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ABSTRAK

PENGARUH TEMPERATUR KALSINASI DALAM SINTESIS ZnO-
XANTHAN GUM SEBAGAI FOTOKATALIS UNTUK FOTODEGRADASI
ZAT WARNA METHYL ORANGE

Oleh
Rizki Bangun Setia Ningrum
NIM 14630037

Dr. Imelda Fajriati, M.Si.
NIP. 19750725 200003 2 001

Telah dilakukan sintesis ZnO-Xanthan Gum sebagai fotokatalis dalam
fotodegradasi zat warna methyl orange. Penelitian ini betujuan untuk mengkaji
pengaruh variasi temperatur kalsinasi dalam sintesis ZnO-Xanthan Gum terhadap
perubahan parameter struktur kristal, kisi kristal (a dan c), volume unit sel, ukuran
kristalit, energi celah pita (Eg), dan untuk menguji aktivitas fotokatalis dalam
fotodegradasi zat warna methyl orange.

Preparasi sintesis ZnO-Xanthan Gum dilakukan dengan metode sol-gel
menggunakan seng asetat dihidrat sebagai prekursor, etanol sebagai pelarut, dan
Xanthan Gum sebagai stabilizer. Sintesis ZnO-Xanthan Gum dikalsinasi dengan
variasi temperatur sebesar 300°C, 400°C, 500°C: dan 600 °C selama 60 menit. Hasil
kristal ZnO-Xanthan Gum dikarakterisasi dengan menggunakan Spektrofotometer
UV-Vis Reflektansi (DRS), X-Ray Diffraction (XRD), dan Fourier Transform
Infra-Red (FTIR).

Hasil sintesis ZnO-Xanthan Gum dikarakterisasi dengan XRD
menunjukkan struktur kristal ZnO-Xanthan Gum yang terbentuk adalah heksagonal
(wurtzite). Karakterisasi dengan Spektrofotometer DRS menunjukkan variasi
temperatur 300°C, 400°C, 500°C, dan 600°C, berpengaruh terhadap energi celah pita
(Eq) ZnO-Xanthan Gum dengan besar berturut-turut adalah 3,18 eV; 3,31 eV; 3.16
eV; 3,32 eV. Kemampuan fotokatalis ZnO-Xanthan Gum untuk mendegradasi zat
warna methyl orange diuji menggunakan Spektrofotometer UV-Vis diperoleh hasil
degradasi tertinggi yang dicapai pada temperatur kalsinasi 500°C dengan persentase
fotodegradasi sebesar 53 % dan ukuran kristal sebesar 30,18 nm.

Kata kunci : ZnO-Xanthan Gum, methyl orange, metode sol-gel, wurtzite
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BABI
PENDAHULUAN

A. Latar Belakang

Limbah dari industri tekstil yang dibuang ke alam dalam jumlah besar dan
juga tanpa penanganan yang benar. Salah satu limbah yang cukup dominan yaitu
zat warna tekstil yang bersifat non biodegredable. Zat warna tekstil pada
umumnya dibuat dari senyawa azo dan turunannya yang merupakan gugus
benzena yang sulit didegradasi, jika didegradasi membutuhkan waktu yang lama.
Senyawa azo apabila dibiarkan terlalu lama dalam lingkungan akan menjadi
sumber penyakit karena sifatnya yang karsinogen dan mutagenik (Christina dkk,
2007).

Salah satu senyawa azo yang banyak ditemukan pada limbah industri
tekstil adalah zat warna methyl orange. Biasanya zat warna azo ini digunakan
untuk pewarnaan kain. Warna methyl orange merupakan salah satu zat warna
anionik dengan gugus azo berbentuk serbuk berwarna jingga tua yang memiliki
ukuran molekul 1,58 x 0,65 x 0,26 nm. Gugus azo yang dimilikinya merupakan
zat warna sintesis dan paling reaktif dalam proses pencelupan bahan tekstil.
Methyl orange termasuk zat warna dispersi jenis azo yang memiliki kelarutan
yang rendah dalam air dan dapat dihilangkan seperti partikel koloid (Widjajanti

dkk, 2011).



Banyak metode penanggulangan limbah zat warna yang telah digunakan,
diantaranya menggunakan metode fotokatalis. Metode ini memanfaatkan energi
foton dan katalis semikonduktor. Selain itu, metode fotokatalis ini tidak bersifat
spesifik pada senyawa tertentu sehingga bisa digunakan untuk mendegradasi
limbah organik maupun anorganik (Kabra dkk., 2004).

