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Kromium merupakan salah satu unsur kimia dengan lambang Cr dan
memiliki nomor atom 24. Kromium memiliki variasi tingkat oksidasi yang paling
banyak sehingga, logam kromium lebih banyak membentuk berbagai senyawa.
Kromium memiliki valensi mulai dari 0 hingga VI dengan tingkat valensi 111 paling
stabil dan valensi VI paling toksik. Kegiatan manusia yang banyak menghasilkan
kromium salah satunya jenis industri pertambangan, industri manufaktur, industri
tekstil maupun industri pewarnaan kulit. Oleh sebab itu kromium banyak ditemukan
dalam badan air baik sebagai kromium trivalen maupun kromium heksavalen. Dosis
kromium yang terlalu tinggi bahkan dapat menyebabkan kematian. Pengolahan
larutan Cr VI dilakukan menggunakan material TiO> sebagai fotokatalis
semikonduktor dan zeolit sebagai adsorben. Kedua material ini akan disintesis
menggunakan metode solgel sehingga menghasilkan material hibrida TiO,-zeolit.

Karakteristik material hibrida TiO-zeolit yang disintesis menggunakan
metode solgel ditinjau menggunakan beberapa karakterisasi. Karakterisasi SEM-
EDX untuk mengetahui morfologi permukaan material serta komposisi unsurnya,
Identifikasi ikatan antara TiO2 dengan zeolit dikarakterisasi menggunakan FTIR,
serta fasa kristal yang terbentuk dikarakterisasi menggunakan XRD. Analisis
morfologi menggunakan SEM menunjukkan permukaan yang tidak rata, namun
komposisi unsur material diperkuat oleh data EDX. Keberadaan Ti juga dapat
dilihat pada hasil karakterisasi FTIR. Hasil analisa kristalinitas menjunjukkan
bahwa material yang disintesis ada pada fase kristal anatase yang mana TiO2
memiliki aktivitas fotokatalitik paling tinggi ketika berada dalam fase anatase
dibandingkan dengan fase lainnya.

Aktivitas material hibrida TiO»-zeolit dalam mereduksi Cr diamati

vii



menggunakan spektrofotometer UV-Vis agar diketahui banyaknya reduksi Cr VI
yang mampu dilakukan material hibrida. Hasil karakterisasi UV-Vis menunjukkan
bahwa material hibrida TiO2-zeolit mampu mereduksi Cr dengan aktivitas lebih
tinggi dibandingkan dengan penggunaan TiO> atau zeolit secara parsial. Material
hibrida yang disintesis menggunakan 1,5 gr zeolit yang didispersikan dalam 6 mL
TTIP + 35 mL Isopropil Alkohol + 6 mL CH3COOH (Sampel TiO2-zeolit/1,5)
menunjukkan aktivitas fotokatalitik paling tinggi dari sampel material hibrida

lainnya dalam mereduksi Cr VI.
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BAB 1. PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Kromium merupakan salah satu unsur kimia dengan lambang Cr dan
memiliki nomor atom 24. Kromium merupakan atom pertama golongan ke enam
yang berarti memiliki 6 tingkat oksidasi. Kromium memiliki valensi mulai dari 0
hingga VI dengan tingkat valensi I11 paling stabil dan valensi V1 paling toksik. Titik
didih yang dimiliki kromium sebesar 2690 °C dan titik lelehnya mencapai 1900 °C.
(Kristian & Retno, 2010).

Kegiatan manusia yang banyak menghasilkan kromium salah satunya jenis
industri pertambangan, industri manufaktur, industri tekstil maupun industri
pewarnaan kulit. Oleh sebab itu kromium banyak ditemukan dalam badan air baik
sebagai kromium trivalen maupun kromium heksavalen. Meskipun logam kromium
juga dibutuhkan sebagai micro-nutrient yang berperan dalam metabolisme gula
pada manusia dan hewan, namun konsentrasi kromium yang terus meningkat akan
mempengaruhi toksisitasnya. Tubuh makhluk hidup yang menyerap kromium
dengan toksisitas tinggi dapat berpengaruh pada kesehatan, efek mutagenik pada
bakteri serta efek mutagenik dan karsinogenik pada manusia dan hewan. Dosis
kromium yang terlalu tinggi bahkan dapat menyebabkan kematian (Dhal et al.,
2013).

Cr diketahui tidak larut dalam air maupun asam nitrat, serta sukar bercampur
dengan halogen, peroksida, logam dan basa, namun Cr dapat dilarutkan
menggunakan asam klorida dan asam sulfat yang encer. Cr banyak digunakan
sebagai pelapis logam dan pelapis kromat, serta penyepuhan dan penyamakan kulit
(Ahmad, 1992). Sekilas deskripsi mengenai Cr tentu saja menunjukkan bahwasanya
Cr berbahaya untuk lingkungan, terutama apabila bercampur dengan limbah cair
yang mengalir tanpa ada penyaring. Pengolahan logam kromium banyak dilakukan
sebelumnya baik secara fisika, kimia, maupun biologi. Salah satu proses
pengolahan logam kromium adalah reduksi, oksidasi, adsorpsi, maupun pertukaran

ion. Pendekatan pengolahan logam kromium nyatanya masih memiliki beberapa



kelemahan seperti biaya pengolahan yang relatif tinggi atau proses penyisihan
kromiumnya masih tidak sempurna. Konsentrasi logam kromium juga
mempengaruhi banyaknya keterbatasan jenis pengolahannya. Oleh sebab itu masih
banyak industri yang langsung membuang limbah kromium yang dihasilkan tanpa
melalui proses lebih lanjut (Dhal et al., 2013). Oleh sebab itu, penelitian ini
dilakukan guna mencari tahu potensi material yang mampu digunakan sebagai
pereduksi Cr VI.

Absorbsi merupakan proses penyaringan atau pengikatan molekul baik
berupa zat cair maupun zat padat. Suatu bahan yang memiliki kemampuan
mengikat atau menyaring molekul disebut sebagai adsorben. Proses adsorpsi yang
berlangsung pada dinding pori material menjadikan kegiatan adsorpsi dapat terjadi
bila zat penyaring dan zat yang ingin disaring melakukan kontak langsung baik
melalui metode pelarutan ataupun metode penyaringan yang lainnya .Adapun salah
satu bahan yang memiliki kemampuan baik dalam proses absorbsi adalah zeolit
(Kahar, 2007).

Zeolit merupakan mineral alam yang masuk dalam golongan mineral silika
serta dinyatakan sebagai alumina silika terhidrasi yang dihasilkan dari proses
sedimentasi, pelapukan, maupun aktivitas hidrotermal. Zeolit memiliki bentuk
halus yang ketika dipanaskan dapat melepas molekul H,O tanpa mengalami
perubahan kerangka dasar. Kemampua zeolit sebagai absorben memungkinkan
adanya adsorpsi baik fisika, kimia, serta ikatan hidrogen. Pori-pori yang dimiliki
zeolit memungkinkan adanya penyerapan yang menempati pori-pori tersebut,
sehingga besarnya daya serap yang dapat dilakukan bergantung pada jumlah pori
dan luas permukaan zeolit (Hasibuan, 2012). Zeolit yang digunakan dalam
percobaan ini merupakan zeolit alam mordenit yang memiliki perbandingan Al:Si
mencapai 1:5. Zeolit alam mordenit dipilih pada percobaan ini karena dinilai lebih
stabil dibandingkan zeolit yang perbandingan Al:Si nya 1:1 (Rini, 2010).

Penelitian sebelumnya mengenai penggunaan zeolit alam sebagai adsorben
logam Cr pernah dilakukan salah satunya oleh Lisanti et al (2013) yang melakukan
variasi suhu aktivasi zeolit. Hasil penelitian menunjukkan bahwa suhu aktivasi

zeolit akan berpengaruh pada penyerapan ion Cr pada permukaan zeolit. Bahan



adsorben zeolit mampu menyaring banyak Cr namun tidak mampu menghancurkan
ion Cr itu sendiri. Oleh karena itu, setelah zeolit berhasil menyerap Cr, dibutuhkan
pengolahan lebih lanjut agar ion Cr benar-benar hilang. Selain itu, permukaan zeolit
yang telah dipenuhi Cr selama proses absorpsi berlangsung akan membuat
kemampuan penyerapan Cr oleh zeolit menurun dengan sendirinya.

Cr VI yang digunakan dalam penelitian merupakan senyawa K>Cr.O7 yang
dilarutkan menggunakan air suling. Pembuatan larutan Cr VI menggunakan
senyawa K>Cr.07 yang dilarutkan menggunakan air suling telah banyak dilakukan
sebelumnya, salah satunya dilakukan oleh Andini (2017). Pemilihan senyawa
K2Cr207 sebagai larutan Cr VI yang akan diuji menggunakan beberapa material.
Senyawa K>Cr,O7 banyak digunakan dalam industri penyamakan kulit yang
limbahnya kembali ke lingkungan dalam bentuk Cr V1. Oleh karena itu senyawa ini
dipilih sebagai larutan Cr VI pengganti limbah Cr VI di lingkungan.

Upaya yang dilakukan untuk proses reduksi Cr secara maksimal banyak
dilakukan salah satunya pernah dilakukan Slamet (2003) yang melakukan
penelitian mengenai reduksi Cr menggunakan TiOz secara murni maupun dengan
penambahan material lain seperti Cu atau CuO. Hasil yang didapatkan pada
percobaan ini adalah TiO2 murni mampu mereduksi limbah Cr VI. Namun karena
daya serap TiO2 yang masih relatif rendah menyebabkan banyaknya reduksi Cr VI
yang mampu dilakukan juga terbatas. Proses fotokatalis yang terjadi di permukaan
TiO> tentu saja membuat banyak penelitian lebih lanjut mengenai material lain yang
memiliki kemungkinan untuk digabungkan dengan material TiO, murni sehingga
kemampuan reduksinya mampu ditingkatkan. Oleh sebab itu, metode baru yang
lebih efektif dalam proses reduksi Cr VI sangat diperlukan.

Berdasarkan uraian di atas, maka kami bermaksud memadukan kedua material
yaitu zeolit dan TiO2 menjadi material hibrida TiO.-zeolit yang akan di aplikasikan
untuk reduksi Cr VI. Harapan kami adalah bahwa paduan kedua material TiO2 dan
zeolit akan memiliki potensi aktivitas lebih baik dalam proses reduksi Cr VI
dibandingkan dengan jika digunakan masing-masing secara parsial. Adapun proses
sintesis material hibrida TiO2-zeolit akan dilakukan menggunakan metode solgel.

Penggunaan metode solgel sendiri digunakan karena memiliki stabilitas termal



yang baik serta daya tahan pelarut yang baik.

Selain melakukan sintesis material hibrida TiO2-zeolit, akan dilakukan proses
karakterisasi material hibrida yang dihasilkan agar karakteristik material hibrida
yang mampu mereduksi Cr VI dengan baik dapat diketahui. Adapun karakterisasi
yang akan dilakukan meliputi karakterisasi SEM-EDS untuk mengetahui morfologi
permukaan material yang dihasilkan serta unsur apa saja yang terkandung dalam
material tersebut. Karakterisasi FTIR agar diketahui gugur fungsi pada material
serta karakterisasi XRD untuk melihat tingkat Kkristalinitas yang terbentuk pada
material hibrida yang dihasilkan. Selain karakterisasi untuk melihat karakteristik
material yang dibuat, dilakukan juga karakterisasi UV-Vis untuk mengetahui
penurunan absorbansi Cr V1 yang berhasil dilakukan menggunakan material hibrida

yang dihasilkan.

1.2 Rumusan Masalah
Melalui latar belakang yang mendasari dilakukannya penelitian, maka rumusan
masalah yaitu:
1. Bagaimana aktivitas reduksi senyawa Cr VI dari masing-masing material yang
diaplikasikan?
2. Bagaimana karakteristik morfologi permukaan, komposisi unsur, gugus fungsi,
serta kristalinitas dari material hibrida TiO2-zeolit yang digunakan untuk

mereduksi Cr VI1?

1.3 Batasan Masalah
Adapun yang membatasi ruang lingkup masalah yang diambil dari penelitian
ini antara lain:
1. Larutan Cr VI yang digunakan adalah senyawa K>Cr.O7 yang dilarutkan
menggunakan aquades.
2. Reduksi larutan Cr VI ditinjau melalui absorbansi yang diuji menggunakan
Spektrofotometer UV-Vis.

1.4 Tujuan Penelitian

Berkaitan dengan rumusan masalah yang telah ditentukan, tujuan yang ingin



dicapai yaitu mengkaji potensi aplikasi material hibrida TiO2-zeolit dalam proses
reduksi Cr VI. Kajian yang dilakukan meliputi aktivitas material selama proses

reduksi dilakukan.

