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INTISARI

Sintesis TiOz2/Nanoselulosa Dari Pelepah Pohon Salak Untuk Fotodegradasi
Zat Warna Rhodamine B

Greef Rose Rifda
NIM. 20106030025

Didik Krisdiyvanto. S.Si., M.Sc
NIP. 19811111 201101 1 007

Ti0O,/Nanoselulosa telah disintesis sebagai fotokatalis untuk fotodegradasi
zat warna rthodamine b. Penelitian ini bertujuan untuk mengkaji pengaruh metode
sol-gel pada struktur molekul, energi band gap (Eg), dan fasa kristal
TiO2/Nanoselulosa, mengkaji aktivitas fotokatalisis TiO2/Nanoselulosa terhadap
fotodegradasi zat warna rhodamine b pada variasi kondisi reaksi dan massa katalis.
Serta menganalisis kinetika fotodegradasi rhodamine b untuk menentukan orde laju
reaksi pada pada variasi kondisi reaksi dan massa katalis TiO»/Nanoselulosa
terhadap laju reaksi.

Sintesis TiO»/Nanoselulosa dilakukan melalui metode sol-gel menggunakan
menggunakan prekursor titanium (IV)-n-butoksida (Ti(OBut)s) dan nanoselulosa
dari pelepah pohon salak sebagai pengemban dalam pelarut asam asetat
(CH3COOH). Kondisi reaksi sintesis TiOz/Nanoselulosa dilakukan pada suhu
ruang dengan pengadukan 24 jam tanpa pemanasan dan didiamkan 5 hari. Hasil
kristal TiO2/Nanoselulosa dikarakterisasi menggunakan XRD, FTIR, dan UV-Vis
DRS. Aktivitas fotokatalisis diuji dalam kondisi reaksi dengan dan tanpa
penyinaran UV serta variasi massa katalis 0,05; 0,1; 0,2 gram dan dianalisis
menggunakan Spektrofotometer UV-Vis.

Hasil penelitian menunjukkan bahwa kristal TiO»/Nanoselulosa telah
terbentuk pola difraksi sesuai standar JCPDS 21-1272 yang menunjukkan fasa
kristal anatase tetragonal dengan ukuran kristal 3,41-9,21 nm dan kristalinitas
46,32%. Serapan khas di regangan O-H pada 3402 cm™' menunjukkan keberadaan
gugus -OH dari nanoselulosa dan lenturan O-H pada 1636 cm™ yang menunjukkan
adanya ikatan hidrogen antara Ti dan nanoselulosa serta ikatan Ti-O-Ti pada 455.2
dan 501.49 cm™'. Besar energi band gap TiO»/Nanoselulosa yang dihasilkan sebesar
3,15 eV. Hasil uji aktivitas katalis menunjukkan reaksi fotodegradasi rhodamin b
mengikuti orde reaksi 1 dengan R? sebesar 0,9944. Hasil pengaruh massa katalis
membuktikan semakin banyak katalis yang ditambahkan semakin tinggi konstanta
laju reaksinya.

Kata kunci: Fotokatalis, TiO2/Nanoselulosa, Rhodamin B, Sol-Gel
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ABSTRACT

Synthesized TiO2/Nanocellulose from Salak Tree Stems for Photodegradation
of Rhodamine B Dye

Greef Rose Rifda
NIM. 20106030025

Didik Krisdiyanto, S.Si., M.Sc
NIP. 19811111 201101 1 007

TiO./Nanoselulosa has been synthesized as a photocatalyst for the
photodegradation of rhodamine b dye. This study aims to examine the effect of the
sol-gel method on the molecular structure, band gap energy (Eg), and crystal phase
of TiO./Nanocellulose nanocomposites, studying the photocatalytic activity of
Ti0./Nanocellulose nanocomposites on the photodegradation of rhodamine b dye
under various reaction conditions and catalyst mass. And analyzing the kinetics of
rhodamine b photodegradation to determine the order of reaction rate under various
reaction conditions and catalyst mass of TiO.,/Nanocellulose on reaction rate.

