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ABSTRAK

SINTESIS DAN UJI AKTIVITAS
FOTOKATALIS KOMPOSIT TiO,-KITOSAN
DALAM MENGHILANGKAN ZAT WARNA METILEN BIRU

Oleh:
Eva Kholifatun
NIM 09630024

Pembimbing:
Imelda Fajriati. M. Si.
NIP 19750725 200003 2 001

Telah dilakukan preparasi komposit TiO,-kitosan untuk menghilangkan zat
warna metilen biru (MB). Penelitian ini bertujun untuk mengetahui konsentrasi
optimum TTIP (Titanium Tetra Iso Propoksida) yang digunakan untuk sintesis TiO,
dan untuk mengetahui kondisi optimum komposit TiO,-kitosan dalam
menghilangkan zat warna metilen biru yang meliputi waktu reaksi metilen biru
dengan komposit TiO,-kitosan optimum, konsentrasi metilen biru optimum dan
pH larutan metilen biru optimum.

Komposit TiO,—kitosan disiapkan melalui metode sol-gel menggunakan
prekursor TTIP. Variasi konsentrasi TTIP (%v/v) yang dipelajari adalah 5% dan
10%, dilanjutkan dengan proses aging (penuaan) pada temperatur kamar.
Karakterisasi dilakukan menggunakan spektrofotometer Fourier Transform
Infrared (FTIR) dan X-ray Diffraction (XRD).

Uji aktifitas fotokatalis TiO, dalam menghilangkan zat warna metilen biru
dilakukan dalam Reaktor ultra violet black light (UV-BL) 250-370 nm 10 watt
220 volt berpengaduk dengan variasi waktu kontak, konsentrasi larutan metilen
biru dan pH larutan metilen biru. Berdasarkan hasil karakterisasi, komposit TiO,-
kitosan dengan konsentrasi TTIP 10% lebih baik dalam menghasilkan TiO, fasa
anatase dibandingkan komposit dengan konsentrasi TTIP 5%. Uji aktifitas
komposit dalam menghilangkan zat warna metilen biru didapatkan hasil pada
waktu kontak optimum 6 jam, konsentrasi optimum metilen biru 5 ppm dan pH
optimum larutan metilen biru pada pH 11.

Kata kunci: komposit TiO,-kitosan, TTIP, kitosan, Metilen Biru

XVil



BAB |

PENDAHULUAN

A. Latar Belakang Masalah

Perkembangan industri tekstil saat ini mengalami kenaikan yang
cukup pesat baik di Indonesia maupun di negara-negara lainnya.
Berkembangnya industri tekstil tentu dapat memberikan banyak dampak
positif bagi masyarat namun juga menimbulkan dampak negatif lewat limbah
produksi yang dihasilkan, salah satunya adalah limbah zat warna. Pengguna
terbesar zat warna adalah industri tekstil, di samping industri kertas dan
percetakan, kulit, farmasi kosmetik dan bahkan industri makanan (Selvam,
2003).

Zat pewarna mempunyai toksisitas yang tinggi terhadap mamalia dan
organisme air. Menurut hasil penelitian Clarke dan Anliker (1984), hanya 2%
dari 300 zat pewarna yang diuji mempunyai LCso untuk ikan lebih kecil dari
1 mg/L, sedangkan sekitar 96% zat pewarna mempunyai LCsq lebih besar dari
10 mg/L. Dampak terbesar adanya limbah zat warna adalah kerusakan
lingkungan perairan. Larangan Allah SWT terhadap manusia agar tidak
melakukan kerusakan lingkungan sesungguhnya sangat tegas, seperti
tercantum dalam ayat al-Quran :

g o= P =4 -
UGS RUNSE Y

Al 235 o) Gk By 55533 Lepmlo] Ja 25
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“Dan janganlah kamu membuat kerusakan di muka bumi, sesudah (Allah)
memperbaikinya dan berdoalah kepada-Nya dengan rasa takut (Tidak akan
diterima) dan harapan (akan dikabulkan). Sesungguhnya rahmat Allah amat
dekat kepada orang-orang yang berbuat baik” (QS. al-A’raf: 56)

Hal ini tentunya menjadi tantangan tersendiri bagi kimiawan dalam
menanganinya dan perlu mendapatkan perhatian khusus dan tidak boleh
dipandang sebelah mata. Metode pengolahan yang efektif untuk penanganan
limbah zat warna, khususnya yang berasal dari industri tekstil, sampai
sekarang masih menjadi topik yang menarik untuk diteliti.

Salah satu contoh zat warna yang banyak dipakai industri tekstil
adalah metilen biru. Metilen biru digunakan sebagai model pewarna kationik
berwarna biru yang banyak digunakan untuk pewarna kapas, kertas, dan
rambut (Alzaydien 2009). Senyawa ini hanya digunakan sekitar 5% dalam
pewarnaan sedangkan sisanya sebesar 95% akan dibuang sebagai limbah.
Senyawa ini cukup stabil di alam dan berbahaya bagi lingkungan terutama
dalam Kkonsentrasi yang sangat besar karena dapat menaikkan COD
(Chemical Oxygen Demand). Hal ini tentu saja dapat merusak keseimbangan
ekosistem lingkungan yang ditandai dengan matinya organisme perairan di
sekitar lokasi pembuangan limbah sehingga perlu pengolahan lebih lanjut
agar limbah tekstil ini aman bagi lingkungan (Riyanto dkk, 2009).

