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Pengaruh Konsentrasi Cu dalam TiO; pada Sintesis
Granul Fotokatalis TiO,/Cu-Bentonit-Alginat untuk
Mendegradasi Limbah Cair Organik

ABSTRAK

Fotodegradasi merupakan metode penguraian senyawa
menggunakan fotokatalis dan irradiasi cahaya. Proses fotodegradasi
dapat diaplikasikan untuk penurunan konsentrasi pada zat warna dan
nilai COD pada limbah cair. Penelitian ini bertujuan untuk mengetahui
pengaruh konsentrasi Cu yang ditambahkan pada fotokatalis TiO,
terhadap aktivitas granul fotokatalis TiO,/Cu-Bentonit-Alginat hasil
sintesis. Perbandingan konsentrasi TiO»/Cu yaitu 99:1, 98:2, 97:3 dan
96:4. Sintesis TiO,/Cu menggunakan metode sonikasi dengan CuCl
sebagai sumber Cu, selanjutnya fotokatalis TiO,/Cu dikarakterisasi
menggunakan FT-IR dan XRD. TiO,/Cu diimpregnasikan ke dalam
bentonit  teraktivasi. Fotokatalis dibentuk granul dengan
mencampuran fotokatalis dengan alginat kemudian diteteskan pada
larutan CaCl, 3%. Uji aktivitas fotokatalis dilakukan untuk
mengetahui pengaruh konsentrasi TiO»/Cu dalam menurunkan
konsentrasi metilen biru dan uji efektivitas fotokatalis dalam
menurunkan nilai COD limbah cair dengan peninyinaran UV dan
matahari selama 3 jam. Karakterisasi TiO»/Cu menggunakan
spektrofotometer FT-IR, terdapat serapan pada bilangan gelombang
1516-1534 c¢cm ! yang menunjukkan gugus OH yang terikat secara
kovalen pada permukaan CuO. Karakterisasi dengan XRD
menunjukkan TiO: jenis anatase dan terbentuknya CuO pada 26 38,65
— 38,85. Degradasi metilen biru optimum pada konsentrasi TiO»/Cu
97:3 dengan % degradasi 85 % pada penyinaran matahari. Aplikasi
granul fotokatalis TiO,/Cu-Bentonit-Alginat pada limbah cair efektif
digunakan untuk penurunan nilai COD pada limbah cair tempe dengan
% degradasi sebesar 90% pada penyinaran matahari.

Kata kunci : fotodegradasi, TiO»/Cu, metilen biru, limbah cair



Effect of Cu Concentration in TiO; on Synthesis of TiO,/Cu-
Bentonite-Alginate Photocatalyst Granules to Degrade Organic
Liquid Waste

ABSTRACT

Photodegradation is a method of decomposing compounds
using photocatalysts and light irradiation. The photodegradation
process can be applied to decrease the concentration of the dyestuff
and the COD value in liquid waste. This study aims to determine the
effect of Cu concentration added to TiO» photocatalyst on the
synthesis of TiO,/Cu-Bentonite-Alginate photocatalyst granules. The
comparison of TiO»/Cu concentrations is 99: 1, 98: 2, 97: 3 and 96: 4.
Synthesis of TiO,/Cu using the sonication method with CuCl as a
source of Cu, then TiO»/Cu photocatalysts were characterized using
FT-IR and XRD. TiO,/Cu is impregnated into activated bentonite. The
granular photocatalyst was formed by mixing the photocatalyst with
alginate and then dropping it into a 3% CaCl; solution. Photocatalytic
activity test was conducted to determine the effect of TiO,/Cu
concentration in reducing the concentration of methylene blue and the
effectiveness of photocatalysts in reducing the COD value of liquid
waste with UV and sun exposure for 3 hours. The characterization of
Ti0,/Cu using FT-IR spectrophotometer, there is absorption at wave
number 1516-1534 cm -1 which shows OH groups that are covalently
bound to the CuO surface. Characterization with XRD showed TiO,
anatase type and CuO formation at 260 38.65 - 38.85. The optimum
degradation of methylene blue at 97: 3 TiO, / Cu concentrations with
85% degradation in sun irradiation. The application of TiCu-
Bentonite-Alginate photocatalyst granules in liquid waste was
effectively used to decrease the COD value of tempe liquid waste
with% degradation by 90% on solar irradiation.

Keywords: photodegradation, TiO:/ Cu, methylene blue, liquid
waste
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BAB1I
PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Perckonomian suatu daerah digerakkan oleh beberapa sektor
diantaranya yaitu pertanian, industri, pertambangan ataupun
perdagangan. Kota Malang merupakan kota terbesar kedua di
wilayah Jawa Timur. Perkembangan penduduk yang pesat hingga
menyebabkan sektor perekonomian di Kota Malang sangat beragam.
Demi mewujudkan masyarakat yang maju dan mandiri sistem
perekonomian banyak dijumpai dalam bentuk industri, perdaganan
dan jasa [1]. Tingginya jumlah usaha kecil dan rumah tangga yang
ada di Kota Malang umumnya memproduksi makanan dan minuman
yang banyak menggunakan bahan baku pertanian sebagai komoditas
utamanya seperti pada industri tempe, tahu, emping jagung, dan
keripik. Terdapat pula industri kerajinan yaitu mebel, rotan, batik,
gerbah dan keramik [2]. Padatnya penduduk juga mendukung adanya
perekonomian rumahan seperti jasa laundry.

Adanya aktivitas perekonomian oleh masyarakat menimbulkan
beberapa limbah. Limbah cair dapat dihasilkan oleh beberapa
kegiatan seperti industri tempe, batik dan laundry yang dapat
berdampak bagi lingkungan jika tidak diolah secara baik.
Pencemaran yang dapat ditimbulkan antara lain perubahan bau yang
tidak sedap, menimbulkan penyakit kulit, menurunkan estetika
sungai dan mengurangi kualitas air sumur yang berada di sekitar
aktivitas produksi limbah. Beberapa komponen dari limbah cair
dapat memberikan gangguan perairan secara fisik seperti padatan
terapung, buih, zat warna, bahan yang menyebabkan kekeruhan baik
secara langsung maupun melaui terjadinya suatu reaksi [3].

Limbah cair dapat diolah dengan berbagai metode untuk
mengurangi pencemaran terhadap lingkungan. Salah satu paramter
adanya gangguan cemaran adalah COD ( Chemical Oxygen
Demand). Metode sebelumnya yang telah digunakan untuk
menurunkan kadar COD diantaranya yaitu metode Roating
Biological Contactor (RBC). Kadar COD menurun 97,9%, namun
pada metode ini membutuhkan pembibitan organisme dengan jangka
waktu yang cukup lama, pembibitan mulai berkembang di hari ke 18
[4]. Metode Elektroflokulasi mampu menurunkan kadar COD
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sebesar 87,06 %, namun pembuatan alat yang cukup rumit serta
diperlukan penelitian lebih lanjut untuk menemukan metode yang
lebih efektif [5]. Salah satu metode yang potensial untuk mengolah
limbah cair organik agar tidak toksik yaitu fotodegradasi secara
fotokatalitik[6].

Fotodegradasi yaitu penguraian suatu senyawa menjadi
komponen-komponen yang lebih sederhana sehingga aman untuk
lingkungan. Pengguraian menggunakan suatu fotokatalis dan iradiasi
ultraviolet [7]. Fotokatalitik merupakan kombinasi antara fotokimia
dan katalis, hal ini diawali dengan terbentuknya elekron hole positif
(e, h") yang selanjutnya mengalami reaksi reduksi oksidasi
menghasilkan radikal hidroksil (OH®) yang dapat mendegradasi
limbah organik yang barbahaya [8]. Salah satu katalis yang dapat
dikombinasikan dengan penyinaran yaitu katalis TiO».

Katalis titania adalah fotokatalis yang memiliki kemampuan
pengoksidasi yang sangat kuat apabila disinari dengan sinar
ultraviolet. Fotokatalis TiO, yang disinari dengan sinar ultraviolet
akan mengalami generasi elektron pada pita konduksi sehingga
membetuk hole (h") pada pita valensi. Fotokatalis TiO» aktivitasnya
dapat ditingkatkan dengan menggunakan doping ion dopant yang
mempengaruhi efektifitas sistem fotokatalisnya [9]. Beberapa contoh
ion dopant yang dapat digunakan untuk doping titania menggunakan
logam transisi diantaranya yaitu Cu, Co, Ni,Cr, Mn, Mo, Nb, V, Ru,
Au, Ag, Pt. Logam Cu dapat digunakan sebagai ion dopant yang
efektif karena Cu memiliki sifat kelistrikan dan konduktifitas termal
yang tinggi [10]. Penambahan suatu adsorben dapat menopang
semikonduktor sehingga proses fotokatalitik dapat terjadi dengan
baik karena proses fotokatalitik terjadi pada fase teraadsorpsi [8].
Adsorben yang dapat digunakan salah satunya adalah bentonit karena
bentonit mepunyai kemampuan mengembang, sifat penukar ion, luas
permukaan yang besar dan mudah menyerap air [11]. Fotokatalis
dibentuk granul menggunakan alginat agar dapat dengan mudah
dipisahkan dengan limbah cair.

Berdasarkan beberapa penelitian yang telah dilakukan, proses
fotodegradasi limbah dipengaruhi oleh beberapa faktor diantaranya
yaitu konsentrasi fotokatalis, pH, temperatur, lama penyinaran,
variasi senyawa ataupun limbah yang akan digradasi, dan variasi
katalis [12]. Doping Cu terhadap Fotokatalis TiO, serta penambahan
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bentonit sebagai adsorben dapat meningkatkan aktivitas fotokatalis
dalam mendegradasi limbah cair laundry, batik dan industri tempe.

