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ABSTRAK

Bentonit dimodifikasi dengan menyisipkan material semikonduktor ZnO
ke dalam lapisan interlayernya. Preparasi bentonit dilakukan dalam 3
tahapan, preparasi awal, bentonit dipurifikasi karbonat dan penjenuhan
dengan NaCl. Proses sintesis dilakukan dengan metoda hidrotermal di dalam
autoclave pada suhu 160° C selama 12 jam kemudian padatannya dikalsinasi
pada suhu 400°C selama 5 jam. Karakterisasi ZnO-bentonit dilakukan
dengan menggunakan instrumentasi AAS, XRF, XRD, UV-Vis Diffuse
Reflectance dan FTIR. Data UV-Vis Diffuse Reflectance memperlihatkan nilai
band Gap 3,5 eV; 3,45 eV, 3,5 eV untuk masing-masing ZnO-bentonit 10%,
20% dan 30%. Uji aplikasi fotodegradasi zat warna Rhodamin B dilakukan
pada masing-masing fraksi ZnO-bentonit 10%, 20 % dan 30%. Fraksi ZnO-
Bentonit 10% memberikan hasil yang paling efektif untuk mendegradasi zat
warna Rhodamin B. Berdasarkan data uji aplikasi material ZnO-Bentonit

memiliki kemampuan sorpsi dan fotokatalis terhadap zat warna Rhodamin B.

Kata kunci : Bentonit, Fotokatalis, FTIR, UV-Vis Diffuse Reflectance, XRD,
XRF, ZnO, ZnO-Bentonit.
Xi + 64 him ; gbr; tab; lamp
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BAB |

PENDAHULUAN

1.1 LATAR BELAKANG

Usaha untuk mengurangi pencemaran lingkungan selalu menjadi topik
pembicaraan yang sangat menarik. Pencemaran lingkungan akan berakibat
buruk bagi mahluk hidup pada umumnya dan manusia khususnya, terutama
dampak buruk pada kesehatan.

Salah satu sumber pencemaran lingkungan adalah limbah cair industri
tekstil. Limbah cair yang dikeluarkan oleh industri tekstil mengandung
berbagai zat pewarna yang sulit terdegradasi dan memiliki efek toksik
terhadap manusia. Sebagian besar dari total produksi zat pewarna di dunia
hilang terbuang percuma ketika proses pewarnaan dan dikeluarkan sebagai
limbah industri tekstil. Pelepasan limbah zat pewarna tersebut ke ekosistem
merupakan salah satu sumber polusi perairan yang berbahaya.

Salah satu material potensial yang dapat digunakan untuk
menanggulangi masalah pencemaran limbah zat pewarna adalah bentonit.
Pemanfaatan bentonit (lempung) yang selama ini masih dirasakan terbatas,
dan umumnya hanya digunakan sebagai absorben. Berdasarkan data dari
kementerian energi dan sumber daya mineral (ESDM), Indonesia merupakan
pengekspor bentonite karena sebagian besar wilayah di Indonesia
merupakan sumber penghasil mineral bentonit dengan jumlah yang cukup
besar.

Cadangan bentonit Indonesia berjumlah sekitar 380 juta ton, tersebar
di beberapa pulau, terutama Jawa dan Sumatera.’ Data statistika cadangan

bentonit di Indonesia (lampiran 18).
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Salah satu alternatif penanggulangan limbah cair adalah melakukan
modifikasi pada bentonit dengan menyisipkan material fotokatalis. Kombinasi
ini diharapkan mampu menggabungkan sifat sorbsi yang dimiliki oleh bentonit
dan sifat fotokatalis yang dimiliki oleh material yang disisipkan.
Perkembangan teknologi fotokatalis semakin luas digunakan dimana material
fotokatalis memiliki kemampuan dalam mendegradasi senyawa polutan
organik yang terdapat di dalam air limbah pabrik ataupun limbah rumah
tangga.

Salah satu alasan penggunaan fokatalis dalam upaya mendegradasi
polutan ataupun zat warna ialah untuk mengurangi emisi gas buang yang
memberikan dampak merusak lingkungan. Dengan metode fotokatalis ini
polutan dan senyawa-senyawa organik bisa dikurangi bahkan dihilangkan
dengan memamfaatkan panjang gelombang cahaya matahari yang selalu
tersedia sepanjang hari tanpa menggunakan bahan bakar dan tanpa
menghasilkan gas buang yang berbahaya untuk lingkungan.

Fotokatalis heterogen yang merupakan metode penanggulangan
limbah terkini telah menjadi teknologi yang penting dan memimpin dalam
mineralisasi limbah sebagian besar polutan zat pewarna. Fotokatalis yang
mendapat perhatian utama dan banyak dikembangkan adalah bahan
semikonduktor. Semikonduktor oksida logam seperti TiO,, ZnO, Fe,O3 sering
digunakan sebagai katalis dalam penanganan berbagai polutan organik dan
zat pewarna.

Dalam beberapa tahun belakangan ini terjadi peningkatan kepedulian
masyarakat terhadap bahaya yang ditimbulkan dari zat buangan kimiawi ke

zona perairan. ZnO-Bentonit akan memiliki kemampuan dalam mengabsorpsi
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dan sebagai aplikasi fotokatalis. ZnO-Bentonit dapat menjadi salah satu jalan

keluar dari permasalahan lingkungan khususnya di daerah perairan.

1.2 TUJUAN

Penelitian ini bertujuan untuk :

1. melakukan sintesis dan karakterisasi ZnO-Bentonit
2. Melakukan uji aplikasi fotokatalis ZnO-Bentonit terhadap zat warna
Rhodamin B

1.3 HIPOTESA
Material ZnO-bentonit dapat bertindak sebagai fotokatalis aktif untuk

mendegradasi zat warna Rhodamin B.
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BAB I
TINJAUAN PUSTAKA

2L Lempung®*®

Tanah lempung, yang merupakan hasil pelapukan batu-batuan sangat
mudah ditemukan diberbagai tempat. Dalam kosa kata ilmiah, lempung
dikenal sebagai silica atau silicate clay karena sebagian besar kandungannya
adalah silika. Silicate clay yang ditemukan di tempat tertentu mempunyai
komposisi tertentu, yang berbeda dengan silicate clay yang ditemukan di
tempat yang berbeda.

Lempung merupakan bagian dari kelas mineral silikat pilosilikat.
Lempung juga disebut sebagai aluminosilikat dan mempunyai struktur kristal
tertentu. Lempung tersusun dari dua kerangka dasar pembangun (Gambar
2.1), yaitu :

1. Tetrahedral Silikon-Oksigen (Si,Os%).
2. Oktahedral Aluminium.
Kedua kerangka ini tersusun sedemikian rupa sehingga membentuk suatu

lapisan tetrahedral dan oktahedral.

Gambar 2.1 Kerangka Dasar Pembangun Lempung

5
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Lapisan tetrahedral disusun oleh tetrahedral yang bergabung melalui
tiga dari empat atom oksigen yang sebagai jembatan, sehingga tersusun
sebagai bentuk heksagonal (Gambar 2.2a). Sisa satu atom oksigen akan
mengarah ke atas atau ke bawah, yang disebut apikal oksigen (Gambar
2.2b). Sedangkan pada lapisan oktahedral, tersusun oleh oktahedral yang
membagi ujung-ujung oksigen dan hidroksil dengan Al, Mg, Fe?*, Fe** yang
disebut sebagai kation terkoordinasi. Oktahedral ini juga tersusun heksagonal
sehingga disebut lapisan Gibsite (Gibsite sheet) (gambar 2.2c). Lapisan
oktahedral dapat disusun oleh (Fe,Mg)Og atau AlOs. Ada dua jenis lapisan

oktahedral, yaitu dioktahedral dan trioktahedral (Gambar 2.3)

Octahedral Sheet

Gambar 2.2. Lapisan Tetrahedral dan Lapisan Oktahedral
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Trioctahedral Layer (Mg<Z+)

Gambar 2.3. Trioktahedral dan Dioktahedral

Berdasarkan perbandingan lapisan tetrahedral dan lapisan oktahedral
penyusunnya, lempung dikelompokkan sebagai :
1. Lempung 1:1

2. Lempung 2:1

2.1.1 Lempung 1:1%*

Lempung 1:1 disebut juga kandite. Kandite merupakan clay dengan
struktur T-O (1:1) dan layer oktahedral mirip struktur gibbsite. Karena layer
tidak bermuatan (netral) maka ikatan antar layer merupakan gaya Van der
Waals. Kaolinite merupakan contoh umum kelompok kandite dengan formula
Al;Si,O5(0OH)4. Anggota kandite yang lain adalah Anauxite, Dickite, dan
Nacrite.

Kaolinite dibentuk melalui pelapukan atau alterasi hidrotermal mineral
aluminasilikat. Oleh karena itu batuan yang kaya Feldspar umumnya

mengalami pelapukan menjadi kaolinite. Pada proses pelapukan tersebut ion-

Sintesis dan..., Achmad Farouq Fazmar, FMIPA Ul, 2009



ion Na,Ca, K, Mg dan Fe harus dilepaskan (leaching). Proses leaching lebih
disukai pada kondisi asam (pH rendah). Batuan granit, karena kaya akan

feldspar merupakan sumber utama kaolin.

