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MOTTO 

 

"Ilmu itu kehidupan hati daripada kebutaan, sinar penglihatan daripada 

kezaliman, dan tenaga badan daripada kelemahan." 

- Imam Al Ghazali 

   

“Tidak perlu berlari, Jalani saja dengan sepenuh hati  

dan jangan berhenti. 

Teruslah berusaha, berdoa dan nikmati prosesnya,  

hingga Tuhan berkata: Inilah waktunya" 
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ABSTRAK 

 

Syarifah, N. 2022. Penentuan Komposisi TiO2-N dan Lama Penyinaran Optimum 

pada Fotodegradasi Naphthol Blue Black dengan Fotokatalis TiO2-N. Skripsi. 
Jurusan Kimia, Fakultas Sains dan Teknologi, Universitas Islam Negeri Maulana 

Malik Ibrahim, Malang. Pembimbing : Lulu’atul Hamidatu Ulya, M.Sc. 

Pembimbing II: Lilik Miftahul Khoiroh, M.Si. 

 
Kata kunci: Fotodegradasi, TiO2, TiO2-Nitrogen, Naphthol blue black¸Sonikasi 

 

Naphthol blue black merupakan salah satu jenis limbah zat warna azo pada industri 
tekstil. Limbah ini bersifat non-biodegradable, toksik, mutagenik, dan karsinogenik. 

Metode fotodegradasi mampu mengubah zat warna menjadi senyawa yang lebih sederhana 

dan aman bagi lingkungan menggunakan material fotokatalis semikonduktor dengan 

bantuan sinar UV. Material semikonduktor TiO2 telah banyak dilaporkan memiliki 
aktivitas fotokatalitik yang baik dan dapat ditingkatkan aktivitasnya dengan menambah 

dopan atom N.  

Pada penelitian ini Fotokatalis TiO2-N disintesis dengan metode sonikasi dengan 
variasi komposisi TiO2-N yaitu 95:5, 90:10, dan 85:15. Hasil sintesis akan dikarakterisasi 

dengan Spektrofotometer XRD, FTIR, dan UV-Vis DRS. Uji aktivitas fotokatalis TiO2-N 

dilakukan untuk fotodegradasi napthol blue black dengan variasi komposisi TiO2-N dan 

lama penyinaran sinar UV. Selanjutnya uji efektifitas fotokatalis TiO2-N dalam 
fotodegradasi pewarna napthol blue black.  

Hasil difraktogram XRD menunjukkan fasa yang terbentuk pada TiO2-N adalah 

anatas. Spektra FTIR menunjukan adanya dopan nitrogen memunculkan peak khas pada 
bilangan gelombang 658-704 cm-1 dan 1390-1388 cm-1. Data UV-Vis DRS menunjukan 

nilai energi celah pita yang dihasilkan pada TiO2-N 95:5 = 3,14 eV, 90:10 = 3,13 eV, 85:15 

= 3.079 eV. Hasil uji aktivitas menunjukan fotokatalis TiO2-N optimum untuk 
fotodegradasi naphthol blue black pada komposisi TiO2-N 90:10 yang disinari dengan sinar 

UV selama 120 menit dengan persen fotodegradasi sebasar 91,34%. 
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ABSTRACT 

 

Syarifah, N. 2022. Determination of TiO2-N Composition and Irradiation Time 

Optimum on Photodegradation of Naphtol Blue Black with TiO2-N 
Photocatalyst. Thesis. Department of Chemistry, Faculty of Science and 

Technology, Maulana Malik Ibrahim State Islamic University, Malang. Supervisor 

I: Lulu'atul Hamidatu Ulya, M.Sc. Supervisor II: Lilik Miftahul Khoiro, M.Si 

 
Keywords: Photodegradation, TiO2, TiO2-N, Naphtol blue black, Sonication 

 

Naphthol blue black is one type of azo dye waste in the textile industry. This waste 
is non-biodegradable, toxic, mutagenic, and carcinogenic. The photodegradation method is 

able to convert dyes into simpler and safer compounds for the environment using 

semiconductor photocatalyst materials with the help of UV light. The TiO2 semiconductor 

material has been reported to have good photocatalytic activity and its activity can be 
increased by adding N atom dopants.  

TiO2-N photocatalyst was synthesized by sonication method. In this study, 

variations in the composition of TiO2-N used were 100:0, 95:5, 90:10, and 85:15. The 
results of the synthesis will be characterized by XRD Spectrophotometer, FTIR, and UV-

Vis DRS. After that, the activity of TiO2-N photocatalyst was tested to degrade napthol 

blue black using UV-Vis Spectrophotometry method with variations in TiO2-N 

composition and UV irradiation time at 30, 60, 90, 120, and 150 minutes. Next, test the 
effectiveness of TiO2-N photocatalyst in photodegradation of napthol blue black dye.  

The results of the XRD difractogram showed that the phase formed in TiO2-N was 

anatase. The FTIR spectra showed that the presence of nitrogen dopant gave rise to typical 
peaks at wave numbers 658-704 cm-1 and 1390-1388 cm-1. The UV-Vis DRS data showed 

that the band gap energy values produced at TiO2-N 95:5 = 3.14 eV, 90:10 = 3.13 eV, 85:15 

= 3.079 eV. The activity test results showed that the optimum TiO2-N photocatalyst 
composition for photodegradation of naphthol blue black was 90:10. The optimum 

irradiation time at 120 minutes and the effectiveness of TiO2-N with a composition of 90:10 

which was irradiated with UV light for 120 minutes resulted in a higher with a percent 

photodegradation of 91.34%. 
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 مستخلص البحث
 

في التحلل الضوئي  وطول التنوّر المناسب 2TiO-نتروجيتعيين تركيب  .2022. شريفة، ن
كيمياء. كلية العلوم قسم ال . 2TiO-نتروجيللنفثول الأزرق الأسود مع المحفز الضوئي 

ميدة الحة ؤلؤ : ل1لمشرفة ا  .والتكنولوجيا. جامعة مولانا مالك إبراهيم الإسلامية الحكومية مالانج
 : ليليك مفتاح الخيرة، الماجستير.2، الماجستير. المشرفة االعلي

 

 الصوتنة.  الأزرق الأسود، النفثول،    2TiO-، نتروجي 2TiOالكلمة الأساسية : التحلل الضوئي، 
 

لوني النسيج. هذه النفثول الأزرق الأسود هو نوع من نفايات صبغة الديازو في المادة ال
لسرطان. طريقة التحلل لبلة للتحلل البيولوجي ، وسامة ، ومسببة للطفرات ومسببة النفايات غير قا

لبيئة باستخدام مادة محفز الضوئي قادرة على تحويل نفايات الأصباغ إلى مركبات أبسط وأكثر أماناا ل
وصلات، تم الإبلاغ ضوئي أشباه الموصلات بمساعدة ضوء الأشعة فوق البنفسجية. مواد أشباه الم

 .Nضافة ذرات على نطاق واسع أن له نشاط تحفيز ضوئي جيد ويمكن زيادته عن طريق إ 2TiO عن

وتنة مع تركيبات مختلفة بطريقة الص 2TiO-نتروجيفي هذا البحث، تم تصنيع المحفز الضوئي 
وليف بمقاييس . سوف تتميز نتائج الت15:85و  10:90،  5: 95، وهي  2TiO-نتروجيمن 

 -نتروجيلمحفز الضوئي ا. تم إجراء تجربة نشاط Vis DRS-UVو  FTIRو  XRDالطيف الضوئي 
2TiO  تروجينمن أجل التحلل الضوئي للنافثول الأزرق الأسود مع اختلافات في تكوينN-2TiO  

في التحلل   2TiO-نتروجيووقت تشعيع الأشعة فوق البنفسجية. ثم اختبر فعالية المحفز الضوئي 
 زرق الأسود.الضوئي لصبغة النفثول الأ

كان أناتايس. تُظهر    2TiO-نتروجيأن الطور المتكون على  XRDأظهرت نتائج مخطط 
 704-658عند أرقام الموجات وجود النيتروجين المشوب مما يؤدي إلى قمم نموذجية  FTIRأطياف 

قيمة طاقة فجوة النطاق المتولدة  UV-Vis DRS، تُظهر بيانات 1-سم  1388-1390و  1-سم 
. تظهر نتائج  N-2TiO 5:95 = eV 3.14  ،10:90  =eV 3.13 ،15:85 =eV 3.079عند 

للتحلل الضوئي للنافثول الأزرق الأسود   2TiO-نتروجياختبار النشاط التركيب المحفز الضوئي الأمثل 
 10:90بتركيبة  2TiO-نتروجيدقيقة وفعالية  120. أدى وقت التشعيع الأمثل عند 10:90هو 

 ٪.91.34دقيقة إلى تحلل ضوئي أعلى بنسبة  120لمدة  UVيعها بضوء والتي تم تشع
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BAB I 

PENDAHULUAN 

 

1.1 Latar Belakang 

Perkembangan ilmu dan teknologi yang pesat mendorong pertumbuhan 

industri di Indonesia semakin maju. Industri tekstil merupakan salah satu industri 

yang berkembang cukup pesat karena produk yang dihasilkan selalu mengikuti 

perkembangan gaya modern. Semakin berkembangnya industri tekstil akan 

menyebabkan semakin tinggi produk-produk yang dihasilkan sehingga banyak 

menghasilkan produk samping berupa limbah cair. Limbah cair yang dihasilkan 

disebabkan karena adanya proses pewarnaan menggunakan pewarna tekstil. 

Limbah cair zat warna ini umumnya berwarna keruh dan pekat. Limbah pewarna 

tekstil memiliki kandungan zat warna yang tinggi, bahan-bahan sintetik yang 

sukar larut atau sukar diuraikan (non biodegradable) serta bersifat resisten, dan 

toksik. Biasanya warna air limbah tergantung pada zat warna yang digunakan 

(Wildan dkk., 2017). Limbah cair dari industri tekstil yang berwarna-warni ini 

dapat menyebabkan masalah terhadap lingkungan (Suprihatin, 2014). Jika limbah 

tersebut dibuang langsung di peraian sungai tanpa diolah dengan baik maka dapat 

menghalangi sinar matahari untuk masuk ke dalam perairan tersebut dan akan 

menghambat proses fotosintesis pada tanaman air yang dapat menyebabkan 

kematian makhluk hidup di ekosistem sungai. 

Di antara berbagai jenis pewarna yang digunakan dalam industri tekstil, 60-

70% adalah senyawa azo. Zat warna ini memiliki unit kromofor N=N dalam 

struktur molekulnya (Kirupavasam and Raj, 2012). Naphthol blue black adalah 

salah satu contoh zat warna azo yang banyak digunakan oleh industri tekstil. 
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naphthol blue black dapat digunakan sebagai pewarna tekstil, cat, tinta, plastik 

dan kulit. Naphthol blue black merupakan pewarna yang memiliki kestabilan 

tinggi serta mudah digunakan untuk mencelupkan kain saat proses pewarnaan 

(Ferkous et al., 2015). Pewarna ini disukai oleh banyak industri tekstil karena cara 

pemakaiannya mudah dan memiliki ketahanan yang baik. Bahan pewarna ini 

bersifat toksik, karsinogenik dan mutagenik yang dapat mengakibatkan 

terganggunya ekosistem perairan jika dibuang bebas ke perairan karena senyawa 

ini membutuhkan waktu yang lama untuk terdegradasi.  

Pembuangan limbah zat warna oleh industri tekstil di lingkungan perairan 

tanpa adanya pengolahan yang baik dapat menyebabkan permasalahan 

lingkungan. Menurut pandangan Islam permasalahan yang terjadi pada 

lingkungan hidup baik di darat maupun di laut umumnya disebabkan oleh 

perbuatan manusia itu sendiri. Allah Swt. berfirman dalam Q.S Ar-Rum (30) ayat 

41: 

اَ كَسَبَتۡ ايَۡدىى لُوۡا ظَهَرَ الۡفَسَادُ فِى الۡبَررى وَالۡبَحۡرى بمى قَهُمۡ بَ عۡضَ الَّذىىۡ عَمى عُوۡنَ  النَّاسى لىيُذىي ۡ لَعَلَّهُمۡ يَ رۡجى  

Artinya: "Telah tampak 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)." 

 

Menurut tafsir Ibnu Katsir kata (dzaharal fasaad) memiliki arti bahwa 

kerusakan itu tampak ada dan telah terjadi. Kerusakan ini disebabkan oleh tangan-

tangan manusia itu sendiri dan kata (laa’llahum yarjiu’un) memiliki arti agar 

manusia sadar dan mampu untuk kembali melestarikan alam berdasarkan tuntunan 

agama. Salah satu bentuk kerusakan yang terjadi adalah pencemaran lingkungan 
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akibat limbah pewarna tekstil yang tidak diolah dengan baik. Permasalahan 

pencemaran tersebut dapat diatasi dengan mengubah pola pikir manusia dan 

perilakunya. Oleh karena itu sebagai manusia yang memiliki ilmu dan akal 

hendaknya selalu berfikir dan berusaha untuk mencari bentuk pengolahan dari 

limbah tersebut agar tidak mencemari lindungan yang dapat berdampak buruk 

bagi makhluk hidup. 

Berbagai metode telah banyak dilakukan oleh peneliti untuk meminimalkan 

cemaran dari limbah industri tekstil terhadap lingkungan. Salah satu bentuk 

penanggulangannya adalah dengan metode kimia meggunakan koagulan, metode 

fisika menggunakan sedimentasi maupun adsorpsi, dan metode biologi juga telah 

dilakukan. Metode fotodegradasi merupakan metode baru yang mudah diterapkan 

dengan harga yang relatif murah dan relatif sederhana menggunakan bantuan 

sinar. Metode tersebut efisisen dalam mendegradasi senyawa organik dalam fasa 

cair menjadi senyawa yang lebih sederhana. Proses degradasi yang sempurna akan 

menghasilkan CO2, H2O dan garam mineral sebagai produk akhir dari proses 

degradasinya di mana senyawa tersebut aman untuk lingkungan sehingga dapat 

mengurangi faktor regenerasi (Qodri, 2011). Proses fotodegradasi memerlukan 

suatu fotokatalis, yang umumnya merupakan bahan semikonduktor (Nurillahi 

dkk., 2018) . 

Bahan semikonduktor yang umumnya digunakan sebagai fotokatalis adalah 

TiO2, WO3, ZnO, dan SnO3. Proses fotokatalitik yang melibatkan partikel 

semikonduktor TiO2 di bawah penerangan sinar UV telah terbukti berpotensi 

menguntungkan dan berguna dalam pengolahan polutan air limbah (Qamar et al., 

2005). Titanium dioksida (TiO2) memiliki stabilitas termal cukup tinggi, harga 
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yang relatif lebih murah, stabilitas kimia yang sangat baik, aktivitas fotokatalitik 

yang baik (Choi et al., 2010). TiO2 memiliki tiga struktur kristal yaitu anatas, rutil 

dan brukit. Struktur anatas memiliki aktifitas fotokatalis yang lebih tinggi 

dibandingkan dengan struktur yang lainnya. TiO2 memiliki energi band gap 

sebesar 3,2 eV dan merupakan semikonduktor yang baik sebagai fotokatalis UV. 

Safni dkk. (2007) telah melaporkan bahwa fotolisis dengan penambahan 0,1 g 

TiO2 anatas  mampu mendegradasi methanil yellow 6 mg/L sebesar 80,99% 

sedangkan secara sonolisis hanya diperoleh persentase degradasi sebesar 26,86% 

selama 90 menit. 

Aktivitas fotokatalitik dari TiO2 dapat ditingkatkan dengan penambahan 

suatu dopan. Dopan yang dapat digunakan TiO2 untuk menurunkan band gap 

TiO2, yaitu seperti Cr, Fe, Co, Mo, N dan C. Dopan N merupakan dopan yang 

efektif untuk menggantikan posisi atom O pada kisi kristal TiO2 karena ukuran 

atom nitrogen yang hampir mirip dengan atom O dan memiliki energi ionisasi 

yang kecil. Adanya dopan N ini dapat menurunkan energi band gap pada TiO2 

(Viswanathan and Krishanmurthy, 2012). Karim dkk. (2016) telah melaporkan 

bahwa saat mensintesis TiO2-N dengan variasi penambahan komposisi N 

mengakibatkan penurunan energi celah pita, pada variasi 20 g sebesar 3,12 eV, 30 

g sebesar 3,09 eV, 40 g sebesar 3,082 eV, dan 50 g sebesar 3,08 eV. 

Para peneliti menyebutkan bahwa nitrogen yang digunakan untuk doping 

dapat bersumber dari NH4COOCH3, NH3, NH4NO3, NH4F, dan CO(NH2)2 

(Apriani dan Gunlazuardi, 2021). Salah satu senyawa dengan kandungan nitrogen 

yang tinggi yaitu CO(NH2)2 atau dikenal sebagai urea. Urea ini mudah didapat 

serta relatif murah, mudah ditemukan dan mengandung atom N sekitar 46% 
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sehingga cukup potensial digunakan sebagai sumber nitrogen untuk pembuatan 

TiO2-N (Zsolt, 2011). Pendopingan atom N pada TiO2 diharapkan bahwa elektron-

elektron pada urea lebih leluasa bergerak dari satu atom ke atom yang lain 

sehingga berhasil mempersempit energi band gap lebih signifikan dan dapat 

mendegradasi pewarna napthol blue black dengan lebih optimal (Karim dkk., 

2016).  

Berdasarkan penelitian sebelumnya yang dilakukan oleh Fraditasari dkk. 

(2015) di mana dopan N pada fotokatalis TiO2 mampu menurunkan energi band 

gap sebesar 0.1 eV Dari TiO2 Murni. TiO2-N mampu mengdegradasi methyl 

orange dengan persentase 93,93% di bawah sinar tampak. Pada penelitian 

Permatasari dkk. (2015) menyebutkan bahwa dopan N pada TiO2 dapat 

meningkatkan ukuran partikel dan mampu menurunkan energi band gap sebesar 

0,02 eV. Indriyani dkk. (2017) Fotokatalis TiO2-N lebih efektif untuk 

mendegradasi senyawa Direct Blue 71 dari pada fotokatalis TiO2 tanpa dopan N 

dengan hasil presentase degradasi sebesar 33,54% di bawah sinar matahari dan 

58,13% dibawah sinar UV. Pada penelitian ini Fotokatalis dengan semikonduktor 

TiO2 dengan dopan N diharapkan dapat mendegradasi pewarna napthol blue black 

lebih optimal di bawah sinar UV. 

Sebelumnya TiO2-N telah disintesis oleh para peneliti dengan beberapa 

metode yaitu sonikasi (Riyani dkk., 2012), sol gel (Karim dkk., 2016), hidrotermal 

(Lukman dan Kusumawardani, 2020) dan anodisasi (Apriani dan  Gunlazuardi, 

2021). Penelitian ini menggunakan metode sonikasi untuk selanjutnya diuji 

fotokataliknya dengan degradasi pada pewarna sintesis napthol blue black. 

Menurut Awati et al. (2003), sintesis TiO2 dengan menggunakan metode sonikasi 
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dapat menciptakan stabilitas termal yang baik, distribusi atau dispersi 

nanopartikel yang lebih seragam, memiliki luas permukaan serta kemurnian fasa 

yang tinggi 

Sintesis variasi komposisi dopan Nitrogen digunakan pada penelitian ini 

untuk mengetahui pengaruh dopan N terhadap perubahan struktur, ukuran kristal 

TiO2 dan aktivitas degradasi terhadap naphtol blue black. Gurkan et al. (2012). 

telah melakukan sintesis TiO2-N dengan menggunakan metode impregnasi TiO2 

P25 degusa dengan urea sebagai sumber nitrogen untuk degradasi sefazolin. 

Material TiO2-N hasil sintesis memiliki energi celah pita sebesar 2,90; 2,88 dan 

2,79 eV untuk kadar nitrogen 0,10; 0,25 dan 0,50 b/b. Keberadaan dopan nitrogen 

tidak hanya menurunkan energi celah pita, tetapi juga meningkatkan efisiensi 

reaksi fotodegradasi sefazolin jika dibandingkan dengan TiO2 tanpa dopan. Selain 

itu uji pengaruh sinar dapat mempengaruhi efektifitas degradasi suatu senyawa. 

Sinar UV akan membantu proses fotodegradasi karena adanya energi atau foton 

yang diserap sehingga akan semakin banyak •OH- dan •O2
- yang dihasilkan untuk 

mendegradasi zat warna. Sedangkan dalam kondisi gelap tidak adanya energi atau 

foton yang diserap sehingga tidak dapat memicu efek fotokatalis.  

Waktu penyinaran menggunakan sinar UV dapat mempengaruhi 

konsentrasi dari zat warna. Pada awalnya, semakin lama waktu radiasi sinar UV 

maka semakin banyak foton yang mengenai TiO2, sehingga meningkatkan jumlah 

terbentuknya radikal hidroksil dan ion superoksida. Kedua spesies ini yang 

nantinya menyerang naphthol blue black sehingga semakin banyak naphthol blue 

black yang terdegradasi (Suprihatin dkk., 2021). Semakin lama waktu penyinaran 

akan semakin tinggi degradasi suatu zat warna hingga mencapai kondisi 
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optimumnya (Lestari dkk., 2015). Penelitian Lubis dkk. (2018) melaporkan bahwa 

waktu optimum yang dibutuhkan fotokatalis TiO2-Bentonit untuk mengdegradasi 

naphthol blue black adalah 120 menit di bawah sinar UV dan mampu 

mendegradasi hingga 99,83%.  

