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ABSTRAK

Nama : Tri Silvia Ningsih
Program Studi : Teknik Metalurgi dan Material
Judul

SINTESIS DAN KARAKTERISTIK FOTOKATALIS Ni**-ZnO
BERBASIS ZEOLIT ALAM

Dalam penelitian ini telah berhasil dilakukan sintesis fotokatalis Ni*-ZnO
berbasis zeolit alam dengan teknik presiptasi. . Sampel fotokatalis Ni*"ZnO
berbasis zeolit alam dikarakterisasi dengan melakukan serangkaian pengujian
seperti X-ray Diffraction (XRD), ultraviolet-visible spectroscopy,  fourier
transform infrared spectroscopy (FTIR), energy-dispersive X-ray analysis (EDX).
Larutan metal jingga digunakan sebagai katalis untuk mengetahui aktivitas
fotokalisis dari sampel. Hasil penelitian menunjukkan bahwa zeolit dapat
meningkatkan aktivitas dan efisiensi fotokatalis ZnO, karena memiliki
kemampuan absorbance yang tinggi karena memiliki struktur berpori. Ion doping
yang diberikan juga dapat meningkatkan aktivitas fotokatalis karena akan
menahan laju rekombinasi. Selain itu, semakin besar konsentrasi ion yang di-
doped, maka semakin kecil energi celah pita yang membuat semakin mudahnya
eksitasi elektron dari pita valensi ke pita konduksi.

Kata kuneci:

Zeolit, nikel, doping, fotokatalisis
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ABSTRACT

Name : Tri Silvia Ningsih
Study Program : Metallurgy and Material Science Engineering
Title

SYNTHESIS AND CHARACTERISTICS Ni**-ZnO
PHOTOCATALYST ON NATURAL ZEOLITE BASED

In the current research Ni*'-ZnO photocatalyst has been performed, using a
precipitation technique. The as prepared materials were characterized by X-ray
Diffraction (XRD), ultraviolet-visible spectroscopy, fourier transform infrared
spectroscopy (FTIR), energy-dispersive X-ray analysis (EDX). Methyl Orange
solution was used to estimate the photocatalytic activity of the samples. The
research showed that zeolite enhance photocatalytic activity and efficiency of
ZnO because of its high absorbance ability and its porous structure. lon doped
also enhance photocatalytic activity because inhibite the recombination rate. In
addition, higher concentration of ion doped, lower band gap energy making
electron easily excitate.

Keywords:
Zeolite, nickel, doping, photocatalytic
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BABI

PENDAHULUAN

1.1. Latar Belakang

Era globalisasi yang sedang berjalan saat ini membawa dampak positif
terhadap perkembangan ilmu teknologi dan industri. Perkembangan ini dapat
dilihat dengan semakin mengeliatnya dunia riset internasional. Hal ini juga diikuti
oleh berkembangnya teknologi material yang menjadi penunjang kebutuhan
utama dalam kemajuan teknologi, salah satunya adalah perkembangan dalam
teknologi material nano. Hal ini disebabkan oleh ukuran, bentuk dan sifatnya yang

unik dan berbeda dengan material yang biasa.

Beberapa penelitian tentang material nano difokuskan pada senyawa
semikonduktor oksida logam. Nano semikonduktor sangat menarik untuk
dikembangkan karena sifat optik dan elektroniknya. Beberapa aplikasi dari nano
semikonduktor  ini adalah emitting diodes, solar cells, piezoelectric
nanogenerators, photocatalytic reactors, filed emitters, logic gates and

photoconducting devices.!"

Pada penelitian ini, material nano semikonduktor dikhususkan untuk
pengaplikasian  fotokatalis. Pada beberapa tahun belakangan, pengembangan

fotokatalis banyak dilakukan sebagai self cleaning dan antibacterial.

Titanium oksida merupakan salah satu material semikonduktor yang sering
digunakan dalam aplikasi fotokatalis setelah penelitian yang dilakukan pada tahun
1972 oleh Fujishima dan Honda. ¥ Mereka menemukan bahwa air dapat
dipisahkan menjadi molekul hidrogen dan oksigen yang disebabkan oleh sinar
Ultraviolet. Penelitian ini menjadi awal berkembangnya riset ekstensif terhadap

efisiensi fotokatalis titanium oksida.”!

Akan tetapi, ditemukan bahwa TiO, tersebut hanya mampu menyerap 4%
sinar UV dari spektrum matahari dan memiliki efisiensi yang rendah untuk

fotokatalisis.™

1
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Meskipun TiO; lebih banyak digunakan, namun seng oksida (ZnO)
dipertimbangkan sebagai pengganti. Penggantian material TiO, dengan ZnO ini
dikarenakan karena peranannya yang hampir sama pada proses
photodegradation™ K Gauvea etal pun telah mengkonfirmasikan dalam
penelitiannya bahwa ZnO menunjukkan efisiensi degradasi fotokatalisis yang

lebih tinggi dibandingkan Ti02.!*!

Untuk membuat efisiensi dari sifat fotokatalisis menjadi tinggi, ZnO yang
hanya bisa menyerap sinar UV yang memiliki 10% energi pada radiasi solar cell,
band gap dari ZnO dipisahkan menjadi beberapa sub-gaps, yang bisa dicapai
dengan menggunakan transition metal ions doping!”’ Dalam penelitian ini

transition metal doping yang digunakan adalah nikel.

Pada penelitian sebelumnya, aktivitas fotokatalis yang menggunakan TiO,
dapat digunakan dengan material pendukung.”®! Salah satu cara yang dapat
digunakan untuk kepentingan tersebut adalah dengan menggunakan zeolit alam.
Zeolit merupakan mineral aluminosilikat yang memiliki struktur berlapis atau
berpori. Zeolit dapat berfungsi sebagai adsorben dari sifatnya yang berpori dan
memiliki kation yang dapat dipertukarkan, selain itu zeolit juga berfungsi sebagai
fotokatalis.””) Nikazar et.al™ juga menunjukan bawa pada TiO, yang ditambahkan
zeolit tidak menghilangkan photoefficiency dan tidak mempengaruhi sifat dari
zeolit itu sendiri. Oleh sebab itu, pada penelitian ini akan dilakukan investigasi
dari kemampuan fotokatalisis nano partikel ZnO yang di-doping dengan
menggunakan ion logam nikel (Ni*") dengan penambahan zeolit alam dengan
metode kimia basah teknik kimiawi. Variabel yang akan digunakan adalah
perbedaan konsentrasi dari ion logam nikel dan akan dilihat bagaimana

pengaruhnya terhadap aktivitas fotokatalis dari nanopartikel tersebut.

1.2. Perumusan Masalah

Penelitian ini difokuskan pada metode kimiawi basah dengan teknik

presipitasi untuk mendapatkan nano partikel ZnO yang di-doping ion logam nikel
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(Ni*") dengan penambahan zeolit. Dalam penelitian ini akan dilihat apakah
perlakuan sintesis memberikan hasil yang positif terhadap pembuktian berupa
pengujian struktur kristal dan komposisi kimiawi suatu material. Secara khusus
dilakukan variabel terhadap konsentrasi ion logam, akan diamati juga pengaruh
dari perbedaan konsentrasi ion logam terhadap aktivitas fotokatalisis dari nano

partikel ZnO doping ion Ni*" dengan penambahan zeolit alam tersebut.

1.3. Hipotesis

Pada penilitian sebelumnya, yang telah dilakukan Cheng wang et.al
menunjukkan bahwa terjadi peningkatan aktivitas fotokatalisis dari material nano
TiO2 didukung oleh zeolit alam dengan menggunakan ion metal Fe’". Mengingat
sifat photodegradation TiO, yang hamper sama dengan ZnO. Maka pada pada
penelitian ini digunakanlah material ZnO, sedangkan ion doping yang diberikan
adalah ion nikel. Pada penelitian ini diharapkan pen-doping-an ion Ni*" dengan
berbagai variasi konsentrasi terhadap material ZnO yang didukung oleh zeolit
alam akan meningkatkan sifat fotokatalis dari nanopartikel. Untuk mengatahui

kemampuan fotokatalisis tersebut dilakukan serangkaian pengujian

1.4. Tujuan Penelitian
Tujuan dari penelitian ini adalah untuk:

a. Memahami proses sintesis nanopartikel ZnO yang di-doping ion logam
Nikel dengan penambahan zeolit alam dengan metode kimiawi basah teknik
presipitasi.

b. Mempelajari pengaruh penambahan zeolit alam terhadap sifat fotokatalisis
dari nanopartikel ZnO yang di di-doping ion logam nikel.

c. Memahami pengaruh variabel konsentrasi ion logam yang di-doping pada
nanopartikel ZnO doping ion Ni2+ dengan penambahan zeolit alam pada

aktivitas fotokatalisnya.
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1.5. Batasan Masalah

Ruang lingkup penelitian ini meliputi sintesis nanopartikel ZnO doping ion
nikel (Ni*") dengan penambahan zeolit alam dengan menggunakan reagen zinc-
sulfat-heptahidrat (ZnSO4.7H,0), Nikel (II) Nitrat (Ni(NO3);), dan serbuk zeolit
alam di dalam pelarut aquadest yang direaksikan dengan reaktan NaOH dengan
pelarut yang sama hingga memperoleh pH 13. Proses sintesis ini menggunakan
metode kimiawi basah berupa presipitasi dimana campuran akan di-ultrasonic
selama 2 jam, di-stirring, diendapkan selama 4 jam, dilakukan proses sentrifugasi
dan juga melalui proses ageing. Setelah didapatkan nanopartikel dari prekursor
tersebut, dilakukan pengamatan mengenai aktivitas fotokatalisis dengan
menggunakan media metil jingga (methy! orange) di bawah pencahayaan sinar
UV (ultraviolet). Karakterisasi dari nanopartikel ZnO yang dihasilkan tersebut
dilakukan dengan alat uji difraksi sinar-x (XRD), Spektroskopi UV-Vis, dan
Spektroskopi Fourier Transform InfraRed (FTIR) dan juga akan dilakukan
pengujian EDX.

1.6. Sistematika Penulisan

Sistematika penulisan yang digunakan pada karya tulis ini adalah:
BAB 1 : PENDAHULUAN

Menjelaskan latar belakang, rumusan masalah, hipotesa, tujuan penelitian,

batasan masalah, dan sistematika penulisan.

BAB 11 : DASAR TEORI

Menjelaskan fotokatalis, karakter semikonduktor ZnO, doping logam nikel,
karakter umum zeolit alam dan aplikasi fotokatalis serta mekanisme

pembuatan partikel nano dengan menggunakan metode kimiawi basah.

BAB III : METODE PENELITIAN
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Menjelaskan tentang diagram alir penelitian, peralatan penelitian, bahan
penelitian, prosedur penelitian, parameter yang divariasikan, data penelitian,

dan cara pengambilan data.
BAB 1V : HASIL DAN PEMBAHASAN

Menjelaskan tentang hasil yang didapat selama penelitian dan
menganalisisnya, terdiri dari hasil spektroskopi X-Ray Diffraction untuk
menghitung besar kristalit rata-rata dengan menggunakan program PeakFit
dan mencocokan puncak-puncak yang dihasilkan terhadap unsur/ senyawa
tertentu, hasil dari pengujian UV VIS untuk mengetahui hubungan
konsentrasi terhadap nilai band gap, FTIR untuk mengetahui puncak-
puncak absorpsi yang berhubungan dengan frekuensi vibrasi dari ikatan-
ikatan atom penyusun dari sampel yang diteliti, EDX untuk mengetahui
unsur-unsur yang terdapat dalam partikel nano serta nilai degradasi larutan

MO yang dilakukan dalam pengujian fotokatalisis.
BAB V : KESIMPULAN

Menjelaskan mengenai kesimpulan yang didapat selama penelitian
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BAB II
DASAR TEORI

2.1. Fotokatalisis

Fotokatalisis merupakan suatu proses transformasi kimia yang dibantu oleh
adanya cahaya dan material katalis. Sedangkan pengertian fotokatalisis menurut
IUPAC adalah suatu reaksi katalitik yang melibatkan absoprsi cahaya oleh katalis
atau substrat tertentu. Selain itu fotokatalisis dapat juga didefinisikan sebagai
suatu proses kombinasi antara fotokimia dan katalis, yaitu suatu proses
transformasi kimiawi dengan melibatkan cahaya sebagi pemicu dan katalis

sebagai pemercepat proses transformasi tersebut.

Semikonduktor adalah sebuah bahan dengan konduktivitas yang berada
diantara insulator dan konduktor. Material semikonduktor dapat dimanfaatkan
dalam proses fotokatalisis. Proses fotokatalisis terjadi apabila energi dari sinar
yang diberikan sesuai dengan energi celah pita (band gap) dari material
semikonduktor tersebut. Pada semikonduktor ini dikenal istilah pita valensi dan
pita konduksi. Pita valensi merupakan pita yang terbentuk dari orbital molekul
yang berikatan (bonding), sedangkan pita konduksi merupakan pita yang
terbentuk dari molekul yang tidak berikatan (nonbonding). Pita konduksi dan pita
valensi ini memegang peranan penting dalam material semikonduktor. Jarak

antara pita konduksi dan pita valensi ini dinamakan celah pita (band gap).

Energi celah pita adalah energi yang diperlukan suatu elektron untuk dapat
tereksitasi dari pita valensi menuju pita konduksi. Semakin besar jarak celah pita
maka semakin sulit elektron untuk dapat tereksitasi dan semakin berkurang
dampak efek fotokatalisis yang akan diberikan. Besarnya energi celah pita ini
dapat diukur dengan menggunakan panjang gelombang cahaya yang dapat
mengeksitasi elektron. Pada semikonduktor yang memilki celah pita cukup lebar,
elektron pada pita valensi susah untuk tereksitasi menuju pita konduksi, akan
tetapi jika diberikan suatu energi dari luar berupa energi foton, maka elektron dari

pita valensi akan tereksitasi ke pita konduksi dan akan membentuk lubang pada
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pita valensi. Gambar 2.1 menunjukkan gambaran energi pada beberapa bahan

semikonduktor.
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Beberapa faktor yang dapat mempengaruhi reaksi fotokatalis pada

semikonduktor menyangkut struktur pita yang dimilikinya: "

a. Energi celah pita (band gap energy)

b.. Pita Konduksi (posisi terbawah)

c. Pita Valensi (posisi teratas)
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Berikut merupakan penjelasan mengenai mekanisme fotokatalis yang
dikalaskan pada Gambar 2.2. Reaksi fotokatalisis terjadi ketika partikel
semikonduktor menyerap foton dari cahaya yang memiliki energi sama atau lebih
besar dari energi band gap. Hal ini akan menyebabkan elektron mengalami
eksitasi dari pita valensi (valence band, VB) ke pita konduksi (conduction band,
CB), membentuk pasangan lubang (hole)- elektron (e-/h+), hal ini akan
menginisiasi terjadinya proses oksidasi dan reduksi dari substrat yang mengalami

adsorbansi. Pasangan ini akan terpisah menjadi elektron bebas dan lubang bebas.

