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ABSTRAK

Fatimah, H. 2020. Aktivitas Degradasi Zat Warna Indigosol Biru Menggunakan
Fotokatalis TiO2/zeolit Alam. Jurusan Kimia, Fakultas Sains Dan
Teknologi, Universitas Islam Negeri Maulana Malik Ibrahim
Malang. Pembimbing: Lulu’atul Hamidatu Ulya, M.Sc.

Kata kunci: Titanium Dioksida, Zeolit Alam, Sol-Gel, Indigosol Biru

TiO2-zeolit merupakan fotokatalis yang dapat digunakan untuk
mendegradasi zat warna tekstil. Penelitian ini bertujuan untuk mengetahui energi
celah pita dari hasil sintesis TiO2-zeolit, mengetahui massa optimum dari
fotokatalis TiO,-zeolit, waktu kotak optimum dan konsentrasi optimum indigosol
biru pada proses fotodegradasi.

TiO> yang diembankan pada zeolit alam disintesis secara sol-gel
mempunyai fasa anatas. Hasil sintesis TiO»-zeolit didapatkan energi celah pita
2,62 eV setelah diembankan dengan zeolit alam yang terlihat pada spektra UV-
Vis Diffuse Reflectance Spectroscopy (DRS) alam. Proses fotokatalitik dilakukan
melalui fotodegradasi 25 mL indigosol biru 600 ppm dengan variasi massa
fotokatalis TiO.-zeolit alam 10:90% sebanyak 0; 10; 20; 40 dan 80 mg, variasi
konsentrasi indigosol biru awal 200, 400, 600, 800 dan 1000 mg/L dan variasi
lama penyinaran sebanyak 15, 30, 60 dan 120 menit untuk uji aktivitas
fotodegradasi indigosol biru. Konsentrasi indigosol biru sebelum dan setelah
penyinaran diukur menggunakan spektrofotometer UV-Vis pada A 625 nm. Hasil
penelitian menunjukkan bahwa massa optimum fotokatalis TiO.-zeolit alam
10:90% adalah 20 mg dengan persentase degradasi sebesar 58,3%, lama
penyinaran optimum sinar UV adalah 30 menit dengan persentase degradasi
sebesar 58,7% serta konsentrasi optimum indigosol biru adalah sebesar 600 mg/L
dengan persentase degradasi sebesar 58,7%.
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ABSTRACT

Fatimah, H. 2020. Degradation Activity for Indigosol Blue Dyes Using TiO»-
zeolit Photocatalyst. Chemistry Department, Science and
Technology Faculty, Universitas Islam Negeri Maulana Malik
Ibrahim Malang. Mentor: Lulu’atul Hamidatu Ulya, M.Sc.

Keywords: Titanium Dioxide, Nature Zeolite, Sol-Gel, Indigosol Blue

TiO2-zeolite is a photocatalyst which can be used to degrade textile dyes.
This research aims to determine the bandgap energy of the TiO,-zeolite synthesis,
determine the optimum mass of TiO.-zeolite photocatalysts, the optimum time
and the optimum concentration of indigosol blue in the photodegradation process.

TiO2 which was carried on natural zeolite was synthesized by sol-gel have
anatase phase. The results of the synthesis of TiO»-zeolite obtained a bandgap
energy of 2,62 eV after being infused with natural zeolite as seen in the UV-Vis
Diffuse Reflectance Spectroscopy (DRS) spectra. The photocatalytic process was
carried out by photodegradation of 25 mL indigosol blue 600 ppm with a mass
variation of TiO2-zeolite 10: 90% photocatalyst as much as 0; 10; 20; 40 and 80
mg, variations in the concentration of indigosol blue initial 200, 400, 600, 800 and
1000 mg/L and the variation of irradiation time as much as 15, 30, 60 and 120
minutes for the indigosol blue photodegradation activity test. The concentration of
blue indigosol before and after irradiation was measured using a UV-Vis
spectrophotometer at A 625 nm. The results showed that the optimum mass of
TiO2-zeolite photocatalyst 10: 90% was 20 mg with a degradation percentage of
58,3%, the optimum duration of UV light exposure was 30 minutes with a
degradation percentage of 58,7% and the optimum concentration of indigosol blue
was equal to 600 mg/L with a degradation percentage of 58,7%.
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BAB I
PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Penggunaan zat warna sintesis kini berkembang pesat khususnya pada
industri tekstil. Jumlah industri tekstil di Indonesia semakin meningkat dari tahun
ke tahun. Menurut Andari dan Wardani (2014) sebagian besar industri tekstil
menggunakan pewarna sintesis dengan alasan murah, tahan lama, mudah
diperoleh dan mudah penggunaannya. Namun, limbah zat warna yang dihasilkan
umumnya merupakan senyawa organik non-biodegradable sehingga membawa
dampak negatif terhadap lingkungan terutama lingkungan perairan. Jika perairan
tersebut merupakan faktor penting bagi kehidupan masyarakat, sudah tentu hal itu
akan mengganggu aktivitas kehidupan masyarakat. Pencemaran yang terjadi
merupakan salah satu kerusakan lingkungan yang disebabkan oleh tangan

manusia. Allah SWT telah menyebutkan dalam Al-Qur’an surah Ar-Rum ayat 41:

Oosen 0 el ) slat o301 (i 2300 ) (ol i Uy a5 5l 3 Bl s

“Telah nampak kerusakan di darat dan di laut disebabkan karena perbuatan
tangan manusia, Allah menghendaki agar mereka merasakan sebagian dari

(akibat) perbuatan mereka, agar mereka kembali (ke jalan yang benar” (QS. Ar-
Rum: 41).

Ayat di atas menyebutkan bahwa telah terjadi kerusakan baik di darat
maupun di laut yang disebabkan oleh tangan-tangan manusia. Para ulama
kontemporer menyebutkan bahwa kerusakan yang dimaksud adalah kerusakan
yang berkaitan dengan lingkungan (Shihab, 2002). Salah satu kerusakan

lingkungan yang sering terjadi adalah masalah pencemaran lingkungan terutama



pencemaran air karena terpapar oleh limbah. Salah satu limbah yang dapat
merusak lingkungan adalah limbah zat warna.

Salah satu zat warna sintesis yang banyak digunakan dalam industri tekstil
adalah indigosol biru yang menjadi zat warna dasar yang penting dalam proses
pewarnaan. Senyawa ini bersifat toksik, karsinogenik, dan mutagenik, sehingga
sangat berbahaya apabila terkena kulit, mata atau bahkan tertelan dan dapat
menyebabkan beberapa dampak bagi kesehatan, seperti penyakit kulit dan yang
sangat membahayakan dapat mengakibatkan kanker kulit. Pada umumnya, di
dalam struktur senyawa indigosol biru terdiri dari dua cincin benzena dan sangat
stabil sehingga sulit diuraikan (Suparno, 2008). Zat warna sintetis ini tidak mudah
rusak oleh perlakuan kimia maupun fotolitik, sehingga bila air limbah yang
mengandung zat warna sintetis terbuang ke lingkungan maka dapat bertahan lama.
Menurut Peraturan Gubernur Jawa Timur No. 52 (2014), nilai ambang batas untuk
konsentrasi indigosol biru dalam perairan sekitar 50 mg/L.

Kekurangan terbesar dari industri tekstil di Indonesia adalah pengolahan
proses dan pengolahan limbah yang sangat buruk. Hal ini disebabkan oleh zat
pewarna yang terkandung dalam limbah tekstil, pencemaran lingkungan ini telah
meresahkan masyarakat sehingga diperlukan penanganan yang serius untuk
mengatasi masalah tersebut. Pengolahan limbah tekstil dapat dilakukan secara
kimia, fisika maupun biologi. Beberapa penelitian yang melakukan pengolahan
limbah dengan metode modern seperti metode biodegradasi, klorinasi, dan
ozonisasi telah dikembangkan (Gunlazuardi, 2000), koagulasi (Sianita dan
Nurcahyati, 2003; Kobaya dkk., 2003). Metode ini, memang memberikan hasil

yang cukup memuaskan tetapi membutuhkan biaya operasional yang cukup mahal



sehingga kurang efektif diterapkan di Indonesia. Upaya penanganan secara
konvensional seperti secara adsorpsi menggunakan karbon aktif atau zeolit telah
banyak dilakukan, namun hasilnya sering kurang efektif (Jannatin dkk., 2003). Di
antara metode modern penanggulangan limbah cair, metode fotodegradasi
merupakan metode yang relatif murah serta mudah untuk diterapkan serta efisien
untuk proses penguraian zat warna (Wijaya dkk., 2006).

Salah satu alternatif pengolahan limbah tekstil adalah dengan
menggunakan prinsip fotokatalitik (Alinsafi dkk., 2007). Fotokatalis dianggap
solusi terbaik saat ini untuk mengurangi permasalahan limbah yang dapat merusak
lingkungan, hal ini dikarenakan fotokatalis memiliki beberapa kelebihan, yaitu
mempunyai reaksi reduksi dan oksidasi yang sangat baik, ikatan kimianya stabil
dan tidak larut dalam air (Aliah dkk., 2015). Fotokatalitik merupakan kombinasi
antara proses fotokimia dan katalis. Pada proses fotokatalitik diawali dengan
terbentuknya pasangan electron dan hole positif (e, h*) dalam partikel
semikonduktor (Sakti dkk., 2013).

Fotokatalis merupakan bahan yang dapat meningkatkan laju reaksi
oksidasi dan reduksi yang diinduksikan oleh cahaya (Nandiyanto, 2013).
Beberapa penelitian mengatakan (Neppolian dkk., 2002) bahwa proses
fotokatalitik dapat menggunakan fotokatalis semikonduktor seperti TiO2, ZnO,
ZrO», SrOy, Fe;03, CeO2, CdS dan ZnS. Semikonduktor merupakan material yang
dapat dicirikan dengan terisinya pita valensi dan kosongnya pita konduksi, pita
bonding terluar disebut pita valensi, sedangkan pita antibonding terluar disebut

pita konduksi (Palupi, 2006). Oleh sebab itu, semikonduktor dapat berfungsi



sebagai fotokatalis karena memiliki celah pita tersebut yang terletak di antara
batas pita konduksi dan pita valensi (Gunlazuardi, 2000).

Semikonduktor yang paling sering digunakan yaitu TiO2, Keunggulan
TiO> dibandingkan fotokatalisis semikonduktor yang lain yaitu TiO, mempunyai
energi gap relatif besar (3,28 eV) yang cocok digunakan untuk fotokatalis, tidak
beracun, harganya terjangkau, melimpah di alam, memiliki stabilitas kimia dalam
jangka waktu yang panjang, stabilitas terhadap foton yang baik, aktivitas
fotokatalis yang tinggi (Andari dan Wardhani 2014; Bayarri dkk., 2005) dan
semikonduktor TiO2 kehilangan aktivitas katalitiknya cukup sedikit sehingga
kemampuannya dapat digunakan berulang kali (Fatimah, 2009).

Proses fotokatalitik terjadi pada fase teradsorpsi (Fatimah dkk., 2006), hal
ini menimbulkan masalah baru dalam proses fotodegradasi karena semikonduktor
yang digunakan memiliki luas permukaan (surface area) yang kecil sehingga daya
adsorpsi pada proses fotokatalis relatif rendah. Kim dkk. (2007) melakukan
penelitian sintesis fotokatalis TiO2 dengan metode sol-gel tanpa adanya material
pendukung ataupun dopan, melaporkan bahwa dengan naiknya suhu kalsinasi
maka luas area semakin kecil karena efek sintering yang membuat partikel-
partikel yang kecil mengalami aglomerasi. Aktivitas fotokatalis dengan senyawa
semikonduktor TiO2 dalam mendegradasi polutan dapat ditingkatkan dengan
adanya material adsorben. Penambahan suatu adsorben yang dapat menopang
semikonduktor dapat mengurangi kekurangan tersebut (EI-Maazawi et al., 2000).

Berdasarkan penelitian Hartoyo dkk. (2013) material TiO. perlu

diembankan dengan suatu material adsorben yaitu zeolit. Zeolit merupakan



senyawa kimia alumino-silikat terhidrat dengan kation natrium, kalium dan
barium. Atom silikon dikelilingi oleh 4 atom oksigen sehingga membentuk
semacam jaringan dengan pola yang teratur (Hartini, 2011). Menurut Utubira
(2006) TiO2 yang diembankan pada zeolit akan meningkatkan kemampuan
fotokatalitiknya. Keberadaan zeolit alam di Indonesia amat melimpah, hanya saja
pemanfaatan yang dilakukan terhadap mineral ini belum maksimal hanya sebatas
sifatnya sebagai adsorben dan penukar ion. Penelitian yang dilakukan berupaya
untuk memanfaatkan sifat lain yang terdapat pada zeolit alam yaitu sifatnya
sebagai Kkatalis. Fotokatalis TiO.-zeolit alam yang dibuat untuk memanfaatkan
sifat adsorben dan katalis pada zeolit alam dan sifat fotokatalis pada
semikonduktor TiO sehingga dapat digunakan dalam pengolahan limbah cair
nantinya. Beberapa metode yang dapat digunakan untuk sintesis material
fotokatalis TiO2-zeolit alam seperti metode padatan, sol-gel, sonikasi dan metode
impregnasi. Salah satu metode yang sering digunakan adalah metode sol-gel,
karena metode sol-gel dikenal sebagai salah satu metode sintesis yang cukup
sederhana dan mudah (Fernandez, 2011).

Berdasarkan uraian di atas, untuk meningkatkan aktivitas fotokatalitik dari
TiO2 perlu dilakukan supporting dengan zeolit. Upaya yang dapat dilakukan
antara lain memperbesar luas permukaan, memperkecil kemungkinan terjadinya
rekombinasi dan meningkatkan kemampuan serapan sehingga aktivitas
fotokatalitik lebih meningkat. Menurut penelitian Sagita (2018) yang telah
melakukan sintesis TiO.-zeolit alam dengan perbandingan komposisi (%) 100:0;

30:70; 20:80; 10:90; 5:95; dan 0:100 didapatkan perbandingan komposisi



optimum pada konsentrasi 10:90% berdasarkan hasil karakterisasi XRD, sehingga
dalam penelitian ini akan dilakukan sintesis TiO,-zeolit alam dengan
perbandingan konsentrasi 10:90% menggunakan metode sol-gel dan karakterisasi
terhadap struktur dengan instrumen X-ray Diffraction (XRD), karakterisasi unsur
dengan menggunakan X-ray Fluorescence (XRF) dan UV-Vis Diffuse Reflectance
Spectroscopy (DRS) untuk mengetahui energi celah pita dan daerah serapan sinar.
Kemudian akan dilakukan proses degradasi zat warna indigosol biru dengan TiO»-
zeolit alam 10:90% dengan variasi massa katalis yang digunakan, variasi

konsentrasi indigosol biru dan lama penyinaran sinar UV.

1.2 Rumusan Masalah
Berdasarkan uraian tersebut, maka dapat dirumuskan permasalahan sebagai
berikut:

a. Bagaimana energi celah pita (band gap energy) dan daerah serapan sinar pada
material TiO,-zeolit alam menggunakan UV-Vis Diffuse Reflectance
Spectroscopy (DRS)?

b. Berapa massa optimum TiO.-zeolit alam yang dapat digunakan untuk
mendegradasi indigosol biru?

c. Berapa waktu optimum pada degradasi zat warna indigisol biru menggunakan
TiO2-zeolit alam?

d. Berapa konsentrasi indigosol biru awal yang optimum pada proses degradasi

menggunakan TiO-zeolit alam?



1.3 Tujuan Penelitian

Berdasarkan latar belakang dan permasalahan yang ada, maka penelitian

ini mempunyai tujuan, antara lain:

a.

Mengetahui energi celah pita (band gap energy) dan daerah serapan sinar pada
material TiO2-zeolit alam menggunakan UV-Vis Diffuse Reflectance
Spectroscopy (DRS).

Mengetahui massa optimum TiO2-zeolit alam yang dapat digunakan untuk
mendegradasi indigosol biru.

Mengetahui waktu optimum pada proses degradasi zat warna indigosol biru
menggunakan TiO2-zeolit alam.

Mengetahui konsentrasi indigosol biru awal yang optimum pada proses

degradasi menggunakan TiO-zeolit alam.