Pada penelitian ini TiO2-N disintesis menggunakan metode sonikasi dengan 

variasi komposisi N dan TiO2-N dikarakterisasi dengan berbagai instrumen seperti 

X-Ray Diffraction XRD, FTIR, dan UV-Vis DRS. TiO2-N dikarakterisasi 

menggunakan teknik sinar-X (XRD) untuk mengetahui struktur, ukuran, dan fasa 

senyawa yang dihasilkan. Spektroskopi FTIR untuk mengetahui gugus fungsi dari 

TiO2-N. Karakterisasi UV-Vis Diffuse Reflectance Spectroscopy (DRS) untuk 

mengetahui nilai energi celah pita material hasil sintesis. Setelah itu dilakukan uji 

aktivitas fotokatalis TiO2-N untuk mendegradasi napthol blue black dengan 

variasi lama penyinaran dan komposisi doping N pada TiO2. Selanjutnya 

dilakukan uji efektifitas fotokatalis TiO2-N dalam mendegradasi pewarna napthol 

blue black. 

 

1.2 Rumusan Masalah 

1. Bagaimanakah hasil karakterisasi fotokatalis TiO2-N dengan variasi 

komposisi TiO2-N?  

2. Berapakah komposisi optimum fotokatalis TiO2-N yang dapat digunakan 

saat proses fotodegradasi pewarna napthol blue black? 

3. Berapakah lama penyinaran optimum terhadap aktivitas fotokatalis TiO2-N 

saat proses fotodegradasi pewarna napthol blue black? 
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4. Bagaimanakah efektivitas fotokatalis TiO2-N dalam proses fotodegradasi 

pewarna napthol blue black? 

 

1.3 Tujuan 

1. Untuk mengetahui karakterisasi fotokatalis TiO2-N dengan variasi 

komposisi TiO2-N. 

2. Untuk mengetahui komposisi optimum fotokatalis TiO2-N yang dapat 

digunakan saat proses fotodegradasi pewarna napthol blue black. 

3. Untuk mengetahui lama penyinaran optimum terhadap aktivitas fotokatalis 

TiO2-N saat proses fotodegradasi pewarna napthol blue black. 

4. Untuk mengetahui efektivitas fotokatalis TiO2-N dalam proses 

fotodegradasi pewarna napthol blue black. 

 

1.4 Batasan Penelitian 

1. Fotokatalis yang digunakan adalah TiO2-N. 

2. Dopan N yang digunakan berasal dari urea. 

3. Variasi komposisi TiO2-N yang digunakan adalah 95:5, 90:10 dan 85:15. 

4. Karakterisasi TiO2-N dengan instrumen XRD, FTIR, dan UV-Vis DRS. 

5. Variasi lama penyinaran yang digunakan adalah 30, 60, 90, 120, dan 150 

menit. 

6. Variasi uji efektivitas yang dilakukan adalah fotodegradasi NBB + TiO2 

dengan kondisi gelap, NBB + TiO2-N (optimum) dengan kondisi gelap, 

NBB + TiO2 dengan sinar UV, dan NBB + TiO2-N (optimum) dengan sinar 

UV 



9 

 

 

1.5 Manfaat Penelitian 

Penelitian ini diharapkan dapat mengatasi permasalahan lingkungan 

terutama lingkungan air yang tercemari oleh pewarna napthol blue black, 

memberikan informasi ilmiah kepada masyarakat tentang fotodegradasi napthol 

blue black dengan fotokatalis TiO2-N, karakteristik struktur, ukuran partikel, dan 

aktivitas material fotokatalis TiO2-N yang disintesis menggunakan metode 

sonikasi selain itu juga dapat membantu pengembangan ilmu dan teknologi 

material mengenai karakteristik dan desain material fotokatalis TiO2-N pada 

reaksi fotodegradasi naphtol blue black. 
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BAB II 

TINJAUAN PUSTAKA 

 

2.1 Naphtol Blue Black 

Naphthol blue black merupakan pewarna yang umumnya digunakan dalam 

industri tekstil. Naphthol blue black merupakan salah satu zat warna golongan 

azo (N=N) dengan rumus molekul C22H14N6Na2O9S2, memiliki berat molekul 

sebesar 616,49 g mol-1 (Ferkous et al., 2015) dan memiliki panjang gelombang 

maksimum pada 618-620 nm (Debnath et al., 2014). Senyawa ini berbentuk 

serbuk bewarna biru kehitaman, bersifat stabil pada temperatur normal. Struktur 

molekulnya tertera pada Gambar 2.1. 

 
Gambar 2.1 Struktur naphthol blue black (Lubis et al., 2018) 

 

Naphthol blue black memiliki stabilitas fisikokimia, termal, dan optik yang 

tinggi karena struktur cincin aromatiknya yang stabil (Luo, 2001). Pewarna tekstil 

ini tergolong senyawa yang tidak mudah terdegradasi (non-biodegradable) dan 

diklasifikasikan sebagai zat kimia berbahaya karena bersifat toksik, karsinogenik, 

dan mutagenik. Naphthol blue black dengan kelarutan 1-5 g dalam 100 g air maka 

penyebarannya akan cepat terjadi jika sudah sampai di lingkungan (Safni, 2007). 

Apabila terlalu lama berada di lingkungan akan menjadi sumber pencemar dan 

menjadi ancaman kesehatan bagi makhluk hidup karena membutuhkan waktu 

yang cukup lama untuk terdegradasi (Ferkous et al., 2015).  



 

 

Berdasarkan uraian di atas maka pengolahan limbah zat warna ini sangat 

penting untuk dilakukan sebelum dibuang ke lingkungan. Berbagai metode 

pengolahan limbah zat warna tekstil saat ini telah banyak dikembangkan salah 

satunya adalah menggunakan metode fotodegradasi dengan bantuan fotokatalis.  

Kirupavasam dan Raj (2012) melaporkan bahwa fotokatalis TiO2-N mampu 

mendegradasi 97% naphthol blue black di bawah sinar tampak setelah iradiasi 60 

menit pada pH 2. Selanjutnya Zilfa dkk. (2021) berhasil mendegradasi naphthol 

blue black menggunakan fotokatalis TiO2/zeolit sebesar 72,70% dengan bantuan 

sinar UV selama 120 menit dan 14,97% tanpa adanya penyinaran sinar UV. 

PH awal larutan zat warna merupakan salah satu parameter terpenting dalam 

aktivitas fotokatalitik. Luo et al. (2011) mengatakan bahwa laju degradasi 

tertinggi naphthol blue black ditemukan pada kondisi asam dimana semakin 

rendah pH maka degrasasinya akan semakin meningkat. Surya dkk. (2018) 

berhasil mendegradasi senyawa naphthol blue black dengan TiO2/Bentonit, 

persentase degradasi tertinggi terdapat pada pH 3 yaitu 62,30% sedangkan pada 

pH 11 menghasilkan persentase 12,49% selama 120 menit. Degradasi naphthol 

blue black sebagai pewarna anionik lebih disukai pada pH yang lebih rendah 

karena terdapat muatan positif TiO2 dalam larutan asam (Surya dkk., 2018). 

 

2.2 Semikonduktor TiO2 

Semikonduktor adalah material yang memiliki tingkat konduktivitas listrik 

di antara isolator dan konduktor. Struktur semikonduktor memiliki struktur 

elektronik yang dikarakterisasi oleh adanya dua macam pita tingkatan energi 

elektronik. Pita pertama berkarakter ikatan (bonding) yang terisi elektron dan 



 

 

disebut sebagai pita valensi (valence band, vb), sedangkan pita yang kedua 

berkarakter antiikatan (anti-bonding) yang tidak terisi elektron dan disebut 

sebagai pita konduksi (conduction band, cb). Jarak antar kedua pita sering disebut 

sebagai energi celah pita (band gap energy, Eg) (Kaneko dan Okura, 2002).  

Energi celah pita merupakan energi yang dibutuhkan elektron untuk 

tereksitasi dari pita valensi menuju pita konduksi, di mana semakin lebar energi 

celah pita maka akan semakin besar energi yang diperlukan. Jika suatu 

semikonduktor menyerap suatu energi seperti foton yang sesuai atau lebih besar 

dari energi band gap maka elektron-elektron (e-) pada pita valensi (vb) akan 

tereksitasi menuju ke pita konduksi (cb) dan hole (h+) akan terbentuk pada pita 

valensi yang ditinggalkan elektron di mana keduanya memiliki peran dalam 

penghantar arus listrik (Gunlazuardi dan Andayani, 2002). Perpindahan elektron 

ini dapat terjadi karena pengaruh suhu dan penyinaran (Gambar 2.2). Parameter 

utama yang membedakan semikonduktor dengan material lainnya adalah energi 

band gap. Semikonduktor memiliki energi band gap (Eg) antara 0-4 eV 

sedangkan isolator memiliki energi band gap di atas 4 eV dan konduktor memiliki 

energi band gap di bawah 0.5 eV (Huda et al., 2018). 

 
Gambar 2.2 Eksitasi elektron pada material semikonduktor (Kaneko dan Okura, 

2002) 
 

Secara termodinamika, tingkat energi pada sisi pita konduksi merupakan 

ukuran kekuatan reduksi dari elektron, sedangkan energi pada sisi pita valensi 



 

 

menunjukkan kekuatan hole untuk melakukan oksidasi. Semakin positif nilai 

potensial pada pita konduksi maka semakin besar daya reduksi. Semakin negatif 

nilai potensial pita valensi maka semakin besar daya oksidasi yang dimiliki oleh 

lubang (hole) (Arutanti dkk., 2009). Beberapa material yang umum digunakan 

sebagai semikonduktor adalah TiO2, SnO2, ZnO, WO3, CdS, ZrO2 dan ZnS. 

Semikonduktor yang berbeda memiliki level pita energi, konduktifitas, dan 

potensial redoks yang berbeda. Hal ini ditunjukkan pada Gambar 2.3. 

 
Gambar 2.3 Energi celah pita, posisi pita valensi, konduksi, dan potensial redoks 

dari berbagai semikonduktor (Palupi, 2006). 

 

Material semikonduktor dapat dimanfaatkan sebagai fotokatalis saat diberi 

energi foton yang sesuai atau melebihi energi celah pitanya. Di antara sekian 

banyak jenis semikonduktor, TiO2 merupakan semikonduktor oksida yang banyak 

digunakan dalam aplikasi fotokatalis. Serbuk TiO2 memiliki aktivitas fotokatalitik 

yang baik, kestabilan termal, dan kimia yang tinggi, inert dan tidak beracun 

(Srinivasan dan Somasundaram, 2003). Menurut Joshi dan Shrivastava (2010) 

TiO2 anatas merupakan katalis yang paling unggul karena memiliki energi band 

gap yang relatif lebih besar yaitu 3,2 eV dengan panjang gelombang 380 nm yang 

lebih dekat dengan sinar UV. Sedangkan rutil memiliki energi celah pita lebih 

kecil yaitu sebesar 3,0 eV dengan panjang gelombang 415 nm yang lebih dekat 

dengan sinar tampak (Gupta dkk., 2013). 



 

 

Titanium dioksida (TiO2) merupakan padatan ionik yang tersusun oleh Ti4+ 

dan O2-. TiO2 ini memiliki 3 bentuk struktur kristal yaitu rutil, anatas, dan brookit 

(Gambar 2.4). Anatas dan rutil memiliki struktur kristal tetragonal, sedangkan 

brookit memiliki struktur kristal ortorombik. TiO2 berbentuk tetragonal dan dapat 

digambarkan sebagai rantai oktahedron TiO6 di mana setiap atom Ti4+ dikelilingi 

oleh enam atom O2-. Setiap oktahedron pada struktur rutil dikelilingi oleh sepuluh 

oktahedron tetangga, sedangkan pada struktur anatas setiap oktahedron hanya 

dikelilingi delapan oktahedron tetangga (Hastuti, 2011). Bentuk kristal anatas 

pada pemanasan TiO2 bubuk dapat diamati mulai dari suhu 120ºC dan mencapai 

sempurna pada suhu 500ºC. Kristal rutil stabil pada suhu lebih tinggi dan mulai 

terbentuk pada suhu 700ºC dan terjadi penurunan luas permukaan serta pelemahan 

aktivitas fotokatalis (Apriani dan Gunlazuardi, 2021). Sedangkan kristal brookit 

paling sulit dipreparasi dan diamati karena tidak stabil dan biasanya terdapat 

dalam mineral. 

 
Gambar 2.4 Struktur a) rutil; b) anatas; dan c) brookit (Gnanasekar et al., 2002) 

 

Bentuk kristal akan mempengaruhi aktivitas fotokatalis TiO2. Hasil 

penelitian menunjukkan bahwa TiO2 anatas memiliki aktivitas katalitik yang lebih 

tinggi dibandingkan dengan rutil dan brookit (Wang dkk., 2018). TiO2 anatas 

merupakan kristal yang paling reaktif terhadap cahaya. TiO2 anatas ini memiliki 

ukuran partikel yang lebih kecil dan luas permukaan yang lebih besar sehingga 



 

 

sifat katalitiknya akan lebih baik (Wardiyati et al., 2014). Safni dkk. (2007) 

melaporkan bahwa semikonduktor TiO2 anatas memiliki aktivitas sebagai 

fotokatalis dan mampu mendegradasi zat warna naphthol blue black sebesar 

91,51% selama 60 menit di bawah sinar UV. Krishnan dan Mansor (2020) juga 

membuktikan bahwa penambahan massa fotokatalis TiO2 dari 1 g menjadi 3 g 

dapat meningkatkan laju fotodegradasi methyl blue dari 0.0276 min-1 menjadi 

0.0547 min-1 setelah iradiasi UV selama 180 menit. Efisiensi degradasi meningkat 

ketika meningkatkan dosis fotokatalis TiO2. Hal ini disebabkan karena semakin 

banyak TiO2 yang bereaksi dengan foton maka dapat meningkatkan produksi 

radikal hidroksil yang dapat mendegradasi methyl blue.  

 

2.3 Doping Nitrogen dalam TiO2 

Doping merupakan proses memasukan atom lain pada material dengan 

tujuan untuk memodifikasi karakteristik elektroniknya (Kesumaningrum et al., 

2011). Dopan dalam fotokatalis TiO2 dapat menyebabkan pergeseran penyerapan 

yang signifikan ke daerah sinar tampak hal ini sangat membantu TiO2 yang hanya 

aktif pada panjang gelombang <385 nm. Fungsi dopan sebagai elektron trapping 

yang dapat meningkatkan aktivitas fotokatalitik, memaksimalkan kerja dan dapat 

menurunkan energi band gap (Afrozi, 2010). Adanya dopan pada material 

semikonduktor mampu mengurangi rekombinasi muatan photohole dan 

photoelectron. Dopan yang digunakan untuk mendoping material semikonduktor 

dapat berupa dopan logam dan non logam. Dopan non logam yang ditambahkan 

umumnya seperti N, C, S, P dan F pada TiO2. Dari berbagai unsur non logam 

tersebut, nitrogen adalah dopan yang paling efektif karena ukurannya yang tidak 



 

 

jauh berbeda dengan oksigen dan energi ionisasinya yang kecil. Kuo dkk. (2019) 

telah membandingkan pengaruh dopan non logam B, N, dan P untuk 

mendegradasi larutan bisphenol A. Persen degradasi yang dihasilkan adalah 94% 

untuk dopan N, 88% untuk dopan B, dan 93% untuk dopan P. Hal ini menunjukan 

bahwa doping N mampu meningkatkan degradasi zat warna. 

. Penggunaan anion nitrogen (N) sebagai dopan untuk menggantikan posisi 

atom oksigen (O) pada struktur TiO2 membentuk TiO2-N lebih menjanjikan 

dibandingkan atom lainnya karena memiliki ukuran atom yang mirip dengan atom 

O dimana jari-jari ion O2- sebesar 1,4 Å dan N3- sebesar 1,71 Å serta memiliki 

energi ionisasi yang kecil yaitu O sebesar 1313,9 kJ/mol dan N sebesar 1402,3 

kJ/mol (Gurkan et al., 2012), serta dimungkinkan terjadinya dapat memperbaiki 

sifat optik TiO2 sehingga dapat meningkatkan kualitas lapisan tipis (Li et al., 

2011). Sumber N yang digunakan adalah dari urea yang memiliki rumus kimia 

CO(NH2)2 untuk didopingkan pada TiO2. Kandungan nitrogen dalam urea cukup 

tinggi yaitu sekitar 46% (Effendi dan Bilalodin, 2012) dengan harapan bahwa 

elektron-elektron pada urea lebih leluasa bergerak dari satu atom ke atom yang 

lain sehingga berhasil mempersempit energy gap secara lebih signifikan (Karim 

dkk., 2016).  

Nitrogen dapat disubtitusikan ke dalam material TiO2 karena jari-jari ionik 

dari nitrogen dan oksigen tidak jauh berbeda. Selain itu, orbital 2p dari nitrogen 

dekat dengan orbital 2p dari oksigen sehingga mampu membentuk level energi 

baru di atas pita valensi TiO2 sehingga energi band gap dari TiO2 dapat 

dipersempit sehingga dapat meningkatkan aktivitas fotokatalis TiO2 (Rane et al., 

2006). (Divalentin et al., 2007) menjelaskan model ikatan nitrogen terhadap TiO2 



 

 

yaitu subtitusi (Ns) impurities nitrogen dalam struktur anatas (Gambar 2.5). Pada 

model subtitusi (Ti-N-Ti) atom nitrogen terikat dengan tiga atom Ti dan 

menggantikan oksigen kisi pada TiO2. Dugaan reaksi antara TiO2 dan CO(NH2)2 

ditunjukkan pada Gambar 2.6. 

       
Gambar 2.5 Model ikatan substitusi nitrogen terhadap TiO2  (Divalentin et al., 

2007) 

 

 

 
Gambar 2. 6 Reaksi antara TiO2 dengan CO(NH2)2 (Cheng et al., 2012) 

 

Masuknya atom N pada TiO2 akan terjadi pencampuran orbital antara atom 

N dan O sehingga dapat meningkatkan absorpsi dan aktivitas fotokatalis pada 

cahaya tampak dan dapat menurunkan energi band gap seperti pada Gambar 2.7 

(Divalentin et al., 2007). Hasil penelitian dari Ansari et al. (2016) menunjukan 

bahwa energi band gap TiO2-N yang dihasilkan relatif kecil dibandingkan TiO2 

(3,28 eV) seiring dengan penambahan pada variasi komposisi nitrogen. Energi 

celah pita optimum yang diperoleh pada penelitian ini berkisar sekitar 3,080 eV. 

Hal ini menunjukkan bahwa adanya doping nitrogen terhadap kristal TiO2 

mengakibatkan penurunan energi celah pitanya. 



 

 

 
Gambar 2. 7 Perbandingan Energi band gap pada TiO2 dan TiO2 substitusi N 

(Ansari et al., 2016) 
 

Riyani dkk. (2012) telah mensintesis TiO2-N dengan variasi komposisi N 

dimana urea sebagai sumber atom nitrogen menggunakan metode sonikasi. 

Perbedaan Komposisi N dalam Kristal TiO2 memberikan hasil energi band gap 

yang berbeda. Hasil penelitian ditunjukkan pada Tabel 2.1   

Tabel 2.1 Hasil nilai energi band gap berdasarkan variasi N pada TiO2 (Riyani 

dkk., 2012) 

Fotokatalis Panjang Gelombang (nm) Energi band gap (eV) 

TiO2 anatas 372 3,342 

TiO2-N (95:5) 372,58 3,337 

TiO2- N (90:10) 380,23 3,268 

 

Panjang gelombang yang dihasilkan berbanding terbalik dengan nilai     

energi celah pita yang dihasilkan di mana semakin besar panjang gelombang   

yang dihasilkan maka semakin kecil energi celah pitanya. Hal ini menunjukkan 

bahwa doping atom N pada TiO2 dapat menurunkan energi celah pita seiring 

dengan penambahan konsentrasi Nitrogen. Hal ini dapat diamati pada Gambar 2.8 

untuk hasil karakterisasi dengan UV-Vis DRS. 

 
Gambar 2. 8 Hasil karakterisasi UV-Vis DRS (Riyani dkk., 2012) 



 

 

 

Pada hasil karakterisasi dengan X-Ray Diffraction (Gambar 2.9) terlihat 

bahwa dengan penambahan urea sebagai sumber atom N dapat mempengaruhi 

pergeseran sedut 2θ dari TiO2 anatas standar. Peak TiO2 anatas, TiO2-N (95:5) 

dan TiO2-N (90:10) berturut-turut terlihat pada 2θ = 25,5794°, 2θ = 25,5398°, dan 

2θ = 25,7286°. Pergeseran ini menunjukan adanya atom N yang telah 

menggantikan posisi O pada kisi TiO2. Hal ini menunjukkan bahwa urea bisa 

digunakan sebagai sumber N untuk mensubstitusi sebagian atom O pada TiO2. 

