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MOTTO

“It is what we know already that often prevents us from learning”
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ABSTRAK

Damara, O.D. 2023. Sintesis dan Karakterisasi Karbon Aktif Termodifikasi
Besi Magnetit (FesOa). Skripsi. Program Studi Kimia, Fakultas Sains dan
Teknologi, Universitas Islam Negeri Maulana Malik Ibrahim Malang.
Pembimbing I: Dr. Suci Amalia, M,Sc; Pembimbing Il: Dr. Akyunul
Jannah,M.P.

Kata Kunci: Karbon Aktif, FesO4, Koprespitasi, Magnet Eksternal

Tujuan penelitian ini adalah untuk mendapatkan bahan penjerap yang
responsif terhadap medan magnet, sehingga dapat dipisahkan dari medium berair
menggunakan teknik pemisahan magnet sederhana. Sintesis karbon aktif magnetit
menggunakan metode kopresipitasi pada suhu 70 °C dengan perbandingan karbon
aktif dan magnetit yang berbeda, yaitu 1:1, 1:2, dan 1:3. Karbon aktif magnetit
merupakan material dengan potensi aplikasi luas, karena menggabungkan sifat
adsorpsi karbon aktif dengan sifat magnetik dari senyawa magnetit. Hasil
karakterisasi menggunakan XRD dimana difraksi sinar-X menunjukkan adanya
kesamaan pada sampel 1:1, 1:2, dan 1:3 dengan puncak difraktogram dari standar
PCDFWIN No.11-0614 yaitu, 30°[220], 35°[311], 43°[400], 57°[422], dan
63°[511]. Dimana, mengindikasikan keberadaan fasa oksida besi dalam bentuk
magnetit (FesO4) pada sampel. FTIR menunjukkan adanya puncak karakteristik
yang sesuai dengan gugus fungsi yang diharapkan, pada bilangan gelombang khas
dari ikatan Fe-O pada pebandingan 1:1, 1:2, dan 1:3 berturut- turut yaitu, 425, 433,
433, 537, 550, dan 577 cm? sedangkan. Nilai magnetisasi yang diukur
menggunakan VSM pada sampel oksida besi dan komposit magnet secara berturut-
turut adalah 19,71 emu/g, 4,30 emu/g, dan 3,30 emu/g. Terjadi penurunan nilai
magnetisasi seiring dengan berkurangnya fraksi oksida besi dalam sampel tersebut.
Uji magnet eksternal menunjukkan korelasi positif dimana sampel dengan
perbandingan 1:1,>1:2,>1:3 terjerap lebih banyak pada magnet eksternal.
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ABSTRACT

Damara, O.D. 2023. Synthesis and Characterization of Magnetite Iron (FesOa4)
Modified Activated Carbon. Thesis. Chemistry Study Program, Faculty of
Science and Technology, State Islamic University of Maulana Malik
Ibrahim Malang. Advisor I: Dr. Suci Amalia, M,Sc; Supervisor II: Dr.

Akyunul Jannah, M.P.

Keywords: Activated Carbon, Fe3Os, Co-precipitation, External Magnets

The aim of this research is to obtain a magnetically responsive adsorbent
material that can be separated from an aqueous medium using a simple magnetic
separation technique. Active carbon magnetite was synthesized using the co-
precipitation method at a temperature of 70°C with different ratios of active carbon
to magnetite, namely 1:1, 1:2, and 1:3. Active carbon magnetite is a material with
a wide range of potential applications, as it combines the adsorption properties of
active carbon with the magnetic properties of magnetite compounds. The
characterization results using X-ray diffraction (XRD) showed similarities among
the 1:1, 1:2, and 1:3 samples, with difractogram peak values of 30° [220], 35°
[311], 43° [400], 57° [422], and 63° [511], which correspond to the PCDFWIN
No0.11-0614 standard. This indicates the presence of iron oxide phase in the form of
magnetite (Fe3O4) in the samples. Fourier-transform infrared spectroscopy (FTIR)
revealed characteristic peaks corresponding to the expected functional groups,
specifically the Fe-O bond, at wavenumbers of 425, 433, 433, 537, 550, and 577
cm™ for the 1:1, 1:2, and 1:3 ratios, respectively. The measured magnetization
values using a vibrating sample magnetometer (VSM) for the iron oxide and
composite magnet samples were 19.71 emu/g, 4.30 emu/g, and 3.30 emu/g,
respectively. The magnetization value decreased as the iron oxide fraction in the
sample decreased. The external magnetic test showed a positive correlation, where
samples with the ratios of 1:1, >1:2, >1:3 exhibited a greater attraction to the
external magnet.

XV



Eoudl alsuias

Ao S 8y U il Sl 391 Wpld ) deenST e gl Aol LY LYY s Ll
YL 2SR ol Sl B0 sl ¢ 2SSy i RIS (leS B L sl 2l

S I\ e R C RO IL A U W D e R P R A

6;-)\.';-\ u..,”law\ cw%ﬁ;¢Fe3O4 ozl Oﬁ}Q‘ d- Ll LIS

g dpblial)l OVl (s oW B3 e Jsad) gn ol M 0 230 O
Pl cazall Loail) 0 S Gy Aoy pemibline faab 25 izl Sl Loy oo koot (S
V) ot cmally Lol 05 S Al ey Bgte B> Vo Bl s s Srall Con i dl b
Plhanl ailas Gy aed 4Y danly et SUGL @13 Bsle ozl Laadl 09 SI LY 2 5 Y Y
e e o XRD sl Crosd) 25 ol S dbliall ailadly o) 00 S
0614-11 3, auld) puaSS o ¥ 93 T 0) 50 YY) V1) Ball & bzl ad) 2esd)
sery e Ju e [ony] v s evy]povfen ] ey ey ] e Yy ] ve
355 5 59,5 FTIR gy analt 3 (Fe3Oy) 550V wpudt asT Ko e ) ST b
Aoy oYy 5 ) s e Fe-O alal) 500l bl (31 s caadgdl 2dbo )l degast) as
Al Al dliall o3 Ol e (3 o BVY 5,000 BTV ETY L EFT EY0, oy (I
Flsdl v s if [ sl €70 ¢ ] 5l 1AV Beblidl) SLSHy skt ST e e VSM
DVl bl el (3 L) ST e 3 ol e abeall ad @ ol Sl OIS L) e
o ST e YIS, Y <) BN b e ) (3 08) B ey )l bl
NESER QPP

XVi



BAB |
PENDAHULUAN

1.1. Latar Belakang

Aktivitas keseharian manusia tentunya selalu berdampak pada lingkungan
baik secara langsung maupun tidak, karena manusia perlu melakukan aktivitas baik
di dalam maupun di luar rumah, dari aktivitas rumah tangga sampai aktivitas
industri, dampak dari aktivitas tersebut yaitu limbah buangan yang setiap hari
dibuang oleh manusia melalui selokan lalu bermuara ke sungai, maka tidak heran
sungai merupakan salah satu tempat di mana pencemaran terbesar diperoleh. Jenis
limbah yang dibuang dapat mengandung beraneka ragam jenis bahan pencemar ke
perairan. Kita sebagai khalifah di muka bumi merupakan kewajiban kita untuk
menjaga lingkungan. Sebagaimana Allah Swt berfirman dalam al-Quran surah ar-

Rum ayat 41 :

oser 1l les 0T (i Ry O il 28 G a0 AT 6 S B

Artinya : Telah Nampak kerusakan di darat dan di laut akibat dari perbuatan
tangan manusia,supaya Allah Swt mersakan kepada mereka sebahagian
dari perbuatan mereka, agar mereka Kembali (ke jalan yang benar) (QS
ar- Rum : 41).