1.4 Batasan Masalah

Karakterisasi struktur dilakukan dengan instrumen X-ray diffraction (XRD).
Karakterisasi unsur dilakukan dengan instrument X-ray Fluorescence (XRF).
Karakterisasi energi celah pita (band gap energy) dan daerah serapan sinar
dilakukan dengan instrumen UV-Vis Diffuse Reflectance Spectroscopy (DRS).
Sintesis TiO2-zeolit alam dengan menggunakan metode sol-gel.

Konsentrasi perbandingan TiO2-zeolit alam yang digunakan 10:90%.

Uji aktivitas fotodegradasi indigosol biru dengan variasi massa katalis.

Variasi lama penyinaran 15, 30, 60 dan 120 menit.

Variasi konsentrasi indigosol biru awal 200, 400, 600, 800 dan 1000 mg/L.



I. Proses degradasi indigosol biru menggunakan UV-reaktor dan uji aktivitas

menggunakan Spektrofotometer UV-Vis.

1.5 Manfaat Penelitian
Manfaat dari penelitian ini yaitu memberikan informasi-informasi baru
tentang aplikasi material TiO.-zeolit alam 10:90% yang disintesis dengan metode

sol-gel pada proses degradasi indigosol biru.



BAB Il
TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Perspektif Islam Terhadap Mineral Alam sebagai Fotodegrdasi Limbah
Limbah merupakan hasil sisa suatu proses produksi baik industri maupun
domestik yang tidak dapat digunakan kembali yang umumnya bersifat berbahaya.
Salah satunya yaitu industri tekstil. Limbah industri tekstil berupa limbah cair zat
warna. Limbah pabrik yang langsung dibuang ke perairan dapat menyebabkan
masalah bagi kelestarian lingkungan, salah satunya yaitu pencemaran air.
Pencemaran air sebagian ada yang langsung dapat diamati oleh manusia, seperti
warna dan bau busuk. Adapula limbah yang tidak dapat diamati oleh manusia,
karena kadarnya sedikit. Limbah seperti ini akan menjadi masalah kronis, karena
akan terakumulasi dalam tubuh manusia maupun makhluk hidup lain yang
tergantung pada air yang tercemar tersebut. Al-Qur’an menegaskan bahwa air
adalah sumber kehidupan bagi semua makhluk hidup yang ada di muka bumi ini,
sebagaimana firman Allah SWT:
Orshel 7Aoo s 08 ol (ha s

“... dan Kami jadikan segala sesuatu yang hidup berasal dari air, maka mengapa
mereka tidak beriman?” (QS. Al-Anbiya’: 30).

Allah menciptakan bumi dan segala isinya serta segala macam yang
berhubungan dengannya, berupa lingkungan yang alami dalam keadaan bersih
dari segala macam kotoran dan terhindar dari pencemaran, seimbang dan tidak
ada kepincangannya didalamnya, layak bagi kehidupan manusia untuk
menjalankan tugasnya (Qardhawi, 2002). Al-Qur’an menegaskan bahwa Allah

menciptakan segala sesuatu dalam bentuk yang baik tidak terkecuali dengan air,
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sebagaimana firman Allah SWT:

155tk 2l glaldl) (p G331 5
“... dan kami turunkan dari langit air yang amat bersih” (QS. Al-Furqon: 48).

Maka pada dasarnya di alam ini tidak satupun yang rusak, tercemar ataupun
tidak seimbang sebagaimana penciptaanya. Akan tetapi adanya kerusakan
lingkungan merupakan hasil perbuatan tangan-tangan manusia, yang secara
sengaja maupun tidak sengaja mengubah fitrah Allah SWT dan mengubah
ciptaan-Nya pada lingkungan, kehidupan, dan diri manusia (Qardhawi, 2002).
Salah satu cara yang dapat digunakan untuk mengatasi perairan yang telah
tercemar oleh limbah yaitu dengan menggunakan fotokatalis untuk mendegradasi
limbah zat warna. Salah satu fotokatalis yang bisa digunakan berasal dari mineral
alam.

Sebagai salah satu mineral alam yang keberadaannya melimpah di alam,
zeolit telah disediakan oleh Allah SWT dengan berbagai manfaat yang terkandung
di dalamnya terutama untuk kehidupan manusia. Perkembangan pemanfaatan
zeolit sampai saat ini telah banyak dilakukan diberbagai sektor atau bidang
kehidupan, diantaranya perikanan, peternakan, industri, dan beberapa sektor
lainnya. Sejumlah manfaat yang terkandung dalam zeolit tersebut dapat diketahui

melalui proses berpikir, sebagaimana firman Allan SWT:

G328 o5 Y 3 (b )7k s a1 (b g Sl o L 281 A5

“Dan Dia menundukkan apa yang ada di langit dan apa yang ada di bumi
untukmu semuanya (sebagai rahmat) dari-Nya. Sungguh, dalam hal yang
demikian itu benar-benar terdapat tanda-tanda (kebesaran Allah) bagi orang-
orang yang berpikir” (QS. Al-Jasiyah: 13).
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Menurut tafsir al-Maraghi, ayat tersebut menjelaskan bahwa tidak ada
sesuatu yang Allah ciptakan dengan sia-sia, bahkan segala ciptaanNya adalah hak
yang mengandung hikmah dan manfaat yang besar bagi orang-orang yang mau
mengingat Allah serta memikirkan tentang kekuasaan Allah dalam ciptaanNya.

Selain itu, dalam surat Ali-Imran ayat 190-191 juga disampaikan bahwa:

u.m]\ é\q }Q_LJY\ L_AJY uh\] )L@J\} d;ﬂ\ u)u;\} UAJ\J\} c_m\j\.m.d\ dﬂ; @ U‘

Q_ISAALALU‘)UAJ\}“‘BQ_I‘}M\dj;éuj‘)ss.\.\ja@_\‘y;&c‘}bﬁ}uudﬂ\u))s.l.l
f\ﬂ\}})\_ﬁ\u\mhﬁs&m&b\&

“190. Sesungguhnya dalam penciptaan langit dan bumi, dan silih bergantinya
malam dan siang terdapat tanda-tanda bagi orang-orang yang berakal, 191.
(yaitu) orang-orang yang mengingat Allah sambil berdiri atau duduk atau dalam
keadan berbaring dan mereka memikirkan tentang penciptaan langit dan bumi
(seraya berkata): "Ya Tuhan Kami, Tiadalah Engkau menciptakan ini dengan sia-
sia, Maha suci Engkau, Maka peliharalah Kami dari siksa neraka” (QS. Ali-
Imran: 190-191).

Menurut Tafsir Al Jazairi (2007) maksud dari lafadz li ulil albab pada ayat
190 surat Ali-Imran adalah orang yang berakal, yaitu orang-orang yang dengan
akalnya mampu menangkap dan memahami tanda-tanda serta bukti dari
kekuasaan Allah SWT sebagaimana usaha dalam memperkuat keimanannya.

Sedangkan, pada ayat 191 disebutkan tanda-tanda ulul albab (orang yang
berpikir) yaitu mereka yang senantiasa mengingat Allah (berdzikir) dalam segala
keadaan serta memikirkan tentang manfaat yang ada pada segala ciptaanNya,

salah satunya zeolit alam (Shihab, 2002).

2.2 Indigosol Biru
Zat pewarna banyak digunakan dalam berbagai industri termasuk industri

tekstil. Molekul zat pewarna merupakan gabungan dari zat organik tidak jenuh
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dengan kromofor sebagai pembawa warna dan auksokrom sebagai pengikat warna
dengan serat. Gugus kromofor merupakan gugus yang menyebabkan molekul
menjadi berwarna. Pada umumnya, senyawa berwarna mempunyai struktur kimia
aromatik yang sederhana hingga kompleks, dilengkapi gugus-gugus yang dapat
memberikan sifat-sifat tertentu pada senyawa berwarna tersebut, seperti
kemampuan bereaksi dengan serat (daya ikat), daya larut, intensitas warna dan
tahan luntur (Hidayat, 2008). Zat pewarna dapat digolongkan menurut cara
diperolehnya, yaitu senyawa berwarna alam dan sintetis.

Indigosol biru merupakan salah satu zat warna sintetik antraquinon, dan
memiliki ikatan molekul -NH dan C=C dengan rumus kimia CisH1002N,. Zat
warna indigosol biru ini digunakan sebagai pewarna biru pada industri pencelupan
tekstil. Zat warna sintetik ini tidak mudah rusak oleh perlakuan kimia maupun
fotolitik. Penggunaan indigosol biru dapat menimbulkan beberapa efek, seperti
iritasi saluran pencernaan jika tertelan, menimbulkan sianosis jika terhirup dan
iritasi pada kulit jika tersentuh oleh kulit bahkan dapat menyebabkan kanker kulit
(Hamdaoui dan Chiha, 2006). Senyawa ini berupa kristal berwarna biru gelap.
Memiliki berat molekul 262,269 g/mol, dengan titik lebur pada 390°C dan
panjang gelombang maksimum 520 nm. Zat ini tidak larut dalam air, alkohol, atau
eter, namun larut dalam DMSQO, kloroform, nitrobenzena atau asam sulfat pekat
(Suparno, 2010). Indigosol biru merupakan salah satu senyawa berwarna yang

dapat didegradasi dengan proses fotokatalis.
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Gambar 2.1 Struktur indigosol biru (Suparno, 2010)

Senyawa indigosol biru dapat menyerap radiasi sinar UV-Vis, di mana
penyerapan cahaya yang disertai interaksi yang kuat dapat menyebabkan
pembentukan radikal bebas hidroksil yang disebut senyawa fotoaktif. Radikal
bebas hidroksil ini sangat reaktif dan diharapkan mampu menurunkan kandungan
bahan organik limbah (Suparno, 2010). Setelah menyerap sinar UV/energi foton,
indigosol biru akan teraktifkan sehingga menjadi tidak stabil dan akan mengalami
penguraian menjadi molekul-molekul yang lebih kecil, di mana reaksi tersebut

disebut fotodegradasi (Herfiani dkk., 2017).

2.3 Fotodegradasi

Fotodegradasi merupakan reaksi pemecahan suatu senyawa oleh adanya
cahaya. Reaksi fotodegradasi atau reaksi penguraian senyawa organik pada
dasarnya merupakan reaksi oksidasi yang diinduksi oleh cahaya ultra violet.
Reaksi tersebut dapat berlangsung apabila dalam suatu sistem terdapat sumber
cahaya (foton), substrat organik, oksigen dan fotokatalis. Prinsip dari
fotodegradasi adalah adanya loncatan elektron dari pita valensi ke pita konduksi
pada logam yang dikenai cahaya atau foton. Akibat dari adanya loncatan elektron
ini adalah munculnya hole atau lubang yang dapat berinteraksi dengan pelarut
yang berupa air membentuk radikal -OH. Radikal -OH ini bersifat aktif dan dapat

menguraikan senyawa organik. Proses fotodegradasi diawali dengan suatu
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semikonduktor yang menyerap cahaya untuk membentuk hole yang kemudian
diikuti oksidasi ion OH" dari H20 untuk membentuk radikal (Kansal et al., 2006).

Metode fotodegradasi merupakan metode yang cukup efektif dilakukan
karena dapat menguraikan senyawa zat warna menjadi senyawa yang tidak
berbahaya seperti H.O dan CO,. Metode ini dapat dilakukan menggunakan katalis
berupa semikonduktor. Metode fotodegradasi dengan menggunakan bahan
fotokatalis dan iradiasi ultraviolet yang energinya sesuai atau lebih besar dari
energi celah fotokatalis tersebut. Dengan metode fotodegradasi ini, zat warna akan
diurai menjadi komponen-komponen yang lebih sederhana dan lebih aman untuk
lingkungan (Sakthivel et al, 2003).

Secara teoritik fotodegradasi terjadi karena TiO2-zeolit mengandung
oksida titan yang merupakan suatu bahan semikonduktor dengan struktur
elektronik yang khas yaitu memiliki pita valensi terisi dan pita konduksi yang
kosong. Menurut penelitian Sagita (2018) yang telah melakukan penelitian
sintesis fotokatalis TiO-zeolit alam dengan variasi konsentrasi (%) 100:0; 30:70;
20:80; 10:90; 5:95; dan 0:100, didapatkan konsentrasi TiO2-zeolit alam optimum
pada konsentrasi 10:90% berdasarkan analisis karakterisasi XRD. Fotodegradasi
indigosol biru dengan fotokatalis TiO2-zeolit alam ini dilakukan dalam UV
reaktor. Selama proses penyinaran, dilakukan pengadukan dengan magnetic
stirrer agar reaksi fotodegradasi berlangsung secara lebih homogen.

Menurut penelitian Herfiani dkk. (2017) semakin lama waktu penyinaran
limbah cair indigosol biru maka % degradasi semakin besar. Hal ini karena lama
penyinaran merupakan lamanya interaksi antara fotokatalis TiO, dengan cahaya

UV dalam menghasilkan OH radikal (*OH). Selain itu juga mempengaruhi
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lamanya penyinaran antara OH radikal (*OH) dengan indigosol biru yang
didegradasi. Semakin lama waktu penyinaran maka akan meningkatkan energi
foton yang dihasilkan. Meningkatnya energi foton yang dihasilkan maka akan
menghasilkan OH radikal (*OH) yang semakin banyak. OH radikal (*OH) disini
adalah oksidator kuat yang dapat digunakan untuk mendegradasi zat warna
indigosol biru. Banyaknya OH radikal yang dihasilkan maka semakin banyak pula
zat warna indigosol biru yang terdegradasi. Radikal hidroksil dihasilkan dari hole
positif (h*) dari uap air yang teradsorp pada permukaan katalis semikonduktor.
Pembentukan h* dipengaruhi oleh energi (hv) yang dipancarkan oleh sinar.
Semakin besar hv yang dipancarkan oleh sinar visible maka h* yang terbentuk

akan semakin banyak (Anwar, 2011).

2.3.1 Material Semikonduktor dan Karakter TiO; sebagai Fotokatalis
Semikonduktor merupakan bahan yang dicirikan dengan terisinya pita
valensi dan kosongnya pita konduksi (Palupi, 2006). Semikonduktor memiliki
celah pita antara 0,5-5,0 eV. Cahaya yang tereksitasi dari semikonduktor
menyebabkan elektron dari pita valensi meloncat ke pita konduksi. Senyawa
semikonduktor dapat berupa dua macam unsur dengan jumlah elektron valensi
keduanya adalah delapan dengan geometri tetrahedral. Elektron tidak dapat berada
pada daerah celah pita antara pita valensi dan pita konduksi. Pita energi tertinggi
disebut pita konduksi dan pita energi terendah yang terisi elektron disebut pita
valensi, keduanya dipisahkan oleh celah pita (band gap) (Kaneko dan Okura,

2002). Pita energi semikonduktor diilustrasikan pada Gambar 2.2.
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Gambar 2.2 Energi celah pita semikonduktor (Kaneko dan Okura, 2002)

Energi celah pita adalah energi yang diperlukan suatu elektron untuk
melakukan eksitasi dari pita valensi menuju pita konduksi, semakin lebar energi
celah pita yang dihasilkan maka semakin besar energi yang dibutuhkan. Besarnya
energi yang dibutuhkan dapat diukur dengan menggunakan panjang gelombang
cahaya yang dapat mengeksitasi elektron (Ningsih, 2012). Semikonduktor yang
memiliki energi celah pita cukup lebar (3,28 eV) membutuhkan energi yang
cukup besar untuk mengalami eksitasi. Adanya energi dari luar seperti foton akan
membuat elektron mampu tereksitasi dari pita valensi menuju pita konduksi.

Semikonduktor yang biasa digunakan adalah bahan semikonduktor tipe
chalgonide (oksida : TiO2, ZnO, ZrO, CeOg, atau sulfida : ZnS, CdS) (Afrozi,
2010). Semikonduktor TiO2 sering digunakan untuk proses fotokatalis karena
mempunyai keunggulan yaitu stabilitas kimia dalam jangka waktu yang panjang,
stabilitas terhadap foton yang baik, tidak beracun, harganya terjangkau, melimpah
di alam, aktivitas fotokatalis yang tinggi (Andari dan Wardhani 2014; Bayarri et
al., 2005). Hal ini disebabkan TiO> memiliki beberapa keuntungan yaitu:

1. Eksitasi elektron dari pita valensi ke pita konduksi tidak menyebabkan
struktur fotoeksitasi tidak stabil dan mudah rusak. Hal tersebut tidak terjadi

pada semikonduktor lain (Amemiya, 2004).
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2. TiO. dapat mengakomodasi potensial redoks beberapa oksidator yang paling
umum dijumpai dalam reaksi fotokatalisis di antaranya, efisiensi kuantum dan
aktivitas fotokatalisis yang tinggi dan keekonomisannya. Hal ini tidak terjadi
pada semikonduktor yang lain (Fujishima dkk., 2000).

