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Jember.

Limbah cair anorganik yang tak mampu didegradasi oleh mikroorganisme
yang tiap hari jumlahnya semakin bertambah, sehingga hal ini cukup
membahayakan lingkungan. Salah satu teknik yang dapat digunakan untuk
menanggulangi limbah-limbah tersebut yaitu dengan metode fotodegradasi
katalitik, metode penguraian limbah menggunakan material semikonduktor
dengan bantuan paparan sinar ultraviolet (UV). Salah satu material fotokatalitik
yang digunakan untuk proses pendegradasian suatu senyawa yaitu zink oksida
(Zn0O). Dalam penelitian ini material ZnO di doping dengan ion logam Ni dengan
tujuan meningkatkan Kinerja fotokatalis tersebut dalam mendegradasi limbah
seperti pewarna tekstil. Metode sintesis yang digunakan yaitu deposisi kimia,
suatu metode yang dapat mensintesis material semikonduktor dan sekaligus
melekatkannya pada suatu media membentuk suatu lapisan tipis. Lapis tipis ZnO
doping Ni dideposisikan pada permukaan dalam suatu botol kaca yang
kemudian digunakan sebagai reaktor untuk pendegradasian zat warna procion
red MX-8B dalam paparan lampu sinar UV. Pengaruh dari variasi banyaknya
penambahan ion nikel terhadap struktur dan komposisi dikarakterisasi
menggunakan X-Ray Difraction (X-RD) dan X-Ray Fluoresence (X-RF). Kinerja
dari lapis tipis Zn-x)NixO sebagai fotokatalitik dipelajari melalui % degradasi
yang ditentukan dengan menggunakan spektrofotometer UV/Vis.

Lapis tipis ZnO disintesis dengan menggunakan prekursor Zn(NO3),.6H,0
dalam suasa basa (basa menggunakan metenamin). Lapis tipis ZnO doping Ni
dibuat dengan menambahkan NiCl,.6H,0O pada campuran larutan Zn(NO3),.6H,0
dan metenamin pada sebuah botol kaca. Variasi jumlah NiCl,.6H,O yang
digunakan yaitu 1, 3, 5 dan 7% (persen mol Ni terhadap total mol Ni** dan Zn*").
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Botol kaca yang telah ditutup rapat kemudian dipanaskan dalam oven selama 6
jam pada suhu 90°C. Terakhir, sisa larutan dalam botol dibuang secara perlahan
sehingga menyisakan lapisan tipis berwarna putih yang terbentuk merata di
permukaan dalam botol.

Hasil dari karakterisasi XRF menyatakan bahwa lon Ni®* telah berhasil
didoping pada kristal ZnO dengan kisaran persentase 0,13 - 0,23 %. Difraktogram
hasil uji XRD pada lapis tipis ZnO doping ion Ni** memiliki posisi puncak (20)
yang mirip dengan ZnO tanpa doping. Semakin banyak ion dopan Ni** yang
digunakan maka semakin tinggi intensitas puncak-puncak tersebut dan diiringi
dengan penurunan ukuran kristal ZnO. Penambahan ion dopan Ni®* pada lapis
tipis ZnO meningkatkan aktivitas fotokatalis lapis tipis ZnO dalam mendegradasi
Procion Red MX 8-B. Aktivitas fotokatalis optimum didapatkan pada lapis tipis
dengan komposisi 5% Ni. Maka dapat disimpulkan dalam penelitian ini, semakin
tinggi persentase ion dopan Ni** pada lapis tipis ZnO semakin tinggi pula

aktivitas fotokatalis Zn;xNixO yang dihasilkan.
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BAB 1 PENDAHULUAN

1.1 Latar belakang

Perkembangan industri tekstil yang Kkini sangat pesat diiringi dengan
semakin banyaknya limbah cair anorganik yang dilepaskan ke lingkungan dimana
limbah tersebut tidak dapat didegradasi oleh mikroorganisme sehingga berbahaya
bagi lingkungan (Wijaya, et al. 2005). Salah satu teknik yang dapat digunakan
untuk menanggulangi limbah pewarna tekstil tersebut yaitu dengan metode
fotodegradasi katalitik, metode ini menggunakan material semikonduktor dengan
bantuan paparan sinar ultraviolet (UV) (Gunlazuardi, 2001). Material
semikonduktor yang sering digunakan dan sudah dikenal luas yaitu TiO;
(Titanium Dioksida). TiO, merupakan semikonduktor dengan gap energi yang
lebar (3,2 eV) dan aktif pada rentang cahaya UV (Linsebigler, et al., 1995).
Material lain yang juga memilik band gap yang hampir mirip yaitu zink oksida
(Zn0O). ZnO adalah salah satu material semikonduktor untuk solar sel yang
memiliki energi band gap yang besar (3,37 eV). ZnO juga digunakan sebagai
material fotokatalis karena band gapnya juga sesuai untuk panjang gelombang
sinar UV (Wijaya, et al. 2005).

Material fotokatalitik untuk proses pendegradasian suatu senyawa biasanya
berupa serbuk atau lapisan tipis. Lapisan tipis dibuat dengan mendeposisikan
material katalitik pada sebuah subtrat kaca. Haryati (2014) menyebutkan bahwa
ZnO bisa merekat dengan sangat kuat di permukaan kaca melalui proses deposisi
kimia. Prekursor yang digunakan berupa Zn(NOj3),.6H,O yang diubah menjadi
ZnO dalam suasana basa.

Fotokatalis ZnO dengan tambahan doping berupa ion logam dengan tujuan
agar dapat meningkatkan kinerja fotokatalis tersebut dalam mendegradasi suatu
senyawa misalnya pewarna tekstil, logam-logam yang baik digunakan sebagai
doping antara lain platina, molibdenum dan paladium, karena logam-logam ini
mempunyai aktivitas fotokatalitik yang baik (Yao, 2010), namun dikarenakan

harga platina, molibdenum dan paladium cukup mahal, maka pada penelitian ini
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logam yang digunakan adalah nikel. Selain itu berdasarkan ukuran dari ion Ni%*
dan Zn?* hampir sama yaitu masing-masing 0,69 A dan 0,74 A (Hu, et al., 2012).

Fotokatalis dengan doping logam nikel telah banyak diteliti, salah satunya
yaitu penelitian material fotokatalis berupa kombinasi Ni**/ZnO dengan metode
presipitasi kimia dalam suasana basa yang telah dilakukan oleh Ningsih (2012).
Dari penelitian tersebut didapatkan bahwa fotokatalis ZnO dengan doping Ni®*
menghasilkan persen degradasi sebesar 80% sementara ZnO tanpa doping 50%,
hal ini dikarenakan dengan adanya ion doping Ni** maka laju rekombinasi akan
berkurang yang disebabkan oleh terbentuknya sub band gap pada saat proses
doping. Selain itu, semakin besar konsentrasi ion yang didoping, maka semakin
kecil energi celah pita yang membuat semakin mudahnya eksitasi elektron dari
pita valensi ke pita konduksi (Ningsih, 2012). Penelitian lain juga telah dilakukan
oleh Zhao, et. al (2011) yaitu sintensis Zn;«NixO berbentuk nanorod (batang
nano) dengan menggunakan metode hidrotermal sederhana. Aktivitas fotokatalis
dari Zn;«NiO didapatkan dengan mempelajari laju penguraian rhodamin B pada
paparan radiasi sinar UV. Dari beberapa komposisi dopan Ni yang digunakan (0,
2, 5, 10%), didapatkan bahwa ZngsNiposO adalah fotokatalis yang memiliki
aktivitas terbesar.

