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UJI FOTOAKTIVITAS TiO ,-BENTONIT UNTUK
DEGRADASI SENYAWA PEWARNA METHYL ORANGE
DENGAN MENGGUNAKAN SINAR UV

ABSTRAK

Zat warna methyl orange merupakan salah satu bahan
buangan yang dihasilkan dari industri tekstil. Akuasi zat warna
methyl orangeadi perairan dapat membahayakan kesehatan manusia
sehingga jumlahmethyl orangedi perairan perlu dikendalikan.
Upaya penanggulangan dapat dilakukan dengan pfoséatalitik.
Tujuan penelitian ini adalah mengkaji kemampuan tdren
diimpregnasi TiQ dalam mendegradasi zat warneethyl orange
Impregnasi dilakukan dengan teknik dispersi mekdiitk ke dalam
bentonit natrium, dilanjutkan dengan kalsinasi padau 400-500
°C. Kajian fotoaktivitas dilakukan dengan variashésinar UV 30,
40, 50, 60, dan 70 menit; konsentragthyl orange20, 40, 60, 80
dan 100 ppm; dan jumlah Ti@erimpregnasi dalam bentonit 5, 10
dan 15 mmol/gram bentonit. Konsentrasiethyl orange sisa
ditentukan menggunakan Spektronik 20 pada panjatgmipang
470 nm. Hasil penelitian menunjukkan bahwa lamayipanan UV,
konsentrasi methyl orange dan jumlah TiQ terimpregnasi
berpengaruh  terhadap  kemampuan @ntonit dalam
mendegradasnethyl orangeKondisi optimum degradasi zat warna
methyl orange terjadi pada lama penyinaran UV 50 menit,
konsentrasmethyl orange?0 ppm dan jumlah Tigxerimpregnasi 10
mmol/g, serta diperoleh persen degradasi sebes#r. 30mlah TiQ
terimpregnasi mempengaruhi luas permukaan dariobgntLuas
permukaan bentonit terimpregnasi terbesar pada-dedtonit 10
mmol/g dengan menggunakan metode bilangan metitensbbesar
78,883 mg/g. Karakterisasi katalis TEidentonit dengan
menggunakan spektrofotometer inframerah didapatkdangan
gelombang 453,24; 507,24; dan 653,82'cm

Kata kunci: fotokatalitik, bentonit, Ti)methyl orange



PHOTOACTIVITY TEST OF TiO ,-BENTONITE FOR
DEGRADATION OF METHYL ORANGE DYES
USING UV LIGHT

ABSTRACT

Methyl orange dye is one of the waste from textidustry.
Accumulation of methyl orange dye in aquatic envinent may
endanger the health of human so that the amounetfyl orange in
the environment needs to be controlled. Efforts lmammade with a
process of photocatalytic. The purpose of thisaedewas to study
the ability of bentonite impregnated with Tifd degradation methyl
orange. Impregnation was performed using mechadisgkrsion of
TiO, into bentonite sodium, followed by calcination &0400C.
The study of photoactivity were performed by vaoattime of UV
radiation of 30, 40, 50, 60, and 70 minutes; theceotrations of
methyl orange of 20, 40, 60, 80 and 100 ppm, anduamn of
impregnated Ti@ of 5; 10; and 15 mmol/g bentonite. The
concentration of remained methyl orange were détern using
Spectronic 20 at 470 nm. The results showed thatiriadiation
time, concentration of methyl orange, and amounti@f, affected
the ability of TiQ-bentonite for methyl orange degradation.
Optimum condition of methyl orange degradation ol at
irradiation time of 50 minutes, the concentratidr20 ppm methyl
orange and the impregnation Ti@f 10 mmol/ g bentonite, resulting
in 50 % methyl orange degradation. The amount girégnated
TiO, affected the specific surface of bentonite. Thrgdat surface
area was obtained at 10 mmol/g Tipregnations, which showed
78.883 mg/g of methylene blue number. Fh@ntonit was
characterized using an infrared spectrophotometdairms wave
number 453.24; 507.24; and 653.82'tm

Key: photoactivity, bentonite, Ti)Dmethyl orange
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BAB |
PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Industri tekstil berada di peringkat pertama pemggun zat
warna untuk pewarnaan serat, yang ditunjukkan dengakin
meningkatnya nilai ekspor tekstil dan produk tekskari tahun
ketahun, hal ini menimbulkan masalah yang serigs lbagkungan.
Salah satu masalah lingkungan yang dihadapi oldbsin tekstil
adalah limbah zat warna dari proses pewarnaan yaagih
mengandung lebih dari 10.000 zat warna salah satadglahmethyl
orange (Mauryaet al, 2006). Menurut Christindkk.(2007), limbah
tekstil mengandung 60-70 % senyawa dengan gugugaaEp akan
menjadi sumber penyakit bila terlalu lama di linggan karena
bersifat karsinogen dan mutagen. Sedangkan gugisrierupakan
senyawa yang sangat sulit didegradasi, dan dibatulaktu yang
lama, sehingga perlu dilakukan pengolahan limbahwzana agar
tidak merusak lingkungan.

Diantara semua jenis bahan pewarnmethyl orange
merupakan salah satu pewarna yang sering dipaten&anurah dan
mudah didapat. Zat warna dapat dikatakan sebadaiapoapabila
konsentrasinya melebihi 10 mg/L di perairan. Oledreka itu,
diperlukan usaha penanggulangan atau pengolahancemparan
lingkungan oleh zat warna tersebut. Pengolahanalmiat warna
dilakukan melalui berbagai cara, antara lain bisl@dtifitas
mikroba, elektrolisis, serta adsorpsi (Dhamayaiktk, 2005), dari
berbagai macam pengolahan limbah cair tersebutnmbelapat
mengatasi pencemaran zat warna dengan baik.

Beberapa hasil penelitian diketahui bahwa berbsgyajawa zat
warna dapat didegradasi melalui proses fotokimiangde
menggunakan sinar UV. Proses tersebut dapat dppsratengan
menggunakan material yang mampu mempercepat lafksire
fotokimia, yakni semikonduktor (Tahir, 2004). Seovkiuktor
adalah material yang memiliki dua pita energi yahgebut pita
valensi dan pita konduksi, dengan jarak antar keyhuaebesar 0,7-
3,5 eV (Sobczfski dan Dobosz, 2001). Material yang bersifat
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sebagai semikonduktor antara lain ZnO, CdS,TE&0s;, dan ZnS
(Akarsu dkk., 2007). Semikonduktor Ti©O memiliki berbagai
keunggulan, diantaranya, memiliki aktivitas kataliang cukup
besar, efektif, stabil, bekerja pada suhu ruang&onomis, tidak
beracun, dan ramah lingkungan. Aktivitas fotokataliO, dapat
ditingkatkan melalui impregnasi pada material péwmddg, salah
satunya dengan menggunakan adsorben (Subralkian2007).

Semikonduktor dapat mempercepat reaksi oksidasig yan
diinduksi oleh cahaya. Kemampuan ini disebabkaokgir TiO,
yang dikarakterisasi oleh adanya pita valensiitdéa pita konduksi
kosong yang membentuk celah pita atand gap(Eg) sebesar 3,2
elektron Volt (eV) yang sebanding dengan cahaya(A/385 nm)
dan di antara kedua pita tersebut jika dikenai yaletau energi
foton, maka satu elektron dari pita valensi tesisan tereksitasi ke
dalam pita konduksi kosong dengan meninggalkate Proses
fotokatalisis dipengaruhi oleh lama penyinaran rs(samber energi
foton), makin lama penyinaran maka makin banyalae&a organik
yang terdegradasi karena jumlah oksidator yangsdikaam dari
semikonduktor makin banyak (Modestov, 1997).

Aplikasi material fotokatalis dalam perkembangantigak lagi
dilakukan sebagai bahan murni melainkan diembandeda suatu
padatan pendukung seperti zeolit, karbon aktif, ld@mtonit (Tahir
dkk, 2004). Bentonit adalah Ilempung yang mengandung
montmorillonit dan termasuk kelompok dioktohedrahdan rumus
kimia Sg(AIMQ) 40,0(OH),. Lempung kelompok - montmorillonit
mempunyai karakteristik mudah menyerap air, memiikangan
metilen biru yang besar, dan kapasitas penukaprkatang baik
(Wijaya dkk, 2000). Peningkatan kemampuan montmorillonit
terimpregnasi disebabkan karena terjadinya pentagkasifat
mikropori, serta keberadaan atom-atom baru padatmaoilonit
terimpregnasi yang akan menghasilkan situs aktifukurreaksi
katalitik atau fotokatalitik (Wijayadkk, 2000; Widihati, 2002).
Bentonit terimpregnasi TiOdisintesis dari bentonit natrium yang
diimpregnasi dengan titanium dioksida (3i@engan menggunakan
teknik dispersi mekanik padat-padat. Katalis teusetakan
menghasilkan gabungan yang sinergis adsorpsi-fiika Metode
adsorpsi-fotokatalitik didasarkan pada proses @dsosenyawa
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organik oleh permukaan padatan yang sekaligus mampu
mendegradasi senyawa organik tersebut. Degradasipusea
menghasilkan C® H,O, dan garam mineral yang aman bagi
lingkungan (Nogueira, 1993).

Menurut penelitian Sumertdkk. (2002), pada berbagai lama

penyinarandidapatkan penurunan konsentrasi metilen biru sebes
89,90 % pada menit ke-20 dengan menggunakan - TiO
montmorillonit ukuran 270neshdan konsentrasi metilen biru awal
10* M. Penelitian tersebut menunjukkan bahwa lama ipangn UV
berpengaruh pada pengurangan substrat. Menurulitipgn&lamet
dkk. (2008), didapatkan persen degradasi makin menpadga uji
degradasi fenol dengan berbagai konsentrasi 1B®@an 45 ppm.
Konsentrasi substrat makin besar maka jumlah moblskbstrat
makin banyak sedangkan kemampuan foton untuk msitgsk
elektron TiQ sama, sehingga makin kecil degradasi fenol yang
terjadi. Penelitian Slamet membuktikan bahwa jimizO, (10 %,
15 %, 20 %, 25 % dan 30 %) yang terimpregnasi peetalit
mempengaruhi proses adsorpsi dan fotokatalisisnggh terjadi
penurunan persen degradasi setelah jumlah, TEimpregnasi
sebesar 15 %.

Pada penelitian ini mengkaji mengenai pengaruh lama
penyinaran UV, jumlah Ti©@yang terimpregnasi pada bentonit,
serta berbagai konsentrasi zat warngethyl orange untuk
mengetahui kemampuan fotokatalis mendegradasi zatnaw
tersebut, sehingga dengan penelitian ini diharajplkam didapatkan
fotokatalis TiQ-bentonit optimum yang mampu mendegradasi zat
warnamethyl orange

1.2 Rumusan Masalah

Rumusan masalah dalam penelitian ini, antara lain:

1. Bagaimana pengaruh lama penyinaran sinar UV, kdrasen
methyl orange dan jumlah TiQ yang terimpregnasi pada
bentonit terhadap kemampuan FikEntonit sebagai fotokatalis?

2. Bagaimana pengaruh impregnasi 7if@ada bentonit terhadap
fotoaktivitas TiQ dalam mendegradasiethyl orange



3. Bagaimanakah karakteristik bentonit natrium dan,fiéntonit
ditinjau dari bilangan metilen biru dan ditinjauridapektrum
infra merah (IR)?

1.3 Batasan Masalah

Batasan masalah yang ditetapkan pada penelitiandlput:

1. Bentonit yang digunakan adalaBwelling Bentonite atau
Natrium-bentonit (Brataco).

2. Bahan yang digunakan untuk impregnasi Jfi@ntonit adalah
TiO, sebanyak 5, 10, 15 mmol/g bentonit.

3. Penentuan karakterisasi bilangan metilen biru dikak pada
bentonit dan katalis Tigbentonit.

4. Penentuan karakterisasi menggunakan  spektrofotomete
inframerah dilakukan pada Ti®entonit yang memberikan
persen pengurangamethyl orange/ang terbesar.

1.4 Tujuan Penelitian

Tujuan dari penelitian ini adalah:

1. Mengetahui pengaruh lama penyinaran sinar UV, kunas
methyl orange dan jumlah TiQ yang terimpregnasi pada
bentonit terhadap kemampuan Fi@entonit sebagai fotokatalis.

2. Mengetahui pengaruh impregnasi Fi@ada bentonit terhadap
fotoaktifitas TiG dalam mendegradasiethyl orange

3. Mengetahui karakterisasi bentonit natrium dan Je@ntonit
ditinjau dari bilangan metilen biru dan ditinjauridapektrum
infra merah (IR).

1.5 Manfaat Penelitian

Manfaat yang dapat diperoleh dari penelitian inalad dapat
memberikan informasi tentang metode alternatif mala
meningkatkan jumlahmethyl orangeyang terdegradasi oleh TiO
bentonit.
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2.1 TiO, sebagai Komponen Aktif

Katalis merupakan suatu zat yang dapat mempercepat
terjadinya reaksi kimia. Katalis bekerja secarasgipeuntuk reaksi
tertentu dan dapat menurunkan besarnya energaaksuatu reaksi.
Katalis akan bereaksi dengan pereaksi, namun &atkdin diperoleh
kembali di akhir reaksi. Katalis terbagi dua jebhexdasarkan sifat
campuran reaksi, yaitu katalis homogen dan kath&serogen.
Katalis homogen adalah katalis yang memiliki fassng/ sama
dengan pereaksi. Pada katalis homogen, setelaki issd&sai katalis
akan bercampur dengan hasil reaksi, sehingga satsiilit
didapatkan kembali. Katalis dapat diperoleh kembialiapi biaya
pemisahan katalis dari produk sangat tinggi selinggngat tidak
efisien (Marhusari, 2009).

Jenis katalis yang kedua adalah katalis heterogetalis
heterogen merupakan katalis yang memiliki fasa dmabdengan
pereaksi, sehingga katalis heterogen dapat diped#agan mudah
di akhir reaksi. Reaksi katalitik terjadi pada pekaan katalis.
Katalis heterogen memiliki dua komponen yaitu faddif dan
pengemban. Fasa aktif merupakan sisi aktif darialisatyang
merupakan tempat terjadinya reaksi pada kataliskiMduas
permukaan fasa aktif, maka aktivitas akan makirk.bBasa aktif
tersebut biasanya disebar dalam suatu pengembagabd&ata lain,
pengemban berperan dalam sebaran fasa aktif. Kanpauktif
merupakan pusat aktif katalis yang berfungsi umteknpercepat dan
mengarahkan reaksi yang berhubungan dengan aktivilan
selektivitas (Gunadi, 2008). Komponen aktif yangatadigunakan
adalah semikonduktor THO

Semikonduktor adalah material yang memiliki dua @hergi
yang disebut pita valensi dan pita konduksi, dengaak antar
keduanya sebesar 0,7-3,5 eV (Solsky dan Dobosz, 2001). TiO
merupakan salah satu semikonduktor yang umum digunsebagai
fotokatalis karena memiliki aktivitas fotokataliang efektif, relatif



stabil, bekerja pada suhu ruangan, ekonomis daak tlskracun
(Khan, 2003).