1.5 Manfaat Penelitian
Manfaat yang didapatkan setelah melakukan penelitian ini adalah:
1. Dapat menambah keragaman metode yang dapat digunakan untuk mereduksi
logam berat.
2. Dapat mengetahui potensi aplikasi material komposit TiO2-zeolit untuk
digunakan dalam instalasi pengolahan Cr VI.
3. Dapat memberikan kontribusi untuk kemajuan ilmu pengetahuan dan teknologi

terutama dalam bidang rekayasa material untuk aplikasi remediasi lingkungan.



BAB 2. TINJAUAN PUSTAKA

Pada Bab 2 ini akan diberikan penjelasan tentang berbagai hal yang berkaitan
dengan penelitian yang akan dilakukan. Penjelasan tentang logam kromium, proses
adsorpsi dan fotokatalisis, penggunaan zeolit dan TiO> sebagai pereduksi Cr VI,
material hibrida, dan diakhiri dengan teknik karakterisasi material.

2.1 Logam Kromium

Kromium adalah salah satu unsur kimia dalam tabel periodik dengan lambang
Cr dan nomor memiliki nomor atom 24. Kromium adalah atom pertama golongan
ke enam. Logam golongan 6 tingkat oksidasi rendah semakin tidak stabil dengan
naiknya nomor atom. Jadi, kromium mempunyai variasi tingkat oksidasi yang
paling banyak sehingga, logam kromium lebih banyak membentuk berbagai
senyawa. Logam kromium merupakan salah satu logam berat yang memiliki berat
atom sebesar 51,996. Kromium memiliki valensi mulai dari 0 hingga VI dengan
tingkat valensi 11l paling stabil dan valensi VI paling toksik. Konfigurasi yang
dimiliki kromium menyimpang dari diagram aufbau, serta asam non oksidator akan
lebih mudah bereaksi dengan kromium. Titik didih yang dimiliki kromium sebesar
2690 °C dan titik lelehnya mencapai 1900 °C. (Kristian & Retno, 2010).

Kromium trivalen dalam badan air ditemukan sebagai Cr**,
Cr(OH)?*,Cr(OH),*, dan Cr(OH)s, sedangkan kromium heksavalen ditemukan
sebagai CrOs* dan Cr.0;*. Ketika berada dalam kondisi heksavalen, logam
kromium mampu larut dalam air, sedangkan pada kondisi trivalen logam kromium
akan teradsorp pada mineral tanah atau mengalami presipitasi karena lingkungan
yang asam atau basa. Salah satu kegiatan manusia yang banyak menghasilkan
kromium adalah beberapa jenis industri meliputi industri pertambangan, industri
manufaktur, industri tekstil, terutama industri pewarnaan kulit yang menghasilkan
Cr VI (Dhal et al., 2013).

Toksisitas logam kromium dipengaruhi oleh sifat dari logam itu sendiri yang
mudah mengalami difusi lewat membran sel baik eukariotik maupun prokariotik.

Meskipun logam kromium juga dibutuhkan sebagai micro-nutrient yang berperan



dalam metabolisme gula pada manusia dan hewan, namun konsentrasi kromium
yang terus meningkat akan mempengaruhi toksisitasnya. Tubuh makhluk hidup
yang menyerap kromium dengan toksisitas tinggi dapat berpengaruh pada
kesehatan, efek mutagenik pada bakteri serta efek mutagenik dan karsinogenik
pada manusia dan hewan. Dosis kromium yang terlalu tinggi bahkan dapat
menyebabkan kematian (Dhal et al., 2013).

Pengolahan logam kromium banyak dilakukan sebelumnya baik secara
fisika, kimia, maupun biologi. Salah satu proses pengolahan logam kromium adalah
reduksi, oksidasi, adsorpsi, maupun pertukaran ion. Pendekatan pengolahan logam
kromium nyatanya masih memiliki beberapa kelemahan seperti biaya pengolahan
yang relatif tinggi atau proses penyisihannya masih tidak sempurna. Konsentrasi
logam kromium juga mempengaruhi banyaknya keterbatasan jenis pengolahannya.
Oleh sebab itu masih banyak industri yang langsung membuang limbah kromium
yang dihasilkan tanpa melalui proses lebih lanjut (Dhal et al., 2013).

2.2 Proses Adsorpsi

Adsorpsi merupakan proses pengikatan atau penyaringan molekul baik dalam
bentuk cair, gas, maupun padatan. Kemampuan suatu bahan dalam mengikat atau
menyaring molekul membuatnya disebut sebagai bahan adsorben, sedangkan
molekul yang berhasil diikat atau disaring disebut dengan adsorbat. Proses adsorbsi
dapat berlangsung ketika kedua zat penyaring dan yang ingin disaring melakukan
kontak langsung, dapat melalui pelarutan atau metode penyaringan yang lainnya.
Jumlah pori serta luas permukaan adsorben akan mempengaruhi kemampuan
adsorpsi karena proses adsorpsi berlangsung pada dinding pori yang langsung
melakukan kontak dengan material adsorbat. Selain itu, lamanya waktu kontak
antara adsorben dengan adsorbat juga akan berpengaruh pada proses adsorpsi yang
sedang berlangsung (Kahar, 2007).

Menurut Saragih (2008), adsorben dapat dikelompokkan mejadi dua jenis,
yaitu adsorben polar dan adsorben non polar. Adsorben polar, yang juga disebut

sebagai adsorben hidropolik, antara lain silica gel, alumina aktif, dan zeolit.



Sementara adsorben non polar, yang dapat disebut sebagai adsorben hidropobik,
diantaranya adalah polimer adsorben dan karbon aktif.

2.3 Penggunaan Zeolit

Zeolit adalah mineral yang mengandung kation alkali atau alkali tanah, terdiri
dari kristal alumiosilikat terhidrasi dalam kerangka tiga dimensi. Struktur zeolit
berongga atau berpori, dengan kemampuan mengikat kation sebagai penyeimbang
muatan. Gugus alumina dan gugus silika-oksida yang menyusun zeolit berbentuk
tetrahedral dan dihubungkan oleh atom oksigen sehingga bentuknya berupa
kerangka tiga dimensi (Rosita et al., 2004).

Zeolit alam Indonesia umumnya memiliki jenis mordernite dan clinoptilolite.
Zeolit yang dapat mengadsorpsi gas H20, CO, CO», CH4 termasuk dalam golongan
mordernite, sedangkan yang dapat mengadsorpsi gas CO, CO2, NO termasuk dalam
golongan clinoptilolite (Trisunaryanti et al., 2005). Banyaknya variasi struktur
zeolit alam membuat perlunya aktivasi zeolit sebelum digunakan. Aktivasi yang
dilakukan bertujuan untuk menghilangkan unsur pengotor yang menempel pada
zeolit sehingga kemampuan adsorpsinya meningkat (Rosita et al., 2004). Zeolit
memiliki kemampuan sebagai absorben yang unik, dengan ukuran pori kecil
sehingga mampu menyerap molekul yang berdiameter sama atau lebih kecil
dibandingkan dengan diameter celah rongga zeolit, dan molekul yang besar
diameternya lebih besar dibandingkan dengan diameter celah rongga zeolit akan
tertahan sehingga hanya akan melintasi partikel. Zeolit yang dipanaskan mampu

menyerap gas serta cairan (Trisunaryanti, 2001).

2.3.1 Zeolit Alam Malang

Zeolit alam asal Malang yang berasal dari Turen memiliki jenis zeolit
mordenit yang diameter porinya sebesar 6,7-7 A dengan struktur zeolitnya memiliki
rumus kimia MgAlgSis0Og6.28H20 (Prasetyo dkk, 2012).
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Gambar 2.1 Struktur zeolit mordenit (Sumber: Intarapong, dkk., 2013)
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Zeolit memiliki kemampuan adsorbsi yang bergantung pada rasio kandungan
Si dan Al yang ada di dalamnya. Sifat zeolit akan menjadi hydrophilic dan
mengadsorpsi senyawa polar ketika kandungan Si dan Al nya rendah, sebaliknya
akan menjadi hydrophobic dan mengadsorpsi senyawa non polar ketika kandungan
Si dan Al nya tinggi (Yuliusman dkk, 2013). Karakteristik sifat zeolit berada pada
struktur kristalnya, sehingga memiliki luas permukaannya yang cukup besar dan
dikenal menjadi adsorben selektif dan efektifitas adsorbsinya tinggi (Newsman,
1991).

Kerangka alumina silikat (AlOs> dan SiO*) dan air merupakan penyusun
utama zeolit. AlOs> dan SiO* yang saling berikatan melalui atom O membentuk
suatu kristal. Logam alumunium bervalensi 3 yang terkandung dalam zeolit akan
berikatan dengan empat atom oksigen menyebabkan kandungan elektron berlebih
pada struktur alumina silikat. Berikut tabel 2.1 menunjukkan hasil karakterisasi

XRF zeolit alam Malang.

Tabel 2.1 Hasil Karakterisasi XRF zeolit alam Malang

Unsur Sebelum aktivasi (%) Setelah aktivasi (%)
Al 13 12,5
Si 49,9 67,4
Ca 4,26 3,00
Mn 1,27 0,15
Fe 25,3 8,27
Ni 0,04 0,04
Cu 0,097 0,071
Zn 0,33 0,064
Ti 1,28 1,93

(Sumber: Prasetyo dkk, 2012).
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Pemanfaatan zeolit untuk mereduksi limbah cair B3 kerap dilakukan karena
adanya kandungan alumunium silikat yang memiliki struktur tiga dimensi yang
terbentuk oleh tetrahedral AlO4> dan SiOs* dengan rongga-rongga yang mampu
terisi ion-ion logam alkali maupun alkali tanah (Na, K, Mg, Ca, dan Fe) serta
molekul air yang geraknya tidak terbatas. Kandungan senyawa silikat yang cukup
besar pada zeolit diperkirakan dapat digunakan sebagai sorben yang efektif baik
secara alamiah maupun dilakukan aktivasi terlebih dahulu. Penggabungan molekul-
molekul tetrahedral dari kerangka struktur molekuler menyebabkan adanya pori
pada struktur zeolit. Celah inilah yang membuat zeolit banyak dimanfaatkan
sebagai adsorben maupun penukar ion (Kaufman et al, 1951).

2.3.2 Zeolit Alam sebagai Adsorben

Zeolit alam banyak dijadikan sebagai adsorben karena memiliki daya
adsorbsi relatif besar setelah dilakukannya proses aktivasi. Pertukaran kation yang
terjadi selama proses aktivasi dilakukan menyebabkan banyaknya kandungan Si
dan Al yang berada pada permukaan zeolit meningkat. Kakuatan zeolit alam
sebagai adsorben tidak dapat dilepaskan kaitannya dengan kandungan Si dan Al
yang dimiliki suatu zeolit. Oleh sebab itu, zeolit dapat diklasifikasikan menjadi 3
golongan berdasarkan kadar Si yang dimilikinya (Rini, 2010).
a. Zeolit dengan kadar Si rendah

Zeolit yang memiliki kadar Si rendah lebih banyak mengandung Al
dibandingkan dengan jenis zeolit yang lainnya. Al yang terkandung dalam zeolit
jenis ini mampu mencapai perbandingan 1:1 dengan kandungan Si nya. Banyaknya
pori pada zeolit jenis Si rendah menyebabkan pertukaran ion dapat berlangsung
secara maksimum. Zeolit jenis ini banyak dimanfaatkan untuk pemurnian serta
pemisahan yang kapasitasnya besar karena mampu menjadi adsorben yang
memiliki daya saring atau daya serap relatif baik.
b. Zeolit dengan kadar Si sedang

Zeolit dengan kadar Si sedang memiliki Al yang perbandingannya mencapai
1:5 dengan kandungan Si nya, sehingga zeolitnya sangat stabil apabila

dibandingkan dengan zeolit yang memiliki kadar Si rendah. Kerangka tetahedral
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yang dimiliki Al dari zeolit dengan kadar Si sedang tidak stabil terhadap pengaruh
asam dan panas. Salah satu jenis zeolit yang memiliki kadar Si sedang adalah zeolit
sintesis atau zeolit alam khabasit dan mordenit.
c. Zeolit dengan kadar Si tinggi

Zeolit dengan kadar Si tinggi memiliki perbandingann Al:Si mencapai 1:10-
100, oleh sebab itu sifat permukaan zeolit dengan kadar Si tinggi tidak dapat
diprediksi. Zeolit jenis ini mampu menyerap dengan baik molekul non-polar
sehingga kerap digunakan sebagai katalisator untuk hidrokarbon. Salah satu jenis
zeolit jenis ini yaitu zeolit ZSM-5, ZSM-11, ZSM-21, ZSM-24.

