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Studi Pengaruh Konsentrasi NO;” Dalam Fotodegradasi Methyl
Orange Dengan Fotokatalis TiO,-zeolit

ABSTRAK

Fotodegradasi methyl orange dapat dipengaruhi oleh
beberapa antara lain yaitu anion anorganik, adanya oksidator, lama
penyinaran serta jumlah fotokatalis. Tujuan dari penelitian ini yaitu
untuk mengetahui pengaruh berbagai konsentrasi ion nitrat dalam
proses fotodegradasi zat warna methyl orange terhadap konstanta
laju serta mengetahui pengaruh berbagai jumlah fotokatalis terhadap
degradasi zat warna methyl orange. Pada uji pendahuluan dengan
berbagai perlakuan diperoleh hasil penambahan nitrat pada
konsentrasi 2 M dengan fotokatalis TiO, yang terembankan pada
zeolit dapat meningkatkan degradasi zat warna dibandingkan tanpa
penambahan nitrat. Adanya lon nitrat pada konsentrasi 0,5 dan 1 M
dapat mengakibatkan penurunan konstanta laju dengan nilai k yang
diperoleh yaitu 0,003 min™ dan meningkat dengan adanya ion nitrat
pada konsentrasi 1,5 dan 2 M dengan nilai k yang diperoleh yaitu
0,004 dan 0,005 min™*. Lama penyinaran larutan methyl orange
hingga 100 menit pada berbagai konsentrasi nitrat meningkatkan
degradasi zat warna dengan nilai degradasi tertinggi 55%. Adanya
penambahan berbagai jumlah fotokatalis pada proses fotodegradasi
dapat meningkatkan degradasi methyl orange, namun tidak
signifikan.

Kata kunci: fotokatalis, konstanta laju, methyl orange, nitrat, zeolit.



Study The Influence of Variation NOs;™ on the Photodegradation
of Methyl Orange Using Photocatalyst TiO,-Zeolit

ABSTRACT

The present of inorganic anion, irradiation time, and the
amount of photocatalyst can affecting the degradation of methyl
orange. The aim of this experiment is to find out the affect of NO3™ to
rate constant within photodegradation of methyl orange. In
introduction  experiment, the presence of NO; in the
photodegradation process with adding of TiO,-zeolit can increase the
degradation of methyl orange as compared without presence of NO3'".
The presence of NO; in lower concentration 0,5 and 1 M decreasing
rate constant, the value of rate constant is 0,003 min™ and increase
the degradation rate constant in the presence of NOjz in higher
concentration 1,5 and 2 M with the result is 0,005 min®. The
irradiation time in degradation process can be increasing the
degradation up to 55 %. The amount of photocatalyst can be
increasing the degradation of methyl orange but not significant.

Keywords: methyl orange, nitrate, photocatalyst, rate constant,
zeolite.
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BAB I
PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Perkembangan industri yang semakin meningkat berbanding
lurus dengan banyaknya limbah yang dihasilkan, seperti kita ketahui
bahwa industri tekstil menghasilkan limbah zat warna yang dapat
membahayakan lingkungan disekitarnya, limbah zat warna tersebut
dihasilkan dari proses pencelupan [1]. Zat warna yang digunakan
merupakan jenis senyawa azo. Salah satu jenis zat warna yang
banyak digunakan di industri dan merupakan senyawa azo Yyaitu
methyl orange. Sifat methyl orange sangat berbahaya bagi
lingkungan hal ini dikarenakan methyl orange merupakan zat warna
yang bersifat toksik [2]. Sehingga diperlukan suatu metode khusus
yang ramah lingkungan untuk mengurangi bahkan menghilangkan
dampak dari limbah tersebut.

Limbah zat warna dapat diatasi dengan cara koagulasi, adsorpsi
dan juga metode fotodegradasi dengan menggunakan fotokatalisis.
Pada proses koagulasi akan dihasilkan limbah baru berupa sludge
yang termasuk dalam limbah B3 [1], sedangkan pada proses
adsorpsi oleh Mufrodi [3] didapatkan efisiensi degradasi zat warna
yang rendah dibandingkan dengan metode yang sering digunakan
pada saat ini yaitu fotokatalisis. Pada penelitian yang dilakukan oleh
Safni [4] tentang fotokatalisis didapatkan efisiensi degradasi
konsentrasi zat warna sebesar 65,20% dengan waktu degradasi 120
menit. Dari penelitian tersebut membuktikan bahwa fotokatalisis
berhasil mengurangi konsentrasi limbah zat warna.

Fotokatalis menurut Arutanti [5] dapat didefinisikan sebagai
proses degradasi suatu zat yang dibantu oleh adanya cahaya dan
katalis. Fotokatalisis membutuhkan bahan semikonduktor yang
menurut Palupi [6] berfungsi sebagai katalis yang diaktifkan dengan
sinar UV untuk menguraikan senyawa organik. Ada berbagai macam
semikonduktor yang digunakan dalam proses fotokatalis yaitu ZnS,
TiO,, ZnO, CdS dan Fe,0;. Namun, pada penelitian kali ini akan
digunakan semikonduktor TiO,. Hal ini dikarenakan TiO, memiliki
aktivitas fotokatalis yang tinggi, mudah didapat, memiliki kestabilan
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kimia yang baik pada saat penyinaran dengan UV serta memiliki
ketahanan yang tinggi terhadap bahan kimia [7] selain itu TiO,
memiliki band gap energi sebesar 3,2 eV [8]. Proses fotokatalisis
dapat ditingkatkan dengan pengembanan pada suatu material
pendukung, material pendukung yang digunakan vyaitu zeolit.
Menurut Jan [9] pengemban zeolit dapat membantu meningkatkan
laju fotoaktivitas TiO, secara signifikan. TiO, dalam zeolit dapat
diamati dengan menggunakan instrument X-Ray Difraction [10].

Pada proses fotokatalis semikonduktor TiO, yang disinari
dengan UV dengan panjang gelombang 100—400 nm, menyebabkan
elektron (e7) tereksitasi dari pita valensi ke pita konduksi,
meninggalkan hole (h*) pada pita valensi. Hole (h*) yang
ditinggalkan oleh elektron tersebut berinteraksi dengan pelarut (air)
membentuk radikal hidroksil (*OH) sedangkan elektron akan
mengabsorpsi molekul O, dan H,O menghasilkan O,°, *OH, HO,*
yang dikenal sebagai spesies oksidator yang sangat kuat sehingga
dapat menguraikan senyawa organik [11].

Dalam partikel semikonduktor, elektron tereksitasi memiliki
lifetime 30 nS [12] untuk kembali ke pita valensi oleh karena itu
diperlukan suatu senyawa untuk menghalangi terjadinya rekombinasi
antara elektron tereksitasi dengan pita valensi. Pada penelitian oleh
Pare [13] penambahan oksidator H,O, dengan nilai potensial reduksi
+1,78 eV [14] dapat meningkatkan laju degradasi. Hal ini
dikarenakan H,O, dapat menghambat rekombinasi elektron-hole
dengan menangkap elektron yang tereksitasi dan membentuk radikal
hidroksil sehingga akan membantu degradasi zat warna pada saat
proses fotokatalisis. Kelemahan dari H,O, yaitu mudah mengalami
dekomposisi karena adanya sinar. Kelemahan H,O, dapat diatasi
dengan menggantikan dengan oksidator lain, salah satunya yaitu
penambahan anion anorganik seperti yang dilakukan oleh
Konstantinou [15].

Degradasi zat warna dengan proses fotokatalisis dapat
dipengaruhi oleh beberapa hal yaitu adanya oksidator [13] serta
keberadaan anion anorganik yaitu CI', SO,*, PO,*, CIO,, NO;z [15],
selain itu fotodegradasi zat warna dipengaruhi pada lamanya waktu
penyinaran [16] serta jumlah fotokatalis [17]. Berdasarkan hal
tersebut diatas maka pada penelitian ini akan digunakan nitrat
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sebagai oksidator untuk membantu proses degradasi methyl orange.
lon nitrat merupakan senyawa yang banyak ditemukan dalam air
sungai akibat pencemaran air oleh limbah rumah tangga, industri
pupuk, industri cat, dll. Nilai potensial reduksi yang dimiliki oleh
nitrat yaitu +0,94 eV [14] menandakan bahwa nitrat merupakan
oksidator. Hal ini didukung oleh penelitian yang dilakukan
Poueretedal [18] yang menunjukkan adanya penambahan ion nitrat
dapat meningkatkan efisiensi degradasi zat warna Congo red,
sedangkan pada penelitian Hastuti [19] adanya ion nitrat dapat
membantu proses degradasi zat warna Remazol yellow yang
terkatalis ZnO.

1.2 Rumusan Masalah

Rumusan masalah yang dapat dikemukakan pada penelitian kali
ini yaitu :

1. Bagaimana Karakterisasi TiO, dalam zeolit dengan menggunakan
alat XRD (X-Ray Difraction)?

2. Bagaimana pengaruh konsentrasi nitrat (NO3) terhadap
konstanta laju degradasi methyl orange dengan fotokatalisis
TiO,-zeolit?

3. Bagaimana pengaruh lama penyinaran serta jumlah fotokatalis
terhadap degradasi methyl orange dengan fotokatalis TiO,-zeolit?

1.3 Batasan Masalah

Berdasarkan pada rumusan masalah yang dikemukakan,

penelitian ini memiliki batasan masalah sebagai berikut :

1. Zeolit yang digunakan adalah zeolit alam dengan aktivasi zeolit
menggunakan larutan asam klorida 0,4 M.

2. Penambahan ion nitrat yang digunakan berasal dari garam nitrat
NaNO; teknis.

3. Variasi konsentrasi nitrat yang digunakan yaitu 0,5; 1; 1,5 dan 2
M.

4. Variasi penambahan jumlah fotokatalis yang ditambahkan yaitu
12,5, 25, 50 dan 75 mg.

5. Variasi waktu lama penyinaran yaitu 20, 40, 60, 80 dan 100
menit.



6. Penentuan konsentrasi methyl orange hasil degradasi dengan
menggunakan instrument UV-Visible.

1.4 Tujuan Penelitian

Tujuan dari penelitian ini yaitu :

1. Mengetahui karakterisasi TiO,-zeolit dengan menggunakan
instrumen X-Ray Difraction (XRD).

2. Mengetahui pengaruh variasi konsentrasi nitrat terhadap
konstanta laju degradasi zat warna methyl orange dengan
fotokatalis TiO,-zeolit.

3. Mengetahui pengaruh lama penyinaran serta variasi penambahan
fotokatalis terhadap degradasi methyl orange dengan fotokatalis
TiO,-zeolit.

1.5 Manfaat Penelitian

Penelitian ini memiliki manfaat dalam memberikan informasi
tentang permasalahan limbah zat warna dengan fotokatalis TiO,-
zeolit yang dipengaruhi adanya ion nitrat dalam proses fotodegradasi
methyl orange.