Polimorf TiO, ada tiga jenis, yaitu anatase, brookite dan rutil.
Rutil merupakan struktur kristal yang paling staddri titania,
sedangkan anatase bersifat metastabil. Prekusonf atitania
dikristalisasi menjadi anatase pada temperatur- 800 °C. Anatase
TiO, berguna sebagai pigmen dan fotokatalis. Kekuatatalik
material ini tergantung pada kristalinitas, moréplgermukaan,
ukuran partikel, dan metode preparasi (Akatkl, 2006). Gambar
2.1 menunjukkan struktur kristal ketiga amorf téerge (Smith,

2009).
(a) (b) (c)

Gambar 2.1 Struktur Kristal T#D(a) Rutil, (b) Anatase, (c) Brookite

TiO, anatase umumnya menunjukkan fotoaktivitas yand leb
tinggi daripada jenis rutil karena luas permukaaatase lebih besar
dibandingkan dengan rutil, sehingga sisi aktif peit anatase lebih
besar. Selain itu karena perbedaan dalam struktarepergi, TiQ
jenis anatase mempunyai energi celah 3,2 elektrn (V) yang
sebanding dengan cahaya UWV/=385 nm). Sedangkan, energi celah
pita untuk TiQ jenis rutil adalah 3,0 eV yang sebanding dengan
cahaya UV X = 413 nm). Energi celah pita untuk seikonduktor
menunjukkan energi cahaya minimum yang diperlukartuku
menghasilkan elektron pada pita konduksi, sehinggaghasilkan
konduktivitas listrik danhole pada pita valensi yang mengalami
kekosongan elektron (Jain dan Sikarwar, 2008).

Saat semikonduktor TiOdisinari dengan sinar UV, elektron
pada pita valensi mengalami eksitasi menuju pitadk&si dan
menciptakarhole positif pada pita valensi. Pada proses fotokétalit

6




hole positif ini mengambil elektron™OH yang teradsorps
menghasilkan gugus hidroksil radikaDf) dengan ° ( OH/H,0) =
+2,72 V yang mampu mengoksidasi senyawa organijadecC,
dan HO (proses mineralisasi) (Husseikk, 2008, Cheidkk, 2003).

|| pita konduksi PR oo
' © eo-
Cahaya Cahaya 1=
hv<413 nm hv<388 nm 2-
(3.0eY) (3.2ev)
pita valensi i
| Rutile Anatase

Gambar 2.2 Celah Pita Energi TiQRutil dan Anatase ser
Hubungannya dengan Potensial Redoks (Gu

2008)

Mekanisme fotokatalis semikonduktor TLi@engan bantus
sinar UV dapat dijelaskan sebagai berikut. Apabil@, menerima
foton (lv) dengan energiang sama atau lebih besar daripada el
celah pita valensi dan pita konduksinya, maka tdthe pasanga
elektronhole. Hole pada pita valensi ini memiliki muatan positit*
ve) kemudian bereaksi dengan molelait yang teradsorbsi pa
permukaan padatan atau dengan ion hidroksil, metubaadikal
('OH). Radikal OH (OH) juga terbentuk melalui reduksi oksig
oleh elektron pada pita konduksi. Radikal ini méknipotensial
oksidasi yang besar sehingga mampu go&sidasi senyav-
senyawa organik secara langsung. Mekanismenya jwktan
sebagai berikut (Soardg&k, 2007; Kimdkk,2005):

hv + TiO, — h'yg + Ecs (2.1)
h+VB + Hzoads P -OHads"' H+ads (22)
h+VB + OHpermukaan —> -O_Hads (23)
€t O — Oy (2.4)
20, + 2H,0 —>» 20H+0OH + G, (2.5)

"OH,qs+ Zat Warna—» Intermediet—» G@&H,O+
Garamminera (2.6)



Pada persamaan (2.1 Imenunjukkan foton yang memicu reaksi
dan subskrip “ads” menunjukkan bahwa molekul didasopada
TiO, (Soareslkk, 2007).

Strategi untuk meningkatkan aktivitas fotokatalili&n efisiensi
fotokatalitik TiO, adalah dengan menggunakan suatu mineral yang
bersifat sebagali pengemban seperti bentonit, selkaindapat
meningkatkan daya adsorpsi. Hal ini bertujuan umgningkatkan
konsentrasi senyawa target dipermukaan katalisngg&i proses
degradasi fotokatalitik meningkat. TiOyang diembankan pada
karbon aktif memiliki efisiensi degradasi fotokdikl yang tinggi
terhadap zat warna dibandingkan dengan, Ti@hpa diembankan
(Sumerta, 2002).

2.2 Bentonit sebagai Pengemban

Bentonit adalah nama dagang untuk jenis lempungg ya
mengandung mineral montmorillonit antara 80-90%)od@ rumus
kimia: [(OH),SigAl 40,0nH,0]. Fragmen sisa umumnya merupakan
campuran dari mineral-mineral pengotor seperti $aakristobalit,
feldspar, dan mineral lempung lainnya, terganturglap daerah
geologisnya (Hery dan Rinaldi, 2002).

Mineral bentonit memiliki diameter kurang darip2n yang
terdiri dari berbagai macam minemlyllosilicateyang mengandung
silica, aluminium oksida dan hidrosida yang dapangikat air.
Struktur kristal bentonit terbentuk oleh 3 lapisgaterdiri dari 2
lapisan tetrahedral silika (SiPyang digabungkan dengan lapisan
oktahedral dari aluminium atau magnesium hidroksidantara
lapisan oktahedral dan tetrahedral terdapat katiwwonovalent
maupun bivalent, seperti NaC&* dan Md" (Gambar 2.3). Lapisan-
lapisan dalam bentonit ini teraglomerasi (menggumpgarena
adanya gaya tarik menarik antar partikel (Gil, diZ000 dan
Syuhadalkk, 2009).

Bentonit merupakan mineral yang terdiri dari kaishlumino-
silikat terhidrasi yang mengandung kation alkahuatlkali tanah
dalam kerangka tiga dimensi. lon-ion logam terseluatpat
digantikan oleh kation lain tanpa merusak struktmtonit dan dapat
menyerap air secam@versible (Wijaya dkk, 2003). Antara lapisan
silika dan alumina dihubungkan oleh pengikatangisiyang sangat
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lemah sehingga mudah mengembakayena mudah mengembs
maka kation dan air mudah bergerak bebas diantarakistal.
Potensi pengembangan dan pengerutan yang tinggyetabkar
mineral ini dapat menerima dan menyerap i@n-serta senyaw
organik. Bentonit mempunyai sifat mengadsorpsi karena uk
partikel koloidnya sangat kecil dan memiliki kapasi permukaa
yang tinggi (Yusnimadkk, 2009).

() Al Fe, Mg Li

& oH

~— Tetrahedral

Gambar 2.3 Struktur Bentonit (Syuhatidk, 2009)

Saat ini dikenal sekitar dua jenis utabentoni natrium, yang
masingmasing mempunyai nilai komersial berbeda. Ben
dibedakan menjadi dua jenis, yaitu k8odarrumidi, 1999

2.2.1 Bentonit Natrium Swelling Bentonite)

Bentonit jenis ini mempunyaiandungan ion N relatif lebih
banyak dibandingkan dengan kandungan iofi @an M¢, selain
itu bentonit juga memiliki sifat mengembang apaligakena air
Kandungan NZD umumnya lebih besar dari 2%uspenskoloidal
mempunyai range pH 8,5-9,8. Bentorenis natrium banya
digunakan sebagai pengifilér), lumpur bor, penyumbat kebocor
bendungan pada teknik sipil, bahan pencampur ciarb bakt
farmasi, dan perekat pasir cetak pada industrig@argn logan



2.2.2 Bentonit Kalsium (Non Swelling Bentonite)

Bentonit jenis ini memiliki kandungan ion €alan Md* yang
relatif lebih banyak dibandingkan kandungan ion’,Naempunyai
sifat sedikit menyerap air, dan bila didespersikardalam air akan
cepat mengendap (tidak membentuk suspensi), serdliki pH 4-
7. Bentonit kalsium digunakan untuk bahan pemucatna dan
sebagai bahan perekat pasir cetak.

2.3 Impregnasi TiO, pada Bentonit

Sistem impregnasi logam katalis yaitu suatu sisteatalis
yang dibuat dengan cara menempatkan komponen laktdalam
suatu bahan berpori seperti bentonit. Situs akiif komponen aktif
diharapkan akan terdispersi secara merata ke bghemmukaan dan
pori-pori  pengemban. Kemudian dilakukan aktivasi tuln
meningkatkan kinerja katalis. Aktivasi yang dilaknk yaitu
pemanasan pada suhu tinggi (Subrardéki 2007).

Penelitian yang telah dilakukan oleh Setiawan (2002
menunjukan bahwa pemanasan pada bentonit mendakibat
terjadinya perubahanstrectching Si-O-Si  yang menyebabkan
terjadinya gugus Si-O-Si padgheetoktahedral maupun tetrahedral.
Pemanasan pada bentonit natrium mengakibatkan diteyg@
perubahan deformasi ikatan,® hal ini karena WD yang ada
mengalami peruraian atau pelepasan. Pemanasanteagaratur
100-200°C menyebabkan bentonit kehilangan molekul air yang
mengisi ruang antdayer, sehingga struktur semula menjadi hilang.
Perubahan ini bersifateversibe] tetapi akan menjadi permanen
apabila dipanaskan di atas temperatur Z00

Melalui impregnasi, kinerja adsorpsi maupun fotaksis dari
bentonit terimpregnasi juga meningkat. Dengan kagan,
pengemban berperan dalam hal sebaran fasa aktikinMaas
permukaan pengemban, maka fasa aktif akan tersetiar banyak
sehingga akan meningkatkan aktivitas. Pengembaa hggfungsi
untuk menstabilkan katalis. Impregnasi pada katdleterogen
biasanya melalui proses pemanasan pada suhu tiRgda suhu
tinggi fasa aktif mudah terdekomposisi sehinggagperban bisa
digunakan untuk mencegah dekomposisi fasa aktrbdag 2007).
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Penempatan komponen aktif dalam pengemban merupeian
yang penting dalam preparasi katalis. Teknik pergampkomponen
aktif ke dalam pengemban akan berpengaruh terhdidgersi dan
juga sifat interaksi antara logam dengan pengembaknik yang
biasa digunakan adalah impregnasi, dan dilakukasegr kalsinasi
(pemanasan pada suhu tinggi). Fotodegradasi téskstalio,
dengan metode impregnasi dispersi padat-padat (BEBYnarnya
telah banyak dilakukan, dan menunjukkan hasil yauigip efektif,
namun metode DPP memiliki kelemahan, yaitu ;TkQrang kuat
terikat pada matriks sehingga metode DPP haruaitditkengan
proses kalsinasi (Ekimov, 1984).

Katalis logam atau oksida logam yang terimpregraegpat
menghindarkan terjadinysintering pada katalis logarGambar 2.4
c). Tetapi katalis logam atau oksida logam yangnregnasi jika
konsentrasinya terlalu tinggi maka prosegeringjuga dapat terjadi
(Gambar 2.4 b). Salah satu kelemahan katalis logammi atau
oksida logam yakni terjadinysintering (penggumpalan) akibat dari
proses pemanasan (Gambar 2.4 a). Preisgsringini menyebabkan
luas permukaan efektif logam menjadi menurun (diak Othmer,

1993).
3

D ettty , gmmy , G @

Support© ———e- Support Suppont

& ,/./}—._'\. a
Support @ —xX-

Gambar 2.4  Proses Sintering (Agustine, 1996) : atplks logam
tanpa pengemban; b) Katalis logam yang
diimpregnasikan pada pengemban dengan kadar
tinggi; c) Katalis logam yang terimpregnasi pada
pengemban dengan kadar logam rendah
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Wijaya dkk. (2006) menyatakan bahwa kebanyakan penelitian
fotokatalitik TiO, dilakukan dengan TiQyang terdispersi pada air.
Namun, suspensi serbuk TiGangat tidak menguntungkan untuk
diterapkan pada industri karena memerlukan penganinyang
mahal untuk memisahkan partikel katalis. Oleh karin, masalah
ini dapat ditangani dengan impregnasi katalis gefgemban.

2.4 Fotodegradasi Zat WarnaMethyl Orange

Methyl orange adalah garam natrium dari asam 4-
dimetilaminoazobenzen-4’-sulfoat  dengan rumus mdlek
C1H1N30;S dan berat molekul 327,36 g/mol (Anonympu09).
Methyl orange merupakan senyawa azo yaitu senyawa yang
memiliki gugus fungsi R-N=N-R’, dimana padaethyl orange R
berupa gugus fenil yang mengikat sulfonat dan Riadgugus fenil
dengan nitrogen yang mengikat dua metMethyl orange
merupakan zat warna yang sering digunakan dalanmsepro
pewarnaan pada industri tekstil. Zat wammethyl orange juga
digunakan sebagai indikator pH, dimana pada pHadiah 3,1 zat
warna ini berwarna merah dan di atas pH 4,4 bemvduming
(Christinadkk, 2007).

H,C

\
N ‘[ ]—N
H;C / \4@7 S0,0H

Gambar 2.5 Struktuviethyl Orange(Christinadkk, 2007)

Dalam larutan asam, ion hidrogen terikat pada ssddh atom
nitrogen dari gugus azo (-N=N-) seperti ditampilkgada Gambar
2.5. Warna kuning dammethyl orangemempunyai serapan sekitar
440 nm. Panjang gelombang dari serapan ini beradaeatah biru
dari spektrum, dan warna komplementer biru adalaiminiy.
Sedangkan warna merah mempunyai puncak serapaarssdkitar
520 nm. Panjang gelombang dari serapan ini beradaestah hijau
dari spektrum, dan warna komplementer hijau adatadérah
(AnoninT, 2009).
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Fotodegradasi adalah proses peruraian suatu serfp@asanya
senyawa organik) dengan bantuan energi foton. Pfosedegradasi
memerlukan suatu fotokatalis, yang umumnya merupabkahan
semikonduktor. Prinsip fotodegradasi adalah adamyacatan
elektron dari pita valensi ke pita konduksi padagaio
semikonduktor jika dikenai suatu energi foton. Latao elektron ini
menyebabkan timbulnyahole (lubang elektron) yang dapat
berinteraksi dengan pelarut (air) membentuk radikl. Radikal
bersifat aktif dan dapat berlanjut untuk mengunaiksenyawa
organik target (Malldotti, 2000; Nogueira, 1993).