Pada ayat di atas Allah Swt menjelaskan bahwa kerusakan yang terjadi di
alam merupakan akibat perbuatan manusia yang melampaui batas seperti
eksploitasi sumber daya alam, pencemaran lingkungan, dsb. Salah satu dampak

dari kerusakan lingkungan yaitu pencemaran air akibat aktivitas industri maupun

keseharian manusia.
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Beberapa teknologi telah dikembangkan untuk mengurangi kadar pencemar
air limbah. Metode yang umum digunakan adalah reduksi dan presipitasi kimia,
penukar ion dan adsorpsi. Kelebihan dari penggunaan metode adsorpsi adalah tidak
mengubah struktur kimia dari substansi limbah serta dapat dipisahkan kembali
setelah proses adsorpsi (Rengaraj, dkk., 2001). Metode yang dapat digunakan
untuk adsorbsi yaitu menggunakan karbon aktif dimana memiliki keunggulan
seperti biaya rendah, kesederhanaan, dan ramah lingkungan (Hossain, 2012).

Karbon banyak digunakan dalam proses adsorpsi, karena sifatnya yang dapat
mendispersikan semikonduktor dan memiliki pori-pori dengan luas permukaan
yang tinggi untuk mengakumulasikan senyawa organik dan bersifat nonpolar
(Widya, 2019). Namun, karbon aktif memiliki kekurangan antara lain biaya
preparasi yang tinggi dan keterbatasan selektivitas (Labied, dkk., 2018).

Biaya produksi yang tinggi dapat dikurangi dengan menggunakan bahan
baku yang relatif murah atau menggunakan metode yang tepat. Sifat karbon aktif
dapat dimodifikasi sehingga dapat digunakan sebagai adsorben, namun adsorben
memiliki kelemahan seperti kapasitas penyerapan yang rendah dan kesulitan pada
proses pemisahan dengan larutan. Karbon aktif menjadi adsorben yang sangat
penting dalam pengolahan air, namun aplikasi karbon aktif terbatas seperti
pemisahan karbon dengan air yang sulit (Wu, dkk., 2012).

Karbon aktif dimodifikasi guna menambah sifat baru yaitu sifat magnetik
dengan tujuan memudahkan pemisahan setalah proses adsorbsi. Logam oksida
merupakan salah satu magnetit yang dapat dimodifikasi dengan karbon aktif dan
digunakan untuk menghasilkan komposit magnetik, yang dapat digunakan sebagai

adsorben untuk menyerap berbagai polutan organik (Sobirin, 2016). Penggunaan
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komposit magnetit Fe3O4 karena merupakan salah satu oksida besi yang memiliki
sifat magnetit terbesar diantara fase lainya (Sulungbudi, dkk., 2006).

Penggabungan adsorben dengan partikel magnet menghasilkan bahan
komposit baru yang mempunyai dua sifat yaitu; sifat adsorbsi dan magnet.
Keunggulan dari adsorben magnetit adalah dalam aplikasinya yang efektif dan
sederhana. Selain itu, setelah proses adsorpsi komposit magnetit dapat dipisahkan
dari medium larutan tanpa menggunakan proses penyaringan. Modifikasi karbon
aktif dengan Fe3sO4 menghasilkan luas permukaan spesifik dan properti magnetik
yang memungkinkan magnet dapat dipisahkan dengan magnet luar. Hal ini dapat
menghemat biaya operasional maupun biaya perawatan komponen saringan yang
cepat jenuh dan rusak akibat pemakaian (Lestari, dkk., 2021).

Karbon aktif magnetit dapat disintesis menggunakan banyak metode salah
satunya koprespitasi. Metode kopresipitasi dianggap sebagai metode yang paling
sederhana, ekonomis dan paling efisien untuk membuat nano partikel (Yuliani,
dkk., 2013). Sintesis karbon aktif magnetit telah banyak dilakukan menggunakan
metode koprespitasi salah satunya oleh Fisli, dkk. (2012) berhasil mensintesis
karbon aktif magnetit menggunakan metode koprespitasi pada suhu 70 °C
menghasilkan karbon aktif bersifat magnetit. Penelitian lain Alfiyani, dkk., (2022)
juga berhasil mensintesis karbon aktif magnetit dari cangkang kelapa sawit
menggunakan metode yang sama pada suhu dan perbandingan mol yang sama
berhasil mensintesis karbon aktif bersifat magnetit.

Sifat kemagnetan sangat penting pada pembuatan komposit. Momen magnet
yang dihasilkan akan menentukan sifat magnet dan nilai magnetisasi sampel

(Ariyani, 2011). Oleh karena itu, perbandingan mol antara Fe3*/Fe?* berpengaruh
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terhadap hasil kemagnetan dari magnetit seperti pada penelitian Rahmayanti,
(2020) yang membandingkan hasil kemagnetan dengan perbandingan mol dari
Fe3*/Fe?* 2:1 dan 1,5:1 terjadi penurunan nilai 27,32% pada perbandingan mol
1,5:1. Selain itu, perbandingan komposisi antara magnetit dan karbon aktif juga
sangat berpengaruh pada hasil akhir kemagnetan komposit. Pada penelitian Fisli,
(2012) dengan perbandingan antara karbon aktif:magnetit yaitu, 1:1, 1:2, dan 3:1
dihasilkan kemagnetan sebesar 10,946, 18,412, dan 37,854 emu/g..

Berdasarkan tinjauan di atas, dalam penelitian ini akan dilakukan sintesis
dan karakterisasi karbon aktif magnetit Fe3sO4 dengan nisbah oksida besi-karbon
aktif yang digunakan 1:1, 1:2 dan 1:3 untuk mengetahui pengaruh perbandingan
komposisi terhadap hasil kemagnetan komposit. Sintesis menggunakan metode
kopresipitasi pada suhu 70 °C dan perbandingan mol Fe®*/Fe?* 2:1 untuk
menghasilkan adsorben dengan sifat magnetik. Karbon diaktivasi kembali secara
kimia menggunakan HsPOs. Fasa kristal dianalisa menggunakan X-Ray
Diffractometer (XRD), karakteristik gugus fungsi dianalisa menggunakan Fourier
Transform InfraRed (FTIR). Sifat magnetik dianalisa menggunakan Vibrating

Sample Magnetometer (VSM) serta dilakukan uji medan magnet eksternal.

1.2. Rumusan Masalah
Adapun rumusan masalah dalam penelitian ini adalah:
a). Bagaimana hasil karakterisasi komposit berdasarkan hasil analisa XRD,
FTIR dan VSM?
b). Bagaimana hubungan penambahan magnetit terhadap perubahan sifat

magnetik komposit berdasarkan pengaruh medan magnet eksternal?



1.3. Tujuan
Tujuan dari penelitian ini adalah:

a). Mengetahui sintesis komposit magnetit dengan metode koprespitasi lalu
dilakukan karakteristik gugus fungsi, fasa yang terbentuk dan sifat magnetik
pada sampel berdasarkan hasil analisa XRD, FTIR dan VSM.

b). Mengetahui hubungan penambahan variasi oksida besi-karbon aktif
terhadap perubahan sifat magnetik karbon aktif pada komposit berdasarkan

pengaruh medan magnet eksternal.

1.4. Batasan Masalah
Batas masalah pada penelitian ini adalah:

a). Sampel karbon aktif menggunakan karbon aktif pabrikan guna memperkecil
kontaminasi.

b).  Sintesis dilakukan menggunakan metode koprespitasi.

c). Aktivasi karbon aktif secara kimia menggunakan HsPOg.

d). Analisis fasa oksida logam pada komposit magnetit dilakukan menggunakan
XRD

e). Analisis gugus oksida logam pada komposit magnetit dilakukan
menggunakan FTIR.

f).  Analisis kemagnetan pada komposit magnetit dilakukan menggunakan

VSM.