 
Gambar 2. 9 Hasil karakterisasi XRD (Riyani dkk., 2012) 

  

Yang et al. (2010) mensintesis TiO2-N dengan variasi ratio molar N:TiO2 

yaitu 1:2 (TON-1), 1:1 (TON-2), 3:2 (TON-3), dan 2:1 (TON-4). Hasil spektra 

FTIR ditunjukan pada Gambar 2.10. Serapan tajam pada bilangan gelombang ~700 

cm-1 menunjukan vibrasi dari Ti-O stretching dan Ti-O-Ti. Pada bilangan 

gelombang 3400 cm-1 berasal dari gugus hidroksil permukaan dan molekul air yang 

diserap oleh TiO2-N. Bilangan gelombang 1474 cm-1 hingga 1080 cm-1 menunjukan 

vibrasi ikatan Ti-N. serapan di sekitar 1630 cm-1 menunjukan vibrasi dari ikatan O–

H. Menurut Nolan et al. (2012) pada daerah bilangan gelombang 1000 cm-1-1700 

cm-1 menunjukkan adanya ikatan N-doped TiO2 subtitusi.. 



 

 

 
Gambar 2. 10 Hasil spektra FTIR TiO2-N dengan variasi rasio molar N:TiO2 : (a) 

1:!; (b) 1:2; (c) 3:2; dan (d) 2:1 (Yang et al., 2010) 

 

2.4 Sintesis TiO2-N dengan Metode Sonikasi 

Prinsip metode sonikasi yaitu memanfaatkan energi suara (gelombang 

ultrasonik) sebagai sumber energi dengan frekuensi tertentu yang diiradiasikan 

dalam suatu larutan untuk menghasilkan gelembung kativasi sehingga membuat 

partikel berukuran lebih kecil hingga skala nano (Suslick dan Price, 1999). 

Umumnya rentang frekuensi ultrasonik yang sering digunakan dalam metode ini 

adalah 20 kHz – 2 MHz (Ningsih, 2016). Beberapa kelebihan dari metode ini yaitu 

mampu memecah agregat kristal berukuran besar menjadi agregrat yang 

berukuran lebih kecil hingga berukuran nano, metode ini lebih efektif dan efisien 

karena waktu yang digunakan relatif lebih singkat, memiliki stabilitas termal yang 

baik dan tidak banyak bahan kimia yang terbuang, dapat memberikan luas 

permukaan komponen reaktan padat yang lebih besar untuk meningkatkan laju 

reaksi. Selain itu metode ini tergolong aman karena menggunakan frekuensi yang 

tidak terlalu  tinggi (Rismiarti dkk., 2016). 

Ultrasonik ditransmisikan melewati medium air melalui gelombang suara 

mengakibatkan molekul dapat bergetar. Akibatnya molekul tersebut akan 

mengalami perubahan struktur. Jika intensitas gelombang ultrasonik ditingkatkan 



 

 

maka akan terjadi kondisi di mana gaya intramolekul tidak lagi bisa menahan 

struktur awal molekul. Sehingga molekul tersebut akan pecah dan membentuk 

lubang (cavitiy). Lubang ini di sebut dengan gelembung kavitasi.  Kekuatan 

ultrasonik meningkatkan perubahan kimia dan fisika dalam media cair melalui 

penghancuran gelembung kavitasi. Pertumbuhan gelembung akan terjadi terus 

menerus sampai berada pada fase buble collap (ketidakstabilan gelembung) yaitu 

pecahnya gelembung kecil akibat kekuatan suara. Setiap gelembung yang       

pecah akan menjadi “hotspot” lokal yang menghasilkan panas sangat tinggi 

sekitar 4000 K dan tekanan sekitar 1000 atm, laju pemanasan dan pendinginan 

bisa sangat cepat yaitu 1010 K/s (Suslick dan Price, 1999). Proses kativasi akustik 

terdapat dalam Gambar 2.10 

 
Gambar 2. 11 Proses kativasi akustik (Halkijevic et al., 2019) 

 

Gelembung yang pecah akibat tekanan dan suhu tinggi maka akan 

dihasilkan energi kinetik yang sangat besar dan berubah menjadi energi panas. 

Energi kinetik ini yang berperan memecah partikel menjadi ukuran nano 

(Rojabiyah, 2017). Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan oleh Mandzy 

dkk. (2005) yang menyatakan bahwa 3 macam nanopowder TiO2 komersial 

(anatas, rutil, dan degussa) teraglomerasi dengan ukuran masing-masing sebesar 

1530, 1500, dan 1020 nm diultrasonikasi dengan frekuensi ultrasonik 24 kHz dan 



 

 

energi spesifik 5,7x106 Kj/m3 mampu memperkecil ukuran masing-masing 

nanopowder sebesae 300, 250, dan 230 nm. Oleh karena itu, energi yang diberikan 

pada sonikasi mampu memecah ukuran partikel reaktan menjadi lebih kecil. 

Selanjutnya Zhang dkk. (2015) melaporkan bahwa sintesis TiO2-N dengan 

metode sonikasi pada frekuensi 28 kHz menghasilkan nanopartikel TiO2-N 

berukuran 20,85 nm.  

 

2.5 Proses Fotokatalis Semikonduktor TiO2 

Fotokatalis secara umum didefinisikan sebagai proses reaksi kimia yang 

dibantu oleh cahaya dan suatu katalis padat (Arutanti dkk., 2009). Katalis 

merupakan suatu substansi yang dapat mempercepat laju reaksi untuk mencapai 

keadaan kesetimbangan dalam sistem reaksi kimia. Katalis yang digunakan dalam 

suatu sistem reaksi fotokimia disebut fotokatalis dimana memiliki kemampuan 

untuk mengadsorbsi foton. Adanya proses adsorbsi energi foton ini akan 

mengaktifkan proses fotokatalisis sehingga substansi radikal hidroksil cepat 

terbentuk dan akan mendegradasi polutan organik menjadi produk akhir yang 

lebih ramah lingkungan (Hoffmann et al., 1995).  

TiO2 merupakan material semikonduktor yang dapat berfungsi sebagai 

fotokatalis. Mekanisme dasar yang memungkinkan terjadinya proses fotokatalisis 

pada TiO2 adalah terbentuknya pasangan electron-hole pada permukaan katalis 

semikonduktor ketika diinduksi oleh energi foton yang sesuai atau melebihi energi 

celah pitanya. Tipe anatas paling aktif karena memiliki band gap (celah pita energi 

yang menggambarkan energi cahaya minimum yang dibutuhkan untuk 

mengeksitasi elektron) sebesar 3,2 eV (lebih dekat ke sinar UV, panjang 



 

 

gelombang maksimum 388 nm) (Linsebigler et al., 1995). Gambar 2.11 

menunjukan skema proses fotokatalisis dengan TiO2.  

 
Gambar 2. 12 Proses fotokatalisis TiO2 (Samsudin, 2015) 

 

Mekanisme reaksi fotokatalitik dimulai ketika semikonduktor TiO2 dikenai 

cahaya (hν) dengan energi yang sesuai atau lebih besar dari energi celah pitanya, 

maka elektron pada pita valensi akan mengabsorbsi foton tersebut dan tereksitasi 

ke tingkat energi yang lebih tinggi yaitu pita konduksi. sehingga terjadi 

pembentukan pasangan elektron (e-) dan meninggalkan suatu lubang positif atau 

hole (h+) pada pita valensi. Sebagian pasangan e- dan h+ ini akan berekombinasi 

kembali baik di permukaan atau di dalam bulk partikel dengan melepaskan panas. 

Sementara itu, sebagian pasangan e- dan h+ lainnya dapat bertahan hingga sampai 

ke permukaan TiO2 yang menginisiasi reaksi reduksi-oksidasi, di mana e- akan 

menginisisasi reaksi reduksi dan h+ akan menginisiasi reaksi oksidasi yang ada di 

sekitar pemukaan TiO2. Elektron (e-) akan bereaksi dengan molekul O2 untuk 

membentu anion radikal superoksida (•O2). Sedangkan h+ bereaksi dengan H2O 

yang terabsorpsi untuk menghasilkan OH- dan bereaksi dengan h+ membentuk 

radikal hidroksida (•OH) (Zaleska, 2008) yang merupakan agen pengoksidasi 

yang sangat reaktif dalam mendegradasi senyawa organik menjadi senyawa yang 

lebih sederhana seperti CO2, H2O, dan zat anorganik nontoksik lainnya (Salim dan 

Sudaryanto, 2016). 



 

 

Mekanisme proses fotokatalitik semikonduktor TiO2 pada degradasi zat 

warna dapat dijelaskan sebagai berikut: 

TiO2  +  hv  →  h+
vb + e-

cb  ……………………………………………….(1) 

h+
vb + e-

cb (rekombinasi) → hv …………………………………………. (2) 

h+
vb + H2O → H+ + OH-…………............……………………………… (3) 

h+
vb + OH- → •OH…………............…………………………………… (4) 

e-
cb + O2 → •O2

- ………………………………………….............…….... (5) 

•O2
- + 2H2O → O2 + 2OH- + 2HO• ……….....….….......………………. (6) 

•OH + Zat warna → CO2 + H2O ………………………..………………. (7) 

 

2.6 Pandangan Islam tentang Fotokatalis TiO2-N untuk Pengolahan Naphthol 

Blue Black 

 Permasalahan lingkungan yang terjadi saat ini menjadi pusat perhatian 

bagi publik. Permasalahan tersebut menyangkut beberapa aspek diantaranya yaitu 

masalah pencemaran air, pencemaran udara, dan pencemaran tanah (Ratnasari dan 

Chodijah, 2020). Limbah merupakan suatu zat sisa yang dihasilkan dari aktivitas 

manusia dan tidak digunakan lagi. Pembuangan limbah cair seperti zat warna ke 

lingkungan oleh industri tekstil menjadi salah satu penyebab tercemarnya 

lingkungan dan dapat menimbulkan dampak buruk bagi sekitarnya. Hal tersebut 

mengakibatkan ketidakseimbangan ekosistem dan dapat mengancam 

kebelangsungan hidup manusia dan makhluk lainnya. Oleh karena itu manusia 

harus menjaga dan memakmurkan bumi yang telah Allah ciptakan sesuai dengan 

Firman Allah Swt. pada Q.S. Hud ayat 61:  

لىحااوَ  َ مَا لَ كُمۡ مرىنۡ اىلىهٍ غَيۡرهُ ۘاىلىى ثََوُۡدَ اَخَاهُمۡ صى قَوۡمى اعۡبُدُوا اللّرى نَ الۡاَرۡضى  انَۡشَاكَُمۡ  هُوَ    قَالَ ي ى مرى
ا اىليَۡهى  هَا فاَسۡتَ غۡفىرُوۡهُ ثمَّ تُ وۡبُ وۡۤۡ ۡ  اىنَّ   وَاسۡتَ عۡمَركَُمۡ فىي ۡ يۡب  مّىُ  قَرىيۡب   رَبرى   



 

 

Artinya : dan kepada kaum Tsamud (Kami utus) saudara mereka, Shalih. Dia 

berkata, "Wahai kaumku! Sembahlah Allah, tidak ada tuhan bagimu selain Dia. 

Dia telah menciptakanmu dari bumi (tanah) dan menjadikanmu pemakmurnya, 

karena itu mohonlah ampunan kepada-Nya, kemudian bertobatlah kepada-Nya. 

Sesungguhnya Tuhanku sangat dekat (rahmat-Nya) dan memperkenankan (doa 

hamba-Nya)." 

 

Menurut Tafsir Al-Jawahir Fi At-Tafsir Al-Qur’an Al-Karim, ayat ini 

menjelaskan keberadaan manusa sebagai pemeligara lingkungan alam. Kalimat 

“Wasta’marakum fii haa” memiliki makna bahwa manusia merupakan pemelihara 

muka bumi (alam), lalu Allah Swt. Telah menakdirkan manusia untuk mengelola 

dan menjaga kelestarian segala hal yang ada di muka bumi dengan sebaik-

baiknya. Salah satu ciri khas manusia yang berakal adalah makhluk yang memiliki 

keunggulan dibanding makhluk lain, yaitu apabila ia memperhatikan sesuatu, 

selalu memperoleh manfaat dan faedah, ia selalu menggambarkan kebesaran 

Allah, mengingat dan mengenang banyaknya nikmat yang Allah berikan 

kepadanya. Manusia sebagai makhluk yang berakal juga dituntut untuk 

memikirkan solusi untuk mengatasi beberapa permasalahan lingkungan yang 

terjadi saat ini dengan memanfaatkan kenikmatan yang telah diberikan. Allah 

berfirman dalam Q.S Al-imran ayat 190-191 menunjukkan bukti kekuasaan dan 

hikmah dari Allah swr kepada ulul albab dan tidak ada satupun ciptaan-Nya yang 

sia-sia. Artinya: “Sesungguhnya dalam penciptaan langit dan bumi, dan silih 

bergantinya malam dan siang terdapat tanda-tanda bagi orang-orang yang berakal, 

(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.” 



 

 

تى وَٱلْأَرْضى وَٱخْتىلىَفى ٱلَّيْ  وىَ لىى ٱلْألَْ إىنَّ فِى خَلْقى ٱلسَّمىَ ُو  ٱلَّذىينَ يذَْكُرُونَ  بىَبى لى وَٱلن َّهَارى لَءَايىَتٍ لأرى
ا وَقُ عُوداا وَعَلَىى جُنُوبِىىمْ وَيَ تَ فَكَّرُونَ  وىَتى وَٱلْأَرْضى ربَ َّنَا مَاٱللََّّ قىيىَما ذَا بىَطىلاا خَلَقْ   فِى خَلْقى ٱلسَّمىَ تَ هىَ

نَكَ فَقىنَا عَذَابَ ٱلنَّارى   سُبْحىَ
Artinya: “Sesungguhnya dalam penciptaan langit dan bumi, dan silih 

bergantinya malam dan siang terdapat tanda-tanda bagi orang-orang yang 

berakal, (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.” 

 

Menurut tafsir kemenag RI (2016) orang-orang berakal yaitu orang-orang 

yang senantiasa memikirkan, merenungkan, dan menganalisa segala ciptaan Allah 

Swt. kemudian dapat mengambil manfaat dari ayat-ayat kauniyah yang terbentang 

di jagat raya ini, seraya berzikir kepada Allah. Kemudian orang yang berakal 

menyimpulkan bahwa tidaklah Allah menciptakan ini dengan sia-sia”. Allah 

menciptakan segala sesuatu yang ada dilangit dan di bumi tidak sia-sia begitupun 

Allah menciptakan siang dan malam. Segala ciptaan Allah merupakan bukti 

kekuasaan dan hikmah dari Allah Swt. Salah satu pemanfaatan ciptaan-Nya 

adalah melakukan sintesis senyawa fotokatalis TiO2-N dimana unsur nitrogen 

bersumber dari urea. Unsur nitrogen dapat menurunkan energi band gap dan 

sangat bermanfaat pada penelitian ini untuk mendegradasi zat warna naphthol 

blue black. Sinar matahari juga dapat dimanfaatkan sebagai sumber foton/energi 

untuk aktivitas fotodegradasi zat warna naphthol blue black dapat mencemari 

lingkungan perairan jika tidak dikelola dengan baik. Hal ini menunjukkan bahwa 

terdapat banyak pelajaran dan hikmah yang bisa diambil dari semua ciptaan Allah 

Swt. 



 

 

Menurut Tafsir Al-Mukhtashar kalimat “Maka jauhkanlah kami dari azab 

Neraka” memiliki makna dengan cara Engkau bimbing kami kepada perbuatan-

perbuatan yang baik dan Engkau lindungi kami dari perbuatan-perbuatan yang 

buruk. Penelitian fotodegradasi zat pewarna naphthol blue black dengan 

penambahan fotokatalis TiO2 yang terdoping Nitrogen menggunakan metode 

sonikasi ini merupakan salah satu langkah awal manusia sebagai makhluk yang 

berakal untuk berbuat kebaikan dalam pengolahan limbah tekstil demi mengatasi 

permasalahan yang ada di bumi sehingga dapat menjaga, memakmurkan, dan 

membangun bumi. 
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BAB III 

METODOLOGI PENELITIAN 

 

3.1 Waktu dan Tempat Penelitian 

 Penelitian ini dilakukan pada bulan Juni – Agustus 2022 di Laboratorium 

Kimia Anorganik Jurusan Kimia Fakultas Sains dan Teknologi Universitas Islam 

Negeri Maulana Malik Ibrahim Malang. 

 

3.2 Alat dan Bahan 

3.2.1 Alat 

Alat-alat yang digunakan dalam penelitian ini yaitu spatula, gelas arloji, 

neraca analitik, beaker gelas 100 mL, labu ukur 100 mL, pipet ukur 25 mL, pipet 

ukur 10 mL, bola hisap, batang pengaduk, tanur furnace, cawan porselen, mortar 

agate, sonikator, hot plate, oven, sentrifuge, magnetic stirrer, UV reaktor, 

Spektrofotometer X-Ray Diffraction (XRD, Philip E’zpert Pro), Spektrofotometer 

FTIR VARIAN tipe cary 50, Spektrofotometer UV-Vis DRS Evolution 220 UV-

Visible, dan Spektrofotometer UV-Vis. 

3.2.2. Bahan 

Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini yaitu naphthol blue 

black, TiO2 anatas Sigma-Aldrich, Urea (CO(NH2)2) p.a, Aqua DM, aquades, 

KBr, buffer HCl/KCl 0,1 M, buffer asetat 0,1 M, buffer phosphate 0,1 M, buffer 

ammonia 0,1 M, dan buffer NaOH/KCl 0,1 M. 

 

3.3 Rancangan Penelitian 

Penelitian ini dilakukan untuk mengetahui karakteristik struktur dan serapan 

TiO2 yang didoping Nitrogen dengan variasi komposisi doping N pada TiO2-N 
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menggunakan metode sonikasi. TiO2-N yang dihasilkan akan dikarakterisasi 

menggunakan berbagai instrument seperti XRD, FTIR, dan UV-Vis DRS yang 

kemudian dilakukan uji aktivitas dan uji efektivitas fotokatalitiknya dalam 

mendegradasi naphthol blue black. 

 

3.4 Tahapan Penelitian 

1. Sintesis fotokatalis TiO2-N 

2. Karakterisasi fotokatalis TiO2-N dengan X-Ray Diffration (XRD) 

3. Karakterisasi fotokatalis TiO2-N dengan Spektrofotometer FTIR 

4. Karakterisasi fotokatalis TiO2-N dengan Spektrofotometer UV-Vis DRS 

5. Preparasi larutan induk naphthol blue black 100 ppm 

6. Penentuan panjang gelombang maksimum naphthol blue black 

7. Pembuatan kurva standar naphthol blue black. 

8. Pembuatan larutan sampel naphthol blue black 10 ppm 

9. Fotodegradasi naphhtol blue black menggunakan variasi komposisi N pada 

fotokatalis TiO2-N 

10. Fotodegradasi naphthol blue black menggunakan variasi lama penyinaran 

11. Uji efektivitas fotokatalis TiO2-N untuk fotodegradasi naphthol blue black 

12. Analisis hasil 

 

3.5 Prosedur Penelitian 

3.5.1 Sintesis dan Karakterisasi Fotokatalis TiO2-N 

3.5.1.1 Sintesis Fotokatalis TiO2-N 

Sintesis TiO2 dengan dopan N dibuat dengan perbandingan komposisi 

TiO2:Urea (95:5), (90:10), dan (85:15). Kemudian masing-masing beaker glass 
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disuspensikan dalam 10 mL aqua DM. Suspensi disonikasi selama 30 menit. 

Suspensi dikeringkan dalam oven pada temperatur 110 ºC selama 2 jam dan 

dikalsinasi menggunakan tanur pada temperatur 500 ºC selama 2 jam dan hasil 

kalnasi dihaluskan dengan mortar dan penggerus porselen hinga berbentuk serbuk 

(Fraditasari, 2015). 

 

3.5.1.2 Karakterisasi Fotokatalis TiO2-N dengan XRD 

Karakterisasi menggunakan XRD bertujuan untuk mengidentifikasi fasa 

yang terbentuk, kristalinitas, dan parameter kisi TiO2 hasil sintesis dengan adanya 

variasi komposisi TiO2-N. Karakterisasi XRD dilakukan dengan menggunakan 

logam target pada tabung sinar X yaitu Cu. Radiasi monokromator yang 

digunakan yaitu Cu Kα (λ = 1,5405 Å ) pada 30 kV dengan arus 30 mA. 

Pengukuran dilakukan pada rentang 2θ (°) = 5-90. Langkah yang dilakukan pada 

saat karakterisasi menggunakan XRD yaitu ditempatkan sampel yang sudah 

dihaluskan pada sampel holder. Selanjutnya, disinari dengan sinar-X, sehingga 

diperoleh data output berupa difraktogram (Ilmi, 2020). 