Pada aqueous solutions, elektron akan terperangkap pada permukaan dan
akan mengalami reaksi dengan molekul O, yang teradsorbansi, memproduksi
anion radikal superoksida O,". Sedangkan pada lubang bereaksi dengan ion OH"
yang teradsorbsi, memproduksi Aydroxyl radical (OH), yang dapat memancing

terjadinya oksidasi dari senyawa organik.

Kemampuan terjadinya reaksi oksidasi tergantung dari turunan senyawa
hidroksil radikal. Senyawa hidroksil radikal merupakan agen yang paling kuat
dalam proses oksidasi. Tabel 2.1 memperlihatkan kekuatan oksidasi dari berbagai

macam senyawa yang sering digunakan sehari hari.

[13]

Tabel 2.1. Kekuatan Oksidasi Dari Berbagai Macam Senyawa.

Hydroxyl Radical 2.8 2.1
Sulfate Radical 2.6 1.9
Ozone 2.1 1.5
Hidrogen Peroxide 1.8 1.3
Permanganate It 7 1.2
Chlorine Dioxide 1.5 1.1
Chlorine 1.4 1.0
Oxygen 1.2 0.9
Bromine 1.1 0.8
lodine 0.76 0.54
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Berikut persamaan reaksi kimia fotokatalisis yang menggunakan partikel

ZnO sebagai material semikonduktor:

ZnO + hv = ZnO (e’cb + h'vb) 2.1)
h"+OH > OH (2.2)
O, +¢ >0y 2.2)
Oy +H > HO, (2.3)
HO, + HO, & H,0, +0, (2.4)
H,0, + hv 2> 20H (2.5)
H,0, +¢ > OH + OH (2.6)

Fotokatalisis ditemukan pertama kali oleh Renz, Universitas Lugano,
Switzerland pada tahun 1921. la meneliti fenomenena fotokatalisis pada
permukaan semikoduktor metal-oksida yaitu titania. Namun sampai tahun 1960-
an penelitian ini stagnan dan kurang diminati. Pada tahun 1972, Fujishima dan
Honda menemukan efek fotokatalisis untuk pemisahan H,O jadi hidrogen dan
oksigen dengan kristal tunggal tunggal TiO; dengan input sinar UV energi rendah.
Namun efisiensi dari aktivitas fotokatalisis ini masih rendah hanya <1%. !
Penemuan inilah yang menjadi kebangkitan era fotokatalisis. Fotokatalisis mulai
popular disebabkan isu krisis energi dan bahan bakar ramah lingkungan. Hingga
kini, penelitian terhadap fotokatalisis terus mengalami perkembangan dalam riset

internasional.

TiO, merupakan material semikonduktor yang paling sering digunakan
secara intensif dalam penelitian fotokatalis. Karakter fisik dan kimia dati TiO,
dapat dikontrol dari ukuran partikel, morfologi dan fase kristal. Material ini
diketahui terdiri dari tiga bentuk struktur kristal, yaitu anatase, rutile dan brokite.
TiO, anatase secara komersial telah digunakan untuk proses fotokatalis karena
mempunyai fotokatalis yang tinggi karena stabil pada temperatur rendah (600 OC)
sehingga akan menguntungkan untuk high surface area dan high surface active

sites. Perkembangan penelitian terhadap TiO; ini, dibagi atas 3 generasi:[l4]
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1. Generasi pertama: pure TiO, nanomaterials

Material dengan skala nanometer akan memiliki rasio luas permukaan
terhadap volume yang jauh lebih besar dibandingkan skala ruahnya. Hal ini akan
berdampak terhadap meningkatnya aktivitas fotokatalis. Pengecilan ukuran ini
akan meningkatkan band gap energy sehingga membuat peningkatan reaksi

redoks pada lubang (holes) dari pita valensi dan electron pada pita valensi.
2. Generasi kedua: Metal-doped TiO, nanomaterials:

Ada dampak negatif dari semakin kecilnya ukuran material, yaitu akan
semakin cepatnya proses rekombinasi terjadi. Rekombinasi merupakan proses
yang dihindari pada proses fotokatalisis karena akan menurunkan laju aktivitas
fotokatalisis. Sehingga dengan kehadiran metal ion dopants akan membuat
menurunnya laju rekombinasi serta mempengaruhi laju transfer elektron pada

antar muka.
3. Generasi ketiga: Nonmetal-doped TiO, nanomaterial

Perkembangan fotokatalisis pada TiO, nanomaterial juga menggunakan
ion dopant dari ion nonmetal. Nonmetal dopants juga menunjukkan peningkatan

aktivitas fotokatalis, khususnya pada pengoptimalan cahaya tampak.

Aktivitas fotokatalisis dari material semikonduktor secara umum dikontrol

oleh: [

a.  Sifat absorpsi cahaya, seperti spektrum dan koefisien absorpsi
cahaya.

b. Laju proses oksidasi dan reduksi yang terjadi pada permukaan oleh
elektron dan lubang (hole).

c. Lajurekombinasi elektron dan lubang (4ole).
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2.2. Semikonduktor Seng Oksida

ZnO atau yang dikenal dengan nama seng oksida merupakan material
keramik yang memiliki titik lebur mencapai 1977 °C, meskipun ZnO akan terlebih
dahulu mengalami dekomposisi pada suhu mendekati titik leburnya. Senyawa
ZnO ini umummya berbentuk serbuk putih, hampir tidak larut dalam air tetapi
larut dalam asam dan basa. ZnO berada dalam kerak bumi dalam bentuk mineral
zincite.  ZnO bisa memiliki sifat piezoelektrik yang disebabkan oleh struktur
kristal yang sering disebut struktur seng oksida kristal wurtzite dan seng blenda.
Kedua struktur ini memiliki keunikan yaitu ketiadaan simetri inversi seperti yang

ditunjukkan oleh Gambar 2.3

(a) (b)
Gambar 2.3 Struktur kristal seng oksida zincite (a) dan wurtzite (b)!'°!

Selain itu, seng oksida diketahui memiliki sifat konduktivitas termal yang
baik dengan nilai konduktivitas mencapai 1,2 W.m" k. Sifat lain dari material
ZnO adalah konstanta dielektriknya yang cukup baik yaitu 8.656, sedangkan
untuk indeks refraksi, kristal ZnO menunjukkan angka yang cukup besar yaitu
2.008.

Di dalam ilmu material, ZnO merupakan material semikonduktor
golongan II-VI karena seng dan oksigen berada pada tabel periodik ke 2 dan ke 6.
Energi celah pita (band gap energy, Eg) seng oksida, yang menggambarkan

konduktivitas elektronik suatu material berada pada kisaran 3.2 -3.4 elektron Volt
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(eV). Dengan demikian, seng oksida dapat digolongkan kepada material
semikonduktor dengan energi celah yang besar. Pengaruh dari besarnya energi
celah pita antara lain adalah besarnya tegangan yang diperlukan untuk mengubah
material menjadi penghantar listrik, kemampuan untuk bertahan di bawah medan
listrik yang kuat, noise elektronik yang rendah, serta kemampuan beroperasi di
suhu dan daya tinggi. Energi ikatan eksiton pada ZnO tergolong tinggi mencapai
angka 60 meV. Energi ini dapat mencegah elektron dan lubang terpisah sehingga
proses emisi eksitonik atau yang efisien dapat terjadi pada ZnO pada suhu ruang
atau yang lebih tinggi lagi. Sifat seperti ini akan menguntungkan apabila

diterapkan untuk penggunaan material optoelektronik.!' "I!'*]

Salah satu sifat optik pada ZnO adalah sifat cahaya pendar (luminescence),
dimana nanostruktur ZnO dengan diameter yang lebih kecil akan mempunyai sifat
absorbsi cahaya yang lebih baik, seperti yang ditunjukkan pada Gambar 2.4.
Peningkatan nilai surface luminescence tersebut dikarenakan dengan ukuran yang
lebih kecil, maka jumlah atom yang terdapat pada permukaan akan lebih banyak

dibanding material bulk-nya selain juga kristalinitas dari nanopartikel ZnO yang

juga tinggi.
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Gambar2.4 Sifat surface luminescence antara: (a) material nanostruktur dengan bulk-nya, (b)

material nanostruktur dengan perbedaan ukuran ™'’

Sintesis dan..., Tri Silvia Ningsih, FT Ul, 2012



13

Penggunaan material skala nano akan memberikan efisiensi yang lebih
tinggi daripada material skala ruah. Hal ini dikarenakan pada material dengan
skala nanometer memiliki rasio luas permukaan terhadap volume yang jauh lebih
besar dibandingkan pada skala ruahnya, sehingga reaksi yang terjadi pada
permukaan partikelpun akan lebih intensif. Dengan demikian, akan memberikan
keuntungan berupa berkurangnya kuantitas yang diperlukan untuk keperluan

tertentu.

Akhir-akhir ini, nanopartikel ZnO telah menarik perhatian dunia riset
internasional sebagai alternatif pengganti nanopartikel TiO, yang digunakan
sebagai fotokatalis. Penggantian material ini menjadi bisa digunakan sebagai

fotokatalis disebabkan sifat photodegradation yang hampir sama. (0]

Bahkan K. Gouvea et.al " telah membuktikan bahwa degradasi
fotokatalisis ZnO lebih efisien dibanding dengan penggunaan material TiO, dalam
beberapa reaksi pada aqueous solutions pada penelitian yang dilakukannya. ZnO
terbukti lebih memiliki kemampuan adsorp yang lebih baik dibanding TiO, dalam

beberapa kasus.

2.3. Doping Logam Nikel

Doping adalah salah satu teknik yang digunakan untuk menambahkan
sejumlah kecil atom pengotor ke dalam struktur kristal semikonduktor. Tujuan
pen-doping-an — adalah untuk mengoptimalkan sifat dari suatu material.
Diperkirakan bahwa sekitar 46% dari energi matahari berada dalam bentuk cahaya
tampak, sehingga akan lebih ekonomis ketika dapat memanfaatkan cahaya tampak
tersebut dibandingkan harus mengolah cahaya UV dari matahari. Namun, seng
oksida memiliki beberapa kelemahan seperti area permukaan yang kecil atau
ukuran partikel yang besar dan energi celah pita yang kurang sesuai (Eg = 3,07 eV)
apabila diaplikasikan pada cahaya tampak. M. Sima et.al., melaporkan bahwa
nanostruktur doping dengan logam transisi adalah salah satu metode yang efektif
untuk menyelesaikan permasalahan akan energi tingkat permukaan dari ZnO,
dimana dapat direkayasa dengan melakukan perubahan pada konsentrasi material

yang di-doping sehingga sifat-sifat fisik, terutama sifat optik dapat ditingkatkan.[zz]
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Lama waktu terperangkapnya elektron akan berhubungan dengan aktivitas
fotokatalisis. Semakin lama ion terperangkap maka akan meningkatkan aktivitas
fotokatalis. Kehadiran ion metal akan membuat elektron terperangkap lebih lama
dan juga akan mempengaruhi laju rekombinasi serta laju transfer elektron pada
antar muka, sehingga kehadiran metal ion doping ini akan meningkatkan aktivitas

fotokatalis dari material semikonduktor.

Beberapa penelitian dilakukan dengan men-doping semikonduktor dengan
logam transisi, semisal Agi**! dan N4 juga menunjukkan bahwa doping logam-
logam tersebut dapat mengubah energi celah pita dan juga mengontrol ukuran

butir dari seng oksida tersebut.

Telah banyak penelitian yang dilakukan mengenai efek pen-doping-an

absorbansi cahaya tampak berbagai macam ion metal seperti Fe, V, Mn, Co, dan

Nj, [25-31)

Namun belum ada yang secara khusus menjelaskan mengenai efek pen-
doping-an nikel pada skala nanopartikel terkait sifat fotokatalisnya. Apalagi
mengingat kompleksnya pengaruh dari ion metal pen-doping-an, seperti
konsentrasi, tingkat energi ion dopant pada kisi dan intensitas cahaya. Pada
penelitian ini akan dikhususkan pengaruh perbedaan konsentrasi ion metal doped

Ni*" pada ZnO nanopartikel.

2.4. Zeolit Alam

Zeolit merupakan jenis mineral yang terbilang cukup melimpah di Indonesia.
Zeolit termasuk jenis mineral aluminosilikat Hal yang menarik dari zeolit adalah
zeolit alam, dimana memiliki struktur yang berlapis atau berpori dengan
kemampuannya sebagai absorben dan penukar ion (ion exchanger). Kemampuan
tersebut dimiliki oleh zeolit karena struktur kristalnya yang berongga-rongga yang
dapat mengakomodasi berbagai macam jenis kation. Kation-kation ini tidak diikat
dengan sangat kuat sehingga dapat dipertukarkan dengan kation lainnya melalui

kontak dengan suatu larutan sebagaimana ditunjukkan oleh Gambar 2.5
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(a) ()
Gambar 2.5 (a) Struktur Dasar Zeolit (b) Struktur Tiga Dimensi Zeolit™*

Mineral zeolit adalah sekelompok mineral yang terdiri dari berbagai jenis
unsur. Secara umum, mineral ini adalah senyawa alumino silikat hidrat dengan

logam alkali tanah serta memiliki rumus kimia sebagai berikut.
M?,nSi1xALO>.yH,0
Dengan M =e.g Na, K, Li, Ag, NH, H, Ca, Ba, ...

Ikatan antara Al-Si-O adalah ikatan yang membentuk struktur kristal,
sedangkan logam alkali tanah adalah kation yang mudah tertukar (exchangeable

cation).

Jumlah molekul air yang terdapat pada zeolit tersebut menunjukkan
jumlah pori-pori atau volume ruang hampa yang akan terbentuk bila unit sel
kristal zeolit tersebut dipanaskan. Oleh karena itu, pengeringan zeolit biasanya
dilakukan dalam ruang hampa dengan menggunakan gas atau udara kering
nitrogen atau methana dengan maksud mengurangi tekanan uap air dari zeolit itu

sendiri.