BAB Il
TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Zat Warna Azo

Zat warna azo yaitu zat warna yang banyak digunakan pada
industri tekstil dan paling banyak terkandung dalam limbah tekstil
dengan kandungan sebesar 60%-70%. Senyawa azo memiliki
struktur umum R-N=N-R’ dengan R dan R’ merupakan senyawa
organik yang sama ataupun berbeda. Suatu zat warna digolongkan ke
dalam senyawa azo karena mengandung gugus azo dengan struktur
azo (-N=N-) [20]. Zat warna azo dibedakan menjadi dua yaitu zat
warna anionik dan kationik. Zat warna anionik merupakan zat warna
yang gugus pembentuk garamnya merupakan gugus asam sulfonat
contohnya yaitu zat warna asam (acid orange 7). Zat warna kationik
yaitu zat warna yang gugus pembentuk garamnya merupakan garam
amonium contohnya yaitu (Mellachite Green). Zat warna azo
memberikan dampak pencemaran pada lingkungan yang berpotensi
menimbulkan racun karena sulit mengalami degradasi secara alami

[1].
2.2 Methyl Orange

Methyl orange merupakan pewarna azo yang berbahaya
karena bersifat toksik serta merupakan pewarna azo yang bersifat
karsinogen [21]. Methyl orange berbentuk kristal atau serbuk
berwarna kuning. Methyl orange memiliki sifat larut dalam air dan
hampir tidak larut dalam alkohol. Methyl orange memiliki warna
yang berbeda pada kondisi pH yang berbeda, pada kondisi pH asam
< 3,1 methyl orange berwarna merah dan pada kondisi pH basa > 4
methyl orange berwarna kuning [22]. Methyl orange banyak
digunakan dalam industri sebagai pewarna tekstil, selain itu juga
digunakan pada laboratorium sebagai indikator pada proses titrasi
asam basa dengan trayek pH yang dimiliki 3,1 — 4,4 [2]. Nilai pKa
yang dimiliki oleh methyl orange yaitu 3,46 [23]. Dengan struktur
yang dimiliki methyl orange yaitu ditunjukkan pada Gambar 2.1
[24].
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Gambar 2.1 Struktur Methyl Orange
2.3 Fotokatalisis

Fotokatalisis yaitu proses reaksi kimia yang dibantu oleh
cahaya dan Katalis [5]. Pada proses fotokatalisis biasa digunakan
suatu fotokatalis yang merupakan bahan semikonduktor [25].
Semikonduktor adalah suatu bahan yang memiliki sifat di antara
insulator dan konduktor. Semikonduktor memiliki nilai konduktivitas
listrik () 107-10°chm™cm™ dan energi celah sebesar 0,5-5,0eV
sehingga memungkinkan elektron yang berada pada pita valensi
semikonduktor tereksitasi pada pita induksi yang kosong [26].
Prinsip dari fotokatalisis yaitu adanya sinar UV yang mengenai
permukaan semikonduktor akan menyebabkan elektron tereksitasi
dan menyebabkan terbentuknya pasangan elektron-hole yang akan
bereaksi dengan H,O atau OH" membentuk *OH Sedangkan di sisi
lain elektron yang tereksitasi pada permukaan semikonduktor akan
bereaksi dengan O, membentuk radikal O, [27]. Radikal yang
dihasilkan akan mengoksidasi zat warna serta menguraikan zat
berbahaya menjadi komponen yang tidak berbahaya misalnya karbon
dioksida [28]. Semikonduktor yang biasa digunakan pada proses
fotokatalisis yaitu TiO,, ZnS, ZnO, CdS, Fe,0; [18].

2.4 Semikonduktor TiO, Sebagai Fotokatalis

Titanium dioksida (TiO,) secara umum digunakan sebagai
fotokatalis dalam proses fotodegradasi. Titanium dioksida (TiO,)
yang digunakan dibedakan menjadi 2 macam struktur kristal yaitu
TiO, rutil dan TiO, anatase. Pada proses fotokatalisis kedua tipe dari
titanium dioksida ini merupakan senyawa kimia aktif yang
memberikan ketahanan kuat terhadap bahan kimia yang lain serta
tidak mudah mengalami fotokorosi [29] perbedaan dari kedua jenis
ini diketahui bahwa TiO, dengan struktur anatase menunjukkan
aktivitas fotokatalis lebih tinggi. Dengan struktur yang dimiliki
ditunjukkan pada Gambar 2.2 [12].
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Gambar 2.2 Struktur TiO, Rutil dan Anatase

Berdasarkan struktur yang dimiliki struktur rutile dan anatase
memiliki perbedaan yang ditampilkan pada Tabel 2.1 [12].

Tabel 2.1 Perbedaan Struktur Rutil dan Anatase

Rutile Anatase
d9 10 1,949 A 1,934 A
d*rio 1,980 A 1,980 A
Kisi Kristal a:4,593 A a:1934 A
c: 2,959 A c:1,980 A
Eg 3,1eV 3,3eV
p (massa jenis) 4,250 g/cm® 3,894 g/cm®
AGY% -212.6 kCal / mole | -211.4 kCal/mole

Reaksi yang terjadi pada permukaan semikonduktor TiO; yaitu
diterangkan dalam Gambar 2.3 [30]. Adanya foton dengan energi >
3,2 eV yang menyinari permukaan TiO, akan menyebabkan elektron
pada pita valensi mengalami eksitasi menuju ke pita konduksi
semikonduktor sehingga akan terbentuk pasangan elektron-hole (h™)
yang bereaksi dengan H,O membentuk radikal hidroksil sedangkan
elektron yang tereksitasi pada pita konduksi (e's,) akan bereaksi
dengan O, menghasilkan radikal anion superoksida. Selanjutnya
radikal yang dihasilkan akan mendegradasi zat warna azo menjadi
senyawa organik yang tidak berbahaya. Pembentukan radikal
ditunjukkan pada persamaan 2.1- 2.4 [30].
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Gambar 2.3 Reaksi Pada Permukaan Semikonduktor

TiO, + hv —> eyt h+vb (21)

e + O — 0" (2.2)

h*, + OH, —> HO’y+H' (2.3)

HO®,4 + Senyawa Organik —  Hasil fotooksidasi (2.9)
2.5 Zeolit

Zeolit merupakan mineral alam yang terdiri dari aluminosilikat
alkali yang memiliki struktur kerangka tiga dimensi terbuka yang
dibangun oleh tetrahedral- tetrahedral SiO,* dan AlO,> dengan atom
O sebagai penghubung antara atom Si dan atom Al membentuk
rongga-rongga intrakristalin dan saluran-saluran yang teratur [31].
Aktivasi merupakan suatu proses untuk menaikkan kapasitas
adsorpsi suatu adsorben sehingga diperoleh sifat yang dibutuhkan.
Aktivasi yang dilakukan dapat berupa aktivasi asam ataupun aktivasi
basa. Pada proses aktivasi asam bahan yang umum digunakan yaitu
asam sulfat dan asam klorida, sedangkan untuk aktivasi basa
digunakan NaOH. Proses aktivasi ini memiliki fungsi untuk
meningkatkan luas permukaan serta menghilangkan senyawa
pengotor. Zeolit memiliki rumus kimia sebagai berikut [23]:

Myn[(AlO2)X.(Si0,),] W.H;0



Keterangan: M  : Kation (biasanya Na, K, Mg, atau Ca)

n : Valensi kation
X, ¥ :Jumlah total tetrahedral per unit sel.
W :Jumlah molekul air per unit sel.

Zeolit yang pada umumnya terdapat di alam Indonesia
merupakan zeolit jenis klinoptilolit dan mordenit. Kedua jenis ini
merupakan jenis zeolit dengan kandungan Si yang tinggi serta tidak
mengalami dekomposisi pada pH asam (sekitar pH 2) [31]. Zeolit
memiliki struktur berpori sehingga dapat digunakan sebagai
adsorben dan penyaring molekul. Kristal zeolit yang telah terhidrasi
akan mempunyai efektivitas adsorpsi yang lebih tinggi. Zeolit
memiliki bentuk halus dan lunak dengan densitas yang dimiliki 2,0-
2,3 glem®. Struktur yang dimiliki zeolit ditunjukkan pada Gambar 2.4
[32].

Gambar 2.4 Struktur Zeolit.
2.6 Pengembanan TiO, Dalam Zeolit

Pengembanan fotokatalis pada permukaan adsorben dapat
membantu proses penyaringan dan memberikan hasil terbaik pada
proses penghilangan pollutant senyawa organik. Salah satunya yaitu
pengembanan fotokatalis TiO, kedalam material pendukung zeolit.
Ada beberapa bahan pendukung untuk pengembanan TiO, namun
yang dirasa paling cocok yaitu zeolit. Hal ini dikarenakan zeolit
memiliki keunikan pori dengan ukuran yang sama [33]. Zeolit
memiliki beberapa sifat khusus seperti luas permukaan yang besar,
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memiliki sifat hidrofobik dan hidrofilik, stabil terhadap suhu tinggi,
dan ramah lingkungan [34].

Pengembanan TiO, ke dalam adsorben zeolit dilakukan
dengan cara preparasi TiO,-zeolit. Preparasi dilakukan dengan cara
mencampurkan serbuk Ti menggunakan perbandingan 10 mmol Ti
per gram zeolit [35].

2.7 Degradasi Methyl Orange

Proses degradasi senyawa azo diawali dengan adanya
pembentukan radikal akibat adanya reaksi antara air dengan
permukaan semikonduktor yang dikenai sinar UV. Reaksi
pembentukan radikal yang mungkin terjadi ditunjukkan pada
persamaan reaksi 2.5 - 2.10 [36].

TiO, + hv —> TiO,(h" +¢) (2.5)
O, +¢ __ , O 2.6)
O, + HZO(ads) —» HOZ.(ads) + OH_(ads) (27)
HO iy + H +&  ——  HyO0ppa (2.8)
H2Op(ags) + € ——»  OHag+ OH®es) (2.9)
OH_(ads) +h* — OH.(ads) (210)

Berdasarkan literatur, diperkirakan mekanisme degradasi
terhadap senyawa azo methyl orange ditunjukkan pada Gambar 2.5
[37].

Berdasarkan Gambar 2.5 radikal hidroksil merupakan radikal
utama yang melakukan tahap inisiasi degradasi pada gugus utama
senyawa azo sehingga akan menghasilkan senyawa organik yang
tidak berbahaya.

2.8 lon Nitrat

Anion anorganik pada fotodegradasi zat warna dapat
bertindak sebagai scavenger elektron pada pita konduksi (es) dan
scavenger hole pada pita valensi (hy,'). Kedua scavenger ini
memiliki fungsi untuk menghambat terjadinya recombination antara
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elektron pada pita konduksi dengan hole pada pita valensi. Beberapa
anion anorganik yang digunakan yaitu S,0¢”, CI, NO3, CO5*, SO,%.

lon nitrat merupakan ion anorganik yang banyak ditemukan
dalam air sungai akibat pencemaran limbah rumah tangga maupun
limbah industri. lon nitrat memiliki nilai potensial reduksi sebesar
+0,94 [14]. Pada proses fotodegradasi, adanya ion nitrat dapat
menurunkan absorbansi zat warna azo remazol yellow [19] dengan
reaksi pembentukan radikal oleh ion nitrat yang mungkin terjadi
pada proses fotokatalisis dipaparkan pada persamaan reaksi 2.11[17].