1.5. Manfaat
Manfaat dari penelitian ini adalah:
a). Mengetahui potensi aplikasi karbon aktif magnetit.
b). Mengetahui fungsi modifikasi karbon aktif magnetit dalam pemisahan
menggunakan medan magnet eksternal.
c). Sebagai bahan studi lanjutan mengenai adsorbsi menggunakan karbon aktif

magnetit.



BAB I1

TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Karbon Aktif

Karbon aktif adalah material karbon yang memiliki kemampuan
mengadsorpsi suatu cairan atau gas dengan baik. Karbon aktif dapat dibuat dari
bahan baku yang berasal dari tumbuhan, tulang, kayu ,tempurung kelapa,tongkol
jagung,sabut kelapa, serbuk gergaji dan batu bara (Sembiring & Sinaga, 2003).
Kandungan karbon setelah dikarbonisasi sama dengan berat karbon (Trihendrardi,
1997).

Karbon aktif memiliki kemampuan untuk mengadsorpsi gas dan uap dari
campuran gas dan zat-zat yang terdispersi atau tidak larut dalam cairan, karena pori-
pori dari karbon aktif berbentuk kristal mikro yang telah mengalami perkembangan.
Karbon aktif memiliki sifat selektif terhadap bahan polar dan lebih menyukai bahan
non polar. Selain itu, karbon aktif juga mampu mengadsorpsi molekul,anion dan
kation dalam bentuk senyawa anorganik dan organik (Murdiyanto, 2005).

Kelebihan dari karbon aktif dibandingkan dengan pengadsorbsi lain seperti
resin adalah kemampuan dalam mengadsorpsi zat yang lebih tinggi. Karbon aktif
dapat menyerap polutan seperti Pb (Timbal), Fe (besi), Zn (Seng), dan uap ammonia
NH3z (Murti, 2008). Karbon yang dihasilkan dari pembakaran selulosa pada

tempurung kelapa yang tidak sempurna seperti reaksi berikut:

CcHyOn + Oz2(g) — C(s) + COg) + H2O(q)
Reaksi diatas akan menghasilkan produk berupa H>O, CO dan C. Unsur C

yang dihasilkan selanjutnya akan diaktivasi guna memperbesar pori-pori yang

7
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tertutup sehingga memperbesar daya serapnya (Adinata, 2007).Mekanisme karbon
aktif dalam menyerap polutan seperti logam berat dapat melalui beberapa proses
seperti adsorpsi, interaksi elektrostatik, gugus fungsional, presipitasi, adsorpsi fisik,

dan pertukaran ion seperti pada Gambar 2.1 (Akhter, dkk., 2021).

Electrostatic interaction

Surface complexation
Ion exchange

® o (3 Exchangeable cations

Precipitation
© Heavy metal ions

Physical adsorption
Minerals

Gambar 2. 1 Mekanisme adsorbsi oleh karbon (Akhter, dkk., 2021)

Karbon aktif mengandung sejumlah kecil hidrogen dan oksigen yang terikat
secara kimiawi dalam berbagai gugus fungsional seperti karbonil, karboksil, fenol,
lakton, quinon, dan gugus eter. Gugus fungsional menjadikan permukaan karbon
aktif reaktif secara kimiawi dan mempengaruhi sifat adsorbsinya. Adsorbsi dibagi
menjadi dua secara umum yaitu, adsorbsi kimia dan fisika. Proses adsorbsi kimia
bersifat irreversible (tidak dapat balik), dan proses adsorbsi fisika bersifat
reversible (dapat balik) (Wirani, 2017). Selain itu, adsorbsi disebabkan oleh
interaksi antara adsorbat dan adsorben pada pemukaan yang disebabkan gaya Van

Der Waals atau ikatan hidrogen (Yusniyyah, 2017).
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Menurut Hessler, (1951), Karbon aktif yang berbentuk amorf yang memiliki
permukaan dalam (internal surface) dan sebagian besar terdiri dari karbon bebas
adalah karbon aktif yang memiliki daya serap baik. Keaktifan dalam penyerapan
tergantung pada senyawa karbon bebas yang berkisar 85-95%. Karbon aktif
memiliki ukuran pori-pori yang dapat diklasifikasikan menjadi tiga ukuran, yaitu
makropori (diameter > 50 nm), mesopore (diameter 2-50 nm), dan mikropori
(diameter < 2 nm) (Hessler, 1951). Proses adsorbsi terjadi pada mikropori (pori-
pori kecil), sedangkan tempat transfer adsorbat dari permukaan luar menuju ke
mikropori adalah makropori (Maanocha, 2013). Ilustrasi dari proses adsorbsi pada

adsorben karbon aktif dapat dilihat pada Gambar 2.2.

Adsorbate Molecules
, CarbonSolid  in Bulk Gas Phase

Gambar 2.2 Proses adsorbsi pada karbon aktif: transfer molekul dari adsorbat ke
adsorben (Manocha, 2003)

2.2 Aktivasi Karbon Aktif Menggunakan H3zPOa4

Terdapat dua cara aktivasi karbon yaitu secara kimia menggunakan
hodroksida, logam alkali, garam-garam karbonat, ZnCl,, asam-asam organik
H2S0a4, HCI, H3PO4 dan basa seperti KOH dan NaOH. Sedangakan aktivasi fisika
merupakan proses pemutusan rantai karbon dari senyawa organik pada suhu 700°C
hingga 800°C (Budiman, dkk., 2019). Proses aktivasi ini bertujuan agar pori-pori
bertambah banyak dan bertambah besar dan mengembangkan volume yang terserap

dalam pori serta menambah pori-pori baru (Erawati, dkk.,2018).
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Pada saat proses aktivasi fisika, dilakukan pemanasan tujuannya untuk
mempercepat proses aktivasi. Penggunaan asam sebagai aktivator karena asam
memiliki sifat dehydrating agent yang kuat sehingga pori dalam struktur karbon
dapat diperbaiki perkembangannya yang dapat meningkatkan daya adsorpsinya.
Kandungan air menjadi lebih sedikit pada karbon aktif dengan aktivator asam
karena aktivator yang bersiat asam dapat meningkatkan proses perusakan pada
oksigen yang lebih kompleks (Erawati, dkk., 2018). Mekanisme reaksi aktivasi

karbon untuk menghasilkan karbon aktif sepertipada Gambar 2.3 (Olivia, dkk.,

2015).
CH.OH O
CH,0H OH
| OH 0
OH @] + OH— ||3— 0 4—' + H.0

OH OH O
on SoH |

OH—P=0

OH
Karbon Aktif

Gambar 2.3 Reaksi aktivasi antara karbon dengan HsPO4 (Olivia,
dkk., 2015)

2.3 Magnetit (FesOa)

Besi oksida merupakan senyawa kimia yang terdiri dari unsur besi dan oksigen.
Biasanya logam ini diperoleh di alam berupa mineral oksida besi magnetit (Fe3Oas),
hematit (a-Fe203), dan maghemit (y-Fe203). Berbagai fasa oksida besi juga dapat
dihasilkan dari perbedaan suhu kalsinasi, yaitu magnetit pada suhu ruang, hematit
pada suhu kalsinasi 300-600 °C, dan maghemit pada suhu kalsinasi 200 °C (Aji,
dkk., 2007). Magnetit mempunyai rumus kimia FesO4 atau (FeO.Fe>03). Magnetit

merupakan salah satu senyawa besi oksida yang mempunyai nilai ekonomis yang
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tinggi. Partikel nano Fe3Os merupakan salah satu material yang banyak
dikembangkan karena memiliki potensi aplikasi yang besar di bidang farmasi,
biomedis, alutsista, dan lain-lain (Sunaryono, dkk., 2015). Magnetit mempunyai
karakteristik yang unik karena merupakan material ferimagnetik dan dapat

menghantarkan listrik seperti logam pada umumnya,

Permanent magnetismmin..
— —  —
—_— s —»
+— —

Gambar 2.4 Material ferrimagnetik (Slimani, dkk., 2020)

Sehingga dapat berinteraksi kuat degan medan magnet dan medan listrik.
Magnetit banyak dikembangkan mulai dari kebutuhan industri sampai pada
pembuatan jaringan tiruan tubuh manusia dengan memanfaatkan sifat
elektromagnetik dari material tersebut (Kirschvink, 1981). Sebagai material
ferimagnetik tentunya FesO4 mempunyai spin magnetik yang secara sederhana
dapat direpresentasikan pada Gambar 2.4.