Synthesized TiO./Nanocellulose is made through the sol-gel method using
titanium (IV)-n-butoxide (Ti(OBut).) precursor and nanocellulose from salak tree
stems as carriers in acetic acid solvent (CH:COOH). Conditions for synthesis
Ti0./Nanocellulose were carried out at room temperature with stirring for 24 hours
without heating and left for 5 days. The results of TiO./Nanocellulose crystal were
characterized using XRD, FTIR, and DRS UV-Vis. The photocatalytic activity was
tested under reaction conditions with and without UV irradiation and variations in
catalyst mass of 0.05; 0.1; 0.2 grams and analyzed using a UV-Vis
Spectrophotometer.

The results of the study showed that TiO./Nanocellulose crystal has formed
a diffraction pattern according to JCPDS standards 21-1272 which shows the
tetragonal anatase crystal phase with a crystal size of 3.41-9.21 nm and a
crystallinity of 46.32%. The typical absorption in the O-H stretch at 3402 cm-!
indicates the presence of -OH groups from nanocellulose and the O-H bend at 1636
cm! which indicates the existence of hydrogen bonds between Ti and nanocellulose
and Ti-O-Ti bonds at 455.2 and 501.49 cm’!'. The large band gap energy of
TiO./Nanocellulose resulting was 3.15 eV. The results of the catalyst activity test
showed that the rhodamine b photodegradation reaction followed a reaction order
of 1 with an R? of 0.9944. The results of the influence of catalyst mass proved that
the more catalyst added, the higher the reaction rate constant.

Keywords: Photocatalyst, TiO./Nanocellulose, Rhodamine B, Sol-Gel
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BAB I
PENDAHULUAN

A. Latar Belakang

Perkembangan industri semakin pesat seringkali diikuti dengan peningkatan
dampak buruk terhadap pencemaran lingkungan. Industri tekstil dan kertas
merupakan salah satu penyumbang limbah berbahaya di kawasan perairan. Limbah
zat warna mengandung senyawa organik kompleks yang sulit didegradasi oleh
mikroorganisme secara alami, sehingga dapat mempengaruhi kualitas air,
mengganggu aktivitas biologi, dan berpengaruh terhadap kesehatan masyarakat
maupun keanekaragaman hayati (Iftyna dkk, 2020). Berbagai metode pengolahan
limbah telah dilakukan, seperti penggunaan metode fisika dengan proses
separation, flotation, emulsion breaking, atau incineration, namun tidak mampu
menghasilkan mineralisasi polutan tetapi hanya pemisahan, sehingga memerlukan

metode alternatif yang lebih efektif (Verma et al., 2022).

Fotokatalis dianggap sebagai solusi teknologi alternatif ramah lingkungan
dan efektif untuk pengolahan limbah zat warna melalui proses degradasi molekul
senyawa organik berbahaya menjadi molekul sederhana yang tidak berbahaya
(Verma et al., 2022). Metode fotokatalis menggunakan material semikonduktor
yang mengubah energi cahaya menjadi energi kimia, akan menghasilkan radikal
hidroksil yang bertindak sebagai oksidator kuat dan bereaksi redoks dengan
senyawa organik (berupa polutan) sehingga menghasilkan air jernih (Soffin dan
Munasir, 2023). Katalis semikonduktor oksida logam dalam bentuk nanopartikel
sangat dibutuhkan dalam fotodegradasi agar reaksi berlangsung lebih cepat (Deka,
2019). Titanium dioksida (Ti10O2) merupakan salah satu semikonduktor dengan
ukuran nanometer mempunyai potensi redoks yang lebih baik dalam degradasi

fotokatalitik kontaminan organik bila terkena sinar UV (Thamer & Hatem, 2022).

TiO2 memiliki tiga jenis polimorf dalam kristal yaitu anatase, rutile, dan
brookite (Verma et al., 2022). TiO, anatase memiliki kemampuan absorbansi

terhadap cahaya matahari (daerah sinar ultraviolet) lebih kecil dari rutile. Meskipun



demikian, aktivitas fotokatalitik dari anatase jauh lebih tinggi dibandingkan rutile
(Rizkiana et al., 2020). Aktivitas fotokatalitik TiO> dibatasi oleh energi celah pita
anatase yang tinggi sebesar 3,30 — 3,37 eV, sedangkan rutile memiliki energi celah
pita 3,0 eV. Energi celah pita TiO, anatase yang terlalu besar akan mempengaruhi
aktivitas fotokatalitiknya. Selain itu, serbuk TiO, dalam beberapa penelitian
fotokatalitik ditemui mudah terkoagulasi (menggumpal) sehingga larutan menjadi
keruh dan penyerapan cahaya pada proses degradasi menjadi kurang efektif
(Ratnawati dkk, 2023). Salah satu penanganan dari kelemahan tersebut adalah
penggunaan media pengemban TiO,. Nanoselulosa berpotensi menjadi bahan

pengemban TiO: karena sifatnya sangat berpori dan ramah lingkungan.