NOg- + hvb+ —_— NOg. (211)

HaC *oH

oy
@ @ O
* H50, +
.051\'“2 *oH
—\} -
e
4 Cinein Aromatike

3 l

.&F‘*@ O COg
—

e g—H + Hal H
G - O -OH
o H
(D:io "o'% {\b@'
To: .
= (%—DH (o) O o5 H \C/"‘*’
L T T LR Q‘OHJ
S~ O RN H I
& HO H ©OH l

Gambar 2.5 Penguraian Zat Warna Azo Methyl Orange

11



2.9 Penentuan Konstanta Laju Degradasi.

Pada penelitian yang dilakukan oleh Rashed [39] diperoleh
konstanta laju kinetika orde satu untuk degradasi methyl orange
sebesar 0,057 min™ dengan R? yang diperoleh mendekati satu yaitu
0,992. Hal ini didukung pula oleh Faghihian [33] yang memperoleh
nilai konstanta laju untuk degradasi methylen blue sebesar 13.10°
min® dengan nilai R? yang diperoleh yaitu 0,942. Sehingga dapat
disimpulkan bahwa pada umumnya, laju reaksi pada reaksi
fotokatalis mengikuti model kinetik orde 1 yaitu dengan persamaan
2.12 [39].

In 22 = Kypp.t (2.12)

Keterangan : K,p, = konstanta laju reaksi orde satu yang diperoleh
berdasarkan reaksi fotokatalisis.

2.10 Spektrofotometer UV-Visible

Prinsip dari alat spektrofotometer UV-Visible vyaitu
mengukur intensitas cahaya dari suatu sampel (1) dan
membandingkan intensitas cahaya sesudah melewati sample. Dengan
hukum yang mengikuti prinsip kerja alat ini yaitu hukum lambeert
beer. Dengan persamaan 2.13 [25]:

A=¢.b.C (2.13)

Keterangan : A = Absorbansi
b = tebal kuvet (cm)
& = absorptivitas molar (M™*cm™)
C = Konsentrasi larutan (M)

2.11 Karakterisasi TiO,-Zeolit dengan XRD

Karakterisasi zeolit dengan menggunakan instrument XRD
biasanya menggunakan powder—XRD. Powder-XRD berfungsi untuk
menentukan struktur kristal dari suatu kristalin. ldentifikasi
menggunakan XRD akan didapatkan data berupa jarak interplanar d
(nm), intensitas relatif (1/1y), indeks Miller hkl, dan parameter unit sel
(a, b, c, a, B dany) [31].
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Pola XRD merupakan plot interaksi sinar terdifraksi (I)
dengan 20 dimana 6 adalah sudut difraksi yang mengikuti hukum
Bragg. Persamaan hukum Bragg ditunjukkan pada persamaan 2.14
[31].

nA =2 d sinb (2.14)

Keterangan :  d = jarak interplanar
A = panjang gelombang sinar x
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BAB IlI
METODOLOGI

3.1 Tempat dan Waktu Penelitian

Penelitian dilakukan di Laboratorium Kimia Anorganik,
Jurusan Kimia, Fakultas MIPA, Universitas Brawijaya. Waktu
pelaksanaan bulan Oktober hingga Desember.

3.2 Alat dan Bahan Penelitian
3.2.1 Alat-Alat Penelitian

Alat-alat yang digunakan dalam penelitian ini antara lain
mortar porselin, ayakan 120 dan 150 mesh, oven, neraca digital,
shaker, pH meter, pengaduk magnet, peralatan gelas, tanur, kertas
saring, alumunium foil, instrumen UV-Vis, instrumen XRD. Lampu
UV-Vis merk sankyo 10 watt A 352 nm, kotak reaktor fotokatalisis
berukuran 49,7 x 47,2 x 40,7 cm.

3.2.2 Bahan-Bahan Penelitian

Zeolit alam, aquades, HCI (0,4M, bj = 1,19 g/mL), AgNO;
(p.a), NaNO; (teknis), TiO, (p.a), etanol 99%, NaOH (p.a), methyl
orange (p.a).

3.3 Tahapan Penelitian

Beberapa tahapan yang akan dilakukan dalam penelitian ini
yaitu sebagai berikut :
1. Preparasi zeolit alam dengan aktivasi asam
2. Impregnasi TiO, dengan zeolit hasil preparasi.
3. Penentuan panjang gelombang maksimum methyl orange
4. Pembuatan kurva baku methyl orange
5. Uji fotokatalisis
a. Uji pendahuluan fotodegradasi methyl orange.
b. Uji fotodegradasi methyl orange menggunakan fotokatalis
TiO,-zeolit dengan variasi konsentrasi NOj3".

14



c¢. Uji fotodegradasi methyl orange menggunakan variasi
penambahan jumlah TiO,-zeolit.
6. Karakterisasi TiO,-zeolit dengan menggunakan instrument
XRD.
7. Analisis data.

3.4 Prosedur Kerja
3.4.1 Preparasi Zeolit Alam dengan Asam

Batuan zeolit dalam bentuk bongkahan ditimbang sebanyak
100 gram kemudian dihaluskan dengan menggunakan mortar
porselin dan diayak dengan menggunakan ayakan ukuran 120 mesh,
padatan zeolit yang lolos diayak kembali dengan menggunakan
ayakan ukuran 150 mesh. Padatan zeolit yang tertahan pada ayakan
ukuran 150 mesh digunakan untuk penelitian selanjutnya dengan
perkiraan ukuran zeolit antara 120-150 mesh. Zeolit hasil
penyaringan dicuci dengan menggunakan aquades dan dilakukan
penyaringan dengan kertas saring. Endapan hasil penyaringan
dikeringkan dalam oven pada temperatur 110 °C selama 2 jam. Zeolit
selanjutnya ditimbang hingga berat konstan. Zeolit yang telah
dipreparasi diambil sebanyak 6 gram dan direndam dalam larutan
HCI 0,4 M sebanyak 75 mL dalam Erlenmeyer 100 mL dan ditutup
dengan menggunakan alumunium foil. Campuran dikocok dengan
shaker 100 rpm selama 4 jam. Zeolit kemudian disaring dan dicuci
dengan agquades untuk menghilangkan ion CI". Filtrat diuji bebas ion
CI" dengan ditambahkan AgNO; 0,1M pada filtrat hingga tidak
terbentuk endapan putih AgCI. Setelah itu endapan dikeringkan
dalam oven pada temperature 110°C selama 2 jam dan kemudian
ditimbang hingga diperoleh berat konstan.

3.4.2 Impregnasi Fotokatalis TiO..

Sintesis fotokatalis TiO,-zeolit dengan keadaan optimum
yaitu dengan mencampurkan 1 gram zeolit dengan 1,2 gram(15
mmol TiO,/g) zeolit [40]. Pada penelitian ini, digunakan zeolit
sebanyak 4 gram sehingga dibutuhkan 4,8 gram TiO,. Zeolit yang
telah dipreparasi (hasil 3.4.1) ditimbang sebanyak 4 gram dan
dicampurkan dengan 4,8 gram TiO, kemudian ditambahkan dengan
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4 mL etanol 99% dan diaduk dengan menggunakan stirrer selama 5
jam. TiO,-zeolit yang terbentuk disaring dan dikeringkan dalam oven
pada temperatur 120 °C selama 5 jam. Endapan kering yang didapat
digerus sampai halus dan diayak dengan ayakan berukuran 200 mesh
setelah itu dikalsinasi pada temperature 400-500 °C selama 5 jam.
Hasil yang didapatkan kemudian dikarakterisasi ~dengan
menggunakan XRD dan siap digunakan.

3.4.3 Penentuan Kurva Baku Methyl Orange.

Larutan methyl orange dengan konsentrasi 6 mg/L pada pH
6 diambil secukupnya dan dimasukkan ke dalam kuvet kemudian
diukur absorbansinya dengan menggunakan UV-Visible pada
panjang gelombang 400-500 nm.

Larutan methyl orange dibuat dengan bermacam-macam
konsentrasi yaitu 2 , 4, 6, 8, 10, 12 mg/L. Masing-masing larutan
methyl orange dengan berbagai variasi diukur absorbansinya pada
panjang gelombang maksimum. Larutan methyl orange kemudian
dibuat kurva baku dengan hubungan antara konsentrasi methyl
orange sebagai sumbu x dan absorbansi sebagai sumbu y.

3.4.4 Uji Fotodegradasi
3.4.4.1 Uji Pendahuluan.

Larutan methyl orange 15 mg/L pada pH 2 diambil sebanyak
25 mL dan disiapkan dalam 6 beaker glass 50 mL. Pada gelas kedua
ditambahkan TiO, sebanyak 50 mg. Pada gelas ketiga dan kelima
ditambahkan TiO,-zeolit sebanyak 50 mg, pada gelas ke empat dan
keenam ditambahkan TiO,-zeolit sebanyak 50 mg dan larutan
NaNO; 2 M sebanyak 5 mL. Larutan 1 sampai larutan 4 disinari
dengan sinar UV dalam reaktor fotokatalisis selama 60 menit,
sedangkan gelas kelima dan keenam diberikan perlakuan tanpa
penyinaran dengan diletakkan dalam ruang gelap selama 60 menit.
Larutan methyl orange hasil degradasi dipisahkan dari fotokatalis
dengan didekantasi, kemudian filtrat yang diperoleh diukur pH nya
kemudian di ambil sebanyak 2 mL dan ditambah aquades 5 mL, pH
larutan diatur hingga pH sesuai dengan pH larutan standar yaitu pH
6. Kemudian larutan dituang ke dalam labu ukur 10 mL, diencerkan
16



dengan larutan pH 6 hingga tanda batas. Selanjutnya diukur nilai
absorbansinya dengan menggunakan spektrofotometer UV-Visible
pada panjang gelombang maksimum. Persentase degradasi methyl
orange ditentukan dengan menggunakan persamaan 3.4.6.1.
Perlakuan diatas dilakukan secara duplo.

