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ABSTRAK

Silvia Hayati, 2011  : Degradasi Fenol Pada Reaktor Fotokatalitik TiO;

Perkembangan teknologi dan bertambahnya jumlah industri membawa
dampak yang cukup besar pada kehidupan manusia. Salah satu aspek negatif yang
ditimbulkan adalah limbah. Limbah fenol adalah salah satu limbah industri yang
berasal dari industri plastik dan polimer, industri farmasi, industri pulp dan kertas,
industri cat, industri pengolahan kayu (kayu lapis), dan industri pestisida organik.
Limbah fenol merupakan senyawa organik beracun dan berbahaya bagi
lingkungan. Reaktor fotokatalitik TiO, diharapkan dapat mengolah limbah fenol.
Penelitian ini menggunakan rancangan acak lengkap dengan 2 faktor. Faktor
pertama adalah jumlah pelapisan TiO, yaitu 4, 6, 8,dan 10 kali. Faktor kedua
adalah lama penyinaran yaitu 5, 10, 20, 30, 40 dan 50 menit. Dalam penelitian ini
digunakan sinar UV yang berasal dari cahaya matahari dan fotokatalis yang
digunakan adalah serbuk TiO, Degussa P-25. Fenol yang terdegradasi ditentukan
dengan Spektrofotometer UV-Vis. Karakterisasi menggunakan XRD dan SEM-
EDX. Dari hasil penelitian didapatkan kondisi optimum pada jumlah pelapisan 8
kali dan lama penyinaran 5 menit dengan persentase degradasi sebesar 47,11%
dengan tingkat pengisian 0,1285 mg/cm? dan ketebalan 0,7823um. Hasil
karekterisasi dengan XRD menunjukkan TiO; P-25 merupakan campuran anatase
dan rutile. Karakterisasi dengan SEM menunjukkan pada pembesaran 20.000 kali

struktur nanopori telah terlihat.
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BAB I
PENDAHULUAN

A. Latar Belakang

Perkembangan teknologi dan pertumbuhan industri membawa dampak
yang cukup besar pada kehidupan manusia. Salah satu aspek negatif dari
teknologi-teknologi baru tersebut adalah penurunan kualitas lingkungan yang
disebabkan oleh limbah industri. Perkembangan teknologi juga menjadi penyebab
munculnya sejumlah limbah dan senyawa kimia yang tidak dapat ditangani
dengan cara-cara lama. Kebanyakan limbah dari kegiatan industri merupakan
limbah cair yang perlu ditangani dalam jumlah besar secara cepat, efektif, dan

efesien (Hardeli dan Andromeda, 2009).

Limbah cair merupakan sisa buangan hasil suatu proses yang sudah tidak
dipergunakan lagi, baik berupa sisa industri, rumah tangga, peternakan, pertanian,
dan sebagainya. Komponen utama limbah cair adalah air (99%) sedangkan
komponen lainnya bahan padat yang bergantung pada asal buangan limbah
tersebut. Limbah cair memiliki dua karakteristik yaitu karakteristik kimia dan
fisika. Karekteristik kimia meliputi kadar keasaman, kadar logam berat beracun,
kadar nitrogen, kadar fenol, BOD, dan COD. Sedangkan karakteristik fisika

meliputi padatan, kekeruhan, bau, dan suhu (Adnan, 1984).

Limbah fenol adalah salah satu limbah cair yang berasal dari industri
plastik dan polimer, industri farmasi, industri pulp dan kertas, industri cat, industri

pengolahan kayu (kayu lapis), dan industri pestisida organik. Limbah fenol



merupakan senyawa organik sangat beracun, menyebabkan rasa dan bau pada air,
dapat menghambat aktivitas mikroorganisme dan memberi efek buruk bagi
kesehatan dan kualitas hidup manusia. Batas baku limbah fenol bagi kegiatan
industri berdasarkan Kep. MENLH No 51/MENLH/10/1995 adalah 0.5 mg/L dan

ambang batas mutu dalam air baku minum adalah 0.002 mg/L (Slamet dkk, 2007).

