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SINTESIS KOMPOSIT MONTMORILLONIT-TiO, DENGAN VARIASI
SUHU KALSINASI DAN APLIKASINYA UNTUK PENGOLAHAN ZAT
WARNA REMAZOL RED

Imam Syafii
13630038

ABSTRAK

Telah dilakukan sintesis komposit montmorillonit-TiO, dengan variasi suhu
kalsinasi dan aplikasinya untuk pengolahan zat warna remazol red. Tujuan dari
penelitian ini adalah untuk mengetahui perbedaan karakteristik dan performa dari
komposit montmorillonit-TiO, dengan variasi suhu kalsinasi dalam mengurangi
konsentrasi zat warna remazol red.

Penelitian diawali dengan preparasi montmorillonit melalui aktivasi
menggunakan HCI 2M. Montmorillonit hasil akvitasi HCl kemudian di campurkan
dengan TiO, yang telah dilakukan penyinaran menggunakan gelombang ultrasonik
selama 30 menit. Komposit montmorillonit-TiO, yang dihasilkan kemudian
dikalsinasi dengan variasi suhu 300 °C, 450 °C dan 600 °C selama 4 jam. Komposit
montmorillonit-TiO, dikarakterisasi menggunakan XRD dan FTIR. Komposit
montmorillonit-TiO, kemudian diaplikasikan untuk pengolahan zat warna remazol
red 80 ppm.

Hasil sintesis komposit montmorillonit-TiO, yang diawali dengan proses
aktivasi menggunakan HCIl 2M ditunjukkan dengan warna yang lebih putih
dibandingkan dengan sebelum diaktivasi. Kemudian hasil sintesis komposit
montmorillonit-TiO, ditunjukkan melalui hasil karakterisasi XRD dan FTIR. Hasil
XRD menunjukkan adanya pergeseran daerah doo; ke arah kiri pada 26 = 5,60 ke
20=5,09 untuk variasi suhu 300 °C. Terdapat refleksi dari TiO, yang ditunjukkan
dalam 26 > 25,17 (dio;) pada montmorillonit hasil sintesis. Karakterisasi FTIR
menunjukkan adanya pergeseran bilangan gelombang dari 1033,84 cm™ ke 1002,91
cm™ (suhu kalsinasi 300 °C), 1006,77 cm™ (suhu kalsinasi 450 °C) dan 1022,20 cm™
(suhu kalsinasi 600 °C). Pergeseran ini terjadi akibat adanya penambahan TiO, yang
terdapat dalam struktur montmorillonit.

Hasil aplikasi montmorillonit terhadapt zat warna remazol red 80 ppm
menunjukkan bahwa montmorillonit hasil sintesis dengan suhu kalsinasi 300 °C
memiliki kemampuan paling baik dengan persentase terdegrasasi sebesar 14,475 %.
Sementara untuk raw montmorillonit sebesar 3,472 %, montmorillonit-TiO, suhu
kalsinasi 450 °C sebesar 10,998 % dan montmorillonit-TiO, suhu kalsinasi 600 °C
sebesar 13,024 %.

Kata kunci: Aktivasi, kalsinasi, komposit, montmorillonit, sonikasi, TiO,, remazol
red.

XVi



BAB |
PENDAHULUAN

A. Latar Belakang

Industri tekstil yang berkembang dewasa ini menggunakan pewarna
dalam proses produksinya. Penggunaan pewarna ini mengakibatkan adanya
limbah dalam proses produksinya. Limbah zat warna ini jika tidak diolah
dapat mengakibatkan terjadinya pencemaran lingkungan khususnya
pencemaran terhadap perairan (Isyuniarto dkk, 2007).

Zat warna umumnya bersifat toksik sehingga akan membahayakan
bagi makhluk hidup. Zat warna juga dapat mengadsorp sinar matahari dengan
kuat sehingga menurunkan intensitas sinar matahari yang dapat diadsorp oleh
organisme seperti tanaman dalam air dan fitoplakton dalam proses
fotosintesis. Hal ini dapat mengakibatkan turunnya DO (Dissolve oxygen)
dalam ekosistem perairan dan berakibat pada peningkatan COD (Chemical
Oxygen Demand) (Sharma dkk, 2012).