3. Reaksi fotokatalisis dapat berlangsung cepat pada kondisi operasi ambien
yang maksimal, memungkinkan banyak kontaminan organik terkonversi
menjadi air dan CO», dan tidak menggunakan reaktan kimia tambahan serta
tidak terjadi reaksi samping yang tidak diharapkan (Licciulli dan Lisi, 2002).

4. Tidak menimbulkan bahaya keracunan dan harganya yang murah (Rao et al.,
2003).

Energi celah pita semikonduktor TiO. adalah 3,28 eV. Elektron akan
tereksitasi dari pita valensi ke pita konduksi jika material diiradiasi dengan foton
yang memiliki energi > 3,28 eV. Pada saat tereksitasi terbentuk elektron dan hole
(Gunlazuardi, 2000). Struktur semikonduktor TiO. memiliki tiga fase kristal, yaitu
anatas, rutil dan brookit. Untuk fase kristal anatas dan rutil telah dipelajari untuk
berbagai aplikasi fotokatalis sedangkan brookit tidak begitu dikenal secara umum
(Licciulli dan Lisi, 2002). Titanium dioksida (TiO2) terdiri dari padatan ionik
yang tersusun dari ion Ti*" dan O? dalam konfigurasi oktahedron.

Struktur TiO> yang biasa digunakan untuk katalis fotodegradasi adalah
rutil dan anatas (Tjahjanto dan Gunlazuardi, 2011), karena anatas memiliki daerah
aktivasi yang lebih luas dibandingkan rutil, sehingga kristal tersebut menjadi lebih
reaktif terhadap cahaya dibandingkan rutil (Ramadhani et al., 2012). Perbedaan
struktur kisi pada anatas dan rutil menyebabkan perbedaan densitas massa, luas

permukaan, sisi aktif dan struktur pita elektronik antara anatas dan rutil (massa
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jenis anatas: 3,9 g/cc dan untuk rutil 4,2 g/cc). Struktur anatas memiliki band gap
sebesar 3,28 eV (setara dengan sinar A = 380 nm). Anatas memiliki sistem Kristal
tetragonal dan grup ruang 14:/amd, dengan parameter kisi: a = 3,785 A dan ¢ =

9,514 °A (Weirich et al., 2000).

2.3.2 Mekanisme Fotokatalis Semikonduktor TiO:

Fotokatalisis merupakan kombinasi dari proses fotokimia dan katalisis.
Proses fotokimia adalah proses transformasi secara kimiawi dengan melibatkan
foton (cahaya) sebagai pemicunya sedangkan katalisis adalah proses yang
melibatkan katalis untuk menurunkan energi aktivasi suatu reaksi sehingga reaksi
bisa berjalan lebih cepat. Jadi, fotokatalisis secara umum dapat diartikan sebagai
proses transformasi kimia yang dibantu oleh cahaya dan material katalis.
Fotokatalis memanfaatkan foton (cahaya) tampak atau ultraviolet untuk
mengaktifkan katalis yang kemudian bereaksi dengan senyawa kimia yang berada
pada permukaan katalis (Palupi, 2006).

Eksitasi elektron dari pita valensi ke pita konduksi ditunjukkan pada
Gambar 2.3. Semikonduktor apabila dikenai cahaya (hv) dengan energi yang
sesuai, maka elektron (e”) pada pita valensi akan berpindah ke pita konduksi dan
meninggalkan lubang positif (hole atau disimbolkan h*) pada pita valensi.
Elektron dan hole pada permukaan semikonduktor, masing-masing berperan

sebagai reduktor dan oksidator (Macias, 2003).
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Gambar 2.3 Mekanisme reaksi fotokatalisis pada semikonduktor TiO2

(Zaleska, 2008)
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Pada gambar 2.4 memperlihatkan setelah foton dengan energi hv melebihi

perbedaan energi Eg dari semikonduktor, maka elektron (e’) berpindah dari pita

valensi ke pita konduksi, meninggalkan hole yang bermuatan positif di pita

valensi. Elektron yang tereksitasi ini dapat bergabung kembali dengan hole

dengan melepaskan panas, terperangkap dalam kondisi stabil di permukaan

bereaksi dengan donor elektron dan akseptor elektron teradsorpsi di permukaan

semikonduktor. Reaksi yang terjadi dituliskan pada persamaan berikut (Zaleska,

2008).
TiO2+ hv e e + h*
TiO2(e) + 02 e Oy

TiOz2(h") + HLO ———+ HO+ + H*
Oy + H* e HOpe
HOe + Polutan = Fasa Intermediet = CO, + H,0

Polutan Organik + TiO2 + hy =& CO2 + H20

(2.1)
(2.2)
(2.3)
(2.4)
(2.5)

(2.6)
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Sifat oksidator yang dimiliki oleh semikonduktor akan memiliki sejumlah
besar hole (h*) yang akan menyerang H»,O yang melekat pada permukaan
semikonduktor sehingga akan terbentuk radikal hidroksil (HO¢). O, yang ada di
udara akan bertindak sebagai akseptor elektron dan membentuk ion superoksida.
Selain itu, radikal hidroksil dan ion superoksida yang dihasilkan juga dapat
digunakan untuk mengoksidasi kontaminan organik yang melekat di permukaan
(Zaleska, 2008).

Meskipun TiO., memiliki banyak keunggulan dalam aplikasinya pada
proses fotokatalitik, TiO. murni yang banyak beredar di pasaran cukup lemah
menyerap cahaya tampak sehingga perlu dimodifikasi. Selain itu, reaksi
rekombinasi antara electron dan hole juga sering terjadi sehingga menghambat
aktivitas fotokatalis. Salah satu cara untuk menambah kemampuan TiO, dalam
menyerap sinar tampak dan meningkatkan efisiensi fotokatalitik adalah dengan
memodifikasi TiO> dengan menambahkan dopan atau pendukung (support).
Pemberian dopan atau pendukung (support) yang memperpendek band gap
sehingga dapat meningkatkan aktivitas fotokatalis di bawah sinar tampak, telah
terbukti berhasil dalam meningkatkan kemampuan TiO2 untuk mengadsorpsi sinar
tampak (Lestari, 2010).

Fotokatalis TiO2 menurut beberapa penelitian cukup efektif untuk
mendegradasi limbah cair, namun demikian aktivitas fotokatalis TiO, masih bisa
ditingkatkan dengan penambahan material penyangga seperti adsorben. Material
penyangga yang dapat digunakan ialah mineral alam seperti bentonit atau zeolit
(Dini dan Wardhani, 2014). Menurut Guesh et al. (2016) TiO, yang diembankan

terhadap zeolit memiliki laju degradasi yang lebih besar 34% dari TiO. tanpa
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zeolit. TiOz setelah diembankan dengan zeolit mampu meningkatkan kapasitas
adsorpsi dan mengurangi energi celah pita (Lestari, 2010).

Ketika menyerap foton dengan energi yang sama atau lebih besar dari
energi band gap (Eg) elektron dalam pita valensi teresksitasi ke pita konduksi.
Tepi pita valensi maksimum titania terutama berasal dari orbital 2p oksigen dan
tepi pita konduksi minimum berasal dari orbital 3d titania. Apabila terjadi transisi
elektron dari orbital 2p atau 3p dopan ke orbital 3d titania secara umum maka

akan menghasilkan modifikasi dalam properti optik (Chen et al., 2007).

2.4 Zeolit sebagai Material Pendukung (Support)

Penemuan zeolit di dunia dimulai dengan ditemukannya Stilbite pada
tahun 1756 oleh seorang ilmuwan bernama A. F. Constedt. Constedt
menggambarkan kekhasan mineral ini ketika berada dalam pemanasan terlihat
seperti mendidih karena molekulnya kehilangan air dengan sangat cepat. Sesuai
dengan sifatnya tersebut maka mineral ini diberi nama zeolit yang berasal dari dua
kata Yunani, zeo artinya mendidih dan lithos artinya batuan. Diberi nama zeolit
karena sifatnya vyaitu mendidih dan mengeluarkan uap jika dipanaskan
(Trisunaryanti dkk., 2005).

Zeolit merupakan mineral yang terdiri dari kristal aluminosilikat terhidrasi
dengan rumus kimia Mg(Sis0AlsO9)24H20 di mana M adalah kation penyeimbang
(kation alkali atau alkali tanah) dalam rangka zeolit memiliki kerangka tiga
dimensi terbentuk dari tetrahedral [SiO4]* dan [AlO4]> yang saling terhubung
oleh atom oksigen (Gambar 2.4). Zeolit ada dua macam, yaitu zeolit alam (natural

zolite) dan zeolit sintetis (synthetic zeolite). Zeolit alam terbentuk karena adanya
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proses perubahan alam dari batuan vulkanik, seperti analsim, kabasit, klinoptilolit,
erionit, mordenit, filipsit, heulandit, dan laumontit. Sedangkan zeolit sintetis
antara lain, zeolit A, X, Y, NaP1, hidroksi sodalit, dan faujasite merupakan zeolit
yang dibuat oleh industri untuk mendapatkan sifat tertentu.

Zeolit sintetis dikembangkan untuk mengatasi kelemahan dari zeolit alam.
Kelemahan zeolit alam antara lain, banyak mengandung pengotor dan
kristalinitasnya yang rendah sehingga mengurangi kemampuannya sebagai
adsorben dan katalis (Wang dan Yuelian, 2010). Zeolit alam di Indonesia
diketahui 60-70% merupakan jenis mordenit dan sisanya klinoptilolit
(Trisunaryanti dkk., 2005). Zeolit jenis mordenit merupakan zeolit yang memiliki
kandungan kadar Si cukup tinggi dengan perbandingan Si/Al =5 dan ukuran pori
6,7-7°A (Lestari, 2010; Hasibuan, 2012). Pemanfaatan zeolit sebagai material
penyangga untuk sintesis oksida-oksida logam disebabkan karena zeolit
mempunyai pori-pori yang berdimensi nanometer sehingga dapat dimanfaatkan

sebagai pembatas pertumbuhan partikel (Utubira, 2006).

Zeolit alam jenis modernit merupakan material mikropori yang memiliki

kemampuan penyerapan dan difusi reaktan serta dapat digunakan sebagai bahan
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pengemban logam. Selain itu, rongga dan saluran yang dimiliki zeolit mordenit
mampu digunakan sebagai adsroben, penukar ion dan katalisator (Trisunaryanti
dkk., 2005). Zeolit mordenit juga termasuk zeolit berpori besar yang memiliki
stabilitas tinggi terhadap asam serta mampu mempertahankan strukturnya hingga

suhu 800-900°C (Khalifa et al., 2018).

2.5 Sintesis TiO,-zeolit Alam dengan Metode Sol-Gel

Sintesis TiO2-zeolit alam dilakukan untuk memaksimalkan fungsi kerjanya
terutama sebagai katalis di beberapa penelitian, salah satunya untuk mendegradasi
limbah zat warna sintesis yang sulit diuraikan. Pada penelitian Wijaya dkk. (2006)
mengenai fotodegradasi senyawa alizarin S menggunakan TiOz.zeolit alam
dengan menggunakan metode sol-gel diketahui bahwa senyawa alizarin S mampu
teradsorpsi ke permukaan partikel fotokatalis dan disertai proses oksidasi
fotokatalisis. Shankar et al. (2006) melaporkan bahwa zeolit mampu memperbesar
surface area sehingga dapat memperkecil kemungkinan agregasi TiO, pada
permukaannya, sehingga kapasitas adsorpsi fotokatalis semakin besar. Menurut
Liu dkk. (2014) fotokatalis TiO.-zeolit alam mampu digunakan berulang kali,
setelah dilakukan regenerasi sebanyak lima kali tidak terjadi penurunan kapasitas
adsorpsi secara signifikan dan bahkan cenderung lebih mudah dipisahkan dengan
senyawa yang didegradasi. Semikonduktor TiO. dengan supporting zeolit dapat
lebih meningkatkan aktivitas fotokatalitiknya, dibandingkan TiO tanpa zeolit.
Hal ini dikarenakan zeolit mampu menyerap senyawa organik pada permukaan

fotokatalis, sehingga lebih mudah mendegradasi polutan.
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Metode sol-gel merupakan salah satu metode yang dapat digunakan untuk
mensintesis TiO.. Keuntungan dari penggunaan metode sol-gel yaitu mudah,
pencampuran dapat terjadi sempurna, fase yang dihasilkan homogen,
diperolehnya kristal bubuk nanosized dengan kemurnian tinggi pada temperatur
rendah dan lebih praktis, tidak memerlukan suhu tinggi. Metode ini merupakan
salah satu “wet method” atau metode basah karena pada prosesnya melibatkan
larutan sebagai medianya. Pada metode sol-gel, sesuai dengan namanya larutan
mengalami perubahan fase menjadi sol (koloid yang mempunyai padatan
tersuspensi dalam larutannya) (Liqun et al., 2005). Pada proses sol-gel, prekursor
molekuler diubah menjadi partikel berukuran nano untuk membentuk suspensi
koloid atau sol, selanjutnya koloid tersebut berikatan satu sama lain melalui
polimerisasi membentuk gel. Polimerisasi membuat proses difusi kimia terus
meningkat, kemudian gel tersebut dikeringkan dan dikalsinasi untuk
menghasilkan bubuk (Phumying, 2010).

Sol merupakan suspensi koloid yang fasa terdispersinya berbentuk padat
dan fasa pendispersinya berbentuk cairan. Reaksi hidrolisis merupakan reaksi
suspensi dari partikel padat atau molekul-molekul koloid dalam larutan yang
menghasilkan partikel padatan metal hidroksida dalam larutan. Sedangkan gel
(gelation) merupakan jaringan partikel atau molekul, baik padatan dan cairan, di
mana polimer yang terjadi di dalam larutan digunakan sebagai tempat
pertumbuhan zat anorganik. Pertumbuhan anorganik terjadi pada gel point yang
memiliki energi ikat lebih rendah. Reaksi kondensasi adalah reaksi alkohol atau
air yang menghasilkan oxygen bridge (jembatan oksigen) untuk mendapatkan

metal oksida (Fernandez, 2011). Tahapan dari proses sintesis metode sol-gel ialah:
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a. Hidrolisis dan kondensasi

Pada tahap pertama logam prekursor (alkoksida) dilarutkan dalam alkohol
dan terhidrolisis dengan penambahan air pada kondisi asam, netral atau basa
menghasilkan sol koloid. Hidrolisis ini dapat terjadi karena serangan atom
oksigen dari molekul alkohol sehingga gugus (-OR) pada prekursor digantikan
dengan gugus hidroksil (-OH). Faktor yang sangat berpengaruh terhadap proses
hidrolisis adalah rasio air/prekursor dan jenis katalis hidrolisis yang digunakan.
Peningkatan rasio pelarut/prekursor akan meningkatkan reaksi hidrolisis yang
mengakibatkan reaksi berlangsung cepat sehingga waktu gelasi lebih cepat
(Fernandez, 2011). Reaksi kimia yang terjadi dapat dinyatakan pada persamaan

2.7 (Purnama, 2013).

RU\ /UR Isopropanol RU\ /‘®k /UH -ROH
n o / S—
R(_'l/ \ljJI{ Hidrolisis Hlﬁl/ \“R 1o \UR Kondesasi
RO, - RO, 0
N7 Sy NN
/ I\ T]\ /T' Ti—0
[ OH
\ l@)l\ /UH ROH H,0 HO \0 OH \Ti/
H OH Ti _) \/ -
\n/ 7 \UR kondesasi /h\ / \HR
R(']/ N RO 0

(2.7)
Pada reaksi ini terjadi pertukaran proton dari molekul alkohol grup OH yang
bermuatan parsial negatif ke logam (Ti) yang bermuatan parsial positif (-OR).
Gugus hidroksil menempel ke atom logam (Ti) dengan menggantikan gugus pada
prekursor bersamaan dengan eliminasi R-OH. Pada tahap kondensasi, molekul-

molekul alkoksida yang telah terhidrolisis dalam bentuk group hidroksida (M-
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OH) akan saling terhubung membentuk molekul-molekul logam yang lebih besar
melalui reaksi berantai. Tahapan ini terjadi proses transisi dari sol menjadi gel.
Reaksi kondensasi melibatkan senyawa hidroksil untuk menghasilkan polimer
dengan ikatan Ti-O-Ti. Kondensasi terjadi ketika senyawa hidrolisis saling
bereaksi satu sama lain dan melepaskan molekul air dan alkohol. Kondensasi
molekul hidroksida dengan proses eliminasi air membentuk terjadinya struktur gel
dari logam hidroksida dengan reaksi dehidrasi.
b. Pematangan (Aging)

Setelah reaksi hidrolisis dan kondensasi, dilanjutkan dengan proses
pematangan gel yang terbentuk. Proses ini lebih dikenal dengan proses aging.
Pada proses pematangan ini, terjadi reaksi pembentukan jaringan gel yang lebih

kaku, kuat dan menyusut di dalam larutan (Fernandez, 2011).

c. Dehidrasi

Tahapan terakhir adalah proses penguapan larutan dan cairan yang tidak
diinginkan untuk mendapatkan struktur sol-gel yang memiliki luas permukaan
yang tinggi (Fernandez, 2011). Reaksi yang terjadi dinyatakan pada persamaan
2.8 dan 2.9.