Struktur kimia zeolit yang terdiri dari silika alumina terhidrat yang
mengandung kation dapat dipertukarkan. Jika kation tersebut digantikan dengan
ion logam, dilanjutkan dengan oksidasi dan kalsinasi, diharapkan dibentuk oksida
dari ion logam tersebut yang mana terdispersi pada permukaan padatan secara
merata sesuai posisi ion tertukar. Pada struktur zeolit, semua atom Al dalam
bentuk tertahedral sehingga atom Al akan bermuatan negatif karena berkoordinasi

dengan 4 atom oksigen. Kelebihan muatan ini biasanya diimbangi oleh kation-
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kation logam yang menduduki tempat tersebar dalam struktur zeolit alam yang

bersangkutan.

Mineral zeolit mempunyai struktur kristal 3 dimensi tetrahedra silikat yang
biasa disebut tectosilicate. Dalam struktur ini sebagian silikon (tidak bermuatan
atau netral) kadang-kadang diganti oleh aluminium bermuatan listrik, sehingga
muatan listrik kristal zeolit tersebut bertambah. Kelebihan muatan ini biasanya
diimbangi oleh kation-kation logam yang menduduki tempat tersebar dalam

struktur zeolit alam yang bersangkutan.

2.5. Aplikasi Fotokatalis

2.5.1. Degradasi senyawa polutan

Permasalahan polusi akhir-akhir ini membuat dunia riset internasional
semakin berlomba-lomba untuk menemukan metode yang dapat menjaga
kestabilan lingkungan. Bermacam-macam teknik konvensional telah digunakan
untuk menghilangkan senyawa polutan, namun memberikan hasil yang tidak
terlalu memuaskan. Hal ini dikarenakan banyak dari senyawa polutan tersebut

yang susah untuk didegradasi dengan menggunakan teknik konvensional.

Oleh karena itulah, fotokatalisis menarik perhatian sebagai jalan yang
menjanjikan untuk digunakan sebagai advanced oxidation process (AOP)
mengingat kemampuannya yang dapat melawan kontaminan yang terdapat di
dalam air atau gas.”*! Proses fotokatalisis ini merupakan metode yang efisien dan
ekonomis menghancurkan senyawa polutan yang berbahaya karena, memililki
non-energy intensive, dapat digunakan pada lingkungan ambient dan bisa
digunakan untuk membentuk polutan organik hanya dengan menggunakan

oksigen yang terdapat pada atmosfer sebagai komposisi kimianya.
2.5.2  Anti Bakteri

Nano fotokatalis memiliki efek oksidasi yang sangat kuat terhadap
organisme unisel seperti bakteri dan jamur. Efek proses oksidasi ini dapat

menghancurkan membran sel bakteri, menyebabkan kebocoran pada sitoplasma
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dan menghambat aktivitas dari bakteri tersebut. Hal ini akan membuat bakteri

mengalami kematian dan dapat terdekomposisi secara sendirinya.*’!

2.6 Sintesis Material Fotokatalis

Untuk mendapatkan partikel berukuran nano secara umum dapat
menggunakan dua jalan yaitu memperkecil dari partikel berukuran besar (top-
down) ataupun menyusun partikel nano dari skala atomik (bottom-up). Proses
yang lebih banyak dikerjakan adalah proses bottom-up, dengan kemudahan
mengendalikan sifat-sifat partikel seperti bentuk, ukuran dan distribusi ukuran.
Proses kimia basah tergolong dalam pembuatan partikel nano dengan pendekatan

bottom-up.

Perkembangan teknologi metode kimiawi basah, baik metode sol-ge/
maupun presipitasi merupakan solusi atas kelemahan dari teknologi solid state
reaction yang membutuhkan temperatur proses yang sangat tinggi dalam proses

sintesisnya. Temperatur yang tinggi merupakan faktor penting dalam proses

sintering dan melting. % Pada bidang nanoteknologi, presipitasi merupakan salah
satu metode yang dapat digunakan karena semua produk hasil reaksinya akan
mengandung nanopartikel atau nanokomposit dan memiliki ukuran kristalit yang
lebih kecil daripada hasil proses so/-gel. Metode presipitasi merupakan alternatif
yang menarik terhadap metode lain yang telah dikembangkan sebelumnya dalam
proses sintesis keramik karena banyak alasan, yaitu: temperatur sintesis yang

rendah, peralatan yang digunakan sederhana, proses yang sederhana, dan
[35]

kemudahan dalam mengontrol setiap tahapan proses.

Pada penelitian ini, sintesis ZnO dilakukan dengan menggunakan teknik
presipitasi dengan menggunakan reagen ZnSQ4.7H,0. Penelitian dengan cara ini
telah dilakukan sebelumnya oleh M.S Sayed Dorraji dan kawan kawan ketika
pembuatan oksida nanometer dimana menggunakan ZnSQO4.7H,0 sebagai material

awal dan NaOH sebagai pengendap tanpa melalui pemurnian lanjutan.[36]

Behnajady M A et.al” juga melaporkan sintesis nanopartikel ZnO

dengan menggunakan metode presipitasi dari ZnSO4.7H,0O dengan menggunakan
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NaOH sebagai pembasa dan pengadukan u/trasonic dan teknik pengeringan pada
suhu 100 °C untuk menghasilkan serbuk nanopartikel ZnO. Pada penelitian ini,
sintesis nanopartikel ZnO dilakukan dengan berbagai variabel proses, salah
satunya adalah metode percampuran reagen-reagen. Dari penelitian tersebut
diperoleh fakta bahwa pencampuran dengan menggunakan gelombang ultrasonic
menghasilkan aktivitas fotokatalis yang lebih baik dibandingkan pencampuran

secara mekanik (mechanical stirring).

Kamellia Nejati ez.al*®

melaporkan pembuatan nanopartikel ZnO dengan
menggunakan metode presipitasi, yaitu menggunakan NaOH sebagai pengendap.
Sintesis ini dilakukan pada pH akhir campuran tepat 13. Hal ini dikarenakan

kondisi basa sangat kondusif untuk melakukan presipitasi dari kristal ZnO.
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BAB III
METODOLOGI PENELITIAN

3.1. Diagram Alir Eksperimen
Dalam penelitian ini dilakukan serangkaian eksperimen yang dituliskan
dalam bentuk diagram alir, seperti di bawah ini. Secara umum terdapat 3 bagian

utama yang dilakukan, proses sintesis, karakterisasi material dan karakterisasi

fotokatalisis.
Formulasi, persiapan
alat bahan dan
kalibrasi
Membuat precursor Membuat larutan
(ZnS0O4.7H,0,+Ni(NOs),+Zeoli Natrium Hidroksida
—__[ Sintesis Niy Znj). Zeolit ]7

N
[ Pengadukan 30 Pengecekan
pH=13

[ Pengendapan 4 jam ]

y

[ Sentrifugasi ]

A

[ Ageing suhu ruang t=40 ]

A

4[ Pengeringan pada suhu=100 "C ﬂi'

Karakterisasi sampel Pengujian aktivitas
(XRD,UV-Vis, FTIR, EDX) fotokatalisis sampel

[ Pengambilan }

Gambar 3.1 Diagram Alir Penelitian
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Rangkaian penelitian ini dibagi atas beberapa tahapan, yaitu :

(1). Formulasi, (ii). Sintesis NixZn(.xO/zeolit, (iii). Proses pengadukan (stirring),

(iv). Proses Pengendapan (precipitating), (v). Proses sentrifugasi (vi) Proses

ageing, (vii). Proses Pengeringan (drying), (viii). Karakterisasi sampel, dan (ix).

Pengujian aktivitas fotokatalisis sampel.

3.2. Alat Dan Bahan

Bahan

Sampel ZnO/zeolit alam undoped
ZnS04.7H,0 7,07 gr

Produsen: Fluka

NaOH 1,99 gr

Produsen: Fluka

Zeolit alam 1 gr

Sampel Nig 1Zng 990/zeolit alam
Ni(NO3),.6H,0 0,0715 gr
Produsen: Fluka

ZnS04.7H,0 7,0027 gr
Produsen: Fluka

NaOH 1,99 gr

Produsen: Fluka

Zeolit alam 1 gr

Alat
Timbangan digital
Spatula
Kertas puyer
Beaker glass(500&100ml)
Aluminium foil
Ultrasonic Cleaner
Magnetic stirrer
Magnetic bar
Kertas indikator pH
Alat sentrifugasi
Tabung sentrifugasi
Tabung pengendap
Kapas

Alat vakum

Universitas Indonesia
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Sampel Nig 3Zng 970/zeolit alam Oven
Ni(NO3),.6H,0 0,22 gr Tabung fuel
Produsen: Fluka Plastic wrap
ZnS04.7H,0 6,86 gr

Produsen: Fluka

NaOH 1,99 gr

Produsen: Fluka

Zeolitalam 1 gr

Sampel Nig osZng950/zeolit alam
Ni(NO3),.6H,0 0,3576 gr
Produsen: Fluka

ZnS04.7H,0 6,719 gr

Produsen: Fluka

NaOH 1,99 gr

Produsen: Fluka

Zeolit alam 1 gr

Sampel Nig 7Znp930/zeolit alam
Ni(NO3),.6H,0 0,5007 gr
Produsen: Fluka

ZnS04.7H,0 6,578 gr
Produsen: Fluka

NaOH 1,99 gr
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Produsen: Fluka
Zeolit alam 1 gr

Aquaades

3.3. Prosedur Penelitian

3.3.1. Proses Formulasi

Metode presipitasi pada sintesis nanopartikel membutuhkan formulasi yang
khusus untuk mendapatkan hasil yang optimal. Proses penentuan formulasi yang

optimal ini dimulai dengan membuat formulasi stoikiometri dengan persamaan

Teknik kimiawi basah pada umumnya membutuhkan formulasi tertentu.
Hal itu dilakukan untuk mendapatkan hasil yang paling optimum, mengingat
ketika menggunakan teknik ini hasil yang didapatkan tidak terlalu signifikan,
mungkin hanya beberapa gram saja. Metode yang digunakan dalam penelitian kali
ini adalah pengendapan. Diharapkan pada proses pencampuran metode presipitasi

ini terbentuk adanya endapan dari nanopartikel yang diinginkan.

Tahapan awal yang harus dilakukan adalah membuat formula stoikiometri

dari campuran . Berikut stoikiometri dari campuran tersebut.
ZnS04.7H,0 + 2 NaOH - ZnO +Na,S0O4 + 8 H,0 + 2 O, (3.1)

XNI(NO3)2 SF (I-X) ZnSO47H20 + 2NaOH = NiXZn(l_X)O ar NaQSO4 + 8H20
+0, (3.2)

Persamaan 3.1 di digunakan dalam sintesis sampel ZnO 0% (undoped)
dengan zeolit alam, persamaan 3.2 digunakan dalam sintesis sampel ZnO x%
(doped). Pada penelitian ini, penambahan zeolit dilakukan dengan jumlah tetap
pada tiap sampel yaitu sebanyak 1 gram.. Sedangkan persentasi doping nikel yang
digunakan adalah 1%, 3%. 5%, dan 7%. Huruf x dalam persamaan 3.2

menggambarkan persentase ion logam Nikel doping yang ditambahkan.

Universitas Indonesia
Sintesis dan..., Tri Silvia Ningsih, FT Ul, 2012



23

Kalkulasi dilakukan dengan mengandaikan bahwa nanopartikel NicZn.
0O yang didapatkan sebanyak dua gram, sehingga dengan menggunakan
kesetimbangan kimia akan didapatkan massa dari masing.masing reagen yang
harus digunakan. Proses ini dilakukan pada kondisi basa dengan pH = 13. Hal ini
dilakukan mengikuti metode sintesis yang digunakan dalam penelitian yang
dilakukan oleh Kamellia Nejati et.al **! dalam sintesis nanopartikelnya. Dengan

nilai pH tersebut akan didapatkan volume total untuk proses sintesis.

3.3.2. Sintesis NixZn(1-x)O/Zeolit

Setelah didapatkan massa dari masing-masing precursor yang dibutuhkan

sesuai dengan formula, tahap selanjutnya yaitu:

e Penimbangan ZnSO,.7H,0, Ni(NO;),.6H,O dan zeolit alam dilarutkan
dilakukan menggunakan aquades di dalam beaker glass.
e Penimbangan NaOH sebanyak massa yang dibutuhkan dan dilarutkan

dalam aquades dengan menggunakan beaker glass.

Proses penimbangan dilakukan dengan menggunakan timbangan digital.
Untuk mendapatkan larutan yang homogen, pencampuran dilakukan dengan
menggunakan ultrasonic cleaner yang dilakukan dua kali, masing-masing selama

1 jam.

3.3.3 Proses Pengadukan (Stirring)

Proses pengadukan bertujuan untuk mencampur prekursor dengan larutan
NaOH. Proses ini dilakukan dengan menggunakan magnetic stirrer pada kondisi
temperature ruang dan kecepatan + 3. Proses ini diawali dengan mengaduk
precursor yang ada di dalam beaker glass kemudian NaOH dituang secara
perlahan-lahan ke dalam precursor tersebut. Setelah selesai menuang NaOH
dilakukan pengecekan pH, dimana pH larutan tersebut adalah 13. Proses ini
dilakukan selama lebih kurang 30 menit untuk mendapatkan campuran yang

homogen.
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3.3.4 Proses Pengendapan

Proses pegendapan ini dilakukan dengan memanfaatkan gaya gravitasi.
Campuran di dalam beaker glass didiamkan selama 4 jam. Proses pengendapan
ini dilakkan untuk memisahkan suspensi nanopartikel yang didapatkan dengan

pelarut aquades.

3.3.5 Proses Sentrifugasi

Proses sentrifugasi ini merupakan bagaian dari proses pengendapan.
Perbedaanya yaitu pengendapan ini dilakukan dengan menggunakan alat
sentrifugasi. Sentrifugasi ini bertujuan untuk mendapatkan endapan dari
nanopartikel yang bersih dari pelarut aquades, sehingga nanopartikel yang
didapatkan adalah nanopartikel NixZn(1-x)O-Zeolit murni. Proses pengendapan
ini dilakukan dalam tiga tahap, yaitu:

e Tahap 1, yaitu sentrifugasi dari suspensi campuran tersebut tanpa
penambahan apapun.

e Tahap 2, yaitu sentrifugasi dari endapan yang didapatkan pada tahap 1
ditambah dengan aquades.

e Tahap 3, yaitu sentrifugasi dari endapan yang didapatkan pada tahap 2
ditambah dengan campuran aquades dan ethanol (aquades dan ethanol

dalam perbandingan 1:1).

