ISSN 2089-6131 (print) JURNAL TENIOSAINS
ISSN 2443-1311 (Online)

DOI 10.22146/teknosains.36264
https://jurnal.ugm.ac.id/teknosains

VOLUME 8 No. 1, 22 Desember 2018 Halaman 1-88

PENGARUH RUTE SINTESIS TERHADAP KEEFEKTIFAN
PENGIKATAN GUGUS PDETA PADA SINTESIS Fe,O,@SiO,@PDETA

Susanto' dan Ricka Prasdiantika’
'Fakultas Teknik Universitas Pandanaran Semarang

Submisi:08-06-2018; Revisi: 16-08-2018; Diterima: 16-08-2018

ABSTRACT

Synthesis of Fe,0,@S5i0, modified with propyldiethylene-triamine (Fe,O0,@SiO,@PDETA) with variation
of synthesis routes has been investigated. Research was begun with synthesis of Fe,O, using dispersion agent
of trisodium citrate at coprecipitation system through stirring with ultrasonic wave. Magnetite coating with
propyldiethylenetriamine modified silicawas carried out through sol-gel process with two different mixing sequences
of raw materials (two synthesis routes) with main materials of Fe,O, synthesized, N-[3-(Trimethoxysilyl)propyl]-
diethylenetriamine (TMSPDETA) and Na,SiO,. The products were characterized by fourier transform infrared
(FTIR) spectrophotometer and scanning electron microscope-energy dispersive X-ray (SEM-EDX). Results
indicated that Fe,O @SiO,@PDETA has been synthesized succesfully. Fe,O,@5i0 @PDETA synthesized through
route 1 (magnetite mixed with a mixture TMSPDETA and Na,SiO,) contains more propyldiethylenetriamine
group than that of through route 2 (magnetite mixed with Na,SiO, solution, then mixed with TMSPDETA).

Keywords: Binding effectiveness; Magnetite; Propyldiethylenetriamine; Silica modified; Synthesis
routes.

ABSTRAK

Sintesis silika termodifikasi propildietilentriamin yang dilapiskan pada magnetit (Fe,O,@SiO,@PDETA)
dilakukan dengan variasi rute sintesis. Penelitian diawali dengan sintesis Fe,O, yang menggunakan
natrium sitrat sebagai agen pendispersi magnetit melalui pengadukan dengan gelombang ultrasonik.
Pelapisan magnetit dengan silika termodifikasi propildietilentriamin dilakukan melalui metode sol-
gel dengan dua perbedaan urutan pencampuran bahan utama (rute sintesis) dengan bahan utama
Fe,O,, N-[3-(Trimetoksisilil)propil]dietilentriamina (TMSPDETA) dan Na,SiO,. Produk hasil sintesis
dikarakterisasi dengan fourier transform infrared (FTIR) spectrophotometer dan scanning electron microscope-
energy dispersive X-ray (SEM-EDX). Hasil mengindikasikan bahwa Fe,O,@SiO,@PDETA telah berhasil
disintesis. Fe,O,@SiO,@PDETA hasil sintesis dengan rute sintesis 1 (magnetit ditambahkan dengan
campuran larutan Na,S5iO, dan TMSPDETA) memiliki lebih banyak gugus propildietilentriamin
daripada sintesis dengan rute sintesis 2 (magnetit ditambahkan dengan larutan Na,SiO,, kemudian
ditambah dengan TMSPDETA).

Kata Kunci: Keefektifan pengikatan; Magnetit; Propildietilentriamina; Rute sintesis; Silika
termodifikasi.
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PENGANTAR

Material hibrida banyak diteliti karena
memiliki sifat yang unik. Silika gel dapat
digunakan sebagai matriks anorganik pada
material hibrida anorganik-organik karena
memiliki stabilitas mekanik dan termal
yang baik, luas permukaan yang besar, dan
permukaannya dapat dimodifikasi secara
kimia (Liu dkk., 2013).

Silika gel termodifikasi sudah banyak
disintesis sebagai adsorben tergantung pada
donor atom aktif seperti O, S, dan N pada
senyawa organik yang digunakan untuk
modifikasi (Sales dan Airoldi, 2003; Mahmoud
dkk., 2004; Roldan dkk., 2005). Material hibrida
berupa material hibrida anorganik-organik
memiliki potensi untuk digunakan sebagai
adsorben pada proses adsorpsi (Chiu dkk.,
2009). Adsorben yang termodifikasi senyawa
organik bergugus propildietilentriamina dapat
digunakan untuk menghilangkan ion logam
berat (Lin dkk., 2011).

