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ABSTRAK

Wulandari, Fitri. 2020. Pengaruh Temperatur Kalsinasi Terhadap Aktivitas
Fotokatalis Nanokomposit MnO.-Rgo. Skripsi. Jurusan Fisika, Fakultas Sains dan
Teknologi, Universitas Islam Negeri Maulana Malik Ibrahim Malang. Pembimbing:
() Erna Hastuti, M.Si (11) Drs. Abdul Basid, M.Si

Kata kunci: MnO,-rGO, Sol-gel, Fotokatalis, Rhodamin b

Zat warna merupakan salah satu pencemar dalam lingkungan perairan yang sangat
berbahaya. Keberadaan limbah tekstil dalam perairan dapat mengganggu penetrasi sinar
matahari sehingga kehidupan organisme dalam perairan akan terganggu. Fotodegradasi
merupakan proses degradasi pewarna limbah tekstil menggunakan bahan semikondutor
dengan bantuan cahaya. Penelitian ini bertujuan untuk mengetahui pengaruh temperatur
kalsinasi tehadapap sifat fisis dan aktivitas fotokatalis. Metode sol-gel digunakan untuk
membuat serbuk katalis MnO,-rGO menggunahan bahan rGO, KMnQO,4 dan C4H404. Gel
yang terbentuk disaring, dioven lalu dilakukan kalsinasi dengan variasi temperatur 400°C,
450°C, 500°C, 550°C dan 600°C selama 3 jam. Hasil dari XRD yaitu sampel tanpa kalsinasi
memiliki fasa 6-MnO; dan bertambah fasa a-MnO mulai temperatur 400°C hingga 600°C.
Nilai rata-rata ukuran kristal terkecil pada sampel 450°C yaitu 23.515 nm. Hasil uji FTIR
memperjelas bahwa sampel memiliki gugus fungsi C=C pada bilangan gelombang 1508-
1650 cm-1 yang menunjukkan adanya rGO dalam sampel. Pengujian aktivitas fotokatalis
memiliki efisiensi degradasi rhodamin b tertinggi dengan waktu 30 menit penyinaran pada
sampel tanpa kalsinasi, yaitu 16.51%.



ABSTRACT

Wulandari, Fitri. 2020. Effect of Calcination Temperature on Photocatalyst Activity of
MnO,-rGO Nanocomposites. Thesis. Physics Department, Faculty of Science and
Technology, Maulana Malik Ibrahim State Islamic University, Malang. Advisors: (1)
Erna Hastuti, M.Si (1) Drs. Abdul Basid, M.Si

Keywords: MnO,-rGO, Sol-gel, Photocatalyst, Rhodamine b

The dye is one of the pollutants in the aquatic environment which is very dangerous.
The existence of textile waste in waters can interfere with the penetration of sunlight so
that the life of organisms in the waters will be disturbed. Photodegradation is a process of
degradation of textile waste dyes using semicondutor materials with the help of light. This
study aims to determine the effect of calcination temperature on physical properties and
photocatalyst activity. The sol-gel method was used to make MnO,-rGO catalyst powder
using rGO, KMnO, and C;H10, materials. The gel that was formed was filtered, oven and
then calcined with temperature variations of 400°C, 450°C, 500°C, 550°C and 600°C for 3
hours. The result of XRD is that the sample without calcination has an 6-MnO- phase and
an a-MnO; phase increases from a temperature of 400°C to 600°C. The average value of
the smallest crystal size in a sample of 450°C is 23,515 nm. The FTIR test results make it
clear that the sample has a functional group C = C at wave number 1508-1650 cm which
indicates the presence of rGO in the sample. The photocatalyst activity test had the highest
degradation efficiency of rhodamine b with 30 minutes of irradiation on the sample without
calcination, namely 16.51%.



galdiall

MNO2-rGO 4351 48 0 (14 (igedal) jial) Al gad (undSill 351 a il (g sk cg )Y 55
Yo Lo Kol Aad) aan ol Sllle LY so daala cln o 53 5 o slall 40K coly 5l ol aals sy
Dalall el die (1) ¢ ptiealall ¢ siula U) (1) 1Y) Al

@ Ol “fjmn 8l Sem-d)lé.&\ «MnQO,-rGO K.p&i.d\ Cilalsd)

slaall & Gl susiall G 25 g 3 guael) obiall a8 gLl gl 5l (e e g5 o) flua yiad
Sl aladinly eadle (Say oluall Gl guae sha J85 ) (0555 Guadd) slida 7l (e 3 sadiug
e Caagy eluall Dlely Jaa gall 4d aladiuly s susiall LS o gluall )i dolee 5 5 (5 gaall
dslae dlee padind | gl Giad) Akl g AN Cland) gad S 5 ) a5l A jee ) i)
JEall el aty CaH4O45 <tKMNO4 «rGO pladiuly b gaall jaall jaall (§ sania JoSGE 22Ma
el &3 324 600 5 <550 <500 450 400 4 sie dal 3 ga GualSil Jyg o il B g g
Oe 1 0-MNOZ Alas 334 55 5-MNOp Ay (Say ¢Sl (90 il a5 cdadl ) adl Ao
o e A2 0 450 Glie B sl aan sraal (e Aau gid) edls 4, 55l 600—400 3,00
Ll 5 de sanae il (b o) paall (90 AndY) Ay ) sd Jagad L) dagis iy yiagili 23,515
bl jlsdl Glill 8 rGO s Gle Ju Al 1- siadin 1650—1508 zsall 2= & C=C
A5 ol G 50 liaal) a8 4880 30 el Baa o Gaalag ) (oY) sa sl Vs al 5 sual) Sl

.%16.51



BAB |
PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Zat warna merupakan salah satu pencemar dalam lingkungan perairan yang
dihasilkan dari berbagai aktivitas industri seperti kertas, makanan, kosmetik, cat
dan tekstil. Industri tekstil merupakan salah satu penyebab banyaknya limbah yang
sangat berpotensi mencemari lingkungan. Sebagian besar bahan yang terdapat
dalam limbah tekstil adalah zat warna, terutama pewarna sintetik. Zat warna sintetik
merupakan bahan pencemar yang sangat kompleks dan intensitas warnanya tinggi.
Keberadaan limbah tekstil dalam perairan dapat mengganggu penetrasi sinar
matahari sehingga kehidupan organisme dalam perairan akan terganggu (Haryono
et al, 2018).

Pencemaran lingkungan menjadi masalah serius bagi kelangsungan hidup dan
rusaknya ekosistem di lingkungan yang terjadi merupakan akibat dari ulah manusia.
Sebagaimana Allah telah berfirman dalam QS. Asy-Syu’ara’ ayat 151-152 yang

berbunyi:
{152} olial Y5 231 & Oplnds ) {151}508 2l Safi ol Y3

“Dan janganlah kamu mentaati perintah orang-orang yang melewati batas, yang
membuat kerusakan di muka bumi dan tidak mengadakan perbaikan” (OS. Asy-

Syu’ara’ : 151-152).

Ayat di atas menegaskan tentang larangan untuk terus mendukung atau melakukan
hal-hal yang dapat mencemari lingkungan (perusakan) tanpa memperdulikan dan
melampui kadar batas dari ekosistem lingkungan serta tidak ada upaya untuk

melakukan perbaikan setelahnya. Quraish Shihab (2002) dalam buku tafsirnya



menjelaskan bahwa yang dimaksud perusakan adalah barang yang dihasilkan
(produk) dengan memiliki nilai dan manfaat bagi manusia, akan tidak ada artinya
apabila dalam pengerjaannya merusak dari keadaan lingkungan di sekitarnya. Oleh
karena itu manusia diwajibkan untuk senantiasa menjaga, merawat dan
melestarikan lingkungan sebagaimana manusia diciptakan untuk memenuhi salah
satu tugas sebagai khalifah.

Pembuangan limbah zat warna tekstil tanpa melalui proses pengolahan yang
benar dapat mengakibatkan dampak yang sangat fatal. Beberapa upaya penanganan
limbah tekstil secara konvesional seperti penggunaan lumpur aktiv (active sludge),
koagulasi, sedimentasi dan adsorpsi dinilai kurang efektif untuk mengatasi
permasalahan tersebut (Ernawati et al, 2020). Cara adsorpsi dinilai kurang efektif
karena adsorbat yang terakumulasi di dalam adsorben, pada akhirnya akan
menimbulkan masalah baru (Elias and Zainal, 2000). Untuk menangani hal tersebut
dalam penelitian ini digunakan proses fotodegradasi. Fotodegradasi merupakan
salah satu metode degradasi warna dari lingkungan perairan yang banyak
dikembangkan karena memiliki kelebihan diantaranya, dapat digunakan untuk
mengolah limbah non-biodegredable, biaya pengoperasian dan instalasi sistem
yang murah (Neolaka et al, 2019).

Dalam industri tekstil, Rhodamin B merupakan salah satu zat warna yang sering
digunakan, karena harganya murah dan mudah diperoleh (Sibarani et al, 2018),
akan tetapi senyawa dalam rhodamin B mengandung racun dan tahan terhadap
biodegradasi dan fotolisis (Neolaka et al. 2019). Proses degradasi pewarna
rhodamin B telah dilakukan dengan berbagai macam katalis seperti, CaTiOs

(Ernawati et al, 2020), TiO2 (Leksono, 2012), MnO. (Sun, 2017) dan lain-lain.



Mangan dioksida (MnO) banyak digunakan sebagai katalis karena murah,
ramah lingkungan dan dapat diaplikasikan untuk skala lingkungan (Gagrani et al,
2018). Setiap material MnO> terdiri atas struktur tunnel, maka bahan ini banyak
digunakan sebagai penukar ion, penukar molekul dan selektif katalis yang baik
untuk mendegradasi zat warna rhodamin B (Saridewi et al, 2015).

Penelitian sebelumnya dilakukan oleh Saridewi et al (2015) telah membuat
material B-MnO> dari KMnO4 dan Mn(HO3)2.4H20 (2:3) dengan variasi suhu 90,
120, dan 150°C menggunakan metode bebas pelarut. Material terbaik diperoleh
pada suhu 120 °C dengan nilai kristalinitas mencapai 14.08nm. (Chan et al, 2016))
membuat partikel B-MnO> dari kalium permanganat dan mangan (I1) sulfat (2:3)
menggunakan metode sol-gel. Fotodegradasi larutan Rhodamin B (RhB)
menggunakan nanotube B-MnO; di bawah iradiasi tampak lebih efisien 90,3%
setelah penyinaran selama 120 menit.

MnO: lebih efektif dimanfaat sebagai fotokatalis jika dibuat nanokomposit
menggunakan rGO. Chhabra et al (2019) membuat nanokomposit MnO.-rGO
menggunakan metode hidrotermal untuk mendegradasi pewarna dengan
membandingkan aktifitas fotokatalis pada katalis dan polutan yang berbeda. Katalis
MnO: kurang efektif untuk mendegradasi larutan polutan, akan tetapi dengan
penambahan rGO diperoleh hasil sebesar 94% dalam waktu 90 menit.

Dewi (2018) telah melakukan penelitian mengenai pembuatan rGO dari bulu
ayam menggunakan metode chemical exfoliation. Bulu ayam dioven dengan suhu
250°C selama 30 menit, dikalsinasi pada suhu 400 °C selama 5 jam, disonikasi
selama 5 jam dengan suhu ruang lalu dikeringkan. Diperoleh nilai adsorben yang

baik pada penggunaan larutan aquades daripada penggunaan H2SOa.



Berdasarkan penguraian latar belakang diatas, maka dalam penelitian ini
dilakukan pembuatan nanokomposit MnO2-rGO menggunakan metode sol-gel.
Dalam penelitian ini rGO yang digunakan sesuai dengan yang telah dilakukan Dewi
(2018), diharapkan dapat meningkatkan aktivitas fotokatalis MnO». Variasi
temperatur kalsinasi (400°C, 450°C, 500°C, 550°C dan 600°C) dilakukan untuk
mendapatkan material yang tepat, sifat fisis dan aktivitas fotokatalis yang terbaik.
Karakterisasi yang digunakan dalam penelitian ini diantaranya X-Ray Diffraction
(XRD), UV-Visible, dan Fourrier Transform Infrared (FTIR).

1.2 Rumusan Masalah
Rumusan masalah dari penelitian ini yaitu:
1. Bagaimana pengaruh variasi temperatur kalsinasi terhadap (fasa yang terbentuk,
gugus fungsi dan energi gap) nanokomposit MnO»-rGO?
2. Bagaimana pengaruh variasi temperatur kalsinasi terhadap aktivitas fotokatalis
nanokomposit MnO2-rGO?
1.3 Tujuan Penelitian
Tujuan dari penelitian ini yaitu:
1.Untuk mengetahui pengaruh variasi temperatur kalsinasi terhadap sifat fisis
(fasa yang terbentuk, gugus fungsi dan energi gap) nanokomposit MnO2-rGO
2.Untuk mengetahui pengaruh variasi temperatur kalsinasi terhadap aktivitas
fotokatalis nanokomposit MnO2-rGO
1.4 Batasan Masalah
Batasan masalah dari penelitian ini yaitu:
1. Nanokomposit MnO2-rGO disintesis menggunakan metode sol-gel

2. Variasi suhu kalsinasi 400°C, 450°C, 500°C, 550°C dan 600°C



3. Karakterisasi sampel menggunakan XRD, FTIR, UV-Vis
4. Uji aktivitas fotokatalis dilakukan menggunakan fotoreaktor untuk mengamati
degradasi pewarna tekstil Rhodamin-B selama 3 jam.
1.5 Manfaat Penelitian
Manfaat dari penelitian ini yaitu untuk mengetahui cara mensintesis
nanokomposit MnO2-rGO menggunakan metode sol gel. Dilakukan variasi
temperatur kalsinasi untuk mendapatkan material dengan hasil aktivitas fotokatalis

terbaik.
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2.1 Limbah Tekstil

Perkembangan teknologi tekstil semakin lama berkembang pesat. Dalam
proses yang berlangsung dalam industri tekstil ini banyak membutuhkan air,
pewarna, dan bahan-bahan kimia. Dari bahan-bahan tersebut, maka hasil akhir dari
proses ini banyak diperoleh limbah. Limbah tekstil ini akan sangat berbahaya bagi
lingkungan apabila dibuang begitu saja tanpa diolah terlebih dahulu. Khusus
industri tekstil yang di dalam proses produksinya mempunyai unit Finishing-
Pewarnaan mempunyai potensi sebagai penyebab pencemaran air dengan
kandungan amoniak yang tinggi (Hasan, 2016).