 

3.5.1.3 Karakterisasi Fotokatalis TiO2-N dengan Spektrofotometer FTIR 

Karakterisasi menggunakan FTIR bertujuan untuk mengetahui karakter 

vibrasi khas dari TiO2-N. Langkah pertama adalah dihaluskan standar KBr 

menggunakan mortar agate. Ditambahkan serbuk sampel, lalu dihaluskan 

kembali. Dibuat pelet dengan cara ditekan hingga tekanan mencapai 8 torr. 

Kemudian pelet yang dihasilkan diletakkan pada sampel holder dan dikenai  

radiasi IR dengan bilangan gelombang 4000 sampai 400 cm-1 (Ilmi, 2020). 
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3.5.1.4 Karakterisasi Fotokatalis TiO2-N dengan Spektrofotometer UV-Vis 

DRS 

Karakterisasi menggunakan UV-Vis DRS bertujuan untuk mengetahui 

karakteristik serapan sinar dan nilai energi celah pita dari TiO2 hasil sintesis 

dengan adanya pengaruh variasi komposisi TiO2-N yaitu di daerah ultraviolet dan 

sinar tampak. Karakterisasi menggunakan UV-Vis DRS juga dilakukan pada 

TiO2 anatas Sigma-Aldrich (SA) sebagai pembanding. Langkah yang dilakukan 

pada saat karakterisasi menggunakan UV-Vis DRS adalah menghaluskan sampel 

yang akan dikarakterisasi. Kemudian serbuk halus yang didapatkan ditempatkan 

pada sample holder. Selanjutnya sample holder dikenai radiasi elektromagnetik 

UV-Vis dan diukur persentase reflektansinya pada rentang panjang gelombang 

200-800 nm (Ilmi, 2020). 

 

3.5.2 Pembuatan Kurva Standar dan Pembuatan Sampel Napthol Blue Black 

3.5.2.1 Pembuatan Larutan Induk Naphthol Blue Black 100 ppm 

Serbuk naphthol blue black murni sebanyak 10 mg dilarutkan dalam 

akuades     sampai tepat pada tanda batas labu ukur 100 mL. Selanjutnya larutan 

dikocok hingga homogen dan diperoleh larutan induk naphthol blue black 100 

ppm (Ilmi, 2020). 

 

3.5.2.2 Penentuan Panjang Gelombang Maksimum Naphthol Blue Black  

Larutan induk naphthol blue black 100 ppm dipipet 1 mL dan dilarutkan 

dalam akuades sampai tepat pada tanda batas labu ukur 100 mL. Selanjutnya 

larutan dikocok hingga homogen dan diperoleh larutan naphthol blue black 1 ppm. 

Penentuan panjang gelombang maksimum dilakukan pada rentang panjang 
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gelombang UV- Vis mulai 400-800 nm. Panjang gelombang maksimum 

ditentukan dengan melihat absorbansi terbesar yang diserap naphthol blue black. 

Data panjang gelombang maksimum selanjutnya digunakan untuk membentuk 

kurva standar (Ilmi, 2020) 

 

3.5.2.3 Penentuan Kestabilan pH Naphthol Blue Black 

Larutan sampel naphthol blue black 10 ppm dipipet sebanyak 15 ml dan 

dimasukkan dalam beaker glass 50 ml. Larutan dikondisikan pada pH 1-14 

menggunakan larutan buffer. Sampel ditambahkan buffer HCl/KCl (pH 1-3), buffer 

asetat 0,1 M (pH 4-6), buffer fosfat 0,1 M (pH 7-8), buffer amonia 0,1 M (pH 9-

10), NaOH/KCl 0,01 M (pH 11-14). Selanjutnya diukur pH larutan menggunakan 

pH meter.larutan ditanadabataskan dengan aquades hingga 25ml. Pengukuran 

absorbansi naphthol blue black dilakukan terhadap seluruh beaker glass 

menggunakan Spektrofotometri UV-Vis pada panjang gelombang maksimum. 

Selanjutnya dibuat kurva hubungan antara absorbansi dan pH larutan 

 

3.5.2.4 Pembuatan Kurva Standar Naphthol Blue Black 

Larutan naphthol blue black dibuat dengan variasi konsentrasi 1, 2, 4, 6, 8 

dan 10 ppm. Mula-mula larutan induk naphthol blue black 100 ppm dipipet 

sebanyak 1, 2, 4, 6, 8, dan 10 mL kemudian dimasukkan dalam 6 buah labu 

ukur 100 mL. Masing-masing larutan selanjutnya dilarutkan dalam akuades 

sampai tepat pada tanda batas labu ukur 100 mL dan dikocok hingga homogen. 

Larutan yang telah dibuat diukur absorbansinya menggunakan Spektrofotometer 

UV-Vis pada panjang gelombang maksimumnya. Hasil pembuatan kurva standar 
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yang telah dilakukan diperoleh hubungan antara absorbansi (A) dengan 

konsentrasi (C) serta persamaan regresi liniernya (Ilmi, 2020). 

 

3.5.2.5 Pembuatan larutan sampel Naphthol Blue Black 10 ppm 

Pembuatan Larutan Sampel naphthol blue black 100 ppm dipipet sebanyak 

50 mL dan dimasukkan dalam labu ukur 500 mL, kemudian larutan 

ditandabataskan dan dihomogenkan sehingga diperoleh larutan sampel naphthol 

blue black dengan konsentrasi 10 ppm (Rahmawati, 2020). 

 

3.5.3 Uji Aktivitas Fotokatalis TiO2-N pada Fotodegradasi Naphthol Blue 

Black  

3.5.3.1 Fotodegradasi Naphthol Blue Black Menggunakan Variasi Komposisi 

N pada Fotokatalis TiO2-N 

Fotodegradasi dilakukan dengan mengambil naphthol blue black 10 ppm 

sebanyak 25 mL ke dalam beaker glass 100 mL sebanyak 4x kemudian 

ditambahkan dengan 50 mg fotokatalis TiO2-N dengan variasi komposisi 

TiO2:Urea 95:5, 90:10 dan 85:15. Selanjutnya dimasukan dalam fotoreaktor dan 

disinari dengan bantuan sinar UV selama 120 menit. Larutan hasil degradasi 

disentrifugasi selama 10 menit. Pengukuran absorbansi naphthol blue black 

dilakukan terhadap seluruh beaker glass menggunakan Spektrofotometri UV-Vis 

pada panjang gelombang maksimum (Lubis, 2018). Proses ini dilakukan secara 

triplo. 
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3.5.3.2 Fotodegradasi Naphthol Blue Black Menggunakan Variasi Lama 

Waktu Penyinaran 

Fotodegradasi dilakukan dengan mengambil naphthol blue black 10 ppm 

sebanyak 25 mL ke dalam beaker glass 100 ml kemudian ditambahkan dengan 50 

mg fotokatalis TiO2-N dengan variasi komposisi N terbaik. Selanjutnya 

dimasukan dalam fotoreaktor dan diradiasikan dengan sinar UV dengan variasi 

waktu penyinaran selama 30, 60, 90, 120, dan 150 menit. Larutan hasil degradasi 

disentrifugasi selama 10 menit. Pengukuran absorbansi napthol blue black 

dilakukan terhadap seluruh beaker glass menggunakan Spektrofotometri UV-Vis 

pada panjang gelombang maksimum (Ilmi, 2020). Proses ini dilakukan secara 

triplo. 

 

3.5.3.3 Uji Efektivitas Fotokatalis TiO2-N untuk Fotodegradasi Naphthol 

Blue Black 

Fotodegradasi dilakukan dengan mengambil naphthol blue black 10 ppm 

sebanyak 25 mL ke dalam beaker glass 100 mL. Uji efektivitas dilakukan dengan 

4 variasi yaitu sampel ditambahkan 50 mg TiO2 dengan kondisi gelap, sampel 

ditambahkan 50 mg TiO:N (optimum) dengan kondisi gelap, sampel ditambahkan 

50 mg TiO2 dengan sinar UV, dan sampel ditambahkan 50 mg TiO:N (optimum) 

dengan sinar UV. Seluruh beaker glass difotodegradasi pada waktu optimum. 

Larutan hasil fotodegradasi disentrifugasi selama 10 menit. Diukur absorbansi 

sampel terhadap seluruh beaker glass menggunakan Spektrofotometri UV-Vis 

pada panjang gelombang maksimum. Proses ini dilakukan secara triplo (Ilmi, 

2020). 
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3.6 Analisis Data  

3.6.1 Analisis XRD 

Data yang diperoleh dari karakterisasi dengan XRD adalah difraktogram 

yang akan dibandingkan dengan standar JCPDS TiO2 anatas untuk mengetahui 

perubahan fasa dari TiO2 setelah diberi perlakuan. Data XRD juga akan dilakukan 

proses refinement struktur dengan program Rietica untuk mendapatkan data 

kristalografi dari material baru yang dihasilkan. 

Berdasarkan difraktogram yang diperoleh dari hasil difraksi sinar-X, maka 

ukuran partikel dapat ditentukan dengan menggunakan persamaan Debye- 

Scherrer: 

D = (K λ)/ (β cos θ)……………………………(3.1) 

 Keterangan : D = ukuran partikel (nm) 

K = konstanta (0,9) 

λ = panjang gelombang radiasi (nm) 

β = integrasi luas puncak refleksi (FWHM, radian) 

 

3.6.2 Analisis FTIR 

Data yang diperoleh dari karakterisasi menggunakan FTIR adalah berupa 

transmitan (%) dan bilangan gelombang (cm-1). Analisis dilakukan dengan 

membuat grafik hubungan antara transmitan (%)  sebagai sumbu y dan bilangan 

gelombang (cm-1) sebagai sumbu x, sehingga dapat diamati modus vibrasi  gugus 

fungsi khas yang muncul pada TiO2-N. 
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3.6.3 Analisis UV-Vis DRS 

Data yang diperoleh dari hasil karakterisasi dengan UV-Vis DRS akan 

dianalisa dengan menggunakan persamaan Kubelka-Munk yang ditunjukkan pada 

persamaan berikut ini : 

F(R) =
(1−R)2

2𝑅
 = 

k

𝑠
……………………………….(3.2) 

Dengan F(R) = faktor Kubelka-Munk, K adalah koefisien absorbsi molar, S 

adalah koefisien scattering, R adalah nilai reflektan yang diukur terhadap standar. 

Nilai energi band gap ditentukan dari membuat plot antara antara (F(R)*hν)1/2 

(sebagai sumbu y) vs energi foton (hν) (sebagai sumbu x). Energi foton (hv) bisa 

dihitung dari data panjang gelombang yang terukur, di mana hv = hc/λ dengan c 

adalah tetapan cahaya dan h adalah tetapan Planck. Energi celah pita dihitung 

secara regresi linier pada nilai x (hv=energi celah pita) ketika y=0. 

 

3.6.4 Analisis Hasil Fotodegradasi 

Analisis fotokatalitik dilakukan dengan menghitung absorbansi larutan 

standar menggunakan Spektrofotometer UV-Vis. Setelah didapatkan nilai 

absorbansi, dibuat kurva standar dengan sumbu x adalah konsentrasi larutan 

standar dan sumbu y adalah absorbansi. Melalui kurva, akan diperoleh persamaan 

regresi linear y = ax + b dengan y sebagai absorbansi dan x konsentrasi. Nilai 

persen degradasi dapat dihitung dengan persamaan berikut ini:  

% Degradasi =
( Co−Ct )

𝐶𝑜
 X 100 %...................................(3.3) 

Keterangan: 

Co = konsentrasi awal 

Ct = konsentrasi setelah degradasi. 
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BAB IV 

HASIL DAN PEMBAHASAN 

 

4.1 Sintesis dan Karakterisasi Fotokatalis TiO2-N 

4.1.1 Sintesis Fotokatalis TiO2-N  

 

Sintesis fotokatalis TiO2-N dilakukan dengan metode sonikasi. Reaktan 

yang digunakan adalah TiO2 Anatas Sigma Aldrich dan Urea (CO(NH2)2) sebagai 

sumber dopan atom N. Sintesis fotokatalis dimulai dengan menimbang masing-

masing reaktan dengan perbandingan variasi komposisi TiO2:Urea yaitu sebesar 

95:5, 90:10, dan 85:15. Reaktan ditambahkan aquaDM hingga terbentuk suspensi. 

AquaDM ini berfungsi sebagai medium cair selama proses sonikasi. AquaDM 

dipilih karena tidak memiliki kandungan mineral dan ion-ion logam sehingga hasil 

sintesis fotokatalis TiO2-N memiliki tingkat kemurnian lebih tinggi. Suspensi 

dioven pada suhu 110°C untuk menguapkan sisa pelarut. Selanjutnya fotokatalis 

dikalsinasi dengan suhu 500°C, hal ini dilakukan untuk mempertahankan fase 

anatas dari kristal TiO2 serta untuk mendekomposisi urea menjadi nitrogen 

sehingga atom N dapat mendoping kisi TiO2. Menurut Cheng, dkk (2012) Urea 

akan terdekomposisi menjadi NH3 dan atom N mampu mendoping atom O pada 

kisi TiO2 pada suhu >350°C. Hasil kalsinasi fotokatalis TiO2-N tidak jauh berbeda 

dengan TiO2 anatas yang berwarna putih. TiO2 yang telah terdoping atom N 

berwarna putih pucat dan sedikit mengkilap. Hasil sintesis fotokatalis TiO2-N 

ditunjukan pada Gambar 4.1.  
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Gambar 4. 1 Material hasil fotokatalis TiO2-N dengan variasi komposisi 

 (a) TiO2 anatas (b) 95:5, (c) 90:10, dan (d) 85:5 
  

4.1.2 Karakterisasi Fotokatalis TiO2-N 

4.1.2.1 Karakterisasi Fotokatalis TiO2-N Menggunakan X-Ray Diffraction 

(XRD) 

Karakterisasi menggunakan X-Ray Diffraction (XRD) digunakan untuk 

mengetahui fase kristal yang terbentuk dan ukuran kristal dari senyawa hasil 

sintesis. Hasil analisis dengan instrumen XRD berupa difraktogram dengan puncak 

yang memiliki intensitas dan posisi yang berbeda-beda secara spesifik pada 

material yang dianalisis. Karakterisasi struktur kristal senyawa hasil sintesis 

discanning pada sudut 2θ = 5o- 70o dimana sumber sinar X dari logam tembaga 

(Cu) dengan panjang gelombang (λ) Kα1 sebesar 0,15406 nm. Hasil difraktogram 

dari senyawa hasil sintesis dibandingkan dengan difraktogram TiO2 anatas standar 

dari JCPDS (Joint Committee Powder Diffraction Standar) no 21- 1272. Hasil 

difraktogram senyawa hasil sintesis ditunjukan pada Gambar 4.2 (a). Berdasarkan 

gambar 4.2 TiO2 anatas memiliki puncak khas tertinggi pada 2θ=25,28°. Pada hasil 

d

 

a b 

c
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difraktogram senyawa hasil sintesis tidak muncul peak baru, hal ini menunjukkan 

tidak ada senyawa pengotor lain pada senyawa hasil sintesis.  

   
 

Gambar 4. 2 (a) Hasil difaktrogram dari senyawa hasil sintesis (b) Pergeseran 

posisi 2θ (a) TiO2 anatas, (b) TiO2-N (95:5), (c) TiO2-N (90:10)  

dan (d) TiO2-N (85:15) 

 

Adanya penambahan variasi komposisi dopan nitrogen pada kisi TiO2 tidak 

memunculkan puncak difraksi baru pada senyawa hasil sintesis melainkan 

memberikan pengaruh terhadap pergeseran posisi 2θ yang ditunjukan pada Gambar 

4.2 (b). Berdasarkan gambar 4.2 (b) adanya variasi penambahan komposisi dopan 

Nitrogen 95:5, 90:10, dan 85:15 mengalami pergeseran puncak kearah sudut 2θ 

yang lebih besar dari 2θ TiO2 anatas = 25,342° secara berturut-turut bergeser ke 2θ 

= 25,421°, 25,356° dan 25,344°. Hasil ini menunjukkan bahwa fasa yang terbentuk 

pada senyawa hasil sintesis memiliki satu fasa yaitu fasa anatas. Menurut Cheng et 

al (2012) adanya atom N yang terdoping ke dalam kisi TiO2 tidak menghasilkan 

puncak difraksi baru, tetapi hanya menghasilkan pergeseran puncak difraksi ke arah 

sudut 2θ yang lebih tinggi hal ini karena atom N telah pindah ke kisi TiO2 secara 
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substitusi. ukuran kristal dapat ditentukan dengan menggunakan persamaan Deybe-

Scherrer. Ukuran kristal senyawa hasil sintesis ditunjukkan pada tabel 4.1.  

Tabel 4. 1 Ukuran kristal TiO2, TiO2-N (95:5), (90:10) dan (85:15) 

Fotokatalis Ukuran kristal (nm) 

TiO2 41,80 

TiO2-N (95:5) 48,84 

TiO2-N (90:10) 51,87 

TiO2-N (85:15) 51,86 

  

Perbedaan ukuran kristal disebabkan karena masuknya atom N pada kisi 

TiO2 secara subtitusi. Atom N dapat mensubtitusi atom O pada kisi TiO2 karena 

jari-jari ion atom N dan O tidak jauh berbeda dimana N memiliki jari-jari yang lebih 

besar (1,4 Å) dibandingkan dengan jari-jari atom O sebesar 1,7 Å (Gurkan et al., 

2012). Menurut Rarnawati et al (2015) adanya doping N pada TiO2 dapat 

meningkatkan ukuran kristal, peningkatan ukuran kristal dikaitkan dengan 

tingginya intensitas dan kecilnya nilai FWHM. Ukuran kristal yang dihasilkan akan 

berbanding terbalik dengan nilai FWHM, sedangkan nilai FWHM dipengaruhi oleh 

intensitas masing-masing bidang kristal, dimana semakin tinggi intensitas maka 

nilai FWHM semakin kecil (Masruroh dkk., 2012). Menurut Chung et al (2021) 

tidak ada pengaruh yang signifikan tentang penambahan nitrogen pada kisi TiO2 

terhadap ukuran kristal yang dihasilkan karena ukuran atom N dan O yang tidak 

jauh berbeda.  

 

4.1.2.2 Karakterisasi Fotokatalis TiO2-N Menggunakan FTIR  

Karakterisasi menggunakan FTIR (Fourier Transform-Infra red 

Spectroscopy) dilakukan untuk mengetahui jenis gugus fungsi khas yang diserap 

oleh senyawa hasil sintesis. Hasil analisa serapan gugus fungsi TiO2 anatas dan 
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TiO2-N dengan variasi kompisisi TiO2-N yaitu 95:5, 90:10, dan 85:15 ditunjukkan 

pada gambar 4.3. Berdasarkan gambar 4.3 karateristik senyawa TiO2 dapat dilihat 

pada semua sampel fotokatalis dengan adanya serapan pada bilangan gelombang 

451, 499, 501, dan 506 cm-1 hal ini menunjukan adanya gugus Ti-O-Ti stretching.  

Qian et al (2010) mengatakan bahwa adanya serapan pada daerah bilangan 

gelombang 400 - 750 cm-1 merupakan karakteristik vibrasi Ti-O-Ti. Selanjutnya 

serapan fotokatalis TiO2-N dapat dilihat pada bilangan gelombang 658-704 cm-1. 

Hal ini sesuai dengan penelitian Alfina dkk (2015) dimana puncak khas dari TiO2-

N muncul pada bilangan gelombang 505,31-680,83 cm-1 yang merupakan 

karakteristik dari ikatan O-Ti-N. Hal ini diperkuat dengan munculnya peak pada 

daerah 1390-1380 cm-1 yang merupakan vibrasi ulur Ti-N-Ti. Adanya dua puncak 

yang khas tersebut menunjukkan bahwa fotokatalis TiO2 telah terdoping oleh atom 

N. Menurut Karim dkk (2016) serapan pada daerah bilangan gelombang 1080 cm-1 

- 1550 cm-1 mengindikasikan pola model ikatan N-doped TiO2 Subtitusi (nitrogen 

menggantikan posisi oksigen).  