Salah satu jenis zat warna sintetik yang banyak digunakan adalah
remazol red. Remazol red menjadi pilihan karena dipandang cukup mewakili
zat warna industri tektil, sementara gugus kromofornya mudah sekali dalam
memberikan warna-warna yang cerah dan tahan uji. Di lingkungan, senyawa
remazol red sebenarnya dapat mengalami fotodegradasi namun reaksi yang

terjadi sangatlah lambat, karena intensitas cahaya matahari yang sampai ke



permukaan bumi relatif lebih lambat dibandingkan dengan akumulasi remazol
red ke dasar perairan (Setianingrum dkk, 2016).

Beberapa teknik dan metode pengolahan limbah cair industri tekstil
telah dikembangkan. Yuanita, dkk (2014) telah melakukan penelitian
mengenai proses biosorpsi zat warna remazol red menggunakan lumpur aktif.
Dalam penggunaanya sebagai adsorben, lumpur aktif memanfaatkan
kombinasi dari mekanisme transport aktif dan pasif yang dimulai dari difusi
adsorbat menuju permukaan sel mikroba. Hanya saja keberadaan lumpur aktif
tidak begitu melimpah, karena lumpur aktif hanya dihasilkan dari limbah
industri-industri tertentu. Material lain yang dapat menjadi alternatif untuk
mengadsorp zat warna remazol red adalah montmorillonit. Selain
keberadaanya yang sangat melimpah di alam, khususnya di Indonesia,
montmorillonit juga memiliki daya adsorp yang cukup tinggi (Adamis dan
Williams, 2005).

Montmorillonit apabila dilihat berdasarkan kandungan mineralnya
termasuk salah satu jenis tanah lempung. Montmorillonit yang paling menarik
perhatian adalah kemampuannya untuk mengembang (swelling), memiliki
kation-kation yang dapat dipertukarkan (exchangeable cations) dan dapat
diinterkalasi (intercalated) (Petterson, 1992).

Montmorillonit merupakan spesies alumina silikat terhidrat dengan
sedikit tersubstitusi yang sering disebut sebagai bentonit (Leonard, 1995).

Kandungan lain dari montmotillonit adalah Fe, Mg, Ca, Na, Ti dan K.



kandungan alumina silikat dalam lempung tersebut dapat dimanfaatkan
sehingga diharapkan dapat memperoleh produk senyawa alumina silikat
termodifikasi dengan sifat fisik dan kimia lebih baik dari sebelumnya.

Sifat fisik dan kimia montmorillonit meliputi basal spacing (doo1), luas
permukaan spesifik, porositas dan keasaman permukaan sangat berpengaruh
sebagai katalis, pengemban katalis dan adsorben. Semakin baik sifat fisik dan
kimia yang dapat dihasilkan maka akan memiliki aktivitas katalitik dan
adsorpsi yang semakin baik pula (Leonard, 1995).

Salah satu cara untuk meningkatkan sifat fisik dan kimia dari
montmorillonit adalah dengan proses aktivasi dan sebagai pengemban Kkatalis.
Montmorillonit perlu diaktivasi karena montmorillonit awal mempunyai
banyak logam-logam yang menempel pada framework, seperti besi, natrium
dan kalsium, sehingga akan mudah lepas. Aktivasi dengan asam pernah
dilakukan oleh Mahmoud dkk (2003) salah satunya menggunakan asam
klorida (HCI) yang dapat meningkatkan sifat fisik dan kimia dari
montmorillonit.