Air limbah pabrik tekstil rata-rata mengandung pewarna, Chemical oxygen
demand, bahan-bahan kimia berbahaya, asam, garam anorganik, dan kandungan
amoniak yang tinggi (Verma, Dash, and Bhunia 2012). Dari berbagai macam bahan
yang terkandung dalam limbah tekstil ini, limbah zat pewarna tekstil merupakan
limbah yang paling membahayakan dan yang menjadi sumber dari kontaminasi.
Apabila limbah ini dibuang secara sembarang dan bercampur dengan air bersih. Hal
ini bisa menyebabkan terkontaminasinya air bersih tersebut sehingga mengandung
bahan-bahan kimia yang berbahaya serta penurunan kadar oksigen ((Duarte et al.
2013); (Wang et al. 2009)). Selain itu limbah pabrik tekstil ini juga sangat beracun
untuk kehidupan flora dan fauna yang ikut menggunakan air yang sudah

terkontaminasi tersebut (Wang et al. 2009).



2.2 Zat Warna Rhodamin B

Rhodamin B termasuk warna golongan xanthenes dyes. Rhodamin B adalah
bahan kimia yang digunakan untuk pewarna merah pada industri tekstil dan plastik.
Pada makanan, rhodamin B dan metanil yellow sering dipakai mewarnai kerupuk,
makanan ringan, terasi, kembang gula, sirup, biskuit, sosis, makaroni goreng,
minuman ringan, cendol, manisan, gipang dan ikan asap. Makanan yang diberi zat
pewarna ini biasanya berwarna lebih terang dan memiliki rasa agak pahit

(Kusumawardani, 2008).
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Gambar 2.1 Struktur Kimia Rhodamin-B (Al 2018)

Rhodamin B adalah pewarna sintetis yang berasal dari metanlinilat ini dan
dipanel alanin yang berbentuk serbuk kristal berwarna kehijauan, merah
keunguan dalam bentuk terlarut pada konsentrasi tinggi dan warna merah terang
pada konsentrasi rendah. Rhodamin B sering disalahgunakan untuk pewarna
pangan seperti kerupuk makanan ringan dan minuman yang sering dijual di
sekolah serta kosmetik dengan tujuan menarik perhatian konsumen. Rhodamin B
dengan nama kimia C2sN3:N2O3Cl merupakan bahan kimia sebagai pewarna

dasar untuk berbagai kegunaan, semula zat ini digunakan untuk kegiatan histologi



dan sekarang berkembang untuk berbagai keperluan yang berhubungan dengan
sifatnya yang ber floresiensi dalam sinar matahari.

Rhodamin B termasuk senyawa atau molekul yang memberikan warna
akibat adanya gugus kromofor. Dimana gugus kromofor tersebut yaitu quinoid
kuantitas warna yang ditimbulkan rhodamin b sangat tajam hal ini disebabkan
oleh adanya dua gugus auksokrom. Gugus auksokrom tersebut adalah
dimethylamine proses pembuatan zat warna sintetik biasanya melalui perlakuan
pemberian asam sulfat dan asam nitrat yang seringkali terkontaminasi oleh logam
seperti arsen atau logam berat lain yang bersifat racun pada pembuatan zat
pewarna organik sebelum mencapai produk akhir harus melalui suatu senyawa
antara dulu yang kadang-kadang berbahaya seringkali dalam proses reaksi
tersebut terbentuk senyawa baru yang berbahaya yang lebih tertinggal sebagai
residu dalam bahan pewarna tersebut.

2.3 Fotokatalis

Fotokatalis secara umum di definisikan sebagai proses reaksi kimia yang
dibantu oleh cahaya dan katalis (Arutanti et al, 2009). Fotokatalisis sendiri adalah
suatu proses yang dibantu oleh adanya cahaya dan material katalis. Katalis adalah
suatu material yang mempengaruhi proses laju reaksi tanpa ikut berubah secara
kimia. Katalis dapat mempercepat fotoreaksi melalui interaksinya dengan substrat
baik keadaan dasar maupun tereksitasi atau dengan fotoproduk utamanya,
tergantung pada mekanisme fotoreaksi tersebut (Otmer dan Kirk, 1994).

Reaksi fotokatalis melibatkan pasangan elektron dan hole (e dan h*) yang
berperan sebagai agen oksidasi dan reduksi dalam reaksi fotokatalis. Elektron dan

hole (e~ dan h*) memanfaatkan cahaya untuk mengaktifkan katalis yang kemudian



bereaksi dengan senyawa kimia di dekat ataupun di permukaan katalis. Cahaya
yang digunakan harus memiliki energi lebih besar dari celah energi material katalis
(semikonduktor). Hal ini bertujuan agar material semikonduktor dapat
menghasilkan elektron dan hole yang kemudian mendegradasi senyawa-senyawa

berbahaya (Sutanto, 2015).

Degraded
0, products

Potential (V) vs. NHE

Gambar 2.2 Mekanisme Aktivitas Fotokatalis Nanokomposit MnO2-rGO Di
Bawah Radiasi Sinar Tampak (Chhabra et al. 2019)

Mekanisme aktivitas fotokatalis nanokomposit MnO2-rGO diilustrasikan pada
gambar 2.2. Setelah penerangan cahaya tampak, elektron melompat dari pita valensi
ke pita konduksi. Hole yang tertinggal bereaksi dengan molekul air yang teradsorpsi
untuk menghasilkan OH. Transfer elektron mengalami fotogenerasi terjadi dari pita
konduksi MnO; ke rGO karena tingkat energi fermi yang lebih rendah. Selanjutnya,
elektron dari rGO dan juga dari pita konduksi MnO2 bereaksi dengan oksigen dan
molekul air menghasilkan Oz dan H202, untuk pembentukan OH. Akhirnya, OH
dan O yang dihasilkan ini bereaksi dengan polutan yang teradsorpsi untuk

menghasilkan produk yang terdegradasi. Berikut merupakan persamaan reaksi
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kimia fotokatalis nanokomposit MnO2-rGO dalam mendegradasi polutan

menggunakan radiasi sinar tampak (Chhabra et al. 2019):

MnO: + hv (visible light) — MnO> (e" + h*) (2.1)
h*+HO— OH+H* (2.2)
MnO> (") +rGO — rGO(e") (2.3)
e (MnO2/ rGO) + Oz — 05 (2.4)
05+ 2H* — HO; + H* — 2 OH (2.5)
0, + H20 — OOH +OH" (2.6)
2 O0H — O + H,0; (2.7)
H.0. + 0; — OH +OH- + 02 (2.8)
OH/0; + Pollutants — Degraded Products (2.9)

2.4 Material Semikonduktor MnO2

Semikonduktor adalah material dengan konduktivitas berada diantara isolator
dan konduktor. Konduktivitas memegang peranan penting dalam proses pergerakan
elektron atau hole pada material semikonduktor. Tingkat fermi pada material
semikonduktor bergantung dari jenis bahan semikonduktor tersebut.
Semikonduktor tipe-n (mayoritas pembawa muatannya elektron) posisi tingkat
fermi berdekatan dengan pita konduksi dan semikonduktor tipe-p (mayoritas
pembawa muatannya hole) posisi tingkat fermi berdekatan dengan pita valensi
(Ningsih, 2012).

Di antara logam transisi yang lain, mangan merupakan salah satu logam yang
memiliki struktur kristal oksida, oksi-hidroksida dan hidroksida yang berbeda

dalam jumlah terbesar serta mempunyai aksesibilitas yang mudah, kepadatan energi
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yang besar dan biaya yang rendah (Ozoemena dkk, 2016). Untuk menjelaskan
struktur mangan yang kompleks ini, melibatkan dua faktor utama yaitu terkait
struktur elektronik ion Mn™ (efek Jahn-Teller) dan terkait dengan banyaknya reaksi
redoks yang terlibat dalam sistem Mn-O-H>O (Bricker, 1965). Dalam sistem
periodik unsur, mangan berada dalam bilangan oksidasi +2, +3, +4 +6 dan +7
dimana oksidasi yang paling stabil adalah antara 2 dan 4 (L. et al, 2016).

Tabel 2.1 Sifat-Sifat Fisik Mangan Dioksida (Khopkar, 1990).

Ciri-ciri Fisik
Fase Padat
Warna Hitam-Kecokelatan
Massa jenis cair pada titik lebur 5,95 g/cm?®
Titik Lebur 1519°C
Titik Didih 2061 °C
Kapasitas Kalor (Suhu Ruang) 26,32 J/(mol °K)
Massa Jenis (Sekitar suhu kamar) 7,21 g/cm?®
Spesific Gravity 5,026 (Air=1)

Mangan dioksida (MnO2) merupakan material yang memiliki berbagai
polimorf struktur kristal, seperti B-MnO2 (pyrolusite), a-MnOz (hollandite), R-
MnO_ (ramsdellite), 5-MnOz (Birnessite), dan y-MnO- (nsutite). Setiap material
oksida mangan ini terdiri atas suatu struktur tunnel. Dengan struktur tunnel yang
dimiliki oleh material oksida mangan ini, maka ia banyak digunakan sebagai
selektif katalis, penukar ion, dan penukar molekul (Saridewi dkk, 2008).

Struktur MnO dengan ukuran rongga yang lebih besar adalah o- MnOa.
Mineral yang dapat ditemukan di alam adalah hollandite (BaxMngOz) dan
cryptomelane (KxMngOss). a-MnO2 memiliki simetri tetragonal dengan parameter

sel: a =9,8776 A dan ¢ = 2,8654 A. Struktur terdistorsi ketika terjadi penyisipan
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kation, maka mineral hollandite biasanya memiliki simetri monoklinik. Struktur
Hollandite terdiri dari rantai ganda MnOs oktahedral, membentuk channel 2x2
(0,46 nm x 0,46 nm) yang merambat sepanjang sumbu c tetragonal sel satuan

(Mohamed, 2015).

Y'Mn02 8‘Mn02 l"MﬂOz
Gambar 2.3 Struktur Kristal MnO; (Shin et al. 2020)

B-MnO; adalah bentuk MnO; terpadat dan paling stabil. B-MnO2 mengkristal
dalam bentuk tetragonal (a = 4,3983 A dan ¢ = 2,873 A) dengan Z = 2 (KhopkKar,
1990). Struktur kristal B-MnO. bertipe rutil. MnOe oktahedral tepi membentuk
rantai tunggal yang tak terhingga dan sejajar dengan sumbu c. Masing-masing
saluran ini terhubung dengan empat rantai oktahedral sekelilingnya untuk
membentuk channel 1x1. Struktur ini dapat dijelaskan oleh susunan heksagonal
oksigen yang rapat menjadi oktahedral di mana sedikit terdistorsi satu dari dua yang

ditempati oleh Mn** (Greenwood and Earnshaw, 1984).
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2.5 Graphene

Penemuan terbaru pada kelompok struktur nano karbon adalah graphene.
Graphene adalah material setebal satu atom yang terdiri dari karbon ikatan sp?
dengan struktur sarang lebah (kisi heksagonal) dengan jarak karbon-karbon 0,142
nm ( Hal tersebut menyerupai molekul polyaromatik besar dengan ukuran semi tak
terbatas. Dalam lima tahun terakhir, bahan nano berbasis graphene telah menjadi
fokus tidak hanya oleh ilmuwan material tetapi juga insinyur dan ilmuwan medis.
Sifat-sifat menarik dari lembaran graphene layer tunggal diantaranya seperti
kekuatan mekanik yang tinggi, elastisitas tinggi, konduktivitas termal, mobilitas
elektron pada suhu kamar yang sangat tinggi, sifat optik dan band gap yang dapat
diatur membawa kemajuan dalam bidang ilmiah terutama di bidang material, fisika,

kimia dan ilmu kedokteran (Talat dan Srivasta, 2014).

Gambar 2.4 Stuktur Graphene (Tadyszak et al, 2018).
2.5.1. Graphene Oxide
Graphene Oxide (GO) merupakan modifikasi preparasi graphene secara
kimiawi dengan oksidasi dan eksfoliasi yang disertai dengan modifikas oksidatif
dari bidang basal. Oksida grafena mempunyai struktur berlapis seperti grafit

hanya posisi atom karbon dalam oksida grafena ditambah dengan kehadiran
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kelompok atom oksigen yang tidak hanya memperluas jarak antar lapisan tapi juga
membuat lapisan atom yang tebal dan bersifat hidrofilik. Bagaimanapun juga,
bentuk ini sering direduksi secara kimiawi ataupun elektrokimia sebelum
digunakan. Sebagai hasilnya, oksidasi lapisan ini dapat berinteraksi dengan air
dibawah perlakuan ultrasonifikasi (Novoselov et al, 2004).

Skalabilitas merupakan faktor penting untuk sintesis graphen, dan salah
satu pendekatan paling populer terhadap eksfoliasi grafit adalah penggunaan zat
pengoksidasi yang kuat untuk mendapatkan Graphene-oxide (GO), yaitu bahan

karbon yang hidrofilik dan nonkonduktif (Alam et al, 2017).

Gambar 2.5 Struktur Graphene-Oxide (GO) (Tadyszak et al, 2018).