Dehidrasi:

(OR)3Ti— OH + (OR)3Ti— OH — (OR)sTi— O - Ti(OR)s + H:0  (2.8)

rs-1

[l

(OR)3Ti— OH + (OR)sTi — OR — (OR)sTi— O — Ti(OR)3 + ROH  (2.9)

Proses pembuatan sol-gel dalam sintesis zeolit dilakukan untuk
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mendapatkan xerogel yang akan dijadikan serbuk dengan proses pemanasan

(Widodo, 2010). Hal ini dijelaskan dalam Gambar 2.5.

Xeragel film
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Gambar 2.5 Proses Sol-Gel (Widodo, 2010)

Kualitas bubuk menggunakan sol-gel sangat berkaitan dengan kecepatan
proses hidrolisis dan kondensasi. Proses hidrolisis yang lebih lambat dan
terkontrol akan menghasilkan ukuran partikel yang lebih kecil dan karakteristik
yang unik. Parameter-parameter yang perlu dikontrol yaitu konsentrasi
air/alkohol/prekursor, pH larutan, temperatur proses, pemilihan prekursor
(struktur molekul, karakteristik ikatan) (Heung et al., 2018).

Escobar (2010) melakukan penelitian terkait penambahan asam terhadap
proses sintesis TiO2, dengan melakukan perbandingan antara penambahan asam
klorida (HCI) dan asam asetat (CH3COOH), dapat dilihat hasil difraktogram pada

Gambar 2.6 dengan preparasi penambahan asam asetat menghasilkan hampir
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100% berada pada fasa kristal anatas. Hal ini dijelaskan bahwa penambahan asam
pada preparasi sintesis dapat berfungsi sebagai inhibitor pada proses hidrolisis-
kondensasi, dan sebagai ligan pada polimer dari prekursor yang dapat
mengarahkan pada fasa kristal tunggal, yaitu anatas. Isopropanol sebagai pelarut
dengan penambahan zat aditif asam asetat glasial, dapat dilakukan pada sintesis

TiO2 dengan metode sol-gel.
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Gambar 2.6 Difraktogram XRD (a). TiO2-P25; (b) TiO2-HCI;
(c) TiO2-CH3COOH (Escobar, 2010)

Pada penelitian Liu (2014) mendapatkan hasil karakterisasi dari sintesis
fotokatalis TiO> dengan menggunakan metode sol-gel bahwa pada suhu 550°C
menunjukkan bahwa TiO, berada pada fasa anatas pada puncak difraksi XRD
dengan 26 (°) = 25,3; 37,8; 47,9; 54,9; 62,5; 68,9; 70,2; dan 75,1. Alwash dkk.
(2012) mengatakan bahwa sintesis fotokatalis TiO2 dengan menggunakan metode
impregnasi tidak ada peak yang muncul pada daerah serapan khas yang dimiliki
oleh fasa anatas dengan suhu kalsinasi 550°C. Penelitian yang dilakukan oleh
Rilda dkk. (2010) mengatakan bahwa sintesis fotokatalis TiO, dengan

menggunakan metode sol gel menunjukkan bahwa pada suhu 500°C intensitas
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anatas lebih tinggi dibandingkan suhu 400°C. Sedangkan jika suhu kalsinasi
ditingkatkan pada suhu 600°C kristal rutil mulai terbentuk (Huang et al., 2007).
Oleh karena itu, metode sol-gel dianggap metode sintesis TiO-zeolit yang lebih

efisien.

2.6 X-ray Diffraction (XRD)

X-ray diffraction (XRD) digunakan untuk mengidentifikasi struktur dan
kristalinitas dalam material dengan cara menentukan parameter kisi. Pola difraksi
yang dihasilkan berupa deretan puncak-puncak difraksi dengan intensitas relatif
yang bervariasi sepanjang nilai 26 tertentu. Pola difraksi setiap padatan kristalin
adalah khas, yang bergantung pada Kisi kristal, unit parameter, dan operasi simetri
pada sturktur material tersebut. Dengan demikian, sangat kecil kemungkinan
dihasilkan pola difraksi yang sama untuk suatu padatan Kkristalin yang berbeda
(Rofiatun, 2013). Prinsip dasar XRD adalah hamburan sinar X yang mengenai
bidang-bidang dalam kristal yang tersusun secara teratur dan berulang (Gambar
2.7). Berdasarkan gambar 2.8, bidang-bidang yang berjarak d hkl akan
menghamburkan sinar-X yang mengenainya dengan sudut difraksi tertentu sesuai

persamaan Bragg (Ismunandar, 2006).

/ dsin@

Gambar 2.7. llustrasi pantulan Bragg oleh atom-atom dalam kristal
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Menurut Hukum Bragg, kristal terdiri atas bidang-bidang datar (Kisi
kristal) yang masing-masing berfungsi sebagai cermin semi transparan. Jika sinar-
X ditembakkan pada tumpukan bidang datar tersebut, maka beberapa akan
dipantulkan oleh bidang tersebut dengan sudut pantul yang sama dengan sudut
datangnya, seperti pada ilustrasi diatas (Gambar 2.7). Sedangkan sisanya akan
diteruskan menembus bidang. Perumusan secara matematik dapat dikemukakan
dengan menghubungkan panjang gelombang sinar-X, jarak antar bidang dalam

kristal dan sudut difraksi (Park et al., 2004):
n.A = 2.d.sinf (2.10)

Keterangan:

Lamda () : panjang gelombang sinar-X
d :jarak antar kisi kristal
0 :sudut datang sinar

n=1, 2, 3, dan seterusnya adalah orde difraksi.

Persamaan Bragg tersebut digunakan untuk menentukan parameter sel
kristal. Setiap kristal memiliki bidang-bidang kristal dengan posisi dan arah yang
khas vyaitu pada Indeks Miller tertentu (Rofiatun, 2013). Sinar-X yang
dihamburkan oleh bidang miller tertentu akan memberikan interferensi gelombang
yang saling menguatkan (konstruktif) dan saling meniadakan (destruktif). Pola
difraksi konstruktif dan destruktif ini khas untuk masing-masing kristal, sehingga
analisis XRD akan memberikan pola difraktogram yang khas pula (Rofiatun,

2013).
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Instrumentasi XRD serbuk digunakan sebuah detektor, biasanya tabung
Geiger-Muller atau detektor sintilasi untuk mengukur posisi berkas terdifraksi.
Detektor melakukan scan ke sekeliling sampel melalui suatu lingkaran yang
memotong kerucut difraksi pada berbagai puncak difraksi. Intensitas sinar-X,
terdeteksi sebagai fungsi sudut difraksi 20. Pola difraktogram yang dihasilkan
berupa deretan puncak-puncak difraksi dengan intensitas relatif bervariasi
sepanjang 20 tertentu (Ismunandar, 2006).

Pada penelitian Utubira (2006) hasil difraktogram dari karakterisasi XRD
pada TiO; yang diembankan ke dalam zeolit tidak terlihat refleksi TiO, secara
jelas di daerah 26 (°) = 20 sampai 25 seperti pada Gambar 2.8. Hal ini mungkin
disebabkan oleh tumpang tindihnya refleksi TiO2 dengan zeolit. Namun pada
difraktogram terlihat puncak-puncak kecil yang mungkin disebabkan oleh refleksi
TiO, anatas pada daerah 26 (°) = 35,78; 48,54; dan 56,91 dengan jarak d = 2,50;
1,87 dan 1,61 °A (difraktogram C) yang sebelumnya tidak muncul pada

difraktogram (A).
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Gambar 2.8 Difraktogram XRD (a) Zeolit alam; (b) TiO2; (c) TiO2-zeolit
(Utubira, 2006)

2.7 X-Ray Fluorescence (XRF)

XRF adalah alat yang digunakan untuk menganalisis unsur dalam suatu
material secara kualitatif dan kuantitatif. Prinsip kerja analisis XRF berdasarkan
terjadinya tumbukan atom-atom pada permukaan sampel oleh sinar-X. Hasil
analisis kualitatif pada XRF dilakukan untuk menganalisis jenis unsur yang
terkandung dalam sampel. sedangkan analisis kuantitatif dilakukan untuk
menentukan konsentrasi unsur-unsur dalam bahan tersebut (Iswani, 1988).

Hasil analisis XRF dari zeolit alam yang telah mengalami sejumlah
perlakuan preparasi dan aktivasi dapat diketahui dari penelitian Setiadi dan
Pertiwi (2007) yang menunjukkan bahwa kandungan alumina (Al.O3) dan silika
(SiO2) yang merupakan komponen utama pembentuk rangka (framework) dari

zeolit alam memiliki persentase sebesar 10,2816 % (wt) untuk alumina dan

OF MAULANA MALIK IBRAHIM STATE ISLAMIC UNIVERSITY OF MALANG
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53,2322 % (wt) untuk silika. Data hasil analisis XRF zeolite alam juga

ditunjukkan melalui penelitian Botianovi (2012) pada tabel 2.1 berikut:

Tabel 2.1 Hasil analisis XRF zeolit alam

Rumus Kimia Wt % Rumus Kimia Wt %
Al 13 Mn 1,27
Si 49,9 Fe 25,3
S 0,31 Ni 0,04
K 0,34 Cu 0,097
Ca 4,26 Zn 0,33
Ti 1,28 En 0,3
V 0,04 Re 0,008
Cr 0,064 Pb

Sumber: Botianovi (2012)

2.8 UV-Vis Diffuse Reflectance Spectroscopy (DRS)

0,23

UV-Vis Diffuse Reflectance Spectroscopy (DRS) digunakan untuk

mengetahui energi celah pita dan daerah serapan sinar. Sampel bubuk pada

Gambar 2.9, permukaan dari partikel-partikel dengan ukuran kecil dapat

menghasilkan refleksi berulang-ulang (multiple reflection) yang disebut “Diffuse

Reflectance”. Spektra yang dihasilkan dari proses ini disebut dengan Diffuse

Reflectance Spectron (DRS) (Jentoft, 2004).

Gambar 2.9 Orientasi kristal yang random dengan refleksi sinar (Purnama, 2013)
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Analisis karakterisasi dengan Diffuse Reflectance Spectroscopy (DRS)
dilakukan untuk mengetahui lebar celah pita material hasil sintesis. Sampel yang
akan dikarakterisasi dalam bentuk serbuk halus ditempatkan pada sample holder
kemudian diukur persentase reflektansinya pada panjang gelombang 195-800 nm.
Analisis data dilakukan dengan mengubah persentase reflektansi (%R) yang
diperoleh menjadi reflektasi (R) kemudian dihitung nilai (FR) sesuai persamaan
Kubelka-Munk (Jentoft, 2004). Persamaan Kubelka-Munk memiliki hubungan
dengan parameter k (koefisien absorbansi molar) dan s (koefisien hamburan
reflektansi difusi), F(R) = k/s (Morales et al, 2007).

Perhitungan dilakukan pada setiap sampel dengan menggunakan metode
Kubelka-Munk di mana energy band gap ditentukan dari spektra tersebut dengan
membuat plot antara (F(R).hv)Y? (sebagai sumbu y) vs energi foton (hv) (sebagai
sumbu x). Energi foton (hv) bisa hitung dari data panjang gelombang yang
terukur, di mana E (eV) = he/ L. Energi celah pita ditentukan dengan cara menarik
garis linear yang melewati daerah tersebut. Energi band gap semikonduktor
adalah besarnya hv pada saat (F (R).hv)*?2 = 0, yang diperoleh dari persamaan
regresi linear kurva tersebut (Abdullah dan Khairurijal, 2010).

Farzaneh et al. (2016) melakukan karakterisasi fotokatalis TiO2-zeolit
alam dengan menggunakan UV-vis Diffuse Reflectance Spectra (DRS) yang
hasilnya ditunjukkan pada Gambar 2.10. Pada hasil tersebut menunjukkan bahwa
katalis TiO2-zeolit alam mampu menyerap dengan baik UV dan cahaya tampak.
Dari hasil tersebut dapat dilihat bahwa sampel TiO.-zeolit alam, tidak seperti TiO>
P25 komersial, menunjukkan absorbansi dalam rentang cahaya UV vyang

menunjukkan potensinya untuk diaktifkan oleh cahaya tampak. Penentuan celah
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pita dari spektrum UV-Vis adalah metode alternatif untuk mempelajari modifikasi
sifat elektronik dari spesies yang disintesis. Struktur pita energi adalah faktor
kunci yang mempengaruhi aktivitas fotokatalitik katalis (Zhong et al., 2016).

Celah pita komposit didapatkan dari persamaan Tauc menggunakan data absorpsi:
a = ao (hv-EQ)"hv (2.11)

Dengan o : koefisien absorpsi
ao : konstanta koefisien absorsi linear
hv : energi foton
Eg : celah pita optis

n : nilai tergantung pada jenis transisi elektronik (nilai antara 0,5 dan 3)
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Gambar 2.10. Spektra UV-Vis Diffuse Reflectance Spectra pada TiO2-P25 dan
TiO2-Zeolit alam (Farzaneh et al., 2016)



BAB Il
METODOLOGI

3.1 Waktu dan Tempat Pelaksanaan Penelitian

Penelitian ini dilakukan pada bulan September-Nopember 2019 di
Laboratorium Kimia Anorganik, Laboratorium Instrumentasi Universitas Islam
Negeri Maulana Malik Ibrahim Malang dan Institut Teknologi Sepuluh

Nopember.

3.2 Alat dan Bahan Penelitian
3.2.1 Alat

Alat-alat yang digunakan dalam penelitian ini adalah seperangkat alat
gelas, hot plate, magnetic stirrer, neraca analitik, oven, X-ray Diffraction (XRD),
UV-Vis Diffuse Reflectance Spectroscopy (DRS), UV Reaktor, lampu UVA (380-

315nm) dan Spektrofotometer UV-Vis.

3.2.2 Bahan
Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah indigosol biru,
zeolit alam, isopropanol (p.a), HCI 6 M, asam asetat glasial (p.a), titanium (IV)

isopropoksida (Sigma Aldrich), NaNOz2 (p.a), pH universal (Merck), dan akuades.

3.3 Rancangan Penelitian

Penelitian yang akan dilakukan adalah untuk megetahui karakteristik
struktur dan serapan sinar dan energi celah pita TiO, yang dilapiskan pada zeolit
dengan konsentrasi perbandingan 10:90% menggunakan metode sol-gel. Suhu

kalsinasi 550°C. TiO»/zeolit alam yang dihasilkan akan dikarakterisasi struktur

36
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dan serapan sinarnya dengan XRD dan UV-Vis DRS. Fotokatalis TiO/zeolit
alam digunakan untuk proses fotodegradasi indigosol biru dengan konsentrasi 50
ppm. Fotodegradasi dilakukan dengan variasi massa fotokatalis TiO»-zeolit alam
sebanyak 0, 10, 20, 40, 80 mg dengan masing-masing 25 mL indigosol biru
dengan variasi konsentrasi indigosol biru awal 200, 400, 600, 800, dan 1000 mg/L

menggunakan lama penyinaran sinar UV selama 15, 30, 60, 120, 240 menit.

3.4 Tahapan Penelitian

1. Aktivasi Zeolit Alam

N

. Sintesis TiO2-zeolit alam metode sol-gel dengan perbandingan konsentrasi
10:90%

3. Karakterisasi dilakukan dengan menggunakan instrumen XRD dan UV-Vis
DRS.

4. Fotodegradasi indigosol biru menggunakan TiO-zeolit alam dengan variasi

5. Perbandingan massa katalis, variasi konsentrasi indigosol biru dan lama waktu
penyinaran UV.

6. Uji aktivitas dilakukan dengan menggunakan instrumen Spektrofotometer UV-

Vis.