Beberapa metode sintesis material semikonduktor telah dikembangkan,
salah satunya yaitu metode sol-gel seperti yang telah dilakukan oleh Hu, et al.,
(2012). Metode sol-gel ini memanfaatkan perubahan fase zat dari sol ke gel untuk
menghasilkan material semikonduktor. Metode alternatif yang digunakan dalam
penelitian ini yaitu metode deposisi kimia, suatu metode yang dapat mensintesis
material semikonduktor dan sekaligus melekatkannya pada suatu media
membentuk suatu lapisan tipis. Metode ini dipilih karena prosesnya yang relatif
lebih sederhana dan membutuhkan waktu yang lebih singkat.

Berdasarkan penjelasan di atas, maka dalam penelitian ini akan disintesis
material fotokatalis berupa lapis tipis ZnO yang didoping dengan ion Ni** dan
dideposisikan pada permukaan dalam botol kaca. Botol kaca tersebut kemudian
digunakan sebagai reaktor untuk pendegradasian zat warna procion red MX-8B

dalam paparan lampu UV. Pengaruh dari variasi banyaknya penambahan ion nikel
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terhadap struktur dan komposisi dikarakterisasi menggunakan X-Ray Difraction
(X-RD) dan X-Ray Fluoresence (X-RF). Kinerja dari lapis tipis Zn.x)NixO
sebagai fotokatalitik dipelajari melalui % degradasi yang ditentukan dengan

menggunakan spektrofotometer UV/Vis.

1.2 Rumusan Masalah
Berdasarkan latar belakang diatas maka permasalahan yang akan dibahas
dalam penelitian ini antara lain:
1. Bagaimana pengaruh penambahan ion dopan Ni** terhadap hasil
karakterisasi (X-RD dan X-RF) lapis tipis ZnO?
2. Bagaimana pengaruh penambahan ion dopan Ni®* terhadap aktivitas
fotokatalis ZnO?

1.3 Batasan masalah
Batasan masalah dalam penelitian ini yaitu pewarna tekstil yang digunakan

untuk menguiji aktivitas fotokatalis ZnO adalah Procion Red MX 8-B.

1.4 Tujuan Penelitian
Tujuan dari penelitian ini antara lain:
1. Mengetahui pengaruh penambahan ion dopan Ni** terhadap hasil
karakterisasi (X-RD dan X-RF) lapis tipis ZnO.
2. Mengetahui pengaruh penambahan ion dopan Ni** terhadap aktivitas

fotokatalis.
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1.5 Manfaat
Manfaat yang diharapkan dari penelitian ini antara lain:
1. Sebagai alternatif dalam pendegradasian limbah pewarna tekstil.
2. Untuk menambah khasanah ilmu pengetahuan tentang pendegradasian

limbah pewarna menggunakan material fotokatalitik.
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BAB 2. TINJAUAN PUSTAKA

2.1. Fotokatalis

Fotokatalis secara umum didefinisikan sebagai proses reaksi kimia yang
dibantu oleh cahaya dan katalis padat seperti semikonduktor. Dimana dalam
langkah reaksinya melibatkan pasangan electron-hole (e” dan h*) (Arutanti, et al.
2009). Proses kimia zat-zat berbahaya menjadi zat-zat yang lebih ramah
lingkungan. Fotokatalis menghasilkan permukaan yang bersifat sebagai
pengoksidasi yang kuat sehingga dapat digunakan untuk mengurangi zat-zat yang
berbahaya seperti senyawa organik atau bakteri ketika dikenakan cahaya matahari
atau lampu yang berpijar (Qi & Chi, 2010).

Suatu sistem fotokatalis terdiri dari partikel semikonduktor yang dapat
bereaksi dengan medium cairan maupun gas. Proses didalam fotokatalis adalah
jika partikel semikonduktor berada didalam cairan maupun gas yang dikenai
cahaya UV baik berasal dari cahaya matahari maupun lampu UV, maka akan
menghasilkan pasangan elektron dan lubang (hole). Pasangan elektron dan lubang
(hole) ini akan berdifusi ke permukaan partikel semikonduktor tersebut dan
menyebabkan proses oksidasi dan reduksi polutan yang terdapat di dalam medium
(Arutanti, et.al, 2009). Fotokatalis dapat terjadi pada material semikonduktor
antara lain zink oksida (ZnQO), Titanium Oksida (TiO,), zink sulfida (ZnS),
tungsten oksida (WQO3), stronsium titranat (SrTiO3), dan hematite (a-Fe;03) (Qi &
Chi, 2010).

2.2.  Mekanisme Fotokatalis

Mekanisme fotokatalis TiO, ditunjukkan pada Gambar 2.1. Fenomena
fotokatalis pada permukaan TiO, dapat dijelaskan sebagai berikut. Jika suatu
semikonduktor tipe n dikenai cahaya (hv) dengan energi yang sesuai, maka
elektron (¢”) pada pita valensi akan pindah ke pita konduksi, dan meninggalkan
lubang positif (hole) pada pita valensi. Sebagian besar pasangan e dan h* ini akan
berekombinasi kembali baik di permukaan ataupun di dalam partikel bulk.

Sedangkan sebagian lain dari pasangan e dan h* dapat bertahan sampai pada
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permukaan semikonduktor, dimana pada akhirnya, h* dapat menginisiasi reaksi
oksidasi dan e” akan menginisisasi reaksi reduksi zat kimia yang berada disekitar
permukaan semikonduktor. Dalam hal ini semikonduktor tersebut adalah titanium
oksida (TiOy) (Arutanti, et.al, 2009).

Gambar 2.1 Peristiwa eksitasi dan de-eksitasi pada TiO, dibawah sinar UV

Pada prinsipnya, reaksi oksidasi pada permukaan semikonduktor dapat
berlangsung melalui donor elektron dari substrat ke h*. Apabila potensial oksidasi
yang dimiliki oleh h* pada pita valensi ini cukup besar untuk mengoksidasi air
pada permukaan partikel, maka akan dihasilkan gugus hidroksil. Berikut adalah

reaksi kimia yang terjadi pada fotokatalis TiO, (Bismo, 2006).

TiO, + hv ece’ + hvg” 1)
hve” + HaOaas) > OH s + H' 2)
hve” + OH (ads) > OH (s (3)

CeH3OCl3 + 30H +19/40, —— 6CO,+3H,0+3H" (4)
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Dimana :

hv : sinar ultra violet dengan panjang gelombang <400 nm
hvs" : lubang positif pada pita valensi

ecs’ : elektron pada pita konduksi

CsH3OCl; : triklorofenol sebagai model zat organik beracun

Titanium oksida (TiO,) merupakan salah satu semikonduktor oksida yang
memiliki sifat kimia fisik yang menguntungkan, biaya rendah, mudah untuk
didapatkan, kestabilan dan ketahanan terhadap korosi pada media air. Akan tetapi,
semikonduktor ini memiliki kelemahan yakni membutuhkan energi UV yang
tinggi untuk mengeksitasi elektron dan laju transfer elektron yang rendah untuk
oksigen dan laju rekombinasi yang tinggi antara pasangan electron-hole dan laju
oksidasi semikonduktor TiO, yang terbatas (Chen, et al., 2011). Namun
belakangan ini semikonduktor ZnO merupakan salah satu alternatif yang
digunakan sebagai pengganti semikonduktor TiO,. ZnO sebagai fotokatalis
memiliki mekanisme degradasi foton yang sama dengan TiO,. ZnO memiliki
efisiensi yang lebih baik dibandingkan dengan TiO, sebagai fotokatalis dalam
larutan air (Gouvea, et al., 2000).