3.4.4.2 Variasi Konsentrasi Penambahan NO3

Larutan methyl orange 15 mg/L pada pH 2 dipipet masing-
masing sebanyak 25 mL ke dalam lima beaker glass 50 mL yang
telah disediakan, kemudian masing-masing gelas ditambahkan
fotokatalis TiO,-zeolit sebanyak 50 mg dan larutan NOs 2 M
sebanyak 5 mL. Selanjutnya kelima larutan tersebut disinari dengan
variasi waktu penyinaran gelas pertama 20 menit, gelas kedua 40
menit, gelas ketiga 60 menit, gelas keempat 80 menit dan gelas
kelima 100 menit. Kemudian larutan methyl orange hasil degradasi
dipisahkan dari fotokatalis dengan didekantasi, kemudian filtrat yang
diperoleh diukur pH nya kemudian di ambil sebanyak 2 mL dan
ditambah aquades 5 mL, pH larutan diatur hingga pH sesuai dengan
pH larutan standar yaitu pH 6. Kemudian larutan dituang ke dalam
labu ukur 25 mL, diencerkan dengan larutan pH 6 hingga tanda
batas. Selanjutnya diukur nilai absorbansinya dengan menggunakan
Spektrofotometer UV-Vis pada panjang gelombang maksimum.
Persentase degradasi methyl orange ditentukan dengan menggunakan
persamaan 3.4.6.1. Prosedur diatas dilakukan sebanyak dua Kali
pengulangan. Selanjutnya dilakukan hal yang sama sesuai prosedur
diatas dengan variasi konsentrasi NO; 0 ; 0,5; 1 dan 1,5 M.

3.4.4.3 Variasi Jumlah Fotokatalis TiO,-zeolit.

Larutan methyl orange 15 mg/L pada pH 2 dipipet masing-
masing sebanyak 25 mL ke dalam 4 beaker glass 50 mL yang telah
disediakan. Pada gelas pertama ditambahkan TiO,-zeolit sebanyak
25 mg, pada gelas kedua ditambahkan TiO,-zeolit sebanyak 50 mg,
pada gelas ketiga ditambahkan TiO,-zeolit sebanyak 75 mg, pada
gelas keempat ditambahkan TiO,-zeolit sebanyak 12,5 mg.
Selanjutnya keempat gelas tersebut ditambahkan masing-masing
larutan NaNO; dengan konsentrasi 2 M sebanyak 5 mL dan
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kemudian disinari selama 100 menit. Larutan methyl orange hasil
degradasi dipisahkan dari fotokatalis dengan didekantasi, kemudian
filtrat yang diperoleh diukur pH nya, kemudian diambil sebanyak 2
mL dan ditambah aquades 5 mL, pH larutan diatur hingga pH sesuai
dengan pH larutan standar yaitu pH 6. Kemudian larutan dituang ke
dalam labu ukur 25 mL, diencerkan dengan larutan pH 6 hingga
tanda batas. Selanjutnya diukur nilai absorbansinya dengan
menggunakan  spektrofotometer  UV-Visible pada panjang
gelombang maksimum. Persentase degradasi methyl orange
ditentukan dengan menggunakan persamaan 3.4.6.1. prosedur diatas
dilakukan secara duplo.

3.4.5 Karakterisasi TiO,-zeolit

Sejumlah katalis TiO,-zeolit dianalisis struktur kristalnya
dengan menggunakan instrumen XRD. Mula-mula sampel diletakkan
pada tempat sampel kemudian di masukkan ke dalam alat XRD,
selanjutnya diatur range sudut 6 yang diinginkan dan ditunggu
hingga pengujian selesai. Hasil dari pengujian didapatkan nilai d
yang kemudian dibandingkan dengan nilai d dari senyawa yang ada
pada standar JCPDS yang dibutuhkan.

3.4.6 Analisis Data
3.4.6.1 Penentuan Presentase Degradasi Methyl Orange.

Persentase degradasi zat warna methyl orange dapat dihitung
berdasarkan persamaan berikut :

% degradasi _Co-Ct x100% (34.6.1)
Co
keterangan:
Co = konsentrasi methyl orange sebelum degradasi (awal)

Ct = konsentrasi methyl orange setelah degradasi (akhir)
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3.4.6.2 Penentuan konstanta laju reaksi fotodegradasi

Penentuan konstanta laju reaksi fotodegradasi dapat
ditentukan dengan persamaan 3.4.6.2

| < | (3.4.6.2)
Ct
Keterangan

Co : konsentrasi methyl orange sebelum penyinaran
Ct : konsentrasi methyl orange setelah penyinaran

19



BAB IV
HASIL DAN PEMBAHASAN

4.1 Preparasi Zeolit Alam Dengan Asam

Preparasi zeolit alam dengan asam dilakukan dengan cara
100 g zeolit alam turen dihaluskan dengan menggunakan mortar agar
diperoleh zeolit dalam ukuran kecil. Kemudian diayak dengan
ayakan ukuran 120 mesh, padatan zeolit yang lolos dilakukan
pengayakan kembali dengan menggunakan ayakan ukuran 150 mesh,
hal ini bertujuan agar didapatkan keseragaman ukuran zeolit.
Selanjutnya zeolit 120-150 mesh dicuci dengan menggunakan
aquades untuk menghilangkan pengotor-pengotor yang larut dalam
air. Zeolit kemudian dikeringkan dalam oven 110°C selama 2 jam
untuk menghilangkan kandungan air dalam endapan dan diperoleh
endapan kering sebesar 21,10 g. Zeolit yang telah dicuci selanjutnya
diaktivasi dengan menggunakan HCI 0,4 M, hal ini bertujuan untuk
menghilangkan pengotor anorganik [40] serta terjadi pertukaran
kation Na®, K" dan Ca" dengan H" [31] sehingga dapat
memaksimalkan ukuran pori zeolit [42]. Penghilangan CI” dari zeolit
teraktivasi asam dicuci dengan aquades hingga bebas ion CI".
Pengujian bebas CI" pada zeolit dilakukan dengan pengujian CI°
filtrat hasil pencucian dengan menggunakan AgNO;. Berdasarkan
penelitian yang telah dilakukan diperoleh zeolit teraktivasi sebanyak
20,55 g.

4.2 Impregnasi TiO,-zeolit

Setelah proses preparasi, selanjutnya dilakukan proses
impregnasi TiO, ke dalam pengemban zeolit. Fungsi pengembanan
fotokatalis dalam zeolit menurut Faghihian [33] yaitu untuk
membantu meningkatkan hasil degradasi pada proses penghilangan
pollutant senyawa organik. Sedangkan menurut Slamet [36] fungsi
pengembanan fotokatalis dalam zeolit yaitu untuk mendapatkan
kinerja yang sinergis antara proses adsorpsi dan proses fotokatalisis
dalam mendegradasi polutan organik. Fotokatalis TiO, sangat baik
digunakan karena memiliki aktivitas fotokatalis yang tinggi [7] serta
memiliki band gap energi sebesar 3,2 eV [8] adanya band gap yang
20



cukup tinggi menunjukkan TiO, memiliki batas minimum dalam
menyerap foton sehingga terjadi eksitasi elektron dari pita valensi ke
pita konduksi. Pengembanan TiO, dalam zeolit dilakukan dengan
mencampurkan 4 g zeolit dan 4,8 g TiO,, kemudian ditambahkan
dengan 4 mL etanol 99% yang berfungsi untuk membantu proses
pengembanan kemudian diaduk selama 5 jam dan dikeringkan dalam
oven 120 °C selama 5 jam. Endapan kering yang didapat digerus
diayak 200 mesh hal ini berfungsi agar didapatkan ukuran yang
seragam. TiO,-zeolit kemudian dikalsinasi pada temperatur 400-500
°C selama 5 jam yang berfungsi untuk melekatkan TiO, ke dalam
struktur kerangka zeolit.

Analisa TiO,-zeolit dilakukan dengan menggunakan
instrumen XRD yang bertujuan untuk mengetahui keberadaan TiO,
dalam zeolit dengan membandingkan difraktogram zeolit sebelum
impregnasi dan zeolit sesudah impregnasi yang ditunjukkan oleh
Gambar 4.1 dan Gambar 4.2. Identifikasi jenis zeolit dan TiO, yang
digunakan ditunjukkan dalam Tabel 4.1.

Gambar 4.1 Difraktogram Zeolit Teraktivasi

Gambar 4 2 leraktogram TiO,- zeollt
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Berdasarkan Tabel 4.1 diketahui bahwa zeolit yang
digunakan pada penelitian ini memiliki struktur Kklipnotilolit dan
mordenit berdasarkan dengan JCPDS (Joint Committe for Powder
Difraction Standard) 47-1870 untuk standard Klipnotilolit dan
JCPDS 29-1257 untuk standard mordenit. Dengan puncak intensitas
tipe mordenit pada 20 vyaitu 22,334; 25,693; 26,058; 27,703
sedangkan klipnotilolit yaitu 9,857; 11,197; 17,346; 28,121.

Tabel 4.1 Perbandingan sudut 26 Zeolit Teraktivasi dan TiO,-zeolit
dengan Standard Klipnotilolit, Mordenit, dan Anatase.

No Sudut difraksi 20 Standard nilai sudut difraksi 20
Zeolit TiO,-Zeolit | Clipnotilolite | Mordenite | Anatase
Teraktivasi (47-1870) (29-1257) | (21-1272)

1 - - 9.754

2 9.857 9.811 9.872

3 11.197 - 11.171

4 17.346 17.265 17.345

5 22.334 22.304 22.205

6 25.693 25.309 25.207

7 - 25.309 25.281

8 26.058 - 26.058

9 - - 26.266

10 27.703 - 27.68

11 28.121 - 28.176

12 - 37.793 37.8

13 - 48.032 48.049

14 - 53.881 53.89

15 - 55.052 55.06

Karakterisasi TiO,-zeolit bertujuan untuk mengetahui
adanya TiO, yang terbentuk dalam kerangka zeolit. Adanya TiO,
dapat diketahui berdasarkan Tabel 4.1 yang menunjukkan adanya
puncak-puncak milik TiO, dengan struktur anatase berdasarkan
JCPDS 21-1272 sebagai standard TiO,—Anatase, dengan puncak-
puncak pada 20 yaitu 25,309; 37,793; 48,032; 53,881; 55,052 dengan
nilai d-spacing berturut-turut 3,516; 2,378; 1,893; 1,888; 1,700;
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1,696; 1,667. Pada karakterisasi TiO,-zeolit masih didapatkan
puncak-puncak milik mineral alam klipnotilolit dan mordenit.

4.3 Uji Fotokatalisis
4.3.1 uji pendahuluan fotodegradasi methyl orange.

60 penyinaran
— 40
g | tanprf\
= 20 ‘ penyinaran
< \
S 1 | h \
5 0 T T T T
g MO MO +Ti0O2 MO +Ti02- TiO2-zeolit +

Zeo nitrat

Gambar 4.3 Degradasi Larutan Methyl Orange 15 mg/L Pada
Berbagai Perlakuan Awal.

Pada penelitian ini dilakukan beberapa variasi perlakuan yaitu
proses degradasi larutan methyl orange tanpa penambahan apapun
dan disinari, dengan penambahan TiO, dan disinari, dengan
penambahan TiO,-zeolit disinari UV dan tanpa penyinaran , dengan
penambahan TiO,-zeolit dan ion nitrat 2 M disinari UV dan tanpa
penyinaran. Fotodegradasi larutan MO tanpa penambahan apapun
dan disinari  diperoleh hasil degradasi sebesar 8 %, hal ini
menunjukkan zat warna MO dapat mengalami degradasi dengan
adanya sinar UV (352 nm, E = 340,13 kJ/mol), dapat memutus satu
ikatan gugus azo N=N pada senyawa methyl orange dengan energi
ikatan yang dimiliki N-N yaitu 193 kJ/mol. Fotodegradasi dengan
penambahan TiO, dan disinari, diperoleh degradasi lebih besar
dibandingkan fotodegradasi tanpa penambahan apapun yaitu sebesar
11 %. Hal ini menunjukkan bahwa adanya sinar UV yang mengenai
permukaan TiO, akan menghasilkan ‘'OH yang dapat membantu
degradasi zat warna sesuai dengan reaksi 2.1- 2.4.

