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Metilen Biru (MB), Katalis Magnetit-TiO-
Di Indonesia pencemaran limbah cair zat warna metilen biru (MB) semakin lama
semakin meningkat. Mengingat dampak negatifnya perlu dilakukan upaya penurunan
pencemarannya, salah satunya dengan proses fotodegradasi. Adapun tujuan dari
penelitian ini untuk mengetahui kemampuan fotokatalis magnetit-TiO> dan variasi
konsentrasi zat warna MB dalam proses fotodegradasi. Metode yang digunakan
dalam sintesis katalis magnetit-TiO> yaitu metode kopresipitasi. Katalis magnetit-
TiO; dikarakterisasi dengan XRD, SEM dan VSM. Dari data XRD, diperoleh nilai
rata-rata ukuran kristal TiO; sebesar 30,76 nm dan gabungan diperoleh Magnetit-TiO:
sebesar 34,82 nm. Sedangkan, data pengukuran hasil SEM didapatkan bahwa katalis
magnetit-TiO, dari terjadi aglomerasi dalam skala ukur 0,5 mikrometer. Dari data
pengukuran VSM didapatkan nilai untuk katalis magnetit-TiO; dengan nilai
magnetisasi saturasi (Ms) yaitu 14,21 emu/gr, magnetisasi remanen (Mr) yaitu 5,78
emu/gr serta medan koersivitasi (Hc) yaitu -0,0218 T dimana kondisi magnetit ini
tergolong kedalam magnetit lunak. Selanjutnya, pengujian fotodegradasi
menggunakan lampu UV-A variasi konsentrasi zat warna MB dari 1, 10 dan 20 ppm.
Hasil eksperimen menunjukkan bahwa pada waktu kontak 90 menit didapatkan nilai
degradasi pada konsentrasi 1 ppm sebesar 18,56%, nilai degradasi pada konsentrasi
10 ppm sebesar 25,03%, dan nilai degradasi pada konsentrasi 20 ppm sebesar 25,52%.
Dari hasil data analisis menunjukkan bahwa katalis magnetit-TiO> memiliki kinerja
yang baik terhadap wvariasi konsentrasi zat warna MB dan waktu kontak dalam

proses degradasi.
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In Indonesia, the pollution of methylene blue (MB) dye liquid waste is increasing.
Given the negative impact, it is necessary to make efforts to reduce pollution, one
of which is the photodegradation process. The purpose of this study was to
determine the ability of magnetite-TiO2 photocatalyst and variations in MB dye
concentration in the photodegradation process. The method used in the synthesis
of magnetite-TiO2 catalyst is the coprecipitation method. Magnetite-TiO2 catalyst
was characterized by XRD, SEM and VSM. From the XRD data, the average
value of TiO2 crystal size is 30.76 nm and the combined magnetite-TiO2 is 34.82
nm. Meanwhile, the measurement data of SEM results showed that the magnetite-
TiO2 catalyst from agglomeration occurred on a measuring scale of 0.5
micrometers. From VSM measurement data obtained values for magnetite-TiO2
catalyst with saturation magnetization value (Ms) of 14.21 emu/gr, remanence
magnetization (Mr) of 5.78 emu/gr and coercive field (Hc) of -0.0218 T where this
magnetite  condition is classified ' into soft magnetite. Furthermore,
photodegradation testing using UV-A lamp varies the concentration of MB dye
from 1, 10 and 20 ppm. The experimental results showed that at a contact time of
90 minutes, the degradation value at a concentration of 1 ppm was 18.56%, the
degradation value at a concentration of 10 ppm was 25.03%, and the degradation
value at a concentration of 20 ppm was 25.52%.From the results of data analysis,
it shows that the magnetite-TiO2 catalyst has good performance against
variations in MB dye concentration and contact time in the degradation process.
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BABI
PENDAHULUAN

1.1.  Latar Belakang

Pertumbuhan industri tekstil dan produksi tekstil yang semakin pesat
pada skala nasional mengalami peningkatan yang cukup konsisten yakni pada
tahun 2018 menyentuh nilai 7,46% hingga akhir tahun 2023 sendiri menyentuh nilai
14,78% (BPS, 2024). Peningkatan jumlah produksi tekstil juga berakibat pada
bertambahnya jumlah limbah produksi tekstil. Industri tekstil membutuhkan jumlah
air dengan jumlah yang besar dalam melakukan proses produksi tersebut. Limbah
yang dihasilkan dari proses produksi tersebut tergantung pada komponen yang
digunakan kala proses produksinya (Naimah dkk., 2018).

Limbah merupakan air bekas pakai dari berbagai proses penggunaan yang telah
mengandung bahan pencemar ataupun polutan berupa senyawa organik dan anorganik.
Limbah cair merupakan limbah yang dihasilkan dari proses industri yang berwujud
cair dan mengandung padatan tersuspensi atau terlarut, akan mengalami proses
perubahan fisik, kimia, maupun biologi yang menghasilkan zat beracun dan dapat
menimbulkan gangguan ataupun resiko terjadinya penyakit dan kerusakan lingkungan
juga. Adapun contoh dari limbah cair ini adalah air bekas cuci pakaian dan piring,
limbah cair industri berupa industri tekstil, industri pangan dan sebagainya (Beulah
dan Muthukumaran, 2020; Fitriyanti, 2020).

Zat warna atau senyawa organik tidak jenuh mengandung gugus auksokrom dan
gugus kromofor. Gugus kromofor berperan dalam menghasilkan warna sedangkan
gugus auksokrom berperan sebagai pelengkap serta membuat molekul dapat larut
dalam air. Adapun klasifikasi zat warna berdasarkan sumbernya terbagi akan dua
yaitu zat warna alami dan zat warna sintetis. Zat warna alami merupakan zat warna
yang berasal dari ekstrat tumbuhan seperti akar, kayu, daun, biji maupun dari
bunganya, sedangkan zat warna sintetis merupakan zat warna buatan atau zat warna
yang berasal dari pengolahan bahan kimia (Sari, 2022). Zat warna sintesis dalam
tekstil juga merupakan turunan hidrokarbon aromatik seperti benzene, toluene,
naftalena dan antrasena. Sifat zat warna sintesis lebih stabil dibandingkan zat warna

alami. Umumnya zat warna sintesis yang digunakan dalam industri tekstil adalah zat
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warna senyawa non-biodegradable. Salah satu zat warna yang paling sering
digunakan dalam industri tekstil adalah zat warna metilen biru (Kurniawati dan Said,
2019).

Metilen biru (MB) merupakan zat warna yang sering digunakan dalam proses
pewarnaan kain batik, kain mori, kain katun dan pewarnaan dasar kulit serta kertas
karton. Metilen biru termasuk zat warna yang sukar terurai. Apabila limbah cair yang
mengandung metilen biru (MB) langsung dibuang ke perairan maka dapat
menyebabkan pencemaran air. Badan air yang tercemar oleh limbah zat warna ini
sangat berbahaya bila digunakan oleh manusia untuk kebutuhan sehari-hari. Hal ini
dikarenakan beberapa senyawa kimia dari limbah tekstil mempunyai sifat toksik bagi
makhluk hidup yang dapat menyebabkan timbulnya berbagai penyakit seperti kanker,
tidak berfungsinya organ-organ tubuh, muntah, gatal-gatal, kerusakan pembuluh darah
dan sel darah merah (heinz body), penyakit kuning (jaundice) dan pembentukan
jaringan nekrosis pada manusia, bahkan dapat menyebabkan kematian (Bhernama,
2015; Kakame dkk., 2018; Kurniawati dan Said, 2019; Maryudi dkk., 2021).

Berbagai cara dalam penanggulangan masalah limbah zat warna baik secara
fisika, biologi maupun kimia telah banyak dilakukan. Adapun beberapa teknik
pengolahan limbah zat warna adalah biodegradasi, fitoremediasi serta fitoteknologi
(Azizah, 2018; Imron dkk., 2019; Sausan dkk., 2021; Sari, 2022). Namun, teknik-
teknik tersebut dinilai masih kurang efektif dalam meminimalisir kandungan zat warna
yang terkandungan dalam limbah tekstil tersebut, tidak jarang menimbulkan
permasalahan lingkungan yang baru (Rahayu dkk., 2022).

Salah satu teknik modern yang digunakan dalam penguraian limbah zat warna
serta senyawa organik menjadi senyawa yang lebih aman bagi lingkungan dengan
menggunakan bantuan energi foton dan radiasi sinar UV yang didasarkan pada prinsip
fotokatalitik disebut dengan istilah fotodegradasi. Fotodegradasi membutuhkan itu
sendiri fotokatalis semikonduktor (Naimah dkk., 2014; Wardhani dkk., 2016).
Fotokatalis yang digunakan dalam fotodegradasi antara lain: Titanium dioksida (TiO,),
Zink oksida (ZnO), Kromium (IIT) dioksida (Cr,03), Besi (III) dioksida (F ,03),
Nikel (II) dioksida (NiO) serta Bismut dioksida (BiO,) . Titanium dioksida
(TiO5) merupakan bahan semikonduktor yang paling unggul diantara bahan
semikonduktor lainnya dan ketersediaannya memiliki aktifitas fotokatalis yang baik,

harganya murah, berlimpah, tidak larut dalam air, semikonduktor dengan band gap



lebar, luas permukaan besar dan stabilitas kimia tinggi. Untuk meningkatkan aktivitas
dalam fotokatalitik TiO, memerlukan kombinasi dengan salah satu material absorben
yaitu pasir besi (Lestari dkk., 2015).

Pasir besi sendiri memiliki kemampuan dalam mendegradasikan dan menfiltrasi
limbah serta bersifat magnetite. Magnetite adalah mineral yang memiliki kandungan
besi yang tinggi (Nengsih, 2018). Keunggulan yang dari penggunaan pasir besi adalah
mampu menyerap padatan-padatan terutama yang berbentuk koloid serta mampu
menyaring ataupun mengikat partikel. Kemampuan mengikat partikel yang ada pada
pasir besi ini disebut kemampuan magnetite (Marik dkk., 2019). Menurut penelitian
Maulinda (2022) kandungan pasir besi yang terdapat pada Pantai Syiah Kuala adalah
87,45 % magnetite (Fe30,), sedangkan kandungan pasir besi pada Pantai Anoi Itam
sangat tinggi yaitu 91,17% magnetite (Fez0,) (Nengsih dkk., 2023). Maka, dalam
penelitian ini akan digunakan pasir besi di Pantai Anoi Itam, Kota Sabang sebagai
material adsorben guna meningkatkan laju fotokatalis.

Untuk mendapatkan mineral magnetite (Fe30,) dari pasir besi perlu dilakukan
tahapan pemurnian terlebih dahulu. Teknik pemurnian pasir besi dilakukan dengan
mengekstrak pasir besi dengan magnet permanen. Adapun tujuan penggunaan magnet
permanen ini untuk mengekstrak pasir besi tersebut guna memanfaatkan sifat
magnetik dari mineral magnetite yang telah dipisahkan dari pengotor. Untuk
membentuk nanopartikel magnetite dari pasir besi maka digunakan reaksi padat-cair.
Reaksi padat-cair ini merupakan salah satu bentuk dari metode ko-presipitasi.

Metode ko-presipitasi merupakan suatu metode sintesis senyawa yang
didasarkan pada pengendapan lebih dari satu substansi secara bersama-sama ketika
senyawa tersebut melewati titik jenuh. Produk dari metode ko-presipitasi memiliki
ukuran partikel yang lebih kecil dan lebih homogen (Nasution dan Fitri, 2018). Dalam
metode ko-presipitasi ini menggunakan suhu yang rendah sehingga dapat
menghasilkan ukuran partikel yang kecil serta lebih homogen dibandingkan dengan
metode solid state.

Aktivitas degradasi terdoping yang diuji selama 120 menit pada kondisi pH 10
metilen biru dalam penelitian Yunus dan Eko (2020) menggunakan metode sono-ko-
presipitasi mampu mendegradasi limbah zat warna metilen biru dengan sangat baik
yaitu pada daerah paparan sinar tampak mampu mendegradasi sebanyak 76,4%

sedangkan pada daerah paparan sinar UV itu hanya berkisar 36,8%. Kemudian sedikit



banyaknya jumlah limbah yang terdegradasi itu juga tergantung pada lamanya waktu
penyinaran. Hal ini sejalan dengan penelitian Lestari dkk (2015) menyebutkan bahwa
waktu penyinaran yang paling optimal terhadap limbah zat warna metilen biru (MB)
itu adalah 50 menit lamanya, dengan lama penyinaran tersebut sudah dapat
mendegradasi limbah zat warna MB itu sebesar 96,81%.