Menurut Li et al (2014) terdapat dua masalah utama dalam memperoleh
graphen. Masalah pertama adalah tentang bagaimana dapat menghasilkan
lembaran graphen pada skala yang cukup. Seperti telah diketahui bahwa graphite,
meskipun harganya murah dan tersedia dalam jumlah banyak, graphite tidak
mudah terkelupas untuk menghasilkan lembaran graphen satu lapis. Masalah
kedua adalah bahwa lembaran graphen sulit digabungkan dan didistribusikan
secara homogen ke berbagai matriks untuk aplikasi. Sebagai solusi, GO yang

mengandung banyak kelompok berbasis oksigen dapat diperoleh dengan mudah
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dari oksidasi graphite. GO dipandang sebagai pendahulu untuk menghasilkan
graphen (mengurangi GO) dengan reaksi kimia dan termal.
2.5.2. Reduction Graphene Oxide (rGO)

Reduksi adalah reaksi yang paling dipahami dan paling jelas di mana GO
dapat terlibat. Larutan GO yang dengan cepat mengubah warnanya dari kuning
coklat menjadi hitam, menandakan pemulihan jaringan sp? terkonjugasi dan
pembentukan struktur grafis. Namun, dengan ciri khas GO, jaringan graphen asli
tidak sepenuhnya pulih. Hal ini karena GO sendiri sudah sangat rusak karena
defect yang ada tidak dapat diperbaiki selama proses reduksi. Dua jenis spesies
yang berbeda tetap pada rGO setelah reduksi yitu hole dan beberapa fungsi

oksigen (Eigler dan Dimiev, 2017).

Gambar 2.6 Struktur Reduction Graphene Oxide (rGO) (Tadyszak et al, 2018).

Pengurangan bahan kimia tidak pernah menghasilkan bahan seperti graphen
yang sangat konduktif karena sifat rGO yang sangat rusak dan keberadaan fungsi
oksigen yang tersisa. Untuk meningkatkan konduktivitas, rGO yang diperoleh
harus dianil pada sekitar 900°C-1000°C. Setelah anil, konduktivitas dapat

meningkat dua atau tiga kali lipat dan mencapai nilai 200-300 Scm™. Ini terjadi



16

karena rekonstruksi jaringan karbon yang signifikan pada suhu tinggi.
Konduktivitas rGO tidak hanya tergantung pada efektivitas metode reduksi, tetapi
juga pada kualitas (densitas cacat) dari prekursor GO. Inilah sebabnya mengapa,
untuk membandingkan keefektifan agen pereduksi yang berbeda, seseorang perlu
memasukkan prekursor GO yang sama ke agen pereduksi yang berbeda (Eigler
dan Dimiev, 2017).
2.6 Metode Sol-Gel
Sol-gel merupakan salah satu metode yang berhasil dalam preparasi material
oksida logam berukuran nano. Sol adalah suspensi koloid yang fasa terdispersinya
berbentuk padat dan fasa pendispersinya berbentuk cairan. Suspensi dari partikel
padat atau molekul-molekul koloid dalam larutan, dibuat dengan metal alkoksi dan
dihidrolisis dengan air sehingga menghasilkan partikel padatan metal hidroksida

dalam larutan, dan reaksi yang terbentuk adalah reaksi hidrolisis (Paveena et al,

2010).
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Gambar 2.7 Skema Umum Proses Sol-Gel (Aguilar, 2018)
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Gel (gelation) dibentuk oleh jaringan kontinu tiga dimensi, yang mengandung
fase cair, atau dengan bergabungnya rantai polimer. Dalam gel koloid, jaringan
dibangun dari aglomerat partikel koloid. Sedangkan dalam gel polimer, partikel
memiliki substruktur polimer yang terdiri dari agregat partikel sub-koloid. Secara
umum, gaya Van Der Waals atau ikatan hidrogen mendominasi interaksi antara
partikel sol. Selama sintesis, dalam kebanyakan sistem gel, interaksi tipe kovalen
mendominasi, dan proses gel tidak dapat diubah. Proses gelasi dapat reversibel jika
ada interaksi lain yang terlibat (Aguilar, 2018).

Metode sol-gel dikenal sebagai salah satu metode sintesis nanopartikel yang
cukup sederhana dan mudah. Metode ini merupakan salah satu “wet method” atau
karena pada prosesnya melibatkan larutan sebagai medianya. Metode ini cocok
untuk preparasi thin film dan material berbentuk serbuk. Tujuannya agar suatu
material dapat memiliki fungsional khusus (elektrik, optik, magnetik, dil). Metode
sol gel memiliki keuntungan antara lain (Abdullah et al, 2008):

1. Mudah dalam kontrol komposisi (kehomogenan komposisi kimia baik)

2. Temperatur proses rendah

3. Biaya murah.

Pada umumnya, tahapan proses sol gel terbagi atas dua bagian, yaitu hidrolisis
dan kondensasi. Seperti ditunjukkan pada gambar 2.4 yang merupakan proses sol
gel. Proses dimulai dengan reaksi hidrolisis dan kondensasi dari prekursor untuk
membentuk gel diikuti oleh penuaan, ekstraksi pelarut, dan akhirnya pengeringan.
Reaksi-reaksi ini dapat dikatalisis dengan penambahan asam atau basa, yang
masing-masing akan menghasilkan jaringan padat atau difus, dengan mengubah

kinetika hidrolisis. Pada langkah gelasi, kondensasi dihasilkan dari prekursor gel
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dalam larutan berair yang dihidrolisis dan dipolimerisasi melalui alkohol atau air.
Ketika memulai gelasi, ketika ukuran rata-rata konglomerat sangat kecil, mereka
dimodelkan dengan pendekatan pada tingkat atom (Aguilar, 2018).

Pada tahap berikutnya, sinergi dapat terjadi selama penuaan gel, yang
merupakan pengusiran pelarut karena kontraksi matriks gel. Proses pengeringan gel
terdiri dari menghilangkan air dari sistem gel, dengan runtuhnya struktur gel secara
simultan, dalam kondisi suhu konstan, tekanan, dan kelembaban. Biasanya, gel
kering diberikan perlakuan kalsinasi untuk mengubahnya menjadi bahan kristal.
Reaksi berikut biasanya terjadi: desorpsi pelarut dan air secara fisik diserap dari
dinding mikropori (100-200°C), dekomposisi gugus organik residu menjadi karbon
dioksida (300-500°C), keruntuhan pori-pori kecil (400-500°C), kolapsnya pori-pori
yang lebih besar (700-900°C), dan polikondensasi lanjutan (100-700°C). Fenomena
sintering dan densifikasi dihasilkan melalui mekanisme yang berbeda seperti
kondensasi oleh penguapan, difusi permukaan, batas butir, dan difusi massa
(Aguilar, 2018).

2.7 XRD (X-Ray Diffraction)

Difraksi sinar-X (X-ray diffraction) merupakan salah satu metode karakterisasi
material yang sudah ada sejak lama dan masih digunakan hingga sekarang. Teknik
ini digunakan untuk mengidentifikasi fasa kristalin dalam material dengan cara
menentukan parameter struktur kisi serta untuk mendapatkan ukuran partikel
(Rojikhi, 2011).

Sinar X adalah gelombang elektromagnetik yang dihasilkan dari penembakan
logam dengan elektron berenergi tingggi. Elektron itu mengalami perlambatan saat

masuk ke dalam logam dan menyebabkan elektron pada kulit logam tersebut
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terpental membentuk kekosongan. Elektron dengan energi tinggi yang lebih tinggi
masuk ke tempat kosong dengan memancarkan kelebihan energinya sebagai foton
sinar- X. Adapun radiasi elektromagnetik sinar-X berada pada panjang gelombang
0,5-2,5 Ao dan energi +107 eV. Dasar metode ini adalah adanya kekhasan jarak
antar bidang kristal (d) pada setiap kristal yang berbeda. Alat Uji XRD digunakan
untuk mengidentifikasi fasa kristalin dalam material dengan cara menentukan
parameter struktur Kkisi serta untuk mendapatkan ukuran partikel (Rojikhi, 2011).
Kisi kristal ditentukan berdasarkan persamaan Bragg (Rojikhi, 2011):
nA = 2d sinf (2.10)

dimana :

A = panjang gelombang sinar-X

d = jarak antara dua bidang sisi

6 = sudut antara sinar datang dengan bidang normal

n = bilangan bulat yang disebut sebagai orde pembiasan

Prinsip kerja XRD secara umum adalah sebagai berikut : XRD terdiri dari tiga

bagian utama, yaitu tabung sinar-X, tempat objek yang diteliti dan detektor sinarX.
Sinar-X dihasilkan di tabung sinar-X yang berisi katoda memanaskan filamen,
sehingga menghasilkan elektron. Perbedaan tegangan menyebabkan percepatan
elektron akan menembaki objek. Ketika elektron mempunyai tingkat energi yang
tinggi dan menabrak elektron dalam objek sehingga dihasilkan pancaran sinar-X.
Objek dan detektor berputar untuk menangkap dan merekam intensitas refleksi
sinar-X. Detektor merekam dan memproses sinyal sinar X dan mengolahnya dalam
bentuk grafik. XRD memberikan data-data difraksi dan kuantisasi intensitas

difraksi pada sudut-sudut dari suatu bahan. Data yang diperoleh dari XRD berupa
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intensitas difraksi sinar-X yang terdifraksi dan sudut-sudut 20. Tiap pola yang
muncul pada pola XRD mewakili satu bidang kristal yang memiliki orientasi

tertentu (Widyawati, 2012).

® = MnO,
B GO
A =Ni

MnO,/rGO

Intensity (arb. units)

MnO,

10 20 30 40 50 60 70 20

26 (degree)

Gambar 2.8 Pola XRD MnO2 dan MnO./rGO (Ali et al. 2018)

Gambar 2.8 merupakan pola XRD MnO_ dan MnO2/rGO yang telah dilakukan
(Ali et al. 2018)). Diperoleh puncak diffraksi yang menunjukkan pembentukan fase
MnO; ramsdellite di MnO, dan MnOz / rGO, menurut ICCD (96-900-1168).
Puncak intensitas rendah tambahan di sudut 26 ° untuk MnO2 / rGO dapat dikaitkan
dengan bidang graphene (002). Derajat grafitisasi yang rendah disebabkan oleh
tutupan permukaan oleh spesies MnO». Menurut persamaan Scherrer, ukuran kristal
MnO: dihitung menjadi 37 dan 19 nm untuk MnO2 dan MnO> / rGO. Ukuran kristal
yang lebih kecil di MnO2 / rGO dapat dikaitkan dengan GO sheets yang
menyediakan platform untuk distribusi partikel Mn3O4, sebelum konversi siklus
potensial.

2.8 UV-Vis

Dalam analisis kimia dikenal berbagai macam cara untuk mengetahui data

kualitatif dan kuantitatif baik yang menggunakan suatu peralatan optik (instrumen)

atau dengan cara basah. Salah satu metode sederhana untuk menentukan zat organik
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dan anorganik secara kualitatif dan kuantitatif seperti contoh air laut, yaitu dengan
metode spektrofotometri Ultra-violet dan sinar tampak (Triyati, 1985).

Prinsip kerja spektrofotometer UV-Vis yaitu apabila cahaya monokromatik
melalui suatu media (larutan), maka sebagian cahaya tersebut diserap, sebagian
dipantulkan, dan sebagian lagi dipancarkan. Aplikasi rumus tersebut dalam
pengukuran kuantitatif dilaksanakan dengan cara komparatif menggunakan kurva
kalibrasi dari hubungan konsentrasi deret larutan alat untuk analisa suatu unsur
yang berkadar rendah baik secara kuantitatif maupun secara kualitatif, pada
penentuan secara kualitatif berdasarkan puncak-puncak yang dihasilkan spektrum
dari suatu unsur tertentu pada panjang gelombang tertentu, sedangkan penentuan
secara kuantitatif berdasarkan nilai absorbansi yang dihasilkan dari spektrum
dengan adanya senyawa pengompleks sesuai unsur yang dianalisisnya

(Yanlinastuti, 2016).

14 - —rGO
—rGO/Mn0O»,

Absorbance (a.u.)

200 ' 300 ' 400 ' 500 ' 600 ' 700
Wavelength (nm)
Gambar 2.9 Spektrum absorpsi UV/Vis rGO dan rGO/MnO2 (Kumar et al. 2018)

Gambar 2.9 merupakan hasil analisis UV/Vis yang telah dilakukan oleh

(Kumar et al. 2018). Diperoleh spektrum UV-Vis rGO dan rGO / MnOa. Spektrum
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UV rGO menunjukkan pita karakteristik pada 260 nm karena transisi 7t- dari ikatan
C-C aromatik yang menunjukkan pemulihan jaringan karbon sp? terkonjugasi yang
luas di rGO.