Salah satu cara yang dapat digunakan untuk mengolah limbah fenol
adalah penggunaan semikonduktor TiO,. Semikonduktor TiO, digunakan secara
luas sebagai fotokatalis karena bersifat inert secara kimia dan biologi, nontoksik
dan tidak mahal. TiO, biasanya digunakan dalam bentuk lapisan tipis yang
diimmobilisasi pada material pendukung. Material pendukung yang digunakan
adalah bahan yang terbuat dari kaca (Kamat, 1993).

Penggunaan semikonduktor TiO, sebagai fotokatalis dapat dilakukan
dengan dua cara yaitu suspensi dan immobilsasi. Dalam sistem suspensi dengan
partikel yang sangat halus, menghasilkan proses fotokatalitik yang tidak dibatasi
oleh transfer masa karena jarak difusi maksimum molekul organik dengan
permukaan katalis sangat kecil. Sistem suspensi memiliki banyak kelemahan
untuk aplikasi pengolahan limbah dalam skala besar. Kelemahan utama yaitu
pemisahan partikel TiO, dari larutan setelah dipakai memerlukan biaya. Kedua,
daya tembus UV yang terbatas karena absorbsi yang kuat oleh TiO, dan spesies
organik terlarut (Fujishima et al, 1999).

Untuk  mengurangi masalah yang timbul maka dilakukan
pengimobilisasian katalis TiO, pada material pendukung yang sesuai. Keuntungan

dari immobilisasi ini adalah mengurangi masalah pemisahan partikel katalis dan



dapat memberikan luas permukaan yang lebih besar. Sehingga, dapat digunakan
dalam sistem kontinu. Sistem immobilisasi juga mempunyai kelemahan yaitu
keterbatasan kemampuan foton dalam penetrasi pada katalis dan keterbatasan
proses transfer massa (Fujishima et al, 1999).

Reaktor Fotokatalitik TiO, diharapkan dapat mengatasi keterbatasan
kemampuan penetrasi foton pada permukaan katalis dan keterbatasan transfer
massa. Reaktor Fotokatalitik TiO, terdiri dari kolom gelas yang telah dilapisi oleh
TiO,. Keuntungan dari reaktor fotokatalitik TiO, adalah proses pengolahan limbah
tidak membutuhkan tempat yang luas, relatif cepat, tidak memerlukan pemakaian
bahan kimia lain, dan memiliki efektifitas dan efisiensi yang tinggi dalam
penguraian limbah fenol.

Degradasi fenol pada reaktor fotokatalitik dipengaruhi oleh kosentrasi
awal, volume awal, jumlah kolom gelas, laju alir, jumlah pelapisan TiO,, dan
lama penyinaran. Secara umum jika volume limbah semakin banyak maka akan
lebih sulit dalam mengolah limbahnya dibandingkan dengan volume limbah yang
lebih sedikit. Begitu juga dengan kosentrasi awal limbah, semakin tinggi
kosentrasi awal maka proses degradasi akan semakin sulit. Pada jumlah kolom
gelas semakin banyak kolom gelas maka luas penampang permukaan TiO, yang
kontak dengan fenol akan semakin besar sehingga semakin banyak fenol yang
terdegradasi (Slamet dkk, 2007).

Pengaruh dari banyaknya jumlah pelapisan TiO, terhadap degradasi fenol
adalah semakin banyak jumlah pelapisan maka proses degradasi akan semakin

cepat dan apabila terlalu tipis kontak antara TiO, dengan fenol akan semakin



sedikit dan proses degradasi akan sulit. Pada intensitas lama penyinaran,
umumnya semakin lama penyinaran maka fenol akan terdegradasi semakin
banyak dan pada akhirnya akan habis terdegradasi. Sedangkan pada laju alir,
semakin besar laju alir fenol maka waktu kontak katalis TiO, dengan fenol
semakin sedikit sehingga proses degradasi semakin sulit (Bismo dkk, 2008).

