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MOTTO

“And it may be that you dislike a thing which is good for you and that you like a

thing which is bad for you. Allah knows but you don’t know.” (QS. 2:216)

“Don’t blame yourself too much for a mistake and never overly praise yourself for

an achievement you have reached.”

-James Clear in Atomic Habit-
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INTISARI

SINTESIS ZnO DENGAN METODE SOL-GEL MENGGUNAKAN
STABILIZER XANTHAN GUM SEBAGAI FOTOKATALIS UNTUK
PROSES FOTODEGRADASI METHYL ORANGE

Oleh:

Nada Hamida
NIM. 2010030038

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

Fotokatalis ZnO-Xanthan Gum telah berhasil disintesis menggunakan
metode sol-gel untuk proses fotodegradasi zat warna methyl orange. Penelitian ini
dilakukan untuk mengkaji struktur molekul, kristalinitas, dan nilai energi celah pita
(Eg) dari fotokatalis ZnO-Xanthan Gum yang telah disintesis. Penelitian ini juga
mengkaji aktivitas fotokatalitiknya dalam proses fotodegradasi zat warna methyl
orange menggunakan variasi waktu kontak, konsentrasi, dan pH larutan zat warna
methyl orange.

Sintesis ZnO-Xanthan Gum dilakukan menggunakan Zn(CH3zCOO)..2H.0
sebagai prekursor, Xanthan Gum sebagai stabilizer, dan etanol sebagai pelarut.
Hasil sintesis selanjutnya dikalsinasi pada temperatur 500°C selama 3 jam
kemudian dikarakterisasi menggunakan instrumen Fourier Transform Infra-Red
(FTIR), Diffuse Reflectance Spectroscopy (DRS) UV-Vis, dan X-Ray Diffraction
(XRD). Uji aktivitas fotokatalis dilakukan menggunakan variasi waktu kontak 1
sampai 11 jam, variasi konsentrasi larutan methyl orange 1, 2, 4, 6, 8, 10, dan 12
ppm, serta variasi pH larutan methyl orange 1, 3, 5, 7, dan 9.

Hasil penelitian menunjukan bahwa fotokatalis ZnO-Xanthan Gum yang
dikarakterisasi menggunakan instrumen FTIR menunjukan adanya serapan khas
gugus fungsi Xanthan Gum pada bilangan gelombang 3441,01 cm™ (gugus fungsi
-OH), 2924,09 cm™ (gugus alifatik -CH), 1033,85 cm™ (gugus fungsi -COC), dan
1620,21 cm™ (gugus fungsi COO-) dan gugus fungsi ZnO pada bilangan gelombang
439,77 cm™, sedangkan karakterisasi menggunakan XRD menunjukan bahwa
fotokatalis ZnO-Xanthan Gum memiliki bentuk kristal heksagonal wurtzite dengan
rata-rata ukuran Kkristal sebesar 41,58 nm. Karakterisasi DRS UV-Vis menunjukan
bahwa fotokatalis ZnO-Xanthan Gum memiliki nilai energi celah pita (Eg) sebesar
3,12 eV. Hasil uji aktivitasnya menunjukan bahwa waktu kontak antara fotokatalis
ZnO-Xanthan Gum dengan zat warna methyl orange optimum selama 5 jam,
penambahan konsentrasi larutan methyl orange menyebabkan kemampuan
fotodegradasinya menurun dan pH larutan methyl orange optimum untuk proses
fotodegradasi pada pH 1. Laju reaksi proses fotodegradasi ini mengikuti laju reaksi
orde satu dengan nilai konstanta lajunya sebesar 0,0039 menit.

Kata Kunci: Fotokatalis, Sol-Gel, ZnO, Xanthan Gum, Energi Celah Pita,
Fotodegradasi, Methyl Orange.
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ABSTRACT

SINTESIS ZnO DENGAN METODE SOL-GEL MENGGUNAKAN
STABILIZER XANTHAN GUM SEBAGAI FOTOKATALIS UNTUK
PROSES FOTODEGRADASI METHYL ORANGE

By:

Nada Hamida
NIM. 2010030038

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

The ZnO-Xanthan Gum photocatalyst was successfully synthesized using
the sol-gel method for the photodegradation process of methyl orange dye. This
research aimed to examine the molecular structure, crystallinity, and band gap
energy (EQg) of the synthesized ZnO-Xanthan Gum photocatalyst. It also evaluated
its photocatalytic activity in the photodegradation process of methyl orange dye by
varying contact time, concentration, and pH of the methyl orange solution.

