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ABSTRAK

PREPARASI KOMPOSIT TiO,-SiO, DENGAN METODE SOL-GEL DAN
APLIKASINYA UNTUK FOTODEGRADASI METHYL ORANGE

Abdul Ghani
07630014

Dosen Pembimbing: Pedy Artsanti, M.Sc

Telah dilakukan studi preparasi komposit TiO,-SiO, dengan metode sol-gel
dan aplikasinya untuk fotodegradasi Methyl Orange. Pembuatan komposit TiO,-
SiO, bertujuan untuk meningkatkan peluang kontak TiO, dengan zat warna
Methyl Orange sehingga diharapkan semakin banyak zat warna Methyl Orange
yang terdegradasi.

Komposit TiO2-SiO, dibuat melalui proses sol-gel dengan bahan awal TiCl,
dan silika gel. Identifikasi gugus fungsi dan karakterisasi fasa kristalin komposit
TiO,-SiO; dilakukan dengan Spektrofotometri Inframerah (FT-IR) dan Difraksi
Sinar-X (XRD). Komposit TiO,-SiO, diuji aktivitasnya untuk fotodegradasi
Methyl Orange 5 ppm dengan variasi pH larutan pada pH 2, 3, 4, 5, dan 6, serta
variasi waktu penyinaran sinar UV selama 1, 3, 6, 18, 24 jam.

Hasil penelitian menunjukkan karakteristik IR serapan Ti-O-Si ditunjukkan
pada bilangan gelombang 961,19 cm™. Karakterisasi XRD diketahui bahwa
komposit TiO,-SiO, membentuk fasa kristalin TiO, anatase dan TiO; rutile. Fasa
anatase diketahui dengan adanya puncak difraksi pada 26= 24,83; 37,04; 48,8;
54,44; dan 62,86. Sedangkan fasa rutile ditunjukkan oleh 26= 27,54; 36,18;
41,36; 56,7; 69,12; dan 69,84. Kondisi optimum fotodegradasi zat warna Methyl
Orange menggunakan komposit TiO,-SiO, terjadi pada pH 3 dan waktu
penyinaran UV selama 24 jam dengan penurunan konsentrasi zat warna sebesar
30.65%.

Kata kunci: Fotodegradasi, komposit TiO,-SiO,, Methyl Orange

Xvii



BAB 1

PENDAHULUAN

A. Latar Belakang

Berkembangannya ilmu pengetahuan dan teknologi saat ini mendorong
tumbuhnya perindustrian. Pertumbuhan jumlah industri membawa akibat
meningkatnya beban pencemaran yang disebabkan oleh pembuangan limbah
industri. Limbah cair sebagai hasil samping dari aktivitas industri mengandung
bahan-bahan berbahaya dan beracun yang keberadaannya dalam perairan dapat
menghalangi  sinar matahari menembus lingkungan akuatik, sehingga
mengganggu proses-proses biologis yang terjadi di dalamnya (Krim dkk, 2006).
Salah satu bahan berbahaya yang biasanya terdapat dalam air limbah yaitu zat
warna. Zat warna merupakan senyawa berwarna yang banyak digunakan pada
industri tekstil (Garg dkk, 2003). Zat warna pada limbah industri tekstil
merupakan salah satu pencemar organik yang bersifat non-biodegradable yang
membahayakan karena bersifat karsinogen, zat warna ini sulit diuraikan oleh
panas dan bakteri (Sugiharto,1987).

Berbagai metode telah banyak dilakukan untuk menangani permasalahan
limbah tekstil. Mulai dari metode adsorpsi menggunakan karbon aktif atau zeolit
hingga metode modern, seperti ozonisasi, radiasi pengion, dan teknologi plasma.
Namun metode adsorpsi dianggap kurang efektif karena zat warna yang diadsorpsi

terakumulasi dalam adsorben sehingga dapat menimbulkan masalah baru (Wijaya dkk,

2006). Sedangkan metode modern tidak cukup efisien karena membutuhkan biaya



yang relatif tinggi dalam pengoperasiannya (Fatimah dkk, 2005). Oleh karena itu
diperlukan metode penanggulangan limbah tekstil dengan cara yang efisien dan
ckonomis agar industri tekstil dapat mengelola limbahnya dengan baik.