Terdapat beberapa material logam oksida yang memiliki sifat fotokatalis
yaitu TiO; dan ZnO, kedua fotokatalis ini memiliki aktivitas yang tinggi pada
daerah panjang gelombang UV. TiO> dan ZnO sama-sama bersifat fotokatalis dan
dapat mendegradasi senyawa organik. Beberapa penenlitian melaporkan bahwa,
efisiensi aktivitas ZnO relatif lebih tinggi dibandingkan TiO, sebagai fotodegrasi
dalam larutan air (Kenanakis dkk., 2011). Menurut Kasuma, (2012), ZnO
mempunyai beberapa keunggulan seperti stabil terhadap cahaya, tidak beracun,
ramah lingkungan dan memiliki kemampuan dalam mendekomposisi senyawa
organik dan bakteri yang sering mengkontaminasi lingkungan.

Seng Oksida (ZnO) merupakan salah satu material semi konduktor yang
sangat menjanjikan untuk diaplikasikan pada berbagai divais mikroelektronik,
opoelektronik, termasuk pada transparent thin film transistor, foto detektor dan
sel surya. Material ZnO memiliki celah pita langsung (direct band gap) yang lebar
(3,37 eV), sechingga memungkinkan penyerapan radiasi UV secara langsung
(band-to-band transition) (Kenanakis dkk., 2011).

Ada berbagai macam metode dalam sintesis ZnO seperti magnetron
sputtering, spray pyrolysis, electrodeposition, sol-gel, pulsed laser deposition,

chemical bath deposition dan lain-lain (Priyanka dkk., 2016). Salah satu metode



sintesis yang sederhana dan cukup mudah yaitu metode so/-gel. Pada metode ini ,
sintesis ZnO melalui perubahan beberapa fase yaitu larutan mejadi so/ (koloid
yang mempunyai padatan tersuspensi dalam larutannya) dan kemudian menjadi
fase gel. Dalam fase gel ini ukuranya lebih besar dibandingkan so/ (Pumying dkk,
2013). Metode sol-gel sesuai untuk preparasi material berbentuk bubuk. Suspensi
dari partikel padat atau molekul-molekul koloid dalam larutan, dibuat dengan
metal alkoksi dan dihidrolisis dengan air, menghasilkan partikel padat metal
hidroksida dalam larutan dan reaksinya adalah reaksi hidrolisis (Paveena dkk,
2010).

Berdasarkan penelitian Arista dkk., (2015) agar so/ menjadi homogen
dan stabil selama proses sintesis dalam metode sol-gel, perlu dietanolamin (DEA)
sebagai stabilizer. Namun dietanolamin diketahui berpotensi sebagai senyawa
karsinogen. DEA diketahui dapat memblokir kemampuan tubuh untuk menyerap
nutrisi kaolin dan mempengaruhi senyawa pada perkembangan otak. Oleh sebab
itu, dibutuhkan stabilizer lain yang tidak bersifat toksik. Xanthan Gum merupakan
salah satu natural polisakarida yang potensial sebagai alternatif menggantikan
DEA sebagai stabilizer. Menurut penelitian Liu dkk., (2015), Xanthan Gum yang
digunakan untuk membentuk nanokristalin ZnO dalam sintesis yang
menggunakan metode sol-gel. Xanthan Gum dapat digunakan sebagai bahan
stabilizer. Karena memiliki rantai panjang yang berasal dari D-glukonat. Xanthan
Gum dapat sebagai agen polimerasi serta sebagai agen pengontrol pertumbuhan
nanopowder dalam metode sol-gel, dengan kristanilitas yang didapatkan relatif

lebih tinggi.



Xanthan Gum ditemukan pada awal tahun 1940 dan berasal dari
farmentasi karbohidrat oleh bakteri Xanthomonas competris. Larutan Xanthan
Gum stabil pada keadaan alkali maupun asidik. Antara pH 1-13, viscositas
Xanthan Gum masih cenderung konstan. Hal ini sebagian besar digunakan sebagai
agen pengental dalam makanan, kosmetik dan UID pengeboran fluida (Sharma
dkk., 2006). Xanthan Gum termasuk emulgator hidrokoloid yang membentuk
emulsi tipe m/a dan digunakan secara luas untuk formulasi sediaan topikal dan
oral. Xanthan Gum bersifat tidak toksik, dapat bercampur dengan banyak bahan-
bahan farmasetika, serta mempunyai stabilitas dan viskositas yang baik pada
rentang pH dan temperatur yang luas (Rowe dkk., 2006).

