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MOTTO

“Take chances, make mistakes.
That’s how you grow.
Pain nourishes your courage
You have to fail in order to practice being brave.”

- Mary Tayler Mooler
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ABSTRAK

Shavira, Gita, Deby. 2023. Uji Aktivitas Degradasi Natrium Lauryl Sulfate
(NaLS) Menggunakan Fotokatalis TiO2-Karbon Aktif. SKRIPSI.
Program Studi Kimia, Fakultas Sains dan Teknologi Universitas Islam
Negeri Maulana Malik Ibrahim Malang. Pembimbing I: Lulu’atul Hamidatu
Ulya, M.Sc; Pembimbing II: Dr. Akyunul Jannah, S.Si, M.P.

Kata kunci : Fotodegradasi, TiO2, Surfaktan, NaLS, Karbon aktif

Limbah deterjen industri laundry yang dibuang ke alam dapat menyebabkan
penurunan kualitas air dan berakibat pada kondisi perairan, sehingga perlu dilakukan
pengolahan limbah salah satunya dengan cara fotodegradasi. Penelitian ini bertujuan
mengetahui karakteristik TiO, yang diembankan karbon aktif dengan metode sonikasi.

Karakterisasi menggunakan instrumen XRD untuk mengetahui fasa kristal dan
pergeseran 2 theta, dan UV-Vis DRS bertujuan untuk mengetahui energi celah pita dan
daerah serapan sinar. Serta uji aktivitas fotodegradasi Natrium Lauryl Sulfate
menggunakan fotokatalis TiO,-karbon aktif dengan variasi lama penyinaran, massa
optimum fotokatalis dan konsentrasi sampel.

Hasil karakterisasi XRD menujukkan bahwa kristal yang dihasilkan berupa fasa
anatas dan adanya pergeseran 2 theta dari 25,375 menjadi 25,45. Data UV-Vis DRS
didapatkan penurunan nilai band gap dari 3,21 eV menjadi 3,17 eV, dengan serapan
paling tinggi pada daerah sinar tampak. Sedangkan, pada pengujian aktivitas
fotodegrasdasi didapatkan waktu penyinaran optimum dengan lampu halogen 20W
selama 60 menit dengan %degradasi 70,09%, massa optimum fotokatalis TiO,-karbon
aktif 100 mg, dan konsentrasi optimum dari Natrium Lauryl Sulfate sebesar 25 mg/L
menghasilkan %degradasi sebesar 74,57%.
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ABSTRACT

Shavira, Gita, Deby. 2023. Photodegradation Activity Test of Sodium Lauryl
Sulfate (SLS) using TiO2- Activated carbon as Photocatalyst. Thesis.
Chemistry Department, Science and Technology Faculty, Universitas Islam
Negeri Maulana Malik Ibrahim Malang. Supervisor I: Lulu’atul Hamidatu
Ulya, M.Sc; Supervisor Il: Dr. Akyunul Jannah, S.Si, M.P.

Key words: Photodegradation, TiO», Surfactant, NaLS, Activated carbon

Laundry industry detergent waste that is thrown into nature can cause a decrease
in water quality and impact water conditions, so it is necessary to treat the waste, one of
which is by photodegradation. This research aims to determine the characteristic of TiO;
carried by activated carbon.

Characterized using an XRD instrument to determine the crystal phase and 2
theta shift, and UV-Vis DRS aims to determine the band gap energy and light absorption
area. As well as testing the photodegradation activity of Natrium Lauryl Sulfate using a
TiO2-activated carbon photocatalyst with variations in irradiation time, optimum
photocatalyst mass and sample concentration.

The XRD characterization results show that the resulting crystals are in the
anatase phase and there is a 2 theta shift from 25.375 to 25.45. DRS UV-Vis data showed
a decrease in the band gap value from 3.21 eV to 3.17 eV, with the highest absorption in
the visible light area. Meanwhile, in the photodegradation activity test, the optimum light
time with a 20W halogen lamp was found for 60 minutes with a degradation percentage
of 70.09%, the optimum mass of the TiO2-activated carbon photocatalyst was 100 mg,
and the optimum concentration of Natrium Lauryl Sulfate was 25 mg/L resulting in a
degradation percentage. amounting to 74.57%.
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BAB |
PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Industri laundry telah berkembang dengan pesat di dunia, salah satunya
yaitu pada kota Malang. Industri tersebut menghasilkan air deterjen yang
langsung dibuang ke lingkungan perairan terdekat. Limbah deterjen industri
laundry dapat menyebabkan penurunan kualitas air yang berakibatkan pada
kondisi perairan.

Limbah laundry mengandung bahan kimia seperti surfaktan, fosfat,
ammonia dan nitrogen yang dapat membuat kadar kekeruhan, BOD dan COD
tinggi (Astuti, 2018). Adanya kandungan surfaktan pada deterjen menyebabkan
limbah air yang dihasilkan memiliki busa. Surfaktan termasuk bahan aktif
permukaan, karena memiliki sifat ganda dari molekulnya yaitu bagian polar yang
dapat bereaksi dengan air disebut hidrofilik dan bagian non-polar yang bereaksi
dengan minyak atau lemak disebut dengan lipofilik (Maretta, dan Helmy., 2015).
Pada gugus hidrofilik adanya fosfat yang dapat menghasilkan limbah berupa
polifosfat, adanya fosfat dalam air dapat menghambat penguraian biologis
sehingga menyebabkan terjadinya eutrofikasi (Apriyani, 2017).

Beberapa jenis surfaktan yang biasa digunakan sebagai bahan pembersih
adalah Alkil Benzena Sulfonat (ABS), Linier Alkil Sulfonat (LAS) dan Sodium
Lauryl Sulfate (SLS). Sodium Lauryl Sulfate memiliki nama lain yaitu Sodium
Dodecyl Sulfate dan Natrium Lauryl Sulfate. Pada industri NaLS digunakan dalam
produk pemadaman kebakaran, deterjen dan sabun, sebagai flokulan dan agen

penghilang tinta (Freitas et al., 2020; Chaturvedi and Kumar., 2010). Natrium
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Lauryl Sulfat dapat menyebabkab iritasi kulit jika terpapar dengan kosentrasi >2%
(Bondi et al., 2015).

Berdasarkan uraian mengenai bahaya limbah laundry sehingga dapat

memunculkan pencemaran lingkungan yang disebabkan oleh manusia. Sehingga,

akibat yang dihasilkan akan berdampak pada kehidupan masyarakat. Seperti pada

ayat Allah SWT yang menyebutkan pada Al-Qur’an surah Ar-Rum ayat 41 :

b il 5ls todll s 4B A T £ 2 A g S b

Artinya : “Telah Nampak kerusakan di darat dan di laut disebabkan karena
perbuatan tangan manusia. Allah menghendaki agar mereka merasakan sebagian
dari (akibat) perbuatan mereka, agar mereka kembali (ke jalan yang benar)”
(QS. Ar- Rum : 41).

Dalam tafsir al- Sya’rawi (Sya’rawi, 2011) menjelaskan kata Jebyang
diartikan sebagai bana dan wadhafa atau telah jelas namun tidak terlihat.
Sehingga Allah swt. mengatakan ayat diatas bahwa adanya kerusakan yang telah
terjadi, tetapi para perusak menutupi sehingga ia seperti api dalam sekam dan
tiba-tiba dapat merusak masyarakat.

Ayat diatas mengingatkan bahwa sebagai manusia seharusnya tidak
melakukan kerusakan di bumi, karena hal tersebut akan berdampak pada
kehidupan masyarakat. Sehingga sebagai khalifah yang memiliki akal, seharusnya
dapat mencari cara untuk mengolah limbah agar tidak menyebabkan pencemaran
lingkungan. Oleh sebab itu, penelitian mengenai degradasi limbah deterjen
menggunakan material fotokatalis dilakukan untuk mengatasi permasalahan
lingkungan.

Sejauh ini sudah banyak dikembangkan untuk pengolahan limbah laundry

seperti metode adsorpsi, biosand filter, dan AOPs (Advanced Oxidation



3
Processes). Menurut Sitorus dan Desiani (2014), bahwa adsorpsi adalah peristiwa
terjadinya penyerapan suatu substansi pada permukan zat padat. Sedangkan untuk
Biosand Filter yaitu filter saringan pasir yang didesain untuk menurunkan
kandungan organik dalam limbah laundry (Sinaga, dan Astuti., 2015). Pada
metode AOPs dilakukan pengolahan air dengan melibatkan radikal hidroksil yang
dapat mengubah polutan menjadi substansi yang lebih ramah lingkungan (Deng,
et al., 2015; Palwaguna, 2017; R., dan Rizki, 2020). Fotodegradasi merupakah
salah satu metode AOPs dimana adanya proses penguraian suatu senyawa dengan
bantuan energi foton, dan bahan fotokatalis semikonduktor. Prinsip dari
fotodegradasi yaitu adanya eksitasi elektron dari pita valensi ke pita konduksi
pada logam semikonduktor jika dikenai energi foton (Fatimah, et al. 2005). Pada
penelitian yang sudah dilakukan bahwa proses degradasi limbah laundry dengan
fotokatalis dapat mendegradasi sebesar 93.75% untuk limbah Sodium Lauryl
Sulphate.

Adapun pengolahan air limbah yang mengandung surfaktan dengan metode
fotodegradasi yang menggunakan fotokatalis semikonduktor antara lain TiO,
ZnO, Fe.03 Metode Fotokatalis merupakan proses kombinasi reaksi fotokimia
yang memerlukan cahaya foton dan katalis yang dapat mempercepat transformasi
kimia. Semikonduktor jika terkena sumber cahaya akan menghasilkan elektron
atau hole (e/h*) dari eksitasi elektron sehingga terjadi proses oksidasi polutan
organik (Putro, et al, 2019). Semikonduktor TiO, adalah bahan yang sering
digunakan untuk pembuatan fotokatalis, dikarenakan memiliki sifat ramah
lingkungan, stabilitas terhadap foton, hingga ekonomis dan tidak toksik.

Fotokatalis TiO, memiliki kelebihan yang dapat digunakan berulang kali tanpa
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kehilangan aktivitasnya (Yulianto, 2021; Choi et al., 2009). Pada proses
pengolahan dengan fotokatalis memiliki keuntungan seperti reaksi yang cepat,
tidak ada limbah dari hasil pengolahan, reusable, dan relatif ekonomis (Maretta
dan Helmy., 2015; Handayani, et al., 2012).

TiO2 merupakan salah satu bahan semikonduktor yang sering digunakan,
karena memiliki energi celah yang relatif besar untuk melakukan proses oksidasi
dan reduksi zat lain. Selain itu, TiO> mempunyai aktivitas fotokatalis yang tinggi,
stabil dan merupakan oksidator kuat (Hartoyo dan Harjito., 2013; Trisunaryanti, et
al., 2005). Peningkatan efisiensi dari fotokatalis TiO, dapat ditambahkan materi
penyangga. Karbon aktif adalah salah satu penyangga yang memiliki luas
permukaan besar dan kapasitas adsorpsi yang besar. Penggunaan karbon aktif
sebagai penyangga memiliki kelebihan dapat memperluas permukaan katalis
sehingga dapat meningkatkan senyawa yang akan terikat dan terdegradasi pada
ruang TiO. (Naimah, et al., 2015). Pada penelitian yang sudah dilakukan oleh
Ramdhan, dan Amarudin. (2013) menyatakan bahwa fotokatalis TiO. dapat
mendegradasi sebanyak 90,4% pestisida. Sedangkan dengan penambahan karbon
aktif persen degradasi meningkat, seperti yang dilakukan oleh Awfa, et al. (2018)
bahwa hasil degradasi carbamazepine dilakukan dengan fotokatalis TiO2-Karbon
aktif sebesar 98%. Maka dengan penambahan karbon aktif maka aktivitas
degradasi akan meningkat karena sifat karbon aktif yang dapat mengikat partikel
dan memperluas permukaan dari TiOa.

Metode sintesis yang dapat dilakukan untuk menggabungkan fotokatalis
semikonduktor TiO2 dengan karbon aktif antara lain sonikasi, microwave, sol-gel,

metode padatan dan polimerisasi kompleks. Metode sonikasi merupakan metode



5)
yang paling sering digunakan untuk sintesis material fotokatalis. Menurut
Yulianto (2021), sonikasi adalah metode sintesis yang menggunakan energi suara
atau gelombang ultrasonik sebagai sumber energi sehingga adanya perubahan
sifat fisika dan kimia. Metode ini memiliki sifat yang sederhana dan dapat
menghasilkan partikel sangat kecil, menurut Inggarwati, et al (2020) menyatakan
bahwa metode sonikasi memiliki kelebihan yaitu waktu yang diperlukan relatif
cepat, alat sederhana, penggunaan suhu rendah, dan menghasilkan ukuran partikel
seragam. Pada penelitian yang sudah dilakukan oleh Yulianto (2021) didapatkan
hasil sintesis dengan metode sonikasi berupa pola difraksi 26 = 25,321° dengan
panjang gelombang sebesar 443 nm untuk fotokatalis TiO2-N/Karbon aktif.

Berdasarkan uraian tersebut, peningkatan efisiensi fotokatalis TiO;
diperlukan penambahan pengemban karbon aktif. Penggabungan fotokatalis
dengan pengemban dilakukan metode sonikasi. Dengan demikian penelitian ini
dapat melakukan karakterisasi menggunakan UV-Vis DRS untuk mengetahui
energi celah pita, XRF untuk menganalisis unsur secara kualitatif dan XRD untuk
mengidentifikasi fasa dan ukuran kristal. Pengujian aktivitas dari fotokatalis TiO2-
Karbon aktif dilakukan uji dengan variasi lama penyinaran, massa dan konsentrasi
optimum.

1.2 Rumusan Masalah

Berdasarkan latar belakang di atas dapat dirumuskan permasalahan sebagai
berikut :

1. Bagaimana pengaruh variasi waktu penyinaran dari degradasi Natrium
Lauryl Sulfate dengan fotokatalis TiO.-Karbon aktif?
2. Bagaimana pengaruh massa dari fotokatalis TiO.-Karbon aktif terhadap

degradasi sampel Natrium Lauryl Sulfate?



1.3

6
Bagaimana pengaruh konsentrasi dari sampel Natrium Lauryl Sulfate
dengan fotokatalis TiO.-Karbon aktif?
Bagaimana pengaruh penambahan karbon aktif pada TiO2 terhadap uji
aktivitas degradasi Natrium Lauryl Sulfate?

Tujuan Penelitian

Berdasarkan latar belakang dan permasalahan yang ada, maka penelitian

mempunyai tujuan, antara lain :

1.

14

Mengetahui pengaruh variasi lama penyinaran degradasi Natrium Lauryl
Sulfate dengan fotokatalis TiO.-Karbon aktif.

Mengetahui pengaruh massa dari TiO2-Karbon aktif yang digunakan untuk
degradasi Natrium Lauryl Sulfate.