Beberapa penelitian penghilangan warna dan senyawa organik yang
ada dalam limbah cair telah dilakukan baik dengan proses fisika maupun
biologi. Proses fisika misalnya koagulasi, sedimentasi, biomaterial, dan

adsorpsi (Rahmawati dkk, 2003). Namun metode ini kurang efektif karena zat

warna yang ditangani masih terakumulasi dalam adsorben yang pada suatu



saat akan menimbulkan masalah baru (Nirmasari dkk, 2009). Pengolahan
limbah cair dengan menggunakan proses biologi juga banyak diterapkan
untuk mereduksi zat warna dan senyawa organik limbah cair industri.
Efisiensi penghilangan warna melalui proses biologi ini seringkali tidak
memuaskan, karena zat warna mempunyai sifat tahan terhadap degradasi
biologi (recalcitrance). Untuk mengatasi kekurangan ini diperlukan alternatif
baru untuk mengolah limbah cair industri tekstil yang efektif dan efisien
dalam menurunkan polutan organik dan zat warna (Renita dkk, 2004).
Banyaknya kelemahan dari pengolahan limbah yang telah dilakukan,
maka sebagai alternatif, penghilangan zat warna dilakukan dengan
menggunakan material anorganik. Material anorganik yang dimaksud disini
adalah suatu semikonduktor yang mempunyai aktifitas fotokatalis. Teknologi
fotokatalisis merupakan kombinasi dari proses fotokimia dan katalis yang
terintegrasi untuk dapat melangsungkan suatu reaksi transformasi kimia.
Reaksi transformasi tersebut berlangsung pada permukaan bahan Kkatalis
semikonduktor yang terinduksi oleh sinar (Sopyan, 1998). Proses fotokatalisis
memiliki beberapa keuntungan dibandingkan dengan proses oksidasi kimia
tradisional atau proses biologi. Proses fotokatalisis tidak spesifik sehingga
mampu menguraikan tidak hanya satu macam senyawa kimia; sangat kuat,
sehingga mampu mencapai mineralisasi yang sempurna berupa karbon
dioksida dan air; bebas dari racun organik; dapat diterapkan pada medium
cair maupun gas; dan memiliki potensi untuk memanfaatkan sinar matahari

sebagai pengganti sinar UV (Aitali, 2002).



Beberapa jenis semikonduktor yang dapat dipakai untuk proses
fotokatalisis dari kelompok oksida misalnya: TiO,, Fe,O3z, ZnO atau SnO,,
sedangkan dari kelompok sulfida adalah CdS, ZnS, CusS, FeS, dan lain-lain.
Diantara sekian banyak jenis semikonduktor, hingga saat ini serbuk TiO;
(terutama dalam bentuk kristal anatase) memiliki aktivitas fotokatalitik yang
tinggi, stabil dan tidak beracun (Sopyan, 1998). TiO, telah dimanfaatkan
untuk pemurnian air, pemurnian udara, gas sensor dan fotovoltaik sel surya
(Balasubramanian, 2003).

Penelitian mengenai penghilangan zat warna menggunakan TiO, telah
banyak dilakukan, diantaranya Endang Palupi (2006) yang telah melakukan
uji kemampuan fotokatalis TiO, dalam menurunkan konsentrasi metilen biru.
Fotokatalisis berbasis semikonduktor TiO, terbukti mampu menurunkan
konsentrasi metilen biru dalam air. Konsentrasi dan pH awal larutan metilen
biru merupakan faktor penting yang harus diperhatikan untuk mendapatkan
hasil yang maksimal. Pada tahun 2011 Basuki melakukan penyisihan zat
organik pada air limbah industri batik dengan fotokatalisis TiO,. Hasil yang
diperolen menunjukkan bahwa effisiensi removal warna mencapai 50% dan
removal zat organik (Chemical Oxygen Demand) mencapai 60%.

Uraian penelitian di atas ternyata masih menyimpan kelemahan yang
mengakibatkan kurang maksimalnya aktivitas TiO, dalam menghilangkan
senyawa target. Hal ini disebabkan karena TiO, serbuk mempunyai sifat
menyebar (terdispersi) ke seluruh bagian larutan sehingga menyulitkan untuk

melakukan recovery limbah. Partikel atau serbuk TiO, yang terdispersi terlalu



keruh sehingga dapat menghalangi sinar UV dalam mengaktifkan seluruh
partikel TiO,. Selain itu TiO, tidak memiliki kemampuan mengadsorpsi yang
baik sehingga mengakibatkan proses penguraian fotokatalitik tidak berjalan
dengan baik karena peluang kontak TiO, dengan polutan kurang maksimal.
Untuk menutupi kekurangan tersebut, TiO, dapat dimodifikasi dengan
mengembankanya pada suatu material pendukung yang memiliki kemampuan
adsorpsi cukup tinggi (Subechi, 2011).

Salah satu yang dapat digunakan untuk kepentingan tersebut adalah
kitosan, karena kitosan memiliki kemampuan yang sangat baik dalam
adsorpsi polutan organik maupun anorganik. Dengan keberadaannya yang
melimpah sebagai limbah cangkang crustacea, kitosan sangat potensial untuk
dikembangkan (Aranas dkk, 2009). Adanya fotokatalis yang termobilisasi
dalam Kkitosan menjadi semakin efektifnya proses adsorpsi sekaligus
degradasi polutan baik organik maupun anorganik. Dalam hal ini zat warna
akan diadsorp oleh permukaan padatan serta diurai menjadi komponen-
komponen yang lebih sederhana seperi senyawa CO, dan H,O yang aman
bagi lingkungan (Cotton dkk, 1999).