Pada penelitian ini, bahan yang digunakan sebagai senyawa prekursor
adalah Zn-asetat dihidrat, dengan Xanthan Gum sebagai stabilizer. Keunggulan
dari Xanthan Gum Xanthan Gum bersifat tidak toksik, dapat bercampur dengan
banyak bahan-bahan farmasetika, serta mempunyai stabilitas dan viskositas yang
baik pada rentang pH yang lebar. Metode yang digunakan adalah metode sol-ge/
dengan variasi temperatur kalsinasi yang bervariasi yaitu 300°C, 400°C, 500°C
dan 600°C. Temperatur kalsinasi perlu divariasi karena proses hasil sintesis
berpengaruh terhadap struktur dan karakteristik partikel kristal. Dengan demikian,
penelitian ini juga mengkaji dan mempelajari pengaruh variasi temperatur
terhadap energi celah pita, struktur kristal dan ukuran parikel ZnO-Xanthan Gum
serta uji aktivitas ZnO-Xanthan Gum terhadap fotodegradasi zat warna methyl

orange.



Perbedaan dan pembaharuan penelitian ini dengan penelitian sebelumnya
terletak pada proses sintesis ZnO, dimana terdapat penambahan Xanthan Gum
sebagai penstabil (stabilizer) dan variasi temperatur kalsinasi dalam proses dalam
pembentukan kristal ZnO. Perlakuan variasi temperatur kalsinasi juga diharapkan
mempengaruhi  struktur kristal ZnO yang terbentuk sehingga meningkatkan
aktivitas fotokatalis ZnO dalam mendegradasi zat warna methyl orange. Hasil
sintesis ZnO dikarakterisasi menggunakan Spektrofotometer UV-Vis Reflektansi
(DRS), X-ray Diffraction (XRD) dan Fourier Transform Infra-Red (FTIR). Uji
aktivitas fotokatalis dari ZnO terhadap fotodegradasi zat warna methyl orange
ditentukan dengan Spektrofotometer UV-Vis.

B. Batasan Masalah

Batasan masalah dalam penelitian ini adalah:

1. Bahan prekursor yang digunakan serbuk Zn(CH3C0OO),.2H,0.

2. Metode yang digunakan dalam sintesis kristal ZnO-Xanthan Gum adalah
metode sol-gel.

3. Karakterisasi kristal ZnO-Xanthan Gum menggunakan Spektrofotometer UV-
Vis, XRD, FTIR dan DRS.

4. Variasi temperatur kalsinasi dalam sintesis ZnO-Xanthan Gum sebesar 300°C,

400°C, 500°C dan 600°C.



C. Rumusan Masalah

Bagaimana pengaruh temperatur kalsinasi terhadap gugus fungsi fotokatalis
ZnO-Xanthan Gum ?

Bagaimana pengaruh variasi temperatur kalsinasi terhadap struktur kristal,
ukuran kristalit fotokatalis ZnO-Xanthan Gum ?

Bagaimana terhadap energi celah pita fotokatalis ZnO-Xanthan Gum ?
Bagaimana aktivitas fotokatalis ZnO-Xanthan Gum dalam fotodegradasi zat

warna methyl orange dengan variasi temperatur kalsinasi?

D. Tujuan Penelitian

E

Tujuan penelitian adalah:
Mengetahui pengaruh temperatur kalsinasi terhadap gugus fungsi fotokatalis
Zn0O-Xanthan Gum.
Mengetahui pengaruh variasi temperatur kalsinasi terhadap struktur kristal,
ukuran kristalit fotokatalis ZnO-Xanthan Gum.
Mengetahui terhadap energi celah pita (E,) fotokatalis ZnO-Xanthan Gum.
Mengetahui aktivitas fotokatalis ZnO-Xanthan Gum dalam fotodegradasi zat

warna methyl orange dengan variasi temperatur kalsinasi.

. Manfaat Penelitian

Hasil penelitian ini diharapkan dapat memberikan pengetahuan tentang

karakterisasi ZnO-Xanthan Gum dengan adanya variasi temperatur kalsinasi

terhadap uji fotodegradasi zat warna methyl orange.



BAB YV
PENUTUP

A. KESIMPULAN

1.