1.2 Perumusan Masalah
Permasalahan yang dapat dirumuskan berdasarkan uraian latar
belakang yaitu :

1. Bagaimana karakteristik Ti0»/Cu dengan
Transformation Infra Red (FT-IR) dan X-Ray Diffraction
( X-RD)

2. Bagaimana pengaruh konsentrasi Cu dalam TiO, pada
kemampuan granul fotokatalis TiO,/Cu-Bentonit-Alginat
terhadap degradasai metilen biru?

3. Bagaimana efektivitas fotokatalis TiO,/Cu-Bentonit-
Alginat terhadap degradasi limbah cair /aundry, batik
dan industri tempe pada sinar UV dan matahari?

1.3 Batasan Masalah
1. Limbah cair laundry, batik dan industri tempe berasal
dari Industri rumahan , Kota Malang
2. Doppan Cu berasal dari CuCl
TiO; sebagai fotokatalis berasal dari TiO: pro analyst
4. Bentonit digunakan dengan ukuran > 200 mesh sebagai
pengemban fotokatalis
5. Alginat yang digunakan jenis Farmasi Grade Ocean
Fresh
6. Pengukuran degradasi limbah dengan menggunakan nilai
COD

|95)

1.4 Tujuan Penelitian

Tujuan dilakukan penlitian ini yaitu :

1. Mengetahui karakteristik TiO»/Cu dengan menggunakan
transformation Infra Red (FT-IR) dan X-Ray Diffraction
( XRD)

2. Mengetahui pengaruh konsentrasi Cu dalam TiO, pada
kemampuan granul fotokatalis TiO./Cu-Bentonit-Alginat
terhadap degradasi Metilen biru.



3. Mengetahui efektivitas fotokatalis TiO,/Cu-Bentonit-
Alginat terhadap degradasi limbah cair laundry, batik
dan industri tempe pada sinar UV dan matahari?

1.5 Manfaat Penelitian
Manfaat dari penelitian ini yaitu dapat mengetahui
pengaruh konsentrasi Cu dalam TiO, pada granul fotokatalis
TiO,/Cu-Bentonit-Alginat terhadap degradasi Metilen biru
serta Informasi efektifitasnya dalam degradasi limbah cair
laundry, batik dan industri tempe terhadap penurunan nilai
COD.



BAB II
Tinjauan Pustaka

1.1 Fotokatalis
2.1.1 Fotokatalis TiO:

Fotokatalis adalah reaksi yang melibatkan cahaya (fotoreaksi)
dan mengalami peningkatan kecepatan reaksi akibat adanya katalis
yang mengabsorpsi energi cahaya ultraviolet sehingga
menghasilkan senyawa pereduksi dan pengoksidasi pada
permukaan fotokatalis. Fotodegradasi merupakan pemecahan
komponen organik menjadi komponen sederhana sehingga aman
untuk lingkungan. Fotodegradasi menggunakan fotokatalis dan
iradiasi ultraviolet [8]. Proses ini umumnya menggunakan
fotokatalis yang mempunyai sifat semikonduktor. Material yang
dapat digunakan dalam reaksi fotokatalisis yaitu TiO-,

TiO> mempunyai keunggulan dibandingkan dengan bahan
semikonduktor yang lainnya karena mempunyai celah pita (band
gap) yang besar (3,2 eV anatase dan 3 eV untuk rutile). TiO» ketika
terkena cahaya elektron akan teraktivasi pada pita valensi menuju
pita konduksi sehingga menyebabkan terbentuknya elektron ()
dan hole positif (h") Reaksi 2.1. TiO, mampu menyerap sinar
ultraviolet dengan baik, memiliki kestabilan kimia dalam interval
kimia pH (0-14), bersifat inert, tahan terhadap fotodegradasi,
memiliki kemampuan oksidasi yang tinggi, tidak beracun dan
murah. Sifat oksidator yang kuat ditunjukkan dengan adanya
radikal hidroksil (OH*®) yang terbentuk dari hole positif (h") dan
OH™ Reaksi 2.4 [9]. Skema aktivitas katalis TiO, dijelaskan pada
Gambar 2.1 [13].

TiO, +hv —» e +h" 2.1
e+0, —» Oy (2.2)
h"+H,0O —» OH + H" (2.3)
h*+ OH —»OH"® 2.4)



Energi Celah Pita TiO;

Gambar 2.1 Skema Aktivitas Fotokatalis TiO;

Titania (TiO;) memiliki tiga jenis kristal diantara yaitu
anatase, rutile dan brookite yang dapat dilihat pada Gambar 2.2.
umumnya TiO; dalam bentuk rutile atau anatase yang keduanya
mempunyai struktur tetragonal. Secara termodinamika anatase
lebih stabil daripada rutile. Titania dalam bentuk anatase banyak
digunakan sebagai fotokatalis UV. TiO, berpotensi dalam sel surya,
sun block ( kosmetik ), pemutih gigi, sensor gas, dan adsorben [13].
Aktivitas fotokatalis TiO, dipengaruhi oleh beberapa faktor
diantarnya yaitu morfologi permukaan, fasa kristal, kristalinitas dan
ukuran kristal. Perbedaan struktur pada TiO, maka akan
mengakibatkan perbedaan massa jenis (3,9 g/mL untuk anatase
dan 4,2 g/mL untuk rutile). Perbedaan struktur kristal dapat
mengakibatkan perbedaan tingkat energi struktur elektroniknya
[24]. Perbedaan struktur kristal pada rutil dan anatase terletak pada
distorsi dan pola penyusunan rantai oktahedron, jarak ikatan Ti-Ti
pada anatase lebih besar dibandingkan dengan rutil. Anatase
mempunyai jarak Ti-Ti 3,79 A dan 3,04 A sedangkan pada rutil
3,57 A dan 2,96 A. Jarak ikatan Ti-O pada anatase lebih pendek
dari pada rutil. Anatase mempunyai jarak Ti-O 1,93 A dan 1,98 A
sedangkan rutil 1,95 A dan 1,99 A [14]. Moodifikasi struktur
elektronik dari TiO, dapat dilakukan dengan dopping ion dopant
yang dapat meningkatkan tepi pita valensi dan menurunkan energi
celah pita tanpa menurunkan pita konduksi atau terbentuknya pita
antara (intermediet band) [15].
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Gambar 2.2 Bentuk Kristal ( TiO2)

2.1.2 Dopan
Aktifitas katalitik titania dapat ditingkatkan dengan proses
ion dopant. Penambahan doping ion dopant akan mempengaruhi
efektifitas fotokatalisnya. Modifikasi doping dapat dilakukan
dengan ion transisi, halida dan lantanida. Doping menggunakan ion
dopant transisi dapat membantu merangsang pembentukan
hidroksil [9]. Pemberian doping atom ke dalam kisi kristal TiO,
dapat menggunakan atom non logam seperti N, S, C,P, B, F, I, Cl,
dan Br. Doping menggunakan logam transisi dapat membentuk
level energi baru pada band gap oleh dispersi partikel logam dalam

TiO,. [10].

Doping TiO; telah banyak dilakukan dengan menggunakan
logam transisi ( Cu, Co, Ni,Cr, Mn, Mo, Nb, V, Ru, Au, Ag, Pt)
adanya doping logam membantu penyerapan spesi reduktor dan
oksidator, selain itu sebagai media bagi transfer elektron dari dan
ke fotokatalis semikonduktor. Salah satu logam yang dapat
digunakan sebagai ion dopant adalah Cu. Logam Cu memiliki sifat
kelistrikan dan konduktifitas termal yang tinggi. Logam Cu
berpotensi digunakan sebgai material pembentuk katalis [11].

Doping Cu kedalam TiO; dapat dilakukan dengan metode
impregnasi basah dan fotodeposisi. Metode impregnasi basah
dilakukan dengan mensuspensikan logam Cu yang berasal dari
CuCl; ke TiO; dalam aquademin, selanjutkan dilakukan sonikasi
dan pemanasan disertai stirrer hingga airnya menguap. Kalsinasi
dilakukan pada temperatur 600 °C selama 2 jam dan dihaluskan
sampai menjadi serbuk. Sedangkan untuk metode fotodeposisi
dapat dilakukan dengan cara fotereduksi ion logam menjadi
logamnya yang akan beradaa pada permukaaan TiO,. Selanjutnya
disinari dengan lampu UV selama 3 jam selanjutnya dikeringkan
dan dikalsinasi pada temperatur 400 °C selama 2 jam [16]



2.1.3 Bentonit

Bentonit merupakan jenis clay yang terdiri dari 80% mineral
monmorilonite ~ yang bersifat lunak, gampang pecah serta
mengembang jika terkena air. Dialam umumnya terdapat dua jenis
bentonit yaitu Na-Bentonit dan Ca-Bentonit [17]. Struktur bentonit
terdiri atas tiga lapisan yang tersusun atas dua lapisan silika
tetrahedral dan satu lapisan oktahedral terpusat Al terlihat pada
Gambar 2.3 . Terdapat kation monovalent dan bivalent seperti K,
Na" Ca?" dan Mg*" diantara lapisan oktahedral dan tetrahedaral
[18].

