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ABSTRAK

Imaniyah, D. 2022. Penentuan Komposisi Doping Fe (111) dan Massa Katalis
Optimum pada Degradasi Zat Warna Metil Violet menggunakan
TiO2 Terdoping Fe (111). Skripsi. Program Studi Kimia Fakultas Sains
dan Teknologi Universitas Islam Negeri Maulana Malik Ibrahim
Malang. Pembimbing: Lulu’atul Hamidatu Ulya, M.Sc. Supervisor II:
Dr. H. Ahmad Barizi, M.A

Kata kunci: Fotokatalis, TiO2-Fe, Sonikasi, Metil violet.

Metil violet sebagai salah satu limbah zat warna di lingkungan perairan
dapat menyebabkan kerusakan lingkungan dan matinya organisme perairan.
Metode fotodegradasi limbah merupakan metode penanganan limbah dengan
menggunakan fotokatalis semikonduktor yang di dasarkan oleh degradasi limbah
dengan bantuan cahaya. Material TiO> banyak diaplikasikan sebagai fotokatalis
karena memiliki stabilitas kimiawi yang baik dan aktivitas fotokatalisis yang
tinggi. Akan tetapi, TiO2 memiliki band gap yang besar, sehingga menurunkan
efektivitasnya sebagai fotokatalis. Salah satu upaya untuk menurunkan band gap
dengan menambahkan dopan logam besi.

Sintesis TiO2-Fe dilakukan dengan komposisi dopan 0,5; 0,75; 1,0 dan
1,25% menggunakan metode sonikasi. Selanjutnya material hasil sintesis
dikarakterisasi menggunakan X-Ray Fluorescense (XRF), X-Ray Diffraction
(XRD), dan UV-Vis/Diffuse Reflectance Spectroscopy (UV-Vis/DRS). Uji
efektivitas fotodegradasi dilakukan dengan memvariasikan komposisi dopan Fe3*
dan massa katalis TiO»-Fe terhadap degradasi zat warna metil violet dengan
mengukur absorbansinya menggunakan spektrofotometri UV-Vis.

Hasil karakterisasi XRF didapatkan persentase besi (Fe) yang semakin
meningkat dengan meningkatnya komposisi dopan. Hasil XRD yang dilakukan
terhadap sampel menunjukkan bahwa TiO2-Fe mengandung fasa anatas dengan
ukuran kristal TiO2-Fe 0,5% dan 1,25% sebesar 54,16 nm; TiO.-Fe 0,75% dan
1,0% sebesar 48,99 nm. Hasil analisis menggunakan UV-Vis/DRS menunjukkan
bahwa TiO2 dan TiO.-Fe (0,5; 0,75; 1,0 dan 1,25%) berturut-turut menghasilkan
band gap sebesar 3,19; 3,05; 3,00; 2,90 dan 2,81 eV. Komposisi dopan optimum
yang diperoleh pada fotokatalis adalah TiO2-Fe 1,0%, sedangkan massa optimum
fotokatalis TiO2-Fe adalah 200 mg.
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ABSTRACT

Imaniyah, D. 2022. Determination of The Optimum Fe (I1l1) Doping
Composition and Catalyst Mass in Methyl Violet Dye Degradation
using Fe (111) Doped TiO2. Thesis. Chemistry Study Program, Faculty
of Science and Technology, State Islamic University of Maulana Malik
Ibrahim Malang. Supervisor I: Lulu'atul Hamidatu Ulya, M.Sc;
Supervisor Il: Dr. H. Ahmad Barizi, M.A

Keywords: Photocatalyst, TiO2-Fe, Sonication, Methyl Violet.

Methyl violet as a dye waste in the aquatic environment can cause
environmental damage and death of aquatic organisms. The waste
photodegradation method is a waste treatment method using a semiconductor
photocatalyst which is based on light degradation of waste. TiO2 material is widely
applied as a photocatalyst because it has good chemical stability and high
photocatalytic activity. However, TiO> has a band gap that is too wide, thus
reducing its effectiveness as a photocatalyst. One of the efforts to reduce the band
gap is by adding iron dopants.

The synthesis of TiO>-Fe with 0,5; 0,75; 1,0 and 1,25% dopant composition
will be used sonication method. Then the synthesized material was characterized
using X-Ray Fluorescense (XRF), X-Ray Diffraction (XRD), and UV-Vis/Diffuse
Reflectance Spectroscopy (UV-Vis/DRS). The photodegradation effectiveness test
will be carried out by varying the composition of Fe3* dopant and the mass variation
of the TiO2-Fe catalyst on the degradation of methyl violet dye by measuring its
absorbance using UV-Vis spectrophotometry.

The results of XRF characterization showed that the percentage of iron (Fe)
increased with increasing dopant composition. The XRD results performed on the
samples showed that TiO»-Fe contained an antase phase with a crystal size of 0.5%
and 1.25% TiO»-Fe at 54.16 nm; TiO2-Fe 0.75% and 1.0% at 48.99 nm. The results
of the analysis using UV-Vis/DRS showed that TiO2 and TiO2-Fe (0.5; 0.75; 1.0
and 1.25%) resulted in a band gap on 3.19; 3.05; 3.00; 2.90 and 2.81 eV. The
optimum dopant composition obtained from the photocatalyst was TiO2-Fe 1.0%,
while the optimum mass of the TiO-Fe photocatalyst was 200 mg.
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PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Limbah merupakan bahan buangan yang keberadaannya dapat mengganggu
dan berdampak buruk bagi lingkungan. Peraturan Pemerintah Republik Indonesia
Nomor 101 Tahun 2014 pasal 1 ayat (2) tentang Pengelolaan Limbah Bahan
Berbahaya dan Beracun menyebutkan bahwa limbah adalah sisa suatu usaha atau
kegiatan, yang mana dalam ayat (1) dijelaskan bahwa bahan berbahaya dan
beracun adalah zat, energi, atau komponen lain yang karena sifat, konsentrasi, dan
jumlahnya, baik secara langsung maupun tidak langsung, dapat mencemarkan atau
merusak lingkungan hidup, membahayakan lingkungan hidup, kesehatan, serta
kelangsungan hidup manusia dan makhluk hidup lain. Dengan demikian, jika
dalam suatu limbah ditemukan senyawa yang dapat mengakibatkan pencemaran,
maka diperlukan suatu pengolahan khusus untuk mengurangi potensi kerusakan
lingkungan (Arief, 2016). Meningkatnya perkembangan industri menjadi salah
satu sektor utama yang berkontribusi dalam pencemaran lingkungan.

Industri tekstil merupakan salah satu industri yang menghasilkan limbah,
yang mana limbah tekstil umumnya berupa limbah zat warna yang disebabkan
adanya proses pewarnaan menggunakan pewarna sintesis. Menurut Saad, et al.,
(2019), pewarna sintetis digunakan dalam banyak bidang proses pewarnaan.
Namun, dalam penggunaannya dapat menyebabkan pencemaran lingkungan
perairan. Banyaknya molekul zat warna limbah tekstil yang dibuang akan

menghalangi sinar matahari untuk masuk ke dalam perairan, sehingga dapat
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menyebabkan kematian makhluk hidup dalam perairan dan menghambat proses
fotosintesis pada tanaman air.

Metil violet, kelas trifenilmetana, adalah salah satu dari umumnya pewarna
intensif yang digunakan dalam nilon, wol, sutra, dan proses pencelupan kapas.
Karena strukturnya yang kompleks, metil violet bersifat stabil dan sulit
terdegradasi. Berdasarkan tinjauan literatur, ditemukan bahwa anilin yang
terkandung dalam senyawa ini bersifat toksik, mutagenik dan karsinogenik.
Dengan demikian perlu ditangani dengan baik agar mengurangi jumlah
akumulasinya secara berkelanjutan. Selain itu, penelitian mengenai zat warna
metil violet masih terbatas sehingga diperlukan lebih banyak pengembangan
dalam metode penanganannya.

Allah Swt. telah memerintahkan manusia sebagai ciptaan yang paling
sempurna untuk menjaga dan melestarikan bumi dari kerusakan—kerusakan agar
tetap terjaganya sistem kehidupan yang baik, hal ini sudah tercantum pada firman

Allah dalam surat Al-Qashash ayat 77:

Cpandall Eand Y (7 W) 8 Sl 15 Y 5

Artinya : “Dan janganlah kamu berbuat kerusakan di bumi. Sungguh, Allah tidak
menyukai orang yang berbuat kerusakan . (Q.S Al-Qashash (28): 77)

Tafsir Ibnu Katsir (2004) menjelaskan bahwa Allah telah memerintahkan
berbuat baik kepada hamba-hamba Allah sebagaimana Allah berbuat baik
kepadamu dengan mengaruniakan nikmat-Nya. Kata Al &5 Y5 berartikan
janganlah semangatmu hanya menjadi perusak di muka bumi dan berbuat buruk

kepada makhluk Allah. Salah satu kerusakan yang terjadi yaitu tercemarnya
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lingkungan akibat limbah industri tekstil yang tidak diolah dengan baik. Sebagai
makhluk hidup yang dilengkapi akal dan pikiran seharusnya manusia senantiasa
berpikir dan berusaha bertanggungjawab atas hal-hal yang telah diperbuat,
khusunya dalam mengelola limbah dengan baik agar tidak menimbulkan
pencemaran yang akan berdampak buruk bagi makhluk hidup lainnya.

Banyak metode yang digunakan untuk mengolah limbah cair zat warna, salah
satu metode yang digunakan yaitu fotodegradasi. Metode fotodegradasi limbah
merupakan metode penanganan limbah yang didasarkan oleh degradasi limbah
dengan bantuan energi foton, sehingga proses degradasi limbah menjadi lebih
efektif dan efisien. Teknik ini menggunakan bahan fotokatalis oksida logam
transisi yang memiliki struktur elektronik semikonduktor. Teknik fotokatalis
merupakan proses fotokimia yang dikombinasikan dengan katalis terintegrasi
untuk melakukan suatu reaksi transformasi kimia yang terjadi pada permukaan
bahan katalis semikonduktor yang melibatkan cahaya yang berasal dari foton
dengan energi tertentu. Mekanisme dasar dari proses ini yaitu terbentuknya
pasangan electron-hole pada permukaan katalis semikonduktor ketika terinduksi
oleh energi foton yang sesuai (Aliah dan Karlina, 2015). Dalam aktivitas
fotokatalis, jumlah energi foton mempenentuani banyaknya senyawa zat warna
yang terdegradasi. Fotodegradasi umumnya memerlukan suatu katalis yang
bersifat semikonduktor yaitu seperti TiO2, ZnO, dan CdS.

Tahun-tahun terakhir, banyak digunakan TiO. sebagai katalis semikonduktor
untuk degradasi limbah zat warna. TiO2 memiliki celah pita yang relatif tinggi
(3,2 eV), untuk celah pita tersebut membutuhkan panjang gelombang 388 nm agar

dapat melakukan eksitasi elektron dari pita valensi ke pita konduksi, yang
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membatasi kemampuannya untuk bekerja dalam rentang cahaya tampak dan
membatasi kepekaannya terhadap rekombinasi fotogenerasi electron-hole, yang
mana hal tersebut menurunkan aktivitas fotokatalitiknya.

Banyak upaya telah dilakukan untuk mencapai tujuan ini melalui berbagai
teknik modifikasi. Metode yang paling efektif untuk meminimalkan laju
rekombinasi tingkat elektron dan memperpanjang tepi penyerapan TiO. dari
daerah ultraviolet ke cahaya tampak adalah dengan doping TiO. dengan kation
logam. Dari banyak logam transisi, besi telah dianggap sebagai dopan yang
sesuai. Adanya logam besi sebagai dopan dapat membuat energi band gap pada
TiO2 berkurang sehingga aktif pada sinar tampak. Di mana, Fe** memiliki radius
0,64 A yang dapat memudahkan Fe®* untuk masuk dalam matriks TiO, (Li, et al.,
2008). Menurut penelitian Othman, et al., (2011), dopan logam Fe®*" pada TiO;
dapat menggeser serapan dari sinar UV ke sinar tampak, dalam penelitian tersebut
digunakan konsentrasi dopan logam Fe®*" sebanyak 0,05%, 0,125%, dan 0,25%
dan didapatkan nilai optimum pada 0,125% (Pratiwi, et al., 2020). Selanjutnya,
studi tentang penggunaan penambahan dopan Fe3* pada TiO. untuk degradasi
suatu pewarna azo (Reactive Brilliant X-3B), menghasilkan degradasi
fotokatalitik yang optimal pada 0,1% dopan besi (Qi, et al., 2005). Di mana,
deposisi Fe yang berlebihan pada TiO2, menyebabkan terbentuknya Fe(OH)?*

Proses sintesis TiO»-Fe sebagai media fotokatalis dapat dilakukan dengan
beberapa metode seperti sol-gel, deposisi uap (Chemical Vapor Deposition),
disosiasi termal, deposisi uap fisik (Physical Vapor Deposition), dan sonikasi. Di
antara metode tersebut, penggunaan sonikasi diyakini dapat membantu dalam

mencapai karakteristik morfologi yang lebih baik dan proses sintesis yang lebih
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intensif. Beberapa penelitian mengkonfirmasikan peran dari ultrasound dalam
memberikan ukuran partikel yang lebih rendah untuk bahan yang diperoleh
(Neppolian, et al., 2003). Menurut Awati, et al., (2003), sintesis TiO> dengan
menggunakan metode sonikasi dapat menciptakan stabilitas termal yang lebih
tinggi, juga distribusi atau dispersi nanopartikel yang lebih seragam dalam skala
(4-18 nm) untuk digunakan sebagai fotokatalis. Sintesis TiO>-Fe telah banyak
dilakukan oleh para peneliti untuk mendegradasi limbah zat warna seperti metil
violet .

Beragam parameter analisis yang digunakan yaitu, massa katalis dan variasi
komposisi dopan. Sebuah penelitian mengenai sintesis TiO.-Fe menggunakan
metode kopresipitasi, yang didoping dengan 0,1% Fe menunjukkan aktivitas
fotokatalitik tertinggi untuk degradasi metilen biru (MB) di bawah simulasi
radiasi cahaya matahari selama 4 jam (Ganesh, et al., 2012). Pada penambahan
massa katalis, jumlah massa yang berlebihan akan mengurangi efisiensi proses
degradasi zat warna. Reddy, et al., (2016) melakukan sintesis TiO2-Fe untuk
mendegradasi zat warna naphthol blue black (NBB) dengan metode
sonofotokatalis, massa terbanyak yaitu 4 g/L dan 3 g/L yang digunakan untuk
fotokatalis dan memberikan hasil masing-masing 58% dan 55%.

Pada penelitian ini, akan dilakukan sintesis TiO>-Fe dengan variasi komposisi
dopan logam Fe** untuk mendegradasi limbah zat warna metil violet
menggunakan metode sonikasi, yang kemudian dikarakterisasi menggunakan
instrumen X-ray Diffraction (XRD), X-Ray Fluorescense (XRF), dan UV-

Vis/Diffuse Reflectance Spectroscopy (DRS). Uji efektivitas fotodegradasi akan
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dilakukan dengan memvariasikan komposisi dopan Fe3* dan massa katalis TiO,-

Fe.

1.2 Rumusan Masalah

Berdasarkan latar belakang yang telah diuraikan, dapat dirumuskan

permasalahan yaitu:

1.

Bagaimana hasil karakterisasi sintesis TiO».-Fe menggunakan instrumentasi
XRF, XRD dan UV-Vis/DRS?

Berapa komposisi dopan logam Fe** optimum pada fotodegradasi metil violet
menggunakan katalis TiO>-Fe?

Bagaimana pengaruh massa fotokatalis terhadap aktivitas fotodegradasi metil
violet menggunakan katalis TiO2-Fe?

Bagaimana uji efektivitas degradasi metil violet menggunakan TiO2-Fe?

1.3 Tujuan

Tujuan dari percobaan ini yaitu, agar:

Mengetahui hasil karakterisasi sintesis TiO2-Fe menggunakan instrumentasi
XRF, XRD dan UV-Vis/DRS.

Mengetahui komposisi dopan logam Fe** optimum pada fotodegradasi metil
violet menggunakan katalis TiO»-Fe.

Mengetahui pengaruh massa fotokatalis terhadap aktivitas fotodegradasi
metil violet menggunakan katalis TiO»-Fe.

Mengetahui hasil uji efektivitas degradasi metil violet menggunakan TiO»-Fe.



1.4 Batasan Masalah
Batasan-batasan permasalahan dalam percobaan ini adalah:

1. Komposisi dopan Fe* yang digunakan sebesar 0,5%; 0,75%; 1,0%; dan
1,25%.

2. Metode sintesis yang digunakan adalah metode sonikasi.

3. Karakterisasi dilakukan dengan instrumen XRF, XRD, dan Spektrofotometer
UV-Vis/DRS.

4. Waktu lama penyinaran yang digunakan adalah 90 menit.

5. Variasi massa katalis TiO2-Fe yang digunakan yaitu 0,03; 0,06; 0,10; dan
0,20 gram.

6. Pengukuran konsentrasi fotodegradasi zat warna dilakukan menggunakan
Spektrofotometer UV-Vis.

7. Sampel zat warna yang digunakan sebagai material uji aktivitas adalah metil
violet 10 mg/L.

8. Sumber sinar fotodegradasi berasal dari lampu halogen

1.5 Manfaat Penelitian

Penelitian ini diharapkan dapat memberi informasi mengenai karakteristik
dan aktivitas fotokatalisis TiO> terdoping besi, yang juga dapat digunakan sebagai
dasar pengembangan dan pemanfaatan fotokatalis TiO. terdoping besi dalam
mendegradasi limbah zat warna metil violet. Serta sebagai pola konsep baru
dalam sintesis material TiO terdoping besi dan pengembangan konsep dalam

mendegradasi zat warna.