Metode alternatif pengolahan limbah zat warna yang cukup efektif saat ini
adalah proses fotokatalitik, karena selain mudah dipisahkan, polutan zat warna
juga dapat terurai menjadi komponen-komponen yang lebih sederhana dan aman
untuk lingkungan. TiO, merupakan semikonduktor yang paling banyak digunakan
sebagai fotokatalis dalam aplikasi reaksi fotokatalitik karena keunggulannya
dibandingkan jenis semikonduktor yang lain (Litter, 1996). Namun dalam
perkembangannya aplikasi fotokatalis TiO, tidak lagi dilakukan sebagai bahan
murni melainkan diembankan pada suatu material pendukung seperti karbon aktif
atau zeolit, dan juga dalam bentuk material komposit (Tahir dan Wijaya, 2004).

Pengembanan fotokatalis TiO, pada suatu material pendukung dilakukan
untuk memaksimalkan aktivitas fotokatalitik. Pada penclitian yang dilakukan
Wijaya dkk (2006) pengembanan TiO, pada zeolit dilaporkan dapat menghasilkan
distribusi  TiO, yang merata dengan ukuran yang relatif kecil schingga
menghasilkan luas permukaan yang relatif besar. Hal ini dapat meningkatkan
aktivitas fotokatalitik TiO,.

Salah satu material berpori yang dapat digunakan sebagai material
pengemban TiO, adalah silika. Silika merupakan salah satu bahan anorganik yang
memiliki kelebihan sifat, yaitu memiliki kestabilan tinggi terhadap pengaruh
mekanik, temperatur, dan kondisi keasaman (Sriyanti dkk, 2005). Silika juga

merupakan bahan yang lebih fleksibel serta sebagai bahan optik transparan, oleh



karena itu dimungkinkan pembuatan komposit TiO,-SiO, (Hidayat, 2005). Luas
permukaan dari silika membantu dispersi partikel TiO, dan menghambat
pertumbuhan kristal TiO,.

Dalam penelitian ini, dilakukan studi preparasi dan karakterisasi komposit
Ti0,-Si0,, serta aplikasinya untuk fotodegradasi zat warna Methyl Orange.
Diharapkan dengan pembuatan komposit Ti0,-SiO, dapat meningkatkan aktivitas
fotokatalitiknya sehingga pecemaran lingkungan oleh zat warna Methyl Orange

dapat diminimalkan.

B. Identifikasi Masalah
Berdasarkan latar belakang di atas, maka diambil identifikasi masalah
sebagai berikut:

1. Diperlukan alternatif penanganan limbah zat warna yang dapat mengubah
menjadi senyawa yang lebih aman bagi lingkungan.

2. Kemampuan fotokatalis TiO, dapat ditingkatkan melalui peningkatan
kemampuannya dalam kontak dengan limbah, yaitu dengan melakukan
modifikasi dengan dikompositkan.

3. Beberapa faktor yang mempengaruhi kemampuan optimum proses degradasi

seperti pH larutan dan waktu penyinaran sinar UV perlu untuk dipelajari.



C. Batasan Masalah

Agar penelitian ini tidak meluas dalam pembahasannya, maka diambil

pembatasan masalah sebagai berikut:

1.

Prekursor kristal TiO, berasal dari Titanium Tetraklorida (TiCls) dan Prekursor
Si0; adalah silika gel.
Metode yang digunakan untuk preparasi komposit TiO,-SiO, menggunakan

metode sol-gel.

. Karakterisasi komposit TiO,-SiO, menggunakan FT-IR dan XRD.

. Rumusan Masalah

Berdasarkan batasan masalah di atas, permasalahan dalam penelitian ini

dapat dirumuskan sebagai berikut:

1.

2.

