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Telah dilakukan sintesis titaniun dioksida (TiO2) nanopartikel dari prekursor TiCl4 
dan etanol dengan metode nonhidrolisis sol-gel (NSG) untuk fotodegradasi zat 
warna metilen biru (MB). Karakterisasi fasa kristalin, ukuran partikel dilakukan 
dengan diffraksi sinar X (XRD) sedangkan gugus-gugus fungsi TiO2 dilakukan 
dengan spektrofotometri inframerah (FT-IR). 
Uji aktifitas fotokatalis TiO2 trehadap degradasi zat warna metilen biru dilakukan 
dengan bantuan cahaya ultraviolet black light (UV-BL) dengan panjang 250-370. 
Berdasarkan data hasil percobaan, diketahui bahwa kondisi optimum degradasi zat 
warna metilen biru menggunakan fotokatalis TiO2 adalah 24 jam dengan 
konsentrasi optimum 30 ppm dan pH larutan zat warna metilen biru adalah 10. 
 
 
 
Kata kunci: Nanopartikel TiO2, fotodegradasi dan Metilen Biru 
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BAB I 

PENDAHULUAN 

 

A. Latar Belakang Masalah 

Air merupakan sumber kehidupan, oleh karena itu air menjadi senyawa 

paling penting bagi seluruh makhluk hidup. Air mempunyai rumus kimia H2O 

dengan satu molekul air tersusun dari dua atom hidrogen dan satu atom oksigen 

yang terikat secara kovalen. Air merupakan suatu pelarut yang penting, sifat ini 

mengakibatkan air dapat melarutkan berbagai zat tak terkecuali buangan industri. 

Hal inilah yang menyebabkan air tidak memenuhi standar mutu air dan sangat 

berbahaya bagi kehidupan. 

Perkembangan industri di Indonesia tidak bisa dihindari, sebagaimana dua 

mata uang. Industri membuat manusia semakin mudah dan meningkatkan 

kualitas hidupnya, namun disisi lain berbagai zat yang mencemari perairan dapat 

merugikan manusia itu sendiri. Bahan pencemar dapat berasal dari senyawa 

organik maupun anorganik, adapun salah satu senyawa organik yang dapat 

mencemari lingkungan yang akibat aktivitas industri adalah zat warna yang 

terdapat dalam limbah industri tekstil. Pembuangan zat warna ke dalam air 

menyebabkan rusaknya kualitas air itu sendiri, akibat sifat toksik dan 

karsinogenik dari zat warna tersebut. 

Brown (1999) mengemukakan bahwa untuk pengolahan limbah 

berwawasan lingkungan harus mengikuti prinsip empat – r yaitu reduce 

(minimisasi), reuse (pemakaian kembali), recycle (daur ulang) dan recovery 
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(perolehan kembali) akan tetapi kebanyakan industri di Indonesia belum dapat 

mengikuti empat prinsip di atas, sehingga banyak industri yang tidak dapat 

memamfaatkan  limbahnya kembali.    

Akhir-akhir ini hasil buangan industri, khususnya yang membahayakan 

kehidupan telah mendapatkan perhatian lebih dari kalangan ilmuan, berbagai 

metode telah dilakukan, mulai dari metode konvensional sampai modern. 

Beberapa metode pengolahan limbah konvensional adalah koagulasi, flokulasi, 

oksidasi reduksi, dan filtrasi. Selama ini metode konvensional dalam menangani 

limbah kurang maksimal, karena pada dasarnya metode konvensional hanya 

menciptakan suatu kondisi dimana terdapat polutan yang lebih terkonsentrasi. 

Pada metode penanganan limbah yang lain seperti metode biodegradasi, 

klorinasi, dan ozonisasi telah banyak dilakukan, metode ini memberikan hasil 

yang memuaskan, tetapi relatif memerlukan biaya operasional yang mahal, 

sehingga menjadi kurang efektif (Yulianingsih, 2006). 