Sebagaimana yang telah dijelaskan dalam penelitian Yunus dan Eko (2020) serta
Lestari dkk (2015), bahwa sedikit banyaknya jumlah limbah zat warna metilen biru
(MB) yang dapat terdegradasi itu tergantung pada lamanya waktu penyinaran, jenis
penyinaran dan tergantung pada kondisi pH limbah zat warna metilen biru (MB) yang
diujikan. Pada penelitian yang dilakukan oleh para peneliti ini disebutkan jika tidak
ada variasi konsentrasi limbahnya. Oleh karena itu, perlu dilakukan penelitian lanjutan
terkait variasi konsetrasi limbah zat warna metilen biru (MB) serta akan dilakukan
penggabunggan antara Titanium oksida- magnetite (Fe30,4). Dimana Titanium oksida
(TiO,) disini berperan sebagai fotokatalis sedangkan magnetite (Fe30,) itu sendiri
berperan sebagai adsorben alami yang dapat meningkatkan laju fotokatalis. Kemudian
akan menggunakan teknik fotodegradasi sebagai teknik mendegradasi limbah.

Namun dalam penelitian ini terlebih dahulu akan dilakukan sintesis magnetite
(Fe304 )-TiO, dengan Ko-Presipitasi. Kemudian pengkarakterisasian akan dilakukan
dengan beberapa pengujian yaitu Scanning Electron Microscope-Energy Dispresive X-
Ray (SEM-EDX), X-Ray Diffraction (XRD), dan Spektrofometri Sinar Ultra Violet-
Visible (Spektrofometri UV-Vis). Penelitian ini diharapkan mampu mengatasi
permasalahan-permasalahan yang ada dalam penguraian limbah zat warna sebelum di
alirkan ke sistem perairan sehingga dapat- mendukung teknologi yang ramah
lingkungan.

1.2. Rumusan Masalah
Adapun rumusan masalah yang diperoleh yaitu:
1. Apakah fotodegradasi dari magnetite (Fe30,4)-TiO, memiliki pengaruh terhadap
variasi konsentrasi limbah zat warna metilen biru?
2. Apakah waktu penyinaran dengan sinar UV pada fotodegradasi berpengaruh
terhadap variasi konsentrasi zat warna metilen biru menggunakan magnetite

(FE304)-Ti02 ?



1.3.

1.4.

1.5.

Tujuan Penelitian

Adapun tujuan penelitian yang diperoleh yaitu:

1.

Mengetahui fotodegradasi dari magnetite (Fe30,4)-TiO, memiliki pengaruh
terhadap variasi konsentrasi limbah zat warna metilen biru.

Mengetahui waktu penyinaran dengan sinar UV pada fotodegradasi
berpengaruh terhadap variasi konsentrasi zat warna metilen biru menggunakan
magnetite (Fe30,4)-TiO,.

Manfaat Penelitian

Adapun manfaat penelitian yang diperoleh yaitu:

1.

Bagi mahasiswa, dapat memberikan solusi serta rekomendasi dalam upaya
pengendalian serta pencegahan pencemaran air yang mengandung limbah zat
warna tekstil dengan menggunakan magnetite (Fe30,4)-TiO5 sebagai absorben
alami.

Bagi masyarakat, dapat memberikan solusi serta rekomendasi dalam upaya
pengendalian serta pencegahan pencemaran air yang mengandung limbah zat
warna tekstil dengan menggunakan magnetite (Fe30,4)-TiO,.

Bagi peneliti, dapat menjadi suatu pengalaman serta menambah wawasan
dalam mengaplikasikan pengetahuan yang telah diperoleh selama proses
belajar di Program Studi Teknik Lingkungan.

Batasan Penelitian

Batasan dalam penelitian ini1 adalah sebagai berikut:

1. Penelitian ini hanya meneliti kemampuan degradasi dari fotokatalis

magnetite (Fe30,4)-TiO, pada limbah zat warna metilen biru.

2. Jenis limbah zat warna metilen biru yang digunakan dalam penelitian ini adalah

limbah yang dibuat dalam skala laboratorium, untuk variasi konsentrasi
limbahnya yaitu: 1 ppm, 10 ppm, dan 20 ppm dengan konsentrasi magnetite
(F93O4)-Ti02 yaitu 1:1.

3. Untuk jenis sampel yang digunakan nanopartikel magnetite (Fe30,) pasir besi

yang diambil di Pantai Anoi, Kota Sabang.

4. Titanium Dioksida (TiO,) yang digunakan dalam penelitian ini adalah jenis

anatase.



5. Untuk jenis Spektrovotometer UV-Vis yang digunakan dalam penelitian ini
adalah Spektrovotometer UV-Vis tipe A dengan panjang gelombang yaitu 315-
400 nm, serta menggunakan lampu UV § watt sebanyak 6 buah.
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2.1. Limbah

Menurut UU No.32 tahun 2009 tentang Perlindungan dan Pengelolaan
Lingkungan Hidup, limbah adalah sisa suatu usaha dan/atau kegiatan. Limbah
adalah buangan yang dihasilkan dari suatu proses produksi baik industri
maupun domestik (rumah tangga). Limbah yang dihasilkan berdampak negatif
terhadap lingkungan. Limbah domestik dapat berupa air cucian (detergen),
kantong plastik, kaleng-kaleng bekas. Pada limbah industri dapat berupa lumpur,
air bekas pencucian, maupun gas-gas yang mengandung padatan (partikulat)
seperti halnya limbah zat warna pada industri tekstil. Limbah zat warna yang
dihasilkan dari industri tekstii umumnya merupakan senyawa organik, yang
dapat menyebabkan pencemaran lingkungan terutama lingkungan perairan
(Sunarsih, 2014).

Secara garis besar limbah dikategorikan kedalam 2 jenis yaitu limbah
organik dan limbah anorganik. Limbah organik merupakan limbah dari proses
penguraian secara alami yang dilakukan oleh mikroorganisme. Contoh limbah
organik seperti kotoran hewan, sisa tumbuhan dan sebagainya. Sedangkan
limbah anorganik merupakan limbah yang tidak terbaharui ataupun limbah
anorganik merupakan limbah yang sulit untuk didekomposisikan oleh
mikroorganisme, tidak dapat mengalami proses biodegradasi karena limbah
anorganik merupakan hasil dari rekayasa manusia biasanya harus dilakukan
penanganan lebih lanjut (Ramadhan dan Baptist, 2018).

Ada 3 sumber limbah anorganik, diantaranya dapat dikategorikan sebagai
berikut:

a) Sawage merupakan limbah yang dibuang atau sisa dari hasil kegiatan
industri maupun rumah tangga, seperti; detergen, pewarna pelarut dan

sebagainya,
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b) Refuse merupakan bahan sisa dari produksi atau proses industri ataupun
hasil sampingan dari kegiatan rumah tangga, misalnya botol plastik, baterai
dan sebagainya,

c) Industrial waste merupakan bahan buangan dari sisa-sisa kegiatan proses
industri seperti kawat logam, serpihan kaca, zat warna dan sebagainya
(Ramadhan dan Baptist, 2018).

2.1.1. Limbah Zat Warna

Zat warna merupakan senyawa organik tidak jenuh yang mengandung
gugus auksokrom dan gusus kromofor. Gugus kromofor berperan dalam
menghasilkan warna sedangkan gugus auksokrom berperan sebagai pelengkap
serta membuat molekul dapat larut dalam air. Klasifikasi zat warna berdasarkan
sumbernya terbagi akan dua yaitu zat warna alami dan zat warna sintetis. Zat
warna alami merupakan zat warna yang berasal dari tumbuhan, sedangkan zat
warna sintesis merupakan zat warna buatan atau zat warna yang berasal dari
pengolahan bahan kimia (Sari, 2022; Haryono dkk., 2018). Zat warna sintesis
juga dikenal dengan istilah zat warna organik tidak jenuh yang terdiri dari
senyawa fenol, hidrokarbon aromatik seperti benzene, toluene dan atrasena
serta turunan senyawa hidrokarbon yang mengandung nitrogen. Sebagian besar
zat warna yang dibuat itu juga memiliki resistensi terhadap lingkungan seperti
pH, suhu dan mikroba.

Limbah zat warna adalah limbah hasil dari proses produksi yang
dilakukan oleh satu badan usaha ataupun industri. Limbah zat warna juga
termasuk pada kategori limbah berbahaya dan beracun serta sangat sulit
didegradasi. Pada umumnya limbah zat warna yang dihasilkan dari industri
tekstil itu mengandung senyawa-senyawa yang bersifat non-biodegradable. Ada
pula beberapa faktor yang dapat mempengaruhi proses penyerapan limbah zat
warna di lingkungan yaitu waktu kontak, konsentrasi, suhu, massa media
penyerap dan pH (Sunarsih, 2014).

2.1.2. Limbah Zat Warna Metilen Biru

Methylene blue (MB) merupakan zat pewarna yang umum digunakan pada
industri tekstil dan senyawa ini memiliki gugus benzene sehingga sulit untuk

terurai secara alami (Nur dkk., 2022). Metilen biru juga dapat menyebabkan



gangguan keschatan jika terpapar secara akut ataupun dalam jangka panjang.
Adapun beberapa gangguan kesehatan yang sering muncul karena paparan zat
warna ataupun limbah dari metilen biru adalah meningkatnya detak jantung,
muntah, gatal-gatal, pembentukan heinz body, jaundice, iritasi kulit dan mata ,
serta pembentukan jaringan nekrosis pada manusia. Maka dari beberapa
gangguan kesehatan inilah perlu dilakukan pengolahan terhadap limbah zat
warna metilen biru baik itu menghilangkan warna (Maryudi dkk., 2021).

Sejalan dengan yang telah dijelaskan dalam keputusan Menteri
Lingkungan Hidup Nomor 51 Tahun 1995 tentang Baku Mutu Limbah Cair,
menyebutkan bahwa batas maksimum konsentrasi metilen biru dalam limbah
cair adalah 10 mg/L. Maka dari itu diperlukan adanya pengolahan limbah zat
warna metilen biru (MB) untuk mengurangi konsentrasinya di lingkungan.
Sebagian zat warna memiliki struktur molekul aromatis yang sangat stabil dan
ukuran molekulnya yang besar, sehingga sulit untuk mengolah secara biologi.
Dengan demikian, pengolahan zat warna pada limbah cair masih merupakan
masalah yang besar. Karakteristik zat warna metilen biru (MB) ditunjukkan
pada Tabel 2.1 dan struktur kimia MB ditunjukkan pada Gambar 2.1.

Tabel 2.1 Karakteristik zat warna metilen biru

Nama umum Metilen biru (Methylene blue)

Rumus Empiris Cig Hig N3SCI

Nomor C.L 52015

Nama C.IL Basic blue 9, Fenotiazinium klorida, Metil
violet

Kelas Thiazine kationik (heterosiklik aromatik)

Warna Bubuk  warna hijau tua yang akan

menghasilkan larutan warna biru tua bila

dilarutkan dalam air.

Sifat Merupakan zat warna yang bersifat basa,

dapat mengikat jaringan biologis,

pH 2-6 (jika berada di air 10g/L )

Massa molar (Berat 319.85 g/mol
Molekul)




10

Titik leleh 180 °C
Titik lebur 100-110°C (dengan dekomposisi)
Titik didih Terdekomposisi. Kecuali dinyatakan lain,

data diatas berlaku pada temperatur dan
tekanan standar ( 25 °C/ 77 °K), 100
kPa

Sumber:Azizah, 2018

H,C A CH
3 \N g r\ll/ 3

|
H4C CIP CH,

Gambar 2.1. Struktur Kimia Metilen Biru (MB)
Sumber: Azizah, 2018
416
992

2.2. Fotokatalis

Fotokatalis merupakan kombinasi dari suatu proses fotokimia dengan
proses katalisis. Fotokimia adalah suatu proses sintesis secara kimiawi dengan
melibatkan cahaya sebagai pemicu reaksinya dan guna mempercepat laju reaksi
kimianya. Sedangkan katalisis merupakan substansi yang dapat memeprcepat
laju reaksi tanpa adanya reaksi secara keseluruhan. Adapun katalis pada proses
ini disebut reaksi fotokatalis ini karena kemampuan dalam menyerap energi
foton (Setiyawati dkk., 2020).

