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Sintesis nanopartikel adalah pembuatan nanopartikel dengan ukuran yang 

kurang dari 100 nm. Nanopartikel yang digunakan dalam penelitian ini yaitu 

nickel ferrite (NiFe2O4) suatu material magnetik halus dengan ciri-ciri magnetik 

saturasi tinggi, koersivitas rendah, permeabilitas magnetik tinggi, anisotropi 

rendah, suhu Curie tinggi, dan magnetostriksi (magnetostriction) rendah. 

Nanopartikel NiFe2O4  banyak diaplikasikan dalam berbagai bidang teknologi, 

seperti perangkat fotolistrik, katalisis, sensor, perangkat nano, perangkat  

microwave dan pigmen magnetik. Pada penelitian ini NiFe2O4 akan diaplikasikan 

sebagai material fotokatalisis dalam pendegradasian limbah merkuri (Hg). Sintesis 

nanopartikel NiFe2O4 pada penelitian ini dilakukan dengan metode kopresipitasi 

suhu rendah yaitu 90
0
 C. Lalu dikarakterisasi menggunakan X-ray Diffractometer 

(XRD), Transmission Electron Microscopy (TEM) dan Spektrofotometer UV-Vis. 

Berdasarkan  hasil karakterisasi XRD diperoleh ukuran kristalit sebesar 37,42 nm 

dan bersifat polykristallin. sampel nanopartikel NiFe2O4 dapat diasumsikan 

beraglomerasi sehingga sulit ditentukan ukuran butir berdasarkan citra TEM. 

Nanopartikel NiFe2O4 memiliki energi gap sebesar 3,17 Ev yang bersifat 

semikonduktor. Hasil persentase fotodegradasi menggunakan nanopartikel 

NiFe2O4 pada konsentrasi 5 ppm limbah Hg di 90 menit mampu mendegradasi 

sebesar 28,91%. Sementara pada konsentrasi 20 ppm terjadi peningkatan sebesar 

34.61% pada 60 menit. 
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Nanoparticle synthesis is the manufacture of nanoparticles with a size of 

less than 100 nm. The nanoparticles used in this study are nickel ferrite 

(NiFe2O4), a fine magnetic material with magnetic characteristics of high 

saturation, low coercivity, high magnetic permeability, low anisotropy, high Curie 

temperature, and low magnetostriction. NiFe2O4 nanoparticles are widely applied 

in various technological fields, such as photoelectric devices, catalysis, sensors, 

nanodevices, microwave devices and magnetic pigments. In this study, NiFe2O4 

will be applied as a photocatalytic material in the degradation of mercury (Hg) 

waste. The synthesis of NiFe2O4 nanoparticles in this study was carried out using 

the low temperature coprecipitation method of 90° C. Then they were 

characterized using X-ray Diffractometer (XRD), Transmission Electron 

Microscopy (TEM) and UV-Vis Spectrophotometer. Based on the results of XRD 

characterization, the crystallite size was 37.42 nm and was polycrystalline. 

NiFe2O4 nanoparticle samples can be assumed to agglomerate so that it is 

difficult to determine grain size based on TEM images. NiFe2O4 nanoparticles 

have an energy gap of 3.17 Ev which is a semiconductor. The percentage of 

photodegradation using NiFe2O4 nanoparticles at a concentration of 5ppm Hg 

waste in 90 minutes was able to degrade 28.91%. While at a concentration of 20 

ppm there was an increase of 34.61% at 60 minutes. 
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BAB I 

PENDAHULUAN 

 

1.1. Latar Belakang   

Merkuri (Hg) merupakan unsur logam dalam bentuk cair yang memiliki 

titik beku sangat rendah dibanding unsur-unsur logam lain. Merkuri memiliki 

sifat yang mudah bercampur dengan logam lain menjadi logam campuran 

(alloy), dan mampu mengalirkan arus listrik tegangan tinggi maupun rendah 

(Putranto, 2011). Merkuri merupakan cairan yang berwarna putih keperakan 

dengan titik beku -39 °C dan titik didih 356,90 °C serta berat jenis 13,55 gr/cm
3
 

dan berat atom 200,59 g/mol (Sudarmaji dkk., 2006). Penggunaan merkuri 

sangat luas antara lain dalam bidang industri kimia, pertambangan dan  

pertanian. Penggunaan merkuri paling besar yaitu pada pertambangan emas, 

logam merkuri digunakan untuk mengikat emas dari mineral pengikatnya 

(Muryani, 2019). Pada bidang pertanian merkuri digunakan sebagai bahan 

pembuatan anti fungi, selain itu merkuri juga bisa digunakan pada peralatan 

fisika seperti barometer dan termometer (Sulniawati dkk., 2017).  

Merkuri juga memiliki dampak negatif terhadap lingkungan terutama pada 

manusia. Misalnya Bioakumulasi senyawa merkuri yang terkandung dalam air 

limbah tambang emas dapat ikut terbawa hingga dalam perairan. Selanjutnya, 

akumulasi senyawa organik dapat terjadi pada tubuh ikan yang terdapat di 

perairan tersebut, dan kemudian berpotensi masuk dalam tubuh manusia melalui 

rantai makanan (Ambarsari dan Qisthi, 2017). Lebih lanjut, dalam laporan 

Susanti (2013), bahaya merkuri disebutkan dapat menyebabkan retardasi mental, 

penurunan kognitif, dan penyakit lain terhadap perkembangan janin dan air susu 

ibu (ASI) pada ibu menyusui. Hal ini dikarenakan merkuri merupakan logam 

berat yang sangat beracun baik dalam bentuk unsur, gas, maupun garam merkuri 

organik. Uap merkuri juga dapat masuk ke dalam  tubuh manusia melalui 

pernafasan dan dibawa ke otak melalui  aliran darah  dengan  cara  penetrasi  

pada  sekat  antara  darah  dan  otak  sehingga menyebabkan kerusakan  pada  

sistem saraf pusat.  Keberadaan  ion  Hg (II)  dan senyawa metil merkuri 

(CH3Hg
+
) di dalam  tubuh manusia dapat masuk merusak organ ginjal dan  
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kematian (Novi dkk., 2013). Berdasarkan Peraturan Menteri Kesehatan adapun 

kadar merkuri maksimum di dalam air yaitu sebesar 0,001 mg/L atau sekitar 1 

(µg/L) (Yulis, 2018). 

Beberapa metode  pengolahan limbah merkuri antara lain pengendapan, 

adsorpsi, dan fotoreduksi. Penanganan merkuri dengan metode  pengendapan  

dan  adsorpsi  akan  menghasilkan  limbah  padat  endapan merkuri. Salah satu 

metode  yang  dapat  mendeteksi  ion  merkuri  adalah  fotoreduksi (Putri dkk., 

2015). Menurut Novi dkk. (2013), metode yang relatif baru namun dilaporkan 

cukup efektif untuk mengatasi limbah merkuri adalah metode fotoreduksi 

terkatalisis. Metode fotoreduksi tanpa fotokatalisis memiliki efisiensi yang 

rendah (Okoronkwo dkk., 2007), sehingga perlu untuk dikaji lebih jauh tentang 

fotoreduksi dengan menggunakan material fotokatalis atau lebih  dikenal dengan 

metode fotokatalisis. 

Metode Fotokatalisis adalah metode yang memanfaatkan cahaya matahari 

untuk mendegradasi cemaran limbah logam berat merkuri. Fotokatalisis 

merupakan substansi yang dapat mempercepat reaksi dengan memanfaatkan 

foton sebagai sumber energi pemicunya (Tussa’adah, 2015). Material yang 

sangat berperan sebagai fotokatalis adalah material semikonduktor. Ketika  

material semikonduktor disinari cahaya matahari, akan menghasilkan elektron 

dan hole, yang berperan sebagai agen oksidasi dan reduksi dalam reaksi 

fotokatalis (Aliah dan Karlina, 2015). Banyak penelitian menggunakan TiO2 

(titanium dioksida) sebagai material fotokatalitik (Abdullah dkk., 2011). Maka 

dari itu  perlu dilakukan kajian ulang terhadap material lain sebagai aktivasi 

material fotokatalis, seperti menggunakan nanopartikel unsur tertentu untuk 

mengaktifkan material fotokatalis. 

Penelitian nanoteknologi di bidang lingkungan khususnya penelitian 

penanggulangan pencemaran logam berat menaruh perhatian besar pada 

adsorben dan material fotonik berbasis nanopartikel. Azhar (2019) misalnya, 

telah melaporkan hasil investigasinya mengenai absorbansi limbah merkuri 

dengan melalui biosintesis nanopartikel perak (Ag) dengan memanfaatkan 

belimbing wuluh. Alasan menggunakan nanopartikel lebih murah dari sisi biaya, 
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lebih efisien waktu, mudah diproduksi dan terbukti mampu menanggulangi 

pencemaran lingkungan (Muflihatun dan Suharyadi, 2015).  

Salah satu nanopartikel yang sedang dikembangkan yaitu nanopartikel 

nickel ferrite NiFe2O4 yang merupakan material magnetik halus dengan ciri-ciri 

magnetik saturasi tinggi, koersivitas rendah, permeabilitas magnetik tinggi, 

anisotropi rendah, suhu Curie tinggi, dan magnetostriksi (magnetostriction) 

rendah (Srivatasva dkk., 2009; Jahanbin dkk., 2010, dan Marinca dkk., 2011). 

Nanopartikel NiFe2O4 juga memiliki  afinitas  dengan  ion logam  yang  cukup  

besar   dan  memiliki  sifat superparamagnetik  yang menjadikannya lebih 

responsif terhadap medan magnet eksternal sehingga memudahkan dalam  

proses  pemisahan  sedimen  hasil  adsorpsi (Hermawan dkk., 2015). 

Berdasarkan laporan Sartika dkk. (2020), NiFe2O4  juga digunakan sebagai 

sebagai adsorben penghilang logam berat zinc, nickel, dan copper dari limbah 

sintetis. Sehingga akan dilakukan penelitian lebih lanjut terhadap nanopartikel 

NiFe2O4 dalam mendegradasi logam berat lainnya, seperti merkuri. 