Mengetahui konsentrasi dari sampel Natrium Lauryl Sulfate dengan
fotokatalis TiOz-karbon aktif.

Mengetahui pengaruh penambahan karbon aktif pada TiO, terhadap uji
aktivitas degradasi Natrium Lauryl Sulfate.

Batasan Masalah

Batasan-batasan masalah dalam penelitian ini sebagai berikut :

1.

2.

Sampel laundry yang digunakan adalah Natrium Lauryl Sulfate.

Material fotokatalis yang digunakan adalah TiO, anatas serbuk sebagai
semikonduktor yang dimodifikasi dengan karbon aktif.

Sintesis TiO2-karbon aktif dilakukan dengan sonikasi 20 kHz.

Karakterisasi energi celah pita dengan instrumen UV-Vis DRS.
Karakterisasi struktur fotokatalis dilakukan dengan instrumen XRD.

Variasi lama penyinaran pada uji aktivitas fotodegradasi adalah 0; 10; 20;

40; 60 dan 80 menit.
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7. Variasi massa fotokatalis TiO-Karbon aktif sebesar 0; 50; 75; 100; 125 dan
150 mg .
8. Variasi konsentrasi dari sampel Natrium Lauryl Sulfate adalah 10; 20; 25;
30 dan 40 mg/L.

1.5 Manfaat Penelitian

Manfaat dari penelitian ini adalah memberikan informasi baru mengenai
pengolahan limbah cair industri laundry Natrium Lauryl Sulfate dengan
fotokatalis TiO2-karbon aktif yang diharapkan dapat digunakan untuk pemikiran

bagi perkembangan ilmu di bidang lingkungan dan teknologi, khususnya pada

pengolahan limbah deterjen.



BAB Il
TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Natrium Lauryl Sulfate

Deterjen merupakan senyawa kimia yang umum digunakan pada kehidupan
bukan hanya aktivitas rumah tangga tetapi juga digunakan aktivitas industri.
Menurut hasil survey PT Corinthian Indhopharma Corpora (CIC) diperkirakan
konsumsi deterjen hingga mencapai 2,44 kg pada 2004 (Sopiah, 2004). Menurut
Keputusan Menteri Lingkungan Hidup 03 (2010) tentang baku mutu limbah cair
industri, kandungan deterjen Methyl Blue Active Surfactants memiliki kadar
maksimum 10 mg/L.

Deterjen memiliki campuran dari beberapa zat kimia yaitu surfaktan sebagai
zat aktif permukaan (surface active agent); pembangun (builder) yang biasanya
menggunakan senyawa fosfat, sitrat, asetat, atau silikat (zeolite); pengisi (filler)
dan serta zat aditif seperti pewangi, pewarna, pemutih, dan lain-lain (Sholichah
dan Suseno, 2013). Surfaktan (surface active agent) merupakan zat aktif yang
mempunyai dua gugus dengan sifat berbeda yaitu hydrophile yang dapat berikatan
dengan air dan hydrophobe yang dapat berikatan dengan lemak atau minyak.
Bahan aktif ini berfungsi untuk menurunkan tegangan permukaan air sehingga
dapat melepaskan kotoran yang menempel pada permukaan bahan (Kiswnadono,
et al., 2020). Strutur gugus surfaktan dapat dilihat pada Gambar 2.1.

o 0
\\S// e Na
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Gambar 2. 1 Struktur gugus Natrium Lauryl Sulfat (Niraula et al., 2014)
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Natrium Lauryl Sulfat (NaLS) diperoleh dari sulfat lauryl alkohol dan
Na,COz. NaLS termasuk jenis surfaktan anionik dengan rumus molekul NaLS
adalah CH3(CH2)10CH>0SOsNa dengan berat molekul 288,38 g/mol (Lestari,
2012). Natrium Lauryl Sulfate memiliki nama lain yaitu Sodium Lauryl Sulfate
(SLS) atau Sodium Dodecyl Sulfate (SDS), sebuah surfaktan anionik yang
biasanya digunakan sebagai penjaga kestabilan dari produk pembersih rumah
tangga. SLS memiliki sifat tidak mudah menguap dan larut dalam air (100-150
g/L pada suhu ruang), memiliki berat molekul 288.38 g/mol, pH 7.2, koefisien
partisi (log Pow) 1.6 membuat senyawa relatif hidrofilik (Bondi et al., 2015).

Salah satu cara untuk menanggulangi pencemaran yang disebabkan oleh
limbah surfaktan terutama Natrium Lauryl Sulfate dengan metode degradasi.
Adapun beberapa penelitian yang sudah melakukan penelitian terhadap degradasi
surfaktan. Pada penelitian Pristantho (2011) dalam penelitiannya menyebutkan
bahwa aktivitas degradasi yang dilakukan oleh TiO, kombinasi reagen fenton
dengan konsentrasi NaLS sebanyak 5 ppm dapat terdegradasi secara optimal pada
waktu 180 menit dengan massa optimum 0,125 g yang dilakukan pada pH 7
menghasilkan %degradasi sebesar 68,8%. Maretta, et al (2015) menyatakan
bahwa degradasi Sodium Lauryl Sulphate dengan fotokatalis ZnO dapat bekerja
secara optimum pada konsentrasi sebesar 0,4 g dan waktu optimum 60 menit yang
menghasilkan %degradasi sebesar 57,03%. Sementara pada penelitian Nurdin, et
al (2017) dapat mendegradasi Sodium Lauryl Sulphate menggunakan TiO2 dengan
doping Ni dan N pada kondisi Ni(5%)-N-TiO2 menghasilkan %degradasi sebesar

93,75%.
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2.2 Fotodegradasi

Peningkatan penghasilan limbah dari industri membuat seperapa pentingnya
untuk mengolah limbah agar tidak menjadi zat pencemar yang berbahaya bagi
lingkungan. Pengolahan limbah beragam, salah satunya dengan metode AOPSs
(Advanced Oxidation Process) merupakan metode pengolahan air yang
melibatkan radikal hidroksil sehingga polutan dapat berubah menjadi zat atau
produk yang lebih aman ke lingkungan (Rizky, dan R. 2020; Deng et al., 2015;
Palwaguna, 2017). Salah satu metode AOPs menggunakan metode fotodegradasi.
Fotodegradasi yaitu adanya eksitasi elektron dari pita valensi ke pita konduksi
pada logam semikonduktor jika terkena sinar foton, sehingga menghasilkan hole
atau lubang yang dapat berinteraksi dengan air dan membentuk radikal hidroksil
(eOH) untuk menguraikan senyawa limbah (Fatimah, dan Wijaya., 2005). Pada
proses ini merupakan teknik penguraian senyawa limbah dengan energi foton
yang berasal cahaya ultraviolet (UV) dan katalis yang bersifat semikonduktor.

Pada proses fotokatalitik semikonduktor yang berupa TiO, akan
mengadsorpsi sinar UV (< 380nm) dimana nilai tersebut memiliki nilai energi
celah pita pada rentang (3 - 3,2 eV) sehingga terjadi pemisahan muatan atau
fotoeksitasi dalam molekul TiO2. Selanjutnya elektron (e”) mengalami eksitasi ke
pita konduksi dan meninggalkan hole yang bersifat positif (h*) pada pita valensi.
Lubang atau hole akan bereaksi bersama air atau ion OH™ dan menghasilkan
radikal hidroksil (*OH). Radikal hidroksil akan menyerang molekul organik dan
mendegradasi menjadi senyawa sederhana seperti CO., H>O dan ion halida jika
molekul organik tersebut mengandung halogen (Hardeli et al., 2014: Linsebigler,

1995). Berikut adalah persamaan reaksi fotokatalis (Lea dan Adesina, 1998):
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TiO2+hv—e cb+h*vb (2.1)
e +02—> 02 (2.2)
h*+vb+HO—OHe+H" (2.3)
O +H"—>HO - (2.4)
OHe + Bahan Organik — COz + H20 (2.5)
HO - + Bahan Organik — CO + H20 (2.6)

Berdasarkan penelitian yang dilakukan oleh Anggraini (2015) menunjukkan
bahwa limbah laundry yang mengandung surfaktan anionik sebesar 126,86 mg/L
dapat menurun menjadi 92,89 mg/L saat menggunakan fotokatalis TiO».
Fotodegradasi dipengaruhi oleh massa TiO. jika massa fotokatalis yang
digunakan meningkat maka akan didapatkan hasil degradasi yang tinggi hingga
mencapai massa optimum. Hal ini di perkuat oleh penelitian Amaliyah (2014)
adanya penambahan massa TiO sebanyak 0,6 mg/mL, sehingga jumlah surfaktan
yang terdegradasi meningkat dari 33,14% menjadi 96,68%. Untuk degradasi
Natrium Lauryl Sulfate yang telah dilakukan oleh Pristantho (2011) dengan
fotokatalis TiO>-reagen fenton dapat degradasi sebesar 43,82% dengan waktu

penyinaran optimum selama 3 jam.

2.3 Material Semikonduktor TiO2 Anatas

Material semikonduktor memiliki daya hambat elektrik antara isolator
dengan konduktor dengan adanya pita elektron, dimana semikonduktor memiliki
energi celah pita antara 0,5 — 5,0 eV. Energi celah pita berada diantara pita
konduksi (C ) yang memiliki energi tertinggi dan pita valensi (V) dengan energi
terendah (Yulianto, 2021).

Energi celah pita adalah energi paling sedikit yang diperlukan untuk
geksitasi elektron dari pita valensi ke pita konduksi. Jika berdasarkan pengisian

elektron pita energi dibedakan menjadi dua jenis, yaitu pita valensi dan pita
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konduksi. Pita valensi adalah pita energi teratas yang terisi penuh oleh elektron
sedangkan pita konduksi adalah pita energi yang berada di atas pita valensi yang
sebagian terisi elektron atau tidak terisi sama sekali oleh elektron (Triwardiati,
dan Ermawati., 2018). Struktur energi celah pita pada semikonduktor dapat dilihat

pada Gambar 2.2.

Elektron bebas

> Pita valensi

hole

Gambar 2.2 Eksitasi elektron material semikonduktor (Kaneko dan Okura, 2002)

Semikonduktor tersusun berdasarkan ikatan-ikatan atom yang memiliki
elektron sebagai penyusun dasar. Pada semikonduktor tipe-n mempunyai
kelebihan elektron atau bermuatan negatif sedangkan semikonduktor tipe-p
memiliki kelebihan hole atau bermuatan positif. Adanya doping dari suatu
material lain dapat membuat kondisi menjadi kelebihan elektron dan hole
(Ramadhana, et al., 2022).

Menurut literatur Yulianto (2021) semikonduktor yang digunakan untuk
fotokatalis memiliki dua jenis yaitu oksida logam dan sulfida logam. Kelompok
oksida logam yang sering digunakan sebagai fotokatalis yaitu TiO», Fe-Os, ZnO,
WO3 atau SnO». Sedangkan untuk kelompok sulfida logam yang sering digunakan
untuk fotokatalis yaitu CdS, ZnS, CuS, dan FeS. Material semikonduktor
mempunyai rentang berbeda untuk nilai energi celah pita, konduktivitas dan

potensial redoks. Jika dilihat dari Gambar 2.3 bahwa semakin meningkat nilai
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potensial pita valensi, maka semakin tinggi daya oksidasi yang dimiliki oleh hole
(h"). Fotokatalis yang umum digunakan adalah TiO,. Rentang energi celah pita
pada semikonduktor dapat dilihat pada Gambar 2.3.
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Gambar 2.3 Nilai energi celah pita, posisi pita valensi, posisi pita konduksi dan
potensial redoks dari berbagai semikonduktor (Palupi, 2006)

Materal TiO2 merupakan bahan semikonduktor dengan celah pita yang
lebar. Dilihat dari struktur TiO, mempunyai tiga fase kristal yaitu anatase, rutile,
dan brookite. Struktur anatase dan rutile memiliki bentuk kristal tetragonal
sedangkan brookite memiliki bentuk struktur kristal ortorombik. Diantara ketiga
fase tersebut, anatase yang paling sering digunakan sebagai fotokatalis. Hal ini
karena mobilitas elektronnya lebih besar daripada rutile (4 vs 0,1 cm? V1 sty
Namun, energi celah pita pada fase ini sedikit lebih besar dari fase rutile (3,2 eV
vs 3,0 eV) sehingga memerlukan aktivasi material di bawah iradiasi UV-A

(Ramadhy et al. 2020). Berikut adalah Gambar 2.4 dari struktur kristal TiOa.

Gambar 2.4 Struktur kristal TiO> : (a) rutile, (b) anatase dan (c) brookite
(Kurniastuti, 2018)
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Aktivitas degradasi yang dilakukan dipengaruhi oleh banyaknya fotokatalis

yang diberikan. Penelitian yang dilakukan oleh Zhang, et al (2004) mendapatkan
hasil optimal dalam fotodegradasi Sodium Dodecyl Sulfate dengan nano-TiO:
pada kondisi optimal 2 g/L. Adapun hal yang mempengaruhi aktivitas degradasi
yaitu kondisi pH zat polutan, seperti penelitian yang sudah dilakukan Andari dan
Wardhani (2014) mendapatkan bahwa degradasi metilen biru dengan fotokatalitik
TiO2 memiliki kondisi pH optimum pada pH 9 dengan %degradasi sebesar 96%.
Pengujian fotodegradasi dapat dilakukan berulang dengan fotokatalis yang sama
sehingga dibuktikan oleh penelitian Aliah dan Karlina (2015) bahwa fotokatalis
TiO dapat dilakukan pengulangan untuk proses fotodegradasi selama sepuluh
kali dan mampu mengurai senyawa zat metilen biru hingga %degradasi yang

dihasilkan rata-rata sebesar 90%.

2.4 Karbon Aktif
Karbon aktif salah satu media penyangga yang umum digunakan untuk TiO-

karena dapat menangkap partikel yang halus. Sifat dari karbon aktif yaitu tidak
beracun, mudah didapat dan ekonomis. Hasil penelitian Septiani et al. (2013)
menyatakan bahwa karbon aktif dapat meningkatkan aktivitas fotokatalitik dengan
membuat permukaan dari TiO. menjadi lebih lebar. Hal ini diperkuat oleh
penelitian yang dilakukan oleh Martins et al (2017), didapatkan luas permukaan
TiO2 murni sebesar 96 SBET m?/ g menjadi sebesar 129 SBET m?/ g. Dari hasil
karakterisasi dengan Scanning Electron Microscopy (SEM) menunjukkan bahwa
karbon aktif dapat mencegah penggumpalan antara partikel-partikel TiO:

(Poluakan, et al., 2015).
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Komponen karbon aktif tersusun atas karbon yang terikat, abu, air, nitrogen

dan sulfur. Luas permukaan karbon aktif memiliki ukuran 1,95x106 m2kg*
dengan ukuran volume pori-pori sebesar 10,28x10* m3mg?. Diameter pori
sebesar 21,6 A sehingga sangat memungkinkan untuk menyerap adsorbat lebih
banyak. Semakin luas permukaan dari karbon aktif, maka daya serapnya semakin
tinggi (Jannah, 2019 ; Allport, 1997). Pada Gambar 2.5 foto SEM menunjukkan

bahwa karbon memiliki bentuk batangan dan memiliki pori.

