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Rahmayeni

rahmayenni@sci.unand.ac.id The spinel ferrite material ZnFe2Os was synthesized using a green synthesis
approach by the hydrothermal method. In the synthesis, 2M NaOH was
used as a mineralizer and betel leaf extract with varying volumes of 1, 3, 5,

Received: January 2024 and 7 mL as a capping agent, then continued with calcination at 500, 600,

Accepted: March 2024 and 700°C. Several devices, such as XRD, FT-IR, SEM-EDX, DRS-UV-Vis,

Published: March 2024
and VSM, were used to characterize the synthesized ZnFe20s material. The

pattern of XRD indicated that the ZnFe:Os material has a cubic structure,

©Rahmayeni et al. This is an ~ Where the increase in crystal size was after calcination. The Fourier
open-access article distributed  Transform Infra-Red (FT-IR) spectrum shows the Fe-O interaction at wave
lcmder the terms of the Creative 1, 11 bers 427-417 cm, which is located on the octahedral side, while the Zn-
ommons Attribution License,
which permits unrestricted use, O interaction at wave numbers 534-510 cm, which is located on the
distribution, and reproduction  totrahedral side in spinel ferrite structure. From the DRS UV-Vis spectrum
in any medium, provided the . . . .
original author and source are  pattern and band gap values, it was found that the material absorbs light in
credited. the visible region. Scanning Electron Microscope (SEM) images show that
the morphology of the synthesized material is circular. The Vibrating

Sample Magnetometer (VSM) hysteresis curve shows that the synthesized

ZnFe>0O4 has paramagnetic properties. The synthesized ZnFe2Os material

has photocatalytic activity towards phenolic compounds with a

degradation percentage reaching 62.2%, and this material is active as an

antibacterial with an inhibition area of 14.4 for S. aereus bacteria.
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Pendahuluan Kanada, fenol tergolong polutan prioritas

dalam airl'l. Beberapa metode telah dilaporkan
Pencemaran perairan yang dihasilkan oleh untuk menghilangkan polutan organik seperti
beberapa zat organik berbahaya seperti zat filtrasi, pertukaran ion, degradasi fotokatalitik,
warna dan obat-obatan telah meningkatkan dan adsorpsi. Di antara metode-metode ini,
perhatian para ahli di bidang penanganan degradasi secara fotokatalitik adalah teknik
lingkungan.. Fenol adalah salah satu polutan yang efisien karena kemudahan dalam proses,
organik yang sering dijumpai dalam perairan efektivitas biaya, dan melibatkan pemanfaatan
khususnya dari limbah rumah sakit. Menurut radikal bebas oksidatif yang sangat reaktif dan
National Pollutant Release Inventory (NPRI) kuat untuk menguraikan polutan dari senyawa
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organik. Selama beberapa dekade terakhir,
fotokatalis semikonduktor menawarkan jalur
yang sangat cocok untuk menghilangkan
pencemaran air, karena berbagai polutan
organik dapat terdegradasi di bawah sinar UV
adanya

atau cahaya matahari

fotokatalis!?l.

dengan

Dalam proses fotokatalitik spinel ferit
merupakan material yang menarik perhatian
karena mempunyai kemampuan sebagai
fotokatalis. Spinel ferit merupakan bahan
magnetik dengan rumus molekul MFexOs, di
mana M adalah ion logam divalen seperti Co,
Cu, Ni, Mn, dan ZnPl. Spinel ferit memiliki
beberapa struktur spinel termasuk normal,
campuran, dan spinel terbalik. Karakternya
yang menarik dengan konduktivitas termal
tinggi, stabilitas kimia yang baik, memiliki sifat
optik dan resistif magnet, serta biaya sintesis
murah menjadikan material ini banyak
digunakan untuk berbagai keperluani*l. Spinel
ferit dapat digunakan dalam berbagai aplikasi
seperti ~ penyimpanan  data,  biosensor,
pengiriman obat dan diagnosis penyakit, sensor
gas, perangkat elektronik, Kkatalisator, dan
lainnya. Untuk remediasi lingkungan, ferit
telah menjadi bahan yang menjanjikan karena
ukurannya celah pita yang sempit (1,1-2,3 eV),
biaya rendah, tidak beracun, stabilitas termal
dan kimia sehingga dapat digunakan sebagai
fotokatalisl®l.

Nanopartikel zink berbasis ferit (ZnFe204) telah
menarik perhatian karena sifat-sifatnya yang
unik, lebih stabil dan mempunyai kemampuan
dalam berbagai aplikasi seperti sebagai sensor
gas, bidang kedokteran,
semikonduktor dan sebagai fotokatalis. Dalam
aplikasinya spinel ferit sangat dipengaruhi oleh
sifat magnetiknya. Spinel ferit ZnFe2Ou
memiliki celah pita sempit yaitu sebesar 1.9 eV
sehingga dapat dimanfaatkan untuk aplikasi
fotokatalitik menggunakan sinar tampak

adsorben,

seperti sinar matahari. ZnFe:O4 memiliki sifat
magnetik sehingga apabila digunakan pada
degradasi limbah, partikelnya mudah untuk
dikumpulkan karena dapat ditarik kembali
menggunakan magnet dan digunakan untuk
proses berikutnya. Spinel ferit ZnFe2Os menjadi

salah satu fotokatalis menjanjikan di bidang
fotodegradasi industri dari bahan organik.
ZnFe:Os memiliki struktur spinel dengan
simetri kubus dalam kelompok ruang Of-Fd3m
yang memiliki 2 daerah yaitu tetrahedral diisi
oleh ion-ion Zn?* dan oktahedral diisi oleh ion-
ion Fe3 6],