Fotokatalis yang mendapat perhatian utama dan kanya
dikembangkan adalah bahan semikonduktor. Semikaodwksida
logam seperti TiQ ZnO, FgO;, sering digunakan sebagai katalis
dalam penanganan berbagai polutan organik dan eatarpa
(Lintang, 2001). Fotoaktivitas oksida logam tergebdapat
ditingkatkan dengan cara impregnasi dalam bahangjnaeperti
polimer, lempung dan zeolit. Sebagai bahan inaggpplng lebih
mudah diperoleh dan lebih murah dibandingkan dergdran lain
karena keberadaannya yang melimpah dan tersebsrdiualam
terutama di Indonesia. Impregnasi oksida logam pketapung
diharapkan dapat dihasilkan fotokatalis yang mdé&mkemampuan
fotoaktivitas yang tinggi (Wahyuni, 1992; Van OlpE®97). Gambar
2.6 menggambarkan proses fotokatalis (Husdlkek 2008).

At
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Gambar 2.6 Proses Fotokatalisis

Fotokatalisis dipengaruhi oleh energi foton yangabal dari
sumber sinar, konsentrasi substrat awal, jumlalikesmuktor yang
terimpregnasi, serta pengemban yang digunakan. tMepanelitian
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Sumertadkk. (2002), penyinaran UV pada Ti@ontmorillonit
mempengaruhi jumlah metilen biru yang terdegrad&si ini
disebabkan adanya foton yang mampu mengeksitaditraie
sehingga dihasilkan oksidator yang mampu mengogsii warna
metilen biru. Penelitian Slametkk. (2008), membuktikan bahwa
konsentrasi substrat awal (fenol) yang makin pelaitan
mempengaruhi jumlah molekul fenol yang terdegradasi ini
dipengaruhi oleh jumlah molekul fenol yang harudedradasi makin
banyak. Selain itu, penelitian Slandkk. (2008) menyatakan pula
bahwa jumlah Ti@ yang terimpregnasi pada zeolit makin banyak
maka persen degradasinya makin menurun karena humla
semikonduktor yang terimpregnasi akan mempengaproses
adsorpsi pada fotokatalis. Menurut penelitian mutmah (2010),
Impregnasi TiQ@ pada karbon aktif dapat meningkatkan aktivitas
fotokatalitik rhodamin B hingga 1,3 kali lebih besdibandingkan
dengan TiQtanpa pengemban.

Mekanisme degradasi terhadap senyawa methyl orange
yang terlarut dalam air dapat diperkirakan sebagakut (Gambar
2.7): radikal hidroksil adalah radikal utama yaneglakukan inisiasi
degradasi pada gugus utama senyawa azo, dengarhasékan
radikal fenil dan fenoksi. Pada tahap berikutnyanghn adanya
oksigen terlarut akan terjadi abstraksi ion hidrogen radikalnya,
pada radikal fenil. Pada tahap lebih lanjut akalmdegas nitrogen
yang diikuti dengan proses reduksi pada radikakigirbensen
menjadi senyawa aromatik sederhana. Di sisi laigug radikal
fenoksi akan teroksidasi oleh radikal hidroksil faein gugus
benzena (Getoff, 1996).

Pada Gambar 2.8, cincin aromatik benzena akangexdasi
menjadi radikal hidroksisikloheksadienil. Radikal iakan breaksi
dengan oksigen terlarut menghasilkan hidroksi Ipidroksida yang
tidak stabil. Reaksi berikutnya adalah terjadingamghilangan satu
molekul air dan pembentukan cincin aromatis dardrdksi
hidroperoksida menjadi mukondialdehid. Mukodialdekemudian
teroksidasi menjadi asam mukanoat. Pada prosesdagsksi
selanjutnya akan terbentuk glioksial yang kemudiaroksidasi
menjadi asam karboksilat (Getoff, 1996).
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2.5 Dasar Analisis Spektrofotometri

Metode spektrofotometri didasarkan pada interakstara
energi radiasi elektromagnetik dengan molekul. raksi tersebut
menyebabkan terjadinya penangkapan energi radiasi
elektromagnetik, dimana serapan ini karakteristaki apesifik untuk
setiap molekul tersebuumber sinar pada spektrofotometri adalah
sinar ultraviolet {=200-400 nm) dan sinar tampak=@¢00-750 nm).
Metode spektrofotometri untuk analisis kuantitagifatu senyawa
didasarkan pada pengukuran terjadinya serapan sradia
elektromagnetik oleh suatu molekul pada panjangongeang
spesifik (Pescok, 1976).
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Hubungan antara panjang jalan yang dilewati oldbniitas
cahaya mula-mula dirumuskan oleh Bouger (1729) dambert
(1768). Sementara itu, hubungan antara serapamsradengan
konsentrasi pertama kali dirumuskan oleh Beer. datim sistem
yang direkomendasikan, hukum Lambert-Beer dapatpuoagai dua
bentuk (Ewing, 1989).

A=¢gb C mol/liter atauA=ab gram/Iiter
Dimana: c = konsentrasi
€ = adsorptivitas molar
A= absorbansi
b = tebal sel (cm)
a = adsorptivitas

Jika dibuat grafik hubungan antara serapan (A) tawa
konsentrasi (c) maka akan diperoleh garis lurusalmiekitik nol
seperti terlihat pada gambar dibawah ini, dengdnadalah slope
garis (Ewing, 1989).

Y

Konsentrasi

Gambar 2.9 Kurva Hubungan Absorbansi dengan Koresgnt

2.6 Karakterisasi Fotokatalis
2.6.1 Penentuan Bilangan Metilen Biru

Metilen biru adalah zat pewarna hijau tua dengamtite
(C16H1eN3SCI), berbentuk serbuk dan larut dalam air, kloroform da
alkohol. Metilen biru digunakan sebagai bahan eptik dan bahan
pewarna (Bastri, 1995).

Metilen biru yang dimurnikan berbentuk kristal yareywarna
hijau kegelapan. Sifat-sifatnya antara lain tidekblau, stabil dalam
udara, larut dalam air, alkohol dan kloroform. Némti biru yang
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dilarutkan dalam air akan berwarna biru tua. Prgesabuatannya
melalui oksidasi dari p-aminidimetilanilin denganemggunakan
FeCk dalam asam sulfat. Kegunaanya adalah sebagai pewatun
dan wool, indikator pada titrasi oksidasi reduksiladn analisis
volumetrik (Sax dan Lewis, 1987).

Metilen biru digunakan untuk menghitung luas peraauk
spesifik suatu adsorben dengan ukuran yang sedakgraf
mesopori) karena metilen biru memiliki penampamgalig sebesar
197,2 A. Struktur metilen biru dapat dilihat dalaéambar 2.10
(Hang dan Brindley, 1969).

N
1L
H3C\N s |{l,CH3

CHs Cl- CH;

Gambar 2.10 Struktur Molekul Metilen Biru

Perhitungan bilangan metilen biru (mg/g) dapat tdirg
menggunakan persamaan (Sharma, 2009):

\ Cawa - Csisa
Je(MB) B WL RS ‘lN y (2.7)
Cawa = konsentrasi metilen biru awal sebelum prosesorpdi
(ppm) |
Csisa = konsentrasi metilen biru akhir setelah prosesoqusi
(Ppm)
Csisa= X. fp
Dimana,

fp = faktor pengenceran

X = konsntrasi metilen biru pengukuran (ppm)
W = berat sampel bentonit (g)
\% = volume larutan pada saat proses adsorpsi (L)

Oevey = bilangan metilen biru (mg/g)
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2.6.2 Penentuan Gugus Fungsi dengan Spektrofotometer
Inframerah

Spektrofotometer inframerah adalah instrumen yaggnéikan
untuk mengukur serapan radiasi inframerah pada ndala
gelombang 600-4000 ¢l Spektrofotometer inframerah dapat
digunakan untuk mendeteksi gugus fungsi senyawankasetiap
gugus fungsi yang diradiasi inframerah akan beagbrsecara
spesifik. Gambar yang menyatakan intensitas serapam bilangan
gelombang atau panjang panjang gelombang disebeitram
inframerah (Day dan Underwood, 1996). Atom-atondalam suatu
molekul tidak diam, melainkan bergetar (bervibrad)la radiasi
inframerah dilewatkan melalui suatu sampel, makalekoub-
molekulnya akan menyerap energi dan terjadilahsisardi antara
tingkat vibrasi dasargfound stat® dan tingkat vibrasi tereksitasi
(excited statp(Silverstein, 2005).

Spektrokopi IR digunakan untuk penentuan strukyakni
informasi penting tentang gugus fungsional suatu lekub.
Penentuan struktur ini dilakukan dengan melihat pfmektrum IR
yang terdeteksi oleh alat spektrofotometer IR. $8pek ini
menyatakan jumlah radiasi IR yang diteruskan melalplikan
sebagai fungsi frekuensi atau bilangan gelombangkimrumit
struktur suatu molekul, makin banyak bentuk-bentilirasi yang
mungkin terjadi (Hendayana, 1994). Dalam spektovfatter, mula-
mula sinar inframerah dilewatkan melalui sampel darutan,
kemudian dilewatkan pada monokromator. Berkas siia@r
kemudian didespersikan melalui prisma atgrating. Dengan
melewatkannya melaluslit, sinar tersebut dapat difokuskan pada
detektor yang akan mengubah berkas sinar menjagalsiistrik
yang selanjutnya direkam oleh rekorder (Tariga®6)9

Wijaya (2006), telah melakukan karakterisasi zeddih zeolit
terimpregnasi Ti@ menggunakan spektrofotometer inframerah
terhadap hasil penelitian untuk mengetahui vibfiag),. Karakter
TiO, ditunjukkan pada bilangan gelombang antara 692(Gei’".
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Tabel 2.1 Perbandingan Spektra Infra Merah darliz&@mam,
Kristal TiO, (anatase), dan TiXeolit (Wijaya, 2006)

Bilangan Gelombang (ch)
Zeolit . TiO,- Serapan Gugus Fungsional
T|02 .
Alam Zeolit
3444,6| 3448,5 3436,9 OH regang dari OH oktahedral o
H,O
- 2307,7 - Serapan Ti-O
1049,2 - 1045,3| Regangan asimetris internal O-T+O,
T=Si dan Al
794,6 - - Regangan simetris eksternal O-T+O,
T=Si dan Al
) 3%%% i Karakter TiQ
447.,5 - 421,7 | Si-O-Si tekuk
2.7 Hipotesis

Dari uraian pada tinjauan pustaka maka dapat daajhipotesis
sebagai berikut:

1. Pada lama penyinaran sinar UV (30, 40, 50, 60 damenit),
jumlah TiG, yang diimpregnasi (5, 10, 15 mmol/g) dan
konsentrasi awal larutamethyl orangg20, 40, 60, 80, dan 100
ppm) mempengaruhi aktivitas katalis.

2. Impregnasi TiQ pada pengemban dapat meningkatkan aktivitas
fotokatalitik.

3. Karakterisasi Ti@ terimpregnasi pada pengemban dengan
menggunakan spektrofotometer IR ditunjukkan padanban
gelombang antara 690,5-420tm
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BAB Il
METODE PENELITIAN

3.1 Tempat dan Waktu Penelitian

Penelitian dilakukan di Laboratorium kimia anordandan
instrumentasi, Jurusan Kimia Fakultas MIPA Uniitass Brawijaya
Malang pada bulan Januari sampai Mei 2011.

3.2 Bahan Penelitian

Bahan-bahan kimia yang digunakan dalam penelitiain i
adalah bentonit jenis bentonit natrium, 7i@.a Merck, akuades,
methyl orange Merck, metilen biru Merck, etanol absolut Merck,
etanol 95% Merck.

3.3 Alat Penelitian

Adapun alat-alat yang digunakan adalah alat-alktsg®ven
merk Fisher Scientific Isotemp Oven model 655F tdsersaring,
pengaduk magnetik, pH meter Schott Gerate pH-Mé&@r 820,
mortal, botol semprot, stopwatch, kertas sarinmpla UV 325 nm
10 watt, pengocok elektrik Merk Edmund Buhler SM, 2&raca
analitik (Mettler Toledo AL 204), sentrifuge merksEher Scientific
Centrifuge, spektronik 20 Bausch & Lomb, spektrofogter UV-
Vis Shimadzu 1601, spektrofotometer inframerah Slim FTIR-
8400S, reaktor untuk uji fotokatalitik, ayakan dengukuran 200
meshdan 250mesh

3.4 Tahap Penelitian

1. Preparasi awal bentonit natrium

2. Impregnasi TiQ bentonit

3. Uji fotokatalitik

4. Karakterisasi bentonit natrium dan setelah impregna
(optimum).
* Penentuan Bilangan Metilen Biru
* Gugus fungsi dengan spektrofotometer inframeraiRFT]I

5. Analisa data
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3.5 Prosedur Penelitian
3.5.1 Preparasi Awal Bentonit Natrium

Proses awal dimulai dengan preparasi bentonit jeargonit
natrium sebanyak 100 gram dicuci dengan 1000 mLacddsi
kemudian dikocok selama 24 jam, disaring dan digkan dalam
oven pada temperatur 110-12C. Bentonit hasil pencucian
kemudian dihaluskan dan diayak dengan ukuran 200¥25sh

3.5.2 Impregnasi TiG

Bentonit hasil preparasi (prosedur 3.5.1) 5 gracampurkan
dengan 2 gram TiO(untuk konsentrasi TiD5 mmol/g bentonit)
ditambah dengan 15 mL etanol absolut sambil diadekgan
pengaduk magnet selama + 5 jam. jFif@ntonit dikeringkan dalam
oven pada temperatur 12Q selama 5 jam. Kemudian dikalsinasi
pada temperatur 400-58Q selama 5 jam, dilakukan perlakuan yang
sama untuk konsentrasi TiOainnya (mencampurkan 5 gram
bentonit dengan 4 gram TiQuntuk konsentrasi Ti©10 mmol/g
bentonit dan 5 gram bentonit dengan 6 gram, Tidtuk konsentrasi
TiO, 15 mmol/g bentonit).

3.5.3 Uji Fotokatalitik
3.5.3.1 Pengaruh Lama Penyinaran Sinar UV

Gelas beker 250 mL, diisi dengan 200 mL larutaethyl
orange dengan konsentrasi 60 ppm kemudian dimasukkanm0
TiO,-bentonit (konsentrasi 10 mmol Ti(per gram lempung dan
ukuran 200-250mesh, sehingga membentuk suspensi. Diekspos
sinar UV masing-masing selama 30, 40, 50, 60, 7Oitme
(sebelumnya ditutup dengan aluminium foil). Setelaencapai
waktu reaksi dipipet 10 mL (tiap waktu reaksi) sersg tersebut.
Suspensi dipisahkan dengan menggunasamtrifuge Supernatan
dipipet 2 mL, ditambahkan 10 mL akuades kemudiaatudipH
larutan sesuai dengan pH kurva baku (6,0). Larteéesebut dituang
pada labu ukur 25 mL dan diencerkan hingga tantispdianalisis
absorbansinya dengan spektronik 20 pada panjangmbahg
maksimum. Perlakuan uji fotokatalitik yang dipendar waktu
diulang sebanyak dua kali. Hasil pembacaan abssirlaikonversi
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kekonsentrasi dengan bantuan larutan stanaa&thyl orange

sehingga diperoleh waktu reaksi optimum (fotoakdiviyang paling
tinggi terhadap sinar UV, dilihat dari lama penyarasinar UV yang
memberikan konsentrasimethyl orange yang paling banyak
berkurang).

