalam silika mesopori.
Kelemahan dari metode impregnasi adalah
terkadang material tidak terendapkan secara
seragam pada pori dan endapan logam cenderung
teroksidasi dalam larutan !,

Sintesis silika mesopori pada permukaan
nanopartikel Fe;0,@SiO; juga telah dilakukan oleh
[ dan ™ Hasil penelitiannya menunjukkan bahwa
semakin bertambah volume TEOS yang digunakan
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maka intensitas puncak difraktogram XRD yang
menunjukkan keberdaan dari silika mesopori
semakin meningkat.

Dari uraian di atas, maka penulis tertarik
untuk mempelajari metode sintesis SiO, pada
permukaan Campuran nanopartikel magnet Fe3O,
dan Fe,0; menghasilkan Fe;O,@SiO, dengan
bahan alam nanopartikel Fe;O,, Fe,Os dari pasir
besi Sijunjung dan natrium silikat dari pasir silika
Sungai Nyalo.

Il. Metodologi

A. Alat dan bahan

Alat yang digunakan yaitu: magnetic stirrer,
ultrasonic, spin bar 40x8 mm, erlenmenyer 500
mL, gelas kimia 100 mL, labu ukur 500 mL, labu
tiga leher 500 mL, buret, reflux, pipet gondok (50,
20,10,5) mL, pipet tetes, batang pengaduk, pH
meter, neraca analitis, furnance, masker dan sarung
tangan.  Alat untuk  Kkarakterisasi  yaitu:
Difraktometer sinar-X (XRD).

Bahan yang digunakan adalah natrium silikat
(Na,SiO;) dari pasir silika Sungai Nyalo,
nanopartikel magnet Fe;O, dari pasir besi
Sijunjung,  Cethyltrimethylammonium  bromide
(CTAB), ethanol P.a, (NH4,OH P.a), (NaOH) 8M,
(HCI) P.a 12M, HCI 2M, aquades dan aqubidest.
B.Eksperimental
Sintesis  silika  mesopori pada permukaan
nanopartikel magnet Fe;0, dilakukan
men%]gunakan metode yang ditemukan oleh [, ¥
dan % sebagai berikut:

Pasir besi sebanyak 0,5 gram dilarutkan
dalam 5 ml HCI P.a 12 M disonifikasi selama 1 jam
kemudian dekantasi. Filtrat yang terbentuk (larutan
FeCl,, FeCls) ditambah 20 ml H,0. Kemudian
(larutan FeCl,, FeCls) tersebut ditambahkan tetes
demi tetes sebanyak 5 ml ke dalam larutan 20 ml
NH,OH P.a dan 5 ml NaOH 8 M sambil diaduk
dengan ultrasonik sampai terbentuk koloid
berwarna hitam kecoklatan. Kemudian koloid
tersebut dipindahkan ke dalam tabung reaksi 30 ml
dan di diamkan beberapa menit hingga koloid
nanopartikel Fe3O4 dengan amoniaknya terpisah.
Selanjutnya, pipet amoniak yang telah terpisah dari
koloid nanopartikel Fe3Oy4 tersebut sebanyak 20
ml untuk dibuang dan sonifikasi selama 1 jam.

Koloid berwarna hitam kecoklatan
ditambahkan tetes demi tetes ke dalam larutan yang
mengandung 0,5 g CTAB, 3,5 ml ethanol P.a dalam
230 ml air sambil diaduk dengan magnetik stirer
selama + 1 jam dengan kecepatan 400 rpm.
Natrium silikat 2,51 gram dilarutkan dalam 25 ml
H,O dan nilai pH larutan (7, 9 dan 11) dengan
penambahan HCI 2M. Kemudian dimasukkan tetes
demi tetes ke dalam larutan yang mengandung
nanopartikel magnet Fe;O,, CTAB, ethanol P.a dan
H,O. Selanjutnya, dipanaskan pada temperatur
850C selama 2 jam dengan kecepatan 600 rpm dan
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suhu 900C selama 2 jam dengan kecepatan 400
rpm hingga terbentuk endapan kuning kecoklatan.
Padatan yang terbentuk dicuci dengan aquabidest.
Kemudian, surfaktan dikeluarkan dengan cara
kalsinasi pada temperatur 300C selama *+ 30 menit
dan temperatur 550C selama 6 jam.