Berdasarkan jenis katalisnya, proses fotokatalitik dibedakan menjadi 2
proses yaitu fotokatalitik homogen dan fotokatalitik heterogen. Fotokatalitik
homogen adalah suatu proses fotokatalitik yang terjadi pada suatu sistem dalam
satu fasa, dan biasanya berlangsung dengan batuan zat pengoksisdasi seperti
hidrogen peroksida dan ozon. Sedangkan fotokatalitik heterogen adalah suatu
proses fotokatalitik yang memanfaatkan bahan-bahan ataupun media
semikonduktor yang berupa serbuk ataupun partikel dan penggunaannya sebagai

fotokatalis yang dilakukan dalam suspensi.
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Fotokatalis merupakan alternatif dalam pengolahan limbah cair. Karena
proses fotokatalis dapat mengubah energi cahaya menjadi energi kimia dan
dalam prosesnya akan menghasilkan radikal hidroksil yang akan bereaksi
redoks dengan senyawa organik (polutan), sehingga air akan kembali jernih
karena terpisahkan dari limbah cair (Miyake dkk., 2015). Polutan ini diubah
menjadi O, dan H; yang lebih ramah lingkungan (Emin dkk., 2015).
Pengelohan limbah dengan fotokatalis membutuhkan material semikonduktor
seperti TiO, WO3 dan SnO, Beberapa material semikonduktor ini memiliki

tingkatan energi band gap yang berbeda ditunjukkan pada Gambar 2.2.

Anatase Rutile
- TiO, TiO» SnO>- WO-
o4 1  =—r
; 0 I I
- 3.2 3.0 3.5 2.7
=~ 2.0
-
3.0 —
4.0 — pH =0
0./0:*: +1.03 V

Gambar 2.2 Tingkat Energi Band gap dari Semikonduktor Logam Oksida
Sumber: Miyake dkk. 2015

Adapun beberapa bahan semikonduktor yang digunakan dalam proses
fotokatalitik heterogen adalah sebagai bahan semikonduktor tipe chalgonide
berupa TiO,, ZnO, ZrO, CeO, atapun sulfida berupa ZnS dan CdS.
Semikonduktor sendiri dapat ‘dimanfaatkan dalam proses fotokatalis, karena
memiliki celah pita energi (energy band gap) ataupun memiliki daerah energi
yang kosong diantara batas pita produksi dan pita valensi yang tidak
menyediakan tingkat-tingkat energi untuk mendistribusikan rekombinasi
elektron dan hole yang diproduksi oleh fotoaktivasi dalam semikonduktor.
Katalis semikonduktor ini dapat berfungsi jika diiluminasikan dengan foton
yang memiliki energi band gap yang melebihi ataupun memiliki foton yang
setara dan semikonduktor yang digunakan (Sunarsih, 2014).

Band gap adalah energi antara pita konduksi dengan pita valensi yang
menghasilkan pembawa arus. Adapun pita konduksi adalah tingkat energi yang

tiak terisi oleh eletron ataupun yang disbut dengan holes, tetapi elektron dapat
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tereksitasi kedalamnya sehingga diperoleh konduktiktivitas, karena perpindahan
elektrn yang mengisi holes dan menghasilkan arus ketika potensial
elektrodanya tercukupi. Sedangkan pita valensi adalah suatu tingkat energi yang
terisi leh elektron dengan keadaan energi yang rendah (Yuan dkk, 2015).
Potensial elektroda adalah suatu kuantitas yang menunjukkan proses oksidasi
dan reduksi yang terjadi pada suatu senyawa. Adapun besarnya energi bandgap
itu tergantung pada banyaknya elektron yang terbentuk oleh senyawa ataupun

atom (Sivakumar dkk, 2015).

2.2.1. Fotokatalis

Titanium merupakan unsur senyawa kimia dengan nomor atom 81 dan
berlambang Ti, logam berwarna kelabu tua dan bersifat amorf. Armorf adalah
salah satu jenis padatan yang memiliki struktur partikel yang tidak beraturan
dan sifatnya tidak memiliki bentuk geometri tertentu serta sifatnya tidak
menghablur (Aksan, 2013). Titanium dioksida atau dikenal dengan Titania, yang
secara alami merupakan oksida dari titanium. Beberapa keunggulan yang
dimiliki titania, diantaranya: memiliki sifat optik yang baik, tidak beracun,
harganya murah, memiliki aktivitas fotokatalis yang baik, semikonduktor
dengan band gap yang lebar, ketersediaan yang melimpah , tidak larut dalam air,
memiliki permukaan yang luas, stabilitas mekanik dan termal yang tinggi,
ramah lingkungan.Titania memiliki tiga jenis bentuk kristal, diantaranya: rutile,

anatase dan brookite (Sivakumar, dkk 2015) dapat dilihat pada Gambar 2.3.

5 % % w & “a s B
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Rutile Anatase Brookite

Gambar 2.3 Bentuk Kristal TiO,
Sumber: Sivakumar, dkk 2015
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Aktivitas TiO, murni dalam mendegradasi zat warna metilen biru dengan
sinar matahari sebagai sumber foton. Keunggulan TiO, antara lain, memiliki
kestabilan yang tinggi, ketahanan terhadap korosi, ketersediaan yang melimpah
di alam, dan harga yang relatif murah. Katalis TiO, memiliki 3 jenis struktur
kristal yaitu anatase, rutile dan brookite. Struktur kristal brookite sulit untuk
dipreparasi sehingga biasanya hanya struktur kristal rutile dan anatase yang
umum digunakan pada reaksi fotokatalitik. Secara fotokatalitik, struktur anatase
menunjukkan aktivitas yang lebih baik dari segi kereaktifan dibandingkan
dengan struktur rutile. TiO, anatase bersifat menstabil dan cenderung
bertransformasi menjadi rutile pada suhu tinggi sekitar 915°C (Wulandari, 2014).
Dalam penelitian fotokatalis ini akan menggunakan TiO, dengan struktur
anatase. Anatase sendiri dapat bekerja secara optimal dengan bantuan dari sinar
UV dalam mendegradasi pencemar serta memiliki luas permukaan yang lebih
besar dari TiO, dengan struktur
2.2.2. Mekanisme Fotokatalis Semikonduktor

Adapun proses mekanisme fotokatalisis semikonduktor TiO, itu dapat
menyerap radiasi antara fotokatalis dengan air maupun limbah. Fotokatalis
sendiri berperan untuk menyediakan lubang pada pita valensi (hv +) dan
radikal hidroksidil yang berguna untuk meningkatkan efektivitas.

2.3. Fotodegradasi

Fotodegradasi merupakan suatu proses peruraian senyawa dengan
bantuan energi foton. Adapun proses fotodegradasi membutuhkan fotokatalis
yang bersifat semikonduktor. Prinsip fotodegradasi yaitu adanya loncatan
elektron dari pita valensi ke pita konduksi pada logam semikonduktor jika
terkena suatu energi foton. Kemudian loncatan elektron ini mengakibatkan
terbentuknya lubang elektron (hole) yang dapat berinteraksi dengan pelarut (air)
guna terbentuknnya radikal OH. Radikal OH bersifat aktif dan dapat
menguraikan senyawa organik. Degradasi yang kompleks akan menghasilkan
CO, dan H,O yang baik untuk lingkungan sehingga dapat mengurangi faktor
regenerasi senyawa kimia, senyawa organik dan limbah.

Mawarni dkk (2021), menjelaskan bahwa salah satu teknik penguraian

senyawa zat organik berbahaya menjadi senyawa yang tidak berbahaya seperti
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CO, dan H,O ini dikenal dengan istilah fotodegradasi. Fotodegradasi dilakukan
dengan menggunakan fotokatalis yang umumnya berupa bahan semikonduktor.
Pada oksidasi fotokatalisis, cahaya UV memberikan energi yang dapat
digunakan untuk menghasilkan pasangan elektron dan lubang (hole). Pasangan
elektron-hole akan berdifusi ke permukaan partikel oksida yang mengoksidasi
polutan (Titdoy dkk., 2015). Adapun bentuk reaktor dalam proses fotodegradasi

limbah zat warna metilen biru ditunjukan pada Gambar 2.4.

b t——— * Water Om
l s TiO: Bnckwaste

water in - & —* Alagnetic Strer

_ S

Gambar 2.4 Reaktor Dalam Metode Fotodegradasi
Sumber: Titdoy dkk., 2015

2.4. Magnetit ( )

Pasir besi merupakan endapan pasir yang mengandung partikel magnet.
Adapun pasir besi yang berukuran nano sendiri bersifat ferimagnetik
serta  mengandung unsur hematite, magnetit, ~ silika, titanium dan
mangan.  Partikel magnetite (Fe30,)  berukuran nano, memiliki sifat
kimia dan fisis. Mineral oksida terdiri atas unsur magnetite (Fe30,),

( —Fe,03) , ( —Fey,03) , alumina (Al, O3) , rutile
(TiO,) dan ilmite (FeTiOz) dan silika ( SiO, ) (Ishaka dkk., 2021 dan
Puspitarum dkk., 2019).

Magnetite adalah mineral yang memiliki kandungan besi yang tinggi,
sedangkan hematit adalah salah satu mineral yang terkandung dalam kerak bumi
yang dangkal serta terdapat pula dipermukaan bumi (Nengsih, 2018). Adapun
komposisi yang terkandung dalam Aematite murni itu sendiri berkisar 70% besi
dan 30% oksigen (Puspitarum dkk., 2019). Adapun perbedaan kandungan
mineral yang terdapat dalam pasir besi tersebut disebabkan oleh proses
mineralisasi dan perbedaan tatanan geologi dari setiap wilayah. Kandungan

mineral pasir besi 88% bersifat magnetik (Ishaka dkk., 2021).
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Pasir besi mengandung unsur mineral utama magnetite (besi oksida) dan
titanomagnetite yang disertai dengan mineral pengotor seperti rutile, biotite,
piroksen dan kuarsa. Pasir besi berwarna abu-abu hingga kehitaman, terdiri dari
butiran halus berukuran 75-150 mikron, memiliki densitas 2-5 gr/ 3
(Puspitarum dkk., 2019). Berikut ini adalah sifat fisik dan magnetik dari
magnetite(Fes O4) ditunjukkan pada Tabel 2.2.

Tabel 2.2 Sifat fisik dan magnetik dari magnetite (Fe30,4)

Sifat Magnetite
Nama umum Pasir besi (magnetite)
Rumus Empiris Fe3;04
Warna abu-abu hingga kehitaman
Sifat magnetik Ferromagnetik
pH o
Titik leleh 1583-1598 °C
Densitas 518 gt/ 3
Struktur Kristal, kubus, rutile, anatase dan brookite
Struktur kristal Kubus
Tipe struktur Spinel
Gugus ruang Fd3m
Fes Oy Oksida (ILIII) Besi

Sumber: Ale Crivillero dkk., 2019

2.5. Spektrofotometri UV-Vis

Spektrofotometer merupakan instrumen yang umum digunakan untuk
menganalisis bahan  kimia baik secara kualitatif maupun kuantitatif.
Spektrofotometri adalah metode pengukuran kuantitatif yang didasarkan pada
pengukuran absorbsi (penyerapan) radiasi gelombang elektromagnetik ataupun
berguna untuk mengukur spektrum cahaya atau panjang cahaya tampak yang
terjangkau dan dapat di ukur dengan nilai absorbansi dan transmisi (Ahmad
dkk., 2018).

Spektrofotometri merupakan suatu metoda analisa yang didasarkan pada

pengukuran serapan sinar monokromatis oleh suatu laju larutan berwarna pada
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panjang gelombang spesifik dengan menggunakan monokromator prisma atau
kisi difraksi dengan detektor forotube. Benda bercahaya seperti matahari atau
bohlam listrik memancarkan spektrum yang lebar terdiri atas panjang
gelombang. Panjang gelombang yang dikaitkan dengan cahaya tampak itu
mampu mempengaruhi selaput pelangi mata manusia dan karenanya
menimbulkan kesan subyektif akan ketampakan (vision). Dalam analisis secara
spektrofotometri terdapat tiga daerah panjang gelombang elektromagnetik yang
digunakan, yaitu daerah UV (200 — 380 nm), daerah visible (380 — 700 nm),

daerah inframerah (700 — 3000 nm) (Pelivanov dkk., 2018).