Penelitian tentang sintesis ZnFe:Os telah
dilakukan dengan beberapa metode seperti
metode solution combustion!”), metode mechanical
milling process!®], metode kopresipitasl®, metode
mikroemulsil'¥l, metode sol-gel auto combustion,
metode hidrotermal [, metode polimerisasi
kompleks (PC) 121 dan metode hidrotermal
dengan menggunakan etilen glikol dan natrium
asetat [18l. Dari beberapa penelitian terkait
dengan sintesis ZnFe2O4 yang telah dilakukan
peneliti sebelumnya di temukan masih
menggunakan bahan kimia sebagai media
reaksi, pereduksi dan penstabil yang diketahui
tidak ramah lingkungan. Oleh Kkarena
diperlukan suatu metode yang lebih ramah
lingkungan yaitu dengan memodifikasi metode
hidrotermal menggunakan ekstrak bahan alam
sebagai pengganti bahan kimia. Metode
hidrotermal mempunyai kelebihan dalam
sintesis material karena ramah lingkungan,
ukuran partikel yang dihasilkan dapat
dikontrol, dan tingkat kemurnian produk yang
tinggi. Metode hidrotermal dapat dimodifikasi
dengan menggunakan pelarut yang berasal
dari bahan alam seperti daun rambutan, daun
lidah buaya, daun sirih dan daun gambir
sebagai media reaksil'l.

Dalam tulisan ini, dilaporkan tentang sintesis
hijau ~ ZnFexO:s  menggunakan  metode
hidrotermal dengan adanya ekstrak daun sirih
hijau sebagai media reaksi dan capping agent.
Tanaman sirih termasuk ke dalam family
Piperaceae dikenal juga sebagai tanaman yang
hijau sepanjang tahun dan memiliki daun yang
berbentuk hatil'sl. Pada ekstrak daun sirih
terdapat ~ kandungan seperti
flavonoid, alkaloid, terpenoid, saponin, tanin,
gula pereduksi dan glikosidal'®. Sirih dengan
berbagai kandungan metabolit sekunder dapat

fitokimia

dimanfaatkan sebagai tanaman obat yang
sangat penting karena digunakan dalam
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berbagai pengobatan!'”l. Senyawa aktif yang
terkandung dalam ekstrak daun sirih dapat
berfungsi sebagai capping agent yang dapat
menangkap ion logam dan mengatur struktur
nano dalam spinel ferit ZnFe:0s. Keuntungan
dari metode hidrotermal yang didukung
ekstrak bahan alam (green method) adalah
menggunakan bahan yang murah, tidak
beracun, prekursor ramah lingkungan dan
prosedur yang sederhanal’sl. Efek konsentrasi
ekstrak daun sirik dan suhu kalsinasi terhadap
produk yang dihasilkan dipelajari dalam riset
ini. Sampel hasil sintesis dikarakterisasi dengan
beberapa instrumen antara lain XRD, FT-IR,
SEM, DRS Uv-vis, dan VSM untuk
menganalisis struktur, interaksi dalam molekul,
morfologi, kristalinitas, sifat magnetik, dan sifat
optik.  Selanjutnya ZnFexOs ferit spinel
diterapkan sebagai fotokatalis untuk degradasi
fenol dalam air dan sebagai antibakteri.
Beberapa para meter terkait dengan uji secara
fotokatalitik juga dilakukan dalam penelitian
ini. Aktivitas sampel ferit terhadap bakteri diuji
terhadap bakteri patogen bakteri Staphylococcus
aureus dan Escherichia coli.

Metodologi Penelitian

Bahan Kimia

Bahan yang digunakan dalam penelitian ini
antara lain: Daun sirih hijau (Piper betle Linn)
dari Lubuk Alung Kabupaten Padang
Pariaman Sumatera Barat, Fe(NOs):.9H0
(Merck), Zn(NOs)2.6H.0 (Merck), NaOH
(Merck), fenol (Merck), aluminium foil, kertas
saring, kertas pH indikator, Nutrient Agar (NA),
kapas, bakteri  Escherichia  coli, bakteri
Staphylococcus aureus, anti biotik amoxicillin dan
akuades.

Peralatan

Alat instrumentasi yang digunakan yaitu X-Ray
Difraction (XRD) menggunakan Philips X'pert
powder PAN analytical, Fourier Transform
Infrared Spectrometer (FT-IR) menggunakan
PAN Analytical, Scanning Electron Microscope
(SEM-EDX) menggunakan Phenom-pro X,
Diffuse Reflectance Spectrocopy Visible (DRS
UV-Vis) menggunakan Analitik jena Specod
210, dan Vibrating Sample Magnetometer

(VSM) menggunakan Oxford 1.2 H. Untuk
pengukuran sampel setelah proses degradasi
digunakan Spktrofotometer UV-vis.

Prosedur penelitian

Persiapan Ekstrak Daun Sirih

Ekstrak daun sirih dipersiapkan dengan cara
sebagai berikut: Daun sirih hijau dipotong
kecil-kecil, lalu dikeringkan pada suhu kamar
(28 £ 2 °C), setelah kering daun sirih dihaluskan
dengan gerinda hingga berbentuk serbuk.
Selanjutnya ditimbang 5 g serbuk halus daun
sirih, lalu ditambahkan 50 mL akuades
kemudian diaduk dengan kecepatan 500 rpm
pada suhu 60°C selama 2 jam. Selanjutnya
campuran didinginkan, disaring dan diambil
filtratnya. Ekstrak yang dihasilkan disimpan
dalam kulkas dan digunakan untuk pembuatan
material ZnFe2Oa.