I11. Hasil dan pembahasan

Silika  mesopori  pada  permukaan
nanopartikel magnet Fe;O, telah disintesis dengan
memvariasikan pH larutan dari 7 s/d 11. Sintesis
dilakukan dengan penambahan HCI 2 M ke dalam
larutan untuk menurunkan pH larutan pada sintesis
lapisan  silika mesopori pada permukaan
nanopartikel Fe;O,. Variasi pH yang dilakukan
untuk mensintesis lapisan silika mesopori pada
permukaan nanopartikel Fe304 bertujuan untuk
mengetahui jumlah pH yang dibutuhkan untuk
melapisi  nanopartikel Fe;O,.  Sampel yang
dihasilkan disimbolkan Fe;0,@SiO, (pH 7),
Fe;0,@SiO, (pH 9) dan Fe;0,@SiO, (pH 11).
Untuk mengetahui terbentuknya silika mesopori
pada permukaan nanopartikel Fe;O, dilakukan uji
XRD (Gambar 1). Uji XRD pada sudut tinggi
menunjukkan ada atau tidaknya padatan silika
mesopori  tipe MCM-41 pada permukaan
nanopartikel Fe304 dengan puncak utama pada 20
= 20,857; 26,64; 36,542; 39,75; 50,141; 59,953;
68,147. Puncak ini adalah pola difraksi SiO,
standar JCPDS 01-085- 0797 1*,

Si0, (JCPDS 01-085-0797) Sio, =
Fes04 (JCPDS 19-0629) Fe104 = emmmmm—
Fe,0; (JCPDS 33-0664). Fe,0s =
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Gambar 1. Pola Difraktogram Sudut Tinggi Sampel
F9304@Si02 (pH 7), F93O4@Si02 (pH
9) dan Fe;0,@Si0O, (pH 11).

Gambar 1. tersebut menunjukkan hasil
karakterisasi XRD sampel yang dilakukan pada
rentang sudut 20 dari 10° hingga 70°. Berdasarkan
hasil analisis yang dilakukan pada sampel
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Fe;0,@SiO, (pH 7) menghasilkan puncak-puncak
SiO, yang muncul pada 26 = 26,05; 43,65; 46,27,
50,14, puncak FezO4 pada 26 = 30,09 dan puncak
Fe,O; pada 20 = 24,87; 37,08; 63,56. Sampel
Fe;0,@SiO; (pH 9) menghasilkan puncak-puncak
SiO, yang muncul pada 26 = 26,05; 39,75; 43,65;
50,14; 59,95, puncak Fe;0, pada 26 = 36,05; 57,43
dan puncak Fe,O3; pada 26 = 37,08; 54,35. Sampel
Fe;0,@SiO, (pH 11) menghasilkan puncak-puncak
SiO, yang muncul pada 26 = 20,85; 26,05; 43,65;
46,27; 50,14; 68,14, puncak Fe3O, pada 26 = 30,09;
36,05; 65,79 dan puncak Fe,O; pada 26 = 37,08.
Hal ini sesuai dengan puncak-puncak standar SiO,
(JCPDS 01-085-0797), Fe30, (JCPDS 19-0629)
dan Fe,0; (JCPDS 33-0664) 2.

Berdasarkan data-data tersebut sampel
Fe;0,@Si0, (pH 11) mengandung lebih banyak
dan lebih tinggi puncak diffraktogram SiO, dan
Fe;0,4 dengan Fe,O3 lebih sedikit dari pada sampel
FE304@S|02 (pH 7) dan F6304@SI02 (pH 9)
Artinya, silika mesopori pada permukaan
nanopartikel FesO, telah berhasil disintesis pada
pH tinggi yaitu 11. Semakin tinggi pH maka
puncak FesO,4 dan SiO, semakin jelas karena SiO,
bisa berpolimer pada suasana basa. Hal ini sesuai
atau sejalan dengan hasil penelitian yang dilakukan
oleh ™! bahwasanya silika mesopori yang
disintesis dengan bahan dasar natrium silikat
surfaktan ~ CTAB  (Cethyltrimethylammonium
bromide) pada permukaan nanopartikel Fe3O,
dalam suasana basa akan memiliki puncak
diffraktogram rendah pada 26 = 40,225 dan puncak
diffraktogram tinggi pada 26 = 26,585 adalah SiO,
tipe MCM-41.

Kelemahan dari variasi pH = 7, 9 dan 11
yang dilihat dari pola diffraktogram rendah dan
lebar adalah puncak-puncak SiO, dan Fe;O, yang
dihasilkan tidak terlihat jelas dengan susunan atom
tidak beraturan (amorf). Hal ini didukung oleh™..
Silika mesopori yang berbentuk amorf ini
diperkirakan karena rendahnya jumlah massa
Na,SiO; yang digunakan.

IV.Kesimpulan

Berdasarkan hasil penelitian yang telah dilakukan
maka dapat disimpulkan bahwa pH yang paling
optimum digunakan untuk sintesis silika mesopori
pada permukaan nanopartikel magnet Fez;O,
adalah pH = 11.
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