Rusdi (2012) melakukan preparasi komposit film TiO,-kitosan dan
aplikasinya untuk fotodegradasi methyl orange. TiO, yang digunakan
merupakan sintesis sonokimia dengan menggunakan prekursor kristal TiCl,.
Komposit TiO,-kitosan yang dihasilkan kemudian diaplikasikan untuk
fotodegradasi methyl orange dalam reaktor UV. Komposit film TiO,-kitosan

dapat mendegradasi methyl orange dengan presentase penurunan konsentrasi



methyl orange terbesar sebesar 96%. Penelitian lain dilakukan oleh Purnama
(2012) yang mempelajari tentang pengaruh komposisi berat TiO, dalam
campuran TiO,-kitosan dalam menguraikan zat warna metilen biru. TiO;
yang digunakan merupakan hasil sintesis dengan metode non hidrolisis sol-
gel (NSG) sedangkan preparasi komposit TiO,-kitosan dilakukan dengan
metode pembentukan beads. Hasil penelitiannya menyatakan komposit TiO,-
kitosan dengan perbandingan berat 0,25:1 memiliki aktivitas yang paling
tinggi dan waktu optimum penggunaan komposit TiO,-kitosan dalam
penguraian metilen biru adalah 60 menit.

Kedua penelitian diatas memiliki kekurangan yaitu bahan campuran
TiO,-kitosan tidak stabil secara mekanik sehingga TiO, mudah terlepas dari
kitosan karena dimungkinkan ikatan yang dibentuk antara TiO, dan kitosan
hanya ikatan secara fisik (Rusdi dan Aziz, 2012). Oleh karena itu penelitian
ini melakukan preparasi campuran TiO,-kitosan dengan metode sol-gel
menggunakan prekursor titanium isopropoksida (TTIP) yang dimasukkan
dalam matrik kitosan. Penelitian ini diharapkan diperoleh komposit TiO,-
kitosan yang lebih stabil secara mekanik (fisik) dan kimia karena sintesis

TiO, dilakukan secara in-vitro didalam matrik kitosan.



. ldentifikasi Masalah

Berdasarkan uraian latar belakang yang telah disebutkan di atas,
maka masalah yang dapat diidentifikasi adalah:
Diperlukan alternatif penanganan limbah zat warna melalui penggunaan
suatu material yang dapat mengurangi pencemaran, menggunakan bahan
yang lebih efisien.
Kondisi optimum dalam proses penanganan limbah zat warna perlu
dipelajari seperti konsentrasi larutan, pH larutan dan waktu reaksi.
. Batasan Masalah

Agar penelitian ini tidak menimbulkan kerancuan dan tidak meluas
dalam pembahasannya, maka diambil batasan masalah sebagai berikut :
. Sintesis TiO, dalam matrik kitosan menggunakan prekursor Titanium
Tetra Isopropoksida (TTIP).
Material pendukung yang digunakan dalam memodifikasi TiO, adalah
kitosan dari cangkang kepiting dengan DD 87, dengan konsentrasi TTIP
(%v/v) yang digunakan sebanyak 5% dan 10%.
Metode yang digunakan dalam sintesis komposit TiO,-Kitosan adalah
metode sol-gel .
. Rumusan Masalah
Berdasarkan uraian latar belakang masalah, maka dapat

dirumuskan permasalahan sebagai berikut:



1. Berapa konsentrasi optimum TTIP dalam sintesis TiO, di dalam matrik
kitosan yang digunakan sebagai komposit penghilang zat warna metilen
biru?

2. Bagaimana kondisi optimum komposit TiO,-kitosan dalam menghilangkan
zat warna metilen biru, yang meliputi waktu reaksi metilen biru dengan
komposit TiO,-kitosan optimum, konsentrasi metilen biru optimum dan
pH larutan metilen biru optimum?

E. Tujuan Penelitian

Berdasarkan rumusan masalah yang telah disebutkan di atas, maka
tujuan penelitian ini adalah:

1. Mengetahui konsentrasi optimum TTIP dalam sintesis TiO, di dalam
matrik kitosan yang digunakan sebagai komposit penghilang zat warna
metilen biru.

2. Mengetahui  kondisi  optimum  komposit  TiO,-kitosan  dalam
menghilangkan zat warna metilen biru yang meliputi waktu reaksi metilen
biru dengan komposit TiO,-kitosan optimum, konsentrasi metilen biru
optimum dan pH larutan metilen biru optimum

F. Manfaat Penelitian

Penelitian ini diharapkan dapat memberikan manfaat diantaranya:

1. Sebagai salah satu referensi dalam pengembangan sintesis komposit TiO,-
kitosan yang lebih stabil dalam menghilangkan zat warna.

2. Menambah alternatif baru dalam metode pengolahan limbah zat warna

(khususnya metilen biru) yang lebih efektif dan efisien.
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BAB V

KESIMPULAN DAN SARAN

A. Kesimpulan
Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan, maka dapat diambil kesimpulan
sebagai berikut :

1. Konsentrasi optimum TTIP (%v/v) yang digunakan dalam sintesis komposit
TiO,-kitosan dengan fasa kristal anatase adalah 10 %.