Berdasarkan latar belakang tersebut penulis tertarik untuk melakukan 

penelitian tentang potensi nanopartikel NiFe2O4 untuk mendegradasi limbah 

merkuri. Kebaruan dari penelitian ini adalah pada penggunaan nanopartikel 

NiFe2O4 yang disintesis pada suhu rendah dengan metode kopresipitasi. Prinsip 

kerja dari metode ini yaitu mengubah suatu garam logam menjadi endapan 

dengan menggunakan pengendap basa hidroksida atau karbonat yang kemudian 

diubah ke dalam bentuk oksidanya dengan cara pemanasan (Batubara, 2020).  

Alasan pemilihan metode ini adalah proses sintesisnya relatif cepat dan 

sederhana serta nanopartikel yang dihasilkan cenderung seragam.  

 

1.2. Rumusan Masalah 

Rumusan  masalah dalam penelitian ini adalah sebagai berikut: 

1. Bagaimana cara mensintesis nanopartikel nickel ferrite (NiFe2O4) dengan 

menggunakan metode kopresipitasi?  

2. Bagaimana aktivitas fotodegradasi limbah merkuri berdasarkan variasi 

konsentrasi dan waktu penyinaran? 
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1.3.Tujuan Penelitian 

 Adapun tujuan dilakukannya penelitian ini adalah: 

1. Mendapatkan nanopartikel NiFe2O4 yang disintesis menggunakan metode 

kopresipitasi. 

2. Menganalisis hasil persentasi fotodegradasi limbah merkuri berdasarkan 

variasi konsentrasi dan waktu penyinaran. 

 

1.4. Manfaat Penelitian  

Manfaat dari penelitian ini adalah: 

1. Memberikan informasi tentang aktivitas fotokatalitik nanopartikel NiFe2O4 

terhadap logam berat merkuri (Hg). 

2. Sebagai referensi awal untuk penelitian lanjutan terhadap pemurnian limbah 

logam berat menggunakan nanopartikel.  

 

1.5. Batasan Masalah 

Batasan masalah dari penelitian ini adalah: 

1. Sintesis nanopartikel dengan metode kopresipitasi pada 90° C. 

2. Karakterisasi nanopartikel nickel ferrite (NiFe2O4) dengan XRD, TEM dan 

Spektrofotometer UV-Vis. 

3. Proses degradasi Hg dengan metode fotokatalitik dengan variasi waktu 

penyinaran dan konsentrasi larutan Hg. 
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BAB II 

TINJAUAN PUSTAKA 

 

2.1. Merkuri (Hg) 

Merkuri dalam bahasa latin dikenal dengan nama  hydrargyrum,  dalam 

bahasa yunani di kenal hydra gyros atau liquid silver yang berarti cairan 

berwarna perak. Merkuri disingkat dengan Hg. Merkuri pada tabel periodik 

terdapat pada golongan XII D, periode VI, memiliki nomor atom 80 dengan 

berat atom 200,59 g/mol.  Merkuri memiliki sifat – sifat sebagai berikut: 

Merkuri merupakan satu-satunya logam yang berbentuk cair pada suhu kamar 

(25
o
C) dan memiliki titik beku yang paling rendah dibanding logam lainnya, 

yaitu -39
o
C. Memiliki kisaran suhu yang luas untuk kondisi merkuri dalam 

bentuk cair, yaitu 396
o
C dan memiliki volatilitas yang tinggi dibanding logam 

lainnya. Merupakan konduktor yang baik karena memiliki ketahanan listrik yang 

rendah. Mudah dicampur dengan logam lain menjadi logam campuran yang 

disebut logam campuran (amalgam/alloy). Merkuri dan komponen-

komponennya bersifat toksik terhadap semua makhluk hidup (Rangkuti, 2009). 

Senyawa merkuri banyak dipakai dalam pembuatan amalgam, cat, baterai,  

komponen listrik, ekstraksi emas dan perak, gigi palsu, senyawa anti karat (anti  

fouling), serta fotografi dan elektronik. Pada industri kimia yang memproduksi 

gas klorin dan asam klorida juga menggunakan merkuri. Penggunaan merkuri 

dan komponen-komponennya juga sering dipakai sebagai pestisida (Rangkuti, 

2009). Logam merkuri sering dipakai sebagai  katalis dalam proses di industri-

industri kimia terutama pada industri vinil klorida yang merupakan bahan dasar  

dari berbagai plastik (Fajriyah, 2019).  

 

2.2. Nanopartikel NiFe2O4 

Nanopartikel adalah suatu  ukuran partikel yang berukuran 1-100 nm serta 

memiliki sifat fisik, kimia, mekanik, magnetik dan optik yang unik dan tidak 

dapat ditemui pada material lainnya. Menurut ukurannya yang tergolong sangat 

kecil, nanopartikel dapat dimanfaatkan dalam berbagai bidang, seperti bidang 

kesehatan, teknologi informasi, produksi dan penyimpanan energi, dalam ilmu 
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alam, bahan pangan dan lingkungan. Berdasarkan bentuk nanopartikel dapat  

berupa bola, batang, tabung serat, ataupun tidak memiliki bentuk yang beraturan 

(Elzey, 2010). Sintesis nanopartikel dapat dibagi menjadi dua pendekatan besar, 

yaitu: cara pertama yaitu dengan memecah partikel berukuran besar menjadi 

partikel berukuran nanometer. Pendekatan ini disebut pendekatan top-down. 

Pendekatan kedua yaitu bottom-up adalah dengan memulai dari atom-atom atau 

molekul-molekul atau kluster-kluster yang membentuk partikel berukuran 

nanometer yang dikehendaki (Abdullah, 2009).  

Nanopartikel Nickel Ferrite (NiFe2O4) merupakan salah satu dari 

kelompok spinel ferit yang memiliki rumus senyawa MFe2O4, dimana M adalah 

kation-kation divalen dari unsur-unsur transisi 3d (M
2+

: Ni
2+

, Mg
2+

, Zn
2+

, Co
2+

, 

Mn
2+

). Struktur kristal ini memiliki sel satuan yang terdiri dari 32 atom oksigen 

dalam susunan cubic close packing (CCP) dan kation-kation yang terdistribusi 

dalam 8 ruang subkisi tetrahedral serta 16 ruang subkisi oktahedral. Distribusi 

kation divalen dan trivalen (M
3+

) dalam kedua subruang ini sangat berpengaruh 

terhadap sifat-sifat magnetik nanopartikel karena berkaitan dengan distribusi 

momen  magnetik material. Nanopartikel NiFe2O4 merupakan material magnetik 

halus dengan ciri-ciri magnetik saturasi tinggi, koersivitas rendah, permeabilitas 

magnetik tinggi, anisotropi rendah, suhu Curie tinggi, dan magnetostriksi 

(magnetostriction) rendah (Srivatasva dkk., 2009; Jahanbin dkk., 2010, dan 

Marinca dkk., 2011).  

Nanopartikel NiFe2O4 memiliki sifat ferrimagnetik yang berasal dari 

pasangan momen magnet anti-paralel  antara momen magnet ion Fe
3+

 pada 

posisi tetrahedral dengan momen magnet ion Ni
2+ 

 dan ion Fe
3+

 pada posisi 

oktahedral. Karena sifat ini, spinel Nanopartikel NiFe2O4  banyak diaplikasikan 

dalam berbagai bidang teknologi, seperti perangkat fotolistrik, katalisis, sensor, 

perangkat nano, perangkat  microwave dan pigmen magnetik. Nanopartikel 

NiFe2O4 merupakan salah satu bahan ferit lunak yang bersifat feromagnetik khas 

dimana konduktivitas rendah dan kerugian arus eddy sedemikian rendah, 

stabilitas elektrokimia tinggi, perilaku katalitik serta banyak tersedia di alam 

(Mashadi dkk., 2016). Banyak metode yang telah dikembangkan untuk 

mensintesis nanopartikel NiFe2O4 seperti combustion method, metode 
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kopresipitasi, sol-gel auto combustion method dan metode hidrotermal 

(Muflihatun dan Suharyadi, 2015). 

 

Gambar 2.1. Sampel Nanopartikel NiFe2O4 

(Sumber: Google)  

 

2.3.  Metode Kopresipitasi 

Penelitian ini menggunakan metode kopresipitasi untuk membuat 

nanopartikel NiFe2O4. Metode kopresipitasi merupakan kontaminasi endapan 

oleh zat lain yang larut dalam pelarut. Misalnya bila ditambahkan asam sulfat ke 

dalam suatu larutan barium klorida yang mengandung sedikit ion nitrat, ternyata 

endapan barium sulfat itu mengandung barium nitrat. Metode kopresipitasi juga 

merupakan metode yang menjanjikan karena prosedurnya yang relatif sederhana 

dan menghasilkan distribusi ukuran butir yang yang relatif sempit. Selain itu 

dengan menggunakan metode ini, struktur kristal dan sifat magnetik dari sampel 

yang disintesis dapat dioptimalkan dengan mengontrol parameter-parameter 

sintesis seperti suhu, bahan pelarut, pH larutan, kecepatan pengadukan, lama 

pengadukan konsentrasi garam logam, konsentrasi kopresipitasi dan konsentrasi 

surfaktan (Salavati dkk., 2009; Kadi dan Mohamed, 2014;  Muflihatun dan 

Suharyadi., 2015).  

 Padatan  yang dihasilkan dari metode kopresipitasi stabil dan tidak dapat 

larut dalam pelarut. Proses kopresipitasi melibatkan kation logam dari medium 

tertentu diendapkan secara bersama dalam bentuk hidroksida, karbonat, oksalat, 

atau sitrat. Endapan dikalsinasi pada temperatur tertentu sehingga menghasilkan 

produk dalam bentuk bubuk. Proses kopresipitasi juga melibatkan kontrol 

konsentrasi pelarut dan pengendap, temperatur, kecepatan pengadukan dalam 

pembuatan produk (Ningsih, 2016). Menurut Batubara. (2020) kopresipitasi 

merupakan salah satu metode yang digunakan dalam membuat preparasi 
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material nanopartikel. Prinsip kerja dari metode ini yaitu dengan mengubah 

suatu garam logam menjadi endapan dengan menggunakan pengendap basa 

hidroksida atau karbonat yang kemudian diubah ke bentuk oksidanya dengan 

cara pemanasan. Metode kopresipitasi merupakan metode yang paling efektif 

karena metode ini dapat dilakukan pada kondisi lingkungan yang normal. Dalam 

sintesisnya metode ini menggunakan pasangan asam dan basa. Asam berfungsi 

sebagai pelarut dan basa membawa zat terlarut ke bawah sehingga terbentuk 

endapan yang dikehendaki. 