Karakterisasi film fotokatalis TiO, nantinya dapat diketahui dengan
mengunakan SEM dan XRD. Karakterisasi dilakukan setelah kondisi optimum
didapatkan. SEM digunakan untuk melihat morfologi permukaan film fotokalis
TiO,, dimana morfologi yang diinginkan adalah yang memiliki pori-pori yang
besar. XRD digunakan untuk melihat bentuk kristal TiO, yang didapatkan,
dimana struktur kristal yang diharapkan adalah anatase karena struktur kristal
anatase memiliki sifat fotoaktif yang lebih tinggi. Spektokopi UV-Vis digunakan
untuk melihat absorbansi fenol, absorbansi yang diharapkan adalah absorbansi
yang paling kecil. Absorbansi yang paling kecil mengambarkan bahwa degradasi
yang dihasilkan memiliki persentase degradasi yang paling besar.

Berdasarkan uraian di atas, maka penulis tertarik untuk melakukan

penelitian yang berjudul “Degradasi Fenol Pada Reaktor Fotokatalitik TiO,".

B. Rumusan Masalah
Berdasarkan latar belakang masalah di atas, maka perumusan masalah
dalam penelitian ini adalah “apakah reaktor fotokatalitik TiO, dapat mendegradasi

feno?”.



C. Pembatasan Masalah
Adapun yang menjadi batasan masalah dari penelitian ini adalah:

1. Kondisi optimum yang akan diteliti adalah jumlah pelapisan TiO, dan
lama penyinaran.

2. Jenis TiO, yang digunakan adalah TiO, Degussa P-25.

3. Sumber sinar UV yang digunakan berasal dari cahaya matahari.

4. Reaktor yang digunakan reaktor fotokatalitik TiO, yang terdiri dari 11

kolom gelas.

D. Tujuan Penelitian
Berdasarkan rumusan masalah, maka penelitian ini bertujuan untuk :
1. Memperoleh kondisi optimum jumlah pelapisan TiO, dan lama penyinaran
untuk degradasi fenol pada reaktor fotokatalitik TiOs.
2. Mengkarakterisasi TiO, sebagai fotokatalis TiO».
3. Memperoleh persentase (%) degradasi fenol pada reaktor fotokatalitik

Ti0O».

E. Manfaat Penelitian
Dari penelitian ini diharapkan dapat memberikan sumbangan bagi ilmu
pengetahuan terutama ilmu fotokatalis untuk mengolah limbah fenol sehingga

aman bagi lingkungan.



BAB II
KAJIAN PUSTAKA

A. Reaktor Fotokatalitik TiO;

Reaktor fotokatalitik TiO, adalah suatu alat tempat terjadinya suatu reaksi
dengan TiO, sebagai fotokatalis. Satu unit rangkaian reaktor fotokatalik TiO»
terdiri dari 11 buah kolom gelas (diameter + 2 cm dan panjang £ 60 cm) yang
disusun seri. Pada bagian dalam dinding setiap kolom gelas diimobilisasikan
lapisan tipis film TiO,. Kolom gelas yang telah dilapisi kemudian disusun seri dan
melingkar pada kerangka besi. Untuk menghubungkan kolom gelas ini digunakan
selang plastik. Larutan sampel disirkulasikan dari reservoir melalui kolom gelas
dengan menggunakan pompa sirkulasi.

Setijo Bismo, dkk (2008) telah melakukan penelitian dengan memakai
reaktor annular. Reaktor annular yaitu reaktor aliran berbentuk tubular yang
ditengahnya memiliki ruang atau rongga yang dirancang untuk penggunaaan atau
kelengkapan lain, seperti suhu dan radiasi sinar UV. Dalam reaktor annular belum
menggunakan sinar UV sebagai komplemen gas ozon dalam teknik AOP
(Advanced Oxidation Process). Gas ozon yang digunakan berasal dari ozonator
AOSN BL-2000. Hasil yang didapatkan tingkat pendegradasian fenol sebanyak
100 % selama 180 menit pada kosentrasi awal 10 ppm, laju alir 11,26 ml/s dan
volume awal 5 liter.

Kelemahan dari penelitian yang dilakukan Setijo Bismo, dkk (2008)
adalah proses degradasi hanya bisa digunakan untuk 5 liter sampel, dan jika
dipakai dalam sistem kontinu hanya diperoleh penyisihan sebesar 22.01%. Jika

6



tidak dilakukan dengan teknik yang tepat maka proses pendegradasian tidak
efektif karena tidak ada kontak antara ozon dengan fenol. Perbedaan reaktor
annular dengan reaktor fotokatalitik TiO, adalah pada reaktor annular sumber
radiasi yang digunakan berasal dari ozonator AOSN BL-2000, reservoir yang
digunakan berkapasitas 5 liter. Sedangkan pada reaktor fotokatalitik TiO, sumber
radiasi berasal dari cahaya matahari dengan reservoir 10 liter.