2. Uji aktivitas komposit TiO,-kitosan dalam menghilangkan zat warna metilen
biru didapatkan hasil sebagai berikut : waktu kontak optimum komposit TiO,-
kitosan dengan metilen biru adalah 6 jam, konsentrasi optimum larutan
metilen biru 5 ppm dan pada pH optimum 11 larutan metilen biru.

B. Saran
Berdasarkan hasil dari penelitian yang telah dilakukan, hal yang perlu
dilakukan untuk menyempurnakan penelitian ini adalah :

1. Perlu dilakukan uji aktivitas komposit terhadap zat warna lain untuk
membuktikan apakah sedemikian cepatnya proses penjenuhan yang terjadi
pada komposit.

2. Perlu dilakukan penelitian mengenai pengaruh komposisi berat komposit TiO,-
kitosan terhadap penguraian zat warna metilen biru.

3. Perlu dilakukan uji life time komposit Tio,-kitosan terhadap penguraian zat

warna metilen biru.
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LAMPIRAN

Lampiran 1: Skema Kerja

1. Sintesis Sol TTIP 5%

SmLTTIP

! ditambahkan

100 mL C

H3;COOH 10 %

diaduk dengan stirrer selama 24 jam
J pada temperatur kamar

Sol TTIP

aging sol TTIP selama 7 hari
A 4

Kristal TiO»

2. Sintesis Sol TTIP 10%

10 m

LTTIP

A

ditambahkan
y

100 mL CH;COOH 10 %

A

diaduk dengan stirrer selama 24 jam

Sol

y pada temperatur kamar
TTIP

A

aging sol TTIP selama 7 hari
y

Kristal TiO,




3. Preparasi Kitosan

3 gram kitosan

il ditambahkan

100 mL CH3;COOH 1 %

diaduk dengan stirrer selama 24 jam
pada temperatur kamar

\ 4

Larutan kitosan

4. Sintesis Komposit TiO,-Kitosan

40 mL kitosan

ditambahkan
80 mLsol TTIP

diaduk dengan stirrer selama 24 jam
pada temperatur kamar

Komposit TiO,-kitosan
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5. Uji Aktivitas Komposit TiO,-Kitosan dalam Menghilangkan Metilen
Biru dengan Variasi Waktu Kontak

0,02 gram komposit TiO,-kitosan

ditambahkan

A 4
20 mL larutan metilen biru 5 ppm

dimasukkan

Reaktor UV black light 365 nm 10 watt 220 volt

diaduk selama 1 jam

v dengan kecepatan 60 rpm

Campuran hasil pengujian

dipisahkan dengan sentrifuge

Filtrat

vy diukur dengan Spectronic 20 D
Absorbansi

Langkah yang sama dilakukan untuk waktu uji 2, 3, 4, 5, 6, 7 dan 8 jam.
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Uji Aktivitas Komposit TiO,-Kitosan dalam Menghilangkan Metilen
Biru dengan Variasi Konsentrasi Larutan Metilen Biru

0,02 gram komposit TiO,-kitosan

A 4
20 mL larutan metilen biru 3 ppm

A 4

Reaktor UV black light 365 nm 10 watt 220 volt

diaduk selama waktu optimum
v dengan kecepatan 60 rpm

Campuran hasil pengujian

+ dipisahkan dengan sentrifuge

Filtrat

v _diukur dengan Spectronic 20 D
Absorbansi

Langkah yang sama dilakukan untuk konsentrasi 5, 7, 9 dan 11 ppm.
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7. Uji Aktivitas Komposit TiO,-Kitosan dalam Menghilangkan Metilen
Biru dengan Variasi pH Larutan Metilen Biru

0,02 gram komposit TiO,-kitosan

ditambahkan

A 4
20 mL larutan metilen biru pada konsentrasi optimum dengan pH 3

i dimasukkan

Reaktor UV black light 365 nm 10 watt 220 volt

diaduk selama waktu optimum

v dengan kecepatan 60 rpm

Campuran hasil pengujian

i dipisahkan dengan sentrifuge

Filtrat

y diukur dengan Spectronic 20 D
Absorbansi

Langkah yang sama dilakukan untuk pH 4 , pH 5, pH 6, pH 7, pH 8, pH 9,

pH 10, pH 11, pH 12 dan pH 13.



Lampiran 2: Spektra FTIR Komposit TiO,-Kitosan

1.

Spektra FTIR Komposit TiO,-Kitosan TTIP 5%

225

%T

!