Sintesis Material ZnFe204

Sintesis material spinel ferit ZnFe204 dilakukan
dengan metode hidrotermal menggunakan
ekstrak daun sirih sebagai capping agent!o.
Sejumlah Zn(NOs)2.6H20 dan Fe(NOs)s.9H20
dengan perbandingan 1:2 mol dilarutkan dalam
ekstrak daun sirih dengan variasi 1, 3, 5, dan 7
mL lalu ditambahkan akuades pada kecepatan
500 rpm selama 3 jam. Larutan NaOH 2 M
ditambahkan ke dalam larutan sampai pH 12.
Kemudian campuran dituangkan ke dalam
autoklaf dan dipanaskan dalam oven pada
suhu 180°C selama 3 jam. Endapan yang
terbentuk kemudian disaring, dibilas dengan
akuades hingga pH netral, lalu dikeringkan
dalam oven pada suhu 110°C selama 2 jam.
Sampel yang dihasilkan diberi kode ZnEIN,
ZnE3N, ZnE5N, ZnE7N (untuk variasi ekstrak
daun sirih 1, 3, 5 dan 7 mL) lalu
dikarakterisasi. Kemudian ZnE5N dikalsinasi
selama 4 jam dengan 3 variasi suhu yaitu 500°C,
600°C, dan 700°C (dengan kode ZnE5NKS,
ZnE5NK6, dan ZnESNK7) untuk melihat
pengaruh suhu terhadap karakter material
yang disintesis, dan dilanjutkan karakterisasi
berbagai Sebagai
pembanding  dilakukan material
ZnFe20s dengan penambahan ekstrak daun

dengan peralatan.

sintesis
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sirih tanpa penambahan NaOH (ZnE) dengan
metode yang sama.

Uji Aktivitas Fotokatalitik ZnFe:0: terhadap
Degradasi Fenol

Uji aktivitas terhadap material ZnFe20s4
dilakukan dengan berbagai variasi antara lain
jenis Kkatalis, kosentrasi fenol, dan lama
penyinaran. Selain itu juga dilakukan uji
aktivitas tanpa penyinaran dan uji efesiensi.
Persen fenol yang terdegradasi dihitung
menggunakan persamaan?l: %D=Co-C/Co x
100%, dimana Co adalah konsentrasi awal, C:
kosentrasi pada waktu t dan D adalah
persentase jumlah sampel yang terdegradasi.

Variasi Jenis Katalis

Uji aktivitas fotokatalitik material ZnFe204
untuk variasi jenis katalis dilakukan dengan
cara sebagai berikut: fenol ditimbang sebanyak
0,25 g dilarutkan dalam akuades untuk
mendapatkan konsentrasi larutan induk 500
mgL1. Lalu larutan induk diencerkan menjadi
20 mgL. Larutan tersebut diambil 20 mL dan
masing-masing ditambahkan 0,02 g material
magnetik ZnEIN, ZnE3N, ZnE5N, ZnE7N,
ZnE5NKS5, ZnESNK6, dan ZnE5SNKY. Setelah
itu campuran tersebut kemudian disinari di
bawah sinar matahari selama 2 jam. Kemudian
volume cairan dicukupkan seperti awal dengan
akuades.  Lalu
dipisahkan dari katalis dan diukur serapannya
menggunakan spektrofotometer UV-Vis pada
panjang gelombang 270 nm. Beberapa para

menambahkan larutan

meter terkait uji aktivitas fotokatalitik seperti
variasi konsentrasi, waktu kontak, jumlah
katalis dan efesiensi pemakaian katalis juga
ditentukan. Untuk uji pengaruh konsentrasi
dilakukan dengan membuat larutan larutan
fenol dalam berbagai variasi konsentrasi yaitu
10, 15, 20, 25 dan 30 mgL"). Untuk uji variasi
lama penyinaran (waktu kontak) dilakukan
dengan memvariasikan lama penyinaran (1, 2,
dan 3 jam). Sedangkan untuk uji efesiensi
pemakaian jumlah katalis dilakukan dengan
memvariasikan jumlah penambahan katalis (10,
15, 20 dan 25 mg). Selain itu juga dilakukan uji
aktifitas katalitik spinel ferit yang dihasilkan

tanpa cahaya dan uji efesiensi pemakaian
katalis!?l.

Variasi Konsentrasi Fenol

Uji variasi konsentrasi fenol dilakukan dengan
cara sebagai berikut: larutan induk fenol 500
mgL! diencerkan menjadi 10, 15, 20, 25 dan 30
mgL-. Larutan tersebut diambil masing-masing
20 mL dan ditambahkan 0,02 gram katalis
ZnE5SN. Kemudian campuran tersebut disinari
di bawah sinar matahari selama 2 jam. Setelah
ditambahkan
menyamakan volume awal dan volume akhir,

disinari akuades  untuk
lalu katalis dipisahkan dan diukur serapan
larutan menggunakan spektrofotometer UV-Vis
pada panjang gelombang 270 nm. Sebagai
kontrol dilakukan hal yang sama untuk larutan
fenol tanpa katalis.

Variasi Lama Waktu Penyinaran

Uji variasi lama waktu penyinaran dilakukan
dengan cara sebagai berikut: larutan induk
fenol 500 mgL"' diencerkan menjadi 10 mgL-.
Larutan tersebut diambil masing-masing 20 mL
dan ditambahkan 0,02 gram katalis ZnE5N.
Campuran tersebut disinari di bawah sinar
matahari dengan lama waktu penyinaran 1, 2
dan 3 jam. Setelah disinari kemudian
ditambahkan akuades untuk menyamakan
volume awal dan volume akhir, lalu katalis
dipisahkan dan diukur serapan larutan
menggunakan spektrofotometer UV-Vis pada
panjang gelombang 270 nm. Sebagai kontrol
dilakukan hal yang sama untuk larutan zat
warna fenol tanpa katalis.

Aktivitas
Matahari

Fotokatalitik  Tanpa  Cahaya

Larutan induk fenol 500 mgL"' diencerkan
menjadi 10 mgL-. Lalu larutan tersebut diambil
masing-masing 20 mL dan ditambahkan 0,02
gram katalis ZnE5N. Campuran disimpan di
tempat gelap dengan lama waktu 1, 2 dan 3
jam. Kemudian ditambahkan akuades untuk
menyamakan volume awal dan volume akhir,
lalu katalis dipisahkan dan diukur serapan
larutan menggunakan spektrofotometer UV-Vis
pada panjang gelombang 270 nm. Sebagai
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kontrol dilakukan hal yang sama untuk larutan
fenol tanpa katalis.