Skema Reaktor Fotokatalitik TiO, dapat dilihat dari Gambar 1.

Selang Kolom

plastik gelas

7 f

resevoir

Fompa
vakum

Gambar 1. Skema Reaktor Fotokatalitik TiO,



B. Kondisi Optimum

Kondisi optimum adalah suatu keadaan yang tepat dalam sebuah kerja
sehingga akan diperoleh hasil yang maksimal. Untuk memperoleh kondisi
optimum degradasi fenol dipengaruhi oleh beberapa faktor, diantaranya jumlah
pelapisan, lama penyinaran, jumlah kolom gelas, konsentrasi awal, volume awal
dan laju alir (Bismo, 2008).

Jumlah pelapisan berpengaruh dalam proses degradasi fenol. Ketika
lapisan film TiO, terlalu tipis maka energi foton yang mengenai lapisan tidak
semuanya bisa diadsorbsi (efisiensi rendah) sehingga radikal *OH yang terbentuk
menjadi lebih sedikit. Bila ketebalan lapisan TiO, ditingkatkan, maka energi foton
yang teradsorbsi semakin banyak (efesiensi meningkat) sehingga dapat lebih
mengaktifkan katalis untuk menghasilkan radikal *OH yang lebih banyak. Tetapi
ketika lapisan film telalu tebal maka bagian sisi katalis yang kontak langsung
dengan larutan sampel tidak mendapat penetrasi optimal (kurang teraktifkan) dan
kemungkinan juga akan terjadi rekombinasi elektron-hole sebelum sampai pada
permukaan. Keadaan ini akan menyebabkan menurunnya laju degradasi fenol
(Chen dan Ajay K.Ray., 1999).

Dalam metode fotokatalisis diperlukan bantuan cahaya untuk
melangsungkan atau mempercepat transformasi kimia. Penentuan kondisi
optimum lama penyinaran berguna untuk mencari waktu dimana terjadi persentase
degradasi paling banyak. Jika lama penyinaran sebentar maka radikal hidroksil
yang terbentuk sedikit dan hasil degradasi tidak optimal dan apabila penyinaran

lama maka semua fenol akan habis terdegradasi (Chen dan Ajay K.Ray., 1999).



C. Degradasi Fenol
1. Fenol

Fenol adalah senyawa tak berwarna yang memiliki bau khas. Rumus kimia
fenol adalah C¢HsOH dan strukturnya memiliki gugus hidroksil (-OH) yang
berikatan dengan cincin fenil. Fenol memiliki kelarutan terbatas dalam air, yakni
8,3 gram/100 ml. Fenol larut sempurna dalam alkohol, karbon tetraklorida (CCls),
dan asam asetat (CH3COOH). Berat jenis fenol adalah 1.0576 g/ml. fenol
memiliki titik leleh 41°C dan titik didih 181,7°C. Fenol cenderung bersifat asam,
artinya fenol dapat melepaskan H® dari gugus hidroksilnya. Pengeluaran ion
tersebut menjadikan anion fenoksida C¢HsO™ yang dapat dilarutkan dalam air
(Rustamsiah, 2001).

Fenol banyak ditemukan dalam limbah industri di Indonesia, seperti ;
industri migas, perekat, farmasi, cat, tekstil, keramik, plastik dan sebagainya.
Selain itu fenol juga terdapat pada limbah domestik salah satunya berasal dari sisa
pembersih lantai. Limbah fenol tergolong limbah berbahaya, bersifat racun dan
korosif. Apabila mencemari perairan dapat menimbulkan rasa dan bau tidak
sedap. Pada nilai konsentrasi lebih besar dari 0,5 mg/L dapat menyebabkan
kematian organisme di perairan. Selain itu, apabila terminum dapat menimbulkan
gangguan kesehatan pada manusia seperti gangguan pada otak, paru-paru, ginjal
dan limpa serta dapat menyebabkan kegagalan sirkulasi darah dan kematian akibat
kegagalan pernafasan. Untuk itu diperlukan suatu pengolahan, sebagai usaha
menurunkan kadar fenol dalam air limbah sehingga menjadi aman bagi

lingkungan (Astar, Ismail., 2008).
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2. Mekanisme Degradasi Fenol