  Metode kopresipitasi menggunakan larutan asam untuk melarutkan bahan 

utama yang dimana penggunaan asam sebagai pelarut karena logam besi dapat 

bereaksi cepat dengan HCL yang membentuk besi (II) dan gas H2. Larutan yang 

sudah diaduk sampai homogen perlu ditambahkan larutan pengendap yaitu 

NH4OH sehingga endapannya mempunyai homogenitas yang tinggi. 

Penggunaan NH4OH yang mengotori endapan dapat dihilangkan dengan jalan 

pemanasan (Merdekani, 2013). Hasil endapan yang terbentuk dipengaruhi oleh 

konsentrasi pelarut dan pengendap, suhu pemanasan, serta durasi pengadukan. 

Penggunaan metode kopresipitasi dengan variasi konsentrasi larutan logam besi 

dan larutan pengendap mempengaruhi jumlah serbuk dan sifat magnetik dari 

magnetit yang terbentuk (Batubara, 2020).  

 

2.4. Fotokatalisis 

Fotokatalis adalah  reaksi  kimia  yang  berjalan  dengan  bantuan  katalis  

dan  katalis  tersebut  aktif  ketika disinari  cahaya  matahari. Prinsip kerja 

fotokatalis yaitu proses fotokimia yang dikombinasikan dengan katalis 

terintegrasi untuk melakukan suatu reaksi transformasi kimia. Transformasi 

kimia tersebut terjadi pada permukaan bahan katalis semikonduktor yang 

melibatkan cahaya yang berasal dari foton dengan energi tertentu. Sehingga 

dengan kata lain proses fotokatalis dapat menguraikan senyawa dengan bantuan 

cahaya. Mekanisme dasar dari proses tersebut adalah terbentuknya pasangan 

electron-hole pada permukaan katalis semikonduktor ketika terinduksi oleh 

energi foton yang sesuai (Aliah dan Karlina, 2015). 
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Gambar 2.2. Aktivitas Fotokatalisis (Zaleska, 2008) 

 

 Material  fotokatalis  yang  banyak  menjadi  fokus  riset  para peneliti  

dunia  adalah Titanium Dioksida  (TiO2). TiO2 merupakan  senyawa  dioksida  

berwarna putih  yang  tahan  karat  dan  tidak  beracun  dan  juga merupakan  

salah  satu  katalis  yang  paling stabil, paling sering digunakan dibandingkan 

dengan katalis lainnya (Abdullah, 2009). Untuk  mengaktifkan  katalis  TiO2  

dibutuhkan  energi  foton  dengan panjang  gelombang  yang  kecil. Material  

fotokatalis  TiO2  telah  terbukti  dapat mengurangi nilai pH dari 10,09 menjadi 

9,06 dan nilai TDS air limbah dari 1191 mg/L menjadi 409 mg/L air pada 

sampel dengan waktu tahan selama 0 jam (Tussa’adah, 2015). Hasil studi 

aplikasi nanopartikel dalam fotokatalisis ditunjukkan dalam Tabel 2.1. 

 

Tabel 2.1. Hasil Studi Aplikasi Nanopartikel dalam Fotokatalisis 

No Nanopartikel Ukuran Limbah Penulis 

1. 

CoFe2O4 

(Cobalt 

Ferrite) 

27,8204  nm Metilen Biru Suaib,S dkk., (2019). 

2. 

Fe3O4 

(Oksida Besi 

Magnetit) 

14,33 nm Logam Pb (Timbal) D. Sartika dkk., (2019). 

3. 

TiO2 

(Titanium 

Dioksida) 

59,09 nm Limbah Tekstil Risda, T dan Astuti (2015). 

4. 
ZnO (Zinc 

Oxide) 
Nanopartikel Metilen Biru Aprilia, A dkk., (2020). 

5. 

TiO2 

(Titanium 

Dioksida) 

Nanopartikel Pengolahan Air Febri Ulfa Fitriana 

6. TiO2 Nanopartikel Degradasi Bahan Jayadi, F.S dkk., (2014). 
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(Titanium 

Dioksida) 

Organik Air 

Gambut 

7. 
Fe2O3 (Besi 

Oksida) 
Nanopartikel Metilen Biru Rahmawati, F (2019). 

8. 
ZnFe2O4 

(Zink Ferrite) 
Nanopartikel Rhodamine B Nurhasanah, I dkk., (2018). 

9. 
ZnO (Zinc 

Oxide) 
Nanopartikel 

Surfaktan Sodium 

Lauryl Sulfat 

Maretta, A dan Helmi, Q 

(2015). 

10. 

MgFe2O4 

(Magnesium 

Ferrite) 

Nanopartikel Metilen Biru Tursina, N (2021). 

11. 

CuAl2O4 

(Copper 

Oxide) 

Nanopartikel Metilen Biru Nurdiana,D (2020). 

12. 

MgFe2O4 

(Magnesium 

Ferrite) 

0,2 nm Merkuri Putra, R.A dkk., (2018). 

13. 

ZnFe2O4 

(Zink 

Ferrite)/ 

NiFe2O4 

(Nickel 

Ferrite) 

Nanopartikel 
Rhodamine B dan 

Metilen Biru 
Fikran, A (2016). 

14. 
SnO2 (Oksida 

Timah) 
Nanopartikel Rhodamine B 

Agustian, H.L.K.P.J 

(2017). 

15. 

Fe3O4 

(Oksida Besi 

Magnetit)/ 

SiO2 (Silikon 

Dioksida)/ 

TiO2 

(Titanium 

Dioksida) 

Nanopartikel Nitrobenzena Maulidi, K (2019). 

 

2.5.  X-Ray Diffraction (XRD) 

  Difraksi sinar-x pertama kali dieksperimenkan pada tahun 1912 oleh 

Friedercih, Knipping dan Von Laue, sehingga menjadi salah satu metode 

karakterisasi material yang paling tua dan paling sering digunakan hingga 

sekarang. Sinar-x digunakan untuk menghasilkan pola difraksi tertentu yang 

dapat digunakan dalam analisis kualitatif dan kuantitatif material. Pada waktu 

suatu material dikenai sinar-x, maka intensitas sinar yang ditransmisikan lebih 

rendah dari intensitas sinar datang. Hal ini disebabkan adanya penyerapan oleh 

material dan juga penghamburan oleh atom-atom dalam material tersebut. 

Berkas sinar-x yang dihamburkan tersebut ada yang saling menghilangkan 

karena fasanya berbeda dan ada juga yang saling menguatkan karena fasanya 
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sama. Berkas sinar -x yang saling menguatkan itulah yang disebut sebagai 

berkas difraksi (Putra, 2016). Hukum Bragg merupakan rumusan matematika 

tentang persyaratan yang harus dipenuhi agar berkas sinar -x yang dihamburkan 

tersebut merupakan berkas difraksi. Sinar -x dihasilkan dari tumbukan antara 

elektron kecepatan 3 tinggi dengan logam target. Dari prinsip dasar ini, maka 

dibuatlah berbagai jenis alat yang memanfaatkan prinsip dari hukum Bragg 

(Abdullah, 2009). 

 Menurut Suharyana. (2012) teknik ini digunakan untuk mengidentifikasi 

fasa kristalin dalam material dengan cara menentukan parameter struktur kisi 

serta untuk mendapatkan ukuran partikel. Dasar dari penggunaan difraksi sinar-x 

untuk mempelajari kisi kristal adalah berdasarkan persamaan Bragg:  

 

                                                                            

Dengan    adalah jarak antar bidang dalam kristal,   adalah sudut deviasi,   

adalah orde (0, 1, 2, 3,..) dan   adalah panjang gelombang. 

 

 

Gambar 2.3.  Ilustrasi hukum difraksi Bragg (Sumber: Suharyana, 2012) 

 

  Alat ini memiliki tiga komponen utama yakni sumber sinar-x, material uji 

dan detektor sinar-x. Komponen pertama, yaitu sumber sinar-x terdapat dalam 

tabung sinar-x dimana di dalamnya akan terjadi tumbukan antara tegangan tinggi 

untuk mempercepat elektron dengan logam target sehingga menghasilkan sinar-

x dengan panjang gelombang 0,1 sampai 100 x 10
-10 

m. Sedangkan pada 

komponen kedua, yaitu material yang akan diujikan dalam bentuk padatan halus 



12 
 

 
 

(bubuk) dan untuk komponen ketiga yaitu, detektor sinar-x sebagai pendeteksi 

sudut sinar-x yang direfleksikan pada material uji (Krisnawan,2009). 

  Menurut Manurung (2013) analisis XRD adalah suatu analisis yang 

dilakukan secara kualitatif yang berdasarkan pada pola difraksi sinar-x pada 

sampel yang dianalisis. Hasil analisisnya dilakukan pencocokan dengan 

kehadiran suatu fasa dalam suatu sampel analisis. Metode yang secara umum 

digunakan adalah metode pencocokan (search match analysis) dengan 

menggunakan program PCPDFWIN 1997. Berdasarkan dengan prosedur 

pencocokan yang baku akan memperoleh lembaran data yang paling cocok 

dengan sampel yaitu PDF (powder diffraction files). Dalam lembaran tersebut 

jarak Δd atau selisih jarak antar bidang d, antara data XRD sampel dengan data 

XRD standar adalah kurang dari 0,03 Å. 

 

2.6.   Transmission Electron Microscopy (TEM) 

  TEM merupakan alat yang digunakan untuk menentukan ukuran partikel 

dengan resolusinya yang sangat tinggi. Teknik analisa yang digunakan untuk 

mempelajari morfologi, struktur, dan berbagai macam bentuk termasuk butiran, 

fasa, fasa terlekat, partikel terlekat. Selain itu TEM juga digunakan untuk 

mengamati detail struktur internal sel. Karakterisasi dengan menggunakan TEM  

juga dapat digunakan untuk menentukan ukuran partikel dan distribusinya. 