Fotodegradasi larutan MO dengan penambahan TiO,-zeolit
dengan penyinaran, diperoleh degradasi yang lebih besar
dibandingkan fotodegradasi dengan fotokatalis tanpa pengembanan
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yaitu sebesar 20%. Hal ini menunjukkan bahwa dengan
pengembanan dalam zeolit, aktivitas dari fotokatalis akan meningkat
karena dengan pengembanan akan memperluas permukaan
fotokatalis, dan juga penyebaran TiO, yang merata pada permukaan
pengemban. Selain itu peningkatan dimungkinkan juga karena
adanya proses adsorpsi zat warna pada permukaan fotokatalis TiO,-
zeolit sehingga akan membantu mempercepat degradasi zat warna
methyl orange. Sedangkan penambahan TiO,-zeolit pada larutan
methyl orange tanpa penyinaran diperoleh degradasi yang menurun
dibandingkan dengan penyinaran. Hal ini dimungkinkan karena tidak
adanya sinar UV menyebabkan proses pembentukan *OH pada
permukaan fotokatalis TiO, sesuai reaksi 2.1- 2.4 tidak terjadi,
sehingga degradasi yang diperoleh disebabkan oleh proses adsorpsi
zat warna oleh zeolit sebagai pengemban TiO,.

Fotodegradasi larutan MO dengan penambahan TiO,-zeolit
dan nitrat dengan penyinaran, diperoleh peningkatan degradasi. Hal
ini  menunjukkan bahwa adanya nitrat dapat membantu
meningkatkan degradasi zat warna, hal ini dikarenakan terbentuknya
‘OH dari adanya nitrat yang bereaksi dengan cahaya sehingga akan
meningkatkan jumlah ‘OH dalam larutan. Dengan reaksi yang
ditunjukkan pada persamaan 4.1-4.4 [43]

NOy hL, NO, +0 (4.1)
O+H,0 — 2°OH (4.2)
NO; + H,0 hL, NO," + OH + HO® (4.3)
2NO,* + H,0 — NO, + NO; + 2H" (4.4)

Sedangkan tanpa adanya penyinaran diperoleh peningkatan
degradasi yang lebih besar dibandingkan dengan penambahan
fotokatalis saja tanpa penyinaran. Adanya peningkatan degradasi
menunjukkan bahwa nitrat merupakan oksidator dengan nilai
potensial reduksi +0,94 eV [14] sehingga dapat mendegradasi zat
warna. Hasil degradasi variasi perlakuan ditunjukkan dalam Gambar
4.3.

Berdasarkan Gambar L.E.1-L.E.11 spektrum UV sebelum dan
sesudah degradasi diperoleh perbedaan puncak spektrum. Sebelum
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degradasi puncak methyl orange muncul pada panjang gelombang
465 nm. Degradasi larutan methyl orange selama 1-5 jam
menunjukkan terdapat dua puncak dengan puncak baru pada 301,5-
302 nm dan 422,5-455 nm. Serapan ini merupakan serapan
intermediet yang terbentuk dari proses degradasi fotokatalitik.
Dengan intermediete yang terbentuk pada panjang gelombang 301,5
hingga 302 nm menunjukkan adanya cincin aromatis yang
tersubtitusi (287 nm-372 nm) [26], sedangkan serapan pada daerah
422,5 nm-455 nm menunjukkan masih adanya serapan suatu gugus
azo dari senyawa methyl orange dengan nilai panjang gelombang
maksimum yaitu 464 nm. Hal ini menunjukkan bahwa terjadi
pergeseran panjang gelombang yang menandakan struktur methyl
orange tidak lagi utuh.

4.3.2 Pengaruh variasi konsentrasi NO; terhadap konstanta laju
degradasi.

Pengaruh konsentrasi ion NO; terhadap konstanta laju
degradasi MO dipelajari dengan melakukan variasi terhadap
konsentrasi NO5™ yang ditambahkan. Larutan methyl orange 15 mg/L
sebanyak 25 mL ditambahkan 50 mg TiO,-zeolit dan larutan NOj’
dengan konsentrasi 0 ; 0,5; 1; 1,5; 2 M. Lama penyinaran yang
dilakukan yaitu 20, 40, 60, 80 dan 100 menit. Konsentrasi sisa
methyl orange diukur dengan menggunakan spektrofotometer UV-
Visible pada panjang gelombang (1) 464 nm.

Berdasarkan hasil penelitian yang ditunjukkan pada Gambar
4.4 diperoleh kurva hubungan antara waktu terhadap In(Co/Ct)
sehingga dapat ditentukan nilai konstanta laju (k) melalui slope
kurva yang diperoleh. Penentuan konstanta laju degradasi zat warna
menggunakan persamaan laju orde satu. Reaktan yang terlibat dalam
reaksi fotokimia adalah senyawa methyl orange dan ‘OH.
Konsentrasi ‘OH dalam larutan diasumsikan tetap meskipun terjadi
penambahan fotokatalis dan nitrat berlebih, sehingga digunakan
persamaan konstanta laju orde reaksi sesuai persamaan 2.2.
Berdasarkan Tabel 4.2 ditunjukkan bahwa orde reaksi satu
merupakan orde reaksi yang tepat untuk degradasi zat warna. Hal ini
dibuktikan dengan diperolehnya nilai regresi linier yang mendekati 1
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pada berbagai variasi konsentrasi NO;™ yang ditambahkan. Hal ini
sesuai dengan penelitian yang dilakukan oleh Moghaddam [38] dan
Ping-Feng [43] dalam degradasi methylene blue.

Berdasarkan Gambar 4.5 diketahui adanya nitrat pada
konsentrasi rendah menyebabkan penurunan konstanta laju degradasi
methyl orange dan meningkat pada konsentrasi tinggi. Hal ini
dikarenakan adanya NO; dalam konsentrasi rendah 0,5 dan 1 M
akan menyebabkan proses pembentukan ‘OH terganggu. Adanya
NO; pada larutan akan mengalami adsorpsi pada fotokatalis TiO,-
zeolit dan bereaksi dengan hole (h,,") pada permukaan TiO, (reaksi
2.1) menghasilkan NO;* (reaksi 2.11). Selain itu adanya NOzdalam
larutan dapat bereaksi dengan *OH menghasilkan NOs®. sesuai
dengan reaksi pada persamaan 4.5. Namun NO;* memiliki nilai
potensial reduksi yang lebih rendah dibandingkan *OH sehingga
kecepatan reaksi menjadi menurun.

NO; + *OH + H* >NO;* + H,0 (4.5)

Adanya NO; pada konsentrasi tinggi 1,5 dan 2 M akan
menyebabkan sebagian nitrat tidak teradsorpsi bereaksi dengan
cahaya dan air menghasilkan radikal hidroksil (reaksi 4.1-4.3) dan
radikal nitrit yang dihasilkan akan bereaksi dengan air menghasilkan
sumber nitrat (reaksi 4.4) yang akan mengalami reaksi 4.1-4.3
kembali, sehingga dapat mempercepat laju reaksi dan meningkatkan
degradasi methyl orange.
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20 40 60 80 100 120
waktu (menit)

Gambar 4.4. Kurva Hubungan Antara Waktu Terhadap In (Co/Ct)

Pada Berbagai Variasi Konsentrasi Nitrat.

In (Co/Ct)

o
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Tabel 4.2 Keterangan Simbol Pada Gambar 4.3, Persamaan Regresi
Serta Nilai R Berbagai Konsentrasi NOs'.

Simbol Keterangan Persamaan regresi R
® Nitrat konsentrasi 0 M y=0,004x + 0,183 | 0,991
. Nitrat konsentrasi 0,5 M | y=0,003x + 0,203 | 0,990
A Nitrat konsentrasi 1 M y=0,003x + 0,282 | 0,951
X Nitrat konsentrasi 1,5 M | y=0,004x + 0,293 | 0,992
* Nitrat konsentrasi 2 M y=0,005x + 0,283 | 0,987
0.006
5 0.005
T _ 0.004
£ 7 0.003
2 E o002
§ 0001
0 -
0 0.5 1 1.5 2 25

konsentrasi NO;™ (M)

Gambar 4.5. Kurva Hubungan Antara Variasi Konsentrasi Nitrat
(M) dengan Konstanta Laju (min™).

4.3.3 Pengaruh lama penyinaran terhadap degradasi.
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Gambar 4.6 Kurva hubungan Antara Lama Penyinaran (menit)
Terhadap Degradasi Methyl Orange (%) Pada 25 mL Methyl Orange
15 mg/L dan NO;" Pada Berbagai Variasi Konsentrasi.
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Pengaruh lama penyinaran terhadap degradasi methyl orange
dipelajari dengan dilakukan penyinaran selama 20, 40, 60, 80, 100
menit. Berdasarkan hasil penelitian yang ditunjukkan pada Gambar
4.6 diperoleh hasil bahwa semakin lama penyinaran dapat
meningkatkan persen degradasi methyl orange. Hal ini dikarenakan
semakin lama waktu penyinaran maka akan meningkatkan waktu
kontak antara sinar UV dengan nitrat ataupun antara sinar UV
dengan fotokatalis TiO, sehingga akan dihasilkan *OH dan NO,*
yang lebih banyak sebagai sumber radikal dalam degradasi methyl
orange sesuai dengan reaksi 4.1-4.4. Namun degradasi yang
dihasilkan tidak cukup besar dengan degradasi tertinggi yang
didapatkan yaitu 49 % pada penambahan NOs; 2 M dan waktu
penyinaran 100 menit. hal ini dikarenakan adanya nitrat yang
bereaksi dengan hole (h,,") dan OH radikal yang dihasilkan pada
permukaan fotokatalis sesuai dengan reaksi 2.1 dan 2.13. Hal ini
sesuai dengan penelitian oleh Zilfa [17] yang menyatakan semakin
lama waktu penyinaran maka hasil degradasi senyawa permetrin
yang diperoleh semakin tinggi.

4.3.4 Pengaruh penambahan jumlah fotokatalis Tio,-zeolit.
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~— ¢

B U0
o o

N
o
1

degradasi (%)
w
o

[any
o
1

o

0 10 20 30 40 50 60 70 80
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Gambar 4.7. Kurva Hubungan Antara Jumlah Fotokatalis Dengan
Degradasi Methyl Orange.