Magnetit mempunyai struktur inverse spinel, dimana atom-atom oksigen
yang lebih besar membentuk struktur kubik, sedangkan atom Fe yang lebih kecil
mengisi situs tetrahedral dan oktahedral. Rumus magnetit dituliskan sebagai
Fe3*a[Fe3*Fe?*]g04, di mana ion Fe** menduduki posisi tetrahedral (disebut sebagai
situs "A"), dan gabungan ion Fe®* maupun Fe?* menduduki posisi oktahedral

(disebut sebagai situs "B") dalam sel unit. Pada situs tetrahedral, atom Fe dikelilingi
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oleh 4 atom oksigen, sedangkan pada situs oktahedral atom Fe dikelilingi oleh 6
atom oksigen. Magnetit tergolong ke dalam Space Group no. 227 (F d -3m) dengan
parameter Kisi (a = b = ¢ = 8,3122 A) dan sudut (a = = y = 90°) FesO4 merupakan
bahan ferrimagnetik karena adanya penghubungan spin antara ion Fe?* dan Fe%*
dalam struktur inverse spinel. Bahan ini menunjukkan momen magnetik dalam
domain-domain magnetik, namun memiliki orientasi acak antara domain-domain
tersebut (Abedini, dkk., 2014). Dapat direpresentasikan pada Gambar 2.5 (Kouadio,

dkk., 2017).

g PN

¢+ T 3
Fe,0,= Fe**Fe**Fe’*0,
LY_J H_/

)0 dyiE Ay '
|'.‘! .l~|’ -5' sites  sites
l.,.‘l,".“m INVERSE SPINEL STRUCTURE
Double
b exchange (FM)
T N
g | ¥ T +HT T T
Fe3*(d®) Fe?* (d°)
125°-Superexchange OO0 125°-Superexchange
(AF) (AF)
A v+ 4|4
Fe3*(d®)

Gambar 2.5 Struktur spinel terbalik dari Fe3Os, (A) Tetrahedral & (B)
Oktahedral (Kouadio, dkk., 2017)

Reaksi pembentukan magnetit dapat berasal dari ion logam Fe?* maupun ion
logam Fe®*. Endapan FesO4 berwarna hitam dapat terbentuk setelah mencampurkan
larutan basa besi dan larutan dasar dengan stoikiometrik perbandingan molaritas

ion Fe?* dan Fe®* (1:2) dengan Persamaan reaksi (2.1)
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Fe?*+ 2Fe®*+ 80H —> Fe(OH), + 2Fe(OH);—* FeO.Fe,0;3 atau Fe3O4 +

Endapan FesO4 pada larutan tersebut secara berkala akan berubah menjadi
hitam seiring dengan bertambahnya pH larutan. Sedangkan pada suasana asam
reaksi pembentukan besi oksida hanya dapat terjadi melalui larutan yang
mengandung ion logam Fe*. Jumlah ion Fe?* maupun ion Fe3* dalam larutan yang
membentuk besi oksida bergantung pada kemampuan ion logam besi tersebut
bereaksi dengan ion OH™ dalam larutan. Semakin pekat konsentrasi larutan maka

semakin besar kemampuan ion-ion tersebut untuk bereaksi (Darminto, dkk., 2011).

2.4 Komposit

Komposit ialah material baru yang terbuat dari dua atau lebih material
berbeda yang bila digabungkan memiliki sifat lebih baik dari material asli. Bahan
komposit antara lain bertujuan meningkatkan sifat individu bahan seperti kekuatan,
struktur, stabilitas sifat kimia dan fisika, sehingga diperoleh bahan baru dengan
mutu yang lebih baik. Pada umumnya bahan komposit adalah bahan yang memiliki
beberapa sifat yang tidak mungkin dimilki oleh masing-masing komponennya.
Dalam pengertian ini sudah tentu kombinasi tersebut tidak terbatas pada bahan
matriknya (Fisli, dkk., 2007).

Untuk mendapatkan hasil komposit karbon aktif/Fes04 metode kopresipitasi
dianggap sebagai metode yang paling sederhana, ekonomis dan paling efisien
(Yuliani, dkk., 2013). kopresipitasi juga dapat menghasilkan produk dengan tingkat

kemurnian yang tinggi, proses pengendapan yang sangat sederhana, waktu sintesis
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lebih cepat dengan biaya yang murah dan memungkinkan diperoleh hasil serbuk
dengan ukuran kristal berskala nanometrik (Sunaryono, 2015).

Kopresipitasi merupakan metode sintesis bottom up untuk memperoleh
partikel yang berukuran nanometrik, yaitu partikel yang terbentuk mengalami suatu
proses pertumbuhan butir (grain growth) (Sau & Rogach, 2013). Metode
kopresipitasi digunakan untuk menghasilkan material berbentuk padatan (solid)
dari presipitatnya yang berupa cairan (Bader, dkk., 2014). Metode kopresipitasi
tersebut sangat sesuai jika diterapkan pada proses sintesis material logam seperti
besi (Fe) dan tembaga (Cu) ilustrasi metode tersebut dapat dilihat pada Gambar 2.6

(Farinha, dkk., 2021).

>- 0")’8"’" f"" Basc addition
Coprecipitation cnvnronmcm pH 914
Aqueous solutions of salts Mixture, molar ratio 2:1 Black agueous precipitate

Fe¥'/Fe* of magnetite

2Fe® + Fe? + 80H = 2Fe(OH); Fe(OH); 5y — FesOu ¢y + 4H20

Gambar 2.6 Metode kopresipitasi atau bottom up (Sau & Rogach, 2013)

2.5 X-Ray Diffraction (XRD)

X-Ray Diffraction (XRD) adalah instrumen yang digunakan untuk menetukan
struktur padatan kristal, parameter Kisi, struktur kristal, derajat kristalinitas dan fase
yang terdapat dalam suatu sampel. Instrumen ini dapat digunakan untuk mengetahui
komposisi fasa-fasa secara kualitatif maupun secara kuantitatif (Fatimah,
2009).Tiap puncak yang muncul pada pola XRD mewakili satu bidang kristal yang

memiliki orientasi tertentu dalam sumbu tiga dimensi. Puncak-puncak yang
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didapatkan dari data pengukuran ini kemudian dicocokkan dengan standar difraksi

sinar-X dan skema XRD dapat dilihat pada Gambar 2.7 (Ratnasari, 2009).