Tabel 2.2 Klasifikasi zeolit ditinjau dari rasio Si/Al

Rasio Si/Al Jenis Zeolit
Low (1-1,5) A, X
Intermediate (2-5) a. Zeolit alam: Erionite, Khabasit,

Klinoptilolit, Mordenit
b. Zeolit sintesis: Mordenit dengan
pori yang besar
High (10-c0) ZSM-5 (direct synthesis)
Erionit, Y

(Sumber: Ramoa, 1984)

Besar perbandingan yang dimiliki antara banyaknya atom Si dengan Al
menyebabkan ada banyak variasi zeolit yang terdapat di alam. Namun diantara
banyaknya variasi zeolit yang ada, dapat diketahui mineral pembentuk zeolit
diantaranya analsim, habazit, klinoptilolit, erionit, morenit, ferrerit, heulandit,
laumontit dan fillipsit. Selain perbandingan Si:Al, konduktivitas juga
mempengaruhi fungsi kerja zeolit, karena besarnya konduktivitas berpengaruh pada
kapasitas penyerapan kation yang ditukarkan selama zeolit diaktivasi. Zeolit
banyak digunakan sebagai adsorben pemurnian air serta reduksi jumlah unsur-unsur
logam berat yang terdapat pada limbah cair industri (Erdem et al, 2004). Tingkat
stabilitas zeolit dapat dilihat dalam tabel 2.3 di bawah ini.

Tabel 2.3 Stabilitas zeolit terhadap suhu

Jenis mineral zeolit Suhu
Klinoptilolit (Kaya ion Ca) Maksimal 500°C
Klipnotilolit (Kaya ion K) Maksimal 800°C
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Khabazit 600-865°C
Laumonit 345-800°C
Mordenit 800-1000°C

Filipsit 360-440°C

(Sumber: Erdem et al, 2004)

2.4 Proses Fotokatalisis

Fotokatalisis merupakan gabungan antara proses fotoreaksi dan katalis, yang
berarti proses fotoreaksi yang dipercepat dengan penambahan katalis. Reaksi yang
melibatkan foton (cahaya) sebagai pemicunya disebut sebagai fotoreaksi.
Sedangkan substansi pemercepat reaksi namun tidak ikut bereaksi disebut sebagai
katalis, oleh sebab itu jumlah katalis pada awal dan akhir reaksi akan sama. Katalis
yang berperan dalam proses fotokatalisis disebut sebagai fotokatalis (Afrozi, 2010).
Bahan yang memungkinkan untuk dijadikan sebagai fotokatalis adalah bahan yang
memiliki energi ambang atau daerah energi kosong. Melalui pengertian ini, maka
semikonduktor merupakan bahan yang cocok dijadikan sebagai fotokatalis karena
memiliki energi ambang (Gunlazuardi, 2001). Gambar 2.2 merupakan ilustrasi
untuk menggambarkan energi ambang atau energi celah pita dari semikonduktor.

Conduction
) Band

;

Bandgap

(Ebg <3:V)

-~ O]
O Valence

N

U
O Band

Gambar 2.2 Energi celah pita pada semikonduktor (Sumber: Licciulli, 2002)
Ketika semikonduktor dikenai cahaya (hv) dengan energi yang besarnya
sesuai, elektron (e") dari pita valensi akan berpindah menuju pita konduksi, serta
menyisakan lubang positif yang disebut hole (h™) pada pita valensi. Pasangan e” dan
h* dapat berkombinasi kembali (rekombinasi) dalam permukaan maupun partikel
bulk, sementara sebagian pasangan e” dan h™ yang lainnya dapat bertahan sampai

pada permukaan semikonduktor, sehingga h™ dapat menginisiasi reaksi oksidadi
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dan e- akan menginisiasi reaksi reduksi zat kimia yang berada di sekitar permukaan
semikonduktor (Gunlazuardi, 2001).

Pasangan elektron-hole dapat berekombinasi dalam partikel, juga dalam
permukaan maupun bulk partikel hanya dalam waktu nanosekon. Masing-masing
pasangan elektron dapat bereaksi dengan spesies donor (D) dan akseptor (A) yang
teradsorpsi di permukaan partikel. Reduksi substrat (A) dilakukan oleh elektron
pada pita konduksi atau pelarut yang mencapai permukaan partikel. Oksidasi
substrat (D) dapat berlangsung secara langsung maupun tidak langsung oleh hole
pada pita valensi. Kemungkinan adanya reaksi pada ion radikal yang terbentuk (A
dan DY) dituliskan sebagai berikut:

a. A dan D" bereaksi antar sesama ion atau dengan adsorbat.

b. A dan D* berekombinasi lewat transfer elektron balik agar dapat terbentuk
keadaan eksitasi dari salah satu reaktan.

c. A dan D" berdifusi dari permukaan semikonduktor serta berpartisipasi dalam
reaksi kimia dalam medium larutan.

Laju rekombinasi elektron dengan hole harus dihalangi agar proses
fotokatalis berlangsung dengan efisien. Penggambaran ilustrasi yang terjadi pada
proses ini dijabarkan pada Gambar 2.3 berikut:

A*

h Conduction band (-) \| Reduction
% A
o
z D
m
Valence band (+) Oxidation

D*+

Gambar 2.3 Skema proses fotoeksitasi pada suatu bahan semikonduktor (Sumber:
Liciulli, 2002)

Proses fotokatalitik dibagi menjadi dua berdasarkan jenis katalis yang
digunakan, yaitu homogen dan heterogen. Fotokatalitik homogen berlangsung
dalam satu fasa yang biasanya dibantu zat pengoksidasi berupa hidrogen peroksida
atau ozon, sedangkan fotokatalitik heterogen memanfaatkan bahan semikonduktor
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dalam bantuan serbuk atau partikel yang digunakan dalam material suspensi. Salah
satu contoh fotokatalitik heterogen adalah penggunaan bahan semikonduktor TiO>
(Liciulli, 2002).

2.5 Oksida Logam TiO2

Titanium dioksida merupakan bentuk oksidasi dari titanium yang memiliki
rumus kimia TiO2. Senyawa TiO> sendiri memiliki bentuk fisis berwarna putih dan
tidak tembus cahaya. TiO> banyak digunakan sebagai bekterisida, pasta gigi,
elektroda dalam sel surya, maupun sebagai fotokatalis. Sintesis TiO> dapat melalui
reaksi kimia dengan proses sulfat ataupun klorin, sebagai contoh adalah sintesis
TiO2 melalui reaksi senyawa titanium tetraklorida (TiCls) dengan O yang melalui
lorong silika dengan suhu tertentu. Senyawa TiO> memiliki sifat asam dan basa
tergantung pada lingkungan tempat senyawa berada, misalnya pada lingkungan
asam senyawa akan berperan sebagai basa dan pada lingkungan basa senyawa akan
berperan sebagai asam, sehingga disebut sebagai senyawa amfoter (Effendy, 2010).

Penggunaan TiO2 telah banyak diaplikasikan dalam proses fotokatalisis
sebagai bahan untuk mendegradasi polutan lingkungan yang berada di udara
maupun di air, selain itu TiO> juga kerap dimanfaatkan pada proses remidiasi serta
sanitasi. Metode sintesis TiO. akan berpengaruh pada aktivitas fotokatalik TiO:
karena berhubungan dengan celah pita, kristalinitas, serta ukuran partikelnya
(Sivalingam, 2003).

2.5.1 Struktur Kristal TiO2

TiO2 termasuk dalam bahan semikonduktor dengan fotoaktivitas serta
stabilitas kimianya yang tinggi dan mampu bertahan terhadap fotokorosi dalam
semua kondisi larutan, kecuali larutan yang mengandung keasaman tinggi ataupun
flouride. Kelebihan TiO. adalah mampu mengoksidasi polutan organik maupun
mereduksi ion logam dalam larutan. TiO2 memiliki tiga struktur kristal yaitu rutile,
anatase, dan brookite. Penjabaran mengenai tiga perbedaan struktur kristal TiO-
sebagai berikut:

a. Rutile
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Struktur tetragonal yang dimiliki titanium (IV) oksida sebanyak 6 atom per
unit sel dengan bentuk oktahedron TiO> yang sedikit menyimpang (Chen and Mao,
2007). Tiga bentuk rutile yang dimiliki yaitu TiO2 (I) yang strukturnya seperti a-
PbO, TiO2 (H) yang strukturnya hollandite, serta TiO2> (B) yang strukturnya
monoklinik. Struktur anatase dan brokit akan berubah menjadi bentuk rutile ketika
partikelnya mencapai ukuran tertentu dengan bentuk rutile yang lebih stabil
dibandingkan dengan anatase untuk partikel lebih besar dari 14 nm. Kelemahan
bentuk rutile ada pada kondisi preparasinya yang menjadikan aktivitas
fotokatalisnya buruk, bisa aktif atau tidak aktif (Sclafani et al., 1990).

b. Anatase

Pemanasan sempurna sol TiO2 dalam suhu antara 120°C hingga 500°C akan
membuat struktur TiO2 berbentuk anatase. Titanium (IV) oksida anatase memiliki
bentuk struktur tetragonal yang terdistorsi menjadi lebih besar dibandingkan bentuk
octahedron TiO> (Linsebigler et al, 1995). Kestabilan bentuk anatase dibandingkan
dengan rutile pada suhu 0°K dinilai lebih tinggi, namun besarnya perbedaan energi
pada dua bentuk tersebut relatif kecil. Penggunaan untuk aplikasi sel tenaga surya
lebih menyukai bentuk anatase dibandingkan dengan bentuk polimorf lain karena
memiliki mobilitas elektron yang tinggi, serta konstanta dielektrik dan berat
jenisnya lebih rendah (Carp, et al., 2004).

c. Brookite

Brookite memiliki struktur kristal otorombik dengan panjang ikatan antara
titanium dan oksigen berbeda-beda. Brookita memiliki band gap sekitar 3,14 eV
berdasarkan persamaan Huckel yang berada diantara anatase dan rutile. Sintesis
brokite yang relatif sukar akibat kemurniannya tinggi dengan permukaan yang luas
menjadikan brokite jarang digunakan sebagai fotokatalis (Paola et al, 2008).
Perbandingan struktur kristal pada TiO. digambarkan sebagai berikut:
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Rutil Anatase Brookit O 3 8)
Gambar 2.4 Struktur polimorf kristal TiO, (Sumber: Hazama, 2004)

Tiga penjabaran mengenai tipe kristal TiO, memberikan informasi bahwa
untuk penggunaan sebagai fotokatalis banyak digunakan TiO. rutil dan anatase, dan
anatase merupakan jenis struktur kristal yang paling banyak digunakan karena
daerah aktivasinya lebih luas dibandingkan dengan rutil, sehingga dinilai
kereaktifan kristalnya terhadap cahaya lebih tinggi dibandingkan dengan rutil.
Sebaliknya, struktur kristal jenis rutil lebih banyak digunakan sebagai pigmen
karena memiliki sifat penghamburan sinar yang efektif. Adapun besarnya band gap
yang dimiliki masing-masing struktur kristal antara anatase dan rutil berbeda,
dengan rentang energi 3,2 eV pada anatase dan 3,1 eV pada rutil (Gunlazuardi,
2001). Berikut tabel 2.4 diberikan untuk menjabarkan perbandingan karakteristik

dari ketiga bentuk kristal TiO».
Tabel 2.4 Perbandingan sifat dari berbagai bentuk kristal TiO>

Sifat Anatase Rutil Brookite
Bentuk Kristal Tetragonal ~ Tetragonal ~ Orthorombik
Band gap, eV 3,25 Tidak tersedia 3,05
Banyaknya TiO?% unit sel 4 2 8
Volume/TiO? nm3 0,03407 0,03122 0,03211
Massa jenis teoritis (kg/m?) 3895 4250 4133

(Sumber: Othmer, 1997)

2.5.2 TiO2 sebagai Katalis

Penggunaan TiO> sebagai katalis dikarenakan kelebihan yang dimiliki TiO-
itu sendiri, diantaranya bersifat non toksik, dengan stabilitas kimia dan stabilitas
termal cukup tinggi, sehingga aktivitas fotokatalitiknya juga relatif tinggi, dan
tentunya harganya yang relatif murah dibandingkan dengan katalis lainnya.
Aktivitas fotokatalitik yang dimiliki TiO tidak berubah atau berkurang, sehingga

mampu digunakan berulang kali dengan metode aktivasi (Choi, et., al. 2010). Celah
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pita energi yang lebar dari TiO> struktur anatase sebesar 3,2 eV membatasi daerah
serapan TiO- berada pada daerah UV, namun tidak pada cahaya tampak (Qourzal,
et., al. 2006). Penambahan doping pada kristal TiO, mampu menjadikan Kkatalis
baru dengan lebar celah pita energi yang lebih kecil. Salah satu doping yang dapat
digunakan dalam TiO> dapat berupa logam maupun non logam, sebagai contoh
vanadium (V**), nikel (Ni?*), maupun platinum (Pt** dan Pt?*) (Choi, et., al. 2010).
Meskipun demikian, teknologi untuk doping ini tidaklah sederhana dan

membutuhkan peralatan relatif mahal.

2.6 Material Hibrida

Sifat semikonduktor yang mudah berubah ketika ada gangguan energi serta
komposisi menjadikan banyak teknologi material yang diterapkan untuk
meningkatkan tingkat efektifitas material tersebut. Modifikasi material banyak
digunakan, termasuk dengan cara mensintesis material hibrida agar luas permukaan
terhadap volumenya menjadi lebih besar. Penggabungan dua material atau lebih
membentuk komponen tunggal yang karakteristik serta sifat mekaniknya berbeda
dari material pembentuknya. Sintesis material ini dilakukan agar dapat diperoleh
material baru yang sifatnya disesuaikan sesuai dengan kebutuhan sintesis material
(Krevelen, 1994).

