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Abstracts

Composite iD,-SiO, has been synthesized using sol-gelcpss with stding materials
TiCl, and NaSiO,. The purposes of thieseach wee to know the effect of composite
composition, pH solution and UV radiation time for reduced Chromium (VI) cations. The
identification and characterization of composite were done by infrared spectroscopy (IR)
and X-Ray Diffraction. Condition of Ctmium (VI) eduction by compositéd,-SiO,were
carried out with variation of compositeid,-SiO, concentration or the ratioilsi were
1:0,1;1:0,5;1:1;1:1,5; 1:2. &fiation of pH solution in 3,0; 3,5; 4,0; 4,5; 5,0; 5,5, 6,0; 6,5;
7,0 and variation of UV radiation times in 2, 4, 6, 12, 18, 24, 30, 36, 42, 48 hours.

The esult showed that XRD characteristic @}FSiO, composite showeddeaks at 22.94
degees and 36.24 deges. IR characteristic ofi@,-SiO, showed absorption of-D-Si in

the wave number 962 cmThe optimumeduction of Chwmium (VI) cations usingi®@-

SiQ, composite in iTSi = 1:1 composition, pH 3 and with 18 hours radiation times.

Keywords: omposite 10,-SiO,, reduction of Chwmium (VI), SiQconcentration, pH, and
radiation time

1. Pendahuluan bahan kimia yang sangat banyak. Kelemahan inilah
Dengan semakin pesatnya perkembangaang membuat metode fotokatalitik lebih prospektif
industri dan semakin ketatnya peraturan mengendan lebih unggul untuk diaplikasikan (Slaraedl.,
limbah industri serta tuntutan untuk mewujudkar2003). Mekanisme dasar yang memungkinkan
pembangunan yang berwawasan lingkungan, makerjadinya proses fotokatalisis adalah terbentuknya
teknologi pengolahan limbah yang efektif dan efisiepasangan elektron-hole pada permukaan katalis
menjadi sangat penting. Salah satu limbah yarsgpmikonduktor ketika diinduksi oleh energi foton
berbahaya adalah limbahglam beratChromium yang sesuai. Elektron yang tereksitasi dan sampai
(VI) yang biasanya berasal dari industri pelapisake permukaan katalis dapat mereduksi logam berat
logam glectroplating),industri cat/pigmen dan Cr (VI) (Ghorabet al, 2013; Cappellett al, 2008;
industri penyamakan kul{ieather tanning) Oleh  Fengetal, 2012; Linsebigleet al, 1995), sedangkan
karena sifat Cr (V1) yang berbahaya maka diperlukalnole yang terbentuk dapat bereaksi dengan pelarut
adanya pengolahartréatmeny terhadap Cr (VI), air membentuk oksigen atau membentuk hidroksil
salah satunya dengan cara mereduksinya menjaeddikal yang dapat mendegradasi polutan organik
Cr (lll) yang relatif lebih aman dan tidak toksik (Assadiet al, 2012; Puangragt al, 2005). Salah
(Slamett al.,2003). satu jenis semikonduktor yang seringkali digunakan
Upaya pengolahan limbah Cr (VI) yang telarsebagai fotokalis adalah Tj@horabet al, 2013;
dilakukan sepertion exchangeadsorpsi dengan Cappelletiet al, 2008; Meichtryet al, 2009).
batu bara atau karbon aktif dan reduksi dengaemikonduktor TiQ(terutama dalam bentuk kristal
bantuan bakteri memiliki kelemahan yaituanatase) memiliki aktivitas fotokatalitik yang lebih
diperlukannya energi yang sangat tinggi dan atainggi, lebih stabil dan tidak beracuRenelitian
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penggunaan komposit TiGdalam pemurnian (Merck),Indikatorl,5- Diphenylcarbazide (Merck),
lingkungan dan upaya peningkatan aktivitas fotokalidkuademin Akuades, kertas saringhatman 42
TiO, telah banyak dilakukan.
Pengembanan TiGdalam lempung maupun 2.2. Alat
zeolit dapat menghasilkan distribusi Ti@ang Alat-alat yang digunakan antara lain:
merata dengan ukuran yang relatif kecil Spektrofotometer X-Ray Diffractioshimadzu XRD-
Pengembanan TiGlalam lempung maupun zeolit 6000), Spektrofotometer UVIS (Shimadzu PT601),
dilaporkan dapat menghasilkan distribusi Jy@ng  Spektroskopi FAIR (Shimadzu P®@201), Furnace
merata dengan ukuran yang relatif kecil sehinggd@hermolyne48000), Oven Nlemmert),pH meter
menghasilkan luas permukaan yang relatif bétar  (WalklabTI9000), Neraca analitiSartoriusBP110),
ini dapat meningkatkan aktifitas fotokatalitik TiO Stop watchHot Plate,Lampu UV 9 W Goldstar;
(Hapsari, 2008). Liwet. al. (1999) menggunakan SNI : 04-6504-2001) = 254 nm)Magnetic stier,
polivinil alkohol (P\A) sebagai bahan pengika©,, DesikatorAlat — alat gelas.
kaca olehvu et al.(2000), stainless steel oleh Zhang
et al.(2003), dan karbon teraktifasi oleh Uch&tal. 2.3. Prosedur penelitian
(1993). Semua material ini memiliki beberapa.3.1. Sintesis kompositOL-SiO,
kekurangan diantaranya senyawa pengemban yang Sintesis komposit TiQSiO, menggunakan
mungkin tidak stabil dan mengakibatkan penurunametode sol-gel dengan bahan prekursgBSNa, dan
aktivitas fotokatalitiknya, transmisi cahaya yandriCl, yang digunakan menyesuaikan dengan variasi
rendah, dan area permukaan yang kecil. perbandingan mol Ti/Si (1/0,1; 1/0,5; 1/1; 1/1,5 dan
Pengembanan TiQ pada SiQ dapat 1/2). Prekursor N&iO, yang dilarutkan dalam
meningkatkan efek superhidrofilik setelah radiasi U\campuran metanol, HCI 37%,®ldan CRBr dalam
SiO, merupakan bahan yang lebih fleksibel untukal ini konsentrasi CABr yang digunakan 16 mM.
dibentuk, yang telah digunakan sebagai bahan optilarutan SiQtersebut direfluks dengan ditambahkan
transparan oleh karena itu dimungkinkan pembuatdnCl, sedikit demi sedikit dan distirer sampai homogen
komposit TiQ-SiO,. Damcharet al. (2008) dalam dengan menjaga temperatur 4. Proses refluks
penelitiannya telah menggunakan Si€ebagai dihentikan setelah TiChabis dan campuran ditutup
bahan pengemban TiOHu et al. (2008) rapatkemudian distirer selama 3 hari. Setelah 3 hari
menggunakan komposit Ti€BiO, untuk ditambahkan NHsebanyak 6,20 ml dan diaduk
mendegradasi gas asetaldehid, Eiz. (2001) dan  disertai pemanasan pada temperatufZ@ampai
Slametet al. (2008) menggunakan TiQuntuk menjadi gel. Setelah menjadi gel, kemudian dioven
menyingkirkan fenol terlarut dalam air melaluipada temperatur 10C selama 1 hari. Kemudian
fotodegradasiWijaya et al. (2006) melakukan serbuk komposit TiQSiO, dikalsinasi pada
fotodegradasi zat warna Congo Red menggunaké@mperatur 600°C. Komposit hasil sintesis
TiO,-Zeolit. dikarakterisasi menggunakan spektrofotometer IR
Berdasarkan keterangan di atas belum tampalan XRD. Karakterisasi FTIR menggunakan
fungsi pengembanan SjQerhadap reduksi menggunakan range bilangan gelombang 500 — 4000
chromium (VI), sehingga perlu adanya penelitiacn?, sedangkan karakterisasi XRD menggunakan
tentang reduksi logam berat chromium (Vl)range 2 theta 5 — 90scan speed®menit,