The synthesis of ZnO-Xanthan Gum involved using Zn(CH3zCOOH)2.2H,0
as the precursor, Xanthan Gum as the stabilizer, and ethanol as the solvent. The
synthesized product was calcined at a temperature of 500 °C for 3 hours and
characterized using Fourier Transform Infrared (FTIR), Diffuse Reflectance
Spectroscopy (DRS) UV-Vis, and X-Ray Diffraction (XRD) instruments. The
photocatalytic activity tests were conducted with varying contact times from 1 to
11 hours, methyl orange solution concentrations of 1, 2, 4, , 8, 10, and 12 ppm, and
solution pH levels of 1, 3, 5, 7, and 9.

The results showed that the ZnO-Xanthan Gum photocatalyst characterized
by FTIR exhibited characteristic absorption bands of Xanthan Gum functional
groups at a wavenumber 3441,01 cm™ (-OH group), 2924,09 cm™ (aliphatic -CH
group), 1033,85 cm (-COC group), and 1620,21 cm™ (COO- group) and the ZnO
functional group at 439,77 cm™. XRD characterization revealed that the ZnO-
Xanthan Gum photocatalyst had a hexagonal wurtzite crystal structure with an
average crystal size of 41,58 nm. DRS UV-Vis characterization showed that the
ZnO-Xanthan Gum photocatalyst had a band gap energy (Eg) of 3,12 eV. The
photocatalytic activity tests indicated that the optimal contact time between the
ZnO-Xanthan Gum photocatalyst and the methyl orange dye was 5 hours.
Increasing the concentration of the methyl orange solution decreased the
photocatalytic degradation ability. The optimal pH for photodegradation process of
the methyl orange solution was pH 1. The reaction rate of this photodegradation
process followed a first-order reaction rate with a rate constant of 0,0039 minute™.
Keywords: Photocatalyst, Sol-Gel, ZnO, Xanthan Gum, Band Gap Energy,

Photodegradation, Methyl Orange




BAB |
PENDAHULUAN

A. Latar Belakang

Perkembangan industri yang semakin pesat membuat industry mode
berkembang sangat pesat dan mampu memberikan variasi gaya hidup yang berbeda
di masyarakat, namun apabila perkembangan industri tidak diimbangi dengan
pengawasan yang ketat terhadap pengolahan limbah, maka secara bersamaan dapat
menciptakan pencemaran lingkungan, khususnya pencemaran lingkungan air (Tang
et al., 2022). Hal ini disebabkan karena di beberapa industri seperti industri tekstil,
pakaian jadi, kertas, farmasi, dan kosmetika kebanyakan menggunakan pewarna
untuk memproduksi barangnya. Air limbah yang mengandung pewarna dapat
bersifat karsinogenik dan menimbulkan bahaya kesehatan pada manusia serta
lingkungan. Bahkan air limbah yang mengandung konsentrasi zat warna dibawah 1
ppm dapat menimbulkan pencemaran yang buruk (Chiu et al., 2019).

Air limbah yang dihasilkan dari industri mengandung cemaran senyawa
organik tertinggi yang dihasilkan dari pewarna yang digunakannya. Sebanyak 12%
pewarna seperti methylene orange akan dibuang ke badan air tanpa mengalami
proses pengolahan terlebih dahulu. Cemaran zat warna ini menimbulkan toksisitas
yang tinggi, bersifat karsinogenik, dan berpotensi terjadi mutagenik Selain itu
methyl orange juga merupakan senyawa yang sulit untuk terurai di dalam limbah
karena bersifat stabil dalam air (Hanafi & Sapawe, 2020). Sehingga apabila methyl
orange ini terus dibiarkan di lingkungan, maka semakin lama akan menyebabkan

terjadinya pencemaran lingkungan yang bertambah parah. Oleh karena itu



seharusnya pewarna yang akan dibuang di lingkungan perlu dilakukan pengolahan
lebih lanjut terlebih dahulu.