Pada penelitian ini, semikonduktor yang digunakan adalah zink oksida

(Zn0). Reaksi yang terjadi pada fotokatalis ZnO ini sebagai berikut :

ZnO + hv » ZnO (ecg’ + hvg") (1)
ZnO (ecg’ + hyg") » ZnO + heat and/or hv’ 2)
Zn0O + Hy044s » Zn0O + OH- + H+ (3)
ece” + O2zags > O° 4)
hyg" + OH > OH° (5)
OH° + organic (fenol) » Hy0, COy, etc (6)

(Arif, 2011).
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2.3.  Semikonduktor ZnO

Semikonduktor adalah sebuah bahan dengan konduktivitas (penghantaran)
listrik yang berada diantara isolator dan konduktor. Semikonduktor disebut juga
sebagai bahan yang memiliki pita terlarang/ energy gap/ band gap yang relatif
kecil dibanding isolator. Perbandingan bandgap antara konduktor, semikonduktor
dan isolator dapat dilihat pada gambar 2.2. sebuah semikonduktor bersifat sangat
unik, yakni dapat bersifat sebagai isolator pada temperatur yang sangat rendah,
tapi pada temperatur yang lebih tinggi bersifat sebagai konduktor. Konduktansi
semikonduktor dapat diubah-ubah secara terkontrol dengan menambahkan
sejumlah kecil “ketidakmurnian”, yang disebut dengan dopan. Pemberian dopan
dalam jumlah besar dapat meningkatkan konduktivitasnya. Karena sifat inilah
bahan semikonduktor logam digunakan dalam proses fotokatalis (Mikrajudin,
2007).

Elektron
bePas-
Pita e I T
| Konduksi 1] Konduksi oo
Ee~1¢v —— Pra_____,
. Terlarang EG~6eV
T K .-:~CT>.-:<?-;
1~ - Hole J
| Pita ] Pita_ facsm
oo Vallensl -_j.j.:.j.':'.'_ sreterial 4 "'*"‘ .
KONDUKTOR SEMIKONDUKTOR ISOLATOR

Gambar 2.2. Perbandingan energy bandgap antara konduktor, semikonduktor dan isolator

Semikonduktor yang digunakan pada penelitian ini adalah semikonduktor
ZnO. ZnO merupakan semikonduktor paduan II-VI dengan lebar celah pita
sebesar 3,37 eV. Struktur Kristal zinc oxide dapat dibagi menjadi tiga yaitu cubic
rock salt, zinc blende dan wurtzite dimana setiap anionnya dikelilingi oleh empat
kation pada posisi sudut tetrahedron atau vice-versa. Koordinasi tetrahedral ini

pada dasarnya memiliki karakteristik ikatan kovalen, namun material


http://repository.unej.ac.id/
http://repository.unej.ac.id/

semikonduktor ini juga memiliki karakter ionik yang kuat melebihi sifat
kovalennya (Morkog, 2009). Bentuk dominan struktur Kristal ZnO adalah
wurtzite karena struktur ini adalah yang paling stabil pada suhu kamar dan
tekanan. Struktur wurtzite memiliki unit sel heksagonal dengan dua parameter Kisi
a dan c dengan perbandingan c/a = 1.633 dan kelompok Cg, atau P6zmc. Susunan
atom tetrahedral dalam struktur wurtzite adalah struktur non-centrosymetric yang
menimbulkan momen dipole. Karakteristik dari zinc oxide wurtzite yakni dapat
menimbulkan beberpa sifat yang unik seperti piezoelektrik (Arif, 2011). Struktur
kristal wurtzite dapat dilihat pada gambar 2.3(a). dan pola difraksi sinar-x dari
mineral ZnO nanorods dengan struktur wurtzite dapat diihat pada gambar 2.3.(b).

Zn % §
3
=
3
= s
gl IT . J z 2
I Ll Al |m
30 40 50 60 70
20
@) (b)

Gambar 2.3. (a) struktuk Kristal ZnO wurtzite (Haslinda, 2009). (b) Pola difraksi sinar-X
ZnO (Zhang, et al., 2007).

2.4.  Doping Logam Nikel

Doping merupakan salah satu teknik yang digunakan untuk menambahkan
sejumlah kecil zat pengotor ke dalam struktur kristal semikonduktor. Pendopingan
pada kristal semikonduktor ini merupakan salah satu metode yang digunakan
untuk mengontrol sifat dari semikonduktor tersebut, seperti band gap dan
konduktifitas elektrik. Campet, et al (1982) menyatakan bahwa doping dengan
menggunakan logam-logam 3d akan menurunkan tingkat energi celah pita (EQ)
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dari semikonduktor dengan membentuk tingkat celah antar gelombang yang
terlokalisasi.

Dopan logam yang paling banyak digunakan adalah logam Pt, beberapa
hasil penelitian menunjukkan bahwa logam Pt memiliki kinerja yang lebih
dibanding dengan dopan logam nobel yang lain (Baba, et al., 1985). Namun
tingginya harga dari logam Pt merupakan sebuah hambatan pada penggunaannya,
sehingga perlu dicari alternatif logam lain sebagai penggantinya misalnya logam
Fe, Ni atau Mn.

2.5. Pewarna Procion Red MX-8B

Procion red MX-8B termasuk dalam salah satu zat warna azo, karena
memiliki gugus struktur azo. Zat warna ini termasuk zat warna yang reaktif karena
dapat sistem penggunaan pewarnaannya bereaksi secara substitusi dengan serat
kain dan membentuk ikatan ester yang mempunyai reaktivitas paling tinggi
dibanding zat warna azo lainnya. Zat warna ini sering digunakan dalam
pewarnaan tekstil khususnya pada kain sutra. Limbah zat warna ini jika lepas di
perairan bebas dalam kadar yang melampaui batas akan bersifat toksik bagi
makhluk hidup disekitarnya, oleh karena itu pelepasan limbahnya harus dikontrol
(Kusumaningsih el al., 2012).