Spektrofotometri UV-Vis adalah pengukuran serapan cahaya di daerah
ultraviolet (200-3500 nm dan sinar tampak (350-8000 nm) oleh sutu senyawa.
Adapun serapan cahaya UV-Vis atau cahaya tampak mengakibatkan transisi
elektronik berupa promosi elektron-elektron dari orbital keadaan sara yang
berenergi rendah ke orbital dengan keadaan tereksitasi berenergi lebih rendah
(Dachriyanus, 2004; Prihhapso dkk., 2020). Prinsip kerja spektrofotometri UV-
Vis adalah interaksi yang terjadi antara energi yang berupa sinar monokromatis
dari sumber sinar dengan materi yang berupa molekul. Besar energi yang
diserap tertentu dan menyebabkan elektron tereksitasi dari ground state ke
keadaan tereksitasi yang memiliki energi lebih tinggi. Serapan tidak terjadi
seketika pada daerah ultraviolet-visible untuk semua struktur elektronik tetapi
hanya pada sistem-sistem terkonjugasi, struktur elektronik dengan adanya ikatan
p dan non-bonding elektron (Ahmad dkk., 2018).

Pada umumnya terdapat dua tipe instrumen spektrofotometer, yaitu
single-beam dan double-beam.

a) Single-beam digunakan untuk kuantitatif dengan mengukur absorbansi pada
panjang gelombang tunggal. Single-beam instrument mempunyai beberapa
keuntungan yaitu sederhana, harganya murah, dan mengurangi biaya yang
ada merupakan keuntungan yang nyata. Beberapa instrumen menghasilkan
single-beam instrumen untuk  pengukuran sinar ultra violet dan sinar
tampak. Panjang gelombang paling rendah adalah 190-210 nm dan paling
tinggi adalah 800-1000 nm (Suhartati, 2017). Adapun instrumen

spektrofotometer single-beam ditunjukkan pada Gambar 2.5.
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Gambar 2.5 Single-beam instrument
Sumber: Suhartati, 2017

b) Double-beam dibuat untuk digunakan pada panjang gelombang 190 sampai
750 nm. Double beam mempunyai dua sinar yang dibentuk oleh potongan
cermin yang berbentuk V yang disebut pemecah sinar. Sinar pertama
melewati larutan blanko dan sinar kedua secara serentak melewati sampel.
Sumber sinar polikromatis, untuk sinar UV adalah lampu deuterium,
sedangkan sinar Visible atau sinar tampak adalah lampu wolfram.
Monokromator pada spektrometer UV-Vis digunakan lensa prisma dan filter
optik. Sel sampel berupa kuvet yang terbuat dari kuarsa atau gelas dengan
lebar yang bervariasi. Detektor berupa detektor foto atau detektor panas,
berfungsi menangkap cahaya yang diteruskan dari sampel dan
mengubahnya menjadi arus listrik (Suhartati, 2017). Adapun instrumen

spektrofotometer double-beam ditunjukkan pada Gambar 2.6.

‘x?i::ns////"' H Pheto diode

‘ pr e | i
|

Sample

Gambar 2.6 Double-beam instrument
Sumber: Suhartati, 2017
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2.6. Metode Ko-Presipitasi

Metode ko-presipitasi merupakan suatu metode sintesis senyawa yang
didasarkan pada pengendapan lebih dari satu substansi secara bersama ketika
senyawa tersebut melewati titik jenuh. Produk dari metode ko-presipitasi
memiliki ukuran partikel yang lebih kecil dan lebih homogen (Nasution dan
Fitri, 2018). Metode kopresipitasi merupakan metode yang paling efektif karena
dapat dilakukan pada kondisi lingkungan yang normal dan dalam sintesisnya
metode ini menggunakan pasangan asam dan basa, dimana asam berfungsi
sebagai pelarut dan basa membawa zat terlarut ke bawah sehingga terbentuk
endapan yang dikehendaki. Sintesis nanomagnetik dengan metode ko-presipitasi
diharapkan memiliki sifat monodisfersif, dimana partikel terdistribusi secara
merata atau seragam (Mairoza dan Astuti, 2016). Selain itu, metode ko-
presipitasi juga merupakan metode yang sederhana dan murah dalam biaya
operasional, sehingga metode ini menjadi salah satu teknik pembuatan

nanomagnetik yang sering digunakan (Perdana dkk., 2014).

2.7. X-ray Diffraction (XRD)

X-ray Diffraction (XRD) merupakan salah satu metode standar yang
digunakan untuk mengkarakterisasikan bahan. Adapun Prinsip kerja X-ray
Diffraction (XRD) secara umum adalah XRD terdiri dari tiga bagian utama
yaitu tabung sinar-X, objek sampel dan detector sinar-X yang berisi katoda
yang memenaskan filament, sehingga menghasilkan electron. Ketika electron
memiliki tingkat energy yang tinggi dan bertabrakan dengan elektron pada
benda sehingga sinar-X diproduksi. Objek dan detector berputar untuk
menangkap dan merekan intensitas pantulan sinar-X.

X-Ray Diffraction (XRD) adalah teknik analisis cepat non-destruktif
yang digunakan untuk identifikasi fase bahan kristal dan dapat memberikan
informasi tentang dimensi unit sel. Bahan yang dianalisis adalah dapat berupa
bahan padat (terutama yang mempunyai struktur kristal) berbentuk powder atau

tepung.
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Berikut ini beberapa studi penelitian terdahulu mengenai fotodegradasi

limbah zat warna metilen biru dapat dilihat pada Tabel 2.3.

No. Penulis Fotokatalis Sinar Limbah Hasil Penelitian
Cahaya
1. |Pradipta dkk., | Nanokomposit | Penyinaran | Fotoreduksi | Fotokatalis Nanopartikel Fe30,/
(2021). Fe; 04/ TiO, uv Limbah TiO, dapat mereduksi ion Ag(l)
(lampu Ion Perak dalam larutan AgNO3
uv) @ berlangsung efektif pada pH 6
selama 90 menit penyinaran
sinar UV tersebut mampu
mendegradasi sebesar 98,60 % .
2. Lestari dkk., | Fotokatalis Sinar Methylene | Semakin lama penyinaran maka
(2015). TiO, -N/Zeolit | Matahari, Blue semakin banyak methylene blue
Sinar UV- yang terdegradasi, lama
Vis penyinaran optimal pada sinar
matahari adalah 50 menit
dengan hasil degradasi sebesar
96,81%.
3. Yunus dan Sintesis Fej Sinar UV Methylene | Aktitivitas degradasi 5 mg
Eko, (2020). | 0,/TiO, dan sinar Blue Fe30,4/ TiO, terdoping Cu
tampak selanjutnya di uji selama 120

menit pada kondisi pH 10
didalam larutan metilen biru 5
ppm. Hasil degradasi sebesar
76,4% pada daerah paparan

sinar tampak.




BABIII
METODELOGI PENELITIAN

3.1. Rancangan Penelitian

Adapun pada penelitian ini menggunakan pendekatan secara kuantitatif,
yaitu dengan metode eksperimen yang dilakukan secara langsung di laboratorium.
Limbah zat warna metilen biru adalah sampel yang digunakan sebagai untuk
penelitian proses fotodegradasi dengan penyinaran menggunakan katalis. Dalam
Penelitian ini juga menggunakan pasir besi yang diambil secara langsung dari
pantai Anoi Itam, Sabang. Pasir besi ini diolah menjadi magnetit untuk
dicampurkan dengan TiO, sebagai katalis, yang selanjutnya dilakukan proses
degradasi. Degradasi limbah zat warna metilen biru dengan proses fotokatalis
magnetite( Fe30,4) - TiO, dengan menggunakan variasi konsentrasi limbah yang
dibuat dalam skala laboratorium yaitu : 1 ppm, 10 ppm, dan 20 ppm dengan
konsentrasi fotokatalis magnetite (Fe30,4)-TiO, yaitu 1:1.

Dalam Penelitian ini terdiri dari beberapa tahapan yaitu dimulai dari
identifikasi masalah yang akan diteliti. Selanjutnya studi literatur untuk
meyelesaikan persoalan dengan menelusuri sumber-sumber tulisan yang pernah
dibuat sebelumnya dan menjadikannya sebagai sumber referensi, karena dalam
penelitian yang dijalankan tentunya seorang peneliti harus memiliki wawasan luas
terkait objek yang akan diteliti. Tahapan selanjutnya yaitu melakukan preparasi
pasir besi dan sintesis magnetit pasir besi. Pada tahapan ini pasir besi dipisahhkan
dari pengotornya kemudian diolah menjadi magnetit yang selanjutnya akan
dicampurkan dengan TiO, sebagai katalis. Lalu menentukan XRD, SEM-EDX,
dan VSM terhadap sampel. Selanjutnya melakukan penelitian dan uji sampel.
Tahapan terakhir yaitu dilakukan analisis data guna untuk mengetahui data yang
diperoleh selama penelitian dan mendapat hasil dan kesimpulan untuk menjawab

semua rumusan masalah dalam penelitian ini.
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Proses Penggabungan Fotokatalis Magnetit (Fe30,) — TiO, dengan massa rasio 1:1

v

/ Proses Pengujian Katalis : uji XRD, uji SEM, dan uji VSM.

|

Proses Pembuatan Larutan :

1. Pembuatan Larutan Induk

Degradasi limbah metilen
biru variasi konsentrasi
limbah metilen biru yaitu
1 ppm, 10 ppm, dan 20
ppm ?

Ya

Analisa data dan hasil

Kesimpulan dan Saran

Gambar 3.1 Diagram Alir Penelitian
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3.2. Waktu dan Lokasi Penelitian
3.2.1. Waktu Penelitian

Penelitian degradasi limbah zat warna metilen dengan menggunakan
fotokatalis magnetite (Fe30,4) — TiO, ini dilaksanakan dengan perkiraan waktu
berlangsungnya kurang lebih 3 bulan dimulai dari Februari-April 2024 dengan semua
proses tahapan dimulai dari pengambilan sampel dan perlakuan data sampel di

laboratorium hingga mendapatkan kesimpulan dan analisis data.

3.2.2. Lokasi Penelitian
a. Lokasi Pengambilan Sampel Pasir Besi
Sampel pasir besi yang akan digunakan dalam proses fotokatalisis sebagai
adsorben yang akan digabungkan katalis TiO, dengan dalam penelitian ini diambil
dari Pantai Anoi Itam, Kecamatan Sukajaya, Kota Sabang. Adapun peta lokasi
pengambilan sampel dapat dilihat pada Gambar 3.2. dibawah ini.

961848 961970 | GAMBAR 12

FETA LOKAS] FENGAMMBILAN XAMIFLL FASTR BESL

PANTAL ANOLTTAM, KECAMATAS SURAUAYA, KOTARABANG

e

PROGRAN STURI TEENIK LINGETNGAS
FAKTLTAS SAINS DAN TURNOLOLT
UNPVERSITAS 1AM NFGERI AR RAMRY
TRARTRRALAM - RANTU AT

| TUGAS AKHIR

f KEMAMPUAN FOTOKATALIS MAGNETIT Fedd 1002
| TERBLADAR VAURDAAT KONSENTRASH LIVIAREAT W AR
METILES BIRE ( Meakrvions Biuty

-+
T Somber ety

SYAREFAH EAUDEATUL JINAN

NI 180202

SRINENGSIIL 550, MLSI

NIDN. 1030088501

Gambar 3.2 Peta Lokasi Pengambilan Sampel Pasir Besi (Fez O,)
Sumber: Google Earth, 2023

b. Lokasi Penelitian

Penelitian dari sintesis dan degradasi dari sampel pasir besi ini akan dilakukan di
Laboratorium Multifungsi Universitas Islam Negeri Ar-Raniry Jl. Lingkar Kampus,
Rukoh, Kec. Syiah Kuala, Kota Banda Aceh.