O oxvaERS & HYDROUYLS ¥ ALUMEINUM, IRON, MAGNESIUM
O AND ® SILICON, DCCASIONALLY ALUMINUM

Gambar 2.3 Struktur Bentonit

Bentonit mepunyai kemampuan mengembang, sifat penukar
ion, luas permukaan yang besar dan mudah menyerap air sehingga
memungkinkan penggunaan bentonit sebagai adsorben [19]. Fungsi
bentonit sebgai adsorben memiliki kemampuan adsorpsi yang
terbatas. Kelemahan tersebut dapat diatasi dengan mengaktivasi
bentonit menggunakan asam atau basa. Aktivasi bentonit dengan
asam dapat menggunakan asam ( HCIl, H,SO4 dan HNO3), aktivasi
dengan asam akan menghasilkan situs aktif pada bentonit serta
permukaan yang lebih besar, sehingga kemampuan adsorpsi bentonit
lebih tinggi [20].
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Modifikasi struktur bentonit dapat dilakukan dengan interklasi
agen pemilar ke dalam antar lapis silikat bentonit sehingga diperoleh
lempung terpilar ( pillared clay). Bentonit dapat digunakan sebagai
pengemban, didasarkan pada beberapa alasan dengan adanya
bentonit maka luas permukaan interaksi pada katalis akan lebih besar
sehingga pengunaan oksida fotokatalis akan lebih efisien. Bentonit
yang terpilar TiO, pada Gambar 2.4. mempunyai sifat fisik lebih
baik dibandingkan dengan terpilar Al,Os, Fe>O3; dan Cr,O; dalam hal
peningkatan luas spesifik dan dan volume total pori [21].

Bentonit  © TiO2 Bentonit-TiO;
Gambar 2.4. Visualisasi Bentonit Terpilar TiO»

2.1.4 Alginat
Alginat merupakan senyawa heteropolisakarida dari hasil
pembentukan rantai monomer mannuronic acid (asam poly-D-
manuronat) dan guluronic acid (asam poly-L-guluronat) dari
dining sel yang banyak dijumpai pada alga coklat [22]. Berat
molekul alginat adalah 32-200 kDa. Alginat larut air dalam
berbentuk garam alkali, magnesium, ammonium atau amine.
Alginat dapat digunakan dalam bidang pangan dan non pangan,
salah satu manfaat alginat pada bidang non pangan yaitu pengental
pada textile printing, pengatur keseragaman dan kehalusan
permukaan kertas dan pengatur pelepasan lambat bahan kimia pada
pupuk dan obat-obatan. Sifat alginat mempunyai kelemahan yaitu
memlikiki kelarutan yang rendah, stabilitas larutan yang tidak
stabil, pembentukan gel yang tidak diinginkan pada produk-produk

viskous [23].



Alginat dalam perannya sebagaian besar berupa natrium
alginat, yaitu suatu garam yang larut dalam air. Jenis alginat lain
yang dapat larut dalam air yaitu kalium atau ammonium alginat.
Alginat memiliki mutu food grade, harus bebas dari selulosa dan
memiliki warna yang tidak pucat. Alginat memiliki pH yang
bervariasi dari 3,5 — 10, dengan viskositas 10- 5000 cps, kadar air
5-20 % dan ukuran partiker 10 — 200 mesh [24].

Natrium alginat mudah larut dalam air dan ketika membentuk
gel tidak larut dalam air karena ketika larutan natrium alginat
dimasukkan dalam larutan ion kalsium, ion Kkalsium akan
menggantikan ion natrium dalam polimer Gambar 2.5. Setiap ion
kalsium dapat menempel pada dua untai polimer hal ini disebut
cross-lingking.  Cross-lingking juga mempengaruhi besarnya
kerapatan rantai polimer karena besarnya tarikan yang dapat terjadi
[25]

(a) (b)

Gambar 2.5 a) Polimer natrium alginat b) polimer natrium alginat
dengan CaCl,
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1.2 Limbah Cair
2.2.1 Limbah Cair Tempe

Teknologi fermentasi secara tradisional banyak dikembangkan
di Indonesia salah satunya yang menonjol adalah pembuatan tempe,
dengan teknologi yang sederhana, nilai gizi yang tinggi dan harga
yang relaif murah maka tempe cukup terjangkau oleh berbagai
lapisan masyarakat. Perbandingan nilai gizi tempe dan kedelai
disajikan pada Tabel 2.1 [27].
Tabel 2.1 Perbandingan nilai gizi tempe dengan kedelai

Kadar zat gizi Kedelai Tempe
( % ) bahan kering
Protein 46,2 46,5
Lemak 19,1 19,7
Karbohidrat 28,5 30,2
Serat 3,7 7,2

Pada proses pembuatan tempe dilakukan proses perebusan
kedelai yang membutuhkan waktu selama kurang lebih 30 menit
kemudian dilakukan perendaman kedelai selama satu malam dan
proses fermentasi kedelai selama 2 hari. Skema proses pembuatan
tempe dapat dilihat pada Gambar 2.7 [28].

Limbah cair yang dihasilkan dari produksi tempe dapat
berbahaya bagi lingkungan jika kadarnya melebihi baku mutu Tabel
2.2 yang telah ditentukan oleh Peraturan Pemerintah Lingkungan
Hidup Nomor 05 tahun 2014 [29]. Pada proses perendaman terjadi
pengasaman sehingga air limbah kedelai mempunyai sifat asam pH
3,5 — 5,2. Sifat asam tersebut selain menganggu kehidupan biota air
juga dapat menyebabkan adanya proses pengkaratan pada pipa-pipa
saluran air karena sifat yang korosif [30].
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Gambar 2.6 Proses Pembuatan Tempe.

Tabel 2.2 Baku Mutu Limbah Bagi Usaha dan/atau Kegiatan

Pengolahan Kedelai
Parameter Tempe (mg/L)
BOD 150
COD 300
TTS 100
pH 6-9




2.2.2 Limbah Cair Batik

Industri batik dan tekstil merupakan salah satu penghasil
limbah cair yang berasal dari proses pewarnaan. Limbah batik dan
tekstil selain mempunyai kandungan zat warna yang tinggi juga
mengandung bahan-bahan sintetik yang sukar larut atau sukar untuk
diuraikan. Setelah proses pewarnaan selesai maka akan dihasilkan
limbah cair yang bewarna keruh dan pekat. Limbah cair yang
berwarna tersebut menyebabkan masalah bagi lingkungan apabila
melebihi baku mutu limbah yang telah ditentukan Tabel 2.3. Limbah
zat warna yang dihasilkan umumnya merupakan senyawa organik
non-biodegradable [16]. Zat warna tekstil yang sering digunakan
dalam industri adalah zat warna napthol atau blue-black, remazol
black, red dan golden yellow. Zat warna ini akan dipakai sedikit dan
sisanya dibuang sebagai limbah. Apabila limbah terbuang ke sungai
maka akan meningkatkan nilai chemical oxygen demand, biologycal
oxygen dimand, padatan tersuspensi, menurunkan kualitas air, dan
akan menimbulkan masalah kesehatan jika air tersebut digunakan
oleh masyarakat [31].

Tabel 2.3 Baku Mutu Limbah Bagi usaha dan/atau Kegiatan Industri
Tekstil

Parameter Kadar paling Tinggi
(mg/L)
COD 60
BOD 150
TTS 50
Fenol Total 0,5
Krom total (Cr) 1,0
Amonia total 8,0
Sulfida (sebagai S) 0,3
Minyak dan Lemak 3,0
pH 6-9
2.2.3 Limbah Cair Laundry

Proses laundry terdiri dari beberapa tahap yaitu pencucian,
pembilasan, pemerasan, pengeringan dan penyetrikaan. Limbah
deterjen memiliki karakteristik bewarna putih keruh, berbau dan
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berbusa mempunyai sifat membersihkan sehingga dapat
menghilangkan kotoran. Deterjen yang dibuang ke tanah dapat
menyebabkan tanah tercemar hingga tidak dapat menetralisir bahan-
bahan polutan. Busa pada deterjen dalam air dapat menghalangi sinar
matahari yang masuk sehingga proses fotosintesis biota air dapat
terganggu [32]. Limbah cair /laundry dapat berbahaya bagi
lingkungan jika tidak diolah dan melebihi batu mutu limbah Tabel
2.4 yang telah ditentukan oleh Peraturan Pemerintah Lingkungan
Hidup No 5 tahun 2014 [29].

Limah Jlaundry dominan berasal dari pelembut pakaian dan
deterjen. Bahan aktif yang banyak terkandung dalam pelmbut
pakaian dan deterjen adalah ammonium klorida, linier alkyl sulfonat
(LAS), sodium dodecyl benzene sulfonate, natrium karbonat, natrium
sulfat, alkyl benzena sulfonat [33]. Deterjen mengandung zat surface
active (surfaktan) yaitu anionik, kationik dan nonionik. Surfaktan
yang biasanya digunakan dalam deterjen adalah anionik dalam
bentuk sulfat dan sulfonat. Surfaktan sulfonat yang digunakan adalah
alkyl benzen sulfonat (ABS) yang memiliki rantai bercabang
sehingga tidak dapat dibiodegradasi dan linier alkyl sulfonat (LAS)
memiliki rantai yang lurus yang dapat dibiodegradasi [34]. Pada
kondisi aerob LAS dapat terdegradasi dengan baik sedangkan pada
kondisi anaerob penyisihan LAS masih kurang baik [35].

Tabel 2.4 Baku Mutu Limbah Usaha dan/atau Kegiatan Industri
Sabun, Deterjen dan Produk-produk Minyak Nabati

Parameter Kadar paling tinggi Deterjen
(mg/L)
COD 180
BOD 75
TTS 60
Minyak dan Lemak 15
Fosfat 2
pH 6,0- 9,0
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2.2.4 Metilen Biru

Metilen biru merupakan senyawa hidrokarbon aromatik yang
beracun dan merupakan zat warna kationik dengan daya adsorpsi
yang sangat kuat. Pada umumnya metilen biru digunakan sebagai
zat pewarna tekstil, kertas, wol, peralatan kantor dan kosmetik.
Metilen biru jika dilarutkan dalam air atau alkohol menghasilkan
larutan warna biru. Berat molekul metilen biru 319,86 g/mol dengan
titik lebur 105 °C dan daya larut sebesar 4,36 x 10* mg/L, struktur
senyawa metilen biru Gambar 2.5. [36]

Gambar 2.7 Struktur senyawa metilen biru

Gugus kromofor adalah gugus yang menyebabkan molekul
menjadi berwarna. Gugus-gugus reaktif merupakan bagian dari zat
warna yang mudah lepas[37]. Senyawa metilen biru cukup stabil
sehingga sulit terdegradasi di alam dan pada konsentrasi yang tinggi
dapat berbahaya bagi lingkungan. Limbah zat warna seperti metilen
biru dapat dioalah dengan metode degradasi menggunakan
fotokatalis [38].