Salah satu cara untuk mengontrol limbah dari pewarna azo yaitu dengan
cara mendegradasinya menjadi senyawa yang lebih sederhana. Cara yang dapat
dilakukan vyaitu melalui penggunaan katalis yang berprinsip pada reaksi

fotokatalitik. Berikut struktur dari senyawa pewarna Procion red MX-8B

N N
a05S O SO;Na SO,Na
O -N
N
Cl._ _N. _NH OH
\ﬁ o

N__N
\l/
cl
Gambar 2.4. Struktur Procion Red MX 8B
(Hughes, 1984).
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2.6. KARAKTERISASI XRD dan XRF
2.6.1. X-Ray Diffraction (X-RD)

Sinar X merupakan gelombang elektromagnetik yang memiliki panjang
gelombang sekitar 10 nm. Gelombang elektromagnetik ini memiliki spektrum
yang berada diantara spektrum sinar y dan spektrum sinar ultra violet (UV). Sinar
X diperoleh dari reaksi suatu logam yang dikenai atau ditumbuk oleh rangkaian
berkas elektron berenergi tinggi dengan percepatan 30.000 V. Hasil dari
tumbukan tersebut yaitu radiasi sinar putih akibat elektron yang mengalami
pengurangan kecepatan dengan cepat, dengan diikuti energi yang hilang,
selanjutnya hasil pengurangan kecepatan tersebut dikonversi menjadi energi foton
(West, 1999).

Difraksi sinar X digunakan untuk mengidentifikasi struktur kristal dengan
cara membandingkan jarak d (bidang kristal) dan intensitas puncak difraksi
dengan data yang ada di literatur. Hasil dari difraksi sinar X adalah dimensi Kisi
atau jarak antar kisi (d) dalam suatu struktur kristal sehingga dapat diketahui
kerapatan Kkristal tersebut. Prinsip dasar dari X-RD adalah hamburan elektron yang
mengenai permukaan kristal tersebut. Bila seberkas sinar dilewatkan pada
permukaan kristal dengan sudut 6, maka sebagian sinar tersebut akan
terhamburkan dan sebagiannya akan diteruskan pada lapisan berikutnya. Sinar
yang dihamburkan akan berinteraksi secara konstruktif (menguatkan) dan
destruktif (melemahkan) yang dicatat oleh detektor dimana setiap sinar yang

terperangkap akan memenuhi persamaan hukum Bragg.

nA = 2d sin@ (1)

Gambar 2.5. Difraksi sinar X pada suatu kristal (Kurniawan, 2013)
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2.6.2 X-Ray Fluoresence (XRF)

X-Ray Fluoresence (XRF) merupakan metode analisis yang tidak merusak
sampel ketika digunakan untuk analisis unsur baik secara kualitatif dan kuantitatif.
Metode analisis XRF vyaitu berdasarkan terjadinya tumbukan atom-atom pada
permukaan sampel (bahan) oleh analisis sinar-X dari sumber sinar-X. Hasil
analisis kualitatif ditunjukkan oleh puncak spektrum yang mewakili jenis unsur
yang sesuai dengan energi sinar-X karakteristiknya, sedangkan analisis kuantitatif
diperoleh dengan cara membandingkan intensitas sampel dengan standar
(Kriswarini et.al., 2010).

Prinsip kerja alat XRF adalah sebagai berikut: sinar-X fluoresensi yang
dipancarkan oleh sampel dihasilkan dari penyinaran sampel dengan sinar-X
primer dari tabung sinar-X (X-ray tube), yang dibangkitkan dengan energi listrik
dari sumber tegangan sebesar 1.200 volt. Bila radiasi dari tabung sinar-X
mengenai suatu bahan maka elektron dalam bahan tersebut akan tereksitasi ke
tingkat energi yang lebih tinggi, sambil memancarkan sinar-X karakteristik.
Selanjutnya sinar-X karakteristik ini ditangkap oleh detektor diubah ke dalam
sinyal tegangan (voltage), diperkuat oleh preamp dan dimasukkan ke analyzer
untuk diolah datanya (Jamaludin dan Adiantoro, 2012).

2.7 Spektrometri

Absorbsi cahaya oleh suatu molekul merupakan suatu bentuk interaksi
antara gelombang cahaya (foton) dan atom/molekul. Energi cahaya diserap oleh
atom/molekul dan digunakan oleh elektron di dalam atom/molekul tersebut untuk
bertransisi ke tingkat energi elektronik yang lebih tinggi. Absorbsi hanya terjadi
jika selisih kedua tingkat energi elektronik tersebut (AE = E2 — E1) bersesuaian
dengan energi cahaya (foton) yang datang, yakni:

AE = Esoton.

(Siswoyo dan Asnawati, 2007).

Penentuan konsentrasi analit dalam sampel dapat ditentukan menggunakan
kurva kalibrasi dengan persamaan Lambert-Beer sebagai berikut:

A =log (Po/P) = abc
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Dimana A adalah absorbansi atau cahaya yang diserap, P, adalah intensitas
cahaya yang diberikan insiden pada panjang gelombang, P adalah intensitas
ditransmisikan, b adalah tebal kuvet (cm) dan c adalah konsentrasi spesies yang

menyerap (g/L), a adalah absortivitas (cm™g™L) (Day dan Underwood, 2001).

2.7.1 Spektrometer UV/VIS
Spektrometer UV/Vis adalah sejenis peralatan yang digunakan untuk
mengukur serapan molekul organik atau anorganik yang diberikan sumber cahaya
dengan rentang panjang gelombang di daerah UV — Vis (180-770 nm).
Gambar dibawah ini menunjukkan skema dari konstruksi spektrofotometer
yang paling sederhana, yang terdiri dari:
1. Sumber cahaya
2. Monokromator, yang berfungsi sebagai penyeleksi cahaya dengan panjang
gelombang (energi) tertentu
3. Kompartemen sampel

4. Detektor dan pengukur intensitas cahaya.

Detector

Monochromator

Source h Dlspersmn
® device

Entrance
slit

Sample

Exit slit

Gambar 2.6 Susunan dasar dari komponen spektrofotometer UV/Vis

(Siswoyo dan Ashawati, 2007).
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BAB 3. METODE PENELITIAN

3.1 Tempat dan Waktu Penelitian

Penelitian ini telah dilakukan di Laboratorium Kimia Dasar Jurusan Kimia
Fakultas Matematika dan Ilmu Pengetahuan Alam Universitas Jember.
Pelaksanaan penelitian berlangsung mulai bulan Mei 2016 hingga Januari 2017.

3.2 Alat dan bahan
3.2.1 Alat
Peralatan yang digunakan dalam penelitian ini antara lain ialah gelas kimia,
pipet mohr 10 ml, labu ukur 50 ml, spatula, pipet tetes, oven, botol gelas,
spektrofotometer UV/Vis Shinhwa, X-ray Difraction (X-RD) PANalytical X pert,
X-ray Fluorescence (X-RF) Bruker S2 Ranger, lampu UV Philips 40 Watt, kaca
preparat, botol semprot dan ball pipet.