Bagaimana preparasi komposit TiO,-SiO, dengan metode sol-gel?
Bagaimana karakterisasi komposit TiO,-SiO, menggunakan FT-IR dan XRD?
Bagaimana aktivitas fotokatalisis komposit TiO,-SiO, terhadap degradasi

Methyl Orange dengan variasi pH larutan?

. Bagaimana aktivitas fotokatalisis komposit TiO,-SiO, terhadap degradasi

Methyl Orange dengan variasi waktu penyinaran UV?

. Tujuan Penelitian

Berdasarkan perumusan masalah di atas, maka tujuan penelitian ini adalah:

. Mengetahui preparasi komposit TiO,-Si0, dengan metode sol-gel.

. Mengetahui karakterisasi komposit TiO,-SiO, menggunakan FT-IR dan XRD.



. Mengetahui aktivitas fotokatalisis komposit TiO,-SiO, terhadap degradasi
Methyl Orange dengan variasi pH larutan.
. Mengetahui aktivitas fotokatalisis komposit TiO,-SiO, terhadap degradasi

Methyl Orange dengan variasi waktu penyinaran UV.

. Manfaat Peneltian

Penelitian ini diharapkan dapat memberikan beberapa manfaat diantaranya:

. Memberikan informasi mengenai salah satu cara untuk meningkatkan
cfektivitas pengolahan limbah zat warna Methyl Orange dengan metode
fotodegradasi menggunakan komposit TiO,-Si0,.

. Menambah referensi dalam penanganan masalah pencemaran lingkungan,

terutama polutan zat warna.



BAB V

KESIMPULAN DAN SARAN

A. Kesimpulan
Berdasarkan hasil penelitian yang diperoleh dan pembahasan yang
dilakukan dapat diambil beberapa kesimpulan sebagai berikut:

1. Komposit TiO,-SiO, dapat dipreparasi menggunakan metode sol-gel.

2. Karakterisasi terhadap komposit TiO,-SiO, memberikan hasil sebagai berikut:
a. Spektra IR yang dihasilkan membuktikan bahwa komposit TiO,-SiO,

terbentuk dengan munculnya pita serapan pada bilangan gelombang 961,19
cm™ yang diindikasikan sebagai ikatan Si-O-Ti.

b. Spektra difraksi sinar-X menunjukkan bahwa pada komposit TiO,-SiO,
terbentuk fasa kristalin TiO, anatase dan TiO;, rutile. Fasa anatase
ditunjukkan dengan adanya puncak difraksi pada 26= 24,83; 37,04; 48,8;
54,44; dan 62,86. Sedangkan fasa rutile terlihat pada 26= 27,54; 36,18;
41,36; 56,7; 69,12; dan 69,84.

3. Hasil uji aktivitas fotokatalis pada degaradasi zat warna Methyl Orange dengan
variasi pH larutan diperoleh penurunan konsentrasi tertinggi yaitu 30.12 %
terjadi pada pH 3.

4. Hasil uji aktivitas fotokatalis pada degaradasi zat warna Methyl Orange dengan
variasi waktu penyinaran menunjukkan semakin lama waktu penyinaran maka
degradasi zat warna Methyl Orange semakin meningkat. Penurunan konsentasi

Methyl Orange terbanyak yaitu 30,65 % dengan lama penyinaran 24 jam.
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B. Saran
Berdasarkan hasil penelitian yang dilakukan, yang perlu dilakukan untuk
menyempurnakan penelitian ini adalah:
1. Perlu kajian lebih lanjut pada metode pembuatan komposit TiO,-SiO..
2. Pengukuran konsentrasi sisa Methyl Orange sebaiknya dilakukan menggunakan

alat lain seperti HPLC.
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LAMPIRAN

Lampiran 1: Spektra FTIR Komposit TiO,-SiO;

FTiC2 - Si02 (Ghani)

% lransmittance
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|EIZI2.84
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Wavenumbers {CI"I'I-ﬂ
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Thu Jun 21 15:33:08 2012 (GMT +07:00)

FIND PEAKS:

Spectrum: *TiOZ - 5i02 (Ghani)

Region: 4000.00 400.00

Absolute threshold: 43.860

Sensitivity: 90

Peak list:
Position:  602.84 Intensity:
Position:  418.16 Intensity:
Position: 3447.34  Intensity:
Position:  1083.02  Intensity:
Position: 2359.42  Intensity:
Position:  1637.59  Intensity:
Position:  961.19 Intensity:

7.029
11,189
15.448
31.350
36.644
36.662
40.323
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Lampiran 2: Difraktogram Sinar-X Komposit TiO,-SiO;
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Group Name
Data Name
File Name
Sample Wame
Comment

# Strongest
no. peak
no.

1 14

2 17

3 24
# Peak Data

peak
no.