2SS

3749.62

75

4000 3500

Lab. Kimia Orgaik FMIPA - UGM

2931.80—

3000

S

2500 2000

Imelda F, kit-TTIP 5, pelet, 26 April 2013

Peak
308.61
354.9
401.19
478.35
648.08
1026.13
1080.14
1257.59
1342.46
10 1411.89
11 1558.48
12 2345.44
13 2931.8
14 3417.88
15 3749.62

© DN OAWN =

Intensity
1.819
0.078
2.455
2297
28611
3.722
3.166
11.458
7.044
3.135
2.504
10.826
3.178
1.375
11.772

Corr. Intensity
10177
7.776
0.876
0.229
0.923
1.038
1.445
0.415
0.566
3.959
3.198
0.779
0.256
7.325
0.728

1558 48—

1750 1500

Base (H)
331.76
370.33
416.62
501.49
879.54
1041.56
1134.14
1273.02
1350.17
1473.62
1620.21
2353.16
2947.23
3726.47
3788.19

E sHIMADZU

1257.59

1342.46

1411.89-
108014~
1026.13

Base (L) Area
293.18 54.628
339.47 58.507
378.05 58.753
4552 74.93
601.79 394.259
964.41 97.658
1049.28 120.771
1226.73 4286
1273.02 81.093
1357.89 153.295
1481.33 195.73
1882.52 393.05
2399.45 673.148
2954.95 1244057
3734.19 49.225

—_—

648.08
47835—
401.19—
30861

500
1/cm
Corr. Area
16.707
2475
2.999
0.988
19.408
3.055
7.966
0.364
1.734
20.295
23.658
5.706
3.379
316.215
0.606
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2. Spektra FTIR Komposit TiO,-Kitosan TTIP 10%

~ O OB WN -

.
ab. Kimia Orgapik FMIPA - UGM

20—t e,
.
%T |
15—
10-
5
sg /\E
gg 3
85 Lad &
0 1288 o-g
2888 BRY
grde
4000 3500 3000 2500

Imelda F,10 ml T2K, pelet, 26 April 2013

Peak Intensity
300.9 4318
354.9 1.243
408.91 0.958
4552 0.473
49378 0.093
555.5 1.12
1080.14 4.542
1411.89 6.952
1527.62 5.645
1620.21 5.323
234544 4117
2893.22 2272
2931.8 2.191
3016.67 2108
3170.97 1.749
3209.55 1.658
3286.7 1.55
3356.14 1.421
3749.62 3.89
3819.06 3.893

2000

Corr. Intensity
26.506
23.882
1.055
0.882
1.144
0.126
6.79
2.956
1.336
1.97
0.304
0.036
0.064
0.018
0.023
0.03
0.017
0.046
0.362
0.1

1620.21
1527.62—

T T

E sHIMADZU

—3A00.90=—-

35490 —

1750 1500

Base (H)
324.04
362.62
432,05
470.63
509.21
578.64
1211.3
1458.18
1566.2
1712.79
2353.16
2900.94
2947.23
3024.38
3178.69
3217.27
3294.42
3371.57
3765.05
3826.77

T

1250

Base (L)
293.18

33176
1393.48

439.77

47835

540.07

979.84

1219.01
1465.9

1573.91
1728.22
2399.45
2908.65
2985.81
3024 .38
3178.69
324813
3302.13
372647
3795.91

T
1000

L —
750

|Area
27376
3
|72.11
63.683
71.753
74.637_
261.356
237.251
118.191
163.76
752.559
754,098
163.706
64.397
1265.61
168.237
183.342
127.014
53.281
43.094

Corr. Area

110.639
117.693
6.466

6.444

13.035
{1.161
138.456
15.798
3.889
8.389
13.958
0.599
0.243
0.159
1112
0.174
0.069
0.451
10.667
0.234
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Lampiran 3: Difraktogram Sinar-X Komposit TiO,-Kitosan
1. Difraktogram Sinar-X Komposit TiO,-Kitosan TTIP 5%

e Multi Plot ***

File Name : Data 2012\UIN Imelda-3

Sample Name : KIT + TTP 5 Comment : KIT + TTP 5
Date & Time : 02-14-12 03:17:59

Condition

X-ray Tube : Cu(1.54060 A) Voltage : 40.0 kV Current : 30.0 mA
Scan Range : 3.0000 <-> 70.0000 deg Step Size : 0.0200 deg
Count Time : 0.24 sec Slit DS : 1.00 deg SS : 1.00 deg RS : 0.30 mm

500 — - e — - —_— —_— — -~
j (Group:Data 2012, Data:UIN Imelda-3] KIT + TT7 §

1 (Counts)