Selulosa merupakan sumber daya terbarukan dan sangat melimpah di alam
bersifat biodegradable dan biocompatible. Selulosa diekstraksi dari lignoselulosa
yang dapat diperoleh dalam limbah pertanian tongkol jagung, daun nanas, kulit
kacang kedelai, pelepah pohon salak, serat tumbuhan dan sebagainya (Ningtyas,
dkk, 2020). Pembentukan selulosa berukuran nano dapat menambah keunggulan
sifatnya karena mengubah struktur kimia dan morfologinya (Rathod et al., 2018).
Hal tersebut telah dibuktikan oleh Sangbara et al (2023) yang meyebutkan
kristalinitas nanoselulosa pelepah aren lebih tinggi daripada dalam bentuk
selulosanya. Menurut Ningtyas et al (2020) dibandingkan dengan selulosa,
nanoselulosa memiliki luas permukaan yang lebih besar, properti mekanik yang
tinggi, aksesibilitas kimiawi yang baik, dan fleksibilitas fungsional, sehingga
meningkatkan kelayakan nanoselulosa sebagai biomaterial paling potensial untuk

pengolahan air limbah.

Ratnawati, dkk (2023) mengungkapkan bahwa organik-anorganik berupa
polimer nanoselulosa dengan bahan anorganik TiO2 menunjukkan peningkatan sifat
pada TiO; seperti terjadi peningkatan pada sifat fotokatalitik, stabilitasnya menjadi
lebih baik, serta semakin bersifat hidrofilik. Metode sintesis menjadi salah satu
faktor penting terbentuknya struktur dan sifat kristal dari suatu material. Ukuran
partikel yang semakin kecil (skala nanometer) berpengaruh terhadap luas

permukaan sehingga proses fotokatalis lebih efisien. Oleh karena itu, dibutuhkan



suatu metode sintesis sederhana untuk menghasilkan TiOz/nanoselulosa dengan
ukuran kristal yang lebih kecil, peningkatan kritalinitas dan penuruan nilai band
gap. Sintesis menggunakan metode sol-gel telah dilakukan oleh Toro, ef al (2022)
menghasilkan struktur kristal yang seragam dalam skala nanometer serta
didominasi oleh bentuk anatase. Selain itu, metode ini membuktikan adanya

pengaruh terhadap penurunan band gap pada semikonduktor TiO».

Penelitian sebelumnya oleh Rehman et al (2021) berhasil mendegradasi zat
warna rhodamin B sebesar 40% menggunakan katalis TiO;, namun masih
memerlukan inovasi tambahan untuk meningkatkan kinerja fotokatalitik.
Selanjutnya Liu et al (2021) membuktikan TiO/nanoselulosa dapat digunakan
untuk fotodegradasi zat warna metil orange sebesar 98,39%. Tan, ef al (2023) juga
membuktikan nanoselulosa/Ti02 dapat mendegradasi metilen biru sebesar 90,02%
dan acid red 91,14%. Berdasarkan pemaparan tersebut, dilakukan penelitian
mengenai  TiO2/nanoselulosa untuk fotodegradasi zat warna rhodamine b.
Nanoselulosa didapatkan dari limbah pertanian yaitu pelepah pohon salak yang
diembankan pada TiO> dengan metode sol-gel. Penelitian ini bertujuan untuk
mendapatkan sifat TiOz/nanoselulosa yang lebih baik dan diharapkan berpengaruh
terhadap penurunan energi celah pita serta peningkatan kristalinitas, luas

permukaan, dan aktivitas fotokatalitiknya.

B. Batasan Masalah

Batasan masalah dalam penelitian ini sebagai berikut.

1. Pengemban dalam sistesis TiOz/nanoselulosa adalah nanoselulosa dari pelepah
pohon salak yang diisolasi menggunakan metode hidrolisis asam dan
ultrasonikasi.