2.6.1 Sintesis Material Hibrida dengan Metode Sol-Gel

Metode sol-gel pada dasarnya merupakan penggabungan dari dua reaksi
hidrolisis dan kondensasi dari logam alkoksida. Sol sendiri adalah sistem yang
mengizinkan bahan kimia padatan tersuspensi stabil dalam larutan, sedangkan gel
lalah cairan yang ada dalam sebuah partikel padat itu sendiri. Pengontrolan proses
sol-gel dilakukan agar suatu komposisi memiliki kemurnian dan homogenitas yang
tinggi, sehingga suatu material katalis yang diperoleh dapat konsisten (Brinker and
Scherer, 1990). Kelebihan metode sol-gel yaitu memungkinkan adanya doping
ganda sehingga komposisinya dapat diatur ketika proses preparasi dilakukan,
ditambah lagi adanya interaksi antara doping dan penyangga sehingga dapat
dilakukan penekanan terhadap kemungkinan hilangnya doping selama proses
sintering. Selain itu, besar atau ketebalan katalis dapat dikontrol apabila disintesis
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dengan metode sol-gel. Transisi sistem dari fasa larutan menuju fasa gel padatan
melalui beberapa tahap yaitu pembentukan larutan, pembentukan gel, penuaan,
pengeringan dan pemadatan. Material keramik dalam berbagai jenis dan bentuk bisa
didapatkan melalui proses sintesis dengan metode sol-gel (Frenzer and Maier,
2006).

Tahapan yang harus dilewati ketika melakukan sintesis dengan metode sol-
gel dibagi menjadi empat diantaranyanya tahapan hidrolisis, tahapan kondensasi,
tahapan pematangan serta tahap terakhir yaitu pengeringan (Wijaya, 2010). Tahap
hidrolisis merupakan tahap dimana sol koloid dihasilkan melalui pelarutan logam
prekursor (alkoksida) dengan alkohol yang kemudian terhidrolisis dengan
penambahan air pada kondisi asam basa atau netral. Banyaknya rasio air yang
terkandung dalam prekursor serta jenis katalis akan mempengaruhi proses yang
terjadi selama tahapan hidrolisis berlangsung (Ayu, 2015).

Kelebihan penggunaan metode sol-gel selama melakukan sintesis diantaranya
adalah memiliki stabilitas termal baik, stabilitas mekanik tinggi, daya tahan pelarut
baik, serta dapat dilakukan modifikasi dengan berbagai kemungkinan. Perubahan
parameter sintesis pada metode sol-gel umumnya dilakukan agar mampu dilihat
vertilitas, kemurnian, homogenitas, serta modifikasi sifat material yang dihasilkan
(Zawrah et al., 2009).

2.6.2 Karakterisasi Material Hibrida
a. Scanning Electron Microscopy (SEM)

Kemampuan SEM yang dapat mengetahui struktur mikro dari suatu material
menjadikan karakterisasi jenis ini kerap digunakan terutama bila sampelnya bersifat
konduktif. Kelebihan penggunaan metode SEM salah satunya pada pemeriksaan
permukaan tidak rata yang memiliki patahan atau kedalaman yang tidak mampu
diamati menggunakan mikroskop optik. Pemeriksaan permukaan menggunakan
metode SEM ini diperolen melalui penangkapan elektron sekunder yang
dipancarkan oleh spesimen. Objek berukuran nanometer dapat diamati
menggunakan metode ini karena resolusi SEM dapat mencapai 150.000 kali dalam

pemindaian dalam arah horizontal. Untuk kelemahannya sendiri, metode SEM ini
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hanya mampu melakukan pemindaian secara vertikal dengan resolusi rendah. Cara
kerja SEM sendiri menghasilkan sinar X dan elektron melalui interaksi primer
elektron dengan spesimen ketika terjadi tumbukan antara elektron yang dihasilkan
dari adanya beda potensial yang nantinya ditangkap oleh tiga detektor yaitu SE
(Secondary electrons), BSE (Backscattered electrons), dan X-Ray (Wagiyo dan
Handayani, 1997).

b. X-ray Diffraction (XRD)

XRD merupakan salah satu jenis alat yang digunakan untuk mencari ciri
utama Kkristal dengan beberapa parameter seperti parameter Kisi dan tipe
strukturnya. Disamping itu, metode XRD juga dimanfaatkan ketika ingin
mengetahui jenis atom yang terkandung dalam kristal, adanya cacat pada kristal
serta orientasi kristalnya. Tingkat kristalinitas dapat diidentifikasi melalui intensitas
pada difraksi, serta fase padatan dapat diidentifikasi dengan cara membandingkan
langsung dengan referensi yang ada (Smallman, 2000).

Prinsip kerja XRD adalah menyinari material yang ingin diidentifikasi
dengan menggunakan sinar-X. Intensitas sinar hasil transmisi relatif lebih rendah
dari sinar datang, hal ini terjadi akibat adanya penyerapan oleh material serta
penghamburan oleh atom-atom yang terkandung dalam material tersebut. Adanya
proses saling menghilangkan karena perbedaan fase antara sinar-X yang
dihamburkan dan saling menguatkan karena fase yang sama, menyebabkan adanya
peristiwa difraksi dan interferensi konstruktif (Grant dan Suryanayana, 1998).
Interferensi konstruktif ini merupakan peristiwa difraksi yang ditunjukkan pada

gambar 2.5.

ACB =2dsm 8

| / 2’
A B
A
v
C

Gambar 2.5 Pola difraksi Hukum Brag (Sumber: Suryadi, 2011)
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Brag menyatakan bahwa ketika berkas sinar-X yang datang pada sudut sempit,
maka atom C akan menyebabkan adanya hamburan. Ketika jarak AC+CB =n A,
dimana n merupakan orde difraksi. Perhitungan trigonometri menjelaskan
bahwasanya panjang AC = d sin 0, dengan jarak d yang merupakan jarak antar
bidang. Sehingga persamaan Hukum Brag adalah:
2dsin@=ni;n=1.2,.. (2.9)

Hukum Brag menyatakan bahwa dengan mengetahui panjang gelombang,
maka unsur Kimia, jarak Kisi kristal d dan struktur kristalnya dapat diketahui dengan
cara mengukur besarnya sudut 6. Untuk alat XRD biasanya panjang gelombang
sinar X yang digunakan sudah diketahui, maka besarnya nilai d atau 20 yang

diperoleh akan dijadikan identitas senyawa tertentu (Suryadi, 2011).

c. Fourier Transform Infra Red (FTIR)

FTIR merupakan salah satu jenis alat karakterisasi yang digunakan untuk
mengetahui gugus fungsi dari senyawa penyusun material yang dikarakterisasi
melalui proses pendeteksian banyaknya energi yang terserap tiap gugus fungsinya.
Proses analisa sampel pada spektroskopi FTIR diawali dengan sinar infra merah
yang dipancarkan dari sumber benda hitam yang lalu melaju serta masuk ke dalam
interferometer yang menjadikannya sebagai penyaring panjang gelombang
berdasarkan besarnya interferensi sehingga tidak semua gelombangnya diloloskan.
Sinar yang akhirnya memasuki ruang sampel kemudian ditransmisikan keluar atau
dipantulkan kembali bergantung pada tipe analisisnya (Anisah, 2017). Berikut
skema FTIR yang dapat diilustrasikan pada gambar 2.6.
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Gambar 2.6 Skema dari FTIR (Sumber: Thermo Nicolet, 2001)

Analisa akhir dilakukan ketika sinar berhasil masuk ke detektor yang hasil
keluarannya berupa interferogram yang dikirimkan ke komputer. Komputer akan
berfungsi sebagai pengubah data mentah menjadi spektrum (serapan cahaya untuk
tiap panjang gelombang), ketika memiliki algoritma pembalik yang disebut
“Fourier Transform”. Pita serapan yang muncul pada bilangan gelombang
dibandingkan dengan data pada penelitian yang telah dilakukan sebelumnya
(Anisah, 2017).

d. Spektrofotometer UV-Vis

Spektrofotometer merupakan suatu metode analisis yang prinsip kerjanya
berdasar pada ukuran serapan sinar monokromatis oleh suatu larutan berwarna pada
panjang gelombang yang spesifik menggunakan monokromator prisma atau Kisi
difraksi dan detector vacuum phototube atau tabung foton. Spektrofotometer
menghasilkan sinar melalui spektrum dengan panjang gelombang tertentu,
sedangkan fotometer merupakan alat pengukur intensitas cahaya yang terseleksi
dapat diperoleh melalui pengurai cahaya seperti prisma. Sebuah spektrofotometer
memiliki susunan spektrum tampak yang kontinyu, monokromator serta suatu alat
untuk mengukur perbedaan absorbansi antara sampel dengan blanko atau
pembandingnya (Cresswell, 2005).

Menurut (Ryu dkk., 2008; Tryba dkk., 2007). Senyawa yang diukur
menggunakan spektrofotometer UV-Vis harus memenuhi hukum Lambert-Beer
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mengenai penurunan konsentrasi yang berbanding lurus dengan penurunan

absorbansinya dengan persamaan sebagai berikut:

R% = % x 100. (2.1)

omax

Dimana:
R% = Prosentase zat yang belum tereduksi
Aomax = Absorbansi maksimum larutan mula-mula

Amax = Absorbansi maksimum larutan selama degradasi.



BAB 3. METODE PENELITIAN

Metode penelitian memberikan informasi mengenai garis besar bagaimana
penelitian akan dilakukan, mencakup tahap rancangan kegiatan penelitian, jenis dan
sumber data, variabel dan skala pengukurannya serta kerangka pemecahan masalah
yang nantinya akan dijadikan dasar proses penelitian dilakukan. Metode penelitian
yang dilakukan akan dijelaskan secara lebih rinci melalui masing-masing subbab

yang tersedia.

3.1 Rancangan Kegiatan Penelitian
Skema rancangan penelitian secara garis besar dapat dijabarkan melalui

Gambar 3.1.

Observasi
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Penetapan Variabel Penelitian
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Pengambilan Data Penelitian
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Analisis Data

v

Kesimpulan

Gambar 3.1 Skema penelitian secara umum

Kegiatan penelitian ini dilakukan secara eksperimen dengan memanfaatkan
TiO2 dan zeolit sebagai bahan baku sintesis material hibrida TiO-zeolit. Proses
pengambilan data penelitian dilakukan dengan empat tahap, yaitu: 1) Tahap aktivasi
zeolit alam, 2) Tahap sintesis material hibrida TiO2-zeolit, 3) Tahap uji coba

material hibrida TiO2-zeolit, dan 4) Tahap karakterisasi material hibrida TiO-
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zeolit. Pelaksanaan kegiatan penelitian dimulai pada bulan Juni 2019 sampai
dengan November 2019 di Laboratorium Fisika Material Fakultas Matematika dan
IImu Pengetahuan Alam Universitas Jember. Adapun kegiatan karakterisasi yang
tidak tersedia di FMIPA, dilakukan di luar FMIPA vyaitu di Institut Teknologi
Sepuluh November (ITS). Data karakterisasi yang didapatkan dianalisis melalui
proses membandingkan dengan beberapa sumber yang terlebih dahulu didapatkan
dalam Kkajian pustaka. Melalui hasil analisa yang diperoleh, dapat ditarik
kesimpulan dari masalah penelitian.

Proses penelitian diawali dengan observasi melalui berbagai sumber terhadap
topik kegiatan yang akan diteliti. Langkah berikutnya adalah identifikasi masalah
penelitian dengan menentukan variabel-variabel dari permasalahan yang akan
diteliti. Dilanjutkan dengan persiapan alat dan bahan yang akan digunakan. Alat
yang digunakan dalam penelitian ini meliputi mortar, ayakan 150, dan 250 mesh,
neraca analitik Ohauss, pH meter, pemanas, erlenmeyer dan labu ukur, SEM
(Scanning Electron Microscopy), XRD (X-Ray Diffraction), FTIR (Fourier
Transform Infra Red), dan spektrofotometer UV-Visible. Material yang digunakan
yaitu zeolit alam, distilled water, larutan HClI 6 M, Isopropil Alkohol, TTIP,
CH3COOH, dan larutan K>Cr207 25 ppm.

Pertama dilakukan proses aktivasi zeolit alam mulai dari proses penyeragaman
ukuran sampai pada pendinginannya. Proses selanjutnya adalah sintesis material
hibrida TiO2-zeolit yang dianjutkan dengan karakterisasi. Pada proses ini kita
mendapatkan data hasil SEM-EDS, data pola XRD, dan data hasil spektrofotometri
FTIR. Proses uji coba material dilakukan pada larutan K.Cr.07 25 ppm. Penelitian
yang dilakukan adalah membandingkan banyaknya kandungan sebelum dan
sesudah diberi perlakuan menggunakan material. Data yang diambil dalam
penelitian ini nantinya adalah grafik penurunan absorbansi larutan larutan K>Cr20O7
25 ppm setelah diaplikasikan material dengan variasi yang berbeda sehingga dapat

diketahui material manakah yang mampu menurunkan kadar larutan paling banyak.