*** PBasic Data Process ***

: Data 2012
: Abdul Ghani
: BAbdul Ghani.PKR
; Ti02:8i02
: TiO2:5i02
3 peaks
2Theta d
{deg) {A)
27.5412 3.23608
36.1862 2.48034
54.4474 1.68384
List
2Theta d
(deg) (&)
8.0200 11.01521
8.3800 10.54279
8.9400 9.88361
9.7800 9.03652
10.3600 8.53188
11.1400 7.93618
11.8200 7.48110
12.2400 7.22532
12.8000 6.91045
13.4900 6.55849
24.B335 3.58244
25.5800 3.47956
26.3600 3.37835
27.541z2 3.23608
28.5800 3.12077
32.5800 2.74536
36.1862 2.48034
37.0400 2.42511
39.3500 2.2875%0
41.3640 2.18103
44.1400 2.05009
48.8050 1.86448
50.8350 1.79469
54.4474 1.68384
56.7120 1.62186
61.6750 1.50272
62,2600 1.49000
62.8616 1.47717
63.8200 1.45728
64.2800 1.44796
69,1200 1.35791
69.8400 1.34566
82.3250 1.17032

89.6400 1.09281

I/I1

L T e e R T- T I O O -9

FWHM
(deg)

0.63540
0.56360
0.66150

FWEM

(deg)

0.44000
0.00000
0.00000
0.00000
0.00000
0.00000
0.00000
0.00000
0.58660
0.54000
0.64300
0.20000
0.56000
0.63540
0.20000
0.47000
0.56360
0.82000
0.68000
0.55200
0.56000
0.57000
0.53000
0.66150
0.74400
0.59000
0.32000
0.77670
0.20000
0.58000
0.85340
0.76000
0.41000
0.60000

Intensity
{Counts)
421
211
207

Intensity
(Counts)
15
19
24
35
32
37
28
30
19
17
100
13
18
421
16
53
211
27
25
93
27
55
15
207
63
18
17
34
17
19
64
40
13
22
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Integrated Int
(Counts)
14625
6435
8029

Integrated Int
(Counts)
612

[=R=l=NoloNele]

856

3550
239
861

14625
405

1537

6435

1350
923

2926
815

1829
513

8029

2853
555
263

1191
191
627

2664

1456
434
827
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Lampiran 3: Data JCPDS Kristal TiO, Fase Anatase

78:2488 Quality: C Ti02

CAS Murnber: Titaniurn Oxide

Molecular Weight: 79,90 Ref: Calculated from ICSD using POWD-12++, (1997

VolumelCD] g‘ISE 27 ' Ref: Howard, C.J.. Sabine, T.M., Dickson, F., Acta Crustallogr., Sec. B: Structural Science, 47, 462 (1991

D« 3895 Drn:

Sys: Tetragonal g

Lattice: Body-centered ﬁ >

S.G.: 141 /amd [141) B

Cell Parameters: 3 P~

a 3.784 b c 9514 T é

PR S : L L)

jll N || | L

Ifcor 4,96 D 15 3 a5 &0 75 2¢°

Rad: Cuk.al

L:mbd:: 1?54030 ] Intv  h k || 2 Intv bk || 2 Inbv  h k|

Filter: 25307 100*1 01 [55088 3@ 21 1 |76.044 5 301

d-sp: coloulated 36.951 9 103 [62113 5 213 |7888 0 206

ICSD #: 083711 37.792 27 0 0 4 |62689 26 20 4 (80736 1 008

Mineral Name; 38.570 1 11 2 |68756 12 11 6 [82167 2 303

Anatage, gyn 48.043 45 2 0 0 |70.298 14 2 2 0 (82682 mn 224
51,966 0 202 |74052 1 107 83167 5 312
53,886 31105 |7505 21 215

78-2486 Quality: C TiD2 )

LAS Mumber. e § ban 5D wsing POWD-12 (1997)

Molecular Weight  79.90 el fom (LU Asng FUWL-Tees, _ .