3.2.2 Bahan
Bahan — bahan yang digunakan dalam penelitian ini yakni Zn(NO3),.6H,0O
(Mr: 297,47 g/mol; Sigma-Aldrich), NiCl,6H,0 (Mr: 237,70 g/mol; Merck),
metenamin/CgH12N4 (Mr: 149,19 g/mol; Sigma-Aldrich), aquades dan procion
red MX-8B.
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3.3 Diagram penelitian

Zn(NO,),.61,0

¢ Ditimbang dengan variasi penimbangan: 2,977; 2,946; 2,884;
2,829; dan 2,766 g dan kemudian dimasukkan dalam labu ukur
100 mL

¢ Ditambahkan NiCl,.6H,0 dengan variasi: 0; 0,025; 0,076;
0,118; dan 0,163 g

* Ditambahkan metenamin (C4H,N,) 1,402 g

¢ Ditambahkan aquades hingga tanda batas

* Dituangkan pada botol

v * Dipanaskan dalam oven selama 6 jam pada suhu 90°C

Lapis tipis ZnO doping Ni**

* Dikarakterisasi menggunakan XRF dan XRD
¢ Diuji aktivitas fotokatalisnya menggunakan larutan procion red
MX-8B

Y

*  Diujidengan XRD |+ Diuyji dengan XRF *  Diuji aktivitas fotokatalisnya dengan
pewarna tekstil Procion Red MX-8B
h 4

A4
Hasil Hasil

Gambar 3.1 Diagram alir penelitian

3.4 Prosedur Pembuatan Larutan
3.4.1 Pembuatan ZnO tanpa doping Ni

Sebanyak 2,977 g Zn(NO3),.6H,0 dimasukkan ke dalam labu ukur 100 ml
ditambah dengan larutan metenamin sebanyak 1,408 g dan ditambah dengan
aquades sampai tanda batas. Selanjutnya larutan tersebut dimasukkan ke dalam

botol kaca kemudian digoyang-goyang sampai homogen.

3.4.2 Pembuatan ZnO dengan variasi doping Ni

Padatan NiCl,.6H,O dimasukkan dalam labu ukur 100 ml kemudian
ditambah dengan padatan Zn(NOj3),.6H,O dan ditambah padatan metenamin
kemudian ditambah dengan aquades sampai tanda batas. Selanjutnya larutan
tersebut dimasukkan ke dalam botol kaca kemudian digoyang-goyang sampai
homogen. Jumlah penambahan padatan NiCl,.6H,O, Zn(NOs),.6H,O dan
Metenamin dengan variasi penambahan persen dopan Ni sebagai berikut:
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Tabel 3.1 Variasi penambahan doping Ni

% Padatan Padatan Padatan
NiZ* NiCl,.6H,0O Zn(NO3),.6H,0 Metenamin
1% 0,025 ¢ 2,956 g 1,407 ¢
3% 0,076 g 2,884 ¢ 1,396 ¢
5% 0,118¢ 2,828 ¢ 1,403 g
7% 0,163 g 2,765¢ 1,411¢

3.5 Prosedur Penelitian
3.5.1 Sintesis lapis tipis ZnO

Lapis tipis ZnO disintesis dengan metode deposisi kimia dengan
menggunakan prekursor Zn(NOs),.6H,O dalam suasa basa (basa menggunakan
metenamin). Konsentrasi prekursor yang digunakan adalah 0,1 M. Selanjutnya
larutan Zn(NO3),.6H,O ditambah metenamin dengan konsentrasi 0,1 M
dimasukkan ke dalam botol kaca yang sebelumnya telah diletakkan kaca preparat
untuk analisis XRD didalamnya. Botol kaca yang telah ditutup rapat kemudian
dipanaskan dalam oven selama 6 jam pada suhu 90°C. Gambar dibawah ini

menunjukkan ilustrasi skematik sistem reaksinya

(Lﬁ Penutup Karet
Botol Kaca — |
} \\
: Larutan Prekursor
Substrat Kaca i

Preparat )
Gambar 3.2 Media pembentukan lapis tipis Zn, xNixO

Setelah pemanasan selesai, maka bagian dalam botol kaca dibilas secara
perlahan dengan aquades untuk menghilangkan residu garam. Lapis tipis ZnO
pada permukaan dalam botol kaca kemudian diuji aktivitas fotokatalisnya
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menggunakan pewarna tekstil procion red MX-8B. Sedangkan lapis tipis ZnO
yang terdapat pada kaca preparat diambil untuk dianalisis menggunakan metode
difraksi sinar-X, sedangkan untuk analisis XRF sampel yang digunakan berupa
serbuk yang diperoleh dari endapan yang terbentuk setelah proses pemanasan
terjadi, selanjutnya endapan tersebut dicuci dengan menggunakan aquades
kemudian dikeringkan untuk selanjutnya dianalisis menggunakan metode X-ray

Fluoresence.

3.5.2 Sintesis lapis tipis ZnO doping Ni?*

Lapis tipis ZnO doping Ni** dibuat dengan menambahkan NiCl,.6H,0
pada campuran larutan Zn(NOj3),.6H,O dan metenamin. Variasi jumlah
NiCl,.6H,0 yang digunakan yaitu 1, 3, 5 dan 7% (persen mol Ni terhadap total
mol Ni** dan Zn*"). Lapis tipis kemudian disintesis dengan metode seperti
sebelumnya. Lapis tipis ZnO doping Ni** yang terbentuk didalam permukaan
botol kaca kemudian diuji aktivitas katalisnya dalam mendegradasi pewarna
procion red MX-8B.

3.5.3 Karakterisasi lapis tipis ZnO dan ZnO doping Ni?*

ZnO dan ZnO doping Ni** yang telah disintesis kemudian dianalisis
menggunakan dua karakterisasi diantaranya pengukuran difraksi sinar—X untuk
mengetahui struktur dan kristanilitas senyawa yang dihasilkan dan pengukuran
Sinar-X Fluorosence (XRF) untuk mengetahui kadar unsur-unsur yang terdapat
pada sampel.

a. Difraksi Sinar—X

ZnO dan ZnO doping Ni** yang telah disintesis dikarakterisasi struktur
kristalnya dengan menggunakan alat difraksi sinar-X. Sumber radiasi yang
digunakan adalah Cu — Ka. Difraksi dilakukan pada sudut 20 antara 20°-70°

b. X-Ray Fluorosence (XRF)

Lapis tipis ZnO dan ZnO doping Ni?* dikarakterisasi menggunakan XRF.

Sampel (serbuk) yang telah disintesis diletakkan pada holder selanjutnya
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dianalisis XRF, adapun data yang diperoleh berupa data kualitatif dan kuantitatif

dari komposisi unsur-unsur penyusun sampel

3.5.4 Uji aktivitas fotokatalis ZnO pada pewarna tekstil procion red MX-8B

Larutan pewarna Red MX-8B disiapkan untuk ditentukan panjang
gelombang serapan maksimumnya menggunakan spektrofotometer UV-Vis pada
panjang gelombang cahaya tampak (400-600 nm) dan dibuat spektra absorbsinya.
Kurva kalibrasi dibuat dengan serangkaian konsentrasi larutan, yaitu: 10, 20, 30,
40 dan 50 ppm.

Pewarna Red MX-8B yang telah diketahui serapan maksimumnya
disiapkan dengan konsentrasi 50 ppm. Dimasukkan pada botol kaca yang telah
dilapisi ZnO dan dilakukan penyinaran dengan lampu UV selama 24 jam.
Kemudian, larutan pewarna diukur kembali absorbansinya pada A maksimum.
Penentuan aktivitas fotokatalis dalam mendegradasi zat warna dapat ditentukan

menggunakan persamaan:

massa awal - massa akhir

aktivitas fotokatalis =
Y luas permukaan katalis x waktu

Penentuan persentase kemampuan fotokatalis lapis tipis ZnO dalam mendegradasi
zat warna dapat ditentukan menggunakan persamaan :

Co — C¢

%Degradasi = X 100%

o

dimana:
¢t = konsentrasi larutan setelah didegradasi selama 24 jam (ppm) dan
Co= konsentrasi awal larutan (ppm)
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BAB 5. PENUTUP

5.1 Kesimpulan
Berdasarkan hasil dari penelitian yang telah dilakukan maka dapat
disimpulkan bahwa:

1. lon Ni* telah berhasil didoping pada kristal ZnO dengan kisaran
persentase 0,13 - 0,23 %. Difraktogram lapis tipis ZnO doping ion Ni?*
memiliki posisi puncak (20) yang mirip dengan ZnO tanpa doping.
Semakin banyak ion dopan Ni** yang digunakan maka semakin tinggi
intensitas puncak-puncak tersebut dan diiringi dengan penurunan ukuran
kristal ZnO.