Pada semua fotokalatis hasil sintesis terdapat puncak lebar pada bilangan 

gelombang 3427, 3438, 3439 dan 3436 cm-1 menunjukan adanya serapan khas 

gugus fungsi O-H streching hal ini diperkuat dengan adanya serapan pada bilangan 

gelombang 1635,1637, dan 1636 cm-1 yang merupakan vibrasi tekuk dari gugus 

hidroksil (O-H). Menurut Chung et al (2021) adanya dua puncak yang terletak pada 

bilangan gelombang ~3400 dan ~1600 cm-1 menunjukan adanya vibrasi dari gugus 

hidroksil (O-H) dari molekul air yang diserap oleh permukaan TiO2-N. 
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Tabel 4. 2 Identifikasi spektra IR 

Bilangan gelombang (cm-1) 

Interpretasi TiO2 

Anatas 

TiO2-N 

(95:5) 

TiO2-N 

(90:10) 

TiO2-N 

(85:15) 
Referensi 

451 499 501 506 400 - 750 
Vibrasi Ulur Ti-O-Ti 

(Qian et al., 2012) 

- 704 680 658 
~ 505 - 

680 

Ikatan Ti-N (Alfina 

dkk., 2015) 

- 1390 1389 1388 
1080 - 

1550 

Ikatan Ti-N-Ti 

Substitusi (Karim dkk., 

2016) 

1635 1637 1636 1636 ~1600 
Vibrasi Tekuk O-H 

(Chung et al., 2016) 

3427 3438 3439 3436 ~3400 
Vibrasi Ulur O-H 

(Chung et al., 2016) 

 

 

 
Gambar 4. 3 Hasil Spektra FTIR 

 

4.1.2.3 Karakterisasi Fotokatalis TiO2-N Menggunakan UV-Vis DRS 

 Karakterisasi menggunakan instrument UV-Vis DRS dilakukan untuk 

mengetahui daerah serapan sinar dan energi celah pita yang dimiliki oleh senyawa 

hasil sintesis. Pengukuran dilakukan oleh UV-Vis DRS pada panjang gelombang 

200-800 nm. Pada analisa ini terdapat tiga grafik. Grafik pertama yaitu hubungan 

antara % reflektansi dan panjang gelombang ditunjukkan pada gambar 4.4. 
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Berdasarkan gambar 4.4 dapat dilihat bahwa TiO2 Anatas memiliki reflektansi yang 

lebih rendah dibandingkan dengan TiO2-N (95:5), TiO2-N (90:10), dan TiO2-N 

(85:5) pada daerah sinar UV (200-400 nm) dan sinar tampak (400-800 nm). Nilai 

reflektansi ini berbanding terbalik dengan nilai absorbansi, sehingga dapat 

diketahui bahwa pada rentang panjang gelombang sinar UV (200-400 nm) dan sinar 

tampak (400-800 nm) TiO2 anatas memiliki kemampuan mengabsorpsi sinar paling 

tinggi dibandingkan dengan TiO2-N (95:5), TiO2-N (90:10), dan TiO2-N (85:15). 

 
Gambar 4. 4 Grafik hubungan nilai reflektansi dengan panjang gelombang 

 

Selanjutnya grafik hubungan antara faktor kubelka-munk (F(R)) dengan 

panjang gelombang ditunjukkan pada Gambar 4.5 Faktor kubelka-munk sebanding 

dengan koefisien absorpsi per scattering (k/s), dimana nilai F(R) diperoleh dari 

persamaan matematis F(R)= (1-R)2/2R. TiO2 memiliki nilai F(R) yang lebih tinggi 

dibandingkan dengan TiO2-N (95:5), (90:10), dan (85:15) terutama pada daerah 

panjang gelombang 200-400 nm, sedangkan pada panjang gelombang 400-800 nm, 

semua sampel fotokatalis memiliki nilai koefisien absorpsi per faktor scattering 

yang hampir sama dengan nilai yang sangat kecil (mendekati nol). Hal ini 
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menunjukkan bahwa TiO2 anatas mampu menyerap sinar pada daerah sinar UV 

(200-400 nm) dengan lebih tinggi dari pada TiO2-N (95:5), TiO2-N (90:10), dan 

TiO2-N (85:15), sedangkan pada sinar tampak (400-800 nm) semua sampel hanya 

sedikit menyerap di daerah sinar tampak. 

 
Gambar 4. 5 Grafik hubungan nilai F(R) dengan panjang gelombang 
 

Perhitungan energi celah pita dengan memplotkan garis lurus yang 

memotong sumbu x dengan y = 0 yang didapatkan dari garfik hubungan eV dengan 

(F(R)×hʋ) ½. Penambahan komposisi dopan N mampu menurunkan energi celah 

pita dari fotokatalis TiO2 dimana energi celah pita TiO2 > TiO2-N (95:5) > TiO2-N 

(90:10) > TiO2-N (85:15) yang ditunjukkan pada Gambar 4.6. Berdasarkan Gambar 

4.6 didapatkan perbandingan hasil nilai energi celah pita dan daerah serapan 

panjang gelombang senyawa hasil sintesis yang ditunjukan pada Tabel 4.3. 
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Gambar 4. 6 Grafik hubungan antara hv (eV) dengan (F(R)×hʋ) ½. 

 

Tabel 4. 3 Hasil nilai energi celah pita 

Fotokatalis Energi band gap (eV) Panjang gelombang (nm) 

TiO2 3,20 387,76 

TiO2-N (95:5) 3,14 395,17 

TiO2-N (90:10) 3,13 396,43 

TiO2-N (85:15) 3,08 402,86 

 

Semakin tinggi komposisi dopan nitrogen yang ditambahkan pada 

fotokatalis TiO2 maka serapan meningkat ke panjang gelombang yang lebih besar 

(red shift). Hal ini menunjukkan semakin rendah nilai energi celah pita maka 

panjang gelombang akan bergeser ke daerah sinar tampak (400-800 nm). Penurunan 

energi celah pita ini karena masuknya atom N ke dalam kisi TiO2 sehingga terjadi 

pencampuran antara orbital 2p oksigen dengan nitrogen dan membentuk mid gap 

di atas pita valensi. Hal ini menyebabkan semakin sedikit energi yang dibutuhkan 

elektron untuk tereksitasi dari pita valensi ke pita konduksi sehingga pembentukan 

radikal hidroksil (•OH) akan semakin banyak. radikal hidroksil (•OH) inilah yang 

berperan untuk mendegradasi zat warna menjadi senyawa yang lebih sederhana 

(Natarajan et al., 2021). Hasil ini sesuai dengan penelitian Karim dkk (2016) yang 
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menunjukkan adanya doping nitrogen terhadap kristal TiO2 mengakibatkan 

penurunan energi celah pitanya seiring dengan penambahan berbagai variasi 

konsentrasi nitrogennya. 

 

4.2 Pembuatan Larutan dan Uji Kestabilan pH Naphthol Blue Black 

4.2.1 Penentuan Panjang Gelombang Maksimum Naphthol Blue Black 

 Penentuan panjang gelombang maksimum dilakukan untuk mengetahui 

nilai absorbansi maksimum yang diserap oleh larutan naphthol blue black. Panjang 

gelombang sangat penting dalam pengukuran dengan spektrofotometer UV-Vis 

agar memenuhi hukum Lambert-Beer dimana prinsip utamanya adalah hubungan 

anatara absorbansi dan konsentrasi suatu larutan yang menyerap cahaya harus 

linier, dengan demikian konsentrasi sampel bisa ditentukan. Penentuan panjang 

gelombang naphthol blue black dilakukan menggunakan spektrofotometer UV-Vis 

dengan panjang gelombang 200 – 800 nm. Hasil panjang gelombang maksimum 

naphthol blue black ditunjukan pada Gambar 4.7. 

 
Gambar 4. 7 Panjang gelombang maksimum Naphthol blue black 

 

Berdasarkan gambar 4.7 diketahui bahwa panjang gelombang maksimum 

naphthol blue black berada pada daerah sinar tampak yaitu 618 nm. Hal ini sesuai 

dengan penelitian Ferkuos et al (2016) dimana nilai absorbansi maksimum yang 
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terserap secara optimumoleh larutan naphthol blue black yaitu pada panjang 

gelombang 618 nm. Panjang gelombang maksimum 618 nm ini yang digunakan 

sebagai standar untuk mengetahui nilai absorbansi pada uji selanjutnya.  

 

4.2.2 Uji Kestabilan pH Naphthol Blue Black 

pH merupakan salah satu faktor yang penting dalam fotodegradasi zat warna 

di dalam larutan karena perubahan keasaman dapat menyebabkan perubahan 

muatan situs aktif dan stabilitas pada larutan (Maghfiroh, 2016). Penentuan pH 

kestabilan bertujuan untuk mengetahui pH optimum dimana larutan naphthol blue 

black berada pada kondisi stabil dan tidak mengalami perubahan konsentrasi secara 

signifikan. Uji kestabilan pH dimulai dengan mengkondisikan larutan naphthol 

blue black 10 ppm pada pH 1 hingga 14 dan diukur absorbansinya pada panjang 

gelombang maksimum dengan spektrofotometer UV-Vis. Hasil grafik pengukuran 

kestabilan pH ditunjukan pada gambar 4. 8. 

 
Gambar 4. 8 Kestabilan pH naphthol blue black 

 

Gambar 4.8 menunjukkan bahwa pH kestabilan naphthol blue black pada 

rentang pH 4 hingga 11. Karena dari pH 4 sampai 11 memiliki selisih perbedaan 

absorbansi yang sangat kecil dibandingkan absorbansi sebelum pH 4 dan setelah 

pH 11. Sehingga, uji aktivitas fototakalis TiO2-N dapat dilakukan pada pH 

0

0.1

0.2

0.3

0.4

0.5

0.6

0.7

0.8

0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15

A
b

so
rb

an
si

pH



48 

 

kestabilan naphthol blue black yaitu antara pH 4 sampai 11 untuk mendapatkan 

hasil pengukuran yang optimum dan pada penelitian ini digunakan pH 7 untuk uji 

aktivitas fototakalis TiO2-N pada fotodegradasi Naphthol blue black. 

 

4.2.3 Pengukuran Kurva standar Naphthol Blue Black 

Pengukuran kurva standar dimulai dengan membuat larutan induk naphthol 

blue black 100 ppm kemudian dibuat larutan dengan konsentrasi 1 ppm, 2 ppm, 4 

ppm, 6 ppm, 8 ppm dan 10 ppm. Pembuatan larutan dilakukan pada pH 7. Larutan 

standar diukur absorbansinya pada panjang gelombang maksimum naphthol blue 

black yaitu 618 nm. Hasil nilai absorbansi tiap konsentrasi dibuat hubungan grafik 

antara konsentrasi napthol blue black dengan absorbansi. Berdasarkan kurva 

standar tersebut dapat diketuhi persamaan regresi y = ax - b dimana y = absorbansi 

dan x = konsentrasi. Grafik hasil kurva standar ditunjukkan pada Gambar 4.9. 

 
Gambar 4. 9 Kurva standar naphthol blue black 

 

Hasil persamaan regresi berdasarkan Gambar 4.9 yaitu y = 0,0714x - 0,0145 

dengan nilai koefisien korelasi (R2) = 0,9997, di mana y adalah absorbansi, dan x 

adalah konsentrasi. Nilai koefisien korelasi (R2) yang diperoleh mendekati angka 1 

yang menunjukkan bahwa persamaan regresi tersebut linier dan pengaruh 
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konsentrasi terhadap absorbansi sebesar 99,97%. Hasil persamaan regresi ini yang 

akan digunakan untuk menentukan konsentrasi larutan napthol blue balck sebelum 

dan sesudah fotodegradasi. 

 

4.3 Uji Aktivitas Fotokatalis TiO2-N pada Fotodegradasi Naphthol Blue     

Black  

4.3.1 Uji Aktivitas Fotokatalis TiO2-N pada Fotodegradasi Naphthol Blue 

Black dengan Variasi Komposisi TiO2-N 

Pada penelitian ini digunakan variasi komposisi TiO2-N sebesar 95:5, 90:10, 

dan 85:15. Uji aktivitas variasi komposisi ini dilakukan untuk mengetahui 

komposisi optimum fotokatalis TiO2-N yang mampu untuk mendegradasi naphthol 

blue black. Uji aktivitas dimulai dengan 25 ml naphthol blue black 10 ppm 

ditambahkan fotokatalis TiO2-N pada masing-masing variasi kompisi sebanyak 50 

mg. Penetuan variasi komposisi TiO2-N optimum ini dilakukan pada pH 7 yang 

merupakan range kestabilan pH dari larutan naphthol blue black. Selanjutnya 

dilakukan penyinaran menggunakan sinar UV sebagai sumber cahaya dalam 

fotoreaktor selama 120 menit. Sinar UV ini berfungsi sebagai sumber energi foton 

untuk mengaktifkan kinerja dari fotokatalis TiO2-N. Selama penyinaran yang 

disertai dengan pengadukan menggunakan magnetic stirrer. Pengadukan berfungsi 

agar memaksimalkan kontak antara fototakalis dengan larutan naphthol blue black 

sehingga dapat memaksimalkan proses fotodegradasi.  

Larutan naphthol blue black yang telah didegradasi selanjutnya dimasukan 

dalam sentrifugasi agar terpisah dengan fotokatalis TiO2-N sehingga larutan hasil 

degradasi jernih (tidak keruh). Absorbansi setiap variasi diukur menggunakan 

Spektrofotometer UV-Vis dengan panjang gelombang maksimum sebesar 618 nm. 
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Grafik persen fotodegradasi naphthol blue black dengan variasi komposisi TiO2-N 

ditunjukan pada Gambar 4.10. 

 
Gambar 4. 10 Hasil fotodegradasi naphthol blue black  

dengan variasi kompisisi TiO2-N 

 

Berdasarkan hasil penelitian menunjukan bahwa aktivitas fotodegradasi 

naphthol blue black dipengaruhi oleh kompisisi dopan N yang ditambahkan dalam 

TiO2. Persen fotodegradasi meningkat dari 83,86% menjadi 91,34% . Hasil tersebut 

menunjukan adanya penambahan dopan N pada kisi TiO2 dapat mengurangi 

rekombinasi elektron dari pita konduksi ke pita valensi sehingga radikal OH akan 

semakin banyak terbentuk (Tao et al., 2019). Selain itu, nilai energi band gap dari 

TiO2-N 90:10 < (95:5) dengan demikian energi yang dibutuhkan elektron pada 

TiO2-N (90:10) untuk tereksitasi dari pita valensi ke pita konduksi semakin kecil. 

sehingga pembentukan radikal hidroksil (•OH) akan semakin banyak dimana 

radikal OH ini yang berperan untuk proses fotodegradasi naphthol blue black. 

Persen degradasi menurun pada komposisi 85:15 sebesar 66,72%. Hasil 

tersebut dapat terjadi karena energi band gap dari TiO2-N 85:15 terlalu kecil jika 

dibandingkan dengan komposisi 95:5 dan 90:10 yaitu sebesar 3,08 eV dengan 

panjang gelombang sebesar 402,86 nm dengan demikian TiO2-N 85:15 akan lebih 
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efektif bekerja pada daerah sinar tampak dibandingkan dengan sinar UV. Selain itu 

energi band gap yang terlalu kecil menyebabkan jarak antara mid gap dengan pita 

konduksi semakin rendah, sehingga radikal •OH yang tebentuk akan semakin 

banyak dan mengalami rekombinasi antara satu dengan yang lain. Radikal •OH  

yang bersifat tidak stabil dapat membentuk reaksi terminasi radikal •OH yang 

menghasilkan molekul H2O2. dimana spesi H2O2 ini tidak mampu untuk 

mendegradasi zat warna. Sebagian H2O2 akan bereaksi dengan •OH membentuk 

radikal HO2• seperti pada persamaan 4.1-4.2 (Zhang dan Nosaka, 2014).   

 

•OH + •OH → H2O2………………………………………………….. (4.1) 

H2O2 + •OH → HO2• + H2O…………………………………………. (4.2) 

 

Radikal HO2• adalah molekul gas yang tidak terlarut, melainkan menempel 

pada permukaan fotokatalis, sehingga akan menghalangi transfer energi foton. 

Radikal HO2• kurang reaktif dibandingkan radikal •OH sehingga persen aktivitas 

TiO2-N dalam proses degradasi menjadi menurun (Permatasari, 2015). Hasil ini 

sesuai dengan penelitian Riyani dkk (2012) komposisi optimum TiO2-N untuk 

mendegradasi limbah cair dari industri batik adalah 90:10. Dengan demikian 

komposisi optimum fotokatalis TiO2-N yang efektif untuk mendegradasi senyawa 

napthol blue black yaitu pada TiO2-N (90:10). Fotokatalis TiO2-N dengan 

komposisi 90:10 inilah yang akan digunakan untuk uji aktivitas dengan variasi lama 

penyinaran dan uji efektivitas fotokatalis TiO2-N. Mekanisme reaksi fotodegradasi 

naphthol blue black ditunjukkan pada gambar 4.11.  
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Gambar 4. 11 Reaksi fotodegradasi naphthol blue black (Wardiyati dkk., 2013) 

 

Berdasarkan gambar 4.11 radikal hidroksil (•OH) merupakan spesi yang 

berperan untuk mengisiasi gugus utama azo (N=N) pada naphthol blue black. 

Tahap pertama yaitu radikal •OH akan menyerang 2 ikatan azo membentuk 3 

senyawa radikal berupa (1) fenoksi, (2) 8-aminonaphthalen-1-ol, dan (3) p-

nitroanilin. (1) radikal fenoksi bereaksi dengan radikal •OH mengalami pemutusan 

ikatan C-N dengan menghasilkan gas nitrogen dan diikuti dengan proses reduksi 

pada radikal cicin benzena menjadi senyawa aromatik benzene sederhana. 
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Selanjutnya senyawa aromatik benzene akan diserang oleh radikal •OH membentuk 

hidroksi hidroperoksida yang tidak stabil lalu akan terbentuk Hexa-2,4-dienedial 

dengan melepaskan H2O. Adanya O2 terlarut akan terjadi proses oksidasi 

membentuk hexa-2,4-dienedioic acid selanjutnya terbentuk oksaldehid. Oksaldehid 

akan terdegradasi menjadi senyawa yang lebih sederhana seperti CO2 dan H2O. 

Senyawa (2) 8-aminonaphthalen-1-ol akan terdegradasi menjadi fenol dan 

produk akhirnya berupa CO2 dan H2O. Sedangkan pada senyawa (3) p-nitroanilin 

radikal •OH akan menyerang dan teradi pemutusan ikatan C-N menghasilkan gas 

nitrogen dan senyawa aromatik benzene. Senyawa benzene ini akan diserang oleh 

radikal •OH dan terdegradasi menjadi CO2 dan H2O dengan mekanisme yang sama 

pada senyawa (1).  

 

4.3.2 Uji Aktivitas Fotokatalis TiO2-N Pada Fotodegradasi Naphthol Blue 

Black dengan Variasi Lama Penyinaran 

Pada penelitian ini digunakan variasi lama penyinaran selama 30, 60, 90, 

120, dan 150 menit. Uji aktivitas variasi lama penyinaran ini dilakukan untuk 

mengetahui lama waktu yang dibutuhkan fotokatalis TiO2-N untuk mendegradasi 

naphthol blue black dalam jumlah yang besar. Uji aktivitas lama penyinaran 

dimulai dengan 10 ppm larutan naphthol blue black pada pH 7 ditambahkan dengan 

fotokatalis TiO2-N (90:10) sebanyak 50 mg. Penentuan lama penyinaran optimum 

dilakukan di bawah sinar UV disertai dengan pengadukan pada variasi waktu 

selama 30, 60, 90, 120, dan 150 menit. Selanjutnya diukur absorbansi tiap variasi 

menggunakan spektrofotometer UV-Vis pada panjang gelombang 618 nm. Grafik 

hasil uji aktivitas fotodegradasi dengan variasi lama penyinaran ditunjukan pada 

Gambar 4.12. 
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Gambar 4. 12 Hasil fotodegradasi naphthol blue black dengan variasi lama 

penyinaran 

 

Berdasarkan hasil penelitian dapat diketahui bahwa lama penyinaran 

berpengaruh pada hasil persen degradasi dimana pada menit 30 hingga 120 menit 

mengalami peningkatan persen degradasi. Lama penyinaran optimum terjadi pada 

menit ke 120 dengan persen degradasi sebesar 91,34%. Lamanya waktu penyinaran 

ini merupakan lamanya interaksi antara fotokatalis dengan sinar UV sebagai 

sumber foton (hv) dan larutan zat warna dalam proses fotodegradasi. Hal ini 

mnyebabkan semakin banyak elektron yang tereksitasi dari pita valensi ke pita 

konduksi sehingga pembentukan radikal •OH dan •O2- akan semakin banyak dan 

dapat meningkatkan aktivitas fotokatalitik sehingga akan meningkatkan persen 

degradasi pada senyawa naphthol blue black menjadi senyawa yang lebih 

sederhana.  

Turunnya persen degradasi pada menit 150 menit yaitu sebesar 87,09% 

dapat disebabkan karena ketika waktu fotodegrasai melebihi waktu kontak 

optimumnya, terjadi ketidakstabilan multilayer yang terjadi dipermukaan 

fotokatalis. Hal ini menyebabkan terjadinya proses desorpsi atau terjadi pelepasan 

kembali molekul-molekul yang telah berikatan dengan gugus aktif pada adsorben 
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(fotokatalis TiO2-N). Akibatnya, konsentrasi larutannya kembali meningkat yang 

menyebabkan persentase degradasi menurun (Setiyawati dkk., 2020). Dengan 

demikian lama penyinaran optimum dalam proses fotodegradasi naphthol blue 

black adalah 120 menit. Lama penyinaran ini yang akan digunakan pada uji 

efektivitas fotokatalis TiO2-N   

 

4.3.3 Uji Efektivitas Fotokatalis TiO2-N Pada Fotodegradasi Naphthol Blue 

Black  

Pada penelitian ini uji efektifitas bertujuan untuk mengetahui efektifitas 

fotokatalis TiO2-N dalam mendegradasi senyawa naphthol blue black. Uji 

efektifitas fotokatalis TiO2-N dilakukan dengan 4 variasi yaitu (a) Naphthol blue 

black + TiO2 + gelap, (b) Naphthol blue black + TiO2-N (90:10) + gelap, (c) 

Naphthol blue black + TiO2 + UV, dan (d) Naphthol blue black + TiO2-N (90:10) 

+ UV. Semua variasi dilakukan pada waktu optimum yaitu 120 menit yang disertai 

dengan pengadukan. Selanjutnya diukur absorbansi tiap variasi menggunakan 

spektrofotometer UV-Vis pada panjang gelombang 618 nm. Grafik hasil uji 

aktivitas fotodegradasi dengan variasi lama penyinaran ditunjukkan pada Gambar 

4.12. 