2.9 FTIR (Fourier Transform Infra-Red)

FTIR merupakan singkatan dari Forier Transform Infra-Red. Dimana FTIR ini
adalah teknik yang digunakan untuk mendapatkan spektrum inframerah dari
absorbansi, emisi, fotokonduktivitas atau Raman Scattering dari sampel padat, cair,
dan gas. Karakterisasi dengan menggunakan FTIR bertujuan untuk mengetahui
jenis-jenis vibrasi antar atom. FTIR juga digunakan untuk menganalisa senyawa
organik dan anorganik serta analisa kualitatif dan analisa kuantitatif dengan melihat
kekuatan absorpsi senyawa pada panjang gelombang tertentu (Hindrayawati, 2010).

prinsip kerja FTIR didasarkan pada besarnya frekuensi sinar infrared yang
diserap dengan tingkat energi tertentu melewati sebuah senyawa yang diselidiki,
maka energi dari frekuensi tersebut akan ditransfer ke senyawa tersebut yang
menyebabkan terjadinya perubahan amplitude vibrasi molekuler Terdapat dua
macam vibrasi yaitu vibrasi ulur dan tekuk. Vibrasi ulur merupakan suatu gerakan
berirama sepanjang sumbu ikatan sehingga jarak antar atom akan bertambah atau
berkurang. Vibrasi tekuk terjadi Karena perubahan sudut-sudut ikatan antara
ikatan-ikatan pada sebuah atom. Informasi absorbsi infrared pada umumnya
diberikan dalam bentuk spektrum dengan panjang gelombang atau bilangan
gelombang (cm™) sebagai absis x dan intensitas absorbsi atau persen transmitan
sebagai ordinat y. Intensitas pita dapat dinyatakan dengan transmitan (T) atau

absorban (A) (Nufus et al, 2015)
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Gambar 2.10 Spektrum FTIR MnO2 dan MnO2/rGO (Ali et al. 2018)

Identifikasi pita absorpsi khas yang disebabkan oleh berbagai gugus fungsi
merupakan dasar penafsiran spektrum inframerah. Hadirnya sebuah puncak serapan
dalam daerah gugus fungsi dalam sebuah spektrum inframerah hampir selalu
merupakan petunjuk pasti bahwa beberapa gugus fungsi tertentu terdapat dalam
senyawa cuplikan. Demikian pula, tidak adanya puncak dalam bagian tertentu dari
daerah gugus fungsi sebuah spektrum inframerah biasnya berarti bahwa gugus
tersebut yang menyerap pada daerah itu tidak ada (Pine, 1980).

Gambar 2.10 Merupakan hasil analisis FTIR yang telah dilakukan oleh (Ali et
al. 2018)). Dijelaskan bahwa setelah terjadi transfer elektron antara GO dan Mn3Oa,
interaksi dapat diamati di mana pita serapan tambahan dapat ditemukan pada
1110cm™ untuk sampel MnO; / rGO, yang dapat dikaitkan dengan getaran tekukan
C-OH yang digabungkan dengan atom-atom. Interaksi ini tidak dapat dilihat
Sampel MnO,. Selain itu, hilangnya pita getaran peregangan C=0 (1720 cm™ 1) di
MnO; / rGO juga menunjukkan keberhasilan reduksi elektrokimia GO menjadi

rGO.
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2.10 Kajian Integrasi Islam

Zat pewarna merupakan salah satu pencemar dalam lingkungan perairan yang
dihasilkan dari berbagai aktivitas industri. Industri tekstil menjadi salah satu
penyebab banyaknya limbah yang sangat berpotensi untuk mencemari lingkungan
terutama pada perairan. Dimana hal tersebut sangat dibenci Allah SWT. Sesuai

dengan firman Allah (Q.S Ar-Rum:41) yang menyatakan tentng kerusakan alam.
{14385t il o A Gt 4y (0T ol s s 2y 5 3 S e

"Telah nampak kerusakan di darat dan di laut disebabkan karena perbuatan tangan
manusia, supaya Allah merasakan kepada mereka sebahagian dari (akibat)
perbuatan mereka, agar mereka kembali (ke jalan yang benar)."

Ayat diatas menjelaskan tentang larangan untuk mencemari lingkungan.
Quraish Shihab (2002) menjelaskan bahwa telah terlihat kebakaran, kekeringan,
kerusakan, kerugian perniagaan dan ketertenggelaman yang disebabkan oleh
kejahatan dan dosa-dosa yang diperbuat manusia. Allah menghendaki untuk
menghukum manusia di dunia dengan perbuatan-perbuatan mereka, agar mereka
bertobat dari kemaksiatan.

Bulu ayam dan KMnOs4 membutuhkan beberapa perlakuan khusus untuk

menghasilkan suatu material baru. Hal ini dijelaskn dalam Q.S Ar-Rad ayat 17:

2l U1 & e Syl B3 Gty 1) Rt [ass-B Uy a3l BLed 2 slizd e J
[TAPEL) 6%, L. %s LS5 sgy g%t HEE S N S PRTY TR S SN

o p W BT Ladd A G Jbuis B D &y ST s I e 3 >

Aokl 5B s oL ik 0% AP

{17} Jed Do &y SIS, 231 @ &GS

“Allah telah menurunkan air (hujan) dari langit, maka mengalirlah ia (air) di
lembah-lembah menurut ukurannya, maka arus itu membawa buih yang
mengambang. Dan dari apa (logam) yang mereka lebur dalam api untuk membuat
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perhiasan atau alat-alat, ada (pula) buihnya seperti (buih arus) itu. Demikianlah
Allah membuat perumpamaan tentang yang benar dan yang batil. Adapun buih,
akan hilang sebagai sesuatu yang tidak ada gunanya; tetapi yang bermanfaat bagi
manusia, akan tetap ada di bumi. Demikianlah Allah membuat perumpamaan.”
Firman Allah diatas menunjukkan bahwa segala sesuatu bahan apapun itu akan
menjadi barang berguna jika diolah dengan baik. Hal tersebut dapat kita ambil
contoh dari kalimat yang memiliki arti berikut “...dan dari apa (logam) yang mereka
lebur dalam api untuk dijadikan perhiasan atau alat — alat...”. Ayat tersebut
menjelaskan bahwa dari bahan dasar logam yang diolah dengan cara meleburnya
dalam api maka akan menghasilkan perhiasan yang mahal dan alat — alat yang
berguna (Al-Mahalli, 2008). Hal tersebut juga berlaku untuk pembuatan material
MnO2-rGO berbahan dasar bulu ayam. Bulu ayam perlu diberi perlakuan seperti

pemanasan dan proses eksfoliasi agar menghasilkan material rGO dengan sifat fisis

dan dapat digunakan sebagai katalis yang baik.
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BAB Il
METODE PENELITIAN

3.1 Jenis Penelitian
Penelitian yang dilakukan termasuk jenis eksperimen untuk membuat lapisan
tipis dengan menggunakan bahan dasar yaitu rGO dari bulu ayam dan mangan
dioksida (MnOy) lalu divariasikan temperatur kalsinasinya. Selanjutnya dilakukan
karakterisasi dengan menggunakan aktivitas fotokatalis, X-Ray Diffraction (XRD),
UV-Visible, dan Fourrier Transform Infrared (FTIR).
3.2 Waktu dan Tempat Penelitian
Penelitian dilakukan mulai bulan Januari 2019 di Laboratorium Riset Material
Jurusan Fisika Fakultas Sains dan Teknologi Universitas Islam Negeri Maulana
Malik Ibrahim Malang.
3.3 Alat dan Bahan Penelitian
3.3.1 Alat Penelitian
Alat-alat yang digunakan dalam penelitian yaitu:

1. Oven

2. Alumunium foil

3. Mortar dan alu

4. Neraca digital

5. Magnetic stirrer

6. Ayakan 250 mesh

7. Beaker glass

8. Krusibel

9. Gelas ukur
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10. Pipet

11. Spatula

12. Vial

13. Cawan petri
14. Sonikasi
15. Hot plate

3.3.2 Bahan Penelitian

Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian yaitu:

1. rGO bulu ayam
2. Kalium Permanganate (KMnOa)
3. Fumaric Acid (C4H404)

4. Aquades

27
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3.4 Diagram Alir Penelitian

N

0,158 gram GO dilarutkan kedalam 200
mL aquades lalu disonikasi 30 menit

4 N
3,002 gram KMnOg4 ditambahkan lalu di
stirrer selama 15 menit dengan
kecepatan 250 rpm

\ 4

0,78 gram asam fumarid ditambahkan
kedalam larutan, diaduk selama 30 menit
pada temperatur ruang

-

Sampel di saring lalu di oven pada
suhu 150°C selama 3 jam

A\ 4

Sampel dikalsinasi menggunakan
variasi temperatur (400°C, —{ Aktivitas Fotokatalis J
450°C,500°C,550°C dan 600°C) i
selama 3 jam

0,05 gram serbuk MnO2-rGO
v dilarutkan kedalam 100 ml

rhodamin b 10 ppm, di stirer
selama 5 menit pada 250 rpm

¢

Karakterisasi

[ Disinari lampu UV dan gelap
—{ Uji FTIR ] v _
[ Diambil setiap 30 menit sekali selama 3 jam
—»[ Uji UV-Vis ] ! \
[ Diendapkan selama 24 jam
* 3\
[ Uji aktivitas fotoktalis menggunakan spektrofotometer

v
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3.5 Prosedur Penelitian

Penelitian ini terdiri dari beberapa tahapan yaitu pembuatan rGO dari bulu

ayam, sintesis nanokomposit MnO.-rGO menggunakan metode sol-gel, membuat

lapisan tipis dan karakterisasi sampel.

3.5.1 Pembuatan GO Bulu Ayam

1.

2.

5.

6.

Bulu ayam yang sudah dicuci dikeringkan dibawah sinar matahari.
Dimasukkan kedalam oven dengan menggunakan suhu 250°C selama 1 jam.
Karbon bulu ayam dihaluskan dan diayak dengan ukuran 250 mesh.

Karbon bulu ayam dipanaskan kembali menggunakan furnace dengan
temperatur 400°C dengan waktu penahanan 5 jam untuk mengoksidasi
sampel.

Karbon dihaluskan dan diayak kembali hingga mencapai ukuran 250 mesh.

Diperoleh serbuk GO.

3.5.2 Sintesis Nanokomposit MnO2-rGO

1. 0,158 gram GO dilarutkan kedalam 200 mL aquades lalu disonikasi selama

30 menit.

3,002 gram KMnO4 ditambahkan lalu diaduk selama 15 menit dengan
kecepatan 250 rpm.

0,78 gram asam fumarid ditambahkan kedalam larutan lalu diaduk selama
30 menit pada suhu ruang.

Diperoleh sampel berbentuk gel.

Diendapkan selama 1 jam, lalu disaring.

Dioven menggunakan suhu 150°C selama 3 jam, lalu dilakukan variasi suhu

kalsinasi (400 °C, 450 °C, 500 °C, 550 °C dan 600 °C) selama 3 jam.
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7. Diperoleh serbuk nanokomposit MnO2-rGO
3.5.3 Karakterisasi Sampel
1. Sampel diuji menggunakan X-Ray Diffraction (XRD) untuk identifikasi fasa
dan struktur sampel.
2. Sampel diuji menggunakan Spektrofotometer UV-Vis untuk menghitung
nilai energi gap sampel.
3. Sampel diuji menggunakn reaktor fotokatlis untuk mengetahui aktivitas
fotokatalis sampel dengan variasi waktu (30 menit, 60 menit, 90 menit, 120
menit, 150 menit dan 180 menit).
4. Sampel diuji menggunakan Fourrier Transform Infrared (FTIR) untuk
mengetahui gugus fungsi sampel.
3.6 Teknik Pengumpulan Data
Data yang diambil dalam penelitian ini adalah data pengujian fisis. Pengujian

sifat fisis didapatkan data struktur, fasa yg terbentuk, energi gap dan gugus fungsi
dari sampel.
3.6.1 Analisis Fasa Menggunakan XRD

Setelah data hasil pengujian menggunakan alat X-ray Diffraction (XRD).
Data dianalisis menggunakan bantuan aplikasi Match3! untuk mengetahui fasa
yang terbentuk dari sampel dengan teknik pencocokan database struktur.
3.6.2 Analisis Gugus Fungsi Menggunakan FTIR

Karakterisasi dengan menggunakan FTIR bertujuan untuk mendeteksi gugus
fungsi, senyawa dan menganalisis campuran dari sampel. Data yang diperoleh
berupa grafik yang menginformasikan data gugus fungsi. Data tersebut kemudian

dianalisis secara deskriptif untuk mengetahui pengaruh variasi suhu kalsinasi.
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Tabel 3.1 Contoh Hasil Pengujian Menggunakan FTIR

No. Sampel Bilangan Gelombang Gugus Fungsi

(1/cm)

MnO2-rGO TK

MnO2-rGO 400 °C

MnO2-rGO 450 °C

MnO2-rGO 500 °C

MnO2-rGO 550 °C

SHEAESIEI N o

MnO2-rGO 600°C

3.6.3 Analisis Energi Band Gap Menggunakan UV-Vis

Data yang diperoleh pada penelitian ini adalah data pengujian sifat fisis.

Analisa data dilakukan dengan menggunakan data pengujian UV-Vis untuk

mengetahui nilai energi gap dari sampel. Cara menganalisa data meliputi:

1. Hasil uji spektrofotometer UV-Vis berupa spektrum absorpsi dan panjang

gelombang
Data panjang gelombang (1) digunakan untuk mencari photon energy (hv)
dengan menggunakan persamaan :
hv = 1240/2 (3.1)
Data absorbansi (A) digunakan untuk mengetahui nilai o pada persamaan:
a=2303 x4 (3.2)
Data o dan hv kemudian dimasukkan kedalam persamaan band gap direct dan
indirect. Pada band gap direct:

(ahv)? (3.3)

. Pada band gap indirect:

(ahv)1/? (3.4)

. Dibuat plot grafik hubungan antara hv dan (ahv)? untuk band gap direct dan

plit grafik hubungan antara hv dan (ahv)*/? untuk band gap indirect.
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Tabel 3.2 Contoh Tabel Data Hasil Karakterisasi Spektrofotometer UV-Vis.
Sampel Energi Gap Energi Gap
Direct (eV) Indirect (eV)

MnO.-rGO TK

MnO,-rGO 400°C
MnO,-rGO 450°C
MnO,-rGO 500°C
MnO,-rGO 550°C
MnO.-rGO 600°C

3.6.4 Analisis Aktivitas Fotokatalis Menggunakan Spektrofotometer UV

Hasil dari pengukuran aktivitas fotokatalis menggunakan reaktor fotokatalis
adalah degradasi pewarna tekstil rhodamin-B yang dievaluasi dengan mengukur
nilai absorbansinya menggunakan variasi waktu pengambilan (30 menit, 60 menit,
90 menit, 120 menit, 150 menit dan 180 menit).