3.3.6 Proses Ageing

Setelah proses sentrifugasi selesai, endapan yang didapatkan kemudian
dipindahkan ke dalam tabung kecil. Sebagai penutup tabung digunakanlah kapas.
Kapas ini bertujuan agar sisa aquades yang sekiranya masih terdapat di dalam

endapan dapat terhisap oleh kapas. Proses ageing ini dilakukan selama =+ 40 jam.
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3.3.7 Proses Pengeringan

Tahap terakhir dari proses sintesis ZnO adalah proses pengeringan. Proses
ini dilakukan untuk menghilangkan kandungan air yang masih terdapat pada
suspensi. Sebelum sampel di-drying, terlebih dahulu dilakukan proses vakum.
Tekanan di dalam tabung sampel diturunkan hingga kondisi vakum (0 bar).
Sampel tersebut di vakum sebanyak 4 kali, diselingi 3 kali juga dilakukan proses
fluxing. Fluxing dilakukan dengan menggunakan gas inert, yaitu argon.
Selanjutnya, sampel dikeringkan selama 6 jam di dalam oven dalam keadaan
vakum. Dalam penelitian ini digunakan 7 macam pengkodean sampel yang

ditunjukkan dalam Tabel 3.1 berikut ini:

Tabel 3.1 Pengkodean sampel

ZnO Sampel ZnO murni
Zeolit Zeolit
ZnO/Zeolit Sampel ZnO/Zeolit undoped
NZALl Sampel ZnO/Zeolit doped Ni 1%
NZA3 Sampel ZnO/Zeolit doped Ni 3%
NZAS Sampel ZnO/Zeolit doped Ni 5%
NZA7 Sampel ZnO/Zeolit doped Ni 7%

3.4. Karakterisasi Fotokatalisis

3.4.1 Pengujian X-Ray Difraction (XRD)

Pengujian difraksi sinar-X ( X-ray diffraction/XRD) merupakan salah satu
metode karakterisasi material yang paling tua dan paling sering digunakan hingga
sekarang ini. Sinar X pertama kali ditemukan pada 1895 oleh Willhelm C
Rontgent. Energi dari sinar X besar karena memiliki panjang gelombang 10

sampai 0.0001 nm. Energi yang besar ini dapat menembus ke dalam material dan
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memberikan informasi mengenai struktur fasa, dengan pengolahan lebih lanjut,
ukuran butir atau kristalit juga dapat diketahui. Salah satu informasi dari reaksi
tersebut adalah penghamburan (difraksi). Sifat inilah yang dimanfaatkan sebagai

salah satu teknik untuk karakterisasi material.

Tiga komponen dasar dari XRD yaitu: tabung sinar-X, tempat objek yang
diteliti, dan detektor sinar X. Prinsip kerja dari spektroskopi XRD ialah sebagai
berikut, sinar X dihasilkan dari penembakan target (logam anoda) oleh elektron
berenergi tinggi yang berasal dari hasil pemanasan filament dari tabung sinar X.
Tabung sinar X teridiri atas filament (katoda) yang berfungsi sebagai sumber
elektron, ruang vakum sebagai pembebas hambatan, target sebagai anoda, dan

sumber tegangan listrik.

Perbedaan tegangan akan menyebabkan percepatan elektron menembaki
objek, kemudian mendifraksikan sinar segala arah. Objek dan detektor berputar
untuk menangkap dan merekam intensitas refleksi sinar X. Pola difraktogram
yang dihasilkan berupa deretan puncak-puncak difraksi dengan intensitas relative

bervariasi sepanjang nilai 20 tertentu.

Difraksi sinar X digunakan untuk karakterisasi serbuk nanopartikel ZnO.
Ukuran nanopartikel diukur dengan menggunakan difraksi sinar X. Difraksi
menggunakan radiasi CuKa dengan A = 1,5406 A. Secara khusus untuk mentukan
pengukuran besar kristalit nanopartikel ZnO dilakukan dengan mengolah data
yang diperoleh dari hasil XRD yaitu dengan menggunakan Persamaan Scherrer,
sesuai dengan Persamaan 3.1 berikut:

[
Bcos6O

(3.3)

dimana, D adalah ukuran diameter kristalit, £ adalah konstanta Scherer
(=0.89), A adalah panjang gelombang difraksi sinar-X yang digunakan (A =
1.54056 A), P adalah lebar pertengahan dari puncak difraksi maksimum ( fill
width at half maximum, FWHM) dihitung dalam radian; dan 0 adalah sudut
difraksi (Bragg Angle) yang terbaca oleh mesin XRD. Dari persamaan ini akan

didapatkan besar ukuran kristalit rata rata.
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Untuk menghindari terjadinya kesalahan akibat pelebaran (broadening)
pada puncak puncak difraksi karena faktor instrumen dan regangan, maka

digunakan persamaan

Btotal = Bkristal + Bregangan +Binstrumen (34)

Perlu diperhatikan kurva yang dihasilkan menunjukkan tipikal Lorentzian,

Gaussian, dan atau campuran keduanya yang akan memberikan perbedaan

perhitungan,

Lorentzian: B: = Biotal — Binstrumen (3.5)
e 5 _ e g

Gaussian: B;" = Bta1 = Blinstrumed (36)

Carnpuran: Br2 0 (B2total_ Bzinstrumen) (thotal_ Bzinstrumen)l/2 (37)

Persamaan di atas dapat dituliskan secara ringkas:
kA :
B cos @ 5. n sin@ (3.8)

y= ¢ +mx (3.9)

Konstanta ¢ dapat dicari dengan memanfaatkan grafik pengolahan data

pelebaran pada beberapa puncak data, dimana:

c=2 (3.10)
Nilai ukuran kristalit rata-rata (t) bias didapatkan:
(=4 (.11)

G

3.4.2 Pengujian Spektoskopi UV-VIS

UV-Vis spektroskopi digunakan untuk mengukur panjang gelombang dan
intensitas penyerapan sinar UV dan cahaya tampak. Energi yang diserap karena
terjadi eksitasi ikatan elektron dari energi rendah ke tingkat energi yang lebih

tinggi.
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Estimasi nilai energi celah pita dapat dicari dengan menggunakan teknik
Kubelka Munk, dengan cara menghubungkan energi celah pita (£;) dengan nilai
relfektansi dari sampel. Persamaan Kubelka Munk diberikan dengan,

(1-R)?

F(R) = 2R

(3.12)

Dimana R adalah reflektansi sampel yang didapatkan dari hasil pengujian
UV-vis. Sedangkan rumus persamaan energi celah pita sampel ditunjukkan oleh

Persamaan 3.13

E, = h. (3.13)

Sia

dimana h adalah adalah konstanta Plank (6,6261x10'34 Js), ¢ bernilai 1240
dan A adalah wavelength atau panjang gelombang,

Pengujian karakterisasi UV vis ini dilakukan di laboratorium Afiliasi
Departemen Kimia FMIPA UI. Cara penanganan sampel pada uji UV Vis adalah
sebagai berikut. Pada komputer diatur dulu background yang akan digunakan.
Sampel material fotokatalis dituang pada standard plate yang berbentuk lingkaran.
Kemudian diratakan dengan menggunakan glass block agar seluruh sampel

merata mengisi lingkaran.

Glass Black

Gambar 3.2 Ilustrasi penckanan pada gas block"”!

Seharusnya seluruh sampel mengisi penuh lingkaran sesuai Gambar 3.2,
namun mengingat pada penelitian, umumnya sampel yang digunakan sedikit,

jumlah sampel yang berada standard plate tidak harus mengisi penuh lingakaran
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tapi harus mampu menutupi luas lingkaran dari standard plate tersebut.

Selanjutnya hasil dari uji UV Vis akan berbentuk data grafik pada layar computer

3.4.3. Pengujian Spektroskopi Fourier Transform Infrared (FT-IR)

Fourier Transform Infra Red merupakan pengujian spektroskopi dengan
menggunakan media infra merah. Jika berkas infra merah dilewatkan pada sampel,
maka akan ada sebagian inframerah yang diserap dan sebagian lagi yang akan
diteruskan. Spektrum yang dihasilkan dari pengujian ini akan menggambarkan
transmisi dan absorpsi molekular sebagai sidik jari dari sampel tersebut. FTIR
akan menghasilkan puncak-puncak absorpsi yang berhubungan dengan frekuensi

vibrasi dari ikatan-ikatan atom penyusun suatu material.

Pengujian karakterisasi FTIR ini dilakukan di laboratorium Afiliasi
Departemen Kimia FMIPA Ul. Cara penanganan sampel pada uji FTIR jika
sampel berbentuk padatan, sampel padat biasanya harus dibuat dalam palet
dengan mencampurkan dalam Kalium Bromida dan kadang-kadang Kalium
lodida atau Cesium Bromida, namun pada pengujian ini menggunakan KBr.
Caranya ialah dengan menggerus sedikit sampel padat dan ditambahkan sedikit
kristal Kbr yang selalu disimpan dalam desikator agar tidak mengandung air.
Perbandingan penggunaan sampel dan KBr adalah 1 berbanding 5. Campuran ini
digerus sampai halus, kemudian ditekan dengan alat pembuat pellet sampai

tekanan 10 hingga 20 MPa. (39

FT-IR Spectrometer

Fixedmirror

Beamsplitier
N I IR Source

Kl enang irror

=" He-Me lasar
Laser ciode
Sampless

@ Detector

Gambar 3.3 Diagram alir kerja sebuah FTIR **)
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Berikut adalah prinsip kerja FTIR secara sederhana sesuai Gambar 3.3.
Interferometer memiliki beamsplitter yang berfungsi membagi infra merah yang
datang menajdi dua buah sinar optik. Salah satu sinar optik tersebut akan
dipantulkan melalui sebuah cermin diam dan sinar lainnya akan dipantulkan
menuju cermin yang dapat digerakkan menjauh dan mendekat beamsplitter.
Kedua sinar tersebut akan rekombinasi ketika kembali bertemu pada beamsplitter.
Sehingga, sinyal yang dikeluarkan dari inferometer adalah hasil dari dua sinar
yang inteferensi (saling menguatkan) satu sama lain yang disebut sebagai

interferogram.

Sinyal ini kemudian dilewatkan pada sampel yang ingin diuji. Sinyal yang
ditransmisikan oleh sampel uji kemudian ditangkap oleh detektor. Sinyal ini
terlebih diproses di dalam komputer melalui kalkulasi matematis yang disebut
Fourier Transformation. Untuk mendapatkan hasil absorbansi dari sampel,
terlebih dahulu dilakukan pengujian untuk spektrum background, yaitu spektrum
yang dihasilkan pada saat dilakukan pengujian tanpa adanya sampel uji. Hal ini
dilakukan untuk mengeleminasi karakteristik dari instrumentasi FTIR tersebut.
Sehingga, spektrum yang dihasilkan akan menggambarkan keadaan sampel secara

utuh.

3.4.4. Pengujian Spektroskopi EDX

Energy-dispersive  X-Ray spectroscopy (EDS or EDX or EDAX)
merupakan teknik analitis yang digunakan untuk menganalisis unsur-unsur atau
karakterisasi kimia dari sampel. EDX bekerja dengan memanfaatkan interaksi
sumber eksitasi sinar X dengan sampel. Kemampuan pengkarakterisasian ini
berkaitan dengan sifat masing-masing unsur yang memiliki struktur atom yang
unik yang membedakannya dengan yang lainnya sehingga dapat diidentifikasi. !
Bila elektron dengan energi yang cukup besar menumbuk pada sampel, mereka
menyebabkan terjadinya emisi sinar-x yang energinya dan intensitasnya

bergantung pada komposisi elemental sampel. Dengan menggunakan fenomena

ini untuk menganalisis komposisi elemental dari volume-mikro ( kasarnya satu
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sampai beberapa ratus kubik mikrometer) itulah yang disebut sebagai analisis
mikro. Pada EDX di mana sinar-x yang diemisikan dikonversi dan disimpan secra
elektronik dan bukan dengan difraksi kristal. Gambar 3.4 berikut adalah contoh
hasil dari pengujian EDX.

Fe Ka

Fe Kb

Gambar 3.4 Spektrum sinar-x dari beberapa unsur sebagai hasil EDX.**!

EDX Spektroskopi ini dapat digunakan untuk menganalisis sampel secara
kualitatif dan kuantitatif. Analisis kualitatif adalah proses identifikasi unsur-unsur
yang ada dalam sampel sedangkan analisis kuantitaif bertujuan untuk menjawab

berapa banyak unsur X, Y, Z yang ada dalam sampel.

Analisis kualitatif dilakukan dengan cara menentukan energi dari peak
yang ada dalam spectrum dan membandingkan dengan tabel energi emisi sinar-x
dari unsur-unsur yang sudah diketahui. Namun hal itu tidak perlu dilakukan
sekarang, karena komputer akan secara otomatis memberikan symbol unsur untuk
setiap peak pada spectrum. Analisis kuantitatif menampilkan data unsur dan
konsentrasi unsur yang terdapat di dalam sampel. Untuk melakukan analisis
kuantitatif maka perlu dilakukan beberapa proses seperti: meniadakan
background., dekonvolusi peak yang bertumpang tindih dan menghitung

konsentrasi unsur. [**!

Sintesis dan..., Tri Silvia Ningsih, FT Ul, 2012



32

3.5. Pengujian Aktivitas Fotokatalis

Pengujian aktivitas fotokatalisis ini menggunakan larutan Metil Jingga
(MO, methyl orange). Pengujian dilakukan di dalam sebuah kotak kayu dengan
ukuran tertentu seperti skema yang ditunjukkan pada Gambar 3.5 di bawah. Hal
ini dimaksudkan untuk mencegah sinar lain masuk yang akan mengganggu proses
fotokatalisis sehingga pengaruh lingkungan dapat dikontrol. Proses pengujian
dilakukan pada pH 7 dengan tujuan menggambarkan tidak adanya pengaruh

variabel lingkungan.