3.2 Jenis dan Sumber Data Penelitian
Data yang digunakan dalam penelitian ini merupakan data kuantitatif yang

diperoleh langsung dari eksperimen. Jenis data penelitian yang digunakan berupa
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data perubahan kandungan Cr V1 sebelum dan sesudah perlakuan terhadap material
yang diaplikasikan pada larutan K>Cr.O7 25 ppm. Adapun data pendukung lainnya

berupa data hasil karakterisasi material.

3.3 Definisi Operasional Variabel dan Skala Pengukuran

Variabel penelitian yang digunakan dalam penelitian ini ditetapkan agar dapat
diperoleh informasi yang diinginkan peneliti, meliputi variabel bebas (independent
variable), variabel terikat (dependent variable), dan variabel kontrol (control
variable). Penetapan variabel dilakukan sebelum penelitian dilakukan agar
parameter data yang diambil diketahui dan dapat dijadikan acuan selama proses

penelitian berlangsung.

3.3.1 Variabel
1. Variabel Kontrol

Variabel kontrol dalam penelitian ini adalah temperatur larutan selama disinari
lampu UV.
2. Variabel bebas

Variabel bebas dalam penelitian ini adalah waktu irradiasi UV dan variasi massa
zeolit dalam material hibrida TiO2-zeolit.
3. Variabel Terikat

Variabel terikat dalam penelitian ini adalah reduksi Cr VI.

3.3.2 Skala Pengukuran

Skala pengukuran yang digunakan dalam penelitian ini yaitu skala pengukuran
rasio. Skala pengukuran ini nantinya digunakan untuk membandingkan data
penurunan Cr VI yang didapatkan. Larutan K>Cr.O7 25 ppm digunakan sebagai
larutan yang akan diturunkan kandungannya dengan perlakuan sebagai berikut:
a. Hanya disinari UV
b. Larutan K>Cr.O7 diberi TiO2 dan disinari UV
c. Larutan K>Cr2O7 diberi zeolit dan disinari UV
d. Larutan K>Cr207 diberi material hibrida TiO2-zeolit dan disinari UV
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3.4 Kerangka Pemecahan Masalah
Kerangka pemecahan masalah dalam penelitian ini dijabarkan dalam beberapa
tahapan kegiatan penelitian. Adapun tahapan penelitian yang akan dilakukan

digambarkan pada diagram alir penelitian seperti ditunjukkan pada Gambar 3.2.

Mulai

A 4

Aktivasi zeolit

A\ 4
Sintesis material hibrida TiO2-zeolit

Y

Uji aktivitas material pada larutan K>Cr207 25 ppm

A 4

Karakterisasi material hibrida TiO2-zeolit

A 4

Selesai

Gambar 3.2 Skema Kerangka Pemecahan Masalah

3.4.1 Tahap Aktivasi Zeolit Alam

Tahap aktivasi zeolit alam dilakukan bertujuan untuk memperluas pori-pori
zeolit alam yang mana dimulai dengan proses penyeragaman ukuran zeolit. Proses
ini dilakukan dengan penggerusan zeolit alam sehingga ukuran akan semakin kecil
lalu dilakukan pengayakan zeolit alam dengan dengan ayakan berukuran 150 dan
250 mesh, zeolit yang dipilih untuk aktivasi adalah zeolit yang lolos ayakan 150
mesh dan tidak lolos ayakan 250 mesh. Proses penyeragaman ukuran zeolit ini
dilakukan agar ukuran zeolit yang diaktivasi tidak jauh berbeda satu sama lainnya
(Wardhani dkk, 2016). Zeolit alam yang digunakan dalam penelitian berasal dari
Kabupaten Malang bagian selatan, tepatnya di Kecamatan Sumbermanjing Wetan.

Gambaran proses aktivasi zeolit yang dilakukan seperti gambar 3.3 berikut.
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Zeolit yang telah disiapkan dihaluskan

'

Zeolit diayak lolos 150 mesh tidak lolos 250 mesh

'

Zeolit direndam dalam 400 mL HCI 6 M selama 8 jam

'

Zeolit dicuci menggunakan aquades hingga pH netral

v
Zeolit dioven dalam suhu 100°C selama 3 jam

'

Zeolit didinginkan

'

Selesai

Gambar 3.3 Proses aktivasi zeolit alam

Setelah ukuran zeolit sudah seragam, dilakukan perendaman 250 gram zeolit
selama 4 jam menggunakan larutan HCI 6 M sebanyak 400 mL tanpa proses
pengadukan selama 8 jam yang nantinya akan membuat larutan HCI yang tadinya
jernih tanpa warna berubah menjadi hijau kekuningan. Perubahan warna larutan ini
dilakukan sebagai upaya melarutkan logam pengotor yang masih menempel pada
permukaan zeolit (Sagita, 2018). Proses selanjutnya merupakan proses pencucian
zeolit menggunakan distilled water hingga pH netral. Pencucian ini dilakukan
sebanyak 18 sampai 24 kali sebelum pH larutan benar-benar netral. Setelahnya
dilakukan proses pengeringan zeolit selama 3 jam dalam suhu 100°C hingga zeolit
benar-benar kering. Proses penggerusan kembali dilakukan apabila setelah proses
pengeringan zeolit saling menempel satu sama lainnya. Serbuk zeolit yang telah
diaktivasi akan dikemas dalam wadah kedap udara ketika telah mencapai suhu

ruangan.
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3.4.2 Tahap Sintesis Material Hibrida TiO2-zeolit
Sintesis material hibrida TiO2-zeolit dilakukan menggunakan metode solgel
mengikuti langkah (Sagita, 2018) dengan sedikit modifikasi yang digambarkan

dalam proses berikut ini.

6 mL TTIP + 35 mL Isopropil Alkohol diaduk selama
30 menit

A 4

6 mL CH3COOH ditambahkan lalu diaduk selama 3
jam 30 menit

\ 4
Larutan diendapkan selama 8 jam

\ 4

Zeolit ditambahkan sesuai variasi massa yang
ditentukan lalu diaduk selama 30 menit

\ 4
Gel didiamkan selama 24 jam

\ 4
Dikeringkan dalam suhu 180°C selama 4 jam

\ 4
Dikalsinasi dalam suhu 550°C selama 5 jam

\ 4
Selesai

Gambar 3.4 Proses sintesis material hibrida TiO2-zeolit

Sintesis dilakukan menggunakan prekusor Titanium (IV) isopropoksida
(TIP). Mula-mula TTIP sebanyak 6 mL ditambahkan kedalam 35 mL isopropil
alkohol yang lalu diaduk menggunakan magnetic stirrer dengan kecepatan 400 rpm
selama 30 menit. Larutan kemudian diberi tambahan 6 mL CH3COOH (Asam asetat
glasial) lalu kembali diaduk menggunakan magnetic stirrer dengan kecepatan 400
rpm selama 3 jam 30 menit hingga larutan menjadi berwarna putih keruh, setelah

ini larutan diendapkan. Proses pengendapan hingga membentuk gel dilakukan
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dengan cara mendiamkan larutan selama 8 jam dengan cara ditutup dalam ruangan
kedap udara (Sagita, 2018). Gel yang terbentuk setelah didiamkan kemudian
diberikan zeolit dengan tiga variasi massa yaitu 1,5 gram, 3 gram dan 4,5 gram
sehingga dihasilkan tiga variasi perbandingan TiO2-zeolit yang masing-masing
akan disebut material TiO2-zeolit/1,5, TiOz-zeolit/3, dan TiO2-zeolit/4,5.
Penyebutan tersebut disesuaikan dengan massa zeolit ketika sintesis material
dilakukan. Proses pemberian zeolit dilakukan diatas magnetic stirrer dengan
kecepatan 400 rpm selama 30 menit hingga zeolit dan gel bercampur menjadi satu.
Campuran material hibrida TiO.-zeolit ini lalu didiamkan kembali selama 24 jam
untuk proses pematangan sebelum dikeringkan didalam oven dengan suhu 180°C
selama 4 jam untuk menghilangkan pelarut yang masih tersisa. Tahapan akhir yang
dilakukan setelah proses pengeringan yaitu kalsinasi material dalam suhu 550°C
selama 5 jam. Material yang terbentuk setelah proses kalsinasi siap di uji coba

aktivitasnya untuk mereduksi Cr V1.

3.4.3 Tahap Uji Coba Material Hibrida TiO2-zeolit

Penelitian dilakukan dengan cara pengaplikasian lima jenis material pada
larutan K>Cr,07 yaitu TiO2, zeolit, dan tiga macam variasi material hibrida TiO»-
zeolit serta satu lainnya tidak diberi material apapun. Lima perlakuan menggunakan
1 gram material yang dilarutkan dalam 200 mL larutan K>Cr.O7 25 ppm, serta satu
lainnya hanya menggunakan 200 mL larutan K.Cr,O7 25 ppm tanpa material
sebagai kontrol uji coba. Keenam perlakuan ini dilakukan didalam ruangan gelap
yang nantinya akan diberikan sinar dari 2 lampu UV 10 W selama sepuluh jam serta
diaduk menggunakan magnetic stirrer dengan kecepatan 100 rpm. Berikut ilustrasi

tahapan uji coba dalam box ruangan gelap pada gambar 3.5.
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Gambar 3.5 Peralatan uji coba material TiO,-zeolit pada larutan K2Cr207.

Senyawa K>Cr.O7 sebanyak 0,1 gram dilarutkan dalam 4000 mL distilled
water sehingga menghasilkan larutan K>Cr207 dengan konsentrasi 25 ppm, dan
larutan inilah yang akan diuji absorbansinya melalui uji UV-Vis. Pengambilan data
uji coba sebanyak 7 mL dilakukan tiap interval waktu satu jam sehingga perubahan
banyaknya kandungan Cr pada limbah cair dapat teramati. Masing-masing sampel
akan memiliki sepuluh data, mulai dari tw), te), t@), t@), te), te), t@), te), dan tqo).
Hasil dari uji coba diendapkan selama 24 jam lalu diambil larutannya saja untuk
dikarakterisasi kandungan K>Cr>O7 yang tersisa dalam larutan setelah perlakuan.
Material dengan aktivitas reduksi paling banyak nantinya akan dikarakterisasi agar
diketahui karakeristik materialnya.

3.4.4 Tahap Karakterisasi Material Hibrida TiO2-zeolit

Karakterisasi suatu material dilakukan agar didapatkan informasi mengenai
kompisisi, struktur, serta kelainan dari suatu material tanpa merusak sampel aslinya,
oleh karena itu perlu dilakukan karakterisasi pada suatu material yang akan
diujicobakan agar karakter dari materialnya sendiri diketahui. Karakterisasi secara
fisika material hibrida TiO2-zeolit ditentukan menggunakan beberapa karakterisasi
antara lain karakterisasi SEM-EDS yang nantinya akan diketahui morfologi
permukaan material hibrida yang telah dibuat dan komposisi unsur yang terbentuk,

karakterisasi XRD untuk menentukan kristalinitas material sehingga jenis kristal
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diketahui, serta karakterisasi FTIR agar diketahui gugus fungsi dari kristal dan
ikatan molekular antara TiO> dan zeolit. Selain ketiga karakterisasi tersebut,
karakterisasi UV-Vis juga dilakukan setelah uji coba material sebagai informasi

jumlah reduksi larutan K>Cr.O7 melalui data spektrum absorbansinya.
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BAB 4. HASIL DAN PEMBAHASAN

Pada Bab 4 ini dibahas tentang hasil penelitian yang meliputi sintesis
material hibrida TiO2-zeolit, uji coba aktivitas reduksi material untuk mereduksi
kandungan larutan K>Cr.Oz, serta karakterisasi material. Adapun data karakterisasi
material meliputi morfologi, komposisi unsur, gugus fungsi molekuler dan
kristalinitas. Lima material yang diaplikasikan pada larutan yaitu TiO>, zeolit, serta
tiga variasi material hibrida TiO2-zeolit yang disinari lampu UV dalam rentang

waktu tertentu.

4.1 Sintesis Material Hibrida TiO2-Zeolit

Proses sintesis material hibrida TiO2-zeolit merupakan proses yang
mempengaruhi keberhasilan penelitian, sebab aktivitas reduksi Cr VI akan
dipengaruhi oleh material hibrida TiO>-zeolit yang diaplikasikan selama uji coba.
Proses sintesis material hibrida TiO2-zeolit dimulai dengan aktivasi zeolit alam,
dimana tahapan pertamanya yaitu menyeragamkan ukuran zeolit dengan cara
penggerusan lalu pengayakan. Proses ini menghasilkan zeolit dengan ukuran
seragam, adapun ukuran yang digunakan yaitu ayakan 150 mesh dengan ayakan
250 mesh.