Sementara montmorillonit sebagai pengemban katalis akan
memberikan material penyusun yang memiliki sifat yang berbeda dan
menghasilkan produk yang lebih baik dan sifat material yang berbeda dari
sifat-sifat material penyusunnya (Darmansyah, 2010). Aryanto dan Nugraha
(2014) melakukan sintesis komposit montmorillonit-TiO, untuk mendegradasi

zat warna methyl orange. Hasilnya komposit montmorillonit-TiO, mampu



mendegradasi zat warna methyl orange sebesar 83,9%. Untuk itu dengan
keunggulan yang dimiliki oleh TiO,, maka penelitian yang dilakukan
menggunakan TiO, sebagai filler untuk meningkatkan performa dari bentonit
dalam menurunkan konsentrasi dari zat warna remazol red.

TiO, merupakan salah satu fotokatalis yang memiliki aktivitas cukup
tinggi dengan celah pita 3,2 eV. Titanium dioksida merupakan material yang
mudah didapat sehingga menjadikan TiO, cukup potensial untuk
mendegradasi limbah (Andayani dan Sumartono, 2007). Namun tingginya
aktivitas fotokatalisisnya tidak diimbangi dengan kemampuannya dalam
mengadsorp senyawa target, sehingga proses fotokatalis tidak berjalan dengan
baik. Kekurangan ini dapat atasi dengan mengembankannya pada
montmorillonit yang memiliki kemampuan adsorsi yang cukup tinggi.
Sehingga montmorillonit akan memiliki kemampuan fotokatalis dari TiO,
yang diembankan, dan TiO, dapat mendegradasi senyawa target dengan baik
(Saraswati dan Nugraha, 2014).

Metode pengembanan TiO, pada montmorillonit pada dasarnya
memerlukan proses kalsinasi untuk menggabungkan partikel-partikel dari
kedua material tersebut pada suhu yang tinggi (Fatimah, 2014). Dalam
berbagai penelitian yang telah dilakukan, suhu kalsinasi yang digunakan
berbeda-beda. Fatimah (2014) melakukan Kkalsinasi pada suhu 450 °C,

sementara Agus Saifudin (2007) melakukan kalsinasi pada suhu 600 °C.



Berdasarkan tinjauan diatas, maka perlu dilakukan penelitian tentang
sintesis komposit montmorillonit-TiO, ini, dengan memvariasikan suhu
kalsinasi yang digunakan. Variasi suhu kalsinasi dilakukan pada 300 °C,
450 °C dan 600 °C. Perbedaan suhu kalsinasi yang digunakan akan
memperlihatkan karakteristik jarak kisi kristal dan vibrasi antar atom pada
masing-masing material yang akan mempengaruhi performa dari komposit
montmorillonit-TiO, dalam mengurangi kadar zat warna remazol red.

B. Batasan Masalah
1. Bentonit yang digunakan sebagai matriks adalah Ca-Bentonit dari Punung
Pacitan.
2. Preparasi awal bentonit menggunakan metode aktivasi menggunakan HCI
2 M.
3. Variasi suhu kalsinasi yang digunakan adalah 300 °C, 450 °C dan 600 °C.
C. Rumusan Masalah
1. Bagaimana perbedaan karakteristik jarak kisi kristal dan vibrasi antar atom
pada masing-masing sampel raw montmorillonit dan komposit
montmorillonit-TiO, hasil variasi suhu kalsinasi 300 °C, 450 °C dan 600
°C yang dianalisis menggunakan XRD dan FTIR?
2. Bagaimana kinerja komposit montmorillonit-TiO, sebagai material untuk

mendegradasi zat warna remazol red ?



D. Tujuan Penelitian
1. Mengetahui perbedaan karakteristik jarak kisi kristal dan vibrasi antar
atom pada masing-masing sampel raw montmorillonit dan komposit
montmorillonit-TiO, hasil variasi suhu kalsinasi 300 °C, 450 °C dan 600
°C yang dianalisis menggunakan XRD dan FTIR.
2. Mengetahui kinerja komposit montmorillonit-TiO, sebagai material untuk
mendegradasi zat warna remazol red.
E. Manfaat Penelitian
Hasil penelitian ini diharapkan dapat:
1. Memberikan pengetahuan tentang sintesis komposit montmorillonit-TiO,
dengan variasi suhu kalsinasi 300 °C, 450 °C dan 600 °C.
2. Memberi pengetahuan seberapa efektif dari masing-masing perbedaan
suhu kalsinasi montmorillonit-TiO, 300 °C, 450 °C dan 600 °C untuk

mendegradasi zat warna remazol red.