BAB |1

TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Zat Warna Metil Violet dalam Limbah Tekstil

Metil violet merupakan zat warna jenis trifenil metana yang memberikan
warna ungu. Zat warna ini memiliki kestabilan yang tinggi sehingga sulit
terdegradasi di ekosistem perairan (Astuti, 2015). Selain itu, kandungan metil
violet yang tinggi di perairan juga dapat mengurangi intensitas cahaya yang
masuk ke wilayah perairan (Rahchamani, et al., 2011).

cr
ch\;\-‘/CHg

e L U
3\ITI 'Tl/a

Gambar 2. 1 Struktur molc;'l:tjl metil violet (Mu(;r:‘araman dan Teng, 2010)
Berdasarkan studi yang dilakukan Black, et al., (1980) dalam Azmi, et al.,
(1998) didapatkan bahwa anilin yang terdapat dalam senyawa ini bersifat toksik,
mutagenik dan karsinogenik. Bahan kimia ini dapat memicu tumor pada beberapa
spesies ikan yang hidup di dasar perairan, sehingga diperlukan penanganan untuk
mengatasi zat-zat tersebut saat menjadi limbah, salah satunya dengan fotokatalis
(Hardeli, 2014). Faktor-faktor yang dapat dapat mempengaruhi proses degradasi

fotokatalitik adalah jenis fotokatalis, intensitas cahaya, konsentrasi substrat,
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jumlah Katalis, pH, jenis pelarut, zat pengoksidasi dan suhu kalsinasi (Choquette-
Labbé, et al., 2014).

Limbah zat warna metil violet dapat didegradasi menggunakan fotokatalis
menjadi molekul yang lebih sederhana yaitu CO> dan H>O (Saquib and Muneer,
2003). Pada penelitian yang dilakukan oleh Saeed, et al., (2017) menyatakan
bahwa mekanisme metil violet dengan fotokatalis TiO2/Pd dan TiO2/Pt yang
terjadi didapatkan persen (%) degradasi sebesar 95% pada fotokatalis TiO2/Pd dan
78% pada TiO2/Pt dengan waktu radiasi selama 20 menit dengan mekanismenya

sebagai berikut (Saeed, et al., 2017):

Hr

Gambar 2. 2 Mekanisme fotodegradasi metil violet
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Di mana reaksi yang mungkin terjadi adalah (Saeed, et al., 2017),

TiO2 + hv —e +h* (2.1)
Pd/Pt + ¢ —Pd/Pt (2.2)
Pd/Pt + O —-02~ (2.3)
H,O/OH" + h* —-OH (2.9)
Zat Warna + -O2~ —Produk Degradasi (2.5)
Zat Warna + -OH —Produk Degradasi (2.6)

2.2 Material Semikonduktor TiO2 sebagai Fotokatalis

Semikonduktor adalah bahan yang memiliki nilai hambatan jenis antara
konduktor dan isolator yakni sebesar 10-6 sampai 104 Qm. Kelompok elemen
silikon dan germanium merupakan bahan semikonduktor yang paling umum, yang
mana memiliki resistivitas listrik menengah antara 10-6 Qm (Garland, et al.,
2003). Semikonduktor memiliki pita valensi yang terisi penuh dan pita konduksi
yang kosong. Kedua pita dipisahkan oleh celah yang disebut energi band gap.
Energi band gap terjadi karena adanya overlapping orbital atom yang akan
memberikan pelebaran dan penyempitan pita. Hal ini menyebabkan bahan
tersebut dapat menyerap energi radiasi sebesar Eg yang dimiliki sehingga dapat
meningkatkan kepekaan reaksi oksidasi reduksi yang diinduksi oleh cahaya. Pada
saat terjadi eksitasi yang melewati Eg diperlukan waktu tenggang dalam skala
nanosekon untuk menghasilkan pasangan electrone-hole sebagai hasil eksitasi
elektron dari pita valensi ke pita konduksi (Nogueira dan Jardim, 1993). Pada
semikonduktor nilai energi gap tidak terlalu besar (0,5 -3,0) eV, hal ini
memungkinkan elektron dari pita valensi berpindah ke pita konduksi dengan
adanya energi luar yang memenuhi (Kittel, 1979). Besarnya energi celah, posisi

pita valensi, serta pita konduksi dari beberapa semikondukor dan komparasinya
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dengan potensial redoks relatif terhadap standar elektroda hidrogen dapat dilihat

pada Gambar 2.3:
5
= TiO;
S SR Sy vo: [natare
= i1 37T Rutile
= R I L
g ot et M2-fe;0, o H: H,0
3 Py 3 | % i T O\ Posisi terendah
e = i & o i 5 3 : of i dari pita konduksi
g P & g O : s
= T 3 Do e s 0: H;0
s g : ’ o : s >
> : /4 E P X
Z : : : YA
= i : V. /Y4 /4 g g
-2 : uw : Posisi tertinggi .
5 /////// i &~ dari pita konduksi
2 mw

Gambar 2. 3 Diagram tingkat energi berbagai tipe semikonduktor (Palupi, 2006)

Titanium dioksida (TiO2) merupakan salah satu semikonduktor yang
memiliki luas permukaan yang besar, stabilitas kimia yang tinggi, serta ramah
lingkungan. TiO2 memiliki energi celah pita yang sesuai untuk proses fotokatalis
(3,20 eV), sehingga elektron akan mudah melakukan eksitasi ketika diinduksi
dengan cahaya ultraviolet. Orbital molekul titania berasal dari ikatan kulit 3d pada
atom Ti dan kulit 2p pada atom O (Dastan dan Chaure, 2014). TiO, secara
mikroskopis memiliki bentuk berupa amorf dan kristal. Kristal TiO> mempunyai
tiga jenis struktur polimorf yaitu rutil, anatas, dan brukit. Rutil merupakan bentuk
kristal paling stabil di antara yang lain, sehingga lebih mudah ditemukan dalam
bentuk murninya. Pada fase anatas, proses eksitasi elektron mudah terjadi
sehingga anatas merupakan fase kristal paling reaktif terhadap cahaya, sedangkan
brukit merupakan jenis kristal paling sulit dimurnikan dari mineralnya

(Landmann, et al., 2012). Jenis kristal titania dapat ditampilkan pada Gambar 2.4:
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Gambar 2. 4 Struktur TiO- fasa (a) rutil; (b) anatas; dan (c) brukit (Landmann, et.,
2012)

Anatas dan rutil merupakan struktur yang kerap digunakan dalam proses
fotokatalis. Ditinjau dari segi kereaktifannya, struktur kristal anatas dapat
menunjukkan aktivitas yang lebih baik daripada yang lain karena anatas memiliki
luas permukaan yang lebih besar sehingga sisi aktif (defect sites) per unit lebih
besar (Sasti, 2011). Menurut Hashimoto, et al., (2005), serbuk TiO, dalam bentuk
kristal anatas mempunyai potensial reduksi pada pita konduksi sebesar -1,00 V
dan potensial oksidasi pada pita oksidasi sebesar +3,00 V dengan ukuran partikel
lebih kecil dari pada rutil. Menurut Linsebigler, et al., (1995), struktur anatas
dapat teramati dengan suhu pemanasan TiO, mulai dari 120°C hingga 500°C
dengan membentuk struktur anatas titanium (IV) tetragonal. Hal tersebut
diperkuat oleh Lisi (2002) bahwa TiO> anatas dapat muncul jika dikalsinasi pada
rentang suhu pemanasan antara 400 hingga 650°C.

TiO2 berbentuk tetragonal dan dapat digambarkan sebagai rantai oktahedron
TiOs. Perbedaan keduanya terdapat pada distorsi oktahedral dan pola susunan
rantai oktahedralnya. Masing-masing ion Ti** dikelilingi oleh enam ion OZ.
Oktahedral pada struktur rutil mengalami sedikit distorsi ortorombik, sedangkan

pada anatas distorsi ortorombiknya cukup besar sehingga relatif tidak simetri.
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Jarak antara Ti-Ti anatas lebih besar dibandingkan dengan rutil (3,79 dan 3,04 A
dengan 3,57 dan 3,96 A) sedangkan jarak Ti-O anatas lebih kecil dibanding
dengan rutil (1,934 dan 1,980 A dengan 1,949 dan 1,980 A). Setiap oktahedron
pada struktur rutil dikelilingi oleh sepuluh oktahedron tetangga, sedangkan pada
struktur anatas setiap oktahedron hanya dikelilingi delapan oktahedron tetangga.
Distorsi ortorombik menyebabkan terjadinya perbedaan luasan aktif, anatas
memiliki simetri geometris yang lebih mendukung untuk mengabsorbsi cahaya
karena luasan aktifnya lebih besar daripada rutil (Hastuti, 2011).

Proses degradasi menggunakan fotokatalis TiO> melibatkan pembentukan
pasangan electrone-hole (e/h*) yang mengarah pada pembentukan radikal
hidroksil dan anion superoksida. Radikal hidroksil dan anion superoksida adalah
spesies pengoksidasi utama dalam proses oksidasi fotokatalitik. Reaksi oksidatif
ini akan menghasilkan pemutihan zat warna dan efisiensi degradasi akan
bergantung pada konsentrasi oksigen yang menentukan efisiensi penguraian
elektron pita konduksi dan pencegahan rekombinasi electrone-hole. Sebagai
alternatif, elektron dalam pita konduksi dapat diambil oleh molekul zat warna
yang teradsorpsi, yang mengarah pada pembentukan anion radikal zat warna dan
reaksi selanjutnya dari anion radikal dapat menyebabkan degradasi zat warna
(Saquib dan Muneer, 2003).

Banyak pendekatan yang dikembangkan untuk memodifikasi TiO, dalam
meningkatkan reaktivitasnya di bawah cahaya tampak (A > 400 nm) sinar matahari
dengan doping ion logam menggunakan logam transisi, fotokatalis tereduksi,
doping ion non-logam, komposit TiO2 dengan semikonduktor yang memiliki

energi celah pita lebih rendah, sensitizing TiO> dengan pewarna, dan konversi
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tinggi TiO2 menggunakan agen luminescene. Fotoaktivitas cahaya tampak dari
TiO2 dopan logam terjadi akibah tingkat energi baru yang dihasilkan pada celah
pita TiO2 oleh adanya dispersi nanopartikel logam dalam matriks TiO2. Elektron
dari dopan logam dapat dieksitasi dari keadaan defect-nya ke pita konduksi TiO>
oleh foton dengan energi sebesar hv2 (Gambar 2.5). Keuntungan dengan adanya
doping ion logam adalah penangkapan elektron dapat ditingkatkan untuk

menghambat rekombinasi electron-hole selama iradiasi cahaya tampak.

- +
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Gambar 2. 5 Mekanisme fotokatalisis TiO2: hv1: TiO2 murni; hv2: TiO2 dopan
logam dan hv3: TiO2 dopan nonlogam (Zaleska, 2008)

2.3 Dopan Logam Besi pada Material Fotokatalis TiO2

Pendekatan yang dapat digunakan untuk penggunaan TiO; pada daerah sinar
tampak adalah memodifikasi struktur kimianya sehingga terjadi pergeseran
penyerapan spektrum ke daerah sinar tampak. Modifikasi fotokatalis TiO»
melibatkan pengantar (doping) dari logam dan non logam (Wardhani, et al.,
2016). Doping TiO2 dengan ion logam transisi lebih disukai karena logam transisi
memiliki subkulit d yang kosong dengan ditunjukkannya bilangan oksidasi logam
transisi terdiri dari dua atau lebih. Bilangan oksidasi ini dapat bertindak sebagai

perangkap potensial untuk elektron yang mengalami fotoregenerasi dan akibatnya
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akan menghambat laju rekombinasi. Selain itu, banyak dari logam transisi
memiliki potensial redoks lebih rendah daripada kondisi band gap TiO2. Sehingga
subtitusi ion logam transisi ke dalam kisi TiO2 akan menimbulkan band gap
tengah yang menghasilkan pemanjangan serapan ke daerah sinar tampak karena
elektron dapat ditransfer dari pita valensi ke band gap atau elektron orbital d
dopan dapat dipindahkan ke pita konduksi TiO. (Khan dan Berk, 2013). Logam
transisi yang digunakan sebagai dopan TiO> di antaranya V, Fe, Mo, Pd dan Nb
untuk menurunkan band gap. Logam besi memiliki band gap sebesar 2,6 eV,
yang dapat menurunkan band gap TiO2 sehingga meningkatkan efisiensi
fotokatalisis dengan menggeser panjang gelombang ke daerah sinar tampak
(Nasralla, et al., 2013). Berdasarkan plot Tauc band gap TiO. adalah 3,2 eV,

dengan adanya doping ion Fe* band gap TiO2 menjadi sekitar 2,9 eV (Ambati

dan Gogate, 2018). L1, et al., (2008) menyebutkan bahwa ion Fe3* sebagai dopan
dapat bertindak sebagai perangkap electrone-hole yang dapat meningkatkan
keberlangsungan dari fotokatalis. Doping logam besi ke dalam kisi TiO> tidak
mengubah struktur katalis. Hal ini terjadi disebabkan oleh dua hal yaitu doping

logam besi yang digunakan dalam konsentrasi rendah dan rendahnya perbedaan
jari-jari ionik antara Ti4* (0,68 A) dan Fe3* (0,64 A) (Safari, et al., 2013).

Jari-jari ion Fe3* yang mirip dengan jari-jari ion Ti** mengindikasikan
bahwa doping TiO> anatas dengan besi (Il1) terjadi reaksi padatan subtitusi

(Rohman, 2015). TiO2 yang didoping logam Fe mempertahankan struktur anatas,

yang menunjukkan bahwa dopan Fe3* secara subtitusional digabungkan ke dalam

kerangka TiO2, menggantikan kation Ti** (Sood, et al., 2015).
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Ali, et al., (2017) melaporkan meningkatnya konsentrasi doping Fe®*,
dapat menurunkan aktivitas fotokatalitik TiO.. Hal ini dapat terjadi karena
meningkatnya pembentukan perangkap pembawa muatan yang dapat
meningkatkan rekombinasi electron-hole, karena jumah pembawa muatan yang
lebih rendah mencapai permukaan fotokatalis untuk proses degradasi zat warna.
Selain itu pada konsentrasi doping yang lebih tinggi, akumulasi dopan terjadi
pada permukaan katalis yang dapat mengurangi kedalaman penetrasi cahaya.
Selain itu, akumulasi dopan menutupi bagian fotosensitif permukaan
fotokatalis, sehingga mengurangi situs aktif permukaan dan degradasi zat warna

menjadi berkurang. Dalam penelitian yang dilakukan oleh Sood, et al., (2015),
doping TiO, dengan Fe3* dalam konsentrasi 0,025; 0,05; 0,075; dan 0,1 mol%,

menunjukkan bahwa konsentrasi optimum dopan Fe3+ adalah 0,05 dan 0,075

mol% dalam degradasi senyawa organik. Sedangkan dalam konsentrasi yang

lebih tinggi yaitu 0,1 mol%, ion Fe3* berperan sebagai pusat rekombinasi yang

dapat menurunkan efesiensi fotodegradasi.

2.4 Sintesis Material TiO2-Fe dengan Metode Sonikasi

Metode sonikasi atau atau ultrasonikasi dengan menggunakan gelombang
ultrasonik yang dapat mempercepat proses pelarutan suatu materi dengan prinsip
pemecahan reaksi intermolekuler, sehingga terbentuk suatu partikel yang
berukuran nano. Gelombang tersebut ditembakkan kedalam medium cair sehingga
menghasilkan gelembung kavitasi yang dapat menyebabkan partikel memiliki
diameter dalam skala nano (Suslick dan Price, 1998). Fenomena Kavitasi

merupakan pembentukan, pertumbuhan, dan ledakan gelembung di dalam larutan,
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yang menghasilkan suhu dan tekanan yang sangat tinggi yang tidak dapat dicapai
dengan metode lain. Selain itu, kelebihan dari metode sonikasi adalah dispersi
nanopartikel yang lebih seragam, luas permukaan yang lebih tinggi, stabilitas

termal yang lebih baik, dan kemurnian fasa (Colmenares, et al., 2013).

Ultra sound
generator

Gambar 2. 6 Alat sonikasi (Bethi dan Sonawane, 2018)

Gelembung kavitasi umumnya diklasifikasikan menjadi dua jenis: stable
(stabil) dan transient (sementara). Gelembung kavitasi yang stabil mengalami
banyak siklus kompresi dan penghalusan dan sering kali berosilasi secara non-linier
di sekitar daerah keseimbangan. Gelembung kavitasi yang sementara hanya sekali
atau beberapa siklus akustik dan berkembang sangat cepat hingga setidaknya dua
kali lipat ukuran awalnya sebelum runtuh dengan keras menjadi gelembung yang
lebih kecil (Chemat, et al., 2016). Selama proses kavitasi berlangsung, terjadi
bubble collapse (ketidakstabilan gelembung), yaitu pecahnya gelembung yang
kecil akibat suara. Bubble collapse ini mengakibatkan terjadinya hot spot yaitu
pemanasan lokal yang intens, tekanan tinggi, dan berlangsung dalam waktu yang
singkat pada suhu di atas 5000°C, tekanan sekitar 1000 atm, dan laju pemanasan
dan pendinginan di atas 1010°K/s. Dengan demikian, kavitasi berfungsi sebagai
sarana untuk memusatkan energi suara yang menyebar ke dalam serangkaian

kondisi tertentu untuk menghasilkan material yang berbeda dari prekursor terlarut
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yang secara umum mudah menguap (Suslick dan Price, 1998).