3.3. Bahan dan Alat-alat Penelitian
3.3.1. Bahan-Bahan Penelitian
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Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini terdapat pada Tabel

3.1 sebagai berikut :

Tabel 3.1. Bahan-bahan dalam penelitian

No. | Nama Bahan

Kegunaan

Gambar

1 | TiOy anatase
bubuk

Katalis untuk proses
fotokatalis

(Sumber: Kiswanti dan Pratapa,
2013)

2 | Metilen Biru

Sampel yang akan diteliti
dan di degradasi

4
o |

:

(Sumber: Dokumentasi Pribadi)

3 | Akuades Pembersih alat-alat dari l‘- _
zat pengotor . 4
i r—Ye
=
(Sumber : Dokumentasi Pribadi)

4 | Etanol Pelarut bahan kimia l

! »,

(Sumber: Wikipedia)

5 | NH4OH Larutan pembersih

(Sumber: Wikipedia)
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HCI 37%

Larutan disinfektan

(Sumber: Dokumentasi Pribadi)

Pasir Besi

Perekat sampel limbah

N
(Sumber: Dokumentasi Pribadi)

3.3.2. Alat-Alat Penelitian

3.2 sebagai berikut :

Adapun alat-alat yang digunakan pada penelitian ini terdapat pada Tabel

Table 3.2. Alat-alat dalam penelitian

No. Nama Alat Kegunaan
1 | Gelas Beaker Wadah sampel
2 | Erlenmenyer Wadah bahan kimia cair
dan digunakan dalam
proses tritasi untuk
menampung larutan.
(Sumber: Dokumentasi Pribadi)
3 | Kertas saring Pemisah zat padat pada
cairan ’ -
|
v
(Sumber: Dokumentasi Pribadi)
4 | Pengaduk Pengaduk sampel dan
magnetit larutan
(Stirrer)

(Sumber: Dokumentasi Pribadi)
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5 | Furnace Untuk memanaskan
bahan atau benda dengan
suhu yang tinggi hingga
menjadi abu. . S
(Sumber:Wikipedia )
6 | Lumpang dan alu | Penghalus magnetit
(Sumber: Dokumentasi Pribadi)
7 | Ayakan Pemisahan zat atau
berjenjang partikel kecil N
( ( 'S
f.-;_. .'; H'\‘.“:Ej
(Sumber: Dokumentasi Pribadi)
8 | Neraca analitik Menimbang suatu larutan
e v
9 | Oven Pengeringan sampel
(Sumber: Dokumentasi Pribadi)
10 | Spektrovotometer | Pengukur absorban suatu
UV-Vis sampel

—

(Sumber: Dokumentasi Pribadi)
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11 | X-Ray Menentukan struktur
Diffraction Kristal
XRD
(XRD) -
(Sumber: Wikipedia)
12 | Centrifuge Pemisahan supernatant
dari solid pada tiap
interval analisa sebelum
diukur absorbannya
menggunakan g
spektrofotometer Uv-vis.
(Sumber: Wikipedia)
13 | Shaker water Pencampur larutan — _
bath @; = 9
) e
(Sumber: Sumardi dan Untara,
2020)
14 | Lampu UV Pencahayaan dalam
8 Watt (sebanyak | reaktor
6 buah)
(Sumber: Dokumentasi Pribadi)
15 | VSM (Vibrating | Mengetahui sifat magnetit
Sample fotokatalis
Magnotometer) @y ;
4 am_‘.
J e
(Sumber: Tebriani, 2019)
16 | SEM (Scanning | Menentukan komposisi

Electron
Microscope)

nanopartikel

(Sumber: Laboratorium Terpadu
Undip)
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17 | Magnet Batang | Untuk memisahkan pasir
besi

(Sumber: Dokumentasi Pribadi)

3.4.Prosedur Penelitian
3.4.1. Teknik Preparasi Pasir Besi
Tahapan preparasi pasir besi itu sendiri bertujuan untuk memisahkan pasir
besi dari pengotor dan menghaluskan ukuran pasir besi agar memudahkan proses
sintesis. Berikut ini adalah tahapan preparasi dari pasir besi yaitu:
® Proses pemisahan pasir besi alami dari pengotornya dilakukan dengan
menggunakan magnet batang sebagai media pemisah.
® Kemudian hasil dari pemisahan pasir besi itu diayak dengan menggunakan
ayakan 100 mesh guna didapatkan ukuran yang relatif sama.
® Lalu pasir besi yang sudah dipisahkan itu digiling dengan menggunakan

lumpang, dicuci dengan akuades dan dikeringkan menggunakan oven.

3.4.2. Teknik Sintesis Pasir Besi

Setelah proses prepasrasi pasir besi selesai dilakukan maka proses selanjutnya
adalah dilakukannya proses sintesis pasir besi dengan menggunakan metode
kopresipitasi. Berikut ini beberapa tahapan sintesis pasir besi yaitu:

1) Diambil sebanyak 20 gr pasir besi, kemudian dimasukkam kedalam gelas
beaker dan dicampur dengan 50 ml HCI 37%, lalu diaduk dengan kecepatan 800
rpm dan dipanaskan dengan suhu 80°C selama 30 menit lalu didinginkan serta
disaring dengan kertas saring.

2) Lalu, larutan hasil saringan di campurkan dengan 6,5 M NH4OH
(ammonia) dengan rasio 1:5 secara titrasi dan diaduk dengan kecepatan 800 rpm
dan suhu 80°C selama 30 menit. Untuk mendapatkan serbuk nanopartikel
Fes0q.

3) Kemudian larutan hasil proses metode ko-presipitasi dicuci dengan akuades
guna menghilangkan basa hingga mencapai pH netral dan endapan disaring.
Setelah kering, lalu serbuk itu dihaluskan dengan lumpang dan diayak dengan

ayakan 200 mesh.
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4) Serbuk magnetite (Fe30,4) yang dihasilkan kemudian disimpan dalam botol
berukuran kecil dan ditutup dengan rapat untuk dilakukan karakterisasi

selanjutnya.

3.4.3.Proses Penggabungan Magnetit (Fe;O4) Dengan TiO;

Tahapan selanjutnya, setelah selesai proses sintesis pasir besi itu dilanjutkan
dengan dilakukannya proses penggabungan magnetit (Fe3sOs4) dengan TiO: yaitu
sebagai berikut.

1. Proses sintesis Fe3Os—TiO, diawali dengan mencampurkan TiO: anatase 2 gr
dengan 2 gr Fe;O4 dengan rasio 1:1 dan larutan campuran ditambahkan Etanol
dengan konsentrasi 33% hingga mencapai pH netral lalu dilakukan pengandukan
menggunakan shaker selama 30 menit dengan kecepatan aduk 130 rpm.

2. Lalu, kemudian disaring menggunakan kertas saring dan dikeringkan dengan
oven kemudian di lumpang sehingga menghasilkan katalis.

3. Kemudian endapan yang dihasilkan diberi perlakuan kalsinasi pada suhu 500°C

selama 2 jam.

3.4.4.Pengujian Katalis Magnetit (Fe3O4) -TiO>
Hasil sintesis yang telah dilakukan kemudian akan dilakukan uji X-ray
diffraction (XRD), Scanning Electron Microscope (SEM), dan Vibrating Sample

Magnotometer (VSM).

1) Dilakukan Uji X-ray diffraction (XRD) di laboratorium MIPA Universitas Syiah
Kuala guna mengidentifikasi dan menentukan struktur fasa nanopartikel pada
katalis.

2) Selanjutnya dianalisa komposisi nanopartikel menggunakan uji Scanning Electron
Microscope (SEM) dilakukan di laboratorium Politeknik Lhouksmawe.

3) Kemudian, di uji dengan menggunakan Vibrating Sample Magnotometer (VSM)
guna mengetahui sifat magnetit fotokatalisnya, sampel akan di uji pada Badan

Tenaga Nuklir Nasional (BATAN), Serpong, Tanggerang Selatan, Banten.
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3.4.5. Desain Reaktor Fotokatalis

Pada penelitian ini, akan berlangsung proses fotokatalis yang dilakukan dalam
sebuah reaktor tertutup yang didesain dengan dimensi panjang 35 cm, lebar 25 cm, dan
tinggi 38 cm. Adapun di dalam reaktor ini dilengkapi dengan enam buah lampu UV-A
dengan daya 10 Watt, kemudian masing-masing 2 lampu terletak di sisi kanan, 2
lampu di sisi kiri serta 2 lampu di bagian atas kotak (penutup). Jarak antara lampu
dengan air limbah metilen biru (MB) baik itu di bagian sisi kanan kotak, sisi kiri kotak
dan bagian atas kotak adalah 6 cm.

Adapun energi yang dihasilkan dari lampu UV yang ada dalam reaktor ini
dapat mengaktifkan Titanium Dioksida (TiO,) sehingga dapat digunakan dalam proses
fotokatalisis. Kemudian dinding reaktor itu sendiri dilapisi dengan aluminium foil
berfungsi untuk reflektor yang mengarahkan cahaya menuju sampel limbah metilen
biru (MB). Sebagai tempat sampel limbah metilen biru (MB), digunakan gelas beaker
1000 ml guna diletakkan diatas kot plate, lalu diaduk dengan magnetit stirrer dengan
kecepatan 400 rpm dengan penyinaran dari lampu UV didalam reaktor tertutup.

Berikut ini rancangan desain reaktor tertutup dapat dilihat pada Gambar 3.3.

38 cm
6 cm 6 cmy -
38 cm

Lampu UV

25cm

Aluminium Foil
35 cm

Beaker Glass

Magnetic Stirer
Hotplate

Gambar 3.3. Desain Reaktor Fotokatalis (reaktor tertutup)
Sumber: Microsoft Paint 3D

3.5. Proses Pembuatan Larutan
3.5.1. Pembuatan Larutan Induk
Adapun langkah-langkah dalam pembuatan larutan induk MB 100 ppm yaitu:
1) Larutan stok MB 100 ppm dibuat dengan cara menimbang sebanyak 100 mg
padatan metilen biru (MB) lalu dilarutkan.
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2) Kemudian proses pelarutan dilakukan dengan menuangkan sedikit demi sedikit
akuades hingga padatannya larut.

3) Jika sudah larut maka larutan dipindahkan kedalam wadah labu ukur 1 L, lalu
ditambahkan akuades hingga volumenya tepat 1 L.

4) Larutan kemudian dikocok hingga benar-benar homogen. Selanjutnya larutan

MB 100 ppm siap untuk digunakan.

3.5.2. Pembuatan Larutan Standar
Adapun langkah-langkah dalam pembuatan larutan deret standar dari larutan
induk MB 100 ppm yaitu:
1) Disiapkan 3 gelas beaker, kemudian masing-masing gelas diisikan larutan deret
standar dengan konsentrasi 1; 10; dan 20 ppm dibuat dari larutan induk MB
100 ppm yang dilarutkan dalam 25 mL akuades.
2) Masing-masing gelas beaker yang telah diisikan larutan deret standar dengan
konsentrasi MB yaitu 1; 10; dan 20 ppm tersebut sebanyak 50 mL sebagai

larutan standar, menggunakan rumus berikut:

ViM; = VoM,
Dimana :
V; = Volume sebelum pengenceran (ml)
M; = Konsentrasi sebelum pengenceran (ppm)
V, = Volume setelah pengenceran (ml)
M, = Konsentrasi setelah pengenceran (ppm)

3.5.3. Proses Fotodegradasi Limbah Metilen Biru (MB) Menggunakan katalis
Magnetit (Fe3O4) — TiO:

Analisa degradasi limbah zat warna metilen biru (MB) sebelum dan sesudah
perlakuan pada sampel untuk mengetahui apakah ada perubahan pada sampel dengan
menggunakan spektrofotometer UV-Vis.

1. Limbah zat warna metilen biru (MB) yang telah diencerkan dengan konsentrasi 1;
10; dan 20 ppm dilakukan uji serapan optik menggunakan spektrofotometer UV-
Vis

2. Proses degradasi diawali dengan disiapkan 3 beaker glass yang diisi dengan

konsentrasi 1; 10; dan 20 ppm larutan limbah zat warna metilen biru (MB) ,



31

dimana tiap-tiap gelas beaker dimasukkan katalis Fe3O4-TiO2 dengan massa 0,75

gram atau tepatnya dengan perbandingan 1:1.