3.5.3.2 Pengaruh Konsentradiethyl Orange

Sama dengan prosedur 3.5.3.1, namun konsentragiyl
orange yang digunakan, antara lain: 20, 40, 80 dan 100 dan
pada lama penyinaran UV optimum (50 menit), setdangdtan
didapatkan konsentrasiethyl orangeoptimum (fotoaktivitas katalis
yang paling tinggi untuk mendegradasethyl orange dilihat dari
persermethyl orange/ang paling banyak berkurang).

3.5.3.3 Pengaruh Jumlah TiQ yang Terimpregnasi

Sama dengan prosedur 3.5.3.1, namun waktu reakg ya
digunakan adalah lama penyinaran UV (50 menit) kiamsentrasi
methyl orange optimum (20 ppm), serta jumlah TiOyang
digunakan, antara lain: 5 dan 15 mmol pergram beénteehingga
akan didapatkan katalis dengan jumlah ;Ti€impregnasi optimum
(fotoaktivitas katalis paling tinggi mendegradasethyl orange
dilihat dari katalis terimpregnasi TiOyang memberikan persen
methyl orangeyang paling banyak berkurang).

3.5.3.4 Pengaruh Impregnasi Ti@ pada Bentonit terhadap
Fotoaktivitas TiO, dalam MendegradasiMethyl Orange

Sama dengan prosedur 3.5.3.1, namun katalis yang
digunakan antara lain: Tgbentonit, TiQ-bentonit optimum, dan
methyl orangedengan lama penyinaran yang digunakan adalah
waktu reaksi optimum dan konsentrasiethyl orangeoptimum.
Sedangkan tanpa sinar UV (gelap) katalis yang digan TiQ dan
TiO,-bentonit (optimum) dengan waktu reaksi optimum dan
konsentrasimethyl orange optimum. Dilakukan pula pengaruh
pengocokan pada Tibentonit optimum selama waktu reaksi
optimum dan konsentrasiethyl orangeptimum.
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3.5.4 Penentuan KadaMethyl Orange Sisa

Dilakukan analisis kadanethyl orangepada setiap perlakuan
uji fotokatalitik dengan menggunakan spektronik 28hingga
didapatkan data berupa absorbansi, hasil absorbdikenversi
kekonsentrasi dengan bantuan larutan stamesinyl orange

3.5.4.1 Penentuan Panjang Gelombang Maksimum

Larutan 20 ppm dipipet 2,5 mL dan dituangkan keawtal
labu ukur 25 mL, kemudian diencerkan dengan akubibega tanda
batas. Kemudian diukur absorbansinya dengan spekt@) pada
daerah panjang gelombang antara 400-500 nm, damnakgn
akuades sebagai blanko.

3.5.4.2 Penentuan Kurva BakuMethyl Orange

Untuk penentuan kurva baku larutarethyl orange dibuat
larutanmethyl orangedengan sederetan konsentrasi 0, 2, 4, 6, 8, 10
dan 12 ppm. Kemudian diukur pH larutan sebelum wliuk
absorbansinya. Masing-masing larutan tersebut diatsorbansi
pada panjang gelombang maksimum dengan menggunakan
spektronik 20 dan digunakan akuades sebagai blamasil
pengukuran dibuat kurva hubungan antara konserjpasi) sebagai
sumbu x dengan absorbansi sebagai sumbu y sehuliggeoleh
persamaan garis lurus y = ax.

3.5.4.3 Penentuan KadaMethyl Orange Sisa

Sebanyak 10 mL filtrat larutamethyl orange hasil uji
fotokatalitik disentrifuge, kemudian dipipet sebaky 2 mL,
ditambahkan dengan akuades sebanyak 10 mL. Digtulaptan
tersebut sesuai dengan pH kurva baku. Larutanbiersituangkan
ke dalam labu ukur 25 mL dan diencerkan dengandsdsidingga
tanda batas. Kemudian diukur absorbansinya dengamgganakan
spektronik 20 pada panjang gelombang maksimum,digunakan
akuades sebagai blanko. Menentukan konsentrasingifgyl orange
dalam sampel dapat ditentukan dengan cara memasukitai
absorbansi larutan sampel ke dalam persamaan gtamgdidapatkan
pada penentuan kurva bakethyl orange
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3.5.5 Karakterisasi Bentonit

Bentonit jenis bentonit natrium dan bentonit hasipregnasi
TiO; dilakukan karakterisasi tetapi pada bentonit teregnasi TiQ
dilakukan karakterisasi hanya pada F§&ntonit yang memberikan
persen degradasi maksimal.

a. Penentuan Bilangan Metilen Biru
1. Pembuatan Larutan Metilen Biru 800ppm

Larutan disiapkan dengan cara melarutkan 200 matpad
metilen biru di dalam gelas kimia 250 mL dengamneite5 %
hingga larut kemudian dipindahkan ke dalam labu @&0 mL dan
ditanda bataskan dengan etanol 95 %. Campurarbtersiéocok
hingga homogen.

2. Penentuan Panjang Gelombang Maksimum

Larutan metilen biru 100 ppm dipipet sebanyak 1 odn
dimasukkan dalam labu ukur 50 mL, diencerkan demganol 95 %
hingga tanda batas. Kemudian diukur absorbansingagah
spektrofotometer visible pada daerah panjang gedoglantara 654-
660 nm dan digunakan etanol 95 % sebagai blanko.

3. Penentuan Kurva Baku Metilen Biru

Penentuan kurva baku digunakan larutan metilen ¢émngan
sederetan konsentrasi (0, 1, 2, 3, 4, dan 5) pprkudabsorbansinya
dengan spektrofotometer Visible pada panjang gedmmb
maksimum metilen biru, dan digunakan etanol 95 Bagei blanko.
Hasil pengukuran dibuat kurva hubungan antara kures (ppm)
sebagai sumbu x dengan absorbansi sebagai sumBengntuan
persamaan regresi linier dari grafik kurva baku ggemakan
hubungan konsentrasi dengan absorbansi, dengaan@eas garis
lurus y = ax.

4. Penentuan Bilangan Metilen Biru

Larutan metilen biru 800 ppm dari hasil preparaaimtbil 25
mL ke dalam botol kaca bersamaan dengan 0,1 granpeta
Adsorpsi dilakukan selama satu jam dengan kecepmagocokan
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150 putaran per menit. Kemudian campuran terseipisathkan
dengansentrifuge Filtrat dipipet 0,1 mL dimasukkan ke dalam labu
ukur 50 mL kemudian diencerkan dengan etanol 95 Fitrat
tersebut diukur absorbansinya pada panjang gelagnbaaksimum
dengan menggunakan spektrofotometer visible, dgumakan etanol
95 % sebagai blanko.

5. Penentuan Kadar Metilen Biru Sisa Adsorpsi

Filtrat larutan metilen biru setelah adsorpsi, diuk
absorbansinya dengan menggunakan spektrofotomisibtevpada
panjang gelombang maksimum. Absorbansi pengukuiplotkin
pada persamaan kurva baku metilen biru untuk makent
konsentrasi sisa metilen biru dalam sampel.

b. Penentuan Gugus Fungsi dengan Spektrofotometer
Inframerah

Sebanyak 0,2 g serbuk bentonit natrium dan ,-Géntonit
dicampur dengan bubuk KBr pada perbandingan 1:4npQean
digerus sampai halus dan homogen, kemudian dibgrel&t dan
selanjutnya sampel yang sudah berbentuk pelet dimkmggunakan
spektrofotometer inframerah dengan bilangan geombBE®-4000
cm’. Kemudian spektra yang diperoleh dicocokan derimtamgan
gelombang gugus-gugus fungsi dari referensi.

3.5.6 Analisa Data

3.5.6.1 Penentuan Persamaan Regresi Linier dari Gfik Kurva
Baku

Penentuan persamaan regresi linier dari grafik &ubaku
menggunakan hubungan konsentrasi dengan absorbdesgan
persamaan:

y = ax (3.2)
dimana, y = absorbansi dan x = konsentrasi
nilai a dihitung melalui persamaan 3.2 sebagakhberi

a=%2 (3.2)

Sedangkan koefisien korelasi ditentukan dengarapexan:
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xxy
B =} g 3.3
e 1)
Persamaan regresi linier yang didapatkan digunakantuk
menentukan konsentrasi dari suatu sampel yang diuku

absorbansinya.
3.5.6.2 Penentuamethyl Orange yang Terdegradasi

Penentuanmethyl orange terdegradasi dapat ditentukan
dengan persamaan:

% Degradasi = M x100% 3.9
awal
dimana,
Cawal = Konsentrasi awahethyl orangesebelum terdegradasi.
Caxnir = Konsentrasi akhimethyl orangesetelah terdegradasi.

3.5.7.3 Penentuan Kadar Metilen Biru Sisa Adsorpsi

Perhitungan bilangan metilen biru (mg/g) dapat tdiig
menggunakan persamaan(Sharma, 2009):

\4 Cawa 2 Csisa
Je(MB) = ~Cawal - Cstaa) ‘IN : (3.5)
dimana,
Cava = konsentrasi metilen biru awal sebelum prosesorpdi
(ppm)
Csisa = konsentrasi metilen biru akhir setelah prosesoqusi
(Ppm)
Csisa= X. fp
Dimana,

fp = faktor pengenceran

X = konsntrasi metilen biru pengukuran (ppm)
W = berat sampel bentonit (g)
\ = volume larutan pada saat proses adsorpsi (L)

Oeve) = bilangan metilen biru (mg/g)
3.5.6.4 Perhitungan Rata-Rata Nilai
Dari beberapa pengulangan yang telah dilakukanatdap

ditentukan nilai rata-rata dari hasil yang dipehnolaengan
menggunakan persamaan 3.6.
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X = (3.6)
n
dimana:
X = rata-rata nilai
Xy, Xo, Xg, ... = nilai hasil yang diperoleh
n = pengulangan yang dilakukan

3.5.6.5 Penentuan Gugus Fungsi dengan Spektrofoteter
Inframerah

Data spektra inframerah yang telah didapatkan ké&mud
dicocokkan dengan data bilangan gelombang darierese

3.5.6.6.Perhitungan Rancangan Acak Lengkap (RAL)

Analisis data absorbansi menggunakan Rancangan Acak
Lengkap (RAL) dilakukan untuk mengetahui pengaruri diap
perlakuan dengan uji F pada taraf nyata 5%. Apatsdlaapat
perbedaan dilanjutkan dengan uji beda nyata tdrKBNT)S %
untuk mengetahui perlakuan mana yang memberikan aptimum.

Pola analisis yang digunakan dapat ditunjukkan padbel 3.1.
(Yitnosumarto, 1990)

Tabel 3.1. Analisis Data

Perlakuan Pengulangan Total
g B 0% o 2. Yi

=1 =Yy
Yij

Xi X11 X 2 jAY
D Yi

X2 X 21 X 22 j=1 =Y,
D Yij

X3 X331 X32 =l =Y;
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Untuk menguji ada tidaknya pengaruh perlakuan, maka
dilakukan uji F. Faktor koreksi dihitung dengangagnaan 3.7.

[iiw,}z

j=1 j=1

3.7

90 (3.7)

Jumlah kuadrat (JK) dihitung dengan persamaar33®8jan 3.10.
a. JK total =) >"Yij —FK (3.8)
i=1 j=1
2
p n -
ZZYIJ}
b. JK perlakuan ===/ - FK (3.9)
n
c. JK galat = JK total — JK perlakuan 10

Kuadrat tengah (KT) setiap sumber keragaman di@itdeangan
persamaan 3.11 dan 3.12.
JK perlakuan

a.KT perlakuan = (3.11)
dB perlakuan
bKT galat =293t (3.12)
dB galat
Nilai F dihitung dengan persamaan 3.13.
KT perlakuan
F hitung perlakuan: —p—— (313)

KT galat

Setelah jumlah kuadrat total, perlakuan dan galaituthg dapat
dibuat analisis uraian seperti yang diperlihatkadgpTabel 3.2.

Tabel 3.2. Analisis Sidik Ragam Satu Arah

Sumber
Keragaman 2 S U Fritung
Perlakuan P-1 JKp KTp KTp/KTg
Galat P (n-1) JKg KTg
Total Pn -1 JKt

Keterangan: P = banyak perlakuan dBrajdeBebas
n = banyaknya ulangan
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Untuk menghitung beda nyata terhadap perlakuanaméuat
hipotesis nol (k) untuk tidak ada pengaruh perlakuan dan hipotesis
alternatif (H) dengan minimal 1 pasang pengaruh perlakuan
menunjukkan perbedaan.

Jika Fiwng > FRavel maka H ditolak, berarti ada perbedaan nyata
perlakuan dan dilakukan uji Beda Nyata Terkecil TBNUntuk
menentukan BNT dapat dihitung dengan persamaan 3.11

BNT (a)= twpe (a/2;dBg) v 2KTg/n (3.14)

1. Menghitung beda rata-rata antar perlakuan
2. Menarik kesimpulan
a. Jika BNT (a) < (X- Xg) berarti ada beda nyata
b. Jika BNT (a) > (%X- Xg) berarti tidak ada beda nyata
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BAB IV
HASIL DAN PEMBAHASAN

Pada penelitian ini dilakukan pembuatan katalis,¥i€ntonit
untuk degradasi zat warmaethyl orangePenelitian yang dilakukan
adalah menguji pengaruh lama penyinaran UV, pehdevasentrasi
awal methyl orangeserta pengaruh jumlah Ti@ang terimpregnasi
tiap gram bentonit yang diuraikan pada sub bab UYjilaktivitas
tanpa sinar UV dilakukan sebagai pembanding untekgatahui
besarnya adsorpsi dari katalis TFiBentonit. Uji aktivitas
fotokatalitik TiO, tanpa pengemban dan bentonit tanpa fasa aktif
(TiOy) dilakukan pula untuk mengetahui seberapa besaakguan
untuk mendegradasi zat warngethyl orange Pada TiG-bentonit
optimum dilakukan juga perbandingan kemampuan kbitGtas
antara TiGQ-bentonit optimum dengan pengocokan dan tanpa
pengocokan untuk mengetahui pengaruh pengocokamadksp
kemampuan katalis mendegradasi zat wamethyl orangeyang
diuraikan pada sub bab 4.2.