Volume[CD] 13627 | Ref: Howard, C.J.. Sabine, T.M., Dickson, F., Acta Crystallogr.. Sec. B: Stuctwial Science. 47, 462 (1331)

Dx 3895 Dmc .

Sys: Tetragonal '

Lattice: Body-centered E =

5.G.: 141 /amd [141) - B

Cell Parameters: 2 Eﬁ o

23784 b ¢ 9514 = | | 2]

¢ . 3 > : i | i | .] 1 L T

IMlcor: 4.96 53 30 20 15 13 diA)

Rad: Cuk.al

Lambda: 1.54060 diA) Intv b k1| dA) Inbv  h k1 |diA) Intv  h k|

Fiter: 35165 1001 01 |16663 32 211 |1.2505 6§ 301

d-sp: calculated 24307 9 103 |1493 6 213 |12153 0 206

ICSD #: 063711 23785 27 00 4 |14808 26 204 |11892 1 008

Minesal Name: 23323 1M 11 2 |1.3642 12 116 [1177 2 203

Anatase, syn 1.8922 45 2 00 |1.3380 14 2 2 0 |1.1661 nm 224
1.7582 0 202 |12M31 1 107 |1.1606 5 312
1.7000 3 1065 |1.2646 21 2156




Lampiran 4: Data JCPDS Kristal TiO; Fase Rutile

78-2485 Quality: © Tioz
CAS Mumber: Titanium Oxide
e Rel: Calculated from IC5D using POWD-12++, [1937)

{}";';ﬁ:'gg}" ot gD RieF Howard, C.J., Sabine, T.M., Dicksan, F., Acta Crustallogr,, Sec. B: Structural Science, 47, 462 (1391]

Dy 4.250 Dim: N

Syz: Tetragonal '

Lattice; Primitive =z

5.G.; P42/mnm (138) e 2 -

Cell Parameaters: 2L )

ad553 b c 2958 £ = ‘ e

u g ! > || T

1 1 1 1 1

1Alcor 3.60 0 15 30 45 B0 78 28

Rad; Cukal

mebda:1.54DBD .| Intw h k | .| Intw h k | ..} Intw  h k |

Filter: 2743  100°1 1 0 |62.759 15 00 2 |7653% 4 202

d-sp: caleulated 36.080 57 101 |64.047 14 31 0 |7385 2 212

ICSD #: 083710 39,180 9 200 |65510 1 221 [823%7 g8 321

Mineral Name: 41,240 2% 111 |69.004 37 301 [84250 € 400

Rutile, syn 44.043 9 210 |83.802 19 11 2 [87.480 2 410
54,321 93 211 [72418 2 311 |g9551 15 222
56.626 28 220 |74400 1320

78-2485 Quality: C ;iuz o

CAS Number: itanium Oxide )

Molecula Weight, 7990 Rt Howa, o Sating T3 Dikeon, Fhots sl Sec B: Sl Science, &7, 462 (1981

Volume[CD}  62.43 : = AL : AL 2eC 5

Dx:_4.250 D
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Laltice: Primitive E =
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Cell Parameters: -l E

2459 b ¢ 2.958 5= | =

» : > B N T O

Vicor: 360 59 30 20 15 13 dil)

Rad: Cukal

Lanbds: 1.54060 d8) v Rk | |dAl Imv Rk | |dA) Imv Rk I

Filer: 32482 100* 1 1 0 |1.4793 15 00 2 |1.2437 4 202

d-sp: calculated 24874 67 101 |14526 14 31 0 |1.2004 2 212

ICSD #: 083710 2.2968 200 |1.4237 1221 (11701 8 321

Mineral Name: 21973 % 111 |1.359 37 301 |1.1484 § 400

Rutile, syn 2.0543 9 210 (13463 19112 1114 2 410
16974 93 211 (13039 2 311 [1.083% 15 222
1.6241 28 220 (12740 1320