70
Theta-2Theta (deg)



*** Basic Data Process *** Y ng 2012

Group Name : Data 2012
Data Name : UIN Imelda-3
File Name : UIN Imelda-3.PKR
Sample Name : KIT + TTP 5
Comment # KIT 4+ TTP 5
# Strongest 3 peaks
no. peak 2Theta d I/I11 FWHM Intensity Integrated Int
no. (deg) (A) (deg) (Counts) (Counts)
1 13 14.0200 6.31173 100 0.00000 36 0
2 11 13.7400 6.43972 97 0.00000 35 0
3 14 14.5600 6.07883 97 0.00000 35 0
# Peak Data List
peak  2Theta d /L1 FWHM Intensity Integrated Int
no. (deg) (A) (deg) (Counts) (Counts)
1 9.1400 9.66778 28 0.52000 10 453
2 - 9.8000 9.01812 22 0.00000 8 0
3 10.2400 8.63159 28 0.00000 10 0
4 10.6000 8.33923 31 0.00000 14, 0
5 10.9600 8.06611 36 0.00000 g 13 0
6 11.7400 7.53190 56 0.00000 20 0
7 12.5200 7.06436 83 0.00000 30 0
8 12.6600 6.98655 81 0.00000 29 0
9 12.8400 6.88901 89 0.00000 32 0
10 13.3800 6.61217 89 0.00000 32 0
11 13.7400 6.43972 97 0.00000 - 35 0
12 13.8800 6.37508 89 0.00000 32 0
13 14.0200 6..31173 100 0.00000 36 0
14 14.5600 6.07883 97 0.00000 35 0
15 15.2400 5.80910 92 0.00000 33 0
16 15.8400 5.59038 69 0.00000 25 0
7 16.2800 5.44027 72 0.00000 26 0
18 16.6600 5.31702 64 0.00000 23 0
19 17.0000 5.21144 67 0.00000 24 0
20 17.4400 5.08094 47 0.00000 17 0
2% 17.5600 5.04649 44 0.00000 16 0
22 18.3000 4.84405 39 0.00000 14 0
23 18.7400 4.73130 36 0.00000 13 0
24 19.5400 4.53936 B33 0.00000 " 12 0
25 20.2400 4.38392 25 0.00000 9 0
26 20.6800 4.29163 17 0.00000 6 0
27 21.4000 4.14883 31 0.56000 11 611
28 21.9800 4.04065 42 0.00000 15 0
29 - 22.5000 3.94843 39 0.96000 14 758
30 23.5900 3.76840 14 0.10000 5 51
31 25.1000 3.54501 22 0.96000 8 437
32 25.6800 3.46624 11 0.00000 4 0
33 27.9600 3.18855 3 0.00000 1 0
34 33.8200 2.64827 3 0.00000 " 0
35 34.2400 2.61674 6 0.00000 2 0
36 34.4200 2.60347 6 0.00000 2 0
37 34.7250 2.58129 8 0.05000 3 15
38 34.8200 2.573175 6 0.14000 2 16
39 35.6800 2.51436 3 0.00000 1 0
40 36.4500 2.46299 6 0.06000 2 14
41 36.8400 2.43781 8 0.04000 3 21
42 37.8300 2.37626 25 0.38000 9 260
43 38.6600 2,32713 3 0.00000 1H 0
44 39.5800 2.27513 31 0.60000 11 356
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peak
no.
45
46
47

.48
49
50
51
52
53
54
55
56
57
58
59
60
61
62
63
64
65
66
67
68
69
70
71
72
73
74
75

2Theta
(deg)
41.1400
42.5000
42.8600
43.2400
44.0516
46.2900
46.8200
47.3400
47.8200
48.5200
49.1800
49.7800
53.2000
53.5000
53.9200
54.3200
55.0000
55.5800
56.1000
56.4600
57.3800
60.5800
61.4400
61.7800
62.1400
62.5000
63.3000
64.4350
68.1400
68.8800
69.8600

RFREPRPRRPPRERRPRPRRPRRERRERREREREREEBONNDNN

d
(A)

.19239
.12533
.10831
.09066
.05400
.95975
.93880
.91871
.90056
.87477
.85114
.83022
.72034
.71140

.69906
.68749

.66822
.65218
.63809
.62850
.60456
.52723
.50790
.50041
.49258
.48485
.46800
.44485
.37503
.36205
.34533

/11

oW WwWw

39
56
42
19
14
11
14
22
33
42
33
25
11
14

22
25
17
42

44
28

FWHM
(deg)
0.00000
0.00000
0.08000
0.00000
0.64330
0.14000
0.44000
0.56000
0.00000
1.08000
0.00000
0.28000
0.24000
0.08000
0.36000
0.44000
0.00000
0.72000
0.40000
0.36000
0.24000
0.08000
0.16000
0.00000
0.40000
1.12000
0.48000
0.63000
0.16000
0.84000
0.68000

Intensity
(Counts)

1
1
2
b 3
31
3
6
14

20
15

L =
COWUNODWWN U ON

Integrated Int

(Counts)
0

0
24
0
919
42
140
540
0
941
0
225
74
30
156
531
0
529
140
82
121
23
76
0
126
309
148
490
41
613
233
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| 4

*** Basic Data Process ***

# Data Infomation

Group Name Data 2012

Data Name ¢ UIN Imelda-3
File Name : UIN Imelda-3.RAW
Sample Name : KIT + TTP 5
Comment : KIT + TTP 5

Date & Time 02-14-12 03:17:59

# Measurement Condition

X-ray tube
target : Cu .
voltage : 40.0 (kv)
current : 30.0 (mAa)

Slits
divergence slit : 1.00 (deg)
scatter slit : 1.00 (deg)
receiving slit ¢ 0.30 (mm)

Scanning -
drive axis : Theta-2Theta
scan range 2 3.0200 - 70.0000 (deg)
scan mode : Continuous Scan M
scan speed : 5.0000 (deg/min)
sampling pitch H 0.0200 (deg)
preset time : 0.24 (sec)

# Data Process Condition

Smoothing [ AUTO ]
smoothing points 1 63

B.G.Subtraction [ AUTO ]
sampling points : 83 -
repeat times : 30

Kal-a2 Separate [ MANUAL ]

Kal a2 ratio : 50 (%)

Peak Search [ AUTO ]
differential points : 27
FWHM threshold : 0.050 (degq)

intensity threshold : 30 (par mil)
FWHM ratio (n-1)/n : 2

System error Correction [ NO ]

Precise peak Correction [ NO ]
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Basic Data Process ***

* %k ok

Group Name : Data 2012

Data Name
File Name

UIN Imelda-3

UIN Imelda-3.PKR
KIT + TTP 5
KIT + TTP 5

Sample Name
Comment

70

Theta-2Theta (deg)
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2. Difraktogram Sinar-X Komposit TiO,-Kitosan TTIP 10%

File Name

i Multi Plot ***

Data 2012\Imelda Maret-2

Sample Name T2K As Comment : T2K As

Date & Time 03-18-12 08:10:09

Condition
X-ray Tube Cu(1.54060 a) Voltage 40.0 kv Current 30.0 mA
Scan Range 3.0000 <-> 70.0000 deg Step Size 0.0200 deg

Count Time

0.24 sec

Slit

DS : 1.00 deg SS :

1.00 deg RS

400

0.30 mm

I (Counts)

300
|

100

W

A

} WA
W,

[Group:Data 2012, Data:lmelda Maret-2) T2K As

A\, .

