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ABSTRACT

THE INTRODUCTION ACTIVITY TEST OF NiggFesM0g 204
NANOCATALYST FOR REMAZOL GOLDEN YELLOW
PHOTODEGRADATION

By

ANA MARIA KRISTIANI

NiggFe,Moy,04 nanocatalyst has been prepared using a sol-gel method.
Preparation of the materials was carried out by dissolving nitrate salts of iron and
nickel, and hidrates of ammonium molybdate in pectin solution and then the
sample was stirred throughly using magnetic stirrer while adjusting pH to 11.
After freeze-drying process, the sample was subjected to calcination treatment at
600 and 800°C, respectively, and then characterizated using the techniques of X-
ray diffraction (XRD), PSA, SEM and UV-Vis spectrophotometer analysis. The
result of XRD characterization indicated that material consists of a majority
crystalline phase of spinel NiggFe,Mo, 0,4 for both calcinations. Then, grain size
distribution of the nanocatalyst calcined at 600°C using PSA, is 30.44 nm (13%)
and calcined at 800°C is 51.46 nm (2%). Acidic properties analysis of catalyst
calcined at 600°C and 800°C, respectively, using gravimetric method resulted 6.92
and 6.03 mmol pyridine/g catalyst. ~ Then, SEM analysis proved that
Nig gFe2Mog 20,4 nanocatalyst is formed based on the atomic ratio of O, Fe, Ni, and
Mo. Photodegradation experiments for Rhemazol Golden Yellow dye were
conducted using UV and Sunlight irradiation, and its performance was evaluated
by measuring the absorbance at 407 nm using UV-Vis spectrometer. The
experimental result demonstrate that the concentration of the Rhemazol Golden
Yellow was reduced into 22 and 25% for catalyst calcined at 600°C, and then 18.5
and 22% for catalyst calcined at 800°C.

Keyword: Nanocatalyst, Pectin, Photodegradation, Dye
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Telah dilakukan pembuatan nanokatalis NiggFe,Mog,04 dengan metode sol-gel
menggunakan pektin sebagai agen pengemulsi. Katalis dikalsinasi pada 600°C
dan 800°C selama delapan jam, dan kemudian dilakukan uji fotodegradasi
remazol golden yellow. Uji fotodegradasi dilakukan dengan bantuan lampu UV
dan sinar matahari sumber cahaya. Hasil fotodegradasi diukur absorbansinya
pada Amas 407 nm menggunakan spektrometer UV-Vis. Konsentrasi remazol
golden yellow setelah didegradasi menggunakan lampu UV dengan bantuan
katalis pada kalsinasi 600°C dan 800°C secara bertutut-turut berkurang sekitar 22
dan 25% dan dengan sinar matahari 18,5 dan 22%. Analisis keasaman Katalis
pada suhu kalsinasi 600°C memiliki keasaman 6,92 mmol piridin/g katalis dan
pada kalsinasi 800°C sebesar 6,03 mmol piridin/g katalis. Karakterisasi dengan
XRD dan PSA diperoleh ukuran partikel rata-rata nanokatalis 30,44 nm dengan
distribusi ukuran partikel 13 % pada kalsinasi 600°C dan 51,46 nm dengan
distribusi ukuran partikel 2% untuk nanokatalis dikalsinasi pada 800°C. Analisis
SEM-EDS menunjukkan adanya unsur yaitu O, Fe, Ni dan Mo pada struktur
Nio'gFezM00qzo4

Kata Kunci: Nanokatalis, Pektin, Fotodegradasi, zat warna
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I. PENDAHULUAN

A. Latar Belakang

Berkembangnya aktivitas industri menghasilkan berbagai jenis limbah logam
berat dan organik yang jika tidak ditangani dengan serius sebelum dibuang ke
lingkungan sekitar dan mengenai badan air alami maka keadaan ini akan
menimbulkan kerusakan ekologi yang serius (Slamet dan Daryanto, 2005). Zat
warna kimia dari hasil industri tekstil menjadi penyumbang terbesar dalam proses
pencemaran lingkungan salah satunya adalah zat warna azo (Hug, 1991). Zat
warna azo mempunyai sistem kromofor dari gugus azo (-N=N-) yang berikatan
dengan gugus aromatik. Senyawa ini banyak digunakan karena mudah disintesis
dan mempunyai berbagai fungsi (Dhamayanti dkk., 2005). Zat warna golongan
azo yang menjadi salah satu masalah dalam pencemaran lingkungan ialah zat

warna remazol golden yellow.

Zat warna remazol golden yellow memiliki rumus empiris C16H16N4Na2010S3
yang berwarna kuning terang, digunakan untuk mewarnai bahan tekstil yang
berasal dari kapas dan sutra melalui proses pencelupan dan pencetakan, serta

cocok untuk pencetakan.



Zat warna ini dibuang ke lingkungan sebagai limbah cair yang sulit mengalami
degradasi. Zat warna kimia sulit mengalami degradasi secara biologi karena
terbentuknya ikatan kovalen yang kuat antara atom C zat warna dengan atom O, N

atau S dari gugus hidroksi, amina atau thiol dari polimer (Lara et al., 2004).

Pengolahan limbah cair industri tekstil dapat dilakukan secara kimia, fisika,
biologi ataupun gabungan dari ketiganya. Metode- metode ini tidak cukup efektif
mendegradasi zat pencemar lingkungan sehingga diperlukan alternatif baru yang
lebih efektif dalam mendegradasi polutan organik dan zat warna (Manurung et al.,
2004). Teknik degradasi polutan organik dan zat warna terus dikembangkan,
salah satunya dengan reaksi fotokatalis. Fotokatalisis memanfaatkan energi yang
berasal dari cahaya untuk mengaktifkan proses katalisis pada suatu permukaan
semikonduktor sehingga dihasilkan radikal hidroksil yang akan mendegradasi
polutan organik dan zat warna (Dhamayanti dkk, 2005). Fotodegradasi
merupakan reaksi pemecahan yang berlangsung karena pengaruh cahaya dan

katalis secara bersamaan dengan proses yang tidak terlalu lama dan ekonomis.

Metode degradasi fotokatalisis menggunakan nanokatalis telah banyak dilakukan.
Sebagai contoh degradasi fotokatalisis menggunakan nanokatalis Fe,O3 mampu
mendegradasi zat warna methyl orange mencapai 53,55% selama 70 menit
penyinaran dengan sinar uv (Damayanti, 2005). Degradasi fotokatalisis
menggunakan nanokatalis TiO, dengan suhu kalsinasi 400°C dilaporkan mampu
mendegradasi methylene blue dengan lampu UV sebesar 90,94% dan sinar
matahari sebesar 94,43% (Sitohang, 2015). Selanjutnya penelitian katalis TiO-

SiO, mampu mendegradasi zat warna methylene blue dengan sinar UV sebesar



20% dan sinar matahari sebesar 40% (Manurung et al., 2015). Penelitian lain
menggunakan nanokatalis S/TiO, mampu mendegradasi metanil yellow dengan
sinar UV sebesar 77,5% dan sinar matahari sebesar 86% (Setiawan, 2015). Dan
penelitian menggunakan katalis Nip sCug sFe,O4 mampu mendegradasi metanil
yellow dengan sinar UV sebesar 65% dan dengan sinar matahari sebesar 68%

(Maharani, 2016).

Penelitian-penelitian di atas menunjukkan bahwa katalis yang sudah diteliti belum
mampu memberikan hasil yang optimum. Hal inilah yang menjadi dasar untuk
melakukan penelitian dengan menggunakan katalis Nig gFe;Mog 204. Pemilihan
jenis katalis ini juga didukung oleh aplikasinya. Katalis berbasis Molibdenum
(Mo) dapat menjalani reaksi reduksi CO, menjadi metana (Liu et al., 2003) dan
hidrogenasi CO, menjadi metanol (Shao et al., 2001). Menurut Ameta et al.
(2008) spinel ferite juga mampu mendegradasi zat warna. Hal inilah yang
mendasari penelitian ini untuk menggunakan katalis Nig gFe;M0g .04 untuk

mendegradasi zat warna remazol golden yellow.