Adsorpsi adalah proses dimana satu
atau lebih komponen adsorbat ditarik dan
berikatan pada permukaan padatan adsorben
ketika terjadi interaksi (Benavante, 2008).
Adsorpsi merupakan teknik pemisahan
yang menjanjikan untuk pemisahan logam
berat karena menggunakan peralatan yang
sederhana, biaya murah, mudah dioperasikan,
lebih efisien pada konsentrasi ion logam yang
rendah, ramah lingkungan, dapat dilakukan
pada rentang pH dan temperatur yang luas,
serta adsorbennya dapat diregenerasi (Ramesh
dkk., 2008; Tabakci dan Yilmaz, 2008; Sigh
dan Tiwari, 1999; Liu dkk., 2013; Fujiwara
dkk., 2007; Nguyen dkk., 2010; Lo dkk., 2012;
Moussavi and Talebi, 2012).

Akan tetapi, ada kesulitan saat pemisahan
adsorben dari larutannya ketika adsorpsi
dilakukan pada sistem batch. Oleh karena itu
perlu digunakan partikel magnetik seperti
magnetit (Fe,O,) pada adsorben, karena
magnetit bersifat paramagnetik sehingga
adsorben dapat dipisahkan dari larutan
menggunakan magnet eksternal (Zhang dkk.,
2013). Sintesis magnetit dari Fe(II) dan Fe(III)
dengan larutan amonia dengan pencucian
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menggunakan pelarut aseton air memiliki
disperse partikel yang baik (Susanto dkk., 2016°).

Pelapisan silika gel pada magnetit secara
langsung menyebabkan magnetit membentuk
agregat setelah dilapisi silika (Wang dkk.,
2001; Aliev dkk., 1999). Natrium sitrat dapat
menghasilkan dispersi magnetit menjadi lebih
baik pada saat proses pelapisan dengan silica
(Farimani dkk., 2013).

Ada beberapa teknik sintesis adsorben
magnetit terlapis silika (Fe,0,@SiO,) yang
termodifikasi gugus aktif. Material hibrida
organik-anorganik Fe,O,@SiO, yang termo-
difikasi gugus aktif dapat disintesis dengan
cara larutan Na,SiO, dan senyawa organik
yang memiliki gugus fungsi aktif dicampur
terlebih dahulu, kemudian ditambahkan
pada magnetit yang telah diasamkan (Syukur,
2014). Cara sintesis yang lain untuk Fe,O,@SiO,
yang termodifikasi gugus aktif yaitu dengan
cara magnetit diasamkan terlebih dahuluy,
kemudian ditambah larutan NaSiO,, setelah
itu campuran ditambah senyawa organik
yang memiliki gugus fungsi aktif (Mulyati,
2014). Kedua cara sintesis tersebut berbeda
dalam urutan pencampuran (rute sintesis) yang
menggunakan bahan-bahan: Fe.O,, Na,SiO,,
dan senyawa organik yang memiliki gugus
fungsi aktif.

Pada penelitian ini disintesis material
hibrida organik-anorganik yaitu magnetit
terlapis silika yang termodifikasi gugus
propildietilen-triamina (Fe,O,@SiO,@PDETA).
Tujuan penelitian ini adalah mempelajari
pengaruh urutan pencampuran bahan (rute
sintesis) yang terdiri dari senyawa organik
bergugus triamin dari reagen silan N-[3-
(Trimetoksisilil)propil]dietilentri-amin]
(TMSPDETA), Na,5iO,, dan Fe,O, pada sintesis
Fe,0,@SiO,@PDETA terhadap keefektifan
pengikatan gugus PDETA dalam memperoleh
rendemen dengan jumlah PDETA yang
optimum. Manfaat dari penelitian ini adalah
memberikan informasi rute sintesis yang
efektif dalam pengikatan gugus PDETA untuk
memperoleh rendemen dengan jumlah PDETA
yang optimum pada sintesis Fe,O,@SiO,@
PDETA dengan bahan utama TMSPDETA,
Na,SiO,, dan Fe O,.
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Metode

Magnetit yang dipergunakan pada
penelitian ini telah dibuat sebelumnya yaitu
berasal dari Fe,O,@sitrat yang merupakan
magnetit terdispersi natrium sitrat (Susanto
dkk., 2016°). Pembuatan Fe,0,@SiO,@PDETA
menggunakan Na,SiO, (Merck), Fe,O, @sitrat,
TMSPDETA (Aldrich), dan HCI 37% (Merck).