Menurut Adeel et al (2021) terdapat beberapa metode konvensional yang
dapat dilakukan untuk menguraikan zat warna dalam air limbah, beberapa
diantaranya yaitu pengolahan biologis, anaerobik, aerobik, elektrokimia, oksidasi,
reduksi, floasi, flokulasi, presipitasi, koagulasi dan adsorpsi, namun metode-
metode tersebut belum cukup mampu untuk menguraikan zat warna seperti zat
warna methyl orange secara keseluruhan. Selain itu metode konvensional, seperti
koagulasi dan adsorpsi dapat menimbulkan bahaya lainnya karena hanya merubah
fase cair menjadi fase padat, sehingga hasil olahan limbahnya perlu dilakukan
proses lebih lanjut untuk mengurangi bahayanya. Metode lain yang dapat dilakukan
untuk mengurai senyawa methyl orange yaitu dengan fotodegradasi yang
melibatkan reaksi reduksi oksidasi oleh fotokatalis heterogen (Chiu et al., 2019).

Fotodegradasi merupakan proses penguraian polutan organik dalam air
menjadi senyawa yang lebih sederhana dengan menggunakan bantuan energi foton
dan radiasi sinar UV. Prinsip kerja dari fotodegradasi yaitu dengan melakukan
proses oksidasi pada zat warna tersebut (Annisaputri, 2020). Kelebihan dari metode
ini yaitu proses degradasinya tidak membutuhkan pengolahan lebih lanjut, mampu
menguraikan polutan organik dalam beberapa jam pada suhu kamar, dan polutan
organik dapat terdegradasi menjadi senyawa yang lebih sederhana dan relatif tidak
beracun. Proses fotodegradasi dapat terjadi dengan adanya bahan fotokatalis yang

dibantu dengan radiasi sinar ultraviolet (UV) (Chiu et al., 2019).



Bahan fotokatalis yang umum digunakan merupakan bahan semikonduktor
seperti ZnO. Secara teoritis ZnO memiliki energi celah pita sebesar 3,37 eV, hal ini
memungkinkan elektron pada pita valensi akan tereksitasi ke pita konduksi setelah
menyerap energi foton. ZnO juga merupakan bahan yang ramah lingkungan, tidak
beracun, murah, dan memiliki stabilitas termal yang cukup baik (Borysiewicz,
2019). Namun efisiensi fotokatalitik yang dimiliki ZnO sangat rendah karena rasio
rekombinasi yang tinggi dari pasangan elektron-hole, selain itu responnya terhadap
sinar tampak juga masih rendah (Trandafilovic et al., 2017). Fotokatalis yang
efisien yaitu fotokatalis yang tidak hanya menyerap pada sinar UV saja tetapi harus
mampu menyerap pada sinar tampak juga, hal ini dikarenakan sebanyak 45%
radiasi sinar matahari merupakan sinar tampak (Adell et al., 2021).

Efisiensi fotokatalis ZnO dapat ditingkatkan dengan melakukan sintesis
ZnO menggunakan Xanthan Gum. Xanthan Gum merupakan polisakarida alami
yang terdiri dari unit pentasakarida berulang. Gugus fungsional hidroksil dan
karbonil dalam polisakarida dapat membentuk ikatan kompleks dengan logam Zn.
Selain itu senyawa Xanthan Gum juga dapat membatasi pertumbuhan partikel
sehingga menghasilkan fotokatalis dengan ukuran nanokristalin yang dapat
mempercepat proses penyerapan zat warna (Husain, et al., 2020). Terdapat
beberapa metode yang dapat dilakukan untuk mensintesis ZnO diantaranya yaitu
metode hidrotermal, presipitasi, solvotermal, mikroemulsi, microwave, dan sol-gel.
Diantara metode-metode tersebut teknik sol-gel merupakan metode yang mudah
untuk dilakukan, karena metode ini hanya mengeluarkan sedikit biaya, prosesnya

sederhana, dan dapat dilakukan pada suhu rendah (Ong et al., 2018). Sintesis ZnO



dengan metode sol-gel telah dilakukan oleh Nainggolan et al (2023) sintesis
dilakukan  dengan  menggunakan  senyawa  zink  asetat  dihidrat
(Zn(CH3C00)2.2H20) sebagai sumber Zn yang kemudian dilarutkan dalam pelarut
etanol.