Berdasarkan karakterisasi FTIR pada ZnO-Xanthan Gum dengan temperatur
kalsinasi 400°C diketahui bahwa, telah berhasil dilakukan sintesis ZnO dengan
Xanthan Gum sebagai stabilizer yang ditandai munculnya puncak khas dari
Xanthan Gum pada serapan bilangan gelombang 2931.80 c¢cm™' dan adanya
serapan pada bilangan gelombang 493.78 c¢cm! sebagai indikasi adanya ikatan
Zn-0.

Berdasarkan karakterisasi XRD diketahui bahwa sampel yang diuji merupakan
sistem kristal heksagonal (wurtzite) yang ditunjukkan oleh puncak-puncak
difraksi berdasarkan data JCPDS. Ukuran kristal pada temperatur 300°C
sebesar 31,29 nm, temperatur 400°C sebesar 25,05 nm, temperatur 500°C
ukuran kristal sebesar 30,18 nm, sedangkan pada temperatur 600°C ukuran
kristal sebesar 28,90 nm.

Berdasarkan karakterisasi spektrofotometer DRS menunjukkan variasi
temperatur 300°C, 400°C, 500°C, dan 600°C, berpengaruh terhadap energi
celah pita ZnO-Xanthan Gum dengan besar Eg berturut-turut adalah 3,18 eV;
3,31 eV;3.16 eV; 3,32 V.

Hasil fotodegradasi tertinggi dicapai oleh ZnO-Xanthan Gum pada hasil
sintesis dengan temperatur kalsinasi 500°C dengan persentasi fotodegradasi

sebesar 53 %.
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B. SARAN

1. Prekursor serta stabilizer di karakterisasi terlebih dahulu. Karakterisasi

menggunakan XRD serta FTIR, sebagai parameter perbandingan dengan hasil.

2. Dapat dilakukan uji aktivitas kristal ZnO-Xanthan Gum terhadap degradasi
zat warna methyl orange dengan berbagai macam variabel bebas. Variabel
bebas yang dilakukan bisa dari segi variasi konsentrasi, variasi waktu kontak

ataupun variasi pH.

3. Uji aktivitas juga dapat dilakukan di daerah gelap dan sinar matahari untuk

mengetahui presentasi degradasi zat warna yang optimum.

4. Untuk memperluas bahan kajian ZnO-Xanthan Gum dapat juga dilakukan uji

aktivitas terhadap senyawa zat warna ataupun logam berat.
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LAMPIRAN

Lampiran 1. Perhitungan Struktur Kristal ZnO-Xanthan Gum

Bidang difraksi dhki
100 2.821
002 2.6068

1. Penentuan parameter a, ¢, dan volume kristal

1 _ 4 (h2+hk2+k2) ? _4 (h2+hk2+k2) ?
dm? 3\ c? (dhmz ~3

1 4 (12+0%+0? 0? 4 02+02+02 22
(dnki)? _E( a? ) I 2 (dhkl)z _5( ) T 2

1 401 0 4 4
(2.821)2 _E(ﬁ) t2 (2.6068)2 5(_) t2

1 401 0 . 4
(2.821)2 _E(ﬁ) t2 (2.6068)2 0+2

1 4 d I3
795804  3a? 67954 32
=% % 795804 c®’=4 X 6.7954

3

a = 3.2574 (4) ¢ = 52136 (4)

V3

V= TGZC

v = 0,8660254 x (3.2574 (&))* x 5.2136(4)

vV = 47.9086 (A’)3

300 (°C) 400(°C) 500(°C) 600(°C) JCPDS (36-1451)

a(A) 3.2574 3.2470  3.2698  3.2485 3.2490
c(A) 52136 51992 52074  5.1998 5.206
c/a 1.6005  1.6012 1.5926 1.6007 1.6023

V(A% 479086 47.4719 482153 47.5213 47.6200
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Lampiran 2 Perhitungan Ukuran Kristal ZnO-Xanthan Gum

49

KX D= 0,89x0,154
B cos® B cos6
1
D= 1,3705 S =
B cos@ D
Variasi B B 20 (0] cos 0 D 0
Temperatur (deg) (radian) ©) ©) (nm) (10°garis/cm
(°O) 2)
300 0264 0.00461 36.164 18.082 0.9506 31.29 1.02E-03
400 0.33 0.00576  36.33 18.165 0.9501 25.05 1.59E-03
500 0.273  0.00476 35.246 17.623 0.9530 30.18 1.10E-03
600 0.286  0.00499 36.293 18.146 0.9502 28.90 1.20E-03