Gambar 2.5 SEM Karbon aktif perbesaran 10000x (Septiani et al., 2015)

Aktivasi karbon aktif menggunakan HCI sesuai dengan SNI yang
menyebabkan terjadinya dekarbonisasi. Asam klorida (HCI) sangat bagus
digunakan sebagai aktivator karena memiliki sifat higroskopis yang dapat
mengurangi kadar air yang dihasilkan oleh karbon aktif. HCI memiliki daya serap
ion yang baik dibanding dengan aktivator lain seperti H.SO4 atau HNO3 karena
HCI dapat melarutkan pengotor yang lebih besar sehingga pori-pori yang
dihasilkan lebih banyak dan penyerapan akan lebih maksimal (Huda et al., 2020 ;
Wirani, 2017).

Karbon aktif dicampurkan pada katalis TiO, karena dapat mengangkat dan

menyerap partikel halus bahkan mencegah penggumpalan antara partikel-partikel
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TiO2. Adanya modifikasi TiO2-Karbon aktif dipengaruhi dari jumlah material
fotokatalis yang digunakan sehingga interaksi antara sinar UV dengan TiO»-
karbon aktif tidak terhambat. Menurut penelitian yang dilakukan oleh Poluakan et
al. (2015) menyatakan bahwa fotokatalis TiO»-karbon aktif memiliki persentase
degradasi lebih tinggi sebesar 95% pada konsentrasi awal 30 ppm dibandingkan
menggunakan fotokatalis TiOz-zeolit alam. Naimah et al. (2015) menyatakan
bahwa adanya proses koagulasi yang menghambat cahaya mengenai pusat aktif
TiO2 sehingga perlu ditingkatkan dispersi partikel. Hal ini dibuktikan dengan uji
degradasi terhadap polutan udara mencapai persentase degradasi 90%. Sehingga
dapat disimpulkan bahwa penggunaan adsorben sebagai penyangga katalis TiO>
untuk meningkatkan laju reaksi, adsorbsi katalis, dan dapat memperluas

permukaan katalis sehingga partikel yang terdegradasi semakin banyak.

2.5 Sintesis TiO2-Karbon aktif dengan Metode Sonikasi

Sintesis TiOz-Karbon aktif digunakan untuk menggabungkan fotokatalis
dengan pengemban sehingga dapat memaksimalkan kerja dari fotokatalis.
Sonikasi merupakan metode yang digunakan pada medium cair dan gelombang
ultrasonik sebagai sumber energi untuk merubah sifat fisik dan kimia suatu
material. Metode sonikasi digunakan untuk sintesis material oksida logam
maupun non logam dengan adanya efek kavitasi dapat memecah penggumpalan
kristal. Keunggulan dari metode sonikasi yaitu menghasilkan ukuran partikel
sangat kecil sehingga dapat mencegah pengendapan material fotokatalis selama
masa penyimpanan dan menghasilkan luas permukaan yang besar sehingga dapat
mempercepat pengaktifan bahan aktif dan memudahkan penyebaran (Rusdiana et

al. 2018; Tardos, 2005).
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Prinsip dalam metode sonikasi adalah  memanfaatkan efek kavitasi
ultrasonik. Kavitasi ultrasonik terdiri dari tiga tahap, yaitu nukleasi atau
pembentukan, pertumbuhan, dan pecahnya gelembung (Nurfitriyana., 2012).
Iradiasi ultrasonik dapat memicu terbentuknya radikal bebas yang dapat berpindah
ke dalam cairan sebagai oksidan dan bereaksi dengan membentuk molekul.
Intensitas metode sonikasi mempengaruhi hasil saat karakterisasi karena dapat
meningkatkan kemungkinan terjadinya kavitasi dalam larutan yang menghasilkan
gelombang gas sehingga dapat menurunkan ukuran partikel lebih banyak dalam
meningkatkan stabilitas nanofluida (Jannah, 2020).

Senyawa yang dihasilkan dari sintesis TiO-karbon aktif menggunakan
metode sonikasi merupakan material komposit. Material komposit adalah material
atau campuran dari dua bahan atau lebih pada skala maksroskopis yang memiliki
sifat berbeda baik itu sifat kimia maupun sifat fisika dan tetap terpisah dalam hasil

akhir (Mawardi dan Lubis., 2019)

Heteroatoms-enriched
pistachio shell derived

~ AC-TiO;

Gambar 2.6 Skema TiO> dan Karbon Aktif (Alghamdi et al., 2022)

Berdasarkan Gambar 2.6 bahwa karbon aktif memiliki massa jenis yang
lebih kecil sehingga akan berada pada permukaan TiO2. Menurut Alghamdi et al.
(2022) menyatakan bahwa komposit TiOz-karbon aktif yang sudah berhasil

disintesis akan menghasilkan komposisi EDS bahwa fraksi C sebesar 55,67%; O
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28,59% dan Ti 15,74%, hal ini yang membuktikan bahwa atom C sudah
terdistribusi secara merata pada permukaan TiO.. Sedangkan menurut Parvathiraja
et al. (2022) bahwa komposit TiO.-karbon aktif menghasilkan puncak spektra
yang mengindikasikan adanya ikatan C-O-Ti-O. Penambahan karbon yang
memiliki sifat amorf pada TiO> tidak akan mempengaruhi puncak difraksi dan
kristalinitas. Namun dapat mempengaruhi dengan adanya penurunan energi celah
pita dan mengurangi intensitas rekombinasi elektron.

Pada penelitian yang dilakukan oleh Yulianto (2021) didapatkan hasil
sintesis dengan metode sonikasi berupa pola difraksi 20 = 25,321° dengan panjang
gelombang sebesar 443 nm untuk fotokatalis TiO2-N/Karbon aktif. Ukuran kristal
TiO> setelah dilakukan sintesis akan mengalami penurunan seperti pada penelitian
Basthomi (2016) yang membuktikan bahwa ukuran kristal TiO2 sebelum

disintesis sebesar 34,26 nm dan sesudah dilakukan sintesis sebesar 29,41 nm.

2.5.1 Karakterisasi dengan UV-Vis Diffuse Reflectance Spectroscopy (UV- Vis
DRS)
UV-Vis Diffuse Reflectance Spectroscopy atau disebut dengan UV-Vis DRS

merupakan spektroskopi reflektan yang menggunakan sinar pada daerah UV dan
visible (tampak) sebagai sinar datang (incident light). Spektroskopi ini digunakan
untuk menganalisis karakteristik energi celah pita atau band gap energy dari
material semikonduktor fotokatalis. Berikut adalah cara mengetahui energi celah

pita menggunakan spektrofotometer UV-Vis DRS ditunjukkan pada Gambar 2.7.
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Gambar 2.7 Hasil karakterisasi UV-Vis DRS TiO; dan TiO»2-Karbon aktif
(Parvathiraja, et al., 2022)

Berdasarkan Gambar 2.7 hasil karakterisasi dari UV-Vis DRS menunjukkan
bahwa TiO. dapat diserap pada rentang 400-800 nm. Hal ini dibuktikan pada
penelitian Parvathiraja et al. (2022) bahwa dihasilkan energi celah pita dengan
nilai 3,11 eV tetapi setelah penambahan karbon aktif energi celah pita menurun
menjadi 2,73 eV. Perbedaan energi yang dihasilkan sebesar 0,38 eV yang dapat
menyerap cahaya tampak. Hal ini diperkuat oleh penelitian Jannah (2019)
menyatakan bahwa panjang gelombang untuk TiO2 dan TiO2-AC70 berturut-turut
yaitu 408 dan 435 nm yang dihasilkan dari nilai band gap energy sebesar 3,04 eV
dan 2,85 eV.

Penurunan energi celah pita yang karena adanya penambahan karbon aktif
disebabkan tiga mekanisme yaitu sensitizing karena pita konduksi dan pita valensi
karbon dapat menyerap energi foton dan meneruskannya pada pita konduksi
semikonduktor, mid-gap energy terjadi ketika elektron dapat mencapai pita
konduksi dengan energi foton yang lebih rendah dan local trapping state engan
mengurangi energi celah pita dan menghambat rekombinasi (Kahkeci dan El-din.,

2022). llustrasi penurunan energi celah pita dapat dilihat pada Gambar 2.8.
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Gambar 2.8 llustrasi penurunan band gap energy (Kahkeci dan El-din., 2022)
2.5.2 Karakterisasi dengan X-Ray Diffraction (XRD)

X-Ray Diffraction adalah salah satu teknik analisis yang digunakan untuk
mengidentifikasi fasa dan ukuran kristal bahan kristal dengan bahan yang
dianalisa berupa padatan. Prinsip kerja XRD dengan menembakkan sinar X-ray
ke permukaan objek yang dituju dan objek dapat berupa kristal halus atau serbuk
batuan dengan berat minimal 5 gram. Sinar X-ray dapat mengakomodasi
spektrum elektromagnetik dalam radius 100 hingga 0.02 A. Semakin pendek
panjang gelombang maka energi yang dikeluarkan akan semakin besar sehingga
sinar X-ray memiliki energi besar dan daya penetrasi yang kuat (Meirawaty, dll.,
2022). Data yang dihasilkan berupa difraktometer dengan adanya ukuran spasi
interplanar (d) dan intensitas relatifnya (l).

Menurut literatur Septiani, et al (2015) menyatakan bahwa kesimpulan
dari pola difraksi yang dihasilkan bahwa penambahan karbon aktif tidak
berpengaruh dengan bentuk pola difraksi sinar-X dari katalis, tetapi intensitas
puncak dari TiO2 adanya perubahan dengan variasi KA 5% wt, 10% wt, dan 15%
wt. Sehingga dapat disimpulkan bahwa intensitas yang berbeda akan memberikan

pengaruh pada ukuran kristal katalis. Pola difraksi dapat dilihat pada Gambar 2.8.
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Gambar 2.9 Pola Difraksi dari, a. TiO2, b. Karbon Aktif, c. TiO2-KA 5%, d.
TiO2-KA 10%, e. TiO2-KA 15% (Septiani, et al., 2015).

2.6  Perspektif Islam Terhadap Degradasi Limbah Laundry
Air tercemar adalah keadaan dimana air memiliki kadar COD dan BOD

yang tinggi, sehingga ekosistem didalamnya terganggu. Pencemaran air berasal
dari aktivitas manusia seperti aktivitas rumah tangga maupun sampah dari
kegiatan industri. Laundry salah satu kegiatan yang sering dilakukan karena
kebutuhan yang mengharuskan menggunakan deterjen. Air yang tercemar dapat
terindikasi dari sifat fisik seperti memiliki bau busuk dan berwarna keruh. Setiap
aktivitas yang dilakukan maka Allah SWT maha melihat. Al-Qur’an menegaskan
bahwa banyak manusia yang masih berkeras kepala untuk melakukan aktivitas
semaunya sehingga tidak memikirkan dampak pada setelahnya, sebagaimana

firman Allah SWT pada surah Al-Bagarah ayat 74 :
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Artinya : “Kemudian setelah itu hatimu menjadi keras seperti batu, bahkan lebih
keras lagi. Padahal diantara batu-batu itu sungguh ada yang mengalir
sungai-sungai dari padanya dan diantaranya sungguh ada yang terbelah

lalu keluarlah mata air dari padanya dan diantaranya sungguh ada yang

meluncur jatuh, karena takut kepada Allah. Dan Allah sekali-sekali tidak
lengah dari apa yang kamu kerjakan.” (QS. Al-Bagarah : 74).

Menurut tafsir al- Mishbah Shihab (2002) menyatakan bahwa kata 33.é
gaswah digunakan untuk menyiasati benda ataupun hati. Dengan ini bermakna
adanya keberadaan sesuatu dalam keadaan yang sama, sehingga tidak dapat
berubah ke keadaan yang berbeda dari keadaan yang lalu. Selanjutnya adalah kata
sungguh ada di antara batu yang meluncur jauh, karena takut kepada Allah.
Diartikan sebagai batu taat terhadap hukum alam yang sudah ditetapkan oleh

Allah baginya. Selain itu, dalam surat Al- Imran ayat 191 bahwa :

-

cils GG 25T csatdl gla (3 0980655 a5t e 35435 L3 AT 0y5Tg 3
ST e G s Y 10k

Artinya : “(Yaitu) orang-orang yang mengingat Allah sambil berdiri atau duduk
atau dalam keadaan berbaring dan mereka memikirkan tentang
penciptaan langit dan bumi (seraya berkata) : ‘Ya Tuhan kami, tiadalah
Engkau menciptakan ini dengan sia-sia, Maha Suci Engkau, maka
peliharalah kami dari siksa neraka.”

Tafsir al- Mishbah (Shihab, 2002) menekankan bahwa ayat ini menjelaskan
sebagian ciri-ciri yang dinamai Ulul Albab. Ulul Albab sendiri adalah orang-
orang baik lelaki maupun perempuan yang terus menerus mengingat Allah dengan
ucapan, dan atau hati dalam seluruh situasi seperti pada kata “sambil berdiri atau
duduk atau dalam kedaan berbaring”. Pada kata “dan mereka memikirkan
tentang penciptaan’ Yyaitu kejadian dan sistem kera langit dan bumi. Sehingga

berkata sebagai kesimpulan : ‘Tuhan kami, tiadalah Engkau menciptakan alam
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raya dan segala isinya ini dengan sia-sia, tanpa tujuan yang baik. Sehingga apa
yang kami lakukan atau lihat dari keburukan atau kekurangan. Maha Suci Engkau
dari semua itu.’ .

Ayat ini dapat menerangkan tentang penyesalan manusia yang tidak mau
mendengar dan menggunakan akal selama hidup di dunia sehingga akal memiliki
kedudukan yang sangat tinggi dan mulia, dengan akal dapat membawa Kita
selamat dari mengikuti hawa nafsu yang dapat melakukan keburukan (Sa’diyah,
2018). Dengan akal dapat melakukan pengembangan mengenai watak dan
keadaan, serta melakukan tindakan untuk memikirkan mengenai pengolahan yang

sudah diperbuat.



BAB IlI
METODE PENELITIAN

3.1 Waktu dan Tempat Pelaksanaan Penelitian
Penelitian dilaksanakan pada bulan April-Juli 2023 di Laboratorium Kimia
Anorganik, Laboratorium Instrumentasi dan Laboratorium Kimia Dasar

Universitas Islam Negeri Maulana Malik Ibrahim Malang.

3.2 Alat dan Bahan Penelitian
3.2.1 Alat

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

halogen 20 watt.

3.2.2 Bahan

Bahan-bahan yang digunakan pada penelitian ini adalah TiO, anatas

(merck), NaLS, Karbon Aktif, H2SO4, HCI, metilen biru, dan kloroform.