Daerah antarmuka di sekitar gelembung kavitasi memiliki suhu, tekanan,
dan gradien medan listrik yang cukup besar. Pemberian gelombang ultrasonik pada
suatu larutan akan menyebabkan molekul-molekul dalam larutan berosilasi
terhadap posisi rata-ratanya. Pergerakan cairan ini disebabkan oleh aliran molekul
pelarut yang sangat cepat di sekitar gelembung kavitasi. Larutan mengalami
regangan dan rapatan. Ketika energi gelombang ultrasonik yang diberikan cukup
besar, maka regangan gelombang dapat memecah ikatan molekul antar larutan,
dan gas-gas yang terlarut di dalam larutan akan terperangkap akibat molekul
larutan yang ikatannya terpecah ketika timbul rapatan kembali. Akibatnya timbul
bola-bola berongga atau gelembung-gelembung berisi gas yang terperangkap,
yang dikenal dengan efek kavitasi. Gelembung-gelembung ini bisa memiliki
diameter yang membesar sehingga ukurannya maksimum, kemudian berkontraksi
dan mengecil sehingga volumenya berkurang, hingga seluruhnya menghilang
(Suslick dan Price, 1998).

Kristalinitas nanopartikel TiO2-Fe yang disintesis dengan metode sonokimia
mengarah pada peningkatan pembentukan partikel kristal dengan fase anatas, serta
adanya doping Fe dapat menurunkan ukuran kristal yang terbentuk (Shirsath, et
al., 2013). Selain itu, lamanya waktu radiasi ultrasonik mempenentuani
fragmentasi partikel dan pembentukan aglomerat atau partikel berukuran lebih
besar. Dalam penelitiannya, Ambati and Gogate (2018) melakukan sintesis TiO
terdoping besi dengan metode kovensional dan ultrasonik, dalam variasi waktu
15-60 menit dan variasi suhu 20, 30 dan 40°C. TiOz-Fe yang disintesis dengan

metode konvensional menghasilkan ukuran kristal 31.15 nm, sedangkan material
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hasil sintesis dengan metode ultrasonik menghasilkan ukuran kristal yang lebih
rendah yaitu 25.43 nm.

Sood, et al., (2015) melakukan sintesis TiO2 terdoping besi (II1) dengan
metode hidrotermal dibantu dengan radiasi ultrasonik menunjukkan konsentrasi
dopan yang rendah menghasilkan dispersi ion logam pada kisi TiO2 atau
penggantian ion Ti** oleh ion Fe*. Konsentrasi dopan Fe3* yang rendah tidak
membentuk fasa Fe>Os, serta menghasilkan kristal berukuran 25 nm. hasil

karakterisasi menggunakan UV-Vis/DRS menunjukkan penyerapan meningkat

secara signifikan dengan peningkatan kadungan dopan besi (111). Doping ion Fe3*
ke dalam matriks TiO2, menyebabkan peningkatan penyerapan cahaya,
memperluas respon spektral fotokatalis menjadi 426 nm. Dengan meningkatnya
kandungan Fe, maka band gap energy menurun. Band gap energy fotokatalis

TiO2-Fe 0,1% adalah 2,9 eV, lebih rendah dibandingkan fotokatalis TiOa.

(b)
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Gambar 2. 7 Pola XRD Nanopartikel TiO2-Fe x% (Sood, et al., 2015)

Intensity (Arb. Units)

Vargas, et al., (2015) melakukan karakterisasi menggunakan XRF pada
material TiO, 0,05 dan 0,1%, menunjukkan bahwa doping ion Fe** dapat

dilakukan hingga 40% pada material sintesis. Selanjutnya penelitian dari Gareso,
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et al., (2021) yang mensintesis TiO2 terdoping Fe dengan konsentrasi dopan 1%
dan 2%, dimana hasil karakterisasi XRF pada penelitiannya menunjukkan
kandungan oksida besi (Fe203) dan kandungan unsur Fe pada nanopartikel TiO»-
Fe meningkat dari 0,24% menjadi 0,71% seiring dengan peningkatan rasio dopan
Fe dari 1% menjadi 2%. Namun kandungan titanium dioksida pada sampel sedikit

menurun dari 98,84% menjadi 98,07%. Menurunnya kandungan unsur Ti seiring
meningkatnya dopan Fe mengindikasikan bahwa ion Ti4* (0,64 A) dapat

digantikan oleh Fe3+ (0,68 A). Solano, et al., (2019) melaporkan band gap energy

mengalami penurunan 1 eV dengan penambahan 0,1% Fe3*, tanpa mengubah

posisi tepi pita valensi TiO2 dengan menambah tingkat energi baru (Fe3+/Fe4*)

dari transisi ion Fe ke dalam band gap TiOx.
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Gambar 2. 8 Spektra UV-Vis/DRS Energi Celah Pita dari nanopartikel TiO2-Fe
(Solano, et al., 2019)
2.5 Pemuatan Katalis pada Fotodegradasi Limbah Zat Warna
Pengembanan material pendukung pada fotokatalis dapat meningkatkan laju

degradasi secara signifikan. penambahan massa katalis yang optimal

mempenentuani konsentrasi awal zat terlarut yang dapat meningkatkan luas
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permukaan dan ketersediaan situs aktif. Sebaliknya, jika penambahan fotokatalis
berlebih pada batas tertentu, maka akan terbentuk agregasi yang diakibatkan oleh
kekeruhan suspensi sehingga menurunkan aktivitas fotokatalitik dalam
penyerapan energi foton (Kansal, et al., 2007). Penelitian dari Shirsath, et al.,
(2013), melakukan pemuatan katalis pada degradasi kristal violet, untuk tiga
beban katalis yang berbeda yaitu 0,1; 0,2 dan 0,3 g/L. Kemudian didapatkan
bahwa tingkat degradasi meningkat secara signifikan dengan peningkatan dosis
katalis. Pada katalis Fe-TiO2 1,2 mol%, menghasilkan lebih dari 80% degradasi

kristal violet untuk massa katalis 0,3 g/L.
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Gambar 2. 9 Pemuatan katalis pada degradasi kristal violet (Shirsath, et al., 2013)

2.6 Perspektif  Islam  Terhadap Pencemaran Lingkungan dan
Penanggulangannya

Allah telah menciptakan bumi dan alam semesta dengan sangat kompleks

dan luas cakupannya, Allah juga mempersilahkan umat manusia untuk

mengeksplorasi dan memberdayakan hasil alam. Artinya Manusia dalam

memenuhi kebutuhannya dapat memanfaatkan sumberdaya alam yang tersedia.

Akan tetapi dunia global saat ini sedang dihadapkan oleh persoalan serius yang

menentukan kelangsungan hidup manusia dan alam semesta yaitu kerusakan
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lingkungan. Kerusakan lingkungan saat ini bersifat multidimensi atau kerusakan
yang tidak hanya berpusat pada lingkungan saja, melainkan pada moral dan
akhlak manusia (Nurhayati, et al., 2018).

Kerusakan lingkungan merupakan salah satu ancaman berbahaya bagi
kelangsungan hidup manusia. Perusakan lingkungan adalah tindakan yang
menimbulkan perubahan secara langsung maupun tidak langsung terhadap sifat
fisik atau hayati lingkungan sehingga kualitas lingkungan menurun dan
menyebabkan lingkungan tidak dapat berfungsi sesuai kegunaannya. Rusaknya
lingkungan berdampak pada kehidupan manusia dan menyebabkan timbulnya
bencana, salah satunya seperti pencemaran lingkungan (Abdurrahman, 1986).

Dijelaskan dalam al-Qur’an Surat Ar-Ruum ayat 41 yang berbunyi:

i e e ) 15 ) 8 LAl 5 3 Sl 5

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)” (Q.S Ar-Ruum (30): 41)

Dalam konsep Islam, manusia adalah khalifah yakni sebagai wakil atau duta
Tuhan di muka bumi, dengan kedudukannya sebagai khalifah Allah swt dimuka
bumi, manusia akan dimintai tanggungjawab dihadapannya. Tentang bagaimana
ia melaksanakan tugas suci kekhalifahannya. Oleh sebab itu dalam melaksanakan
tanggungjawab itu manusia dilengkapi dengan berbagai potensi seperti akal
pikiran yang memberikan kemampuan bagi manusia berbuat demikian (llyas,
2016).

Salah satu bentuk ikhtiar dalam bertanggungjawab menanggulangi

kerusakan lingkungan ialah dengan modifikasi fotokatalis semikonduktor dengan
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menambahkan material dopan untuk memaksimalkan proses degradasi polutan
organik seperti limbah zat warna. Modifikasi tersebut dilakukan dengan cara men-
doping pada material semikonduktor TiO. fasa anatas dengan dopan logam besi
(Fe**) untuk menghasilkan material responsif terhadap sinar tampak dengan
menggunakan metode sonikasi. Hasil sintesis TiO,-Fe akan diaplikasikan untuk
mendegradasi polutan organik seperti zat warna metil violet dengan bantuan sinar
ultraviolet (UV). Usaha penanggulangan limbah zat warna dengan fotokatalis
TiO2 ini diharapkan dapat bermanfaat bagi lingkungan karena menjaga

lingkungan merupakan kewajiban bagi seluruh umat manusia.
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METODOLOGI PENELITIAN

3.1 Waktu dan Tempat Penelitian
Penelitian ini dilakukan pada bulan April - Juli 2022 di Laboratorium Kimia
Anorganik dan Laboratorium Instrumentasi Jurusan Kimia, Universitas Islam

Negeri Maulana Malik Ibrahim Malang.

3.2 Alat dan Bahan
3.2.1 Alat

Alat-alat yang digunakan dalam penelitian ini adalah alat-alat gelas, spatula,
neraca analitik, magnetic stirrer, botol semprot, mortar agate, hot plate, cawan
uap, cawan krusibel, pompa dan corong buchner, oven (Thermo Scientific), tanur,
ultrasonic vibracell QSonica, Spektrofotometer UV-Vis Varian tipe Cary 50,

instrumen karakterisasi XRF, XRD, dan UV-Vis/DRS Evolution 220.

3.2.2 Bahan

Bahan-bahan yang digunakan dalam kegiatan penelitian ini adalah titanium
(IV) dioksida (TiO2) anatas (Sigma Aldrich, 97%), besi (I11) nitrat (Fe(NOs3)3)
(Merck, 99%), isopropanol (Merck, 99,5%), NaOH 10 M (Merck), etanol p.a

(Merck, 99,9%), akuades, dan metil violet 10B.

3.3 Rancangan Penelitian
Penelitian yang akan dilakukan adalah sintesis TiO. terdoping besi

menggunakan metode sonikasi dengan perkursor titanium (IV) dioksida (TiOz2)

24
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anatas dan besi (Il1) nitrat sebagai sumber besi. Material hasil sintesis akan
dikarakterisasi komposisi dan persentase unsur-unsur kimianya menggunakan
XRF, karakterisasi struktur dan ukuran kristalnya menggunakan XRD, dan
analisis daerah serapan serta band gap material hasil sintesis menggunakan UV-
Vis/DRS. Uji efektivitas fotodegradasi akan dilakukan dengan variasi komposisi
dopan Fe®* yaitu 0,5%; 0,75%; 1,0% dan 1,25% serta variasi massa katalis TiO.-
Fe yaitu 0,03; 0,06; 0,10; dan 0,20 gram untuk mendegradasi metil violet dengan
waktu penyinaran selama 90 menit. Selanjutnya, dilakukan uji kontrol dengan
kondisi optimum yaitu (1) tanpa katalis, (2) katalis TiO2 dengan sinar, (3) katalis

TiO2 kondisi gelap.

3.4 Tahapan Penelitian
Tahapan-tahapan yang dilakukan dalam penelitian ini yaitu:
1. Sintesis material TiO> terdoping besi (111) menggunakan metode sonikasi.
2. Karakterisasi material TiO2-Fe hasil sintesis menggunakan instrument XRF,
XRD dan UV-Vis/DRS.
3. Uji aktivitas fotodegradasi TiO2-Fe
a. Penentuan komposisi dopan Fe optimum pada fotodegradasi metil violet.
b. Pengaruh massa katalis TiO-Fe terhadap fotodegradasi metil violet.
c. Uji efektivitas degradasi metil violet menggunakan TiO2-Fe.

4. Analisis data.
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3.5 Pelaksanaan Penelitian
3.5.1 Sintesis TiO2-Fe dengan Metode Sonikasi
Sintesis TiO, terdoping besi (Fe = 0,5%; 0,75%; 1,0% dan 1,25%)
dilakukan dengan menimbang TiO. anatas SA. Kemudian ditambahkan 50 mL
isopropanol. Campuran kemudian disonikasi menggunakan ultrasonic vibracell
selama 5 menit dengan frekuensi rendah 20 KHz. Fe(NOsz)s dicampurkan ke
dalam 20 mL akuades. Larutan TiO> yang telah disonikasi ditambahkan dengan 2
mL larutan Fe(NOs)z dan 5 mL larutan NaOH 10 M setiap 30 detik sambil di
stirer hingga total 20 mL larutan Fe(NOz3)s dan 50 mL larutan NaOH 10 M habis,
lalu di cek pH larutan. Komposisi TiO, anatas dan Fe(NOz)s yang digunakan
mengikuti perhitungan persentase. Campuran kemudian disonikasi selama 30
menit dengan frekuensi rendah 20 KHz. Setelah 30 menit, hasil sonikasi
didiamkan selama 2 hari. Endapan yang terbentuk kemudian di sentrifugasi
selama 15 menit pada 8000 rpm, dicuci dengan akuades dan etanol, disaring, dan
dikeringkan pada suhu 80°C selama 12 jam. Setelah kering, padatan digerus
dengan mortar agate untuk membentuk pelet dan di kalsinasi pada suhu 450°C

selama 3 jam.
3.5.2 Karakterisasi Fotokatalis TiO2-Fe

3.5.2.1 Identifikasi Kandungan Unsur dengan X-Ray Fluorescence
Karakterisasi XRF digunakan untuk mengetahui presentase kandungan
unsur-unsur kimia dalam sampel hasil sintesis. Sampel yang dianalisis dihaluskan
dan diletakkan pada sample holder, kemudian dilanjutkan dengan penyinaran
sinar-X. Data yang akan diperoleh berupa persentase unsur-unsur yang terkandung

dalam sampel material fotokatalis.
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3.5.2.2 Identifikasi Struktur dengan X-Ray Diffraction

Difraksi sinar-X digunakan untuk mengidentifikasi fasa dan menentukan
kristalinitas sampel. Difraktometer yang digunakan adalah XRD. Pengukuran
dilakukan dengan Cu sebagai logam target, terisi generator 40 kV dan arus 30
mA, sehingga dihasilkan radiasi Cu-Ka. Pola difraksi sinar-X merepresentasikan
intensitas puncak difraksi sebagai fungsi dari sudut 26 pada rentang 5-90° .
Pertama sampel TiO2-Fe dihaluskan dengan mortar agate untuk membentuk pelet.
Kemudian sampel ditempatkan pada preparat dan dipress. Selanjutnya
ditempatkan pada sampel holder dan disinari dengan sinar-X.

Data yang diperoleh dari karakterisasi dengan XRD adalah difraktogram
yang akan dibandingkan dengan standar JCPDS-TiO anatas No. 21-1272 untuk
mengetahui karakteristik dari TiO. setelah di doping dengan besi. Berdasarkan
difraktogram yang diperoleh dari hasil difraksi sinar-X, maka ukuran kristal rata-
rata TiO> hasil sintesis dapat ditentukan dengan menggunakan persamaan Debye-

Scherrer.

3.5.2.3 Identifikasi Daerah Serapan dan Band Gap dengan Spektrofotometer
UV-Vis/Diffuse Reflectance Spectroscopy

Karakterisasi dengan UV-Vis/DRS dilakukan untuk mengetahui karakter
serapan sinar dari material hasil sinteis di daerah ultraviolet dan sinar tampak.
Dari data DRS juga dapat ditentukan energi celah pita material hasil sinteis.
Sampel yang akan dikarakterisasi dalam bentuk serbuk halus ditempatkan pada
sample holder kemudian diukur persentase reflektansinya pada rentang panjang
gelombang 0-800 nm. Hasil dari karakterisasi ini akan menghasilkan grafik energi

band gap dimana akan menunjukkan grafik hubungan antara foton dengan kuadrat
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koefisien absorbsi. Besarnya energi band gap dapat ditentukan dengan cara
menarik garis lurus dari ujung kurva koefisien absorbsi berpotongan dengan
sumbu x. Titik potong tersebut yang menunjukkan energi band gap dari TiO»-Fe.
3.5.3 Pembuatan Kurva Standar Metil Violet
3.5.3.1 Pembuatan Larutan Induk Metil Violet 100 ppm

Pembuatan larutan metil violet dilakukan dengan melarutkan 10 mg metil
violet ke dalam beaker glass 100 mL. Kemudian dimasukkan larutan ke dalam
labu ukur 100 mL dan ditambahkan akuades hingga tepat tanda batas. Setelah itu,

dihomogenkan untuk memperoleh larutan induk metil violet 100 ppm.