Ukuran partikel katalis, komposisi katalis, suhu kalsinasi dan waktu reaksi
mempengaruhi hasil fotodegradasi. Oleh karena itu dilakukan pengembangan
dalam menghasilkan katalis berukuran nano agar dapat digunakan secara optimal.
katalis material nano memiliki luas permukaan yang besar dan rasio-rasio dari
atomnya tersebar secara merata pada permukaan materialnya sehingga
memudahkan transfer massa di dalam pori-pori dan terbukanya situs aktif dalam
reaksi-reaksi adsorpsi dan katalitik (Widegren et al., 2003). Metode preparasi

yang digunakan adalah metode sol gel dengan menggunakan pektin sebagai



pelarut untuk menghasilkan katalis berukuran nano. Pemilihan metode dan
pemilihan pelarut dalam proses preparasi katalis menentukan hasil akhir yang

didapatkan (Maensiri et al., 2007).

Berdasarkan penjelasan di atas dan mengacu pada penelitian sebelumnya, maka
pada penelitian ini dilakukan pembuatan nanokatalis Nig gFe;M0g 204 untuk dapat
diaplikasikan dalam fotodegradasi zat warna. Metode yang digunakan ialah
metode sol gel. Kemudian nanokatalis NipgFe2Mog 20,4 dikalsinasi dengan suhu
600 dan 800°C dan selanjutnya dilakukan karakterisasi dengan difraksi sinar-X
(XRD) untuk menentukan stuktur katalis, ukuran partikel dianalisis menggunakan
Particle Size Analyzer (PSA), analisis morfologi permukaan katalis menggunakan
alat Scanning Electron Microscopy (SEM), keasaman situs aktif katalis dianalisis
dengan menggunakan Fourier Transform Infra Red (FTIR) dan gravimetri, Serta
uji aktivitas katalitik nanokatalis Ni gFe,Mog ,O4 dalam spektrofotometer UV-

Vis.

B. Tujuan Penelitian

Tujuan dari penelitian ini adalah sebagai berikut:

1.  Mempelajari sintesis nanokatalis Nig gFe,Mog 04 dengan metode sol gel yang
menggunakan pektin sebagai pengemulsi.

2.  Mempelajari proses fotodegradasi serta mengidentifikasi potensi kerja dari

nanokatalis Nip gFe,Mog 204 terhadap variasi suhu kalsinasi.



3. Mempelajari proses fotodegradasi serta mengidentifikasi potensi kerja dari
nanokatalis Nig gFe,Mog 2,04 dengan variasi waktu terhadap fotodegradasi

remazol golden yellow dari sinar UV dan sinar matahari.

C. Manfaat Penelitian

Memberi ilmu pengetahuan tentang penggunaan nanokatalis Nig gFe,Mo0,,0,4 pada
reaksi fotodegradasi remazol golden yellow yang merupakan penanganan pada
pencemaran limbah air. Serta memberikan informasi tentang metode pembuatan

nanokatalis.



Il. TINJAUAN PUSTAKA

A. Material Nanopartikel

Nanopartikel dapat terjadi secara alamiah ataupun melalui proses sintesis oleh
manusia. Nanopartikel didefinisikan sebagai partikulat yang terdispersi atau
partikel-partikel padatan dengan ukuran partikel berkisar 10 — 100 nm (Mohanraj
and Chen, 2006 ; Sietsma et al., 2007 ). Material nanopartikel menarik banyak
peneliti karena material nanopartikel menunjukkan sifat fisika dan kimia yang
spesifik dibanding dengan bulk materialnya, seperti kekuatan mekanik, elektronik,

magnetik, kestabilan termal, katalitik dan optik (Deraz et al., 2009).

Material nanopartikel menunjukkan potensi sebagai katalis karena material
nanopartikel memiliki luas permukaan yang besar dan rasio-rasio atom yang
tersebar secara merata pada permukaannya. Sifat ini menguntungkan untuk
transfer massa di dalam pori-pori dan juga interaksi antar permukaan yang besar
untuk reaksi-reaksi adsorpsi dan katalitik (Widegren et al., 2003). Selain itu,
material nanopartikel telah banyak dimanfaatkan sebagai katalis untuk
menghasilkan bahan bakar dan zat kimia serta katalis untuk mengurangi

pencemaran lingkungan (Sietsma et al., 2007).



Banyak metode yang telah dikembangkan untuk preparasi material nanopartikel,
seperti metode sintesis koloid. Prinsip kerja dari metode ini adalah membuat
suatu larutan koloid yang kemudian ditambahkan surfaktan, yang akan
mendeaktivasi pertumbuhan partikel koloid dan melindungi permukaan koloid
(Soderlind, 2008). Metode pembakaran, melibatkan logam nitrat yang
dicampurkan dengan suatu asam amino (glisin) dalam air, kemudian dipanaskan
sampai mendidih dan sampai terbentuk bubur kering yang produknya berupa
oksida logam (Giri et al., 2005). Metode kopresipitasi adalah dengan mengubah
suatu garam logam menjadi endapan dengan menggunakan pengendap basa
hidroksida atau karbonat, yang kemudian diubah ke bentuk oksidanya dengan cara
pemanasan (Pinna, 1998). Metode sol-gel adalah proses pembentukan senyawa
anorganik melalui reaksi kimia dalam larutan pada suhu rendah, dimana dalam
proses tersebut terjadi perubahan fasa dari suspensi koloid (sol) membentuk fasa
cair kontinyu (gel). Prinsip kerja dari metode ini adalah hidrolisis garam logam
menjadi sol, yang kemudian sol ini mengalami kondensasi membentuk gel

(Hankare et al., 2013).

B. Katalis

Katalis didefinisikan oleh Berzelius sebagai suatu senyawa yang dapat
meningkatkan laju dari suatu reaksi kimia, tapi tanpa terkonsumsi selama reaksi
(Stoltze, 2000). Katalis dapat membentuk ikatan dengan molekul-molekul yang
bereaksi, dan membiarkan mereka bereaksi untuk membentuk produk kemudian
terlepas dari katalis. Suatu reaksi terkatalisis digambarkan sebagai suatu siklus

peristiwa dimana katalis berpartisipasi dalam reaksi dan kembali ke bentuk



semula pada akhir siklus. Siklus tersebut digambarkan pada Gambar 1 berikut

(Chorkendroff and Niemantsverdriet, 2003).

@9
D

A molekul
B reaktan

P produk

Gambar 1. Siklus reaksi terkatalisis.

Dari Gambar 1 di atas, siklus diawali dengan pengikatan molekul-molekul A dan
B (reaktan) pada katalis. Kemudian A dan B bereaksi dalam bentuk kompleks ini
membentuk produk P, yang juga terikat pada katalis. Pada tahap akhir, P terpisah

dari katalis sehingga siklus kembali ke bentuk semula.

Secara umum, katalis dikelompokkan menjadi dua kelompok yaitu katalis
homogen dan katalis heterogen. Untuk katalis homogen, katalis dan reaktan
berada dalam fasa yang sama. Sedangkan untuk katalis heterogen, katalis dan
reaktan berada pada fasa yang berbeda. Untuk tujuan praktis, penggunaan katalis
heterogen saat ini lebih disukai dibandingkan dengan katalis homogen

(Chorkendroff and Niemantsverdriet, 2003)

Saat ini, proses katalitik heterogen dibagi menjadi dua kelompok besar, reaksi-
reaksi reduksi-oksidasi (redoks), dan reaksi-reaksi asam-basa. Reaksi-reaksi

redoks meliputi reaksi-reaksi dimana katalis mempengaruhi pemecahan ikatan



secara homolitik pada molekul-molekul reaktan menghasilkan elektron tak
berpasangan, dan kemudian membentuk ikatan secara homolitik dengan katalis
melibatkan elektron dari katalis. Sedangkan reaksi-reaksi asam-basa meliputi
reaksi-reaksi dimana reaktan membentuk ikatan heterolitik dengan katalis melalui

penggunaan pasangan elektron bebas dari katalis atau reaktan (Li, 2005).

C. Ferite Spinel

Spinel ferite adalah material magnetik yang sangat penting, karena sifat magnetik,
elektrik dan kestabilan termal material tersebut sangat menarik. Spinel ferite
memiliki rumus umum AB,O, dimana A adalah kation-kation bervalensi 2 seperti
Fe, Ni, Co, dan lain-lain, yang menempati posisi tetrahedral dalam struktur
kristalnya dan B adalah kation-kation bervalensi 3 seperti Fe, Mn, Cr dan lain-
lain, yang menempati posisi oktahedral dalam struktur kristalnya, serta
terdistribusi pada kisi fcc yang terbentuk oleh ion O (Kasapoglu et al., 2007 ;
Almeida et al., 2008 ; Iftimie et al., 2006). Gambar 2 menjadi contoh struktur

kristal spinel ferrit.