X-Ray Source

Monochromator

5 Counting
Sample Angle-Limiting Detector
Polycapillary Optic

Gambar 2.7 Skema instrumen XRD (Agus, dkk., 2012)

Prinsip dari instrumen X-Ray Diffraction (XRD) merupakan difraksi sinar-X
yang mengalami scattering setelah saling bertumbukan dengan atom kristal. Pola
difraksi yang dihasilkan menjelaskan struktur kristal uji, puncak yang didapat dari
data pengukuran dicocokkan dengan standar difraksi sinar-X untuk semua jenis
material yang disebut dengan Joint Committee Powder Diffraction Standar
(JCPDS) maka paremeter uji dapat ditentukan ukuran material, parameter Kisi

material, serta ukuran partikel kristal (Riyanto, 2009).
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Gambar 2.8 Pola difraksi FesO4 (Hefdea & Rohmawati, 2020)
Hasil karakterisasi pada penelitian sebelumnya pada Rahmayanti, (2020)

didapatkan puncak untuk karakteristik magnetit, dibuktikan dengan keberadaan
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puncak yang muncul pada sudut difraksi sekitar 30, 35, 43, 57 dan 62° dengan
indeks Miller masing-masing [220], [311], [400], [422], [511], dan [440] dapat
dilihat pada Gambar 2.8 (Hefdea & Rohmawati, 2020). Sedangkan pada penelitian
lain didapatkan nilai difaktogram yaitu, 30.12° [220], 35.58° [311], 43.14° [400],
53.57°[422],57.18° [511] and 62, 83° [440] dapat dilihat pada Gambar 2.9 (Hakim,
2020). Difraksi terbentuknya magnetit hasil penelitian sebelumnya didasarkan pada

data base PCPDFW!IN no.11-0614.

3558
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Gambar 2.9 Difraktogram dari (a).karbon, (b) karbon aktif, & (c)
komposit (Hakim, 2020)

2.6 Spektroskopi Fourier Transform Infrared (FTIR)

Spektroskopi Fourier Transform Infrared (FTIR) adalah salah satu metode
analisis untuk mendeteksi struktur molekul senyawa melalui identifikasi gugus
fungsi penyusun senywa. Prisnsip dari spektroskopi FTIR didadsarkan atas
perbedaan penyerapan radiasi inframerah oleh molekul suatu materi (Sulistyani,
2017). Radiasi inframerah memiliki range frekuensi. Pengukuran spektrum infra

merah dilakukan didaerah cahaya tengah atau mid-infrared pada panjang
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gelombang 2,5-50 pm atau bilangan gelombang 4000-200 cm™. Energi yang
dihasilkan akan menyebabkan getaran atau vibrasi pada molekul (Dachriyanus,
2004).

Skema kerja dari alat spektrofotometer infra merah, jika suatu frekuensi
tertentu dari radiasi infra merah dilewatkan pada sampel suatu senyawa organik
maka terjadi penyerapan frekuensi oleh senyawa tersebut. Detektor yang
ditempatkan pada sisi lain dari senyawa mendeteksi frekuensi yang dilewatkan pada
sampel yang tidak diserap oleh senyawa. Frekuensi yang dilewatkan pada sampel
diukurkan sebagai persen transmitan, skema FTIR dapat dilihat pada Gambar 2.10

(Dachriyanus, 2004).

compartment IR detector

Gambar 2.10 Skema alat FTIR (Dachriyanus, 2004)

Jumlah energi yang dibutuhkan untuk meregangkan suatu ikatan tergantung
pada tegangan ikatan dan massa atom yang terikat. Persamaan yang diturunkan dari
Hukum Hooke dapat digunakan untuk menghitung bilangan gelombang suatu
serapan. Frekuensi vibrasi berbanding terbalik dengan massa atom, sehingga atom
dengan massa yang lebih besar akan bergetar pada frekuensi yang lebih rendah.
Daerah bilangan gelombang dan panjang gelombang dalam FTIR dapat dilihat pada

Gambar 2.11 (Kristianingrum, 2017).
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Panjang gelombang dalam mikrometer

Gambar 2.11 Daerah bilangan gelombang dan panjang gelombang dalam FTIR
(Kristianingrum, 2017)

Hasil bilangan gelombang yang di dapatakan pada penelitian sebelumnya
menghasilkan serapan tajam pada bilangan gelombang 586,36 cm™ yang
merupakan ikatan Fe-O tetrahedral dan 401,19 cm™ yang menunjukkan ikatan Fe-
O oktahedral dimana keduanya merupakan serapan khas dari magnetit Fe-O dapat
dilihat pada Gambar 2.12 (Shinta, dkk., 2016). Sedangkan pada penelitian lain
didapatkan bilangang gelombang 567 cm™ yang menunjukkan ikatan Fe-O
tetrahedral dan 464 cm yang menunjukkan ikatan Fe-O oktahedral dapat dilihat

pada Gambar 2.13 (Duan, dkk., 2020).
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Gambar 2.12 Spektra FTIR karbon aktif magnetit
(Shinta, dkk., 2016)
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Gambar 2.13 Spektra FTIR dari sampel karbon aktif dan
karbon aktif magnetit (Duan, dkk., 2020)

2.7 Vibrating Sample Magnetometer (VSM)

Vibrating Sample Magnetometer (VSM) merupakan alat ukur magnetisasi
yang didasarkan pada metoda induksi dengan cara cuplikan yang akan diukur
magnetisasinya dipasang pada ujung bawah batang kaku yang bergetar secara
vertikal dalam lingkungan medan magnet luar H. Jika cuplikan termagnetisasi,
secara permanen maupun sebagai respon adanya medan magnet luar, maka getaran
tersebut mengakibatkan perubahan garis gaya magnetik yang akan
menginduksikan/menimbulkan sinyal tegangan AC pada kumparan pengambil
(pick-up coil atau sense coil) yang ditempatkan secara tepat dalam sistem medan
magnet (lbrahim, 2019). Dalam proses pengukuran, medan magnet luar yang
diberikan, suhu cuplikan, sudut dan interval waktu pengukuran divariasikan
melalui komputer. Skema VSM ditampilkan pada Gambar 2.14 (Mujamilah, dkk.,
2000). Hasil pengukuran karbon aktif magnetit pada penelitian sebelumnya yaitu,

pada penelitian Ariyani, (2011) mengukur kemagnetan pada magnetit dan
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komposit pada sampel C, D, dan E berturut-turut memiliki nilai magnetisasi

sebesar 26.5, 18.9, dan 11 emu/g seperti pada Gambar 2.15 .

Sample Holder

Gambar 2.14 Skema VSM (lbrahim, 2019)
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Gambar 2.15 Kurva magnetisasi komposit ((C)1:1, (D)1:2, & (E)1:3)
menggunakan VSM (Ariyani, 2011)

2.8 Komposit Magnetit Dalam Perspektif Islam

Dalam perspektif Islam, logam besi (Fe) memiliki manfaat yang signifikan
dalam berbagai aspek kehidupan, Logam besi dianggap sebagai salah satu elemen
penting dalam penciptaan kehidupan. Hal ini mengingatkan kita akan keajaiban
ciptaan Allah dan kompleksitas alam semesta yang diciptakan dengan penuh

hikmah. Pemanfaatan logam besi salah satunya adalah komposit magnetit yang



21
disintesis dari Fe?* dan Fe®*" lalu dimodifikasi dengan karbon aktif untuk
menciptakan sifat baru yaitu sifat magnet. Logam besi dalam magnetit memiliki
manfaat praktis yang besar dalam kehidupan sehari-hari umat manusia seperti yang
terdapat pada surat al-Hadid [57] ayat 25. Dalam Al- Qur’an Allah telah berfirman
bahwa logam diciptakan dengan berbagai manfaat. Firman Allah tersebut tepatnya

terdapat dalam surat al-Hadid [57] ayat 25 yang berbunyi:

5 a3 LT Bl landly 00 £, Sl T s sy o g et 38

B b T O Ll AL e on T iy A s B

Artinya : Sesungguhnya Kami telah mengutus Rasul-rasul Kami dengan
membawa bukti-bukti yang nyata dan telah Kami turunkan bersama

mereka Al kitab dan neraca (keadilan) supaya manusia dapat
melaksanakan keadilan. dan Kami ciptakan besi yang padanya

terdapat kekuatan yang hebat dan berbagai manfaat bagi manusia,

(supaya mereka mempergunakan besi itu) dan supaya Allah
mengetahui siapa yang menolong (agama)Nya dan rasul-rasul-Nya

Padahal Allah tidak dilihatnya. Sesungguhnya Allah Maha kuat lagi
Maha Perkasa (Q.S. al Hadid [57]: 25).