2.2.5 Analisis COD ( Chemical Oxygen Demand )

Chemical Oxygen Demend atau sering disebut dengan
kebutuhan oksigen kimia adalah jumlah oksigen ( mg O) yang
dibutuhkan untuk mengoksidasi zat-zat oganis yang ada dalam 1 L
sampel air, pengoksidasi K.Cr,O; digunakan sebagai sumber
oksigen ( oxidazing agent) [39]. Sumber dari COD berasal dari
kegiatan industi kertas, penyamakan kulit, gula, pemotongan
daging, pngalengan ikan, pembekuan udang, roti, susu, keju,
mentega dan masih banyak lainnya. Keberadaan COD di
lingkungan akan berpotensi untuk menganggu kehidupan makhluk
hidup dan lingkungan diantaranya yaitu merusak biota yang ada di
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perairan serta sulitnya memenuhi kriteria sebagai bahan baku air
minum [40]. Reaksi COD dioksidasi dengan K,Cr,O; adalah
persamaan berikut [39]
C.HyO, + Cr2072' +H* HgsS0. CO, + H,0 + 2Cr3"
Metode pengukuran COD dapat dilakukan dengan reflux
terbuka secara titrimetri. Prinsip analisnya adalah zat organik
dioksiadsi dengan campuran mendidih asam sulfat dan kalium
bikromat yang diketahui normalitasnya dalam suatu reflux selama 2
jam. kelebihan kalium bikromat yang tidak terreduksi dititrasi
dengan larutan ferro ammonium sulfat (FAS) [41]. Reaksi yang
terjadi adalah persamaan :

6 Fe’" + Cr,07* + 14 H' »  6Fe’ +2Cr" +7H,0
Indikator ferroin digunakan untuk menentukan titik akhir titrasi
yaitu warna hijau biru larutan berubah menjadi warna coklat
merah.

2.3 Karakterisasi
2.3.1 Spektroskopi Infra Merah ( FT-IR)

Spektroskopi FT-IR menggunakan radiasi inframerah dengan
bilangan gelombang kisaran ( 4000- 400 cm™). Radiasi sesuai
dengan kisaran frekuensi vibrasi rentang streching dan bending
ikatan kovalen dalam molekul. Molekul menyerap raiasi
inframerah, maka akan terjadi kenaikan amplitudo vibrasi atom-
atom yang saling berikatan. Panjang gelombang adsorpsi suatu
ikatan, tergantung pada jenis vibrasi ikatan tersebut [42].

Karakterisasi menggunakan Spektroskopi FT-IR bertujuan
untuk mengetahui adanya gugus fungsi penyusun ion dopant TiO»
dan untuk mengidentifikasi keberadaan vibrasi TiO»-ion dopant
sebagai indikasi adanya ikatan antara Ti- ion dopant sebagai
akibat penambahan ion dopant pada TiO.. Spektrum yang
diperoleh berupa pita-pita serapan yang letaknya dinyatakan
dengan bilangan gelombang ( cm™) [43].

TiO> menahan air yang tidak teradsorpsi karena keasaman
lewis yang kuat dari situs Ti*" , penyerapan menurun pada 1000-
400 cm-1. Adanya perubahan gugus fungsi pada spektra TiO;
karena doping Cu dengan berbagai konsentrasi dapat diamati
pada Gambar 2.8 dimana dapat terdeksi vibrasi ikatan Cu-O
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pada 516 — 439 cm™! yang menandakan bahwa ion dopant terdapat
pada kisi [44].

o Transmittance

o Transmittance

4000 3600 3200 2800 2400 2000 1600 1200 800 400 4000 3600 3200 2800 2400 2000 1600 1200 800 400

Wavenumber (enr') Wavenumber (enr')

Gambar 2.8 Spektra FTIR a) TiO, murni b) TiO» doping
Cu 1% c) TiO; doping Cu 3% d) TiO; doping Cu 5%.

2.3.2 XRD ( X-Ray Diffraction)

XRD ( X-Ray Diffraction) merupakan instrumen yang
mampu mengidentifikasi struktur atom dilihat dari keteraturan
struktur kristal dengan memanfaatkan sinar X. Sinar X
merupakan radiasi elektromagnetik dengan panjang gelomang ~
1A ( 10"° m). Sinar X dihasilkan ketika partikel dengan energi
tinggi aseperti elektron dipercepat melewati 30.000 V
bertumbukan pada suatu zat. Elektron diperlambat, dihentikan
oleh tumbukan dan energi yang hilang diubah menjadi radiasi
elektromagnetik [45].

Karakterisasi menggunakan XRD  bertuyjuan  untuk
mengetahui strukur kristal kristalinitas dari fotokatalis yang
dihasilkan. Data difragtogram berupa angka-angka (x,y) dimana x
adalah  sudut 26 dan y adalah intensitas [47]. Gambar 2.9
merupakan difagtogram TiO; yang telah didopping dengan Cu
[48]. Sifat kristal dari CuO dapat diidentifikasi dengan munculnya
puncak pada sudut 20 35,35 dan 38,63.
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BAB III
METODE

3.1 Alat dan Bahan Penelitian
3.1.1 Alat

Alat —alat yang digaunakan dalam penelitian ini yaitu, gelas
kimia 250 mL, gelas kimia 500 mL, erlenmeyer, corong, pipit ukur,
magnetic stirer, gelas pengaduk, cawan porselen, mortar dan
penggerus porselen, kertas saring, neraca analitik Ohauss, motor
rotary model Thermo Scientific, oven Fischer Scientific Isotemp
655F, Sonikator Branson 2210 ( 47 kHz), tanur RHF 1500/Carbolite,
pH universal, ayakan ukuran 200 mesh, 2 buah lampu UV merk
sankyo 352 nm dan instrumentasi X-Ray Diffraction merk Pan
Analitical dan FT-IR merk Shimadzu Ir-Prestige 21.

3.1.2 Bahan

Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini antara lain
yaitu, Na- bentonit, TiO,, tembaga(l)klorida, asam sulfat pekat (98%
bj = 98 g/mL) , alginat Ocean Fresh, kalsium klorida, FAS (ferro
ammonium sulfat), HgSO., K,Cr,07, metilen iru 1% dan akuades

3.2 Tempat dan Waktu Penelitian

Penelitian dilakukan di ~ Laboratorium Kimia Anorganik
Jurusan Kimia Fakultas MIPA Universitas Brawijaya, Malang.
Waktu yang dibutuhkan untuk penelitian ini selama tiga bulan mulai
September — Desember 2018.

3.3 Tahapan Penelitian
Penelitian ini dilakukan dengan beberapa tahapan meliputi :
1. Preparasi Bentonit dengan Aktivasi Asam
Preparasi TiO,/Cu
Karakterisasi fotokatalis TiO»/Cu
Pengembanan TiO»/Cu pada Bentonit Hasil Preparasi
Sintesis Granul TiO,/Cu-Bentonit Menggunakan Alginat

nhwn
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6. Uji pengaruh konsentrasi Cu dalam TiO, pada granul
TiO,/Cu-Bentonit-Alginat terhadap Metilen biru

7. Uji Fotodegradasi Limbah Cair Laundry, Batik dan

Tempe menggunakan granul TiO,/Cu-Bentonit-Alginat

terhadap Metilen biru

Penentuan Nilai COD Limbah Cair

9. Analisis Data

*

3.4 Prosedur Kerja
3.4.1 Preparasi Bentonit dengan Aktivasi Asam

Padatan bentonit diayak dengan ayakan ukuran 200
mesh. Padatan bentonit yang lolos 200 mesh digunakan
untuk aktivasi. Bentonit hasil ayakan ditimbang sebanyak
50g, direndam dengan 500 mL H,SO4 1 M dalam gelas
kimia 1000 mL dimasukkan magnetic stirrer didalamnya
dan ditutup dengan alumunium foil. Kemudian di stirrer
dengan kecepatan 9 rpm selama 12 jam. Sampel hasil
perendaman dicuci dengan menggunakan akuades hingga
pHnya sama dengan pH akuades, hal ini dapat diketahui
dengan menggunakan pH universal. Setelah pH sampel sama
dengan pH akuades selanjutnya disaring. Padatan yang
didapatkan dioven dengan temperatur 110 °C selama 2 jam
dan didesikator.

3.4.2 Preparasi TiO»/Cu

20

Dopping TiO,/Cu dibuat dengan perbandingan mol
TiO; : Cu yaitu 99:1, 98:2, 97:3, dan 96:4 . Sebagai sumber
logam digunakan CuCl. TiO»/Cu dibuat dengan
menggunakan  metode impregnasi basah. TiO»/Cu
konsentrasi 99:1 dibuat dengan menambahkan 7,9 g TiO,
dan CuCl 0,98g kemudian disuspensikan dalam akuades 50
mL. Selanjutnya suspensi diletakkan dalam sonikator selama
30 menit. Suspensi dipanaskan sambil distirer selama 2 jam
agar airnya menguap. Kemudian dikeringkan dan dikalsinasi
pada temperatur 600 °C selama 2 jam. Konsentrasi TiO»/Cu
98:2 dibutuhkan TiO, 7,8 g dan CuCl 0,197 g, konsentrasi
TiO,/Cu 97:3 dibutuhkan TiO, 7,7 g dan CuCl 0,296 g dan
konsentrasi TiO,/Cu 96:4 dibutuhkan TiO, 7,66 g dan CuCl



0,395 g. Kemudain dilakukan karakterisasi menggunakan
FTIR dan XRD.