2. Penambahan ion dopan Ni** pada lapis tipis ZnO meningkatkan aktivitas
fotokatalis lapis tipis ZnO dalam mendegradasi pewarna, Procion Red
MX-8B. Semakin tinggi persentase ion dopan Ni?* pada lapis tipis ZnO

semakin tinggi pula aktivitas fotokatalis lapis tipis yang dihasilkan.

5.2 Saran
Untuk mendapatkan persen degradasi yang lebih tinggi disarankan
menggunakan jenis botol kaca yang lebih transparan/bening dan permukaan rata,

sehingga cahaya UV tidak banyak dipantulkan.
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LAMPIRAN

1) Pembuatan larutan Metenamin 0,1 M

Viarutan = 100 mL

Massa metenamin = 1,4081 g

2) Pembuatan larutan Zn(NO3),.6H,0 0,1 M

Viarutan = 100 mL

massa Zn(NO3),.6H,0 =2,9767 g

3) Sintesis lapis tipis ZnO doping Ni**

Massa Zn(NOs),.6H,O Massa NiCl,.6H,0

Massa metenamin

Zn0O 2,9767 gram - 1,4081 gram
ZnO + 1% Ni  2,9456 gram 0,0247 gram 1,4077 gram
ZnO + 3% Ni 2,8844 gram 0,0758 gram 1,3965 gram
ZnO +5% Ni  2,8287 gram 0,1176 gram 1,4035 gram
ZnO + 7% Ni  2,7650 gram 0,1632 gram 1,4112 gram

4) Scanning Panjang Gelombang Pewarna Tekstil Procion Red MX-8B

Absorbansi

0.8+

0.7 4
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0.4 4
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0.2 H
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0.0
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Didapat panjang gelombang maksimum berada pada 542 nm
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5) Pembuatan Kurva Kalibrasi

Konsentrasi (ppm) Absorbansi

0 0

10 0.163
20 0.333
30 0.477
40 0.632
50 0.779

Kurva Kalibrasi (A = 542 nm)

0.9
0.8
0.7 //

= 0.6 /

=

805

é g': // y = 0.0156x + 0.0083
0:2 / R2=0.9993

0.1
0 / T T T T T 1

0 10 20 30 40 50 60
Konsentrasi (ppm)

6) Data Hasil Pengukuran Fotodegradasi Zng.x)NixO terhadap pewarna
tekstil Procion Red MX-8B
Menentukan konsentrasi larutan Procion Red MX-8B sebelum dan setelah
degradasi menggunakan persamaan y = 0,0156x + 0,0083
a. Konsentrasi procion red MX-8B sebelum didegradasi dengan ZnO
y = absorbansi
X = konxentrasi (ppm)
y=0,779
y =0,0156x + 0,0083
0,779 = 0,0156x + 0,0083
0,779 —0,0083 = 0,0156x
X =49,4 ppm
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b. Konsentrasi procion red MX-8B setelah didegradasi dengan ZnO

y =0,727
y =0,0156x + 0,0083

0,727 = 0,0156x + 0,0083
0,727 —0,0083 = 0,0156x
X =46,1 ppm

37

Berikut table hasil perhitungan dari penentuan konsentrasi larutan procion red

MX-8B sebelum dan setelah didegradasi.

Sebelum di Degradasi

Setelah di Degradasi

Persen Degradasi

Lapis Tipis (%)
y=Abs | x=C (ppm) | Craa-rata (PPM) | y = Abs | X = C (ppm) | Crata-raa (PPM)

0.779 49.4 0.727 46.1

ZnO 0.778 49.3 49.4 0.726 46.0 46.1 6.7
0.779 49.4 0.728 46.1
0.778 49.3 0.602 38.1

ZnNiO 1% | 0.778 49.3 49.3 0.606 38.3 38.2 22.5
0.777 49.3 0.605 38.3
0.779 49.4 0.595 376

ZnNiO3% | 0.779 49.4 49.4 0.597 37.7 37.7 23.7
0.779 49.4 0.598 378
0.778 49.3 0.522 32.9

ZnNiO5% 0.779 49.4 49.4 0.525 33.1 33.1 32.9
0.778 49.3 0.527 333
0.777 49.3 0.514 32.4

ZnNiO7% | 0.779 49.4 49.4 0.513 32.4 32.3 345
0.779 49.4 0.511 322
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7) Gambar lapis tipis ZnO doping Ni yang terbentuk pada permukaan
dalam botol kaca

Sebelum dilapisi ZnNiO Setelah dilapisi ZnNiO
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KEMENTERIAN PENDIDIKAN DAN KEBUDAYAAN
UNIVERSITAS SEBELAS MARET
FAKULTAS MATEMATIKA DAN ILMU PENGETAHUAN ALAM

LABORATORIUM MIPA TERPADU

JI. Ir. Sutami 36A, Kentingan, Surakarta, Jawa Tengah57126

Nama konsumen : Achmad Zainur

Jenis analisis : XRF

Aplikasi/preparasi  : EQUA_Powder/Mylar

Jenis sampel - Serbuk

Kode sampel : AchmadZ-UNEJ_ZnNi(1%)0O
Nama operator : Yohan Aldi Ismoyo

Hari/Tanggal analisis : 9 November 2016
Kontak : Dr. Sayekti W., M.Si (081568455281)

1. Analisis Kuantitatif

Formula Concentration Status Line 1

Zn0O 30 85.47%|Fit spectrum Zn KA1/EQ20
MgO 12 4.57% | Fit spectrum Mg KA1/EQ20
Sio2 14 2.01%|Fit spectrum Si KA1/EQ20

K20 19 1.24%|Fit spectrum K KA1/EQ20

P205 15 1.20%|Fit spectrum P KA1/EQ20

Cl 17 0.88%|Fit spectrum Cl KA1/EQ20

CaO 20 0.86%|Fit spectrum Ca KAL/EQ20
SO3 16 0.84%|Fit spectrum S KA1/EQ20

Fe203 26 0.62%|Fit spectrum Fe KA1/EQ20
La203 57 0.59%|Fit spectrum La KAL/EQ50
Nd203 60 0.35%|Fit spectrum Nd LA1/EQ20
CuO 29 0.29%|Fit spectrum Cu KA1/EQ20
Ga203 31 0.19%|Fit spectrum Ga KA1/EQ20
NiO 28 0.17%|Fit spectrum Ni KA1/EQ20

TiO2 22 0.16%|Fit spectrum Ti KAL/EQ20

CoO 27 0.12%|Fit spectrum Co KAL/EQ20
MnO 25 0.10%|Fit spectrum Mn KA1/EQ20
V205 23 0.10%|Fit spectrum V KA1/EQ20