Tabel 3.3 Contoh Tabel Data Hasil Aktivitas Fotokatalis

Menit Hasil Perhitungan Konsentrasi (ppm)
ke- TK 400°C | 450°C | 500°C | 550°C | 600°C
0
30
60
90
120
150
180




BAB IV
HASIL DAN PEMBAHASAN

4.1. Data Hasil Penelitian

Pada penelitian ini dibuat material MnO2-rGO menggunakan KMnOs,
C4H404 dan GO. Metode yang digunakan yaitu sol-gel dengan variasi temperatur
kalsinasi tanpa kalsinasi, 400°C, 450°C, 500°C, 550°C dan 600°C.

Tahap pertama yang dilakukan yaitu 0,158 gr GO dilarutkan dalam 200 ml
aquades, lalu disonikasi selama 30 menit untuk mereduksi ukuran partikel.
Selanjutnya 3,002 gr KMnO4 dicampurkan menggunakan magnetic stirrer selama
15 menit dengan kecepatan 250 rpm dalam suhu kamar, lalu C4H4O04 dimasukkan
secara perlahan dan diaduk selama 1 jam hingga menjadi sol. Sampel didiamkan
selama 1 jam agar terbentuk gel, kemudian disaring dan dikeringkan pada suhu
100°C selama 3 jam. Tahapan terakhir, sampel dikalsinasi pada variasi temperatur
(tanpa kalsinasi, 400°C, 450°C, 500°C, 550°C dan 600°C) selama 3 jam untuk
meningkatkan kristalinitas serbuk MnQO2-rGO.

Pengujian XRD dilakukan di Laboratorium Teknik Material Institut
Teknologi Sepuluh November. Gelombang yang digunakan yaitu Cu_K-alpha 1,54
A dengan rentang pengukuran 26 10°-70°. Hasil pengujian XRD berupa grafik

intensitas terhadap sudut difraksi dapat dilihat pada gambar 4.1.
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Gambar 4.1 Difraktogram Sampel MnO2-rGO

Pada gambar 4.1 pola difraksi sampel MnO.-rGO yang menunjukkan
bahwa dengan bertambahnya temperatur kalsinasi yang digunakan menyebabkan
peningkatan puncak intensitas. Sampel tanpa kalsinasi tidak terlihat puncak yang
signifikan, hal tersebut menunjukkan bahwa sampel berupa amorf. Pada temperatur
400°C puncak yang diperoleh semakin meningkat hingga teemperatur 600°C.
Untuk mengetahui fasa yang terbentuk pada variasi tempertur kalsinasi dilakukan
analisis menggunakan program Match!3. Didapatkan beberapa fase yang terbentuk
dalam sampel yaitu a-MnO2 dan 5-MnO.. a-MnO; terdapat pada 26 12°, 17°, 28°,
36°, 39°, 41°, 42°, 49°, 59° dan 65° berdasarkan data JCPDS 44-0141 (Chhabra et
al, 2019; Gautam et al, 2016). 5-MnO- hanya terdapat pada 26 25°, 37° berdasarkan

data JCPDS 80-1098 (Saroyan et al, 2019). Pada sampel tanpa kalsinasi kalsinasi
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fasa yang terbentuk hanya & saja. Pada temperatur kalsinasi 450°C mulai terbentuk
fasa a.

Dari data XRD dapat dihitung rata-rata ukuran kristal untuk mengetahui
pengaruh temperatur kalsinasinya. Dilakukan perhitungan menggunakan

persamaan Debye Schrerrer sesuai dengan persamaan 4.2 sebagai berikut :

D = S 4.2

" BCos#O

Dimana D adalah ukuran kristal (A), K adalah konstanta dimensi kristal
(untuk dimensi kristal 3D = 0,9), 4 adalah panjang gelombang sinar-X yang
digunakan dalam uji XRD yaitu 1.54056A, B adalah lebar ¥ puncak pada
difratogram (FWHM) dan 6 adalah posisi sudut terbentuknya puncak. Hasil
perhitungan rata-rata ukuran kristal pada sampel tanpa kalsinasi (TK) dan variasi
temperatur kalsinasi ditunjukkan pada tabel 4.1

Tabel 4.1 Rata-Rata Ukuran Kristal MnO2-rGO

Sampel

MnOZF-)rGo R @

TK 93,31

400 °C 31,102
450 °C 23,515
500 °C 26,835
550 °C 29,310
600 °C 36,267

Dari hasil perhitungan dibuat grafik untuk memperjelas rata-rata ukuran

kristal MnO2-rGO pda gambar 4.2.
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Gambar 4.2 menunjukkan penurunan rata-rata ukuran kristal. Rata-rata

93.31
STI07 36.267
: 29.31
l 23515 26.835
0 400 450 500 550 600

Temperatur Kalsinasi (°C)

Gambar 4.2 Grafik Rata-Rata Ukuran Kristal MnO2-rGO
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ukuran kristal terkecil terdapat pada temperatur 450°C yaitu 23,515 nm. Semakin

tinggi tempertur menyebabkan rata-rata ukuran kristal meningkat.

Fasa rGO tidak terlihat dari uji XRD, sehigga dilakukan pengujian FTIR

bertujuan untuk mengetahui gugus fungsi yang terdapat dari setiap sampel. Data

hasil yang digunakan adalah panjang gelombang dan transmitansi. Panjang

gelombang dari FTIR menunjukkan vibrasi struktur kimia yang terkandung dalam

sampel, sedangkan transmitansi menunjukkan korelasi linier dengan variasi

komposisi dari sampel. Grafik hasil pengujian gugus fungsi disajikan pada Gambar

4.3.

OF MAULANA MALIK IBRAHIM STATE ISLAMIC UNIVERSITY OF MALANG
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Gambar 4.3 Grafik FTIR MnO,-rGO
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Spektrum FTIR MnO.-rGO dengan variasi temperatur kalsinasi terdapat

pada panjang gelombang antara 400cm™ - 4000cm™. Hasil pembacaan spektrum

menggunakan FTIR disajikan pada tabel 4.2.

Tabel 4.2 Gugus Fungsi Pengaruh Variasi Temperatur Kalsinasi

Bilangan Gelombang (1/cm) Gugus

TK 400°C 450°C 500°C 550°C 600°C | Fungsi

429,897 | 419,165 | 419,165 | 421,124 | 422,297 | 421,175 | Mn-O

529,452 | 526,820 | 531.243 | 521.963 | 520.682 | 518.361 | Mn-O
923,337 | 932,027 | 929,727 | 925,894 | 922,061 | 925,894 C-H
1055,719 | 1059,025 | 1057,689 | 1056,984 | 1060,051 | 1058,462 | C-H
1315,636 | 1383,953 | 1383,804 | 1384,233 | 1383,892 | 1386,425 | C-O
1510.811 | 1517,717 | 1521.474 | 1508.341 | 1523,850 | 1513,884 | C=C
1627.247 | 1648.801 | 1636.457 | 1649.754 | 1650.042 | 1649.928 | C=C
3386.618 | 3431.629 | 3442.903 | 3434.160 | 3434.675 - O-H

Berdasarkan tabel 4.2 nanokomposit MnO-rGO dengan variasi temperatur

kalsinasi menunjukkan bahwa sampel memiliki gugus fungsi dan puncak-puncak
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transmitansi yang hampir sama. Puncak transmitansi pada gugus fungsi Mn-O pada
bilangan gelombang 419-531 menunjukkan adanya MnO; pada sampel (Wang et
al, 2007). Gugus fungsi C-H terdeteksi pada bilangan gelombang 923-1059 cm
menunjukkan adanya keratin pada sampel (Sun et al, 2017). Gugus fungsi C-O
terdapat pada bilangan gelombang 1315-1386 cm™ menujukkan adanya keratin
(Saravana et al, 2017). Gugus fungsi C=C menyatakan terdapat vibrasi karbon pada
bilangan gelombang 1508-1650 cm™ serta menunjukkan adanya rGO (Fathia,
2018). Dan gugus fungsi O-H terdapat pada setiap sampel, tetapi menguap pada
temperatur 600°C (Yugambica 2017).

Penentuan nilai band gap pada nanokomposit MnO2-rGO dilakukan
menggunakan pengujian UV-Vis. Data yang diperoleh berupa nilai panjang

gelombang (1) dan absorbansi (A) kemudian dimasukkan kedalam persamaan 4.3

-4.6:
1240
hv = T 4.3
a=2303 XA 4.4
Direct = (ahv)? 45
Indirect = (ahv)'/? 4.6

Setelah data dimasukkan ke dalam persamaan 4.3 — 4.6, selanjutnya dibuat
plot grafik hubungan antara hv dengan (ahv)? untuk energi gap direct dan hv
dengan (ahv)'/? untuk indirect. Masing-masing plot grafik akan menunjukkan
garis lurus pada daerah tertentu. Ekstrapolasi dari garis lurus tersebut yang akan
mengintersepsi pada sumbu Av untuk memberikan nilai energi gap dari sampel.
Energi foton yang menunjukan nilai dibawah 6 menandakan bahwa sampel

termasuk bahan semikonduktor. Semikonduktor memiliki 2 kasifikasi energi gap,
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direct dan indirect. Plot band gap direct dan indirect dapat dilihat pada gambar 4.4
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Gambar 4.4 Plot (ahv)? sebagai fungsi energi foton untuk menentukan
energi gap direct MnO2-rGO dengan variasi temperatur kalsinasi (a) tanpa
kalsinasi (b) 400 °C (c) 450 °C (d) 500 °C (e) 550 °C (f) 600 °C.

Garis ekstrapolasi ditunjukkan dengan warna merah. Garis ditarik pada

sumbu x untuk mengetahui nilai band gap. Nilai energi gap direct terendah sampel
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MnO.-rGO pada temperatur kalsinasi 500 °C dan tertinggi pada temperatur 600 °C,

seperti yang ditunjukkan pada tabel 4.3.
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Gambar 4.5 Plot (ahv)*/? sebagai fungsi energi foton untuk menentukan energi
gap indirect MnO-rGO dengan variasi temperatur kalsinasi (a) tanpa kalsinasi (b)

400°C (c) 450°C (d) 500°C (e) 550°C (f) 600°C.

Plot pada gambar 4.5 menunjukkan energi gap indirect optik pada sampel

karbon. Nilai (ahv)'/? pada indirect band gap lebih rendah dibanding direct band

gap. Hal ini dipengaruhi oleh nilai (e¢hv)™ dimana n pada energi direct bernilai 2



41

dan indirect n bernilai %2. Energi gap terendah pada indirect band gap juga dimiliki
oleh sampel MnO»-rGO pada temperatur 500 °C. Nilai energi gap direct dan indirect
seluruh sampel dapat dilihat pada tabel 4.3.

Tabel 4.3 Nilai Band Gap Direct Dan Indirect Sampel

Sampel Energi Gap Energi Gap

Direct (eV) Indirect (eV)
MnO,-rGO TK 5.26 4.24
MnO2-rGO 400°C 5.20 4.68
MnO2-rGO 450°C 5.09 4.22
MnO»-rGO 500°C 5.12 4.24
MnO»-rGO 550°C 5, 4.30
MnO2-rGO 600°C 5.43 4.53

Pengujian aktivitas fotokatalis menggunakan reaktor fotokatalis dengan
sumber cahaya berasal dari lampu UV. Luas ukuran reaktor fotokatalis sebesar 0,16
m? dengan intensitas lampu UV yang digunakan sebesar 119 lux. Larutan
Rhodamin B yang telah di degradasi dengan katalis diukur nilai absorbansinya
menggunakan spektrofotometer (Visible Spectrofotometer, AMTAST AMVO01).
Hasil dari absorbansi digunakan untuk mencari nilai persentase degradasi dan
konsentrasi pewarna tekstil Rhodamin-B.

Langkah pertama yang dilakukan dalam aktivasi fotokatalis yaitu membuat
larutan standart pewarna Rhodamin-B dari konsentrasi 15 ppm, 10 ppm, 8 ppm, 5
ppm dan 3 ppm. Selanjutnya absorbansi dari larutan standart digunakan untuk

mendapatkan kurva standart dengan nilai regresi yang berupa persamaan 4.7 - 4.8,

yaitu:
y =0,1791x - 0,0397 4.7
_ ¥+0,0397 48
0,1791

Dimana x merupakan konstrasi larutan, sedangkan y adalah absorbansi larutan.



42

Langkah selanjutnya pada aktivitas fotokatalis dilakukan proses degradasi
pada rhodamin b 10 ppm sebanyak 100 ml menggunakan katalis 0.05 gr serbuk
MnO2-rGO selama 180 menit dengan pengambilan sampel setiap 30 menit.
Pengujian tersebut dilakukan dua tahap yaitu, pengujian sampel pewarna tekstil
Rhodamin-B dengan lampu UV dan tanpa lampu. Konsentrasi pewarna tekstil
diketahui dari nilai absorbansi dengan menggunakan persamaan 4.7 — 4.8.

Tabel 4.4 Hasil Penurunan Konsentrasi Pewarna Tekstil Rhodamin B Tanpa
Disinari Lampu UV

Menit Pernurunan Konsentrasi (ppm)
ke- TK 400°C | 450°C 500¥€ (4550 °G 600 °C
0 10.255 | 10.255 10.255 10.255 10.255 10.255
30 8.568 8.825 8.814 8.82 8.814 9.266
60 8.457 8.769 8.764 8.82 8.848 9.099
90 8.462 8.647 8.552 8.792 8.831 9.183
120 8.25 8.786 8.591 8.876 8.669 9.205
150 8.546 8.705 8.702 8.864 8.786 9.116
180 8.563 8.686 8.825 8,954 8.898 9.099

Tabel 4.4 menunjukkan bahwa, material MnO2-rGO dengan variasi
temperatur tanpa kalsinasi, 400°C, 450°C, 500°C, 550°C dan 600 °C dapat
mendegradasi zat warna Rhodamin-B tanpa disinari lampu UV mencapai 8.25 ppm,

8.64 ppm, 8.55 ppm, 8.79 ppm, 8.83 ppm dan 9.09 ppm secara berturut-turut.