® O Silicons

Gambar 2.4 lempung 1:1
2.1.2 Lempung 2:1**

Terususun oleh dua lapisan tetrahedral yang mengapit satu lapisan
oktahedral (T-O-T), sehingga terlihat seperti “sandwich”. Termasuk kedalam
kelompok ini adalah Smectite, Vermiculite dan Bentonit. Istilah “smectite”
digunakan untuk menjelaskan kelompok pilosilikat 2:1 yang mampu
mengembang dan mempunyai muatan layer permanen akibat adanya
substitusi isomorfis pada lapisan oktahedral Al (terutama oleh spesi
bermuatan rendah seperti Mg ?*, Fe*, atau Mn?*) maupun pada lapisan
tetrahedral Si (terutama oleh spesi AI** atau Fe®*). Substitusi ini
mengakibatkan total muatan negatif pada struktur lempung, sehingga
membutuhkan kation penyeimbang. Lapisan interlayer lempung terhidrasi,
akibatnya kation dapat bergerak bebas masuk atau keluar struktur. Karena
interlayer terbuka dan terhidrasi, kation bertindak sebagai penyeimbang di

interlayer tersebut. Adanya kation pada daerah interlayer merupakan bagian
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dari kapasitas tukar kation. Pada Vermiculite, muatan negatif umumnya

berasal akibat substitusi Si oleh AI**.

nH, O

O Oxygens @ Hydroxyls ‘ Aluminum, Iron, Magnesium

O and @ Silicon, Occasionally Aluminum

Gambar 2.5 Lempung 2:1

2.2. Bentonit®"®91°

Bentonit adalah istilah pada lempung yang mengandung
montmorilonite sebagai kandungan utama dan termasuk kelompok
dioktahedral. Nama bentonit pertama kali digunakan tahun 1896 oleh knight
untuk menamai suatu jenis lempung yang sangat plastis yang terdapat pada
formasi benton, Rock, Creek, di negara bagian Wyoming, Amerika Serikat.

Bentonit terbentuk dari hasil pelapukan dan reaksi hidrotermal batuan
vulkanik. Mineral pengotor utama yang sering terdapat dalam bentonit adalah
kwarsa, illite, kristobalit, feldspar, kalsit, gypsum, kaolinite, dan plagioclas.
Berdasarkan penyusunnya bentonit dibagi menjadi Na-Bentonit (natrium

bentonit) dan Ca-Bentonit ( kalsium bentonit).
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2.2.1 Natrium Bentonit(Na-Bentonit)

Natrium bentonit merupakan bentonit yang jika didispersikan dalam air
akan mengembang hingga delapan kali volume awal dan akan terdispersikan
cukup lama sehingga susah untuk disedimentasikan, karena itu natrium
bentonit disebut juga swelling bentonit. Natrium bentonit lebih banyak

mengandung Na* pada kation interlayernya.

2.2.2 Kalsium bentonit (Ca-Bentonit)

Kalsium bentonit memiliki daya mengembang yang lebih rendah
dibandingkan Na-Bentonit. Posisi pertukaran kation lebih banyak ditempati
Ca”". Ca-Bentonit kurang mengembang dibandingkan Na-bentonit karena ion
Ca?* akan menarik lebih kuat kedua lapisan TOT sementara pada Na-bentonit
ion Na* kurang menarik kedua lapisan TOT akibat muatan yang rendah (lihat
Gambar 2.6). karena sifatnya yang kurang mengembang, kalsium bentonit
disebut juga non-swelling bentonit. Grim (1953) menyebutkan bahwa ada tiga
faktor yang mengontrol ekspansi layer montmorilonite yaitu sifat kation
interlayer, rapat muatan permukaan pada sisi interlayer (surface charge

density) dan kekuatan solvasi.

Kalsium bentonit Natrium bentonit

Gambar 2.6 Kalsium Bentonit dan Natrium bentonit®
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2.2.3 Montmorilonit*

Montmorillonite merupakan anggota kelompok mineral clay. Umumnya
montmorillonite membentuk kirstal mikroskopik atau setidaknya kristal
micaceous berlapis sangat kecil. Kandungan air sangat bervariasi dan apabila
air diabsorbsi, motmorillonite cenderung mengembang sampai beberapa kali
volume awal. Sifat ini membuat montmorillonite menjadi mineral yang
bermanfaat untuk berbagai tujuan, seperti : pembersih dan penjernih larutan
gula, sebagai bahan pemucat pada proses penjernihan minyak makan,
penyerap ion-ion logam dan penjernih air minum,dsb.

Montmorillonite juga merupakan konstituen utama abu vulkanik yang
disebut bentonit. Sebagai spesi mineral, montmorillonite tidak mendapat
banyak perhatian karena sampel montmorillonite murni bersifat massive,
pucat dan sangat tidak menarik.

Menurut Rose dan Hendrick struktur kimia secara umum dari mineral
montmorilonit dapat ditulis :

(AP*, Fe®*, Cr¥, Mn®") (AL>* + Sisy**) O10(OH; F)2 X033

Kation kation anion kation

Group A Group B Group C  Group D
Kation Group A adalah kation yang terdapat di dalam struktur oktahedral
Kation Group B adalah kation yang terdapat di dalam struktur tetrahedral
Kation Group C terdiri dari Oksigen dan hidroksil. Kation Group D adalah
kation yang teradsorpsi oleh bentonit pada permukaan. Kation jenis ini dapat
ditukar oleh kation jenis lain.

Kation group A berperan dalam proses penyerapan pada permukaan

bentonit. Kation grup A dalam bentonit berupa logam-oksohidroksida,
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contohnya dalam bentuk Fe-oksohidroksida. Dalam larutan bentuk
oksohidroksida ini sangat bergantung pada pH larutan.

Kation-kation yang dipertukarkan dalam struktur kristal montmorilonit
kebanyakan adalah Na* dan Ca?*, namun terdapat kation lain sebagai
impurities yang dapat ditukar seperti K*, Mg?*, Li*, Rb* dan Cs".

Montmorilonit tergolong mineral lempung dengan tipe 2:1, karena pada
struktur kristalnya tersusun atas dua lapisan tetrahedral yang merupakan
silika yang mengapit satu lapisan oktahedral. (lihat gambar 2.7).

Secara alami struktur montmorillonite mengalami proses substitusi
isomorfis, dimana posisi AI** digantikan oleh Mg**/Fe**/Fe®* dan Si**
digantikan AI**. Sebagai konsekuensinya terdapat netto muatan negatif pada
permukaan dan harus dinetralkan oleh kation lain, kation ini disebut kation

interlayer (exchangeable cations).®

Structure

I\
Tetrahedron and
octahedral units

Gambar 2.7. Struktur Montmorillonite 3

2.3  Fotokatalis *?
Material semikonduktor dapat dimamfaatkan dalam proses fotokatalis.

Proses fotokatalis terjadi apabila energi dari sinar yang diberikan sebanding
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dengan energi band gap dari material semikonduktor tersebut. Pada
semikonduktor dikenal istilah pita konduksi dan pita valensi. Pita valensi
merupakan pita yang terbentuk dari dari orbital molekul yang berikatan,
sedangkan pita konduksi merupakan pita yang terbentuk dari molekul
nonbonding. Pita konduksi dan pita valensi ini memegang peranan penting
dalam semikonduktor. Jarak antara pita konduksi dan pita valensi ini di
namakan band Gap. Band gap merupakan besaran energi yang diperlukan
suatu elektron untuk dapat tereksitasi dari orbital bonding(berikatan) menuju
ke nonbonding(tidak berikatan). Semakin besar band gap dari suatu senyawa
atau unsur maka semakin sulit elektron untuk dapat tereksitasi dan semakin
berkurang dampak efek fotokatalis yang akan diberikan.™

Oksidasi fotokatalitik heterogen merupakan suatu proses di mana
polutan dioksidasi dengan menggunakan semikonduktor fotokatalis yang
mempunyai sifat tidak beracun serta memiliki fasa tidak sama dengan
substrat. Partikel semikonduktor akan menjadi oksidator yang mampu
mendegradasi sejumlah polutan bila dikenai cahaya dengan panjang
gelombang yang sesuai dengan band gap semikonduktor tersebut. Degradasi
total polutan organik (mineralisasi sempurna) ini akan menghasilkan CO,,
H,0, dan asam mineral. Salah satu fotokatalis yang sudah dikenal adalah
semikonduktor oksida logam

Suatu partikel fotokatalis oksida logam dapat disintesis di dalam suatu
matriks, seperti lempung montnmorillonit, sebagai host material yang
berperan untuk membatasi pertumbuhan ukuran partikel oksida tersebut.
Salah satu cara modifikasi terhadap montmorillonit untuk sintesis material

nano semikonduktor fotokatalis adalah melalui pilarisasi, yaitu suatu proses
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penyisipan dari guest material ke dalam antarlapis host materia! dengan
struktur berlapis tanpa merusak struktur lapisan tersebut dilanjutkan konversi
termal untuk membentuk oksida logam. Pilarisasi montnmorillonit didasarkan
pada fenomena mengembang jari montmorillonit. Selama terhidrasi jarak
antarlapis montmorillonit meningkat, namun setelah dehidrasi lapisan
montmorillonit rusak dan permukaan antarlapisnya tidak dapat diakses lagi
untuk proses kimia. Spesies pemilar yang stabil mampu mempertahankan
struktur lapisan montmorillonit dan menjaga porositas yang lebih tinggi
Selama hidrasi dan dehidrasi sehingga Montmorillonit terpilar akan memiliki
luas pemukaan dan volume pori yang tirggi, distribusi ukuran serta pilar

oksida logam yang bersifat katalitik aktif.