BAB V
KESIMPULAN DAN SARAN

A. Kesimpulan
Berdasarkan penelitian yang dilakukan, maka dapat disimpulkan
sebagai berikut:

1. Karakteristik jarak kisi kristal yang ditunjukkan oleh Spektra XRD pada
komposit montmorillonit-TiO, suhu kalsinasi 300 °C  menunjukkan
pergeseran bidang (doo1) pada daerah 26= 5,60 ke 20= 5,09. Pada suhu
kalsinasi 450 °C dan 600 °C tidak memiliki serapan pada daerah 20 =5,60
(doo2) yYang menunjukkan sudah tidak adanya struktur berlapis pada daerah
tersebut dikarenakan penambahan TiO,. Sementara puncak serapan TiO,
ditunjukkan pada Spektra XRD pada komposit montmorillonit-TiO, pada 20
sebesar 25,18 (d101). Sementara pada serapan FTIR komposit montmorillonit-
TiO, menunjukkan adanya vibrasi antar atom yang bergeser pada bilangan
gelombang dari 1033,84 cm™ ke 1002,91 cm™ (suhu kalsinasi 300 °C),
1006,77 cm™ (suhu kalsinasi 450 °C) dan 1022,20 cm™ (suhu kalsinasi 600
°C), yang diakibatkan oleh adanya penambahan TiOs.

2. Hasil aplikasi montmorillonit awal dan montmorillonit hasil sintesis terhadap
zat warna remazol red menunjukkan fakta bahwasannya montmorillonit hasil
sintesis memiliki kemampuan lebih besar dalam memperkecil konsentrasi zat
warna tersebut, yaitu sebesar 14.475 % (suhu kalsinasi 300 °C ), 10.998 %

(suhu kalsinasi 450 °C) dan 13.024 % (suhu kalsinasi °C). %terdegradasi
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tersebut lebih besar jika dibandingkan dengan raw montmorillonit sebesar
3.472 %. Hasil tersebut terjadi dikarenakan adanya peran TiO, yang memiliki
sifat sebagai fotokatalis. Sehingga montmorillonit hasil sintesis dapat lebih

maksimal dalam menurunkan konsentrasi dari zat warna remazol red.

B. Saran

1. Dalam melakukan sintesis komposit montmorillonit-TiO, sebaiknya
ditambah surfaktan untuk membantu membuka celah sebelum TiO,
didistribusikan kedalam montmorillonit. Sehingga hasil sintesis yang
dicapai akan lebih baik.

2. Untuk mengetahui seberapa efektif hasil aktivasi menggunakan HCI 2 M
yang dilakukan, sebaiknya dilakukan karakterisasi terhadap sampel
montmorillonit hasil aktivasi.

3. Sampel TiO, yang digunakan sebagai filler, seharusnya dikarakterisasi
terlebih dahulu, sehingga diketahui puncak difraksi dan vibrasi serapan
dari gugus fungsi TiO,. Sehingga akan lebih mendukung saat dilakukan
karakterisasi hasil komposit montmorillonit-TiO, adalah milik TiO, yang

digunakan.
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LAMPIRAN
Lampiran 1. Perhitungan

1. Nilai E Remazol red
—hv

E_x

—4 ()
_ 122107 ()

51x10"’m

E=0,23529 x 10° kJ/mol

2. Nilai konsentrasi remazol red awal (Cop)
Persamaan dari larutan standar : y=0.0088x — 0.031
Remazol red 80 ppm : A=0.661
Maka nilai Cy : y=A maka 0.661=0.0088x —0.031
0.661 + 0.031 = 0.0088x
0.691= 0.0088x
X =78.522