Ayat di atas, Ketika lafaz "waanzalnal hadid" yang terdapat pada potongan
ayat di atas diartikan “dan kami ciptakan besi”, dimana seolah-olah mempunyai
makna kiasan untuk mendefinisikan bahwa besi diturunkan untuk memberi manfaat
bagi seluruh manusia. Dari surah ini tentunya kita menyadari bahwa ayat ini
menyelipkan kebesaran dari Allah SWT menjelaskan bahwa setiap logam yang
diciptakan oleh Allah SWT memiliki manfaat yang besar untuk makhluk hidup
terutama manusia (Sudiarti, dkk.,2018). Oleh karena itu digunakan logam Fe
sehingga tercipta magnetit yang dapat dimodifikasi dengan karbon aktif sehingga
mencipatakan sifat baru yang dapat memudahkan karbon aktif dalam pemisahan

dengan magnet permanen..
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METODOLOGI PENELITIAN

3.1 Waktu dan Tempat Penelitian

Penelitian ini akan dilaksanakan pada bulan Desember 2022 di Laboratorium
Kimia Anorganik dan Laboratorium Layanan dan Instrumen Program Studi Kimia
Fakultas Sains dan Teknologi Universitas Islam Negeri Maulana Malik Ibrahim

Malang.

3.2 Alat dan Bahan
3.2.1 Alat-alat

Alat yang akan digunakan dalam penelitian ini yaitu neraca analitik, oven,
penyaring buchner,pH universal, ayakan 100 mesh, cawan porselen, lumpang dan
mortar, magnetik stirrer, kaca arloji, spatula, batang pengaduk, seperangkat pipet,
seperangkat alat gelas, spektrofotometer inframerah (FTIR) Merk Shimadzu type:
IRPrestige 21, instrumentasi X-Ray Diffractometer (XRD) Merk PanAnalytical,
Type: E'xpert Pro, dan Vibrating Sample Magnetometer (VSM) Merk OXFORD

tipe 1,2H.

3.2.2 Bahan
Bahan yang akan digunakan pada penelitian ini adalah karbon aktif, akuades,
NaOH 5 M (Merck), FeCls.6H2O (pro analysis., Merck), FeSO4.7H.0 (pro

analysis., Merck), dan H3PO4 3M (Merck).

22
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3.3 Variabel Penelitian
Variabel yang digunakan pada penelitian kali ini adalah variasi nisbah bobot
antara komposit magnet dengan nisbah bobot oksida besi dan karbon aktif 1:2, 1:1,

dan 1:3.

3.4 Tahapan Penelitian
Tahapan-tahapan dalam penelitian yang akan dilakukan adalah :
a). Preparasi karbon aktif.
b). Aktivasi kimia menggunakan HsPOa.
c). Magnetisasi karbon aktif.
d). Karakterisasi sample.

e). Analisis data.

3.5 Metode Penelitian
3.5.1 Preparasi Karbon Aktif

Preparasi karbon aktif dilakukan dengan cara 150 gram karbon aktif
dihaluskan dan diayak dengan ukuran 100 mesh hingga halus. Kemudian ditimbang
sebanyak 100 gram dan dimasukkan ke dalam Erlenmeyer berisi 200 mL akuades
dan diaduk menggunakan magnetik stirrer selama 30 menit pada suhu kamar.
Kemudian endapan yang didapat disaring menggunakan kertas saring dan dioven
pada suhu 100°C selama 2 jam. Kemudian karbon didesikator selama 30 menit dan

ditimbang hingga berat konstan (Wardhani dkk., 2016).

3.5.2 Aktivasi Karbon Aktif

Sampel ditimbang 30 gram, masing-masing direndam dengan aktivator
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H3PO4 3M sebanyak 100 mL. Campuran diaduk dan ditutup dengan menggunakan
alumunium foil, dan didiamkan pada suhu kamar selama 24 jam. Setelah diaktivasi,
campuran disaring dan residunya dicuci dengan akuades hingga pH netral (pH =7)
yang bertujuan menghilangkan sisa-sisa ion PO4>. Apabila filtrat telah netral,
selanjutnya residunya dikeringkan dalam oven selama 3 jam pada suhu + 100 °C.
Setelah itu residu didinginkan pada deksikator hingga suhunya stabil (Verayana,

2018).

3.5.3 Sintesis Karbon Aktif Termodifikasi Besi Magnetit FesO4

Suspensi karbon aktif dibuat dengan mencampurkan 6,5 g karbon aktif
dengan 300 mL air demineralisasi lalu dipanaskan hingga mencapai suhu 70 °C.
Sebanyak 300 mL larutan garam besi yang terdiri atas 7,6 g FeCls dan 3,9 g FeSO4
ditambahkan ke dalam campuran tersebut. Campuran lalu diaduk selama 30 menit
sebelum ditambahkan 100 mL NaOH 5 M tetes demi tetes hingga mencapai pH 11
sehingga diperoleh komposit Oksida Besi : Karbon Aktif (OB:KA) dengan nisbah
bobot 1:2 (Lampiran 1). Komposit yang terbentuk dicuci dengan air demineralisasi
lalu dikeringkan di dalam oven pada suhu 100 °C selama 3 jam. Selain itu, dibuat
juga komposit magnet dengan nisbah bobot oksida besi dan karbon aktif 1:1 dan

1:3. (Oliviera, dkk., 2002).

3.5.4 Karakterisasi menggunakan Instrumen XRD
XRD digunakan unutk mengetahui jenis dan ukuran kristal dari karbon dan
FesOu/karbon aktif yang nantinya akan dibandingkan. Analisis dilakukan dengan

cara mengambil masing-masing sampel sebanyak 0,5 gram yang dimasukkan ke
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dalam media analisis, selanjutnya sampel dikarakterisasi menggunakan XRD. Hasil

analisis berupa grafik antara intensitas dengan sudut pengukuran.

3.5.5 Karakterisasi Menggunakan Instrumen FTIR

Sampel modifikasi diayak ukuran 100 mesh, lalu disimpan dalam desikator.
Kemudian sampel dicampur dengan KBr dengan perbandingan 1:20 antara sampel
dan KBr lalu digerus dalam mortar agate dan dipress lalu dibentuk pellet. Pellet
yang diperoleh diletakkan dalam cell holder dalam instrumen FTIR dan dibuat

spektrum IR pada rentang bilangan 4000-200 cm™ (Shaleh, 2020).