A
hy (light)
"‘ g Reduction
o Ate A
| Conduction Band (-} '\ Ex:0,+¢ 90,
I ( i
i 4 : b )
E| I 1 Energy }
R | Gap 2
$ 1 Oxidation
! 1 D+h* 3D
i Ex: H,0+h' 9 OH + H'
Valence Band (+) (from H;0")
b D

Gambar 2.8 Proses fotokatalis
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2.3.1 Seng oksida (ZnO )**

Oksida seng / zink oksida merupakan senyawa anorganik dengan
rumus ZnO. Penampilan fisik dari ZnO ialah bubuk putih yang memiliki
kelarutan kecil di dalam pelarut air. Bubuk ZnO banyak digunakan dalam
industri plastik, keramik, kaca, dll. Di dalam ilmu material, ZnO disebut juga
senyawa ll-IV semikonduktor karena seng dan oksigen berada pada periode
ke dua dan ke enam di dalam susunan tabel periodik. Kristal ZnO terdapat
dalam beberapa bentuk, bentuk yang paling umum ialah hexagonal. Struktur
kristal hexagonal bersifat lebih stabil pada beberapa kondisi dibandingkan

dengan struktur lainnya seperti Cubic dan Cubic rocksalt.

(0001)-Zn
' g

(000130 ©%

(a) (b)

Gambar2.12. (a) struktur Kristal ZnO dan (b) wurtzite *°*'

2.3.2 Rhodamin B*

Menurut Isminingsih (1973) berdasarkan struktur kimianya zat warna
dibagi menjadi bermacam-macam, antara lain : zat warna Nitroso, Nitro, Azo,
Stilben, Difenil metana, Trifenil metana, Akridin, Kinolin, Indigoida,

Aminokinon, Anin dan Indofenol. Sedangkan berdasarkan pada cara
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pencelupan atau pewarnaan pada bahan yang akan diwarnai digolongkan
menjadi zat warna asam, basa, dispersi, direct dan lain-lain. Namun, secara
garis besar zat warna digolongkan menjadi dua golongan yaitu zat warna
alami dan zat warna sintetik.

Zat warna yang digunakan dalam sampel penelitian ini adalah
Rhodamin B. Rhodamin B merupakan zat celup yang dianggap sebagai
turunan fluoresein dengan menggantikan gugus hidroksil dengan gugus
amino tersubstitusi N(C2Hs)2 dengan warna merah. Mempunyai rumus
molekul CzsH31CIN20s, berat molekulnya 479,02, titik leleh 210°C - 211° C,
densitasnya 0,79 gram/cms, biasanya berbentuk serbuk. Rhodamin B
mempunyai nama bermacam-macam, antara lain : Acid Brilliant Pink B, ADC

Rhodamine B, Aizen Rhodamine BH, Akiriku Rhodamine B, dll.
2.4 Alat Uji

2.4.1 Spektrofotometer Serapan Atom™*

Spektroskopi atom digunakan untuk mengidentifikasi dan menentukan
secara kualitatif dan kuantitatif logam dalam larutan.

Pengukuran dalam SSA berdasarkan radiasi yang diserap oleh atom
yang tidak tereksitasi dalam bentuk uap. Dalam spektroskopi emisi,
pengukuran didasarkan pada energi yang diemisikan ketika atom-atom dalam
keadaan tereksitasi untuk kembali ke keadaan dasar. Spektroskopi emisi
nyala merupakan suatu spektroskopi emisi dari daerah khusus dimana atom
dieksitasikan dengan menggunakan energi kalor.

Teknik serapan dan emisi nyala biasanya disertai pemasukan suatu

larutan sampel dalam bentuk aerosol dalam nyala. Evaporasi pelarut dan
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penguapan garam terlebih dahulu untuk mendisosiasikan garam dalam nyala.
Evaporasi pelarut dalam atom-atom yang bebas. Pada suhu nyala udara-
asetilena (230° C), atom dari sebagian besar unsur berada dalam keadaan
dasar. Jika seberkas energi radiasi yang terdiri dari spektrum emisi untuk
unsur tertentu yang akan ditentukan dilewatkan melalui nyala ini, maka
sejumlah atom dalam keadaan dasar akan menyerap energi yang lebih tinggi.
Jumlah energi radiasi yang diserap sebagai suatu fungsi konsentrasi unsur
dalam nyala, merupakan dasar spektroskopi serapan atom.

Sementara itu untuk beberapa unsur logam alkali seperti Na dan K,
nyala udara-asetilena, tidak saja menghasilkan atom-atom dalam keadaan
dasar. Tetapi juga menaikan sejumiah atom ke keadaan tereksitasi. Energi
radiasi kemudian akan dipancarkan ini sebanding dengan konsentrasi dan
merupakan dasar dari spektroskopi nyala.

Emisi energi radiasi dari emisi nyala atau energi radiasi lampu
eksternal yang tidak bisa hilang oleh serapan atom akan dideteksi oleh
monokromata dan dideteksi oleh fotomultiplier.

Gangguan yang mungkin terjadi dalam analisa sampel dengan
menggunakan SSA :

- gangguan fisika
- gangguan kimia
- gangguan spektral

gangguan kimia dan fisika dapat dikurangi atau dihilangkan dengan

perlakuan yang sesuai pada larutan, sementara gangguan spektral

dihilangkan dengan memisahkan unsur-unsur yang mengganggu.
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2.4.2 Difraksi Sinar-X (XRD)*

Max von Laude menyatakan bahwa kristal dapat digunakan sebagai
kisi tiga dimensi untuk difraksi radiasi elektromagnetik. Ketika radiasi
elektromagnetik melewati suatu materi, terjadi interaksi dengan elektron
dalam atom dan sebagian dihamburkan kesegala arah. Dalam beberapa
arah, gelombang berada dalam satu fasa dan saling memperkuat satu sama
lain sehingga terjadi interferensi konstruktif sedangkan sebagian tidak satu
fase dan saling meniadakan sehingga terjadi interferensi destruktif.

Interferensi konstruktif tergantung pada jarak antar bidang (d), besar
sudut difraksi (8) dan berlangsung hanya apabila memenuhi hukum Bragg :

nA =2dsin 6 n=1,2,3, ...

Source Detector

Gambar . 2.9 Difraksi sinar-X oleh bidang kristal™

2.4.3 Spektrofotometri Infra Merah (FTIR)"*®

Instrument FTIR menggunakan sumber radiasi dalam kisaran

inframerah (bilangan gelombang = 4000-400 cm™'). Radiasi dalam kisaran
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energi ini sesuai dengan kisaran frekuensi vibrasi rentangan (stretching) dan
vibrasi bengkokan (bending) ikatan kovalen dalam kebanyakan molekul.

Bila molekul menyerap radiasi inframerah, energi yang diserap
menyebabkan kenaikan amplitudo vibrasi atom-atom yang saling berikatan.
Panjang gelombang eksak absorbsi oleh suatu tipe tertentu ikatan,
bergantung pada jenis vibrasi ikatan tersebut. Oleh karena itu tipe ikatan yang
berbeda (C-H, C-C, C-O dll) menyerap radiasi inframerah pada panjang
gelombang berbeda.

Instrument FTIR terdiri sumber cahaya (Nerst glower atau Globar),
monokromator, detektor, dan sistem pengolah data (komputer). Spektum

yang dihasilkan merekam panjang gelombang atau frekuensi versus % T.

1 somme 2.mterferormeter 3 sanmle |
1 |
:i.tﬂﬂf'er-ée;ram |
TV “ﬂ | l
| L — —— e
oA PSR
B spectoim S.conputer, FFT 4 detector

Gambar 2.10. Komponen FTIR %/

2.4.4 Flouresensi Sinar-X (XRF)*®1°

XRF merupakan instrumen yang dapat menganalisa unsur-unsur
dalam suatu senyawa.

Prinsip kerjanya berdasarkan radiasi sinar X yang akan mengeksitasi

atom-atom ke tingkat energi yang lebih tinggi, pada saat atom-atom tersebut
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kembali ke keadaan dasar akan memancarkan energi yang spesifik untuk
setiap unsurnya.

Sampel bisa berupa padatan maupun cairan yang tidak memerlukan
perlakuan khusus. Instrument XRF terdiri dari sumber sinar yang digunakan
untuk mengeksitasi atom-atom, tempat untuk meletakkan sampel serta
spektrofometer yang akan mengukur panjang gelombang atau energi dan

intensitas radiasi fluoresens yang dipancarkan.