3. Nilai konsentrasi remazol red hasil aplikasi (Ce)

a. Persamaan dari larutan standar :y=0.0088x — 0.031
Absorbansi montmorillonit awal :A=0.636
Maka nilai C, : y=A maka 0.636=0.0088x — 0.031

0.636 + 0.031 = 0.0088x
0.667= 0.0088x

X =75.795
b. Persamaan dari larutan standar : y=0.0088x — 0.031
Absorbansi TiO,-mont. (300 °C) - A=0.56
Maka nilai C, : y=A maka 0.56=0.0088x — 0.031

0.56 + 0.031 = 0.0088x
0.591= 0.0088x
X =67.159

c. Persamaan dari larutan standar :y=10.0088x — 0.031
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Absorbansi TiO,-mont. (450 °C) - A=0.584

Maka nilai C. : y=A maka 0.584=0.0088x — 0.031
0.584 + 0.031 = 0.0088x
0.615 = 0.0088x

X = 69.886
d. Persamaan dari larutan standar : y=0.0088x — 0.031
Absorbansi TiO,-mont. (600 °C) - A=0.57
Maka nilai C. : y=A maka 0.57 = 0.0088x — 0.031

0.57 + 0.031 = 0.0088x
0.601 = 0.0088x
X =68.295

4. Nilai % terdegradasi

a. Material raw montmorillonit

%teradsorp = % x 100%
0

Co =78.522

Ce =75.795

_ 78.522-75.795
78.522

2.727
= x 1009
78.522 %

=0.03472 x 100%
=3.472%

b. Material montmorillonit-TiO, (kalsinasi suhu 300 °C)

Maka %teradsorp x 100%

Y%terdegradasi = % x 100%
0

Co =78.522
Ce =67.159
Maka %terdegradasi = 78522707159 ¥ 100%

78.522



_ 11, 363
"~ 78. 522

=0.14471 x 100%
=14475%

c. Material montmorillonit-TiOz (kalsinasi suhu 450 °C)

x 100%

%terdegradasi = —= x 100%

Co =78. 522

Ce = 69.886

Maka %terdegradasi = 78522769886 4 100%

78.522

_ 8.636
~ 78522 X 100%
=0.10998 x 100%
=10.998 %

d. Material montmorillonit-TiOz (kalsinasi suhu 600 °C)

%terdegradasi = ——= x 100%
Co =78.522
Ce = 68.295
Maka %terdegradasi = 78522708293 1+ 100%
78.522
_10.227
~ 78522 * 100%

= 0.13024 x 100%
=13.024 %
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Lampiran 2. Data Hasil Adsorpsi-Fotodegradasi Terhadap Zat Warna Remazol Red

1. Hasil Pengukuran Larutan Standar

Konsentrasi Absorbansi
40 ppm 0.318
50 ppm 0.402
60 ppm 0.502
70 ppm 0.593
80 ppm 0.661
0.8
y = 0.0088x - 0.031
0.6 R2 =0.9965
=—@=Seriesl
0.4 . .
Linear (Series1)
0.2 Linear (Series1)
0 T 1
0 50 100

2. Hasil Pengukuran Daya Adsorp Sampel Terhadap Remazol Red

Adsorben Absorbansi
Raw Montmorillonit 0.636
Montmorillonit-TiO, (300 °C) 0.560
Montmorillonit-TiO, (450 °C) 0.584
Montmorillonit-TiO, (600 °C) 0.570




Lampiran 3. Foto-Foto Hasil Penelitian

1. Hasil aktivasi raw montmorillonit dengan HCI 2 M
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3. Proses sonokimia terhadap TiO,

4. Hasil Sintesis Komposit Montmorillonit-TiO,
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5. Hasil akhir komposit montmorillonit-TiO, dengan variasi suhu kalsinasi

6. Larutan standar remazol red 40 ppm, 50 ppm, 60 ppm, 70 ppm dan 80 ppm
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7. Sampel remazol red hasil aplikasi
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Lampiran 4. JCPDS sampel TiO, fasa anatase dan montmorillonit
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