Salah satu metode baru yang banyak digunakan adalah metode 

fotodegradasi limbah, yaitu penanganan limbah yang di dasarkan oleh degradasi 

limbah akibat bantuan cahaya. Teknik ini menggunakan bahan fotokatalis oksida 

logam transisi yang memiliki struktur elektronik semi konduktor seperti TiO2, 

Fe2O3, ZnO dan CdO. titanium dioksida (TiO2) adalah salah satu bahan semi 

konduktor yang banyak digunakan. titanium dioksida (TiO2) banyak digunakan 

karena mempunyai aktivitas fotokatalis tinggi, memiliki energi band gap (Eg) 

relatif besar, mudah didapat serta mempunyai kestabilan kimia dan ketahanan 

fotokorosi yang baik dalam semua kondisi. Salah satu cara untuk meningkatkan 
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efektifitas suatu semi konduktor antara lain dengan menyiapkan bahan 

fotokatalis yang berukuran lebih kecil. Semakin kecil ukuran partikel fotokatalis, 

maka makin besar aktifitasnya dalam memfotodegradasi. Hal ini disebabkan 

karena fotokatalis yang berukuran lebih kecil mempunyai luas permukaan yang 

lebih besar sehingga interaksi antara fotokatalis dengan zat warna semakin sering  

(Ekimav dkk., 1985). 

Oleh karena semikonduktor TiO2 memiliki energi band gap (Eg) yang 

relatif besar dan ukuran fotokatalis TiO2 dapat meningkatkan aktifitas 

fotokataliknya, maka penelitian yang diusulkan ini melakukan sintesis 

nanopartikel titanium dioksida (TiO2), yang diaplikasikan untuk mendegradasi 

zat warna Metilen Biru. Sintesis dilakukan dengan metode nonhidrolisis sol-gel 

(NSG) yang diikuti kalsinasi 500oC. Diharapkan titanium dioksida (TiO2) 

berukuran nano yang terbentuk menjadi semakin efektif dalam mendegradasi zat 

warna Metilen Biru. 
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B. Rumusan Masalah 

Untuk mempermudah pembahasan, maka dapat dibuat rumusan masalah 

sebagai berikut: 

1. Bagaimana karakterisasi titanium dioksida (TiO2) nanopartikel metode NSG 

menggunakan X-Ray Diffraction (XRD), dan Fourier Transform Infra Red (FT-

IR)? 

2. Bagaimana kondisi optimum dalam fotodegradasi zat warna Metilen Biru oleh 

fotokatalis TiO2 yang meliputi, variasi waktu kontak optimum antara zat warna 

dengan fotokatalisTiO2, konsentrasi Metilen Biru dan pH larutan? 

3. Bagaimana penggunaan kembali fotokatalis TiO2 setelah diregenerasi 

 

C. Batasan Masalah 

Agar penelitian dapat dilakukan dengan tepat dan terarah maka pembatasan 

masalah yang perlu dibuat sebagai berikut : 

1. Karakterisasi fotokatalis TiO2 nanopartikel menggunakan X-Ray Diffraction 

(XRD), dan Fourier Transform Infra Red (FT-IR). 

2. Prekursor yang digunakan dalam sintesis fotokatalis TiO2 nanopartikel dengan 

metode NSG adalah titanium tetraklorida (TiCl4). 

3. Metode yang digunakan dalam sintesis titanium dioksida (TiO2) nanopartikel 

adalah metode nonhidrolisis sol-gel (NSG). 
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D. Tujuan Penelitian 

Mengacu terhadap rumusan masalah, maka penelitian ini memiliki tujuan 

sebagai berikut: 

1. Untuk mengetahui karakterisasi titanium dioksida (TiO2) nanopartikel 

nonhidrolisis hasil sintesis menggunakan X-Ray Diffraction (XRD), dan Fourier 

Transform Infra Red (FT-IR). 

2. Untuk mengetahui kondisi optimum fotodegradasi zat warna Metilen Biru 

menggunakan fotokatalis TiO2 nanopartikel yang meliputi, variasi waktu kontak 

optimum antara zat warna dengan fotokatalis TiO2, konsentrasi Metilen Biru 

dan pH larutan. 

3. Untuk mengetahui regenerasi fotokatalis TiO2 untuk pemakaian kembali. 

 

E. Manfaat  

1. Penelitian ini nantinya diharapkan dapat bermanfaat dan membantu menangani 

masalah yang berbasis dengan limbah khususnya limbah zat warna Metilen Biru 

sehingga diperoleh limbah yang tidak berbahaya untuk dibuang ke dalam 

perairan. 