Gambar 3.5 Skema pengujian aktivitas fotokatalisis

1. Lampu UV

2. Magneic Stirrer

3. Wadah larutan sampel

4. Larutan yang diuji (suspensi

fotokatalis dan MO)

Lautan MO (methyl orange) memiliki rumus senyawa (C;4H;4N3NaO;S)
merupakan kelompok senyawa pewarna azo jenis p=dimethylamino-
azobenzenesulfonic acid yang banyak digunakan dalam industry tekstil. Methyl

orange ini bersifat toksik, tapi harganya murah dan mudah didapatkan sebagai zat
pewarna. 43 persamaan reaksi kimia methyl orange dalam reaksi fotokatalisis:

C14H4N3;NaOsS + .OH = NaOH +H,SO4 + HNOs + CO, +H,0 (3.14)
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Proses pembuatan larutan MO dilakukan pada Laboratorium Kimia
Departemen Metalurgi dan Material, FTUI. Larutan MO yang dilakukan dalam
pengujian ini memiliki konsentrasi sebesar 61 ppm. Proses sintesis menggunakan

serbuk methyl orange, pelarut ethanol dan aquadest dengan perbandingan 7:3

Pengujian fotokatalisis ini dilakukan dengan 5 variabel waktu yaitu pada
10 menit, 20 menit, 30 menit, 40 menit dan 50 menit. Sebanyak 0.04 gram sampel
serbuk hasil sintesis, dilarutkan dalam 10 ml lautan MO dalam beaker glass 100
ml, kemudian dilakukan penyinaran di bawah lampu UV disertai dengan

pengadukan menggunakan magnetic stirrer.

Konsentrasi dari larutan MO pada sampel-sampel hasil penyinaran UV
tersebut dikontrol setiap interval waktu dengan cara mengukur absorbansi
maksimum MO dengan menggunakan spektroskopi UV-vis. Kemudian laju
dekolorasi  dari larutan MO diukur. Hasil pengujian tersebut kemudian
dibandingkan dengan sampel sebelum diberi penyinaran UV, Persentase dari laju
dekolorasi larutan tersebut kemudian dihitung dengan menggunakan formulasi
sebagai berikut.

Ao — At
Ag

P= x100% (3.15)

P = Persentase degradasi fotokatalisis larutan;

Ay adalah absorbansi dari sampel sebelum dilarutkan dengan larutan MO sebelum

disinari UV;

A adalah absorbansi dari sampel yang telah dilarutkan dengan larutan MO

sebelum disinari UV setelah t jam.

Universitas Indonesia
Sintesis dan..., Tri Silvia Ningsih, FT Ul, 2012



BAB IV
PEMBAHASAN

Dalam bab ini akan dibahas hasil-hasil yang diperoleh selama pelaksanaan
penelitian, yang meliputi proses sintesis nanopartikel zeolit alam yang didukung
Ni**/ZnO dan karakterisasinya terkait dengan ukuran kristalit, absorbansi, energi
celah pita dan pengaruh konsentrasi ion doping serta lamanya waktu penyinaran

terhadap laju degradasi fotokatalisis dari nanopartikel tersebut.

4.1. Proses Sintesis Fotokatalis Ni>*/ZnO berbasis Zeolit Alam

Dalam penelitian ini telah berhasil disintesis sampel serbuk nanopartikel
seng oksida (ZnO) yang didoping dengan menggunakan ion logam Ni** dan
penambahan zeolit alam dengan menggunakan metode kimiawi basah. Teknik
preparasi dari nanopartikel ZnO dengan metode kimiawi basah ini diperkenalkan
oleh Spanhel dan Anderson 4 dimana pembuatan larutan prekursor memegang
peranan penting dalam proses kimia pada fabrikasi nanopartikel ZnO. Prekusor
yang digunakan dalam proses sintesis ini adalah ZnSO,.7H,0, pendopingan ion
nikel yang diperoleh dari Ni(NOs3),, dan menggunakan NaOH sebagai pelarut.

Tahapan pertama yang dilakukan adalah membuat formula sesuai
Persamaan 3. 1 dan Persamaan 3.2 Persamaan 3.1 di digunakan dalam sintesis
sampel ZnO 0% (undoped) dengan zeolit alam, Persamaan 3.2 digunakan dalam
sintesis sampel ZnO x% (doped). Pada penelitian ini, penambahan zeolit
dilakukan dengan jumlah tetap pada tiap sampel yaitu sebanyak 1 gram..
Sedangkan persentasi doping Nikel yang digunakan adalah 1%, 3%. 5%, dan 7%.

Setelah didapatkan massa dari masing-masing prekusor yang dibutuhkan
sesuai dengan formula, tahap selanjutnya dilakukan penimbangan terhadap
ZnS0O4.7H,0, Ni(NO;),.6H,0 dan zeolit alam dilarutkan dilakukan menggunakan
aquades di dalam beaker glass dan penimbangan NaOH sebanyak massa yang

dibutuhkan dan dilarutkan dalam aquades dengan menggunakan beaker glass.
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Pencampuran dilakukan dengan menggunakan ultrasonic cleaner yang dilakukan

dua kali, masing-masing selama 1 jam.

Tahap selanjutnya yaitu proses pengadukan prekursor dengan larutan
NaOH dengan menggunakan magnetic stirrer pada kondisi temperatur ruang dan
kecepatan +3. Proses ini diawali dengan mengaduk prekusor yang ada di dalam
beaker glass kemudian NaOH dituang secara perlahan-lahan ke dalam prekusor
tersebut. Setelah selesai menuang NaOH dilakukan pengecekan pH, dimana pH
larutan yang diharapkan tersebut adalah perada pada pH13. Proses pengadukan
ini dilakukan selama lebih kurang 30 menit untuk mendapatkan campuran yang
homogen. Sintesis dilanjutkan dengan proses pengendapan yaitu dengan cara
mengendapkan campuran di dalam beaker glass selama 4 jam. Proses
pengendapan dilakukan untuk memisahkan suspensi nanopartikel yang didapatkan
dengan pelarut aquades. Setelah itu dilakukan proses pengendapan dengan
menggunakan alat sentrifugasi, yang bertujuan untuk mendapatkan endapan dari
nanopartikel yang besih dari pelarut aquades, sehingga nanopartikel yang
didapatkan adalah nanopartikel NiyZn(x)O-Zeolit murni. Proses pengendapan

dengan menggunakan alat sentrifugasi ini dilakukan dalam tiga tahap, yaitu:

e Tahap 1, yaitu sentrifugasi dari suspensi campuran tersebut tanpa
penambahan apapun.

e Tahap 2, yaitu sentrifugasi dari endapan yang didapatkan pada tahap 1
ditambah dengan aquades.

e Tahap 3, yaitu sentrifugasi dari endapan yang didapatkan pada tahap 2
ditambah dengan campuran aquades dan etanol (aquades dan etanol dalam

perbandingan 1:1)

Setelah proses sentrifugasi selesai dilakukan proses ageing selama + 40
jam. Proses ageing dilakukan pada temperatur ruang. Tahap terakhir dari proses
sintesis ZnO adalah proses pengeringan. Proses ini dilakukan untuk
menghilangkan kandungan air yang masih terdapat pada suspensi. Sebelum
sampel dikeringkan (di-drying), terlebih dahulu dilakukan proses vakum.
Tekanan di dalam tabung sampel diturunkan hingga kondisi vakum (0 bar).

Sampel tersebut di vakum sebanyak 4 kali, diselingi dengan proses fluxing yang
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dilakukan sebanyak 3 kali. Fluxing dilakukan dengan menggunakan gas inert,
yaitu argon. Selanjutnya, sampel dikeringkan selama 6 jam dengan temperature
100 °C di dalam oven dalam keadaan vakum. Sampel yang didapatkan yaitu

berbentuk serbuk.

Produk nanopartikel menunjukkan karakteristik perubahan warna terhadap
variasi konsentrasi ion doping. Semakin tinggi konsentrasi doping nikel yang
digunakan maka serbuk hasil sintesi yang terbentuk semakin bewarna hijau kental

yang menujukkan cirri dari ion nikel.

4.2. Karakterisasi Material Fotokatalis Ni2+/ZnO Berbasis Zeolit Alam

Karakterisasi serbuk nanopartikel NixZn(1-x)O-Zeolit yang terbentuk dari
hasil presipitasi proses kimiawi basah ini bertujuan untuk mengetahui ukuran
kristalit, absorbansi cahaya, dan mengetahui pengaruh konsentrasi ion doping
yang diberikan terhadap energi celah pita serta menghubungkannya terhadap sifat
fotokatalis. Karakterisasi yang dilakukan pada penelitian ini terdiri dari pengujian
XRD, dimana sampel dikirim ke Lembaga Ilmu Pengetahuan Indonesia (LIPI)
Serpong, pengujian UV-Vis Spektroskopi dan pengujian Fourier Transform
Infrared (FTIR) Spektroskopi yang dilakukan di Laboratotium Afiliasi
Departemen Kimia FMIPA Ul, pengujian EDX yang dilakukan di Departemen
Metalurgi dan Material FTUI, serta pengujian aktivitas fotokatalisis yang
dilakukan di Laboratorium Kimia Industri, Departemen Fisika FMIPA UL

4.2.1 Analisis Hasil Pengujian X-Ray Diffraction (XRD)

Pengujian XRD memberikan data mentah berupa berkas digital * xIs dan
* txt. Hasil pengujian XRD dapat digunakan untuk mengetahui dua tipe data,
yaitu kualitatif dan kuantitatif. Hasil kualitatif menunjukkan senyawa apa yang
terbentuk dari hasil sintesis yang dilakukan dengan mengetahui posisi 28 pada tiap
puncak yang terdeteksi oleh XRD. Gambar 4.1 di bawah menunjukkan pola

difraksi dari zeolit alam.
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Gambar 4.1 Pola difraksi sinar x dari Zeolit Alam

Dari hasil karakterisasi XRD, terlihat bahwa sampel mempunyai puncak
pada 20 yang tinggi pada 22.36° dan 27.64°. Hal ini menunjukkan bahwa zeolit
alam yang digunakan pada penelitian ini memiliki kandungan mineral klinoptilolit
dan mordenit. Puncak spesifik klinoptilolit ditunjukkan pada 20= 11.19°
20=22.36", sedangkan puncak mardenit ditunjukkan pada 20=27.64°.
Karakterisasi jenis mineral dari zeolit alam ini telah diteliti oleh Is Fatimah dan

Karna Wijaya. [32]

Sedangkan pada Gambar 4.2 berikut diperlihatkan contoh puncak-puncak
difraksi yang ditunjukkan oleh serbuk nanopartikel ZnO.
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Gambar 4.2 Pola difraksi sinar x dari ZnO

Puncak pertama berada pada sudut 20= 32.18° menunjukkan adanya
intensitas kristalit nanopartikel ZnO dengan arah (100). Pada puncak kedua
didapatkan orientasi kristal (002) pada sudut 34.78°. Orientasi kristal dengan
intensitas terbesar untuk keseluruhan data adalah (101) pada sudut 36.74°.
Orientasi kristal berikutnya yaitu (102), (110), (103), (200), (112), (201) dan (004)
terbentuk pada sudut 47.72°, 56.9°, 63.16°, 66.67°, 68.22°, 68.64° dan 72.9°.

Sedangkan pada Gambar 4.3 berikut memperlihatkan contoh puncak-
puncak difraksi yang ditunjukkan oleh serbuk nanopartikel NZA1.
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Gambar 4.3 Pola difraksi sinar Xdari NZA1, tanda (A )mengkonfirmasi fasa zeolit dan
tanda ( A ) mengkonfirmasi fasa ZnO wurtzite dengan berbagai arah kristal
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Gambar 4.4 Pencocokan data kristal NZA1 dengan kristal ZnO dan Zeolit dengan menggunakan
program MAUD

Dengan menggunakan program MAUD,™! dan mencocokkannya dengan

[46]

menggunakan Crystallography Open Database (COD) sebagai referensi

database kisi kristal berbagai senyawa seperti yang ditunjukkan oleh Gambar 4.4,
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diperoleh bahwa dominan puncak-puncak dari sampel NZA tersebut merupakan
puncak dari ZnO. Selain itu ditemukan juga puncak yang merupakan yang
bertindak sebagai fasa ke dua yaitu merupakan puncak dari zeolit. Sehingga dapat
disimpulkan bahwa pada sampel NZA1 membentuk 2 fasa, yaitu fasa zeolit dan

fasa ZnO.

Pola difraksi yang ditunjukkan oleh Gambar 4.3 memiliki nilai 26 dengan
arah kristal yang dapat dilihat pada Tabel 4.1 berikut:

Tabel 4.1 Nilai 26 sampel NZA1 dengan orientasi kisi kristal

Zeolit
22.02° | (Klinoptilolit)

31.6° (100)

34.22° (002)

36° (101)

47.26° (102)

56.36° (110)

62.64° (103)

65.78° (200)

67.72° (112)

67.94° 201)

71.02° (004)

Untuk mengetahui perbedaan puncak difraksi dari ZnO, Zeolit, ZnO/Zeolit,
NZA1, NZA 3, NZAS5 dan NZA7 dapat dilihat pada Gambar 4.5. Pada ZnO/Zeolit

puncak kristal menunjukkan bahwa sampel yang terbentuk mengalami 2 fasa,
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dimana fasa pertama dapat dilihat pada sudut 20 sebesar 22.26° menunjukkan ciri
dari zeolit dengan jenis kandungan klinoptilolit, sedangkan puncak selanjutnya
yang muncul menunjukkan ciri puncak dari ZnO. Kemudian pada sampel NZA1,
NZA3, NZAS5 dan NZA7 tidak ditemukan adanya puncak dari fasa nikel, bahkan
pada konsentrasi tertinggi sekalipun yaitu sebesar 7%. Hal ini mengindikasikan
bahwa konsentrasi Ni- sebagai ion doping yang diberikan pada penelitian ini

sangat rendah sehingga tidak bisa dideteksi oleh XRD.