3.4.3 Pengembanan TiO,/Cu pada Bentonit Hasil Preparasi
Ti0O,/Cu yang diimpregnasi pada bentonit dilakukan
dengan cara mencampurkan TiO,/Cu sebanyak 0,4 g dalam 1g
bentonit teraktivasi ditambah dengan 10 mL etanol 96% dalam
gelas kimia 50 mL, selanjutnya diaduk dengan menggunakan
magnetic stirrer selama 5 jam. Setelah itu dikeringkan
menggunakan oven pada tempertur 120 °C dan dikalsinasi
menggunakan temperatur 500 °C. Selama 5 jam.

3.4.4 Sintesis Granul TiO,/Cu-Bentonit Menggunakan Alginat

Fotokatalis ~ TiO,/Cu-Bentonit  diimpregnasikan
dengan gel natrium alginat untuk membuat bentuk granul
dalam larutan kalsium klorida. Natrium alginat ditimbang
sebanyak 1g kemudian dimmasukkan dalam 18mL akuades,
selanjutnya diaduk menggunakan magnetic stirrer sambil
dipanaskan dengan temperatur 40 °C agar terbentuk fase gel.
4g TiO»/Cu-Bentonit dihaluskan menggunakan mortar
kemudian dicampurkan pada gel natrium alginat. Suspensi
diinjeksikan ke dalam larutan kalsium klorida 3% dengan
syringe 50 mL/jam. kompleks granul TiO,/Cu-Bentonit-
Alginat terbentuk, kemudian dipisahkan antara granul dan
larutannya dan dikeringkan pada temperatur 70 °C selama 3
jam.

3.4.5 Uji Aktivitas Fotokatalis dengan Metilen Biru

Gelas kaca sebanyak 5 buah diisi zat warna metilen
biru 10 ppm sebanyak 25 mL dan 0,25 g granul fotokatalis
TiO, -Bentonit-Alginat dan TiO,/Cu-Bentonit-Alginat
dengan berbagai variasi konsentrasi kemudian dilakukan
penyinaran ultraviolet dan sinar matahari, masing-masing
dilakukan selama 3 jam. Hasil degradasi pada konsentrasi
yang optimum selanjutnya akan digunakan untuk uji limbah
cair batik, tempe dan laundry.
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3.4.6 Preparasi Limbah Cair

Limbah cair dihasilkan dari proses produksi batik,
tempe dan laundry. Pengukuran nilai COD pada limbah
batik tempe dan laundry berasal dari limbah baru yang
diperoleh dari industri rumahan yang berada di kota Malang.
pH limbah diukur dengan menggunakan pH uniersal.
Limbah dilakukan proses penyaringan antara endapan dan
filtrat sebelum digunakan. Pengukuran nilai COD digunakan
filtrat hasil penyaringan.

3.4.7 Uji Aktivitas Fotokatalis Pada Limbah Cair

Gelas kaca sebanyaak 3 buah diisi limbah cair (laundry,
batik dan tempe) sebanyak 25 mL dan 0,25g granul
fotokatalis TiO,/Cu-Bentonit-Alginat pada masing-masing
gelas . Granul fotokatalis yang digunakan yaitu graul dengan
konsentrasi TiO,/Cu terbaik hasil uji menggunakan metilen
biru. Kemudian disinari dengan lampu UV dan sinar matahari
selama masing-masing 3 jam. pengukuran COD dilakukan
sebelum dan sesudah degradasi, dilakukan duplo.

3.4.8 Uji COD
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Sampel limbah diaduk terlebih dahulu hingga
homogen. 0,5 mL sampel diencerkan dalam 100 mL
dimasukkan 25 mL dalam erlenmeyer dan ditambah HgSO4 0,5
g dan 5 ml H,SO,4 pekat, kemuduan ditambah dengan 25 mL
K>Cr,O5. Batu didih dimasukkan kedalam untuk menghindari
terjadinya letupan pada proses reflux. Alat dirangkai dan air
kondensor dialirkan. Kemudian larutan dalam erlenmeyer
ditambah dengan H»SOs; pekat sebanyak 32,5 mL melalui
kondensor kemudian dibilas dengan sedikit akuades. Larutan
direflux dengan temperatur 265 °C diatas hot plate selama 1
jam. larutan hasil reflux ditunggu hingga dingin Sampel
ditambahkan dengan indikator ferroin 5 tetes. Selanjutnya
dititrasi dengan FAS 0,25 N hingga berubah warna menjadi
merah kecoklatan.



BAB IV
HASIL DAN PEMBAHASAN

4.1 Aktivasi Bentonit dan Sintesis Granul Fotokatalis TiO2/Cu-
Bentonit-Alginat

Bentonit sebelum diaktivasi menggunakan asam dilakukan
penghalusan dengan mortar kemudian diayak dengan ukuran 200
mesh, sehingga diperoleh bentonit yang mempunyai ukuran partikel
seragam yaitu < 200 mesh serta permukaan yang lebih besar.
Bentonit diaktivasi dengan asam H>SOs bertujuan untuk
menghilangkan material pengotor seprti logam alkali. Pengadukan
dengan stirrer dilakukan untuk mempercepat proses pelarutan
pengotor dan membuka pori-pori bentonit. Bentonit yang teraktivasi
dicuci dengan akuades sehingga memiliki pH yang sama dengan pH
akuades yaitu > 6. Pemanasan pada temperatur 110 °C untuk
menghilangan molekul air yang mengisi ruang antar lapis bentonit.
Bentonit yang diaktivasi dengan asam memiliki daya adsorpsi yang
lebih besar dibandingkan dengan bentonit tanpa aktivasi. Proses
aktivasi dengan asam juga berfungsi untuk mengatur tata letak atom
yang dipertukarkan [26].

Proses dopping Cu dalam TiO; menggunakan CuCl sebagai
sumber Cu kemudian disuspensikan dalam akuades kemudian
disonikasi untuk mempercepat kelarutan, kemudian distirrer dan
dipanaskan untuk menguapkan air. Kalsinasi dilakukan pada
temperatur 600 °C selama 2 jam untuk memperkuat ikatan antara
TiO, dengan Cu, sehingga didapatkan TiO, yang terdopan dengan
tujuan untuk mencegah adanya rekombinasi elektron pada TiO; [12].

Impregnasi TiO2/Cu kedalam bentonit hasil aktivasi digunakan
etanol 96% agar mempermudah proses impregnasi karena adanya
proses swelling pada daerah interlayer. Selanjutnya distirrer selama
5 jam dan dikeringkan menggunakan oven pada temperatur 120 °C
untuk menguapkan larutan etanol. Kemudian dikalsinasi pada
temperatur 500 °C selama 5 jam. impregnasi fotokatalis TiO./Cu
dalam bentonit bertujuan untuk memperoleh fotokatalis yang
mempunyai daya adsoropsi lebih besar karena poses degradasi terjadi
optimum pada fasa teradsorpsi [18].

Fotokatalis TiO,/Cu-Bentonit yang telah terbentuk dibuat granul
dengan menggunakan alginat. Alginat dilarutkan  dalam air
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kemudian ditambahkan dengan fotokatalis TiO,/Cu-Bentoinit
distirrer agar tercampur sempurna. Pembentukan granul dilakukan
dengan cara menginjeksi hasil suspensi kedalam syringe pump
kemudian diteteskan pada larutan CaCl, selanjutnya dicuci dengan
akuades untuk menghilangkan pengotor dan dikeringkan dalam oven.
Pembuatan granul pada fotokatalis TiO»/Cu-Bentonit bertujuan untuk
memperbesar ukuran partikel fotokatalis sehingga dapat dengan
mudah untuk dipisahkan dengan limbah yang didegradasi.

4.2 Karakterisasi
4.2.1 Karakterisasi Menggunakan FT-IR

Spektrofotometer inframerah digunakan untuk mengidentifikasi
gugus fungsi senyawa kimia. Analisis keberhasilan doping Cu
dalam TiO, menggunakan spektrfotometer FT-IR ditunjukkan pada
Gambar 4.1. berdasarkan hasil karkterisasi diperoleh spektra yang
mewakili serapan dari gugus fungsi fotokatalis TiO,/Cu. Tabel 4.1
menunjukkan data serapan interpretasi FT-IR fotokatalis.