Seperti yang ditunjukkan pada gambar 4.6.
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Gambar 4.6 Grafik Perbandingan Waktu Fotokatalis Terhadap Penurunan

Konsentrasi Rhodamin-B MnO.-rGO Menggunakan Variasi Temperatur Kalsinasi

Tanpa Disinari Lampu UV

Tabel 4.5 Hasil Penurunan Konsentrasi Pewarna Tekstil Rhodamin B Dengan
Disinari Lampu UV
Menit Penurunan Konsentrasi (ppm)
ke- TK 400°C | 450°C | 500°C | 550°C | 600°C
0 10.255 10.255 | 10.255 | 10.255 | 10.255 | 10.255
30 8.563 8.742 8.63 8.87 8.624 9.071
60 8.485 8.714 8.764 8.853 8.568 8.954
90 8.451 8.591 8.457 8.669 8.44 8.853
120 8.446 8.635 8.63 8.602 8.58 8.747
150 8.596 8.848 8.714 8.814 8.652 9.071
180 8.647 8.965 8.803 9.021 8.714 8.926

Tabel 4.5 menunjukkan bahwa, material MnO.-rGO dengan variasi

temperatur tanpa kalsinasi, 400°C, 450°C, 500°C, 550°C dan 600 °C dapat

mendegradasi zat warna Rhodamin-B dengan disinari lampu UV mencapai 8.44
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ppm 8.59 ppm, 8.45 ppm, 8.60 ppm, 8.44 ppm dan 8.85 ppm secara berturut-turut.
Seperti yang ditunjukkan pada gambar 4.7.
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Gambar 4.7 Grafik Perbandingan Waktu Fotokatalis Terhadap Nilai Konsentrasi
Disinari Lampu UV

Rhodamin-B MnO,-rGO Menggunakan Variasi Temperatur Kalsinasi Dengan

Absorbansi yang didapatkan, selain digunakan menghitung konsentrasi

pewarna tekstil juga dapat digunakan menghitung efisiensi fotokatalis pewarna

dalam bentuk persen (%) dengan menggunakan persamaan 4.8:

c0—ct

X 100% 4.8
dengan n adalah efisiensi, c0O adalah absorbansi awal sebelum diuji aktivasi

fotokatalis dan ct adalah absorbansi akhir setelah diuji aktivasi fotokatalis. Hasil

perhitungan efisiensi aktivasi fotokatalis ditunjukkan pada tabel 4.6.
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Tabel 4.6 Hasil Perhitungan Efisiensi Aktivitas Fotokatalis Pada Pewarna Tekstil

Rhodamin B Tanpa Disinari Lampu UV

Menit Hasil Uji Efisiensi Fotokatalis (%0)
ke- TK | 400°C | 450°C | 500°C | 550°C | 600°C
30 16.442 | 13.938 | 14.046 | 13.992 | 14.046 | 9.636
60 17.531 | 14.482 | 14.5369 | 13.992 | 13.72 11.27
90 17.477 | 15.68 16.605 | 14.264 | 13.883 | 10.453
120 19.545 | 14.319 | 16.224 | 13.448 | 15.462 | 10.235
150 16.66 | 15.081 | 15.135 | 13.556 | 14.319 | 11.106
180 16.496 | 15.299 | 13.938 | 12.685 13.23 11.27

Hasil uji absorbansi tanpa disinari lampu UV yang ditunjukkan pada tabel

4.6 menyatakan bahwa, efisiensi MnO.-rGO variasi temperatur yaitu tanpa

kalsinasi, 400°C, 450°C, 500°C, 550°C dan 600°C adalah 19.54%, 16.93%, 16.6%,

14.26%, 15.46 % dan 11.27% sehingga efisiensi tertinggi pada tanpa temperatur

kalsinasi. Seperti yang tertera pada gambar 4.8.
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Gambar 4.8 Grafik Efisiensi Aktivitas Fotokatalis Pada Pewarna Tekstil
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Tabel 4.7 Hasil Perhitungan Efisiensi Aktivitas Fotokatalis Pada Pewarna Tekstil

Rhodamin B Dengan Disinari Lampu UV

Menit Hasil Uji Efisiensi Fotokatalis (%0)

ke- TK | 400°C | 450°C | 500°C | 550°C | 600°C
30 16.51 | 14.754 | 15.843 13.5 15.9 11.54
60 17.26 | 15.026 | 14.536 13.67 16.44 12.69
90 17.59 | 16.224 | 17.531 | 15.46 17.69 13.67
120 17.64 | 15.789 | 15.843 I'Gnl.) 16.33 14.7

150 16.17 | 13.72 | 15.026 | 14.05 15.63 11.54
180 15.68 | 12.576 | 14.155 | 12.03 15.03 12.96

Hasil uji absorbansi dengan disinari lampu UV yang ditunjukkan pada tabel

4.7 menyatakan bahwa, efisiensi MnO2-rGO variasi temperatur yaitu tanpa

kalsinasi, 400°C, 450°C, 500°C, 550°C dan 600°C adalah 17.64%, 16.22%,

17.53%, 16.12%, 17.69 % dan 14.7% sehingga efisiensi tertinggi pada tanpa

temperatur kalsinasi. Seperti yang tertera pada gambar 4.9.

Gambar 4.9 Grafik Efisiensi Aktivitas Fotokatalis Pada Pewarna Tekstil
Rhodamin B Dengan Disinari Lampu UV
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Gambar 4.10 Grafik Pengaruh Variasi Temperatur Terhadap Efisiensi Degradasi
Rhodamin B Pada Kondisi Gelap

Gambar 4.10 memaparkan data mengenai pengaru variasi temperatur
terhadap efisiensi degradasi rhodamin b pada waktu 30 menit. Dari grafik tersebut
dapat dijelaskan bahwa variasi temperatur mempengaruhi efisiensi degradasi dari
setiap sampel. Semakin tinggi temperatur kalsinasi yang digunakan maka semakin
rendah nilai efisiensi degradasi yang didapatkan. Dimana efisiensi degradasi

tertinggi terdapat pada sampel tanpa kalsinasi, yaitu 16.44 %.
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Gambar 4.11 memaparkan data mengenai pengaru variasi temperatur
terhadap efisiensi degradasi rhodamin b pada waktu 30 menit. Dari grafik tersebut
dapat dijelaskan bahwa variasi temperatur mempengaruhi efisiensi degradasi dari
setiap sampel. Semakin tinggi temperatur kalsinasi yang digunakan maka semakin
rendah nilai efisiensi degradasi yang didapatkan. Dimana efisiensi degradasi
tertinggi terdapat pada sampel tanpa kalsinasi, yaitu 16.51 %.

4.2. Pembahasan

Aktivitas fotokatalis merupakan proses degradasi limbah zat warna
berbahaya, salah satunya adalah Rhodamin-B yang banyak digunakan dalam
pewarna kain. Fotodegradasi dilakukan dengan menggunakan bahan
semikonduktor MnO2-rGO sebagai katalis. MnO.-rGO dibuat dalam bentuk serbuk
yang disintesis menggunakan metode sol-gel dengan variasi temperatur kalsinasi
400°C, 450°C, 500°C, 550°C dan 600°C.

Hasil karakterisasi XRD menunjukkan bahwa material MnO»2-rGO
menggunakan variasi temperatur kalsinasi memiliki dua fasa. Fasa yang terbentuk
yaitu a-MnOz dan 8-MnO; sesuai dengan JCPDS 44-0141 dan 80-1098. Hal ini
mengindikasikan bahwa distribusi MnO; tersebar merata dan bereaksi dengan baik.

Secara umum, variasi temperatur kalsinasi menyebabkan pergeseran
puncak-puncak difraksi seperti gambar 4.1. Pergeseran puncak dapat terjadi akibat
adanya cacat (vacncy) pada sampel. Pada temperatur kalsinasi 600°C memiliki nilai
intensitas tertinggi dan FWHM paling kecil. Hal ini disebabkan pada temperatur
tinggi panas yang tersimpan semakin besar, sehingga ebergi yang dimiliki oleh
atom meningkat dan menyebabkan atom dapat bergerak.

Pengaruh variasi temperatur kalsinasi juga menyebabkan perubahan nilai

FWHM. Semakin kecil nilai FWHM semakin baik kualitas kristal, sehingga strain
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pada sampel semakin kecil (Rietvield, 1969). Pada spektrum XRD diketahui bahwa,
semakin tinggi temperatur kalsinasi yang digunakan maka dapat meningkatkan nilai
FWHM dari setiap sampel. Adanya pelebaran FWHM juga menujukkan bahwa
terjadi cacat kristal pada sampel. Nilai FWHM digunakan untuk mengidentifikasi
rata-rata ukuran kristal pada setiap sampel. Ukuran kristal yang diperoleh telah
dipaparkan pada tabel 4.1. Dimana rata-rata ukuran kristal yang diperoleh naik
turun. Rata-rata ukuran kristal terkecil terdapat pada sampel 450°C dan tertinggi
tanpa kalsinasi yaitu, 23.515 dan 93.31.

Fasa rGO tidak terdeteksi pada hasil XRD karena termasuk material yang
amorf, sehingga dilakukan pengujian gugus fungsi menggunakan FTIR. Analisa
data FTIR menunjukkan bahwa variasi temperatur kalsinasi MnO2-rGO memiliki
gugus fungsi yaitu Mn-O, C-H, C-O, C=C dan O-H. Gugus fungsi Mn-O
menyatakan bahwa semua sampel mengandung MnO.. Variasi temperatur kalsinasi
dapat mempengaruhi pita serapan pada sampel MnO2-rGO. Gugus fungsi C=C pada
bilangan gelombang 1508-1650 cm™ menunjukkan bahwa sampel merupakan rGO
(Fathia, 2018). Pada gugus fungsi O-H terdeteksi bahwa semakin tinggi temperatur
maka gugus tersebut hilang karena terjadi penguapan.

Setelah diperoleh data XRD dan FTIR dapat diketahui bahwa material yang
telah disintesis merupakan nanokomposit MnO.-rGO. Menurut Sun (2017) MnOz
merupakan material semikonduktor. Hasil analisis UV-Vis dapat menunjukkan
bahwa sampel MnO»-rGO dengan variasi temperatur kalsinasi merupakan material
semikonduktor, seperti yang sudah tertera pada tabel 4.3. Naiknya temperatur
400°C ke 450°C dapat memperkecil energi gap direct maupun indirect.

Menurunnya energi gap dikarenakan peningkatan temperatur kalsinasi juga
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mengakibatkan rata-rata ukuran kristal menurun pada sampel, serta naiknya energi
gap pada temperatur 500°C ke 600°C dikarenakan adanya cacat kristal yang
terbentuk.

Berdasarkan perhitungan nilai band gap yang diperoleh, menunjukkan
bahwa MnO2-rGO merupakan material semikonduktor dan dapat efektif digunakan
sebagai katalis pada pengujian aktivitas fotokatalis. Hasil uji aktivitas fotokatalis
MnO.-rGO dilakukan dengan dua tahap, yaitu terang dan gelap. Tahap terang yaitu
sampel disinari dengan lampu UV dan gelap sampel tidak disinari dengan lampu
UV. Pada gambar 4.10 dan 4.11 merupakan grafik pengambilan larutan pada waktu
30 menit sudah dapat terdeteksi, dan dengan penambahan waktu hasilnya tidak
berubah secara signifikan. Hasil efisiensi yang diperoleh menujukkan bahwa
sampel tanpa kalsinasi memiliki efisiensi yang tinggi pada kondisi gelap dan terang,
yaitu 16.44 dan 16.51 %. Secara keseluruhan dari hasil perhitungan efisiensi pada
sampel tanpa kalsinasi mempunyai nilai yang besar dan lebih baik ketika dasinari
dengan lampu uv, dikarenakan sampel tersebut mempunyai fasa 6-MnO> yang
amorf. Sehingga mempunyai peluang lebih besar untuk lebih efisien dalam
mendegradasi rhodamin b.

Fotokatalis merupakan salah satu upaya pendegradasian limbah berbahaya
yang dapat mengancam ekosistem lingkungan menjadi limbah ramah lingkungan
dengan bantuan cahaya dan katalis berupa bahan semikonduktor. Dalam proses
fotokatalis memanfaatkan cahaya sebagai pemicu terjadinya reaksi dan Kkatalis
semikonduktor berupa MnO2-rGO bahan alam yang ramah lingkungan. Allah telah
menciptakan matahari dengan sinarnya beserta bahan alam yang memiliki fungsi

dan diharapkan manusia dapat mempelajari akan ciptaan-Nya agar dapat
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dimanfaatkan dengan baik. Berbagai ciptaan tersebut diberikan untuk manusia
sebagai nikmat dan memikirkannya, maka manusia dapat bersyukur kepada-Nya.
Disamping itu Allah SWT menyeru manusia untuk mensyukuri atas nikmat-Nya,

sebagaimana yang telah dijelaskan dalam firman Allah QS. Al-Jasiyah (45): 13:

{13} 6% 038 <uT U3 @ &)° & God W1 8 U5 onlesdt 6 a0 ey

“Dia telah menundukkan untukmu apa yang di langit dan apa yang di bumi
semuanya, (sebagai rahmat) daripada-Nya. Sesungguhnya pada yang demikian itu
benar-benar terdapat tanda-tanda (kekuasaan Allah) bagi kaum yang berfikir”(
QS. Al-Jasiyah (45): 13).