Lampiran 3. Perhitungan Energi Celah Pita (Eg) ZnO-Xanthan Gum

Dengan Metode ASF

Harga pita serapan 2,

1

50

s slope
B, = 1239,83
Ag
Temperatur (°C) A g (nm) Eg (eV)
300 389 3.185
400 374 3.316
500 392 3.160
600 373 3.327
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Lampiran 4. Perhitungan % Fotodegradasi Methyl Orange

Persamaan regresi linier yang diperoleh adalah y = 0.0782x + 0.0075

A—b
Rumus: C = —

Keterangan : C = Konsentrasi (ppm)
A = Absorbansi
a=0.0782(L- mg! - cm™)

b=0.0075
Konsentrasi kontrol : € = 222 2% _ 5 4795 ppm
0,0782
Konsentrasi temperatur 300°C: C = %708'2075 = 4.251 ppms

(C awal—C akhir)ppm

% Fotodegradasi temperatur = x 100% %

C awal ppm

(5.4795—4.2151)ppm

% Fotodegradasi temperatur= x100% = 21%

4.2151 ppm
Temperatur Waktu kontak Konsentrasi Absorbansi Persentase
Kalsinasi (menit) (ppm) larutan methyl Fotodegradasi

(°C) orange (a.u)

kontrol 60 6 0.436 0
300 60 6 0.340 21
400 60 6 0.399 7
500 60 6 0.206 53
600 60 6 0.438 0




Lampiran S. Spektrum Panjang Gelombang Methyl Orange

A. Spektrum Panjang Gelombang Methyl Orange

0.35
0.3
_ 025
z
= 0.2
= 0.2
2 015
=
<
0.1
0.05
0
300 350 400 450 500 550
Panjang Gelombang (nm)

600

B. Data Absorbansi dari Larutan Methyl Orange 6 ppm

No. Panjang Gelombang (nm)  Absorbansi

I. 463,0 0,307
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Lampiran 6. Data Absorbansi dari Larutan Standar dan Kurva Standar
Methyl Orange

A. Data Absorbansi dari Larutan Standar

No. Nama Larutan Konsentrasi (ppm)

1. Blanko (Akuades) 0
2 Standar 1 2
3. Standar 2 4
4. Standar 3 6
5 Standar 4 8
6 Standar 5 10

B. Data Absorbansi dari Larutan Standar

0.9

0.8

0.7

0.6

0.5

0.4

Absorbansi

y =0.0782x + 0.0075
R?=0.9997

03

0.2

0.1

0 2 £ 6 8 10 12

konsentrasi Methyl Orange (ppm)
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Lampiran 7. Dokumentasi Penelitian




Lampiran

8. JCPDS ZnO Fase Kristal Wurtzite

E‘)a‘hConversicn ‘u‘ﬂr;d.aw Cieal Hg‘\p
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Intensitas (a.u)
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Lampiran 9. Hasil Karakterisasi ZnO-Xanthan Gum menggunakan Hpurier
Transform Infra-Red (FTIR) Temperatur 400°C
45 -
40 -
35
30 \
_ 1026.13
25 1635.64
20
] 2931.80 ‘
157 . 493.78
| 3464.15
1 O T I T I T I T I T I T I T I T I
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500 0

Bilangan gelombang (cm™)



57

Lampiran 10. Hasil Karakterisasi ZnO-Xanthan Gum menggunakan X-Ray

Diffraction (XRD)

A. ZnO-Xanthan Gum Temperatur 300°C

Intensity (cps)
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Meas. data:sample Zn-Xg 300' ——

T T
20 40
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B. ZnO-Xanthan Gum Temperatur 400°C

Intensity (cps)
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300

200+

100+

Meas. data:sample Zn-Xg 400’

T T
20 40

2-theta (deg)

60 80



C. ZnO-Xanthan Gum Temperatur 500°C

Intensity (cps)
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500
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300

200+
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D. ZnO-Xanthan Gum Temperatur 600°C

Intensity (cps)
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Lampiran 11. Hasil Karakterisasi ZnO-Xanthan Gum menggunakan
Spektrofotometer Difusi Reflektansi (Diffuse Reflectance
Spectroscopy) UV-Vis

A.ZnO-Xanthan Gum Temperatur 300°C
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B. ZnO-Xanthan Gum Temperatur 400°C
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C. ZnO-Xanthan Gum Temperatur 500°C
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