Cr203 24 0.09%|Fit spectrum Cr KA1/EQ20
BaO 56 0.08%|Fit spectrum Ba KA1/EQ40
PreO11 59 0.02%|Fit spectrum Pr LA1/EQ20

Sn0O2 50 0.01%|Fit spectrum Sn KA1/EQ40
Sbh203 51 0.01%Fit spectrum Sb KA1/EQ40



http://repository.unej.ac.id/
http://repository.unej.ac.id/

Formula Concentration Status Line 1

Zn 30 68.67%| Fit spectrum Zn KA1/EQ20
@) 8 22.00%|Chem. bindings

Mg 12 2.76%|Fit spectrum Mg KA1/EQ20
K 19 1.03%|Fit spectrum K KA1/EQ20

Si 14 0.94%|Fit spectrum Si KAL/EQ20

Cl 17 0.88%|Fit spectrum ClI KA1/EQ20

Ca 20 0.61%|Fit spectrum Ca KAL/EQ20
P 15 0.52%|Fit spectrum P KA1/EQ20

La 57 0.51%|Fit spectrum La KAL/EQ50
Fe 26 0.43%|Fit spectrum Fe KA1/EQ20
S 16 0.34%|Fit spectrum S KAL1/EQ20

Nd 60 0.30%|Fit spectrum Nd LA1/EQ20
Cu 29 0.23%|Fit spectrum Cu KA1/EQ20
Ga 31 0.14%|Fit spectrum Ga KA1/EQ20
Ni 28 0.13%|Fit spectrum Ni KA1/EQ20

Ti 22 0.10%|Fit spectrum Ti KAT/EQ20

Co 27 0.10%|Fit spectrum Co KAL/EQ20
Mn 25 0.08%|Fit spectrum Mn KA1/EQ20
Ba 56 0.07%|Fit spectrum Ba KA1/EQ40
Cr 24 0.06%|Fit spectrum Cr KA1/EQ20
Vv 23 0.06%|Fit spectrum V KA1/EQ20

Pr 59 0.01%|Fit spectrum Pr LA1/EQ20

Sn 50 0.01%|Fit spectrum Sn KA1/EQ40
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2. Analisis Kualitatif

11000
vt

8000 9000

2000

100 200 400 600 1000
b bl

0
|

13 14 1 16 17 18 19 20 21 2 23 24 326 28 27 28 29 30 31 32

11000

§
g

20|OO

100 200 400 600 1000
b bl

.

Mengetahui,
Kepala Lab.Terpadu MIPA UNS
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KEMENTERIAN PENDIDIKAN DAN KEBUDAYAAN
UNIVERSITAS SEBELAS MARET
FAKULTAS MATEMATIKA DAN ILMU PENGETAHUAN ALAM

LABORATORIUM MIPA TERPADU

JI. Ir. Sutami 36A, Kentingan, Surakarta, Jawa Tengah 57126

Nama konsumen : Achmad Zainur

Jenis analisis : XRF

Aplikasi/preparasi  : EQUA_Powder/Mylar

Jenis sampel . Serbuk

Kode sampel : AchmadZ-UNEJ_ZnNi(3%)O

Nama operator : Yohan Aldi Ismoyo
Hari/Tanggal analisis : 9 November 2016
Kontak : Dr. Sayekti W., M.Si (081568455281)

1. Analisis Kuantitatif

Formula Concentration Status Line 1

Zn0O 30 92.58%| Fit spectrum Zn KA1/EQ20
MgO 12 2.09%|Fit spectrum Mg KA1/EQ20
P205 15 1.08%|Fit spectrum P KA1/EQ20

Cl 17 0.99%|Fit spectrum Cl KA1/EQ20

SO3 16 0.71%|Fit spectrum S KA1/EQ20

K20 19 0.63%|Fit spectrum K KA1/EQ20

Si02 14 0.44%|Fit spectrum Si KA1/EQ20

CuO 29 0.25%|Fit spectrum Cu KAL/EQ20
Gaz203 31 0.23%|Fit spectrum Ga KA1/EQ20
CaO 20 0.22%|Fit spectrum Ca KAL/EQ20
Nd203 60 0.21%|Fit spectrum Nd LA1/EQ20
NiO 28 0.20%|Fit spectrum Ni KA1/EQ20

Fe203 26 0.14%|Fit spectrum Fe KA1/EQ20
Cr203 24 0.07%|Fit spectrum Cr KA1/EQ20

PreO11 59 0.07%|Fit spectrum Pr LA1/EQ20

TiO2 22 0.05%|Fit spectrum Ti KA1/EQ20

MnO 25 0.04%|Fit spectrum Mn KA1/EQ20
SnO2 50 0.01%Fit spectrum Sn KA1/EQ40
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Formula Concentration|Status Line 1

Zn 30 74.38%| Fit spectrum Zn KA1/EQ20
@) 8 20.75%|Chem. bindings

Mg 12 1.26%|Fit spectrum Mg KA1/EQ20
Cl 17 0.99%|Fit spectrum ClI KA1/EQ20

K 19 0.52%|Fit spectrum K KA1/EQ20

P 15 0.47%|Fit spectrum P KA1/EQ20

S 16 0.28%|Fit spectrum S KA1/EQ20

Si 14 0.20%|Fit spectrum Si KAL/EQ20

Cu 29 0.20%|Fit spectrum Cu KA1/EQ20
Nd 60 0.18%|Fit spectrum Nd LA1/EQ20
Ga 31 0.17%|Fit spectrum Ga KA1/EQ20
Ca 20 0.15%|Fit spectrum Ca KAL/EQ20
Ni 28 0.15%|Fit spectrum Ni KA1/EQ20

Fe 26 0.10%|Fit spectrum Fe KA1/EQ20
Pr 59 0.06% |Fit spectrum Pr LA1/EQ20

Cr 24 0.05%|Fit spectrum Cr KA1/EQ20
Mn 25 0.03%|Fit spectrum Mn KA1/EQ20
Ti 22 0.03%|Fit spectrum Ti KAT/EQ20

Sn 50 0.01%Fit spectrum Sn KA1/EQ40
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KEMENTERIAN PENDIDIKAN DAN KEBUDAYAAN
UNIVERSITAS SEBELAS MARET
FAKULTAS MATEMATIKA DAN ILMU PENGETAHUAN ALAM

LABORATORIUM MIPA TERPADU

JI. Ir. Sutami 36A, Kentingan, Surakarta, Jawa Tengah57126

Nama konsumen : Achmad Zainur

Jenis analisis : XRF

Aplikasi/preparasi  : EQUA_Powder/Mylar

Jenis sampel - Serbuk

Kode sampel : AchmadZ-UNEJ_ZnNi(5%)0O

Nama operator : Yohan Aldi Ismoyo

Hari/Tanggal analisis : 9 November 2016

Kontak : Dr. Sayekti W., M.Si (081568455281)

1. Analisis Kuantitatif

Formula z Concentration Status Line 1

Zn0O 30 91.20%|Fit spectrum |Zn KA1/EQ20
MgO 12 2.55%|Fit spectrum |Mg KA1/EQ20
P205 15 1.20%|Fit spectrum |P KA1/EQ20