Uji Efisiensi Katalis (Reuseability)

Untuk uji efisiensi katalis digunakan sampel
ZnE5N yang telah dipakai sebelumnya. ZnE5SN
yang telah dipakai dicuci dan dikeringkan
dalam oven pada suhu 100°C selama 1 jam.
Larutan induk fenol 500 mgL' diencerkan
menjadi 10 mgL1. Larutan tersebut diambil 20
mL dan ditambahkan 0,02 gram katalis ZnE5N.
Campuran tersebut kemudian disinari di
bawah sinar matahari dengan lama waktu
penyinaran 3 jam. Setelah disinari kemudian
ditambahkan akuades untuk menyamakan
volume awal dan volume akhir lalu larutan
dipisahkan dari katalis dan diukur serapan
larutan menggunakan spektrofotometer UV-Vis
pada panjang gelombang 270 nm. Pengulangan
dilakukan sebanyak 3 kali dengan katalis yang
sama.

Uji Aktivitas Antibakteri ZnFe204

Nutrient agar (NA) ditimbang sebanyak 10 g,
kemudian dilarutkan dalam 500 mL akuades.
Campuran dipanaskan hingga mendidih, lalu
disterilkan dalam autoklaf pada suhu 121°C
selama 20 menit dan didinginkan sampai suhu
45°C. Selanjutnya cawan petri yang akan
digunakan sebagai wadah disterilkan dalam
autoklaf pada suhu 45°C selama 2 jam. Dilain
tempat disiapkan bakteri biakan Staphylococcus
aureus dan Escherichia coli sebanyak 2 ose dalam
5 mL akuades steril. Kemudian ditambahkan
0,1 mL bakteri ke dalam 20 mL media agar dan
dihomogenkan. Media NA yang telah berisi
bakteri dituangkan ke dalam petri steril dan
dibiarkan sampai padat. Sampel nanomaterial
hasil sintesis dengan konsentrasi 6%
dimasukkan ke dalam sumur yang telah dibuat
pada media agar dengan diameter lebih kurang
8 mm menggunakan kapas steril. Amoxicillin
sebagai kontrol positif dimasukan ke dalam
sumur lain dan air sebagai kontrol negatif ke
dalam sumur ketiga. Lalu diinkubasi selama 24
jam pada suhu 37°C. Setelah inkubasi, diukur
diameter zona inhibisil?!l.

Karakterisasi

Material ferit hasil sintesis dikarakterisasi
menggunakan peralatan X-Ray Difraction
(XRD) menggunakan Philips X'pert powder
PAN analytical untuk menganalisis struktur
dan ukuran kristal, Fourier Transform Infrared
Spectrometer (FT-IR) menggunakan PAN
Analytical untuk menganalisis interaksi dan
gugus fungsi, Scanning Electron Microscope
(SEM-EDX) menggunakan Phenom-pro X
untuk menganalisis morfologi permukaan dan
komposisi unsur dalam spinel ferit, Diffuse
Reflectance Spectrocopy Visible (DRS UV-Vis)
menggunakan Analitik Jena Specod 210 untuk
menganalisis sifat optik, dan Vibrating Sample
Magnetometer (VSM) menggunakan Oxford 1.2
H untuk menganalisis sifat magnet.

Hasil dan Diskusi

Analisis dengan XRD

Analisis XRD dilakukan untuk mengetahui
struktur dan ukuran kristal dari material spinel
ferit yang disintesis. Ukuran kristal rata-rata
dari material magnetik yang disintesis
ditentukan menggunakan persamaan Debye-
Scherer:

_ 0,892

" PBcosO

dimana A adalah panjang gelombang dari
radiasi sinar X, B adalah nilai FWHM dalam
satuan radian dan 6 adalah sudut difraksi
refleksi. Struktur kristal dapat diketahui
dengan membandingkan puncak dari pola
XRD material yang disintesis dengan data
standarf?2231,

Pola XRD pada Gambar 1. memperlihatkan
puncak-puncak spesifik dari spinel ferit
ZnFe2Os yang tidak  dikalsinasi. Pola
difraktogram ZnFe:Os yang disintesis tanpa
penambahan NaOH (ZnE) tidak
memperlihatkan puncak-puncak spesifik yang
tajam yang mengindikasikan tidak
terbentuknya spinel ferit.
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Gambar 1. Pola XRD ZnFe>Osdengan variasi penambahan ekstrak daun sirih
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Gambar 2. Pola XRD dari spinel ferit ZnESNK5, ZnE5NK6, dan ZnE5NK7

Pola XRD ZnFe:0: yang disintesis dengan
penambahan NaOH dan ekstrak daun sirih
memperlihatkan puncak-puncak spesifik yang
sama dan tidak begitu tajam pada 20 = 29,75°,
35,12°, 42,54°, 52,61°, 56,65°, dan 62,05° dengan
indeks miller (220), (311), (400), (422), (511), dan
(440). Material yang disintesis merupakan
ZnFe204 yang memiliki struktur ruang kubus
sesuai dengan standar ICSD dengan kode
158837. Dari pola XRD untuk ZnE1IN, ZnE3N,
ZnE5N, dan ZnE7N tidak terdeteksi adanya
pengotor dari senyawa lain. Ukuran kristal
rata-rata yang didapatkan untuk ZnEIN,

ZnE3N, ZnE5N, dan ZnE7N yaitu 4,38 nm, 4,16
nm, 6,81 nm, dan 5,69 nm berturut-turut. Jadi
peningkatan  jumlah  estrak  cendrung

memperbesar ukuran kristal dari ZnFe20s.