Transmitansi (%)

- - - T - T - T - - -
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000
Bil. Gelombang (1/em)

Gambar 4.1 Spektra IR a) TiO; b) TiO»/Cu 99:1 ¢) TiO,/Cu 98:2 d)
TiO2/Cu 97:2 dan e) TiO,/Cu 96:4
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Tabel 4.1 Data Serapan FTIR

No Bilangan Gelombang (Cm™) Interpretasi

TO:2 TiO2/Cu TiO2/Cu TiO2/Cu TiO2/Cu

99:1 98:2 97:3 96:4
1 454 455 454 463 454 Vibrasi Ti-O
2 650 658 643 666 671 Vibrasi
tekuk Ti-O
3 - 1530 1526 1516 1535 Vibrasi OH
tekuk dari
Cu-OH
4 1634 1642 1630 1638 1642 Vibrasi OH
tekuk dari
Ti-OH
5 3455 3460 3456 3456 3424 Vibrasi ulur
OH

Pada Gambar 4.1 bagian a yang merupakan spektra dari TiO;
yang memilki serapan pada bilangan gelombang 454,00 cm
menunjukkan vibrasi Ti-O, pada bilangan gelombang 650,73 cm’!
menunjukkan vibrasi ulur dari Ti-O, pada bilangan gelombang
1634,36 cm™ menunjukkan vibrasi OH tekuk dari Ti-OH, dan pada
bilangan gelombang 3455,03 ¢cm” menunjukkan vibrasi ulur OH.
Adanya dopping logam Cu pada TiO, dengan variasi konsentrasi
yang berbeda menunjukkan adanya serapan yang menunjukan
adanya gugus fungsi baru. Gambar 4.1 spektra b konsentrasi
TiO2/Cu 99:1 penambahan serapan pada bilangan gelombang
1530,21 cm’!, pada spektra ¢ konsentrasi TiO»/Cu 98:2 terdapat
penambahan serapan pada bilangan gelombang 1526,35 cm’!, pada
spektra d konsentrasi TiO»/Cu 97:3 terdapat penambahan serapan
pada bilangan gelombang 1516,71 cm™' dan pada spektra e
konsentrasi TiO,/Cu konsentrasi 96:4 terdapat penambahan serapan
pada bilangan gelombang 1535,99 cm’'. Hasil karakterisasi FTIR
antara TiO, dan TiO,/Cu dengan berbagai konsentrasi terdapat gugus
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fungsi baru. Penelitian Jeronsia dkk [48] analisis dengan
menggunakan FT-IR pada 1564 cm™ menunjukkan vibrasi tekuk OH
yang mewakili pembentukan ikatan kovalen antara OH pada
permukaan CuO. Munculnya serapan baru setelah penambahan
logam pada bilangan gelombang 1535,99-1530,21 cm™ dapat
diindikasikan sebagai vibrasi OH yang mewakili adanya Cu yang
didoping dalam TiO».

4.2.2 Karakterisasi Menggunakan XRD

Karakterisasi menggunakan XRD dilakukan untuk mengetahui
kristalinitas dari fotokatalis. Selain itu untuk menggetahui fasa
dominan pada TiO, dan pengaruh dopan Cu yang ditambahkan
dalam fotokatalis TiO». Karakterisasi dilakukan pada TiO, dan TiO»
setelah dilakukan dopan dengan Cu pada konsentrasi yang bervariasi.
Hasil analisis dibandingkan PDF pada aplikasi software Match! 3
[49]. Hasil karakterisasi pada Tabel 4.2 menunjukkan adanya
karakter TiO, anatase yang ditunjukkan pada puncak yang sama dari
sampel dan PDF TiO, anatase No. 96-900-8214 [50] yang
menandakan adanya penambahan ion dopan tidak merusak struktrur
kristal yang ada [51]. Beberapa puncak pada TiO, mengalami
pergeseran nilai 20 menjadi lebih bear pada TiO»/Cu. Puncak CuO
yang ada pada sampel dapat diidentifikasi dengan PDF standar CuO
No. 96-101-1149 [52].

Berdasarkan analisis dengan menggunakan aplikasi software
Match! 3 diperoleh difaktogram yang mewakili TiO»/Cu dapat diliat
pada Gambar 4.2 pada empat variasi penambahan Cu. Hasil
karakterisasi menunjukkan terdapat fasa CuO dimana fasa tersebut
terbentuk akibat penambahan ion Cu. Fasa tersebut berada pada
keempat variasi konsentrasi fasa CuO yang terbentuk pada 26 38,85;
38,84; 38,66; dan 38,65. Pada difaktogram puncak CuO yang
terbentuk pada keempat variasi memiliki intensitas yang relatif sama
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Tabel 4.2 Perbandingan 20 TiO»/Cu dengan PDF Sofiware Match! 3

PDF PDF Sampel Sampel Sampel Sampel
TiO;- CuO Ti02/Cu TiOy/Cu TiOy/Cu TiOy/Cu
Anatase ~ No. 96- 99:1 98:2 97:3 96:4
No. 96- 101-
900-8214 1149
20 20 20 20 20 26
25,31 - 25,49 25,59 25,38 25,34
- 35,73 - - - -
- 38,92 38,85 38,84 38,66 38,65
39,03
48,05 - 48,30 48,27 48,15 48,11
53,89 - 54,17 54,12 54,00 53,95
55,07 - 55,11 55,33 55,31 55,30
Irel

Experimental pattern: 99;1(600°C)

5842] Cu O Tenorite (7.3%)

1000

e N b A

700+

600

5004

400+

3004
ZDU_L‘!}W ” ﬂJ
.
100 Wty
| Pttt bt gl o L AT VIR 1. NS | L PP .
' ‘ i : 1

—
T T T T T
10.00 15.00 20.00 25.00 30.00 35.00 40.00 45.00 50.00 55.99
Cu-Kal (1.540588A) 2Ztheta

Gambar 4.2 Difaktogram TiO,/Cu a) TiO2/Cu 99:1 b) TiO»/Cu 98:2
¢) TiO»/Cu 97:3 dan d) TiO,/Cu 96:4
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4.3 Hasil Uji Fotokatalis pada Metilen Biru

Uji aktivitas granul fotokatalis TiO,/Cu-Bentonit-Alginat
dengan konsentrasi TiO,/Cu 100:0 ; 99:1 ; 98:2 ; 97:3 dan 96:4
terhadap degradasi metilen biru menggunakan sinar matahari dan UV
masing-masing selama 3 jam. Volume metilene biru digunakan 25
mL dan fotokatalis 0,25g . Uji aktivitas granul TiO,/Cu-Bentonit-
Alginat bertujuan untuk mengetahui keefektifan konsentrasi Cu
yang ditambahkan pada TiO, dalam mendegradasi Metilen biru.
Hasil degradasi pada Gambar 4.3 secara garis besar penyinaran
dengan matahari mempunyai presentase yang lebih tinggi
dibandingkan dengan penyinaran pada sinar UV, hal ini dikarenakan
adanya penambahan logam sebagai dopan fotokatalis meningkatkan
kinerja fotokatalis pada sinar tampak. Logam Cu bertindak sebagai
penjerap elektron sehingga meningkatkan aktivitas fotokatalitik
dengan memperkecil rekombiasi elektron pada pita valensi dan pita
konduksi. Energi band gab fotokatalis dapat dikurangi dengan
adanya doping Cu sehingga lebih efektif bekerja pada sinar tampak

[1].
60
4 muv
3 185194
20
1
0

100:0 99:1 98:2 97:3

Konsentrasi TiO2/Cu (mol/mol)

o O

Penurunan Konsentrasi (%)
Ul
o

o

Gambar 4.3 Grafik Hubungan Konsentrasi TiO,/Cu dan %
Degradasi Metilen Biru
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Pada konsentrasi TiO»/Cu 100:0 atau tanpa penambahan logam
Cu diperoleh presentase penurunan konsentrasi metilen biru sebesar
18,5 % pada sinar UV dan 19,4 % pada sinar matahari. Sedangkan
pada konsentrasi 99:1 diperoleh presentase penurunan konsentrasi
metilen biru 44,6 % pada sinar UV dan 78,2 pada sinar matahari.
Konsentrasi 98:2 mampu menurunan konsentrasi metilen biru pada
sinar UV 29,2 % dan 71% pada sinar matahari. Konsentrasi 97:3
dapat menurunkan konsentrasi metilen biru dengan presentase 44,6
% pada sinar UV dan 85,5% pada sinar matahari dan konsentrasi
99:4 diperoleh presentase penurunan konsentrasi metilen biru 60%
pada sinar UV dan 67,7% pada sinar matahari. Kadar optimal dari
variasi dalam penambahan dopan bepengaruh terhadap celah pita
pada fotokatalis sehingga efektivitas dalam mendegradasi dapat
maksimal [54]. Hasil uji yang diperoleh konsentrasi 97:3 memiliki
presentase penurunan konsentrasi metilen biru yang paling tinggi
dibandingkan dengan konsentrasi yang lain hal ini menujukkan
adanya Cu dengan konsentrasi 3% dari TiO, merupakan komposisi
yang optimum sehingga mampu mendegradasi metilen biru secara
maksimal.

4.4 Uji Efektivitas Fotokatalis Terhadap Limbah Cair Laundry,
Batik dan Tempe

Uji efektivitas granul fotokatalis TiO,/Cu-Bentonit-Alginat pada
limbah cair organik yaitu limbah produksi tempe, batik dan laundry
yang diambil pada industri rumahan di Kota malang. Uji efektivitas
fotokatalis terhadap limbah dilakukan dengan mempersiapkan 25
mL limbah cair /laundry, batik dan tempe yang sebelumnya telah
disaring untuk mengurangi endapan selanjutnya ditambahkan
fotokatalis sebanyak 0,25 g pada masing-masing limbah. Fotokatalis
Ti0,/Cu-Bentonit-Alginat yang digunakan adalah fotokatalis dengan
kosentrasi terbaik pada uji metilen biru. Pengujian dilakukan pada
sinar UV dan sinar matahari masing-masing selama 3 jam.
Penyinaran dengan menggunakan UV sinar yang diperoleh dapat
dikontrol sedangkan penyinaran matahari banyak dipengaruhi oleh
variabel bebas seperti cuaca, awan, perubahan sudut sianar matahari
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ke bumi kelembapan udara dan temperatur. Namun penyinaran
dengan menggunakan matahari dapat menggunakan kontrol tetap
yaitu waktu penyinaran penyinaran dilakukan selama 3 jam pada
pukul 10.00 -13.00. Menurut penelitian Asy’ari dkk [55] intensitas
cahaya matahari tertinggi terjdi antara pukul 11.00-13.00 dengan
nilai intensitas cahaya matahari sebesar 99.900 lux -1158.00 lux.
Dari hasil uji yang dilakukan diperoleh data nilai COD limbah yang
selanjutnya dihitung presentase penurunan nilai COD dari COD awal
dan setelah degradasi pada Gambar 4.4.