7. Analisis Data

3.5 Prosedur Penelitian
3.5.1 Aktivasi Zeolit Alam

Zeolit alam diayak hingga lolos penyaring berukuran 250 mesh. 100 gram

zeolit hasil ayakan direndam menggunakan HCI 6 M sebanyak 400 mL (tanpa
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pengaduk) selama 4 jam. Kemudian endapan disaring dengan menggunakan
kertas Whatman 42 dan dicuci dengan akuades sambil diaduk sampai pH netral.
Sampel zeolit dikeringkan selama 12 jam pada suhu 80°C dan dikalsinasi pada

suhu 550°C selama 5 jam.

3.5.2 Sintesis TiO2-zeolit Alam dengan Metode Sol-Gel

Sintesis TiO> teremban zeolit alam dilakukan dengan prekursor Titanium
(1V) isopropoksida (TIP), sebanyak 5,72 mL TIP ditambahkan ke dalam 34,32 mL
isopropanol, diaduk dengan stirrer selama 30 menit untuk menghasilkan larutan
TIP. Larutan TIP dalam isopropanol ditambahkan kedalam 5,71 mL CH:COOH
(asam asetat glasial), kemudian diaduk dengan stirrer sampai larutan menjadi gel.
Kemudian gel ditambahkan pada zeolit alam 13,5 gram dalam 100 mL akuades
sambil diaduk dengan stirrer selama 4 jam. Larutan didiamkan selama 24 jam
untuk proses aging atau pematangan. Kemudian larutan disaring lalu dikeringkan
dengan suhu 100°C pada oven selama 3 jam untuk proses dehidrasi. Hasil
pengeringan dikalsinasi pada suhu 550°C selama 4 jam. Bubuk fotokatalis yang

dihasilkan kemudian dikarakterisasi.

3.5.3 Karakterisasi dengan Difraksi Sinar-X

Difraksi sinar-X digunakan untuk mengidentifikasi fasa dan menentukan
kristalinitas sampel. Difraktometer yang digunakan adalah XRD merk Philp, tipe:
X’pert Pro. Pengukuran dilakukan dengan Cu sebagai logam target, terisi
generator 40 kV dan arus 30 mA, sehingga dihasilkan radiasi Cu-Ka. Pola difraksi

sinar-X merepresentasikan intensitas puncak difraksi sebagai fungsi dari sudut 20
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pada rentang 5-90°. Data yang diperoleh dari karakterisasi denagn XRD adalah
difraktogram yang akan dibandingkan dengan standar JCPDS-TiO, anatas
(JCPDS No. 211272) untuk mengetahui Kkarakteristik dari TiO2 setelah
diembankan pada zeolit alam. Proses refinement juga akan dilakukan terhadap
XRD menggunakan program Rietica untuk mendapatkan data kristalografi dari
material baru yang dihasilkan.

Berdasarkan difraktogram yang diperoleh dari hasil difraksi sinar-X, maka
ukuran partikel rata-rata TiO> hasil sintesis dapat ditentukan dengan

menggunakan persamaan Debye-Scherrer:
D=(KX)/(Bcos0) (3.1)

Dimana, D = ukuran partikel (nm)
A = panjang gelombang radiasi
K = konstanta (0,9)
B = integrasi luas puncak refleksi (FWHM)

Sehingga, akan didapatkan ukuran rata-rata partikel TiO2 hasil sintesis.

3.5.4 Karakterisasi dengan X-Ray Fluoroscence (XRF)

Karakterisasi dengan XRF dilakukan terhadap sampel zeolit alam sebelum
dan sesudah aktivasi. Sampel yang dikarakterisasi dihaluskan, kemudian
diletakkan dalam tempat sampel (sample holder). Selanjutnya, sampel disinari

dengan sinar-X.
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3.5.5 Karakterisasi dengan UV-Vis Diffuse Reflectance Spectroscopy (DRS)
Karakterisasi dengan Diffuse Reflectance Spectroscopy (DRS) dilakukan
untuk mengetahui serapan sinar dari material hasil sintesis. Sampel yang akan
dikarakterisasi dalam bentuk serbuk halus ditempatkan pada sample holder
kemudian diukur persentase reflektensinya pada 200-600 nm. Energi celah pita
dari sampel ditentukan dengan ekstrapolasi plot (K-M hv)? vs energi foton (hv)
sesuai dengan pendekatan teori Kubelka-Munk dapat dilihat pada persamaan 3.2.

F(R) = 4R _ : (3.2)

2R

Dengan F(R) : Faktor Kubelka-Munk
Kk : koefisien absorbansi molar
S : koefisien sctattering
R - nilai reflektan yang diukur

3.5.6 Uji Aktivitas Zat Warna Indigosol Biru
3.5.6.1 Pembuatan Larutan Induk Indigosol Biru

Pembuatan larutan induk indigosol biru dilakukan dengan melarutkan 250
mg indigosol biru murni dengan kloroform dalam labu ukur 250 mL kemudian
ditambahkan akuades hingga tanda batas, kemudian dihomogenkan. Sehingga
diperoleh larutan induk indigosol biru 1000 mg/L. Untuk mengurangi
biodegradasi larutan induk indigosol biru, larutan disimpan dalam lemari es.
3.5.6.2 Penentuan Panjang Gelombang Maksimum (Amax)

Larutan induk indigosol biru 1000 mg/L diukur Amax hnya dalam
spektrofotometer UV-Vis dengan panjang gelombang antara 400-700 nm dengan

larutan blanko berupa aquades dan diketahui Amax dari larutan indigosol biru.
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3.5.6.3 Pembuatan Larutan dan Kurva Standar Indigosol Biru

Dibuat larutan standar indigosol biru dengan konsentrasi 200, 400, 600,
800, 1000 mg/L dan dimasukkan ke dalam 5 buah labu ukur 50 mL dengan
volume masing-masing 10; 20; 30; 40; dan 50 mL. Diukur absorbansinya
menggunakan spektrofotometer UV-Vis.

3.5.7 Fotodegradasi Indigosol Biru menggunakan TiO-zeolit Alam
3.5.7.1 Fotoderadasi Indigosol Biru dengan Variasi Massa Katalis

Sebanyak lima buah Erlenmeyer 100 mL masing- masing diisi dengan 25
mL indigosol biru 600 mg/L dan ditambahkan massa fotokatalis TiO2-zeolit alam
10:90% masing-masing sebesar 0, 10, 20, 40 dan 80 mg. Lalu dimasukkan ke
dalam UV reaktor dengan menggunakan lampu UVA (380nm) selama 60 menit.
Kemudian dilakukan pengukuran absorbansi indigosol biru menggunakan
instrumen spektrofotometer UV-Vis dengan panjang gelombang optimum.
3.5.7.2 Fotoderadasi Indigosol Biru dengan Variasi Lama Penyinaran

Sebanyak lima buah Erlenmeyer 100 mL masing- masing diisi dengan 25
mL indigosol biru 600 mg/L dan ditambahkan massa optimum fotokatalis TiO--
zeolit alam 10:90%, lalu dimasukkan ke dalam UV reaktor dengan menggunakan
lampu UVA (380nm) masing-masing selama 15, 30, 60 dan 120 menit.
Kemudian dilakukan pengukuran absorbansi indigosol biru menggunakan
instrumen spektrofotometer UV-Vis dengan panjang gelombang optimum.
3.5.7.3 Fotodegradasi Indigosol Biru dengan Variasi Konsentrasi

Sebanyak lima buah Erlenmeyer 100 mL masing- masing diisi dengan 25
mL indigosol biru dengan variasi konsentrasi 200; 400; 600; 800; 1000 mg/L dan

ditambahkan massa optimum fotokatalis TiO2-zeolit alam 10:90% pada masing-
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masing Erlenmeyer. Lalu dimasukkan ke dalam UV reaktor menggunakan lampu
UVA (380nm) dengan lama waktu penyinaran optimum (menit). Kemudian
dilakukan pengukuran absorbansi indigosol biru menggunakan instrumen

spektrofotometer UV-Vis dengan panjang gelombang optimum.



BAB IV
HASIL DAN PEMBAHASAN

4.1 Preparasi dan Aktivasi Zeolit Alam

Tahapan preparasi dan aktivasi dilakukan untuk mengurangi ataupun
menghilangkan ion pengotor yang ada dalam zeolit alam yang akan digunakan.
Menurut Chong dkk. (2009) mineral alam yang akan digunakan untuk sintesis
senyawa komposit harus diaktivasi terlebih dahulu untuk meminimalisir
terjadinya reaksi dengan logam pengotor dalam mineral alam sehingga tidak
mempengaruhi sifat fisika maupun sifat kimia dari komposit yang dihasilkan.
Zeolit alam yang akan diaktivasi perlu dilakukan preparasi melalui pengayakan
zeolit menggunakan ayakan 250 mesh untuk menyeragamkan ukuran zeolit.

Perendaman zeolit dilakukan menggunakan larutan HClI 6 M yang
bertujuan untuk mengurangi/menghilangkan ion pengotor serta menyeragamkan
kation penyeimbang dalam zeolit alam. Penggunaan HCI dalam proses aktivasi
zeolit alam dikarenakan menurut penelitian Botianovi (2012) kandungan logam
pengotor terbesar dalam zeolit alam adalah logam Fe (besi) dengan presentase
sebesar 25,3%. Zeolit alam yang direndam pada HClI 6 M selama 4 jam
menghasilkan filtrat berwarna kuning, menurut Svehla (1990) filtrat berwarna
kuning diduga dari hasil pelarutan logam pengotor Fe (besi). Setelah dilakukan
perendaman pada HCI 6 M yang bersifat asam, zeolit dicuci dengan akuades
hingga pH filtrat netral. Kemudian disaring dan dilanjutkan dengan pengeringan
dalam oven pada suhu 80°C selama 12 jam untuk menghilangkan pelarut dan
pengotor lainnya, selanjutnya dikalsinasi pada suhu 550°C selama 5 jam untuk

mendekomposisi senyawa organik dan membentuk fasa kristal.

43
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4.2 Sintesis TiO2-zeolit Alam dengan Metode Sol-Gel

Sintesis TiO2-zeolit alam yang dilakukan dengan metode sol-gel
menggunakan titanium isopropoksida (TIP) sebagai prekursor. Metode sol-gel
digunakan karena dianggap memiliki homogenitas yang cukup tinggi pada
sintesisnya. Reaksi hidrolisis dimulai dengan penyerangan TIP oleh molekul air.
Titanium dalam prekursor TIP merupakan asam lewis kuat, sehingga mudah
terhidrolisis oleh air, sehingga laju hidrolisisnya sangat cepat dan sulit dikontrol,
oleh karena itu digunakan isopropanol untuk mengurangi laju hidrolisisnya dan
juga berfungsi sebagai pelarut yang dapat melawan air sebagai nukleofil yang
mana nukleofilitas isopropanol lebih lemah daripada air (Fessenden dan
Fessenden, 1986). Selain itu, isopropanol digunakan karena setelah proses
hidrolisis dapat mengalami pengendapan sehingga menghasilkan gel yang lebih
kaku, dibandingkan dengan etanol atau metanol yang menghasilkan koloid setelah
proses hidrolisis, faktor keruahan dari isopropanol juga dapat lebih optimal untuk
menghasilkan jaringan polimer (Leaustic, dkk., 1988). Kemudian asam yang
digunakan dalam penelitian ini adalah asam asetat (CHsCOOH) yang dapat
berperan sebagai nukleofil yang akan mengganti satu gugus isopropoksi pada TIP
menjadi gugus asetat, sehingga membentuk monomer (Ti(OC(CH3z)3(OAc). Hal
ini diakibatkan karena gugus isopropoksi kurang kuat sebagai ligan jika
dibandingkan dengan ligan asetat, yang mana ligan asetat memiliki kemampuan
untuk membentuk ligan jembatan (bridging), sehingga mengakibatkan tahap
hidrolisis dengan air hanya gugus isopropoksi yang dapat dengan mudah lepas
sedangkan ligan asetat tetap terikat pada titanium (Ti) (Nguyen, dkk., 2004).

Mekanisme pembentukan jaringan polimer (gel) pada saat proses sintesis
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ditunjukkan pada Gambar 4.1 dan Gambar 4.2.

lustrasi 1
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Gambar 4.1 lustrasi (1) Mekanisme reaksi pelarutan menggunakan isopropanol;
(2) Penambahan asam asetat; (3) Hidrolisis menggunakan air (Leaustic, dkk.,
1988; Fessenden dan Fessenden, 1986).
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Gambar 4.2 llustrasi (4) Mekanisme reaksi pembentukan gel (polimerisasi) TiO>
dengan metode sol-gel (Livage, dkk., 1988; Nolan, dkk., 2010;

Brinker dan Scherer, 1990; Babounneau, dkk., 1988).

Berdasarkan ilustrasi reaksi di atas menggambarkan kondisi hidrolisis

yang asam memungkinkan muatan negatif gugus alkoksida terprotonasi oleh H*

dan mengakibatkan muatannya lebih positif. Muatan gugus alkoksida yang lebih
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positif menyebabkan atom pusat yaitu ion logam Ti menolak gugus alkoksida dan
cenderung berikatan dengan gugus —OH sehingga menghasilkan produk dalam
bentuk monomer Ti(OH)3(OAc). Pada tahap selanjutnya yaitu polimerisasi, terjadi
reaksi penggabungan antara monomer Ti(OH)3(OAc) dengan monomer
Ti(OH)3(OAc) yang lainnya membentuk dimer Ti2(OH)s(OAC). yang selanjutnya
penggabungan dimer secara berkelanjutan yang membentuk rantai polimer.

Gel hasil sintesis material TiO2 diembankan dalam zeolit teraktivasi
melalui pencampuran material TiO> ke dalam suspensi zeolit yang dilakukan
dengan metode sol-gel dan kalsinasi pada suhu 550°C selama 4 jam (Chong, dkk.,
2009). Zeolit yang digunakan merupakan zeolit alam dikarenakan mempunyai
aktivitas katalitik yang tinggi, mempunyai porositas yang luas, serta menyebabkan
katalis tidak mudah menggumpal (Yustira, dkk. 2015). Sintesis TiO2-zeolit alam
ini menggunakan variasi dengan komposisi masing-masing 10:90%. Proses
sintesis dengan adanya pengembanan dengan zeolit tersebut membentuk jaringan
gel yang lebih kaku, kuat dan menyusut di dalam larutan. Selain itu, pada tahapan
ini dapat terjadi proses kondensasi maupun polimerasi yang lebih optimal untuk
menghasilkan lebih banyak jaringan polimer Ti-O-Ti yang ditandai dengan
semakin kaku gel yang terbentuk seiring dengan penambahan zeolit sebagai
material penyangga.

Tahapan Kkalsinasi merupakan tahapan akhir yang dilakukan untuk
menghilangkan kemungkinan masih adanya molekul organik dari produk akhir
yang dihasilkan, sekaligus menyelesaikan tahapan Kristalisasi atau mengubah
bentuk amorf Ti-O-Ti menjadi kristalin TiO2 (Su, dkk., 2004). Menurut Chong

dan Jin (2012), proses kalsinasi juga bertujuan untuk pembentukan ikatan antara
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Ti-O-Ti dengan mineral zeolit alam menghasilkan ikatan Ti-O-Si.

Berdasarkan hasil sintesis dan pengembanan yang telah dilakukan,
didapatkan hasil sintesis sebelum dikalsinasi berwarna putih keabu-abuan menjadi
warna putih kecokelatan setelah dilakukan kalsinasi pada suhu 550°C selama 4
jam. Hal ini dimungkinan adanya kandungan Fe (besi) sebagai pengotor yang
masih terkandung dalam zeolit alam sehingga menghasilkan warna putih

kecokelatan.

4.3. Karakterisasi Hasil Sintesis TiO2-zeolit Alam

Material TiO2-zeolit alam yang telah dikalsinasi pada suhu 550°C selama
4 jam dilakukan karaktersisi dengan menggunakan alat instrumen berupa X-Ray
Diffraction (XRD) dan UV-Vis Diffuse Reflectance Spectroscopy (DRS). Hasil
karakterisasi dengan XRD pada TiO2 yang telah diembankan pada zeolit alam

ditunjukkan pada Gambar 4.3.
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Gambar 4.3 Difraktogram hasil spektra TiO,-Zeolit alam
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Puncak khas TiO> teridentifikasi dengan intensitas puncak tertinggi pada
posisi 20: 25,29° sedangkan intensitas puncak yang relatif tinggi pada 26: 27°
adalah puncak khas mordenit (zeolit), nilai 26 keduanya memiliki puncak
difraktogram yang berdekatan sehingga sulit dibedakan.