Mekanisme adalah pemberian terperinci mengenai bagaimana suatu reaksi
dapat berlangsung. Suatu mekanisme reaksi harus bisa menjelaskan semua fakta
yang diketahui (Fessenden & Fessenden, 1982). Degradasi merupakan suatu
proses untuk menyederhanakan atau memecah molekul menjadi bagian-bagian
yang lebih kecil, baik secara alami atau antarfasial (Astar, Ismail., 2008).

Pada dasarnya fenol dapat mengalami degradasi/penurunan oleh adanya
cahaya matahari (fotodegradasi), namun berjalan lambat, sehingga laju akumulasi
fenol lebih tinggi daripada laju degradasinya. Akibatnya kosentrasi fenol akan
semakin meningkat sampai akhirnya melewati ambang batas yang diizinkan.
Ambang batas mutu dalam air baku minum adalah 0.002 mg/L Proses
fotodegradasi fenol pada dasarnya dapat dipercepat oleh keberadaan TiO,

(Slamet, 2006).

Senyawa organik terdegradasi oleh hole (lubang positif) bila memakai
pelarut organik. Bila memakai pelarut air maka degradasi disebabkan secara
langsung oleh hole dan secara tidak langsung oleh radikal hidroksil. Reaksi yang
terjadi merupakan reaksi berantai, sehingga zat organik termineralisasi secara
sempurna menjadi CO, dan H,O. Mekanisme reaksi degradasi fenol terjadi

sebagai berikut:

+ -
h + OH 4, — *OH

+ +
h + H,0,— *OH+H

- - +
e ++0, + 2H — H,0,
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e + H202—> OH + OH
Persamaan reaksi secara umum

C¢sHsO0H +7 H,O 6 CO,+ 3 H,O
OH )
o (i
OH
+ s0H ——— H ‘

Hal

Hj CH;O0H -CO3 HA" CH—OH
| — | | — |
T S S

dst

COa+ HaO

Gambar 2. Mekanisme Degradasi Fenol (Fessenden & Fessenden, 1982 dan

Hoffmann, et al, 1994)
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D. Fotokatalis
1. Pengertian Fotokatalis

Fotokatalis merupakan gabungan dari proses fotokimia dan katalisis.
Dalam hal proses ini diperlukan unsur cahaya dan katalis untuk mempercepat
reaksi suatu transformasi kimia. Katalis pada proses ini lebih khas disebut
fotokatalis karena memiliki kemampuan untuk menyerap foton dan umumnya
dimiliki oleh bahan — bahan semikonduktor (Hardeli dan Andromeda, 2009).

Fotokatalis dapat pula didefinisikan sebagai suatu proses terjadinya reaksi
suatu materi terhadap materi lainnya dengan perantara energi dari penyinaran ultra
violet. Fotokatalis dibagi menjadi dua macam yaitu fotokatalis homogen dan
fotokatalis heterogen. Fotokatalis homogen adalah proses fotokatalis dengan
bantuan zat pengoksidasi seperti ozon dan hidrogen peroksida. Fotokatalis
heterogen merupakan suatu teknologi yang didasarkan pada iridiasi fotokatalitik
semikonduktor dengan sinar UV seperti titanium dioksida (TiO,), seng oksida

(Zn0O), dan kadmium sulfida (CdS) ( Linsebigler et al, 1995).

2. Fotokatalis TiO,

Fotokatalis TiO, telah banyak dipakai untuk mengatasi masalah-masalah
lingkungan. Sebagai semikonduktor, TiO, mempunyai celah pita (band gap)
sebesar 3,2 eV yang bila disinari dengan sinar UV berenergi > 3,2 eV atau pada
panjang gelombang < 388 nm akan menghasilkan pasangan elektron (¢) dan hole
(h"), seperti pada persamaan berikut (Hoffmann et al, 1995):

TiO, + hv - TiO, ( h* + e)
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Bahan semikonduktor memiliki daerah energi kosong (vold energy
region). Dalam daerah tersebut tidak tersedia tingkat-tingkat energi untuk
rekombinasi tersebut. Daerah kosong tersebut memanjang dari pita valensi terisi
(filled valency bond) hingga dasar pita konduksi kosong (vacant conduction band)
disebut celah pita (band gap). Celah pita tersebut menentukan sensifitas panjang
gelombang dari semikonduktor yang bersangkutan terhadap radiasi (Linsebigler et
al, 1995).