. Selanjutnya gelas beaker dimasukkan ke dalam reaktor tetapi tidak dilakukan

penyinaran dan diaduk dengan kecepatan 400 rpm selama 30 menit untuk
dihomogenkan, sebelum dilakukan degradasi dengan variasi waktu 60 dan 90

menit.

. Selanjutnya, gelas beaker dimasukkan ke kotak reaktor yang akan diradiasi

menggunakan sinar UV dengan variasi waktu masing-masing, sebelum
dilakukan degradasi selama 60 dan 90 menit. Kemudian selama proses

penyinaran dengan sinar UV larutan diaduk menggunakan magnetit stirrer.

. Setelah proses radiasi, limbah diambil 20 ml dari masing-masing gelas beaker

untuk disentrifugasi dengan kecepatan 4000 rpm selama 5 menit.

. Hasil endapan yang diperoleh dari masing-masing beaker glass diukur

absorbansinya menggunakan spektrofotometer UV-Vis pada panjang gelombang

maksimum dari larutan pestisida, sehingga diperoleh konsentrasi zat warna MB.

. Selanjutnya, efektivitas fotodegradasi limbah zat warna metilen biru (MB)

dengan bahan fotokatalis Fe3O4-TiO>dan sinar spektrofotometer UV-Vis dapat

ditentukan dengan perhitungan persentase dari proses degradasi.

3.6. Analisis Data

1.

Ukuran kristal dari pengujian XRD dapat ditentukan dengan menggunakan

tetapan Debye-Scherrer pada persamaan 3.1

D = ukuran partikel katalis magnetit TiO, (nm),
= panjang gelombang radiasi,
K =Konstanta (0,9),
= luas lebar setengah puncak dalam suatu radian,

= sudut puncak dalam satuan derajat.

Proses yang dilakukan terhadap karakteristik alat VSM yang akan menghasilkan
informasi besaran-besaran sifat magnetik sebagai akibat perubahan medan
magnet luar yang digambarkan dalam kurva histerisis. Alat VSM ini adalah

salah satu jenis peralatan yang digunakan untuk mempelajari sifat magnetik



32

suatu bahan. Sifat magnetik pada bahan terjadi sebagai akibat dari perubahan
suhu, dan sifat-sifat magnetik sebagai fungsi sudut pengukuran ataupun kondisi
anisotropik bahan.

Kemudian persentase daripada hasil degradasi limbah zat warna metilen biru
(MB) oleh pasir besi Fe3O4-TiO, akan dihitung pada persamaan 3.2

menggunakan rumus :

% = °°C‘C XL00 vt oo een e e (322)
0
Dimana :
% = Persen degradasi
Co = konsentrasi awal

c = konsentrasi setelah penyinaran



BAB IV
HASIL DAN PEMBAHASAN

4.1. Proses Preparasi dan Sintesis Pasir Besi

Sebelum  dilakukan  proses fotodegradasi  magnetit (Fe304) — TiO,
terhadap larutan zat warna metilen biru (MB), terlebih dahulu dilakukan
preparasi pasir besi. Pasir besi itu sendiri memiliki kemampuan yang
sangat baik dalam mendegradasi dan menfiltrasi larutan serta mengandung
material magnetit. Material magnetit ini terlebith dahulu harus dipreparasi
dan disintesis. Hasil daripada preparasi dan sintesis pada pasir besi
(magnetit) dapat dilihat pada Gambar 4.1. Berdasarkan penelitian yang telah
dilakukan, pasir besi yang belum dipreparasi dan disintesis ini cenderung
memiliki tekstur yang kasar dan berukuran sedikit lebih besar dan masih
bercampur dengan pasir. Adapun pasir besi yang lakukan preparasi itu
memiliki tekstur yang halus dan berwarna abu-abu, sedangkan pasir besi yang
telah ~disintesis menjadi magnetit itu memiliki tekstur yang halus dan

berwarna hitam pekat yang dapat dilihat pada Gambar 4.1.

(a) pasir besi kotor (b) Pasir besi yang (c) Pasir besi (d) Pasir besi yang

setelah diayak

sudah dipisahkan sudah dikeringkan

dengan ayakan 100 dengan oven
mesh
Gambar 4.1. Hasil daripada preparasi dan sintesis pada pasir besi
4.2. Proses Penggabungan magnetit —
Proses penggabungan magnetit dengan TiO, dapat dilihat pada Gambar
4.2. Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan, sebelum di kalsinasi
magnetit terlebih dahulu digabungkan dengan TiO, dengan rasio 1:1, lalu

ditambahkan laturan etanol dengan konsentrasi 33%, kemudian baru

dilakukan pengadukan menggunakan shaker dengan kecepatan 130 rpm
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selama 30 menit lamanya. Adapun proses penggabungan magnetit dengan

TiO, dapat dilihat pada Gambar 4.2.

(a). magnetit (b). TiO, (¢). shaker

Gambar 4.2. Proses penggabungan magnetik dengan TiO,

Berikut ini adalah penampakan fisik daripada magnetit sebelum
eksperimen yang memiliki tekstur yang halus dan berwarna hitam pekat,
sedangkan magnetit yang telah digabungkan dengan TiO, dan setelah
dilakukan cenderung memiliki tekstur yang lebih halus serta cenderungnya
berwarna  kemerah-merahan setelah melalui di kalnasi menggunakan furnace pada

pada suhu 500°C selama 2 jam yang dapat dilihat pada Gambar 4.3.

\ . A
\ u >

(a) Pasir besi setelah penambahan HCI (b) magnetit (Fe30,4) — TiO, sesudah di
dan NH;OH masuk kedalam furnace pada suhu 500°C

selama 2 jam.

Gambar 4.3. Hasil dari proses penggabungan magnetit (Fes04) — TiO,

Penggunaan  magnetit ataupun material pendukung yang berperan
secbagai adsorben alami yang dikombinasikan dengan TiO, (material yang
didukung) ini merupakan salah satu  semikonduktor yang memiliki
kemampuan degradasi fotokatalik yang cukup baik serta diharapkan dapat
meningkatkan aktivitas dalam degradasi larutan zat warna metilen biru
(MB). Untuk mengetahui apakah proses katalis TiO, mempengaruhi struktur kristal,
maka baik itu magnetit maupun TiO, dikarakterisasi dengan menggunakan X-ray
Diffraction (XRD), Vibrating Sample Magnotometer (VSM), dan Scanning Electron
Microscope (SEM).
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4.3. Karakterisasi Magnetit—

Struktrur kristal magnetit— TiO, ini terlebih dahulu dilakukan beberapa
uji karakterisasi menggunakan XRD), VSM, dan SEM.
4.3.1. Karakterisasi Magnetit— dengan X-ray Diffraction (XRD)

Pengujian magnetit- TiO, dengan metode XRD dilakukan untuk

mengindetifikasi struktur fasa, sudut teta dan nilai difraksi antar bidang (hkl) Oleh
karena itu perlu data awal dari TiO,sebelum dicampurkan dengan magnetit. Difraksi
sinar-X (XRD) adalah suatu metode analisis yang berapan dalam menentukan
karakter mineral yang menyusun suatu kristal. Difraksi sinar-X dapat memperlihatkan
disitribusi  kerapan elektronik dari atom-atom penyusun suatu kristal dan
memeberikan data sudut-sudut difraksi (Citradewi, 2018). Metode ini didasarkan pada
prinsip difraksi sinar-X oleh atom-atom dalam material, yang menghasilkan pola
puncak yang khas untuk setiap fasa. Dengan menggunakan rumus Scherrer, ukuran
partikel dapat dihitung dari lebar puncak yang diukur pada sudut tertentu. Berikut
merupakan hasil uji karakteristik Magnetit— TiO, dengan XRD dapat dilihat pada
Gambar 4.4 dan grafik dari XRD Magnetit dan TiO, yang akan dianalisis dengan
merujuk pada data standar JCPDS 00-21-1272 untuk TiO2 anatase dan data standar
00-19-0629 untuk Magnetit seperti Tabel 4.1 berikut.

_- A |[ Magnetit- Ti0), ]
800. ! *:1 -Ti(d, |
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Gambar 4.4. Perbandingan Difraktogram Magnetit dan TiO>

Pola XRD Titanium Dioksida (TiO,) ini terdapat puncak tertinggi yang dapat
ditunjukkan pada sudut 20 = 25,22° yang memiliki ukuran kristal 28,03 nm.
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Kemudian dari puncak-puncak itu juga menunjukkan bahwa karakteristik kristal TiO,
yang digunakan dalam penelitian ini merupakan TiO, jenis anatase serta diperoleh
skala ukuran kristal nanometer. Adapun dari pola magnetit- TiO, ini juga terdapat
beberapa puncak tertinggi, yakni puncak tertinggi magnetit ditunjukkan pada daerah
20 = 43,21° yang memiliki ukuran kristal 29,94 nm serta puncak tertinggi TiO,
sendiri ditunjjuka pada daerah 26 = 25,23° dengan ukuran kristalnya yaitu 26,54 nm.
Maka, dari data inilah dapat dilihat bahwa dari proses sintesis ko-presipitasi
penggabungan magnetit- TiO, diperoleh skala ukuran nanometer dan memiliki sisfat
kristal yang cukup tinggi, sehingga mampu meningkatkan degradasi dalam proses

fotodegradasi. Adapun data XRD TiO,, magnetit-TiO> dapat dilihat pada Tabel 4.1

berikut.
Tabel 4. 1 Data XRD TiO», magnetit-TiO>
Rata-
Sudut Ukuran
Sudut 20 dA) d@A) FWHM rata
No Sampel 20 Intensitas kristal
Referensi Referensi | sampel (derajat) ukuran
sampel (nm)
(nm)
1 Titanium 25,24 25,23 3,52 3,5279 93 0,2904 28,03
Dioksida 37,77 37,72 2,38 2,3831 18 0,2743 30,60
(TiO2) 48,02 48,46 1,89 1,8771 10 0,3800 22,92
anatase 53,99 53,82 1,69 1,7020 18 0,2507 35,53 30,76
54,98 54,98 1,67 1,6688 15 0,2710 33,04
62,65 62,62 1,48 1,4823 14 0,3047 30,51
75,02 75,00 1,36 1,2653 11 0,2886 34,69
2 | Magnetit 30,05 30,30 2,97 2,9472 18 0,2450 33,59
(Fes04) 35,42 35,24 2,53 2,5447 16 0,3100 26,89
+ 43,05 43,21 2,10 2,0920 29 0,2853 29,95 348
TiO; 53,40 53,22 1,71 1,7198 12 0,1767 50,29 .
56,94 56,49 1,62 1,6277 16 0,3000 30,06
62,52 62,57 1,48 1,4834 19 0,2440 38,09
4.3.2.Karakterisasi Magnetit— dengan Scanning Electron Microscope
(SEM)

Karakteristik Scanning Electron Microscope (SEM) ini dilakukan di
Laboratorium  Politeknik ~Lhokseumawe. Uji  karakteristik ini  bertujuan
untuk dapat melihat struktur morfologi permukaan dari nanopatikel sampel

magnetit dan magnetit — TiO, . Adapun hasil dari uji Karakteristik
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Scanning  Electron  Microscope  (SEM) dari  sampel magnetit dan
magnetit— TiO, ditunjukkan pada Gambar 4.5.

.

x20,000 pm
11 Dec 2023

(c) Magnetit- TiO> pembesaran 20000 kali  (d) Magnetit-TiO> pembesaran 30000 kali
\ Gambar 4.5. Morfologi Magnetit-TiO2 :

Berdasarkan hasil pengukuran  Scanning  Electron Micros'copé (SEM)
yang tampak pada Gambar 4.5 diperoleh skala pengukuran partikel; (a)
magnetit 2 pm pada pembesaran 7000 kali, (b) skala 1 um pada i)embesaran
20.000 kali; (c) skala pengukuran partikel magnetit— TiO, yaitu sebesar 1 pm
pada pembesaran 20.000 kali dan (d) skala pengukuran 0,5 upm pada
pembesaran  30.000 kali. Hasil diatas telah menunjukk_an bahwa ukuran
paertikel magnetit dan magnetit— TiOz tidak beraturan. Hal ini terjadi
karena adanya penumpukan ataupun penggumpalan suatu partikel menjadi
satu, akibat adanya kontak dengan udara. Maka hal demikian ini dikenal
dengan istilah aglomerasi. Penurunan ukuran magnetit (Fe30,) dan magnetit— TiO,

sudah berhasil dilakukan meskipun dalam skala mikrometer (um).
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4.3.3.Karakterisasi Magnetit — dengan Vibrating Sample Magnotometer (VSM)
VSM berfungsi untuk mengetahui sifat magnetit pasir besi dalam bentuk kurva

histerisis. Pengujian dilakukan di Laboratorium Material Maju Puspiptek, Kawasan

Nuklir Serpong, Tangerang dengan sampel magnetit yang menggunakan pelarut 50 ml

HCI.