Karakterisasi menggunakan XRF dilakukan terhadap zeolit sebelum dan
sesudah aktivasi untuk mengetahui kandungan unsur serta persentase pengotor
dalam kerangka maupun permukaan zeolit alam.

Tabel 4.1 Hasil XRF zeolit alam sebelum dan sesudah aktivasi
Sebelum Aktivasi Setelah Aktivasi

Unsur (% massa) (% massa)
Tanpa Helium* Tanpa Helium*
Helium Helium
Si 58,6 57,3 71,3 65,3
Al - 7,28 - 9,44
K N 10,6 7,78 6,56
Mg - 0,3 - -
Ca e3 11,1 3,95 3,08
Ti 1,3 0,96 2,70 2,33
\% 0,02 0,28 0,03 0,26
Cr - i 0,085 0,63
Mn - 7,1 0,14 4,5
Ba 0,08 4,0 - -
Fe 15,3 - Jie il -
Cu 0,13 - 0,14 -
Zn 0,04 - 0,15 -
Eu 0,3 - 0,4 -
Re 0,2 - 0,2 -

Pada Tabel 4.1 diketahui bahwa kandungan utama zeolit alam adalah Si/Al
dengan logam pengotor utama Fe. Berdasarkan hasil karakterisasi XRF tersebut,
aktivasi yang dilakukan tanpa menggunakan perendaman dengan larutan asam
HCI mampu mengurangi jumlah kandungan logam Fe (besi) dengan persentase

logam Fe dari 15,3% menjadi 13,1% yang terkandung dalam zeolit alam.



50

sejumlah logam lainnya seperti Mn, Eu, Cr, V, Zn dan Cu juga diketahui
mengalami penurunan persentase, sehingga dapat dikatakan bahwa aktivasi yang
dilakukan mampu mengurangi sejumlah logam dalam zeolit alam yang akan
digunakan.

Karakterisasi fotokatalis TiO2-zeolit alam menggunakan UV-Vis Diffuse
Reflectance Spectroscopy (DRS) adalah untuk menentukan energi celah
fotokatalis TiO2-zeolit alam hasil sintesis. Pengaruh penambahan zeolit alam
dapat merubah energi celah pita fotokatalis, energi celah pita pada TiO2 murni
yaitu sebesar 3,28 eV (Gunlazuardi, 2000) sedangkan berdasarkan penelitian
(Sakti, 2019) energi celah pita hasil sintesis TiO> yaitu sebesar 3,07 eV. Pada
sintesis fotokatalis TiO2-zeolit didapatkan energi celah pita sebesar 2,62 eV. Hasil
karakterisasi dengan UV-Vis Diffuse Reflectance Spectroscopy (DRS) pada TiO>

yang telah diembankan pada zeolit alam ditunjukkan pada Gambar 4.4.
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Gambar 4.4 Spektra UV-Vis Diffuse Reflectance Spectra pada TiO2-P25 dan
TiO2-Zeolit alam.
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4.4 Penentuan Panjang Gelombang Serapan Maksimum Indigosol Biru

Larutan indigosol biru yang dibuat dengan konsentrasi 1000 ppm diukur
panjang gelombang serapan maksimumnya pada panjang gelombang 400-800 nm.
Berdasarkan hasil data yang direkam oleh alat UV-Vis Spektrofotometer
didapatkan puncak maksimum pada panjang gelombang 625 nm, sesuai dengan
data screening panjang gelombang yang dapat dilihat pada Lampiran 10. Dengan
demikian dapat diambil kesimpulan bahwa panjang gelombang serapan
maksimum indigosol biru berada pada 625 nm, panjang gelombang maksimum ini
mendekati dengan hasil penelitian dari Laksmi, dkk. (2013) didapatkan panjang
gelombang maksimum 640 nm dan Lestari, dkk (2019) dengan panjang
gelombang 677 nm. Sehingga pengukuran selanjutnya dilakukan pada panjang
gelombang 625 nm untuk menentukan absorbansi zat warna indigosol biru pada
berbagai konsentrasi.
4.4.1 Penentuan Kurva Kalibrasi Standar

Penentuan kurva kalibrasi standar bertujuan untuk menentukan hasil
pengukuran absorbansi hasil degradasi indigosol biru menggunakan fotokatalis
TiO2-zeolit alam 10:90%, sehingga presentase hilangnya warna indigosol dapat

ditentukan. Adapun persamaan yang dihasilkan adalah y = 0,0005x + 0,005.
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Gambar 4.5 Kurva Standar Indigosol Biru

4.4.2 Uji Aktivitas Zat Warna Indigosol Biru
4.4.2.1 Fotodegradasi Indigosol Biru dengan Variasi Massa Fotokatalis

Penentuan massa katalis optimum dilakukan dengan membuat variasi
massa fotokatalis TiO»-zeolit alam 10:90% yang dipergunakan sebagai fotokatalis
dalam proses degradasi zat warna indigosol biru. Variasi massa yang dilakukan
adalah 0, 10, 20, 40 dan 80 mg dengan menggunakan lama penyinaran masing-
masing sampel selama 60 menit waktu reaksi. Hasil degradasi zat warna indigosol
biru pada variasi massa katalis TiO,-zeolit alam 0, 10, 20, 40, dan 80 mg

ditampilkan pada Gambar 4.6 dan Gambar 4.7.

Gambar 4.6 Larutan indigosol biru 600 ppm sebelum didegradasi dengan

variasi massa fotokatalis TiO2-zeolit alam 10:90%.

OF MAULANA MALIK IBRAHIM STATE ISLAMIC UNIVERSITY OF MALANG



53

e

i

S

Og 20 mg ‘ Omg — 80 mg ‘

Gambar 4.7 Larutan indigosol biru 600 ppm setelah didegradasi dengan
variasi massa fotokatalis TiO2-zeolit alam 10:90%.
Berdasarkan Gambar 4.7 di atas diperoleh hasil yang optimum adalah 20
mg mengalami penurunan konsentrasi larutan indigosol biru 600 ppm menjadi
250 ppm dengan persen degradasi 58,3 %. Pada variasi 0 mg tetap menunjukkan
adanya persen degradasi walaupun tidak menggunakan fotokatalis dikarenakan

H20 dapat bereaksi dengan adanya cahaya/foton membentuk *OH radikal.

H20 + hv = H" ++0OH +¢ (1)
H* + «OH = HO»* » *OH + 5 O2 (2)
2:0H » H20; 3)
2HO,e » H0, + O (4)

Sedangkan pada variasi 10 mg ke 20 mg mengalami peningkatan persentase
degradasi, hal ini dikarenakan semakin banyak katalis yang dimasukkan akan
semakin banyak <OH radikal yang terbentuk. Namun, setelah penambahan massa
20 mg mengalami penurunan persentase degradasi, semakin bertambahnya
fotokatalis larutan akan semakin keruh dikarenakan kelebihan jumlah Katalis.
Akibatnya, cahaya/foton akan terhalang untuk melakukan reaksi fotodegradasi.
Sehingga, menyebabkan semakin banyak jumlah katalis yang dimasukkan
kemampuan degradasi justru menurun. Hasil absorbansi masing-masing sampel

dapat dilihat pada Tabel 4.2 di bawah ini :
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Tabel 4.2 Data hasil degradasi indigosol biru dengan variasi massa fotokatalis
TiO2-zeolit alam 10:90%.

No Massa Absorbansi Rata-rata Konsentrasi %Degradasi
Katalis Absorbansi (ppm) (%)
(mg) [ I 1

1 0 0,243 0,239 0,242 0,241 492 18
2 10 0,198 0,195 0,199 0,197 404 32,7
3 20 0,120 0,118 0,121 0,120 250 58,3

4 40 0,142 0,146 0,143 0,144 298 51
5 80 0,202 0,206 0,203 0,204 418 30,3

Hasil Degradasi Indigosol Biru 600 ppm
dengan Variasi Massa Fotokatalis

w H U1 O I
(=) (=) (=) (=) =)

[UnN
= @

0 20 40 60 80 100
Variasi Massa Fotokatalis (mg)

% Degradasi Indigosol Biru

Gambar 4.8 Kurva hasil degradasi indigosol biru 600 ppm dengan variasi
massa fotokatalis TiO2-zeolit alam 10:90%.

4.4.2.2 Fotodegradasi Indigosol Biru dengan Variasi Lama Penyinaran
Penentuan waktu penyinaran optimum dilakukan dengan membuat variasi
lama penyinaran 15, 30, 60, 120 dan 240 menit dengan menggunakan massa
optimum fotokatalis TiO2-zeolit alam 10:90% masing-masing sampel sebanyak
20 mg. Lama penyinaran pada proses fotodegradasi menggambarkan lama

interaksi (kontak) antara fotokatalis dengan sinar (hv) dalam menghasilkan radikal
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*OH dan kontak antara radikal *OH dengan larutan indigosol biru dalam proses
degradasi. Hasil degradasi zat warna indigosol biru pada variasi lama penyinaran
15, 30, 60, 120 dan 240 menit dengan menggunakan massa optimum fotokatalis

TiO2-zeolit alam 10:90% ditampilkan pada Gambar 4.9 dan Gambar 4.10.

15 menit 30 nit 60 menit 120 menit

Gambar 4.10 Larutan indigosol biru 600 ppm setelah didegradasi dengan

variasi lama penyinaran.

Berdasarkan Gambar 4.10 di atas diperoleh hasil yang optimum adalah 30
menit mengalami penurunan konsentrasi larutan indigosol biru 600 ppm menjadi
248 ppm dengan persen degradasi 58,7 %. Pada variasi waktu 15 menit ke 30
menit mengalami kenaikan persentase degradasi, hal ini dikarenakan semakin
lama waktu yang digunakan maka akan semakin banyak pula *OH radikal yang
terbentuk. Namun, setelah variasi waktu 30 menit, persentase degradasi
mengalami penurunan, larutan akan semakin keruh dikarenakan waktu proses

degradasi semakin lama sehingga proses fotodegradasi telah mencapai titik

OF MAULANA MALIK IBRAHIM STATE ISLAMIC UNIVERSITY OF MALANG
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optimum, radikal hidroksil yang telah terbentuk mengalami rekombinasi satu
sama lain sehingga membentuk hidrogen peroksida. Akibatnya, energi foton dari
sinar UV akan terhalang untuk melakukan reaksi fotodegradasi. Sehingga,
menyebabkan semakin lama waktu degradasi yang dilakukan maka kemampuan

degradasi justru menurun.

O + H* » HO- 5)
o »0+0 (6)
0 + H0 » HO+ + HO- 7)
HO+ + HO- » H0> (8)

Hasil absorbansi masing-masing sampel dapat dilihat pada Tabel 4.3 di

bawah ini :

Tabel 4.3 Data hasil degradasi indigosol biru dengan variasi lama penyinaran.

No Waktu Absorbansi Rata-rata  Konsentrasi %oDegradasi
Degradasi Absorbansi (ppm) (%)
(menit) | 1 1T
1 15 0,202 0,196 0,198 0,199 408 32
2 30 0,119 0,119 0,118 0,119 248 58,7
g 60 0,155 0,157 0,156 0,156 322 46,3
4 120 0,216 0,222 0,217 0,218 446 25,7




57

Hasil Degradasi Indigosol Biru 600 ppm
dengan Variasi Lama Penyinaran
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Gambar 4.11 Kurva hasil degradasi indigosol biru 600 ppm dengan variasi
lama penyinaran.

4.4.2.3 Fotodegradasi Indigosol Biru dengan Variasi Konsentrasi Indigosol
Biru

Penentuan konsentrasi indigosol biru optimum dilakukan dengan membuat
variasi konsentrasi indigosol biru 200, 400, 600, 800 dan 1000 ppm dengan
menggunakan massa optimum fotokatalis TiO,-zeolit alam 10:90% masing-
masing sampel sebanyak 20 mg selama 30 menit. Hasil degradasi zat warna
indigosol biru pada variasi konsentrasi indigosol biru 200, 400, 600, 800 dan 1000
ppm dengan menggunakan massa optimum fotokatalis TiO2-zeolit alam 10:90%

selama 30 menit ditampilkan pada Gambar 4.12 dan Gambar 4.13.

Gambar 4.12 Larutan indigosol biru dengan variasi konsentrasi sebelum
didegradasi.
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Gamabar 4.13 Larutan indigosol biru dengan variasi konsentrasi setelah
didegradasi.

Berdasarkan Gambar 4.13 di atas diperoleh hasil yang optimum adalah
600 ppm mengalami penurunan konsentrasi larutan indigosol biru 600 ppm
menjadi 248 ppm dengan persen degradasi 58,7 %. Pada variasi konsentrasi 200
ppm hingga 600 ppm mengalami kenaikan persentase degradasi, hal ini
dikarenakan semakin banyak zat terlarut dalam suatu larutan indigosol biru,
fotokatalis TiO,-zeolit alam 10:90% sebesar 20 mg mampu melakukan proses
fotodegradasi secara optimum. Namun, setelah konsentrasi 600 ppm mengalami
penurunan persentase degradasi. *OH radikal yang terbentuk tidak dapat
melakukan kembali proses fotodegradasi dikarenakan telah mencapai titik
optimum. Sehingga, menyebabkan semakin besar konsentrasi indigosol biru yang
digunakan maka kemampuan degradasi justru menurun. Konsentrasi zat warna
yang semakin besar menyebabkan kecendrungan degradasi zat organik juga
semakin menurun (Yahdiana, 2011). Hasil absorbansi masing-masing sampel

dapat dilihat pada Tabel 4.4 di bawah ini:
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Tabel 4.4 Data hasil degradasi indigosol dengan variasi konsentrasi indigosol biru.

No Variasi Absorbansi Rata-rata Konsentrasi %Degradasi
Konsentrasi Absorbansi (ppm) (%)
(ppm) [ I 1

1 200 0,087 0,087 0,084 0,089 188 6

2 400 0,165 0,166 0,170 0,167 344 14
3 600 0,119 0,119 0,118 0,119 248 58,7

4 800 0,296 0,299 0,291 0,295 600 25
5 1000 0,440 0,442 0,445 0,442 894 10,6

Hasil Degradasi Indigosol Biru dengan
Variasi Konsentrasi Indigosol Biru

0 200 400 600 800 1000 1200
Variasi Konsentrasi Indigosol Biru (ppm)

% Degradasi Indigosol Biru

Gambar 4.14. Kurva hasil degradasi indigosol biru dengan variasi konsentrasi
indigosol biru.

4.5 Kajian Perspektif Islam terhadap Aktivitas Fotodegradasi Zat Warna
Indigosol Biru Menggunakan Fotokatalis TiO2/Zeolit Alam

Al-Qur’an merupakan kalam Allah SWT. dan kitab bagi umat Islam yang
digunakan sebagai pedoman hidup. Al-Qur’an dianggap sebagai inti sari segala
ilmu pengetahuan yang berisikan petunjuk, pokok-pokok hukum, politik,
ekonomi, peraturan, serta dasar hukum agama dan lain sebagainya. Allah SWT.
menyerukan kepada manusia untuk senantiasa mengambil hikmah dari apa yang

telah Dia ciptakan. Seperti sumber daya alam ciptaan Allah SWT. yang ada di
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muka bumi ini dan seluruh benda-benda yang terkandung di dalamnya merupakan
suatu kesatuan yang tidak terpisahkan. Secara keseluruhan saling membutuhkan,
dan saling melengkapi kekurangannya. Sumber daya alam yang dapat diambil
manfaatnya adalah mineral alam maupun logam-logam yang berasal dari gunung-

gunung, sesuai dengan firman Allah SWT:
CHBL 2150 o1 da3f B 1681580 Ll D385 b 505 L8 (e (ol 35 L a3

“Dan Dia menciptakan di bumi itu gunung-gunung yang kokoh diatasnya. Dia
memberkahinya dan Dia menentukan padanya kadar makanan-makanan
(penghuni)nya dalam empat masa (Penjelasan itu sebagai jawaban) bagi orang-
orang yang bertanya” (QS. Fussilat: 10).