3.3 Rancangan Penelitian

Penelitian dilakukan untuk dapat mengetahui karakteristik struktur dan
serapan sinar dan energi celah pita TiO2 yang di modifikasikan dengan karbon
aktif menggunakan metode sonikasi. Material hasil sintesis dikarakterisasi dengan
instrumen UV-Vis DRS untuk analisis energi celah pita dan instrumen XRD
untuk analisis pergeseran peak setelah modifikasi. Uji aktivitas fotodegradasi
dipengaruhi oleh variasi lama penyinaran pada rentang 10; 20; 40; 60 dan 80

menit, penambahan TiO2-Karbon aktif dilakukan variasi massa pada O0; 50; 75;

24
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100; 125; dan 150 mg. Maupun variasi konsentrasi NaLS pada rentang 10; 20; 25;

30 dan 40 ppm.
3.4 Tahapan Penelitian
1. Preparasi Karbon Aktif
2. Aktivasi Karbon Aktif
3. Sintesis TiO»-Karbon aktif dengan metode sonikasi
4. Karakterisasi
4.1 Karakterisasi dengan X-Ray Diffraction (XRD)
4.2 Karakterisasi dengan UV-Vis Diffuse Reflectance Spectroscopy (UV-
Vis DRS)
5. Prosedur uji MBAS (Methylene Blue Active Surfactant)
5.1 Penentuan panjang gelombang maksimum NaL$S
5.2 Pembuatan larutan standar NaLS
5.3 Analisis MBAS
6. Uji aktivitas fotodegradasi
6.1 Fotoodegradasi NaLS dengan variasi lama penyinaran
6.2 Fotodegradasi NaLS dengan variasi massa fotokatalis
6.3 Fotodegradasi NaLS dengan variasi konsentrasi
7. Uji efektivitas komposit TiO2-Karbon aktif untuk fotodegradasi NaLS
3.5 Prosedur Penelitian

3.5.1 Preparasi Karbon Aktif

Ditimbang karbon aktif sebanyak 100 g lalu dihaluskan dan diayak dengan

ukuran 200 mesh. Kemudian karbon aktif ditambahkan 200 mL aquades dalam
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Erlenmeyer. Setelah itu diaduk dengan magnetic stirrer pada temperatur kamar
selama 30 menit. Larutan disaring menggunakan kertas saring dan dikeringkan
dengan oven pada suhu 100 °C selama 2 jam. Padatan karbon aktif diletakkan
dalam desikator selama 30 menit dan ditimbang hingga berat konstan (Wardhani

etal., 2016).

3.5.2 Aktivasi karbon aktif
Ditimbang karbon aktif sebanyak 30 gram, lalu ditambahkan HCI 6 M

sebanyak 46,7 mL. Kemduian diaduk dengan magnetic stirrer selama 3 jam.
Campuran disaring dengan kertas saring dan dicuci menggunakan akuades hingga
didapatkan pH netral. Residu karbon aktif dioven pada suhu 100 °C selama 2 jam

(Wardhani et al., 2016).

3.5.3 Sintesis TiO2-Karbon Aktif dengan metode sonikasi
Fotokatalis TiO.-Karbon aktif dibuat dengan perbandingan 2,85 : 0,15 g,

lalu ditambahkan 18 mL aquabidest. Lalu disonikasi dengan frekuensi 20 kHz
selama 30 menit. Hasil sonikasi didiamkan selama 24 jam, lalu dikeringka pada
suhu 110 °C dalam oven selama 2 jam dan dikalsinasi pada suhu 500 °C selama 5
jam. Setelah dikalsinasi, padatan dihaluskan dengan mortar agate sehingga

membentuk serbuk (Putri, 2022; Wardhani, et al., 2016; Sene, et al., 2017).

3.5.4 Karakterisasi
3.5.4.1 Karakterisasi dengan X-Ray Diffraction (XRD)

Karakterisasi XRD dilakukan untuk mengetahui keberhasilan sintesis
dengan melihat pergeseran peak yang dapat dilihat dari data difraktogram yang

dibandingan dengan standar ICDDS-TiO2. Sampel dihaluskan dengan mortar
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agate hingga menjadi serbuk halus, kemudian ditempatkan pada preparate.
Selanjutnya, sampel ditempatkan pada sample holder dan disinari dengan sinar X.
(1lmi, 2020).

3.5.4.2 Karakterisasi dengan UV-Vis Diffuse Reflectance Spectroscopy (UV-
Vis DRS)

Karakterisasi UV-Vis DRS dilakukan untuk menentukan energi celah pita
atau band gap energy yang khas. Sampel fotokatalis TiO2 dan TiO2-Karbon aktif
dengan perbandingan 2,85 : 0,15 gr akan dikarakterisasi dalam bentuk serbuk
halus yang ditempatkan pada sample holder kemudian diukur persentase

reflektannya pada panjang gelombang 200-600 nm (Jannah, 2019).

3.5.5 Prosedur Uji MBAS (Methylene Blue Active Surfactants)
3.5.5.1 Penentuan Panjang Gelombang Maksimum NaLS

Sebanyak 25 mL larutan standar NaLS 25 ppm dimasukkan ke dalam
corong pisah 100 mL, ditambahkan larutan metilen biru sebanyak 6,25 mL dan
2,5 mL kloroform lalu dikocok selama 30 detik lalu buka tutup corong untuk
mengeluarkan gas. Setelah terjadi pemisahan fasa, dilihat jika terbentuk emulsi
maka ditambahkan sedikit isopropil alkohol. Dipisahkan lapisan bawah dan
ditampung. Setelah itu, ekstraksi fasa air sebanyak dua kali dengan menambahkan
2,5 mL kloroform lalu dikocok selama 30 detik dan buka tutup corong untuk
mengeluarkan gas. Lalu, ditambahkan sedikit isopropil alkohol jika terbentuk
emulsi. Setelah itu ditampung fasa kloroform dan satukan dengan semua fasa
kloroform yang sudah dipisahkan.

Ditambahkan 12,5 mL larutan pencuci ke dalam fasa kloroform dan

dikocok selama 30 detik. Lalu, setelah itu dipisahkan lapisan bawah dan
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ditampung ke dalam labu ukur. Kemudian, fasa air diekstraksi kembali sebanyak
dua kali dengan menambahkan 2,5 mL kloroform. Lalu, ditampung fasa
kloroform dan satukan dengan semua fasa kloroform. Setelah itu larutan diukur
absorbansi dengan spektrofotometer UV-Vis pada panjang gelombang 400 nm
sampai 800 nm menggunakan blangko kloroform yang telah direaksikan dengan

metilen biru.

3.5.5.2 Pembuatan Larutan Standart NaLS

Dibuat larutan standart dengan konsentrasi 0; 5; 10; 20; 30 dan 40 mg/L.
Diambil larutan baku NaLS 100 mg/L sesuai dengan volume yang telah dihitung
dan dimasukkan dalam labu ukur 50 mL lalu ditambahkan akuades hingga tanda

batas.

3.5.5.3 Analisis MBAS (Methylene Blue Active Surfactants)

Diambil larutan standar NaLS dengan konsentrasi 0; 5; 10; 20; 30 dan
40 mg/L masing-masing 25 mL dimasukkan ke dalam corong pisah 100 mL.
Ditambahkan larutan metilen biru sebanyak 6,25 mL dan 2,5 mL kloroform pada
keduanya. Dikocok selama 30 detik dan dibuka tutup corong untuk mengeluarkan
gas. Dibiarkan hingga terjadi perpisahan fasa, lalu dipisahkan lapisan bawah (fasa
klororoform) dan ditampung dengan corong pemisah lainnya. Diekstraksi kembali
fasa air dengan menambahkan 2,5 mL kloroform dan isopropil alkohol sebanyak
dua kali dan disatukan semua fasa kloroform.

Ditambahkan 12,5 mL larutan pencuci ke dalam fasa kloroform dan
dikocok selama 30 detik. Dibiarkan sehingga terjadi pemisahan fasa, dikeluarkan

lapisan bawah (kloroform) dan ditampung dalam labu ukur. Lalu, fasa air
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diekstraksi kembali sebanyak dua kali dengan menambahkan 2,5 mL kloroform
dan dipisahkan fasa bawah. Setelah itu diukur absorbansi dengan
Spektrofotometer UV-Vis pada panjang gelombang maksimum yang sudah
ditentukan pada 3.5.5.1. Setiap absorbansi dari konsentrasi dibuat kurva kalibrasi
dengan sumbu x sebagai konsentrasi larutan standar (ppm) dan sumbu y sebagai
absorbansi dari larutan standar. Sehingga pada grafik diperoleh persamaan linear

y=ax+b.

3.5.6 Uji aktivitas
3.5.6.1 Fotodegradasi Natrium Lauryl Sulfate dengan variasi lama penyinaran
Larutan NaLS dibuat dengan konsentrasi 25 mg/L sebanyak 25 mL, lalu
ditambahkan 125 mg fotokatalis TiO2-Karbon aktif 2,85 : 0,15 g kemudian
disinari dengan lampu halogen 20 watt selama 80 menit. Lalu, larutan
disentrifugasi selama 10 menit. Hasil degradasi pada menit 0; 10; 20; 40; 60 dan
80 menit. Lalu, dianalisis dengan metode MBAS. Proses fotodegradasi dilakukan
pengulangan sebanyak 3 kali.

3.5.6.2 Fotodegradasi Natrium Lauryl Sulfate dengan Variasi massa
Fotokatalis

Penentuan massa optimum komposit TiO2-Karbon aktif 2,85 g: 0,15 ¢
dengan menggunakan larutan NaLS 25 mg/L sebanyak 25 mL. Ditambahkan
variable massa yang digunakan sebesar 0; 50; 75;100; 125 dan 150 mg. Kemudian
direaksikan dengan lampu halogen 20 watt selama waktu optimal yang dilakukan
pada 3.5.6.1. Lalu, larutan disentrifugasi selama 10 menit. Hasil degradasi
dianalisis dengan metode MBAS. Proses fotodegradasi dilakukan pengulangan

sebanyak 3 kali.
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3.5.6.3 Fotodegradasi Natrium Lauryl Sulfate dengan Variasi Konsentrasi
Penentuan konsentrasi optimum dari limbah NaLS akan dilakukan dengan
cara mengukur daya degradasi TiO2-KA terhadap NaLS dengan variasi
konsentrasi 10; 20; 25; 30 dan 40 mg/L dengan massa optimum TiO2-Karbon aktif
2,85 ¢: 0,15 g yang sudah dilakukan pada perlakuan 3.5.6.2. Kemudian
direaksikan pada waktu optimum yang sudah ditentukan pada perlakuan 3.5.6.1
dibawah lampu halogen 20 watt. Setelah itu, larutan disentrifugasi selama 10
menit, dan dianalisis dengan metode MBAS. Proses fotodegradasi dilakukan

pengulangan sebanyak 3 kali.

3.5.7 Uji Efektivitas Komposit TiO2-Karbon aktif untuk Fotodegradasi
NaLS
Fotodegrasi dilakukan dengan diambil larutan NaLS sebanyak 25 mL ke

dalam masing-masing 5 gelas beaker 100 mL. Uji aktivitas dilakukan dengan 4

kondisi yaitu :

1. NaLS 25 mg/L disinar dengan lampu halogen 20 watt selama 60 menit.

2. NaLS 25 mg/L ditambahkan TiO; pada kondisi gelap

3. NaLS 25 mg/L ditambahkan TiO> massa optimum dan disinari dengan
bantuan lampu halogen 20 watt selama waktu optimum

4. NaLS 25 mg/L ditambahkan karbon aktif pada kondisi gelap

5. NaLS 25 mg/L ditambahkan karbon aktif pada massa optimum dan
disinari dengan bantuan lampu halogen 20 watt selama waktu optimum

6. NaLS 25 mg/L ditambahkan TiO2-Karbon aktif 2,85 : 0,15 g massa
optimum dan disinari dengan lampu halogen 20 watt selama waktu

optimum
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Massa komposit yang ditambahkan merupakan massa optmum yang telah

diuji fotodegradasi sebelumnya. Larutan hasil fotodegradasi disentrifugasi selama

10 menit, lalu dianalisis dengan metode MBAS. Proses pengujian dilakukan

pengulangan secara 3 kali.

3.5.8 Analisis Data

1.

Data yang diperoleh dari karakterisasi XRD berupa difraktogram yang
dibandingkan dengan standar ICDDS-TiO2 dan standar JCPDS-Karbon
aktif.

Data yang diperoleh dari hasil karakterisasi dengan UV-Vis DRS adalah
berupa nilai reflektansi (R) dari panjang gelombang 200-800 nm. Data
yang diperoleh dibuat grafik hubungan antara panjang gelombang dan nilai
reflektansi, untuk mengetahui nilai reflektansi terhadap peningkatan
panjang gelombang dengan adanya pengaruh karbon aktif sebagai
pengemban. Analisis lebih lanjut dilakukan dengan menggunakan

persamaan Kubelka-Munk :

K _ (1-R)?

F(R):E = (3.2)
Selanjutnya, energi celah pita ditentukan dengan membuat plot
antara sumbu Xx vyaitu energi foton (hv) dan sumbu y vyaitu

(F(R).hv)Y?Setelah itu, energi celah pita dihitung dari data panjang

gelombang yang terukur dengan persamaan berikut :

Eg="= (3.3)

Absorbansi yang dihasilkan oleh spektra UV-Vis dari hasil uji aktivitas

degradasi larutan dimasukkan ke dalam persamaan regresi (y = ax + b) dari
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kurva standar untuk mengetahui konsentrasi awal dan akhir larutan setelah
proses degradasi. Nilai x yang diperoleh merupakan nilai konsentrasi dari
nilai persen degradasi yang dihitung dengan persamaan berikut :
%Degradasi = % x 100% (3.4)

di mana Co = konsentrasi awal , dan C: = konsentrasi setelah degradasi



BAB IV
PEMBAHASAN

4.1 Sintesis Komposit TiO2-Karbon Aktif

Preparasi karbon aktif memerlukan aktivasi menggunakan aktivator seperti
HCI yang bertujuan untuk memperluas permukaan karbon aktif hasil karbonisasi.
Penggunaan HCI dikarenakan memiliki sifat higroskopis yang dapat mengurangi
kadar air pada karbon aktif dan melarutkan pengotor seperti FeO, MgO dan ZnO
(Yusra et al., 2016). Setelah penambahan HCI, dinetralkan dengan akuades hingga
memiliki pH netral. Proses penetralan bertujuan agar menghilangkan zat pengotor
pada karbon aktif dan zat hasil reaksi saat melakukan aktivasi dikarenakan zat
hasil reaksi dapat menutup pori-pori dari karbon aktif (Robbika, 2022). Setelah
penetralan karbon aktif dipanaskan pada oven dengan suhu 100 °C yang bertujuan
untuk menghilangkan air yang berada di karbon aktif. Karbon aktif yang sudah

teraktivasi dapat dilihat pada Gambar 4.1.