Serbuk zeolit yang diperoleh kemudian diaktivasi dengan cara merendamnya
dalam larutan HCIl 6M selama 8 jam. Larutan HCI dibuat dari larutan HCI pekat
yang diencerkan sesuai dengan molaritas yang ingin didapatkan. Percobaan aktivasi
zeolit menggunakan larutan HCI 6 M atas dasar percobaan yang telah dilakukan
sebelumnya oleh Sagita (2018). Pada awal proses perendaman, HCI yang tadinya
jernih akan berubah warna menjadi kehijauan yang mengindikasi adanya proses
penghilangan kotoran pada permukaan zeolit akibat perendaman dengan larutan
asam yang konsentrasinya tinggi. Proses perendaman zeolit dengan larutan asam
ini diharapkan mampu mengoptimalkan kemampuan adsorpsi dari zeolit. Zeolit
yang sudah diaktivasi kemudian dicuci menggunakan air suling sampai pH netral.
Zeolit yang telah selesai proses pencuciannya kemudian dikeringkan dengan oven
pada temperature 100°C selama 3 jam hingga zeolit benar-benar kering. Setelah

selesai di oven, zeolit akan berbentuk lempengan dan proses penggerusan kembali
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dilakukan sehingga dihasilkan serbuk zeolit yang siap disintesis. Tahapan lengkap
dari proses penyiapan zeolit alam dalam penelitian ini dapat dilihat pada Gambar

4.1. pada gambar tersebut sangat jelas terlihat bahwa warna zeolit setelah aktivasi

menjadi lebih cerah dibandingkan dengan sebelum aktivasi.

Keterangan:
1. Zeolit alam granular 5. Pencucian
2. Penggerusan zeolit 6. Pengeringan
3. Serbuk zeolit lolos 150 mesh tidak lolos 7. Penggerusan ulang
250 mesh
4. Aktivasi zeolit dengan HCI 6M 8. Serbuk zeolit teraktivasi siap

sintesis
Gambar 4.1 Proses penyiapan zeolit alam

Tahapan selanjutnya adalah proses sintesis material hibrida TiO2-zeolit.
Tahapan ini dimulai dengan sintesis TiO2> menggunakan prekursor TTIP sebanyak
6 mL yang dicampur dengan 35 mL Isopropil Alkohol yang dicampur diatas
magnetic stirrer dengan kecepatan 400 rpm selama 30 menit. Sebagai katalis reaksi,
diberikan 6 mL CH3COOH lalu kembali diaduk selama 3 jam 30 menit dengan
kecepatan 400 rpm hingga dihasilkan larutan keruh berwarna putih yang kemudian
didiamkan selama 8 jam. Adapun setelah proses pengendapan selesai, kemudian ke
dalam larutan ditambahkan zeolit yang sudah diaktivasi tadi dengan 3 variasi massa
yaitu 1,5 gram, 3 gram dan 4,5 gram yang hasilnya dinamai material hibrida TiO>-
zeolit/1,5, TiOz-zeolit/3, dan TiO2-zeolit/4,5 sesuai dengan massa zeolit yang

dicampurkan selama proses sintesis dilakukan. Proses pencampuran zeolit dengan
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larutan dilakukan di atas magnetic stirrer selama 30 menit dengan kecepatan 400
rpm hingga gel terbentuk. Gel ini kemudian didiamkan selama 24 jam untuk proses
pematangan (aging). Setelah semua proses selesai dilakukan, tahap akhir yaitu
pengeringan zeolit dalam oven dengan temperatur 180°C selama 4 jam untuk
menghilangkan pelarut yang masih tersisa, lalu dilanjutkan proses kalsinasi
material selama 5 jam pada temperatur 550°C untuk proses pengkristalan. Material
yang sudah melewati tahapan sintesis siap dikarakterisasi. Proses perubahan dari

material asal menjadi material hibrida TiO2-zeolit dapat dilihat pada Gambar 4.2.

Zeolit alam teraktivasi

Larutan gel TiO,

-

\

Ti0,-zeolit setelah Ti0,-zeolit sebelum
kalsinasi kalsinasi

Gambar 4.2 Proses sintesis material hibrida TiO,-zeolit.

4.2 Uji Coba Aktivitas Material

Uji coba aktivitas material dilakukan untuk fotodegradasi Cr V1. Larutan Cr
VI 25 ppm dibuat dengan cara melarutkan 0,1 g senyawa K2Cr.O7 dalam 4 L air
suling. Pembuatan larutan Cr VI menggunakan senyawa K>Cr.O- yang dilarutkan
menggunakan air suling telah banyak dilakukan sebelumnya, salah satunya
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dilakukan oleh Andini (2017). Diperlukan sebanyak 200 mL larutan K>Cr.O7 untuk
sekali percobaan irradiasi dalam UV chamber. UV chamber dilengkapi dengan 2
buah lampu UV dengan daya masing-masing sebesar 10 W serta dua buah Kipas
angin yang berfungsi sebagai supply oksigen dan juga untuk menjaga temperatur
dalam chamber agar tetap konstan. Gas oksigen diperlukan untuk berlangsungnya
reaksi reduksi dalam proses fotokatalisis. Material hibrida sebanyak 1 gram di
aplikasikan pada percobaan, lalu disinari UV dan larutan disampling tiap rentang
waktu 1 jam selama 10 jam, sehingga diperoleh 10 sampel larutan pada tiap material
yang diaplikasikan. Hasil sampling larutan kemudian dikarakterisasi untuk
mengukur absorbansinya menggunakan spektrometer UV-Vis. Data absorbansi
inilah yang akan digunakan untuk menganalisis reduksi Cr VI dalam larutan. UV
chamber dimana eksperimen aktivitas material pada fotodegradasi Cr VI dapat
dilihat pada Gambar 4.9.

Kipas

-
Bampel larutan
BT vi ViagnetiCSten
= 2

(b)

Gambar 4.9 UV chamber , (a) tampak luar, (b) tampak dalam.
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(d)

(f)

Gambar 4.10 Sampel larutan K,Cr,Oy irradiasi selama 10 jam. (a) menggunakan TiO,, (b)
menggunakan zeolit, (c) menggunakan material hibrida TiO»-zeolit A, (d)
menggunakan material hibrida TiO2-zeolit B, (¢) menggunakan material
hibrida TiO-zeolit C, (f) tanpa diberi material.
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Proses uji coba aktivitas material dilakukan diatas magnetic stirrer dengan
kecepatan 100 rpm dalam UV chamber. Gambar 4.10 adalah sampel larutan yang
disampling tiap rentang waktu satu jam. Proses sampling dilakukan menggunakan
jarum suntik lalu diendapkan selama 24 jam agar larutan dan endapan material yang
diaplikasikan terpisah, setelah itu baru dilakukan pengukuran absorbansi larutan.

Proses karakterisasi UV-Vis digunakan untuk melihat aktivitas material
dalam mereduksi larutan Cr VI yang dapat dilihat melalui spektrum absorbansinya.
Selain itu, perbedaan masing-masing aktivitas material juga ditinjau melalui grafik
antara waktu terhadap absorbansi yang dilakukan dalam jangka waktu 10 jam.
Melalui karakterisasi ini, dapat diketahui material mana yang mampu mereduksi
larutan Cr VI paling banyak dalam kurun waktu yang sama. Aktivitas material
selama mereduksi larutan Cr dapat dilihat dalam Gambar 4.11. Terlihat bahwa ada
dua nilai absorbansi maksimum untuk larutan, yang terjadi pada panjang
gelombang 269 nm dan 369 nm. Kedua puncak ini bersesuaian dengan serapan
untuk unsur Cr VI (Abida, et al., 2010).

1,24

N
[N
J

— Keadaan Awal — Keadaan Awal
ey e
3 }am irradiasi UV | 2Jam mactas, LY
o adios U \ —3 jam !rrad!as! uv
. jam !rrad!as! oy | 4 jam irradiasi UV
—— 5 jam irradiasi | —— 5 jam irradiasi UV

6 jam !rrad!as! uv \ 6 jam irradiasi UV
—7 jam !rrad!as! uv | —— 7 jam irradiasi UV
— g jam !rrag!as! gx —— 8 jam irradiasi UV
—— 9 jam irradiasi

—— 9 jam irradiasi UV
—— 10 jam irradiasi UV —— 10 jam irradiasi UV

1,04

N
=)
L

o
®
1
o
@
L

Absorbansi
o
>
1
o
>
1

Absorbansi

04 ||\

0,24

0,0

T T T 1 T T = T 1
200 300 400 500 600 200 300 400 500 600
Panjang gelombang (nm) Panjang gelombang (nm)

(a) (b)



38

12
129 —— Keadaan Awal
Keadaan awal —— 1 jam irradiasi UV
104 — 1jamirradiasi UV 10 ——— 2 jam irradiasi UV
. ~ 2jam irradiasi UV —— 3 jam irradiasi UV
3 jam irradiasi UV 4 jam irradiasi UV
08 4 jam irradiasi UV 08+ —— 5 jam irradiasi UV
o — 5jamirradiasi UV K 6 jam irradiasi UV
2 6 jam irradiasi UV S —— 7 jam irradiasi UV
8 064 —— 7 jam irradiasi UV £06 __ g J'am irradiasi UV
3 8 jam irradiasi UV 2 gJ. irradiasi UV
2 \‘ - —— 9 jam irradiasi UV < st UV
0,44\ 2 \ —— 10 jam irradiasi UV 0,4 Jam i iasi
0,2 ) // 0,2+
Es——— = = \ 0,0 T T —— ]
200 300 400 500 600 200 300 400 500 600
Panjang gelombang (nm) Panjang gelombang (nm)
(c) (d)
1,24
—— Keadaan awal 1,24
—— 1 jam irradiasi UV —— Keadaan Awal
1,01 ~—— 2 jam irradiasi UV —— 1 jam irradiasi UV
| —— 3 jam irradiasi UV 1.0 ——— 2 jam irradiasi UV
o8 | 4 jam irradiasi UV — 3jam irradiasi UV

—— 5 jam irradiasi UV
6 jam irradiasi UV
—— 7 jam irradiasi UV

4 jam irradiasi UV
—— 5 jam irradiasi UV
6 jam irradiasi UV
—— 7 jam irradiasi UV

08|

06 |

Absorbansi
o
(2]
L
Absorbansi

— 8 jam irradiasi UV jam irradiasi
—— 9 jam irradiasi UV — 8jamiirradiasi UV
04 —— 10 jam irradiasi UV \ — 9jam iradiasi Uv
\ 044 |\ —— 10 jam irradiasi UV
0,2 0.2
0,0 T T T 1 0,0 T T T l
200 300 400 500 600 200 300 400 500 600
Panjang gelombang (nm) Panjang gelombang (nm)
(€) (f)

Gambar 4.11 Spektrum absorbansi UV-Vis larutan K>Cr,O7. (a) menggunakan TiO,, (b)
menggunakan zeolit, (¢) menggunakan material hibrida TiO2-zeolit/1,5, (d)
menggunakan material hibrida TiO-zeolit/3, (¢) menggunakan material
hibrida TiO-zeolit/4,5, (f) tanpa diberi material.

Semua grafik pada Gambar 4.11 menunjukkan adanya penurunan absorbansi
larutan, namun larutan yang paling cepat turun nilai absorbansinya adalah larutan
yang diberi sampel material hibrida TiO2-zeolit/1,5, yang memiliki kandungan
zeolit sebanyak 1,5 gram. Berdasarkan persamaan Lambert, nilai absorbansi suatu
larutan berbanding lurus dengan konsentrasi larutan. Oleh karena itu maka
berdasarkan data absorbansi maksimum kita dapat menganalisis reduksi unsur Cr
VI dalam larutan.

Pada gambar 4.11(f) terlihat bahwa Cr VI dapat juga tereduksi secara fotolisis
karena terpapar UV, meskipun jumlah reduksinya sangat kecil jika dibandingkan

dengan reduksi Cr V1 karena aplikasi material. Oleh karena itu, data reduksi Cr VI
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merupakan hasil dari dua mekanisme yaitu fotolisis oleh UV dan fotokatalisis oleh
material yang dipapar UV. Berdasarkan hal tersebut maka analisis mengenai
reduksi Cr VI telah dibuat mengacu dengan besarnya absorbansi larutan K,Cr,07
karena proses fotolisis. Gambar 4.12 menunjukkan grafik reduksi Cr VI yang
diperoleh dengan cara membagi nilai absorbansi maksimum larutan dengan

perlakuan material dengan nilai absorbansi maksimum larutan tanpa perlakuan

material.
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Gambar 4.12 Grafik reduksi Cr V1 sebagai fungsi waktu irradiasi UV

Gambar 4.12 merupakan gambar yang menunjukkan reduksi unsur Cr VI
dalam larutan. Terlihat bahwa urutan kemampuan masing-masing material dalam
mereduksi Cr VI dari paling tinggi ke paling rendah adalah material hibrida TiO»-
zeolit/1,5, material hibrida TiO.-zeolit/3, material hibrida TiO.-zeolit/4,5, TiO:
saja, dan yang terakhir zeolit saja. R merupakan prosentase zat yang belum

tereduksi selama masa irradiasi. Nilai R dapat dicari melalui persamaan Lambert

R% = 2mex » 100 sehingga dapat dilihat banyaknya zat yang masih belum

omax

tereduksi setelah waktu irradiasi berlangsung. Selama 10 jam waktu irradiasi
dilakukan dapat dilihat bahwa material hibrida TiO2-zeolit/1,5 menyisakan R
sebesar 2,84%, sementara material hibrida TiO2-zeolit/3, TiO,-zeolit/4,5, TiO> saja,
zeolit saja menyisakan R berturut-turut sebanyak 20,21%, 24,02%, 51,61%,
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61,14%. Melalui sisa material yang belum tereduksi, dapat dilihat juga prosentase
Cr VI yang mampu tereduksi dalam waktu 10 jam oleh masing-masing material.
Reduksi paling banyak dilakukan oleh material hibrida TiO.-zeolit/1,5 dengan
prosentase reduksi sebesar 97,15%, sementara material hibrida TiO2-zeolit/3, TiO-
zeolit/4,5, TiO2 saja, zeolit saja mampu mereduksi dengan prosentase berturut-turut
sebanyak 79,78%, 75,97%, 48,25%, 38,85%.