T T

70
Theta-2Theta (deg)
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Group Name
Data Name
File Name
Sample Name
Comment

# Strongest 3
no. peak
no.
1 19
2 6
3 5

* %k

Data 2012

Imelda Maret-2
Imelda Maret-2.PKR
T2K As

T2K As
peaks
2Theta d
(deg) (a)

25.4760 3.49353
10.5600 8.37073
10.0600 8.78562

# Peak Data List

peak
no.

2Theta d
(deg) (A)
3.:3350 26.47147
4.7500 18.58845
5.8400 15.12125

9.2000 9.60487
10.0600 8.78562
10.5600 8.37073
11.5200 7.67524
12.1800 7.26078
13.2375 6.68302
14.8733 5.95148
16.4850 5.37307
17.'5725 5.04292
19.3633 4.58038
20.1950 4.39359
20.9700 4.23293
211.7225 4.08796
22.7633 3.90335
24.1400 3.68377
25.4760 3.49353
27.4850 3.24257
28.2800 3.15319
29.1800 3.05795
29.6800 3.00757
30.5600 2.92294
31.1600 2.86801
31.4600 2.84134
31.9700 2.79117
32.5866 2.74563

. 34.1100 2.62641
35.9000 2.49946
36.7600 2.44293
37.5650 2.39241
38.1150 2.35914
39.6200 2.27293
40.6900 2.21559
41.6500 2.16672
42.4500 2.12772
43.4500 2.08104
44.9700 2.01416
47.9883 1.89429
48.8000 1.86466
49.6500 1.83471
49.2G600 1.82610
51.1150 1.78551

Basic Data Process

T/T1
100

60
60

L/T1

* % %

FWHM
(deg)

1.23200
0.00000
0.00000

FWHM
(deg)

0.19000
0.06000
0.08000
1.02000
0.00000
0.00000
1.26000
0.82660
0.35500
0.06670
0.07000
0.04500
0.07330
0.17000
0.08000
0.11500
0.27330
0.80000
1.23200
0.17000
0.08000
0.08000
0.14000
0.08000
0.04000
0.04000
0.10000
0.18670
0.06000
0.08000
0.04000
0.41000
0.23000
0.08000
0.10000
0.10000
0.22000
0.26000
0.10000
0.99670
0.48000
0.06000
0.05340
0.13000

y

Intensity
(Counts)

Intensity
(Counts)

o
QUUNRFWBYOAUNIO A0

[y
o

11

I8 Mard 201

Integrated Int
(Counts)
3574
0
0

Integrated Int
(Counts)
73
30
42
1756
0
0
1531
684
479
73
/ 31
41
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peak
no.
45
46
47
48
49
50
3
52
53
54
55
56
57
58
59
60

2Theta

62

- (deg)
52.
53
54,
54.
56.
56.
57.
58.
60.

.5850

63.

63.

66.

67.

68.

69.

2400
3800
1800
9100
0800
3100
6783
3200
3750

1600
5200
0550
1250
8850
8250

d
(A)
1.74968
1.71497
1.69152
1.67074
1.63863
1.63248
1.59697
1.580091
1.53193
1.48304
1.470091
1.46344
1.41329
1.39333
1.36197
1.34591

I/I1

FWHM
(deg)
0.12000
0.06000
0.36000
0.46000
0.04000
0.22000
0.18330
0.12000
0.11000
0.75000
0.12000
0.04000
0.07000
0.19000
0.15000
0.31000

>
Intensity Integrated Int

(Counts)
7
3
13
21

=
ONVWWNINBOUIOVOW

[

(Counts)
53
42

330
844
25
160
15
37
40
575
106
31
21
156
76
174



*** Basic Data Process ***

# Data Infomation

Group Name : Data 2012
Data Name : Imelda Maret-2
File Name : Imelda Maret-2.RAW
Sample Name : T2K As
Comment : T2K As
Date & Time : 03-18-12 08:10:09
# Measurement Condition

X-ray tube
target ¢ Cu
voltage : 40.0 (kv)
current : 30.0 (mA)

Slits
divergence slit : 1.00 (deg)
scatter slit : 1.00 (deg)
receiving slit : 0.30 (mm)

Scanning
drive axis
scan range

Theta-2Theta
3.0200 - 70.0000 (deg)

scan mode Continuous Scan M
scan speed’ H 5.0000 (deg/min)
sampling pitch 3 0.0200 (deg)
preset time 3 0.24 (sec)
# Data Process Condition

Smoothing [ AUTO ]
smoothing points 27

B.G.Subtraction [ AUTO ] \
sampling points 827
repeat times $:30

Kal-a2 Separate [ MANUAL ]