Penggunaan high resolution TEM (HR-TEM) juga dapat menentukan lokasi 

atom-atom dalam sampel. (Abdullah dan Khairurrijal, 2009; Rahma, 2019). 

  TEM pada dasarnya merupakan spektroskopi elektron yang akan 

menghasilkan sinyal tertentu jika bahan dikenai oleh arus elektron berenergi 

tinggi. TEM memiliki cara kerja yang sama seperti cara kerja proyektor slide, 

dimana elektron ditembakkan ke dalam objek pengamatan dan pengamat 

mengamati hasil tembusannya pada layar.  
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Gambar 2.4. TEM (Sumber: Arsip Penulis) 

 

Prinsip kerja TEM yaitu menembakkan elektron ke lapisan tipis sampel sehingga 

informasi tentang komposisi struktur dalam sampel tersebut dapat terdeteksi dari 

analisis sifat tumbukan, pantulan maupun fase sinar elektron yang menembus 

lapisan tipis tersebut. Berdasarkan sifat pantulan sinar elektron tersebut juga bisa 

diketahui struktur kristal maupun arah dari struktur kristal tersebut. Bahkan dari 

analisa lebih detail, dapat diketahui deretan struktur atom dan ada tidaknya yang 

cacat (defect) pada struktur tersebut. Agar dapat mentransmisikan berkas 

elektron, sampel yang digunakan harus sangat tipis ( 100-500 nm) (Liani dkk., 

2014; Karlik, 2001).  

   Sampel biasanya ditempatkan di atas grid TEM yang terbuat dari tembaga 

atau karbon. Adapun sampel yang berbentuk partikel akan didispersi di dalam 

zat cair yang mudah menguap seperti etanol lalu diteteskan ke atas grid TEM. 

Sedangkan jika sampel berupa komposit partikel di dalam material lunak seperti 

polimer, komposit tersebut harus diiris tipis (beberapa nanometer). Alat pengiris 

yang digunakan adalah microtom (Abdullah dan Khairurrijal, 2009). 

 

 

 



14 
 

 
 

2.7.  Spektrofotometer UV-Vis 

  Spektroskopi adalah suatu studi tentang interaksi cahaya antara atom dan 

molekul. Spektroskopi UV-Vis merupakan salah satu spektroskopi optik yang 

digunakan untuk mengamati karakteristik absorbansi material pada panjang 

gelombang  200 nm hingga 700 nm. Secara khusus dapat mendeteksi transisi 

dari molekul karena prosesnya yang menyerap cahaya dengan energi yang sesuai 

dengan energi dalam molekul. Absorbansi di panjang gelombang tertentu dapat 

menunjukkan karakter tertentu dari suatu senyawa atau partikel. (Underwood, 

2002; Yuliah dan Suryaningsih, 2016; Yulianti, 2010).  

 

Gambar 2.5. Spektrofotometer UV-Vis 

(Sumber: Google) 

 

Spektrofotometer UV-Vis menggunakan gelombang elektromagnetik pada 

daerah ultraviolet (UV) dengan panjang gelombang 200 nm - 400 nm dan sinar 

tampak (Visible) dengan panjang gelombang 400 nm - 750 nm. Diagram 

spektrofotometer terdiri dari sumber cahaya polikromatis, monokromator, 

sampel, dan detektor. Sumber radiasi berupa sinar UV dan sinar tampak. 

Monokromator adalah alat optik yang dapat mengubah radiasi polikromatik 

menjadi monokromatik. Detektor yang digunakan yaitu detektor fotolistrik. 

Sampel yang akan diuji dimasukkan ke dalam kuvet yang berfungsi sebagai 

tempat sampel. Kuvet yang terbuat dari kuarsa silika memiliki kualitas lebih 

baik, hal tersebut disebabkan karena kaca dan plastik dapat menyerap UV 

(Owen, 2010). 

Pinsip kerja dari spektrofotometer UV-Vis adalah sumber radiasi yang 

berasal dari sinar polikromatik didispersikan menjadi sinar monokromatik yang 
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kemudian dikenakan pada sampel dimana sinar transmisinya terdeteksi oleh 

detektor. Hasil dari detektor berupa data absorbansi cahaya yang diserap oleh 

sampel pada panjang gelombang tertentu, yaitu menunjukkan karakter dari suatu 

partikel atau senyawa. Nilai absorbansi menunjukkan jumlah partikel yang 

terbentuk. Semakin besar ukuran partikel maka semakin besar panjang 

gelombang yang terserap. Hal ini disebabkan karena partikel yang lebih besar 

memiliki atom lebih banyak sehingga mampu menyerap panjang gelombang dari 

sumber cahaya (Octavia, 2014). 

Data yang dihasilkan dari spektroskopi UV-Vis disajikan dalam fungsi 

frekuensi atau panjang gelombang (Abdullah, 2009).  Dalam analisis struktur, 

senyawa yang mengandung jumlah ikatan tunggal akan tereksitasi pada pada 

panjang gelombang 150 nm. Hal ini menyebabkan tidak dapat terukur dengan 

spektrofotometer UV-Vis. Sedangkan senyawa yang memiliki ikatan rangkap 

dan memiliki elektron bebas yang lebih tinggi akan mudah tereksitasi dan 

menyerap panjang gelombang yang lebih tinggi sehingga terdeteksi dengan 

spektrofotometer UV-Vis (Dahlan dkk, 2013). 
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BAB III 

METODOLOGI PENELITIAN 

 

3.1. Tahapan Penelitian 

Tahapan dan diagram alur penelitian ini ditunjukkan pada Gambar 3.1. 

Tahapan penelitian secara umum dibagi dalam dua tahapan dasar yaitu, tahap 

fabrikasi nanomaterial NiFe2O4 dan tahap pengujian aktivitas fotokatalitik. 

Selain itu, dilakukan uji analisis karakterisasi sampel yang meliputi karakterisasi 

morfologi dan ukuran butir, struktur kristal, ikatan atomik serta sifat optik 

berturut-turut menggunakan X-ray Diffractometer (XRD), Transmission 

Electron Microscopy (TEM) dan Spektrofotometer UV-Vis. 

 

  

Gambar 3.1. Diagram Alur Penelitian.  
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3.2.  Tempat dan Waktu Penelitian 

   Fabrikasi NiFe2O4 dilakukan di UPT Laboratorium Dasar Universitas 

Samudera. Uji fotokatalisis di UPT Laboratorium Dasar Universitas Samudera. 

Pengukuran TEM dilakukan di Laboratorium LIPI Jakarta. Pengukuran 

Spektrofotometer UV-Vis di UPT Laboratorium Dasar Universitas Samudera. 

Analisis XRD dilakukan di Laboratorium LIPI Jakarta. Dilaksanakan pada bulan 

Oktober 2020 sampai dengan bulan Juni 2021. 

 

3.3. Tahap Fabrikasi Nanomaterial NiFe2O4 

3.3.1.  Bahan 

Bahan yang digunakan untuk membuat nanopartikel NiFe2O4 ditunjukkan dalam 

Tabel 3.1.  

Tabel 3.1. Bahan yang digunakan 

No Item Spesifikasi Vol Satuan Peruntukan  

1 

FeCl3.6H2O (ferric chloride 

hexa-hydrate, Mr = 270,6 

g/mol), 

 

Prekursor  

(Pure Analis) 
0,5 Molar 

Bahan 

sintesis 

2 

NiCl2.6H2O (Nickel 

chloride hexa-hydrate, Mr 

= 237.66 g/mol), Merck 

KGaA Made in Germany 

Prekursor 

(Pure Analis) 
0,5 Molar 

Bahan 

sintesis 

3 
NaOH (sodium hydroxide, 

Mr = 40 g/mol) 
Pure Analis 10 Molar 

Bahan 

sintesis 

4 

Larutan HCl (chloride acid, 

Mr = 36,46 g/mol, 37 %), 

dan 

37% (analis) 3,3 Ml Bahan katalis 

5 HgCl2. 6H2O 
Prekursor 

(Pure Analis) 
  

Bahan 

penguji 

6 Akuades Analis 10 Liter 

Bahan 

sintesis dan 

pencucian  

  

3.3.2. Tahap Fabrikasi 

Nanopartikel NiFe2O4 disintesis dengan metode kopresipitasi. Prekursor 

yang digunakan adalah NiCl2.6H2O, FeCl3.6H2O, HCl, dan NaOH (Merk. 

Emsure). Proses kopresipitasi diawali dengan: 

1. Prekursor FeCl3.6H2O sebanyak 10,824 gram dilarutkan ke dalam 20 ml 

akuades yang diaduk menggunakan magnetic stirrer pada suhu ruang selama 

2 menit atau hingga larutan menjadi homogen. 
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2. Prekursor NiCl2.6H2O sebanyak 4,7532 gram dilarutkan ke dalam 20 ml 

akuades yang diaduk menggunakan magnetic stirrer pada suhu ruang selama 

2 menit atau hingga larutan menjadi homogen. 

3. Selanjutnya mencampurkan larutan NiCl2.6H2O dan larutan FeCl3.6H2O  lalu 

ditambahkan HCl sebanyak 3,37 ml untuk mempercepat reaksi dan diaduk 

menggunakan magnetic stirrer dengan laju pengadukan 500 rpm pada suhu 

ruang selama 5 menit. 

4. Persiapkan larutan NaOH dengan cara melarutkan 16 gram NaOH ke dalam 

40 ml akuades sambil diaduk dengan menggunakan magnetic stirrer pada 

suhu 90
o
C di atas hotplate. 

5. Ketika Larutan NaOH sudah terbentuk maka dilakukanlah proses 

presipitasinya dengan cara meneteskan larutan campuran tadi secara konstan 

(laju penetesan ±1,5 ml/menit) menggunakan buret ke larutan NaOH yang 

sedang di-stirrer pada suhu 90
o
C dengan laju pengadukan 1000 rpm selama 

60 menit. 

6. Lalu matikan hotplate kemudian presipitat diendapkan selama 30 menit 

sampai temperaturnya setimbang dengan suhu ruang,  

7. Lalu presipitat dibilas dengan 150 ml akuades sebanyak 6 kali pengulangan 

dan diendapkan kembali di atas magnet permanen selama 30 menit.  