3.5.3.2 Pembuatan Larutan Kurva Standar Metil Violet

Larutan induk metil violet 100 ppm dipipet sebanyak 0,5; 1; 2; 3; 4; dan 5
mL, selanjutnya masing-masing ditandabataskan dan dihomogenkan dalam labu
ukur 50 mL menggunakan akuades sehingga diperoleh metil violet dengan
konsentrasi 1, 2, 4, 6, 8, dan 10 ppm. Masing-masing larutan diukur absorbansinya
pada panjang gelombang maksimum larutan induk. Absorbansi masing-masing
larutan yang didapatkan kemudian dilakukan pengolahan data menggunakan
microsoft excel dan diperoleh persamaan regresi linier y = ax + b.
3.5.4 Uji Aktivitas Fotodegradasi Larutan Metil Violet
3.5.4.1 Penentuan Komposisi Dopan Fe Optimum pada Degradasi Zat Warna

Metil Violet

Metil violet 10 ppm sebanyak 25 mL dimasukkan dalam gelas kimia dan
ditambahkan 30 mg TiO2-Fe pada pH 6,5 lalu diaduk selama 10 menit dengan
stirer. Selanjutnya dilakukan penyinaran di bawah sinar matahari selama 90 menit.

variasi konsentrasi dopan Fe®* yang digunakan yaitu 0,5%; 0,75%; 1,0% dan



29
1,25%. Larutan metil violet hasil degradasi, masing-masing di sentrifugasi untuk
memisahkan antara padatan fotokatalis dan supernatan. Supernatan yang diperoleh
diukur absorbansinya dengan spektrofotometer UV-Vis pada panjang gelombang
maksimum metil violet.
3.5.4.2 Pengaruh Massa Katalis TiO2-Fe terhadap Fotodegradasi Metil Violet
Metil violet 10 ppm sebanyak 25 mL dimasukkan dalam gelas kimia dan
ditambahkan TiO.-Fe pada pH 6,5 lalu diaduk selama 10 menit dengan stirer.
Selanjutnya dilakukan penyinaran di bawah sinar matahari selama 90 menit.
variasi massa katalis TiO>-Fe yang digunakan yaitu 0,03; 0,06; 0,10; dan 0,20
gram. Larutan metil violet hasil degradasi, kemudian disentrifugasi untuk
memisahkan antara endapan fotokatalis dan supernatan. Supernatan yang
diperoleh diukur absorbansinya dengan spektrofotometer UV-Vis pada panjang
gelombang maksimum.
3.5.4.3 Uji Efektivitas Degradasi Metil Violet Menggunakan TiO2-Fe
Metil violet 10 ppm sebanyak 25 mL dimasukkan dalam gelas kimia 1-4,
gelas bertanda 2 dan 3 ditambahkan 30 mg katalis TiO, anatas dan gelas bertanda
4 ditambahkan TiO2-Fe pada pH 6,5 lalu diaduk selama 10 menit dengan stirer.
Variasi uji efektivitas dilakukan di bawah sinar matahari pada gelas bertanda 1,2
dan 4, gelas bertanda 3 dilakukan tanpa sinar matahari selama 90 menit. Larutan
metil violet hasil degradasi, masing-masing di sentrifugasi untuk memisahkan
antara padatan fotokatalis dan supernatan. Supernatan yang diperoleh diukur
absorbansinya dengan Spektrofotometer UV-Vis pada panjang gelombang

maksimum.
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3.5.,5 Analisis Data

1.

Data yang diperoleh dari karakterisasi XRF ditampilkan dalam bentuk tabel
yang menunjukkan persentase unsur yang terkandung dalam TiO2-Fe.
Kandungan unsur-unsur dalam material hasil sintesis dihitung dalam bentuk
persentase.
Difraktogram yang diperoleh dari karakterisasi XRD dibandingkan dengan
standar JCPDS TiO. anatas No. 21-1272 untuk mengetahui perubahan fasa
dari TiO. setelah diberi perlakuan. Ukuran Kkristal dapat ditentukan
berdasarkan difraktogram yang diperoleh dari hasil XRD dengan persamaan
Debye-Scherrer:

D = (KA (B COS B)r-wrrmermmemmeemeeanneannn. (1)
di mana, D = ukuran kristal (nm), K = konstanta (0,9), A = panjang
gelombang radiasi (nm) dan B = integrasi luas puncak refleksi (FWHM,
radian).
Data yang diperoleh dari hasil karakterisasi dengan UV-Vis/DRS akan

dianalisa menggunakan persamaan Kubelka-Munk:

F(R)zgz_ .......................... )

Di mana F(R) = faktor Kubelka-Munk, K = koefisien absorbsi, S = koefisien
scattering dan R = nilai reflektan yang diukur. Nilai energi band gap
ditentukan dengan membuat plot antara (F(R)*hv) 2 (sebagai sumbu y) vs
energi foton (hv) (sebagai sumbu x). hv bisa dihitung dari data panjang
gelombang yang terukur, di mana hv=hc/A dengan c adalah tetapan cahaya
dan h adalah tetapan planck. Energi celah pita dihitung secara garis regresi

linier pada nilai x (hv = energi celah pita) ketikay = 0.
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Absorbansi maksimal spektra UV-Vis dari hasil degradasi larutan metil violet

dimasukkan ke persamaan regresi (y = ax + b) dari kurva standar untuk

mengetahui konsentrasi akhir larutan metil violet setelah proses degradasi.

Nilai x yang diperoleh merupakan nilai konsentrasi dari metil violet.

Berdasarkan hasil perhitungan pada persentase degradasi, maka analisis hasil

statistik untuk mengetahui adanya beda nyata dan beda terkecil atau tidak

antara variabel terikat (pH) dan variabel kontrol (komposisi, massa) hasil
fotodegradasi menggunakan fotokatalis TiO.-Fe dilakukan dengan analisis

ANOVA Rancangan Acak Kelompok (Two Ways ANOVA) menggunakan

aplikasi SPSS. Pada hipotesis digunakan ketentuan sebagai berikut:

a. HO : pal = po2 = pa3 = 0 artinya tidak ada perbedaan pengaruh antara
perlakuan satu dengan perlakuan yang lain.

b. HI : pal #pa2 # pa3 # 0 artinya minimal terdapat satu pasang perlakuan
yang memberikan pengaruh yang berbeda.

Kriteria pengujian hipotesis dilakukan dengan Statistik Uji F dan Nilai

Probabilitas (p-value/sig.) yang diketahui berdasarkan hasil pengujian

statistika RAK atau Rancangan Acak Kelompok. Untuk Statistik Uji F

memiliki ketentuan sebagai berikut:

a. Apabila statistik uji F memiliki nilai Fhitung > Ftabel maka HO ditolak
atau H1 diterima. Hal tersebut dinyatakan bahwa terdapat minimal satu
pasang perlakuan yang memberikan pengaruh yang berbeda.

b. Apabila statistik uji F memiliki nilai Fhitung < Ftabel maka HO diterima
atau H1 ditolak. Hal tersebut dinyatakan bahwa tidak terdapat perbedaan

pengaruh antar perlakuan yang satu dengan perlakuan yang lain.



32

Pada penentuan nilai Probabilitas (p-value/sig.) memiliki ketentuan sebagai

berikut:

a. Jika probability < alpha (a = 5% (0.05)) maka HO ditolak atau H1
diterima. Artinya terdapat minimal satu pasang perlakuan yang
memberikan pengaruh yang berbeda.

b. Jika probability > alpha (¢ = 5% (0.05)) maka HO diterima atau H1
ditolak. Artinya tidak terdapat perbedaan pengaruh antar perlakuan yang

satu dengan perlakuan yang lain.



BAB IV

HASIL DAN PEMBAHASAN

4.1 Sintesis TiO2-Fe dengan Metode Sonikasi

Sintesis  fotokatalis TiO2-Fe dilakukan dengan metode sonikasi.
Penambahan isopropanol berfungsi sebagai medium cair untuk perambatan
gelombang dalam proses sonikasi. Sifatnya yang sedikit volatil dan tidak
melarutkan kristal yang terbentuk membuatnya digunakan sebagai medium cair.
Dalam reaksinya, isopropanol dapat bercampur secara heterogen dan membentuk
kristal berukuran nanopartikel (Ambati dan Gogate, 2018). Penambahan Fe(NOz)3
adalah sebagai doping logam besi (I11) ke dalam struktur TiO2, serta penambahan
NaOH ke dalam campuran berfungsi untuk mengontrol laju kristalisasi dan agen

mineralisasi (Gupta S.M, dan Tripathi M., 2012).

oy
<

(a) (b) (©) (d) (e)
Gambar 4. 1 (a) TiOz anatas, TiO2-Fe (b) 0,5%; (c) 0,75%; (d) 1,0%; (e) 1,25%.

TiO, anatas yang sebelumnya berwarna putih setelah ditambahkan Fe3*
berubah warna menjadi kuning, yang mana semakin banyak Fe* yang terkandung

dalam proses sintesis menghasilkan warna kuning yang semakin pekat. Bentuk

33
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fisik dari hasil sintesis TiO2-Fe (0,5%; 0,75%; 1,0%; dan 1,25%) dapat dilihat

pada Gambar 4.1.

4.2 Karakterisasi Fotokatalis TiO2-Fe
4.2.1 Ildentifikasi Kandungan Unsur dengan XRF

Instrumentasi XRF digunakan untuk mengidentifikasi kandungan unsur
penyusun serta kandungan pengotor yang ada pada material prekusor maupun
material hasil sintesis. Hasil karakterisasi komponen penyusun dan senyawa dari
material TiO, anatas, TiO,-Fe variasi komposisi 0,5%; 0,75%; 1,0%; dan 1,25%

dapat dilihat pada Tabel 4.1.

Tabel 4. 1 Kandungan unsur dalam TiO. anatas, dan TiO»-Fe (0,5%; 0,75%;
1,0%; 1,25%).

Konsentrasi (%)

L;Qf]‘;;\?vaa” Tios TiO~Fe  TiOrFe  TiOrFe  TiOx Fe
anatas 0,5% 0,75% 1,0% 1,25%
K 0.18 - - i i
Ca 0,11 0,12 0,12 0,13 0,12
Ti 98,17 97,54 97,5 97,76 97,56
Fe ; 0,58 0,891 1,26 1,49
Pt ; 0.27 i 0,29 0,29
P ; 01 0,15 0,16 0,15
Os 0,76 0,97 0,92 i i
W ; 0,39 0,41 0,4 0,39
K20 0,15 ] ; i ]
Ca0 01 0,12 0,12 0,13 0,11
TiO, 98,29 98,06 97,96 98,15 98
Fez0s ; 0,46 0,7 0,091 117
0504 0,66 0,71 0,67 i i
P,Os ] 0,2 0,26 0,28 0,27
WOs - 0,27 0,28 0,27 0,26
PO, - 0,17 ] 0,18 0,18

Berdasarkan Tabel 4.1, dapat diketahui bahwa TiO2-Fe berhasil disintesis.

Pada kolom TiO- anatas dapat dilihat sebelumnya tidak terdapat kandungan Fe,
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kemudian setelah dilakukan sintesis, Fe.Oz berhasil menjadi dopan. Pada tabel
juga dapat dilihat jumlah Fe>Os yang semakin banyak dengan bertambahnya
komposisi dopan Fe (I1l) yaitu untuk TiO2-Fe 0,5% sebanyak 0,46%; TiO2-Fe
0,75% sebanyak 0,7%; TiO>-Fe 1,0% sebanyak 0,991%; dan TiO2-Fe 1,25%
sebanyak 1,17%.

4.2.2 ldentifikasi Struktur dengan XRD

Instrumentasi XRD digunakan untuk mengetahui komposisi fasa Kristal
serta ukuran kristal dari fotokatalis TiO,-Fe dengan cara membandingkan standar
TiOz anatas dari JCPDS no. 21-1272 dan difraktogram sampel. Dalam proses
Analisa dengan XRD, digunakan radiasi monokromator sinar-X Cu (1,54059) A
dengan scanning dilakukan pada sudut 29(°) = 5-90. Hasil difraktogram dari TiO,
anatas, TiO,-Fe variasi komposisi 0,5%; 0,75%; 1,0%; dan 1,25% dapat dilihat

pada Gambar 4.2 berikut.

TiO2-Fe 1,25%
o A AL A F—

6 t TiOz-Fe 1,0%
i J A A A A F—

TiO2-Fe 0,75%

=
é A A A A A A ~
w 4 . .
3 TiO2-Fe 0,5%
A 1 A A AL A e A
=
& 34 .
= | TiOz anatas
- 5 A A A " -
| Std TiOz anatas
A | AL A A A
1 S
| I Std ICSD Fe203
0 ] MR I R T .
—
10 20 30 40 50 60 70 80 90
20 (°)

Gambar 4. 2 Difraktogram hasil XRD Fe>O3 JCPDS, TiO anatas JCPDS, TiO>
anatas sampel, dan TiO2-Fe (0,5%; 0,75%; 1,0%; 1,25%).
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Difraktorgram pada Gambar 4.2 menunjukan bahwa fotokatalis TiO,-Fe
memiliki struktur kristal yang sama dengan fasa anatas. Dimana, hasil puncak khas
dengan intensitas tertinggi yaitu berada pada posisi 260 = 25,22° untuk TiO2-Fe
0,5%, 260 = 25,39° untuk TiO2-Fe 0,75%, 26 = 25,37° untuk TiO2-Fe 1,0% dan 20 =
25,38° untuk TiO2-Fe 1,25%, di mana puncak tersebut sesuai dengan puncak khas
dari TiO; anatas yaitu pada posisi 26 = 25,37°. Puncak-puncak khas yang tampak
pada difraktogram sampel menunjukkan bahwa penambahan dopan Fe (l11) tidak

mengubah fasa kristal pada TiO2 anatas.

‘,J/J | \\\‘— 1i0,-Fe 1,25%

Ti0,Fe 1.0%

Ti0,-Fe 0,75%

1
_‘_/\\ Ti0,-Fe 0.5%
I

Ti0, Anatase

Gambar 4. 3 Perbesaran difraktogram XRD TiO; anatas sampel, dan TiO-Fe
(0,5%; 0,75%; 1,0%; 1,25%)

Berdasarkan perbesaran Gambar 4.3 pada puncak difraktogram, terdapat
pergeseran pada posisi 20 = 25° Penambahan dopan Fe (I1I) memberikan
pengaruh terhadap pergeseran puncak yang disebabkan adanya distorsi struktural
akibat substitusi ion Ti** oleh ion Fe3* yang memiliki jari-jari atom berbeda
(Moalej, dkk., 2019). Distorsi struktural dopan Fe (Il1I) pada Kisi TiO;
menyebabkan penurunan kristalinitas TiO,. Penurunan intensitas maupun
pergeseran peak diduga terjadi karna adanya indikasi defek atau cacat kristal yang

terjadi (Kiswanto, 2020). Untuk mengetahui adanya penyebab pergeseran puncak
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pada sampel TiO>-Fe, dilakukan pengukuran kristal menggunakan persamaan
Debye-Scherrer seperti terlampir pada Lampiran 6, yang dirangkum pada Tabel

4.2 berikut.

Tabel 4. 2 Ukuran kristal TiO. anatas dan TiO»-Fe (0,5%; 0,75%; 1,0%; 1,25%).

Fotokatalis Ukuran kristal (nm)

TiO, anatas 51,9303
TiO2-Fe 0,5% 54,1617
TiO2-Fe 0,75% 48,9943
TiO2-Fe 1,0% 48,9943
TiO2-Fe 1,25% 54,1617

Berdasarkan Gambar 4.3 diketahui bahwa sampel TiO2-Fe secara
keseluruhan memiliki sedikit pergeseran puncak 26 = 25° dari sampel TiO; anatas.
Yaitu, pergeseran TiOz-Fe 1,25%; dan TiO2-Fe 0,75% lebih kearah kanan,
sedangkan TiO.-Fe 0,5% memiliki pergeseran yang lebih kearah kiri. Pada Tabel
4.2, dapat dilihat ukuran kristal dari masing-masing sampel. TiO2-Fe 0,75% dan
TiO2-Fe 1,0% memiliki ukuran kristal yang lebih kecil dibandingkan dengan
TiO2-Fe 1,25%; TiO2-Fe 0,5% dan TiO2 anatas. Hal ini dipengaruhi oleh nilai
FWHM vyang berkaitan dengan intensitas masing-masing bidang kristal
(Masruroh, dkk., 2013). Dimana, TiO2-Fe 0,75% dan TiO.-Fe 1,0% memiliki nilai
FWHM vyang lebih besar.

4.2.3 ldentifikasi Daerah Serapan Band Gap dengan UV-Vis/DRS

Spektrofotometri UV-Vis/DRS digunakan untuk mengidentifikasi daerah
serapan sinar dan energi band gap material hasil sintesis. Karakterisasi juga
dilakukan pada TiO2 anatas sebagai pembanding TiO2-Fe yang telah disintesis.
Pada penelitian ini terdapat tiga plot grafik hasil karakterisasi UV-Vis/DRS.