"

Gambar 4. 1 Karbon aktif yang sudah teraktivasi

Material TiO2-Karbon aktif disintesis menggunakan metode sonikasi pada
frekuensi 20 kHz dengan perbandingan massa komposit 2,85 : 0,15 g. Media
pelarut pada proses sonikasi digunakan akuademin agar tidak ada senyawa lain

pada material komposit. Kemudian dilakukan kalsinasi pada suhu 500 °C selama 5

33
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jam untuk menghasilkan serbuk oksida pada fasa TiO, anatas. Hasil kalsinasi
digerus dengan mortar agate untuk meningkatkan luas permukaan partikel yang
ditunjukkan pada Gambar 4.2. Bahwa hasil sintesis dapat dilihat dari segi
perubahan warna, material TiO2 anatas memiliki warna putih pada Gambar 4.2 (a)
sedangkan untuk komposit yang sudah berhasil disintesis akan berwarna putih

keabuan Gambar 4.2 (b).

Gambar 4. 2 (a) TiO2 anatas, (b) TiO2-Karbon Aktif

4.2 Hasil Karakterisasi TiO2-Karbon Aktif
4.2.1 Karakterisasi XRD

Analisis XRD dilakukan dengan menganalisis hasil sintesis TiO2-Karbon
aktif komposisi 2,85 : 0,15 g dengan metode sonikasi. Karakterisasi XRD
dilakukan untuk menentukan fasa kristal yang dapat dilihat dari pola difraksi
sinar-X. Pada Gambar 4.3 ditunjukkan pola hasil difraksi sinar-X untuk standar
karbon aktif (JCPDS no. 00-008-0415), standar TiO> anatas (ICDDS no. 01-084-
1285), TiO7 anatas, dan TiO2-karbon aktif 95:5.

Berdasarkan Gambar 4.3 diperoleh bahwa material TiO, anatas memiliki
puncak tertinggi yang khas pada 20 = 25,375° sedangkan untuk material
fotokatalis TiO.-Karbon aktif pada 20 = 25,45°. Adanya perubahan yang tidak

terlalu signifikan diakibatkan karbon aktif pada permukaan TiO (Parvathiraja et
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al., 2022). Penambahan karbon aktif tidak terlalu mempengaruhi pergeseran
puncak karena TiO2 memiliki kristalinitas yang cukup baik saat membentuk
komposit (Alghamdi et al., 2022). Tetapi, penelitian yang sudah dilakukan oleh
Sing, et al. (2015) didapatkan 26 = 25,4 untuk TiO-karbon aktif. Sehingga dapat
diketahui bahwa pola difraksi TiO2-karbon aktif memiliki fasa anatas.

Pada pola difraksi tidak adanya puncak baru yang dihasilkan oleh karbon
aktif dikarenakan karbon aktif memiliki sifat amorf sehingga tidak dapat muncul
puncak baru (Barakat et al., 2023). Menurut Alghamdi, et al. (2022) menyatakan
bahwa hal ini disebabkan karena karbon aktif sudah terdifusi sempurna di dalam
komposit TiO.-karbon aktif. Hal ini membuktikan bahwa karbon aktif yang
ditambahkan tetap ada dan tidak merubah fasa kristal dari TiO,. Pada penelitian
yang dilakukan oleh Pang et al. (2020) bahwa suhu kalsinasi 500 °C tidak
merusak pori karbon aktif dan tidak merubah fasa anatas dari TiO». Jika suhu
kalsinasi dinaikkan 700 °C hingga 900 °C dapat membuat pori karbon aktif rusak

dan aglomerasi TiO2 semakin meningkat.

l TiO,- Karbon aktif
M | A A —
E) I TiO, Anatas
E/ Ao ) A A ~n
£
w
s
= JCPDS Karbon aktif No. 00-08-0415
[S=i|
l ICDDS TiO, Anatas No. 01-084-1285
N d A .
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2 Theta (0)

Gambar 4. 3 Hasil karakterisasi XRD TiO»-karbon aktif
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Struktur komposit TiO-karbon aktif diilustrasikan pada Gambar 2.6
bahwa karbon aktif yang ditambahkan akan menempel pada permukaan TiO:
dikarenakan komposisi antara TiO-karbon aktif memiliki perbandingan 95:5%
sehingga karbon aktif dapat terdistribusi ke dalam permukaan TiO2. Seperti pada
penelitian Alghamdi et al. (2022) menyatakan bahwa karbon aktif akan secara
acak berada pada permukaan TiO2 dan menurunkan aglomerasi pada TiO». Hal ini

diartikan bahwa modifikasi komposit TiO2-karbon aktif telah berhasil dilakukan.

4.2.2 Karaterisasi UV-Vis DRS

Karakterisasi menggunakan UV-Vis DRS bertujuan untuk menunjukkan
reflektansi yang dapat mengetahui daerah serapan sinar yang berupa panjang
gelombang dan energi celah pita. Karakterisasi ini dilakukan dengan
membandingkan hasil reflektansi dari TiO.-Karbon aktif dengan TiO; anatas.

Pada Gambar 4.4 (a) bahwa TiO; anatas memiliki nilai reflektansi rendah
pada daerah sinar UV (200 — 380 nm), sedangkan nilai reflektansi menjadi
meningkat saat berada di daerah serapan sinar tampak pada rentang (380 — 780
nm). Namun, pada TiO2 yang diembankan oleh karbon aktif, nilai reflektansi
semakin rendah pada daerah sinar tampak. Hal ini menunjukkan bahwa cahaya
yang dipantulkan semakin sedikit (Cahyantari, et al., 2016). Menurut Chaiwichian
(2022) menyatakan bahwa dengan adanya karbon aktif pada permukaan hingga
membentuk komposit dengan semikonduktor  dapat membuat penyerapan

terhadap sinar visible.
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Gambar 4. 4 (a) Hubungan antara reflektansi dengan panjang gelombang, (b)
Hubungan antara F(R) dengan panjang gelombang

Berdasarkan Gambar 4.4 (b) menunjukkan adanya perubahan yaitu dengan
ditambahkannya pengemban karbon aktif membuat nilai absorbansi menjadi lebih
besar dibandingkan dengan TiO anatas. Hal ini dapat diartikan bahwa dengan
penambahan karbon aktif pada TiO. membuat peningkatan pada penyerapan sinar

pada daerah sinar tampak. Sehingga dapat dibuktikan bahwa nilai reflektansi
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berbanding terbalik dengan nilai absorbansi, yang mengindikasikan bahwa TiO>-
karbon aktif memiliki absorbansi paling tinggi pada rentang sinar tampak (380-
780 nm). Menurut Patel (2016) menyatakan bahwa pada persamaan kubelka
munk F(R) berbanding lurus dengan koefisien serapan, dan berbanding terbalik

dengan koefisien hamburan.
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Gambar 4. 5 Hasil Karakterisasi UV-Vis DRS TiO»-Karbon aktif

Analisis selanjutnya nilai energi celah pita atau band gap didapatkan
dengan plot sumbu (x) pada grafik hubungan antara energi (eV) dengan
(F(R).hv*?) lalu ditarik garis lurus dari sumbu (y). Menurut Makula et al. (2018)
bahwa penarikan energi celah pita dimulai dengan garis linear dalam spektrum
yang sama. Berdasarkan Gambar 4.5 menunjukan bahwa energi celah pita yang
didapatkan TiO. anatas sebesar 3,21 eV sedangkan ketika adanya penambahan
karbon aktif energi celah pita menurun 0,04 eV menjadi 3,17 eV. Hal ini
disebabkan karena pita konduksi dan pita valensi dari karbon aktif dapat bertindak
sebagai fotosensitizer, mid-gap state energy dan local trapping state hal ini yang

dapat membuat energi celah pita menjadi menurun ,sehingga dapat menginduksi
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penyerapan pada cahaya tampak dan menghambat rekombinasi elektron (Kahkeci

dan EI-Din., 2023). llustrasi penurunan band gap energy dapat dilihat pada

Gambar 2.8.
Tabel 4.1 Energi celah pita dan panjang gelombang
Fotokatalis Energi Celah pita (V) Panjang gelombang (hm)
TiOz anatas 3,21 386,55
TiO,.Karbon aktif 3,17 391,43

Selanjutnya analisis panjang gelombang dari TiO; anatas dan TiOz-karbon
aktif yang ditampilkan pada Tabel 4.1. Panjang gelombang dari TiO, anatas dan
TiOz-karbon aktif adalah 386,55 nm dan 391,43 nm. Hal ini didapatkan bahwa
fotokatalis dapat bekerja pada sinar tampak rentang 380-780 nm (Putri, 2017).
Berdasarkan hasil band gap energy mengindikasikan bahwa komposit TiO2-
karbon aktif memiliki aktivitas fotokatalitik yang optimum pada sinar tampak,
sehingga dapat mempermudah eksitasi elektron ke pita konduksi. Hal ini akan
dibahas lebih lanjut pada uji efektivitas fotodegradasi yang akan dibandingkan
dengan penambahana fotokatalis antara TiO2 dan TiOz-karbon aktif.

4.3 Analisa Methylene Blue Active Subtances (MBAS)

Metode MBAS dilakukan menggunakan larutan metilen biru untuk
mengetahui  kandungan surfaktan yang akan diukur absorbansi dengan
Spektrofotometer UV-Vis. Berikut adalah mekanisme pembentukan pasangan

ionic antara surfaktan dengan metilen biru

N - +
= N.
O ool Tt K, > [0 S,

Gambar 4.6 Mekanisme reaksi pembentukan ikatan ionik antara surfaktan
dengan metilen biru
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Analisis Methylene Blue Active Subtances (MBAS) membentuk ikatan ion
antara anionik surfaktan dengan pewarna kationik dan adanya perpindahan dari
fasa air ke fasa organik (kloroform) (Wyrwas dan Grzes kowiak, 2014). Gugus
dari surfaktan bermuatan negatif kareda adanya SO3™ yang berinteraksi langsung
dengan gugus metilen biru yang bermuatan positif N* (Shitu et al., 2019). Jika
tidak berikatan dengan surfaktan maka metilen biru dapat mudah larut dalam air,
menurut Koga et al. (1999) menyatakan bahwa ketika proses ekstraksi
berlangsung metilen biru akan dengan mudah dan cepat berpindah dari fasa
kloroform ke fasa air, hal ini yang membuat warna biru pada fasa kloroform
menjadi memudar. Hal ini disebabkan karena metilen biru akan membuat ikatan
hidrogen bersama air (Quintao et al., 2002). Berdasarkan memudarnya metilen
biru pada kloroform maka konsentrasi yang dihasilkan akan semakin kecil.
4.3.1 Panjang Gelombang Maksimum
Pada penelitian ini penentuan panjang gelombang maksimum dilakukan
menggunakan Spektrofotometer UV-Vis dengan panjang gelombang 400-800 nm.
Penentuan panjang gelombang dilakukan bertujuan untuk mengetahui daerah
serapan yang akan digunakan untuk pembuatan kurva standa dan uji aktivitas
fotodegradasi. Larutan sampel berupa Natrium Lauryl Sulfate dibuat dengan
konsentrasi 25 mg/L dan dilakukan prosedur Methylene Blue Active Surfactant
(MBAS) dengan pelarut kloroform untuk mengetahui daerah serapan.
Berdasarkan Gambar 4.7 didapatkan panjang gelombang NaLS sebesar 653 nm.
Hal ini cukup sesuai dengan literatur yang dilakukan oleh Rismawati, et al. (2012)

dengan di dapatkan panjang gelombang NaLS 655 nm.
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Gambar 4. 7 Panjang gelombang Natrium Lauryl Sulfate

4.3.2 Analisis Kurva Standar
Penentuan kurva standar dilakukan dengan membuat larutan standar dari

NaLS dengan konsentrasi 5, 10, 20, 30 dan 40 mg/L dan diuji pada panjang
gelombang 653 nm. Hasil pengukuran kurva standar menghasilkan bahwa
semakin besar konsentrasi maka semakin meningkat nilai absorbansi. Sehingga
dihasilkan persamaan regresi y= 0,00498x + 0,2706 dengan nilai regresi (R?)
sebesar 0,99. Hal ini dapat disimpulkan bahwa nilai regresi mendekati 1

menunjukan bahwa konsentrasi dan absorbansi memiliki hubungan yang linear.
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Gambar 4. 8 Grafik kurva standar Natrium Lauryl Sulfate
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4.4 Uji Aktivitas Fotodegradasi Limbah Surfaktan NaLS

Pada penelitian ini dilakukan uji aktivitas fotodegradasi dengan variasi lama
penyinaran, massa fotokatalis dan konsentrasi dari Natrium Lauryl Sulfate
(NaLS). Sinar halogen 20W digunakan sebagai sumber energi foton pada
fotokatalis TiOz-karbon aktif. Hal ini dikarenakan lampu halogen dapat
memancarkan panjang gelombang pada 390 nm hingga 740 nm (Liang et al.,
2012). Radiasi sinar yang mengenai TiOz-karbon aktif dapat membuat eksitasi
elektron dari pita valensi ke pita konduksi pada fotokatalis. Mekanisme secara
umum pemutusan rantai Natrium Lauryl Sulfate (NaLS) oleh fotokatalis dapat

dilihat pada Persamaan 2.1. Proses fotodegradasi dilakukan pada kondisi pH= 6,8.

4.4.1 Penentuan Lama Waktu Penyinaran

Penentuan lama waktu penyinaran bertujuan untuk mengetahui aktivitas
proses fotodegradasi pada setiap perubahan waktu. Hal ini dilakukan
menggunakan sinar tampak vyaitu lampu halogen 20W. Optimasi waktu
penyinaran dilakukan dengan membuat konsentrasi NaLS sebesar 25 mg/L dan
ditambahkan fotokatalis sebanyak 125 mg. Setelah itu dilakukan penyinaran
dengan variasi waktu 10, 20, 40, 60 dan 80 menit.

Selanjutnya adalah analisis lama waktu penyinaran, dapat dilihat pada
Gambar 4.9 bahwa semakin lama waktu penyinaran membuat lama waktu kontak
antara foton dengan katalis sehingga dapat menghasilkan elektron dan hole yang
semakin banyak. Sehingga, akan menghasilkan persen degradasi yang semakin
meningkat. Persen degradasi meningkat dari menit ke-10 hingga menit ke-60 dan
menunjukkan persen degradasi terbaik yang dapat dilakukan untuk fotodegradasi

NaLS menggunakan TiOz-karbon aktif selama 60 menit sebesar 70,09%. Selain
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aktivitas dari fotokatalis, adanya proses adsorpsi fisik yang menyebabkan
senyawa surfaktan dapat menempel pada permukaan TiO2-Karbon aktif, hal ini
melibatkan gugus hidrofobik dari surfaktan berikatan dengan gugus aktif pada
permukaan karbon aktif yang memiliki sifat sama (Kuang et al., 2020). Namun,
pada menit ke-80 dihasilkan persen degradasi mengalami penurunan. Hal ini
terjadi karena adanya proses desorpsi yang menyebabkan kembalinya molekul
yang berikatan dengan gugus aktif dari adsoben, sehingga menurunkan persentase
degradasi (Setiyawati, 2020). Waktu penyinaran lebih dari 80 menit dapat
membuat proses MBAS sulit dilakukan karena senyawa NaLS yang tersisa hanya
sedikit sehingga tidak bisa membentuk ikatan ionik dengan metilen biru dan

berpindah ke fasa kloroform.