Dalam surah Jasiyah ayat 13, Allah berfirman tentang nikmat yang ada di
langit dan bumi, ayat ini menyatakan bahwasannya Allah menundukkan semua
kenikmatan sebagai rahmat-Nya bagi manusia yang mau berpikir. Walau demikian
manusia masih yang tidak mensyukuri dan merusak atas nikmat-Nya, dengan
merusak atau mencemari lingkungan tanpa memperdulikan dampak dari
perbuatannya. Bentuk rasa syukur tersebut dapat berupa pemanfaatan ciptaan Allah
yang ada di langit dan bumi dijalan yang benar dan baik bagi kehidupan makhluk
hidup dan alam. Pada pembuatan fotokatalis, peneliti memanfaatkan material
MnO2-rGO sebagai katalis untuk menangkap foton yang dipancarkan oleh sinar UV
yang merupakan konsep dari sinar matahari dan digunakan sebagai pendegradasi
limbah berbahaya bagi lingkungan menjadi limbah yang lebih ramah lingkungan
khususnya pada pencemaran air. Hal tersebut menunjukkan bahwasannya adanya

upaya pemanfaatan terhadap ciptaan Allah SWT. Seperti firman Allah dalam QS.

As-Shaad ayat 27:

{27} S0 G 19388 ol 538 19588 ol 28 S35 i Wy g ezl Wl
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“Dan kami tidak menciptakan langit dan bumi dan apa yang ada antara keduanya
tanpa hikmah. Yang demikian itu adalah anggapan orang-orang kafir, maka
ge;l)akalah orang-orang kafir itu karena mereka akan masuk neraka.” (QS. Shaad:

Dari ayat tersebut menjelaskan bahwa nikmat Allah akan hikmah yang
diberikan kepada manusia amat lah besar. Sebagai manusia yang berakal haruslah
mensyukuri nikmat tersebut dan memanfaatkannya pada jalan yang benar serta
mempelajari dari manfaat dan dampaknya bagi makhluk hidup maupun terhadap
alam. Hal tersebut merupakan salah satu bentuk tindakan rasa tanggung jawab
manusia sebagai khalifatullah fi al’ardh atau wakil Allah yang ditugaskan untuk

menjaga, mengelola, melindungi dan memanfaatkan secara lestari demi

kemaslahatan manusia serta makhluk hidup lainnya.



5.1

5.2

BAB V

PENUTUP
Kesimpulan
Variasi temperatur pada proses kalsinasi berpengaruh pada sifat fisis dari
sampel. Fasa yang terbentuk pada sampel tanpa kalsinasi hanya 8-MnQOg,
dan muncul a-MnO; mulai temperatur 400°C hingga 600°C. Nilai rata-rata
ukuran kristal terkecil pada sampel 450°C yaitu 23.515 nm. Hasil FTIR
menunjukkan bahwa rGO dapat diketahui pada bilangan gelombang 1508-
1386 cm™* menunjukkn gugus fungsi C=C. Energi gap tertinggi dimiliki oleh
sampel temperatur kalsinasi 600°C yaitu 5.43 eV yang menunjukkan sampel
merupakan material semikonduktor dan baik untuk diaplikasikan sebagai
katalis.
Variasi temperatur pada proses kalsinasi berpengaruh pada aktivitas
fotokatalis. Nilai efisiensi degradasi tertinggi pada pengambilan 30 menit
yaitu sampel tanpa kalsinasi 16.51% pada kondisi terang dengan fasa yang
terbentuk hanya 3-MnQO..
Saran

Untuk penelitian selanjutnya, pada proses aktivitas fotokatalis disarankan

untuk mencoba pewarna limbah tekstil yang lain.
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LAMPIRAN



LAMPIRAN 1 GAMBAR PENELITIAN

GO bulu ayam

Proses sol MnO,- Proses gel MnO»-
rGO rGO

Proses oven Sampel MnO,-rGO
MnO2-rGO setelah di oven

Proses sonikasi
GO

Proses penyaringan
MnO.-rGO

k .

Sampel MnO2-rGO
setelah di kalsinasi
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LAMPIRAN 2 DATA DAN PERHITUNGAN XRD

Raw Data Origin PHILIPS-binary (scan) (.RD)
Scan Axis Gonio

Start Position [°2Th.] 10.0084

End Position [°2Th.] 69.9844

Step Size [°2Th.] 0.0170

Scan Step Time [s] 10.1500

Scan Type Continuous
Offset [°2Th.] 0.0000
Divergence Slit Type Fixed
Divergence Slit Size [°] 0.2500
Specimen Length [mm] 10.00
Receiving Slit Size [mm] 12.7500
Measurement Temperature [°C] -273.15
Anode Material Cu

K-Alphal [A] 1.54060
K-Alpha2 [A] 1.54443
K-Beta [A] 1.39225
K-A2 / K-Al Ratio 0.50000
Generator Settings 30 mA, 40 kv
Diffractometer Type XPert MPD
Diffractometer Number 1

Goniometer Radius [mm] 200.00
Dist. Focus-Diverg. Slit [mm] 91.00
incident Beam Monochromator No

Spinning No



1. Tanpa kalsinasi

Counts

MnO2-rGO Standart

100

| | I
20 30 40 50 60

Position [°2Theta] (Copper (Cu))

Peak List:

Pos. [°2Th.]  Height [cts] FWHM Left [°2Th.]  d-spacing [A]  Rel. Int. [%]

37.6684 50.50 0.0900 2.38608 100.00

2. Temperatur kalsinasi 400°C

[ ] [ [ T T

Mn02-rGO 400'C

100

| | |
20 30 40 50 60

Position [°2Theta] (Copper (Cu))

Peak List:

Pos. [°2Th.]  Height [cts] FWHM Left[°2Th.]  d-spacing [A]  Rel. Int. [%]

12.6392 44.32 0.4684 7.00380 51.03
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17.8538
28.4945
36.1547
37.4073
49.7420
59.9118

36.17
61.79
37.61
86.86
32.60
30.47

0.5353
0.2676
0.4015
0.1338
0.4015
0.4015

4.96820
3.13253
2.48448
2.40412
1.83305
1.54393

41.64
71.14
43.30
100.00
37.53
35.08

3. Temperatur kalsinasi 450°C

Y

Counts

rGO-Mn0O2 (5%)

100

20

I I
30 40 50

Position [°2Theta] (Copper (Cu))

Peak List:

Pos. [°2Th.]  Height [cts] FWHM Left [°2Th.]  d-spacing [A]  Rel. Int. [%]
12.5701 82.55 0.4015 7.04213 100.00
25.0468 23.45 0.8029 3.55535 28.41
28.5257 51.50 0.3346 3.12918 62.39
37.4086 59.51 0.2007 2.40404 72.09
41.8905 23.69 0.4015 2.15662 28.70
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4. Temperatur kalsinasi 500°C

[ [ ] [ ]

MnOR-rGO 500'C

400

200 —h

[ I 1
20 30 40 50 60

Position [°2Theta] (Copper (Cu))

Peak List:

Pos. [°2Th.]  Height [cts] FWHM Left [°2Th.]  d-spacing [A]  Rel. Int. [%]
12.4187 342.77 0.1171 7.12764 100.00
17.9893 20.11 0.8029 4.93108 5.87
25.0741 119.29 0.1673 3.55155 34.80
28.5600 31.27 0.4015 3.12550 9.12
37.2738 50.86 0.3346 2.41242 14.84
42.0349 19.89 0.8029 2.14954 5.80
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5. Temperatur kalsinasi 550°C

T [ | [ ] [ ]

MnOR-rGO 550'C

400

200

I I I
20 30 40 50 60

Position [°2Theta] (Copper (Cu))

Peak List:

Pos. [°2Th.]  Height [cts] FWHM Left [°2Th.]  d-spacing [A]  Rel. Int. [%]

12.4526 347.23 () 181w7! 7.10830 100.00
17.8662 29.59 0.5353 4.96478 8.52
25.1389 136.82 0.2007 3.54254 39.40
28.4887 59.90 0.2676 ke ke 17.25
37.3730 70.56 0.2007 2.40625 20.32
42.0065 20.83 0.9368 2.15093 6.00
59.8848 14.65 0.8029 1.54456 4.22
65.2668 16.54 0.5353 1.42961 4.76
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6. Temperatur kalsinasi 600°C

Counts

MnOR-rGO 600'C

3

400

200

20

30

|
40
Position [°2Theta] (Copper (Cu))

60

Peak List:

Pos. [°2Th.]  Height [cts] FWHM Left [°2Th.]  d-spacing [A]  Rel. Int. [%]
12.4848 368.44 0.0836 7.09007 100.00
25.2402 195.90 0.1338 3.52854 53.17
28.6726 44.62 0.2007 3.11348 12.11
36.0680 31.23 0.4015 2.49025 8.48
37.3516 75.59 0.4015 2.40758 20.52
39.9949 40.83 0.4015 2.25434 11.08
42.3896 45.07 0.4684 2.13237 12.23
65.3258 17.02 0.8029 1.42847 4.62

Rata-rata ukuran kristal (D)
_ KA
B1 cos 6,
1) Tanpa temperatur
01 B1 K A D (nm)
18.8342 0.00157 0.9 0.15406 | 93.31082
Rata-rata 93.31082
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2) Temperatur kalsinasi 400°C

01 B1 K A D (nm)
6.3196 | 0.008175 0.9 0.15406 | 17.06417
8.9269 | 0.009338 0.9 0.15406 | 16.33861
14.24725 | 0.004668 0.9 0.15406 | 30.64479
18.07735 | 0.007004 0.9 0.15406 | 20.82449
18.70365 | 0.002334 0.9 0.15406 | 62.71654
24.871 | 0.007004 0.9 0.15406 | 30.6339
29.9559 | 0.007004 0.9 0.15406 | 39.48788

Rata-rata 31.10148

3) Temperatur 450°C
01 B1 K Y D (nm)
6.28505 | 0.00700394 0.9 0.15406 | 19.91626
12.5234 | 0.01400614 0.9 0.15406 | 10.14079
14.26285 | 0.00583691 0.9 0.15406 | 24.5102
18.7043 | 0.0035011 0.9 0.15406 | 41.81119
20.94525 | 0.00700394 0.9 0.15406 | 21.19722
Rata-rata 23.51513

4) Temperatur 500°C
01 B1 K A D (nm)
6.20935 | 0.00204274 0.9 0.15406 | 68.27689
8.99465 | 0.01400614 0.9 0.15406 | 10.02276
12.53705 | 0.00291846 0.9 0.15406 | 48.66987
14.28 | 0.00700394 0.9 0.15406 | 20.4205
18.6369 | 0.00583691 0.9 0.15406 | 29.85193
21.01745 | 0.01400614 0.9 0.15406 | 10.60505
Rata-rata 26.83529

5) Temperatur 550°C
01 B1 K A D (nm)
6.2263 | 0.00204274 0.9 0.15406 | 68.27909
8.9331 | 0.00933801 0.9 0.15406 | 15.03066
12.56945 | 0.0035011 0.9 0.15406 | 40.57546
14.24435 | 0.00466813 0.9 0.15406 | 30.64439




18.6865 | 0.0035011 0.9 0.15406 | 41.80679
21.00325 | 0.01634196 0.9 0.15406 | 9.088372
29.9424 | 0.01400614 0.9 0.15406 | 11.42435
32.6334 | 0.00933801 0.9 0.15406 | 17.63172
Rata-rata 29.3101
6) Temperatur 600°C
01 B1 K A D (nm)

6.2424 | 0.00145836 0.9 0.15406 | 95.64267
12.6201 | 0.00233407 0.9 0.15406 | 60.87521
14.3363 | 0.0035011 0.9 0.15406 | 40.8759
18.034 | 0.00700394 0.9 0.15406 | 20.81935
18.6758 | 0.00700394 0.9 0.15406 | 20.89687
19.99745 | 0.00700394 0.9 0.15406 | 21.06672
21.1948 | 0.00817098 0.9 0.15406 | 18.20021
32.6629 | 0.01400614 0.9 0.15406 | 11.75989
Rata-rata 36.2671




LAMPIRAN 3 DATA FTIR

1. Tanpa kalsinasi

200 3000

2800

2800

2600

2600

2400

2400

2200 2000

Wawenurl ber

2200 000

1315636 271.862
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3. Temperatur kalsinasi 450°C
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5. Temperatur kalsinasi 550°C
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LAMPIRAN 4 DATA UV-VIS

1. Lamdha maks tanpa kalsinasi

2.0+

1.5+

Abs

1.0

0.5+

0.0

300

400

500 600
Wavelength (nm)

Wavelength (nm)  Abs

362.1 1.302 286.1
353.1 1.330 284.0
349.9 1.355 281.0
345.0 1.338 278.1
342.0 1.356 el
340.0 1.360 271.0
337.0 il g 268.9
335.0 1.364 266.0
330.0 1.421 259.0
325.0 1.392 255.0
320.0 1.405 251.0
318.0 1.395 247.0
315.0 1.421 241.9
310.0 1.434 239.0
307.0 1.428 234.0
302.0 1.461 230.0
298.0 1.456

295.0 1.443

292.0 1.458

287.9 1.463

700

1.479
1.484
1.475
1.516
1.487
1.496
1.495
1.538
1.509
1.599
1.535
1.624
1.668
1.669
2.038
1.638



2. Lamdha maks temperatur kalsinasi

400°C

I
300

I
400

1 1
500 600
Wavelength (nm)

Wavelength (nm)  Abs
351.0 1.071 257.9
3429 1.080 255.0
340.0 1.091 249.9
335.9 1.082 2451
334.1 1.085 241.0
325.0 1.100 238.0
322.0 1.112 234.0
313.9 1.122 230.0
308.0 1.124
304.1 P
294.0 1.140
289.0 1.145
284.0 1.143
276.0 1.162
270.0 1.191
268.0 1.200
265.0 1.183
263.0 1.187