Heraysowmes Herayspectnam

K (MK trarsition)

Enission of characteristic ™
FHrravs

Ke (L=K tansition)

Gambar 2.13. Skema XRF '®
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BAB Il

PERCOBAAN PENELITIAN
3.1 Lokasi dan waktu penelitian

Penelitian dilakukan di Laboratorium Penelitian Departemen Kimia

FMIPA Universitas Indonesia pada bulan Februari sampai Mei 2009.
3.2 Alat dan Bahan
3.2.1 Alat

Peralatan yang digunakan dalam penelitian adalah peralatan gelas
dalam laboratorium seperti: gelas piala 500 mL, pipet ukur, gelas piala 100
mL, labu ukur 100 mL, 250 mL dan 1000 mL, mortal, magnetic stirer, lampu

UV-a.
3.2.2 Alat Uji

Alat uji yang digunakan untuk analisa dan karakterisasi adalah XRF,

XRD, FTIR, UV-Vis Reflectane, UV-Vis, AAS.
3.2.3 Bahan

Bahan yang digunakan dalam penelitian ini antara lain Bentonit Alam
Tapanuli, Natrium Hidroksida (NaOH), Asam Asetat (CH;COOH), Kalium
Hidroksida (KOH), Etanol (CH3CH,OH), Perak Nitrat (AgNO3), akuades,
seng(l)asetat (Zn(CH3COOH),.2H,0), Natrium Klorida (NaCl) dan Zat Warna

Rhodamin B.

21
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3.3 CaraKerja

3.3.1 Preparasi Bentonit alam tapanuli

3.3.1.1 Preparasi Bentonit alam

Sebanyak 125 gram Bentonit Alam Tapanuli dipanaskan di dalam oven
pada suhu 110°C selama 2 jam. Bentonit digerus dan diayak sehingga
diperoleh bentonit halus. Bentonit ini kemudian dikarakterisasi dengan XRF,

XRD dan FTIR.

3.3.1.2 Purifikasi karbonat dengan Larutan Buffer pH 4,8

Bentonit halus tadi dimasukkan ke dalam gelas piala 500 mL, lalu
tambahkan 250 mL larutan Buffer Natrium-asetat ( CHzCOONa) pH 4,8.
Dilakukan pengadukan sampai gelembung gas CO, yang merupakan indikasi
karbonat hilang. Padatan Bentonit kemudian dipisahkan dari filtratnya dengan

disentrifuge dan dioven pada suhu 110° C.

3.3.1.3 Penjenuhkan bentonit dengan NaCl 1 M

Bentonit yang telah halus dimasukkan ke dalam gelas piala 500 mL,
kemudian ditambahkan Larutan Natrium Klorida (NaCl) 1 M sebanyak 250
mL. Dilakukan pengadukan terhadap campuran selama 2 jam. Campuran
didekantasikan dan endapan dicuci dengan akuades sampai filtrat terbebas
dari CI'. Filtrat diuji dengan menggunakan larutan perak nitrat (AgNO3)
sampai tidak terbentuk endapan putih. Bentonit yang telah bebas ion CI
disentrifuge dan padatannya di oven pada suhu 110° C. Bentonit ini kemudian

dikarakterisasi dengan menggunakan alat uji XRD, XRF dan FTIR.
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3.3.2 Sintesis ZnO-Bentonit

Sebanyak masing-masing 3,5 - 4,5 gram bentonit yang telah
dipurifikasi karbonat didispersikan ke dalam 20 mL akuades dan dilakukan
pengadukan. Padatan Seng(ll)asetat (Zn(CH3COOH),.2H,0) dimasukkan
perlahan-lahan secara berurutan masing-masing 0,5, 1 dan 1,5 gram ke
dalam campuran. Untuk selanjutnya masing-masing campuran dinamakan
loading Seng(ll) Asetat-Bentonit 10%, 20% dan 30%. Sebanyak masing-
masing 18,1 mL, 36,2 mL dan 54 mL larutan kalium hidroksida yang
dilarutkan dalam etanol (KOH/etanol) ditambahkan ke dalam campuran dan
dilakukan pengadukan selama 1 jam. Kemudian masing-masing campuran di
masukkan ke dalam autoclave dan dipanaskan pada suhu 160° C selama 12
jam kemudian padatannya dikalsinasi pada suhu 400°C. Setelah proses
kalsinasi, masing-masing campuran dinamakan ZnO-Bentonit 10%,20% dan
30%. Campuran ZnO-Bentonit yang telah dioven lalu disaring dan
padatannya dioven pada suhu 110°C untuk menghilangkan uap air. Hasil
endapan ZnO-Bentonit ini dikarakterisasi dengan menggunakan alat uji XRF,
XRD dan FTIR. Kemudian ZnO-bentonit masing-masing fraksi dilakukan uiji
leaching. Sebanyak 1 gr ZnO-Bentonit didispersikan dalam 50 mL akuades
dan dilakukan pengadukan selama 180 menit. Padatan dipisahkan dari

campuran dengan disentrifuge dan filtratnya dilakukan uji Zn dengan AAS.

3.3.3 Uji aplikasi fotokatalis dengan Rhodamin B

3.3.3.1 Pembuatan Larutan stok Rhodamin B
Larutan Rhodamin B 10 M dibuat dengan menimbang sebanyak

0,0479 gr padatan Rhodamin B dan dilarutkan dalam labu ukur 1 L dengan
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akuades. Uji aplikasi dilakukan dengan melakukan pengenceran larutan stok
menjadi 10° M.

3.3.3.2 Ujivariasi waktu

Sebanyak 200 mg ZnO-Bentonit didispersikan ke dalam 100 ml larutan
zat warna 10> M. Campuran dilakukan dalam proses fotokatalis dibawah
penyinaran lampu UV-a dengan variasi waktu 30 menit, 1 jam, 1,5 jam, 2 jam,
2,5 jam, 3 jam. Reaktor yang digunakan memiliki 5 buah lampu UV-a yang
terletak pada sisi alas dan samping reaktor. Pada masing-masing interval
waktu secara berurutan diambil alikuot sebanyak 10 mL kemudian
disentrifuge dan absorbansi filtratnya diukur dengan alat uji UV-Vis.

Pada setiap interval waktu dilakukan kontrol fotokatalis. kontrol
pertama dilakukan dengan melakukan penyinaran terhadap 100 mL larutan
Rhodamin B 10° M tanpa ZnO-Bentonit. Kontrol kedua dilakukan dengan
mendispersikan 20 mg ZnO-Bentonit dalam 100 mL larutan Rhodamin B 10

M tanpa disinari lampu UV-a.
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BAB IV

HASIL DAN PEMBAHASAN

4.1 Preparasi Bentonit

Preparasi bentonit dilakukan sebelum bentonit digunakan dalam
proses sintesa ZnO-Bentonit. Preparasi bentonit yang akan dilakukan melalui
beberapa tahapan yaitu, preparasi Bentonit alam, Purifikasi Karbonat dan
penjenuhan bentonit dengan menggunakan larutan Natrium Klorida (NaCl).

Tahapan awal dari preparasi bentonit yaitu preparasi bentonit alam.
Preparasi Bentonit alam diawali dengan memanaskan bentonit alam pada
suhu 110° C dalam oven selama 2 jam. Pemanasan ini bertujuan untuk
menghilangkan uap air dan pengotor-pengotor yang mudah menguap.

Setelah dipanaskan, dilakukan penyaringan untuk mendapatkan
bentonit dengan ukuran yang sama.

Bentonit hasil preparasi digunakan selanjutnya dalam proses purifikasi
Karbonat. Preparasi Karbonat dilakukan bertujuan untuk menghilangkan
karbonat yang kemungkinan masih terdapat di dalam Bentonit. Purifikasi
Karbonat dilakukan dengan mendispersikan 20 mg bentonit ke dalam larutan
buffer natrium asetat (CH;COONa) pH 4,8 dan dilakukan pengadukan.

Reaksi yang terjadi adalah :
2H"+C03* 2 CO, + H0

Gas CO; yang dihasilkan akan teramati sebagai gelembung-
gelembung yang muncul pada permukaan campuran. Proses pengadukan
dilakukan hingga tidak terdapat lagi gelembung-gelembung gas pada

permukan dispersi larutan tersebut. Kemudian campuran disentrifuge untuk

25
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memisahkan padatan Bentonit dari larutan buffer natrium asetat
(CH3COONa).

Tahapan terakhir dari preparasi bentonit ialah penjenuhan Bentonit
dengan Larutan Natrium Klorida (NaCl) 1 M. Proses penjenuhan ini bertujuan
untuk mensubstitusi ion Ca®* yang terdapat pada ruang interlayer Bentonit
alam dengan ion Na* sehingga terjadi pertukaran dari Ca-Benonit menjadi Na-
Bentonit. Dengan substitusi ini diharapkan akan mengubah daya dari bentonit
alam yang ruang interlayer awalnya kurang mengembang (Non-Swelling)
menjadi lebih mengembang (Swelling). Perubahan sifat dari Non-Swelling
menjadi Swelling ini diharapkan akan mempermudah proses penyisipan
material ZnO pada ruang interlayer Bentonit. Na-bentonit lebih bersifat
mengembang daripada Ca-bentonit karena bentonit ketika berada dalam air
karakter pada permukaan lembaran bentonit akan memberikan gaya tarik
terhadap absorpsi molekul air. lon Na* yang berada di permukaan bentonit
akan berasosiasi dengan daerah yang mengalami defisiensi muatan positif
pada salah satu lembaran saja, sehingga diantara lembaran akan terpisah
cukup jauh dan memungkinkan interaksi dengan air lebih banyak dan
meningkatkan kestabilan. lon Ca®* tidak bisa secara efektif berasosiasi
dengan dua pusat negatif pada salah satu lembaran sehingga harus

berasosiasi dengan dua lembaran sekaligus.’