2800 [
r NZA7
2400 - |
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> 1600 | NZA3
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Gambar 4.5 Pola difraksi hasil XRD dari Zeolit, ZnO, ZnO/Zeolit, NZA1, NZA3, NZAS, dan
NZA7

Dengan menggunakan program MAUD, data yang juga dapat diperoleh
adalah nilai kisi c-axis dari setiap sampel yang diuji sebagai mana terlihat pada

Tabel 4.2 berikut
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Tabel 4.2 Hubungan penambahan konsentrasi nikel dengan nilai kisi c-axis

1% 5.220438
3% 5.2198772
5% 5.214888
7% 5.210621

Sedangkan untuk mengetahui  hubungan antara kisi c-axis dengan

konsentrasi ion dopant nikel dapat digambarkan pada Gambar 4.6 di bawah ini:

5.222

5.22 -
5.220 5.219

5.218 -

5.216 A

Kisi C-axis

5.214
5.214 -

5.212 -

5.211
5~21 T T T T T T T

0% 1% 2% 3% 4% 5% 6% 7% 8%

Konsentrasi

Gambar 4.6 Nilai kisi c-axis terhadap konsentrasi nikel

Dari Gambar 4.6 terlihat bahwa peningkatan konsentrasi ni doping, akan
menyebabkan penurunan kisi c-axis dari partikel. Penurunan ini dikarenakan oleh
efek besar radius ion Ni*" dan Zn*", dimana radius ion dari Ni*" yaitu 0.069 nm
lebih kecil dari radius ion Zn** sebesar 0.074 nm. Hal ini juga dijelaskan dalam
penelitian yang dilakukan oleh Ranvir Singh Panwar tentang faktor faktor yang
mempengaruhi kisi. *” Selain itu juga dapat disimpulkan bahwa variasi nilai dari
kisi c-axis yang menurun tersebut disebabkan bahwa telah terjadi pensubstitusian

ion Ni*" terhadap ion Zn*".
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Sedangkan dari hasil kuantitaif dari pengujian XRD yaitu dapat diketahui
ukuran besar butir kristalit. Untuk mengetahui besar kristalit, perlu diketahui

besar pelebaran atau broadening sampel setelah ditembakkan sinar X.

Hasil plot data linear berupa grafik Br cos 0 terhadap sin 0 dari sampel
Zn0O, ZnO/Zeolit yang di-doping dengan ion Ni?* dengan berbagai konsentrasi
yaitu 1%, 3%, 5%, 7% (NZA1, NZA3, NZAS5 dan NZA7) dapat dilihat pada

lampiran.

Dari grafik Br cos 6 terhadap sin 6 tersebut didapatkan persamaan linear
berupa gradien dan konstanta dari persamaan tersebut. Selanjutnya, dengan
mensubstitusi nilai konstanta persamaan garis yang didapat dari pelebaran puncak
difraksi XRD masing-masing sampel ke dalam Persamaan Scherrer, maka

didapatkan ukuran masing-masing kristalit dari sampel dengan berbagai variasi

konsentrasi.
27.42
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Gambar 4.7 Ukuran butir ktistalit dari ZnO dan ZnO/Zeolit.

Pada Gambar 4. 7 terlihat bahwa terjadi penurunan ukuran butir kristalit
pada ZnO yang telah ditambahkan zeolit dibandingakan ZnO murni. Ukuran butir
kristalit dari ZnO ialah sebesar 27.42 nanometer sedangkan ukuran butir dari

ZnO/Zeolit ialah sebesar 18.36 nanometer. Penurunan ini telah sesuai dengan teori
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dimana, kehadiran zeolit menghalangi pertumbuhan butir ZnO. Hal ini juga sesuai

dengan penelitian yang dilakukan oleh Cheng wang et.al. %]

20 18.36
14.97 14.68 14.57 14.51
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Gambar 4.8 Pengaruh doping dan konsentrasi doping terhadap ukuran butir kristalit.

Pada Gambar 4.8 terlihat variasi ukuran butir kristalit, dimana ukuran butir
mengalami penurunan. ZnO/Zeolit tanpa doping memiliki ukuran kristalit sebesar
18.36 nanometer, kemudian grafik menunjukkan kecenderungan penurunan
dengan peningkatan konsentrasi pen-doping-an nikel, yaitu sebesar 1%, 3%, 5%,
7%. Dimana ukuran butir dari NZA1 adalah sebesar 14.97 nanometer, dikuti
NZA3 sebesar 14.68 nanometer, dan NZA 5 serta NZA7 berturut-turut yaitu
sebesar 14.57 nanometer dan 14.51 nanometer. Penurunan ukuran butir ini
dikarenakan terjadinya subsitusi ion Zn*" dengan ion Ni*" doped yang juga telah
dibahas pada penurunan kisi sebelumnya. Penyubstitusian ini akan meyebabkan

sedikit distorsi pada struktur kristal.

4.2.2 Analisis Hasil Pengujian Spektroskopi UV-VIS

Seperti yang telah dijelaskan pada bab sebelumnya, tujuan dari pengujian
spektroskopi UV-Vis ini adalah untuk mengukur panjang gelombang dan
intensitas penyerapan sinar UV dan cahaya tampak. Pengujian dilakukan dengan
bantuan instrument pengujian Shimadzu UV-2450 yang dilengkapi integrating

sphere untuk dapat dilaksanakannya pengujian dengan modus diffuse reflectance
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spectroscopy (DRS). Data diakuisisi dengan peranti lunak UVProbe versi 2, dan
data diekspor dalam bentuk teks untuk dapat dianalisis dengan piranti lunak
pengolah angka. Pengujian DRS dipilih untuk dilakukan dengan pertimbangan
sampel berupa serbuk yang tidak tembus cahaya, sehingga pengujian spektroskopi
UV dengan modus transmisi atau absorbansi sulit dilakukan. Sedangkan bila
sampel harus dilarutkan agar dapat diuji dengan modus absorbansi atau transmisi,
dikhawatirkan akan terjadi interaksi dengan pelarut yang memengaruhi
spektroskopi. Namun dalam penelitian kali ini, dilakukan juga pengujian UV-Vis
dengan sampel larutan dimana sampel serbuk dilarutkan dengan larutan methyl
orange yang selanjutnya akan dibahas pada pengujian fotokatalisis. Gambar 4.8

berikut menunjukkan perubahan panjang gelombang dari sampel

0.8 4
0.7 4
0.6

0.54

[2]
G 044
= |
X 034 - =NZA1
1 ‘ e NZA3
024 = - NZA5
| - == NZAT
| eprnnalan il B W Zn0O/Zeolit ||
0.0 ZnO
200 300 400 500 600 700 800
Wavelength

Gambar 4.9 Nilai UV Vis spectra dari sampel doping nikel berbagai konsentrasi

Dengan memanfaatkan rumus persamaan energi dan dengan
menghubungkannya dengan menggunakan persamaan kubelka munk, serta
memasukkannya ke dalam program Origin,”* maka akan didapatkan energi celah
pita dari masing-masing sampel dalam bentuk grafik, yang akan ditampilkan

dalam Gambar 4.10 berikut
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Gambar 4.10. Grafik energi celah pita dengan menggunakan persamaan Kubelka Munk sampel
(a)NZAL, (b)NZA3, (c)NZAS, (d)NZA7

Tabel 4.3 menjelaskan bahwa terjadi penurunan energi band gap dari
sampel ZnO murni dengan sampel ZnO yang ditambahkan zeolit. Penurunan ini
terus berlanjut dengan adanya ion dopant. Konsentrasi ion dopant juga

mempengaruhi penurunan energi band gap.
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Tabel 4.3 Pengaruh nilai band gap terhadap Konsentrasi ion dopant nikel

1. ZnO 3.41
2 (ZnO /Zeolit) 3.39
3 1 % 3.37
4, 3% 3.35
5 5% 3.33
6 7 % 3.32

Jika Tabel 4.3 tersebut dideskripsikan dengan menggunakan grafik, tapi
hanya membandingkan terjadap kosentarasi ion Ni yang di-doped saja maka akan

didapatkan grafik seperti Gambar 4.10 berikut.

3.40 T T T T T T d T

3.36 | \

Bandgap

konsentrasi

Gambar 4.11 Pengaruh nilai band gap terhadap Konsentrasi ion dopant nikel

Dari keenam sampel yang disajikan pada Tabel 4.3 terlihat bahwa
konsentrasi ion dopant yang diberikan memberikan pengaruh terhadap nilai energi
celah pita, dimana semakin besar konsentrasi ion dopant maka energi celah pita
akan semakin menurun. Berdasarkan analisis, penurunan ini disebabkan setelah

terjadinya difusi ion Ni** ke dalam kisi dari ZnO dan membentuk sub band gap
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baru yang akan memberikan kemampuan dari ZnO untuk menyerap cahaya pada

energi yang lebih rendah. Hal ini dijelaskan pada Gambar 4.12

Pita konduksi 7'y 'y
E2
El
Sub Band gap — ¥ Dopant Nikel
Pita Valensi v

Gambar 4.12 Perubahan nilai energi celah pita setelah di-doping ion nikel

El adalah nilai energi celah pita sebelum dilakukan pen-doping-an ion
nikel. Sedangkan E2 adalah nilai energi celah pita setelah di doping ion nikel.
Terlihat nilai E2 lebih kecil dibandingkan nilai E1.

Semakin kecil nilai energi celah pita, kemampuan untuk mentansfer energi
dari pita valensi ke pita konduksi menjadi lebih mudah. Hal ini akan membuat

absorbansi cahaya dari sampel yang telah di doped akan menjadi lebih besar.

4.2.3 Analisis Hasil Pengujian Spektroskopi Fourier Transform Infrared

Pengujian FTIR ini bertujuan untuk mengetahui puncak-puncak absorpsi
yang berhubungan dengan frekuensi vibrasi dari ikatan-ikatan atom penyusun dari
sampel yang diteliti. Sehingga, diharapkan analisis kualitatif dapat dilakukan pada
sampel-sampel yang telah disintesis. Pengujian dilakukan dengan bantuan
instrument pengujian Shimadzu I[RPrestige-21 SERIAL NO. 01962 yang
dilakukan di Laboratorium Afiliasi Departemen Kimia FMIPA UI Pada
karakteriasi FTIR ini pengujian yang dilakukan hanya untuk 4 buah sampel, yaitu
sampel , ZnO, zeolit, ZnO/Zeolit, dan NZA7. Mengingat bahwa pengujian hanya
bersifat kualitatif keempat sampel diharapkan merepresentasikan sampel-sampel
lainnya yang tidak diuji. Dari pengujian ini dihasilkan grafik % Transmittance

(%T) terhadap Wavenumber (cm™).
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Gambar 4.13 Gabungan grafik perbandingan nilai absorbance terhadap wavenumber

Ketiga grafik pada Gambar 4.13 tersebut memberikan beberapa informasi
mengenai keberadaan suatu komponen dan ikatannya di dalam sampel yang
disintesis. Telihat bahwa grafik ZnO/Zeolit dan NZA7 kelihatan seperti berhimpit
dan mirip dengan grafik dari zeolit alam. Keberadaan zeolit pada sampel
ZnO/Zeolit dan NZA7 diperkuat dengan munculnya puncak baik pada sampel
ZnO/Zeolit dan NZA7 serta pada sampel zeolit alam itu sendiri yang ditunjukkan
oleh gambar kotak hitam. Puncak segitiga merah mengindikasikan adanya Si-O-
Si stretching vibration pada 1049 cm-1 . Sedangkan gambar kotak menjelaskan
puncak yang lemah dan berada pada rentang keberadaan ikatan Si-O-Si flexural
vibration, yaitu 800-400 cm-1."**) Hal ini semakin memperkuat fakta tersebut

bahwa puncak lemah tersebut menandakaan keberadaan zeolit dalam sampel.
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Gambar 4.14 Hubungan spectra transmisi terhadap wavenumber dari sampel ZnO, Zeolit,

7Zno/Zeolit dan NZA7

Ketiga kotak hitam pada Gambar 4.14 di atas menggambarkan tentang
kehadiran komponen seng oksida. Perbandingan keempat grafik menunjukkan
bahwa puncak pada kotak hitam hanya terbentuk pada grafik ZnO,ZnO/Zeolit dan
NZAT7 sedangkan pada grafik zeolit tidak ada. Oleh karena itu, puncak tersebut
adalah indikasi adanya seng oksida (ZnO). Menurut literatur, puncak pada

wavenumber 1562 cm™ terkait dengan pembentukan dari oksida ZnQ.""
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Gambar 4.15 Hubungan spektrum transmisi terhadap wavenumber dari sampel NZA7
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Grafik pada Gambar 4.15 adalah grafik FTIR untuk sampel NZA7. Kotak
hitam mengindikasikan keberadaan komponen logam nikel yang di-doping pada
sampel tersebut. Berdasarkan data literatur bahwa keberadaan ikatan Ni-O dapat

dideteksi pada rentang wavenumber 412 cm™.

Kotak merah pada gambar menunjukkan indikasi adanya ikatan yang
terbentuk antara material dasar seng oksida dengan zeolit alam. Menurut

9" pada wavenumber pada 951 cm™ menunjukkan

penelitian R.Y. Hong, et.al.,
adanya vibrasi dari ikatan simetris stretching Zn-O-Si. Membuktikan bahwa
terdapat  integrasi antara seng oksida dengan zeolit alam dalam sampel
nanopartikel hasil sintesis. Tanda segitiga merah menunjukkan adanya puncak
dengan nilai wavenumber sebesar 2378 cem”. Hal ini menunjukkan adanya
kandungan molekul CO, pada atmosfer sekitar. Ketika dibandingkan data dari
literature, wavenumber dengan rentang 2300-2400 cm’' menunjukkan adanya

kandungan molekul CO, pada atmosfer sekitar. (1]

Dapat disimpulkan bahwa, puncak-puncak yang terbentuk pada grafik
hasil pengujian FTIR dapat dijadikan indikasi keberadaan komponen dalam suatu
material. Grafik FTIR sampel di atas menyatakan keberadaan komponen seng

oksida, zeolit alam, dan juga logam nikel.

4.2.4 Analisis Hasil Pengujian Spektroskopi EDX

Pengujian dilakukan dengan menggunakan mesin yang dilakukan pada
CMPFA Departemen Metalurgi dan Material, FTUL. Pengujian EDX bertujuan
untuk menganalisis unsur-unsur atau karakterisasi kimia dari sampel. Pada
pengujian ini dilakukan 3 kali penembakan terhadap 3 sampel. Hal ini dilakukan
dengan tujuan bahwa 3 kali penembakan dirasa cukup dan dapat
merepresentasikan untuk untuk menentukan persentase jumlah unsur-unsur yang

terdapat dalam sampel.

Dari pengujian ini didapatkan data secara kualitatif, yaitu unsur yang

terdapat dalam sampel dan data kuantitatif berupa persentase dari masing-masing
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unsur tersebut Gambar 4.16 berikut merupakan hasil pengujian EDX dari sampel

Zeolit

3000

2500 -

2000 A

1500 -

1000 -

500 -
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Gambar 4.16 Grafik Hasil Pengujian EDX Pada Sampel Zeolit

Tabel 4.4 Persentase unsur-unsur yang terdapat dalam sampel zeolit

10

O 66.08 63.85 63.85 64.59
Mg 0.27 0.27 0.21 0.25
Al 8.7 9.25 9.06 9.01

Si 22.99 24.52 24.28 24.26

K e 1.24 1.34 1.22
Ca 0.47 0.41 0.51 0.45
Fe 0.34 0.46 0.76 0.52

Total 100 100 100 100

Tabel 4.4 menunjukkan unsur yang terdapat dalam zeolit alam yang

digunakan dalam penelitian ini. Unsur tersebut yaitu O, Mg, Al, Si, K, Ca dan Fe.