8. Endapan basah (slurry) nanopartikel lalu dipanaskan dalam furnace pada 

suhu 90
o
C selama 4 jam. Pemanasan akan menghasilkan kepingan-kepingan 

padat kumpulan nanopartikel NiFe2O4. 

9. Kepingan tersebut digerus sampai menjadi serbuk.  

 

3.4. Karakterisasi Nanopartikel NiFe2O4 

Untuk mengetahui karakteristik struktur kristal, ukuran butir, morfologi dan 

sifat optik dari nanopartikel NiFe2O4 dapat dilakukan teknik pengukuran seperti: 

 

3.4.1. X-Ray Diffractometer (XRD) 

1. Diambil sampel nanopartikel NiFe2O4 yang telah berbentuk bubuk dengan 

volume satu sendok teh, kemudian dimasukkan ke dalam plat alumunium 

berukuran 2x2 cm. 
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2. Lalu plat alumunium yang berisi sampel dikarakteristik menggunakan 

XRD-7000 SHIMADZU dengan sumber Cu-Kα1, yang memiliki panjang 

gelombang 1,5406 A
0
. Kemudian mengatur besarnya tegangan dan arus 

yang akan digunakan. 

3. Selanjutnya pengambilan data fraksi yang dilakukan dalam rentang sudut 

difraksi 2θ dengan kecepatan baca waktu per detik. 

4.  Menembakkan sinar-x menuju sampel nanopartikel NiFe2O4, sehingga akan 

membuat detektor berputar sesuai dengan rentang sudut difraksi 2θ yang 

digunakan. Kemudian setelah ditembakkan maka nilai terbaca pada layar 

komputer grafik difraktogram yaitu grafik hubungan intensitas  dengan 2θ. 

5. Menginterpretasi grafik dengan menggunakan bantuan Software Origin 

yang dapat memberikan informasi tentang struktur kristal yang terdapat 

pada sampel nanopartikel NiFe2O4 (Syam, 2017). 

 

Gambar 3.2. X-Ray Diffractometer (XRD) 

(Sumber: Google)  

 

3.4.2. Analisis Transmission Electron Microscopy (TEM) 

 TEM pada dasarnya merupakan spektroskopi elektron yang akan 

menghasilkan sinyal tertentu jika bahan dikenai oleh arus elektron berenergi 

tinggi. Berkas elektron tersebut kemudian difokuskan menggunakan lensa 

kondensor untuk menuju sampel. Ketika berkas elektron mengenai sampel 

nanopartikel NiFe2O4, maka berkas tersebut akan ada yang diserap maupun 

ditransmisikan. Berkas elektron yang ditansmisikan inilah yang digunakan 

dalam karakterisasi TEM. Setelah mengenai sampel, berkas elektron yang 

muncul akibat transmisi difokuskan pada lensa objektif serta melalui lensa 



20 
 

 
 

intermediate dan lensa proyektil hingga akhirnya menghasilkan gambar secara 

skematis (Liani dkk., 2014). 

 

3.5.  Tahap Pengujian Aktivitas Fotokatalitik  

3.5.1. Energi Gap  NiFe2O4  Diuji  dengan Cara Sebagai Berikut: 

1. Disiapkan serbuk NiFe2O4 sebanyak 0.01 gram yang dilarutkan dalam 1000 

ml akuades. 

2. Diaduk dengan magnetic strirrer ± 3 menit hingga homogen pada suhu ruang. 

3. Larutan NiFe2O4 selanjutnya dikarakterisasi dengan spektrofotometer UV-Vis 

sebagai acuan penentuan besarnya energi gap dari material itu sendiri 

berdasarkan nilai absorbansi. 

 

3.5.1.1. Penentuan Kurva Kalibrasi Limbah Hg 

a. Proses pembuatan larutan induk Hg dengan konsentrasi sebesar 200 ppm. 

b. Dilakukan pengenceran untuk mendapatkan beberapa konsentrasi turunan 

dengan empat variasi konsentrasi yaitu 5 ppm, 10 ppm, 15 ppm, dan 20 ppm.  

c. Dilakukan pengukuran nilai absorbansi dari konsentrasi masing-masing 

sampel dari limbah Hg. 

d. Ditentukan grafik linearitas berdasarkan panjang gelombang maksimum 

terhadap absorbansi ke seluruh sampel limbah Hg. 

e. Ditentukan nilai konsentrasi limbah Hg yang akan digunakan untuk proses 

fotodegradasi. Pada penelitian ini settingan limbah yang diambil sebesar 5 

ppm sebagai variasi konsentrasi terkecil limbah dan 20 ppm sebagai variasi 

terbesar dari dari limbah Hg yang dibuat. 

f. Tentukan panjang gelombang pada absorbansi maksimum pada sampel 

limbah Hg 5 ppm dan panjang gelombang pada absorbansi maksimum untuk 

sampel 20 ppm. Sebagai dasar acuan panjang gelombang pengukuran 

absorbansi disetiap limbah.  

 

3.5.2. Penyiapan Sampel Uji Fotokatalisis 

3.5.2.1. Preparasi Sampel Larutan Limbah Hg 5 ppm 

a. Disiapkan gelas ukur berukuran 50 ml sebanyak 6 buah.  
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b. Larutan limbah Hg dengan konsentrasi 5 ppm dimasukkan ke dalam 

masing-masing gelas ukur yang telah disiapkan tadi sebanyak 50 ml. Pada 

proses ini belum melibatkan material nanopartikel NiFe2O4. 

c. Dilakukan penyinaran di bawah lampu UV dengan daya 20 watt.  

d. Variasikan lamanya waktu penyinaran atau waktu kontak sinar UV dengan 

larutan limbah Hg dengan waktu variasi 0, 30, 60, 90, 120 , dan 150 menit. 

e. Masing-masing larutan yang telah disinari UV diambil sebanyak 5 ml 

dimasukkan ke dalam kuvet dengan menggunakan pipet tetes untuk 

dilakukan pengukuran absorbansi pada panjang gelombang 200 sampai 

dengan 800 nm (disesuaikan operator).  

f. Data yang diperoleh berupa absorbansi terhadap panjang gelombang. 

 

3.5.2.2. Preparasi Sampel Larutan Limbah Hg 5 ppm dengan Melibatkan 

Nanopartikel NiFe2O4  

a. Disiapkan serbuk nanopartikel NiFe2O4 sebanyak 0,5 gram.  

b. Disiapkan larutan limbah Hg dengan konsentrasi 5 ppm sebanyak 50 ml ke 

dalam masing-masing 5 buah gelas ukur volume 50 ml. 

c. Ditambahkan sebanyak 0,1 gram serbuk nanopartikel NiFe2O4 ke dalam 

masing– masing larutan limbah.  

d. Diaduk larutan yang telah ditambahkan nanopartikel NiFe2O4 menggunakan 

magnetic stirrer pada suhu ruang selama proses penyinaran dibawah lampu 

UV dengan daya 20 watt dan lamanya waktu kontak penyinaran dari  30, 60, 

90, 120, 150 menit 

e. Setelah proses penyinaran diamkan larutan sampai aliran putaran limbah Hg 

berhenti.  

f. Diambil masing-masing sampel dengan menggunakan pipet tetes sebanyak 

5 ml lalu dimasukkan ke dalam kuvet spektrofotometer UV-Vis untuk 

dilakukan pengukuran absorbansi dengan panjang gelombang 200 sampai 

800 nm (disesuaikan operator). 

 

3.5.2.3. Preparasi Sampel Larutan Limbah Hg 20 ppm 

a. Disiapkan gelas ukur berukuran 50 ml sebanyak 6 buah.  
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b. Larutan limbah Hg dengan konsentrasi 20 ppm dimasukkan ke dalam 

masing-masing gelas ukur yang telah disiapkan tadi sebanyak 50 ml. Pada 

proses ini belum melibatkan material nanopartikel NiFe2O4. 

c. Dilakukan penyinaran di bawah lampu UV dengan daya 20 watt.  

d. Variasikan lamanya waktu penyinaran atau waktu kontak sinar UV dengan 

larutan limbah Hg dengan waktu variasi 0, 30, 60, 90, 120 , dan 150 menit. 

e. Masing-masing larutan yang telah disinari UV diambil sebanyak 5 ml 

dimasukkan ke dalam kuvet dengan menggunakan pipet tetes untuk 

dilakukan pengukuran absorbansi pada panjang gelombang 200 sampai 

dengan 800 nm (disesuaikan operator).  

f. Data yang beroleh berupa absorbansi terhadap panjang gelombang. 

 

3.5.2.4. Preparasi Sampel Larutan Limbah Hg 20 ppm dengan Melibatkan 

Nanopartikel NiFe2O4  

a. Disiapkan serbuk nanopartikel NiFe2O4 sebanyak 0,5 gram.  

b. Disiapkan larutan limbah Hg dengan konsentrasi 20 ppm sebanyak 50 ml ke 

dalam masing-masing 5 buah gelas ukur volume 50 ml. 

c. Ditambahkan sebanyak 0,1 gram serbuk nanopartikel NiFe2O4 ke dalam 

masing-masing larutan limbah.  

d. Diaduk larutan yang telah ditambahkan nanopartikel NiFe2O4 menggunakan 

magnetic stirrer pada suhu ruang selama proses penyinaran dibawah lampu 

UV dengan daya 20 watt dan lamanya waktu kontak penyinaran dari 30, 60, 

90, 120, 150 menit. 

e. Setelah proses penyinaran selesai, diamkan larutan sampai aliran putaran 

limbah Hg berhenti.  

f. Diambil masing-masing sampel dengan menggunakan pipet tetes sebanyak 

5 ml lalu dimasukkan ke dalam kuvet Spektrofotometer UV-Vis untuk 

dilakukan pengukuran absorbansi dengan panjang gelombang 200 sampai 

800 nm (disesuaikan operator). 

g. Data yang beroleh berupa absorbansi terhadap panjang gelombang. 
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BAB IV 

HASIL DAN PEMBAHASAN 

 

4.1.   Hasil Sintesis Nanopartikel  Nickel Ferrite ( NiFe2O4) 

Serbuk dari nanopartikel Nickel Ferrite (NiFe2O4) hasil sintesis 

ditampilkan pada gambar sebagai berikut:  

 

Gambar 4.1. Serbuk nanopartikel NiFe2O4 hasil sintesis pada suhu 90
o
C 

 

4.2. Hasil  X-Ray Diffractometer (XRD) 

Hasil analisis XRD disajikan dalam difraktogram dalam Gambar 4.2.  