#50

{3 Oksigen
@  Atom B oktahedral

@ AtmA tertrahedral

AB,O4spinel  Kubus merah akan masuk kembali
kedalam setengah sel unit

Gambar 2. Struktur kristal spinel ferite.
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Spinel ferite ini secara teknologi penting dan telah banyak digunakan dalam
berbagai aplikasi seperti media perekam magnetik, pemindai magnetik resonansi
(MRI), katalis, sistem pembawa obat dan zat pewarna (Maensiri et al., 2007;

Kasapoglu et al., 2007).

Kation-kation yang terdistribusi dalam struktur spinel terdapat dalam tiga bentuk
yaitu normal, terbalik (inverse) dan diantara normal dan terbalik. Pada posisi
normal ion-ion logam bervalensi 2 terletak pada posisi tetrahedral (posisi A) atau
dapat dituliskan (M*)A[M2**]1BO,, pada posisi terbalik (inverse) ion-ion logam
bervalensi 2 terletak pada posisi oktahedral (posisi B) atau dapat dituliskan
(M*HA[M?*M*1BO, dan posisi di antara normal dan terbalik, setengah dari ion-
ion logam bervalensi 2 dan 3 menempati posisi tetrahedral dan oktahedral atau

dapat dituliskan (M**M*)A[M1***M27**]BO, (Manova et al., 2005).

Nikel ferite (NiFe,O4) merupakan salah satu material spinel ferite yang sangat
penting. Nikel ferite ini memiliki struktur spinel terbalik (inverse) yang mana
setengah dari ion Fe mengisi pada posisi tetrahedral (posisi A) dan sisanya
menempati posisi pada oktahedral (posisi B) hal ini dapat dituliskan dengan
rumus (Fe®1 o) [Ni®*1.0Fe**10]0%4 (Kasapoglu et al., 2007). NiFe,O, telah banyak
digunakan sebagai katalis untuk benzoilasi toluen dengan benzil klorida dan
kemampuan sebagai sensor gas klorin pada konsentrasi rendah (Reddy et al., 1999

; Iftimie et al., 2006).
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D. Metode Preparasi Katalis

Karakteristik katalis dipengaruhi oleh tiap tahap preparasi yang dilakukan.
pemilihan metode preparasi katalis bertujuan untuk mendapatkan struktur yang,
stabil, mempunyai luas permukaan yang tinggi dan situs aktif yang lebih terbuka

serta ukuran yang kecil sehingga memaksimalkan penggunaanya.

1. Metode Sol Gel

Metode sol-gel merupakan salah satu metode yang paling sukses dalam
mempreparasi material oksida logam berukuran nano. Sol adalah suspensi koloid
yang fasa terdispersinya berbentuk padat dan fasa pendispersinya berbentuk
cairan. Suspensi partikel padat atau molekul-molekul koloid dalam larutan, dibuat
dengan metal alkoksi dan dihidrolisis dengan air, menghasilkan partikel padatan
metal hidroksida dalam larutan, dan reaksinya adalah reaksi hidrolisis (Paveena et

al., 2010).

Metode sol gel digunakan secara luas dalam sintesis katalis berpendukung logam.
Kegunaannya didasarkan pada kemudahan memasukkan satu atau dua logam aktif
sekaligus dalam prekursor katalis (Lambert dan Gonzalez, 1998). Keuntungan
dari metode ini meliputi dispersi yang tinggi dari spesi aktif yang tersebar secara
homogen pada permukaan Kkatalis, tekstur porinya memberikan kemudahan difusi
dari reaktan untuk masuk ke dalam situs aktif (Lecloux dan Pirard, 1998), luas
permukaan yang cukup tinggi, peningkatan stabilitas termal (Lambert dan
Gonzalez, 1998). Metoda sol gel sendiri meliputi hidrolisis, kondensasi,

pematangan, dan pengeringan. Tahapan dapat dilihat pada Gambar 3 berikut.
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Gambar 3. Tahapan preparasi dengan metoda sol gel.

Keunggulan dari metode sol-gel antara lain, proses berlangsung pada temperatur
rendah, bisa diapikasikan dalam segala kondisi (versatile), menghasilkan produk
dengan kemurnian dan kehomogenan yang tinggi jika parameternya divariasikan.
Dimana bisa dilakukan kontrol terhadap ukuran dan distribusi pori yang merubah
rasio molar air/prekursor, tipe katalis atau prekursor, suhu gelasi, pengeringan dan
proses stabilisasi. Selain itu pada proses sol-gel tidak terjadi reaksi dengan
senyawa sisa, kehilangan bahan akibat penguapan dapat diperkecil, dan

mengurangi pencemaran udara (Definas, 2014).

2. Pengeringan Beku (Freeze Drying)

Freez Driyer merupakan suatu alat pengeringan yang termasuk ke dalam
pengantar pengeringan atau pengeringan tak langsung (conduction dryer/ indirect
dryer) karena proses perpindahan terjadi secara tidak langsung yaitu antara bahan
yang akan dikeringkan (bahan basah) dan media pemanas terdapat dinding
pembatas sehingga air dalam bahan basah / lembab yang menguap tidak terbawa
bersama media pemanas. Hal ini menunjukkan bahwa perpindahan panas terjadi
secara hantaran (konduksi), sehingga disebut juga pengantar pengeringan atau

pengeringan tak langsung (Conduction Dryer/ Indirect Dryer) (Liapis et al.,
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1994). Pengeringan beku (freeze drying) adalah salah satu metode pengeringan
yang mempunyai keunggulan dalam mempertahankan mutu hasil pengeringan,
khususnya untuk produk-produk yang sensitif terhadap panas. Dalam Katalis,
metode ini digunakan untuk menghilangkan air hidrat dalam rongga bahan katalis
tanpa merusak struktur jaringan bahan tersebut (Labconco, 1996). Keuntungan
menggunakan metode freezer dry yaitu hasilnya homogen, murni, dengan ukuran
partikel dapat diproduksi kembali serta memiliki aktivitas yang seragam (Bermejo

etal., 1997).

3. Kalsinasi

Proses kalsinasi merupakan pemanasan zat padat dibawah titik lelehnya untuk
menghasilkan keadaan dekomposisi termal dari transisi fasa lain selain fasa
lelehan. Kalsinasi diperlukan sebagai penyiapan serbuk untuk proses lebih lanjut
dan memperoleh ukuran partikel yang optimum dengan menggunakan senyawa
dalam bentuk garam atau dihidrat menjadi oksida, membentuk fase kristal.

Peristiwa yang terjadi pada proses kalsinasi yaitu:

a. Dekomposisi komponen prekursor pada pembentukan spesi oksida. Proses
pertama terjadi pelepasan air bebas (H,O) dan terikat (OH) yang berlangsung
pada suhu diantara 100°C dan 300°C.

b. Pelepasan gas CO, berlangsung pada suhu sekitar 600°C, akan terjadi
pengurangan berat secara berarti dan terjadi reaksi antara oksida yang

terbentuk dengan penyangga.
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c. Sintering komponen prekursor. Pada proses ini struktur kristal sudah
terbentuk namun ikatan di antara partikel serbuk belum kuat dan mudah lepas

(Pinna, 1998).

E. Pektin

Pektin merupakan polisakarida kompleks tersusun atas polimer asam a D-
galakturonat yang terikat melalui ikatan a 1,4-glikosidik. Pektin terkandung di
dalam dinding sel primer yaitu diantara selulosa dan hemiselulosa (Nelson et
al.,1977). Kandungan pektin kurang lebih sepertiga berat kering dinding sel

tanaman (Toms and Harding, 1998; Walter, 1991). Struktur pektin ditunjukkan

pada Gambar 4.
COOH OH
O o e
OH OH
" OH OH COOH
OH COOH o
CHg OH OH p
OH le) o ) o
COOH OH

Gambar 4. Struktur pektin.

Senyawa pektin terdiri atas asam pektat, asam pektirat dan protopektin.