Pola XRD untuk ZnFe:Os setelah dikalsinasi
(Gambar 2) memperlihatkan puncak-puncak
spesifik yang tajam pada 20 yang sama sesuai
dengan bidang ZnFexOs dari standar ICSD
dengan kode 158837. Pemanasan material
spinel ferit ZnFe:Os pada suhu yang tinggi
menghasilkan puncak-puncak yang tinggi dan
tajam yang megindikasikan terbentuk struktur
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kubus dari spinel ferit ZnFe:Os dengan
kristalinitas yang lebih baik dari yang didapat
oleh peneliti sebelumnyal®l. Untuk uji
pengaruh suhu terhadap karakter spinel ferit
dilakukan terhadap sampel ZnE5N karena
mempunyai pola XRD yang lebih baik dari
yang lain. Dari hasil analisis didapatkan bahwa
peningkatan suhu dari 500 ke 700 °C
menyebabkan lebar puncak yang terbentuk
semakin kecil sehingga berdampak terhadap
peningkatan ukuran kristal spinel ferit. Pada
sampel ZnE5SNKS5 (suhu 500°C) muncul puncak
pada 20 = 29,86° 35,23°,36,72°, 42,93°, 53,12°,
56,66° dan 62,16° dengan indeks miller (220),
(311), (222), (400), (422), (511), dan (440), lalu
pada sampel ZnE5SNK6 (suhu 600°C) muncul
puncak pada 26 = 29,89°, 35,22°, 36,75°, 42,75°,
52,98°, 56,59°, dan 62,12° dengan indeks miller
(220), (311), (222), (400), (422), (511), dan (440).
Sedangkan pada sampel ZnE5NK7 (suhu
700°C) muncul puncak pada 26 = 29,80°, 35,08°,
36,78°, 42,66°, 53,02°, 56,53°, 62,01°, dan 73,43°
dengan indeks miller (220), (311), (222), (400),
(422), (511), (440), dan (633). Pola ini sesuai
dengan bidang pada ZnFe:04dari standar ICSD
kode 158837. Ukuran kristal rata-rata dari
ZnE5NKS5, ZnE5NK6 dan ZnE5NK7 yang
diperoleh menggunakan perumusan Debye
Sherrer berturut-turut adalah 10,59 nm, 17,69
nm, dan 23,33 nm. Dari semua pola XRD tsb
tidak ditemukan adanya puncak lain yang
dalam bentuk pengotor.

Semakin tinggi suhu kalsinasi maka semakin
besar ukuran kristal dari spinel ferit karena
terjadinya penyatuan  kristal-kristal  kecil
menjadi lebih besar dengan naiknya suhu
kalsinasi. Ketika diberi suhu tinggi dan waktu
kalsinasi yang lebih lama menyebabkan ukuran
kristal akan menjadi lebih besar. Dari penelitian
sebelumnya didapatkan jika waktu kalsinasi
diperpanjang proses akan berlangsung dengan
sempurna. Dengan  demikian, material
berukuran lebih besar akan mudah terbentuk.
Untuk alasan yang sama, meskipun zat
perantara bisa sepenuhnya terurai dengan
cepat pada suhu kalsinasi tinggi, partikel nano
dengan ukuran besar mudah didapat karena
adanya agregasi. Jadi, untuk mendapatkan
partikel nano yang memiliki ukuran kecil dan
memiliki luas permukaan tinggi, suhu kalsinasi

seharusnya tidak tinggi dan waktu kalsinasi
tidak terlalu lamal?!.

Analisis dengan FT-IR

Analisis FT-IR adalah salah satu teknik penting
untuk menginvestigasi pembentukan spinel
selain menggunakan XRD. Informasi yang
diberikan tidak hanya tentang posisi ion logam
bivalen dan trivalen dalam kisi spinel, tetapi
juga tentang vibrasinya. Pita serapan spektral
FT-IR muncul karena adanya getaran ion
oksigen dengan kation oktahedral dan
tetrahedral
frekuensil®l.  Analisis dilakukan terhadap
sampel ZnEIN, ZnE3N, ZnE5N, ZnE7N, dan
ZnE5NKS.  Untuk yang dikalsinasi hanya
diukur ZnE5NKS5 saja karena memperlihatkan

yang menghasilkan berbagai

sifat katalitik yang lebih baik dari sampel hasil
kalsinasi yang lain. Dari semua sampel yang
dianalisis, sampel ZnE3N, ZnE5N dan
ZnE5NKS5 memperlihatkan serapan yang baik
untuk vibrasi pada sisi tetrahedral dan
oktahedral dalam sampel spinel ferit. Hasil
spektrum FT-IR pada Gambar 3
memperlihatkan adanya serapan pada bilangan
gelombang 427, 427 dan 424 cm’ masing-
masing untuk ZnE3N, ZnE5N dan ZnE5NK5
yang dikaitkan dengan adanya vibrasi antara
Fe dengan O (Fe-O) serta Zn dengan O (Zn-O)
pada sisi oktahedral dari struktur spinel ferit.
Sedangkan pada bilangan gelombang 526, 510,
dan 534 cm? masing-masing untuk ZnE3N,
ZnE5N dan ZnE5NKS5 mengindikasikan adanya
stretching vibrasi Zn-O pada sisi tetrahedral.
Pita serapan yang muncul pada sisi oktahedral
dan tetrahedral mengindikasikan terbentuknya
spinel ferit yang lebih baik.