Grafik pertama yaitu menunjukkan hubungan antara panjang gelombang dan
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persentase (%) reflektansi di mana terjadi perubahan dan perbedaan antara TiO2

dengan TiO2-Fe pada daerah panjang gelombang 400-800 nm, grafik tersebut

disajikan pada Gambar 4.4 berikut,

110
100 - w“"““mn - w{‘ | %&*Et
a0 4 !ﬁhwmwm J
80 - /’
— 4 .f ;I,rf s
?‘E’ 70 . FI ‘[J
% 60 g U J}f
5 ] { TiO, anatas
(3 I 2
50 _l'*f’l'h-;.-,'.l.l -.u,'.""'k'."" TiO,-Fe 0.5%
o I, TiO,-Fe 0.75%
Sttt TiO,-Fe 1%
30 — TiO,-Fe 1.25%
T T ¥ T ¥ T ¥ T T
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Panjang gelombang (nm)

Gambar 4. 4 Grafik hubungan antara % reflektansi dengan panjang gelombang

800

Pada panjang gelombang 200-360 nm berturut-turut sampel yang memiliki

%reflektansi paling tinggi ke rendah yaitu, TiO2-Fe 0,5%; TiO2-Fe 1,0%; TiO.-Fe

1,25%; kemudian TiO2-Fe 0,75% dan TiO anatas memiliki %reflektansi yang

sama, sehingga pada rentang panjang gelombang ini TiO2-Fe 0,75% memiliki

efektifitas yang sama dengan TiO; tanpa dopan. Pada panjang gelombang 360-520

nm, terjadi perubahan pada masing-masing %reflektansi sampel, berturut-turut

dari yang tertinggi yaitu TiO2-Fe 0,5%; TiOz anatas; TiO2-Fe 1,0%; serta untuk

TiO2-Fe 1,25% dan TiO2-Fe 0,75% memiliki %reflektansi yang sama, sehingga

pada rentang panjang gelombang ini TiO>-Fe 1,25% dan TiO,-Fe 0,75% memiliki
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efektifitas yang lebih baik dari TiO. tanpa dopan. Pada panjang gelombang 520-
800 nm %reflektansi TiO2 dan semua variasi komposisi TiO2-Fe menjadi semakin
konstan dan memiliki %reflektansi yang hampir sama. Hal ini berarti, secara
keseluruhan dari Gambar 4.4 pada daerah sinar UV dan sinar tampak TiOz-Fe
0,75% memiliki %reflektansi yang rendah, dan memungkinkan untuk lebih efektif
dalam uji aktivitas fotodegradasi.

Grafik kedua dibuat dengan menggunakan teori Kubelka-Munk yaitu
persamaan yang menyatakan nilai F(R) sebanding dengan koefisien absorpsi per
scattering (k/s). Persamaan ini dilakukan untuk mempelajari sifat serapan sampel
padatan. Grafik ini disajikan pada Gambar 4.5, TiO, anatas dan TiO,-Fe 0,75%
pada daerah panjang gelombang 200-385 nm memiliki tingkat nilai koefisien
absorpsi per faktor scattering yang hampir sama, kemudian diikuti berturut-turut
TiO2-Fe 1,25%; TiO2-Fe 1,0%; dan TiO.-Fe 0,5%. Sehingga pada rentang panjang
gelombang ini TiO,-Fe 0,75% memiliki efektifitas yang sama dengan TiO, tanpa
dopan. Pada panjang gelombang 385-580 nm terjadi perubahan koefisien absorpsi
pada masing-masing sampel, yaitu pada TiO.-Fe 1,25% dan TiO,-Fe 0,75%
memiliki nilai yang sama, kemudian diikuti berturut-turut TiO2-Fe 1,0%; TiO,
anatas; dan TiO2-Fe 0,5%, sehingga pada rentang panjang gelombang ini TiO2-Fe
1,25% dan TiO,-Fe 0,75% memiliki efektifitas yang lebih baik jika dibandingkan
dengan TiO; tanpa dopan. Terakhir, pada panjang gelombang 585 nm menuju 800
nm semua sampel cenderung memiliki nilai koefisien absorpsi yang hampir sama.
Hal tersebut memberikan kesimpulan secara keseluruhan mengenai grafik Gambar
4.5, bahwa pada sinar UV dan sinar tampak sampel TiOy-Fe 0,75%

memungkinkan untuk lebih efektif dalam uji aktivitas fotodegradasi
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Gambar 4. 5 Grafik hubungan antara F(R) dengan panjang gelombang

Analisa grafik terakhir yaitu nilai energi celah pita atau band gap yang dapat
diperoleh dengan memplotkan garis lurus yang memotong sumbu x pada grafik
hubungan antara energi (eV) dengan (F(R)*hv)¥2. TiO, anatas memiliki Eg
sebesar 3,19 eV, TiO,-Fe 0,5% memiliki Eg sebesar 3,05 eV, TiO,-Fe 0,75%
memiliki Eg sebesar 3,00 eV, TiO,-Fe 1,0% memiliki Eg sebesar 2,90 eV, dan
TiO,-Fe 1,25% memiliki Eg sebesar 2,81 eV. Semakin banyak komposisi dopan
yang terkandung dalam TiO,, energi celah pita (Eg) yang dimiliki juga semakin
kecil. Hal ini menunjukkan bahwa sintesis TiO,-Fe dapat menghasilkan energi
celah pita yang lebih kecil dibandingkan dengan TiO, anatas. Perbedaan energi
celah pita dapat dilihat pada Gambar 4.6 sedangkan perbandingan energi celah
pita dan daerah serapan panjang gelombang dirangkum dalam Tabel 4.3,
perhitungan untuk daerah serapan panjang gelombang dan energi celah pita dapat

dilihat pada lampiran 7.
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Gambar 4. 6 Grafik energi celah pita TiO2 dan TiO.-Fe

Tabel 4. 3 Nilai energi celah pita dan daerah serapan panjang gelombang

Fotokatalis Energi celah pita (eV) Panjang gelombang (nm)
TiO, anatas 3,19 388,97

TiO,-Fe 0,5% 3,05 406,82

TiO,-Fe 0,75% 3,00 413,60

TiO,-Fe 1,0% 2,90 427,87

TiO,-Fe 1,25% 2,81 441,57

Penurunan energi celah pita pada TiO,-Fe disebabkan adanya penambahan

dopan besi (I1) ke dalam matriks TiO2 yang menyebabkan pergeseran merah

sehingga meningkatkan absorbansi sinar ke daerah sinar tampak. Pergeseran

merah tersebut dapat disebabkan oleh transisi transfer muatan antara elektron (e-)

dopan besi (lll) pada subkulit d ke pita konduksi TiO2 (Li, dkk., 2008).

Berdasarkan Gambar 4.7 dapat diketahui bahwa Fe®* membuat tempat perangkap

dangkal di donor dan tingkat akseptor. Hal ini yang membuat menurunnya energi

celah pita, dimana berarti pada gambar pita konduksi

TiO2 yang didoping Fe3*

dapat menyerap lebih banyak cahaya di wilayah sinar tampak daripada yang tidak
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didoping, dengan demikian aktivitas fotokatalitik akan optimal di sinar tampak

dan akan menurun di bawah sinar UV (Lin, dkk., 2012).

Conductlon Band Shallow Trapping Sites Fev
—_ —TF

Band Gap
3.32¢eV

Valence Band ) EeFe
® Undoped TiO, Fe-Doped TiO,
Gambar 4. 7 Skema diagram energi TiO> tanpa dopan dan terdoping Fe* (Lin,
dkk., 2012).

4.3 Uji Aktivitas Fotodegradasi Zat Warna Metil Violet
4.3.1 Penentuan Panjang Gelombang Maksimum Metil Violet

Panjang gelombang maksimum adalah daerah serapan (absorbansi) terbesar
dan dipengaruhi oleh warna larutan. Penentuan panjang gelombang maksimum
dilakukan dengan menggunakan spektrofotometri UV-Vis pada rentang panjang
gelombang 200-800 nm. Konsentrasi metil violet yang digunakan adalah 10 ppm
dengan pelarut akuades.

Berdasarkan Gambar 4.8 dapat diketahui bahwa metil violet memiliki
panjang gelombang maksimum sebesar 590 nm. Hal tersebut sesuai dengan
penelitian dari Shirsath, dkk, (2013) yang melakukan pengukuran panjang
gelombang maksimum metil violet dan menghasilkan absorbansi maksimum pada

serapan 590 nm.
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Gambar 4. 8 Grafik panjang gelombang maksimum metil violet

4.3.2 Kurva Standar Zat Warna Metil Violet

Pembuatan kurva standar larutan metil violet dilakukan dengan mengukur
absorbansi larutan menggunakan spektrofotometri UV-Vis dalam konsentrasi 1, 2,
4, 6, 8 , dan 10 ppm pada panjang gelombang maksimum, yaitu 590 nm dan
blanko berupa pelarut akuades. Penentuan kurva standar ini bertujuan untuk
menentukan hubungan linearitas antara konsentrasi zat warna metil violet dengan
absorbansi. Hasil absorbansi yang telah diperoleh, dibuat grafik sehingga akan
menghasilkan persamaan regresi y = ax + b, dimana y merupakan absorbansi

sedangkan x adalah konsentrasi sampel. Hasil pengukuran kurva standar metil

violet ditunjukkan pada Gambar 4.9 berikut.
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Gambar 4. 9 Kurva standar metil violet



44
Berdasarkan Gambar 4.9 dapat diketahui bahwa semakin besar konsentrasi
larutan metil violet maka nilai absorbansinya juga akan semakin meningkat. Hal
ini sesuai dengan hukum Lambert-Beer bahwa radiasi yang diserap akan
sebanding dengan konsentrasi larutan sampel yang di ukur. Persamaan regresi
yang diperoleh dari kurva standar metil violet dalam penelitian ini adalah y =
0,20304x — 0,12647 dengan nilai koefisien regresi R? = 0,99634. Hasil koefisien
korelasi (R?) yang mendekati 1 menandakan persamaan regresi tersebut linear dan
dapat digunakan sebagai acuan dalam penentuan konsentrasi metil violet dalam
proses uji fotodegradasi.
4.3.3 Penentuan Komposisi Dopan Fe Optimum pada Degradasi Zat Warna
Metil Violet
Penentuan komposisi dopan Fe optimum pada degradasi metil violet
dilakukan untuk mengetahui massa terbesar dari suatu fotokatalis yang
menghasilkan persentase degradasi tertinggi. Sumber sinar yang digunakan yaitu
lampu halogen. Grafik hasil uji aktivitas fotodegradasi variasi komposisi dopan

dapat dilihat pada Gambar 4.10.
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Gambar 4. 10 Grafik hasil degradasi variasi komposisi dopan
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Berdasarkan Gambar 4.10 dapat diketahui pengaruh komposisi dopan besi
terhadap tingkat degradasi zat warna metil violet. Dimana, hasil aktivitas
kandungan dopan Fe terus meningkat dari 0,5% hingga 1,0%, tetapi pada
komposisi 1,25% aktivitas fotodegradasi menurun. Dengan demikian, dopan Fe
1,0% dianggap sebagai doping optimal. Pada komposisi dopan 0,5; 0,75; 1,0; dan
1,25% hasil aktivitas fotokatalis yang di dapatkan berturut-turut yaitu sebanyak
68,54%; 78,44%; 83,23% dan 82,32%.

Peningkatan jumlah % degradasi terjadi dikarenakan adanya penambahan
dopan besi ke dalam matriks TiO2 yang menyebabkan pergeseran merah sehingga
meningkatkan absorbansi sinar ke daerah sinar tampak. Fe** membuat tempat
perangkap dangkal di donor dan tingkat akseptor seperti pada Gambar 4.7. Hal
tersebut yang membuat menurunnya energi celah pita, dan membuat semakin
banyaknya OHe yang terbentuk, sehingga hasil dari aktivitas fotodegradasi nya
pun meningkat. Namun, pada penurunan aktivitas setelah nilai optimum terjadi di
sebabkan perilaku Fe (111) sebagai pusat rekombinasi. Menurut penelitian dari
Shirsath, dkk (2013) menyatakan, jumlah dopan akan mempengaruhi penurunan
celah pita yang dihasilkan melalui rekombinasi. Tetapi pada jumlah dopan yang
melebihi optimum, ion besi memiliki perilaku sebagai pusat rekombinasi
(recombination center), karena transfer elektron/hole ke interface akan lebih sulit
dan membuat aktivitasnya menurun.

Peninjauan berdasarkan nilai koefisien absorbsi dan band gap (tabel 4.3)
dari hasil karakterisasi mengunakan instrumentasi UV-Vis/DRS, yaitu TiO.-Fe
0,75% dan 1,25% merupakan komposisi dopan yang sesuai. TiO»-Fe 0,75%

memiliki koefisien absorpsi yang lebih tinggi dan TiO2-Fe 1,25% memiliki nilai
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band gap yang paling kecil, hal ini memungkinkan proses fotodegradasi berjalan
dengan lebih baik. Namun, pada penelitian ini TiO2-Fe 1,0% didapatkan sebagai
komposisi optimum. Perbedaan antara hasil dari uji aktivitas dan hasil
karakterisasi dapat terjadi dikarenakan adanya beragam faktor yang berpengaruh
dalam fotodegradasi, yaitu luas permukaan, intensitas cahaya, konsentrasi zat
warna, jumlah katalis dan pH larutan (Choquette-Labbé, et al., 2014). Sehingga
dalam penelitian ini dihasilkan komposisi optimum yang berbeda untuk
karakterisasi dan uji aktivitas fotodegradasi.

Hasil uji menggunakan ANOVA dengan SPSS, pada Tabel 4.4 diperoleh
nilai probabilitas (sig.) sebesar 0.01 < 0.05. Maka dapat disimpulkan bahwa HO
ditolak atau H1 diterima yang artinya terdapat minimal satu komposisi atau satu
perlakuan yang memiliki perbedaan signifikan. Kemudian, berdasarkan notasi
dapat diketahui bahwa persentase degradasi dari komposisi dopan 0,5%; 0,75%
dan 1,0% memiliki perbedaan yang signifikan. Komposisi 1,25% memiliki
perbedaan yang signifikan dengan 0,5% dan 0,75%. Terakhir, komposisi 1,25%

dan 1,0% tidak berbeda signifikan.

Tabel 4. 4 Signifikansi komposisi dopan Fe terhadap fotodegradasi metil violet

Variasi komposisi dopan  Rata-rata % degradasi Notasi
0.5% 68,5467 A
0.75% 78,4400 B
1.0% 83,3200 C
1.25% 82,3033 C

4.3.4 Pengaruh Massa Katalis TiO2-Fe terhadap Fotodegradasi Metil Violet
Penelitian mengenai pengaruh massa katalis pada degradasi metil violet
dilakukan untuk mengetahui pengaruh dari massa terbesar dalam fotokatalis yang

dapat menghasilkan persentase degradasi tertinggi. Uji aktivitas fotodegradasi
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metil violet dengan variasi massa dilakukan dengan menggunakan komposisi
dopan Fe optimum, yaitu TiO>-Fe 1,0%. Sumber sinar yang digunakan berupa
lampu halogen phillips esensial 20W/12V. Grafik hasil uji aktivitas fotodegradasi

variasi massa fotokatalis dapat dilihat pada Gambar 4.11.
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Gambar 4. 11 Grafik hasil degradasi variasi massa katalis

Berdasarkan data grafik Gambar 4.11 dapat diketahui pengaruh massa
terhadap tingkat degradasi zat warna metil violet. Semakin besar massa katalis
TiO2-Fe yang di tambahkan, semakin banyak pula aktivitas fotokatalis yang
dihasilkan. Pada massa katalis 30, 60, 100 dan 200 mg di dapatkan hasil aktivitas
berturut-turut yaitu 82,23%; 84,51%; 85,91% dan 87,62%. Tingkat fotodegradasi
larutan zat warna dipengaruhi oleh situs aktif dan fotoabsorpsi katalis yang
digunakan. Penambahan katalis dapat meningkatkan laju pembangkitan pasangan
electrone-hole untuk meningkatkan degradasi larutan zat warna. Pembentukan
OH-+ akan semakin cepat dan semakin banyak sehingga hasil aktivitas
fotodegradasi nya akan meningkat. Dengan demikian, jumlah katalis sangat
berpengaruh dengan jumlah degradasi zat warna. Hal ini juga sesuai dengan

penelitian dari Shirsath S.M, dkk (2013) yang menyimpulkan bahwa jumlah
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persentase degradasi akan semakin bertambah seiring dengan bertambahnya
massa katalis yang digunakan.

Hasil uji menggunakan ANOVA dengan SPSS, pada Tabel 4.5 diperoleh
nilai probabilitas (sig.) sebesar 0.03 < 0.05. Maka dapat disimpulkan bahwa HO
ditolak atau H1 diterima yang artinya terdapat minimal satu massa katalis atau
satu perlakuan yang memiliki perbedaan signifikan. Kemudian, berdasarkan
notasi hasil dapat diketahui bahwa massa TiO2-Fe 30 mg memiliki perbedaan
yang signifikan dengan massa 100 mg dan 200 mg. selanjutnya, massa 60 mg
berbeda signifikan dengan 200 mg. Adapun, untuk setiap massa tidak berbeda

signifikan dengan massa katalis setelahnya (30, 60, 100, dan 200).