Banyak semikonduktor logam oksida dan sulfida yang memiliki energi
celah yang cukup untuk mengkatalisis reaksi kimia, seperti TiO, (E; = 3,2 eV),
CdS (Eg = 2,5 eV), SrTiO3 (Eg = 2,0 V) dan lain-lain. Besarnya energi celah,
posisi pita valensi, pita konduksi, dan perbandingan dengan besarnya potensial
redoks relatif terhadap hidrogen (potensial hidrogen Nerst). Posisi energi celah
pita beberapa semikonduktor dalam larutan pada pH 1 dari beberapa
semikonduktor dapat dilihat pada Gambar 3.

E [MHEE]

s F'y

-2,0 b Sic

3.0 eV

-1.5 G essP S alP —

2,25 eV 2,25 W

-1.0 ¢ s

= 2.5 eW

eV CdSe Zn TilT
1.7 eV —l 3.2 eV Wiz ZnCg 3.2 eW

[n] 1 ax ar ]

ST T

+1.5 L

-0.5 F

+2.0 b
+2.5 |}
+3.0

+3.5

+4.0

Gambar 3. Posisi energi celah pita beberapa semikonduktor dalam Larutan pada

pH 1 ( Linsebigler, et all., 1995)
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Hampir semua material yang terdapat pada Gambar 3 dapat digunakan
dalam reaksi fotokatalitik. Namun, beberapa semikonduktor tersebut kurang
cocok digunakan sebagai katalis karena sifatnya yang kurang menguntungkan.
Semikonduktor logam sulfida bersifat tidak stabil dan mudah mengalami korosi
fotoanoda. Besi oksida memiliki energi celah yang terlalu besar dan dapat
mengalami korosi fotoanoda. Seng oksida tidak stabil secara kimia karena mudah
larut dalam air membentuk Zn(OH), pada permukaan partikel sehingga
pemakaian dalam waktu lama menyebabkan inaktivasi katalis. Semikonduktor
TiO, merupakan katalis yang paling sesuai untuk proses fotokatalitik karena TiO,
bersifat inert secara biologi, stabil terhadap fotokorosi, korosi kimia, dan harganya
relatif murah (Linsebigler et al, 1995).

Mekanisme dari fotokatalis TiO, dapat digambarkan sebagai berikut:

’ @ e\
Surface hv
Recombination

]

K7

D+

Volume
Recombination

+®

Gambar 4. Skema proses fotoeksitasi dan deeksitasi (Linsebigler et al, 1995)
Mekanisme terbentuknya pasangan elektron-hole pada partikel

semikonduktor TiO, dapat diilustrasikan seperti Gambar 4 di atas. Bila partikel
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TiO, disinari UV, maka elektron pada pita valensi (valence band, VB) akan
mengadsorpsi sinar tersebut dengan energi > band gap TiO,. Energi tersebut
digunakan untuk berpindah ke pita konduksi (conduction band, CB) dan
meninggalkan hole positif pada VB. Pasangan elektron-hole yang terbentuk
sebagian berekombinasi di dalam partikel (jalur B), sebagian lagi berekombinasi
di permukaan partikel (jalur A), dan sebagian lagi sampai ke permukaan partikel
tanpa mengalami rekombinasi. Reaksi rekombinasi pasangan e / h" dapat dilihat
pada persamaan berikut ini (Linsebigler et al, 1995).

TiO> (¢ cg +h'yvg) ———  TiO, + panas

Elektron yang sampai ke permukaan partikel (jalur C) akan mendonasikan
dirinya kepada molekul teradsorpsi di permukaan (molekul yang teradsorpsi),
sedangkan hole yang sampai ke permukaan (jalur D) akan menarik elektron dari
molekul yang ada di permukaan partikel (mengoksidasi molekul tersebut)
(Hoffmann et.al, 1995).