Surat di atas menjelaskan bahwa Allah menciptakan gunung sebagai
berkah buat manusia. Kejadian gunung meletus juga memiliki hikmah, berupa
banyaknya material abu vulkanik dengan kandungan mineral-mineral dalam
jumlah yang berlimpah yang dapat kita manfaatkan. Hasil penelitian ini juga
memberikan banyak hikmah yang perlu direnungi untuk kehidupan sehari-hari.
Abu vulkanik dari letusan gunung mengandung mineral alam seperti zeolit. Zeolit
berfungsi sebagai katalis maupun adsorben. Selain itu juga dapat digunakan
sebagai pengemban TiO2 untuk material fotokatalis. Gabungan dari keduanya ini
memiliki karakter yang lebih baik dan diharapkan memiliki aktivitas fotokatalitik
yang lebih efisien. Modifikasi ini bertujuan untuk menggeser energi celah pita
yang ada menuju range sinar tampak, sehingga dapat diaplikasikan di bawah sinar

matahari.
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Segala sesuatu yang telah Allah ciptakan tidak ada yang sia-sia dan tanpa
hikmah, tak kerkecuali sinar matahari. Seperti firman Allah dalam surat Yunus

ayat 5-6 berikut:

[ a_iw\}u.uu]\dd.c \Md‘)hnajdﬁj\‘)yfﬂ\};baumﬂ\dudﬂ\ﬁ
éﬂ}u)s.uejﬂubyUAJY\Ju\JM\écm\OLLA}‘)\.@J\}M\;JJ\_\;\@U\

“(5) Dialah yang menjadikan matahari bersinar dan bulan bercahaya, dan
Dialah yang menetapkan tempat-tempat orbitnya, agar kamu mengetahui
bilangan tahun, dan perhitungan (waktu). Allah tidak menciptakan demikian itu
melainkan dengan benar. Dia menjelaskan tanda-tanda (kebesaran-Nya) kepada
orang-orang yang mengetahui.

(6). Sesungguhnya pada pergantian malam dan siang dan pada apa yang

diciptakan Allah di langit dan di bumi, pasti terdapat tanda-tanda (kekuasaan-
Nya) bagi orang-orang yang bertakwa” (Q.S. Yunus : 5-6)

Ibnu Katsir (2000) dalam tafsirnya menjelaskan bahwa Allah Ta’ala
mengabarkan tentang apa yang telah Dia ciptakan berupa tanda-tanda akan
kesempurnaanNya. Dia telah menjadikan sesuatu yang memancar dari matahari
sebagai sinar. Dalam firman Galb V) Al ) GE L yakni Dia tidak
menciptakannya dengan sia-sia, namun di dalamnya terdapat hikmah yang agung
dan hujjah (dalil/argumen) yang sangat dalam.

Firman di atas dijelaskan bahwa sinar matahari yang sangat melimpah
tersebut mempunyai manfaat bagi manusia. Dalam penelitian ini, sinar
Ultraviolet (UV) dapat dipergunakan sebagai sumber foton untuk proses eksitasi
elektron. Sinar Ultraviolet (UV) adalah sinar tidak tampak yang merupakan
bagian energi yang berasal dari matahari. Material fotokatalis yang dihasilkan
dapat dipergunakan untuk mendegradasi limbah organik menjadi CO, dan H20O
yang lebih aman bagi lingkungan. Perintah untuk menjaga lingkungan telah

tercantum dalam firman Allah dalam surat Al-A’raf ayat 56 :
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“Dan janganlah kamu membuat kerusakan di bumi setelah (Allah)
memperbaikinya dan berdoalah kepada-Nya dengan rasa takut (tidak akan
diterima) dan harapan (akan dikabulkan). Sesungguhnya rahmat Allah sangat
dekat kepada orang-orang yang berbuat baik” (Q.S. Al-A’raf: 56).

Al Jazairi dalam tafsir Al-Aisar (2007) menerangkan bahwa Allah
melarang mereka melakukan perusakan di muka bumi setelah adanya perbaikan
oleh Allah Ta’ala. Kerusakan yang dimaksud adalah syirik dan maksiat.
Kemaksiatan ini mencakup segala perkara haram, seperti membunuh, merusak
tanaman, merusak kehormatan dengan zina dan perbuatan dosa lainnya.
Kemudian Allah menganjurkan perintah berdoa dengan rasa takut akan siksa-Nya
dan mengharapkan rahmat-Nya yang sangat dekat dengan orang yang berbuat
baik.

Tafsir Al Muyassar (2008) mendefinisikan kerusakan secara lebih luas
dalam lingkup dunia/akhirat. Allah melarang berbuat kerusakan di bumi setelah
Allah memperbaikinya dengan mengutus Rosulullah SAW. Tafsir ini menjelaskan
definisi kerusakan secara fisik dan non fisik. Kerusakan non fisik meliputi
kerusakan akhlak setelah diutusnya Rosulullah SAW dan juga termasuk di
dalamnya adalah kerusakan secara fisik seperti kerusakan lingkungan.

Allah SWT telah melarang berbuat kerusakan seperti kerusakan
lingkungan. Salah satu upaya penanganan pencemaran lingkungan adalah dengan
material fotokatalis. Material yang dihasilkan dari penelitian ini, dapat
dimanfaatkan untuk mendegradasi limbah organik dengan tingkat aktivitas yang

cukup tinggi.
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PENUTUP

5.1 Kesimpulan

1. Hasil sintesis TiO2-zeolit alam dengan metode sol-gel didapatkan energi
celah pitanya mengalami penurunan dari 3,07 eV menjadi 2,62 eV terlihat
pada spektra UV-Vis Diffuse Reflectance Spectroscopy (DRS).

2. Massa optimum fotokatalis TiO,-zeolit alam 10:90% yang dibutuhkan
untuk mendegradasi indigosol biru 600 ppm adalah sebanyak 20 mg.

3. Waktu kontak optimum yang dibutuhkan fotokatalis TiO2-zeolit alam
10:90% sebanyak 20 mg dalam mendegradasi indigosol biru 600 ppm
adalah selama 30 menit.

4. Konsentrasi optimum indigosol biru yang dapat didegradasi oleh
fotokatalis TiO.-zeolit alam 10:90% sebanyak 20 mg dengan waktu

penyinaran selama 30 menit yaitu indigosol biru 600 ppm.

5.2 Saran
Saran yang dapat saya berikan pada penelitian ini yaitu sebelum
melakukan proses fotodegradasi dilakukan terlebih dahulu penentuan waktu
kestabilan dari zat warna indigosol biru yang akan digunakan dan variasi waktu
yang digunakan lebih baik memperkecil jarak waktu yang digunakan agar dapat
mengetahui waktu kontak optimum zat warna indigosol biru dengan fotokatalis

TiO2-zeolit alam.
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LAMPIRAN

Lampiran 1. Rancangan penelitian

Aktivasi Zeolit Sintesis TiO,/Zeolit

\4

Proses Hidrolisis

Kondensasi

Pematangan/aging

Dehidrasi oven 100°C
selama 3 jam

Kalsinasi 550°C

selama 4 jam

A

Karakterisasi XRD
dan UV-Vis DRS

Variasi massa katalis, variasi
konsentrasi indigosol biru dan
lama penyinaran UV

l

Uji Aktivitas
degradasi
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Lampiran 2. Diagram alir
1. Aktivasi Zeolit

Zeolit

2. Sintesi

Diayak dengan penyaring berukuran 250 mesh

Direndam dengan HCI 6 M tanpa pengaduk selama 4 jam
Disaring dengan menggunakan kertas Whatman 42
Dicuci dengan akuades sambil diaduk sampai pH netral
Dikeringkan pada suhu 80°C selama 12 jam

Dikalsinasi pada suhu 550°C selama 5 jam

Hasil

s TiO,-zeolit dengan Metode Sol-Gel

Titan

ium (V) isopropoksida

TIP sebanyak 5,72 mL ditambahkan ke dalam 34,32 mL
isopropanol

Diaduk dengan stirrer selama 30 menit

Ditambahkan ke dalam 5,71 mL CH3COOH

Diaduk dengan stirrer sampai menjadi gel

Ditambahkan zeolit sebanyak 13,5 gram dalam 100 mL
akuades

Diaduk dengan stirrer selama 4 jam

Didiamkan selama 24 jam

Disaring

Dikeringkan dengan 100°C pada oven selama 3 jam
Dikalsinasi pada suhu 550°C selama 4 jam

Dikarakterisasi dengan menggunakan instrumen XRD dan UV-
Vis DRS

Hasil

3. Uji aktivitas material hasil sintesis terhadap indigosol biru

3.1. Pembuatan larutan induk indigosol biru

Indigosol

Ditimbang 250 mg indigosol biru dan 0,2 g NaNO-
Dilarutkan dengan HCI 0,1 M sebanyak 8 mL kemudian
ditambahkan akuades ke dalam labu ukur 250 mL
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- Ditandabataskan hingga tanda batas
- Dihomogenkan
- Disimpan dalam lemari es

Hasil
3.2. Penentuan panjang gelombang maksimum

Larutan induk indigosol biru 1000 mg/L

Diukur panjang gelombang menggunakan spektrofotometer UV-Vis
dengan panjang gelombang 400-700 nm

Hasil

3.3. Pembuatan larutan dan kurva standar indigosol biru

Larutan induk indigosol biru 1000 mg/L

-| Dibuat larutan standar indigosol biru dengan konsentrasi 200, 400,
600, 800, 100 mg/L

-| Dimasukkan ke dalam 5 buah labu ukur 50 mL dengan volume
masing-masing 10; 20; 30; 40 dan 50 mL.

-| Diukur absorbansinya menggunakan spektrofotometer UV-Vis

Hasil

3.4. Fotodegradasi indigosol biru menggunakan fotokatalis TiO2-zeolit
3.4.1 Fotodegradasi indigosol biru dengan variasi massa fotokatalis
TiO2- zeolit alam 10:90%

Indigosol Biru 600 mg/L

-| Diisi masing-masing 25 mL indigosol biru 600 mg/L ke dalam 5
buah Erlenmeyer 100 mL

-| Ditambahkan variasi massa fotokatalis masing-masing 0; 10; 20;
40; dan 80 mg TiO2-zeolit alam 10:90%

-| Dimasukkan ke dalam UV reaktor selama 60 menit

-| Diukur absorbansi indigosol biru menggunakan instrumen

spektrotometer UV-Vis dengan panjang gelombang optimum

Hasil




3.4.2. Fotodegradasi indigosol biru dengan variasi lama penyinaran

Indigosol Biru 600 mg/L

Diisi masing-masing 25 mL indigosol biru 600 mg/L ke dalam 5
buah Erlenmeyer 100 mL

Ditambahkan massa fotokatalis optimum TiO,-zeolit alam.
Dimasukkan ke dalam UV reaktor dengan lama penyinaran masing-
masing 15; 30; 60; dan 120 menit.

Diukur absorbansi indigosol biru menggunakan instrumen

spektrotometer UV-Vis dengan panjang gelombang optimum

Hasil

3.4.3. Fotodegradasi indigosol biru dengan variasi konsentrasi

Indigosol Biru

Diisi masing-masing 25 mL indigosol biru dengan variasi
konsentrasi 200, 400, 600, 800 dan 1000 mg/L ke dalam 5 buah
Erlenmeyer 100 mL

Ditambahkan masing-masing massa optimum fotokatalis TiO2-
zeolit 10:90%

Dimasukkan ke dalam UV reaktor dengan lama penyinaran
optimum (menit)

Diukur absorbansi indigosol biru menggunakan instrumen

spektrotometer UV-Vis dengan panjang gelombang optimum

Hasil
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Lampiran 3 Perhitungan pembuatan reagen
1. Pembuatan larutan HCI 6 M

BJ HCI pekat = 1,267 g/mL
Konsentrasi =370p =—>79HCL
100 g larutan
BM HCI = 36,5 g/mol
n = 1 (jumlah mol ion H*)
mOl — g HCl - 379 — 1,014 mol
Mr HCl 36,5 g/mol

100 gram larutan = ——<__ = 78,9 mL = 0,0789 L
1,267 g/mL

R l 1,014 l
Molaritas == = M =12,85 M
L, 0,0789 L

Normalitas = n x Molaritas
=1x12,85M=1285N

|\/|1 7 V1 = |\/|2 . V2
12,85 M. Vi=6M. 100 mL
V1 =46,7 mL

Adapun prosedur pembuatannya adalah diambil larutan HCI pekat 37%
sebanyak 46,7 mL, kemudian dimasukkan ke dalam labu ukur 100 mL yang berisi
15 mL aquades. Selanjutnya ditambahkan aquades hingga tanda batas dan

dikocok hingga homogen.

2. Perhitungan kadar TiOz-zeolit

Diketahui:

Mr TIP : 284,22 g/mol
Mr TiO2 : 79, 86 g/mol
Ar Ti : 47,9 g/mol

p TIP : 0,967 g/cm?®

Target sintesis  : 1,55 gram

3. Menghitung berat prekursor TIP dan TiO untuk sintesis TiO-zeolit

_ massa TIP

Volume TIP = .




Massa TIP =Volume TIP x p
=5,72 mL x 0,967 g/cm?
=5,53¢g

Ar Ti Mr TiO,
X — =

massa target TiO> = —= x massa TIP
Mr TIP Ar Ti
479 79,86
T 284,22 % 47,9 X 5,53
=155¢
4. Mengitung % massa zeolit 90%
90% = 100% x ——vzeolit
W Zeolit +(W TiO3)
90% = 100% x —vzeolit
Wzeolit + (1,55 g)
100 Wzeolit =90 Wzeolit + 135
(100-90) Wzeolit =135¢
10 Wzeolit =135¢
Wzeolit = B3
10
=135¢g

5. Rasio perbandingan TIP : CH3COOH
Volume TIP  :572mL

p TIP : 0,967 g/cm®

Massa =p xvolume
= 0,967 g/cm® x 5,72 mL
=549¢

Mol = massa/mr
=5,49 g/ 284,22 g/mol

=0,019 mol
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Mol CHzCOOH = mol TIP x 5,20
= 0,019 x 5,20
= 0,1 mol

Massa = mol x mr
= 0,1 mol x 60 g/mol
=6g

Volume CH3COOH  =massa/p
=69/1,05g/cm®
=571 mL

6. Pembuatan larutan standar indigosol biru

e 200 mg/L
V1 x X1 Ak
V1 x 1000 mg/L =50 mL x 200 mg/L
V1 = == x 200
=10 mL
e 400 mg/L
V1 x X1 =V2 x X2
V1 x 1000 mg/L =50 mL x 400 mg/L
V1 = =2 x 400
=20 mL
e 600 mg/L
V1 x X1 =V2 x X2
V1 x 1000 mg/L =50 mL x 600 mg/L
V1 == X 600
=30 mL
e 800 mg/L
V1 x X1 =V2 x X2

V1 x 1000 mg/L =50 mL x 800 mg/L



V1

1000 mg/L

V1 x X1

V1 x 1000 mg/L

V1

_ 50

x 800

1000

=40 mL

=V2 x X2

50
1000

=50 mL

=50 mL x 1000 mg/L
x 1000
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7. Perhitungan penurunan Konsentrasi dan persen (%) degradasi setelah
proses degradasi dengan variasi massa fotokatalis TiO-zeolit alam

10:90%.
No | Massa Absorbansi Rata-rata | Konsentrasi | %Degradasi
Katalis Absorbansi (ppm) (%)
(mg)
| 1 11

1 0 0,243 0,239 0,242 0,241 492 18
2 10 0,198 0,195 0,199 0,197 404 32,7
3 20 0,120 0,118 0,121 0,120 250 58,3
4 40 0,142 0,146 0,143 0,144 298 51
5 80 0,202 0,206 0,203 0,204 418 30,3

y =0,0005x + 0,005

% Degradasi = % x100%

e 0Omg

Dimana: CO = konsentrasi awal indigosol biru

C = konsentrasi indigosol biru setelah degradasi

absorbansi rata-rata = 0,241
= 0,0005x + 0,005
=0,241 + 0,005

y
0,0005x




_ 0,246
0,0005

=492 mg/L

% Degradasi = 6006;:92 x 100%

= 0,18 x 100%
=18 %

10 mg

absorbansi rata-rata = 0,197
y = 0,0005x + 0,005
0,0005x =0,197 + 0,005

_ 0,202
0,0005

= 404 mg/L

% Degradasi = 6006;:04 x 100%

= 0,327 x 100%
=32,7%

20 mg

absorbansi rata-rata = 0,120
y = 0,0005x + 0,005
0,0005x =0,120 + 0,005

0,125

~ 0,0005

=250 mg/L

600 — 250

% Degradasi == x 100%

= 0,583 x 100%
=58,3%

40 mg
absorbansi rata-rata = 0,144
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y
0,0005x

% Degradasi

80 mg

= 0,0005x + 0,005
= 0,144 + 0,005

_ 0,149
0,0005

=298 mg/L

600 — 298

= x100%

600
= 0,51 x 100%

=51%

absorbansi rata-rata = 0,204
= 0,0005x + 0,005
= 0,204 + 0,005

y
0,0005x

% Degradasi

_ 0,209
0,0005

=418 mg/L

600 — 418

= x100%

600

= 0,303 x 100%

=30,3%
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8. Perhitungan penurunan Konsentrasi dan persen (%) degradasi setelah
proses degradasi dengan variasi lama penyinaran.