Tabel 4. 5 Signifikansi massa katalis terhadap fotodegradasi metil violet

Variasi massa katalis Rata-rata % degradasi Notasi
30 mg 83,3200 A
60 mg 84,5133 AB
100 mg 85,9167 BC
200 mg 87,6200 C

4.3.5 Uji Efektivitas Degradasi Metil Violet Menggunakan TiO2-Fe

Uji efektivitas fotokatalis dilakukan untuk mengetahui efektivitas dari
beberapa variasi kondisi saat fotodegradasi. Komposisi dan massa yang digunakan
yaitu pada kondisi optimum 1.0% dan 200 mg. Hasil aktivitas fotokatalis

ditampilkan pada Gambar 4.11.
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Gambar 4. 12 Grafik hasil uji efektivitas fotokatalis

Berdasarkan Gambar 4.12 dapat diketahui bahwa aktivitas fotokatalis dan
persentase degradasi tertinggi diperoleh pada kondisi fotodegradasi menggunakan
TiO2-Fe 1,0% yang menghasilkan persen degradasi sebesar 87,64%. Fotokatalis
TiO2-Fe memiliki kemampuan yang lebih baik dalam mendegradasi larutan zat
warna dikarenakan nilai energi celah pita nya yang lebih kecil. Dimana, Eg yang
lebih kecil dapat membuat pembentukan OHe yang lebih mudah. Hal ini sesuai
dengan penelitian dari Nahar, dkk (2007) dan Zhou, dkk (2006) yang
mendapatkan bahwa, penambahan dopan Fe pada TiO2 membuat aktivitas
fotokatalis yang lebih tinggi di bawah sinar UV jika di bandingkan dengan yang
tidak di doping. Pada hasil dari penggunaan katalis TiO tanpa dopan, aktivitas
yang terjadi yaitu sebesar 48,93%. TiO. yang dikenai sinar UV, terjadi eksitasi
elektron dari pita valensi ke pita konduksi dengan meninggalkan lubang positif
(hwb+) pada pita valensi. Spesies hyp+ akan terikat pada permukaan TiO> kemudian
membetuk radikal *OH dengan air. Reaksi yang terjadi adalah sebagai berikut

(Devina dan Puji, 2017):
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TiO2 + hv — TiO2 (€eb- + hyb+ ) (4.1)
hvo+ + >Ti" OH — (>Ti" OHe)* (4.2)

Reaksi pembentukan radikal *OH dan pelepasan elektron ini berjalan relatif
cepat sehingga jumlah radikal *OH dan elektron yang dihasilkan relatif lebih
banyak jika dibandingkan tanpa menggunakan katalis. Selanjutnya, berdasarkan
grafik hasil tersebut diketahui bahwa TiO. yang ditambahkan pada metil violet
dalam kondisi gelap terjadi degradasi dengan persentase 33,21%. Pada kondisi
gelap dengan adanya fotokatalis TiO> terjadi proses adsorpsi metil violet pada
permukaan fotokatalis, lalu terserap dan mengalami kontak dengan radikal *OH
pada permukaan TiO». Proses absorpsi ini yang membuat terjadi nya degradasi
pada larutan zat warna. Selanjutnya pada fotodegradasi metil violet tanpa katalis,
terjadi proses fotolisis, yaitu molekul air dipecah di bawah radiasi sinar untuk
menghasilkan hidrogen dan radikal hidroksil yang mendegradasi molekul organik.

Reaksi yang terjadi adalah sebagai berikut (Chang, dkk., 2020):

H,O + hv — H" + & + OH* (4.3)

Pada reaksi fotolisis air, pembentukan radikal *OH relatif sulit, sehingga
radikal *OH yang terbentuk sedikit. Hal ini menyebabkan proses degradasi metil
violet berjalan lambat dan persen degradasinya menjadi rendah yaitu 10,76%.
Jumlah ini lebih kecil jika dibandingkan dengan fotodegradasi menggunakan
katalis TiO2 atau TiO»-Fe.

Peninjauan berdasarkan analisa UV-Vis/DRS yang menghasilkan nilai band
gap 3,19 eV untuk TiO2 anatas dan 2,90 eV untuk TiO»-Fe 1,0% menunjukan

kesesuaian dalam proses degradasi metil violet, penurunan band gap (EQ)
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mempengaruhi kemampuan memproduksi «OH, jika band gap menurun artinya
produksi «OH bertambah. Hal ini menghasilkan nilai aktivitas dengan fotokatalis

TiO»-Fe lebih optimal dibandingkan TiO> tanpa dopan.

Tabel 4. 6 Signifikansi efektivitas fotokatalis terhadap fotodegradasi metil violet

Uji kontrol Rata-rata % degradasi Notasi
Tanpa katalis 10.7680 A
Tanpa sinar 33.2130 B
TiO2 48.9300 C
TiO2-Fe 87.6448 D

Hasil uji menggunakan ANOVA dengan SPSS yang di rangkum pada Tabel
4.6 diperoleh nilai probabilitas (sig.) sebesar 0.00 < 0.05. Maka dapat disimpulkan
bahwa HO ditolak atau H1 diterima yang artinya terdapat minimal satu komposisi
atau satu perlakuan yang memiliki perbedaan signifikan. Kemudian, berdasarkan
notasi hasil dapat diketahui bahwa persentase degradasi dari kontrol fotokatalis
memiliki perbedaan yang signifikan. Hal ini dapat dilihat dari masing-masing

variasi kontrol memiliki kode yang berbeda.

4.4 Pandangan Islam terhadap Pengolahan Limbah dengan bantuan
Fotokatalis
Penelitian pemanfaatan fotokatalis TiO»-Fe sebagai material pendegradasi
terbukti dapat mendegradasi zat warna metil violet menjadi senyawa yang lebih
aman bagi lingkungan. Usaha untuk mensintesis material tersebut merupakan
salah satu wujud bahwasanya manusia diberkahi Allah akal dan fikiran untuk
selalu bertanggung jawab dengan perbuatannya dan tidak membuat kerusakan di

bumi. Sebagaimana Allah berfirman pada surat Al-Qashash ayat 77:
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Sl Sand ¥ Al B = Y) a adl) & Y5
Artinya : “Dan janganlah kamu berbuat kerusakan di bumi. Sungguh, Allah tidak
menyukai orang yang berbuat kerusakan” (Q.S Al-Qashash (28): 77)
Penciptaan atas sesuatu selalu disertai dengan tanggungjawab setelahnya
untuk menjalankan dengan kebaikan. Fotokatalis yaitu senyawa yang digunakan
untuk mendegradasi limbah dengan bantuan cahaya (foton). Cahaya sendiri
termasuk dalam ciptaan Allah yang ada di langit dan di bumi, yang keberadaannya
menjadi penerang bagi makhluk hidup. Disisi lain, dalam ilmu pengetahuan
cahaya memiliki banyak manfaat, salah satunya dalam penelitian ini berguna
untuk menjadi alat untuk mendegradasi limbah. Adanya penelitian ini dapat
menjadi bentuk tanggung jawab untuk jangka panjang dari apa yang telah
sebelumnya manusia kerjakan. Dalam Al-Qur’an surat Ali Imran ayat 190 yang

berbunyi:

) LY Y e s S SRy (s gl iR e gy

Artinya: “Sesungguhnya dalam penciptaan langit dan bumi dari silih bergantinya
malam dan siang terdapat tanda-tanda orang yang berakal” (Q.S Ali
Imran (3): 190)

Kata ‘ulul albab’ sama seperti kata ‘agl’ yang berarti akal. Ayat tersebut
menjelaskan bahwa manusia diberkahi akal dan fikiran yang membedakan
manusia dengan makhluk bumi yang lain. Yaitu bahwa, setiap penciptaan sesuatu
pasti memiliki tujuan dan maksud di dalamnya. Manusia yang bermanfaat untuk

sekitar akan selalu memberi kebaikan, juga segala yang diperbuat akan memberi

manfaat terhadap sekitar. Makadari itu penelitian ini merupakan salah satu wujud
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untuk memberi manfaat terhadap lingkungan dan terlebih mampu menjadi

manusia yang ‘ulul albab’.



5.1

BAB V

PENUTUP

Kesimpulan

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan, dapat diambil kesimpulan

sebagai berikut:

1.

Hasil karakterisasi TiO2-Fe menggunakan XRF menunjukkan jumlah Fe yang
berada pada sampel bertambah seiring bertambahnya komposisi dopan, hasil
XRD menunjukkan tak ada perbedaan struktur kristal pada TiO2-Fe dan TiO>
tanpa dopan, hasil UV-VIS/DRS menunjukkan semakin tinggi dopan makan
nilai Eg nya semakin kecil.

Semakin tinggi komposisi dopan, maka efektivitas fotodegradasi akan
semakin meningkat. Selanjutnya, degradasi akan turun dan komposisi dopan
optimum pada penelitian ini yaitu TiO2-Fe 1,0%.

Semakin besar massa fotokatalis, maka efektivitas fotodegradasi akan
semakin meningkat. Massa optimum fotokatalis pada penelitian ini adalah
200 mg.

Fotokatalis TiO. terdoping Fe (I11) memiliki efektivitas fotodegradasi yang

lebih tinggi dibandingkan dengan TiO, tanpa dopan.

Saran

Perlu dilakukan uji SEM untuk mengetahui bentuk kristal dari fotokatalis
TiO,-Fe.
Perlu dilakukan variasi lebih lanjut untuk mengetahui efektivitas

fotodegradasi massa katalis TiO,-Fe.
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LAMPIRAN

Lampiran 1. Rancangan Penelitian

[ Sintesis TiO2-Fe dengan Metode Sonikasi
( )
Karakterisasi Menggunakan XRD, XRF, dan UV-
Vis/DRS
. J
' V ™
Uji Aktivitas Fotodegradasi Methyl Violet
\

Variasi Konsentrasi Dopan Fe (0.5%, 0.75%, 1.0%
dan 1.25%), Variasi Massa Katalis (0,03; 0,06; 0,10;
dan 0,20 gram) dan Radiasi Sinar Tampak

¥

[ Pengukuran Absorbasi dengan Spektrofotometer UV- ]

Vis

y
[ Data Analisis ]
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Lampiran 2. Diagram Alir
1. Sintesis TiO2-Fe dengan Metode Sonikasi

Fe(NO3)3

- Ditimbang sesuai komposisi (gram)
- Ditambahkan 20 mL akuades
- Diulang perlakuan untuk pembuatan masing-masing larutan komposisi

Hasil |

TiO2 Anatas SA Propan-2-ol

- Diambil sesuai komposisi (gram) - Diambil 50 mL

- Dicampurkan
- Disonikasi Menggunakan ultrasonic selama 5 menit dengan
frekuensi rendah 25 KHz

Hasil

- Ditambahkan dengan 2 mL larutan Fe(NOz3)s dan 5 mL
larutan NaOH setiap 30 detik sambil distirer hinggal total
20 mL larutan Fe(NOs)s dan 50 mL larutan NaOH habis
- Disonikasi selama 60 menit pada frekuensi 25 KHz

Hasil

- Didiamkan selama 2 hari
- Disentrifugasi selama 15 menit pada 8000 rpm
- Dicuci dengan aquades dan etanol
] |
Endapan Filtrat

- Dikeringkan pada suhu 80 °C selama 12 jam
- Digerus dengan mortar agate untuk membentuk pelet
- Dikalsinasi pada suhu 450 °C selama 3 jam

Hasil




2. Karakterisasi Fotokatalis TiO2-Fe
a. ldentifikasi Kandungan Unsur dengan XRD

TiO2- Fe

- Di haluskan hingga menjadi bubuk halus
- Di letakkan pada preparat

- Di tempatkan pada sample holder

- Di sinari dengan sinar X

Hasil

b. Identifikasi Struktur dengan XRF

TiO2- Fe

- Di haluskan dengan mortar agate
- Di tempatkan pada sample holder
- Di sinari dengan sinar X

Hasil

c. ldentifikasi Daerah Serapan dan Band Gap dengan Spektrofotometer UV-

Vis/DRS
TiO2- Fe

- Di haluskan hingga menjadi serbuk halus
- Di tempatkan pada sample holder

Hasil

3. Pengukuran Konsentrasi Fotodegradasi Metil violet Menggunakan
Spektrofotometri UV-Vis
a. Pembuatan Larutan 100 ppm Metil violet

Methyl Violet

- Ditimbang 10 mg

- Ditambahkan 100 mL akuades dalam gelas kimia
- Dipindahkan ke dalam labu ukur 100 mL

- Ditambahkan akuades hingga tanda batas

- Dihomogenkan

Hasil

- Di ukur persentase reflektansinya pada panjang gelombang 200-800 nm
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b. Pembuatan Larutan Kurva Standar Metil Violet

Metil violet 100 ppm

- Di ambil larutan induk metil violet 100 ppm sebanyak 0,5; 1,0; 2,0; 3,0;
4,0; dan 5,0 mL ke dalam labu ukur 50 mL

- Di tandabataskan hingga tanda batas pada labu ukur

- Di homogenkan

- Di dapatkan larutan standar dengan konsentrasi konsentrasi 1, 2, 4, 6, 8,

dan 10 ppm

Hasil

4. Uji Aktivitas Fotodegradasi Larutan Metil Violet

a. Penentuan Variasi Komposisi Dopan Fe Optimum terhadap Degradasi
Zat Warna Metil Violet

TiO2- Fe

- Disiapkan 4 buah gelas beker dan diberi label 1-4

- Di pipet 25 mL metil violet 10 ppm ke dalam masing-masing gelas beker

- Di tambahkan TiO,-Fe dengan variasi komposisi Fe* berurutan 0,5; 0,75;
1,0 dan 1,25% sebanyak 30 mg

- Di tempatkan larutan dibawah sinar matahari pada waktu penyinaran 90
menit

- Dimasukkan metil violet ke dalam macrotube dan centrifuge selama 10
menit 2000 rpm

I ]
Filtrat Endapan

- Di ukur absorbansinya dengan spektrofotometer UV-Vis pada panjang
gelombang maksimum larutan induk metil violet

Hasil
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Penentuan Variasi Massa Katalis TiO2-Fe Optimum terhadap
Fotodegradasi Metil Violet

TiO2- Fe

- Disiapkan 4 buah gelas beker dan diberi label 1-4

- Di pipet 25 mL metil violet 10 ppm ke dalam masing-masing gelas beker

- Di tambahkan TiO»-Fe berturut-turut sebanyak 0,03; 0,06; 0,10; dan 0,20
gram

- Di tempatkan larutan dibawah sinar matahari pada waktu penyinaran 90
menit

- Dimasukkan metil violet ke dalam macrotube dan centrifuge selama 10
menit 2000 rpm

Filtrat Endapan

[Di ukur absorbansinya dengan spektrofotometer UV-Vis pada panjang
gelombang maksimum larutan induk metil violet

Hasil

Uji Efektivitas Degradasi Metil Violet menggunakan TiO2-Fe

TiO2- Fe

- Disiapkan 4 buah gelas beker dan diberi label 1-4
- Di pipet 25 mL metil violet 10 ppm ke dalam masing-masing gelas beker

- Di tambahkan katalis TiO anatas sebanyak 30 mg pada gelas beker 2 dan
3

- Di tambahkan katalis TiO-Fe sebanyak 30 mg pada gelas beker 4

- Di tempatkan larutan 1, 2 dan 4 dibawah sinar matahari dan larutan 3 tanpa
sinar matahari selama 90 menit

- Dimasukkan metil violet ke dalam macrotube dan centrifuge selama 10
menit 2000 rpm

Filtrat Emdapan

- Di ukur absorbansinya dengan spektrofotometer UV-Vis pada panjang
gelombang maksimum larutan induk metil violet

Hasil




Lampiran 3. Perhitungan
1. Berat Prekursor yang Digunakan

a. 0,5% Fe-TiO2

Diketahui:

Mr TiO2 : 79,8788 g/mol
Ar Ti : 47,867 g/mol
Mr Fe(NO3)3 : 403,999 g/mol
Ar Fe : 55,845 g/mol

Target sintesis 130

0,995 X Ar Ti Mr TiO,

Massa TiOz = i X 39

Mr Tig995F€0,00502

_ 0,995 x 47,867 79,8788
(0,995%x47,867)+(0,005%55,845)+(2x16) 47,867
47,6276

= X 1,6687 X3 g
47,6276+0,2792+32

= 2729270 5 50061 =2,9838 g

79,9068

0,005 X Ar Fe Mr Fe(NO3)3
Mr Tio‘ggsFeo'oosoz Ar Fe

Massa Fe(NO3)3 = X 39

0,005 X 55,845 403,999
(0,995%x47,867)+(0,005%55,845)+(2x16) 55,845

0,2792
= X 7,2342 x3 g
47,6276+0,2792+32

= 2272 21,7026 = 0,0758 g
79,9068

b. 0,75% Fe-TiO2

_ 0,9925XArTi M7 Ti0,
Massa TiOz = , X =X 3¢9
Mr Tl0'9925F€0‘0075 02 ArTi

0,9925 X 47,867 79,8788

B (0,9925%47,867)+(0,0075%55,845)+ (2% 16) 47,867

47,5079
= X 1,6687 X3 g
47,5079+0,4188+32

47,5079
= 275079 45,0061 = 2,9755 g

79,9267

0,0075 X Ar Fe Mr Fe(NO3)3
Mr Ti0‘9925F€0‘0075 02 Ar Fe

Massa Fe(NO3)3 = X 3g

X 3g
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0,0075 x 55,845 403,999

(0,9925%47,867)+(0,0075X55,845)+(2x16) 55,845

0,4188
= X 7,2342 x3 g
47,5079+0,4188+32

= 2298 21,7026 =0,1137 g
79,9267

c. 1,0% Fe-TiO2

L 099XArTi Mr Tio,
Massa TiO2 = - X =X 3¢9
Mr T10’99F€0’01 02 Ar Ti
_ 0,99 X 47,867 79,8788
(0,99x47,867)+(0,01X55,845)+(2X16) 47,867
47,3883

= X 1,6687 X3 g

47,3883+0,5584+32

= 273888 50061 =2,9673 ¢

79,9467

0,01 X Ar Fe Mr Fe(NO3)3

Massa Fe(NO3)3 = e X 39

Mr Tl’o‘ggFeO‘()l 02

_ 0,01 X 55,845 403,999
(0,99%x47,867)+(0,01X55,845)+(2%X16) 55,845
0,5584

= X 7,2342 x3 g
47,3883+0,5584+32

= 25584 21,7026 = 0,1516 g

79,9467

d. 1,25% Fe-TiO2

. _ 0,9875 X Ar Ti Mr TiO,
Massa TiOz = , X =X 3¢9
Mr Tlo’9875F€0’012502 Ar Ti
_ 0,9875 X 47,867 79,8788
(0,9875%47,867)+(0,0125X55,845)+(2X16) 47,867
47,2686

= X 1,6687 X3 g
47,2686+0,6980+32

47,2686
= ——x5,0061=2,9561¢
79,966
0,0125 X Ar Fe Mr Fe(NO
Massa Fe(NO3)3 = , (N0s)s 39
Mr Tlo‘ggzspeo‘()lzsoz Ar Fe
0,01 X 55,845 403,999

T (0,9825x47,867)+(0,0125%55,845)+(2X16) 55,845
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0,6980

- X 7,2342 X3 g

47,2686+0,6980+32

0,6980

= X 21,7026 = 0,1894 g

79,966

2. Pembuatan Larutan

e Larutan Metil Violet 100 ppm

100 ppm

=100 mg/L
=100 mg/1000 mL
=10 mg/100 mL

e Larutan Kurva Standar

a.