Hal ini sesuai dengan literature mengenai unsur dalam zeolit yaitu Mg, Al, Si, K,

Ca dan Fe. Hal ini sesuai dengan literature mengenai unsure dalam zeolit yaitu

Mg, Al, Si, K, Ca dan Fe.*”
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Pengujian EDX spektroskopi juga dilakukan terhadap sampel ZnO/Zeolit

yang belum dilakukan pen-doping-an. Hasil pengujian sampel dari ZnO/ Zeolit

ditunjukkan pada Gambar 4.17.
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Gambar 4.17 Grafik Hasil Pengujian EDX Pada Sampel ZnO/Zeolit (Undoped)

Tabel 4.5 Persentase unsur-unsur yang terdapat dalam sampel ZnO/Zeolit (Undoped)

O 61.99 64.94 58.96 61.96
Al 3.00 3.23 3.60 3.27
Si 7.04 5.56 8.48 7.03
Zn 27.98 26.27 28.95 27.74
Total 100 100 100 100

Pada sampel ZnO/Zeolit (Undoped), unsur yang ada adalah ,O, Al, Si, dan

Zn. Terlihat bahwa unsur yang dominan dalam zeolit seperti Al dan Si masih

terdapat dalam sampel undoped. Zn dan O menjadi persentase tertinggi dalam

sampel ZnO/Zeolit (Undoped) yang membuktikan ZnO sebagai material dasarnya.

Hasil uji EDX yang dilakukan ini menguatkan hasil uji XRD yang menjelaskan

bahwa pada sampel ZnO/Zeolit yang berhasil disintesis terbentuk 2 fasa, yaitu

fasa dari ZnO dan fasa dari Zeolit.
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Sedangkan hasil pengujian EDX sampel dari NZA1, NZA3, NZAS5 dan

NZA 7 diwakilkan oleh sampel NZA7 yang diberikan pada Gambar 4.18
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Gambar 4.18 Grafik Hasil Pengujian EDX Pada Sampel NZA7

Tabel 4.6 Persentase unsur-unsur yang terdapat dalam sampel NZA7

O 60.05 57.86 56.13 58.02
Al 4.48 4.54 4.34 4.45
Si 9.87 9.69 9.58 9.71
Ni Pasd 2.58 5.67 3.60
Zn 23.07 Vs 24.27 24.22
Total 100 100 100 100

Tabel 4.7 Perbandingan kosentrasi ion nikel yang diberikan dengan % atomik nikel hasil EDX

1% 0

3% 1.9
5% 2.65
7% 3.60
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Berdasarkan Tabel 4.7 diatas dapat terlihat bahwa nikel berhasil di doped di
dalam ZnO, meskipun dalam pengujian XRD tidak terlihat adanya puncak nikel.
Hal ini menguatkan analisis bahwa ion nikel berhasil menjadi substitusi pada kisi
Zn0. Dalam hasil pengujian Edx, terlihat nilai masing-masing % atomic unsur
yang terdapat dalam setiap sampel. Pada NZA1, tidak ditemukan unsure nikel
dalam 3 kali penembakan uji EDX. Berdasarkan analisis, hal ini disebabkan
konsentrasi ion dopant yang diberikan terlalu kecil, sehingga % atomic unsure
yang terdapat tidak terdeteksi. Selain itu, hal ini juga disebabkan bahwa ion nikel
tidak terlarut secara merata di dalam sampel, sehingga ketika dilakukan
penembakan, kemungkinan pada lokasi penembakan tidak memilik kandungan
unsur nikel. Salah satu penyebabnya adalah proses ageing yang dilakukan pada

saat proses sintesis berlangsung terlalu lama.

4.3 Pengujian Aktivitas Fotokatalis

Pengujian fotokatalis ini menggunakan larutan methyl orange sebagai katalis.
Langkah pertama yang dilakukan dalam pengujian ini adalah pembuatan laturan
methyl orange yang dilakukan di Laboratorium Kimia Departemen Metalurgi dan
Material, FTUL. Methyl orange (MO) yang digunakan berbentuk serbuk yang
dilarutkan dengan menggunakan pelarut ethano/ dan aquadest dengan

perbandingan 7:3. Larutan MO yang telah selesai dibuat memiliki konsentrasi 61

Selanjutnya sebanyak 0,04 gr sampel fotokalis dilarutkan dalam larutan
MO yang di masukkan ke dalam beaker glass 100 ml. Larutan MO yang telah
dicampur sampel fotokatalis ini disinari di bawah lampu UV dan dilakukan
pengadukan dengan menggunakan magnetic stirrer. Tujuan pengadukan ini ialah
agar sampel fotokatalis larut sempurna dalam larutan MO. Penyinaran di bawah

lampu UV ini dilakukan dengan variasi waktu selama 10, 20, 30, 40, dan 50 menit

Selanjutnya dilakukan pengujian kemampuan absorbansi dari sampel yang
telah dilarutkan dalam larutan MO sebelum dan setelah disinari lampu UV.

Pengukuran kemampuan absorbance ini dilakukan dengan menggunakan uji UV

Universitas Indonesia
Sintesis dan..., Tri Silvia Ningsih, FT Ul, 2012



56

Vis spektroskopi. Dari hasil pengujian ini akan diperoleh degradasi dari larutan

MO dari setiap sampel dengan menggunakan Persamaan 3.15

Gambar 4.19 berikut adalah grafik yang menjelaskan hubungan degradasi
masing-masing sampel fotokatalis yang dilarutkan dalam larutan MO terhadap

lamanya waktu penyinaran di bawah cahaya lampu UV.
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Gambar 4.19 Hubungan degradasi MO terhadap lamanya waktu penyinaran dibawah sinar

cahaya lampu UV

Dari grafik terlihat bahwa dengan lama waktu penyinaran yang sama,
NZA7 memiliki persen degradasi tertinggi dibandingkan sampel fotokatalis
lainnya. Hal ini menunjukkan bahwa sampel NZA7 merupakan material yang
paling bagus sifat fotokatalisisnya dibandingkan sampel fototalis lainnya. Untuk
membandingkan secara lebih jelas kemampuan aktifitas fotokatalis dari sampel

Ti0,, ZnO, dan ZnO/Zeolit akan dijelaskan pada Gambar 4.20 berikut:
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Gambar 4.20 Hubungan Degradasi MO terhadap lamanya waktu penyinaran dibawah sinar
cahaya lampu UV terhadap sampel TiO,, ZnO, ZnO/Zeolit

Dari Gambar 4.20 dapat dilihat bahwa sampel ZnO memiliki persentasi
degradasi yang lebih tinggi dibandingkan dengan menggunakan sampel TiO,
setelah menit ke - 25. Hal ini telah sesuai dengan literatur, bahwa ZnO memiliki

sifat fotokatalis yang lebih bagus dibandingkan TiO, dalam beberapa kasus.*!!

Sedangkan sampel ZnO/ Zeolit memberikan hasil kecenderungan
degradasi MO yang paling tinggi dibandingkan sampel ZnO murni yang belum
didukung oleh zeolit maupun sampel TiO,. Berdasarkan analisis, penyebab
peningkatan aktivitas fotokatalis dari sampel ZnO/ Zeolit ini disebabkan oleh

adanya kandungan zeolit yang memiliki kemampuan absorbance yang baik.

Konsentrasi ion nikel yang di-doped dan lamanya waktu saat penyinaran
juga memberikan pengaruh terhadap hasil fotokatalis. Hal ini dapat dijelaskan

dengan menggunakan grafik pada Gambar 4.21
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Gambar 4.21 Hubungan degradasi MO terhadap konsentrasi ion nikel doped.

Peningkatan konsentrasi ion nikel yang di-doped juga diikuti kenaikan laju
degradasi MO. Peristiwa ini mengindikasikan bahwa semakin tinggi konsentrasi
ion dopant, kemampuan aktivitas fotokatalis juga meningkat. Peristiwa ini telah
sesuai dengan teori yang ada. Salah satu penyebab dari peristiwa ini, penurunan
nilai band gap yang disebabkan oleh kenaikan ion nikel dopant. Hal ini berkaitan
dengan sub band gap yang terbentuk ketika proses doping sehingga akan
memperpendek lebar celah antara pita valensi dan pita konduksi. Dengan
kehadiran sub band gap ini, akan menghalangi terjadinya proses rekombinasi,
dengan menurunnya laju rekombinasi ini akan membuat kemampuan fotokatalis

akan meningkat.

Gambar 4.21 juga memperlihatkan bahwa waktu penyinaran cahaya UV juga
berpengaruh terhadap nilai degradasi MO. Semakin lama waktu, semakin banyak
cahaya yang diserap sehingga membuat kemampuan aktivitas fotokatalis semn

meningkat.
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KESIMPULAN

Berdasarkan hasil penelitian dalam Sintesis nanopartikel NixZn(1-x)O-

Zeolit menggunakan teknik kimia basah metode presipitasi, maka dapat ditarik

kesimpulan bahwa :

l.

Sintesis NixZn(1-x)O-Zeolit telah berhasil dilakukan dengan metode
kimiawi basah presipitasi di Laboratorium Kimia Industri Departemen
Fisika - Fakultas MIPA - Universitas Indonesia.

Dengan adanya zeolit, kemampuan aktivitas fotokatalis meningkat. Hal ini
disebabkan sifat zeolit yang memiliki kemampuan absorbance yang tinggi

karena memiliki struktur berpori.

. Konsentrasi ion logam yang di-doping pada ZnO doping ion Ni*" dengan

penambahan zeolit alam meningkatkan laju aktivitas fotokatalis. Semakin
besar konsentrasi ion yang di-doped, maka semakin kecil energi celah pita
yang membuat semakin mudahnya eksitasi elektron dari pita valensi ke
pita konduksi. Pada penelitian ini, konsentrasi terbesar yang diberikan
adalah sebesar 7%.

Semakin lama waktu penyinaran di bawah cahaya lampu, semakin tinggi

degradasi MO, yang menunjukkan peningkatan laju aktivitas fotokatalisis.
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Lampiran 1

Hasil XRD untuk masing-masing sampel
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1.3.Sampel ZnO/Zeolit
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1.5.Sampel NZA3
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1.7.Sampel NZA7

NZA7
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Lampiran 2

Pengolahan Data Estimasi Besar Kristalit

Hasil pengolahan data dengan menggunakan program Peakfit kemudian akan
diolah kembali dengan menggunakan excel dengan memasukkan nilai sudut 6 dan
juga nilai FWHM sebagai B(6) seperti yang ditunjukkan pada Gambar dibawah ini.
Nilai FWHM akan dimasukkan kedalam persamaan Scherrer untuk mendapatkan
nilai pelebarannya (Br). Selanjutnya, setelah dilakukan oleh data, nilai pelebaran
akan dimasukkan kedalam diagram scatfer untuk mendapatkan nilai konstanta (¢)
hasil dari peak-peak tertinggi. Setelah mendapatkan nilai konstanta, maka ukuran
kristalit rata-rata dapat diperoleh dengan memasukkan formulasi dibawah ini.

kod

L= Beosd

dimana t merupakan ukuran rata-rata kristalit; k merupakan konstanta Scherrer
yang memiliki nilai rentang sembarang dalam rentang 0,87-1 dimana nilai 0,89
yang sering digunakan, A adalah panjang gelombang sinar-X; dan B adalah
besarnya pelebaran pada ketinggian setengah dari puncak maksimum difraksi atau
full width at half maximum (FWHM) dihitung dalam radian, nilai B dapat
diperoleh dari konstanta nilai ¢ dari diagram scatter, dan 6 adalah posisi puncak
difraksi.
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Berikut hasil pengolahan data dengan Program Microsoft Excel.

2.1 Sampel NZA1

69

cristallite size

20 B (deg) B (rad) 0 cos 0 (nm)
22.43353 | 0.5039058 | 0.008794815 | 11.2167669 | 0.980898273 15.89383286
31.77668 | 0.53464348 | 0.009331289 | 15.8883402 | 0.961797041 15.27756912
34.40962 | 0.49672613 | 0.008669506 | 17.20480795 | 0.955253545 16.55641503
36.26848 | 0.55546046 | 0.009694614 | 18.1342396 | 0.950329904 14.88244972
47.52584 | 0.68153034 | 0.011894948 | 23.7629216 | 0.915220627 12.59479129
56.60237 | 0.63230019 | 0.01103572 | 28.3011867 | 0.880467534 14.11124427

62.8189 | 0.65465489 | 0.011425883 | 31.40945035 | 0.85346485 14.06060192
67.92883 | 0.69988981 | 0.012215382 | 33.96441665 | 0.829384698 13.53369174
69.04466 | 0.53471874 | 0.009332603 | 34.52232995 | 0.82390538 17.83196591

rata2
kristalit 14.97139576

B (rad) ) cos 0 sin 0 B'rcos 0
0.008795 | 11.2167669 | 0.980898273 | 0.194521407 | 0.008626819
0.009331 | 15.8883402 | 0.961797041 | 0.273763497 | 0.008974806

0.00867 | 17.20480795 | 0.955253545 | 0.295788211 | 0.008281577
0.009695 | 18.1342396 | 0.950329904 | 0.311244396 | 0.009213081
0.011895 | 23.7629216 | 0.915220627 | 0.402953105 | 0.010886502
0.011036 | 28.3011867 | 0.880467534 | 0.474106445 | 0.009716593
0.011426 | 31.40945035 | 0.85346485 | 0.521150409 | 0.00975159
0.012215 | 33.96441665 | 0.829384698 | 0.558677925 | 0.010131251
0.009333 | 34.52232995 | 0.82390538 | 0.566727382 | 0.007689181

2.1 Sampel NZA1
NZA1l
0.012
L
0.01 o o ¢
=

0.008 ¢ .