80 70,09
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Gambar 4. 9 Hubungan antara persen degradasi dan waktu penyinaran

4.4.2 Penentuan Massa Fotokatalis

Penentuan massa optimum bertujuan untuk mengetahui banyaknya massa
yang efektif untuk melakukan proses fotodegradasi Natrium Lauryl Sulfate
dengan fotokatalis TiO.-karbon aktif. Tahapan yang dilakukan pada penentuan

massa fotokatalis TiOz-karbon aktif optimum adalah membuat larutan Natrium
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Lauryl Sulfat 25 mg/L dan ditambahkan massa fotokatalis 50, 75, 100, 125, dan
150 mg. Setelah itu proses fotodegradasi dilakukan dengan penyinaran sinar
tampak oleh lampu halogen 20W dengan menggunakan waktu optimum yaitu 60

menit.

80 74,57

70,09
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Gambar 4. 10 Hubungan antara persen degradasi dan Massa fotokatalis

Menurut data yang dihasilkan pada Gambar 4.10 didapatkan bahwa hasil
persen degradasi meningkat dari massa 50 mg hingga 100 mg. Sehingga
menghasilkan persen degradasi paling tinggi dengan penambahan massa TiOo-
karbon aktif 100 mg sebesar 74,57%. Namun, pada massa 125 mg hingga 150 mg
hasil persen degradasi mengalami penurunan. Hal ini disebabkan karena jumlah
fotokatalis melebihi kondisi optimum 100 mg maka akan mengalami kekeruhan
yang dapat menghalangi sinar tampak atau energi foton masuk saat melakukan
reaksi fotodegradasi. Seperti penjelasan pada penelitian yang dilakukan oleh
Permata et al. (2016) yang menyatakan bahwa keadaan tersebut dapat membuat

semakin banyaknya fotokatalis yang tersuspensi.
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4.4.3 Penentuan Konsentrasi NaLS

Penetuan konsentrasi NaLS dilakukan bertujuan untuk mengetahui
efektivitas proses degradasi NaLS dengan penambahan massa fotokatalis 100 mg
dan lama waktu penyinaran 60 menit. Pengukuran konsentrasi dilakukan dengan
variasi konsentrasi 10, 20, 25, 30, dan 40 mg/L. Setelah itu proses MBAS

dilakukan dan didapatkan hasil persen degradasi pada Gambar 4.11.
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Gambar 4. 11 Hubungan antara persen degradasi dan konsentrasi Natrium Lauryl
Sulfate

Pada Gambar 4.11 didapatkan bahwa terjadinya peningkatan persen
degradasi pada konsentrasi 10 mg/L hingga 25 mg/L. Hal ini dikarenakan pada
konsentrasi tersebut tidak terlalu banyak molekul yang harus didegradasi,
sehingga mudah untuk melakukan degradasi. Namun, pada saat melebihi
konsentrasi optimum membuat persen degradasi menjadi menurun. Hal ini
dipengaruhi oleh peningkatan konsentrasi zat degradasi dapat menyebabkan jalur
foton terhalangi sehingga sinar yang mengenai larutan sampai pada katalis akan
menurun, dan dapat menurunkan probabilitas eksitasi elektron dalam katalis
semakin kecil. Menurut penelitian yang sudah dilakukan oleh Palupi (2006)

bahwa pada saat konsentrasi suatu zat degradasi meningkat dan katalis yang
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digunakan tetap, maka luas permukaanpun tetap sehingga tidak efektif dalam

reaksi fotodegradasi.

4.5 Uji Efektivitas Fotodegradasi
Uji efektivitas bertujuan sebagai uji kontrol fotodegradasi Natrium Lauryl

Sulfate terhadap fotokatalis yang berbeda dengan disinari lampu halogen 20W
maupun pada kondisi gelap dengan kondisi pH= 6,8. Setelah itu dilakukan metode
MBAS, lalu diukur absorbansi dari Natrium Lauryl Sulfate pada panjang 653 nm
dengan Spektrofotometer UV-Vis. Hasil uji efektivitas terhadap NaLS dapat

dilihat melalui Gambar 4.12.
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Gambar 4. 12 Hasil Uji Efektivitas Fotokatalis Terhadap Natrium Lauryl Sulfate

Berdasarkan Gambar 4.12 dapat dilihat bahwa persen degradasi yang
dihasilkan oleh TiO. dan karbon aktif tanpa penyinaran sebesar 8,88% dan
12,52%, hal ini terjadi karena adanya proses adsorpsi. Proses ini dipengaruhi oleh
luas permukaan adsorben. TiO> tanpa penyinaran memiliki nilai persen degradasi
lebih kecil daripada karbon aktif tanpa penyinaran. Hal ini disebabkan karena

TiO2 memiliki kelemahan yaitu luas permukaan yang rendah sehingga perlu
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modifikasi dengan material untuk meningkatkan proses adsorpsi (Rauf et al.,
2011). Sedangkan kemampuan adsorpsi karbon aktif disebabkan adanya gugus
aktif yang bersifat hidrofobik dan berikatan dengan surfaktan membentuk ikatan
van der walls (Kuang, 2020).

Pada uji blangko atau tanpa katalis, dihasilkan persen degradasi sebesar
15,47%. Hal ini dipengaruhi oleh aktivitas fotolisis. Sedangkan penggunaan
karbon aktif yang disinari memiliki nilai persen degradasi sebesar 16,75% , nilai
tersebut lebih tinggi dibanding dengan karbon aktif tanpa penyinaran. Hal ini
dikarenakan adanya proses adsorpsi dan aktivitas fotolisis. Pada proses adsorpsi
disebaban karena adanya gugus aktif dan luas permukaan yang dimiliki karbon
aktif. Sehingga dapat menyerap zat organik dan anorganik (Komala, et al., 2021).
Sedangkan menurut Yulianto et al. (2005) bahwa senyawa molekul air ketika
dikenai cahaya, maka senyawa tersbut dapat menyerap energi foton sehingga
terjadi proses degradasi. Penyinaran terhadap air dengan energi foton dapat
mebuat produk akhir seperti Hz, O2, H202, H3O* dan OH radikal (Jin, et al., 2017).
Pembentukan OH radikal dapat bereaksi dengan senyawa organik dan anorganik,
namun proses ini butuh waktu lama untuk melakukan fotodegradasi suatu
senyawa. Berikut adalah reaksi fotolisis:

H,O+hv > H++e- +e0OH (4.1)

Proses fotodegradasi menggunakan fotokatalis TiO. dan TiO.-Karbon aktif
sebanyak 100 mg menghasilkan persen degradasi sebesar 63,16% dan 74,57%.
Berdasarkan data tersebut bahwa massa fotokatalis 100 mg efektif dalam proses
degradasi Natrium Lauryl Sulfate tidak membentuk suspensi atau bulk yang dapat

menghalangi sinar foton terhadap material fotokatalis. Selain itu, kosentrasi dari
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Natrium Lauryl Sulfate efektif sebesar 25 mg/L, karena jika melebihi kondisi
optimum sulit untuk terdegradasi karena radikal hidroksil yang dihasilkan dalam
jumlah yang tetap. Persen degradasi yang didapat karena adanya pembentukan
radikal hidroksil dari reaksi antara sinar dan semikonduktor yang menghasilkan
elektron dan hole sehingga dapat mendegradasi zat surfaktan. Persamaan reaksi
pembentukan radikal hidroksil dalam mendegradasi Natrium Lauryl Sulfate

sebagai berikut (Lea dan Adesina, 1998) :

TiO2-Karbon Aktif + hv > e (CB) + h* (VB) 4.2)
h* (VB) + H20 > H* + ¢OH (4.3)
O2+¢e (CB) > Oy (4.4)
Oz + H" > HO:* (4.5)
HO,* + H* > 20He + h* (VB) (4.6)
CH3(CH2)10CH20S03Na* + ¢OH = CO; + H20 + S04 + TiO; 4.7)

Pada penggunaan TiO2 dengan penyinaran dihasilkan persen degradasi
yang lebih kecil sebesar 63,16% dibanding dengan TiOz-karbon aktif dengan
penyinaran. Hal ini disebabkan karena energi celah pita yang dihasilkan dari TiO>
lebih besar, sehingga kinerja sinar yang digunakan kurang efektif dalam
menghasilkan radikal hidroksil. Sedangkan pada penggunaan TiOz-karbon aktif
menghasilkan persen degradasi lebih tinggi dikarenakan energi celah pita pada
fotokatalis TiO2-karbon aktif sebesar 3,17 eV sehingga semakin mudah dalam
penyerapan foton karena tingkat energi semakin kecil yang dapat membuat
elektron mudah mengalami eksitasi. Adapun penambahan karbon aktif pada TiO>
anatas dapat meningkatkan aktivitas degradasi dikarenakan adanya proses

adsorpsi yang terdapat pada permukaan komposit. Proses adsorpsi memungkinkan
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adanya zat polutan yang terserap sekitar TiO., sehingga hal ini akan
meningkatkan aktivitas degradasi (Xu et al., 2020). Jika tidak adanya penambahan
karbon aktif pada semikonduktor TiO> dapat menyebabkan reaktan akan kembali
ke dalam larutan karena permukaan TiO: yang kecil (Leary dan Westwood.,
2011).

4.6 Perspektif Islam Terhadap Uji Fotodegradasi Limbah Surfaktan

Pencemaran lingkungan merupakan masuknya zat-zat atau kondisi yang dapat
mengganggu keseimbangan alam sehingga dapat membahayakan ekosistem. Salah
satu pencemaran yang dihadapi yaitu, pencemaran lingkungan air. Hal ini dapat
disebabkan karena aktivitas industri maupun aktivitas rumah tangga. Surfaktan

merupakan salah satu zat yang dapat menyebabkan pencemaran air.

Adapun cara yang dilakukan adalah dengan fotodegradasi melalui
penggunaan fotokatalis dan bantuan sinar cahaya. Fotokatalis yang digunakan
pada penelitian ini adalah TiO2-karbon aktif. Penambahan karbon aktif pada
semikonduktor bertujuan untuk menurunkan energi celah pita. Hal ini dapat
membuat lebih mudah elektron tereksitasi karena jarak semakin deka tantara pita
valensi dan pita konduksi. Berdasarkan penelitian yang dilakukan bahwa sintesis
komposit TiO-karbon aktif dengan perbandingan 2,85 : 0,15 g dan menghasilkan
penurunan energi band gap dari 3,21 eV menjadi 3,17 eV. Hal ini menunjukkan
bahwa segala sesuatu yang telah Allah Swt. berikan di bumi memiliki manfaat,

seperti pada firman Allah Swt. dalam surat Al-Bagarah (2) ayat 29:

[

@ “ o e z - @):. <0 1 @ A g °
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Artinya : “Dialah Allah, yang menjadikan segala yang ada di bumi untuk kamu
dan Dia berkehendak (menciptakan) langit, lalu dijadikan-Nya tujuh
langit. Dan Dia Maha Mengetahui segala sesuatu.”

Menurut Shihab (2002) dalam tafsir Al-Mishbah bahwa : Dia-lah (Allah Swt.)
yang sudah menciptakan segala yang ada di bumi untuk manusia, sehingga
banyak ulama yang mengartikan bahwa pada dasarnya segala yang terbentang di
bumi dapat digunakan oleh manusia, kecuali jika ada dalil yang melarangnya.
Dengan hal ini, Allah menciptakan manusia sebagai khalifah yang berperan utama

dalam peristiwa pengembangannya.

Berdasarkan hasil uji variasi fotodegradasi, bahwa penggunaan komposit
TiOz-karbon aktif dengan sinar halogen dapat menurunkan kadar surfaktan
sebanyak 74,57%. Pada pengujian fotodegradasi harus dilakukan pada kondisi
optimum, yaitu melakukan penyinaran dengan lampu halogen 20W selama 60
menit, menggunakan massa fotokatalis sebanayak 100 mg dan penggunaan
konsentrasi sampel sebesar 25 mg/L. Jika uji fotodegradasi dilakukan melebihi
kondisi optimum dapat menyebabkan penurunan aktivitas fotodegradasi. Seperti

hal yang sudah dikatakan pada firman Allah Swt. QS. Al-‘Ala (87) ayat 2-3 :

Gah 5% Ladliy(Y) G 3 edli(v)

Artinya : “Yang menciptakan dan menyempurnakan dan yang menentukan kadar
serta memberi petunjuk.”

Tafsir Al-Mishbah (Shihab, 2002) menyatakan bahwa ayat diatas

menunjukkan tentang maha tinggi Allah Swt. dalam menciptakan dan

menyempurnakan ciptaan-Nya. Kata ([51;) khalaga disebut dengan objek yaitu

segala yang diciptakan, (&) Fa sawwud yang diartikan menyeimbangkan



o1

sesuatu dari segi kualitas dan kuantitas, dan (;48) gaddara yang diartikan memberi

kadar. Semua hal yang diciptakan olen Allah Swt. sudah ditetapkan kadarnya
seperti pada manusia. Manusia mempunyai kemampuan yang terbatas, kecuali
untuk melampaui hal yang tidak mampu ia menggunakan akal untuk menciptakan
suatu inovasi. Namun, hal ini tetap memiliki keterbatasan dan ukuran yang tidak

mampu dilampaui.



BAB V
PENUTUP

5.1 Kesimpulan
Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan, diperoleh kesimpulan sebagai

berikut :

1. Berdasarkan uji variasi waktu penyinaran bahwa lama penyinaran optimum
untuk mendegradasi Natrium Lauryl Sulfate selama 60 menit dengan
memperoleh persen degradasi sebesar 70,09%.

2. Berdasarkan uji variasi massa optimum dari fotokatalis TiO»-Karbon aktif
untuk mendegradasi Natrium Lauryl Sulfate diperoleh bahwa massa optimum
sebanyak 100 mg dengan persen degradasi 74,57%.

3. Berdasarkan uji variasi konsentrasi dari Natrium Lauryl Sulfate diperoleh
konsentrasi optimum pada 25 mg/L dengan persen degradasi 74,57%.

4. Berdasarkan penambahan karbon aktif terhadap TiO» dapat meningkatkan

persen degradasi dari 63,16% menjadi 74,57%.

5.2 Saran

1. Perlu dilakukan karakterisasi lebih lanjut menggunakan BET surface area
untuk mengetahui luas permukaan dari TiO»-Karbon Aktif.

2. Perlakuan untuk waktu penyinaran pada proses fotodegradasi disarankan untuk
tidak terlalu lama, karena sampel sulit dilakukan ekstraksi pada proses
Methylene Blue Active Surfactant (MBAS).