Pengaruh penambahan jumlah fotokatalis dipelajari dengan
melakukan fotodegradasi 25 mL larutan methyl orange 15 mg/L pH
2 dengan penambahan 5 mL NO;z; 2 M dan fotokatalis sebanyak
12,5; 25; 50; 75 mg. Kemudian disinari selama 100 menit.
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Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan diperoleh hasil
(Gambar 4.7) bahwa penambahan jumlah fotokatalis mengalami
peningkatan, namun tidak signifikan. Hal ini dikarenakan semakin
banyaknya fotokatalis yang ditambahkan akan terjadi persaingan
antara TiO,-zeolit dengan nitrat. NOs™ yang teradsorpsi akan bereaksi
dengan h*,, dan *OH yang dihasilkan pada permukaan TiO, sesuai
dengan reaksi 2.1 dan reaksi 2.11. Sedangkan NOj; yang tidak
teradsorp akan membentuk radikal hidroksil sesuai dengan reaksi
4.1-4.4, sehingga penambahan fotokatalis sampai 75 mg diperoleh
degradasi yang semakin meningkat namun tidak signifikan.
Degradasi tertinggi yang diperoleh yaitu 56%. Hal ini didukung oleh
Zilfa [17] yang menyatakan penambahan jumlah fotokatalis 50 mg
akan meningkatkan degradasi, namun penambahan fotokatalis yang
lebih besar akan diperoleh degradasi yang tetap.
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BAB V
KESIMPULAN

5.1 Kesimpulan

1.

Pada penelitian ini kesimpulan yang dapat diambil yaitu :
Karakterisasi katalis TiO,-zeolit dengan XRD menunjukkan
adanya TiO, yang teremban pada zeolit dengan struktur anatase,
sedangkan karakterisasi Zeolit teraktivasi menunjukkan tipe zeolit
klipnotilolit dan mordenit.

Adanya NOj;™ dalam konsentrasi 0,5 dan 1 M dapat menurunkan
konstanta laju menjadi 0,003 min™ sedangkan dalam konsentrasi
1,5 dan 2 M terjadi peningkatan konstanta laju hingga 0,005min™
dibar;dingkan penambahan nitrat 0 M dengan konstanta laju 0,004
min~.

Semakin lama penyinaran dapat meningkatkan degradasi methyl
orange pada berbagai variasi konsentrasi nitrat, dengan nilai
degradasi tertinggi diperoleh pada nitrat 2 M dan lama penyinaran
100 menit yaitu 46%. Sedangkan Penambahan jumlah fotokatalis
akan meningkatkan degradasi namun tidak signifikan, dengan
degradasi tertinggi yang diperoleh yaitu 56% pada penambahan
75 mg TiO,-zeolit.

5.2 Saran

Pada penelitian selanjutnya diperlukan waktu penyinaran yang

lebih lama dari 100 menit untuk mengetahui hasil degradasi dengan
adanya ion nitrat dan penelitian lebih lanjut mengenai variasi ion
nitrat.
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LAMPIRAN
LAMPIRAN A. DIAGRAM ALIR PENELITIAN

Preparasi Zeolit Alam dengan Aktivasi
Asam

\ 4

\ 4 Karekterisasi dengan X-Ray
Impregnasi TiO,-zeolit Difraction (XRD)

y

Uji Fotokatalisis

e Uji pendahuluan fotodegradasi methyl orange

o Uji fotodegradasi methyl orange menggunakan fotokatalis
TiO,-zeolit dengan variasi konsentrasi NOj'.

e Uji fotodegradasi methyl orangemenggunakan variasi
penambahan jumlah TiO,-zeolit.

l

Analisis data

Gambar L.A.1 Diagram alir penelitian
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LAMPIRAN B. PERHITUNGAN DAN PEMBUATAN
LARUTAN

B.1 Preparasi Larutan Induk Methyl Orange 50 mg/L

Dalam pembuatan larutan zat warna methyl orange
50mg/Lsebanyak 1000 mL dibutuhkan padatan zat warna methyl
orange sebanyak 50 mg kemudian dilarutkan dalam gelas kimia
dengan akuades secukupnya, dimasukkan dalam labu ukur 1000 mL
kemudian diencerkan dengan akuades hingga tanda batas.

B.2 Pembuatan Larutan Standar Methyl Orange 2; 4; 6; 8; 10
dan 12 ppm.

Pembuatan larutan standar methyl orange dalam berbagai
konsentrasi dilakukan dengan pengenceran larutan induk methyl
orange 50 ppm.

Tabel L.B.2 Perhitungan pengenceran Larutan MO 50 mg/L

Vi(mL) Ci(mg/L) | Va(mL) Ca(mg/L)
1 50 25 2
2 50 25 4
3 50 25 6
4 50 25 8
5 50 25 10
6 50 25 12

B.3 Pembuatan 500 mL Larutan pH 6

Sebanyak 500 mL akuades dituang ke dalam gelas kimia 1000
mL selanjutnya diukur pH akuades dengan menggunakan pH-meter
dan ditambahkan Asam atau basa hingga pH larutan menjadi 6.

B.4 Pembuatan Larutan Methyl Orange 15 mg/L pH 2

Larutan induk methyl orange 50 mg/L dipipet sebanyak 300
mL kedalam beaker glass 600 mL selanjutnya diukur pH larutan
Methyl Orange dengan pH meter dan selanjutnya diatur pH larutan
hingga mencapai pH 2. Selanjutnya larutan methyl orange
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dimasukkan ke dalam labu ukur 1000 mL dan ditandabataskan

dengan larutan aquades pH 2 kemudian dikocok hingga homogen.

B.5HCI 0,4 M 250 mL

Perhitungan Molaritas Larutan HCI pekat 37%
Massa jenis HCI pekat=1,1900 g/mL

Kadar HCI pekat =37T%

Mr HCI = 36,461 g/mol

Konsentrasi HCI pekat adalah:

~ 11900 g/ ml « 37 XlOOO ml

36,461g/mol 100~ 1L
=12,0759 M

[HCI]

Larutan HCI 0,4 M dibuat dari pengenceran HCI pekat37%
M; x V; M, x V,

12,0759 M x V, 0,4M x 250mL

V, 8,28mL

B.6 Perhitungan Massa AgNO;0,1 M
Mol AgNO; = [AgNO;] x Volume
=0,1Mx0,05L
= 0,005 mol
Massa AgNO; = mol x Mr AgNO;
= 0,005 mol x 169,91g/mol
=0,849¢
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LAMPIRAN C. PENENTUAN PERSEN METHYL ORANGE
TERDEGRADASI.

Lampiran Penentuan panjang gelombang maksimum

C.1 Pembuatan Kurva Baku dan Penentuan Persamaan regresi
serta koefisien korelasi kurva baku methyl orange.

Tabel L.C.2 Data absorbansi Larutan methyl orange Standar (pH 6)

1 A

Konsentrasi absorbansi

(mg/L) 0.8 -
0 0 'z
2 0,136 § 06
4 0,2797 204 y = 0.0693x
6 0,4137 < 02 R? =0.9999
8 0,5568
10 0,6907 0 ' ' '
12 0,8334 0 5 10 15

konsentrasi methyl orange (mg/L)

C.2 Penentuan Persen Methyl Orange Terdegradasi
Persamaan kurva baku methyl orange : y=0,069x
Keterangan : x = Konsentrasi

y = Absorbansi
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Sehingga :

konsentrasi MO akhir =$x fo(faktor pengenceran)

_ 10,0926
0,069

=6,71 mg/L

x5

Konsentrasi MO terdegradasi = [MO] awal — [MO] akhir
=15 mg/L - 6,71 mg/L
=8, 294 mg/L

Presentase Methyl Orange terdegradasi = COC_Ct x 100%

o

— 15-8,294 x 100%

=55%
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LAMPIRAN D. DATA PENGUKURAN PERSEN METHYL
ORANGE TERDEGRADASI

D.1 Perhitungan konsentrasi NO3™ dalam larutan.

Tabel L.D.1 Konversi konsentrasi larutan NaNO; dalam sistem
larutan methyl orange.

[NaNOs] BM Volume | Volume | Volume | NaNO;
(M) NaNO; | NaNOs MO Total (M)
0 85 5 25 30 0
0,5 85 5 25 30 0,08
1 85 5 25 30 0,16
15 85 5 25 30 0,25
2 85 5 25 30 0,33

D.2 Pengaruh Lama Penyinaran Terhadap Degradasi Methyl
Orange Dengan Fotokatalis Tio,-Zeolit.

Tabel L.D.2 Penentuan persen degradasi methyl orange dengan
penambahan nitrat 0 M pada berbagai waktu penyinaran

Waktu Co | Absorbansi Ct Degradasi
(menit) (%)

20 15 0,1570 11,3768 24

40 15 0,1495 10,8297 28

60 15 0,1356 9,8225 35

80 15 0,1239 8,9783 40

100 15 0,1153 8,3551 44

Tabel L.D.3 Penentuan persen degradasi methyl orange dengan
penambahan nitrat 0,5 M pada berbagai waktu penyinaran.

Waktu Co | Absorbansi Ct Degradasi
(menit) (%)

20 15 0,1589 11,5109 23

40 15 0,1468 10,6377 29

60 15 0,1363 9,8768 34

80 15 0,1270 9,2029 39

100 15 0,1207 8,7418 41
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Tabel L.D.4 Penentuan persen degradasi methyl orange dengan

penambahan nitrat 1 M pada berbagai waktu penyinaran

Waktu Co Absorbansi Ct Degradasi
(menit) (%)

20 15 0,1415 10,3225 31

40 15 0,1343 9,7319 35

60 15 0,1308 9,4783 37

80 15 0,1173 8,4964 43

100 15 0,1059 7,6739 49

Tabel L.D.5 Penentuan persen degradasi methyl orange dengan

penambahan nitrat 1,5 M pada berbagai waktu penyinaran

Waktu Co | Absorbansi Ct Degradasi
(menit) (%)

20 15 0,1492 10,8080 28

40 15 0,1349 9,7754 35

60 15 0,1237 8,9601 40

80 15 0,1158 8,3877 44

100 15 0,1025 7,4139 51

Tabel L.D.6 Penentuan persen degradasi methyl orange dengan

penambahan nitrat 2 M pada berbagai waktu penyinaran

Waktu Co | Absorbansi Ct Degradasi
(menit) (%)

20 15 0,1385 10,0362 33

40 15 0,1277 9,2536 38

60 15 0,1183 8,5688 43

80 15 0,1037 7,5145 50

100 15 0,0926 6,7065 55




D.3 Pengaruh Berbagai Konsentrasi Nitrat Terhadap Konstanta

Laju.

Tabel L.D.7 Penentuan nilai Ln (Co/Ct) konsentrasi penambahan

nitrat berturut-turut dari atas ke bawah: 0; 0,5; 1 dan 1,5 M.