4.2 Sintesis bentonit-ZnO

Pada penelitian ini sintesa ZnO-Bentonit dilakukan dengan metoda
hidrotermal. ZnO-Bentonit disintesa dengan menggunakan padatan Seng(ll)

Asetat dihidrat. (Zn(CH3COOH),.2H,0) yang dilarutkan dalam dispersi
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bentonit dengan pelarut akuades dan dilakukan pengadukan. Kemudian
ditambahkan secara perlahan-lahan Larutan kalium hidroksida (KOH) dalam
Etanol (CH3;CH,OH). Setalah dilakukan pengadukan selama 1 jam campuran
dipanaskan pada suhu 160° C selama 12 jam di dalam autoclave dan
kemudian padatan dikalsinasi pada suhu 400°C agar terbentuk oksida ZnO.
Pada suhu 400°C senyawa organic akan terurai seiring dengan kenaikan
suhu dan pembentukan kristal ZnO berlangsung secara sempurna.?’ Reaksi
yang terjadi adalah :
Zn** + 40H —_» Zn(OH)/#*
Zn(OH)42' + bentonit A» ZnO-bentonit + 20H™ + H,O

ZnO-Bentonit yang dihasilkan dikarakterisasi dengan alat uji XRF,
XRD, FTIR dan UV-Vis Diffuse Reflectance.

Tabel 4.1 memperlihatkan Rasio Si/Al bentonit alam dan ZnO-bentonit.
Dari tabel tersebut terlihat bahwa pada bentonit alam dan semua jenis ZnO-
bentonit hasil sintesa, rasio Si/Al relatif konstan yaitu berada pada kisaran
antara 3,2-3,5. Hal ini mengindikasikan bahwa tidak terjadi perubahan struktur
utama bentonit pada semua ZnO-Bentonit. Konstannya nilai rasio Si/Al pada
semua jenis ZnO-bentonit dapat diduga tidak terjadi pergantian Si dan Al
pada struktur oleh Zn.

Tabel 4.1 Rasio Zn/(Si+Al)

Bentonit % Zn(w/w) | Rasio Si/Al Rasio Zn/(Si/Al)
Bentonit Alam 0 3,42 0
ZnO-Bentonit 10% 9,40 3,34 15,88 %
ZnO-Bentonit 20% 16,86 3,36 36,44 %
ZnO-Bentonit 30% 21,81 3,26 56,74 %
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Gambar 4.1 Kurva perbandingan Zn/(Si+Al) dan besar Zn

Dari gambar 4.1 terlihat bahwa semakin banyak jumlah
Zn(CH3COOH).2H,0 yang dimasukkan dalam sintesis, maka semakin banyak
jumlah Zn yang ada dalam ZnO-bentonit. Perhitungan rasio Zn terhadap
jumlah total Si dan Al dilakukan untuk meyakinkan bahwa jumlah Zn semakin
bertambah terhadap komponen dominan dalam ZnO-bentonit.

Gambar 4.2 menggambarkan pola difraksi bentonit alam. Berdasarkan
gambar tersebut muncul puncak-puncak khas bentonit yaitu pada sudut 26
=19,8 ; 26,6 dan 34,8. Gambar 4.3 adalah pola difraksi ZnO-Bentonit 20 %.
Pola difraksi ZnO-Bentonit juga menunjukkan puncak-puncak khas bentonit,
pada sudut 26 =20,48 ; 24,74 dan 34,71. Berdasarkan data tersebut dapat
diindikasikan bahwa tidak terjadi perubahan struktur pada bentonit setelah
dilakukan proses sintesis ZnO-Bentonit. Data ini diperkuat dengan data XRF
yang menunjukkan bahwa rasio Si terhadap Al yang relatif konstan. Puncak
khas ZnO tidak dapat teramati karena terjadi overlap difraksi dengan puncak

bentonit pada 20 = 32 sampai 20 = 36. Penelitian dilakukan oleh Seong-Ju
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Hwang, et.al mengkonfirmasi bahwa puncak ZnO muncul pada 26 = 32, 34

dan 20 =36 2°
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Gambar 4.3. XRD ZnO-Bentonit 20%
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alam dan ZnO-Bentonit. Dari tabel terlihat bahwa semua jenis ZnO-Bentonit

masih memiliki puncak-puncak khas bentonit. Puncak ZnO muncul pada

Tabel 4.2 memperlihatkan puncak-puncak yang terdapat pada bentonit

sudut 2 6 : 35,02 ; 36,7 ; 40,52. Hal ini sesuai dengan penelitian yang

dilakukan oleh Hwang-ju et.a

Tabel 4.3. Memperlihatkan pita serapan FTIR pada bentonit alam dan

/.20

Tabel 4.2 Sudut 20 XRD bentonit dan ZnO-bentonit

Bentonit Sudut 28
Bentonit Alam 19,8 26,21 34,82
ZnO-Bentonit 10 % 17,46 26,64 32,4 35,02
ZnO-Bentonit 20 % 19,16 24,44 32,3 40,52
ZnO-Bentonit 30 % 19,8 26,7 34,8 36,7

ZnO-Bentonit.

Bentonit Bilangan Gelombang
3627,84 1638,28 1039,84 521,65
. 3446,67 1420,44 913,76 468,14
Bentonit Alam
837,63 430,68
795,25
ZnO-Bentonit 3601 2358,94 1660,71 995,27 667,37
2341,58 1359,82 470,63
Gugus fungsi Fe(ll), stretching OH H-O-H deformasi OH Si-O-Si, deformasi AI20H Zn0O

Pada spektra FTIR bentonit Alam muncul pita serapan pada bilangan

gelombang 3628,58 cm™ yang mengindikasikan adanya besi(ll) akibat

stretching OH pada trioktahedral [Fe?*]sOH%**?®. Sementara pita serapan pada

bilangan gelombang kisaran 3400 cm™ mengindikasikan adanya ikatan
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hidrogen (H-O-H hydrogen Bonded Water) **%°. Pita serapan pada daerah
1630 cm™' merupakan pita deformasi H-O-H ?°. Pada bilangan gelombang
sekitar 1030-1040 cm™ muncul vibrasi Si-O-Si stretching. Pita serapan lemah
pada 913 cm™ merupakan deformasi AlLLOH??* Pita pada 837 cm™ merupakan
pita deformasi AIMgOH #. Pita sekitar 795 cm™ adalah pita deformasi
Fe**MgOH.

Pita serapan zink oksida muncul pada pita serapan 470 cm™.
Penelitian yang dilakukan oleh chien Ling-young,et.al menginformasikan
bahwa pita serapan kristal ZnO akan terbentuk pada 470 cm™.?” Sementara
Penilitan yang di lakukan oleh Kwang Bo Shim memperlihat kan pita serapan
ZnO berkisar di antara 473 cm™ dan 532 cm™. %°

Gambar 4.4 memperlihatkan kurva UV-Vis Refelectance ZnO-Bentonit
10%, 20% dan 30%. Dengan menggunakan perhitungan faktor kubelka-Munk
diperoleh nilai band gap untuk ZnO-Bentonit 10%, 20 % dan 30 % berturut-
turut 3,5 eV; 3,45 eV ; 3,5 eV. Penelitian yang dilakukan oleh X,W.Sun,et.al
memperoleh nilai band Gap yang bervariasi pada daerah 3,3 eV sampai 3,5

eV tergantung kepada suhu kalsinasi.
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Gambar 4.4. Kurva UV-Vis Reflectance

Tabel 4.4 Tabel Uji leaching ZnO-Bentonit

Fraksi Bentonit PPM Absorbansi
ZnO-Bentonit 10% 0,699 0,048
Zn0O-Bentonit 20% 0,118 0,002
ZnO-bentonit 30% 2,9575 0,239

Tabel 4.4 memperlihatkan hasil dari uji leaching yang dilakukan

terhadap ZnO-Bentonit. Uji leaching dilakukan dengan mendispersikan 1 gr

ZnO-Bentonit di dalam 100 mL akuades. Dilakukan proses pengadukan pada

campuran ZnO-Bentonit selama 180 menit. Kemudian filtrat yang dipisahkan

dari campuran dengan disentifuge dan diukur dengan menggunakan

instrumen AAS. Dari tabel 4.4 dapat kita lihat bahwa ZnO-Bentonit 10%,20%

dan 30% hasil sintesis tidak mengalami proses leaching sehingga diharapkan

selama proses fotokatalis material ZnO yang terbentuk tidak terlepas dari

bentonit yang ada. Berdasarkan penelitian yang dilakukan oleh Hwang

seoung-Ju,et.al partikel ZnO yang terbentuk berada di lapisan interlayer dan

di antara tumpukan-tumpukan lembaran bentonit (Gambar 4.9).%°
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Montmorillonite