Kal a2 ratio : 50 (%)

Peak Search [ AUTO ]
differential points : 53
FWHM threshold : 0.050 (deg)
intensity threshold : 30 (par mil)
FWHM ratio (n-1)/n : 2

System error Correction [ NO ]
Precise peak Correction [ NO ]
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Basic Data Process ***

% %k

: Data 2012

Group Name
Data Name

Imelda Maret-2

Imelda Maret-2.PKR

File Name H
T2K As
T2K As

Sample Name
Comment

70
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Lampiran 4: Penentuan Panjang Gelombang Maksimum Metilen Biru

1. Data hasil penentuan panjang gelombang maksimum metilen biru

PANJANG GELOMBANG

ABSORBANSI

(nm)

600 0,368
616 0,458
632 0,496
648 0,687
664 0,854
682 0,415
696 0,103

2. Kurva hubungan antara panjang gelombang dengan absorbansi

0,9
0,8
0,7
0,6
0,5

0,4

Absorbansi

0,3
0,2

0,1

0

600 620 640 660 680 700
Panjang gelombng (nm)
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Lampiran 5: Pembuatan Kurva Standar Metilen Biru

1. Data hasil pembuatan kurva standar metilen biru

Panjang gelombang Konsentrasi Metilen Biru  Apsorbansi

(nm) (ppm)

664 0 0

664 1 0,172
664 Z 0,31
664 3 0,516
664 4 0,684
664 5 0,868

2. Kurva hubungan antara konsentrasi dengan absorbansi

0,9 y = 0,1738x - 0,0094
0,8 R2 = 0,9981

Absorbansi

0,1 1 2 3 4 5 6
Konsentrasi (ppm)
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Lampiran 6: Hasil Uji Aktivitas Komposit Tio,-Kitosan dalam
Menghilangkan Metilen Biru dengan Variasi Waktu Kontak.

1. Data hasil uji aktivitas komposit TiO,-kitosan dalam menghilangkan metilen
biru dengan variasi waktu kontak.

t(Jam) Co(ppm) Absorbansi C (ppm) % yang hilang

1 5 0,732 4,283 14,34
2 5 0,730 4,273 14,54
3 5 0,726 4,249 15,02
4 5 0,678 3,971 20,58
5 5 0,506 2,977 40,46
6 5 0,470 2,769 44,62
7 5 0,666 3,902 21,96
8 5 0,660 3,867 22,66

2. Kurva hubungan antara waktu kontak dengan % konsentrasi metilen biru yang
hilang

50
45
40
w0 35
30
25
20
15
10

% Konsentrasi metilen biru
yang hilan

0 T T T T 1
4 6 8 10

waktu (jam)

o
N




Lampiran 7: Hasil Uji Aktivitas Komposit Tio,-Kitosan dalam

Menghilangkan Metilen Biru dengan Variasi Konsentrasi

82

1. Data hasil uji aktivitas komposit TiO,-kitosan dalam menghilangkan metilen

biru dengan variasi konsentrasi metilen biru.

(pc;;(r)n) t jam) Absorbansi (p;():m) % yang hilang
3 6 0,324 1,925 35,83
5 6 0,380 2,249 55,02
7 6 0,622 3,647 47,90
9 6 0,796 4,653 48,30
11 6 0,870 5,081 53,81

2. Kurva hubungan antara waktu kontak dengan % konsentrasi metilen biru yang

hilang

% Konsentrasi metilen biru

yang hilang

60

(O
o

N
o

w
o

N
o

=
o

o

4

8 10

konsentrasi MB (ppm)

12




Lampiran 8: Hasil Uji Aktivitas Komposit TiO,-Kitosan dalam

Menghilangkan Metilen Biru dengan pH Larutan

83

1. Data hasil uji aktivitas komposit TiO,-kitosan dalam menghilangkan metilen
biru dengan variasi pH larutan metilen biru.

pH t Jam) (p(;(r)n) Absorbansi (p;:m) % yang hilang
3 6 5 0,404 2,387 52,26
4 6 5 0,350 2,075 58,50
5 6 5 0,331 1,965 60,70
6 6 5 0,314 1,867 62,66
7 6 5 0,302 1,798 64,04
8 6 5 0,296 1,763 64,74
9 6 5 0,278 1,659 66,82
10 6 5 0,220 1,324 73,52
11 6 5 0,184 1,116 77,68
12 6 5 0,484 2,850 43,00
13 6 5 0,642 3,763 24,74

2. Kurva hubungan antara waktu kontak dengan % konsentrasi metilen biru yang

hilang

% Konsentrasi metilen biru

yang Hilang

= N W b D
O O O O O o o

5 10
pH Larutan Metile Biru

15
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Lampiran 9: Perhitungan

1. Konversi absorbansi ke konsentrasi dengan metode kurva standar
Persamaan garis kurva standar:
y =0,173x - 0,009

(Absorbansi (y)+ 0,009)
0,173

[Konsentrasi (¢)] =
Contoh perhitungan:
_ (0,470+ 0,009)

[C] = 0,173

= 2,769 ppm

2. Perhitungan % yang hilang

_ (Konsentrasi Awal—Konsentrasi Akhir)

% yang hilang x 100%

Konsentrasi Awal

= (5—2e?) x 100%

=44,62%
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