Waktu Co Ct In (Co/Ct)
20 15 11,3768 0,27647
40 15 10,8297 0,32576
60 15 10 0,41338
80 15 8,9783 0,51324

100 15 8,3551 0,58518
waktu Co Ct In (Co/Ct)
20 15 11,5109 0,2648
40 15 10,6377 0,3436
60 15 9,8768 0,4179
80 15 9,2029 0,4885
100 15 8,7418 0,5398
waktu Co Ct In (Co/Ct)
20 15 10,3225 0,3737
40 15 9,7319 0,4326
60 15 9,4783 0,4590
80 15 8,4964 0,5684
100 15 7,6739 0,6702

Waktu Co Ct In (Co/Ct)
20 15 10,8080 0,3278
40 15 9,7754 0,4182
60 15 8,9601 0,5153
80 15 8,3877 0,5813

100 15 7,4139 0,7033
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Tabel L.D.8 Penentuan nilai Ln (Co/Ct) konsentrasi penambahan
nitrat 2 M.

Waktu Co Ct In (Co/Ct)
20 15 0,1385 0,4018
40 15 0,1277 0,4830
60 15 0,1183 0,5599
80 15 0,1037 0,6912
100 15 0,0926 0,8050
0.80000 - y =0.004x +0.1833
R?=0.9913
0.60000 -
& 0.40000 -
)
Q
= 0.20000 -
0.00000 T T T T T )
0 20 40 60 80 100 120
lama penyinaran
0.6000 -
3 0.4000 - y = 0.0035x + 0.2024
> R?=0.9944
(&)
= 0.2000 -
0.0000 T T T T T 1
0 20 40 60 80 100 120

Lama penyinaran
Gambar L.D.1 Grafik kurva hubungan waktu penyinaran terhadap

In(Co/Ct). Berbagai konsentrasi NOj', bagian atas: 0 M , bagian
bawah: 0,5 M.
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Gambar L.D.2 Grafik kurva hubungan waktu penyinaran terhadap
In(Co/Ct). Berbagai konsentrasi NOjz,, bagian atas: 1 M, bagian
tengah: 1,5 M, bagian bawah: 2 M.
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D.4 Pengaruh Berbagai

Degradasi.

Jumlah

Fotokatalis

Terhadap

Tabel L.D.9 Penentuan degradasi methyl orange pada penambahan

berbagai jumlah fotokatalis

jumlah

fotokatalis Co Absorbansi Ct Degradasi
(%)
(mg)
12,5 15 0,1039 7,5290 50
25 15 0,1007 7,2935 51
50 15 0,0935 6,7754 55
75 15 0,0918 6,6522 56
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LAMPIRAN E. GAMBAR SPEKTRA HASIL DEGRADASI
METHYL ORANGE SELAMA 1 HINGGA 5 JAM
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Gambar L.E.1 Spektra hasil degradasi methyl orange selama 1 jam
dengan [NO3] 2 M.
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Gambar L.E.2 Spektra hasil degradasi methyl orange selama 1 jam
dibiarkan semalam dengan [NO;] 2 M..
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Gambar L.E.3 Spektra hasil degradasi methyl orange selama 2 jam
dengan dengan [NO3] 2 M.
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Gambar L.E.4 Spektra hasil degradasi methyl orange selama 2 jam
dibiarkan semalam dengan [NO;] 2 M.
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Gambar L.E.5 Spektra hasil degradasi methyl orange selama 3 jam
dengan dengan [NO3] 2 M.
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Gambar L.E.6 Spektra hasil degradasi methyl orange selama 3 jam
dibiarkan semalam dengan [NOs] 2 M.

49



“Spetrin

| 568, Boe] 06,0508 ] Peak detection
0,604 | Ahscis,)  ARS
| 426.0 | 0,100
| I 302.0 | 0,562
+ s
il ! L
(0,100 | L
“div} ? s
/ 1
T J |
TTI-. .y K\_,,/f”“_‘“~vxgk
0,004 'N !
200, 0nm (

ST shme

Gambar L.E.7 Spektra hasil degradasi methyl orange selama 4 jam
dengan dengan [NO37] 2 M.
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Gambar L.E.8 Spektra hasil degradasi methyl orange selama 4 jam
dibiarkan semalam dengan [NO;] 2 M.
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Gambar L.E.9 Spektra hasil degradasi methyl orange selama 5 jam
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Gambar L.E.10 Spektra hasil degradasi methyl orange selama 5 jam
dibiarkan semalam dengan [NOs] 2 M.
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Gambar L.E.11 Spektra methyl orange sebelum degradasi.
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LAMPIRAN F. GAMBAR HASIL KARAKTERISASI XRD

Omznal scan: Zeoht shlm impreg

Scan created: 9/13/12 09:44

Descnption of scan:

Novita B A(Kimia UB)

Used wavelength: E-Alpha

Wavelength (A): 1.54056

Peak search parameter set: As Measured Intensities

Set created: 10/15/10 03:58

Peak positions defined by: Mininwm of Ind derivative

Minimm peak tip width (°2Theta): 0.00

Maxinum peak tip width (°2Theta): 1.00

Peak base width (*2Theta): 200

Minimm sigmificance: 0.60

d-spacing Relative Angle Peak Background Tip Significance
i Intensity Height Width
(A) (e (*1Theta) (counts) (coumts) (*2Theta)
1364185 4.51 6.47380 13.38 1542 0.24000 112

8963527 5703 985766 23230 924 0.12000 392
7.89536 1543 11.19749 62.86 8.33 0.10000 250
6.76340 885 13.07526 36.07 944 0.12000 0.77
6.54965 2031 13.507935 8275 9.76 0.06000 079
6.05366 433 14.61563 17.62 1056 0.16000 107

Gambar L.F.1 Data hasil karakterisasi XRD zeolit sebelum impregnasi
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I 'Pert Graphics & Idendfy
(searched) peak list: Zeolit sblm impres

User-1
Date: 91312 12:10

d-spacing Felative Angle Peak Background Tip Sigmificance
Intensity Height Width
[N] (%a) (°2Theta) (counts) (coumts) (“2Theta)
577144 7.88 1533962 3211 11.00 0.12000 147
523047 17.58 1693724 71.63 1225 0.08000 108
5.10788 11.03 1734685 4492 1255 0.12000 099
464852 1208 19.07630 73.64 13281 0.02000 0.61
451301 2075 19.65469 8453 1423 0.16000 122
434923 932 2040261 3798 1478 0.16000 0.68
423537 17.36 2095722 70.70 15.18 0.28000 292
39771 90.74 2233444 369.62 16.18 0.10000 1.02
395001 83.66 2249028 340.7 1630 0.12000 190
390553 46.16 2274980 188.03 1649 0.12000 120
3.82581 1485 2323041 60.49 1684 0.16000 0.63
376790 2251 2359253 91.71 17.10 0.24000 250
3.69816 1097 2404404 44.67 1743 0.08000 1.14
361674 842 24 39366 3428 1783 0.16000 0.66
354716 19.60 25.083384 79.85 18.1% 0.10000 093
345438 100,00 25.69333 407.33 18.63 0.12000 428
341945 4355 26.03686 177.40 1888 0.08000 142
338138 61.17 2633523 24915 19.10 0.10000 1.00
334393 8531 26.63556 347.51 1932 0.10000 211
331632 50.76 2685979 206.77 1948 0.06000 0.87
321737 63.05 27.70379 256.83 20,09 0.16000 212
317052 37.21 2812152 151.59 2040 0.16000 1.07
311771 27.67 2860795 11272 20.75 0.08000 0.84
307412 19.75 2002241 80.45 21.06 0.20000 182
297777 4740 2998310 193.08 21.75 0.32000 637
2 88832 3218 3093231 131.08 2245 0.08000 0.76
279501 3243 31.99450 132.09 2322 0.14000 238
273505 18.52 3271543 7542 2374 0.24000 216

Gambar L.F.2 Data hasil karakterisasi XRD zeolit sebelum impregnasi
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A'Pert Graphics & Identify Uzer-1

(searched) peak list: Zeolit shlm impres Date: 91312 12:10
d-spacing Eelative Angle Peak Background Tip Significance
Intensity Height Width
[F:N) (%, (2 Theta) (coumnts) (coumts) (*2Theta)

267257 10.20 3350244 41.53 2432 0.16000 0.60
262622 343 34.11167 13.99 2476 0.10000 0.67
260501 914 34.39798 3724 2497 0.16000 0.84
257758 16.78 34.77567 68.34 2524 0.24000 0.94
251351 28.44 35.69135 115.83 2591 0.08000 0.63
245344 19.39 36.59598 79.00 26.37 0.20000 0.98
242800 18.66 36.90317 75.99 26.86 0.24000 0.70
238771 10.32 37.64072 42.03 27.33 0.20000 1.10
2277 9.54 3053345 38.86 2871 0.24000 192
216568 10.33 41 66871 42.08 30.27 0.24000 114
212345 12.14 42 53836 49.45 30.90 0.32000 152
201354 15.48 4498343 63.04 3268 0.20000 1.73
195814 16.36 4632917 66.63 33.66 0.16000 0.74
1.87753 16.50 48 44278 67.21 35.20 0.10000 0.62
1.81562 1223 5020635 49.80 3648 048000 220
1.79092 20.89 5094827 85.10 37.02 0.16000 097
1.76307 10.21 51.81212 41.59 37.63 0.24000 0.92

1.69308 12.94 54.12441 5272 3034 0.24000 232
1.65917 9.95 55.32434 40.55 402 048000 218
161681 243 56.90368 3434 4136 0.32000 118
1.50236 11.95 57.85916 48.68 4205 0.24000 168
154264 10.70 5891100 43.58 4355 0.32000 1.05
1.52267 10.01 60.76533 40.78 4417 0.32000 0.96
149484 13.33 62.03395 5431 4510 0.12000 0.75
1.47907 7 62. 77000 31.59 4563 0.32000 0.79
144274 10.98 64.53876 447 4692 0.564000 0.67
142293 6.14 65.54873 2501 47635 006000 0.60
141026 11.33 66.21288 46.15 4814 0.32000 0.64

Gambar L.F.3 Data hasil karakterisasi XRD zeolit sebelum impregnasi
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X'Pert Graphics & Identifv

(searched) peak list: Zeolit shim impreg

i
A

User-1
Date: 9/13/12 12:10

d-spacing Belative Angle Peak Background Tip Significance

] Intensity Height Width

(A) (%) (*2Theta) (counts) (coumts) (“2Theta)
138132 1764 67.78531 71.87 4028 0.12000 0.78
137356 1477 68.22000 60.15 48.60 0.32000 116
135384 9.18 69.35533 3739 3043 0.16000 0.74
134344 431 69.97000 17.55 50.87 064000 098
130316 635 7246830 2585 50.89 0.24000 0.61
1277935 2 74.13403 11.29 6931 0.80000 1.24
1.17657 219 81.79077 203 5836 0.12000 0.76
1.145211 389 84.33779 15.85 4890 0.24000 0.62
1.12633 229 £6.20439 933 46.46 064000 0.64