4.1 Uji Fotoaktivitas

4.1.1 Pengarunh Lama Penyinaran Sinar UV terhadap
Kemampuan TiO,-Bentonit sebagai Fotokatalis

Pada penelitian ini dilakukan penyinaran UV padases
degradasi zat warnaethyl oranggada berbagai waktu (30, 40, 50,
60, dan 70 menit) dengan menggunakan konsentraaliskalO
mmol/g bentonit dan pada konsentramsethyl orange60 ppm.
Tujuan perlakuan penyinaran pada berbagai waktualdantuk
mengetahui pengaruh lama penyinaran sinar UV tefhad
kemampuan katalis untuk mendegradasi zat wanethyl orange
selain itu untuk mengetahui fotoaktivitas maksinyang dapat
dicapai oleh katalis Tigbentonit. Fotokatalisis dilakukan dengan
berbagai waktu dan konsentrasethyl orangeersebut, didapatkan
hasil uji fotokatalitik tersaji pada Gambar 4.1.t®adan hasil
perhitungan dapat dilihat pada Lampiran (L.4.1).
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Gambar 4.1 Pengaruh Lama Penyinaran UV terhadagdftrasi
Methyl Orange pada Konsentrasi Awal Zat Warna
Methyl Oranges0 ppm

Dari Gambar 4.1 diketahui bahwa secara umum makimal
waktu penyinaran sinar UV dapat mempengaruhi pemgan
konsentrasimethyl orange Pada lama waktu 30 hingga 50 menit
konsentrasimethyl orangemakin menurun. Hal ini dimungkinkan
makin lama penyinaran, maka energi foton yang megige
semikonduktor (TiQ) sesuai dengan persamaan reaksi (2.1) makin
banyak , sehingga radikal OH yang dihasilkan mddanyak pula.
Selain itu, elektron yang terbentuk pada pita késtdumengalami
reduksi dengan oksigen yang terlarut pada laratathyl orange
sesuai dengan persamaan reaksi (2.4) dan membeatlkal
oksigen. Pada pita valensi terjadi reaksi oksidasigan HO yang
teradsorpsi dan dengan ion hidroksil (PHnembentuk radikal
hidroksil persamaan reaksi (2.2) dan (2.3). Radikdroksil juga
dapat terbentuk melalui reaksi radikal oksigen deng,O yang
teradsorpsi sesuai dengan persamaan reaksi (2alikaR yang
terbentuk mampu mengoksidasi molekul organik yahkmethyl
orangemenjadi intermedietnya, sehingga konsentrasidartethyl
orange mengalami penurunan dan jumlah molekubthyl orange
pada larutan makin berkurang dengan makin lamamygiparan
sinar UV. Selain itu yang mempengaruhi proses dizgiaadalah
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proses adsorpsi dari pengemban, dengan makin lamlktuw
penyinaran maka adsorbat yang teradsorpsi makiyakasehingga
dapat mendekatkamethyl orangedengan situs aktif dan radikal
hidroksil yang dihasilkan oleh TiO Bentonit sebagai pengemban
menambah luasan permukaan fasa aktif, sehinggairgakg terjadi
antaramethyl orangedengan fasa aktif makin banyak, hal tersebut
mampu menurunkan konsentrastthyl orange

Pada lama waktu penyinaran 60 dan 70 menit korasentr
methyl orangetidak mengalami penurunan. Hal ini dimungkinan
beberapa keadaan diantaranya katalis sudah tidakpmaagi
menghasilkan*OH (radikal hidroksil) maupun £ (superoksida)
yang mampu mengoksidasi zat wamathyl orangesehingga tidak
terjadi degradasi lebih lanjut pada lama penyin&@an 70 menit.
Waktu optimum katalis dalam mendegrada&thyl orangedilihat
dari kemampuan katalis yang paling tinggi untuk degmadasi zat
warnamethyl orangeyaitu yang memberikan jumlahethyl orange
yang paling banyak berkurang dan waktu optimum ydipgroleh
sebesar 50 menit. Berdasarkan uji F yang dilakpleatta konsentrasi
methyl orange60 pada berbagai lama penyinaran didapatkan nilai
Fhitung (19,04) > e 5 % (6,26). Hal ini menunjukkan bahwa lama
penyinaran berpengaruh pada perseethyl orangeterdegradasi
(L.7.1).

4.1.2 Pengaruh Konsentrasi Awal Methyl Orange terhadap
Kemampuan TiO,-Bentonit sebagai Fotokatalis

Pengaruh berbagai konsentrasi zat wamathyl orange
terhadap lama penyinaran sinar UV optimum ditungukkoleh
Gambar 4.2. Data hasil perhitungan dapat dilihadlapfampiran
(L.4.2). Pada Gambar 4.2 yang disajikan menunjukieasermethyl
orangeterdegradasi terhadap konsentragthyl orange20, 40, 60,
80, dan 100 ppm untuk reaksi yang dikatalisis dl&€by-bentonit 10
mmol/g pada lama waktu penyinaran 50 menit. Vatkasisentrasi
methyl orangeyang digunakan dalam penelitian ini bertujuan kintu
mengetahui seberapa besar konsentnashyl orangeptimum yang
mampu didegradasi oleh katalis dalam waktu optinyamg telah
didapatkan sebelumnya. Konsentmasithyl orangéerkaitan dengan
jumlah molekulmethyl orangedalam reaktan. Konsentrasi makin
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besar maka jumlah molekaiethyl orangedalam larutan yang harus
didegradasi makin banyak, hal ini mengakibatkan petisi antara
molekul methyl orangeuntuk teradsorpsi pada permukaan katalis
juga makin besar, sehingga proses adsangshyl orangemenurun.
Hal ini juga menyebabkan reaksi antara fasa aldriggnmethyl
orangemenjadi berkurang.

Pada tiap konsentraginethyl orangejumlah TiQ yang
terimpregnasi sama dan intensitastas UV yang ditesama, maka
jumlah foton () yang diserap oleh katalis akan sama pada tiap lua
permukaan katalis. Hal ini menyebabkan kemampuaon fontuk
mengeksitasi elektron pada TiOsama, sehingga banyaknaya
elektronhole yang dihasilkan sama pada tiap konsentrasi, maka
dengan makin besar konsentrasethyl orangemaka akan makin
kecil pula konversimethyl orangeyang terjadi.

Pada Gambar 4.2 menunjukkan bahwa makin pekatnya
konsentrasimethyl orange mengakibatkan persemethyl orange
terdegradasi mengalami penurunan, dalam hal irnj yempengaruh
terhadap kemampuan katalis untuk mendegradasi hagatalah
molekul methyl orange energi foton dan kemampuan adsorpsi
adsorbat. Konsentrasmethyl orange yang makin pekat akan
mempengaruhi jumlah foton dari sinar UV yang sampada
fotokatalis, kemungkinan energi foton terserap otetthyl orange
sehingga energi yang dibutuhkan untuk mengekstiagiron pada
pita valensi ke pita konduksi kurang, sehingga gimdksidator yang
dihasilkan tidak maksimal. Hal ini mengakibatkamyr@inan persen
methyl orangeéerdegradasi.

Persenmethyl orangeterdegradasi terbesar ditunjukkan pada
konsentrasi awamethyl orange20 ppm. Pada konsentrasi 20 ppm
jumlah molekulmethyl orangelebih sedikit dibandingkan dengan
konsentrasi lainnya sehingga kemampuan katalis kuntu
mendegradasimethyl orangelebih besar dibandingkan dengan
konsentrasi lainnya. Pada konsentnaigthyl orangeawal 20 ppm
terjadi proses adsorpsi dan fotokatalitik yang rmakbdibandingkan
dengan konsentrasi lainnya, sehingga konsentrggp@0merupakan
konsentrasimethyl orangeoptimum yang dapat didegradasi oleh
katalis TiQ-bentonit 10 mmol/gram bentonit. Berdasarkan uji F
yang dilakukan diperoleh bahwafrg (41,07) > Fpe 5 % (6,26)
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diketahui bahwa konsentrasiethyl orangeberpengaruh terhadap
persermethyl orangeerdegradasi (L.7.2).

— 60 -
S
-‘3 50 -
=y - .
g 40 Keterangan:
() 30 4
S < A =20 ppm
gv 20 - B =40 ppm
it i C =60 ppm
g 10 . D =80 ppm
% 0 - E =100 ppm
= A B C D E

Konsentrasi Methyl Orange

Gambar 4.2 PersenMethyl Orange Terdegradasi terhadap
Konsentrasi LarutanMethyl Orange pada Lama
Penyinaran Sinar UV 50 Menit

4.1.3 Pengaruh Jumlah TiQ Terimpregnasi pada Bentonit
terhadap Kemampuan TiO,-Bentonit sebagai Fotokatalis

Pengujian fotokatalitik dengan variasi perbandingaassa
TiO, yang terimpregnasi pada bentonit natrium dilakukentuk
mengetahui pengaruh perbandingan massa yabg diembankan
pada bentonit natrium terhadap fotoaktivitas fo@ntonit. Jumlah
TiO, yang digunakan pada penelitian ini adalah 5 mngodim
bentonit, 10 mmol/gram bentonit, dan 15 mmol/grantbnit sesuai
dengan sub bab. 3.5.2. Pada penelitian ini jumla®, Tyang
terimpregnasi dalam bentonit berpengaruh terhaddpaktivitas
katalis karena jumlah TiQyang diimpregnasi mempengaruhi jumlah
oksidator yang dihasilkan, selain itu jumlah Ti@ng terimpregnasi
mempengaruhi  luas permukaan dari bentonit, sehingga
mempengaruhi proses adsorpsi. Jumlah ,Ti€impregnasi pada
pengemban sangat berpengaruh karena, Ti@rsifat sebagai
semikonduktor yang mampu mengoksidasi molekul akgatan
mendegradasi menjadi intermedietnya.
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Pengaruh jumlah Ti©terimpregnasi terhadap kemampuan
katalis untuk mendegradasi zat wamathyl orangedapat dilihat
pada Gambar 4.3. Gambar tersebut menunjukkan adanya
peningkatan persemmethyl orangeterdegradasi seiring dengan
penambahan massa TiQang diimpregnasi, akan tetapi persen
methyl orange terdegradasi mengalami penurunan setelah
konsentrasi 10 mmol/gram bentonit. Data dan hasihipungan
dapat dilihat pada lampiran (L.5.3).
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§ 10 A Keterangan:

O 0 -

%* A =5 mmolig
B = 10mmol/g

= A B c C =15 mmol/

Jumlah TiO, Terimpregnasi

Gambar 4.3  Pengaruh  Jumlah  Konsentrasi ,TiOyang
Terimpregnasi terhadap Persedethyl Orange
Terdegradasi pada Konsentrasi Larutduethyl
Orange20 ppm dan Lama Penyinaran 50 Menit

Pada katalis dengan jumlah Bi®dan 10 mmol/gram bentonit
mengalami peningkatan persemethyl orangeterdegradasi seiring
makin banyak jumlah Ti© Hal ini disebabkan dengan makin
banyak jumlah Ti@ terimpregnasi, maka kemungkinan jumlah
radikal hidroksil, dan ion super oksida yang dilkasi makin banyak
sehingga dapat meningkatkan jumlaimethyl orange yang
terdegradasi. Pada jumlah TBiQerimpregnasi 15 mmol/gram
bentonit (jumlah TiQ terimpregnasi terbesar) tidak mempengaruhi
peningkatan persemethyl orangeterdegradasi, melainkan pada
TiO,-bentonit 15 mmol/g persemethyl orangeterdegradasinakin
menurun. Hal ini dimungkinan terjadinya proses esing setelah
proses pemanasan (kalsinasi) pada bagian terteriubdntonit.
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Proses sintering ini mengakibatkan sisi aktif deatalis makin
berkurang sehingga interaksi antara foton denganikseduktor
tidak maksimal, mengakibatkan fotokatalis Tikurang aktif dalam
mendegradasimethyl orange Sintering merupakan suatu proses
berkumpulnya partikel-partikel logam secara kompalang
membentuk gumpalan-gumpalan pada permukaan pogepdran
sehingga menutup sebagian pori dan sisi aktif ikatdProses
sintering ditunjukkan pada Gambar 2.4.

Proses sintering menyebabkan luas permukaan beyemg
terimpregnasi Ti®@15 mmol/g makin kecil sehingga daya adsorpsi
berkurang, sehingga proses adsorpsi berjalan lataiatotokatalisis
menurun. Jumlah Ti© yang terimpregnasi makin banyak (15
mmol/g) menyebabkan sisi aktif dari katalis makenkurang akibat
proses sintering, sehingga jumlah oksidator yartasiikan pada
fotokatalis makin menurun, selain itu proses singermampu
menurunkan kemampuan adsorpsi. Konsentrasi, Ti® mmol/g
pada pengemban merupakan konsentrasi, To@timum, karena
jumlah TiQ, yang digunakan lebih terdispersi merata ke seluruh
permukaan bentonit, sehingga Fi@ada konsentrasi 10 mmol/g
mampu mengadsorpsi dan mendegradasi lebih.besar

4.2 Pengaruh Impregnasi TiQ pada Bentonit terhadap
Fotoaktivitas TiO, dalam MendegradasiMethyl Orange
Pada subbab ini dilaporkan hasil penelitian terkaibgaruh

impregnasi TiQ pada bentonit terhadap aktivitas fotokatalitik ZiO

Hasil perbandingan persanethyl orangeterdegradasi pada T;O

terimpregnasi dan yang tidak terimpregnasi paddaobé@n(Gambar

4.4). Pada penelitian ini dilakukan pula perbandimdgemampuan

degradasi zat warmaethyl orange pada berbagai variasi perlakuan

yang bertujuan untuk mengetahui seberapa besarmkena untuk
mendegradasi, mengadsorpsi zat wamethyl orange dan untuk
mengetahui bahwa sinar UV mempengaruhi proses dagjra
tersebut.
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Gambar 4.4  Perbandingan Kemampuan Degradasi ZanaNar
Methyl Orange 20 ppm pada Lama Penyinaran 50
Menit

Hasil perbandingan kemampuan degradasi zat waethy!
orange ditunjukkan pada Gambar 4.4. Data dan hasil pergan
dapat dilihat pada lampiran (L.4.4). Ti@anpa pengemban (UV)
dengan Ti@bentonit (UV) mengalami kenaikan persemethyl
orangeterdegradasi sebesar 45,46 %. Pada Té@pa pengemban
memiliki luas permukaan sisi aktif yang lebih kedibandingkan
dengan TiQ yang telah terimpregnasi pada bentonit. Makin luas
permukaan fasa aktif, maka fotoaktivitasnya akankimebaik.
Dengan kata lain, pengemban berperan dalam halssefssa aktif.
Luas permukaan pengemban makin besar, maka faffayaht
tersebar lebih banyak sehingga akan meningkatkaoaKtfitas
TiO,. Selain itu dengan adanya sinar UV makethyl orange
mengalami degradasi menjadi molekul yang berukleaih kecil
(intermediet: HSO, dan asam karboksilat), yang ditunjukkan dengan
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berubahnya pH larutan setelah proses fotokatgpsidarutan makin
asam). Adanya bentonit dimungkinkan mendekatiethyl orange
dan intermediet pada situs aktif dan hidroksil katlyang dihasilkan
oleh TiG. TiO, yang telah terimpregnasi pada bentonit terjadi
kesinergisan antara proses fotokatalitik dengansgzoadsorpsi
sehingga kemampuan degradasinya lebih besar. munkiapatkan
katalis yang mampu mendegradasi senyawa orgarékhfyl orangg
dibutuhkan kesinergisan antara fotokatalisis daoiqusi.