3. Peningkatan uji aktivitas dapat dilakukan dengan penambahan karbon aktif

sebesar diatas 5%.
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LAMPIRAN

Lampiran 1 Analisis MBAS

1.1 Pembuatan Larutan H2SO4 6N
Dibuat larutan H>SOs pekat dengan memasukkan sebanyak 16,70 mL ke

dalam gelas beaker. Ditambahkan 25 mL akuades, dan dipindahkan ke dalam labu
ukur 100 mL dan diencerkan hingga tanda batas.
1.2 Pembuatan Larutan Metilen Biru

Ditimbang 100 mg metilen biru dan dilarutkan dalam 100 mL akuades.
Kemudian diambil 30 mL dan dimasukkan dalam labu ukur 1000 mL dengan
ditambahkan 500 mL akuades, 40 mL H>SOs4 6N dan ditambahkan 50 g
NaH2POs.2H20 lalu diencerkan dengan akuades hingga tanda batas.
1.3 Pembuatan Larutan Pencuci

Dimasukkan 41 mL H>SOs4 6N dan 50 g NaH2PO4.,H,O dalam 500 mL
akuades. Lalu, dipindahkan dalam labu ukur 1000 mL dan diencerkan dengan
akuades hingga tanda batas.
1.4 Pembuatan Larutan Induk NaLS 1000 mg/L

Dibuat larutan NaLS 1000 mg/L, dengan cara ditimbang 1 g NaLS 100%.
Dilarutkan dengan 100 mL akuades dalam labu ukur 1000 mL. Kemudian,
ditambahkan akuades hingga tanda batas dan dihomogenkan.
1.5 Pembuatan Larutan Baku NaLS 100 mg/L

Dibuat larutan induk NaLS 100 mg/L, dengan cara dipipet 10 mL larutan
NaLS 1000 mg/L. Kemudian dipindahkan dalam labu ukur 100 mL dan

diencerkan hingga tanda batas. Setelah itu dihomogenkan.
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Lampiran 2 Rancangan Penelitian

Aktivasi Karbon
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Sintesis TiOz-Karbon Aktif

Karakterisasi komposit TiO,-Karbon aktif dengan
spektrofotometer UV-Vis DRS dan XRD

Pembuatan larutan induk NaLS (Natrium Lauryl Sulfate)

Lauryl Sulfate)

[ Penentuan panjang gelombang maksimum NaLS (Natrium ]

[ Penentuan kurva standar NaLS (Natrium Lauryl Sulfate) ]
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Uji aktvitas fotodegradasi surfaktan
NaLS
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Lampiran 3 Diagram Alir

L.3.1 Preparasi Karbon Aktif

Karbon Aktif

Ditimbang karbon aktif sebanyak 100 gram

Dihaluskan dengan ayakan ukuran 200 mesh

Dimasukkan pada erlenmeyer dan ditambahkan 200 mL aquades
Diaduk dengan magnetic stirrer selama 30 menit

Disaring dengan kertas saring

Dikerikan pada suhu 100 °C selama 2 jam

Diletakkan padatan akrbon aktif dalam desikator selama 30 menit

Hasil

L.3.2 Aktivasi Karbon Aktif

Preparasi Karbon Aktif

Ditimbang karbon aktif sebanyak 30 gram
Ditambahkan HCI 6M sebanyak 46,7 mL
Diaduk dengan magnetic stirrer selama 3 jam
Disaring dengan kertas saring

Dicuci dengan aquades hingga netral

Dikeringkan selama 100 °C selama 2 jam

Hasil
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L.3.3 Sintesis TiO2-Karbon aktif

TiO, dan Karbon Aktif

Ditimbang TiOz anatas sebanyak 2,85 gram

Ditimbang karbon aktif yang sudah di aktivasi sebanyak 0,15 gram
Ditambahkan 20 mL aquademin

Disonikator selama 30 menit dengan frekuensi 20 kHz

Didiamkan selama sehari

Suspensi

Dikeringkan dalam oven pada suhu 110 °C selama 2 jam
Dikalsinasi selama 6 jam pada suhu 500 °C
Dihaluskan padatan hingga menjadi serbuk

Hasil

L.3.4 Karakterisasi TiO2-Karbon aktif dengan XRD

TiO,-Karbon aktif

- Dihaluskan komposit TiO>-karbon aktif
- Ditimbang sebanayk 0,4 gram lalu ditempatkan pada preparat
- Ditempatkan pada sample holder

- Dikarakterisasi dengan sinar X

Hasil

L.3.5 Karakterisasi TiOz2-karbon aktif dengan UV-Vis DRS
TiO2-Karbon aktif

dihaluskan komposit dengan mortar agate
ditempatkan pada sample holder

diukur dengan rentang panjang gelombang 200-800 nm

Hasil
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L.3.6 Penentuan Panjang Gelombang Maksimum NaLS (Natrium Lauryl
Sulfate)

Larutan NaLS 25 mg/L

dipipet 25 mL NaLS konsentrasi 25 mg/L

dimasukkan ke dalam corong pisah 100 mL

ditambahkan metilen biru sebanyak 6,25 mL

ditambahkan kloroform sebanyak 5 mL

dikocok selama 30 detik lalu dibuka tutup corong untuk mengeluarkan gas
dipisahkan lapisan bawah dan ditampung

diekstaksi fasa cair dengan ditambahkan 5 mL kloroform

dipisah dan ditampung lapisan bawah

ditambahkan 12,5 mL larutan pencuci

dikocok selama 30 detik

dipisahkan dan ditampung lapisan kloroform

diukur absorbansi dengan Spektrofotometer UV-Vis pada panjang
gelombang 400-800 nm

Hasil

L.3.7 Penentuan Kurva Standar NaLS (Natrium Lauryl Sulfate)

Larutan NaLS 100 ma/L
- diencerkan larutan baku NaLS hingga konsnetrasi 5; 10; 20; 30 dan 40 mg/L

- ditambahkan 5 mL kloroform

- ditambahkan 6,25 mL metilen biru

- dikocok selama 30 detik

- didiamkan hingga terbentuk 2 lapisan

- dipisahkan lapisan kloroform

- diekstraksi kembali fasa air dengan menambahkan 5 mL kloroform

- dikumpulkan fasa kloroform dari setiap ekstraksi

- ditambahkan 12,5 mL larutan pencuci lalu dikocok selama 30 detik

- diukur masing-masing absorbansi pada setiap konsentrasi yang dibuat

dengan panjang gelombang maksimum

Hasil




L.3.8 Analisis MBAS

Larutan NaLS hasil Fotodegradasi

dimasukkan 25 mL larutan NaLS$ setelah fotodegradasi ke dalam corong
pisah 100 mL

ditambahkan metilen biru sebanyak 6,25 mL

ditambahkan kloroform sebanyak 5 mL

dikocok selama 30 detik

didiamkan hingga terjadi pemisahan fasa

ditampung fasa bawah (kloroform)

diekstraksi kembali fasa air dengan menambahkan 5 mL kloroform pada
setiap ekstraksi

ditampung fasa bawah dan disatukan dengan fasa kloroform yang lain
dipindahkan fasa kloroform ke dalam corong pisah 100 mL
ditambahkan 12,5 mL larutan pencuci

dikocok selama 30 detik

didiamkan hingga terjadi pemisahan fasa

ditampung fasa kloroform

diukur absorbansi dengan Spektrofotometer UV-vis pada panjang

gelombang 653 nm

Hasil
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L.3.9 Penentuan Waktu Optimum Komposit TiO2-karbon aktif untuk
Fotodegradasi NaLS

Larutan NaLS 25 mg/L

dimasukkan masing-masing 25 mL NaLS ke dalam 3 beaker glass 50 mL
ditambahkan komposit TiO.-Karbon aktif sebanyak 125 mg

dimasukkan pada fotoreaktor dan disinari lampu halogen 20W selama
variasi waktu 10; 20; 40; 60 dan 80 menit

disentrifugasi dengan kecepatan 5300 rpm selama 15 menit
|

Filtrat Supernatan

dianalisis dengan metode MBAS

diukur absorbansi dengan Spektrofotometer UV-Vis pada panjang
gelombang 653 nm

ditriplo

Hasil
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L.3.10 Penentuan Massa Optimum Komposit TiO2-karbon aktif untuk
Fotodegradasi NaLS

Larutan NaLS 25 mg/L

dimasukkan masing-masing 25 mL NaLS ke dalam 3 beaker glass 50 mL
ditambahkan komposit TiO.-Karbon aktif dengan variasi massa sebesar 50;
75; 100;125 dan 150 mg

dimasukkan pada fotoreaktor dan disinari lampu halogen 20W selama 60
menit

disentrifugasi dengan kecepatan 5300 rpm selama 15 menit

Filtrat Supernatan

dianalisis dengan metode MBAS

diukur absorbansi dengan Spektrofotometer UV-Vis pada panjang
gelombang 653 nm

ditriplo

Hasil

L.3.11 Penentuan Konsentrasi Optimum NaLS untuk Fotodegradasi

Larutan NaLS

dimasukkan masing-masing 25 mL NaLS dengan variasi konsnetrasi 10; 20;
25; 30 dan 40 mg/L ke dalam 3 beaker glass 50 mL

ditambahkan komposit TiO.-Karbon aktif dengan massa 100 mg
dimasukkan pada fotoreaktor dan disinari lampu halogen 20W selama 60
menit

disentrifugasi dengan kecepatan 5300 rpm selama 15 menit

Filtrat Supernatan

dianalisis dengan metode MBAS

diukur absorbansi dengan Spektrofotometer UV-Vis pada panjang
gelombang 653 nm

ditriplo

Hasil
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L.3.12 Pengujian Efektivitas Komposit TiO2-Karbon aktif untuk
Fotodegradasi NaLS

Larutan NaLS 25 mg/L
- dimasukkan masing-masing 25 mL NaLS dengan konsentrasi 25 mg/L ke

dalam 5 beaker glass 50 mL
- Dilakukan fotodegradasi dengan berbagai kondisi reaksi seperti berikut :

I.  NaLS 25 mg/L disinari dengan lampu halogen 20W selama 60 menit

ii. NaLS 25 mg/L ditambahkan TiO> massa optimum dengan disinari
lampu halogen 20W selama 60 menit

iii. NaLS 25 mg/L ditambahkan TiO, massaa optimum pada kondisi gelap

iv. NaLS 25 mg/L ditambahkan karbon aktif massa optimum pada kondisi
gelap

v. NaLS 25 mg/L ditambahkan karbon aktif massa optimum dengan
disinari lampu halogen 20W selama 60 menit

vi. NaLS 25 mg/L ditambahkan TiO-karbon aktif massa optimum dan
disinari dengan lampu halogen 20W selama 60 menit

- Disentrifugasi dengan kecepatan 5300 rpm selama 15 menit
1

Filtrat Supernatan

dianalisis dengan metode MBAS

diukur absorbansi dengan Spektrofotometer UV-Vis pada panjang
gelombang 653 nm

ditriplo

Hasil




Lampiran 4 Perhitungan

1. Pembuatan larutan HCI 6 M

BJ HCI pekat =1,19 g/mL

Konsentrasi = 300 = 29 ACL
100 g larutan

BM HCI = 36,5 g/mol

Mol = L2L - __329 __ —( 876 mol

Mr HCl - 36,5 g/mol

100 gram larutan = — =9 = 84,033 mL = 0,084 L
1,19 g/mL
Molaritas = 222 = 287810l _ 10 478
L 0,084 L
M1.V1 = M2.V2
10,428 M . V1 =6M.100 mL
V1 =57,53 mL

2. Menghitung %karbon aktif
Massa sintesis TiO2-Karbon aktif target : 3 gram

Massa TiO2 =5 x3 gram
100

= 2,85 gram

Massa Karbon Aktif = % x 3 gram
=0,15 gram

3. Pembuatan larutan H2SO4 6 N
H2S0496%
BJ H2SO4 1,84 g/mL
BM H,SOs  : 98,08 g/mol

_ ((10x96% x 1,84)2)

Normalitas H2SO4 = =36N
98,08
H,S04 6N
V2 1120 mL
N1 6N
N2 1N
V1x N1 = V2 x N2
V1= V2xN2 _ 120x6 _ 20 mL

N1 36
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4. Pembuatan larutan standar NaL$S

e 5mg/L
V1x M1
V1 x 100 mg/L

V1
V1

e 10mg/L
V1x M1
V1 x 100 mg/L

V1
V1

e 20mg/L
V1x M1
V1 x 100 mg/L

V1
V1

e 30mg/L
V1x M1
V1 x 100 mg/L

V1
V1

e 40 mg/L
V1 x M1
V1 x 100 mg/L

V1
V1

=V2 x M2
=50 mL x 5 mg/L

_50%5
100

=25mL

=V2 x M2
=50 mL x 10 mg/L

_ 50x10
100

=5mL

=V2 x M2
=50 mL x 20 mg/L

_ 50 %20
100

=10 mL

=V2 x M2
=50 mL x 30 mg/L

_ 50x10
100

=15mL

=V2 x M2
=50 mL x 40 mg/L

_ 50 x40
100

=20 mL
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Lampiran 5 Dokumentasi

L.5.1 Preparasi Fotokatalis TiO2-Karbon Aktif

e f g
Gambar L.4.1 Penimbangan karbon aktif (a) dan TiO2 (b), proses sonikasi TiO>-

karbon aktif (c), pengeringan TiO2-karbon aktif (d), proses kalsiasi TiO2-karbon
aktif (e), penggerusan TiO2-karbon aktif (f), dan hasil proses preparasi fotokatalis
TiO2-karbon aktif (g)
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L.5.2 Fotodegradasi NaLS dengan TiO2-Karbon Aktif

Gambar L.4.2 Ekstraksi MBAS (a) Pembuatan Kurva Standar (b), Proses
penyinaran fotodegradasi (c), Proses sentrifugasi (d), proses ekstraksi setelah
fotodegradasi (e), Hasil larutan fotodegradasi variasi lama penyinaran(f), hasil
proses fotodegradasi variasi massa optimum dan konsentrasi optimum(g) dan

hasil uji efektivitas fotodegradasi (h)