1. Asam pektat

Suatu senyawa asam galakturonat yang bersifat koloid dan bebas dari

kandungan metil ester. Struktur asam pektat ditunjukkan pada Gambar 5.
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Gambar 5 Struktur asam pektat (gugus R: HidFogen).
2. Asam pektinat

Suatu asam poligalakturonat yang bersifat koloid dan mengandung metil
ester. Metil ester dan derajat netralisasi asam pektinat pada pektin berbeda-

beda. Struktur asam pektinat ditunjukkan pada Gambar 6.

0
COOCH, COOH COOCH, COOCH; COOH

p O H O H Oo_ H O_ H O_ H
o H H H H ) H
e OH H O OH H O OH =1 9] OH H O OH H -

H H H H H
. OH H OH H OH H OH

Gambar 6. Struktur asam pektinat.
3. Protopektin

Suatu substansi pekat yang tidak larut dalam air, terdapat pada tanaman,
apabila dihidrolisis akan menghasilkan asam pektinat (Klavons et al., 1995).
Protopektin tidak larut dalam air karena berada pada bentuk garam-garam
kalsium-magnesium pektinat. Pertukaran ion kalsium dan magnesium oleh
ion hidrogen akan mengubah protopektin menjadi pektin. Struktur

protopektin ditunjukkan pada Gambar 7.
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Gambar 7. Struktur protopektin.

Kandungan metoksi pada pektin mempengaruhi kelarutannya. Pektin dengan
kadar metoksi tinggi (7-9%) akan mudah larut di dalam air sedangkan pektin
dengan kadar metoksi rendah (3-6%) mudah larut di dalam alkali dan asam
oksalat. Pektin tidak larut di dalam alkohol dan aseton. Kadar metoksi
merupakan jumlah metanol di dalam 100 mol asam galakturonat. Kadar metoksi
berperan dalam menentukan sifat fungsional dan mempengaruhi struktur serta
tekstur dari gel pektin (Erika, 2013). Pembentukan gel pada pektin terjadi melalui
ikatan hidrogen antara gugus karbonil bebas dengan gugus hidroksil. Pektin
dengan kandungan metoksi tinggi membentuk gel dengan gula dan asam pada
konsentrasi gula 58-70% sedangkan pektin dengan metoksi rendah tidak mampu
membentuk gel dengan asam dan gula tetapi dapat membentuk gel dengan adanya

ion-ion kalsium.

Pektin banyak digunakan sebagai komponen fungsional pada industri makanan
karena kemampuannya dalam membentuk gel dan menstabilkan protein (May,
1990). Penambahan pektin pada makanan akan mempengaruhi proses
metabolisme dan pencernaan pada adsorpsi glukosa dan kolesterol (Baker, 1994).

Pektin berfungsi sebagai pemberi tekstur yang baik pada roti dan keju, bahan
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pengental dan stabilizer pada minuman sari buah. Towle dan Christensen (1973)
menyatakan bahwa pektin sebagai penyembuh diare dan dapat menurunkan
kolesterol dalam darah. Selain itu, melalui pembuluh darah pektin dapat
memperpendek waktu koagulasi darah untuk mengendalikan pendarahan (Farobie,
2006). Di bidang farmasi, pektin digunakan sebagai emulsifier pada preparat cair
dan sirup, obat diare pada bayi dan anak-anak, bahan kombinasi untuk
memperpanjang kerja hormon dan antibiotik, bahan pelapis perban untuk
menyerap kotoran dan jaringan yang rusak sehingga luka tetap bersih dan cepat
pulih serta sebagai bahan injeksi untuk mencegah pendarahan. Sumber pektin
komersil paling utama yaitu pada buah-buahan seperti kulit jeruk (25-30%), kulit
apel kering (15-18%), bunga matahari (15-25%) dan bit gula (10-25%) (Ridley et

al., 2001).

F. Reaksi Fotokatalitik

Reaksi fotokatalitik adalah reaksi yang berlangsung karena pengaruh cahaya dan
katalis secara bersama-sama. Katalis ini mempercepat fotoreaksi melalui
interaksinya dengan subtrat baik dalam keadaan dasar maupun keadaan
tereksitasinya, atau fotoproduk utamanya, yang bergantung pada mekanisme

fotoreaksi tersebut.

Secara umum, fotokatalitik terbagi menjadi dua jenis, yaitu fotokatalik homogen
dan fotokatalitk heterogen. Fotokatalitik homogen adalah reaksi fotokatalitik
dengan bantuan oksidator seperti ozon dan hydrogen peroksida, sedangkan

fotokatalitik heterogen merupakan teknologi yang didasarkan pada irradiasi sinar
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UV pada semikonduktor. Fotokatalitik merupakan suatu proses yang dapat
mempercepat fotoreaksi dengan penambahan suatu substansi/katalis (Qodri,

2011).

Fotokatalitik adalah suatu proses reaksi kimia yang dibantu oleh cahaya dan
materi katalis padat. Proses fotokatalitik menggunakan semikonduktor pada
penyinaran yang sesuai (misalnya TiO,, penyinaran lampu UV pada panjang
gelombang di bawah 365 nm) telah dipahami menjadi proses yang lebih maju
dan menarik perhatian luas dalam berbagai aplikasi lingkungan untuk
mendekomposisi kontaminan organik menjadi spesies anorganik yang lebih
sederhana (Hoffman,et al.,1995). Fotokatalisis telah sukses digunakan untuk
mengoksidasi banyak polutan-polutan organik menunjukan dapat terdegradasi
dan akhirnya dimineralisasi secara komplet dibawah penyinaran dengan sinar

UV padakatalisTiO, (Habibi,et al.,2006).

G. Semikonduktor

Semikonduktor memiliki konduktivitas antara isolator dan konduktor.
Konduktivitas dari bahan semikonduktor secara umum peka terhadap temperatur,
iluminasi, medan magnet, dan jumlah partikel pengotor (impuritas). Konsep pita
energi sangat penting dalam mengelompokkan material sebagai konduktor,
semikonduktor dan isolator. Besarnya lebar celah energi dapat menentukan
apakah suatu material termasuk konduktor, semikonduktor atau isolator. Celah
energi memisahkan pita valensi dengan pita konduksi. Elektron pada pita valensi

dapat loncat menuju pita konduksi dengan cara menyerap sejumlah energi yang



19

melebihi celah energi (Goetzberger, 1998). Semikonduktor adalah bahan yang
memiliki konduktivitas listrik diantara konduktor dan isolator. Resistivitas
semikonduktor berkisar di antara 10-6 sampai 104 ohm-m. Pada semikonduktor,
terdapat pita energi yang memperbolehkan keberadaan elektron, yaitu pita valensi
berenergi rendah yang terisi penuh oleh elektron dan pita konduksi yang berenergi
tinggi yang kosong. Celah energi yang memisahkan kedua pita tersebut yaitu pita
terlarang atau disebut juga sebagai bandgap (Eg). Salah satu karakteristik penting
semikonduktor adalah memiliki celah energi yang relatif kecil yaitu berkisar
antara 0,2-2,5 eV. Energi celah pita yang kecil ini memungkinkan suatu elektron
memasuki level energi yang lebih tinggi. Perpindahan elektron ini dapat terjadi
karena pengaruh suhu dan penyinaran (Malvino, 1989). Mekanisme perpindahan

elektron dapat dilihat pada Gambar 8.

elektron bebas [ Pita Kondulsi
= Pita o1 CS1
o ® |
foton Tt
(o)
KL\‘\( Eg Celah Energi
"]'"144 ! ~
“y |
O @ =~ Pita Valensi
hole J

Gambar 8. Mekanisme perpindahan elektron

Ketika semikonduktor diradiasi dengan cahaya yang energinya lebih besar dari
energi gap semikonduktor (hv > Eg), elektron dari pita valensi dapat tereksitasi ke
pita konduksi. Elektron yang melompat dari pita valensi ke pita konduksi disebut
pembawa muatan negatif, sedangkan lubang (hole) pada pita valensi merupakan

pembawa muatan positif. Jika pita terlarang sempit, elektron bebas mudah
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dibangkitkan hanya dengan energi kecil. Bila lebar, maka elektron bebas jarang
dibangkitkan seperti halnya pada isolator (sutrisno, 1986). Jika disinari cahaya,
bahan semikonduktor akan mengalami efek fotovoltaik, yaitu penyerapan energi
cahaya sehingga membangkitkan elektron untuk tereksitasi ke pita konduksi dan
menghasilkan arus listrik. Dari sifatnya tersebut maka bahan semikonduktor ini
banyak digunakan sebagai bahan dasar untuk berbagai macam piranti
optoelektronik diantaranya fotodioda dan sel surya. Peristiwa hantaran listrik
pada semikonduktor adalah akibat adanya dua partikel masing-masing bermuatan
positif dan negatif yang bergerak dengan arah yang berlawanan akibat adanya

pengaruh medan listrik (Raffaelle, 2006).