 
Gambar 4. 13 Hasil % Fotodegradasi uji efektivitas fotokatalis TiO2-N 
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Berdasarkan pada gambar 4.12 Hasil persen degradasi pada variasi (a) 

Naphthol blue black + TiO2 + gelap dan (b) variasi Naphthol blue black + TiO2-N 

(90:10) + gelap hasil persen degradasinya rendah yaitu sebesar 19,86% dan 31,07%. 

Hal ini disebabkan karena pada kondisi gelap tidak ada sumber energi foton dari 

sinar yang dapat mengaktifkan fotokatalis TiO2 sehingga tidak ada radikal •OH 

yang terbentuk. Selain itu terjadi penurunan konsentrasi zat warna dapat disebabkan 

karena fotokatalis TiO2 hanya bertindak sebagai absorben sehingga zat warna dapat 

masuk ke dalam permukaan fotokatalis (adsorpsi) dan proses degradasinya kurang 

optimal (Wardhani dkk, 2016). Pada kondisi gelap ini hanya terjadi proses adsorpsi 

oleh partikel TiO2-N dimana TiO2-N memiliki kemampuan absorbsi yang lebih 

tinggi dari pada TiO2. 

Pada variasi (c) Naphthol blue black + TiO2 + UV menghasilkan persen 

degradasi sebesar 57,4%. Sedangkan pada variasi (d) variasi Naphthol blue black + 

TiO2-N (90:10) + UV adalah sebesar 91,34%. Hal ini disebabkan karena TiO2 

merupakan material semikonduktor yang memiliki pita valensi dan pita konduksi 

yang mana jika diberikan energi foton berupa sinar UV maka elektron pada pita 

valensi akan tereksitasi menuju pita konduksi. Dopan N yang ditambahkan pada 

kisi TiO2 dapat meningkatkan sisi aktif dari fotokatalis. Hal ini disebabkan karena 

TiO2-N memiliki energi band gap yang lebih kecil dibandingkan dengan TiO2 

anatas, sehingga jarak antar middle gap dengan pita konduksi dekat dan energi yang 

dibutuhkan lebih sedikit untuk menghasilkan radikal •OH dan radika superoksida 

•O2
-. •OH radikal merupakan oksidator kuat yang dapat digunakan untuk 

mendegradasi zat warna. Semakin banyak OH radikal yang dihasilkan, maka 

semakin banyak pula zat warna yang terdegradasi (Sudiana dkk, 2018). Dengan 
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demikian fotokatalis TiO2-N (90:10) memiliki potensi sebagai material fotokatalis 

yang efektif dan efisien dalam proses fotodegradasi senyawa naphthol blue black 

pada sinar UV.  

 

4.4 Fotodegradasi Naphthol blue black dengan fotokatalis TiO2-N dalam 

Perspektif Islam 

Dalam penelitian ini fotokatalis TiO2-N dengan komposisi 95:5, 90:10, dan 

85:15 berhasil disintesis dengan metode sonikasi. Pada hasil karakterisasi UV-Vis 

DRS adanya penambahan doping N pada TiO2 menyebabkan turunya energi celah 

pita. Energi celah pita yang dihasilkan oleh TiO2-N 95:5, 90:10, dan 85:15 secara 

berturut-turut adalah 3,14 eV, 3,13 eV, 3,08 eV dengan serapan panjang gelombang 

yaitu 395,17 nm, 396,43 nm, dan 402,86 nm. Semakin tinggi komposisi dopan 

nitrogen yang ditambahkan pada fotokatalis TiO2 maka serapan meningkat ke 

panjang gelombang yang lebih besar dan mendekati sinar tampak (400-800 nm). 

Pada penelitian ini memanfaatkan sinar UV (200-400 nm) sebagai sumber 

energi foton yang dapat mengaktifkan kinerja dari fotokatalis TiO2-N. Fotokatalis 

yang paling optimum untuk proses fotodegradasi naphthol blue black adalah 90:10 

dengan persen degradasi sebesar 91,34% dengan panjang gelombang 396,43nm 

yang termasuk bagian dari sinar UV. Sinar UV termasuk bagian dari radiasi 

elektromagnetik sinar matahari. Sebagaimana firman Allah dalam Q.S Yunus ayat 

5 yang menyebutkan bahwa Allah menciptakan matahari sebagai sumber sinar. 

 

يَاءٓا وَٱلْقَمَرَ نوُراا وَقَ  رهَُۥ مَنَازىلَ لىتَ عْلَمُوا  عَدَدَ هُوَ ٱلَّذىى جَعَلَ ٱلشَّمْسَ ضى نىيَن وَٱلحىْسَابَ ۚ مَا  دَّ ٱلسرى

لُ ٱلْءَايىَتى  لىكَ إىلاَّ بىٱلحَْقرى ۚ يُ فَصرى ُ ذىَ قَوْمٍ يَ عْلَمُونَ لى خَلَقَ ٱللَّّ  
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Artinya: “Dialah yang menjadikan matahari bersinar dan bulan bercahaya 

dan ditetapkan-Nya manzilah-manzilah (tempat-tempat) bagi perjalanan bulan itu, 

supaya kamu mengetahui bilangan tahun dan perhitungan (waktu). Allah tidak 

menciptakan yang demikian itu melainkan dengan hak. Dia menjelaskan tanda-

tanda (kebesaran-Nya) kepada orang-orang yang mengetahu” (Q.S Yunus (10): 5) 

 

Menurut Shihab (2006) dalam ayat ini kata ďiyā’ digunakan untuk 

menyebut sinar matahari. Ďhiyā’ (الضياء) adalah bentuk jamak dari dhau’un ( ضوء ) 

yang berarti pancaran yang bersumber dari sesuatu yang bersinar. Dalam tafsir 

Quraish Shihab ayat tersebut menjelaskan bahwa Allah menjadikan matahari 

sebagai dhiya’ (الضياء) yang artinya sinar yang tepancar dari sesuatu itu sendiri 

(matahari) yang sangat menyilaukan mata. Matahari termasuk benda langit yang 

menyala dan memancarkan sinarnya yang merupakan sumber kehidupan, sumber 

panas dan sumber tenaga yang dapat menggerakkan makhluk-makhluk Allah Swt 

yang diciptakan-Nya. Dalam tafsir Quraish shihab menyebutkan bahwa Allah tidak 

akan menciptakan itu semua kecuali dengan hikmah. Dialah yang menjelaskan 

bukti-bukti yang menunjukkan ketuhanan dan kesempurnaan kekuasaan-Nya di 

dalam kitab suci-Nya, agar kalian merenunginya dengan akal kalian dan memenuhi 

tuntutan ilmu pengetahuan (Afida, 2019) 

Pada penelitian ini adanya penambahan komposisi dopan N dapat 

meningkatkan aktivitas fotokatalis TiO2 dalam proses fotodegradasi naphthol blue 

black. Peningkatan aktivitas fotodegradasi terlihat dibawah penyinaran sinar UV 

dengan variasi komposisi fotokatalis TiO2-N terbaik adalah 90:10 dengan persen 

fotodegradasi sebesar 91,34%, namun fotokatalis TiO2-N ini memiliki batas 

kemampuan dalam proses fotodegradasi setelah mencapai kondisi optimumnya. 

Oleh sebab itu perlu ditentukan kadar atau ukuran yang tepat dari fotokatalis agar 

proses fotodegradasi terjadi lebih optimal. Sebagaimana firman Allah dalam Q.S 
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Al-furqan ayat 2. Allah telah menetapkan segala sesuatu sesuai kadar atau ukuran 

dengan serapi-rapinya.  

وىَتى وَٱلْأَرْضى وَلََْ يَ تَّخى  ا وَلََْ يَكُن لَّهۥُ شَرىيك  فِى ٱلْ ٱلَّذىى لَهۥُ مُلْكُ ٱلسَّمىَ  مُلْكى وَخَلَقَ كُلَّ ذْ وَلَدا
رهَُۥ تَ قْدىيراا  شَىْءٍ فَ قَدَّ

Artinya : “yang memiliki kerajaan langit dan bumi, dan Dia tidak 

mempunyai anak, dah tidak ada sekutu bagi-Nya dalam kekuasaan(Nya), dan dia 

telah meciptakan segala sesuatu, dan Dia menetapkan ukuran-ukurannya dengan 

serapi-rapinya”. 

 

Menurut Fayiz bin Sayyaf As-Sariih dalam Tafsir Ash-Shaghir ayat  َُّوَخَلقََ كل

 memiliki arti Dia (Allah SWT) telah menciptakan segala sesuatu, lalu شَىْءٍ فقََدَّرَهُۥ تقَْدِيرًا

menetapkan ukuran-ukurannya dengan tepat lalu menyesuaikan ukurannya sesuai 

dengan apa yang baik baginya tanpa adanya kecacatan dan ketidakseimbangan 

didalamnya. Dengan demikian dapat diartikan bahwa segala sesuatu yang 

diciptakan oleh Allah Swt tidak ada yang sia-sia semua telah diatur dengan tepat 

dan sempurna sesuai ukuran atau kadarnya dengan penuh hikmah dan dapat 

menjamin keberlangsungan tugasnya secara teratur (sistematis). Hal ini 

menggambarkan secara jelas tentang kebesaran dan kekuasaan Allah Swt.  

Uji aktivitas Fotokatalis TiO2-N dilakukan dengan variasi waktu lama 

penyinaran. Uji ini memanfaatkan waktu untuk mengetahui persen degradasi yang 

paling optimal karena hasil menunjukan semakin lama waktu penyinaran yang 

digunakan semakin tinggi persentase degradasi naphthol blue black. Berdasarkan 

penelitian yang telah dilakukan didapatkan hasil paling optimum pada waktu 120 

menit dengan persentase paling tinggi yaitu 91,34%. Oleh karena itu, pemanfaatan 

waktu ini digunakan untuk berbuat kebaikan dalam proses fotodegradasi naphthol 

blue black. Sebagaimana firman Allah SWT dalam Q.S Al-Ashr. 
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نَ  إنَِّ  وَٱلْعصَْرِ  نسََٰ تِ  لوُا  وَعَمِ  ءَامَنوُا   ٱلَّذِينَ  إلَِّّ  خُسْرٍ  لَفِى ٱلِْْ لِحََٰ بْرِ  وْا  وَتوََاصَ  بٱِلْحَق ِ  وَتوََاصَوْا   ٱلصََّٰ بٱِلصَّ  

Artinya : “Demi masa, sesungguhnya manusia itu benar-benar berada 

dalam kerugian, kecuali orang-orang yang beriman dan mengerjakan amal sholih 

dan saling menasihati suoaya menaati kebenaran dan saling menasihati supaya 

menetapi kebenaran”. (Q.S. Al’Ashr:1-3) 

 

Menurut Tafsir As-Sa’di kata ‘ashr (عصر) Artinya adalah masa atau waktu. 

Allah bersumpah dengan waktu, menunjukkan betapa pentingnya waktu bagi 

manusia agar manusia memperhatikan masa dan memanfaatkannya dengan baik. 

Menurut Quraish shihab (2000) pada ayat ke-3 kata dijelaskan orang yang 

mengerjakan amal sholih bukan termasuk orang yang merugi. Amal sholih ini 

mencangkup seluruh perbuatan baik yang berkaitan dengan hak-hak Allah, hak-hak 

hambanya dan yang dianjurkan. Dalam ayat ini Allah bersumpah dengan masa yang 

terjadi di dalamnya bermacam-macam kejadian dan pengalaman yang menjadi 

bukti atas kekuasaan Allah yang mutlak, hikmah-Nya yang tinggi dan ilmu-Nya 

yang sangat luas (Wardah, 2020). Oleh karena itu, waktu sangat berperan penting 

dalam penelitian ini. Dengan memvariasikan waktu penyinaran, kita dapat 

mengetahui waktu optimum dalam proses fotodegradasi naphthol blue black 

sehingga menjadi senyawa yang lebih ramah lingkungan. 
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BAB V 

PENUTUP 

 

5.1 Kesimpulan  

 Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan dapat disimpulkan bahwa :  

1. Data XRD menunjukan hasil sintesis TiO2-N memiliki fasa anatas dan 

adanya dopan N pada TiO2 memberikan pengaruh terhadap pergeseran 

sudut difraksi ke nilai 2θ yang lebih besar dengan ukuran kristal TiO2-N 

95:5 = 48,84 nm, 90:10 = 51,86 nm, dan 85:15 = 51,87 nm. Data spektra 

FTIR menunjukan adanya dopan nitrogen memunculkan peak khas pada 

bilangan gelombang 658-704 cm-1 dan 1390-1388 cm-1. Data UV-Vis DRS 

menunjukan nilai energi celah pita yang dihasilkan pada TiO2-N 95:5 = 3,14 

eV, 90:10 = 3,13 eV, 85:15 = 3.079 eV. 

2. Komposisi TiO2-N optimum pada aktivitas fotokatalis TiO2-N untuk proses 

fotodegradasi naphthol blue black adalah TiO2-N 90:10. 

3. Lama penyinaran optimum pada aktivitas fotokatalis TiO2-N untuk proses 

fotodegradasi naphthol blue black adalah 120 menit. 

4. Efektivitas fotokatalis TiO2-N dengan komposisi TiO2-N 90:10 yang 

disinari dengan sinar UV selama 120 menit menghasilkan persen degradasi 

yang lebih tinggi yaitu 91,34% dibandingkan dengan variasi yang lain. 

 

5.2 Saran 

1. Perlu dilakukan pengkondisian larutan naphthol blue black pada kestabilan 

pHnya menggunakan larutan buffer sebelum dilakukan fotodegrasi agar pH 

larutan stabil dan tidak terjadi perubahan nilai absorbansi.  
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2. Perlu dilakukan beberapa variasi seperti massa fotokatalis, konsentrasi dan 

pH larutan naphthol blue black yang mempengaruhi hasil fotodegradasi 

naphthol blue black pada uji aktivitas TiO2-N agar mendapatkan hasil 

persen fotodegradasi yang lebih optimal. 

3. Perlu dilakukan analisis dengan karakterisasi SEM untuk mengetahui 

perubahan morfologi dan ukuran partikel pada setiap komposisi fotokatalis 

TiO2-N 

4. Perlu dilakukan analisis dengan karakterisasi XRF untuk mengetahui 

perubahan komponen yang terkandung dalam fotokatalis TiO2 yang 

didoping dengan atom Nitrogen. 
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LAMPIRAN 

 

Lampiran 1. Rancangan Penelitian 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Karakterisasi fotokatalis menggunakan XRD, FTIR, dan 

UV-Vis DRS 

 

Pembuatan larutan 

Uji aktivitas fotodegradasi napthol blue black 

Variasi komposisi Nitrogen 

pada fotokatalis TiO2-N 

Variasi lama waktu 

penyinaran 

Uji efektivitas fotodegradasi napthol blue black 

Sintesis fotokatalis TiO2-N 



 

 

Lampiran 2. Diagram Alir 

 

1. Sintesis Fotokatalis TiO2-N dengan Metode Sonikasi 

 

 

- disiapkan TiO2 dan Urea dengan perbandingan massa 100:0, 95:5, 90:10, 

dan 85:15 

- disuspensikan dalam 10 ml aqua DM 

- disonikasi selama 30 menit 

- diaduk di atas magnetic stirrer selama 30 menit 

- dikeringkan dalam oven pada temperatur 110ºC selama 2 jam 

- dikalsinasi menggunakan tanur pada temperatur 500ºC selama 2 jam  

- dihaluskan dengan mortar 

- ditimbang 

 

 

 

2. Karakterisasi Fotokatalis TiO2-N dengan X-Ray Diffraction (XRD) 

 

 

- dihaluskan hingga menjadi serbuk halus 

- ditempatkan dalam preparat 

- ditempatkan pada sample holder 

- dikarakterisasi menggunakan difraksi sinar-x 

- diperoleh data output berupa difraktogram 

 

 

 

 

 

 

 

TiO2-N 

TiO2-N 

 

Hasil 

Hasil 



 

 

3. Karakterisasi Fotokatalis TiO2-N dengan FTIR 

 

 

- dihaluskan standar KBr menggunakan mortar agate 

- ditambahkan serbuk sampel yang akan dianalisis 

- dihaluskan kembali campuran tersebut 

- ditempatkan pada preparat 

- ditempatkan pada alat pressing untuk membentuk pelet 

- diletakkan pelet pada sample holder 

- dikarakterisasi dengan FTIR pada bilangan gelombang 4000 sampai 400 

cm-1   

 

 

4. Karakterisasi Fotokatalis TiO2-N dengan UV-Vis DRS 

 

 

- dihaluskan hingga menjadi serbuk halus 

- ditempatkan pada sample holder 

- dikenai sampel holder dengan radiasi elektromagnetik UV-Vis 

- diukur persentase reflektansinya pada rentang panjang gelombang 200-

800 nm 

-  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

TiO2-N 

 

Hasil 

TiO2-N 

 

Hasil 



 

 

5. Pembuatan larutan induk Naphtol Blue Black 100 ppm 

 

 

- ditimbang sebanyak 10 mg 

- dilarutkan dengan aquades hingga tanda batas dalam labu ukur 100 mL 

- dikocok dan dihomogenkan 

- diperoleh larutan induk naphtol blue black 100 ppm  

 

 

6. Penentuan Panjang Gelombang Maksimum Naphtol Blue Black 

 

 

- dipipet sebanyak 10 mL 

- dilarutkan dalam akuades sampai tepat pada tanda batas labu ukur 100 mL. 

- dikocok hingga homogen dan diperoleh larutan naphtol blue black 10 ppm.  

- ditentukan panjang gelombang maksimum dilakukan pada rentang 

panjang gelombang UV- Vis mulai 400-800 nm  

- dilihat absorbansi terbesar 

 

 

7. Uji Kestabilan pH Naphtol Blue Black 

 

 

- dipipet sebanyak 15 ml dan dimasukkan dalam beaker glass 50 ml.  

- Larutan dikondisikan pada pH 1-14 diukur  

- pH larutan menggunakan pH meter 

- ditandabataskan dengan aquades hingga 25ml.  

- ditentukan panjang gelombang maksimum dilakukan pada rentang 

panjang gelombang UV- Vis mulai 400-800 nm 

 

 

 

Larutan Induk Naphtol Blue Black 100 ppm 

Hasil 

Napthol Blue Black 

Hasil 

Napthol Blue Black 10 ppm  

Hasil 



 

 

8. Pembuatan Kurva Standar Naphtol Blue Black 

 

- dipipet sebanyak 1, 2, 4, 6, 8, dan 10 mL 

- dimasukkan dalam 6 buah labu ukur 100 mL 

- dilarutkan dalam akuades hingga tanda batas 

- dikocok dan dihomogenkan 

- diperoleh larutan naphtol blue black dengan variasi konsentrasi 1, 2, 4, 6, 

8, dan 10 ppm 

- diukur absorbansinya menggunakan Spektrofotometer UV-Vis pada 

panjang gelombang maksimumnya. 

 

 

 

9. Pembuatan larutan sampel Naphthol Blue Black 10 ppm 

 

 

- dipipet sebanyak 50 mL 

- dilarutkan dengan aquades hingga tanda batas dalam labu ukur 500 mL 

- dikocok dan dihomogenkan 

- diperoleh larutan induk naphtol blue black 10 ppm  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Larutan Induk Naphtol Blue Black 100 ppm 

Hasil 

Larutan Napthol Blue Black 100 ppm 

Hasil 



 

 

10. Fotodegradasi Naphthol blue black Menggunakan Variasi Komposisi N 

pada Fotokatalis TiO2-N 

 

 

- dimasukan dalam 4 beaker glass 100 mL sebanyak 25 mL 

- ditambahkan 50 mg fotokatalis TiO2-N dengan variasi komposisi TiO2: 

N 100:0, 95:5, 90:10, 85:15  

- dimasukkan dalam fotoreaktor dan disinari dengan sinar UV selama 

120 menit 

- disentrifugasi selama 10 menit dengan kecepatan 2000 rpm 

- diukur absorbansi dengan spektrofotometer UV-Vis pada panjang 

gelombang maksismum terhadap seluruh beaker glass 

- dilakukan secara triplo 

 

 

 

11. Fotodegradasi Naphthol blue black Menggunakan Variasi Lama waktu 

penyinaran 

 

 

- dimasukan dalam beaker glass 100 mL sebanyak 25 mL 

- ditambahkan dengan 50 mg fotokatalis TiO2-N dengan variasi terbaik 

- dimasukkan dalam fotoreaktor dan disinari dengan sinar UV pada variasi 

waktu 0, 30, 60, 90, 120, dan 150 menit 

- disentrifugasi selama 10 menit dengan kecepatan 2000 rpm 

- diukur absorbansi dengan spektrofotometer UV-Vis pada panjang 

gelombang maksismum terhadap seluruh beaker glass 

- dilakukan secara triplo 

 

 

 

 

 

Larutan Naphthol blue black 10 ppm  

Hasil 

Larutan Naphthol blue black 10 ppm  

 

Hasil 



 

 

12. Uji Efektivitas Fotokatalis TiO2-N untuk Fotodegradasi Naphthol blue 

black  

 

 

- dimasukan dalam 4 beaker glass 100 mL sebanyak 25 mL 

- dilakukan fotodegradasi dalam kondisi berikut ini 

a. Naphthol blue black 10 ppm + Naphthol blue black 10 ppm + 50 mg TiO2 

50 mg dalam kondisi gelap 

b. Naphthol blue black 10 ppm + Naphthol blue black 10 ppm + 50 mg TiO2 

50 mg dalam kondisi gelap 

c. Naphthol blue black 10 ppm + 50 mg TiO2 + Penyinaran dengan sinar 

UV pada waktu optimum 

d. Naphthol blue black 10 ppm + 50 mg TiO2-N dengan variasi terbaik + 

Penyinaran dengan sinar UV pada waktu optimum 

- disentrifugasi selama 10 menit dengan kecepatan 2000 rpm 

- diukur absorbansi dengan spektrofotometer UV-Vis pada panjang 

gelombang maksismum terhadap seluruh beaker glass 

- dilakukan secara triplo 

 

 

 

Lampiran 3. Perhitungan 

 

1. Perhitungan Massa TiO2 dan Urea yang digunakan 

Diketahui: Mr TiO2 = 79,865 g/mol 

  Mr CH2(NH2)2 = 60,056 g/mol 

  Target sintesis TiO2-N = 5 gram 

Ditanya:  Massa TiO2 dan CH2(NH2)2 dengan perbandingan 95:5, 

90:10, dan 85:15 ? 