Dalam material hibrida, kemampuan adsorpsi zeolit dipadukan dengan
kemampuan fotokatalitik TiO.. Zeolit akan berperan sebagai penyedia molekul
yang akan didegradasi oleh TiO2. Jumlah zeolit yang terlalu banyak akan
menyebabkan jumlah molekul Cr yang teradsopsi dipermukaan zeolit dengan yang
terdegradasi oleh TiO. lajunya tidak seimbang. Jumlah Cr akan mengalami
penumpukan di permukaan zeolit sebelum terdegradasi. Penumpukan Cr ini akan
menutupi situs-situs aktif di permukaan zeolit, sehingga menurunkan aktivitas
adsorpsi dari zeolit, dan secara keseluruhan akan menurunkan aktivitas dari
material hibrida TiO2-zeolit. Hal ini sekaligus menjelaskan mengapa kemampuan
material hibrida TiO2-zeolit/1,5 dan material hibrida TiO2-zeolit/3 dalam
mendegradasi Cr VI semakin menurun dengan bertambahnya kandungan zeolit. Hal
sebaliknya juga bisa terjadi bahwa kandungan zeolit yang terlalu sedikit juga akan
menyebebkan suplai molekul ke TiO> akan sedikit sehingga aktivitas material
secara keseluruhan akan menurun. Sayangnya kami tidak memiliki data tentang
fenomena ini karena terbatasnya komposisi zeolit yang dibuat saat sintesis material.

Secara individual, material TiO2 dan zeolit jJuga mampu mereduksi larutan Cr
VI meskipun aktivitasnya tidak sebaik material hibrida TiO.-zeolit. Hal ini
dikarenakan TiO. efektif dalam proses reduksi logam berat namun memiliki
kekurangan bahwa kemampuan adsopsinya rendah. Sementara prinsip Kkerja
fotokatalisis adalah senyawa yang ingin didegradasi harus teradsorpsi terlebih
dahulu dipermukaan TiO> atau disekitar permukaan TiO. Secara individual zeolit
dengan mekanisme adsorpsinya juga mampu mereduksi kandungan Cr VI dalam
larutan. Meskipun demikian penumpukan senyawa Cr VI di permukaan zeolit akan
menurunkan aktivitas adsorpsinya. Hal ini dapat dilihat pada sampel material

hibrida TiO2-zeolit/3 maupun material hibrida TiO2-zeolit/4,5 yang memiliki lebih



41

banyak kandungan zeolit tempat menempelnya Cr VI memiliki aktivitas reduksi
lebih rendah dibandingkan dengan material hibrida TiO2-zeolit/1,5.

4.3 Karakterisasi Material

Karakterisasi material hibrida yang telah dibuat dilakukan menggunakan
FTIR guna mendapatkan analisa ikatan molekuler antara pembentuk material
hibrida, XRD guna mendapatkan informasi kristalinitas material, serta SEM-EDX
yang digunakan untuk mengetahui komposisi unsur serta morfologi permukaan
material hibrida. Karakterisasi material ini diperlukan untuk mendukung analisis
hasil pada gambar 4.12. Karakterisasi material hanya dilakukan pada material TiO>
murni, zeolit murni, dan sampel komposit TiO2-zeolit/1,5. Sampel komposit TiO,-
zeolit/1,5 merupakan sampel dengan kemampuan reduksi Cr V1 paling besar, oleh
karena itu karakteristik material yang memiliki kemampuan reduksi paling besar
inilah yang di

4.2.1. Karakterisasi FTIR

Analisis karakteristik material meliputi gugus fungsi TiO> dan zeolit yang
disintesis menggunakan metode solgel melalui spektrum yang terbentuk pada
daerah bilangan gelombang tertentu. Jenis gugus fungsional serta ikatan kimia yang

terbentuk dalam sampel ditunjukkan oleh masing-masing puncak serapan.
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Gambar 4.3 Spektrum serapan FTIR untuk material yang disintesis

Karakterisasi FTIR digunakan untuk membandingkan gugus fungsi pada
zeolit, TiO2, dan material hibrida TiO2-zeolit. Hasil spektrum FTIR mengenai
gugus fungsi yang terkandung pada masing-masing material dapat di lihat pada
gambar 4.3. Analisis FTIR pada zeolit menunjukkan adanya tiga pita serapan utama
dengan satu peak dengan intensitas kuat pada bilangan gelombang 1055 cm™ serta
dua peak dengan intensitas sedang pada 1715, dan 3690 cm™. Gugus fungsi yang
terdapat pada zeolit ikatan C-C pada bilangan gelombang 1055 cm™, ikatan C=0
pada bilangan gelombang 1715 cm™ yang merupakan vibrasi ulur (stretching
vibration) dari gugus karbonil serta ikatan O-H pada bilangan gelombang 3690 cm"
! yang merupakan vibrasi ulur (stretching vibration).

Untuk TiO2 murni, spektrum FTIR menunjukkan adanya tiga pita serapan
utama dengan satu peak dengan intensitas kuat pada bilangan gelombang 665 cm™
serta dua peak dengan intensitas sedang pada 1688 dan 3537 cm™. Gugus fungsi
yang terdapat pada TiO- adalah vibrasi ulur Ti-O-Ti pada bilangan gelombang 665
cmt, dimana vibrasi ini dapat muncul pada serapan 1479-550 cm™ (Venckatesh,
2012). Adanya ikatan C=0 pada bilangan gelombang 1688 cm™ yang merupakan
vibrasi ulur (stretching vibration) dari gugus karbonil serta ikatan O-H pada
bilangan gelombang 3537 cm™ yang merupakan vibrasi ulur (stretching vibration).

Hasil terakhir analisis FTIR pada TiO2-zeolit menunjukkan adanya empat pita
serapan utama dengan dua peak dengan intensitas kuat pada bilangan gelombang
640 dan 1088 cm serta dua peak dengan intensitas sedang pada 1734 dan 3603 cm’
!, Gugus fungsi yang terdapat pada material hibrida TiO2-zeolit adalah vibrasi ulur
Ti-O-Ti pada bilangan gelombang 640 cm™, dimana vibrasi ini dapat muncul pada
serapan 1479-550 cm™* (Venckatesh, 2012). Gugus fungsi yang terdapat pada zeolit
ikatan C-C pada bilangan gelombang 1088 cm™, ikatan C=0 pada bilangan
gelombang 1734 cm™ yang merupakan vibrasi ulur (stretching vibration) dari
gugus karbonil serta ikatan O-H pada bilangan gelombang 3609 cm™ yang
merupakan vibrasi ulur (stretching vibration).

Perbandingan hasil analisis FTIR pada ketiga material dapat dilihat dalam

tabel 4.1. Kesamaan puncak serapan pada ketiga material yaitu ikatan C=0 dan
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itu, vibrasi ulur Ti-O-Ti hanya ada pada spektra IR TiO. dan

material hibrida TiO.-zeolit yang menunjukkan adanya TiO, pada material hibrida

juga mengalami vibrasi ulur ikatan Ti-O-Ti seperti pada material TiO; saja.

Tabel 4.1 Hasil Analisis FTIR

Pita serapan FTIR (cm™)

No Gugus Ikatan
Zeolit TiO; TiOz-zeolit
1 - 665 640 Ti-O-Ti
2 1055 - 1088 Cc-C
3 1715 1688 1734 C=0
4 3690 3537 3603 O-H

4.2.2. Karakterisasi XRD

Karakterisasi material menggunakan XRD digunakan untuk menganalisa fase

kristal TiO2 yang di

sintesis dengan metode solgel. Sudut hamburan serta puncak

masing-masing sudutnya akan memberi informasi mengenai fase kristal material.

Hasil karakterisasi XRD material TiO2, menggunakan sintesis solgel dapat dilihat

pada gambar 4.7.
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Gambar 4.4 Spektrum XRD dari TiO- hasil sintesis solgel
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Tabel 4.2 Perbandingan pola XRD TiO; hasil sintesis dengan TiO, Referensi

TiO2 Hasil Sintesis TiO2 Anatase Referensi
(JCPDS No. 21-1272)
Sudut 26 dengan hamburan maksimum Sudut 26 dengan hamburan maksimum
©) ©)
25,18 25,281
36,87 36,947
37,71 37,801
38,445 38,576
47,92 48,05
53,83 53,891
54,92 55,062

Karakterisasi XRD dilakukan agar struktur serta kristal dari TiO. yang telah
dibuat dengan metode solgel dapat diidentifikasi. Data hasil karakterisasi XRD
dapat dilihat pada Gambar 4.4 yang menunjukkan grafik antara 26 dengan intensitas
sinar X yang terhambur. Adapun sumber yang dapat dijadikan perbandingan adalah
data JCPDS No. 21-1272 mengenai pola standar TiO,. Data pada Tabel 4.2
menunjukkan perbandingan antara puncak TiO- anatase sintesis solgel dengan TiO-
anatase referensi. Tidak terdapat perbedaan nilai puncak yang signifikan pada
kedua nilai TiO2 yang dihasilkan melalui eksperimen dengan data. Hal ini
menunjukkan bahwa material TiO> yang disintesis menggunakan solgel adalah
TiO2 dengan struktur kristal anatase.

4.2.3. Karakterisasi SEM-EDX

Karakterisasi SEM-EDX dilakukan untuk mengamati morfologi zeolit serta
material hibrida TiO2-zeolit yang telah disintesis serta komposisi unsur yang
terkandung di dalamnya. Hasil karakterisasi SEM dari sampel serbuk zeolit
ditunjukkan pada Gambar 4.5 dan unsur penyusunnya dapat dilihat pada analisa
EDX Gambar 4.6. Sedangkan hasil karakterisasi material hibrida TiO2-zeolit dan
spektrum EDX nya ditunjukkan secara berturut-turut pada Gambar 4.7 dan
Gambar 4.8.
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TeknikMesin ITS 20.0kV 5.2mmix1.00k SE 0., TeknikMesin ITS 20.0kV 5.1mmx10.0k SE

Gambar 4.5 Morfologi permukaan zeolit menggunakan SEM. (a) perbesaran 1000x, (b)
perbesaran 10.000x, (c) perbesaran 20.000x, (d) perbesaran 30.000x.

Terdapat dua sampel yang di uji menggunakan SEM-EDX yaitu zeolit dan
material hibrida A. Terdapat perbedaan hasil yang signifikan antara dua material
yang diuji menggunakan SEM-EDX. Berdasarkan Gambar 4.5 diketahui morfologi
permukaan zeolit dengan perbesaran 1.000x, 10.000x, 20.000x dan 30.000x secara
berturut-turut. Terlihat permukaan yang secara mikro terlihat tidak rata serta bentuk
yang tidak beraturan. Adanya permukaan yang tidak rata ini memberikan dampak
pada luas permukaan yang lebih besar dibandingkan kalau permukaannya rata dan
teratur. Luas permukaan ini menjadi salah satu faktor penting untuk material
sorben. Semakin besar luas permukaan semakin tinggi aktivitas adsorpsinya.

Gambar 4.6 merupakan hasil karakterisasi EDX dan keterangan komposisi
unsur yang terkandung dalam sampel zeolit yang diaktivasi menggunakan larutan
asam HCI 6 M. Gambar tersebut menunjukkan bahwa unsur penyusun zeolit dari
presentase tertinggi ke terendah yaitu Oksigen (50,73%), Silikon (38,82%),
Aluminium (6,47%), dan Kalsium (3,97%). Unsur-unsur yang terdeteksi pada EDX
tersebut merupakan unsur utama penyusun zeolit. Banyaknya kandungan Si dan Al
mempengaruhi aktivitas zeolit yang mampu mengabsorpsi sesuai dengan fungsi
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zeolit sebagai adsorben. Adapun perbandingan antara Al dan Si yang mencapai 1:5
menunjukkan bahwa zeolit yang digunakan merupakan zeolit tipe zeolit alam
mordenit (Ramoa, 1984). Jika dibandingkan dengan data FTIR untuk zeolit, kita
tidak mendapati keberadaan Si dan Al dalam gugus fungsi material zeolit. Hal ini
sangat mungkin diakibatkan karena keterbatasan rentang spektrum bilangan

gelombang dari alat spektrometer FTIR yang digunakan.