Lampiran 6 Hasil Karakterisasi XRD

L.6.1 TiO2 Anatase

15000

B3

Meas. data:TiO2

BG data:TiO2
Calc. data:TiO2
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Error
Residual
ii 10000
5000 2 g'ﬁ o g ':Tg 5‘2
L._ I " M Lo
3000
& 2000
; 1000 \ . s X
é -1000 —T
= 2000
-3000_|
2‘0 46 6‘0 8‘0
2-theta (deg)
2- d(ang.) Height(cp | FWHM( | Int. I(cps Int. Asym.
theta(de S) deg) deg) W(deg) | factor
9)
25.337( | 3.5124(3) | 13328(333 | 0.119(4) | 2554(27) | 0.192(7) | 0.73(7
36.980( | 2.4289(2) | 845(84) 0.115(10 | 142(6) 0.17(2) |0.6(2)
37.856( | 2.3747(4) | 2897(155) | 0.143(7) | 588(10) 0.203(14 | 1.9(4)
38.616( | 2.3297(3) | 975(90) 0.109(8) | 168(6) 0.17(2) 10.67(9
48.091( | 1.89046(1 | 4452(193) | 0.130(4) | 837(11) 0.188(10 | 1.6(2)
53.935( | 1.69861(1 | 2717(150) | 0.136(6) | 562(9) 0.207(15 | 1.2(3)
55.114( | 1.66505(1 | 2845(154) | 0.129(5) | 553(8) 0.194(13 | 1.2(2)
62.165( | 1.49204(1 | 447(61) 0.159(17 | 97(6) 0.22(4) | 1.4(4
62.742( | 1.47969(1 | 1941(127) | 0.142(5) | 391(7) 0.202(17 | 1.4(3)
68.799( | 1.36345(1 | 898(87) 0.138(11 | 194(5) 0.22(3) 10.9(3)
70.332( | 1.33744(1 | 947(89) 0.140(8) | 196(5) 0.21(2) [1.1(3)
75.106( | 1.26383(1 | 1464(110) | 0.135(11 | 313(8) 0.21(2) |1.8(5)
76.062( | 1.25030(7 | 385(57) 0.153(17 | 88(4) 0.23(4) |0.7(4)
80.801( | 1.18849(1 | 74(25) 0.13(4) |15(3) 0.20(10) | 0.6(7)
82.22(2) | 1.1715(3) | 80(26) 0.22(5) | 23(4) 0.29(14) [ 1.0(3)
82.712( | 1.16581(1 | 748(79) 0.158(8) | 153(6) 0.20(3) |1.0(3)
83.188( | 1.16035(1 | 294(49) 0.183(16 | 70(5) 0.24(6) |1.0(3)




L.6.2 TiO2-Karbon Aktif
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2- d(ang.) Height(cp | FWHM( | Int. Int. Asym.
theta(deg) S) deg) I(cps W(deg) | factor
deg)

25.454(5) | 3.4965(7) | 12310(32 | 0.174(5) | 2843(28 | 0.231(8) | 2.8(4)
37.061(9) | 2.4237(6) | 835(83) 0.128(15 | 175(6) 0.21(3) |0.8(3)
37.928(5) | 2.3704(3) | 2947(157 | 0.151(6) | 619(8) 0.210(14 | 1.3(2)
38.713(11 | 2.3241(6) | 926(88) 0.162(12 | 193(6) 0.21(3) | 1.6(5)
48.162(3) | 1.88784(1 | 4715(198 | 0.134(3) | 881(8) 0.187(10 | 1.14(1
54.009(5) | 1.69646(1 | 2772(152 | 0.142(6) | 566(8) 0.204(14 | 1.10(1
55.184(5) | 1.66308(1 | 2620(148 | 0.149(5) | 529(8) 0.202(14 | 1.01(1
62.235(8) | 1.49052(1 | 490(64) 0.141(14 | 103(5) 0.21(4) |1.2(3)
62.813(6) | 1.47819(1 | 2052(131 | 0.142(7) | 434(8) 0.211(18 | 1.2(3)
68.871(8) | 1.36221(1 | 901(87) 0.149(7) | 185(5) 0.20(3) | 1.0(3)
70.403(8) | 1.33627(1 | 1053(94) |0.126(9) | 211(5) 0.20(2) |1.0(3)
74.16(3) | 1.2776(4) | 72(25) 0.19(4) | 23(3) 0.32(15) | 1.1(6)
75.150(7) | 1.26319(1 | 1471(111 | 0.138(7) | 311(6) 0.21(2) 10.9(2)
76.140(11 | 1.24921(1 | 431(60) 0.158(10 | 85(4) 0.20(4) 10.9(3)
80.838(16 | 1.1880(2) | 60(22) 0.11(4) 19(2) 0.14(9) | 3(7)
82.800(14 | 1.16480(1 | 671(75) 0.15(2) 168(11) | 0.25(4) |1.9(9)
83.269(15 | 1.15943(1 | 306(50) 0.15(3) | 76(10) 0.25(7) 11.9(9)




Lampiran 7 Hasil Karakterisasi UV-Vis DRS
L.7.1 TiO2 Anatas

i
——TiO, Anatas| |
=
<
X
L
Eg=321eV
'J
I
T — T T T T T
2 3 4 5 6
Energy (eV)
Eg=3,21eV

_34
= 2020X 07 J2 1 eV = 4,13608 x 1075 eV. s
1,602x 10 J

Nilai band gap :

hxc 4,13608 x 107 1%)eV.s x (3x1017 )nm/s
A= = ( ) ( ) = 386,55 nm
E 3,21 eV
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L.7.2 TiO2-Karbon Aktif

TiO,- Karbon aktif

F(R)hv)"2

/JJ Eg=3,17eV

2 . 3 | 4 I 5
Energy (eV)

Eg=3,17eV

_34
h= %x 1eV=4,13608x 1075 eV.s

Nilai band gap :

_hxc _ (413608x1075)eV.s x (3x10'7)nm/s
E 3,17 eV

A

= 391,43 nm
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Lampiran 8 Hasil Pengukuran Absorbansi dengan Spektrofotometer UV-Vis

L.8.1 Panjang Gelombang Natrium Lauryl Sulfate

Lamdha Maks Natrium Lauryl Sulfate

Tanggal Analisa : 20 Maret 2023

53.0 , 2776

400 500 600
Wavelength (nm)

Wavelength (nm) Abs
658.0 2.505
653.0 2.776
651.0 2.676
643.0 2.305

491.9 0.

677

700
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L.8.2 Kurva Standar

Kurva Standar NaL$S

0 10 20 30 40
Concentration (mg/L)

Tanggal Analisa : 12 April 2023

Standard Concentration F Mean SD %$RSD Readings

mg/L

std 1 0.5070
0.5044

5.0 0.5034 0.0043 0.86 0.4986

std 2 0.7901
0.7857

10.0 0.7876 0.0022 0.28 0.7872

std 3 1.2078
1.2121

20.0 1.2110 0.0028 0.23 1.2132

std 4 1.8436

1.9162

30.0 1.8807 0.0364 1.93 1.8824

std 5 2.2309
2.2324

40.0 2.2040 0.0479 2.17 2.1488



Calibration eqn
Correlation Coefficient

Calibration time

Abs = 0.04985*Conc +0.27058
0.98998

4/12/2023 10:03:16 AM
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Lampiran 9 Perhitungan Uji Aktivitas Fotodegradasi NaLS

L.9.1 Perhitungan Variasi Waktu Penyinaran

84

Waktu CO Absorbansi Ct (ppm) %Degradasi
Penyinaran | (ppm) | I I

(menit)
10 24,42 | 1,1878 | 1,3293 | 1,2067 19,472 20,261
20 24,4 1,0495 | 1,0572 | 1,0871 15,702 35,645
40 25,47 |0,9369 | 0,9201 | 0,9534 13,364 47,528
60 25,358 | 0,6474 | 0,6451 | 0,6533 7,583 70,095
80 24,84 | 0,8637 | 0,8777 | 0,8989 12,227 50,786

Perhitungan %degradasi :

e Waktu penyinaran 10 menit

y =0,04985x + 0,27058
1,2413 =0,04985x + 0,27058
1,2413 — 0,27058 = 0,04985x

X =19,472 ppm
%degradasi = % x 100%

_ (24,42;2,472) x 100%
=20,261%
Waktu penyinaran 20 menit

y =0,04985x + 0,27058
1,053 =0,04985x + 0,27058
1,053 — 0,27058 = 0,04985x

X = 15,702 ppm
%degradasi = oo 100%

_ (244-15702) x 100%

24,4
= 35,645%

e Waktu penyinaran 40 menit




y = 0,04985x + 0,27058
0,9368 = 0,04985x + 0,27058
0,9368 — 0,27058 = 0,04985x

X = 13,364 ppm
%degradasi = 0=Y + 100%

= B2 ¢ 100%
= 47,528%
Waktu penyinaran 60 menit

y =0,04985x + 0,27058
0,6486 = 0,04985x + 0,27058
0,6486 — 0,27058 = 0,04985x

X = 7,583 ppm
%degradasi == x 100%

= B2 ¢ 100%
=70,095%
Waktu penyinaran 80 menit

y =0,04985x + 0,27058
0,8801 =0,04985x + 0,27058
0,8801 — 0,27058 = 0,04985x

X = 12,227 ppm
%degradasi = % x 100%

_ (24,84-12,227) x 100%

24,84

= 50,786%
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L.9.2 Perhitungan Variasi Massa Fotokatalis

86

Massa Co Absorbansi Ct (ppm) %Degradasi
Fotokatalis (ppm) I T T
(mg)
50 25,16 | 1,1691 | 1,1545 | 1,1853 18,035 28,318
75 24,88 | 0,7549 | 0,7516 | 0,7686 9,785 60,670
100 25,09 |0,5971 | 0,5953 | 0,5734 6,379 74,573
125 25,358 | 0,6474 | 0,6451 | 0,6533 7,583 70,095
150 24,364 | 0,9854 | 0,9482 | 0,9842 14,082 44,477
e Massa Fotokatalis 50 mg
y =0,04985x + 0,27058
1,169 =0,04985x + 0,27058
1,169 — 0,27058 = 0,04985x
X = 18,035 ppm
%degradasi = 0% 4 100%
_ (25,12;1§,035) x 100%
= 28,318%
e Massa Fotokatalis 75 mg
y = 0,04985x + 0,27058
0,758 =0,04985x + 0,27058
0,758 — 0,27058 = 0,04985x
X =9,785 ppm
%degradasi = {07 % 100%
_ (24,88-9,785) x 100%

24,88

=60,671%

e Massa Fotokatalis 100 mg
y =0,04985x + 0,27058
0,5886 =0,04985x + 0,27058




0,5886 — 0,27058 = 0,04985x

X =6,379 ppm
%degradasi = {07 % 100%
— (25,029;06(;379) x 100%
=74,573%

Massa Fotokatalis 125 mg

y =0,04985x + 0,27058
0,6486 =0,04985x + 0,27058
0,6486 — 0,27058 = 0,04985x

X = 7,583 ppm
%degradasi = 0 4 100%

_ (25,32555’;3—57:83) x 100%
=70,09%
Massa Fotokatalis 150 mg

y =0,04985x + 0,27058
0,9726 = 0,04985x + 0,27058
0,9726 — 0,27058 = 0,04985x

X = 14,083 ppm
%degradasi = (07D % 100%

_ (25,364—14,083)
25,364

= 44,477%

x 100%
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L.9.3 Perhitungan Variasi Konsentrasi NaLS

88

Konsentrasi Co Absorbansi Ct (ppm) %Degradasi
NaLS (ppm) | (ppm) | I 10
10 9,74 0,6964 | 0,6404 | 0,6214 7,666 21,292
20 19,68 |0,8201 | 0,8316 | 0,8516 11,311 42,525
25 25,47 |0,5971 | 0,5953 | 0,5734 6,379 74,573
30 29,09 | 0,915 | 0,9124 | 0,9238 12,968 55,419
40 39,14 |1,4151 | 1,4314 | 1,4421 23,248 40,60

e Konsentrasi NaLS 10 ppm

y =0,04985x + 0,27058
0,653 =0,04985x + 0,27058
0,653 — 0,27058 = 0,04985x
X = 7,66 ppm
%degradasi = {07 % 100%
= OT4759) 10004
=21,29%

e Konsentrasi NaLS 20 ppm

y =0,04985x + 0,27058
0,8344 =0,04985x + 0,27058
0,8344 —0,27058 = 0,04985x
X =11,31 ppm
%degradasi = 0 4 100%
_ (19,618;6181,31) x 100%
=42,52%
e Konsentrasi NaLS 25 ppm
y = 0,04985x + 0,27058
0,5886 = 0,04985x + 0,27058

0,5886 — 0,27058 = 0,04985x




X =6,379 ppm
%degradasi = 0D % 100%
_ (25,029;06‘;379) x 100%
=74,573%
Konsentrasi NaLS 30 ppm
y = 0,04985x + 0,27058
0,917 =0,04985x + 0,27058
0,917 —0,27058 = 0,04985x
X =12,96 ppm
%degradasi = {07 % 100%
— (29,029;01:,96) x 100%
=55,419%
Konsentrasi NaLS 40 ppm
y =0,04985x + 0,27058
1,429 =0,04985x + 0,27058
1,429 — 0,27058 = 0,04985x
X = 23,248 ppm
%degradasi = 0 4 100%

o
_(39,14—23,248)
39,14

=40,60%

x 100%
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L.9.4 Perhitungan Uji Efektivitas Fotodegradasi

Kondisi CO Absorbansi Ct (ppm) | %Degradasi
(ppm) [ I 1l
NaLS + 25,21 |1,3216 | 1,3388 | 1,3383 21,310 15,47
sinar
TiOz+sinar | 255 |0,7617 | 0,7434 | 0,7115 9,393 63,16
TiO: 255 | 1,4579 | 1,4225 | 1,4063 23,236 8,878
KA 24,9 |1,3671 | 1,3385 | 1,3638 21,783 12,517
KA + sinar 249 |1,3122|1,2883 | 1,3113 20,729 16,749
TiO-KA + | 25,09 |0,5971|0,5953 | 0,5734 6,379 74,573
sinar
e Kondisi NaLS + sinar
y =0,04985x + 0,27058
1,3329 =0,04985x + 0,27058
1,3329 — 0,27058 = 0,04985x
X =21,310 ppm
%degradasi = 0 4 100%
_ (25,2;5—;1,310) x 100%
=1547%
e Kondisi TiO2 + sinar
y = 0,04985x + 0,27058
0,738 = 0,04985x + 0,27058
0,738 —0,27058 = 0,04985x
X =9,394 ppm
%degradasi = 0%+ 100%
_ (25,5-9,394) x 100%

25,5

=63,16%




Kondisi TiO>
y = 0,04985x + 0,27058
1,4289 =0,04985x + 0,27058
1,4289 — 0,27058 = 0,04985x
X = 23,236 ppm
%degradasi = {07 % 100%
— (25,52—52;,236) x 100%
=8,87%
Kondisi Karbon Aktif
y =0,04985x + 0,27058
1,356 = 0,04985x + 0,27058
1,356 — 0,27058 = 0,04985x
X =21,783 ppm
%degradasi = 0D 4 100%
_ (24,92—:;,783) x 100%
=12,517%
Kondisi Karbon aktif + sinar
y = 0,04985x + 0,27058
1,3039 = 0,04985x + 0,27058
1,3039 - 0,27058 = 0,04985x
X = 20,729 ppm
%degradasi = (07D 100%
- (24,92—52,729) x 100%
=16,75%
Kondisi TiO2-Karbon aktif + sinar
y = 0,04985x + 0,27058
0,5886 = 0,04985x + 0,27058

0,5886 — 0,27058 = 0,04985x
X = 6,379 ppm
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%degradasi

=D 5 100%

_ (25,09-6,379)
25,09

=74,573%

x 100%
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