I
700

1.206
1.224
1.210
1286
1.297
1.307
1.428
1.424
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3. Lamdha maks temperatur kalsinasi

450°C
1.5
2 1.0
=
0.5
0.0 | | | |
300 400 500 600
Wavelength (nm)
Wavelength (nm)  Abs
360.0 0.987 251.0
355.1 1.000 246.0
349.9 1.013 233.0
347.0 1.007 230.0
342.9 1.030
332.0 1.031
330.0 1.028
318.0 1.050
310.0 1.050
305.9 1.055
290.0 1.066
286.1 1.076
281.0 1.091
275.1 1.081
270.0 1.090
266.0 1.100
263.0 1.102
257.0 1.117

I
700

1.128
1.156
1.856
1.304
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4. Lamdha maks temperatur kalsinasi

500°C

1.5

1.0

Abs

0.5+

300

400

500 600

Wavelength (nm)
Wavelength (nm)  Abs

370.0 1.087 279.0
368.0 1.083 275.1
356.0 1.097 273.0
351.0 1.105 266.0
347.0 1.108 262.0
342.9 1.120 256.1
338.0 1.101 253.1
334.1 1.112 251.0
330.9 1.111 247.0
328.0 1.126 241.0
321.0 1.114 236.0
319.1 1.107 234.0
309.1 1.109 230.0
303.0 1.110

295.0 1.100

292.0 1.108

285.0 1.110

282.0 1.102

700

1.106
1431
1.111
1.130
1.094
1.186
1.114
1.134
1.122
1.177
1.265
1.272
1.426
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5. Lamdha maks temperatur kalsinasi 550°C

1.0+

Abs

0.5

300 400 500 600 700
Wavelength (nm)

Wavelength (nm)  Abs

752.0 0.159
369.0 0.788
353.1 U587
348.1 0.807
342.9 0.806
329.1 0.806
325.9 0.806
318.0 0.810
313.9 0.810
305.0 0.806
285.0 0.795
279.9 0.804
267.1 0.805
257.9 0.811
252.0 0.819
239.0 0.857
236.0 0.895
234.0 0.955

231.0 0.935



6. Lamdha maks temperatur kalsinasi 600°C

1.0
0.8
0.6
0.4
0.2

Abs

I
300

I
400

I
500
Wavelength (nm)

Wavelength (nm)  Abs
354.0 0.685
342.9 0.691
330.9 0.691
319.1 0.692
el 0.691
278.1 0.688
271.0 0.685
266.0 0.688
256.1 0.694
252.0 0.707
239.0 0.749
234.0 0.796
232.1 0.838

I
600

I
700
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LAMPIRAN 5 KURVA STANDART LARUTAN BAKU STANDART

PEWARNA TEKSTIL RHODAMIN-B

ppm abs
0 0
3 0.454
5 0.853
8 1.354
10 1.797

Kurva Standart

R? = 0.9965
®

12
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LAMPIRAN 6 PERHITUNGAN KONSENTRASI FOTOKATALIS
PEWARNA TEKSTIL RHODAMIN-B

Menggunakan Persamaan Regresi Baku Standart:

y =0.1791x - 0.0397

_ y+0.0397
*= 701791

Dimana:

y = Absorbansi

X = Konsentrasi

a. Gelap

1. Tanpa kalsinasi

Menit abs regresi Konsentrasi
0 1.797 0.0397 0.1791 10.25516471

30 1.495 0.0397 0.1791 8.568955891
60 1.475 0.0397 0.1791 8.457286432
90 1.476 0.0397 0.1791 8.462869905
120 1.438 0.0397 0.1791 8.250697934
150 1.491 0.0397 0.1791 8.546621999
180 1.494 0.0397 0.1791 8.563372418

2. Temperatur kalsinasi 400°C

Menit abs regresi Konsentrasi
0 1.797 0.0397 0.1791 10.25516471

30 1.541 0.0397 0.1791 8.825795645
60 dab31 0.0397 0.1791 8.769960916
90 1.509 0.0397 0.1791 8.647124511
120 1.534 0.0397 0.1791 8.786711334
150 1.52 0.0397 0.1791 8.708542714
180 1.516 0.0397 0.1791 8.686208822




3. Temperatur kalsinasi 450°C

Menit abs regresi Konsentrasi
0 1.797 0.0397 0.1791 10.25516471
30 1.539 0.0397 0.1791 8.814628699
60 1.53 0.0397 0.1791 8.764377443
90 1.492 0.0397 0.1791 8.552205472
120 1.499 0.0397 0.1791 8.591289782
150 1.519 0.0397 0.1791 8.702959241
180 1.541 0.0397 0.1791 8.825795645

4. Temperatur kalsinasi 500°C
Menit abs regresi Konsentrasi
0 1.797 0.0397 0.1791 10.25516471
30 1.54 0.0397 0.1791 8.820212172
60 1.54 0.0397 0.1791 8.820212172
90 1.535 0.0397 0.1791 8.792294807
120 1.55 0.0397 0.1791 8.876046901
150 1.548 0.0397 0.1791 8.864879955
180 1.564 0.0397 0.1791 8.954215522

5. Temperatur kalsinasi 550°C
Menit abs regresi Konsentrasi
0 1.797 0.0397 0.1791 10.25516471
30 1.539 0.0397 0.1791 8.814628699
60 1.545 0.0397 0.1791 8.848129537
90 1.542 0.0397 0.1791 8.831379118
120 1513 0.0397 0.1791 8.669458403
150 1.534 0.0397 0.1791 8.786711334
180 1.554 0.0397 0.1791 8.898380793

6. Temperatur kalsinasi 600°C
Menit abs regresi Konsentrasi
0 1.797 0.0397 0.1791 10.25516471
30 1.62 0.0397 0.1791 9.266890006
60 1.59 0.0397 0.1791 9.099385818




90 1.605 0.0397 0.1791 9.183137912
120 1.609 0.0397 0.1791 9.205471803
150 1.593 0.0397 0.1791 9.116136237
180 1.59 0.0397 0.1791 9.099385818
b. Terang
1. Tanpa kalsinasi
Menit abs regresi Konsentrasi
0 1.797 0.0397 0.1791 | 10.2551647
30 1.494 0.0397 0.1791 | 8.56337242
60 1.48 0.0397 0.1791 | 8.4852038
90 1.474 0.0397 0.1791 | 8.45170296
120 1.473 0.0397 0.1791 | 8.44611949
150 1.5 0.0397 0.1791 | 8.59687326
180 1.509 0.0397 0.1791 | 8.64712451
2. Temperatur kalsinasi 400°C
Menit abs regresi Konsentrasi
0 1.797 0.0397 0.1791 | 10.2551647
30 1.526 0.0397 0.1791 | 8.74204355
60 1.521 0.0397 0.1791 | 8.71412619
90 1.499 0.0397 0.1791 | 8.59128978
120 1.507 0.0397 0.1791 | 8.63595757
150 1.545 0.0397 0.1791 | 8.84812954
180 1.566 0.0397 0.1791 | 8.96538247
3. Temperatur kalsinasi 450°C
Menit abs regresi Konsentrasi
0 1.797 0.0397 0.1791 | 10.2551647
30 1.506 0.0397 0.1791 | 8.63037409
60 1.53 0.0397 0.1791 | 8.76437744
90 1.475 0.0397 0.1791 | 8.45728643
120 1.506 0.0397 0.1791 | 8.63037409
150 1.521 0.0397 0.1791 | 8.71412619
180 1.537 0.0397 0.1791 | 8.80346175




4. Temperatur kalsinasi 500°C

Menit abs regresi Konsentrasi
0 1.797 0.0397 0.1791 10.255165

30 1.549 0.0397 0.1791 | 8.8704634

60 1.546 0.0397 0.1791 8.853713

90 1.513 0.0397 0.1791 | 8.6694584
120 1.501 0.0397 0.1791 | 8.6024567
150 1.539 0.0397 0.1791 | 8.8146287
180 1.576 0.0397 0.1791 | 9.0212172

5. Temperatur kalsinasi 550°C

Menit abs regresi Konsentrasi
0 1.797 0.0397 0.1791 10.255165

30 1.505 0.0397 0.1791 | 8.6247906

60 1.495 0.0397 0.1791 | 8.5689559

90 1.472 0.0397 0.1791 8.440536
120 1.497 0.0397 0.1791 | 8.5801228

150 LR 0.0397 0.1791 8.652708
180 1.521 0.0397 0.1791 | 8.7141262

6. Temperatur kalsinasi 600°C

Menit abs regresi Konsentrasi
0 1.797 0.0397 0.1791 10.255165

30 1.585 0.0397 0.1791 | 9.0714685

60 1.564 0.0397 0.1791 | 8.9542155

90 1.546 0.0397 0.1791 8.853713

120 1.5627 0.0397 0.1791 8.747627
150 1.585 0.0397 0.1791 | 9.0714685
180 1.559 0.0397 0.1791 | 8.9262982




LAMPIRAN 7 PERHITUNGAN EFISIENSI FOTOKATALIS TERHADAP

Menggunakan Persamaan:

PEWARNA TEKSTIL RHODAMIN-B

Co—
n= X 100%
Co
Dimana:
C,= konsentrasi awal
C.= konsentrasi akhir
a. Gelap
1. Tanpa kalsinasi 2. Temperatur kalsinasi 400°C
Co Ce n Co Ct n
10.25516 | 10.25516471 0 10.25516 | 10.25516471 0
10.25516 | 8.568955891 | 16.44253 10.25516 | 8.825795645 | 13.93804
10.25516 | 8.457286432 | 17.53144 10.25516 | 8.769960916 | 14.4825
10.25516 | 8.462869905 | 17.477 10.25516 | 8.647124511 | 15.6803
10.25516 | 8.250697934 | 19.54592 10.25516 | 8.786711334 | 14.31916
10.25516 | 8.546621999 | 16.66031 10.25516 | 8.708542714 | 15.0814
10.25516 | 8.563372418 | 16.49698 10.25516 | 8.686208822 | 15.29918
3. Temperatur kalsinasi 450°C 4. Temperatur kalsinasi 500°C
Co Ce n Co Ct n
10.25516 | 10.25516471 0 10.25516 | 10.25516471 0
10.25516 | 8.814628699 | 14.04693 10.25516 | 8.820212172 | 13.99249
10.25516 | 8.764377443 | 14.53694 10.25516 | 8.820212172 | 13.99249
10.25516 | 8.552205472 | 16.60587 10.25516 | 8.792294807 | 14.26471
10.25516 | 8.591289782 | 16.22475 10.25516 | 8.876046901 | 13.44803
10.25516 | 8.702959241 | 15.13584 10.25516 | 8.864879955 | 13.55692
10.25516 | 8.825795645 | 13.93804 10.25516 | 8.954215522 | 12.6858




5. Temperatur kalsinasi 550°C

6. Temperatur kalsinasi 600°C

Co C 1 Co G n
10.25516 | 10.25516471 0 10.25516 | 10.25516471 0
10.25516 | 8.814628699 | 14.04693 10.25516 | 9.266890006 | 9.636849
10.25516 | 8.848129537 | 13.72026 10.25516 | 9.099385818 | 11.27021
10.25516 | 8.831379118 | 13.8836 10.25516 | 9.183137912 | 10.45353
10.25516 | 8.669458403 | 15.46251 10.25516 | 9.205471803 | 10.23575
10.25516 | 8.786711334 | 14.31916 10.25516 | 9.116136237 | 11.10688
10.25516 | 8.898380793 | 13.23025 10.25516 | 9.099385818 | 11.27021
b. Terang
1. Tanpa kalsinasi 2. Temperatur kalsinasi 400°C

Co Ct U] Co C; n
10.25516 | 10.2551647 0 10.25516 | 10.2551647 0
10.25516 | 8.56337242 | 16.49698 10.25516 | 8.74204355 | 14.754723
10.25516 | 8.4852038 | 17.25921 10.25516 | 8.71412619 | 15.026950
10.25516 | 8.45170296 | 17.58589 10.25516 | 8.59128978 | 16.224750
10.25516 | 8.44611949 | 17.64033 10.25516 | 8.63595757 | 15.789187
10.25516 | 8.59687326 | 16.17031 10.25516 | 8.84812954 | 13.720259
10.25516 | 8.64712451 | 15.6803 10.25516 | 8.96538247 | 12.576904
3. Temperatur kalsinasi 450°C 4. Temperatur kalsinasi 500°C

Co Ce n Co Ce n
10.25516 | 10.2551647 0 10.25516 | 10.255165 0
10.25516 | 8.63037409 | 15.84363 10.25516 | 8.8704634 | 13.50248
10.25516 | 8.76437744 | 14.53694 10.25516 | 8.853713 | 13.66581
10.25516 | 8.45728643 | 17.53144 10.25516 | 8.6694584 | 15.46251
10.25516 | 8.63037409 | 15.84363 10.25516 | 8.6024567 | 16.11586
10.25516 | 8.71412619 | 15.02695 10.25516 | 8.8146287 | 14.04693
10.25516 | 8.80346175 | 14.15582 10.25516 | 9.0212172 | 12.03245




5. Temperatur kalsinasi 550°C

6. Temperatur kalsinasi 600°C

Cy Ce n
10.25516 | 10.255165 0
10.25516 | 8.6247906 | 15.89808
10.25516 | 8.5689559 | 16.44253
10.25516 8.440536 17.69478
10.25516 | 8.5801228 | 16.33364
10.25516 8.652708 15.62585
10.25516 | 8.7141262 | 15.02695

Co C; n
10.25516 | 10.255165 0
10.25516 | 9.0714685 | 11.54244
10.25516 | 8.9542155 12.6858
10.25516 | 8.853713 | 13.66581
10.25516 | 8.747627 | 14.70028
10.25516 | 9.0714685 | 11.54244
10.25516 | 8.9262982 | 12.95802