0.006

0.004 y = 0.001x + 0.008

0.002

0 . . ; . ; .
0 0.1 0.2 0.3 0.4 0.5 0.6
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2.2 Sampel NZA3

y = 0.002x + 0.008

0.008

17.13915275

70

26 B (deg) B (rad) 0 cos 0 cristallite size (nm)
22.40365 0.48796883 0.008516663 11.2018235 0.980948973 16.41207415
31.69397 0.55077182 0.009612782 15.84698405 0.961994393 14.8271512
34.33326 0.51735125 0.009029483 17.16663005 0.955450425 15.89308873
36.18234 | 0.55456883 | 0.009679052 18.09117 | 0.950563599 14.90271284
47.42989 | 0.68490923 | 0.011953921 23.7149442 | 0.915557724 12.52804253
56.50714 | 0.62623251 | 0.010929819 28.2535693 | 0.880861251 14.24160229
62.73653 | 0.69825937 | 0.012186925 31.3682649 | 0.853839244 13.17677361
67.86543 0.70302661 0.012270129 33.9327147 0.829693689 13.46828874
68.96533 0.57221771 0.009987083 34.482663 0.824297538 16.6554615

rata2 kristalit 14.67835507

B (rad) 0 cos 0 sin 6 B'rcos 6

0.008517 | 11.2018235 | 0.980948973 | 0.194265571 | 0.008354412

0.009613 | 15.8469841 | 0.961994393 0.2730692 | 0.009247442

0.009029 | 17.1666301 | 0.955450425 | 0.295151631 | 0.008627223

0.009679 18.09117 | 0.950563599 | 0.31052994 | 0.009200555

0.011954 | 23.7149442 | 0.915557724 | 0.402186591 | 0.010944505
0.01093 | 28.2535693 | 0.880861251 | 0.473374542 | 0.009627654

0.012187 | 31.3682649 | 0.853839244 | 0.520536786 | 0.010405675
0.01227 | 33.9327147 | 0.829693689 | 0.558218938 | 0.010180449

0.009987 | 34.482663 | 0.824297538 | 0.566156841 | 0.008232328
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NZA3
0.012 ~
0.01 - ‘___‘_“_/’_,_l_t
0.008 - 2
0.006 1 y = 0.002x + 0.008
0.004 -
0.002 -+
0
0 0.1 0.2 0.3 0.4 0.5 0.6
= 0.002x + 0.008
c 0.008
t 17.1391528
2.3 Sampel NZAS
cristallite size
20 B (deg) B (rad) 0 cos 0 (nm)
22.2765685 | 0.54366651 | 0.00948877 | 11.1382843 | 0.9811638 14.72746058
31.7306259 | 0.55344538 | 0.00965944 | 15.865313 | 0.96190699 14.75686561
34.4096159 | 0.49672613 | 0.00866951 | 17.204808 | 0.95525354 16.55641503
36.1823400 | 0.55456883 | 0.00967905 18.09117 | 0.9505636 14.90271284
47.3243948 | 0.71129031 | 0.01241436 | 23.6621974 | 0.91592759 12.05851797
56.5450003 | 0.61969506 | 0.01081572 | 28.2725002 | 0.8807048 14.3944002
62.7365298 | 0.69825937 | 0.01218693 | 31.3682649 | 0.85383924 13.17677361
67.7726762 | 0.73889971 | 0.01289623 | 33.8863381 | 0.83014525 12.80744159
69.0446599 | 0.53471874 | 0.0093326 34.52233 | 0.82390538 17.83196591
rata2
kristalit 14.57917259
B (rad) 0 cos 0 sin © B'rcos 6
0.0094888 | 11.1382843 | 0.9811638 | 0.19317761 | 0.00931004
0.0096594 15.865313 | 0.96190699 | 0.27337693 | 0.00929149
0.0086695 17.204808 | 0.95525354 | 0.29578821 | 0.00828158
0.0096791 18.09117 | 0.9505636 | 0.31052994 | 0.00920055
0.0124144 | 23.6621974 | 0.91592759 | 0.40134355 | 0.01137065
0.0108157 | 28.2725002 | 0.8807048 | 0.47366556 | 0.00952546
0.0121869 | 31.3682649 | 0.85383924 | 0.52053679 | 0.01040567
0.0128962 | 33.8863381 | 0.83014525 | 0.55754718 | 0.01070575
0.0093326 34.52233 | 0.82390538 | 0.56672738 | 0.00768918
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NZA5
0.012
¢ 2
0.01 ‘___’__‘_’4;0.@9&4-9%98—
0.008 * N
0.006
0.004
0.002 -
0 T e . T
0.1 0.2 0.3 0.4 0.6
y = 0.001x + 0.008
c 0.008
t 17.13915
2.4 Sampel NZA7
cristallite size
206 B (deg) B (rad) 0 cos 0 (nm)
22276568 | 0.5436665 | 0.0094887 | 11.138284
5 1 7 3| 0.9811638 14.72746058
31.584504 | 0.5525006 | 0.0096429 | 15.792252
6 1 5 3| 0.9622548 14.77675658
34.222647 | 0.4984066 | 0.0086988 | 17.111323 | 0.9557348
6 8 4 8 8 16.49227915
36.076871 | 0.5552057 | 0.0096901 | 18.038435
8 3 7 9 0.950849 14.88114929
47.324394 | 0.7112903 | 0.0124143 | 23.662197 | 0.9159275
8 1 6 4 9 12.05851797
56.404245 0.0106252 | 28.202122 | 0.8812859
4| 0.6087813 4 7 4 14.64278958
62.627786 | 0.6861872 | 0.0119762 | 31.313893 | 0.8543328
7 9 3 4 3 13.40084561
67.772676 | 0.7388997 | 0.0128962 | 33.886338 | 0.8301452
2 1 3 1 5 12.80744159
68.876268 0.0099055 | 34.438134 | 0.8247372
1| 0.5675443 2 1 9 16.78365599
rata2
kristalit 14.50787737

Sintesis dan..., Tri Silvia Ningsih, FT Ul, 2012




B (rad)

)

cos 0

sin 6

B'rcos 6

0.0094888

11.1382843

0.9811638

0.19317761

0.00931004

0.0096430

15.7922523

0.9622548

0.27215013

0.00927898

0.0086988

17.1113238

0.95573488

0.29422922

0.00831378

0.0096902

18.0384359

0.950849

0.30965492

0.00921389

0.0124144

23.6621974

0.91592759

0.40134355

0.01137065

0.0106252

28.2021227

0.88128594

0.47258342

0.00936387

0.0119762

31.3138934

0.85433283

0.51972629

0.01023168

0.0128962

33.8863381

0.83014525

0.55754718

0.01070575

0.012

0.01 A

0.008
0.006
‘ 0.004
| 0.002
’ 0
L
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3.1 Sampel ZnO
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Lampiran 3

0.56551604

Hasil Pengujian Uv Vis
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3.2 Sampel ZnO/Zeolit
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3.3 Sampel NZA1
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3.4 Sampel NZA3
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3.5 Sampel NZAS
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3.6 Sampel NZA7
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Lampiran 4

Teknik Kubelka Munk

Rumus Persamaan Energi

h adalah konstanta planck,

¢ bernilai 1240 dan

A adalah wavelength atau panjang gelombang,

Persamaan Kubelka Munk

F(R,)=

(]- — Roo )2
2R,
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Contoh pengolahan dengan Kubelka Munk

77

Wavelength 1-
nm. RawData ni 7 | dibagi 100 | 1-r 1-r)2 1-r)2/2r | hv r)2/2r)2
200 4,585 0.04585 | 0.95415 | 0.910402 9.92805 6.2 | 98.56618
201 4.683 0.04683 | 0.95317 | 0.908533 | 9.700332 | 6.169154 | 94.09643
202 4,736 0.04736 | 0.95264 | 0.907523 | 9.581112 | 6.138614 | 91.79772
203 4.625 0.04625 | 0.95375 | 0.909639 | 9.833936 | 6.108374 | 96.70629
204 4.749 0.04749 | 0.95251 | 0.907275 | 9.552277 | 6.078431 91.246
205 4.848 0.04848 | 0.95152 0.90539 | 9.337771 6.04878 | 87.19397
206 4,871 0.04871 | 0.95129 | 0.904953 | 9.289188 | 6.019417 | 86.28901
207 4.877 0.04877 | 0.95123 | 0.904839 | 9.276589 | 5.990338 | 86.05511
208 4.675 0.04675 | 0.95325 | 0.908686 | 9.718562 | 5.961538 | 94.45045
209 4.698 0.04698 | 0.95302 | 0.908247 | 9.666317 | 5.933014 | 93.43768
Lampiran 5
Hasil Nilai Band Gap
5.1 Sampel NZA1
250 T T 2 T T T
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5.2 Sampel NZA3
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5.4 Sampel NZA7
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Lampiran 6
Hasil FTIR untuk Masing-Masing Sampel
6.1 Sampel ZnO
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6.2 Sampel Zeolit
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6.4 Sampel NZA 7
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Lampiran 7

Hasil EDX Untuk Masing-Masing Sampel

7.1 Sampel NZA1

7.1.1 Grafik Hasil Pengujian EDX Pada NZA1

81
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7.1.2 Persentase unsur-unsur yang terdapat dalam sampel NZA1

82

O 60.83 59.26 59.37 59.82
Al 3.49 3.50 5.34 4.11
Si 7.17 7.72 10.74 8.54
/n 28.50 29.52 24.55 27.53
Total 100 100 100 100
7.2 Sampel NZA3
7.2.1 Grafik Hasil Pengujian EDX Pada NZA3
NZA3
1500 - Zn
1000 -
“E
=]
o R
O Si
500 J
Ni Zn 7n
0 " \A — : \
0 10 15
Energy (keV)
7.2.2 Persentase unsur-unsur yang terdapat dalam sampel NZA3
O 57.22 61.07 60.04 59.45
Al 4.65 3.77 3.80 4.07
Si 9.81 7.20 7.18 8.07
Ni 2.46 1.64 1.6 1.9
/n 25.86 26.32 27.38 26.52
Total 100 100 100 100
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7.3 Sampel NZAS

7.3.1 Grafik Hasil Pengujian EDX Pada NZAS

Counts
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500 -

Zn

Si

15
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N Zn 7n
i\ . .
5 10
Energy (keV)

7.3.2 Persentase unsur-unsur yang terdapat dalam sampel NZAS

&3

O 64.63 60.63 58.47 61.24
Al 2.26 4.27 4.35 3.63
Si 6.25 8.70 9.11 8.02
Ni 1.33 2.93 3.78 2.68
Zn 23.53 23.47 24.11 23.72
Total 100 100 100 100

Sintesis dan..., Tri Silvia Ningsih, FT Ul, 2012



7.4 Sampel NZA7

7.4.1 Grafik Hasil Pengujian EDX Pada NZA7

1500

1000

Counts

500

15

NZA7
Zn
Si
A (NTRALE,
~\ : .
5 10
Energy (keV)

7.4.2 Persentase unsur-unsur yang terdapat dalam sampel NZAS

84

C 4.44 4.62 6.69 525
0) 56.47 54.11 50.64 53.74
Al 4.38 4.45 4.22 4.35
Si 9.65 9.49 9.32 9.49
Ni 2.48 2.53 5.54 3.52
Zn 22.57 24.80 23.60 23.66
Total 100 100 100 100
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Lampiran 8
Hasil Perhitungan Degradation Of MO dari Masing-Masing

Sampel
8.1 Sampel TiO,

Til 3.455 3.765 10 8.233732
Ti2 3.4 3.765 20 9.694555
Ti3 3.36 3.765 30 10.75697
Ti4d 3.344 3.765 40 11.18194
Ti5 50
TiO2
12
o 10 /__
-
5}
£ 64
3 4 -
e
& 2 -
a
O T T T T 1
0 10 20 30 40 50
Waktu (menit)

8.2 Sampel ZnO

Zn01 3.276 3.363 10 2.586976
Zn0 2 3.16 3.363 20 6.036277
Zn0 3 2.686 3.363 30 20.13084
Zn0 4 2.466 3.363 40 26.67261
Zn05 1.587 3.363 50 52.80999

Sintesis dan..., Tri Silvia Ningsih, FT Ul, 2012



Zn0O

60 -
50 -
40 -
30 -
20 -+

Degradation of MO

Waktu (menit)

8.3 Sampel ZnO/Zeolit

ZnO/Zeolit1 | 3.417 | 4.832 10 29.28394
ZnO/Zeolit2 | 3.383 4.832 20 29.98758
ZnO/Zeolit 3 | 3.383 4.832 30 29.98758
ZnO/Zeolit4 | 3.264 | 4.832 40 32.45033
Zn0O/Zeolit5 | 2.524 | 4.832 50 47.7649

Zn0/Zeolit

60

10 e

20

Degradation of MO

Waktu (menit)

8.4 Sampel NZA 1
NZA1.1 3.475 | 4.7967 10 27.55436
NZA1.2 3.418 | 4.7967 20 28.74268
NZA1.3 3.368 | 4.7967 30 29.78506

NZAl.4 3.223 | 4.7967 40 32.80797
NZA1.5 2.663 | 4.7967 50 44.48267
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NZA1l
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c
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O T T T T T 1
0 10 20 30 40 50 60
Waktu (menit)
8.5 Sampel NZA3
NZA3.1 3.276 | 6.0298 10 | 45.66984
NZA3.2 3.16 | 6.0298 20 | 47.59362
NZA3.3 2.931 | 6.0298 30| 51.39142
NZA3.4 2.771 | 6.0298 40 | 54.04491
NZA3.5 2.497 | 6.0298 50 | 58.58901
NZA3
70
60 -
(@]
S 50 - _/'/
SR
]
£ 30
(T
T 20
% 10 -
[a)
0 T T T T T 1
0 10 20 30 40 50 60

Waktu (menit)
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8.6 Sampel NZAS

88

Waktu (menit)

NZA5.1 | 3.401 6.1655 10 44.83821
NZA5.2 | 2.331 6.1655 20 62.19285
NZA5.3 | 2.251 | 6.1655 30 63.49039
NZA5.4 2.03 6.1655 40 67.07485
NZA5.5 | 1.943 | 6.1655 50 68.48593
NZA5
80 -
70 -
S 6o -
5 50 - /
S 40 -
-(-; 30 -
B 20 -
Soafio
0 . ; : . ; .
0 10 20 30 40 50 60

8.7 Sampel NZA7

NZA7.1 | 3.455 | 6.6535 10 48.07244
NZA7.2 | 3.195 | 6.6535 20 51.98016
NZA7.3 | 2.442 | 6.6535 30 63.29751
NZA7.4 1.85 6.6535 40 72.19509
NZA7.5 | 1.408 | 6.6535 50 78.83821
Sintesis dan..., Tri Silvia Ningsih, FT Ul, 2012
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Degradation of MO

NZA7
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