(emu/gram)

s
w

Momen Magnetik, M

Gambar 4.6. Kurva Histeresis magnetit(Fe30,4)-TiO,

Berdasarkan grafik pada Gambar 4.6, didapatkan hasil pengukuran magnetit
(Fe304) yang dilampirkan pada Tabel 4.2 berikut.
Tabel 4.2. Data sifat magnetik dari Magnetit — TiO, menggunakan Vibrating Sample

Magnotometer (VSM)
Variabel
Sampel Magnetisasi Saturasi Magnetisasi Medan Koersivitas
(Ms) (emu/g) Remanen (Mr) (He) (T)
(emu/g)
Magnetit — TiO, 14,21 5,78 -0,0218

Nilai remanen (Mr) berfungsi untuk mengetahui ukuran magnetisasi yang
tetap pada suatu bahan setelah medan magnet eksternal dihilangkan, nilai remanen
mempengaruhi energi produk pada kurva. Nilai saturasi (Ms) berfungsi untuk
menunjukkan batas maksimum magnetisasi yang dapat dicapai oleh suatu material
sedangkan nilai Hc adalah untuk mengetahui bagaimana kemampuan material

magnetit untuk menahan perubahan magnetisasi setelah terpapar medan magnet
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eksternal sehingga dari tiga variabel tersebut didapatkan hasil VSM Magnetit Fe3O4
menunjukkan bahwa magnetit ini bersifat super paramagnetit karena secara umum
bahan Fe3O4 tidak memiliki momen magnet dimana hal ini dapat menjadikan Fe3O4
terdistribusi dengan mudah didalam air serta mudah untuk dikumpulkan/disatukan
menggunakan magnet (Wardiyati dkk., 2016). Variabel magnetit yang didapatkan
berdasarkan hasil pengujian ini adalah 14,21 emu/gr pada nilai Ms (saturasi), 5,78

emu/gr pada nilai Mr (remanen) dan -0,0218 T pada Hc (koersivitas).

4.4.Penentuan Spektrum Serapan Optik Larutan Zat Warna Metilen Biru

Nilai panjang gelombang maksimum (A max) pada larutan zat
warna metilen biru (MB) setelah diidentifikasi menggunakan beberapa variasi
konsentrasi yaitu 1 ppm, 10 ppm, dan 20 ppm yang dilakukan pada daerah
tampak dengan rentang panjang gelombang 300-700 nm. Dari gambar 4.7
dibawah ini panjang gelombang larutan metilen biru terdapat pada A=300 nm
dan 2A=664 nm. Panjang gelombang maksimum yang digunakan dalam
penelitian ini yaitu pada A=664 nm dengan nilai absorbansi untuk konsentrasi
1 ppm yaitu 0,184312, untuk konsentrasi 10 ppm yaitu 0,394365, serta untuk
konsentrasi 20 ppm yaitu 0,739384.

Larutan Zat Warna MB

~d

(=T
o

J
- |

(o]

Absorbansi
£

300 340 380 420 460 500 540 580 620 660 700 740

Panjang Gelombang (nm)

—1 ppm 10 ppm 20 ppm

Gambar 4.7 Larutan zat warna MB dengan beberapa variasi konsentrasi 1, 10 dan
20 ppm
Setelah dilakukan pengujian UV-Vis untuk penentuan nilai panjang
gelombang larutan cair zat warna MB sebelum ditambahkan katalis
Magnetit (Fe30,4)-TiO,. Hasil UV-Vis larutan cair zat warna MB berada pada panjang
gelombang 664 nm yang dilampirkan pada Gambar 4.8 berikut.
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Larutan Zat Warna MB ditambahkan Magnetit-
Titanium Dioksida

0.4

Absorbansi

300 340 380 420 460 500 ) 540 580 620 660 700 740

Panjang Gelombang (nm)

1 PPM =10 PPM 20 PPM

Gambar 4.8 Hasil UV-Vis larutan zat warna MB setelah ditambahkan Magnetit-
TiO,dengan beberapa variasi konsentrasi 1, 10 dan 20 ppm berada pada

panjang gelombang 664 nm

Dari Gambar 4.8 di atas panjang gelombang larutan cair zat warna MB
dengan beberapa variasi konsentrasi setelah ditambahkan katalis Magnetit (Fe30,) -
TiO, juga memiliki panjang gelombang maksimum pada A=664 nm dengan nilai
absorbansi untuk konsentrasi 1 ppm yaitu 0,110801, untuk konsentrasi 10 ppm
yaitu 0,263481, serta untuk konsentrasi 20 ppm yaitu 0,661336. Kemudian dari
kedua hasil uji larutan MB yang dilakukan dengan spektrofotometri UV Vis ini maka
dapat dilihat hasil uji sebelum dan setelah ditambahkan katalis terhadap larutan MB
pada Tabel 4.3.

Tabel 4.3 Perbandingan absorbansi dari larutan MB sebelum dan setelah ditambahkan

pada larutan MB+Katalis
. Waktu Kontak
No, | Konsentrasi Absorbansi (A) (Menit) Perlakuan
| larutan MB
MB MB+Katalis
1. 1 ppm 0,184312 0,110801 :
30 menit Tanpa(l})elnylnaran
2. 10 ppm 0,394365 | 0,263481 (Gelap)
3. 20 ppm 0,739384 0,661336
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Berdasarkan Tabel 4.3, pada sampel larutan MB dengan konsentrasi 1 ppm
setelah penambahan katalis Magnetit (Fe304) - TiO, sebanyak 0,75 gram yang
kemudian diaduk menggunakan /ot plate dengan kecepatan selama 30 menit untuk
dihomogenkan itu terjadi perubahan yang cukup signifikan yaitu dimana sebelumnya
menyentuh nilai absorbansi 0,184312 kemudian turun menjadi pada nilai 0,110801.
lalu, pada konsentrasi larutan MB 10 ppm pula mengalami hal yang sama yakni dari
nilai absorbansi 0,394365 turun menjadi pada nilai absorbansi 0,263481. Hal yang
sama pula juga terjadi pada larutan MB konsentrasi 20 ppm yaitu 0,739384 menjadi
0,661336. Dapat dinyatakan bahwa dengan ditambahkan katalis Magnetit (Fe30,4) -
TiO, sebelum diberikan penyinaran (kondisi gelap) mampu mengadsorpsi larutan MB

yang ditunjukkan pada Gambar 4.9.

- A | -
(a) Larutan zat warna MB setelah (b) Larutan MB setelah ditambahkan

pengenceran tanpa katalis katalis dan diaduk selama 30 menit

Gambar 4.9 Variasi konsentrasi warna yang terjadi pada larutan zat warna MB

4.5. Pengaruh Waktu Terhadap Degradasi Larutan Zat Warna MB Pengaruh
Dengan Penambahan Katalis Magnetit( )—

Dalam proses fotodegradasi penentuan kondisi optimum dilakukan
pada degradasi lama waktu degradasi.Waktu degradasi optimum merujuk
pada waktu terdegradasi sampel yang akan memberikan konsentrasi
metilen biru di sisa yang paling sedikit. Dengan kata lain, bahwa
waktu degradasi optimum merupakan dimana waktu larutan sampel
metilen biru mengalami persentase degradasi paling tinggi. Larutan metilen
biru sebanyak 1000 ml ditambahkan katalis magnetit-TiO. sebanyak 0,75
gram dengan konsentrasi larutan 1 ppm, 10 ppm dan 20 ppm pada
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variasi waktu selama 60 dan 90 menit. Pengaruh waktu degradasi dengan
penambahan katalis pada masing-masing konsentrasi larutan MB dapat dilihat pada

Gambar 4.10.
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0.6
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Konsentrasi Larutan Zat Warna MB

Gambar 4.10 Nilai absorbansi dari larutan MB setelah ditambahkan katalis
Magnetit(Fe;04 )— TiO, dan diberikan penyinaran UV

Berdasarkan Gambar 4.10 menunjukkan bahwa nilai absorbansi dari larutan
MB setelah ditambahkan katalis Magnetit (Fe304 )— TiO, dan diberikan penyinaran
UV itu terjadi penurunan yang cukup signifikan. Kemudian, setelah proses
penghomogen selama 30 menit lamanya, barulah diberikan penyinaran dengan lampu
UV dengan lama waktu kontak 60 menit hingga 90 menit.

Berdasarkan kajian peneliti sebelumnya terkait fotodegradasi larutan cair zat
warna methylene orange dengan fotokatalis TiO, -zeolit yang dilakukan oleh
Aziztyana dkk (2019) menjelaskan bahwa waktu penyinaran yang paling optimal dan
baik untuk mendegradasi methylene orange dengan penyinaran lampu UV itu berada
di menit ke-60 baik itu pada konsentrasi 10, 20 dan 30 mg/L. Hal ini, dapat diketahui
dari banyak sisi aktif dari fotokatalis yang mengenai foton sehingga dapat
menghasilkan radikal hidroksi lebih banyak yang ditandai dengan meningkatnya
presentase degradasi dan terjadi penurunan nilai absorbansi dari methylene orange

yang terdoping fotokatalis TiO,-zeolit. Selain itu, menurut penelitian terdahulu yang
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dilakukan oleh Zilfa dkk (2017) terkait fotodegradasi zat warna merah kongo yang
terdoping TiO,-zeolit alam sebanyak 0,2 gram menyebutkan bahwa pada menit ke-60
adalah waktu degradasi yang paling tepat untuk zat warna kongo dengan penyinaran
lampu UV.

Dari Gambar 4.10 tersebut, dapat dilihat bahwa pada konsentrasi larutan MB 1
ppm setelah diberikan penyinaran dengan lampu UV pada menit ke-60 berada pada
titik 0,159919 dan pada menit ke-90 turun pada titik 0,153177. Larutan MB dengan
konsentrasi 10 ppm pada menit ke-60 berada pada titik 0,249276 dan pada menit ke-
90 turun pada titik 0,220516. kemudian, larutan MB dengan konsentrasi 20 ppm pada
menit ke-60 berada pada titik 0,619265 dan pada menit ke-90 turun pada titik
0,491397. Berdasarkan Gambar 4.10 diatas menunjukkan bahwa nilai absorbansi
larutan MB setelah didegradasi pada waktu 60 hingga 90 menit semakin menurun,
serta terbentuknya sedimentasi pada gelas beaker sehingga degradasi (%D) yang
didapatkan meningkat serta juga ditunjukkan dari memudarnya warna larutan MB
setelah didegradasi. Dengan adanya penambahan katalis magnetit(Fe304 )— TiO, dan
lampu UV menunjukkan reaksi fotodegradasi, karena katalis magnetit(Fe30,4 )— TiO,
yang disinari dengan lampu UV akan menyebabkan terjadinya loncatan elektron dari
pita valensi yang berinteraksi dengan H,O dan akan membentuk radikal hidroksil
untuk mendegradasi zat warna MB. Hal ini menunjukkan bahwa sinar UV berperan
sangat penting dalam proses fotodegradasi.

Sejalan dengan kajian peneliti sebelumnya terkait studi pengaruh penyinaran
lampu ultraviolet pada kinerja fotodegradasi metilen biru berfotokatalis TiO, yang
dilakukan oleh Islammiyati dkk (2022), menjelaskan bahwa dengan adanya
penyinaran dari lampu UV terhadap metilen biru itu mempercepat terjadinya proses
degradasi. Hal tersebut ditunjukkan dengan adanya perlakukan penambahan material
fotokatalis terhadap metilen biru tanpa penyinaran UV akan menurunkan puncak
spektrum absorpsi, namun ketika disinari dengan lampu UV terjadi penurunan puncak

absorpsi yang lebih besar terhadap fotodegradasi larutan pewarna MB.