Berdasarkan  hasil analisis terdapat empat  peak  yaitu (220), (311), (400) dan 

(331) yang mengindikasikan material yang dianalisis adalah NiFe2O4 yang 

bersifat polikristalin. 
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Gambar 4.2. Spektrum XRD NiFe2O4  

 

4.2.1.  Ukuran Kristallit dan Parameter Kisi 

 Informasi parameter kisi, ukuran kristallit, FWHM, dapat dilihat pada 

tabel 4.1. berikut: 

Tabel 4.1. Tabel informasi hasil karakterisasi XRD Nanopartikel NiFe2O4  

Bidang 

HKL 
2θ cos θ λ (Å) K FWHM t (nm) ± ∆t a(Å) ± ∆a strain 

220 30.39 0.97 1.5406 0.9 0.22 37.42 0.23 8.31 0.20 0.39 

311 35.61 0.95 1.5406 0.9 0.22 37.93 0.18 8.36 0.13 0.12 

400 43.3 0.93 1.5406 0.9 0.22 38.85 0.20 8.36 0.20 0.61 

331 47.7 0.91 1.5406 0.9 0.22 39.48 0.23 8.31 0.11 0.06 

 

 

4.3.  Hasil Transmission Electron Microscopy (TEM) 

Analisis TEM telah dilakukan dan menghasilkan image seperti  yang 

disajikan pada gambar 4.3. berikut: 
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Gambar 4.3. Hasil Karakterisasi TEM 

4.4.  Hasil Pengujian Spektrofotometer UV-Vis 

4.4.1. Hasil Energi  Gap Nanopartikel NiFe2O4 

Hasil dari Gambar 4.4. menunjukkan informasi berupa lebar celah pita 

energi (band gap) sebesar 3,17 eV. 

 

Gambar 4.4. Grafik Foton Energi Vs Absorbansi 
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4.4.2.  Hasil Fotokatalisis  

Grafik kurva kalibrasi limbah merkuri dengan variasi konsentrasi 5 ppm, 

10 ppm, 15 ppm, dan 20 ppm ditampilkan pada gambar 4.5 berikut: 

 

Gambar 4.5. Kurva Kalibrasi Merkuri (Hg) 

 

Grafik fotokatalisis dari limbah Merkuri yang disinari UV ditampilkan 

pada gambar 4.6 berikut: 

 

Gambar 4.6. Grafik Fotokatalisis  
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Secara detail disajikan pada Tabel 4.2. Persentasi Fotodegradasi berikut: 

Tabel 4.2. Persentasi Fotodegradasi 

No 
Waktu 

(menit) 

Konsentrasi  

5 ppm 
Konsentrasi 20 ppm 

HG+UV HG+NP+UV HG+UV HG+NP+UV 

1 0 0 0 0 0 

2 30 15.66 21.68 26.34 33.31 

3 60 19.27 27.71 29.37 34.61 

4 90 22.89 28.91 23.46 29.22 

5 120 21.68 25.90 18.36 22.54 

6 150 20.48 25.30 18.21 20.22 

 

4.5.  Hasil Sintesis Nanopartikel  Nickel Ferrite ( NiFe2O4) 

  Telah berhasil disintesis Nanopartikel Nickel Ferrite (NiFe2O4) dengan 

metode kopresipitasi yang disintesis pada suhu 90
o 

C dan di Furnace pada suhu 

90
o 

C selama 4 (empat) jam. Serbuk dari nanopartikel hasil sintesis (gambar 4.1) 

akan dilakukan karakterisasi XRD, TEM, dan UV-Vis.  

 

4.6. Analisis X-Ray Diffractometer (XRD) 

 Untuk menganalisis struktur kristalin dari sampel nanopartikel yang 

dihasilkan akan dilakukan karakterisasi XRD. Detektor XRD yang digunakan 

CuKα1 dengan panjang gelombang 1,5406 Å. Kemudian data diolah 

menggunakan software Origin sehingga diperoleh seperti yang ditampilkan pada 

(gambar 4.2). Berdasarkan spektrum XRD yang ditampilkan pada gambar 4.2 

terdapat empat puncak difraksi dari sampel. Puncak-puncak difraksi tersebut 

dilengkapi dengan indeks miller (hkl) dari sampel.  

Proses penandaan puncak–puncak difraksi tersebut diawali dari 

penyesuaian data JCPDS Card 89-4927 dengan seri PDF2 terhadap data 

spektrum hasil karakterisasi XRD. Berdasarkan data JCPDS Card 89-4927 

(Lazarević et al., 2012) bidang hkl yang terbentuk ada sembilan yaitu (111), 

(220), (311), (222), (400), (331), (422), (511), dan (440). Dari hasil penyesuaian 

data tersebut hanya dapat ditentukan empat  bidang hkl yang muncul yaitu (220), 

(311), (400), dan (331).  
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Hilangnya peak yang lain dapat diasumsikan akibat dari proses sintesis 

yang dilakukan pada suhu rendah ataupun proses furnace yang dilakukan pada 

suhu dibawah 100 
o
C, sehingga peak bidang hkl yang seharusnya muncul, 

menjadi tidak terlihat secara signifikan dan dapat disebut sebagai noise (Maulia 

dkk., 2017). Faktor lain  munculnya noise pada grafik XRD dapat disebabkan 

oleh settingan instrumentasi dari alat XRD yang digunakan. Hal lain yang 

mempengaruhi noise pada grafik XRD dapat disebabkan oleh proses sintesis 

kimia yang mungkin kurang sempurna, proses sintesis yang kurang sempurna 

mengakibatkan sampel nanopartikel yang dihasilkan mengalami cacat kristal 

atau sering disebut dengan strain pada kristal. Dengan munculnya bidang hkl 

tersebut dapat diasumsikan bahwa nanopartikel yang terbentuk bersifat 

polikristalin karena terdapat lebih dari satu puncak (peak) difraksi yang muncul. 

Tingkat kristalinitas dari nano partikel yang dihasilkan dapat dilihat dari tinggi 

rendahnya peak yang muncul. 

 

4.6.1. Ukuran Kristallit dan Parameter Kisi 

Puncak–puncak difraksi yang muncul dapat diidentifikasi ukuran kristalit 

dan parameter kisi (Lattice Parameter) berdasarkan lebar puncak setengah 

gelombang (Full Width Height Maximum) atau sering disebut dengan FWHM. 

Informasi parameter kisi, ukuran kristallit, FWHM, dapat dilihat pada (tabel 

4.1).  

Berdasarkan data yang disajikan pada tabel 4.1. dapat dilihat bahwa 

sampel yang dihasilkan memiliki ukuran kristalit dalam orde nanometer, hal ini 

ditandai dengan ukuran kristallit yang dihasilkan dibawah 100 nm lebih kecil 

dari ukuran bulknya. Ukuran kristalit yang dihasilkan dari 37,42 nm sampai 

dengan 39,48 nm. Dengan ralat sebesar 0,18 nm sampai dengan 0,23 nm. 

Dengan ukuran rata-rata kristalit yang dihasilkan sebesar 37,42 ± 0,21 nm. 

Parameter kisi untuk setiap kristalit yang dihasilkan beragam namun cenderung 

sama yaitu masih dalam orde angstrom. Besarnya nilai parameter kisi yang 

dihasilkan berkisar dari 8,31 sampai dengan 8,36 angstrom dengan ralat rata -

rata sebesar 0,16 angstrom atau parameter kisi yang diperoleh sebesar  8,33 ± 

0,16 Å.  
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Menurut tabel 4.1. dapat dilihat bahwa sampel nanopartikel yang 

dihasilkan mengalami strain atau cacat kristal. Munculnya strain pada sampel 

dapat dipengaruhi oleh proses sintesis kimia yang kurang sempurna, berdasarkan 

data strain yang tersebar di setiap peak kristal yang muncul dan parameter kisi 

serta ukuran kristalit yang dihasilkan dapat diasumsikan bahwa jenis strain yang 

dihasilkan bersifat seragam atau uniform strain (Maulia dkk., 2017). Efek dari 

strain tersebut dapat mengubah kedudukan atom nanopartikel yang dihasilkan 

baik dalam sub kisi tetrahedral maupun oktahedral. Akibat dari perubahan 

kedudukan atom tersebut maka ekspansi dan distorsi pada kisi disub kisi 

tetrahedral dan oktahedral juga tak bisa dihindari, hal ini ditandai dengan 

besarnya nilai parameter anion (u)  yang dihitung dengan persamaan 4.1. 

berikut: 

      *       
 

√  
 

 

 
+                            (4.1) 

(Indrayana, 2018)                       

Berdasarkan persamaan 4.1. diperoleh besarnya nilai parameter anion 

sebesar 0.4477 Å hal ini melebihi dari nilai parameter anion ideal sebesar 

u=0,375 Å. Selisih nilai u tersebut dapat mengkonfirmasi adanya penyimpangan 

posisi – posisi ion nanopartikel dari posisi ideal (Tholkappiyan dan Vishita, 

2015). Dampak dari penyimpangan tersebut mengakibatkan terjadinya 

perubahan panjang ikatan (Hoping length) dalam site tetrahedral (site A) 

maupun site oktahedral (site B). panjang ikatan yang terbentuk dapat dihitung 

dengan persamaan 4.2. dan 4.3 berikut (Gabal dkk., 2012): 

     √ (  
 

 
)                            (4.2) 

                                              (    
 

 
 

 

  
)
   

                                      (4.3) 

LA menggambarkan panjang ikatan antara kation dan anion oksigen yang 

dibentuk dalam subkisi tetrahedral (site A), LB menginformasikan panjang 

ikatan antara kation dan anion oksigen pada subkisi oktahedral (site B), dan Δ 

adalah penyimpang parameter anion dari kondisi ideal.  Dari persamaan  4.2 dan 

4.3. tersebut diperoleh besarnya panjang ikatan subkisi tetrahedral dan sibkisi 

oktahedral adalah LA= 2,84 Å dan LB=1,699 Å. Dengan berubahnya kedudukan 

atom di dalam subkisi site A dan site B maka ditemukannya perbedaan antara 
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parameter kisi secara teoritik (ideal) terhadap parameter kisi secara eksperimen.  