Lampiran 5: Penentuan Panjang Gelombang Maksimum Methyl Orange

Panjang Gelombang  Absorbansi

400 0.344
410 0.397
420 0.445
430 0.487
440 0.526
450 0.560
455 0.573
460 0.581
461 0.582
462 0.583
463 0.583
464 0.583
465 0.582
466 0.582
467 0.581
468 0.580
469 0.578
470 0.577
480 0.540
490 0.473
500 0.384
520 0.197
540 0.075
560 0.028
580 0.017

600 0.016




Lampiran 6: Kurva Standar Methyl Orange

Panjang gelombang Konsentrasi Absorbansi
(nm) (ppm)
464 2 0.167
3 0.249
4 0.316
5 0.402
6 0.480

Grafik Hubungan Absorbansi dengan konsentrasi Methyl Orange

0.6

0.5 -

0.3 -
y =0.077x + 0.011
R2=10.998

Absorbansi

0.2 -

0 1 2 3 4 5 6
Konsentrasi (ppm)
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Lampiran 7: Hasil Uji Fotodegradasi Methyl Orange dengan Variasi pH Larutan
dengan Penyinaran Lampu UV

Co (ppm) awal T (jam) pH larutan Absorbansi  Co (ppm) akhir % degradasi

5 24 2 0.295 3.688 26.23
) 24 3 0.280 3.494 30.12
) 24 4 0.320 4.013 19.74
) 24 ) 0.330 4.143 17.14
) 24 6 0.335 4.208 15.84

Berat komposit TiO,-SiO, 0,1 gram, distirer + 60 rpm

1. Perhitungan konversi absorbansi ke konsentrasi dengan menggunakan
persamaan garis pada kurva kalibrasi:
y=0.077x + 0.011
Absorbansi (y) —0.011
0.077

[Konsentrasi (C)] =

Contoh perhitungan:

(c] = 0.280 — 0.011
B 0.077
_ 0.269
~0.077
= 3.494

2. Perhitungan degradasi

_ konsentrasi awal — konsentrasi akhir
% Degradasi = - x 100%
konsentrasi awal

Contoh perhitungan:

. 5-3494
% Degradasi = —5 x 100%

1.506
= x 100%

=30.12%
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Lampiran 8: Hasil Uji Fotodegradasi Methyl Orange dengan Variasi Waktu

Hasil Uji Komposit TiO,-SiO, dengan Penyinaran Lampu UV

Co (ppm)awal T (jam) pH larutan Absorbansi

Co (ppm) akhir

% degradasi

5 1 3 0.374
5 3 3 0.364
5 6 3 0.348
5 18 3 0.296
5 24 3 0.278

4.714
4.584
4.377
3.701
3.465

5.71
8.31
12.47
25.97
30.65

Berat komposit TiO,-SiO, 0,1 gram, distirer + 60 rpm

Hasil Uji Komposit TiO,-SiO;, tanpa Penyinaran Lampu UV

Co (ppm)awal T (jam) pH larutan Absorbansi

Co (ppm) akhir

% teradsorpsi

S 1 3 0.376
5 3 3 0.373
S 6 3 0.377
S 18 3 0.380
S 24 3 0.380

4.740
4.701
4.727
4.792
4.792

5.19
5.97
5.45
4.16
4.16

Berat komposit TiO,-SiO, 0,1 gram, distirer + 60 rpm



Lampiran 9: Perhitungan Komposisi Anatase dan Rutile

1
Xp = % 100%
1+ 1,265|1>< In
A
= L x 100%
|, L2651x 14625 0

3550
x 100%

~1+ 5212

= 0,
6212 © 100%

= 0,16098 x 100%
= 16,098% =~ 16,10%
= 16,10%

Maka persentase TiO, fase anatase adalah sebesar 16.10%
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