4.6. Efektivitas Fotodegradasi Variasi Konsentrasi larutan zat warna

metilen biru (MB) Dengan Katalis Magnetit-TiO;

Pada penelitian ini dilakukan perbandingan variasi konsentrasi larutan
metilen biru yang berdasarkan baku mutu metilen biru total 10 mg/l

pada Peraturan Menteri Perindustrian Republik Indonesia Nomor 78/M/-
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IND/PER/11/2016 tentang Pemberlakuan  Standar  Nasional = Indonesia  Air
Mineral, Air Demineral, Air Mineral Alami, dan Air Minum Embun
Secara ~ Wajib.  Larutan  larutan  metilen biru  didegradasi  dengan
menambahkan katalis magnetit-TiO, dengan massa 0,75 gram pada 1000
ml larutan sampel larutan zat warna metilen biru (MB) dengan variasi
konsentrasi larutan 1 ppm, 10 ppm dan 20 ppm dan variasi waktu
selama 30, 60 dan 90 menit. Larutan diambil 20 ml untuk dilakukan
pengukuran  absorbansinya menggunakan  spektrofotometer  UV-Vis  pada
panjang gelombang dengan rentang 300-700 nm. Hasil degradasi larutan
MB setelah dilakukan penyinaran UV terhadap pengaruh waktu dapat dilihat pada
Tabel 4.4.

Tabel 4.4 Hasil degradasi larutan MB dengan beberapa variasi konsentrasi 1, 10 dan
20 ppm setelah dilakukan penyinaran UV

Variasi konsentrasi perbandingan Waktu _ )
_ Absorbansi % Terdegradasi
larutan MB Degradasi
Penyinaran UV
60 menit 0,159919 14,98 %
1 ppm ,
90 menit 0,153177 18,56 %
60 menit 0,249276 15,25 %
10 ppm I
90 menit 0,220516 25,03 %
60 menit 0,619265 6,14 %
20 ppm )
90 menit 0,491397 25,52 %

Berdasarkan Tabel 4.4 menunjukkan bahwa fotodegradasi larutan MB
konsentrasi 1 ppm dengan penyinaran UV, katalis mampu mendegradasi pada menit
ke-60 mencapai 14,98% dan menit ke-90 mencapai 18,56%. larutan 10 ppm dengan
penyinaran UV, katalis mampu mendegradasi pada menit ke-60 mencapai 15,25% dan
menit ke-90 mencapai 25,03%. Fotodegradasi larutan konsentrasi 20 ppm dengan
penyinaran UV, katalis mampu mendegradasi pada menit ke-60 mencapai 6,14% dan

menit ke-90 mencapai 25,52%.
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Berdasarkan kajian peneliti sebelumnya terkait fotodegradasi larutan cair zat
warna metilen biru yang dilakukan oleh Aliah dan Karlina (2015), menjelaskan bahwa
dengan TiO; sebagai katalis sebesar 9 gram dalam 250 mL larutan MB dengan sinar
UV dengan lama waktu penyinaran 90 menit/hari, dijelaskan pada hari ke-5 mampu
mendegradasi larutan MB mencapai 97,27% namun pada hari ke-10 hanya
terdegradasi sebanyak 91,01%. Hal ini sejalan dengan penelitian Wardhani dan Dini
(2014) menyebutkan bahwa waktu penyinaran yang paling optimal terhadap larutan
zat warna metilen biru (MB) itu adalah 50 menit lamanya untuk semua konsentrasi,
dengan konsentrasi optimum didapatkan pada 20 mg/L dengan konstanta laju
degradasi 0,0196 menit™?.

Kemudian dalam kajian penelitian yang dilakukan oleh Sari dkk (2021),
terkait fotodegradasi larutan cair zat warna metilen biru dengan TiO- sebagai katalis
sebesar 100 mg mampu mendegradasi larutan MB dengan konsentrasi 25 mL pada
waktu penyinaran optimum 100 menit sebesar 69,05%. Hal tersebut, diperkirakan
pada menit ke-100 dihasilkan energi foton optimum, sehingga radikal hidroksil
mampu mendegradasi larutan MB secara dengan baik. Dari beberapa kajian
pembanding ini dapat dilihat bahwa magnetit-TiO> yang digunakan dalam penelitian
ini juga memiliki kemampuan dalam mendegradasi larutan MB baik dalam
penyinaran UV ataupun tanpa penyinaran UV. Selain itu, hal ini menunjukkan bahwa
dengan penambahan katalis magnetit-TiO2 dan sinar UV dalam proses fotodegradasi
mampu untuk menurunkan serapan optik pada larutan metilen biru dan akan semakin

cepat mendegradasi larutan metilen biru.
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BAB V
KESIMPULAN DAN SARAN

5.1 Kesimpulan

1.

Berdasarkan penelitian dan analisis yang telah dilakukan, maka dapat
disimpulkan bahwa penggunaan katalis magnetit-TiO, dengan penyinaran
lampu UV itu memiliki pengaruh terhadap fotodegradasi seperti waktu kontak
(lamanya penyinaran) dan konsentrasi zat warna MB.

Waktu penyinaran fotodengradasi larutan zat warna MB yang menggunakan
lampu UV dengan berbantuan katalis magnetit-TiO; telah didapatkan waktu
maksimumnya yaitu pada waktu penyinaran 90 menit, dimana pada konsentrasi
larutan zat warna MB 1 ppm terdegradasi sebesar 18,56%, pada konsentrasi
larutan zat warna MB 10 ppm terdegradasi sebesar 25,03% dan pada

konsentrasi larutan zat warna MB 20 ppm terdegradasi sebesar 25,52%.

5.2 Saran

a.

Penelitian ini juga masih harus dikembangkan serta diaplikasikan dalam ruang
lingkup yang lebih besar seperti sungai yang dialiri pewarna tekstil salah
satunya zat warna metilen biru.

Perlu pengujian lanjutan untuk melihat konsentrasi dari zat warna setelah di
degradasi untuk memastikan = apakah sudah terjadi penurunan jumlah
konsentrasi pasca degradasi dari konsentrasi awalnya.

Perlu adanya kajian lanjutan pada waktu kontak zat warna dengan katalis untuk
mengamati kemampuan dalam fotodegradasi.

Perlu dilakukan kajian lanjut untuk mendapatkan katalis dalam ukuran
nanopartikel supaya mencegah terjadinya penggumpalan bahan (aglomerasi)

serta perlu dilakukan pengujian lanjutan dengan uji SEM-EDX.
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LAMPIRAN 1

Perhitungan XRD TiO; dengan menggunakan tetapan Debye-Scherrer

Rata-
Sudut UKkuran

Sudut 20 dA) d Q) FWHM rata

No Sampel 20 Intensitas kristal
Referensi Referensi | sampel (derajat) ukuran

sampel (nm)

(nm)
1 Titanium 25,24 25,23 3,52 3,5279 93 0,2904 28,03
Dioksida 37,77 37,72 2,38 2,3831 18 0,2743 30,60
(TiO2) 48,02 48,46 1,89 1,8771 10 0,3800 22,92

anatase 53,99 53,82 1,69 1,7020 18 0,2507 35,53 30,76
54,98 54,98 1,67 1,6688 15 0,2710 33,04
62,65 62,62 1,48 1,4823 14 0,3047 30,51
75,02 75,00 1,36 1,2653 11 0,2886 34,69
2 | Magnetit 30,05 30,30 2,97 2,9472 18 0,2450 33,59
(Fe304) 35,42 35,24 2,53 2,5447 16 0,3100 26,89

+ 43,05 4321 2,10 2,0920 29 0,2853 29,95 348

TiO; 53,40 53,22 1,71 1,7198 12 0,1767 50,29 .

56,94 56,49 1,62 1,6277 16 0,3000 30,06
62,52 62,57 1,48 1,4834 19 0,2440 38,09
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LAMPIRAN 2

Perhitungan pengenceran larutan metilen biru (MB)
Diketahui :

® Konsentrasi MB :

5000 ppm =5mL

I ppm =0,001 mL

10 ppm =0,01 mL

20 ppm =0,02 mL
® Akuades 1L = 1000 mL

1) Perhitungan larutan 1 ppm
ViM; =V M,

V,.5mL = 0,001mL. 1000 mL

~0,001m. 1000 mL
5§ 5mL

V, =0,2mL

2) Perhitungan larutan 10 ppm
ViM; = VoM,

V,.5mL  =0,01mL. 1000 mL

~ 0,01 mL. 1000 mL
— 5mL

V, =2,0mL

3) Perhitungan larutan 20 ppm
ViM; =V, M,
V;{.5mL = 0,02 mL. 1000 mL

_ 0,02 mL. 1000 mL
L= 5mL
Vl = 4,0 mL
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LAMPIRAN 3

Tabel hasil uji spektrofometri UV-Vis

A. Konsentrasi awal limbah zat warna metilen biru setelah pengenceran

Konsentrasi (ppm) Nilai Absorbansi Berdasarkan

Panjang Gelombang Maksimun

A=664 nm

1 ppm 0,184312
10 ppm 0,394365
20 ppm 0,739384

B. Hasil uji spektrofotometri UV-Vis Limbah cair zat warna metilen biru

(Penyinaran UV)
Jenis Penyinaran berdasarkan PPM Waktu Penyinaran /Absorbansi
Penyinaran UV-Vis 0 menit | 60 menit | 90 menit
1 ppm 0,188082 | 0,159919 | 0,153177
10 ppm 0,294115 | 0,220516 | 0,249276
20 ppm 0,491729 | 0,666636 | 0,491397
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LAMPIRAN 4

Persentase hasil degradasi limbah cair metilen biru

Berdasarkan kurva standar metilen biru diperoleh regresi linier sebagai berikut:

__[Co—Ct|

%D 100%
Dengan:
%D = Persen degradasi
Co = Konsentrasi awal limbah metilen biru (absorbansi)
Ct = Konsentrasi setelah penyinaran (absorbansi)
PENYINARAN UV
1 PPM UV

Limbah metilen biru 1 ppm penyinaran uv (60 menit) absorbansi sebesar

0,159919
_ |Co—Ct|

% D 100%
Co
%D = |0,188082—0,159919| 100%
0,188082

% D =14,98 %
Limbah metilen biru 1 ppm penyinaran uv (90 menit) absorbansi sebesar

0,153177

__|Co—Ct|

%D 100%

_10,188082—0,153177|
0,188082

%D 100%

% D =18,56 %

10 PPM UV

Limbah metilen biru 10 ppm penyinaran uv (60 menit) absorbansi sebesar

0,249276
_ |Co—Ct|

%D 100%

Co
0 _ 10,294115-0,249276| o
%D 0,294115 100%

% D=1525%
Limbah metilen biru 10 ppm penyinaran uv (90 menit) absorbansi sebesar

0,220516
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%D ——'C"C‘OC” 100%
% D= |O,294101259—4Ci,12520516| 100%
% D =25,03 %

20 PPM UV

e Limbah metilen biru 20 ppm penyinaran uv (60 menit) absorbansi sebesar

0,619265
% D =1 1000
Co
_ 10,659756—0,619265| 0
%D 0,659756 100 /o

% D=6,14%
e Limbah metilen biru 20 ppm penyinaran uv (90 menit) absorbansi sebesar

0,491397
|Co—Ct|

% D= 100%
Co

o _ 10,659756—0,491397 ,

4P 0,659756 100%

% D= 25,52 %
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LAMPIRAN 5

Dokumentasi Tahapan Penelitian

Magnetit-TiO; sebelum di furnance ~ Magnetit-TiOs setelah di furnance

, 20ppn Reaktor penelitian

o

\!J
UppIn

= N
LIS

LLLIN .dunm
SREEL. «omRER
+

= H1léso L

elamef%?:(ﬁnénﬁ ANIRY

S

Sampel 1 PPM UV Sampel 10 PPM UV
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59

Sampel 20 PPM UV Pengadukan Magnetit-TiO2 dengan Shakeer

- Proses sintesis pasir besi Proses sentrifugasi sampel MB

3 ‘

. R

Y .

JT Wy
AT - -

Proses penyaringan pasis e ampel pasir dari Pantai Anoi Itam

P
ﬁ-..‘!‘
i |

Pasir besi setelah diayak dengan ayakan

Pasir besi yangs{ldah dipisahkan
100 mesh
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