Gambar L.F.4 Data hasil karakterisasi XRD zeolit sebelum impregnasi



4 PDF # 471870, Wavelength = 1.5405 [A)

471870 Quality: | [Ma.K.Ca)5AKSi30072-18H20 ]
CAS Murmber: Patazziumn Sodium Calciurm Aluminum Siicate Hpdrate [~
Malecular Weight: 7535 63 Ref: Tiblias, ., Scavnicar, 5., Geol. Yiesn., 41, 99 [1988)
Yolume[CDL 210694 N
O Om:_2.300 '
56 C2/m(12) =z
Cell Parameters: I @
al1764 B 1800 ¢ 739% | §E i
0 1163 ¥ EE n
SS/FOM: F30=190.025. 66] | @ ‘ | |‘ | | ‘ LU 11l
IAlcor: T T T T T
Rad ] 10 20 30 40 s0 &
Lambda: . . .
Filker: A omtf hk L&A it hk |2 inf hk oI
dsp difractometer 9672 100 0 20 |19084 20 137 2079 13 312
Mineral Mame: 1171 35 200 |20403 4 407 (2567 2 511
Clinoptilofite 13083 13 207 |22341 20 131 (26098 26 22 2
12363 9 001 |22421 20 330 (2637 15 402
14508 4 2 20 |22481 20 400 (26797 15 002
16546 2 0 21 |226881 5 427 (28176 28 422
16926 11 31 1 |22761 18 2 4 D |28636 13[5 1 0]
17245 22 111 |24060 4 202 (2306 1 13 2 =l

Gambar L.F.5 Standard XRD zeolit klipnotilolit (JCPDS 47-1870)

-2 PDF # 291257, Wavelength = 1.5405 [A]

294257 Bulity: | [MNaZ Ca,K2)&12510024-7H20 -

CAS Number Potassiurn Sodium Calcium Aluminum Siicate Hydrate

Molecular Weight 83069 Ref: Paszaglia, E., Contrib. Mineral, Petrol,, 50, 65 (1975)

Yolume[CD] 2796.96 N

$.Gi. Cma21 [36) g2

Cell Parameters; g o

al8M b 2051 o 7R7 | GE <

o B i EE @

S5/FOM: F30=31(0.020, 47) 0

[flcar:

Hacdo:rEuKa‘] 0 10 20 30 40 S0 50 &°

Lambda; 1.5405 ) ) )

Fier: Mi F it hk I|&@ if hk |3 it hk |

_lj—d'§: G493 18 110 (19279 2 311|430 4 51°0

Mineral Name: BR77 5 0 20 (19579 30 400 |&H207 2022

Mordenite 9754 100 200 (19830 2 240 |XH5% 45 202
13424 14 1112393 8 420|602 11 0E0D
13826 17 130 (222058 70 150 |26266 3B 350
14580 4 021 |23142 7 24|00 3 222
15263 18 310 (23578 4 00 2 |27680 40 511
18163 3 131 [24500 3 4271 |278B6 3B 530 j

Gambar L.F.6 Standard XRD mordenit (JCPDS 29-1257)
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Original scan: Zeolit Ti02

Scan created: 9/1312 11:00

Descoption of scan:

Novita FLA(Kimia UB)

Used wavelength: E-Alpha

Wavelength (1) 1.54036

Peak search parameter set: As Measured Intensities

Set created: 10:15/10 03:58

Peak positions defined by Minmmnm of Ind denvative

Mininmm peak tip width (°2Theta): 0.00

Maxinmm peak tip width (°2Theta): 1.00

Peak base width (*2Theta): 200

Mininmm significance: 0.60

d-spacing Relative Angle Peak Background Tip Significance
Intensity Height Width
[N () (“2Theta) {counts) {counts) (“2Theta)

200761 125 28111 11 418 0.20000 174
6.59577 0.68 1341306 1193 41 0.24000 129
3.80218 037 1525788 6.55 432 0.24000 115
513209 030 1726438 522 549 0428000 021
451538 1.01 1964342 17.83 6.28 0.20000 0.26
4247935 0.84 20.80447 14.81 6.70 0.24000 0.72

Gambar L.F.7 Data hasil karakterisasi XRD zeolit sesudah impregnasi.



X'Pert Graphics & Identify User-1

(searched) peak list: Feolit Ti01 Drate: 9/13/12 12:17
d-spacing Relative Angle Peak Background Tip Significance
Intensity Height Width
(A) (2, ("2 Theta) {counts) (counts) (“2Theta)

308243 249 2230433 43.87 717 0.16000 0.69
378120 1.05 2330775 1844 757 0.22000 1.50
351599 100.00 2530993 1764.19 817 0.14000 19.37
345184 472 25.71253 8326 8.30 0.12000 0.65
334591 5.67 26.61933 100.04 8.61 0.10000 1.74
321979 317 27.68255 55.96 8.06 0.12000 0.65
2985350 0.90 2090369 15.87 Q.70 0.32000 085
292558 0.63 3053095 11.19 001 010000 0.63
289160 1.10 3029833 19.44 10.03 0.22000 148
277838 0.40 3219113 7.08 1046 0428000 0.71
256797 0.59 34.91002 10.49 11.37 0.64000 082
248729 1.66 36.08066 2932 11.76 0.12000 1.69
243073 231 3695019 146.68 12.05 0.10000 221
237842 2695 37.79322 47539 12.33 0.14000 8.09
233229 2.00 3857011 141.13 12.59 0.10000 228
223737 3.69 27556 63.06 13.15 0.06000 0.67
218706 0.55 4124378 9.65 1348 0.20000 1.02
204963 0.35 44.14932 6.14 15.26 0.16000 0.73
1.89261 45.60 4803223 804.48 16.82 0.10000 553
1.88758 2299 4816825 403.55 16.64 0.02000 1.02
1.81580 0.84 5019831 14.87 15.21 0.20000 0.20
1.79359 0.55 50286703 9.7 15.55 0.20000 087
1.70014 2792 53838144 492 53 16.38 0.08000 251
1.69566 16.74 54.03530 29530 16.38 0.06000 182
1.66671 2885 55.05275 508.95 16.39 0.08000 233
1.66220 1588 5521157 280.09 16.39 0.02000 149
1.62183 044 56.71155 773 1640 0.24000 0.90
1.54297 0.68 5020556 11.99 16.73 0.24000 0.75

Gambar L.F.8 Data hasil karakterisasi XRD zeolit sesudah impregnasi.
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X'Pert Graphics & Identfv

(searched) peak list: Zeolit Ti0J

User-1
Date: 9131212:17

d-spacing Belafive Angle Peak Background Tip Sigmificance
Intensity Height Width
[EN] %% (*2Theta) (counts) (counts) (“2Theta)
1.49337 447 62.08279 78.81 1797 0.14000 310
1.48107 230 62.67577 403,94 18.30 0.10000 376
1.47683 1277 62.87631 22529 1841 0.08000 117
1.44840 0.38 64.25618 6.75 19.19 0.42000 135
136421 952 68.75357 16798 1812 0.10000 196
136118 6.60 6892814 116.37 18.09 0.12000 144
133822 11.93 7028355 21047 17.07 0.10000 222
133517 7.24 70.46731 127.73 16.93 0.08000 0.79
127831 0.64 74.10939 1133 19.32 0.40000 157
126480 19.01 75.03627 33543 19.00 0.12000 528
126164 972 7325718 171.51 18.88 0.02000 140
125033 6.33 76.04361 112.03 1843 0.06000 187
122830 0.83 7763923 14.66 18.18 0.12000 0.76
1.18785 0.70 £0.85193 1228 16.76 0.40000 118
1.166435 925 82.65542 163.21 16.07 0.10000 230
1.16338 6.04 8202148 106.53 15.96 0.06000 0.63
1.16008 30 8313114 100.90 15.88 0.02000 0.73
1.15783 184 83.405M1 5018 15.78 0.02000 0.68

Gambar L.F.9 Data hasil karakterisasi XRD zeolit sesudah impregnasi.
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¥4 PDF # 211272, Wavelength = 1.54056 [A)

21272 Quality: *

Cas5 Murnber:

Molecular Wweight:  79.90
Walume[CD]  136.31
Dw 3893 Dm

Tio2

Titarium Ovide

Fef Hatl Bur. Stand [U.5.] Managr. 25, 7. 82 [1969)

56 14 /amd [141)

Cell Parameters:

a 375 b c 9513
o B ¥

S5/FOM: F30=74(.0116, 35)
[Alear: 3.3

Flad:

Lambda:

Filter:

dsp:

Mireral Mame:
Anatase, 3

Gambar L.F.10 Standard XRD TiO, Anatase (JCPDS 21-1272)

A
P -
it
o8 8
RTIT.
3 | | | ||||| | Ly by o]
u] 25 a0 75 100 125 180 X°
H nf k| H nf k| H ntf ok ok
20281100 1 01 |B2EB8 14 2 0 4 |82E89 & 2 2 4
946 10 10 3 |BRYR0 B 11 6 (83147 4 312
37600 20 004|039 6 22009347 2 217
W|ES WM 11 2 |F4029 <2 107 (94178 4 305
43043 3B 200 (7R029 10 215 (913™ 4 321
B3890 20 1 0B (|FEMY 4 3071 |9\AE 2 1019
BROBD 20 21 1 (80725 <2 00 8 {9980 2 208
E2119 4 21 3 (82138 2 30 3 (101241 2 3273

¥4 PDF # 211276, Wavelength = 1.54056 (A)

211278 Quiality: *

CAa5 Number

Molecular Weight: 79,90
Wolume[CD 6243
Dw 4250 Dm 4730

Tio2

Titanium Oxide

Ref. MNatl. Bur. Stand. [U.5.) Monagr. 25, 7. 83 [1969)

5.G.: P42/ mnm [136)

Cell Parameters:

a 4893 b c 2959
] B ¥

55/FOM: F30=107(.0088, 32)
|Alcor 3.40

Rad: Cukal

Lambda: 1.54056

Filter:

d-sp:

Mineral N ame;
Rutile, zyn

A
 F
ki
o g
%’
5 I AT
il "'."""'.”'”. ||
u] 25 50 75 100 125 150 X
H nf hk 1| & f hok T & i h ok
2446 100 1 1 0 |B403% 10 31 082333 B 321
6085 B0 1 01 |ER478 2 2 21 (B4R 4 400
33187 8 200 |69008 20 3 01 |87.4R1 2410
N5 2% 111 |E978% 12 11 2 |89898 8§ 2 2 2
44050 10 21 0 |72408 2 31 1 |90708 4 3310
54322 B0 21 1 |74408 1[3 2 0]|9_Z2 6 411
BeR40 20 220 |76R08 4 202 |9%M4 B 312
E2740 10 00 2 |7981% 2 21 2 |97173 4 4 210

|«

Gambar L.F.11 Standard XRD TiO, Anatase (JCPDS 21-1272)
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Lampiran G. Gambar alat penelitian

T R T

Gambar L.G.1 Gambar reaktor fotokatalis dengan ukuran 49,7 x
47,2 x 40,7 cm.

Lampiran H. Gambar larutan hasil degradasi.

Gambar L.H.1. Gambar larutan methyl orange 15 mg/L pada pH 2
dari Kiri ke kanan: sebelum degradasi, penyinaran 1 jam, 2 jam, 3
jam, 4 jam, dan 5 jam pada penambahan NO3z 2 M.

61