Cl 17 1.05%|Fit spectrum |Cl KA1/EQ20

SO3 16 0.76%|Fit spectrum |S KA1/EQ20

K20 19 0.76%|Fit spectrum |K KA1/EQ20

Sio2 14 0.65% Fit spectrum |Si KA1/EQ20

CaO 20 0.32%|Fit spectrum |Ca KA1/EQ20
Fe203 26 0.25%|Fit spectrum |Fe KA1/EQ20
CuO 29 0.23%|Fit spectrum |Cu KA1/EQ20
NiO 28 0.23%|Fit spectrum |Ni KA1/EQ20

Gaz203 31 0.21%|Fit spectrum |Ga KA1/EQ20
Nd203 60 0.21%|Fit spectrum |Nd LA1/EQ20
PreO11 59 0.12%|Fit spectrum |Pr LA1/EQ20

TiO2 22 0.12%|Fit spectrum |Ti KA1/EQ20

Cr203 24 0.09% | Fit spectrum |Cr KA1/EQ20

MnO 25 0.04%|Fit spectrum |[Mn KA1/EQ20
SnO2 50 0.01%Fit spectrum |Sn KA1/EQ40
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Formula Concentration|Status Line 1

Zn 30 73.27%|Fit spectrum Zn KA1/EQ20
(0] 8 21.00%|Chem. bindings

Mg 12 1.54%|Fit spectrum Mg KA1/EQ20
Cl 17 1.05%|Fit spectrum Cl KA1/EQ20

K 19 0.63%|Fit spectrum K KA1/EQ20

P 15 0.53%|Fit spectrum P KA1/EQ20

S 16 0.30%|Fit spectrum S KA1/EQ20

Si 14 0.30%|Fit spectrum Si KAL/EQ20

Ca 20 0.23%|Fit spectrum Ca KAL/EQ20
Cu 29 0.19%|Fit spectrum Cu KAL/EQ20
Ni 28 0.18%|Fit spectrum Ni KA1/EQ20

Nd 60 0.18%|Fit spectrum Nd LA1/EQ20
Fe 26 0.17%|Fit spectrum Fe KA1/EQ20
Ga 31 0.16%|Fit spectrum Ga KA1/EQ20
Pr 59 0.10%|Fit spectrum Pr LA1/EQ20

Ti 22 0.07%|Fit spectrum Ti KAL/EQ20

Cr 24 0.06%|Fit spectrum Cr KA1/EQ20

Mn 25 0.03%|Fit spectrum Mn KA1/EQ20

Analisis Kualitatif
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KEMENTERIAN PENDIDIKAN DAN KEBUDAYAAN
UNIVERSITAS SEBELAS MARET
FAKULTAS MATEMATIKA DAN ILMU PENGETAHUAN ALAM

LABORATORIUM MIPA TERPADU

JI. Ir. Sutami 36A, Kentingan, Surakarta, Jawa Tengah57126

Nama konsumen : Achmad Zainur

Jenis analisis : XRF

Aplikasi/preparasi  : EQUA_Powder/Mylar

Jenis sampel . Serbuk

Kode sampel : AchmadZ-UNEJ_ZnNi(7%)0O

Nama operator : Yohan Aldi Ismoyo

Hari/Tanggal analisis : 9 November 2016

Kontak : Dr. Sayekti W., M.Si (081568455281)

1. Analisis Kuantitatif

Formula v4 Concentration |Status Line 1

Zn0O 30 52.67%|Fit spectrum |Zn KA1/EQ20
Na20 11 17.04%|Fit spectrum |Na KAL/EQ20
MgO 12 13.03%|Fit spectrum |Mg KA1/EQ20
Si02 14 5.14%|Fit spectrum |Si KA1/EQ20

K20 19 2.36%|Fit spectrum  |K KA1/EQ20

CaO 20 1.94%|Fit spectrum  |Ca KAL/EQ20
SO3 16 1.47%|Fit spectrum |S KAL1/EQ20

P205 15 1.43%|Fit spectrum  |P KA1/EQ20

Cl 17 1.21%|Fit spectrum  |Cl KA1/EQ20

La203 57 0.97%Fit spectrum  |La KA1/EQ50
Fe203 26 0.72%|Fit spectrum |Fe KA1/EQ20
Ce02 58 0.41%|Fit spectrum |Ce KA1/EQ50
TiO2 22 0.38%|Fit spectrum |Ti KAL/EQ20

NiO 28 0.29%|Fit spectrum  |Ni KA1/EQ20

CuO 29 0.20%|Fit spectrum  |Cu KA1/EQ20
MnO 25 0.18%|Fit spectrum  |Mn KA1/EQ20
Gaz203 31 0.12%|Fit spectrum |Ga KA1/EQ20
ZrO2 40 0.10%Fit spectrum  |Zr KAL/EQ20

BaO 56 0.10% Fit spectrum  |Ba KA1/EQ40
PreO11 59 0.09%|Fit spectrum  |Pr LA1/EQ20

CoO 27 0.07%|Fit spectrum |Co KA1/EQ20
V205 23 0.03%|Fit spectrum |V KA1/EQ20

Se02 34 0.02%|Fit spectrum |Se KAL/EQ20
Sn0O2 50 0.01%|Fit spectrum  |Sn KAL/EQ40
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Formula Concentration |Status Line 1

Zn 30 42.32%|Fit spectrum Zn KA1/EQ20
(0] 8 26.16%|Chem. bindings

Na 11 12.64%|Fit spectrum Na KA1/EQ20
Mg 12 7.85%|Fit spectrum Mg KA1/EQ20
Si 14 2.40%|Fit spectrum Si KA1/EQ20
K 19 1.96%|Fit spectrum K KA1/EQ20
Ca 20 1.39%| Fit spectrum Ca KA1/EQ20
Cl 17 1.21%|Fit spectrum ClI KA1/EQ20
La 57 0.83%|Fit spectrum La KA1/EQ50
P 15 0.62%|Fit spectrum P KA1/EQ20
S 16 0.59%|Fit spectrum S KA1/EQ20
Fe 26 0.50%|Fit spectrum Fe KA1/EQ20
Ce 58 0.33%|Fit spectrum Ce KA1/EQ50
Ti 22 0.23%|Fit spectrum Ti KAL/EQ20
Ni 28 0.23%|Fit spectrum Ni KA1/EQ20
Cu 29 0.16%|Fit spectrum Cu KA1/EQ20
Mn 25 0.14%|Fit spectrum Mn KA1/EQ20
Ba 56 0.09% |Fit spectrum Ba KA1/EQ40
Ga 31 0.09% |Fit spectrum Ga KA1/EQ20
Pr 59 0.08%|Fit spectrum Pr LA1/EQ20
Zr 40 0.07%|Fit spectrum Zr KA1/EQ20
Co 27 0.06%|Fit spectrum Co KA1/EQ20
Y, 23 0.02%|Fit spectrum V KA1/EQ20
Sn 50 0.01%Fit spectrum Sn KA1/EQ40
Se 34 0.01%|Fit spectrum Se KA1/EQ20

nilai R/R0 36.6 >30. Data lebih valid jika <30
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2. Analisis Kualitatif
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Surakarta, 9 November 2016
Mengetahui,
Kepala Lab.Terpadu MIPA UNS Operator/Analis

Dr. Sayekti Wahyuningsih, M.Si Yohan Aldi |
NIP.19711211 199702 2001
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