Secara teoritik parameter kisi dapat dihitung dengan persamaan 4.4. berikut: 

                         
 

 √ 
[        √        ]                           (4.4) 

(Gabal dkk., 2012). 

Nilai ath merupakan besarnya parameter kisi yang dihitung secara 

teoritik, rA merupakan jari – jari ionik atom yang terdapat pada site tetrahedral 

(site A) sebesar 1.47 Å  dan rB sebesar 0.735 Å merupakan jari-jari ionik atom 

yang terdapat pada site oktahedral (site B), sedangkan r0 merupakan jari jari 

ionik atom oksigen yang tersebar pada kedua site yang berukuran 1,38 Å ( 

Prasad dkk., 2015). Berdasarkan persamaan 4.4 diperoleh besarnya nilai 

parameter kisi secara teoritik adalah 10,02 Å, hal ini berbeda dengan parameter 

kisi yang diperoleh secara eksperimen dengan rata-rata sebesar 8,33 Å.  

 

4.7. Analisis Transmission Electron Microscopy (TEM) 

 Analisis TEM telah dilakukan dan menghasilkan image seperti  yang 

disajikan pada (gambar 4.3) dengan perbesaran 50 nm dan ukuran butir yang 

dapat diukur berkisar ±104 nm. Dari hasil karakterisasi TEM dapat terlihat 

bahwa sampel nanopartikel yang dihasilkan tidak bulat sempurna. Selain itu 

sampel yang dihasilkan dapat diasumsikan mengalami aglomerasi, sehingga sulit 

diukur diameter ukuran butirnya. Terjadinya aglomerasi  mungkin disebabkan 

oleh pH dari larutan nanopartikel NiFe2O4 ketika sintesis. Sehingga pH dari 

nanopartikel tersebut mempengaruhi energi ionik yang terdapat pada partikel 

yang dihasilkan sehingga menyebabkan interaksi gaya tarik dan gaya tolak antar 

partikel atau dikenal dengan gerak brown. Jika gaya antar ikatan ionik terlalu 

tinggi maka besar kemungkinan terjadinya aglomerasi antar partikel. 

 

4.8. Analisis Spektrofotometer UV-Vis 

4.8.1.  Analisis Energi Gap Nanopartikel NiFe2O4 

Telah dilakukan karakterisasi UV-Vis terhadap nanopartikel NiFe2O4
 

sebanyak 10 ppm yang diukur absorbansinya dengan panjang gelombang pada 

rentang 200 sampai dengan 700 nm diperoleh hasil sebagai mana disajikan pada 

(gambar 4.4).   
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Berdasarkan gambar 4.4. yang disajikan dapat diperoleh informasi berupa lebar 

celah pita energi (band gap). Besarnya energi gap yang dimiliki oleh 

nanopartikel NiFe2O4 sebesar 3,17 eV. Besarnya nilai energi gap dihitung 

dengan dengan persamaan 4.5. berikut: 

       
  

 
      (4.5) 

Nilai h merupakan konstanta plank yang besarnya 6.624 x 10
-34

 Js dan c 

merupakan kecepatan cahaya (c = 3 x 10
8
  m/s) dan λ merupakan panjang 

gelombang absorbansi. Untuk menentukan besarnya celah pita energi gap 

diperoleh dengan memplot grafik Energy gap dengan absorbansi dengan 

menggunakan persamaan Kubelka-Munk (F(R)) yang dapat dilihat pada 

persamaan 4.6. berikut: 

                                                 
 

 
 

      

  
                            (4.6) 

 

Nilai F(R) merupakan faktor kubelka munk, K adalah koefisien 

absorbansi dan S merupakan koefisien scattering. Berdasarkan kan grafik yang 

disajikan pada gambar 4.4 dilakukan fitting linear sehingga diperoleh besarnya 

energy gap dari nanopartikel NiFe2O4 adalah 3.17 eV. Sehingga dapat 

diasumsikan bahwa nanopartikel NiFe2O4 termasuk material yang bersifat 

semikonduktor sehingga memiliki potensi sebagai agen fotodegradasi. 

 

4.8.2.  Analisis Fotokatalisis 

Berdasarkan data spektrofotometer UV-Vis limbah merkuri buatan, 

disajikan pada gambar 4.5 terlihat bahwa kurva kalibrasi dari limbah merkuri 

yang dibuat dengan konsentrasi 5 ppm, 10 ppm, 15 ppm, dan 20 ppm dan 

diperoleh nilai persamaan garis (Fit Linear) Y = 0.3892x - 0.3. Dengan nilai R
2
 

sebesar 0,9173 yang bermakna sebagai tingkat akurasi kurva sebesar 91,73%. 

Absorbansi maksimum dari 5 ppm adalah 1.66 berada pada Panjang gelombang 

462 nm. Sedangkan absorbansi maksimum dari konsentrasi 20 ppm adalah 6,94 

berada pada panjang gelombang 464 nm.  

Konsentrasi 5 ppm limbah merkuri yang disinari UV pada Panjang 

gelombang 462 nm dengan variasi waktu penyinaran 0, 30, 60, 90, 120, dan 150 

menit terlihat bahwa terjadinya penurunan limbah Merkuri dengan persentase 
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berturut turut adalah 15,66 %, 19,27 %, 22,89%, 21,68%, dan 20,48% dari 

persentase tersebut dapat dibuat grafik sebagaimana yang disajikan pada gambar 

4.6. dari persentasi tersebut dapat dilihat kenaikan fotodegradasi dari 0 menit ke 

30 menit sebesar 15,66% dan pada 30 menit berikutnya yaitu menit ke enam 

puluh persentase meningkat dari 15,66 menjadi 19,27 dengan kenaikan sebesar 

3,61% dan pada menit ke 90 terus mengalami peningkatan proses fotodegradasi 

dari 19,27 menjadi 22.89 dengan kenaikan sebesar 3.62% sedangkan pada menit 

ke 120 dan 150 kemampuan fotodegradasi mengalami penurunan. Namun secara 

umum sinar UV mampu mendegradasi limbah Merkuri dengan kelajuan rata-rata 

degradasi sebesar 16,66%.  

Aktivitas fotodegradasi pada 5 ppm limbah merkuri yang disinari UV 

dan dicampurkan nanopartikel NiFe2O4
 
dapat dilihat pada gambar 4.6. dari 

gambar tersebut menginformasikan bahwa adanya pengaruh penambahan 

nanopartikel NiFe2O4 terhadap limbah merkuri untuk membantu proses 

fotodegradasi. Dari tabel 4.2. ditampilkan bahwa pada menit ke 0 hingga 30 

menit pertama aktivitas fotodegradasi mencapai 21,68% dan pada menit ke 60 

meningkat menjadi 27,71%, sedangkan pada menit 90 terus mengalami 

peningkatan mencapai 28,91% namun pada menit 90 tersebut terlihat bahwa 

kemampuan fotodegradasinya mulai berkurang. Berkurangnya kemampuan 

fotodegradasi dari nanopartikel NiFe2O4 ditandai dengan menurunya persentase 

pada menit ke 120 dan 150 yaitu sebesar 25,90% dan 24,30%.  

Konsentrasi 20 ppm limbah merkuri berdasarkan data yang disajikan 

pada tabel 4.2. menginformasikan bahwa terjadinya aktivitas fotodegradasi pada 

limbah merkuri hanya dengan dilakukan penyinaran sinar UV dengan persentase 

sebesar 26,34% dalam waktu 30 menit. Dan pada waktu 30 menit berikutnya 

dari 30 hingga 60 menit persentase meningkat menjadi 29,37 %. Pada waktu 30 

menit berikutnya dari 60 menit hingga 90 menit persentase degradasi mengalami 

penurunan menjadi 23,46 %, dan terus menurun di menit ke 120 dan 150 

menjadi 18,36 % dan 18,21 %. Sehingga pada kondisi ini aktivitas fotokatalitik 

dari sinar UV yang berinteraksi dengan limbah Hg telah mengalami kejenuhan 

atau tidak lagi terjadinya proses fotodegradasi (Putra dkk., 2018), dan jika 

diukur dalam waktu yang lebih lama dapat diasumsikan akan cenderung 
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menghasilkan grafik yang konstan, hal ini terlihat dari persentase degradasi yang 

terjadi dari rentang waktu 120 ke 150 yaitu sebesar 0.15% dan nilai ini akan 

terus menurun seiring dengan meningkatnya waktu paparan sinar UV. 

 Limbah merkuri dengan konsentrasi 20 ppm yang dicampurkan dengan 

nanopartikel dan disinari UV memberikan respon fotodegradasi sebesar 33,31% 

di 30 menit pertama dan terus meningkat menjadi 34,61%  di menit ke 60 

dengan kenaikan 1.3%. Pada menit ini berdasarkan grafik yang disajikan pada 

gambar 4.6. dapat dikatakan nanopartikel bekerja pada kondisi optimum untuk 

mendegradasi limbah Hg. dan mengalami penurunan di menit ke 90 sebesar 

5,39% dan terus menurun pada menit ke 120 sebesar 6.68% dan 2,22% pada 

menit ke 150.   

Secara umum adanya pengaruh Sinar UV terhadap aktivitas fotokatalitik 

dari limbah merkuri. Pencampuran nanopartikel NiFe2O4 terhadap aktivitas 

fotokatalitik  juga memberikan pengaruh yang signifikan dalam membantu 

proses fotodegradasi meskipun di beberapa menit kemudian mengalami 

penurunan kemampuan fotodegradasi atau proses fotodegradasinya menjadi 

terhenti. Penurunan tersebut dapat saja terjadi apabila tidak adanya elektron 

bebas yang berpindah dari pita valensi ke pita konduksi, selain itu dapat 

diasumsikan permukaan nanopartikel telah tertutupi limbah merkuri saat proses 

absorbsi yang mengakibatkan meningkatnya ikatan antara nanopartikel dan 

limbah Hg yang menyebabkan meningkatnya energi gap dari Nanopartikel 

NiFe2O4 sehingga foton–foton atau energi yang dihasilkan lampu UV tidak 

mampu membebaskan elektron untuk berpindah dari satu pita valensi ke pita 

konduksi (Yakob dkk., 2019). 