100 90
90 82,35
80

70 60 60
60 2,94

50
40 .
40 H Matahari

30 muv
20

10
0

Penurunan nilai COD (%)

Laundry Tempe Batik
Limbah Cair

Gambar 4.4 Grafik Hubungan Limbah Cair dan % Degradasi

Hasil uji efektivitas fotokatalis pada 3 limbah cair organik
diperoleh presentase penurunan COD limbah laundry sebesar 40%
pada sinar UV dan 60% Limbah cair batik diperoleh presentase
penurunan nilai COD sebesar 52,94% pada sinar UV dan 82,35 %
pada sinar matahari. Sedangakan pada limbah cair tempe diperoleh
presentase sebesar 60% pada sinar UV dan 90% pada sinar matahari.
Uji limbah cair organik dengan fotokatalis mengakibatkan perubahan
pH limbah setelah proses degardasi pada Tabel 4.3.
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Tabel 4.3 Perubahan pH Limbah Cair Organik

Limbah Cair Awal Setelah Degradasi
Tempe 435 5,86
Laundry 9,36 8,64
Batik 8,96 7,83

Hasil uji ketiga limbah tersebut diperoleh limbah cair tempe
memiliki presentase penurunan nilai COD paling tinggi dari limbah
batik dan laundry. Limbah cair tempe mengandung bahan-bahan
organik yang sangat tinggi seperti karbohidrat, protein dan lemak
yang mudah untuk didegradasi [30]. Menurut Houas dkk [56] terjadi
adsorpsi senyawa organik yang kuat pada pH asam, fotokatalis yang
bermuatan positif akan menarik senyawa yang bermuatan negatif
pada limbah cair tempe sehingga gaya elektrostatiknya tinggi. Hal
tersebut menjadikan limbah cair tempe memiliki presentase
degradasi yang tinggi. Pada pH basa degradasi dapat juga
berlangsung dengan baik akibat pembentukan OH* dari reaksi OH"
yang teradsorpsi pada permukaan fotokatalis [57]. Struktur pada
limbah cair dapat menentukan presentase degradasi dari limbah cair
organik, senyawa dengan struktur yang sederhana akan lebih mudah
untuk didegradasi[58].

Limbah cair batik dapat berasal dari pewarna alami dan sintetik,
pewarna sintetik merupakan senyawa aromatik berstruktur komplek
yang sulit dibiodegradasi [32], serta adanya ikatan kovalen yang kuat
antara karbon dari zat warna dengan atom N, O atau S dari gugus
hidroksi, amino atau thiol dari polimer. Penelitian dwiasi dkk [54]
TiO; mampu mendegradasi zat warna pada sinar matahari 61,64%
dan sinar UV 56,81 %. Pada penelitian ini degradasi limbah zat
warna meningkat karena terdapat penambahan dopan sehingga
meningkatkan aktivitas fotokatalis [11]. Zat warna yang banyak
digunakan untuk pewarnaan batik diantaranya yaitu rodamin B,
indigosol dan naphtol pada Gambar 4.5 [59].

Limbah cair laundry memiliki presentase degradasi yang rendah
dikarenakan surfaktan yang banyak digunakan pada deterjen di
negara berkembang seperti Indonesia adalah alkyl benzene sulfonat
(ABS) karena harganya lebih murah daripada lynear alkyl sulfonat
(LAS). Limbah cair laundry yang mengandung surfaktan alkyl
benzene sulfonat (ABS) memiliki sifat sulit didegradasi karena
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mimiliki struktur rantai yang bercabang pada Gambar 4.6 [35].
Sedangkan limbah cair deterjen yang mengandung surfaktan lynear
alkyl sulfonat (LAS) dengan rantai lurus dapat dengan mudah untuk
didegradasi. Degradasi limbah /laundry menggunakan granul
TiO,/Cu-Bentonit-Alginat pada sinar UV  hanya mampu
mendegradasi 40% hal ini dikarenakan adanya dopan Cu yang
ditambahkan dalam fotokatalis sehingga menyebabkan fotokatalis
efektif bekerja pada sinar tampak [11]. Menurut Hendra dkk [60]
presentase degradasi optimum ABS limbah /laundry menggunakan
Ti0O, pada sinar UV adalah 70,27%.

OH

(c)
Gambar 4.5 Struktur Zat Warna (a) Struktur Rodamin B (b)
Struktur Indigosol dan (¢) Struktur Napthol

0
CHs CHs CHs U ot

H3C z H3 CH3
Gambar 4.6 Struktur Alkyl Benzene Sulfonat (ABS)
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BAB YV
PENUTUP

5.1 Kesimpulan
Berdasarkan hasil penelitian dan pembahasan dapat ditarik
kesimpulan bahwa :

1.

Hasil karakterisasi TiO»/Cu dengan FTIR menunjukkan
adanya penambhan serapan pada bilangan gelombang
1535,99 - 1530,21 cm™ . Keberhasilan doping Cu pada TiO,
ditunjukkan dengan adanya gugus fungsi OH yang berikatan
secara kovalen dengan permukaan CuO. Hasil karakterisasi
dengan XRD menunjukkan kandungan fasa anatase pada
TiO; yang digunakan dan terbentuknya fasa CuO pada 20
38,65 — 38,85.

Konsentrasi Cu yang ditambahkan pada TiO, mempengaruhi
efektivitas pada fotokatalis dalam mendegradasi metilen
biru. Hasil % degradasi tertinggi pada konsentrasi TiO,/Cu
97:3 sebesar 85,5% pada penyinaran matahari.

Degradasi limbah cair menggunakan granul fotokatalis
TiO,/Cu-Bentonit-Alginat paling tinggi pada limbah cair
tempe dengan % degradasi 90% pada sinar matahari dan 60
% pada sinar UV.

5.2 Saran

Penelitian selanjutnya disarankan untuk menentukan

efektivitas fotokatalis dengan variasi lama penyinaran dan
dilakukan karakterisasi pengukuran celah pita setelah dilakukan
dopping Cu.
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LAMPIRAN

Lampiran A Tahapan Penelitian
A.1 Prosedur Penelitian

PreparaslBentonit

Dopan Cu pada TiO;

A

Impregnasi TiO,/Cu pada Bentonit

!

Pembuatan Granul TiO,/Cu-Bentonit dengan Alginat

!

Uji Aktivitas Fotokatalis menggunkan Metilen Biru

!

Uji Efektifitas Fotokatalis terhadap Degradasi Limbah Cair Organik

!

Analisa COD Limbah Cair Organik

!

Analisa Hasil
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A.2 Preparasi dan Aktivasi Bentonit

Bentonit

|

Diayak 200 mesh

!

Aktivasi dengan H>SO4

Dikocok dengan Magnetic Stirrer

:

Endapan dicuci dengan akuades hingga pH filtat sama dengan

akuades

44

’

Endapan disaring

!

Endapan dikeringjkan pada oven

!

Bentonit Teraktivasi




A.3 Preparasi Fotokatalis TiO2/Cu

TiO; dan CuCl

!

Disuspensikan dalam Akuades

'

Disonikasi

I

Dipanaskan pada /ot plate

!

Dioven dan Dikalsinasi

|

Fotokatalis TiO»/Cu
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A.4 Impregnasi Fotokatalis TiO,/Cu pada Bentonit

Fotokatalis TiO,/Cu Bentonit Teraktivasi

)

Ditambahkan Etanol

'

Distirrer

'

Dikeringkan dan Dihauskan

A4

Dikalsinasi

!

Fotokatalis TiO,/Cu-Bentonit
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A.5 Sintesis Fotokatalis TiO2/Cu-Bentonit-Alginat

Alginat

!

Dilarutkan dengan Akuades

A\ 4

Ditambahkan Fotokatalis TiO,/Cu-Bentonit

A4

Distirrer

!

Diinjeksikan pada syringe pump

'

Diteteskan dalam larutan CaCl,

!

Dikeringkan dalam Oven

!

Granul Fotokatalis TiO»/Cu-Bentonit-Alginat
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4.6 Uji Aktivitas Fotokatalis pada Metilen Biru

Metilen Biru dipipet dan Dimasukkan dalam

Gelas
Gelas 1 Gelas 2 Gelas 3 Gelas 4
dimasukkan dimasukkan dimasukkan dimasukkan
Fotokatalis Fotokatalis Fotokatalis Fotokatalis
Konsentrasi Konsentrasi Konsentrasi Konsentrasi
99:1 98:2 937: 96:4

i

Disinari selama 3 Jam

A4

Diukur penurunan konsentrasi

'

Analisa Hasil
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4.6 Uji Efektifitas Fotokatalis Pada Limbah Cair Organik

Limbah Cair
Tempe

Limbah Cair
Batik

Limbah Cair
Laundry

|
l

Masing-masing disaring

l

Masing-masing dimasukkan dalam
Gelas dan ditambah Fotokatalis

l

Disinari selama 3 Jam

A

Analisa Nilai COD

Analisa Hasil
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Lampiran B 1. Analisis Data
Lampiran B. Perhitungan dan Preparasi Larutan

B.1 Pembuatan larutan H,SO4 1 M
Massa jenis H,SO4 pekat = 1,84 g/ mol
Kadar H,SO4 pekat = 98,08 %

Mr H>SO4= 98 g/mol

Konsentrasi H>SOgpekat :
px10x % Kadar _ 1,84 x 10 x 98,08%

[H2SO4] pekat = o s =184M
Pengenceran

V] M] = V2 Mz

Vix184M=100mLx 1M

Vi=5,43mL

B.2 Pembuatan Larutan K;Cr,07 0,25 N
Larutan K,Cr,O7 berasal dari padatan K>Cr,O; yang dibuat dengan
cara diencerkan dengan akuades pada labu ukur 250 mL.
Mr =294 g/mol
Ekuivalen = 6
BE =49 g/mol
N = masssa 1000
M astsa 1600"
025N=——x—~