3.5.6 Karakterisasi menggunakan Instrumen VSM

Proses pengujian dimulai dari penentuan titik setimbang dari sistem koil yang
dilakukan dengan mengambil tegangan sebagai fungsi posisi sampel. Grafik yang
diperoleh ditampilkan lalu pada tahap selanjutnya dilakukkan pengukuran sebagai
fungsi variasi volume sampel, untuk sampel serbuk dimasukkan sampel
menggunakan pipet kapiler sedikit demi sedikit sampai micro tube terisi
setengahnya. Setelah sampel terisi padat kemudian sampel yang ada di dalam micro
tube ditutup dengan lilin. Kemudian ditimbang dengan neraca digital dan diukur
sebanyak 5 (lima) kali pengukuran untuk setiap sampel. Kemudian micro tube
diletakkan pada sampel holder untuk dimasukkan ke dalam uniform magnetic field
lalu hasil pengukuran sample dibandingkan dengan data perhitungan teori. Skema

VSM dapat dilihat pada Gambar 3.1.
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Gambar 3.1 Skema VSM (Indeck, dkk., 2018)

3.5.8 Uji Magnetisasi Menggunakan Medan Magnet Eksternal

Hasil dari sintesis komposit magnet dengan nisbah bobot OB:KA vyaitu, 1:1,
1:2, dan 1:3 gram ditimbang masing-masing sebanyak 6 gram, kemudian diuji
menggunakan medan magnet eksternal dengan cara mendekatkan setiap sampel
dengan variasi nisbah bobot berbeda pada medan magnet eksternal lalu ditimbang
komposit yang melekat pada medan magnet eksternal pada setiap perbandingan

nisbah bobot OB:KA seperti yang ditunjukkan pada Gambar 3.2.
Variasi karbon aktif dan @
magnetit 1:1, 1:2, dan 1:3. 6{ i

& — &

Gambar 3.2 Skema uji magnet eksternal
3.6 Analisis Data
a). Hasil sintesis karbon aktif magnetit dianalisis menggunakan XRD didaptkan

difraktogram dan puncak sudut 26 dibandingkan dengan data base XRD
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PCPDFWIN no.11-0614. Perbandingan ini untuk mengetahui terbentuknya
fase karbon aktif magnetit.

b). Hasil sintesis karbon aktif magnetit dianalisis menggunakan FTIR untuk
mengetahui bilangan gelombang dari sampel sehingga diketahui serapan khas
dari karbon aktif magnetit, setelah itu di bandingankan hasil serapan yang
didapat dengan jurnal.

c.) Hasil sintesis karbon aktif magnetit dianalisis menggunakan VSM untuk
mengetahui kekuatan magnet pada setiap perbandingan karbon aktif:magnetit
dalam satuan (emu/g) sehingga didapatkan komposisi terbaik dalam membuat
karbon aktif.

d.) Dilakukan uji magnet eksetrnal menggunakan magnet vanadium untuk
mengetahui interaksi yang terjadi pada karbon aktif magnetit dengan

perbandingan 1:1, 1:2, dan 1:3 pada magnet permanen.
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5.1

b).

5.2

b).

BAB V

PENUTUP

Kesimpulan

Sintesis komposit magnetit (FesO4) menggunakan metode koprespitasi. hasil
XRD didapatkan puncak difraktogram pada sampel A, B, dan C yang sesuai
dengan arsip No. 11-0614 yaitu, 30°[220], 35°[311], 43°[400], 57°[422], dan
63°[511], yang menunjukkan terbentuknya fase magnetit (Fe3Oa). Hasil FTIR
menunjukkan puncak puncak karakteristik yang sesuai dengan gugus fungsi
yang diharapkan, pada bilangan gelombang khas dari ikatan Fe-O vyaitu, 425,
433, 433, 537, 550, and 577 cmL,

Pengukuran menggunakan VSM menunjukkan nilai magnetisasi yang
cenderung menurun seiring dengan berkurangnya jumlah oksida besi yang
terkomposit pada karbon aktif dari perbandingan OB:KA 1:1, 1:2, dan 1:3
didapatkan nilai (19,71), (4,30), dan (3,30) emu/g. Selanjutnya, uji magnet
eksternal dimana hasil sintesis karbon aktif magnetit dengan perbandingan
1:1, 1:2, dan 1:3 di dekatkan pada magnet eksternal dan dilakukan
pengukuran sebanyak tiga kali pada setiap sampel, didapatkan rata-rata

sebesar 5.426, 3.804, dan 2.415 gr.

Saran
Perlu melakukan penambahan konsentrasi FesOs untuk meningkatkan
kemampuan magnetisasi material ini.

Perlu dilakukan uji coba seperti variasi metode sintesis untuk meningkatkan
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C).

efisiensi magnetisme material ini.
Perlu dilakukan uji aplikasi

keefektifitasan material ini.

pada material

ini
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untuk mengetahui
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LAMPIRAN

Lampiran 1.1 Perhitungan Pembuatan Komposit Magnetit

Stokiometri pembuatan oksida besi Fe3O4
2Fe’* + Fe?* —— FeO.Fe,03 atau FesOq

28 mmol 14 mmol 14 mmol

Perhitungannya ialah

FeCls.6H20 =28 mmol =28 x 10 mol
Bobot FeClz.6H20 = (BM FeCl3.6H20) x (n FeClz.6H20)

= (270.3188 g/mol) : (28 x 10 mol)

= 7.5689 g
FeS04.7H20 = 14 mmol = 14 x 10 mol
Bobot FeSO4.7H.0 = (BM FeS04.7H20) x (n FeS04.7H20)

= (278.0362 g/mol) : (14 x 10" mol)
= 3.8925 g

FesO4 = 14 mmol = 14 x 10 mol
Bobot Fe3s04 = (BMFe304)x (nFe304)
= (231.5386 g/mol) x (14 x 107 mol)

= 3.2415¢

Karena itu, diperlukan bobot karbon aktif sebesar 3,242, 6,483, dan 9,725 ¢
untuk membentukkomposit magnet OB:KA 1:1, 1:2, serta 1:3.
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Lampiran 2. Rancangan Penelitian

Preparasi Sampel

)

Aktivasi Menggunakan H3PO4

l

Pembuatan oksida besi dan komposit magnet
OB:KA (1:1),(1:2), serta (1:3).

'

Karakterisasi Hasil Sintesis dengan FTIR, XRD dan VSM

Lampiran 3 Diagram Alir
L 3.1 Preparasi Karbon Aktif

Karbon Aktif

- ditimbang 150 gram

- dihaluskan menggunakan morta dan alu
- diayak dengan ukuran 100 mesh

- ditimbang sebanyak 100 gram

- dimasukkan ke dalam Erlenmeyer

- ditambahkan akuades

- diaduk menggunakan magnetik stirrer

Endapan

- disaring menggunakan kertas saring

- dioven pada suhu 100°C selama 2 jam
- didesikator selama 30 menit

- ditimbang hingga berat konstan

Karbon Aktif
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L.3.2 Aktivasi Karbon Menggunakan H3zPO4

Karbon Aktif

- ditimbang 30 gram

- direndam dengan aktivator HsPO4 3M sebanyak 100 ml
- diaduk menggunakan batang pengaduk

- ditutup dengan menggunakan alumunium foil

- didiamkan pada suhu kamar selama 24 jam

Karbon Aktif

disaring menggunakan kertas saring

dicuci dengan akuades hingga pH netral (pH =7)
dikeringkan dalam oven selama 3 jam pada suhu £ 100 °C
didinginkan pada deksikator

Karbon Teraktifasi

L.3.3 Sintesis Karbon Aktif Termodifikasi Besi Magnetit Fe3O4

Karbon Aktif

- dicampurkan 6.5 g karbon aktif dengan 300 ml air demineralisas

- dipanaskan hingga mencapai suhu 70 °C

- ditambahkan sebanyak 300 ml larutan garam besi (7.6 g FeClzdan 3.9
g FeS0s)