Aaisy T €8 —— 5 Ay

Dwasy + h' ve D" (ads)

Air yang teradsorpsi di permukaan TiO, dioksidasi oleh hole sehingga
terbentuk radikal hidroksil. Radikal hidroksil bereaksi dengan fenol dan
mendegradasinya menjadi CO, dan H,O. Sedangkan elektron akan bereaksi
dengan oksigen untuk membentuk ion superoksida (Hoffmann et.al, 1995).

HyO@ay) +h"vg  —— HOe + H”

HyOwis) +h'vg  ——> HOe

Oz + e-CB _—> Ozo
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E. Spektrofotometer UV-Vis

Spektrofotometeri UV-Vis adalah sebuah teknik analisis spektroskopi
yang memakai radiasi elektromagnetik ultraviolet dekat (190-380 nm) dan sinar
tampak (380-780 nm) dengan memakai instrumen spekrofotometer.
Spektrofotometer UV-Vis melibatkan energi elektronik yang cukup besar pada
molekul yang dianalisis, Sehingga, Spektrofotometer UV-Vis lebih banyak
dipakai untuk analisis kuantitatif dibandingkan kualitatif. Spektrofotometer
digunakan untuk mengukur energi secara relatif jika energi tersebut
ditransmisikan, direfleksikan atau diemisikan sebagai fungsi dari panjang
gelombang (Sibilia, 1988).

Identifikasi dengan spektroskopi ultra violet bertujuan untuk mengetahui
adanya ikatan rangkap terkonjugasi yang terdapat dalam suatu molekul. Daerah
panjang gelombang dari spektrum ultraviolet berkisar antara 200-400 nm.
Spektrum ultra violet dari senyawa organik berhubungan dengan eksitasi elektron
dari tingkat energi yang lebih rendah ke tingkat energi yang lebih tinggi. Eksitasi
dapat berasal dari ikatan sigma (o), ikatatan phi (1), dan pasangan elektron bebas
pada orbital bukan ikatan (Sastrohamidjoyo, 1991).

Daerah yang paling berguna dalam Spektrrum UV adalah daerah dengan
panjang gelombang di atas 200 nm. Transisi elektron dari m ke n* untuk senyawa
dengan ikatan rangkap berkonjugasi serta beberapa transisi n ke ke o* (Fessenden
& Fessenden, 1990). Pada fenol transisi elektron terjadi dari m ke m*. Tujuan
penggunaan spektroskopi UV-Vis dalam degradasi fenol adalah untuk melihat

jalannya proses degradasi yang ditandai dengan adanya penurunan absobansi.
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Semakin rendah adsorbansi berarti fenol yang didegradasi semakin banyak. Fenol

di uji pada panjang gelombang 270 nm.

F. Karakterisasi Fotokatalis TiO,
1. Difraksi Sinar-X

Difraktometer sinar-X adalah suatu alat yang dapat digunakan untuk
melihat difraktogram (pola difraksi sinar-X) suatu padatan kristal yang bila diberi
sinar-X. Suatu kristal memiliki bidang yang dibentuk oleh atom-atom yang tertata
secara teratur. Sinar-X yang mengenai bidang tersebut akan didifraksikan dengan
sudut tertentu akan memiliki jarak antar bidang tertentu (d) dan sudut difraksi
tertentu (20) (Sibilia, 1988).

Hubungan antara panjang gelombang sinar-X (A) pada bidang kristal
dengan jarak antara bidang (d) dan sudut difraksi (0), tingkat difraksi (n), bisa

dijelaskan oleh gambar berikut.

Cahaya sinar-X Cahaya sinar-X

Bidang kristal

Gambar 5. Difraksi sinar X (West, Anthony R., 1992)
The Joint Committee on Powder Diffraction Standards telah
mempublikasikan pola difraksi bubuk lebih kurang 50.000 senyawa. Senyawa

yang tidak dikenal diidentifikasi dengan membandingkan jarak interplanar dan
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intensitas pola bubuk untuk pola dalam file difraksi bubuk. Jika data fluorescence
sinar X mendeskripsikan komposisi unsur yang ditambahkan, jumlah pola bisa
direduksi. Pencarian sistematis dengan komputer biasanya berperan untuk
identifikasi selama satu jam (West, Anthony R., 1992).