Fotodegradasi juga dapat dilakukan dengan memanfaatkan sinar matahari
dengan bantuan fotokatalis semikonduktor seperti TiO,, ZnS, CdS atau ZnO.
Dengan adanya pemanasan oleh cahaya matahari, electron suatu
semikonduktor akan mengalami perpindahan dari pita valensi ke pita
konduksi dengan meninggalkan lubang VB, yang bersifat oksidator kuat.
Akibatnya senyawa organik akan lebih mudah teroksidasi (Kormann et al.,

1989). Berikut skema proses fotokatalitik pada Gambar 9.

Sinar UV

. - -
{RE’M? B Oelektron/0; —* 0, Pita Konduksi

[
Foto Katalis
HO0—H + OH \' Sela Pita

C0,+0H_, HCOy

(Oksidasi) Pita Valensi

OH 17
"® tubang/hole

Gambar 9. Skema proses fotokatalitik
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H. Zat Warna Tekstil

Molekul zat warna merupakan gabungan dari zat organik tidak jenuh dengan
kromofor sebagai pembawa warna dan auksokrom sebagai pengikat warna dengan
serat. zat organik tidak jenuh yang dijumpai dalam pembentukan zat warna adalah
senyawa aromatik antara lain senyawa hidrokarbon aromatik dan turunannya,
fenol dan turunannya serta senyawa-senyawa hidrokarbon yang mengandung
nitrogen. Gugus kromofor adalah gugus yang menyebabkan molekul.menjadi

berwarna.

Zat warna dapat digolongkan menurut sumber diperolehnya yaitu zat warna alam
dan zat warna sintetik. Van Croft menggolongkan zat warna berdasarkan
pemakaiannya, misalnya zat warna yang langsung dapat mewarnai serat
disebutnya sebagai zat warna substantif dan zat warna yang memerlukan zat-zat
pembantu supaya dapat mewarnai serat disebut zat reaktif. Kemudian Henneck
membagi zat warna menjadi dua bagian menurut warna yang ditimbulkannya,
yakni zat warna monogenetik apabila memberikan hanya satu warna dan zat
warna poligenatik apabila dapat memberikan beberapa warna. Penggolongan zat
warna yang lebih umum dikenal adalah berdasarkan konstitusi (struktur molekul)
dan berdasarkan aplikasi (cara pewarnaannya) pada bahan, misalnya didalam
pencelupan dan pencapan bahan tekstil, kulit, kertas dan bahan-bahan lain.
Penggolongan zat warna menurut "Colours Index™ volume 3, yang terutama
menggolongkan atas dasar sistem kromofor yang berbeda misalnya zat warna

Azo, Antrakuinon, Ftalosia, Nitroso, Indigo, Benzodifuran, Okazin, Polimetil, Di-
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dan Tri-Aril Karbonium, Poliksilik, Aromatik Karbonil, Quionftalen, Sulfer,

Nitro, Nitrosol dan lain-lain (Hug, 1991).

I. Remazol Golden Yellow RNL

Remazol Golden Yellow RNLadalah zat warna sintetis berbentuk serbuk berwarna
kuning orange terang, larut dalam air,umumnya digunakan sebagai pewarna
tekstil dan cat. RGY RNL adalah senyawa kimia azo aromatik amin dengan berat
molekul 566.49g/mol,dan memiliki rumus empiris C1H16N4Na;O10S3 (Merck

Index, 2006). Warna dariRGY RNL dapat dilihat pada Gambar 10.

Gambar 10. Warna remazol golden yellow RNL

Zat warna sintetis dengan penampakan fisik berwarna kuning orange terang

memiliki struktur seperti Gambar 11.

HoN SO3Na
NaO3SOH3CH3COZS@\
N

H3;COCHN

Gambar 11. Struktur kimia remazol golden yellow
RNL(www.worlddyevariety.com)
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J. Karakterisasi Katalis

Karakterisasi adalah hal yang sangat penting dalam bidang katalisis. Beberapa
metode seperti difraksi, spektroskopi, dan mikroskopi memberikan kemudahan
dalam menyelidiki sifat-sifat suatu katalis, sehingga diharapkan kita dapat
mendapatkan pemahaman yang lebih baik tentang katalis agar kita dapat
meningkatkan atau mendesain suatu katalis yang memiliki aktivitas yang lebih

baik (Chorkendorf and Niemantsverdriet, 2003).

1. Analisis Keasaman

Analisis keasaman katalis dilakukan untuk mengetahui jumlah situs asam dan
jenis situs asam. Jumlah situs asam ditentukan melalui metode gravimetri melalui
adsorpsi basa adsorbat dalam fasa gas pada permukaan katalis (ASTM, 2005).
Jenis situs asam yang terikat pada katalis dapat ditentukan dengan menggunakan
spektroskopi inframerah (FTIR) dari katalis yang telah mengadsorpsi basa

adsorbat (Seddigi, 2003).

a. Metode Gravimetri

Pada umumnya jumlah situs asam berbanding lurus dengan situs aktif pada
katalis. Informasi mengenai banyaknya situs asam yang terkandung pada katalis
dapat kita ketahui dari jumlah situs asam yang muncul. Basa yang dapat
digunakan adalah amoniak, piridin, piperidin, quinolin, trimetil amin, dan pirol
yang teradsorpsi pada situs asam dengan kekuatan adsorpsi yang proporsional

dengan kekuatan asam. Banyaknya basa yang teradsorpsi pada situs asam
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menyatakan kekuatan asam dari suatu sampel padatan. Prosedur pengerjaan
dilakukan pada temperatur tertentu atau pada rentang temperatur tertentu dengan
menggunakan metode gravimetri (Richardson, 1989). Namun, yang umum

digunakan adalah amoniak atau piridin.

Jumlah situs asam menggunakan adsorpsi amoniak sebagai basa adsorbat
merupakan penentuan jumlah situs asam total katalis, dengan asumsi bahwa
ukuran molekul amoniak yang kecil sehingga memungkinkan untuk masuk
sampai ke dalam pori-pori katalis. Penentuan jumlah situs asam menggunakan
piridin sebagai basa adsorbat merupakan penentuan jumlah situs asam yang
terdapat pada permukaan katalis, dengan asumsi bahwa ukuran molekul piridin
yang relatif besar sehingga hanya dapat teradsorpsi pada permukaan katalis

(Rodiansono et al., 2007).

Banyaknya mol basa yang teradsorpsi pada cuplikan dapat dihitung dengan

rumus:

Keasaman (mmol/gram) = % x 1000
27W1

dimana, w;= Berat wadah kosong
w,= Berat wadah + cuplikan
ws= Berat wadah + cuplikan yang telah mengadsorpsi piridin

BM = Bobot molekul piridin

b. Spektroskopi inframerah (FTIR)

Spektroskopi inframerah adalah metode analisis yang didasarkan pada absorpsi

radiasi inframerah oleh sampel yang akan menghasilkan perubahan keadaan
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vibrasi dan rotasi dari molekul sampel. Frekuensi yang diabsorpsi tergantung
pada frekuensi vibrasi dari molekul (karakteristik). Intensitas absorpsi bergantung
pada seberapa efektif energi foton inframerah dipindahkan ke molekul, yang
dipengaruhi oleh perubahan momen dipol yang terjadi akibat vibrasi molekul
(Amand and Tullin, 1999). Skema lengkap dari instrumentasi FTIR ditunjukkan

pada Gambar 12.

|_ YPemecah Berkas

y Cermin

i | Jalur Optik
-

Cermin

Ruang Sampel

Gambar 12. Skema instrumentasi FTIR

Energi inframerah diemisikan dari sumber bergerak melalui celah sempit untuk
mengontrol jumlah energi yang akan diberikan ke sampel. Di sisi lain, berkas
laser memasuki interferometer dan kemudian terjadi “pengkodean spektra”
menghasilkan sinyal interferogram yang kemudian keluar dari interferogram.
Berkas laser kemudian memasuki ruang sampel, berkas akan diteruskan atau
dipantulkan oleh permukaan sampel tergantung dari energinya, yang mana
merupakan karakteristik dari sampel. Berkas akhirnya sampai ke detektor dan
untuk mendapatkan spektrum inframerah, sinyal detektor dikirim ke komputer dan

suatu algoritma yang disebut fourier, mengubah penampilan interferogram
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menjadi spektrum berkas tunggal. Spektrum referensi atau ’background”
dikumpulkan tanpa menggunakan sampel. Perbandingan antara berkas tunggal

yang melalui sampel dan referensi menghasilkan spektrum.