1 ppm

M; X Vy =M, XV,

100 ppmxV; =1 ppmx50 mL
V, =0,5mL

2 ppm

M; X Vy =M, XV,

100 ppmxV; =2 ppmx50 mL
V, =1mL

4 ppm

M; x V; =M, x V>,

100 ppm x V1 =4 ppmx50 mL
V, =2mL

e Larutan Metil Violet 10 ppm

M1 x V1
100 ppm x V1

V1

=M2x V2

=50 mL

=10 ppm x 500 mL

67

6 ppm

M; X Vy =M, XV,
100 ppmxV; = 6ppmx5mL
Vq =3mL

8 ppm

M; X Vy =M, XV,
100 ppmxV; =8ppmx50mL
V, =4 mL

10 ppm

M; x V; =M, xV,
100 ppmxV; =10ppmx50mL
V, =5mL
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Lampiran 4. Dokumentasi

a. Sintesis TiO2-Fe

Proses sonikasi Pendiaman selama 2

Pencampuran selama 2 jam hari Setelah
dengan stirrer pendiaman
= =

Setelah
pengeringan
dengan oven

Sebelum Penggerusan
disentrifugasi dengan mortar
agate

b. Uji aktivitas TiO2-Fe

., )
LR ‘ ‘ ﬂ
Kurva standar ol

metil violet . . . ) . .
Hasil degradasi Hasil degradasi Hasil degradasi
variasi massa  variasi komposisi uji kontrol




Lampiran 5. Hasil Karakterisasi XRF
a. TiOz2 Anatas

21-apr-2022 11:16:58

Sample results

Sample

ident

E 457
T

T ' T

Application
Sequence | 1
Measurement time

of 1

<Standardless>

21-apr-2022 09:53:10
4

Position |
Compound P K Ca Ti w Os Pt
Conc 0,21 | 0,18 | 0,11 | 98,17 | 0,35 | 0,76 | 0,22
Unit % % % % % % %
Compound | P205 | K20 | CaO | TiO2 | WO3 | OsO4 | PtO2
Conc 0,36 | 0,15 | 0,10 | 98,29 | 0,27 | 0,66 | 0,17
Unit % % % % % % %

<Standardless> result spectra

21-apr-2622 11:12:34

cps/channel
8@ 1008 1208 1488 1600 186 20A@ 2208 24P@ 26P8 2888 30900

408 680

208

21-apr-2822 @9:53:18 E 457

O Standardless 28,88 kU 25 uA <none> Rir 68 sec, 43833,9 cps
Ti KA
i KB
0Os LA

Bt LAl Pt LBL

K KA W LBt W LG
Ca KA wal ]7os ot ]
LA T e e Lez | P s
AT i

1,2 24 36 48 68 7.2 84 9.6 10,8 12,8 13;2k u11.1 15,6 16,8 18,8 19,2 26,4 21,6 22,8 24.@ 25.2 26,4
el

Gambar L.4.1 Data Hasil XRF TiO, anatas

b. TiO2-Fe 0,5%

22-jun-2022 13:42:52

Sample results

Sample ident

Position

22-jun-2022 13:04:18
3

E 589
B O O S O B S N,
Application | <Standardless>
Sequence | 1 of 1
Measurement time

Compound P Ca Ti Fe w Os Pt
Conc 0,1 0,12 | 97,54 | 0,58 | 0,39 | 0,97 | 0,27
Unit % % % % % % %
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Compound | P205 | CaO | TiO2 | Fe203 | WO3 | Os04 | Pto2
Conc 02 | 012 | 98,06 | 046 | 0,27 | 0,74 | 0,7
Unit % % % % % % %
<Standardless> result spectra 22-jun-2822 13:43:28
22-jun-2822 13:84:18 E 589
o [0 Standardless 28,88 kU 25 uA <none> Rir 68 sec. 43214,6 cps
8
s Ti kA
&
.
Q@
S
&
2.
&
8
&
<
i)
5
<
58
8,
°8
<
8
<
g
s
8
g
i KB
s
£ 0sLA 0s LB
Bt LAl | Pt B2
s K WAl WL
8 e el e |"t [Rag=lete
A .
A Wt W il |

1,2 2,4 36 48 68 7.2 84 96 18.8 12,8 1.3.2I( u14.4 15,6 16,8 18,8 19,2 28,4 21,6 22,8 24.@ 25,2 26,4
el

Gambar L.4.2 Data Hasil XRF TiO,-Fe 0,5%

c. TiO2-Fe 0,75%

22-jun-2022 13:43:27

Sample results

Page 1

Sample ident

E 590
S O O O O B
Application | <Standardless>
Sequence | 1 of 1
Measurement time

Position

22-jun-2022 13:06:12
4

Compound P Ca Ti Fe w Os
Conc 0,15 | 0,12 | 97,50 | 0,891 | 0,41 | 0,92
Unit % % % % % %
Compound | P205 CaO TiO2 | Fe203 | WO3 | OsO4
Conc 0,26 0,12 97,96 | 0,700 0,28 0,67
Unit % % % %




<Standardless> result spectra 22- jun-2822 13:4:

3:42

cps/channel
800 1008 1298 1488 1600 1868 20A@ 2200 24P@ 2608 2868 30900

408

208

22-jun-2822 13:86:12 E 598
0 Standardless 20,88 kU 25 LA <none> Rir 68 sec. 42148,2 cps

Ti KR

Ca ka
KAy Cakd

u LBt
[0s LB1
Fe kA 0Os AU LBZ W (G
lpg K8 uLe | |Us Laz| Us LG
1 11 |
6.8

1,2 24 36 4.8 %2 8,4 96

18,8 12,8 La',zk g4 156 1€ e 192 6,4 20,6 22,8 24,0 25,2 26,4
o

Gambar L.4.3 Data Hasil XRF TiO,-Fe 0,75%

d. TiO2-Fe 1,0%

22-jun-2022 13:43:49

Sample results

Sample ident

Compound P

Ca Ti Fe w Pt

Conc 0,16
Unit %

0,13 | 97,76 | 1,26 | 0,40 | 0,29
% % % % %

Compound | P205

CaO TiO2 | Fe203 | WO3 | PtO2

Conc 0,28
Unit %

0,13 | 98,15 | 0,991 | 0,27 | 0,18
% % % % %

E 591
Application | <Standardless>
Sequence | 1 of 1
Measurement time | 22-jun-2022 13:08:03
Position | 5

71
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<Standardless> result spectra

22-jun-2622 13:44:85

22-jun-2822 13:08:03 E 591
o [B Standardless 20,68 kU 25 uR ¢none> fir 68 sec. 42726,9 cps
8
s
) Ti KA
&

8
&
8
&
8
&
8
8
s

8

5
s

52

&,

o8
b
s
&

s
g
s
8
s
-
i KB
8
®
Pt LA2

PKa Pt (AL Pt LBL
8 e Ca KA UL P

P Ca kB FelKB ulLR ulliaz uILG PtlLG

Gambar L.4.4 Data Hasil XRF TiO,-Fe 1,0%

e. TiO2-Fe 1,25%

22-jun-2022 13:44:33

Sample results

Sample ident

Compound P Ca Ti Fe w Pt
Conc 0,15 | 0,12 | 97,56 | 1,49 | 0,39 | 0,29
Unit % % % % % %
Compound | P205 CaO TiO2 | Fe203 | WO3 PtO2
Conc 0,26 0,11 98,00 1,17 0,27 0,18
Unit % % % % % %

<Standardless> result spectra

E 592
TR BN/ UL L M A I TTTT TR
Application | <Standardless>
Sequence | 1 of 1
Measurement time | 22-jun-2022 13:09:57
Position | 6

22-jun-2822 13:44:49

22-jun-2822 13:09:57 E 592
g |0 Standardless 20,88 kU 25 uA <none> Air 68 sec. 42286,2 cps
2
2
2 Ti KA
8
&

8
3
2
&
2
8
=

8

i
=

3

8,

o8
hd
=
8
=
8
=
8
=
3

i KB
=
¢
Pt LAz
= PL AL P (B1
B Ca kA Fe KA W LBL Pt B2
lIKA |:f|<a l&fa WLA ulll.az " L6 PtILE

1,2 24 36 48 66 7.2 8¢ 96 16,8 12,8 1.3,2k ul.‘,‘ 15,6 16,8 18,8 19,2 28,4 21,6 22,8 24,8 25,2 26,4
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Lampiran 6. Hasil Karakterisasi XRD

c. TiO2 Anatas

Tabel L.5.1 Data XRD TiO, anatas

200007

15000

10000

Intensity (cps)

5000+

£a3
T

[2]

L1

[4]

p—— [6]
= |

Meas. data:TiO2 anataset

BG data:TiO2 anataset
Calc. data:TiO2 anataset
Error

Residual

[14]

[12][13]
— [l

= [10][11]

—
L

[19][20][21]

-

[22]

3000+
2000+
1000+

-1000-
-2000-
-3000

Intensity (cps)
(=]

-

-

T
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T
40

2-theta (deg)

T T
60 80

Gambar L.5.1 Difraktogram TiO, anatas
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. Int. I(cps Asym.
2-theta(deg) d(ang.) Height(cps) FWHM(deg) deg) Int. W(deg) factor
25.374(4) 3.5074(5) 13163(331) 0.157(3) 2802(19) 0.213(7) 1.9(2)
27.534(10) 3.2369(11)  254(46) 0.13(4) 52(7) 0.20(6) 5(7)
37.002(13)  2.4275(8) 776(80) 0.136(17) 150(7) 0.19(3) 0.9(4)
37.867(7) 2.3740(4) 2793(153)  0.148(7) 565(11) 0.202(15) 1.3(2)
38.652(10)  2.3276(6) 918(87) 0.140(13) 184(8) 0.20(3) 2.2(8)
48.102(4) 1.89006(14) 4287(189)  0.131(4) 802(10) 0.187(11) 1.36(19)
53.959(5) 1.69791(15) 2682(150)  0.129(5) 504(16) 0.188(16) 1.2(3)
54.31(3) 1.6876(8) 152(36) 0.18(7) 39(13) 0.26(15) 1.2(3)
55.130(5) 1.66459(15) 2763(152)  0.123(5) 516(8) 0.187(13) 1.3(3)
62.189(8) 1.49151(16) 426(60) 0.139(13) 84(5) 0.20(4) 1.3(3)
62.758(6) 1.47937(13) 1796(122)  0.153(7) 392(8) 0.218(19) 1.3(3)
68.344(15)  1.3714(3) 68(24) 0.09(4) 9(3) 0.14(9) 1.7(5)
68.825(7) 1.36300(13) 869(85) 0.131(10) 168(6) 0.19(3) 1.7(5)
70.347(10)  1.33720(16) 928(88) 0.136(11) 196(5) 0.21(3) 1.2(4)
74.150(13)  1.2777(2) 98(29) 0.11(6) 20(3) 0.21(9) 4(5)
75.093(7) 1.26401(10) 1400(108)  0.135(11) 318(7) 0.23(2) 0.8(2)
75.83(3) 1.2536(4) 38(18) 0.10(7) 5(3) 0.12(13) 1.7(9)
76.096(14)  1.24983(19) 393(57) 0.140(15) 70(3) 0.18(3) 1.7(9)
82.193(10) 1.17186(12) 122(32) 0.14(2) 23(3) 0.19(7) 0.91(9)
82.720(4) 1.16572(4)  668(75) 0.161(8) 146(5) 0.22(3) 0.91(9)
83.206(5) 1.16015(6)  326(52) 0.142(12) 63(4) 0.19(4) 0.91(9)
87.253(12)  1.11644(12) 52(21) 0.05(2) 3.5(14) 0.07(5) 2(2)




d. TiO2-Fe 0,5%

Counts

y

) vooyyyy y y vy

W vy vy
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60 70
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Gambar L.5.2 Difraktogram TiO,-Fe 0,5%
Tabel L.5.2 Data XRD TiO,-Fe 0,5%

80

74

Pos. [°2Th.]  Height [cts] FWHM Left [°22Th.]  d-spacing [A]  Rel. Int. [%]
25.2298 1376.10 0.1506 3.52998 100.00
27.3436 27.16 0.1338 3.26171 1.97
29.0072 21.82 0.2007 3.07832 1.59
33.8328 31.69 0.1673 2.64948 2.30
36.9294 76.97 0.2007 2.43413 5.59
37.7289 286.03 0.1338 2.38436 20.79
38.5224 90.91 0.1673 2.33706 6.61
39.9070 10.61 0.2007 2.25911 0.77
47.9667 405.52 0.0836 1.89666 29.47
52.3334 6.70 0.4015 1.74822 0.49
53.8259 241.71 0.1428 1.70181 17.56
53.9816 165.35 0.1020 1.70148 12.02
54.9857 211.14 0.1020 1.66862 15.34
55.1412 152.81 0.1020 1.66842 11.10
62.0560 43.04 0.1632 1.49440 3.13
62.6213 193.07 0.1224 1.48226 14.03
68.7043 84.14 0.0612 1.36511 6.11
70.2291 104.64 0.0612 1.33916 7.60
74.9998 121.49 0.1428 1.26536 8.83
75.9718 29.76 0.1224 1.25157 2.16
82.6275 55.33 0.2040 1.16680 4.02




e. TiO2-Fe 0,75%
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Gambar L.5.3 Difraktogram TiO,-Fe 0,75%

Tabel L.5.3 Data XRD TiO,-Fe 0,75%

80

75

Pos. [°2Th.] Height [cts] FWHM Left [°2Th.]  d-spacing [A]  Rel. Int. [%]
25.3907 595.32 0.1673 3.50798 100.00
27.5214 17.65 0.2007 3.24104 2.96
33.9739 9.01 0.4015 2.63881 151
37.1080 38.73 0.2676 2.42282 6.51
37.9112 167.23 0.2007 2.37332 28.09
38.6600 42.21 0.1338 2.32905 7.09
48.2887 185.67 0.3011 1.88476 31.19
53.9850 145.14 0.1673 1.69857 24.38
55.1565 148.90 0.2342 1.66524 25.01
62.2360 26.13 0.2676 1.49174 4.39
62.7589 113.36 0.2342 1.48057 19.04
68.8206 52.63 0.1338 1.36421 8.84
70.3182 56.93 0.1004 1.33878 9.56
75.1134 83.11 0.1673 1.26477 13.96
76.0902 21.04 0.2676 1.25095 3.53
82.7875 44,95 0.1224 1.16495 7.55




f. TiO2-Fe 1,0%

v
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Gambar L.5.4 Difraktogram TiO,-Fe 1,0%

Tabel L.5.4 Data XRD TiO,-Fe 1,0%

80

76

Pos. [°2Th.] Height [cts] FWHM Left [°2Th.]  d-spacing [A]  Rel. Int. [%]
5.2310 35.44 0.4015 16.89413 2.87
25.3757 1234.63 0.1673 3.51001 100.00
27.5610 23.73 0.2007 3.23647 1.92
32.4135 21.27 0.2676 2.76219 1.72
36.2739 14.25 0.3346 2.47659 1.15
37.0699 67.76 0.1673 2.42522 5.49
37.8681 249.02 0.1338 2.37592 20.17
38.6765 85.66 0.2007 2.32810 6.94
45.2591 7.58 0.4015 2.00362 0.61
48.0945 348.23 0.1004 1.89192 28.21
53.9892 209.60 0.1506 1.69845 16.98
55.1349 225.75 0.0816 1.66446 18.29
62.2093 34.50 0.2007 1.49232 2.79
62.7408 155.48 0.0836 1.48095 12.59
68.8224 87.42 0.0612 1.36305 7.08
70.3507 85.94 0.0816 1.33714 6.96
75.1026 126.81 0.1020 1.26388 10.27
75.3528 68.40 0.1338 1.26135 5.54
76.0778 26.48 0.1673 1.25112 2.14
82.7509 62.74 0.1338 1.16634 5.08
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g. TiO2-Fe 1,25%
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Gambar L.5.5 Difraktogram TiO,-Fe 1,25%

Tabel L.5.5 Data XRD TiO,-Fe 1,25%

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

25.3824 871.07 0.1506 3.50910 100.00
27.4423 11.81 0.2676 3.25020 1.36
29.1365 9.71 0.4015 3.06495 1.11
32.4556 18.51 0.2676 2.75869 2.12
33.7482 7.43 0.5353 2.65593 0.85
36.9975 57.66 0.1338 2.42980 6.62
37.8226 177.70 0.0836 2.37867 20.40
38.5833 53.25 0.2007 2.33351 6.11
48.0551 268.17 0.1171 1.89338 30.79
53.9477 163.63 0.0836 1.69966 18.78
55.0622 135.22 0.1004 1.66786 15.52
62.1799 23.70 0.2676 1.49295 2.72
62.7579 114.72 0.1171 1.48059 13.17
68.7898 58.13 0.1004 1.36475 6.67
70.3114 52.15 0.1338 1.33890 5.99
75.0549 95.01 0.0816 1.26456 10.91
76.0464 20.41 0.3346 1.25156 2.34
82.6276 30.38 0.2007 1.16776 3.49

h. Perhitungan Ukuran Kristal

Persamaan Deybe Scherrer:

kA
- P cos O
dimana, D adalah ukuran kristal (nm), k merupakan faktor bentuk kristal

(0,9-1), A adalah panjang gelombang sinar-X (1,54059 A), B adalah nilai dari Full
Width at Half Maximum/FWHM (rad), dan 6 merupakan sudut difraksi.
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e TiO2 Anatas

Diketahui:

A (ko) =1,54060 A

20 =25,374 - 6 =12,687 — cosO = 0,9755

0,157

FWHM = 0,157 — BTG 3,14 = 0,00273
k =09
Ditanya: D ?