Jawab: 

 

 

 

Larutan Naphthol blue black 10 ppm  

 

Hasil 



 

 

a. TiO2/N (95:5) 

Mr TiO1.95N0.05 = 47,867 g/mol + 1,95 (15,999 g/mol) + 0,05 (14,007 

g/mol) 

   = 47,867 g/mol + 31,198 + 0,7 g/mol 

   = 79, 765 g/mol 

Mol TiO1.95N0.05 =
g sintesis

Mr TiO1.95N0.05
 

   =
5 g

79,765 g/mol
 

   = 0,0627 mol 

Mol TiO2  = Mol TiO1.95N0.05 x 95% 

   = 0,0627 mol x 0,95 

   = 0,0596 mol 

Massa TiO2 = Mol x Mr TiO2 

   = 0,0596 x 79,865 g/mol 

   = 4,760 gram 

Mol Urea  = Mol TiO1.95N0.05 x 5% 

   = 0,0627 mol x 0,05 

   = 0.0031 mol 

Massa Urea = mol x Mr CH2(NH2)2 

   = 0,0031 mol x 60, 056 g/mol 

   = 0,1862 gram 

 

b. TiO2/N (90:10) 

Mr TiO1.9N0.1  = 47,867 g/mol + 1,9 (15,999 g/mol) + 0,1 (14,007 

g/mol) 

   = 47,867 g/mol + 30,398 g/mol + 1,401 g/mol 

   = 79, 666 g/mol 

Mol TiO1.9N0.1  =
g sintesis

Mr TiO1.9N0.1
 

   =
5 g

79,666 g/mol
 

   = 0,0627 mol 

Mol TiO2  = Mol TiO1.9N0.1 x 90% 

   = 0,0627 mol x 0,90 



 

 

   =0,0564 mol 

Massa TiO2  = Mol x Mr TiO2 

   = 0,0564 x 79,865 g/mol 

   = 4,504 gram 

Mol Urea  = Mol TiO1.9N0.1 x 10% 

   = 0,0627 mol x 0,1 

   = 0.00627 mol 

Massa Urea  = mol x Mr CH2(NH2)2 

   = 0,00627 mol x 60, 056 g/mol = 0,3765 gram 

 

c. TiO2/N (85:15) 

Mr TiO1.85N0.15 = 47,867 g/mol + 1,85 (15,999 g/mol) + 0,15 (14,007 

g/mol) 

   = 47,867 g/mol + 29,598 g/mol + 2,101 g/mol 

   = 79, 566 g/mol 

Mol TiO1.85N0.15 =
g sintesis

Mr TiO1.85N0.15
 

   =
5 g

79,566 g/mol
 

   = 0,0628 mol 

Mol TiO2  = Mol TiO1.85N0.15 x 85% 

   = 0,0628 mol x 0,85 

   =0,0534 mol 

Massa TiO2  = Mol x Mr TiO2 

   = 0,0534 x 79,865 g/mol 

   = 4,265 gram 

Mol Urea  = Mol TiO1.85N0.15 x 15% 

   = 0,0628 mol x 0,15 = 0.0094 mol 

Massa Urea  = mol x Mr CH2(NH2)2 

   = 0,0094 mol x 60, 056 g/mol  

= 0,5645 gram 

 

 

 



 

 

TiO2 : Urea TiO2 (gram) CH2(NH2) (gram) 

100: 0 5 0 

95:5 4,760 0,1862 

90:10 4,504 0,3765 

85:15 4,265 0,5645 

 

2. Pembuatan Larutan Induk Naphthol Blue Black 100 ppm 

Diketahui: Konsentrasi Naphthol Blue Black = 100 ppm 

  Volume larutan   = 100 mL  

Ditanya: massa serbuk naphthol blue black 

Jawab: 

1 ppm =  
1 mg

1 L
 

100 ppm =  
massa

0,1 L
 

Massa = Konsentrasi x Volume 

 = 100 ppm x 0,1 L 

 = 10 mg 

 

3. Pembuatan Larutan Standar Naphthol Blue Black  

 Larutan Naphthol Blue Black konsentrasi 1 ppm  

V1 × M1  = V2 × M2 

V1 × 100 ppm = 100 mL × 1 ppm  

V1   = 1 mL 

 

 Larutan Naphthol Blue Black konsentrasi 2 ppm  

V1 × M1  = V2 × M2 

V1 × 100 ppm = 100 mL × 2 ppm  

V1  = 2 mL 

 

 Larutan Naphthol Blue Black konsentrasi 4 ppm  

V1 × M1  = V2 × M2 

V1 × 100 ppm = 100 mL × 4 ppm  

V1   = 4 mL 

 



 

 

 Larutan Naphthol Blue Black konsentrasi 6 ppm  

V1 × M1  = V2 × M2 

V1 × 100 ppm = 100 mL × 6 ppm  

V1   = 6 mL 

 

 Larutan Naphthol Blue Black konsentrasi 8 ppm  

V1 × M1  = V2 × M2 

V1 × 100 ppm = 100 mL × 8 ppm  

V1   = 8 mL 

 

 Larutan Naphthol Blue Black konsentrasi 10 ppm  

V1 × M1  = V2 × M2 

V1 × 100 ppm = 100 mL × 10 ppm  

V1   = 10 mL 

 

4. Pembuatan Larutan Naphthol Blue Black 10 ppm  

Diketahui : V2 = 100 mL  

M1 = 100 ppm  

M2 = 10 ppm 

Ditanya: V1?  

Jawab:  

V1 × M1  = V2 × M2 

V1 × 100 ppm = 100 mL × 10 ppm  

V1   = 10  mL 

 

 

 

 

 

 

 

 



 

 

Lampiran 4 Hasil Karakterisasi dengan XRD  

 

1. TiO2 Anatas  

 

Peak List 

No. 2-theta(deg) d(ang.) 
Height 

(cps) 

FWHM 

(deg) 

Int. I(cps 

deg) 

Int. 

W(deg) 

Asym. 

factor 

1 25.342(6) 3.5117(8) 9380(280) 0.197(4) 2439(25) 0.260(10) 1.8(2) 

2 36.982(15) 2.4287(10) 628(72) 0.15(2) 146(6) 0.23(4) 1.3(6) 

3 37.852(8) 2.3749(5) 2081(132) 0.182(9) 524(9) 0.25(2) 2.0(4) 

4 38.600(14) 2.3306(8) 748(79) 0.144(18) 159(6) 0.21(3) 0.9(4) 

5 48.086(4) 1.89065(17) 3202(163) 0.158(6) 741(8) 0.232(14) 1.5(2) 

6 53.939(7) 1.6985(2) 1825(123) 0.180(8) 470(7) 0.26(2) 1.6(3) 

7 55.106(6) 1.66526(16) 1928(127) 0.162(7) 445(7) 0.231(19) 1.17(19) 

8 62.156(7) 1.49223(16) 302(50) 0.129(16) 63(5) 0.21(5) 0.94(19) 

9 62.732(6) 1.47992(14) 1450(110) 0.162(9) 380(8) 0.26(3) 0.94(19) 

10 68.833(15) 1.3629(3) 547(67) 0.234(15) 158(6) 0.29(5) 2.9(11) 

11 70.312(7) 1.33778(11) 749(79) 0.151(10) 182(4) 0.24(3) 0.70(15) 

12 75.111(10) 1.26376(15) 1051(94) 0.178(12) 290(7) 0.28(3) 2.1(7) 

13 76.069(17) 1.2502(2) 340(53) 0.153(16) 76(4) 0.22(5) 1.2(7) 

14 82.703(17) 1.1659(2) 411(59) 0.26(3) 224(8) 0.54(10) 0.8(3) 
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2. TiO2-N (95:5) 

 

Peak List 

No. 2-theta(deg) d(ang.) 
Height 

(cps) 

FWHM 

(deg) 

Int. I(cps 

deg) 

Int. W 

(deg) 

Asym. 

factor 

1 25.426(4) 3.5002(6) 12932(328

) 

0.167(3) 2900(23) 0.224(7) 2.1(2) 

2 37.060(6) 2.4239(4) 897(86) 0.112(11) 168(6) 0.19(2) 1.7(3) 

3 37.917(5) 2.3710(3) 3116(161) 0.144(5) 597(8) 0.192(13) 1.6(2) 

4 38.689(11) 2.3254(6) 883(86) 0.151(13) 182(6) 0.21(3) 1.7(6) 

5 48.150(3) 1.88830(12

) 

4543(195) 0.134(4) 847(9) 0.186(10) 1.26(14) 

6 54.014(5) 1.69631(16

) 

2762(152) 0.145(6) 557(9) 0.202(14) 1.5(3) 

7 55.173(4) 1.66339(11

) 

2869(155) 0.134(4) 524(9) 0.183(13) 0.97(14) 

8 55.502(6) 1.65431(18

) 

144(35) 0.056(19) 11(4) 0.08(5) 0.97(14) 

9 62.227(7) 1.49071(14

) 

475(63) 0.140(11) 97(4) 0.20(4) 1.3(2) 

10 62.801(5) 1.47845(11

) 

2140(134) 0.132(5) 415(7) 0.194(15) 1.3(2) 

11 67.65(6) 1.3838(11) 32(16) 0.10(6) 4(2) 0.11(13) 0.6(16) 

12 68.888(7) 1.36191(11

) 

843(84) 0.147(9) 175(5) 0.21(3) 2.6(7) 

13 70.391(9) 1.33647(15

) 

936(88) 0.148(8) 193(5) 0.21(2) 0.9(3) 

14 74.144(19) 1.2778(3) 128(33) 0.10(3) 23(3) 0.18(7) 0.9(8) 

15 75.140(7) 1.26334(10

) 

1477(111) 0.147(6) 308(6) 0.21(2) 0.77(17) 

16 76.127(16) 1.2494(2) 480(63) 0.139(15) 94(5) 0.20(4) 1.1(5) 

17 82.283(13) 1.17081(16

) 

124(32) 0.15(2) 23(4) 0.19(8) 1.6(5) 

18 82.780(10) 1.16503(12

) 

677(75) 0.155(10) 135(6) 0.20(3) 1.6(5) 

19 83.263(12) 1.15950(14

) 

300(50) 0.169(17) 65(5) 0.22(5) 1.6(5) 
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3. TiO2-N (90:10) 

 

Peak List 

No. 2-theta(deg) d(ang.) 
Height 

(cps) 

FWHM 

(deg) 

Int. I (cps 

deg) 

Int. 

W(deg) 

Asym. 

factor 

1 25.356(4) 3.5098(5) 12976(329

) 

0.157(3) 2757(21) 0.212(7) 2.1(2) 

2 37.001(11) 2.4275(7) 855(84) 0.136(13) 157(6) 0.18(3) 1.8(7) 

3 37.845(5) 2.3754(3) 2988(158) 0.149(6) 611(8) 0.205(14) 1.5(2) 

4 38.628(7) 2.3290(4) 1030(93) 0.131(9) 183(5) 0.18(2) 2.1(6) 

5 48.082(4) 1.89082(15) 4868(201) 0.125(4) 871(11) 0.179(10) 1.4(2) 

6 53.938(5) 1.69854(15) 2832(154) 0.130(5) 559(8) 0.197(14) 1.2(3) 

7 55.109(5) 1.66517(13) 2812(153) 0.135(5) 533(8) 0.189(13) 1.2(2) 

8 62.151(6) 1.49234(12) 522(66) 0.119(9) 90(4) 0.17(3) 1.3(2) 

9 62.416(12) 1.4866(3) 111(30) 0.08(3) 13(5) 0.11(8) 1.3(2) 

10 62.734(5) 1.47987(11) 2214(136) 0.128(5) 410(8) 0.185(15) 1.3(2) 

11 66.955(4) 1.39645(7) 54(21) 0.03(2) 1.9(15) 0.03(4) 5(88) 

12 68.807(11) 1.36331(19) 750(79) 0.176(12) 180(6) 0.24(3) 2.1(7) 

13 70.338(9) 1.33734(15) 990(91) 0.144(8) 200(5) 0.20(2) 1.3(4) 

14 74.10(4) 1.2785(6) 71(24) 0.18(5) 18(3) 0.25(12) 1.3(17) 

15 75.077(5) 1.26424(7) 1528(113) 0.134(6) 309(5) 0.202(18) 0.75(14) 

16 76.061(12) 1.25031(17) 392(57) 0.141(17) 84(4) 0.22(4) 0.8(3) 

17 79.05(4) 1.2103(5) 14(11) 0.15(14) 3.0(18) 0.2(3) 2(10) 

18 80.763(10) 1.18896(13) 82(26) 0.12(3) 12(2) 0.15(7) 0.5(8) 

19 82.200(11) 1.17178(13) 119(32) 0.11(2) 19(3) 0.16(7) 1.3(4) 

20 82.719(9) 1.16573(10) 770(80) 0.145(10) 162(6) 0.21(3) 1.3(4) 

21 83.194(13) 1.16028(14) 279(48) 0.19(2) 78(6) 0.28(7) 1.3(4) 

 

 

 

 

Meas. data:TiO2-N 90%

BG data:TiO2-N 90%

Calc. data:TiO2-N 90%
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4. TiO2-N (85:15) 

 

 

Peak list 

No. 2-theta(deg) d(ang.) Height (cps) 
FWHM 

(deg) 

Int. I(cps 

deg) 

Int. 

W(deg) 

Asym. 

factor 

1 25.344(4) 3.5114(5) 13958(341) 0.157(3) 2927(23) 0.210(7) 1.7(2) 

2 37.009(10) 2.4271(7) 830(83) 0.146(12) 157(6) 0.19(3) 2.0(7) 

3 37.839(4) 2.3757(2) 3319(166) 0.134(5) 619(7) 0.186(12) 1.26(17) 

4 38.615(7) 2.3297(4) 1125(97) 0.126(9) 209(5) 0.19(2) 1.5(5) 

5 48.081(4) 1.89086(13) 4821(200) 0.127(4) 868(11) 0.180(10) 1.14(15) 

6 53.937(5) 1.69855(16) 2912(156) 0.129(5) 548(9) 0.188(13) 1.3(3) 

7 55.112(4) 1.66509(12) 2888(155) 0.128(4) 534(7) 0.185(12) 1.3(2) 

8 56.51(3) 1.6271(8) 36(17) 0.12(6) 5(3) 0.12(14) 2(5) 

9 60.85(5) 1.5212(11) 16(12) 0.14(11) 3(2) 0.2(2) 1(2) 

10 62.166(12) 1.4920(3) 509(65) 0.129(13) 102(4) 0.20(3) 1.5(7) 

11 62.740(5) 1.47975(10) 2320(139) 0.127(4) 437(6) 0.189(14) 1.4(3) 

12 68.808(11) 1.36330(18) 908(87) 0.147(11) 196(6) 0.22(3) 1.6(6) 

13 70.329(9) 1.33750(16) 1032(93) 0.141(9) 208(6) 0.20(2) 1.0(3) 

14 72.13(4) 1.3084(6) 38(18) 0.06(6) 3.7(18) 0.10(9) 1(3) 

15 74.09(4) 1.2787(5) 92(28) 0.13(4) 17(3) 0.18(8) 1.1(15) 

16 75.086(7) 1.26412(10) 1421(109) 0.152(7) 315(6) 0.22(2) 1.0(2) 

17 76.055(14) 1.2504(2) 411(59) 0.144(14) 81(4) 0.20(4) 0.7(3) 

18 77.335(10) 1.23287(14) 44(19) 0.06(4) 5.0(14) 0.11(8) 0.5(15) 

19 82.188(15) 1.17192(18) 86(27) 0.12(3) 15(3) 0.17(9) 0.54(16) 

20 82.695(7) 1.16601(9) 784(81) 0.138(11) 157(7) 0.20(3) 0.54(16) 

21 83.185(9) 1.16038(10) 306(50) 0.140(16) 62(5) 0.20(5) 0.54(16) 

 

 

 

Meas. data:TiO2-N 85%

BG data:TiO2-N 85%

Calc. data:TiO2-N 85%
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Perhitungan Ukuran Kristal 

Persamaan Deybe Scherrer:  

D = 
 𝑘 𝜆

𝛽 cos 𝜃 
 

D adalah ukuran kristal (nm), k merupakan faktor bentuk kristal (0,9), λ 

adalah panjang gelombang sinar-X (1,54059 Å), β adalah nilai dari Full Width at 

Half Maximum/FWHM (rad), dan  merupakan sudut difraksi. 

 

Perhitungan : 

 

1. TiO2 Anatas 

Diketahui : 

λ (kα) = 1,54059 Å 

2 = 25,342  

θ = 
25.342

2
= 12, 671 

cos  = 0,97564 

FWHM = 0,197 

k = 0,9 

β = 
𝐹𝑊𝐻𝑀 𝑥 𝜋

180
  =  

0.197  𝑥 3.14

180
  = 0,00344 

Ditanya : D ? 

Jawab : 

D = 
 𝑘 𝜆

𝛽 cos 𝜃 
 = 

 0.9 𝑥 1.5406 Å 

 0.00344 𝑥 0.97564
 = 417,98 Å = 41,80 nm 

 

2. TiO2-N (95:5) 

 

Diketahui  

 λ (kα) = 1,54059 Å 

2θ = 25,426   

θ = 
25.426

2
= 12, 713  

cos  = 0,97548 



 

 

FWHM = 0,167 

k = 0,9 

β = 
𝐹𝑊𝐻𝑀 𝑥 𝜋

180
  =  

0.167  𝑥 3.14

180
  = 0,00291 

Ditanya : D ? 

Jawab : 

D = 
 𝑘 𝜆

𝛽 cos 𝜃 
 = 

 0.9 𝑥 1.5406 Å 

 0.00291 𝑥 0.97548
 = 488,45 Å = 48,84 nm 

 

3. TiO2-N (90:10) 

 

λ (kα) = 1,54059 Å 

2θ = 25,356 

θ = 
25.356

2
= 12, 678 

cos  = 0,97562 

FWHM = 0,157 

k = 0,9 

β = 
𝐹𝑊𝐻𝑀 𝑥 𝜋

180
  =  

0.157  𝑥 3.14

180
  = 0,00274 

Ditanya : D ? 

Jawab : 

D = 
 𝑘 𝜆

𝛽 cos 𝜃 
 = 

 0.9 𝑥 1.5406 Å 

 0.00291 𝑥 0.97548
 = 518,75 Å = 51,88 nm 

 

4. TiO2-N (85:15) 

 

λ (kα) = 1,54059 Å 

2θ = 25,344 

θ = 
25.344

2
= 12, 672 

cos  = 0,97564 

FWHM = 0,157 

k = 0,9 



 

 

β = 
𝐹𝑊𝐻𝑀 𝑥 𝜋

180
  =  

0.157  𝑥 3.14

180
  = 0,00274 

Ditanya : D ? 