Sintesis ZnO dengan menggunakan metode sol-gel diawali dengan proses
hidrolisis prekursor menggunakan pelarut air, alkohol, ataupun asam untuk
menghasilkan suspensi koloid yang disebut sol dan kemudian akan berubah fasa
menjadi gel padat akibat adanya polimerisasi (Noman et al., 2021). Untuk
menghasilkan sol yang bersifat stabil dan homogen selama proses sintesis
berlangsung perlu ditambahkan bahan penstabil (stabilizer). Penggunaan Xanthan
Gum pada proses sintesis senyawa ZnO berfungsi sebagai stabilizer karena xanthan
gum memiliki viskositas yang tinggi dan mudah larut dalam air serta memiliki
stabilitas termal dan emulsi yang baik (Inamuddin, 2019).

Sintesis  fotokatalis ZnO-Xanthan Gum berhasil dilakukan oleh
Suryaningrum (2018) sintesis dilakukan dengan menggunakan senyawa prekursor
(Zn(CH.CO0)..2H.0) dan bahan penstabil Xanthan Gum dengan variasi yang
berbeda-beda diantaranya yaitu 0,1; 0,2; 0,3; 0,4 dan 0,5% (w/v). Hasil menunjukan
konsentrasi optimum Xanthan Gum adalah 0,4% (w/v) dengan persen fotodegradasi
pada senyawa methyl orange sebesar 4,1777%. Suhu dan waktu kalsinasi juga
berpengaruh terhadap hasil sintesis fotokatalis. Penelitian yang dilakukan oleh
Subagja et al (2017) menunjukan bahwa kondisi waktu dan suhu kalsinasi yang
optimal untuk proses sintesis adalah pada temperatur 500°C selama 3 jam. Pada

temperatur ini intensitas kristal fotokatalis mulai terbentuk relatif lebih tinggi



dibandingkan dengan temperatur lainnya. Selain itu fotokatalis dengan temperatur
kalsinasi 500°C selama 3 jam juga mampu untuk mendegradasi zat warna methyl
orange lebih dari 95%.

Berdasarkan hal tersebut optimasi fotodegradasi dengan menggunakan
fotokatalis ZnO-Xanthan Gum perlu dilakukan dengan mengkombinasikan dua
penelitian yang telah dilakukan sebelumnya yaitu sintesis fotokatalis ZnO-Xanthan
Gum menggunakan penambahan konsentrasi Xanthan Gum sebanyak 0,4% (w/v)
dengan temperatur kalsinasi 500°C selama 3 jam (Suryaningrum et al., 2018 dan
Subagja et al., 2017). Selain itu penelitian ini jJuga mempelajari faktor-faktor yang
mempengaruhi fotodegradasi zat warna methyl orange dengan menggunakan
parameter uji pengaruh waktu kontak fotokatalis ZnO-Xanthan Gum dengan zat
warna methyl orange menggunakan penyinaran ultraviolet (UV) dan tanpa
penyinaran UV, pengaruh variasi konsentrasi zat warna methyl orange, dan variasi
pH larutan zat warna methyl orange.

B. Batasan Masalah
Batasan masalah dalam penelitian ini adalah:

1. Senyawa prekursor yang digunakan adalah Zn(CH3COO)2.2H:0.

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

3. Kondisi optimum sintesis ZnO-Xanthan Gum yang digunakan yaitu konsentrasi
Xanthan Gum 0,4% (w/v) dan temperatur kalsinasi 500°C selama 3 jam

4. Zat warna yang diteliti adalah zat warna methyl orange yang dipreparasi di

laboratorium kimia UIN Sunan Kalijaga



C. Rumusan Masalah
Rumusan masalah dalam penelitian ini adalah:

1. Bagaimana karakterisasi fotokatalis ZnO-Xanthan Gum yang disintesis dengan
metode sol-gel pada temperatur kalsinasi 500°C selama 3 jam menggunakan
instrumen Fourier Transform Infra-Red (FTIR), Diffuse Reflectance
Spectroscopy (DRS) UV-Vis, dan X-Ray Diffraction (XRD)?