Gambar 4.4 menunjukkan bahwa kemampuan fotoalktivita
TiO,-bentonit dengan pengocokan mengakibatkan persethyl
orangeterdegradasi terbesar. Hal ini menunjukkan balesjadinya
proses adsorpsi dan fotokatalitik yang lebih baigngan adanya
pengocokan kontak antar®H maupun dengan sinar UV dengan
methyl orangelebih banyak serta adsorbat yang teradsorpsi pada
katalis lebih banyak pula, sehingga kemampuan degiaya
meningkat sebesar 15,40 % dibandingkan dengan-fe6tonit
tanpa pengocokan.

Methyl orangedengan sinar UV mampu mendegradasthyl
orange sebesar 9,09 %. Hal ini dimungkinkamethyl orange
mengalami eksitasi dengan adanya radiasi UV berdasaeduksi
O, menjadi Q@ oleh methyl orangeyang mengalami eksitasi.,©
bereaksi dengan proton (berasal dari protolisiarpelair) menjadi
*OOH. -OOH akan bereaksi dengan@®membentukOH dan HO..
*OH yang terbentuk kemungkinan melakukan reaksikba@dingan
*‘OOH dan HO, sehingga akan menguran@dH yang dihasilkan.
Oleh karena itu, proses fotodegradasethyl orangekecil.Secara
keseluruhan radikal pewarna organik terdegradasjadeCQ, H,O
dan mineral asam. Tahap-tahap reaksi fotodegradesiyl orange
adalah sebagai berikut (Wilhelm and Stephan, 2@éjarjanto
dkk(2005):

methyl oranger v — methyl orange (4.2)
methyl oranger O, — methyl orangé + O, (4.2)
O, +H* — ‘OOH (4.3)
*OOH + HO —» H,0, +-OH (4.4
H202 + hv —» 2-OH (45)
H.O, + *OH — H0O +-OO0H (4.6)
*OH +-O0H —» HO+ O, 4.7)
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methyl oranget ‘OH —» intermediet +OH —»
CO, + H,O +garam mineral (4.8)

Pada bentonit dengan sinar UV terjadi proses pdsatan
dimungkinkan terjadi proses fotokatalitik karenaddilam bentonit
terkandung mineral yang bersifat sebagai semikaiodwyakni FeOs
sekitar 2,18 % ditunjukkan adanya spektra padaapgnjjelombang
520,74 crit (Sub bab 4.3.2). Pada kondisi bentonit natriumgean
bentonit yang telah diimpregnasi dengan ;I(il@V) terjadi kenaikan
persen methyl orange terdegradasi sebesar 63,64 %. Hal ini
membuktikan bahwa adanya impregnasi dengan sudtanbgang
bersifat semikonduktor (T meningkatkan kemampuan untuk
mendegradagnethyl orangekarena sisi aktif dari fotokatalis makin
banyak.

Pada TiQ kondisi gelap dan kondisi disinari dengan UV
terjadi kenaikan persemethyl orangderdegradasi sebesar 83,32 %.
Pada TiQ-bentonit (gelap) dengan Tidentonit (UV) juga
mengalami kenaikan persemethyl orangeterdegradasi sebesar
72,72 %. Kecenderungan lebih besarnya pensethyl orange
terdegradasi pada kondisi dengan penyinaran UV njekkan
bahwa foton (yang berasal dari sinar UV) sanggbdregaruh dalam
pembentukanOH yang mampu mengoksidasethyl orangeEnergi
foton yang diserap mampu mengeksitasi elektron pasia aktif
sehingga jumlah oksidator yang dihasilkan mampu goksidasi
methyl orangePersemmethyl orangderdegradasi pada kondisi LiO
(gelap) maupun Tigbentonit (gelap) hanya terjadi proses adsorpsi
sehingga persemmethyl orange terdegradasi ditunjukkan pada
Gambar 4.5 sangat kecil dibandingkan dengan pextakpada
kondisi disinari dengan UV.

4.3 Karakterisasi Fotokatalis
4.3.1 Penentuan Bilangan Metilen Biru

Karakterisasi dengan metode metilen biru bertujuatuk
mengetahui perbedaan daya adsorpsi metilen biru lmErtonit
sebelum dan sesudah diimpregnasi. Metilen biru yngdsorpsi
menunjukkkan bahwa pada adsorben memiliki pori denguran 2-
50 nm (mesopori). Metilen biru merupakan parametetuk
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mengetahui kemampuan adsorben dalam menyerap rholekgan
ukuran besar. Besarnya daya serap terhadap metien
menggambarkan molekul yang terserap oleh adsorberkidran 15
A. Pengujian metilen biru menunjukkan jumlah rélatiesopori
yang terdapat pada adsorben (Saragih, 2008).

Pada karakterisasi ini pelarut metilen biru yangudakan
adalah etanol 95 % (lebih bersifat non-polar), karesifat dari
pengemban yang hidrofilik (polar) sehingga untukngtendari lebih
banyak teradsorpnya ,8 pada pengemban. Kekuatan interaksi
adsorbat dengan adsorben dipengaruhi oleh sifdt atisorbat
maupun adsorbennya. Apabila adsorbennya bersifkr, pmaka
komponen yang bersifat polar akan teradsorpsi lekimt
dibandingkan dengan komponen yang kurang polari Dasil
penelitian didapatkan data bilangan metilen birbagaimana
terlampir (L.5.3) dari data tersebut didapatkanfikrailangan
metilen biru seperti pada Gambar 4.5.

100 +
90 -
2_ 80 -
0% 70
T2
= 9 60 - Keterangan:
2§ 50-
SD 40 - A= Bentonit Natrium
(=) g B= TiO,-bentonit 5
8 30 1 mmol/g
m 20 A C= TiO,-bentonit 10
10 - mmol/g
0 - D= TiO,-bentonit 15
A B C D mmol/g
Katalis

Gambar 4.5 Grafik Bilangan Metilen Biru Akibat Inggnasi
dengan TiQ

Grafik pada Gambar 4.5 menunjukkan dengan adanya
impregnasi bilangan metilen biru dari bentonit raenjturun atau
jumlah pori dengan ukuran mesopori berkurang dilveyk@n
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sebelum impregnasi. Hal ini dimungkinkan oleh baparhal antara
lain gugus SiObebas yang terdapat pada ruang antar lapis bentoni
mampu menyerap molekul metilen biru yang Dbersifatiokik.
Kemungkinan lain adalah metilen biru dapat tertgbeaa antar lapis
bentonit. Bilangan metilen biru mengalami penurunketika
bentonit terimpregnasi T¥Opada bentonit, hal ini dimungkinkan
TiO, terikat oleh gugus SiO Terikatnya TiQ pada gugus SiO
mengakibatkan jumlah gugus Si@engalami penurunan, sehingga
molekul metilen biru yang teradsorpsi sedikit. 8eltu impregnasi
TiO, mengakibatkan pori pada permukaan bentonit teatubleh
TiO,, sehingga kemampuan untuk mengadsorbsi molekuilemet
biru menurun yang mengakibatkan bilangan metileru kkecil
seperti yang ditunjukkan pada Gambar 4.5.

Impregnasi Ti@ 10 mmol/g merupakan impregnasi optimum
ditunjukkan dengan kemampuan fotoaktifitas dan gu$oyang
lebih besar dibandingkan dengan katalis pada koraserdainnya.
Kemampuan adsorpsi Tidentonit 10 mmol/g yang lebih baik
dibandingkan katalis lainnya ditunjukkan dengarardmlan metilen
biru yang paling besar dibandingkan dengan keduali&dainnya.
Hal ini dimungkinkan jumlah Ti© yang terimpregnasi mampu
memperbesar pori bentonit. Selain itu dimungkinanO,T
(konsentrasi 10 mmol/g) yang terimpregnasi mampunyauegga
antar lapis bentonit, sehingga mampu meningkatkases adsorpsi
molekul metilen biru. Peristiwa ini mengakibatkatalgan metilen
biru TiO,-bentonit 10 mmol/g mengalami peningkatan walaupun
tidak sebesar bilangan metilen biru bentonit. Sgkiam pada Ti@
bentonit 15 mmol/g memiliki bilangan metilen birang lebih kecil
dibandingkan dengan katalis lainnya, hal ini dinkinkan terjadi
penutupan pori pada permukaan bentonit selaineitjadi proses
pengumpulan Ti@setelah proses pemanasan (sintering) pada suhu
tinggi pada bagian tertentu, sehingga bilanganlemetdiru makin
menurun dan mengakibatkan penurunan proses adsorpsi

Pada bentonit (bentonit natrium) menunjukkan lgéan
metilen biru paling besar karena adsorben tersahemiliki
kemampuan adsorpsi yang paling besar dibandingkangash
bentonit terimpregnasi, sehingga metilen biru lebdmyak yang
terserap karena jumlah pori mesopori pada bentrith banyak dan
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belum terjerap material semikonduktor (}iOSelain itu metilen
biru dapat tertahan pada antar lapis bentonit,ngghi bilangan
metilen biru menjadi besar. Adanya gugus Si®bas yang lebih
banyak, mampu menyerap molekul metilen biru yangsifz
kationik lebih besar sehingga daya adsorpsinyaadebgsar pula.

4.3.2 Penentuan Gugus Fungsi dengan Menggunakan
Spektrofotometer Inframerah

Karakterisasi dengan spektrofotometer inframeratufuan
untuk mengetahui perbedaan gugus fungsi dari bersiebelum dan
sesudah diembankan sehingga dapat diketahui bal@yaéremban
dalam bentonit. Spektrum IR bentonit dan Fhi@ntonit optimum
ditunjukkan pada Gambar 4.6. Hasil interpretasiagsbbentonit baik
sebelum dan sesudah diembankan ditunjukkan padal| Téfb.
Perbandingan serapan karakteristik dari hasil sisakTIR terlihat
bahwa terjadi penurunan serapan O-H regangan p@laBEntonit
yang menunjukkan terjadinya dehidrasi akibat présg¢sinasi yang
ditunjukkan pada bilangan gelombang 3450Pidda serapan vibrasi
Al-O dan Si-O tidak ada perubahan bilangan gelombgang
signifikan. Hal ini mengindikasikan bahwa prosedsikeasi tidak
merusak ikatan AI-O dan Si-ODari data Tabel 4.1 dapat
disimpulkan bahwa titanium oksida terikat antarddpentonit. Hal
ini ditunjukkan dengan adanya vibrasi dari guguglgeO-Si-O dan
O-Al-O yang terganggu karena efek induksi dan efedan yang
disebabkan oleh titanium oksida. Bilangan gelombpada vibrasi
ulur asimetri O-T-O (T= Si dan Al) dan ¥& mengalami pergeseran
ke bilangan gelombang yang lebih besar dari 1081crd' menjadi
1043,42 cnt untuk vibrasi O-T-O. Sedangkan pada ,®e
mengalami pergeseran bilangan gelombang dari 52®;74nenjadi
540,03 crit. Dari spektra IR adanya Ti@itunjukkan pada bilangan
gelombang terdapat pada bentonit, dapat dilihat paith serapan
sekitar 453,24 dan 507,24; dan 653,82'cm
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Tabel 4.1 Interpretasi

Spektra

dengan Ti@-Bentonit optimum (10 mmol/g bentonit)

Bilangan
Gelombang (ci) :
No Bentonit | Bentonit- Interpretasi Sumber
Natrium TiO2
vibrasi tekuk Si-O .
1 462,88 472,53 dan Si-O-Al Wijaya, 2006
453,24
507,24 . . : Mutmainnah,
2 dan vibrasi ulur Ti-O 2010
653,82
3 | 52074 | B5a0,03|ViPrasiFe-@an | s 2000
FeOs
4 621,04 613,32 vibrasi quartz Patel, 20(
deformasi vibrasi {
5 918,05 918,05 AL-OH-A Frinak, 2005
Vibrasi ulur
6 | 1041,49| 1043,42 asimetri O-T-O Wijaya, 2002
(T= Sidan Al)
7 | 1641,31| 1645,17 VPrasitekuk O-H 1y a 2002
terhidrat
vibrasi ulur O-H
8 | 3452,34| 3450,41 dari air (HO) Patel, 2007
vibrasi ulur O-H
9 | 3622,07| 3620,14 dari OH Patel, 2007
oktahedral
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BAB V
KESIMPULAN DAN SARAN

5.1 Kesimpulan

Berdasarkan hasil penelitian dapat disimpulkan @ahw

1. Lama penyinaran sinar UV, konsentrasethyl orange dan
jumlah TiO, yang terimpregnasi dalam bentonit berpengaruh
terhadap aktivitas fotokatalitik TiOyang diembankan pada
bentonit. Kondisi optimum dicapai pada lama pengna50
menit, konsentrasnethyl orange20 ppm, dan kadar Tikang
terimpregnasi sebesar 10 mmol/g bentonit dengaseperethyl
orangeterdegradasi sebesar 50,00 %.

2. Impregnasi TiQ pada bentonit dapat meningkatkan aktivitas
fotokatalisis degradasnethyl orangesebesar 45,46 % lebih
besar dibandingkan dengan Fitanpa diembankan.

3. Bilangan metilen biru Ti@bentonit 10 mmol/g sebesar 78,883
mg/g dan adanya Tipada bentonit terimpregnasi ditunjukkan
oleh munculnya spektra pada bilangan gelombang 2453,
507,24; dan 653,82 ¢hn

5.2 Saran

Diharapkan pada penelitian selanjutnya dilakukktivasi
bentonit menggunakan asam untuk mengetahui pengaruh
fotoaktivitas terhadap aktivasi asam, serta dilakukpenelitian
tentang pengaruh promotor (berfungsi memperbarieria katalis)
terhadap proses sintering dan fotokatalitik.
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LAMPIRAN
Lampiran 1
Diagram Alir Penelitian

L.1.1 Tahapan Penelitian

Preparasi Bentonit 1 Ukuran
I

v v
Impregnasi 1 Konsentrasi Impregnasi Berbagai
Konsentras

A\ 4
Fotoaktivitas TiQ@-Bentonit
(Lama Optimum)

I

v
Fotoaktivitas TiQ-Bentonit
(Konsentrasi Optimum)

v
TiO,-BentonitOptimurr
v
Karakterisasi bentonit dan Bentonit-LiO
Bilangan Metilen Biru, dan Gugus Fungs

untuk Bentonit-TiQ Optimum

v

Analisa Data
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L.1.2 Preparasi Bentonit Natrium

100 gram Lempung Bentoni
Natrium

- Diayak ukuran partikelnya menjadi 100-
150 mesh dengan menggunakan ayakan
200 mesh dan 250 mesh diambil partikel

bentonit yang tertahan pada ayakan 250
mesh.