Gambar.4.9 Kemungkinan letak ZnO.?
4.3.1 Uji fotokatalisis Rhodamin B

Uji aplikasi fotokatalis dilakukan dengan menggunakan larutan
Rhodamin B 10° M. Percobaan dilakukan dengan metoda batch. ZnO-
Bentonit yang telah didispersikan ke dalam larutan Rhodamin B, disinari
dalam reaktor dengan menggunakan lampu UV. Setelah waktu tertentu ,
sejumlah alikuot diambil untuk ditentukan nilai absorbansinya. Gambar 4.5
memperlihatkan kurva pita serapan larutan rhodamin B 10 M. Dari gambar
tersebut terlihat bahwa larutan Rhodamin B 10> memiliki pita serapan

maksimum pada daerah panjang gelombang 558 nm.
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Gambar 4.5. Kurva pita serapan maksimum Larutan Rhodamin B

Gambar 4.6 memperlihatkan kurva fotodegradasi dari larutan
Rhodamin yang menggunakan ZnO-Bentonit 10%. Dari kurva tersebut terlihat
bahwa penurunan konsentrasi Rhodamin B pada ZnO-Bentonit 10% dengan
disinari lampu UV lebih besar dibandingkan dengan ZnO-Bentonit 10% yang
tidak disinari lampu UV. Hal ini mengindikasikan bahwa kemampuan ZnO-
Bentonit dapat bertindak sebagai Fotokatalis. Pada ZnO-Bentonit tanpa
disinari UV, terjadi penurunan konsentrasi Rhodamin B. Hal ini diduga lebih
disebabkan oleh adanya kemampuan sorpsi dari bentonit. Penelitian
mengenai kemampuan sorpsi bentonit telah banyak dilaporkan. Salah
satunya penelitian yang dilakukan oleh Chegriuche,S mengenai penggunaan
bentonit aktif untuk mengadsorp logam Ga(lll).?

Kemampuan fotokatalis ZnO-Bentonit terhadap Rhodamin B juga
diperkuat dengan dilakukannya kontrol terhadap larutan Rhodamin B yang
disinari lampu UV tanpa menggunakan material fotokatalis. Pada masing-

masing interval waktu tidak terjadi perubahan konsentrasi. Hal ini berarti
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bahwa penurunan konsentrasi Rhodamin B dalam larutan yang mengandung
material fotokatalis murni disebabkan oleh sorpsi dan kemampuan fotokatalis
dan bukan disebabkan oleh peristiwa penguapan larutan Rhodamin B selama

proses reaksi dilakukan.

Fotodegradasi Rhodamin B-Zno-Bentonit 10%

1,1W

1,07
0,9
0,8
0,7
0,6

—&— Uji Fotokatalisis
e=fll=SOrpsi
= ==fotolisis

C/Co

0,5
0,4

0 50 100 150 200
waktu (t)

Gambar 4.6 Kurva fotodegradasi Rhodamin B dengan ZnO-Bentonit 10%

Gambar 4.7 memperlihatkan kurva fotodegradasi larutan Rhodamin B
dengan ZnO-Bentonit 20%. Gambar ini memperlihatkan pola yang sama
seperti pada (Gambar 4.5). Hal ini memperlihatkan bahwa kemampuan
fotokatalis dari ZnO-Bentonit juga terdapat pada fraksi ZnO-Bentonit 20%.
Berdasarkan perbandingan antara (Gambar.4.6) dan (Gambar.4.7),
kemampuan fotodegradasi dari ZnO-Bentonit 10% lebih baik apabila
dibandingkan dengan ZnO-Bentonit 20%. Hal ini mungkin disebabkan oleh
kapasitas ruang interlayer bentonit yang terbatas dan molekul Rhodamin yang
cukup besar, (Gambar.4.8) . Pada saat proses fotokatalisis Rhodamin B yang
ingin didegradasi diharapkan dapat masuk ke dalam ruang interlayer bentonit
yang telah tersisipkan material ZnO. Sehingga material ZnO-Bentonit dapat

berinteraksi langsung dengan bentonit. Semakin banyak jumlah keberadaan
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material fotokatalis dalam hal ini ZnO maka akan semakin besar degradasi

Rhodamin B yang terjadi. Hal ini berkaitan dengan semakin bertambahnya

jumlah sisi aktif dari ZnO yang ada. Penelitian mengenai pengaruh jumlah

keberadaan katalis ZnO terhadap degradasi Rhodamin B dilakukan oleh

BYRAPPA K. %

Gambar 4.8 Struktur Rhodamin B.?
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Gambar 4.7 Kurva Fotodegradasi Rhodamin B

dengan ZnO-Bentonit 20%
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Fotodegradasi Rhodamin B-ZnO-bentonit 30%
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Gambar 4.10 Kurva fotodegradasi Rhodamin B

dengan ZnO-Bentonit 30%

Gambar 4.10 memperlihatkan kurva fotodegradasi Rhodamin B
dengan ZnO-Bentonit 30%. Berdasarkan kurva tersebut dapat diamati bahwa
tidak terjadi perubahan yang berarti pada nilai absorbansi Rhodamin B. Pola
penurunan kemampuan fotokatalisis ZnO-Bentonit dari ZnO-bentonit 10%,
20% dan 30% terjadi seiring dengan penurunan kemampuan sorpsi dari ZnO-
bentonit tersebut. Hal ini mengindikasikan bahwa semakin kecil nilai absorpsi
dari ZnO-bentonit maka kemampuan fotokatalisisnya pun akan semakin
berkurang. Proses fotokatalisis kemungkinan terjadi setelah proses absorpsi
dilakukan oleh ZnO-Bentonit sehingga semakin banyak partikel ZnO yang
diduga menempati ruang interlayer dari ZnO-bentonit, maka akan
menghambat proses absorpsi dari ZnO-bentonit terhadap partikel Rhodamin
B. Berdasarkan perbandingan kemampuan fotokatalisis antara ZnO-Bentonit
10%, 20% dan 30%, ZnO-Bentonit 10% memiliki kemampuan sorpsi dan
fotokatalisis yang paling baik. ZnO-Bentonit 10% memiliki kemampuan yang

cukup besar dalam sorpsi dan fotokatalisis terhadap Rhodamin B. Hal ini
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mungkin disebabkan oleh baiknya distribusi partikel ZnO hingga dapat masuk
dan menempati ruang interlayer dari Bentonit. Distribusi dari partikel ZnO
berkaitan dengan letak terjadinya proses fotokatalis. Material ZnO yang
terbentuk diduga berada di permukaan dan di ruang interlayer dari bentonit.
Dalam proses fotokatalis interaksi antara Rhodamin B dan ZnO-Bentonit
terjadi pada sisi aktif dari material fotokatalis yaitu ZnO pada ZnO-Bentonit.
Sehingga dengan bertambahnya jumlah sisi aktif dari ZnO-Bentonit maka
akan meningkatkan kemampuan fotokatalisis dari ZnO-Bentonit tersebut.
Berdasarkan penelitian yang dilakukan oleh BY RAPPAK,et.al. Reaksi

yang mungkin terjadi?® :

ZnO + hy — ZnO*
Zn0*+H,O — ZnO*+H" +-OH
‘OH + Rhodamin B — Senyawa intermediet + garam mineral

Senyawa intermediet / garam mineral —» COZT + H,O

Reaksi di atas menggambarkan reaksi yang mungkin terjadi antara
Zn0O-Bentonit dengan Rhodamin B. Berdasarkan reaksi di atas dapat
digambarkan kemungkinan interaksi yang terjadi antara partikel ZnO dengan
Rhodamin B dalam proses fotokatalisis. Radikal yang dihasilkan diharapkan
dapat berinteraksi dengan ion positif dari molekul Rhodamin B sehingga
molekul Rhodamin B akan terdegradasi membentuk senyawa intermediet dan
garam mineral yang kemudian akan terlepas ke udara menjadi gas CO, dan

molekul air.?®
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Spektra UV-Vis Rhodamin B

1,2
1,0
0,8 -

0,6 = sebelum fotokatalis

0,4 - setelah fotokatalis

absorbansi

0,2 +

0,0

0 23750 400 450 500 550 600 650 700 750

panjang gelombang

Gambar 4.11 Spektra UV-Visible Fotodegradasi Rhodamin B

dengan ZnO-Bentonit 10%

Gambar 4.11 memperlihatkan spektra UV-Vis Fotodegradasi
Rhodamin B dengan ZnO-Bentonit 10%. Berdasarkan spektra di atas, dapat
diamati bahwa penurunan absorbansi terjadi setelah dilakukan proses
fotokatalis terhadap Rhodamin B. Berdasarkan pola spektra UV-Vis dari
fotodegradasi Rhodamin B dapat diamat terjadinya pola yang sama antara
spektra sebelum dan sesudah terjadinya proses fotokatalis. Penelitian yang
dilakukan oleh Feng Chen, et.al menginformasikan bahwa senyawa
intermediet yang dihasilkan hanya mengalami proses pengurangan gugus
alkyl (Gambar 4.12) sehingga secara keseluruhan gugus kromofor nya mirip

dengan Rhodamin B awal.*®
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Gambar. 4.12 Produk intermediet fotodegradasi Rhodamin B*
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BAB V

KESIMPULAN DAN SARAN

5.1. Kesimpulan

Kesimpulan yang diperoleh pada penelitian ini adalah :

1. ZnO-Bentonit 10%, 20% dan 30% telah berhasil disintesis dengan
metoda hidrotermal.

2. Sintesis ZnO-Bentonit tidak merubah struktur dari bentonit alam.

3. Nilai Band Gap ZnO-Bentonit yang didapat adalah 3,5 eV; 3,45 eV,
dan 3,5 eV berturut-turut untuk ZnO-Bentonit 10 %, 20% dan 30%.