Lask| F Element Weight % Atomic %
1.28K| oK 50.73 64.78
uxf O AIK 6.47 4.90
0.96K] SiK 38.82 28.24
os0x{ KK 397 208
0.64K|
0.48K|
0.32K{ Al
0.16K| K
0.00K|_adih s ¥ , e X

0.00 100 200 3.00 4,00 5.00 6.00 7.00 8.00 9.00

Gambar 4.6 Spektrum EDX dan komposisi unsur pada zeolit.

Analisis material hibrida TiO.-zeolit dilakukan untuk mengetahui perbedaan
morfologi permukaan serta perbedaan komposisi unsurnya dengan hasil SEM-EDX
zeolit. Gambar 4.7 menunjukkan morfologi permukaan material hibrida TiO2-zeolit
(material hibrida TiO2-zeolit/1,5), dengan perbesaran 5.000x, 10.000x, 20.000x,
30.000x secara berurutan. Pada gambar tersebut agak sulit untuk mendapati adanya
partikel TiO. di permukaan zeolit. Hal ini mungkin disebabkan karena warna dari
zeolit dan TiO2 yang hampir sama, atau karena spot pada saat SEM yang kebetulan
tidak didapati TiO2 di sana. Meskipun demikian, keberadaan TiO, dalam material
hibrida A dikonformasi oleh hasil karakterisasi EDX.
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TeknikMesin ITS 20.0kV 5.2mm x20.0k SE 2.00um TeknikMesin ITS 20.0kV 5.2mm x30.0k SE

© d

Gambar 4.7 Morfologi permukaan TiO»-zeolit menggunakan SEM. (a) perbesaran 5000x,
(b) perbesaran 10.000x, (c) perbesaran 20.000x, (d) perbesaran 30.000x.
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Gambar 4.8 Spektrum EDX dan komposisi unsur pada material hibrida TiO,-zeolit

Gambar 4.8 merupakan hasil karakterisasi EDX dan keterangan komposisi
unsur yang terkandung dalam sampel material hibrida TiO2-zeolit hasil sintesis.
Gambar menunjukkan bahwa unsur penyusun material hibrida TiO2-zeolit dari
presentase tertinggi ke terendah yaitu Oksigen (44,94%), Titanium (33,34%),
Silikon (17,09%), Aluminium (2,99%), dan Kalsium (1,64%). Unsur-unsur yang
terdeteksi pada EDX tersebut merupakan unsur utama penyusun material hibrida
TiO2-zeolit. Data EDX material hibrida TiO2-zeolit menunjukkan adanya Titanium
yang sebelumnya tidak ada pada EDX zeolit. Hal ini menunjukkan bahwa proses
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sintesis material hibrida berhasil dilakukan karena material pembentuk TiO2-zeolit
terdeteksi dalam EDX material hibrida.

Pemilihan material hibrida yang diuji karakteristiknya melalui SEM
dilakukan atas dasar uji aktivitas material yang telah dilakukan menggunakan
karakterisasi UV-Vis. Dalam subbab sebelumnya telah dijelaskan bahwa material
hibrida TiO2-zeolit/1,5 memiliki aktivitas fotokatalitik paling tinggi diantara semua
material yang diaplikasikan untuk mereduksi Cr VI, oleh sebab itu material hibrida

TiO2-zeolit/1,5 ini yang dicari karakteristiknya menggunakan karakterisasi SEM.
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BAB 5. PENUTUP

5.1 Kesimpulan

Mengacu pada rumusan masalah yang diajukan, penelitian tentang reduksi Cr

VI menggunakan komposit TiO2-zeolit menghasilkan beberapa kesimpulan sebagai
berikut:

1.

. a

b.

Aktivitas masing-masing material yang diaplikasikan memiliki kemampuan
reduksi Cr VI yang berbeda-beda. Kemampuan reduksi Cr VI pada material
hibrida mulai dari yang paling tinggi. Dalam waktu 10 jam material ini hanya
menyisakan 2,84% ion Cr VI yang belum tereduksi ( 97,15% tereduksi).
Adapun urutan kemampuan urutan material dalam mereduksi Cr VI mulai
dari yang tertinggi menuju terendah adalah Material hibrida TiO2-zeolit/1,5,
material Hibrida TiO2-zeolit/3, material hibrida TiO.-zeolit/4,5, TiO, murni,
dan zeolit murni.

Morfologi permukaan zeolit dan material hibrida TiO2-zeolit/1,5 yang
dikarakterisasi menggunakan SEM terlihat tidak rata dan bentuk yang tidak
beraturan. Morfologi permukaan seperti ini memberikan kontribusi pada luas
permukaan yang besar dari material zeolit. Hal ini dapat dilihat melalui hasil
karakterisasi SEM pada gambar yang menunjukkan morfologi permukaan
material yang diuji.

Terdapat perbedaan prosentase pada hasil EDX antara zeolit dan material
hibrida TiO2-zeolit. Hal ini dibuktikan dengan munculnya unsur Titanium
sebanyak (33,34%) yang tadinya tidak ada pada EDX zeolit. Adapun
komposisi unsur yang terdapat pada analisis EDX yaitu Oksigen (44,94%),
Titanium (33,34%), Silikon (17,09%), Aluminium (2,99%), dan Kalsium
(1,64%).

c. Gugus fungsi yang analisisnya dilakukan menggunakan hasil karakterisasi

FTIR menunjukkan adanya ikatan TiO2 yang mana dibuktikan oleh
munculnya spektrum serapan pada bilangan gelombang 665 cm™ pada hasil
FTIR TiO2 murni dan 640 cm™ pada hasil FTIR TiO2-zeolit/1,5 yang mana

menunjukkan adanya ikatan Ti-O-Ti yang terbentuk.
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d. Fase kristal TiO, yang disintesis menggunakan metode solgel merupakan
TiO2 anatase. Hal ini dibuktikan dengan membandingkan data XRD TiO2

hasil sintesis dengan TiO2 murni referensi.

5.2 Saran
Berdasarkan proses penelitian yang telah dilakukan, berikut saran yang dapat

diberikan antara lain:

1. Perlu adanya kajian lebih lanjut tentang sifat penggunaan berulang (reuse) dari
material yang disintesis saat diaplikasikan.

2. Perlu adanya optimasi variasi lebih lanjut dari massa zeolit di sekitar 1,5 g saat
sintesis material komposit TiOz-zeolit. Hal ini perlu dilakukan untuk
mendapatkan parameter sintesis optimum dari massa zeolit yang digunakan.

3. Perlu adanya kajian lebih lanjut tentang Kkinetika reaksi pada proses

fotodegradasi Cr VI menggunakan komposit TiO2-zeolit.
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LAMPIRAN 1

Perhitungan bahan yang digunakan untuk membuat material hibrida TiO2-zeolit
1.1 Membuat 1000 mL HCI 6 M

Menggunakan HCI pekat 12 M dengan kadar 37%

MV, = M,V,

12MV, = 6M x 1000 mL

6 M
V1 Ty x 1000 mL

Vv, = % x1000 mL

V, = 500 mL
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LAMPIRAN 2

2.1 Spektrum serapan FTIR untuk material yang disintesis

T X T T T T T T T T T N T

1.00 - Ti02/Zeolit IRV

0.98 - 4

0.96 - -
0.94 - -

Transmitansi

0.92 - -
OO0 Hb—r v |

1.00 ]
-

0.98 - -

0.96 - -

Transmitansi

0.94 - -
0.92 | i
0.90 M 1 1 1 1 1 1 |

10 ]

0.98 - 4

0.96 - 4
0.94 - -

Transmitansi

0.92 -

0.90 W I I I I I I
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

Bilangan Gelombang (Cm'1)

2.2 EDX zeolit

EDAX APEX Fagtd

26092019

Author: Teknik Mesin ITS
Creation: 09/26/2019 11:33:01 AM

Sample Name: Zeolith

Area1

; tis‘/§" ok, i
| oy S SRS

‘a

¥



2.3 EDX zeolit dan komposisi unsurnya

Full Area 1

KV:15 Mag: 500 Takeoff. 30 Live Time(s): 100 Amp Time(us): 384  Resolution:(eV) 1336

100 200 300 200 500 600 ) N

Smart Quant Results

Element Weight % Atomic %  Net Int Ermror % Kratio z A F
oK 50.73 64.78 2923 840 02101 1.0540 03930 1.0000
SiK 882 2824 136.89 398 03046 09494 08255  1.0014

2.4 EDX TiO»-zeolit

EDAX APEX oo
l 26092019
Author: Teknik Mesin ITS
Creation: 09/26/2019 11:22:25 AM
Sample Name: TiO2-Zeolith
Area1

2.5 EDX TiO,-zeolit dan komposisi unsurnya

Full Area 1
KV:15 Mag: 500 Takeoff. 30 Live Tme(s). 100 Amp Time(us): 384  Resolution(eV) 133 6
0 si
675
600
525
a5 i
a7
300
225
150 A
7, K
i i A
000 100 200 300 400 500 600 700 800 900
Smart Quant Results
Element Weight % Atomic %  Net Int. Error % Kratio z A F
oK 2494 6584 4635 105 0.0938 11059 01887 10000
SiK 17.09 1426 68.90 511 01318 09990 07691 10035
TK 334 1631 5332 367 02827 08486 09923 10065
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LAMPIRAN 3

3.1 Absorbansi maksimum tiap jam

Waktu Absorbansi Maksimum (369 nm)

(jam) - Kontrol n-‘II-LIJ?I’?I an?J(;Ir:T ze-cl;llict)lzl,S z-(la-cl)ﬁ‘sB ze-g:ict)lzll,S
0 jam 0,5418 0,5418 0,5418 0,5418 0,5418 0,5418
ljam 053798 0,48042 0,49867 0,45973 0,5057 0,46437
2jam 0,53045 0,43238 0,4451 0,3448 0,35348 0,38454
3jam 0,52677 0,37833 0,4108 0,22987 0,31244 0,37057
4jam 0,51778  0,34975 0,37651 0,1724 0,27629 0,34146
5jam 0,51253  0,31192 0,35396 0,11493 0,25821 0,31662
6jam 0,50739  0,29563 0,3489 0,08205 0,18839 0,28857
7jam  0,50235 0,28042 0,32216 0,0605 0,15813 0,28
8jam 0,49256  0,26521 0,30879 0,04231 0,138 0,23219
9jam 0,48781 0,2576 0,30211 0,0275 0,11788 0,17679
10 jam 0,48315 0,25 0,29543 0,01375 0,09767 0,11609
3.2 Perhitungan sisa Cr VI yang belum direduksi (%)
Waktu R (%)
(jam)  TiO, Zeolit TiOs-zeolit/1,5 TiO,-zeolit/3  TiO,-zeolit/4,5
0 jam 100 100 100 100 100
1jam 89,30072 92,69304 85,45484962 93,99977694 86,31733522
2 jam 81,51192 83,90989  65,00141389 66,63776039 72,49316618
3 jam 71,82072 77,9847 43,63764072 59,31241339 70,34759003
4 jam 67,54799 72,71621  33,29599444 53,3605006 65,94692727
5 jam 60,85888 69,06132 22,42405323 50,37948998 61,77589605
6 jam 58,26485 68,76367 16,17099273 37,12922998 56,87341099
7 jam 55,82164 64,13059 12,04339604 31,47805315 55,73803125
8 jam 53,84319 62,69084  8,589816469 28,01689134 47,13943479
9 jam 52,80745 61,9319 5,637440807 24,16514627 36,24156946
10jam  51,74376 61,14664 2,845907068 20,21525406 24,02773466

3.3 Perhitungan Cr VI yang tereduksi

Waktu Banyaknya Reduksi Cr VI

(jam) TiO; Zeolit TiOz-zeolit/1,5 TiOz-zeolit/3  TiO.-zeolit/4,5
0 jam 0 0 0 0 0

1 jam 10,69928 7,306963 14,54515 6,000223 13,68266

2 jam 18,48808 16,09011 34,99859 33,36224 27,50683
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3 jam
4 jam
5 jam
6 jam
7 jam
8 jam
9 jam
10 jam

28,17928
32,45201
39,14112
41,73515
44,17836
46,15681
47,19255
48,25624

22,0153
27,28379
30,93868
31,23633
35,86941
37,30916

38,0681
38,85336

56,36236
66,70401
77,57595
83,82901
87,9566
91,41018
94,36256
97,15409

40,68759
46,6395
49,62051
62,87077
68,52195
71,98311
75,83485
79,78475

29,65241
34,05307
38,2241
43,12659
44,26197
52,86057
63,75843
75,97227