- diaduk selama 30 menit

- ditambahkan 100 ml NaOH 5 M tetes demi tetes hingga mencapai pH
11

Komposit

- dicuci dengan air demineralisasi
- dikeringkan di dalam oven pada suhu 100 °C selama 3 jam

Komposit 1:2

- dibuat oksida besi dan karbon aktif (1:1 dan 1:3)

Komposit (1:1, 1:2, 1:3)




Lampiran 4. Mekanisme Komposit Magnetit (FezOa4)

L.4.1 Struktur Karbon Aktif yang Diaktifasi Menggunakan HsPOa
(Zbair,dkk., 2017)

T

o

\Q Ha
c
.n Bond ¥H3
BPA
{n]

/' ™
OH “'|
Hydroge
OH /
&
\H

L4.3 Mekanisme Pembentukan FezOs
L4.3.1 Persamaan Reaksi Pembentukan FezOas

FeCls.6H20() — Fe**(aq) + 3Clag) + 6H20()
FeS04.7H20 — Fe? (aq) + SO4 % (ag) + TH20q)
NaOHs) + H20¢y — Na“(aq) + OH ag)

Fe** a) + 30H (ag) = Fe(OH)ss)

Fe® (a) + 20H (ag) — Fe(OH)z)

2Fe(OH)3(s) + Fe(OH)2s) — FesOas) + 4H20()



OH OH (lJH (|)H
| | _2H10
HO —Fe—|OH + HO—Fe—OH + HO -Fe— OH — > HO —Fe—0—Fe—0~Fe— OH
®
‘") 0 OH 0
| -H0 | | -no
Fe =0~ Fe—0— o «<—— HO —Fe—0—Fe—0—Fe ~
@

L.4.4 Struktur Kristal FesO4 (Malega, dkk., 2018)
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Lampiran 5. Data FTIR, VSM dan XRD.

Lampiran 5.1 Puncak (260) Hasil Karakterisasi Menggunakan XRD

43

Karbon Standar Magnetit Sampel A Sampel  Sampel
(graphite) Magnetit  (JCPDS) (1:1) B(1:2) C(1.3
PCPDFWIN  Fe3O4
PCPDFWIN Nomorl1- nomor
Nomor 02- 0614 85-1436
0456
24.414 18.277 18.20 29.4 22.1 20.4
26.506 30.105 29.97 30.47 35.71 35.54
43.472 35.451 35.35 35.566 63.29 62.8
44.599 43.123 47.33 43.17 66
53.432 53.478 53.48 57.3 73
56.232 57.012 56.40 63.07
62.5 65.87 74.76
74.603 74.94

L5.2 Hasil FTIR Karbon Aktif, dan Sampel (1:1), (1:2), (1:3)

1. Hasil FTIR1:1

11
1=

3468.8261155

5411213

1630.

BT

1400

1200

T000 eo0

577.795 450706 —<__

433.983 4.798 ——
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2. Hasil FTIR 1:2

%Transmittance

3400 32000 3000 2800 2600 2400 2200 2000

3. Hasil FTIR 1:3

%Transmittance

1800
Wavenumber

Wavenumber

1600
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Lampiran 5.3 Hasil Vibrating Sample Magnometer (VSM)
L 5.3.1 Hasil VSM 1:1

20

Test Report of VSM

£0
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-10k 0
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10k 20k

Sample Number:Sampel 1;1_2
Hmax=1609 kA/m (20.222 kOe)

$8=19.17 Am*2/kg (19.17 emulg)

jHC=7.2 kA/m (89.90 Oe)

L 5.3.2 Hasil VSM 1:2

Test Date:3/8/2023
Temperature=24.6 ?

sr=1.89 Am*2/kg (1.89 emu/g)
Loop Area=1.3 (kOe.emu/g)

Test Report of VEM

Test Time:16:36:2
Hk(Mr90%)=0 A/m (0.00 Qe)
Mr/Ms=0.099
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-20k -10k 0 10k 20k
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Sample Number:Sampel 1;2_2 Test Date:3/8/2023 Test Time:15:13:14

Hmax=1607 kA/m (20.198 kOe)
55=4.30 Am*2/kg (4.30 emu/g)
jHc=6.9 kA/m (86.40 Oe)

Temperature=23.3 ?
sr=0.31 Am*2/kg (0.31 emu/g)
Loop Area=284 4 (kOe.emu/g)

HK(Mr90%)=0 A/m (0.00 De}
Mr/Ms=0.071



L 5.3.3 Hasil VSM 1:3

Test Report of VSM

3
1 I
g |
]
£0
g |
[
-1
-2
'3 ,
—
-20k -10k 0 10k 20k
Hext(Oe)
Sample Number:Sampel 1;3_2 Test Date:3/8/2023 Test Time:15:30:26
Hmax=1612 kA/m (20.254 kQe) Temperature=23.9 ? Hk(Mr90%)=0 A/m (0.00 Oe)
$5=3.30 Am*2/kg (3.30 emu/g) sr=0.20 Am”"2/kg (0.20 emu/g) Mr/Ms=0.060

jHc=6.8 kA/m (84.90 Oe)

Loop Area=202.0 (kOe.emu/g)

Lampiran 5.3 Hasil XRD Karbon Aktif Magnetit
L .5.4.1 Hasil Karakterisasi XRD Karbon Aktif Magnetit 1:1

Peak List

Intensity (cps)

Intensity (cps)

4000

Meas. data:karbon aktif magnetit 1 banding 1 —
BG data:karbon aktif magnetit 1 banding 1 —
Calc. data:karbon aktif magnetit 1 banding 1

SError ©
Residual

2-theta (deg)
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Peak list

N 2-theta d(ang.) Height FWHM Int. | Int. Asym.
0. (deg) (cps)  (deg)  (cpsdeg) W(deg) factor
1 294 3.03 120 39 9342 78 5

2 3047 2.932 237 0.64 200 0.8 3

3 35.566 2.5221 803 0.91 1217 1.5 0.53
4 4317 2.094 145 1.0 208 1.4 0.6

5 573 1.608 175 1.3 303 1.7 0.9

6  63.07 1.473 303 1.20 499 1.6 1.7

7 T74.76 1.269 107 0.4 78 0.7 1

L 5.4.2 Hasil Karakterisasi XRD Karbon Aktif Magnetit 1:2

Peak List

Intensity (cps)

Intensity (cps)

Meas. data:karbon aktif magnetit 1 banding 2
BG data:karbon aktif magnetit 1 banding 2
Calc. data:karbon aktif magnetit 1 banding 2

Error

2-theta (deg)

Peak list
No 2-theta d(ang.) Height FWHM Int.l IntwW  Asy.
(deg) (cps) (deg) (cpsdeg) (deg) factor
1 22.1 4.02 184 16.4 5573 30 0.53
2 35.71 2.512 384 1.24 859 2.2 2.0
3 63.29 1.468 141 35 1041 7 5.0




L 5.4.3 Hasil Karakterisasi XRD Karbon Aktif Magnetit 1:3

Peak List

Meas. data:karbon aktif magnetit 1 banding 3 —
3000 BG data:karbon aktif magnetit 1 banding 3 —
Calc. data:karbon aktif magnetit 1 banding 3 —

2000+

Intensity (cps)

Intensity (cps)

2-theta (deg)

Peak list
No. 2-theta d(ang.) Height FWHM Int. | Int. W Asym.
(deg) (cps) (deg) (cpsdeg) (deg) factor
1 20.4 4.35 168 10.2 2070 12 0.9
2 35.54 2.524 202 1.72 397 2.0 1.1
3 62.8 1.48 119 14 3655 31 4
4 66 1.4 0.00 33 0 48 5
5 73 1.3 13 52 1399 110 4
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