4. ZnO-Bentonit dapat bertindak sebagai material fotokatalis aktif dengan
mendegradasi zat warna Rhodamin B.

5. Kemampuan sorpsi dari ZnO-bentonit sebanding dengan kemampuan
fotokatalis ZnO-Bentonit untuk proses fotokatalisis Rhodamin B.

6. ZnO-Bentonit memiliki kemampuan sorpsi dan fotokatalisis optimum

pada ZnO-Bentonit 10%.
5.2. Saran

Untuk penelitian selanjutnya disarankan :
1. Melakukan perhitungan perubahan luas ruang interlayer antara struktur
TOT pada setiap fraksi.
2. Menggunakan kompleks ligan dengan menyisipkan larutan kationik

seperti Zn(NHs)42".

41
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Melakukan studi kinetika terhadap fotodegradasi Rhodamin B.
Melakukan studi senyawa intermediet dari hasil proses fotokatalisis
Rhodamin B.

Melakukan studi fotokatalis dengan menggunakan zat warna atau

polutan organik lainnya.
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Lampiran 1

Bagan Kerja

PREPARASI DAN SINTESIS ZnO-BENTONIT

4 N
Lempung Alam

A J

Bentonit

Uji
| XRD dan XRF |

sintesis
L ZnO-Bentonit ’

Uji FTIR
XRD dan XRF

Lampiran 1. Bagan kerja Preparasi dan sintesis ZnO Bentonit
[sumber : Data pribadi]
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Lampiran 2

Bagan Kerja

APLIKASI FOTOKATALIS

Aplikasi
fotokatalis

F1 F2 F3
Bentonit-ZnO Bentonit-ZnO Bentonit-ZnO
10% 20% 30%

Di dalam reaktor Kontrol

C1,C2

(Memisahkan fase\

[ Sinari lampu UV

larutan dan
padatan
~
Fasa larutan
\_ b/

(" Analisa dengan A
UV-Vis

& J

Lampiran 2. Bagan kerja Aplikasi Fotokatalis
[sumber : Data pribadi]
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Lampiran 3

XRF ZnO-Bentonit 10%

Pant: 2008/ 4/25 16:11.27

ZNON0 [ZrOI10%)

S| i
|
g, 4 [:3
x
1] =
| r
| |
M0 =
& |
20|
Q |
£ |
- ] |
| |
0

o
I

= — Znkb1

U I S
T T T T ; T T T 1 i T I
i |
Bon oo [ e} (81 I l1n 2000

Y |

File Name : DAUSERMARETWNOT0 SPC - Aeq. Time: 2009/ 474 18: 6:22
Sample Name: Zo0 10%

Memo : Materials Sain

Acg, Cond. : Voltage: 30.0kV Current; (108 linA. Live time: 110.00sec Pass:Vac
Analysis Element: Mg AlLSLS K, TiFe Zn

Num  Atom/Chem. Fermula Wil %) abmole(%a) K-ratio Integral Iut. Standard dev.

1 12 Mg 3.0607 41216 (1LO192357 552 04302

2 13 Al 13.3828 162380 0.0467439 7046 0.1523

3 14 Si 45,8269 5341806 02417303 44719 0.0864 |
4 16 58 0.4087 04173 00015481 743 0.0523 |
5 19 K 18.4421 15 4409 0181018 22302 00842 |
6 22 Ti 1.0242 (0.7000 00050742 2312 0.0535 |
T 26 Fe B.4493 49531 00590010 39147 00316 |
8

0 Fn D.4054 47104 00785346 54385 00310 |

Lampiran 3. XRF ZnO-Bentonit 10%
[sumber : Data pribadi]
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Lampiran 4

XRF ZnO-Bentonit 20%

Print: 20087 4,75 16:12-23

Couds

FNOZ0 [ZC20%)
a0 % :
|
ELT T | ‘
L]
e £
|
50
L)
a
=4
| |
00 :
X k] f
| H
ol I
" S
' 3 3 E
_ L { '
g s
soil | Z/ | = 1 £
a N
2| . Ea |||
TRl |
AV A, R e
Gl  amm e T e T TR |
am 1m 400 6 &0 1o 12 1860 1600 4.0 a0

eV

File Name : DAUSERMMARETENO20.8PC Acq. Time: 200944/ 4 18: 8:59
Sample Name: ZnO20%

Memo  : Materials Sain

Acq. Cond. : Voltage: 300,05V Current: 0.070mA Live time: 110.00see Pass:Vac
Analysis Element: NaMg ALSLK, TiFe.Zn

MNum  Atom/Chem. Formula wi{%) atinole(a) K-ratio Integral Int. Standard dev.
I 11 Na 11896 4.7673 (0433483 110 34111
2 12 Mg 2.5514 3.6060 0.0147464 364 0.4998
313 Al 10.6677 13.5851 003538246 4652 0.1687
4 14 5i 35.5871 43,3380 0.1963922 31301 (LOBED
5 19 K 24,2031 21.3478 (L1785065 2904 1 00782
6 22 Ti 0.7650 (.5488 00039910 1567 0.0542
7 26 Fe 60908 317475 00461922 26405 0.0310
8 3 Sn 168550 BE596 0.1485094 BRG03 00313

Lampiran 4 . XRF ZnO-Bentonit 20%
[sumber : Data pribadi]

Sintesis dan..., Achmad Farouq Fazmar, FMIPA Ul, 2009



Lampiran 5

XRF ZnO-Bentonit 30%

51

Print: 2009 4,25 16:13:27

AN [Zr030%]

3800

Ly

KKa

03

Faka

1300__|

Alks

1
Mgka
— FoKbi

|§
— Maka

i |
i 20 A 600

File Name : DAUSERMARETWZNO3Z0.SPC
Sample Name: Zn030%
Memo  : Materials Sain

— ZnKb1

ke¥

14 00

Acqg. Time: 2009/ 4/4 18:11:43

Agq. Cond. © Voltage: 30.0kV Current: 0.065mA Live time: 110.00sec Pass:Vac

Analysis Element: Na Mg ALSLK. Ti Ve Zn

Mum  Atem/Chem.Formula wi(%a)
1 11 Wa 18268
2 12 Mg 21643
3 13 Al 88101
4 14 Si 29.6211]
5 19 K 297143
6 22 Ti 06965
T 2% Fe 5.3608
8 W Zan 218060

Lampiran 5. XRF ZnO-Bentonit 30%

at/male( %)
2 8857
32328
11.8574
38.2998
27.5964
0.5280
3.4859
12.1139

K-ratin
00227067
00117156
00282115
01631006
0:2252440
0.0034826
0.03930642
(1820469

[sumber : Data pribadi]

1600 R

Integral [ni,
34

269

3402
24138
34027
1269
20894
100854
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Stanlard dev,
33667
0.4817
0.1597
00796
00685
0.0510
0.0289
0.0209
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Lampiran 6

XRF Bentonit Alam

¥
X i
(4]
I q e 200 154
WHILSYE
EV L 1 (i} i 110008
Mg ALSLK.L !
} wi( %) %) ntegral Int
Y] 3190 L 19
160848 u32 1.0 { ; )
0ne Q& V¢,
i 0.0 38
| 0

Lampiran 6 . XRF ZnO-Bentonit 30%
[sumber : Data pribadi]
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Lampiran 8

XRD ZnO-Bentonit 10%

ZnO-bentonit 10%

s (Count)
e

-

S1

Inten

50

ar.sam 191110 1
4R,980 105023 16
4s,740 103160 11

« | 5 B8 v, - M 52} Bap oot . G datter Lampiran .. G Document] - M

Lampiran 8 . XRD ZnO-Bentonit 10%
[sumber : Data pribadi]
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ount)

ity (C

sity

Inten

17,840
10,540

Lampiran 9

ZnO-bentonit 20%

ZnO-bentonit 20%

1.683852

G

11,1 g20.0 1,
271 2856.0 o
23,1 2833.3 2
26,1 2148, T 2,
16,1 aTz.0 1,
14,1 1706, T o,
12,0 Z1zE.0 03000
15,1 2306, w, Juun
16,1 2552,0 1, 5000
20,1 1116,0 2,0600
20,1 1342,7 24050
17,0 IFTE.0 34050
1,1 2474,7 1, 0400
15,1 2140,0 1. G200
15,1 1645.3  0,6200
10,1 1376.7 09400
9.1 989,3  0,3000
17,1 1533 0,7600
12,1 638,7  0,9500
12,1 638,7  0,9500
16,1 133,71 0,8600
14,1 13480 2,5400

bos Ex,, v | Do) BB IV - e | )

Lampiran 9 . XRD ZnO-Bentonit 20%
[sumber : Data pribadi]
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» (Count)
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Lampiran 10