Jawab : 

D = 
 𝑘 𝜆

𝛽 cos 𝜃 
 = 

 0.9 𝑥 1.5406 Å 

 0.00274 𝑥 0.97564
 = 518,67 Å = 51,87 nm 

 

 

Lampiran 5 Hasil Karakterisasi dengan FTIR 

 

a. TiO2 Anatas 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



 

 

b. TiO2-N (95:5) 

 

 

 

c. TiO2-N (90:10) 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



 

 

d. TiO2-N (85:15) 

 

 

Lampiran 6 Hasil Karakterisasi UV-Vis DRS 

1. TiO2 Anatas  

 

Eg = 3.20 eV 

ℎ = 
6.626 𝑥 10−34𝐽.𝑠

1.602 𝑥 10−19 𝐽
  x 1 eV = 4,13608 x 10-15 eV.s 

Nilai band gap pada saat y = 0 

λ = 
ℎ x c

𝐸
=  

(4.13608 𝑥 10−15)𝑒𝑉.𝑠 𝑥 (3 𝑥 1017)𝑛𝑚/𝑠 

3.20 𝑒𝑉
 = 387.76 𝑛𝑚 
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2. TiO2-N (95:5) 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Eg = 3.14 eV 

ℎ = 
6.626 𝑥 10−34𝐽.𝑠

1.602 𝑥 10−19 𝐽
  x 1 eV = 4,13608 x 10-15 eV.s 

Nilai band gap pada saat y = 0 

λ = 
ℎ x c

𝐸
=  

(4.13608 𝑥 10−15)𝑒𝑉.𝑠 𝑥 (3 𝑥 1017)𝑛𝑚/𝑠 

3.14 𝑒𝑉
 = 395.17 𝑛𝑚 

 

 

3. TiO2-N (90:10) 
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Eg = 3.13 eV 

ℎ = 
6.626 𝑥 10−34𝐽.𝑠

1.602 𝑥 10−19 𝐽
  x 1 eV = 4,13608 x 10-15 eV.s 

 

Nilai band gap pada saat y = 0 

λ = 
ℎ x c

𝐸
=  

(4.13608 𝑥 10−15)𝑒𝑉.𝑠 𝑥 (3 𝑥 1017)𝑛𝑚/𝑠 

3.13 𝑒𝑉
 = 396.43 𝑛𝑚 

 

4. TiO2-N (85:15) 

 

 

Eg = 3.08 eV 

ℎ = 
6.626 𝑥 10−34𝐽.𝑠

1.602 𝑥 10−19 𝐽
  x 1 eV = 4,13608 x 10-15 eV.s 

 

Nilai band gap pada saat y = 0 

λ = 
ℎ x c

𝐸
=  

(4.13608 𝑥 10−15)𝑒𝑉.𝑠 𝑥 (3 𝑥 1017)𝑛𝑚/𝑠 

3.08 𝑒𝑉
 = 402.86 𝑛𝑚 
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Lampiran 7. Pembuatan Larutan dan Kurva standar Naphthol Blue Black 

1. Penentuan Panjang Gelombang naphthol blue black 
 

Lamdha Maks Naftol Blueblack 

Tanggal Analisa : 23 September 2022 

 

 

 

 

 

 

 

 

Scan Analysis Report  

 

Report Time : Fri 23 Sep 11:11:45 AM 2022 

Method:  

Batch: D:\Mahasiswa On Going\Nidatul Syarifah\Lamdha Maks Naftol Blueblack (23-09-

2022).DSW 

Software version: 3.00(339) 

Operator: Rika 

 

Sample Name: Naftol Blueback 

Collection Time                   9/23/2022 11:12:06 AM                                                

 

Peak Table 

Peak Style                        Peaks                                                                

Peak Threshold                    0.0100                                                               

Range                             799.9nm to 400.0nm                                                   

 

Wavelength (nm)       Abs        

________________________________ 

     618.0              0.704    

 

 

 

 

 

 



 

 

2. Pembuatan Kurva Standar Naphthol Blue Black 
 

Kurva Standar Naftol Blueblack 

Tanggal Analisa : 23 September 2022 

 

 

 

 

 

 

 

Concentration Analysis Report 

 

Report time                    9/23/2022 11:14:41 AM                                                             

Method                                                                                                           

Batch name                     D:\Mahasiswa On Going\Nidatul Syarifah\Kurva                                      

                               Standar Naftol Blueback (23-09-2022).BCN                                          

Application                    Concentration 3.00(339)                                                           

Operator                       Rika                                                                              

 

Instrument Settings 
Instrument                     Cary 50                                                                           

Instrument version no.         3.00                                                                              

Wavelength (nm)                618.0                                                                             

Ordinate Mode                  Abs                                                                               

Ave Time (sec)                 0.1000                                                                            

Replicates                     3                                                                                 

Standard/Sample averaging      OFF                                                                               

Weight and volume corrections  OFF                                                                               

Fit type                       Linear                                                                            

Min R²                         0.95000                                                                           

Concentration units            mg/L                                                                              

 

Comments: 

 

Zero Report 
     Read             Abs             nm         

________________________________________________ 

     Zero            (0.1416)          618.0  

 

Calibration 

Collection time                9/23/2022 11:14:56 AM                                                             

 

      Standard       Concentration  F    Mean     SD    %RSD Readings  

                         mg/L                                          

______________________________________________________________________ 

Std 1                                                          0.0588  

                                                               0.0585  

                               1.0       0.0586  0.0002 0.27   0.0586  

 

Std 2                                                          0.1291  

                                                               0.1290  



 

 

                               2.0       0.1291  0.0002 0.14   0.1293  

 

Std 3                                                          0.2635  

                                                               0.2631  

                               4.0       0.2635  0.0004 0.14   0.2639  

 

Std 4                                                          0.4183  

                                                               0.4181  

                               6.0       0.4182  0.0001 0.03   0.4183  

 

Std 5                                                          0.5604  

                                                               0.5595  

                               8.0       0.5599  0.0005 0.08   0.5599  

 

Std 6                                                          0.6968  

                                                               0.6968  

                              10.0       0.6969  0.0001 0.01   0.6969  

 

 

Calibration eqn                Abs = 0.07138*Conc -0.01445                                                       

Correlation Coefficient        0.99968                                                                           

Calibration time               9/23/2022 11:16:29 AM                                                             

 

 

Results Flags Legend 
U = Uncalibrated               O = Overrange                                                                     

N = Not used in calibration    R = Repeat reading 

 

 

3. Uji Kestabilan pH Naphthol Blue Black 

 

Absorbansi Uji Kestabilan pH Naftol Blueblack 

Tanggal Analisa : 03 Oktober 2022 

 

Advanced Reads Report 

 

Report time                    10/3/2022 1:12:08 PM                                                              

Method                                                                                                           

Batch name                     D:\Mahasiswa On Going\Nidatul Syarifah\Absorbansi                                 

                               Uji Kestabilan pH Naptol Blueblack                                                

                               (03-10-2022).BAB                                                                  

Application                    Advanced Reads 3.00(339)                                                          

Operator                       Rika                                                                              

 

Instrument Settings 
Instrument                     Cary 50                                                                           

Instrument version no.         3.00                                                                              

Wavelength (nm)                618.0                                                                             

Ordinate Mode                  Abs                                                                               

Ave Time (sec)                 0.1000                                                                            

Replicates                     3                                                                                 

Sample averaging               OFF                                                                               

 

Comments: 

Zero Report 
 

     Read             Abs             nm         

________________________________________________ 

     Zero              (0.1173)           618.0  

 

Analysis 



 

 

Collection time                10/3/2022 1:12:08 PM                                                              

 

       Sample         F    Mean      SD     %RSD   Readings  

____________________________________________________________ 

1                                                    0.2030  

                                                     0.2034  

                           0.2034   0.0004    0.18   0.2037  

 

2                                                    0.3072  

                                                     0.3074  

                           0.3072   0.0002    0.06   0.3070  

 

3                                                    0.4624  

                                                     0.4623  

                           0.4619   0.0007    0.16   0.4611  

 

4                                                    0.6669  

                                                     0.6677  

                           0.6671   0.0005    0.08   0.6666  

 

5                                                    0.7032  

                                                     0.7036  

                           0.7039   0.0008    0.12   0.7048  

____________________________________________________________ 

6                                                    0.7118  

                                                     0.7121  

                           0.7122   0.0004    0.06   0.7126  

 

7                                                    0.7213  

                                                     0.7214  

                           0.7209   0.0008    0.11   0.7199  

 

8                                                    0.7275  

                                                     0.7261  

                           0.7263   0.0011    0.16   0.7253  

 

9                                                    0.7009  

                                                     0.6994  

                           0.6995   0.0014    0.21   0.6980  

 

10                                                   0.6664  

                                                     0.6665  

                           0.6669   0.0008    0.12   0.6679  

_______________________________________________  

11                                                   0.6263  

                                                     0.6267  

                           0.6265   0.0002    0.03   0.6264  

 

12                                                   0.4847  

                                                     0.4854  

                           0.4849   0.0004    0.09   0.4846  

 

13                                                   0.3270  

                                                     0.3279  

                           0.3276   0.0005    0.14   0.3278  

 

14                                                   0.1989  

                                                     0.1992  

                           0.1990   0.0002    0.08   0.1991  

Results Flags Legend R = Repeat reading                                                                                              

 

 

 

 

 



 

 

Lampiran 8. Perhitungan Persen Fotodegradasi Naphthol Blue Black 

% Fotodegradasi = 
𝐶𝑜 x Ct

𝐶𝑜
 x 100% 

Keterangan : Co = Konsentrasi awal sebelum fotodegradasi (ppm) 

  Ct = Konsentrasi akhir sesudah fotodegradasi (ppm) 

 

1. Perhitungan % Fotodegradasi pada Variasi Komposisi TiO2-N 

 

Komposisi 
TiO2-N 

Co 
(ppm) 

Absorbansi 
Ct 

(ppm) 
% 

Fotodegradasi I II III 
Rata - 
Rata 

95:5 9.938 0.0982 0.0959 0.1059 0.1 1.604 83.86% 

90:10 9.996 0.0401 0.053 0.0489 0.047 0.866 91.34% 

85:15 10.190 0.2321 0.2293 0.2216 0.228 3.392 66.72% 

 

a. TiO2-N (95:5) 

 Perhitungan nilai konsentrasi awal Naphthol blue black 

y  = 0,0714x - 0,0145 

0.6951 = 0,0714x - 0,0145 

0.6951 + 0.0145 = 0,0714x 

0.7096 = 0,0714x 

x =  9,938 ppm 

 

 Perhitungan nilai % Fotodegradasi Naphthol blue black 

y  = 0,0714x - 0,0145 

0.1 = 0,0714x - 0,0145 

0,1 + 0,0145 = 0,0714x 

0,1145 = 0,0714x 

x = 1,604 ppm 

 

% Fotodegradasi = 
𝐶𝑜 x Ct

𝐶𝑜
 x 100% 

   = 
9.938−1.604

9.938
 x 100%  = 83,86% 

 

 



 

 

b. TiO2-N (90:10) 

 Perhitungan nilai konsentrasi awal Naphthol blue black 

y  = 0,0714x - 0,0145 

0.6992 = 0,0714x - 0,0145 

0.6992+ 0.0145 = 0,0714x 

0.7137 = 0,0714x 

x =  9.996 ppm 

 

 Perhitungan nilai % Fotodegradasi Naphthol blue black 

y  = 0,0714x - 0,0145 

0,048 = 0,0714x - 0,0145 

0,048 + 0.0145 = 0,0714x 

0.4945 = 0,0714x 

x = 0,866 ppm 

 

% Fotodegradasi = 
𝐶𝑜 x Ct

𝐶𝑜
 x 100% 

   = 
9.996 − 0.866

9.996
 x 100%  = 91,34% 

 

c. TiO2-N (85:15) 

 Perhitungan nilai konsentrasi awal Naphthol blue black 

y  = 0,0714x - 0,0145 

0,7131 = 0,0714x - 0,0145 

0,7131 + 0.0145 = 0,0714x 

0.7276 = 0,0714x 

x =  10,19 ppm 

 

 Perhitungan nilai % Fotodegradasi Naphthol blue black 

y  = 0,0714x - 0,0145 

0,228 = 0,0714x - 0,0145 

0,228 + 0.0145 = 0,0714x 



 

 

0.2425 = 0,0714x 

x = 3,392 ppm 

 

% Fotodegradasi = 
𝐶𝑜 x Ct

𝐶𝑜
 x 100% 

   = 
10.19 − 3.392

10.19
 x 100% = 66,72% 

 

2. Perhitungan % Fotodegradasi pada Lama Penyinaran 

 

Lama 

penyinaran 
(menit) 

Co 

(ppm) 

Absorbansi 
Ct 

(ppm) 

% 

Fotodegradasi I II III 
Rata - 
Rata 

30 9.987 0.4637 0.4814 0.4885 0.478 6.896 30.95% 

60 9.987 0.3271 0.3108 0.3352 0.324 4.746 52.48% 

90 10.019 0.0986 0.1048 0.0972 0.100 1.606 83.97% 

120 9.996 0.0401 0.053 0.0489 0.047 0.866 91.34% 

150 10.019 0.0756 0.0823 0.0756 0.078 1.293 87.09% 

 

a. 30 menit 

 Perhitungan nilai konsentrasi awal Naphthol blue black 

y  = 0,0714x - 0,0145 

0.6986 = 0,0714x - 0,0145 

0.6986 + 0.0145 = 0,0714x 

0,7131 = 0,0714x 

x =  9.987 ppm 

 

 Perhitungan nilai % Fotodegradasi Naphthol blue black 

y  = 0,0714x - 0,0145 

0,478 = 0,0714x - 0,0145 

0,487 + 0,0145 = 0,0714x 

0.4925 = 0,0714x 

x = 6,896 ppm 

% Fotodegradasi = 
𝐶𝑜 x Ct

𝐶𝑜
 x 100% 

   = 
9.987 − 6.896

9.987
 x 100% = 30,95% 



 

 

 

b. 60 menit 

 Perhitungan nilai konsentrasi awal Naphthol blue black 

y  = 0,0714x - 0,0145 

0.6986 = 0,0714x - 0,0145 

0.6986 + 0.0145 = 0,0714x 

0,7131 = 0,0714x 

x =  9.987 ppm 

 

 Perhitungan nilai % Fotodegradasi Naphthol blue black 

y  = 0,0714x - 0,0145 

0,324 = 0,0714x - 0,0145 

0,324 + 0,0145 = 0,0714x 

0.3385 = 0,0714x 

x = 4,476 ppm 

 

% Fotodegradasi = 
𝐶𝑜 x Ct

𝐶𝑜
 x 100% 

   = 
9.987 − 4.476

9.987
 x 100% = 52,48% 

 

c. 90 menit 

 Perhitungan nilai konsentrasi awal Naphthol blue black 

y  = 0,0714x - 0,0145 

0,7009 = 0,0714x - 0,0145 

0,7009 + 0,0145 = 0,0714x 

0,7154 = 0,0714x 

x =  10,019 ppm 

 Perhitungan nilai % Fotodegradasi Naphthol blue black 

y  = 0,0714x - 0,0145 

0,1 = 0,0714x - 0,0145 

0,1 + 0,0145 = 0,0714x 

0,1145 = 0,0714x 



 

 

x = 1,606 ppm 

 

% Fotodegradasi = 
𝐶𝑜 x Ct

𝐶𝑜
 x 100% 

   = 
10.019 − 1.606

10.019
 x 100%  

= 83,97% 

 

d. 120 menit 

 

 Perhitungan nilai konsentrasi awal Naphthol blue black 

y  = 0,0714x - 0,0145 

0.6992 = 0,0714x - 0,0145 

0.6992+ 0.0145 = 0,0714x 

0.7137 = 0,0714x 

x =  9.996 ppm 

 

 Perhitungan nilai % Fotodegradasi Naphthol blue black 

y  = 0,0714x - 0,0145 

0,048 = 0,0714x - 0,0145 

0,048 + 0.0145 = 0,0714x 

0.4945 = 0,0714x 

x = 0,866 ppm 

 

% Fotodegradasi = 
𝐶𝑜 x Ct

𝐶𝑜
 x 100% 

   = 
9.996 − 0.866

9.996
 x 100%  = 91,34% 

 

e. 150 menit 

 Perhitungan nilai konsentrasi awal Naphthol blue black 

y  = 0,0714x - 0,0145 

0,7009 = 0,0714x - 0,0145 

0,7009 + 0,0145 = 0,0714x 

0,7154 = 0,0714x 



 

 

x =  10,019 ppm 

 

 Perhitungan nilai % Fotodegradasi Naphthol blue black 

y  = 0,0714x - 0,0145 

0,078 = 0,0714x - 0,0145 

0,078 + 0,0145 = 0,0714x 

0,0925 = 0,0714x 

x = 1,293 ppm 

 

% Fotodegradasi = 
𝐶𝑜 x Ct

𝐶𝑜
 x 100% 

   = 
10.019 − 1.293

10.019
 x 100% = 87,09% 

 

3. Perhitungan % Fotodegradasi pada Uji Efektivitas TiO2-N 

 

Uji 

Efektivitas 

Co 

(ppm) 

Absorbansi 
Ct 

(ppm) 

% 

Fotodegradasi I II III 
Rata - 
Rata 

A 9.957 0.5693 0.5511 0.5453 0.555 7.979 19,86% 

B 9.957 0.4826 0.4795 0.4644 0.475 6.863 31,07% 

C 9.991 0.2917 0.2909 0.2855 0.289 4.255 57,40% 

D 9.996 0.0401 0.053 0.0489 0.047 0,866 91,34% 

*Keterangan: (A) NBB + TiO2 + Gelap, (B) NBB + TiO2-N (90:10) + Gelap, (C) NBB + 

TiO2 + UV, dan (D) NBB+ TiO2-N (90:10)+UV 

 

A. NBB + TiO2 + Gelap 

 

 Perhitungan nilai konsentrasi awal Naphthol blue black 

y  = 0,0714x - 0,0145 

0,6964 = 0,0714x - 0,0145 

0,6964+ 0.0145 = 0,0714x 

0,7109 = 0,0714x 

x =  9,957 ppm 

 



 

 

 Perhitungan nilai % Fotodegradasi Naphthol blue black 

y  = 0,0714x - 0,0145 

0,555 = 0,0714x - 0,0145 

0,555 + 0.0145 = 0,0714x 

0.7 = 0,0714x 

x = 7,797 ppm 

 

% Fotodegradasi = 
𝐶𝑜 x Ct

𝐶𝑜
 x 100% 

   = 
9.957 − 7.797

9.957
 x 100%  

= 19,86% 

 

 

B. NBB + TiO2-N (90:10) + Gelap 

 

 

 Perhitungan nilai konsentrasi awal Naphthol blue black 

y  = 0,0714x - 0,0145 

0,6964 = 0,0714x - 0,0145 

0,6964+ 0.0145 = 0,0714x 

0,7109 = 0,0714x 

x =  9,957 ppm 

 

 Perhitungan nilai % Fotodegradasi Naphthol blue black 

y  = 0,0714x - 0,0145 

0,475 = 0,0714x - 0,0145 

0,475 + 0.0145 = 0,0714x 

0.4895 = 0,0714x 

x = 6,862 ppm 

 

% Fotodegradasi = 
𝐶𝑜 x Ct

𝐶𝑜
 x 100% 

   = 
9.957 − 6.862

9.957
 x 100%  = 31,07% 



 

 

 

 

C. NBB + TiO2 + UV 

 

 Perhitungan nilai konsentrasi awal Naphthol blue black 

y  = 0,0714x - 0,0145 

0,6989 = 0,0714x - 0,0145 

0,6989 + 0.0145 = 0,0714x 

0,7113 = 0,0714x 

x =  9,991 ppm 

 

 Perhitungan nilai % Fotodegradasi Naphthol blue black 

y  = 0,0714x - 0,0145 

0,289 = 0,0714x - 0,0145 

0,289 + 0.0145 = 0,0714x 

0.3035 = 0,0714x 

x = 4,256 ppm 

 

% Fotodegradasi = 
𝐶𝑜 x Ct

𝐶𝑜
 x 100% 

   = 
9.991 − 4.256

9.991
 x 100% = 57,40% 

 

D. NBB + TiO2-N (90:10) + UV 

 

 Perhitungan nilai konsentrasi awal Naphthol blue black 

y  = 0,0714x - 0,0145 

0.6992 = 0,0714x - 0,0145 

0.6992+ 0.0145 = 0,0714x 

0.7137 = 0,0714x 

x =  9.996 ppm 

 

 

 



 

 

 Perhitungan nilai % Fotodegradasi Naphthol blue black 

y  = 0,0714x - 0,0145 

0,048 = 0,0714x - 0,0145 

0,048 + 0.0145 = 0,0714x 

0.4945 = 0,0714x 

x = 0,866 ppm 

 

% Fotodegradasi = 
𝐶𝑜 x Ct

𝐶𝑜
 x 100% 

   = 
9.996 − 0.866

9.996
 x 100% = 91,34% 
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Lampiran 9 Hasil Dokumentasi 

1. Sintesis Fotokatalis TiO2-N 

 

 
Penimbangan TiO2 dan 

Urea 

 
Sonikasi Selama 30 menit 

  
Pengadukan dengan 

magnetic stirrer 

 
Dioven Selama 2 jam 

 

 
Ditanur selama 2 jam 

 

 
Senyawa hasil sintesis 

 

2. Fotodegradasi Naphthol Blue Black 

 
Larutan NBB sebelum 

FotodegradasI 

  
Fotodegradasi larutan NBB 

dengan sinar UV 

 
Larutan NBB setelah 

Fotodegradasi  

 
Penyaringan antara filtrat 

dengan residu 

 
Sentrifus  

Larutan hasil 
Fotodegradasi 

 

 

 

 