Berdasarkan puncak-puncak serapan yang dihasilkan maka jenis situs asam dapat
diketahui. Pada penggunaan piridin sebagai basa teradsopsi, situs asam Brgnsted-
Lowry akan ditandai dengan puncak serapan pada bilangan-bilangan gelombang
1485-1500, ~1620, dan ~1640 cm-1. Sedangkan untuk situs asam Lewis ditandai
dengan puncak-puncak serapan pada bilangan-bilangan gelombang 1447-1460,

1488-1503, ~1580, dan 1600-1633 cm-1 (Tanabe, 1981).

2. Analisis Struktur Kristal

Struktur dan fasa katalis dapat ditentukan dengan alat XRD. XRD merupakan
salah satu metode karakterisasi material yang paling tua dan paling sering
digunakan hingga saat ini. Teknik ini digunakan untuk mengidentifikasi suatu
material berdasarkan fasa kristalin dalam material dengan cara menentukan
parameter kisi serta untuk mendapatkan ukuran partikel suatu material dengan

menggunakan persamaan Scherrer (Cullity,1978).

kA
B.cos@

dimana: D= diameter rata-rata partikel (nm)
k = konstanta dari instrumen yang digunakan

A = panjang gelombang sinar-X yang digunakan (nm)
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f = pelebaran puncak (radian)

6 = sudut Bragg (radian)

Ketika berkas sinar-X berinteraksi dengan lapisan permukaan kristal, sebagian
sinar-X ditransmisikan, diserap, direfleksikan dan sebagian lagi dihamburkan
serta didifraksikan. Pola difraksi yang dihasilkan analog dengan pola difraksi
cahaya pada permukaan air yang menghasilkan sekelompok pembiasan. Skema

alat XRD ditunjukkan pada Gambar 13.

Sinar-x terdifraksi

Sinar-x
* > 9 < Detektor
sampel

sumber

Gambar 13. Skema alat XRD.

Proses terjadinya pembentukkan puncak-puncak difraksi pada XRD ditunjukkan

pada Gambar 14.

\Asin ]

Gambar 14. Proses pembentukkan puncak pada XRD.
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Berdasarkan persamaan Bragg, jika seberkas sinar-X dijatuhkan pada sampel
kristal, maka bidang kristal itu akan membiaskan sinar-X yang memiliki panjang
gelombang yang sama dengan jarak antar kisi dalam kristal tersebut. Sinar yang
dibiaskan akan ditangkap oleh detektor, kemudian diterjemahkan sebagai puncak
difraksi. Semakin banyak bidang kristal yang sama terdapat dalam sampel,
semakin kuat intensitas pembiasan yang dihasilkan. Tiap puncak yang muncul
pada pola XRD mewakili satu puncak bidang kristal yang memiliki orientasi

tertentu dalam sumbu tiga dimensi (Chorkendroff and Niemantsverdriet, 2003).

3. Analisis Ukuran Partikel

Untuk menganalisis ukuran partikel digunakan Particle Size Analyzer (PSA)
menggunakan Laser Diffraction (LAS). Metode ini dinilai lebih akurat bila
dibandingkan dengan metode analisa gambar maupun metode ayakan (sieve
analyses), terutama untuk sampel-sampel dalam orde nanometer maupun

submikron. PSA dengan metode LAS bisa dibagi dalam dua metode:

1. Metode basah: metode ini menggunakan media pendispersi untuk

mendispersikan material uji.

2. Metode kering: metode ini memanfaatkan udara atau aliran udara untuk
melarutkan partikel dan membawanya ke sensing zone. Metode ini baik
digunakan untuk ukuran kasar, dimana hubungan antarpartikel lemah dan

kemungkinanan untuk beraglomerasi kecil.
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Pengukuran partikel dengan menggunakan PSA biasanya menggunakan
metode basah. Metode ini dinilai lebih akurat jika dibandngkan dengan metode
kering ataupun pengukuran partikel dengan metode ayakan dan analisa gambar.
Terutama untuk sampel-sampel dalam orde nanometer dan submikron yang
biasanya memiliki kecendrungan aglomerasi yang tinggi. Hal ini dikarenakan
partikel didispersikan ke dalam media sehingga partikel tidak saling
beraglomerasi (menggumpal). Dengan demikian ukuran partikel yang terukur
adalah ukuran dari single particle. Selain itu hasil pengukuran dalam bentuk
distribusi, sehingga hasil pengukuran dapat diasumsikan sudah

menggambarkan keseluruhan kondisi sampel (Rawle, 2010).

4. Analisis Morfologi Permukaan Katalis

Interaksi antara gas dan permukaan material dan reaksi-reaksi pada permukaan
material memiliki peran yang sangat penting dalam bidang katalisis. Siklus awal
katalsis diawali dengan adsorpsi molekul reaktan pada permukaan katalis. Oleh
karena itu kita perlu untuk mempelajari morfologi permukaan dari katalis
(Chorkendorff and Niemantsverdriet, 2003). Untuk mempelajari morfologi

permukaan katalis dapat menggunakan instrumentasi SEM (Ertl et al., 2000).

SEM merupakan metode untuk menggambarkan permukaan suatu bahan dengan
resolusi yang tinggi. Resolusi yang tinggi pada SEM dihasilkan dari penggunaan
elektron dalam menggambarkan permukaan bahan. Resolusi yang dihasilkan juga

jauh lebih tinggi dibandingkan dengan mikroskop cahaya (0,1 — 0,2 nm untuk
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SEM dan 200 nm untuk mikroskop cahaya) (Hanke, 2001). Skema kerja dari

SEM ditunjukkan dalam Gambar 15 berikut.

leumparan
scanning

detelctor elektron

wadah

Gambar 15. Skema kerja dari SEM (Hanke, 2001).

Dari Gambar di atas, sebuah pistol elektron memproduksi berkas elektron dan
dipercepat di anoda. Lensa magnetik kemudian memfokuskan elektron menuju
sampel. Berkas elektron yang terfokus memindai (scan) keseluruhan sampel
dengan diarahkan oleh kumparan pemindai. Ketika elektron mengenai sampel,
maka sampel akan mengeluarkan elektron yang baru yang akan diterima oleh
detektor (Hanke, 2001). Gambar yang dihasilkan SEM, dibentuk dari elektron
sekunder yang dipantulkan sampel pada peristiwa penembakan berkas elektron
dari alat. Permukaan yang lebih tinggi akan memberikan warna yang lebih cerah
daripada permukaan yang lebih rendah, ini diakibatkan oleh lebih banyaknya

elektron sekunder yang dibebaskan menuju detektor (Ertl et al., 2000).
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K. Spektrofotometer UV-Vis

Spektrofotometer sinar tampak dan ultraviolet (UV-Vis) merupakan suatu alat
yang melibatkan spektra energi dan spektrofotometri. Spektrofotometri Sinar
Tampak (UV-Vis) adalah pengukuran energi cahaya oleh suatu sistem kimia pada
panjang gelombang tertentu (Day, 2002). Sinar ultraviolet (UV) mempunyai
panjang gelombang antara 180-380 nm, dan sinar tampak (visible) mempunyai
panjang gelombang 380-780 nm. Pengukuran menggunakan spektrofotometer
melibatkan energi elektronik yang cukup besar pada molekul yang dianalisis,
sehingga spektrofotometer UV-Vis lebih banyak dipakai untuk analisis kuantitatif
dibandingkan kualitatif. Konsentrasi dari analit di dalam larutan sampel bisa
ditentukan dengan mengukur absorbansi sinar oleh sampel pada panjang
gelombang tertentu dengan menggunakan hukum Lambert-Beer (Rohman, 2007).
Hukum Lambert-Beer menyatakan hubungan linieritas antara absorbansi dengan
konsentrasi larutan analit dan berbanding terbalik dengan transmitan. Dalam

hukum Lambert-Beer terdapat beberapa batasan, yaitu:

[ob)

. Sinar yang digunakan dianggap monokromatis.

b. Penyerapan terjadi dalam suatu volume yang mempunyai penampang yang
sama.

c. Senyawa yang menyerap dalam larutan tersebut tidak tergantung terhadap yang
lain dalam larutan tersebut.

d. Tidak terjadi fluorensensi atau fosforisensi.

e. Indeks bias tidak tergantung pada konsentrasi larutan.
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Hukum Lambert-Beer dinyatakan dalam rumus sebagai berikut:

A=E.b.c
dimana:
A = absorban
E= absorptivitas molar
b = tebal kuvet (cm)

¢ = konsentrasi

Adapun prinsip kerja spektrofotometer UV-Vis yaitu cahaya yang berasal dari
lampu deuterium maupun wolfram yang bersifat polikromatis diteruskan melalui
lensa menuju ke monokromator pada spektrofotometer dan filter cahaya pada
fotometer. Monokromator kemudian akan mengubah cahaya polikromatis
menjadi cahaya monokromatis (tunggal). Berkas-berkas cahaya dengan panjang
tertentu kemudian akan dilewatkan pada sampel yang mengandung suatu zat
dalam konsentrasi tertentu. Oleh karena itu, terdapat cahaya yang diserap
(diabsorbsi) dan ada pula yang dilewatkan. Cahaya yang dilewatkan ini kemudian
diterima oleh detektor. Detektor kemudian akan menghitung cahaya yang
diterima dan mengetahui cahaya yang diserap oleh sampel. Cahaya yang diserap
sebanding dengan konsentrasi zat yang terkandung dalam sampel sehingga akan
diketahui konsentrasi zat dalam sampel secara kuantitatif dengan membandingkan
absorbansi sampel dan kurva standar. Skema kerja dari spektrofotometer UV-Vis

ditunjukkan dalam Gambar 16 berikut.
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Gambar 16 Skema kerja dari spektrofotometer UV-Vis
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I11. METODELOGI PENELITIAN

A. Waktu dan Tempat Penelitian

Penelitian ini dilakukan di Laboratorium Kimia Anorganik-Fisik Universitas
Lampung. Analisis XRD dilakukan di Universitas Islam Negeri Jakarta Syarif
Hidayatullah, PSA dilakukan di Universitas Lampung, analisis FTIR dilakukan di
Univeristas Gajah Mada, analisis SEM dilakukan di Politecnic Manufacture
Negeri Bandung dan analisis UV-Vis akan dilakukan di laboratorium
Instrumentasi Kimia Anorganik/Fisik FMIPA Universitas Lampung. Penelitian

ini dilakukan dari bulan Mei 2016 sampai dengan bulan Agustus 2016.

B. Alat dan Bahan

Alat-alat yang akan digunakan adalah UV-Vis, XRD, SEM, FTIR, PSA, frezee
drying, furnace, oven, lampu UV, desikator, hot plate, pengaduk magnet, neraca

analitik dan peralatan gelas laboratorium.

Adapun bahan-bahan yang akan digunakan adalah amonium molibdat
(NHz)sM0704.4H,0 (Merck, 99%), feri nitrat Fe(NO3)3.9H,0 (Merck, 99%),
nikel nitrat Ni(NOs),.6H,0O (Merck, 99%), pektin, amonia, remazol golden yellow

dan akuades.
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C. Prosedur Penelitian

Penelitian ini dilakukan dalam beberapa tahapan yaitu pembuatan katalis dan

karakterisasi katalis, serta uji aktivitas fotodegradasi.

1. Pembuatan Nanokatalis

Pembuatan nanokatalis NiggsFe,Mog 2,04 dilakukan dengan cara melarutkan 8 g
pektin dalam 400 mL aquades dengan pengadukan menggunakan pengaduk
magnet pada suhu kamar sampai diperoleh larutan yang homogen selama dua jam.
Kemudian agar pengikatan logam dapat terjadi dengan baik maka larutan pektin
di tambah dengan amonia sebanyak 30 mL hingga pH menjadi basa. Kemudian
ditambahkan secara bersamaan dan perlahan dalam larutan pektin nikel nitrat
1,9239 g dalam 75 mL aquades, amonium molibdat 2,0435 g dalam 250 mL
aquades dan larutan fero nitrat 6,6792 g dalam 275 mL aquades sambil diaduk

menggunakan pengaduk magnet sampai diperoleh larutan yang homogen.

Selanjutnya campuran dipanaskan menggunakan hot plate magnetic stirer pada
suhu 100°C sampai terbentuk gel. Lalu gel di frezee drying untuk menghilangkan
sisa air yang ada dan selanjutnya dikalsinasi pada suhu 600°C selama 8 jam.
Untuk sintesis NiggFeaMog 20,4 dengan suhu kalsinasi 800°C dilakukan prosedur

kerja yang sama.
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2. Karakterisasi Katalis

a. Analisis Keasaman Katalis

Penentuan sifat keasaman katalis dalam penelitian ini dilakukan dengan metode
gravimetri dan FTIR. Metode gravimetri dilakukan dengan cara, wadah kosong
ditimbang kemudian diisi dengan 0,25 gram katalis dan dimasukkan ke dalam
desikator yang sebelumnya telah divakum dan dimasukkan piridin. Selanjutnya,
katalis tersebut dimasukkan ke dalam desikator tersebut dan ditutup rapat
kemudian didiamkan selama 24 jam. Setelah itu, wadah yang berisi katalis
dikeluarkan dan didiamkan di tempat terbuka selama 2 jam. Kemudian wadah

ditimbang kembali ditentukan keasamannya dengan persamaan berikut.

(w3 —wy)
Keasaman (mmol/gram) = (W, —w)BM x 1000
2~ Wq

Dimana, w; = Berat wadah kosong

Berat wadah + cuplikan

W>

w3 = Berat wadah + cuplikan yang telah mengadsorpsi piridin

BM = Bobot molekul piridin

Pertambahan berat bahan katalis merupakan banyaknya basa yang teradsorpsi
pada bahan katalis. Selanjutnya, penentuan situs asam Bronsted-Lowry dan situs
asam Lewis dari bahan katalis, dilakukan dengan cara bahan katalis hasil uji
keasaman secara gravimetri dianalisis dengan menggunakan FTIR yang
sebelumnya sampel katalis yang dianalisis dicampur dengan KBr kemudian

dilakukan pengukuran.
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b. Analisis Struktur Katalis dengan XRD

Analisis struktur katalis dilakukan menggunakan instrumentasi XRD. Prosedur
analisis ini disesuaikan dengan penelitian yang telah dilakukan oleh Maiti et al.
(1973). Tahapan analisisnya adalah sebagai berikut: sejumlah sampel digerus
sampai halus, lalu ditempatkan dalam wadah sampel dan dianalisis. Berkas sinar-
X yang ditembakkan ke sampel dengan menggunakan radiasi CuKa (1,5410 A),
tabung sinar-X dioperasikan pada 40 kV dan 200 mA akan dipantulkan dengan
membentuk sudut difraksi (20) dalam rentang 10 — 80°, dengan step size
0,02°/menit sebagai dasar pembentuk dari grafik difraktogram. Puncak-puncak
yang terdapat pada difraktogram kemudian diidentifikasi menggunakan metode
Search Match dengan standar file data yang terdapat dalam program
Crystalimpact MACTH! dengan database Crystallography Open Database
(COD) 20150107 yang mengacu pada International Center For Diffraction Data

(ICDD) (Putz et al., 2001).

c. Analisis Morfologi dan Ukuran Partikel dengan SEM

Analisis morfologi permukaan katalis Nig gFe,Mog 2,04 dilakukan menggunakan
SEM. Katalis yang akan dianalisis sebanyak 0,1 g sampel ditempatkan pada
wadah sampel yang mengandung sticking tape tembaga, kemudian sampel dilapisi
lapisan tipis emas atau bahan yang besifat konduktor lainnya. Kemudian sampel
tersebut diberikan berkas elektron. Berkas elektron akan dipantulkan oleh sampel

untuk kemudian ditangkap detektor membentuk foto (Hanke, 2001).