No Waktu Absorbansi Rata-rata | Konsentrasi | %eDegradasi

Degradasi Absorbansi (ppm) (%)
(menit) I i

1 15 0,202 0,196 0,198 0,199 408 32

2 30 0,119 0,119 0,118 0,119 248 58,7

3 60 (1) 0,155 0,157 0,156 0,156 322 46,3

4 60 (1) 0,120 0,118 0,121 0,120 250 58,3

5 120 0,216 0,222 0,217 0,218 446 25,7




y =0,0005x + 0,005

C0-C £ 100%

% Degradasi = "

Dimana: CO = konsentrasi awal indigosol biru
C = konsentrasi indigosol biru setelah degradasi

e 15 menit

absorbansi rata-rata = 0,199

y = 0,0005x + 0,005
0,0005x =0,199 + 0,005
0,204
" 0,0005
=408 mg/L
% Degradasi - 6006;:08 x 100%
= 0,32 x 100%
=32%
e 30 menit

absorbansi rata-rata = 0,119

y = (0,0005x + 0,005
0,0005x =0,119 + 0,005
_ 0,124
~ 0,0005
= 248 mg/L
% Degradasi = 6006:)0248 x100%
= 0,587 x 100%
=58,7%
e 60 (I) menit
absorbansi rata-rata = 0,169
y = 0,0005x + 0,005

0,0005x =0,120 + 0,005



— 0,125
0,0005

=250 mg/L

% Degradasi = 6006;0250 x 100%
= 0,583 x 100%
= 58,3 %

60 (1) menit

absorbansi rata-rata = 0,156

y =0,0005x + 0,005

0,0005x =0,156 + 0,005

_ 0161
0,0005

= 322 mg/L

600 — 322

% Degradasi W x 100%

= 0,463 x 100%
=46,3 %

120 menit
absorbansi rata-rata = 0,218
y = (0,0005x + 0,005

0,0005x =0,218 + 0,005

_ 0,223
0,0005

= 446 mg/L

X

600 — 446

% Degradasi = o0 x100%

= 0,257 x 100%
=257%
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9. Perhitungan penurunan Konsentrasi dan persen (%) degradasi setelah
proses degradasi dengan variasi konsentrasi indigosol biru 200, 400, 600,
800 dan 1000 mg/L.

No Variasi Absorban Rata-rata | Konsentrasi | %Degradasi
konsentrasi Si Absorbansi (mg/L)
(ppm) I I i

1 200 0,087 0,087 0,084 0,089 188 6
2 400 0,165 0,166 0,170 0,167 344 14
3 600 0,119 0,119 0,118 0,119 248 58,7
4 800 0,296 0,299 0,291 0,295 600 25
5 1000 0,440 0,442 0,445 0,442 894 10,6

y =0,0005x + 0,005

% Degradasi = €9-C ¥ 100%

200 mg/L

Co

Dimana: CO = konsentrasi awal indigosol biru

C = konsentrasi indigosol biru setelah degradasi

absorbansi rata-rata = 0,089
= (0,0005x + 0,005
= 0,089 + 0,005

y
0,0005x

_ 0,094
0,0005

=188 mg/L

% Degradasi

400 mg/L

200 — 188

= x100%

200

= 0,06 x 100%
=6%

absorbansi rata-rata = 0,167
= 0,0005x + 0,005

y
0,0005x

= 0,167 + 0,005




_ 0172
0,0005

= 344 mg/L

% Degradasi = 4004;0344 x 100%

= 0,14 x 100%

=14 %
600 mg/L
absorbansi rata-rata = 0,122
y = 0,0005x + 0,005

0,0005x =0,119 + 0,005

_ 0,124
~ 0,0005
= 248 mg/L

% Degradasi = 6006:)0248 x 100%
= 0,587 x 100%
=58,7%

800 mg/L

absorbansi rata-rata = 0,295

y = 0,0005x + 0,005

0,0005x =0,295 + 0,005

_ 03
X =
0,0005

= 600 mg/L

800 — 600
800

% Degradasi = x 100%

= 0,25 x 100%
=25%

1000 mg/L
absorbansi rata-rata = 0,442
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y = 0,0005x + 0,005
0,0005x =0,442 + 0,005
_ 0,447
" 0,0005
=894 mg/L
- 1000 — 894
% Degradasi = ooo — X100%
= 0,106 x 100%
=10,6 %
10. Lampiran Screening Panjang Gelombang Maksimum
No. Panjang Gelombang  Absorbansi  Panjang Gelombang Absorbansi
(nm) (nm)
1 400 0,563 550 0,762
2 405 0,571 555 0,765
3 410 0,588 560 0,768
4 415 0,597 565 0,772
5 420 0,611 570 0,779
6 425 0,623 575 0,781
7 430 0,634 580 0,783
8 435 0,64 585 0,786
9 440 0,648 590 0,787
10 445 0,661 595 0,789
11 450 0,668 600 0,792
12 455 0,672 605 0,797
13 460 0,683 610 0,799
14 465 0,688 615 0,805
15 470 0,692 620 0,811
16 475 0,697 625 0,823
17 480 0,702 630 0,821
18 485 0,709 635 0,82
19 490 0,713 640 0,815
20 495 0,722 645 0,802
21 500 0,731 650 0,791
22 505 0,732 655 0,788
23 510 0,735 660 0,76
24 515 0,738 665 0,754
25 520 0,741 670 0,721
26 525 0,743 675 0,709
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27 530 0,746 680 0,687
28 535 0,75 685 0,665
29 540 0,752 690 0,632
30 545 0,756 695 0,633
Skrining Panjang Gelombang
0.9
0.8 W’W .0000
07 %%,
+ il [ 1)
B 06 ”.00‘"'
Bf05
Q 04
O
< 03

0.2
0.1

400

450 500 550 600
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Date: 1/29/2020 Time: 7:37:26 PM File: 01-071-1167 User: dwi rahayu noviant
Name and formula

Feference code 00-009-0466

hineral name: Alhite, ordered

PDF index narne: Sodium Alurninum Silicate
Ernpiricalformula; AlNa0gSiy
Chemicalformula: MaAlSi;0g

Crystallographic parameters

Crystal system: Anorthic
Space group: A
a )
b (&)
cihy
Alpha (7
Beta (7
Gamma (7):
Calculated density (g/om™3): 2.62
Measured density (g/cm ™31 2.61
Yolumne of cell (1076 pm™3): 332.42
z 4.00
RIR: z.10
Status, subfiles and quality
Status: Diffraction data collected at non ambienttermperature
Subfiles: Inorganic
Mineral
Educational pattern
Farensic
Cluality: Star (S)
Comments
Colar. Colorless. gray, white, bluish
General comments: Low ternperature structure.
Forwariations in 20 with cormposition to 502 anorhite see Smith, Adnesd Adg, 31 47
(1956), also Smith, Yoder, 4 Adsasl 41 632 (1956).
Sample source Specimen from Amelia, Yirginia, USA
Analysis: Composition (wt.>2): albite 98.2, orthoclase 1.5.
Optical data: A=1526 B=1.529. 0=1536 Sign=+ 2/=70"
Additionsl pattern: Toreplace 1-734 and validated by calculated pattern 20-554
helting point: 118"
References
Frirnary refarance: Smith., Adraral Aag,. 31, 47, (1956)

Optical data: Winchell, H., Slemests of Ontos! Maraiap: 2, 12, (1951)



Date: 1/29/2020 Time: 7:37:26 PM

File: 01-071-1167

User: dwi rahayu noviant

Peak list
No. h s 1 d [a] 2Theta[deg] I [%]
1 0 0 1 £.39000 0.897 20.0
2 -1 -1 1 5.54000 0.965 2.0
3 -1 1 1 5.59000 1.025 2.0
4 -2 aQ 1 4.03000 1.422 16.0
5 1 -1 1 3.85700 1.486 8.0
1 1 1 1 3.78000 1.51¢ 25.0
7 1 3 [1] 3.68400 1.555 20.0
g -1 -3 1 3.66300 1.564 16.0
] -1 -1 2 3.50800 1.633 10.0
10 -2 -2 1 3.48400 1.645 2.0
1 -1 1 2 3.37500 1.693 8.0
12 0 0 2 3.19600 1.793 100.0
13 -2 2 [1] 3.15100 1.81%8 10.0
14 1 -3 1 2.96400 1.933 10.0
15 0 -2 2 2.53300 1.954 16.0
16 1 3 1 2.86600 1.98%9 8.0
17 -1 =53] 2 2.84300 2015 2.0
8 0 2 2 2.78700 2.056 2.0
19 -1 3] 2 2.63800 2.171 6.0
20 -2 = 1 2.56300 2.236 8.0
24 s 2 2.53800 2.258 2.0
A 0 = 2 2.51100 2.282 2k
23 2 -2 il 2.49600 2.28¢6 6.0
24 2 2 1 2.46000 2.32%9 6.0
25 -2 4 1 2.44300 2.345 4.0
26 -1 -5 1 2.43100 2.357 2.0
27 2 = 0 2.40500 2.383 2.0
28 3 1 0 2.38800 2.339 4.0
29 -3 -3 18 2.32000 2.470 4.0
30 =1L 1 3 2.27800 1 5] 2.0
31 ) 4 2 2.18800 2.618 4.0
32 0 § 0 2.12500 2.697 8.0
33 -1 -3 3 2.11800 2.704 6.0
34 2 = 1 2.07600 2.760 2.0
35 2 4 1 2.03500 2.816 2.0
36 2 1] 2 2.00000 2.865 2.0
3T [v) [ 1k 1.58000 2.854 4.0
38 2 -2 2 1.52700 2.974 2.0
39 2 2 2 1.88800 3.033 8.0
40 -4 0 3 1.85100 3.08¢6 2.0
41 -2 [ L 1.84400 3.108 3.0
2 -2 § 0 1.825900 3.133 4.0
43 o -4 3 1.82400 3.142 18.0
44 1 1 3 1.80400 3.176 6.0
45 -2 0 4 1.78500 3.210 8.0
Stick Pattern
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Inensity [%]
100

Ref. Pattem: Albite, orderd
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LEMBAR IDENTIFIKASI BAHAYA DAN PENILAIAN RESIKO
KEGIATAN PRAKTIKUM MAHASISWA

JURUSAN KIMIA
FAKULTAS SAINS DAN TEKNOLOGI
UIN MAULANA MALIK IBRAHIM
MALANG

IDENTIFIKASI BAHAY A DAN PENILAIAN RESIKO

PENELITIAN

Jumlah halaman : 1

JUDUL PENELITIAN : AKTIVITAS DEGRADASI ZAT WARNA INDIGOSOL BIRU MENGGUNAKAN FOTOKATALIS TiO,/ZEOLIT ALAM

. . \ . Level Tingkat
No Tahapan Kerja Penelitian Potensi Bahaya Upaya Pengendalian Resiko | Peluang Bahaya
® (P) (RxP)
o Menghirup zeolit alam dapat menyebabkan batuk-batuk e Menggunakan masker
1. Aktivasi Zeolit dan bersin o Menggunakan sarung tangan 2 2 4
e Iritasi pada kulit
e Tumpah saat memasukkan TIP dan isopropanol ke dalam o Berhati-hati dalam menggunakan memasukkan TIP dan
beaker dengan pipet ukur isopropanol
e TiO; jika paparan inhalasi dalam jumlah besar dapat e Menggunakan sarung tangan
menyebabkan mata, hidung, dan iritasi saluran pernapasan | e Tutup rapat di dalam tempat yang berventilasi baik.
atau selaput lendir dan efek pengeringan sementara. Kontak dengan kulit: cuci dengan air yang banyak dan
2 Sintesis TiO,/zeolit metode Kontak yang berkepanjangan pada kulit sensitif dapat lepaskan pakaian yang terkontaminasi. Kontak dengan 2 2 4
' sol-gel menyebabkan iritasi pada kulit dan mata. mata: bilas dengan air yang banyak dengan kelopak mata
terbuka lebar. Hubungi dokter mata. Terhirup: hirup udara
segar, berikan napas buatan, berikan masker oksigen jika
diperlukan, secepatnya hubungi dokter. Tertelan: berikan
korban air minum yang banyak. Menggunakan APD yang
lengkap.
o Menghirup zeolit alam dapat menyebabkan batuk-batuk e Menggunakan masker
3. Dimasukkan ke dalam zeolit dan bersin e Menggunakan sarung tangan 2 2 4
o |[ritasi pada kulit
Diaduk dengan stirrer selama e Pengadukan yang terl_alu cepat dapat menyebabkan larutan . Hati—ha_ti ke'tika mengatur kecepatan pengadukan dengan
4. 4jam tumpah dan mengenai tubuh magnetik stirer 2 1 2
Dikeringkan dalam oven o Memasukkan larutan dalam oven saat suhu tinggi e Memakai sarung tangan ketika memasukkan endapan
5. pada suhu 100 °Cselama 3 dalam oven 2 1 2
jam o Hati-hati saat mengoperasikan oven
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6 Bubuk yang peroleh e Tangan dapat terbakar dalam tanur bersuhu tinggi e Menggunakan alat bantu saat memasukkan bubuk dalam
' dikalsinasi pada suhu 550°C tanur
Jika terkena sinar UV dapat menyebabkan kanker o Jauhkan dari sumber nyala
Jika terhirup indigosol biru dapat menyebabkan iritasi e Terhirup indigosol biru: hirup udara segar, berikan napas
mukosa, perasaan mengantuk dan pusing. Kontak dengan buatan, berikan masker
S . kulit dapat menyebabkan iritasi, kulit menjadi kasar dan oksigen jika mungkin, segera hubungi dokter. Kontak
Sr?;%gﬁg\g?izssli 'Eg;gg;?;s?”u merekah. Kontak dengan mata dapat menyebabkan iritasi dengan kulit: cuci dengan air yang cukup, lepaskan
7. o : ! mata, resiko kornea berkabut. Setelah tertelan dapat pakaian yang terkontaminasi. Kontak dengan mata: bilas
variasi massa katalis dan 4
lama penyinaran sinar UV menyebabkan mual dan muntah dengan air yang banyak dengan kelopak mata terp_uka
lebar, hubungi dokter mata. Tertelan: perhatikan jika
korban muntah. Resiko terjadi aspirasi. Jaga agar jalan
udara tetap bebas, segera hubungi dokter
e Menggunakan APD yang lengkap
KETERANGAN
RESIKO - merupakan suatu nilai yang ditetapkan untuk menentukan suatu tingkatan dampak/akibat PELUANG - merupakan suatu nilai yang ditetapkan untuk menentukan tingkat-frekuensi
berdasarkan keparahan yang disebabkan oleh kecelakaan kerja terhadap kejadian kecelakaan kerja
Level-1 : Tidak ada cedera, kerugian biaya rendah, kerusakan peralatan ringan Level-1 ] Hampir tidak pernah'terjadi
Level-2 Cedera ringan (hanya membutuhkan P3K), peralatan rusak ringan Level-2 Frekuensi kejadian jarang terjadi waktu
tahunan
Level-3 Menyebabkan cidera yang memerlukan perawatan medis ke rumah sakit, Level-3 Frekuensi kejadian sedang dalam waktu
peralatan rusak sedang bulanan
Level-4 Menyebabkan cidera yang menyebabkan cacatnya anggota tubuh permanen, Level-4 Hampir 100 % terjadi kejadian tersebut
peralatan rusak berat
Level-5 Menyebabkan korban jiwa (kematian), peralatan rusak berat Level-5 100 % kejadian pasti terjadi

TINGKAT BAHAY A - merupakan hasil perkalian dari Resiko (R) dan Peluang (P) sebagai tetapan tingkat bahaya dari suatu pekerjaan yang dilakukan
Masih dapat ditoleransi

SKOR 1-4 Rendah
5-10 Sedang
11-25 Tinggi

Dikendalikan sampai batas toleransi
Pemantauan intensif dan pengendalian
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