Peralatan yang digunakan pada penelitian
ini meliputi alat preparasi dan peralatan
analisis. Alat preparasi terdiri dari gelas ukur
berbagai ukuran, labu ukur berbagai ukuran,
gelas Beaker dengan berbagai ukuran, kertas
pH universal, lumpang dan mortar porselen,
Ultrasonic Branson 3210 (48 kHz, 220 Volt),
oven (Fischer Scientific), neraca analitik (Metter
AE 160), magnet eksternal (Niobium), dan
shaker (VRN-200).

Alatanalisis terdiri dari spektrtrofotometer
Fourier Transform Infrared (FTIR, Shimadzu
Prestige 21) untuk identifikasi gugus fungsional
Fe,0,@SiO,@PDETA hasil sintesis dan Scanning
Electron Microscope-Energy Dispersive X-ray
(SEM-EDX, JEOL JED-2300) untuk analisis
kadar C; N; dan Si pada material Fe,0,@SiO,@
PDETA hasil sintesis.

Langkah kerja dalam penelitian ini terdiri
dari variasi rute sintesis. Pada sintesis Fe,O,@
SiO,@PDETA dengan rute sintesis 1, seberat 0,5
g Fe, O, diasamkan dengan 1 mL HCI 1 M dan
disonikasi 10 menit. Sebanyak 3 mL natrium
silikat, 2,4 mL akuades, dan 1,8 mL TMSPDETA
disonikasi selama 10 menit. Kemudian kedua
larutan dicampur dan disonikasi selama 10
menit. Kemudian larutan ditetesi dengan HCI
1 M sampai terbentuk gel lalu dipertahankan
pada pH 7 (netral), setelah itu disonikasi selama
30 menit. Larutan didiamkan selama 24 jam
dan dicuci dengan akuades. Residu dipisahkan
dengan magnet eksternal dan dikeringkan
pada suhu 80°C. Setelah kering, digerus dan
dipisahkan dengan silika yang tidak terlapis
pada magnet dengan menggunakan magnet
eksternal, selanjutnya dikarakterisasi dengan
spektrofotometer FTIR dan SEM-EDX.

Pada sintesis Fe,O,@SiO,@PDETA dengan
rute sintesis 2, seberat 0,5 g Fe,O, diasamkan
dengan 1 mL HCI 1 M dan disonikasi 10 menit.
Sebanyak 3 mL natrium silikat dan 2,4 mL

akuades ditambahkan, lalu campuran disonikasi
selama 10 menit. Sebanyak 1,8 mL TMSPDETA
ditambahkan, lalu campuran disonikasi selama
10 menit. Langkah selanjutnya sama dengan
sintesis dengan rute sintesis 1.

HASIL DAN PEMBAHASAN

Sintesis dengan rute sintesis yang
memungkinkan terjadinya interaksi yang lebih
efektif antara ion silikat dan TMSPDETA akan
menyebabkan semakin banyak TMSPDETA
yang bereaksi dengan ion silikat. Material
Fe,0,@Si0,@PDETA hasil sintesis diidentifikasi
keberhasilan sintesisnya dengan FTIR. Analisis
keberhasilan sintesis Fe,O,@S5i0,@PDETA di-
identifikasi berdasarkan terbentuknya puncak-
puncak karakteristik serapan FT-IR dari ikatan
C-H, C-N, Fe-O-5i, dan Si-O-Si serta gugus
fungsional -OH dan -NH dari Fe,0,@SiO,@
PDETA yang terbentuk. Hasil karakterisasi
FTIR Fe,0,@SiO,@PDETA dengan variasi rute
sintesis (urutan pencampuran bahan: Fe,O,,
Na,SiO,, dan TMSPDETA) ditunjukkan pada
Gambar 1.