2. Mengetahui efisiensi kristal titanium dioksida (TiO2) dalam ukuran nano untuk 

dijadikan fotodegradasi zat warna Metilen Biru. 
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BAB V 
KESIMPULAN dan SARAN 

 
A. Kesimpulan 

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan, maka dapat disimpulkan: 

1. TiO2 yang disintesis menggunakan metode sol-gel memiliki komposisi 

anatase diatas 80% dibuktikan dengan spektra difraksi sinar X dengan tiga 

puncak tertinggi pada 2θ = 25,5212; 48,3003 dan 23,0300o dengan nilai 

jarak antar bidang d = 3,48745; 1,88278 dan 3,85875Å yang merupakan 

puncak khas dari struktur TiO2 anatase dan spektra FI-IR pada bilangan 

gelombang antara 400-900 cm-1 yang merupakan serapan vibrasi dan 

tekuk dari TiO2. 

2. Prosentase  fotodegradasi  Metilen  Biru terbesar  diperoleh  sebesar 99% 

dengan: 

a. Waktu optimum 24 jam 

b. Konsentrasi terdegradasi optimum 30 ppm 

c. pH optimum 10. 

3. Pemakaian kembali fotokatalis TiO2 hasil regenerasi mengalami 

peningkatan aktifitas sebesar 5,38%. 
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B. Saran 

1. Perlu dilakukan penentuan kondisi optimum yang  lain  seperti  variasi  

berat fotokatalis dan intensitas sinar lampu UV. 

2. Perlu  dilakukan  penelitian  fotodegradasi metilen  biru  dengan  

campuran  dua  katalis, seperti katalis Al 2O3/TiO2. 

3. Perlu  dilakukan  penelitian  fotodegradasi metilen  biru  dengan  TiO2 

yang diembankan atau dijadikan komposit. 
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LAMPIRAN 

 

1. Diffaktogram XRD Nanopartikel TiO2 hasil sintesis menggunakan metode NSG  

*** Basic Data Process *** 

 

Group name : Data 2011 

Data name         : Imelda 4 

File name           : Imelda 4. PKR 

Sample nam      : Abdullah 

Comment          : Abdullah 

 

# Strongest 3 Peaks 

no. Peak 

No. 

2Theta 

(deg) 

d 

(A) 

I/II FWHM 

(deg) 

Intensity 

(counts) 

Integrated 

int 

(Counts) 

1 4 25.5212 3.48745 100 0.43670 811 18685 

2 12 48.3003 1.88278 29 0.50470 233 5640 

3 2 23.0300 3.85875 25 0.40760 205 5069 

 

# peak data list 

Peak 

No. 

2Theta 

(deg) 

d 

(A) 

I/II FWHM 

(deg) 

Intensity 

(counts) 

Integrated int 

(Counts) 

1 10.8300 8.16264 3 0.90000 24 2938 

2 23.0300 3.85875 25 0.40760 205 5069 

3 24.8800 3.57585 5 0.32000 38 1469 

4 25.5212 3.48745 100 0.43670 811 18685 

5 26.2400 3.39352 4 0.16000 33 645 

6 34.2450 2.61637 5 0.37000 38 1254 

7 37.2125 2.41426 6 0.49500 48 1233 

8 38.0208 2.36477 19 0.47440 153 3660 

9 38.7800 2.32021 6 0.46000 52 1496 

10 43.3406 2.08604 8 0.37470 62 1597 

11 47.8800 1.89832 6 0.23340 45 779 

12 48.3003 1.88278 29 0.50470 233 5640 

13 48.9200 1.86037 3 0.22000 24 502 

14 49.5233 1.83911 4 0.44670 33 651 

15 54.1210 1.69322 14 0.54200 114 3463 

16 55.2893 1.66018 15 0.55470 119 4379 

17 62.2200 1.49086 4 0.37340 29 1078 

18 62.4600 1.48570 5 0.00000 44 0 

19 62.8610 1.47719 12 0.61800 99 3360 

20 68.9725 1.36045 4 0.61500 30 1199 

21 70.4616 1.33531 5 0.50330 38 1189 

22 75.2900 1.26120 6 0.58000 51 2125 
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*** Basic Data Process *** 