Massa=18,37 g

B.3 Pembuatan Larutan Besi (II) Ammonium Sulfat (FAS) 0,25
N

Larutan FAS dibuat dari padatan FAS yang ditambahkan 5 mL
H>SO4 lalu diencerkan dengan akuades pada labu ukur 250 mL

Mr =391,2 g/mol
BE=49g/mol
N _ masssa 1000
Mr mL lag%g%n
_ masssa 1000
0,25N= 3912 ~ 250

Massa=24,45¢g
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B.4 Pembuatan Larutan CaCl,; 3%

masssa pelarut
% (Wiv) = ———2PEATL 100
volume pelarut

masssa

oL =
% 100 mL

x100

Massa=3g
B.4 Pembuatan Metilen Biru 10 ppm

. . _1g _1000mg _
Metilen Biru 1% = TooomL 1L 1000 ppm

Untuk membuat metilen biru 100 ppm maka dibutuhkan 1 mL
metilen biru 1% dilarutkan dalam 100 mL akuades

1mg
100 mL

Metilen biru 10 ppm = =10 ppm

B.6 Perhitungan Nilai COD

1. Penentuan Nilai COD
COD ( mg/ L) _ (b—a)x N x8x1000

S
Keterangan :

b = Volume FAS yang digunakan untuk titrasi
blangko ( mL)

a = Volume FAS yang digunakan untuk titrasi
sampel ( mL)

N = Normalitas FAS yang digunakan

S = Volume sampel yang digunakan (mL)

8 = Ekivalen Oksigen

1000 = 1000 mL/L

2. Penurunan Presesntase Degradasi

C awal—C akhir
————x 100 %

% Degradasi = T owal

Keterangan :
C awal = Nilai COD sebelum degradasi
C akhir = Nilai COD setelah degradasi
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Lampiran C Data Hasil Penelitian

C.1 Spektra FT-IR

1642.07—

60—
45—

30—

3424.18—

"
|
s
3
s
G

454.00-

0—

B e e e e s e e e e e e e e
4000 3500 3000 2500 2000 1750 1500 1250 1000 750 500
96-4_600 oC 1/cm

Gambar Hasil FTIR TiO,/Cu Konsentrasi 96:4

Tabel C.1.1 Interpretasi Spektra FT-IR TiO,/Cu Konsentrasi

96:4
No TO2 TiO2/Cu Interpretasi
96:4
1 454,00 454,00 Vibrasi Ti-O
2 650,73 671,94 Vibrasi tekuk Ti-O
3 - 1535,99 Vibrasi OH tekuk dari
Cu-OH
4 1634,34 1642,07 Vibrasi OH tekuk dari
Ti-OH
5 3455,03 3424,18 Vibrasi ulur OH
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463.65—

L e o e T B e e o A e S LA B s e e e
4000 3500 3000 2500 2000 1750 1500 1250 1000 750 500
97-3_600 oC 1/cm

Gambar Hasil FTIR TiO,/Cu Konsentrasi 97:3

Tabel C.1.2 Interpretasi Spektra FT- IR TiO,/Cu Konsentrasi

97:3
No TO2 TiO2/Cu Interpretasi
97:3
1 454,00 463,65 Vibrasi Ti-O
2 650,73 666,16 Vibrasi tekuk Ti-O
3 - 1516,71 Vibrasi OH tekuk
dari Cu-OH
4 1634,36 1638,21 Vibrasi OH tekuk
dari Ti-OH
5 3455,03 3456,96 Vibrasi ulur OH
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454,00

T
4000 3500

98-2_600 oC

T
3000 2500

T
2000

L L e e e o
1750 1500 1250

T
1000 750 500
1/em

Gambar Hasil FTIR TiO,/Cu Konsentrasi 98:2

Tabel C.1.2 Interpretasi Spektra FT-IR TiO2/Cu Konsentrasi

98:2
No TO2 TiO2/Cu Interpretasi
98:2
1 454,00 454,00 Vibrasi Ti-O
2 650,73 643,01 Vibrasi tekuk Ti-O
3 - 1526,35 Vibrasi OH tekuk dari
Cu-OH
4 1634,36 1630,50 Vibrasi OH tekuk dari
Ti-OH
5 3455,03 3456,96 Vibrasi ulur OH
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658.44—.

455.93-

B B e e e
4000 3500 3000
99-1_600 oC

T
2500

T
2000
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1750 1500

T T
1000 750 500
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Gambar Hasil FTIR TiO,/Cu Konsentrasi 99:1

Tabel C.1.2 Interpretasi Spektra FT-IR TiO2/Cu Konsentrasi

99:1
No TO: TiO2/Cu Interpretasi
99:1

1 454,00 455,39 Vibrasi Ti-O

2 650,73 658,44 Vibrasi tekuk Ti-O

3 - 1530,21 Vibrasi OH tekuk dari
Cu-OH

4 1634,36 1642,07 Vibrasi OH tekuk dari
Ti-OH

5 3455,03 3460,82 Vibrasi ulur OH
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C.2 Hasil XRD

Irel

[96-101-1148] Cu O Copper oxide (Tenorite)
600

4504

4004

‘ : ¢ i I 4 I H‘ I l\l | IHIi I I\ I ‘I h h II Il;‘
g o 7 e e & 2t
Gambar C.2.1 Standar CuO
Tabel C.2.1 Peak List CuO
No. 20 1/10
1. 32,69 59,9
2. 32,77 29,9
3. 35,61 302,5
4, 35,73 801,1
5. 35,82 400,6
6. 38,93 1000,0
7. 39,03 500,0
8. 39,23 230,2
9. 49,06 279,3
10. 49,19 139,7
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4504

4004

350

3004

250

[96-800-8214] OZ Ti Anatase

1 \\ Lo

T
3000

Cu-Ka (1.541874 A)

T T T T
70.00 30.00 80.00 100.00
Ztheta

Gambar C.2.2 Standar TiO, Anatase

Tabel C.2.2 Peak List TiO, Anatase

No. 20 1/10
1. 25,31 1000,0
2. 25,37 500,0
3. 36,95 62,8
4. 37,05 31,4
5. 37,79 202,4
6. 37,89 101,2
7. 38,57 71,2
8. 38,67 35,6
9. 48,05 280,7
10. 48,17 140,3
11. 53,89 179,2
12. 54,03 89,6
13. 55,07 175,5
14. 55,22 87,8
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i
CuKa (1.5418744)

Gambar C.2.1 Hasil XRD TiO,/Cu Konsentrasi 99:1

Tabel C.2.1 Peak List TiO,/Cu Konsentrasi 99:1

No. 20 /10 FWHM
1. 5,74 73,42 0,3340
2. 6,20 63,26 0,3340
3. 14,09 21,69 0,1670
4. 15,28 21,77 0,1670
S. 25,49 1000,0 0,1670
6. 26,67 17,71 0,1670
7. 28,97 15,98 0,1670
8. 30,23 19,08 0,5010
9. 37,23 58,26 0,3340
10. 38,05 225,57 0,3340
11. 38,85 51,81 0,3340
12. 43,52 14,13 0,3340
13. 48,30 373,09 0,3340
14. 54,17 250,37 0,5010
15. 55,11 60,97 0,3340




el
1000

xperimental pattern: 93,2 (500°C)

150

1004

50 |
T

T T T T T T T T
10.00 15.00 20.00 25.00 30.00 35.00 40.00 45.00 50.00 55.08
Cu-Ka (1.541874 A) 2theta

Gambar C.2.2 Hasil Hasil XRD TiO,/Cu Konsentrasi 98:2

Tabel C.2.2 Peak List TiO,/Cu Konsentrasi 98:2

No. 20 /10 FWHM
1. 25,59 1000,00 0,3340
2. 37,22 68,30 0,3340
3. 38,07 233,76 0,3340
4. 38,84 62,28 0,3340
5. 48,27 376,45 0,3340
6. 54,12 200,14 0,3340
7. 55,33 17,09 0,3340




Irel
1000

Experimental pattern: 57,3 (600'C)
950 - Calculated pattern (exp. peaks) (Rp=30.1%)

[96-153-0152] 02 TiTi 02

900 4
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Gambar C.2.3 Hasil XRD TiO,/Cu Konsentrasi 97:3

Tabel C.2.3 Peak List TiO,/Cu Konsentrasi 97:3

No. 20 /10 FWHM
1. 7,30 17,54 0,1670
2. 11,55 15,32 0,3340
3. 15,85 14,24 0,5010
4. 19,75 12,97 0,3340
5. 25,38 1000,00 0,3340
6. 37,03 26,89 0,3340
7. 37,90 150,74 0,3340
8. 38,66 40,21 0,3340
9. 48,15 235,80 0,3340
10. 54,00 138,21 0,3340
11. 55,31 153,15 0,3340
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Experimental pattern: 954 (00°C)
Calculated pattern (exp. peaks) (Rp=26.6 %)
[96-153-0152] 02 TiTi 02

T T T T
10.00 15.00 20.00 25.00

Cu-Ka (1.541874 A)

T
30.00

T
35.00

T = T T
40.00 45.00 50.00 55.00

Gambar C.2.4 Hasil XRD TiO,/Cu Konsentrasi 96:4

Tabel C.2.4 Peak List TiO,/Cu Konsentrasi 96:4

20

1/10 FWHM

_
SooNanswn~Z

6,25
25,34
36,99
37,86
38,65
43,20
44,07
48,11
53,90
55,30

25,89 0,3340
1000,00 0,1670
44,67 0,3340
177,03 0,3340
50,41 0,1670
7,91 0,3340
9,03 0,3340
269,60 0,3340
159,78 0,3340
176,91 0,3340
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