Gambear 1.

Transmitansi (a.u.)

T AREEREREEEESL IRRRREEESS: IRARRREERS T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

Bilangan gelombang (cm-1)

Spektra inframerah a) Fe,O,@SiO,@PDETA hasil
sintesis dengan rute sintesis 1, b) Fe,0,@SiO,@
PDETA hasil sintesis dengan rute sintesis 2, dan
c) TMSPDETA sebagai standar

Bilangan gelombang pada 463 cm?

mengindikasikan adanya vibrasi ulur Si-O-Fe
seperti yang dikemukakan Khosroshahi dan
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Ghazanfari (2010). Bilangan gelombang pada 586
cm” mengindikasikan adanya vibrasi ulur Fe-O
magnetit seperti yang dikemukakan Voronkov
(1996). Bilangan gelombang pada 779 cm®
mengindikasikan adanya vibrasi ulur simetris
Si-O-Si seperti yang dikemukakan Jacintho
dkk. (2009). Bilangan gelombang pada 818 cm™
mengindikasikan adanya vibrasi ulur simetris Si-
O-C seperti yang dikemukakan Haw dkk. (2011).

Bilangan gelombang pada 941 cm™
mengindikasikan adanya vibrasi ulur Si-OH
seperti yang dikemukakan Nuryono dkk.
(2014). Bilangan gelombang pada 1049-1057
cm™ mengindikasikan adanya vibrasi ulur
asimetris Si-O-Si seperti yang dikemukakan
Susanto dkk. (2016").

Bilangan gelombang pada 1089 cm
mengindikasikan adanya vibrasi ulur asimetris
Si-O-C  seperti yang dikemukakan Haw
dkk. (2011). Bilangan gelombang pada 1319
cm? mengindikasikan adanya vibrasi C-N
seperti yang dikemukakan Pavia dkk. (2001).
Bilangan gelombang pada 1412-1474 cm™
mengindikasikan adanya vibrasi tekuk -
CH,- seperti yang dikemukakan Pavia dkk.
(2001). Bilangan gelombang pada 1574-1594
cm? mengindikasikan adanya vibrasi tekuk
N-H seperti yang dikemukakan Pavia dkk.
(2001). Bilangan gelombang pada 1636 cm
mengindikasikan adanya vibrasi ulur O-H dari
Si-OH, permukaan magnetit yang berinteraksi
dengan air seperti yang dikemukakan Nuryono
dkk. (2014) dan Farimani dkk. (2013).

Bilangan gelombang pada 2839-2862 cm'™
mengindikasikan adanya vibrasi ulur simetris
C-H seperti yang dikemukakan Vorkonov
(1996). Bilangan gelombang pada 2932-2940
cm™ mengindikasikan adanya vibrasi ulur
asimetris C-H seperti yang dikemukakan
Vorkonov (1996). Bilangan gelombang pada
3294 cm™ mengindikasikan adanya vibrasi
ulur N-H primer seperti yang dikemukakan
Pavia dkk. (2001). Bilangan gelombang pada
3426 cm™ mengindikasikan adanya vibrasi
ulur N-H primer seperti yang dikemukakan
Vorkonov (1996) serta vibrasi ulur O-H dari
Si-OH, permukaan magnetit yang berinteraksi
dengan air seperti yang dikemukakan Nuryono
dkk. (2014) dan Farimani dkk. (2013).
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Berdasarkan spektra inframerah pada
Gambear 5, terbentuknya ikatan C-H, C-N, Fe-
O-Si dan Si-O-Si serta gugus fungsional ~-OH
dan NH mengindikasikan bahwa Fe,O,@SiO @
PDETA berhasil disintesis melalui proses sol-
gel disintesis dengan rute sintesis 1 dan 2.

Pada Fe,0,@SiO,@PDETA hasil sintesis
dengan rute sintesis 1 diperoleh puncak
karakteristik ikatan pada gugus PDETA
terutama pada puncak bilangan gelombang
1412 cm™ yang mengindikasikan adanya vibrasi
tekuk -CH,- dan 1574 cm™ yang menunjukkan
adanya vibrasi tekuk N-H dan mucul puncak
1319 cm® yang mengindikasikan adanya
vibrasi C-N seperti yang dikemukakan Pavia
dkk. (2001) dari gugus PDETA.