- Dikocok selama 24 jam

- Disaring

v

Y

Filtrat

Residu

- Dikeringkan dalam oven
pada temperatur 110-1%D

- Ditimbang hingga mendapatkan
berat konstan

A 4

Bentonit Natrium
Hasil Preparasi
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L.1.3 Impregnasi TiO,-Bentonit

5 gram Bentonit Hasil
Preparas

- Ditambahkan 2 gram Tiguntuk konsentrasi
TiO,5 mmol/g)

- Ditambahkan 15 mL etanol absolut

- Diaduk dengan pengaduk magnet selama + 5
jam

A 4

\4
Filtrat Residt

- Dikeringkan dalam oven pada
temperatur 126C selama 5 jam

- Kemudian dikalsinasi pada
temperatur 400-50%C selama 5
jam

- Dilakukan perlakuan yang sama
untuk konsentrasi Tidainnya
(20 mmol/g, dan 15 mmol/qg)

TiO,-Bentonit
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L.1.4 Uji Fotokatalitik
L.1.4.1 Pengaruh Lama Penyinaran Sinar UV

MethylOrange 60 ppn

A 4

Masing-masing diisi 200 ml ke dalam
gelas beker 250 ml

Dimasukkan 200 mg Ti&bentonit 10
mmol sebelum diekspose sinar UV
masing-masing gelas dibungkus
dengan aluminium foll

Diekspose selama 30, 40,50, 60, dan 70
menit

Diekspose dengan Lampu UV
(Reaktor UV)

Dicuplik 10 mL tiap gelas beker pada
tiap waktu penyinaran
Disentrifuge

v

Residt

v

Supernata

- Dipipet 2 mL
- Ditambahkan sebanyak 10 mL
akuades
- Diatur pH larutan pada pH kurva
baku
- Diencerkan pada labu ukur 25
mL
- Diukur absorbansinya
menggunakan Spektronik 20
L= Dilakukan duplo

A

Data
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L.1.4.2 Pengaruh Konsentrasi AwaMethyl Orange

Methyl orang 20, 40, 80, dan 1(ppn

- Masing-masing diisi 200 ml ke dalam
gelas beker 250 ml

- Dimasukkan 200 mg Ti&bentonit 10
mmol sebelum diekspose sinar UV
masing-masing gelas dibungkus
dengan aluminium foll

- Diekspose selama waktu reaksi optimum
(50 menit)

A 4
Diekspose dengan Lampu UV
(Reaktor UV)

- Dipipet 10 mL tiap gelas beker
- Disentrifuge

v v

Residl Supernatg

- Dipipet 2 mL

- Ditambahkan sebanyak 10 mL
akuades

- Diatur pH larutan pada pH kurva
baku

- Diencerkan pada labu ukur 25
mL

- Diukur absorbansinya
menggunakan Spektronik 20

- Dilakukan duplo

\ 4

Data
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L.1.4.3 Pengaruh Jumlah TiQ yang Terimpregnasi

KonsentrasMethyl OrangeOptimum

- Masing-masing diisi 200 ml ke dalam 3 gelas
beker 250 mL

- Dimasukkan 200 mg Tigbentonit 5, 10, 15
mmol pada tiap gelas beker sebelumnya,
sebelum diekspose sinar UV masing-masing
gelas dibungkus dengan aluminium foil

- Diekspose selama waktu reaksi optimyb0

! menit)

Diekspose dengan Lampu
uv

- Dipipet 10 mL pada tiap gelas beker

- Disentrifuge
A 4
v v

Residu Supernatan

+ Dipipet 2 mL

- Ditambahkan sebanyak 10 mL
akuades

+ Diatur pH larutan pada pH Kurva
Baku

+ Diencerkan pada labu ukur 25 mL

- Diukur absorbansinya menggunakan
Spektronik 20

-Dilakukan Duplo

v
Date
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L.1.4.4 Pengaruh Impregnasi TiQ pada Bentonit terhadap
Fotoaktivitas TiO, dalam MendegradasiMethyl Orange

KonsentrasMethyl OrangeOptimum

- Masing-masing diisi 100 ml ke dalam 7 gelas
beker 250 mL

- Dimasukkan 100 mg Tigbentonit optimum
pada 3 gelas bekesebelum diekspose sinar
UV masing-masing gelas dibungkus dengan
aluminium foll

- Dimasukkan TiQ sesuai dengan perhitungan
(L.4.4) ke dalam 2 gelas beker

- Dimasukkan bentonit ke dalam salah satu beker

gelas
v v
Diekspose dengan Lampu Tanpa Lampu UV (gelap) TiQ
UV (TiO,, bentonit, TiQ- dan TiQ-bentonit
bentonit (pengocok), Tio

bentonit,Methyl Orangé
¥ v

- Diekspose selama waktu optimum

- Dicuplik 5 mL pada tiap gelas beker
; Disentrifuge

v v

Residl Supernatan

<

- Dipipet 2 mL

- Ditambahkan sebanyak 10 mL

akuades

- Dikondisikan pH larutan antara 5,9-
6,2

- Diencerkan pada labu ukur 25 mL

4

O«
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- Diukur absorbansinya menggunakan
Spektronik 20
- Dilakukan Duplo

Data

L.1.5 Karakterisasi Fotokatalis
L.1.5.1 Penentuan Bilangan Metilen Biru

a. Penentuan Panjang Gelombang Maksimum

Larutan Metilen Biru 2 ppm
v
Spektrofotometer UV-Vis

v

Diukur Absorbansinya pada panjanpg
agelombanag 63-690 nn

v

Ditentukan panjang gelombang
maksimum dari metilen bi

v

Hasil

b. Penentuan Kurva Baku Metilen Biru
Larutan Metilen Biru (0, 1, 2, 3, 4, 5, 6 ppm)

v
Spektrofotometer UV-Vis

g
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C.

y

Dibuat Kurva Hubungan Konsentrasi (ppm) da

absorbansi (y=ax)

—

v

gelombang maksimum

Diukur Absorbansinya pada panjang

v

Hasil

Penentuan Bilangan Metilen Biru

Bentonit dan TiG-bentonit

v
Ditambahkan Larutan Metilen Biru 800 ppm
v
Dikocok 150 rpm selama 1 jam
v
Disaring
v v
Filtrat Residt

v

Diukur Absorbansinya pada panjang
gelombancmaksimun

'

Hasil
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d.

Penentuan Kadar Metilen Biru Sisa Adsorpsi

Larutan Metilen Biru setelah Adsor

y

Spektrofotometer U-Vis

v

Gelombang Maksimum

Diukur Absorbansinya pada Panjang

v

Diplotkan pada persamaan Kurva Baku

v

DitentukanKonsentrasi Sis

v

Hasil

L.1.5.2 Penentuan Gugus Fungsi dengan Spektrofotortee Infra

Merah

Bentonit dan Bentonit-Ti©@Optimum

Ditimbang 0,2 g

gelombang 400-4000 ¢

A 4

Dicampur dengan KBr dengan perbangdingan 1:10

- Dibentuk pellet dan diukur menggunakan
spektrofotometer inframerah pada bilangan

Spektra Inframerah Bentonit dan Benton
TiO, Optimurr

t-

fungsi dari referensi
A 4

Data Gugus Fungsi
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L.1.5.3 Penentuan KadaMethyl Orange Sisa
1. Penentuan Kurva BakuMethyl Orange

Larutar Metilen Biru (0. 1. 2. 3. 4. 5.6 pp

v
Spektronik 20

v

Diukur Absorbansinya pada panjang
gelombang maksimum

v

Dibuat Kurva Hubungan Konsentrasi (ppn

dan absorbansi (y=¢

v

Hasil

2. Penentuan KadarMethyl Orange Sisa

LarutanMethyl Orangesetelah Uji

fotokatalitik

v

Spektronik 2
v

Diukur Absorbansinya pada Panjang
Gelombang Maksimum

v

Diplotkan pada persamaan Kurva B

v

Ditentukan Konsentrasi Si

v

Hasil
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Lampiran 2 Perhitungan dan Pembuatan Larutan
L.2.1  Perhitungan Jumlah TiO, yang Terimpregnasi

Pada penelitian ini menggunakan berbagai konseériti@s
yang digunakan, antara lain: konsentrasi,®0@nmol/g, 10 mmol/g,
dan 15 mmol/g.

Cara Perhitungan:
BM TiO,= 79,9 g/mol
- Konsentrasi TiO, 5 mmol/g
m TiO,=n TiO, x BM TiO,
=5 mol x 79,9 g/mol x 0,001
= 0,4 gram
- Konsentrasi TiO, 10 mmol/g
m TiO,=n TiO, x BM TiO,
=10 mol x 79,9 g/mol x 0,001
= 0,799 gram
- Konsentrasi TiO, 15 mmol/g
m TiO,=n TiO, x BM TiO,
= 15 molx 79,9 g/mol x 0,001
=1,199 gram

L.2.2 Pembuatan Larutan StokMethyl Orange 500 ppm

Serbukmethyl orange ditimbang sebanyak 0,5 gram dan
dilarutkan dalam gelas kimia 250 mL dengan akuadesutan
kemudian dipindahkan dalam labu ukur 1000 mL daenakrkan
hingga tanda batas.

Cara Perhitungan:
[methyl orangp= 500ppm = 500 mg/L, ketika V= 1000 mL=1 L
500mg W
[Methyl Orange] = NI wlr
W =500 mg = 0,5 gram

L.2.3 Pembuatan Larutan BakuMethyl Orange 2, 4, 6, 8, 10
dan 12 ppm

Larutan bakunethyl orange 2, 4, 6, 8, 10 dan 12 ppm
dibuat dari pengenceran larutan stock 20 ppm ()..2.2
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Cara perhitungan:
[methyl orangh = 20 ppm = 20 mg/L

Ml X V= M2 X V2
Tabel L.2.1 Pembuatan LarutanMethyl Orange 2, 4, 6, 8, 10
dan 12 ppm
Mi(ppm) | Vi(mL) | M, (ppm) | Vi(mL)
20 2,5 2 25
10 10 4 25
12 12,5 6 25
20 10 8 25
20 12,5 10 25
20 15 12 25
L.2.4 Pembuatan Larutan BakuMethyl Orange 20, 40, 60, 70,
80, 100 ppm

Larutan bakumethyl orange20, 40, 50, 60, 70, 80 dan 100
ppm dibuat dengan cara melarutkan padatethyl orange pada
gelas beker 250 mL. Kemudian larutan tersebutndgtikan ke
dalam labu ukur 1000 mL.

Cara perhitungan:

[methyl orangh =20 ppm = 20 mg/L

Tabel L.2.2  Pembuatan LarutanMethyl Orange 20, 40, 60, 80
dan 100 ppm
M(pm) |m(mg) | Vi(mL)
20 20 1000
40 40 1000
60 60 1000
80 80 1000
100 100 1000

L.2.5 Pembuatan Larutan Baku Metilen Biru 800 ppm

Serbuk metilen biru ditimbang sebanyak 0,8 gram dan
dilarutkan dalam gelas kimia 250 mL dengan eta®oP@ Larutan
kemudian dipindahkan dalam labu ukur 1000 mL daenakrkan
sampai tanda batas.
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Cara perhitungan:
800 ppm = 800 mg/L, ketika V=1000 mL=1L
800mg W

1L 1L
W =800mg=0,8¢g

L.2.6 Pembuatan Larutan Baku Metilen Biru 1, 2, 34, 5, dan 6
ppm

Serbuk metilen biru ditimbang sebanyak 0.01 g dan
dilarutkan dalam gelas kimia 25 mL dengan akuadesutan
kemudian dipindahkan dalam labu ukur 100 mL damaiekan
sampai tanda batas.

Cara perhitungan:
100 ppm =100 mg/L, ketikaV =100 mL =0,1 L
100 mg w
1L 01L
W =10mg = 0,01

Diambil sebanyak Ymetilen biru 100 ppm dimasukkan dalam labu
ukur 50 mL yang merupakar,ang telah berisi akuades sekitar 25
mL kemudian diencerkan dengan akuades sampai batds.

M]_ XV = M2 X V2
Tabel L.2.3 Pembuatan Larutan Metilen Biru 1, 2, 34, 5, dan

6 ppm
Mi (ppm) | Vi (mL) Mo (ppm) | Vi (mL)
100 0,5 1 50
100 1 2 50
100 1,5 3 50
100 2 4 50
100 2,5 5 50
100 3 6 50
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Lampiran 3
Penentuan Panjang Gelombang Maksimum dan Pembuataurva Baku Methyl Orange

L.3.1 Data Absorbansi Larutariethyl Orangepada Berbagai Panjang Gelombang
Tabel L.3.1 Data Absorbansi Larutitethyl Orange

A (nm) A

400 0,23

410 0,26 05

420 0,31 _ 04

430 0,37 2 o038

440 0,39 £ 03

450 0,41 2 63

460 0,43 0.5

470 0,44 0,05

480 0,42 0

490 0,38 400 410 420 430 440 450 460 470 480 490 H00
500 0,34 Panjang Gelombang (nm)

Gambar L.3.1 Grafik Penentuan Panjang GelombéadgimumMethyl Orange
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L.3.2 Penentuan Kurva Baku Larutan Methyl Orange

Tabel L.3.2 pH Larutan Bakuethyl Orange

[MO] pH (1) pH (2) pH rata2
2 6.15 6.13 6.14

4 6.05 6.07 6.06

6 5.96 5.95 5.955

8 5.86 5.89 5.875

10 5.86 5.88 5.87

12 5.88 5.94 WY

Tabel L.3.3 Data Penentuan Kurva Baku LarNbBathyl Orangepada Berbagai Konsentrasi

[MO]
(ppm)

A

[MO]

Absorbansi

0,16

0,29

0,44

0,56

0,67

N|OO|O|A~ [N O

(e

0,76

2 2

No | (oom) ) X Y XY
1 |o 0 0 0 0
2 |2 0,16 4 0,0256 0,32
3 |4 0,29 16 0,0841 1,16
G 0,44 36 0,1936 2,64
5 |8 0,56 64 0,3136 4,48
6 |10 0,67 100 0,4489 6,7
7 |12 0,76 144 0,5776 9,12

364 1,6434 24,42
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Berdasarkan data tabel diatas, nilai a dan R @asgmaan garis dihitung sebagai berikut:

Do XY g > XY

a=
> X2 D X232
_2442 = 2442
364 V/(364(1.6439
a =0,06708 R=10,988
1
2 08 e
g 06 o ¢ y = 0,067x
3 04 P o R2=0,988
2 02 o *
0 &—
0 2 4 6 8 10 12 14
Kosentrasi Methyl Orange (ppm)