Analisis dengan SEM-EDX

Analisis permukaan dan komposisi dari sampel
spinel ferit yang disintesis dilakukan dengan
peralatan SEM-EDX untuk sampel ZnE5N dan
ZnE5NK karena merupakan sampel yang lebih
baik aktifitas katalitik dan bentuk spektrum FT-
IR nya. Gambar 4a. menunjukkan morfologi
partikel ZnE5N yang disintesis memiliki bentuk
butiran melingkar (spheric) dengan ukuran
yang kecil.
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Gambar 3. Spektrum FT-IR dari ZnEIN, ZnE3N, ZnE5N, ZnE7N, dan ZnESNK5
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Gambar 5. Spektrum EDX material ZnFe204
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Sedangkan untuk sampel yang dikalsinasi
ZnE5NKS (Gambar 4b) berbentuk butiran yang
lebih besar dari sampel yang tidak dikalsinasi.
Proses kalsinasi meyebabkan ukuran butiran
menjadi lebih besar dari sebelum dikalsinasi.
Pengukuran komposisi sampel ferit dilakukan
dengan EDX untuk sampel ZnE5N saja karena
memiliki aktivitas yang terbaik dari semua
sampel hasil sintesis. Dari spektrum EDX
(Gambar 5) didapatkan informasi komposisi
unsur-unsur yang terdapat dalam sampel ferit
yang disintesis. Sampel ferit yang diukur
mengandung unsur O, Fe dan Zn dengan
komposisi berturut-turut 57%, 33,25%, dan
9,76%. Tidak ditemukan adanya unsur lain
sebagai pengotor dalam spektrum tersebut?’l.

Analisis dengan DRS UV-Vis

Analisis DRS UV-Vis ditunjukkan untuk
menentukan sifat optik dari ZnFe:Os. Dalam
analisis ini sampel yang diukur adalah ZnE5N
dan ZnE5NK karena mempunyai pola XRD dan
FT-IR yang lebih baik. Selain itu pemilihan
sampel ZnES5N dan ZnE5NK ini bertujuan
untuk membandingkan sifat optik antara
sampel yang dikalsinasi dengan yang tidak
dikalsinasi dan juga dengan aktivitas lebih
baik. Hasil yang didapatkan dari pengukuran
ini berupa data penyerapan dan band gap dari
material yang diuji.

Spektrum DRS memperlihatkan bahwa sampel
ferit yang disintesis menyerap pada daerah

sinar tampak (Gambar 6). Plot Tauc yang
ditunjukkan pada Gambar 6 (insert) diperoleh
nilai band gap sebesar 1,8 dan 1,71 eV untuk
ZnE5N dan ZnE5NK yang mengindikasikan
bahwa sampel yang disintesis menyerap pada
daerah sinar tampak. Besaran nilai band gap
dapat berubah-ubah yang dipengaruhi oleh
berbagai faktor seperti ukuran kristal, kisi,
parameter struktural, cacat kristal maupun
adanya pengotor dalam material, dan lain-
lain?8l. Pemanasan sampel pada suhu 500-700°C
menyebabkan terjadinya penurunan nilai band
gab dari sampel spinel ferit karena terjadinya
perubahan struktur dari yang kurang kristalin
menjadi lebih kristalin.

Analisis dengan VSM

Sifat magnetik dari sampel ferit diukur dengan
peralatan VSM. Sampel yang diukur adalah
spinel ferit ZnFexOs sebelum kalsinasi (a)
ZnEIN, b) ZnE3N, dan c) ZnE5N dan sesudah
kalsinasi (d) ZnE5NKS5, e) ZnE5NK6, dan f)
ZnE5NK7. Dari pengukuran VSM diperoleh
nilai Mr dari ZnE3N, ZnE5n dan ZnE7N
berturut-turut yaitu 0,03; 0,09 dan 0,08 emu/g.
Kurva histeresis (Gambar 7) menampilkan
bahwa zink ferit memiliki nilai Magnetization
remanent (Mr) dan Coersive Field (Hc) sangat
kecil ~atau dapat diabaikan sehingga
mengindikasikan ~bahwa  ZnFe:Os yang
terbentuk bersifat paramagnetik.
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2 3 4
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Gambar 6. Spektrum DRS UV-Vis dan nilai Band Gap ZnE5N dan ZnESNK

DOI: https://doi.org/10.25077/jrk.v15i1.685

81


https://doi.org/10.25077/jrk.v15i1.685

J. Ris. Kim.

Vol. 15, No. 1, March 2024

8 4
6 -
4

Magnetisasi (emu/g)

-1.0 -0.5

00 05 10

H (Tesla)

Gambar 7. Kurva histeresis spinel ferit ZnFe:0s sebelum kalsinasi (a) ZnE1N, b) ZnE3N, dan c)
ZnE5N) dan sesudah kalsinasi (d) ZnE5NKS5, e) ZnE5NKS6, dan f) ZnESNK7

Tabel 1. Sifat magnetik dari sampel ferit

Sampel Magnetik remanen (Mr)  Magnetik saturasi (Ms) Ukuran kristal
(nm)
ZnEIN 0,03 6,61 4,38682
ZnE3N 0,03 6,07 4,16004
ZnE5N 0,09 7,68 6,80701
ZnE5NK5 0,03 3,66 10,5916
ZnE5NK6 0,03 2,84 17,6883
ZnE5NK7 0,03 2,63 23,3324

Nilai magnetik lainnya dapat dilihat dalam
Tabel 1. Dari tabel dapat dilihat ZnFe2Os yang
tidak dikalsinasi mempunyai nilai magnetik
yang lebih besar dibandingkan dengan sudah
dikalsinasi. Penurunan sifat magnet dengan
naiknya suhu kalsinasi karena perubahan dipol
magnetik menjadi kurang terarah karena suhu
yang tinggi. Peningkatan ukuran kristal akibat
perlakuan panas juga berdampak terhadap sifat
magnetik dimana semakin besar ukuran kristal
maka sifat magnetik semakin naik. Sifat
magnetik  dari
menguntungkan dalam aplikasinya sebagai
fotokatalis karena lebih mudah dipisahkan dari
cairan dan dapat digunakan untuk proses
fotokatalitik berikutnyal®.