Karakterisasi dengan difraksi sinar X dilakukan untuk mendapatkan
informasi struktur Kristal TiO, Degussa P25 yang digunakan. Selain itu juga
untuk mengetahui derajat kristalinitas dengan mengetahui intensitas pola difraksi

sampel. Apabila pola difraksi sampel cukup tinggi menandakan TiO2 mempunyai
derajat kristalinitas yang baik, maka proses difusi elektron di TiO2 akan lebih

cepat. Hasil analisis difraksi sinar X memberikan informasi berupa puncak-
puncak pengukuran. Dari puncak-puncak yang didapat memberikan informasi
berupa sudut 2 6. Sudut 2 0 ini kemudian dibandingkan dengan kartu interpretasi

data (ASTM) (West, Anthony R., 1992).

2. Scanning Electron Microscope SEM /EDX

Sibilia (1988) mengungkapkan bahwa SEM digunakan untuk menyelidiki
atau mengungkapkan topografi benda padat. Resolusi dari SEM ini adalah 3 nm,
kira-kira dua kali lebih besar daripada mikroskop optikal dan satu kali lebih kecil
daripada mikroskop transmisi elektron sehingga SEM memiliki perbedaan antara
dua teknik lainnya. Prinsip dari SEM ini ialah elektron mengisi areal kosong yang
difokuskan dengan lensa elektromagnetik pada permukaan bahan. Spesies
disinkronkan dengan tabung sinar katoda yang ditunjukkan atau ditampilkan pada

layar, ketidak elastisan emisi elektron terpencar-pencar dari permukaan sampel
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dan bersatu dengan gemerlapan dari signal yang digunakan untuk mengatur
kecemerlangan dari tabung sinar katoda. Kamera memberikan catatan gambar

yang akan ditampilkan pada layar skematik (bagan) dari SEM.

Tujuan dari pemakaian SEM adalah untuk melihat penyebaran TiO, yang
diimmobilisasikan pada kolom kaca. EDX (Energy Disvertive X-Ray) yang
sejalan dengan SEM digunakan untuk menentukan atau memberikan informasi
komposisi film TiO,, Prinsip EDX adalah identifikasi fasa yang diperoleh dengan
analisis difraksi elektron. Sampel ditembak dengan sejumlah elektron maka
elektron pada sampel tersebut akan mengalami eksitasi, ketika eletron tersebut
kembali kekeadaan dasar maka akan memancarkan sinar X. Sinar ini yang

digunakan untuk mengidentifikansi komposisi elemen TiO; (Silibia, 1988).



BAB V
KESIMPULAN DAN SARAN

A. Kesimpulan

Dari hasil penelitian ini dapat di ambil kesimpulan sebagai berikut:

1.

2.

B. Saran

Reaktor fotokatalitik TiO, dapat digunakan untuk mendegradasi fenol.
Kondisi optimum jumlah pelapisan degradasi fenol pada reaktor
fototokatalitik TiO, adalah pada pelapisan 8 kali.

Kondisi optimum lama penyinaran degradasi fenol pada reaktor
fotokatalitik TiO, pada 5 menit.

Hasil karekterisasi dengan XRD menunjukkan TiO, P-25 merupakan
campuran anatase dan rutile.

Karakterisasi dengan SEM menunjukkan pada pembesaran 20.000 kali
struktur nanopori telah terlihat.

Persentase degradasi terbanyak terdapat pada lama penyinaran 50 menit

pada pelapisan 8 kali sebesar 93,64 %.

Adapun saran dalam penelitian ini adalah:

1.

Pada proses pelapisan sol TiO, yang diimmobilisasikan pada kolom

kaca agar dapat dilakukan secara merata dengan teknik yang tepat.

. Disarankan pada penimbangan kolom gelas tidak pada ruangan terbuka.

Sosialisasi pada industri yang menghasilkan limbah fenol tentang
proses pendegradasian dapat dilakukan dengan menggunakan reaktor

fotokatalitik T10,.
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