ZnO-bentonit 30%

Zn0O-bentonit 30%

15

20 25 30 35 40 45
A

Vachmad faroug\DesktopAXRD 550 Zn dan CoVHOBEN 30, 1x1

L13351
01250
AU
A1413
23093
#12506
w509y
(62462
anusa
30450
2a0u3
05580
95504
B4575
75936
IS
S60TS
ARRTI
ALHD
32366
20050
21507
2,17057
#,05141
1.96306
1,93723
1,9141%
1.00015%
185965
1,02016

BN R RO AT R NSRS N W W W W b W e e e e L O L

Medght
5. ELLM 0, 7000
9. 680,10 1.3800
10,1 492.0 0, 9600

6.0 BO5,3 1,2600
4.1 na,?7 04200

4.1 61,3 o

5,1 1547 0, 6000
19,1 T16.0 L]
10,1 289,31  0,3200
0,1 330.7 0 ,6600

a1 770,80 0,5400
18,1 229,13 o, xTon
10,1 1508, 7 13000
20,1 2378,7 0, 3800
az.n #R44.0 18200
29,3 2821.3 0.4700
1.1 #P60,0 o avon
1a,1 261,31 0, 3000
11,1 1850, 7 0, 5800
9.0 020,0 0,4300

u,1 20,0 0,4300
10,1 472,00, 0000
28,1 1693,3 1.1300
24,1 1704,0 1, 5000
14,0 1944,0 1,000
10,0 15,3 0,.2600
10,1 253,31 04800
12,1 1220.0  0,2600
14.1 977.3 1,3600
14,1 80,7 0,6000
10,1 1050,7 0,6000

B pan tvrevsit d.. | G defter Lampran ... | G Documents - ...

Lampiran 10 . XRD ZnO-Bentonit 30%
[sumber : Data pribadi]
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ount)

ity (C

s1ty

Inten

Lampiran 7

XRD Bentonit alam

5 10 15 20 25 30 35 40

49,533

J.22M4
3,0901%
2,99436
290548

2,167
2,13508
Z,08568
2,03619
197971

92834

11,2 13574 0, 7069
17,7 18481 00480
16,7 2217.2  3,321%
16,7 19579 1,314

9.8 14633 n.6TeY

4.7 7926 04040

1.2 16,6 04600
16,3 Te.s 1,175

1.3 o82,2 - 0,0400

6, 153,0 0,860

Y8 483,4 14089
51,7 2647,0  1,519%
5K 930,91, 7607
33,1 THLE 06280
24,4

9.5 ¥mn.T 0,7859
6.2 661, 5 0,3500
.6 #OMAE 70040
6.2 90,0 1,439
2.0 516,31 1,3279
11,1 so1,6  1,9790
6.7 1654 U, 4609
6,5 30,5 1,1919
1.5 632.8  1,9509
a1 620,9 1.0969
6,5 105,6 0, 4069
4.9 190,1 0,9469

O pl et A, | defter wavoean ., | Donument] - ..,

Lampiran 7 . XRD Bentonit Alam
[sumber : Data pribadi]
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Lampiran 11

FTIR Bentonit alam

57

%IT

i
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50

45
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[
Ly
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1638,28

103984
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430,68

468,14

521,65

4000.0

e\d973b3.5p - Fe-karbonat

3000 2000 1500 1000

cm-1

300 400.0

Lampiran 11 . FTIR Bentonit Alam
[sumber : Data pribadi]
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Lampiran 12

FTIR ZnO-Bentonit 10%

B SsHmanzu

N Sp

|||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||

S,

o e e e e e e e e e R ] — — — =~~~ — == == ——— -

|||||||||| e

| . 09090900 sectniuke Sbabe i

|l

S e Ean E Tt
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_

1

i

1

1

i
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g = 2 -

90— -------—-
30

13

Date/Time; 061052009 12:27:08
Administrator

Mo. of Scans; 45
Resolution; 4 [1/em] User:

Zn0-Bentonzt 10%

Lampiran 12 . FTIR ZnO-Bentonit 10%

[sumber :

Data pribadi]
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Lampiran 13
FTIR ZnO-Bentonit 20%
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Date/Time: 06/10/2008 12:24:51

MNe. of Scans: 45

Zn0-Bentonit 20%

Administrator

User;

Resolution; 4 [1/cm]

Lampiran 13 . FTIR ZnO-Bentonit 20%

[sumber :

Data pribadi]
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Lampiran 14

FTIR ZnO-Bentonit 30%

FESsHMan=u
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Date/Time: 05/27/2009 15:32:10

Mo. of Scans;

Administrator

User;

Lampiran 14 . FTIR ZnO-Bentonit 30%

[sumber :

Data pribadi]
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Lampiran 15

Kurva Band Gap ZnO-Bentonit 10%

Band Gap
14
12 4
10
=
X g
S ——27n0-B 10%
S 6
©
w
4 4
2 4
0 - T T T T T T T T |
1,5 2,0 2,5 3,0 35 40 45 5,0 55 (5,0 N 51 5)
Energi (eV)

=
o

y = 10,37x - 36,607
R? = 0,9943

—— Seriesl
—— Linear (Series1)

o B, N W M 0O O N © ©

w
©
~
>
[
Iy
N
o
w

4,4 45

sumbux sumbuy 4,146615 6,319759

4,396589 9,119657 4,132793 6,152563

4,381053 8,823673 4,119063 6,032651

4,365627 8,879528 4,105424 5,883016

4,350309 8,396995 4,091875 5,775644

4,335098 8,370803 4,078415 5,657651

4,319993 8,377773 4,065043 5,353524

4,304993 8,093758 4,051758 5,363841

4,290097 7,998089  4,03856 5,335353

4,275304 7,730436 4,025448  5,13487

4,260612 7,544346 4,012421 5,029062

4,246021 7,311078 3,999478 4,891382

4,231529 7,270287 3,986617  4,79325

4217136 7,112396 3,97384 4,685114 .

4,202841 6,904531 3,961144 4,463268 Lampiran 15 . Kurva Band Gap
4,188642 6,769853 3,948529 4,579209 ZnO-Benotnit 10%
4174539 6,512857 3,935994 4,394911 [sumber : Data pribadi]
4,16053 6,360132
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Lampiran 16

Kurva Band Gap ZnO-Bentonit 20%

Faktor KM
S

Band Gap

’]
6,
5,
3,
2,
1,
|

15

20 25 30 35 40 45 50 55 60 65

Energi (eV)

y =5,5269x - 19,1
R?=0,9971

——Series1
— Linear (Series1)

sumbu x
4,508502
4,492167

4,47595
4,459849
4,443864
4,427993
4,412235
4,396589
4,381053
4,365627
4,350309
4,335098
4,319993
4,304993
4,290097

sumbu y
5,721003
5,690055
5,568258
5,528655
5,454161
5,436214
5,294661
5,196729
5,177963
5,041905
5,008487
4,911828
4,854941
4,751563

4,63382

4,275304
4,260612
4,246021
4,231529
4,217136
4,202841
4,188642
4,174539

4,16053
4,146615
4,132793

4,549002
4,449339
4,401156
4,296969
4,194206
4,092439
4,033719
3,886827
3,896097

3,75507
3,719931

4,091875
4,078415
4,065043
4,051758

4,03856
4,025448
4,012421
3,999478

3,508901
3,370545
3,394163
3,290984
3,198798
3,103244
3,072606
3,039018

Lampiran 16
Kurva Band
Gap Zn0O-
Benotnit 20%
[sumber : Data
pribadi]
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Kurva Band Gap ZnO-Bentonit 30%

63

Faktor KM

Band Gap

1,

j\/ —7ZnO-B 30%
5 2,0 2,5 3,0 3,5 4,0 4,5 5,0 55 6,0 6,5

Energi (eV)

y = 5,7596x - 19,641
R? = 0,9969

— Seriesl

— Linear (Series1)

sumbu x
4,396589
4,381053
4,365627
4,350309
4,335098
4,319993
4,304993
4,290097
4,275304
4,260612
4,246021
4,231529
4,217136
4,202841

642

sumbu 'y
5,692696
5,528655
5,461533
5,405453
5,403037
5,241481
5,195224
5,157826
4,983846
4,948307
4,838893
4,671887
4,621453
4,584682
4,511416

4,174539

4,16053
4,146615
4,132793
4,119063
4,105424
4,091875
4,078415
4,065043
4,051758

4,03856
4,025448
4,012421
3,999478
3,986617

3,97384

4,410266
4,293694
4,267647
4,120803
4,100005
3,99954
3,916618
3,809924
3,685325
3,616844
3,560806 3,961144
3,558001 3,948529
3,467407 3,935994
3,37128 3,923538
3,341754 3,911161
3,151105

3,219493
3,107107
3,070075
3,033425
2,961864

Lampiran 17
Kurva Band
Gap ZnO-
Benotnit 30%
[sumber : Data
pribadi]

Sintesis dan..., Achmad Farouq Fazmar, FMIPA Ul, 2009



64

Lampiran 18

DATA STATISTIK BENTONIT DI INDONESIA

ampiran Data statistik Bentonit di Ir
[sumber : w. Tekmira.esdm.go.id. Data statisti diti
ben

: )(. g
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