# Data Information 

Group Name  : Data 2012 

Data Name   : Imelda 

File Name   : Imelda. RAW 

Sample Name   : Abdullah 

Comment  : Abdullah 

Data & time  : 05-15-2012 14:25:36 

# Measurement Condition 

X-ray tube 

 Target   : cu 

 Voltage   : 40.0 (kv) 

 Current   : 30.0 (mA) 

Slits 

 Divergene slit  : 1.00 (deg) 

 Scatter slit  : 1.00 (deg) 

 Receiving slit  : 0.30 (mm) 

Scanning 

 Drive axis  : Thete-2Theta 

 Scan range  : 3.0200 – 80.0000 (deg) 

 Scan mode  : Continous Scan 

 Scan speed  : 5.0000 (deg/min) 

 Sampling pitch  : 0.0200 (deg) 

 Prset time  : 0.2 (sec)  
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2. Spektra IR Nanopartikel TiO2 hasil sintesis menggunakan metode NSG 

 

Tue May 15 09:28:04 2012 (GMT+07:00) 

FIND PEAKS: 

Spectrum:   TiO2 

Region:   40000.00 400.00 

Absolute threshold: 63.302 

Sensitivity:  70 

Peak list   

Position: 3447.43 Intensity: 17.349 

    Position: 531.42  Intensity: 27.270 

    Position: 403.61  Intensity: 31.723 

    Position: 2360.74 Intensity: 33.141 

    Position: 431.94  Intensity: 37.052 

    Position: 1644.80 Intensity: 46.299 
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3. Panjang Gelombang Maksimun Larutan Metilen Biru 
 

No Λ(nm) Absorbansi 

1 430 0,001 
2 460 0.011 
3 490 0,025 
4 520 0.033 
5 550 0,081 
6 580 0.195 
7 610 0,434 
8 620 0,449 
9 630 0,468 
10 640 0,551 
11 650 0,677 
12 660 0,783 
13 662 0,794 
14 664 0,798 
15 666 0,793 
16 668 0,776 
17 670 0,747 
18 680 0,448 
19 690 0,180 
20 700 0,064 

  

Grafik Hubungan Antara Absorbansi dengan Panjang Gelombang 
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4. Kurva Standar Larutan Metilen Biru 
 

No Konsentrsi 
MB (ppm) 

Absorbansi 

1 0 0 
2 1 0,171 
3 2 0.320 
4 3 0,459 
5 4 0.693 
6 5 0,856 

 

Grafik Hubungan Antara Absorbansi dengan Konsentrasi MB 
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5. Kemampuan Degradasi Metilen Biru dengan TiO2 Nanopartikel Hasil sintesis Menggunakan 
Metode NSG dengan variasi waktu 
 

Hasil untuk TiO2 dengan variasi waktu penyinaran  

No Waku (jam) Co (ppm) Ci (ppm) Cx (ppm) % degradasi (%) 
1 24 10 0.825 9,175 91,75 
2 18 10 3,39 6,04 60,4 
3 12 10 4,104 5,896 58,96 
4 6 10 8,427 1,573 15,73 
5 3 10 8,497 1,503 15,03 
 

Hasil untuk TiO2 Tanpa variasi penyinaran 

no Waku (jam) Co (ppm) Ci (ppm) Cx (ppm) % degradasi (%) 
1 24 10 4,883 5,116 51,16 
2 18 10 5,164 4,836 48,36 
3 12 10 5,222 4,778 47,78 
4 6 10 5,345 4,655 46,55 
5 3 10 7,035 2,965 29,65 
 
Kurva Hubungan Antara Variasi Waktu Penyinaran dan Tanpa Penyinaran dengan 
Konsentrasi 
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6. Kemampuan Degradasi Metilen Biru dengan TiO2 Nanopartikel Hasil sintesis Menggunakan 
Metode NSG dengan Variasi Konsentrasi Larutan Metilen Biru 

 
no Waku 

(jam) 
Co (ppm) Ci (ppm) Cx (ppm) % degradasi (%) 

1 24 10 0,626 9,374 93,74 
2 24 20 5,719 14,28 71,41 
3 24 30 13,158 16,84 56,14 
4 24 40 28,74 11,25 28,12 
5 24 50 41,859 8,14 16,28 

 