Pada sintesis dengan rute sintesis 2
diperoleh puncak karakteristik ikatan pada
gugus PDETA terutama pada puncak bilangan
gelombang 1474 cm™ yang mengindikasikan
adanya vibrasi tekuk -CH,- dan 1581 cm™
yang menunjukkan adanya vibrasi tekuk N-H
seperti yang dikemukakan Pavia dkk. (2001)
dan tidak mucul puncak karakteristik vibrasi
C-N dari gugus PDETA pada 1319 cm™.

Pada hasil sintesis Fe,O,@SiO,@PDETA
dengan rute sintesis 1 diperoleh puncak-
puncak bilangan gelombang dari gugus PDETA
tersebut lebih tajam dan memiliki nilai yang
lebih kecil dibandingkan pada sintesis dengan
rute sintesis 2. Hal tersebut mengindikasikan
bahwa pada sintesis Fe,0,@SiO,@PDETA
dengan rute sintesis 1 memiliki gugus PDETA
yang lebih banyak daripada sintesis dengan rute
sintesis 2. Dengan demikian mengindikasikan
bahwa pada sintesis Fe,0,@SiO,@PDETA
dengan rute sintesis 1 memiliki lebih banyak
TMSPDETA yang bereaksi dengan ion silikat.

Untuk meyakinkan hal tersebut maka
dilakukan analisis EDX untuk mengetahui
kadar C, N, dan Si pada Fe,0,@SiO,@
PDETA hasil sintesis dengan variasi urutan
pencampuran bahan di BPPT Universitas
Gadjah Mada. Hasil karakterisasi SEM-EDX
pada Fe,O,@SiO,@PDETA hasil sintesis dengan
variasi urutan pencampuran bahan ditunjukan
pada Tabel 1.
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Tabel 1. Kadar C, N dan Si pada Fe,O,@
SiO,@PDETA dengan rute sintesis 1 dan 2

Fe,0,@Si0,@PDETA % massa

dengan rute sintesis C N Si
1 20,84 15,89 15,82
2 18,26 11,11 19,07

Berdasarkan Tabel 1, sintesis Fe,O,@SiO,@
PDETA dengan rute sintesis 1 menghasilkan
Fe,0,@SiO,@PDETA dengan kadar C dan
N lebih banyak dibandingkan pada intesis
Fe,0,@SiO,@PDETA dengan rute sintesis 2.
Hal ini mengindikasikan bahwa pada sintesis
dengan rute sintesis 1 menghasilkan Fe,O,@
SiO,@PDETA dengan gugus PDETA yang lebih
banyak daripada sintesis dengan rute sintesis
2. Dengan demikian mengindikasikan bahwa
pada rute sintesis 1, TMSPDETA bereaksi lebih
optimal dengan ion silikat yang belum terikat
dengan magnetit. Hal ini didukung dengan
hasil citra SEM pada Gambar 2.

SSEI 10KV b Jss30 X5,000_/ 5um

LPPT UGM ‘18 May 2015

]

18 May 2015

& !
SEL 10KV WD10, $530 Eﬂ‘ 5
mm V.o U

LPPT UGM

Gambar 2.

Citra SEM perbesaran 5000 x (a) Fe,0,@SiO,@
PDETA hasil sintesis dengan rute sintesis 1, (b)
Fe,0,@SiO,@PDETA hasil sintesis dengan rute

sintesis 2

Gambar 2 menunjukkan hasil citra SEM
per 5000 kali pada Fe,0,@SiO,@PDETA hasil

sintesis dengan rute sintesis 1 dan (b) Fe,O,@
SiO,@PDETA hasil sintesisdengan 1 u t e
sintesis 2. Warna hitam menunjukan bagian
magnetit dan bagian abu-abu menunjukan
bagian silika termodifikasi gugus PDETA.

Berdasarkan data spektra inframerah dan
data SEM-EDX, Fe,O,@SiO,@PDETA yang
disintesis dengan variasi urutan pencampuran
bahan kemudian diprediksi proses pemben-
tukan ikatannya. Proses pembentukan
hipotetik pada sintesis Fe,O,@SiO,@PDETA
yang telah dilakukan yaitu reaksi pengasaman
Fe,O,@sitrat dan reaksi pelapisan dengan
silika termodifikasi propilendietilentriamina
pada magnetit tersebut. Hal ini juga dapat
dibuktikan dari hasil karakterisasi inframerah
Fe,O,@sitrat dan Fe,0,@SiO, yang ditunjukkan
pada Gambar 3.