spinel ferit ini sangat

Hasil Uji Aktivitas Fotokatalitik ZnFe204
terhadap Degradasi Fenol

Hasil Uji variasi Jenis Katalis dan Konsentrasi
Fenol

Uji aktivitas fotokatalitik terhadap degradasi
senyawa fenol di bawah sinar matahari
dilakukan untuk sampel ZnEIN, ZnE3N,
ZnE5N, ZnE7N, ZnE5NKS5, ZnE5NK6, dan
ZnE5NK?7 dengan konsentrasi fenol 20 mgL-,
lama penyinaran 2 jam. Dari kurva diagram
batang pada Gambar 8a dapat dilihat untuk
sampel yang tidak dikalsinasi nilai aktivitas
semakin meningkat dengan bertambahnya
konsentrasi ekstrak daun sirih yaitu 46,9, 54,3,
60,2 dan 41,5 % untuk ZnEIN, ZnE3N, ZnE5N,
ZnE7N  berturut-turut.  Nilai  aktivitas
fotokatalitik terbaik didapatkan menggunakan
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katalis ZnE5SN sebesar 60,2%. Penurunan nilai
aktivitas untuk ZnE7N diperkirakan karena
konsentrasi ekstrak daun sirih yang cukup
tinggi
(penumpukan) karena jumlah molekul dari
metabolit primer

menyebabkan terjadinya aglomerasi

maupun sekunder yang
sirih lebih banyak
sehingga terjadi pengentalan yang berdampak

terdapat dalam daun

tidak baik terhadap kehomogenan sampel
Untuk sampel ZnE5N
yang dikalsinasi nilai aktivitas fotokatalitik
terbaik didapatkan untuk sampel ZnE5NK5
dengan nilai aktivitas sebesar 55,8 %. Ini
perkirakan karena sampel ZnE5NKS5 lebih

senyawa spinel ferit.

homogen dibanding sampel yang dikalsinasi
lainnya.

Uji aktivitas fotokatalitik dilakukan pada
berbagai konsentrasi fenol menggunakan
sampel ZnESN karena aktivitasnya lebih baik
dari semua sampel. Dari data (Gambar 8b)
didapatkan bahwa dengan bertambahnya
konsentrasi fenol maka persen degradasi
semakin berkurang. Hal ini disebabkan karena
dengan bertambahnya konsentrasi fenol maka
jumlah molekul fenol dalam cairan semakin
meningkat yang berdampak pada penurunan
aktivitas fotokatalitik. Penurunan aktivitas
disebabkan karena sinar yang datang ke sampel
ferit untuk membentuk radikal bebas OH-
dihalangi oleh molekul fenol. Sebagaimana
diketahui bahwa radikal OH- berperan penting
dalam proses degradasi senyawa fenol. Persen
degradasi masing-masing dari konsentrasi 10 ,
15, 20, 25 dan 30 mgL-! adalah 38,92%, 36,95%,

60

a)

Degradasi (%0)
S 8 & 8

=
o

ZnEIN  ZnE3N  ZnESN

Jenis Katalis (spinel ferit)

ZnE7N ZnE5NKS5 ZnESNK6 ZnESNK7

Degradasi (%0)

33,53%, 22,22% dan 21,44%. Sedangkan untuk
persen degradasi tanpa penggunaan katalis
diperoleh sebesar 8,38%, 6,95%, 4,31%, 3,70%,
dan 2,06% berturut-turut dengan naiknya
konsentrasi fenol dari 10 ke 30 mg/L.

Hasil Uji Variasi Lama Waktu Kontak

Pengujian aktivitas katalitik dengan variasi
waktu kontak dilakukan selama 1, 2, dan 3 jam
dengan konsentrasi fenol 10 mgL' untuk
sampel ZnE5N. Nilai persen degradasi yang
didapat dengan adanya sinar matahari adalah
sebesar 25,7%, 48,2% dan 62,2% untuk lama
penyinaran 1, 2, dan 3 jam berturut-turut.
Sedangkan persen degradasi tanpa
penggunaan katalis diperoleh 19%, 10,77%, dan
13,17%. Dari data diperoleh bahwa semakin
lama waktu penyinaran maka persen fenol
yang terdegradasi semakin tinggi (Gambar 9a).

Uji aktivitas fotokatalitik tanpa sinar matahari
dilakukan pada konsentrasi 10 mgL?! dengan
variasi waktu yang sama yaitu 1, 2, dan 3 jam.
Gambar 9.b memperlihatkan bahwa aktivitas
katalitik material ZnE5N tanpa adanya cahaya
sangat rendah  dengan nilai  persen
degradasinya yaitu 5,38%, 6,58%, dan 8,98%
untuk variasi waktu 1, 2, dan 3 jam berturut-
turut. Persen degradasi fenol tanpa cahaya dan
tanpa katalis adalah 1,1%, 3,5% dan 4,2%. Jadi
tanpa cahaya maka proses degradasi fenol
menggunakan  katalis tidak  dapat
berlangsung dengan baik.

ini

60 - —a— ZnE5SN
—e— Tanpa katalis

50 1

N
o
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w
o
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Gambar 8. Uji aktivitas katalitik sampel ferit dengan variasi a) jenis katalis dan b) konsentrasi fenol
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Gambar 10. Uji kestabilan material ZnE5N terhadap degradasi senyawa fenol