Jawab:

kA 09x154060 _ 138654
T Bcos® 000273 x0,9755  0,00267

=519,3033 A = 51,93033 nm

e TiO2-Fe 0,5%

Diketahui:

A (ko) =1,54060 A

20  =25,2298 — 0 = 12,6149 — cos6 = 0,9758

0,1506

FWHM =0,1506" —
180

X 3,14 = 0,00263

k =09
Ditanya: D ?

Jawab:

_ kA _ 09x154060  1,38654

T Bcos® 000263 x 09758 000256 541,6172 A = 54,16172 nm

e TiO2-Fe 0,75%

Diketahui:
A (ko) =1,54060 A
20  =25.3907 — 0 =12,6953 — cos6 = 0,9755

0,1673
180

FWHM =0,1673" —» x 3,14 = 0,00291
k =09
Ditanya: D ?

Jawab:



kA 09x154060 _ 1,38654
" BcosO  0,00291 % 0,9755  0,00283

= 489,9434 A = 48,99434 nm

o TiO2-Fe 1,0%

Diketahui:

A (ka) =1,54060 A

20  =25.3757 —» 0 = 12,6878 — cos0 = 0,9755

FWHM = 0,1673° — 0'118653 x 3,14 = 0,00291
k =0,9
Ditanya: D ?
Jawab:
kA _ 0,9 x 1,54060 _ 1,38654

= 489,9434 A = 48,99434 nm

" BcosO  0,00291%0,9755  0,00283

e TiO2-Fe 1,25%

Diketahui:
A (ka) =1,54060 A
20  =25.3824 —» 0 =12,6912 — cosO = 0,9755
FWHM = 0,1506° — 2>2° X 3,14 = 0,00263
k =0,9
Ditanya: D ?
Jawab:
kA _ 0,9 x 1,54060 _ 1,38654

= = = =541,6171 A = 54,16171 nm
B cos 6 0,00263 x 0,9755 0,00256



Lampiran 7. Hasil Karakterisasi UV-Vis/DRS
a. TiO2 Anatas
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Gambar L.7.1 Nilai energi band gap TiO, anatas

Eg=319eV

h= 6,626x 1073%j.s

—5— X 1eV =4,13608 X 10-15eV.s
1,602x 10~19;

Nilai band gap pada saaty=0

q=hxe (4,13608 x 1071%)eV.s x (3 x 1017) "M /¢

= 388,97 nm
E 3,19 eV

b. TiO2-Fe 0,5%
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Gambar L.7.2 Nilai energi band gap TiO,-Fe 0,5%

Eg=3,05eV

h= 6,626x 107345 x 1 eV = 413608 x 105 eV. s

1,602x 10719



Nilai band gap pada saaty =0

q=hxe_ (4,13608 x 10~ 1%)eV.s x (3 x 1017) MM /¢

= 406,82 nm

E

3,05eV

c. TiO2-Fe 0,75%
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Gambar L.7.3 Nilai energi band gap TiO,-Fe 0,75%

x1elV =4,13608 x 10 ¥ el.s

Nilai band gap pada saaty =0

_hxc _ (413608 x 1071%)eV.s x (3 x 1017) "M/

A =

= 413,60 nm

E

3,00 eV

d. TiO2-Fe 1,0%

Eg=2,90eV
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Gambar L.7.4 Nilai energi band gap TiO,-Fe 1,0%
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—-34 ;
= L2 x 1 eV = 413608 x 107 eV. s

1,602x 10719

Nilai band gap

pada saaty =0

A

E

2,90 eV

e. TiO2-Fe 1,25%

Gambar L.7.5 Nilai energi band gap TiO,-Fe 1,25%

Eg=281eV

_ 6,626X 10734

'js x1eV =413608 x 10 eV.s

1,602x 1019

Nilai band gap

_hxc _ (413608 x 10715)eV.s x (3 x 1017) "™/

= 427,87 nm

0.8+

06+

(F®hv)A/2

0.4

0.0

D.z—/ ‘

—1.25%

pada saaty =0

_hxc _ (413608 x 10715)eV.s x (3 x 1017) "™/g

T
4
hv

A
E

2,81eV

= 441,57 nm
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Lampiran 8. Uji Aktivitas Fotodegradasi Metil Violet

a. Panjang Gelombang Maksimum

Lamdha Maks Metil Violet

Tanggal Analisa : 15 Juni 2022

2.0+ 90.0 ,1.929

1.5

0.5

0.0

T
500 600 700
Wavelength (nm)

Scan Analysis Report

Report Time : Wed 15 Jun 12:49:16 PM 2022

Method:

Batch: D:\Mahasiswa On Going\Diniyah\Lamdha Maks Metil Violet (15-06-2022) .DSW
Software version: 3.00(339)

Operator: Rika

Sample Name: Metil Violet 10 ppm

Collection Time 6/15/2022 12:50:10 PM
Peak Table
Peak Style Peaks
Peak Threshold 0.0100
Range 800.0nm to 400.0nm
Wavelength (nm) Abs

592.9 1.912

590.0 1.929

b. Penentuan Kurva Standar Metil Violet

Kurva Standar Metil Violet

Tanggal Analisa : 27 Juni 2022

1 1
1] 2 4 6 8 10
Concentration (mg/L}



Concentration Analysis Report

Report time 6/27/2022 10:37:33 AM

Method

Batch name D:\Mahasiswa On Going\Diniyah\Kurva Standar Metil
Violet (27-06-2022) .BCN

Application Concentration 3.00(339)

Operator Susi

Instrument Settings

Instrument Cary 50
Instrument version no. 3.00
Wavelength (nm) 590.0
Ordinate Mode Abs

Ave Time (sec) 0.1000
Replicates 3
Standard/Sample averaging OFF
Weight and volume corrections OFF

Fit type Linear
Min R? 0.95000
Concentration units mg/L
Comments:

Zero Report

Read Abs nm
zZero (0.0972) 590.0
Calibration
Collection time 6/27/2022 10:38:27 AM
Standard Concentration F Mean SD %$RSD Readings
mg/L
Std 1 0.1293
0.1290
1.0 0.1291 0.0002 0.17 0.1289
Std 2 0.2722
0.2725
2.0 0.2723 0.0003 0.09 0.2721
Std 3 0.6524
0.6536
4.0 0.6525 0.0012 0.18 0.6513
Std 4 1.0509
1.0501
6.0 1.0510 0.0009 0.08 1.0518
std 5 1.4683
1.4749
8.0 1.4721 0.0034 0.23 1.4732
sStd 6 1.9600
1.9514
10.0 1.9584 0.0063 0.32 1.9637
Calibration eqgn Abs = 0.20304*Conc -0.12647
Correlation Coefficient 0.99634
Calibration time 6/27/2022 10:40:26 AM

Results Flags Legend
U = Uncalibrated
N = Not used in calibration

= Overrange
Repeat reading

o O
I
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c. Perhitungan Uji Aktivitas Fotodegradasi Metil Violet

% degradasi = £0=Ct x 100%

Co

Keterangan: Co

= konsentrasi awal sebelum didegradasi (ppm)

Ct = konsentrasi akhir sesudah didegradasi (ppm)

1. Perhitungan Penentuan Komposisi Dopan Optimum

Komposisi |~ Absorbansi C, %
Dopan Fe - (Ppm)
%) | (opm) | | I | x| PP Gegradasi
0,5 8,9677 | 0,4859 | 0,3881 | 0,4653 | 0,4464 | 2,8216 | 68,5524
0,75 8,9677 | 0,2972 |0,2519 | 0,2459 | 0,2650 | 1,9280 | 78,4445
1,0 9,4735 | 0,2236 | 0,2118 | 0,1536 | 0,1963 | 1,5898 | 83,2384
1,25 9,5285 | 0,2252 | 0,2147 | 0,2066 | 0,2155 | 1,6842 | 82,3087

Perhitungan nilai persen degradasi :

e Komposisi dopan Fe 0,5%
y =0,20304x — 0,1264
0,4464 = 0,20304x — 0,12647
0,4464+ 0,12647 = 0,20304x
0,57287 = 0,20304x
X =2,8216 ppm
e Komposisi dopan Fe 0,75%
y = 0,20304x — 0,1264
0,2650 = 0,20304x — 0,12647
0,2650+ 0,12647 = 0,20304x
0,57287 = 0,20304x
X =1,9280 ppm

e Komposisi dopan Fe 1,0%
y = 0,20304x — 0,1264

0,1963 = 0,20304x — 0,12647

. _C0-Ct
% degradasi =5 X 100%
_8,9677-2,8216
T 89677

= 68,5524%

X 100%

. _Co0-Ct
% degradasi =5 X 100%
_ 8,9677-1,9280
T 89677

=78,4445%

X 100%

% degradasi =C°C_OCt x 100%

_94735-1,5898
9,4735

x 100%



0,1963+ 0,12647 = 0,20304x
0,32277 = 0,20304x
X =1,5898 ppm

e Komposisi dopan Fe 1,25%
y = 0,20304x — 0,1264

= 83,2384%

. _C0-Ct
% degradasi =5 X 100%
_9,5285-1,6842

86

0,2155 = 0,20304x — 0,12647 TR 100%
0,2155+ 0,12647 = 0,20304x =82,3087%
0,34197 = 0,20304x
X =1,6842 ppm
2. Perhitungan Penentuan Massa Katalis Optimum
g?;f; Cy Absorbansi C, %
(mg) (ppm) | I 1 X (ppm) degradasi
30 9,4735 | 0,2236 | 0,2118 | 0,1536 | 0,1963 | 1,5898 | 83,2384
60 9,3523 | 0,1782 | 0,1823 | 0,1428 | 0,1677 | 1,4491 | 84,5181
100 9,2843 | 0,1587 | 0,122 |0,1363 | 0,390 | 1,3074 | 85,9205
200 9,3357 | 0,1134 | 0,0968 | 0,1142 | 0,1081 | 1,1554 | 87,6258

Perhitungan nilai persen degradasi :

e Massa katalis 30 mg

y = 0,20304x — 0,1264
0,1963 = 0,20304x — 0,12647

0,1963+ 0,12647 = 0,20304x
0,32277 = 0,20304x
X =1,5898 ppm

e Massa katalis 60 mg

y =0,20304x — 0,1264
0,1677 = 0,20304x — 0,12647

0,1677+ 0,12647 = 0,20304x
0,29417 = 0,20304x

. _C0-Ct
% degradasi =5 X 100%
_9,4735-1,5898
© 94735

= 83,2384%

. _CO0-Ct
% degradasi = =

_9,3523-1,4491
- 9,3523

=84,5181%

x 100%

x 100%

x 100%
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X =1,4491 ppm
e Massa katalis 100 mg
y=0,20304x—0,1264 % degradasi =——— x 100%
0,1390 = 0,20304x — 0,12647 = 22843-1,5074
9,2843
0,1390 + 0,12647 = 0,20304x = 85,9205%
0,26547 = 0,20304x
x =1,3074 ppm

x 100%

e Massa katalis 200 mg
= X 100%

y =0,20304x — 0,1264 % degradasi =
0,1081 = 0,20304x — 0,12647 = 2L
0,1081 + 0,12647 = 0,20304x = 87,6258%
0,23457 = 0,20304x
X =1,1554 ppm

x 100%

3. Perhitungan Uji Efektivitas Fotodegradasi

Absorbansi
Co Ci %

(ppm) I I X | (ppm) | degradasi

Uji Kontrol

Tanpa katalis | 9,4849 | 1,5947 | 1,5892 | 1,591 | 8,4634 | 10,7684
Tanpa sinar 9,7703 | 1,1961 | 1,2007 | 1,1984 | 6,5251 | 33,2134
TiO, 10,1143 | 0,9429 | 0,901 | 0,9219 | 5,1636 [ 48,9303
TiO,-Fe 9,2288 | 0,1134| 0,0968 | 0,1051 [ 1,1405| 87,6448

Perhitungan nilai persen degradasi :
e Tanpa Katalis
y =0,20304x—0,1264 % degradasi =——— x 100%
1,5910 = 0,20304x — 0,12647 =2
1,5910+ 0,12647 = 0,20304x =10,7684%
1,71747 = 0,20304x

X =8,4634 ppm

X 100%



e Tanpa Sinar
y = 0,20304x — 0,1264

1,1984 = 0,20304x — 0,12647
1,1984+ 0,12647 = 0,20304x
1,32487 = 0,20304x
X =6,5251 ppm

e Katalis TiO>
y = 0,20304x — 0,1264
0,9219 = 0,20304x — 0,12647
0,9219+ 0,12647 = 0,20304x
1,04837 = 0,20304x
X =5,1636 ppm

e Katalis TiO»-Fe
y =0,20304x — 0,1264

0,1051 = 0,20304x — 0,12647
0,1051+ 0,12647 = 0,20304x
0,23157 =0,20304x
X =1,1405 ppm

Lampiran 9. Hasil Uji Statistik
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. _C0-Ct
% degradasi =5 X 100%
_9,7703-6,5251
T 97703

= 33,2134%

X 100%

% degradasi :COC_OCt x 100%

_10,1143-5,1636
10,1143

= 48,9303%

x 100%

. _C0-Ct
% degradasi =5 X 100%
_9,2288-1,1405
© 92288

= 87,6448%

x 100%

a. Analisis Komposisi menggunakan One Way ANOVA dan Tukey B=

ANOVA
Degradasi
Sum of Squares df Mean Square F Sig.
Between Groups 408.861 3 136.287 77.617 .001
Within Groups 14.047 8 1.756
Total 422.909 11




Tukey B2

Degradasi
Subset for alpha = 0.05

komposisi N 1 2 3
0.5% 3 68.5467
0.75% 3 78.4400
1.25% 3 82.3033
1.0% 3 83.3200

Means for groups in homogeneous subsets are displayed.

a. Uses Harmonic Mean Sample Size = 3.000.

b. Analisis Massa menggunakan One Way ANOVA dan Tukey B2
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ANOVA
Degradasi
Sum of Squares df Mean Square F Sig.
Between Groups 31.953 3 10.651 11.282 .003
Within Groups 7.552 8 944
Total 39.505 11
Tukey B2
Degradasi
Subset for alpha = 0.05

massa N 1 2 3

30 3 83.2333

60 3 84.5133 84.5133

100 3 85.9167 85.9167

200 3 87.6200

Means for groups in homogeneous subsets are displayed.

a. Uses Harmonic Mean Sample Size = 3.000.

c. Analisis Efektivitas Fotokatalis menggunakan One Way ANOVA dan

Tukey B?
ANOVA
Degradasi
Sum of Squares df Mean Square F Sig.
Between Groups 5623.171 3 1874.390 1314.148 .000
Within Groups 5.705 4 1.426
Total 5628.877 7
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Tukey B2

Degradasi
Subset for alpha = 0.05

Kontrol N 1 2 3 4
MV + sinar 2 10.76800
MV + TiO2 2 33.21300
MV + TiO2 + Sinar 2 48.93000
MV + TiO2-Fe + Slnar 2 87.64484

Means for groups in homogeneous subsets are displayed.

a. Uses Harmonic Mean Sample Size = 2.000.