Pada suasana asam, Fe,O,@sitrat meng-
alami reaksi dengan ion silikat dari Na,SiO,
Fe,O,@sitrat mengalami pertukaran ligan
dengan senyawa berbasis silika (Na,SiO,),
selajutnya ligan berbasis silika tersebut
mengalami kondensasi melapisi permukaan
magnetit seperti yang dikemukakan Pavia dkk.
(2001).

Transmitansi (a.u.)

T IRERREEEES; RERREEESE. T T RREEREEEE: IRARREERER; T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

Bilangan gelombang (cm-")

Gambar 3.
Spektra inframerah Fe,O,@sitrat: a) sebelum
dan b) sesudah ditambah Na,SiO,

Berdasarkan Gambar 3, pada Fe,O,@
sitratyang ditambah dengan Na,SiO, memiliki
puncak karakteristik dari gugus silika dan
tidak memiliki puncak karakteristik dari
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gugus sitrat. Berdasarkan gelombang 2,
puncak karakteristik dari gugus silika terdapat
pada bilangan gelombang (1080, 957, 795, dan
463) cm? Bilangan gelombang pada 1080
cm? mengindikasikan adanya vibrasi ulur
asimetris Si-O-Si seperti yang dikemukakan
Khosroshahi dan Ghazanfari (2010). Bilangan
gelombang pada 957 cm™ mengindikasikan
adanya vibrasi ulur Si-OH seperti yang
dikemukakan Nuryono dkk. (2014). Bilangan
gelombang pada 463 cm™ mengindikasikan
adanya vibrasi ulur Si-O-Fe seperti yang
dikemukakan Khosroshahi dan Ghazanfari
(2010).

Berdasarkan gambar 3, puncak
karakteristik dari gugus sitrat terdapat pada
bilangan gelombang (632, 1620, 1396, 2916, dan
2885) cm™. Bilangan gelombang pada 632 cm™
mengindikasikan adanya interaksi Fe dengan
-COO sitrat seperti yang dikemukakan Hong
dkk. (2008). Bilangan gelombang pada (1620
dan 1396) cm™ mengindikasikan adanya vibrasi
adanya vibrasi ulur asimetri dan simetri dari
gugus -COQ sitrat seperti yang dikemukakan
Farimani dkk. (2013) dan Susanto (2016).
Bilangan gelombang pada 2916 cm® dan
2885 cm™ mengindikasikan adanya vibrasi
ulur asimetri dan simetri C-H seperti yang
dikemukakan Vorkonov (1996).

Pada sintesis Fe,0,@SiO,@PDETA,
magnetit berinteraksi langsung dengan silika
termodifikasi propildietilentriamin. Senyawa
berbasis silika berupa silika termodifikasi
TMSPDETA tersebut memiliki gugus silanol
(5i-OH). Gugus silanol merupakan gugus aktif
yang dapat berikatan dengan gugus Fe-OH dari
permukaan magnetit yang telah diasamkan
seperti yang dikemukakan Nuryono dkk.
(2014). Sumber silika pada penelitian ini
adalah Na,SiO,. Pada saat sintesis Fe,O,@SiO,@
PDETA, Na/SiO, yang digunakan ditambah
dengan air. Dalam media air, larutan natrium
silikat terdisosiasi menjadi ion-ion seperti yang
dikemukakan Coradin dan Lopez (2003) seperti
pada persamaan reaksi berikut:

Na,SiO,(aq) = 2Na’ (aq) + SiO,* (aq)
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Pada proses pelapisan magnetit dengan
silika termodifikasi gugus, secara umum terdiri
dari 3 bagian yaitu reaksi pembentukan ikatan
Si-O-Si, reaksi pembentukan Fe-O-Si, dan
reaksi kondensasi seperti yang dikemukakan
Nuryono dkk. (2014). Pada penelitian ini,
proses pembentukan hipotetik untuk Fe,O,@
SiO,@PDETA pada sintesis dengan variasi rute
sintesis secara umum terdiri dari pembentukan
hipotetik ikatan Si-O-Si yang ditunjukkan pada
Gambar 5, pembentukan hipotetik ikatan Fe-
O-Si yang ditunjukkan pada Gambar 6, dan
reaksi hipotetik kondensasi yang ditunjukkan
pada Gambar 7.
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Gambar 4. Reaksi hipotetik pengasaman pada
Fe,O,@sitrat
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Gambear 5.
Pembentukan hipotetik ikatan Si-O-Si
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Gambar 6.