Kurva Hubungan Antara Konsentrasi dengan Konsentrasi Terdegradasi 
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7. Kemampuan Degradasi Metilen Biru dengan TiO2 Nanopartikel Hasil sintesis Menggunakan 
Metode NSG dengan Variasi pH Larutan Metilen Biru 

 
no pH Co (ppm) Ci (ppm) Cx (ppm) % degradasi (%) 
1 2 10 5,561 4,439 44,39 
2 3 10 5,152 4,848 48,48 
3 4 10 5,035 4,965 49,65 
4 5 10 3,842 6,158 61,58 
5 6 10 1,965 8,035 80,35 
6 7 10 0,386 9,614 96,14 
7 8 10 0,234 9,766 97,66 
8 9 10 0,123 9,877 98,7 
9 10 10 0,082 9,918 99,18 

 

Kurva Hubungan Antara Variasi pH dengan Konsentrasi 
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8. Regenerasi TiO2 untuk pemakaian kembali 

 

 HCl di ukur dengan spektronek 20D = 0,081   dikonfersi ke konsentrasi     0,538 =5,38% terdesorpsi 

a. TiO2 + MB yang sudah diRegenerasi  ditambah MB 10ppm 

Diukur absorbansinya dengan spektronek 20D = 0,055 dikonfersi ke konsentrasi     0,386= 98,07% 

b. TiO2 + MB tampa diRegenerasi ditambah MB 10ppm 

Diukur absorbansinya dengan spektronek 20D = 0,137 dikonfersi ke konsentrasi     0,865 = 95,68% 
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A= Dengan Regenerasi

B= Tanpa Regenerasi 

TiO2 + HCl 0,5 M sebanyak 10 
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9. Dokumentasi Proses Penelitian 

 

 

Gambar 1, Spektronek 20D   Gambar 2, Ultraviolet black light (UV-BL) 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Gambar 3, Sentrifuge   
     

                     (A)                       (B) 

Gambar 4, (A) Larutan metilen biru sebelum didegradasi 
     (B) Larutan metilem biru setelah didegradasi 
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10. Lampiran Data JCPDS Kristal TiO2 Fase Anatase 
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11. Lampiran Data JCPDS Kristal TiO2 Fase Rutile 
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12. Lampiran Perhitungan 

a. Perhitungan konversi absorbansi ke konsentrasi dengan rumus:  

Persamaan garis kurva standar: 

y = 0,171 x -0,011 

[konsentrasi (C)] = 
����������		����,����

�,���
 

Contoh perhitungan: 

[C]  = 
��,���,����

�,���
 

 = 
�,���

�,���
 

[C] = 5,094 

b. Perhitungan degradasi 

% degradasi = 
�����������		����	�	����������		���	��

����������		����
 x 100% 

  = 
�����,����

��
 x 100% 

  = 
��,����

��
 x 100% 

  = 49,06% 

  



64 

 

13. Lampiran Perhitungan Ukuran Kristal (Apparent Crystal Size, ACS) 
 

[ACS] = 
��

�  !" #
 

Dimana:  λ adalah panjang gelombang sinar-X yang digunakan 

β adalah lebar puncak pada setengah intensitas 

cos θ adalah sudut puncak 

 

[ACS] = 
��

�  !" #
 

   =
�,��	$	�,����Å

&,'()*&
+*,,-+.

 !" �/,����
 

   = 
�,0���0�

�,����/��	$	�,���0��
 

   = 
�,0���0�

�,����0�
 

   = 184,45Å 

[ACS] = 18,445 nm 

 
Sehingga Rata-rata Diameter Ukuran Kristal TiO2 Hasil Sintesis Adalah = 18,445 nm 
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14. Lampiran Perhitungan Komposisi Anatase dan Rutile 
 

XA = 
�

�	
1,,)+1	2	34

56

 

Dimana: XA adalah komposisi anatase dalam serbuk TiO2 

  IR adalah intensitas X-ray dari rutile 

  IA adalah intensitas X-ray dari anatase 

XA = 
�

�	
1,,)+1	2	34

56

  x100% 

XA = 
�

�	
1,,)+1	2	).,(

'&)+*

  x100% 

XA = 
�

�,/�/0��0
  x100% 

XA = 0,8248x100% 
XA = 82,48% 

Maka Persentase Anatase  dalam TiO2 Adalah Sebesar 82,48% 
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