2. Bagaimana pengaruh aktivitas fotokatalis ZnO-Xanthan Gum pada variasi
waktu kontak, konsentrasi zat warna, pH larutan dan kinetika reaksinya dalam
proses fotodegradasi zat warna methyl orange?

D. Tujuan Penelitian
Tujuan penelitian ini adalah:

1. Untuk mengetahui karakterisasi fotokatalis ZnO-Xanthan Gum yang disintesis
dengan metode sol-gel pada temperatur kalsinasi 500°C selama 3 jam
menggunakan instrumen Fourier Transform Infra-Red (FTIR), Diffuse
Reflectance Spectroscopy (DRS) UV-Vis, dan X-Ray Diffraction (XRD).

2. Untuk mengkaji pengaruh aktivitas fotokatalis ZnO-Xanthan Gum pada variasi
waktu kontak, konsentrasi zat warna, pH larutan dan kinetika reaksinya dalam
proses fotodegradasi zat warna methyl orange.

E. Manfaat Penelitian
Manfaat penelitian dari penelitian ini yaitu dapat memberikan pengetahuan

baru mengenai sintesis fotokatalis ZnO-Xanthan Gum dengan metode sol-gel yang
dikalsinasi pada temperatur 500°C selama 3 jam, karakterisasi sintesis fotokatalis
ZnO-Xanthan Gum, serta kemampuan aktivitas fotokatalitiknya untuk

mendegradasi zat warna methylene orange.



BAB V
KESIMPULAN DAN SARAN

A. KESIMPULAN

1. Hasil karakterisasi fotokatalis ZnO-Xanthan Gum yang telah disintesis
menggunakan metode sol-gel pada temperatur kalsinasi 500°C selama 3 jam
menggunakan instrumen FTIR menunjukan adanya serapan khas gugus fungsi
dari senyawa Xanthan Gum pada bilangan gelombang 3441,01 cm™ (gugus
fungsi -OH), 2924,09 cm™ (gugus alifatik -CH), 1033,85 cm™ (gugus fungsi -
COCQC), dan 1620,21 cm™ (gugus fungsi COO-) serta serapan khas gugus fungsi
ZnO pada bilangan gelombang 439,77 cm™. Sedangkan hasil analisis XRD
menunjukan bahwa fotokatalis ZnO-Xanthan Gum memiliki bentuk struktur
kristal heksagonal wurtzite dengan rata-rata ukuran kristal sebesar 41,58 nm,
dan untuk hasil analisis menggunakan DRS UV-Vis menunjukan bahwa
fotokatalis ZnO-Xanthan Gum memiliki nilai energi celah pita sebesar 3,12 eV.

2. Uji aktivitas fotokatalis ZnO-Xanthan Gum menunjukan bahwa waktu kontak,
konsentrasi, dan pH larutan memberikan pengaruh yang signifikan terhadap
proses fotodegradasi. Semakin lama waktu kontak antara fotokatalis dengan zat
warna maka proses fotodegradasinya akan semakin baik hingga mencapai titik
optimumnya pada waktu 5 jam, sedangkan untuk konsentrasi larutan zat warna,
semakin tinggi konsentrasi larutannya maka proses fotodegradasinya akan
semakin menurun, dan untuk pH larutan zat warna, proses fotodegradasi zat

warna larutan methyl orange akan berjalan optimal pada kondisi asam yaitu
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pada pH 1 yang menghasilkan kemampuan degradasi sebesar 90%.
Fotodegradasi zat warna methyl orange menggunakan fotokatalis ZnO-Xanthan
Gum laju reaksinya mengikuti laju reaksi orde satu dengan nilai konstanta
sebesar 0,0039 menit™.

. SARAN
. Karakterisasi dilakukan dengan menggunakan instrument Particle Size

Analyzers (PSA) untuk mengidentifikasi ukuran material sampel.

. Uji aktivitas dapat dilakukan dengan menggunakan limbah zat warna yang
sebenarnya.

. Uji aktivitas fotokatalis pada parameter pH larutan zat warna perlu dilakukan
uji stabilitas termal terlebih dahulu.

. Uji aktivitas dilakukan tidak hanya menggunakan limbah zat warna tetapi

dilakukan juga terhadap limbah yang mengandung logam berat.
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