Gambar L.3.2 Kurva Baku Larutévhethyl Orange
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Lampiran 4 Hasil Analisis Fotokatalisis
L.4.1 Data Pengaruh Lama Penyinaran Sinar UV terhadp KonsentrasiMethyl Orange 60 ppm oleh TiQ-
Bentonit 10 mmol/g

Tabel L.4.1 Data Pengaruh Lama Penyinaran Sinartéfiadap Konsentradilethyl Orange60 ppm oleh
TiO,-Bentonit 10 mmol/g

won [ & [ war ] v | MO
(menit) Rata-rata| (mL)

I Il [MO]' | [MO]" I Il Rata-rata

60 ppm/t0] 0.32| 0.32| 59.70| 59.70| 59.70149| 12.5 200| 0.18| 0.18 0.18

t30 0.3| 0.31| 55.97| 57.84| 56.90299| 12.5 200 0.17| 0.18 0.17

t40| 0.28| 0.29| 52.24| 54.10| 53.17164| 12.5 190| 0.16| 0.17 0.16

t50| 0.26| 0.27| 48.51| 50.37| 49.4403| 12.5 180| 0.15| 0.15 0.15

t60| 0.26| 0.27| 48.51| 50.37| 49.4403| 12.5 170| 0.15| 0.15 0.15

t70| 0.26| 0.27| 48.51| 50.37| 49.4403| 12.5 160| 0.15| 0.15 0.15
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L.4.2 Data Pengaruh Konsentrasi AwaMethyl Orange terhadap PersenMethyl Orange Terdegradasi Pada

Lama Penyinaran UV Optimum

Tabel L.4.2 Data Pengaruh Konsentrasi Awidthyl Orangeterhadap Perselethyl OrangeTerdegradasi
Pada Lama Penyinaran Optimum (50 menit) oleh,"Béntonit 10 mmol
[MO], (ppm) A Konsentrasi yang terukur (fp= 25/2) (ppm)
20 0,11 20,52
40 0,21 39,18
60 0,32 59,70
80 0,42 78,36
100 0,53 98,88
% Methyl
Methyl % Methyl
[Methyl Absorbansi ([)Methyll [Methy.l. ([)rangé Orangg Odrang% :
Orangd e rata-rata | Terdegradasi LSIE b/ 2kl
(ppm) (ppm) (rata-rata)
| I (Ppm) | I
20 ppm| 0,06 | 0,05 | 11,194 9,328 10,261| 45,455| 54,545 50,000
40 ppm| 0,17 | 0,16 31,716 29,851 30,784| 19,048| 23,810 21,429
60 ppm| 0,26 | 0,27| 48,507 50,373 49,440| 18,750| 15,625 17,188
80 ppm| 0,37 | 0,36 69,030 67,164 68,097| 11,905| 14,286 13,095
100 ppm| 0,48 | 0,47 89,552 87,687 88,619| 9,434| 11,321 10,377
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L.4.3 Pengaruh Jumlah TiO, Terimpregnasi terhadap PerserMethyl Orange Terdegradasi

Untuk mengetahui pengaruh banyaknya JTigang teremban tiap gram bentonit digunakan lama
penyinaran dan konsentrasethyl orangeptimum yang telah didapatkan (50 menit) sertsskairasi awainethyl
orangeyang digunakan adalah konsentrasi optinmethyl orang€20 ppm)

Tabel L.4.3 Data Pengaruh Jumlah T§@mol/g) Terimpregnasi terhadap Perdégthyl OrangeTerdegradasi

Diketahui: [MOLya= 20 ppm
Abs=0,11
% Methyl
e | Abs | [Methyl | [Methyl ([)“f;rt]gé' grangg % Methy

TiO, Absorbansi| rat@- | Orangg | Orangd” | .. =t | Terdegradasi Orange
rata (ppm) (ppm) Terdegradasi

| I (Ppm) | I
5 mmol/g| 0,08 | 0,08 0,08 14,92% 14,925| 14,925 27,21 27,27 27,27
10 mmol/g| 0,06 | 0,05 | 0,055 11,194 9,328| 10,261 36,36| 27,27 50,00
10 mmol/g| 0,07 | 0,08| 0,075 13,060 14,925| 13,993 11,19 9,32 31,82
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L.4.4 Pengaruh Impregnasi TiG pada Bentonit terhadap Fotoaktivitas TiO, dalam MendegradasiMethyl
Orange

Banyaknya TiQ yang digunakan sebagai pembanding:

Massa TiQ = 1‘;;’;’;‘;} x 100 mgx BM Ti0, (79,9-2) x 0,001 = 0,0799 gram
Tabel L.4.4 Pengaruh Impregnasi fi@ada Bentonit terhadap Fotoaktivitas Tialam Mendegradasilethyl
Orange
Diketahui:  [MOlya= 20 ppm
Abs=0,11
: Konsentrasi PO
Katalis/Adsorben Abs| Abs, | Abs rata-rata Orange
(ppm) Terdegradasi
TiO, (UV) 0,08 0,08 0,08 14,925 27,27
Bentonit (UV) 0,09 0,09 0,09 16,791 18,18
TiO,-Bentonit (UV+Pengocokan) 0,04 0,05 0,045 8,3955 59,09
TiO, (Gelap) 0,111 0,1 0,105 19,59 4,55
TiO,-Bentonit (Gelap) 0,1 0,09 0,095 17,724 13,64
Methyl OranggUV) 0,1 0,1 0,1 18,657 9,09
TiO,-Bentonit (UV) 0,06/ 0,05 0,055 10,261 50,00
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Lampiran 5
Penentuan Panjang Gelombang Maksimum dan Pembuataurva Baku Metilen Biru

L.5.1 Penentuan Panjang Gelombang Maksimum
Tabel L.5.1 Data Absorbansi Larutan Metilen Birdg@erbagai Konsentrasi

A(nm) | A 0,25

654 0,2374

654,5 0,2380 T 0,24

655 | 0,2385 £ o0 W

6555 | 0,2388 3

656 0,2386 < 0,22

656,5 0,2382

657 0,2377 0.21

657,5 0,2367 654 655 656 657 658 659 660 66]
658 0,2355 Panjang Galombang (nm)

658,5 0,2339

659 0,2321 . . . . .
6505 02299 L.5.1 Grafik Penentuan Panjang Gelombang Maksimuatilé&h Biru
660 0,2273
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L.5.2 Penentuan Kurva Baku Metilen Biru
Tabel L.5.2 Data Penentuan Kurva Baku Metilen Biru

[Metilen [Metilen .

Biru] A No | Byl |APsorbansi o Y2 XY

(ppm) (ppm) ()
0 0 1 |0 0 0 0 0
1 0,2368 2 |1 0,2368 1 0,0561 0,2368
2 0,4685 3 2 0,4685 4 0,2194 0,9370

4 |3 0,7368 9 0,5429 2,2104

2 0,7368 5 |4 1,0988 16 1,2074 4,3952
4 10988, g5 1,3633 25 18586 68165
5 1,3633 55 3,8844 14,5959

Berdasarkan data tabel diatas, nilai a dan R @asgmaan garis dihitung sebagai berikut:

D XY > XY
TSX ¥\ =1
> X VD XY
5 145959 o 145959
55 \(59(38849
a=0,246 R=0,994
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absorbansi

y = 0,264x
R2=0,994

0000 RrRRRERP
ovhroRYR®®

0 1 2 3 4 5

konsentrasi methylene blue (ppm)

Gambar L.5.2 Kurva Baku Larutan Metilen Biru

L.5.3 Penentuan Bilangan Metilen Biru

Diketahui:

Dimana:
Bilangan MB (ge)
V MB
w

[ V(Cawat = Ciisa)
LCop) = W

= Bilangan Metilen Biru (mg/g)
= Volume larutan pada saat proses adsd@Lpsi
= Berat sampel (g)
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Cawal = Konsentrasi metilen biru awal sebelum prosis®gosi (ppm)
Ci = Konsentrasi metilen biru akhir setelah prastsorpsi (ppm)

Csisa = x L] fp
Dimana, fp = faktor pengenceran
X = konsentrasi metilen biru pengukurapni)

Tabel L.5.3 Data Penentuan Bilangan Metilen Biru
Diketahui: [MBlwa= 716,48 ppm; Mz= 0,0025 L; W = 0,1 gram

Katalis A Gaknir (PPM) | ge (mg/g)
Bentonit Natrium 0,177 341,699 93,695
TiO,-Bentonit (5 mmol) 0,2169 418,726 76,421
TiO,-Bentonit (10 mmol) 0,211y 408,687 78,883
TiO,-Bentonit (15 mmol) 0,2726 526,255 50,048
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Lampiran 6

%T

75

30

15

Spektra Inframerah Bentonit dan TiO,-bentonit 10 mmol/g (Katalis Optimum)
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Gambar L.6.1 Spektra Inframerah Bentonit Natriur@-260mesh
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Gambar L.6.2 Spektra Inframerah piBentonit 10 mmol/g (Katalis Optimum)
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Lampiran 7

Uji Statistika
L.7.1 Pengaruh Lama Penyinaran Sinar UV terhadap Psen Methyl
Orange yang Berkurang

Tabel L.7.1 Pengaruh Lama Penyinaran Sinar UV terhdap
Konsentrasi Methyl Orange 60 ppm
Mol Methyl

(Yvnzlr(mtiltj) Ollfange(m:?ol) Total | Rata-rata

30| 0,18 0,18 0,36 0,18

40| 0,17 0,18 0,35 0,17

50| 0,16 0,16 0,32 0,16

60| 0,15 0,15 0,30 0,15

70| 0,15 0,15 0,30 0,15
Jumlah 1,64

(Total ulangarf)

Faktor Koreksi (FK)=
Jumlah seluruh observasi

(1,64)?
10

0,269

Jumlah Kuadrat Total (JKT) = (0,8} (0,17F + (0,165 +.....
....... +(0,15) - FK
= 0,271 — 0,269
=0,0016
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Jumlah Kuadrat Perlakuan (Jkp}pumlah Hasil Perlakuan)_ i

n
_ (0,36F+(035F ... +(0.3] 469

2
0,542 - 0,269

= 0.00155

Jumlah Kuadrat galat (JKG)= JK Total — JK Perlakuan

= 0,0016 -0,00155
= 6,49 x 10

Kuadrat Tengah Perlakuan (KTR) JK Perlakuan
DB Perlakuan
0,00155
5
0,00003

Kuadrat Tengah Galat (KTG) = JKGalat
DB Galat

6,49 x 10
4
1,62 x 10

F Hitung = KT Perlakuan
KT Gala
0,000309

1,62x10

19,04
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F Tabel (f,,f,) = (4,5) paddaraf nyata 5 % = 6,26
Tabel L.7.2 Analisa Sidik Ragam Satu Arah

Sumber 5
keragaman o K KT Hitung | Tabel
Perlakuan 2 0,00155 0,0003 19,04 6,26

Galat 4 | 6,49x10| 1,62x10
Total 6 0,00155

Ho=P1=P2=P3=P4=P5
H, = P1# P2+ P3+# P4+ P5
F hitung > F tabel makajHliterima, yaitu ada perbedaan yang nyata dalam
perlakuan pH sehingga dilakukan pengujian lebijutasiengan uji BNT.

2KTG 2x 2,17
BNT 0,05)= t(0,0S/Z,dbG)ﬂT =2,7776 X N )%
|
=0,00792
Rerata Waktu (menit)
wakiu | [methyl 30 40 50 60 70
(menit) | orangd
(opm) | 0,182 0,174| 0162| 0151 0,151
30 56,90 0 0,008 0,019*| 0,031*| 0,031*
40 53,172 0| 0,011*| 0,023*| 0,023*
50 49,440 0| 0,011*| 0,011*
60 49,440 0 0
70 49,440 0

(*) = berbeda nyata pada taraf 5%
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L.7.2 Pengaruh KonsentrasiMethyl Orange terhadap PersenMethyl
Orange Terdegradasi

Tabel L.7.3 Pengaruh KonsentrasiMethyl Orange terhadap Persen
Methyl Orange Terdegradasi

Methyl Methyl Orange

([)rangé Terdeéradasig(%) UBEL | REEHER

(ppm) | T (ppm) | (Ppm)
20 | 45,46 54,55 100 50
40 | 19,05 23,81| 42,86 21,43
60 | 18,75 15,625 34,38 17,19
80| 11,91 14,286 26,19 13,1
100| 9,43 11,321| 20,76 10,38

Jumlah 224,1¢

Faktor Koreksi (FK)= (1ot ulangarf)

Jumlah seluruh observasi

(224187
4 10
= 5025,62
Jumlah Kuadrat Total (JKT) = (45,46) (19,05} + (18,757 +.....
....... +(9,43) - FK
=7129,744 — 5025,662
=2104,97

Jumlah Kuadrat Perlakuan (Jkp}dumlah Hasil Perlakuan). pk

n
_ (100} + (42,86% +.... + (20,755) - 5025.62

2
14135,19 - 5025,62

= 2041,97
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Jumlah Kuadrat galat (JKG)= JK Total — JK Perlakuan
= 2104,12-2041,971
= 62,15

Kuadrat Tengah Galat (KTG) = JKGalat
DB Galat

62,15

4
1245

Kuadrat Tengah Perlakuan (KTR) JK Perlakuan
DB Perlakuan

2041,97
5
510,4¢

F Hitung = KT Perlakuan
KT Gala
510,49
12,43

41,07

F Tabel (f,,f;) = (4,5) paddaraf nyata 5 % = 6,26
Tabel L.7.2 Analisa Sidik Ragam Satu Arah

Sumber
keragaman db o Y1 Hitung | Tabel
Perlakuan 2 2041,97 510,49 41,07 6,2
Galat 4 62,15 12,43
Total 6 2104,12

Ho= P1=P2=P3=P4=P5
H, = P1# P2# P3# P4+ P5
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F hitung > F tabel makajHliterima, yaitu ada perbedaan yang nyata dalam
perlakuan pH sehingga dilakukan pengujian lebijutastengan uji BNT.

2KTG T gy €
BNT (0,05)= t0,05/2,dbG) T =2,7776 X 5
\

=6,92
[Methyl | Rerata Waktu (menit)
Orangg | Persen | 30 40 50 60 70
Degradasi 50| 21,43] 17,19| 13,10 10,38
20 50 0| 28,57*| 32,81*| 36,90* | 36,62*
40 21,43 0 4,24| 8,33*| 11,05*
60 17,19 0 4,09 6,81
80 13,10 0 2,72
100 10,38 0
(*) = berbeda nyata pada taraf 5%
Lampiran 8

L.8 Reaktor untuk Uji Fotokatalisis

Gambar L.8 Reaktor untuk Uji Fotokatalitik (Bagidalam)
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