38

d. Analisis Ukuran Partikel mengunakan PSA

Pengukuran partikel Nanokatalis Nig gFe;Mog 2,04 dengan menggunakan metode
basah. Metode ini memanfaatkan air atau aliran air untuk melarutkan partikel dan
membawanya ke sensing zone. Pengukuran sampel dilakukan beberapa kali,
hingga diperoleh dua data yang memiliki selisih kurang dari 0,0120 um. Dari
kedua data tersebut kemudian diolah secara bertahap dalam menentukan hasil

terbaik (Rawle, 2010).

3. Uji Aktivitas Fotokatalitik

a. Preparasi Sampel

Dalam penelitian ini menggunakan nanokatalis Nig gFe,M0,,04 sebanyak 0,1 g

dan metanil yellow 10 ppm.

b. Reaksi Fotokatalitik

Uji aktivitas fotokatalitik pada nanokatalis Nip gFe,Mog 2,0, dilakukan terhadap
senyawa Remazol golden yellow dengan mencampurkan sebanyak 0,1 g
nanokatalis Nip gFe,Mog 204 ke dalam 150 mL Remazol golden yellow dengan
konsentrasi 10 ppm ke dalam gelas kimia, kemudian dihomogenkan. Setelah itu
campuran disinari oleh lampu UV dengan jarak 30 cm selama 20 menit kemudian
dipipet sebanyak 25 mL. Dilakukan hal yang sama dengan berbagai variasi waktu
yaitu 40; 60; 80 dan 100 menit. Setelah itu disentrifuga untuk memisahkan sisa

katalis yang tidak dapat disaring dan dipisahkan dengan larutan hasil degradasi.
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Kemudian di uji dengan spektrofotometri UV-Vis untuk melihat laju absorbansi

dari Remazol golden yellow.

Kemudian pada reaksi fotokatalitik untuk sinar matahari, sebanyak 0,1 g
nanokatalis NipgFe;Mo, 204 dimasukkan ke dalam 150 mL Remazol golden
yellow 10 ppm dalam gelas kimia. Kemudian dihomogenkan, setelah itu
campuran tersebut diletakkan di bawah sinar matahari selama 20 menit pada
rentang waktu pukul 11.00 WIB — 14.00 WIB, selanjutnya dipipet sebanyak 25
mL. Dilakukan hal yang sama dengan berbagai variasi waktu yaitu 40; 60; 80 dan
100 menit. Setelah itu disentrifuga untuk memisahkan sisa katalis yang tidak
dapat disaring dengan larutan hasil fotodegradasi. Kemudian diuji dengan
spektrofotometri UV-Vis untuk melihat laju absorbansi dari Remazol golden

yellow.

Sebagai perbandingan dibuat pula reaksi tanpa menggunakan sinar, dan rekasi
dengan menggunakan sinar tanpa katalis. Untuk reaksi menggunakan katalis
tanpa menggunakan sinar, sebanyak 0,1 g nanokatalis Nig gFe,Mog .04 ke dalam
150 mL Remazol golden yellow dengan konsentrasi 10 ppm ke dalam gelas kimia,
kemudian dihomogenkan. Kemudian setelah 20 menit diambil sebanyak 25 mL
dan dilakukan hal yang sama dengan variasi waktu 40;60; 80 dan 100 menit.
Kemudian diuji dengan spektrofotometri UV-Vis untuk melihat laju absorbansi
dari Remazol golden yellow. Lalu untuk reaksi dengan menggunakan sinar tanpa
katalis , 150 mL Remazol golden yellow dengan konsentrasi 10 ppm dimasukkan
ke dalam gelas kimia Setelah itu campuran disinari oleh lampu UV dengan jarak

30 cm selama 20 menit kemudian dipipet sebanyak 25 mL. Dilakukan hal yang
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sama dengan berbagai variasi waktu yaitu 40; 60; 80 dan 100 menit. Kemudian di
uji dengan spektrofotometri UV-Vis untuk melihat laju absorbansi dari Remazol

golden yellow.

4. Analisis dengan Spektrofotometri UV-Vis

a. Kalibrasi Alat Spektrofotometer UV-Vis

Alat spektrofotometer dinyalakan selama +15 menit untuk menstabilkan sumber
cahaya dan fotodetektor. Lalu siapkan larutan blangko (aquades), masukkan ke
dalam kuvet yang telah dibersihkan sebelumnya dengan menggunakan tissue.
Pilih menu aplikasi wavelength scan. Kemudian kalibrasi dengan menggunakan
larutan blanko (minimal 2 kali dengan menekan tombol autozerro). Setting nilai
absorbansi = 0, setting nilai transmitansi = 100 % (artinya larutan tidak

mengabsorpsi cahaya yang diberikan).

b. Pembuatan Larutan Standar

Membuat larutan standar Remazol golden yellow dengan konsentrasi 0, 2, 4, 6, 8,

10, 12 dan 14 ppm.

C. Menentukan Panjang Gelombang Maximum (A maks) serta Konsentrasi

Remazol Golden Yellow RNL Terdegradasi

Pertama ditentukan range panjang gelombang yang akan digunakan (untuk

sampel yang berwarna, gunakan rentang panjang gelombang 350 — 800 nm).
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Masukkan masing-masing larutan standar ke dalam kuvet yang kering dan bersih,
kemudian dilakukan scanning panjang gelombang maksimum untuk sampel
Remazol golden yellow hingga dihasilkan nilai panjang gelombang maksimum
(panjang gelombang yang menghasilkan absorbansi paling besar atau paling
tinggi disebut A maks) dan membuat grafik hubungan antara nilai absorbansi
sebagai fungsi panjang gelombang. Selanjutnya mengukur absorbansi
terdegradasi yang akan ditentukan konsentrasinya, lalu setelah didapatkan
absorbansinya, nilai absorbansinya dimasukkan pada grafik standar yang telah
dibuat sebelumnya. Sehingga konsentrasi terdegradasi dapat dihitung dengan

Hukum Lambert-Beer.



V. SIMPULAN DAN SARAN

A. Simpulan

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan, maka dapat diambil kesimpulan

bahwa:

1. Penelitian ini mampu menghasilkan katalis dengan ukuran partikel skala nano
dengan menggunakan metode sol gel yang menggunakan pektin sebagai agen
pengemulsi dengan ukuran rata-rata partikel yang didapat berdasarkan
persamaan Debye-Scherrer dengan suhu 600 dan 800°C yaitu sebesar 30,44 nm

dan 51,46 nm.

3. Katalis NiggFe,Mog 204 suhu kalsinasi 600°C memiliki jumlah situs asam yang
lebih besar yaitu 6,92 mmol piridin/g katalis dibandingkan katalis suhu

kalsinasi 800°C sebesar 6,03 mmol piridin/g katalis.

4. Hasil analisis difraksi XRD menunjukan terbentuknya senyawa
Nig gFe2Mog .04 dengan terbentuknya prekursor Fe,Os, Fe3Oa, Fe2(M00Oy)s,
NiMOO4, dan MOgOzG_

5. Hasil analisis SEM menunjukkan bahwa nanokatalis Nig gFe2Mog 20,4 bersuhu

kalsinasi 600°C memiliki morfologi permukaan yang seragam dan merata serta
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hasil EDS menunjukkan nanokatalis Nig gFe,Mog .04 bersuhu kalsinasi 600°C

memiliki kandungan Ni,Mo, Fe dan O.

6. Hasil analisis menggunakan spektofotometer UV-Vis menyatakan bahwa
fotodegradasi zat warna remazol golden yellow menggunakan katalis
Nig gFe2Mog 04 suhu kalsinasi 600 dan 800°C lebih baik dilakukan dengan
disinari lampu UV dibandingkan dengan disinari matahari, hal ini didasari
dengan hasil uji pada lampu UV dapat terdegradasi hingga 21,38 dan 24,48%

dan pada sinar matahari 18,48 dan 21,73%

B. Saran

Berdasarkan hasil penelitian yang diperoleh, maka pada penelitian selanjutnya
disarankan untuk:

1. Melakukan uji fotodegradasi dengan variasi konsenrasi remazol golden yellow.

2. Menambahkan variasi waktu yang digunakan untuk menghasilkan

fotodegradasi yang maksiamal.

3. Melakukan uji fotodegradasi terhadap senyawa zat warna lain.
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