Hasil Uji Efesiensi Katalis (Reusability) menghasilkan radikal bebas OH- yang

merupakan gugus yang berperan penting

Pengujian efesiensi katalis dilakukan terhadap dalam proses degradasi®,

sampel terbaik sifat katatiliknya yaitu ZnE5N

pada konsentrasi fenol 10 mgL"' dengan waktu Adapun mekanisme proses fotokatalisis
kontak selama 3 jam. Gambar 10. diperkirakan sebagai berikut; Saat katalis
memperlihatkan bahwa kemampuan katalis semikonduktor dikenai oleh sinar yang

hanya  sedikit sekali ~menurun pada memiliki energi lebih besar maka akan terjadi

penggunaan yang ke-2 sehingga masih baik
untuk digunakan untuk tahap uji berikutnya
tetapi menurun lagi pada penggunaan ke-3 dan
ke-4 walaupun tidak begitu besar sehingga
material ferit ini dapat digunakan secara
berulang-ulang. Penurunan aktivitas ketika
pengulangan ini diperkirakan karena terjadinya
aglomerasi dari sampel spinel ferit yang
berdampak berkurangnya sisi aktif yang dapat

eksitasi elektron (e) dari pita valensi ke pita
konduksi, eksitasi elektron akan menyebabkan
terbentuknya hole (h*) pada pita valensi. Hole
(h*) yang terbentuk akan berinteraksi dengan
H:0 dan OH: yang berada pada permukaan
katalis menghasilkan OH- radikal yang
berperan sebagai oksidator kuat dalam proses
degradasi senyawa fenol. Sedangkan elektron
(¢) akan bereaksi O2

dengan terlarut
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membentuk radikal superoksida (-Oz) yang
berperan sebagai reduktor. Oksidator dan
reduktor tersebut yang mendegradasi zat
warna atau polutan sehingga
menghasilkan senyawa paling sederhana yaitu
CO: dan H20P. Proses degradasi dapat
dijelaskan melalui Gambar 11 dan persamaan
berikut:

organik

1. ZnFexOs+hv — ZnFexOu(e) + ZnFe204 (h*)
2. ZnFexOu(e) + 02 — e

3. HO0 - H*+OH™

4. OH +h'vs —*OH

5. ZnFexOu(e) + ¢O2+2H* — H2O:2

6. ZnFe:Os(e’) + H2O2 — ¢OH +OH™

7. ZnFexOs (i) +H:0 — ¢OH +H*

8. Polutan organik + ®OH — Polutan hasil
terdegradasi

9. Polutan organik + ¢O2 — Polutan hasil
terdegradasi

e- €
< =

N

y

Pita konduksi

+029-Oz: ﬂ

171eV

Hasil Uji Aktivitas Antibakteri

Uji aktivitas antibakteri dilakukan untuk spinel
ferit ZnE5N, ZnE5NK7, dan ZnE7N terhadap
bakteri gram positif Staphylococcus aureus (S.
aureus) dan gram negatif Escherichia coli (E.
Coli). Sampel ZnE5N dipilih karena aktivitas
katalitiknya terbaik sedangkan ZnE5NK7, dan
ZnE7N sebagai pembanding. @ Gambar 12
menunjukkan bahwa ZnE5N, ZnE5NK?7, dan
ZnE7N memiliki aktivitas antibakteri cukup
signifikan terhadap bakteri S. aureus dengan
daerah hambat ZnE5N sekitar 14,4 mm,
ZnESNK7 14,2 mm, dan ZnE7N 11,7 mm.
Aktivitas anti bakteri ZnES5N lebih besar
dibanding spinel ferit yng lainnya karena
ukuran partikel ZnE5N lebih kecil sehingga
mudah menembus dinding sel bakteri. Di
samping itu, Bakteri S. aureus lebih mudah
dihambat dibandingkan E. coli karena bakteri
ini mempunyai struktur dengan kandungan
peptidoglikan yang tinggi sehingga dinding sel
bakteri sulit ditembus dan menghambat
pertumbuhannya. Pada uji aktivitas spinel ferit
terhadap bakteri gram negatif tidak terbentuk
zona inhibisi. Aktivitas bakteri spinel ferit
tergantung pada ukuran, morfologi, luas
permukaan, difusi molekul kimia kemampuan
dan juga pelepasan ion logam[32].

Polutan hasil
terdegradasi

Polutan organik

+ H,0—>+0OH

ht ht ht ht [HERzEs]

Gambar 11. Mekanisme proses fotokatalisis oleh ZnFe20Ox
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(b)

Gambar 12. Aktivitas antibakteri nanopartikel ZnE5N, ZnE5NK7, dan ZnE7N pada bakteri (a) S.

aureus (b) E. coli

Tabel 2. Zona aktivitas antibakteri dari material ZnE5N, ZnE5NK7, dan ZnE7N

Sampel Zona inhibisi (mm)
S. aureus E. coli
ZnE5N 14,4 -
ZnE5NK?7 14,2 -
ZnE7N 11,1 -
Kontrol positif 37,1 18,8
Kontrol negatif - -
Luas sumur 8,3 8,3

Kesimpulan

Material ZnFe:0s  berhasil disintesis
menggunakan ekstrak daun sirih dengan
metode hidrotermal Hasil analisis dengan XRD
memperlihat pola yang sesuai dengan standar
ZnFe2O4 dengan struktur kubus. Sampel yang
dikalsinasi memperlihat puncak yang lebih
tajam dan tinggi dengan lebar puncak yang
lebih sempit. Hasil spektrum FT-IR pada
memperlihatkan adanya serapan pada bilangan
gelombang sekitar 427 cm? yang dikaitkan
dengan adanya vibrasi antara Fe dengan O (Fe-
O) serta Zn dengan O (Zn-O) pada sisi
oktahedral dari struktur spinel ferit. Sedangkan
pada bilangan gelombang sekitar 534 cm!
mengindikasikan adanya strefching vibrasi Zn-
O pada sisi tetrahedral. Nilai Eg untuk ZnESN
dan ZnE5NK diperoleh sebesar 1,8 dan 1,71 eV
yang mengindikasikan sampel ferit dapat
bekerja di bawah sinar tampak. Material
ZnE5N menunjukkan aktivitas fotokatalitik
tertinggi sebesar 62,2% dengan waktu kontak 3

jam. Kemampuan antibakteri spinel ferit yang
diuji terhadap bakteri S.aureus memperlihatkan
aktivitas dengan daerah inhibisi 14,4 mm
sedangkan pada bakteri E. coli tidak begitu
terlihat aktivitasnya.
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