2. Sintesis TiO2/nanoselulosa menggunakan prekusor titanium (IV)-n-butoksida
(Ti(OBut)s) dengan metode sol-gel.

3. TiO2/nanoselulosa dikarakterisasi menggunakan X-Ray Diffraction (XRD),
Fourier Transform Infrared (FTIR), UV-Vis Diffuse Reflectance Spectroscopy
(UV-Vis DRS), dan UV-Vis Spectroscopy.



4.

C.

TiO2/nanoselulosa digunakan untuk katalis dalam fotodegradasi zat warna

rhodamin B dengan variasi kondisi reaksi dan massa katalis.

Rumusan Masalah

Bedasarkan latar belakang, maka dirumuskan masalah penelitian sebagai berikut.

1.

D.

Bagaimana sintesis TiO2/nanoselulosa dari pelepah pohon salak dengan metode
sol-gel?

Bagaimana karakteristik TiO»/nanoselulosa yang dihasilkan dari metode sol-
gel?

Bagaimana aktivitas katalis TiOz/nanoselulosa terhadap fotodegradasi zat

warna rhodamin B dengan variasi kondisi reaksi dan massa katalis?

Tujuan Penelitian

Berdasarkan rumusan masalah, maka tujuan penelitian ini sebagai berikut.

l.
2.
3.

E.

Mensintesis TiOz/nanoselulosa dari pelepah pohon salak dengan metode sol-gel
Mengkarakterisasi TiO2/nanoselulosa yang dihasilkan dari metode sol-gel.
Menguji aktivitas katalis TiO>/nanoselulosa terhadap fotodegradasi zat warna

rhodamin B dengan variasi kondisi reaksi dan massa katalis.

Manfaat Penelitian

Manfaat penelitian ini adalah sebagai berikut.

1.

Memberikan informasi terkait pengaruh pengemban nanoselulosa dengan
metode sol-gel terhadap karakteristik TiOz/nanoselulosa.

Memberikan informasi dan inovasi pemanfaatan limbah pertanian, khususnya
pelepah pohon salak sebagai katalis TiO/nanoselulosa untuk mengatasi

masalah pencemaran air.



BAB YV
PENUTUP

A. Kesimpulan

Penelitian sintesis fotokatalis TiO2/Nanoselulosa melalui metode sol gel

pada pelarut asam asetat untuk mengamati aktivitas fotodegradasi terhadap

rhodamine b dapat disimpulkan sebagai berikut:

1.

TiO2/Nanoselulosa dengan pengemban nanoselulosa dari pelepah pohon salak
dan prekusor titanium (IV)-n-butoksida (Ti(OBut)4) berhasil disintesis
menggunakan metode sol-gel.

Hasil karakterisasi FTIR TiO»/Nanoselulosa memberikan hasil serapan khas
gugus fungsi di regangan O-H pada 3402 cm™! menunjukkan keberadaan gugus
-OH dari nanoselulosa dan lenturan O-H pada 1636 cm™' yang menunjukkan
adanya ikatan hidrogen antara Ti dan nanoselulosa serta ikatan Ti-O-Ti pada
455.2 dan 501.49 cm™!. Puncak difraksi pada XRD sesuai dengan data JCPDS
no. 21-1272 berupa fasa anatase tetragonal dengan ukuran kristal 3,41-9,21 nm

dan kristalinitas 46,32%. Nilai band gap sebesar 3,15 eV.

. Berdasarkan uji aktivitas katalis terhadap degradasi rhodamin b pengaruh

kondisi reaksi fotodegradasi rhodamin b mengikuti orde reaksi 1 dengan R?
sebesar 0,9944, semakin tinggi konsentrasi polutan maka semakin tinggi laju
reaksinya. Hasil pengaruh massa katalis membuktikan semakin banyak katalis

yang ditambahkan semakin tinggi konstanta laju reaksinya.

Saran

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan berikut saran yang dapat

digunakan untuk diterapkan penelitian berikutnya:

1.

Karakterisasi menggunakan SEM (Scanning Electron Microscope) dan TEM
(Transmission Electron Microscope) perlu dilakukan untuk mengamati kristal

yang terbentuk.

. Uji aktivitas fotodegradasi TiO2/Nanoselulosa perlu dilakukan lebih lanjut pada

limbah zat warna untuk melihat secara aplikatif kemampuan fotokatalis dalam

mendegradasi limbah tekstil.
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