Pembentukan hipotetik ikatan Fe-O-Si
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Gambar 7.
Reaksi hipotetik kondensasi

Pada proses pembentukan hipotetik
Fe,0,@Si0,@PDETA untuk sintesis dengan rute
sintesis 1, ion silikat direaksikan terlebih dahulu
dengan TMSPDETA dengan membentuk
jembatan Si-O-Si, kemudian direaksikan
dengan Fe,O, yang sudah diasamkan dengan
membentuk Fe-O-Si, kemudian terjadi reaksi
kondensasi. Pada proses pembentukan
hipotetik Fe,0,@SiO,@PDETA untuk sintesis
dengan rute sintesis 2, ion silikat direaksikan
terlebih dahulu dengan Fe,O,@sitrat yang
sudah diasamkan dengan membentuk Fe-O-
Si, kemudian direaksikan dengan TMSPDETA
dengan membentuk jembatan  Si-O-Si,
kemudian terjadi reaksi kondensasi.

Pada Fe,0,@S5i0,@PDETA hasil sintesis
dengan rute sintesis 2, TMSPDETA yang
bereaksi jumlahnya lebih sedikit dibandingkan
pada sintesis dengan rute sintesis 1. Hal ini
disebabkan karena waktu interaksi antara

TMSPDETA dengan ion silikat cenderung lebih
sebentar pada sintesis dengan rute sintesis 2,
sehingga hanya terjadi sedikit tumbukan efektif
antara TMSPDETA dengan ion silikat. Selain
itu pada pada sintesis dengan rute sintesis 2,
ion silikat sudah berikatan dengan magnetit
terlebih dahulu sebagaimana ditunjukkan pada
Gambar 8 (b), sehingga gerakan molekulnya
kurang bebas ketika berinteraksi dengan
TMSPDETA dibandingkan pada sintesis
dengan rute sintesis 1 yang ion silikatnya
belum berikatan dengan magnetit ketika
berinteraksi dengan TMSPDETA sebagaimana
yang ditunjukkan pada Gambar 8(a).
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Gambar 8.

Interaksi hipotetik antara ion silikat dan
TMSPDETA pada sintesis dengan: (a) rute
sintesis 1 dan (b) rute sintesis 2

Berdasarkan spektra inframerah, data
SEM-EDX, dan proses pembentukan hipotetik
pada sintesis Fe,O,@SiO,@PDETA dengan
variasi urutan pencampuran bahan (rute
sintesis), maka sintesis dengan rute sintesis
1 lebih efektif untuk sintesis Fe,O0,@SiO,@
PDETA. Sintesis Fe,0,@Si0,@PDETA dengan
rute sintesis 1 dengan cara menambahkan
campuran larutan Na,S5iO, dan TMSPDETA
ke dalam magnetit yang telah diasamkan
menghasilkan rendemen dengan gugus PDETA
yang lebih banyak dan puncak karakteristik
dari gugus PDETA yang lebih tajam daripada
sintesis Fe,0,@SiO,@PDETA dengan rute
sintesis 2.
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Berdasarkan data spektra inframerah dan
SEM-EDYX, sintesis dengan rute sintesis 1 yaitu
magnetit yang sudah diasamkan, ditambahkan
dengan campuran larutan natrium silikat dan
reagen silan N-[3-(Tri-metoksisilil) propil]
dietilentriamin] (TMSPDETA) memiliki peng-
ikatan gugus propildietilentriamin (PDETA)
yang lebih efektif yang menghasilkan Fe,O,@
SiO,@PDETA dengan gugus PDETA pada yang
lebih banyak dibandingkan sintesis dengan
rute sintesis 2 (magnetit yang diasamkan,
ditambahkan dengan lautan natrium silikat,
kemudian ditambah TMSPDETA).
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