Kemampuan fototakatalitis dari suatu nanopartikel dipengaruhi oleh 

ukuran butir, dimana ukuran butir merupakan gabungan dari beberapa kristalit 

yang setiap kristallit dibangun dari himpunan kisi-kisi atomik dan disetiap sub 

kisi memiliki elektron sebagai agen influencent transmisi elektron yang 

mendukung proses fotodegradasi (Indrayana, 2018). Selain itu kemampuan 

absorben dari nanopartikel juga dipengaruhi oleh jenis dan konsentrasi limbah 

yang akan didegradasi.  
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Dari tabel 4.2. dan grafik yang disajikan pada gambar 4.6. dapat 

disimpulkan bahwa nanopartikel NiFe2O4 dapat dianggap kandidat untuk nano 

photocatalyst atau nano-absorben untuk fotodegradasi limbah merkuri hal ini 

disebabkan potensinya dalam mendegradasi dengan sinar UV dan memiliki 

respon yang signifikan di beberapa menit awal hingga pada batas optimum. 
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BAB V 

PENUTUP 

 

5.1.  Kesimpulan 

Adapun kesimpulan yang dapat diambil pada penelitian ini adalah: 

1. Telah berhasil dilakukan karakterisasi Nanopartikel NiFe2O4 dengan    

menggunakan metode kopresipitasi, dari hasil karakterisasi XRD diperoleh 

ukuran kristalit sebesar 37,42 nm dan bersifat polykristallin. Sampel 

nanopartikel NiFe2O4 dapat diasumsikan beraglomerasi sehingga sulit 

ditentukan ukuran butir berdasarkan citra TEM. Nanopartikel NiFe2O4 

memiliki energi gap sebesar 3,17 eV. 

2. Aktivitas fotodegradasi pada limbah merkuri terhadap variasi waktu 

penyinaran memberikan pengaruh yang signifikan pada konsentrasi 5 ppm 

maupun 20 ppm. Penambahan nanopartikel NiFe2O4 pada limbah merkuri 

dapat meningkatkan respon yang signifikan terhadap proses fotodegradasi , 

sehingga nanopartikel tersebut dapat disebut sebagai agen fotodegradasi. 

 

5.2. Saran 

Dalam melakukan sintesis nanopartikel NiFe2O4 pada penelitian 

selanjutnya sebaiknya dilakukan sintering untuk menghindari aglomerasi dan 

strain pada kristal, selain itu diperlukan citra SEM untuk mengkonfirmasi citra 

TEM terhadap aglomerasi yang dialami oleh sampel.  

Perlu dilakukan penelitian ulang terhadap nanopartikel NiFe2O4 terhadap 

fotodegradasi limbah merkuri atau limbah lainnya seperti methylene blue dan 

limbah logam berat lainnya. Dengan mengkonfigurasi parameter sintesis dari 

nanopartikel dan komposisi limbah buatan.  
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LAMPIRAN-LAMPIRAN 

 

Lampiran 1.  Perhitungan Persamaan Reaksi 

Bahan Utama : 

FeCl3.6H2O  (ferric chloride hexa-hydrate, Mr = 270,6 g/mol) 

NiCl2.6H2O (Nickel chloride hexa-hydrate, Mr = 237.66 g/mol) 

HCl (chloride acid, Mr = 36,46 g/mol) 

NaOH (sodium hydroxide, Mr = 40 g/mol) 

Akuades 

 

Persamaan Reaksi: 

NiCl2 + 2FeCl3 + 8NaOH + 4H2O  NiFe2O4 + 8NaCl +8H2O 

 

Dari persamaan reaksi tersebut diperoleh perbandingan NiCl2 dan FeCl3 sebesar 1 

: 2  

Perbandingan tersebut menjadi dasar perbandingan Mol. Dengan setting penelitian 

0,5 M dalam  larutan  40 ml. 

Penambahan HCl sebanyak 3,3 ml sebagai katalis, untuk mempercepat proses 

reaksi: 

Perhitungan Massa: 

NiCl2  : 0,5 M 

M = n/V 

n = 0,5 x 0,04 = 0,02 mol 

gr = n . Mr = 0,02 x 237.66 = 4,7532 gram 

 

FeCl2 : 1 M 

M = n/V 

n = 1 x 0,04 = 0,04 mol 

gr = n . Mr = 0,04 x 270,6 = 10,824 gram 

 

Konsentrasi presipitat NaOH : 10 M 

NaOH : 10 M 

n = 10 x 0,04 = 0,4 mol 

gr = n . Mr = 0,4 x 40 = 16 gram 

HCl 
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Lampiran 2. Perhitungan Data XRD 

1. Perhitungan Parameter Kisi 

Tetapan kisi dapat dihitung berdasarkan persamaan Bragg,  

2sin

n
d




  

2 2 2a d h k l    

2 2 2

2sin

n
a h k l




    

2
a

a 


 
   

 
 

 
2

2 2 2

2
cos

2sin

n
a h k l


 



 
     

 
 

dengan, n  adalah orde difraksi (dalam hal ini n  = 1), d  adalah jarak antar 

bidang Bragg,   adalah panjang gelombang sinar-X,   adalah sudut difraksi, 

  adalah ralat   yang diperoleh dengan program origin 9, a  adalah parameter 

kisi, a  adalah ralat a , dan hkl  adalah indeks Miller bidang kristal. 

 

2. Perhitungan Ukuran Kristallit 

Perhitungan ukuran partikel dapat dilakukan dengan menggunakan persamaan 

Scherrer, 

0.9

cos
t

B




  

2
t

t 


 
   

 
 

2

2

0.9 sin

cos
t

B

 




 
   

 
 

dengan, t  adalah ukuran partikel, B  adalah lebar setengah puncak (full width at 

half maximum = FWHM), t  adalah ralat ukuran kristallit. 
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3. Strain pada kristal  

 

  
 

    
 

Dimana :  

ε  = strain kristal  

B  = FWHM pada puncak diffraksi 

 = Sudut pada puncak diffraksi 

 

4. Penyimpangan nilai Parameter Anion 

 

  [(     )
 

√  
 
 

 
] 

U  = parameter anion (Uideal = 0,375 Å) 

rA  = radius kation sub kisi tetrahedral  

r0  = radius ion oksigen (0,318 nm) 

a  = parameter kisi 

  

5. Panjang Ikatan 

    √ (  
 

 
) 

    (  
  

 

 
 
 

  
)
   

 

LA : Panjang ikatan molekul pada subkisi Tetrahedral (A) 

LB : Panjang ikatan molekul pada subkisi Oktahedral (B) 

  : Penyimpangan panjang ikatan molekul pada subkisi Oktahedral (B) 

    : paramater kisi 

𝛿   : deviasi dari parameter oxygen (u ideal  =0,375) 
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6. Tabel Perhitungan Analisis XRD 

 
Bidang 

HKL 
2θ cos θ λ (Å) K FWHM t (nm) ± ∆t a(Å) ± ∆a strain 

220 30.39 0.97 1.5406 0.9 0.22 37.42 0.23 8.31 0.20 0.39 

311 35.61 0.95 1.5406 0.9 0.22 37.93 0.18 8.36 0.13 0.12 

400 43.3 0.93 1.5406 0.9 0.22 38.85 0.20 8.36 0.20 0.61 

331 47.7 0.91 1.5406 0.9 0.22 39.48 0.23 8.31 0.11 0.06 
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Lampiran 3. Citra TEM 
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Lampiran 4. Perhitungan Pembuatan Larutan NiFe2O4 dan HgCl2  

 

Proses Pembuatan 10 ppm Larutan NiFe2O4 

10 ppm = 10 mg/ 1000 ml akuades 

Proses Pembuatan Larutan HgCl2 

1. Proses pembuatan larutan induk Hg sebanyak 200 ppm dalam 250 ml 

200 ppm = 20 mg/ 1000 ml 

 

 

2. Pengenceran dalam setiap 50 ml larutan standar Hg sebesar 5 ppm, 10 ppm, 

15 ppm, dan 20 ppm.  

 

a. 200 ppm . V1 = 5 ppm . 50 ml 

200 ppm . V1 = 250 ppm.ml 

V1                  = 1,25 ml 

 

b. 200 ppm . V1 = 10 ppm . 50 ml 

200 ppm . V1 = 500 ppm.ml 

V1                  = 2,5 ml 

 

c. 200 ppm . V1 = 15 ppm . 50 ml 

200 ppm . V1 = 750 ppm.ml 

V1            = 3,75 ml 

 

d. 200 ppm . V1 = 20 ppm . 50 ml 

200 ppm . V1 = 1000 ppm.ml 

V1             = 5 ml 

 

 

  



 
 

49 
 

Lampiran 5.  Data Spektrofotometer UV-Vis 
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Lampiran 6. Data Tabel Perhitungan Persentasi Fotodegradasi 

 

  Hg+UV   

Et 

0 

menit 

30 

menit 

60 

menit 

90 

menit 

120 

menit 

150 

menit 

0.39 1.66 1.4 1.34 1.28 1.3 1.32 

%Degradasi 0.00 15.66 19.28 22.89 21.69 20.48 

 

 NP + Hg+UV   

Et 

0 

menit 

30 

menit 

60 

menit 

90 

menit 

120 

menit 

150 

menit 

0.39 1.66 1.3 1.2 1.18 1.23 1.24 

%Degradasi 0.00 21.69 27.71 28.92 25.90 25.30 

 

Keterangan: 

NP : Nanopartikel NiFe2O4 

Hg : Limbah Merkuri 

UV : Sinar UV  



 
 

52 
 

 

 

  

Proses Presipitat di atas hotplate stirrer Proses pencucian 

  

Slurry nanopartikel di atas magnet 

permanen 

Larutan NiCl26H2O 

 

 

Hasil slurry yang telah di furnace pada 

suhu 90
0
 C 

Padatan nanopartikel NiFe2O4 yang telah 

digerus 

 

Lampiran 7. Dokumentasi Penelitian 
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