menggunakan fotokatalis komposit TiSIO,. devergenceanscatterslit 1°, receiving slit 0,3 mm.
2.3.2. Reduksi Cr (VI)

2. Metodologi Sebanyak 0,1 g masing-masing variasi komposit

2.1. Bahan ditambahkan ke dalam 20 mL larutan Cr (VI) 40 ppm

Bahan-bahan yang digunakan antara lagam dan disinari lampu UV dengan= 254 nm dalam
Klorida 37 % p.a. (Merck), Asam Sulfat 98 % p.areaktor selama 24 jam. Hal yang sama dilakukan pada
(Merck), Titanium (IV) klorida p.a. (Meck), variasi pH 3,0; 3,5; 4,0; 4,5; 5,0; 5,5; 6,0; 6,5; 7.
Natrium Silikat (Merck), Metanol (Merck), Kemudian masing-masing larutan dianalisis dengan
Isobutanol (Meck), CTABr (Merck), kalium spektrofotometer UWis sehingga didapatkan
bikromat (Merck), Asam Nitrat (Merck), ammoniakomposisi dan pH optimum. Sedangkan optimasi
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waktu dilakukan pada waktu 2 jam, 4 jam, 6 jam, 12danya puncak-puncak baru yang merupakan
jam, 24 jam, 30 jam, 36 jam, 42 jam dan 48 jam dalakarakteristik komposit Ti@SiO, yaitu diantaranya
suasana pH optimum. Pengukuran konsentrasi @ada B sebesar 22,94 derajat (d = 3j90an 36,24
(V1) dilakukan menggunakan spektrofotometer-UVderajat (d = 2,4R) ( JCPDS 43-0055). Hal ini juga
Vis pada panjang gelombang 540 nm dengadiperkuat dengan adanya intensitas,§ihg hilang

penambahan larutan pengomplekpada difraktogram komposit Ti€5iO, yaitu pada
diphenylcarbazid¢SNI, 2009). sebesar 21,73 derajat.

Untuk memperkuat dugaan analisis XRD,
3. Hasil dan Pembahasan dilakukan analisis gugus fungsi denganrlRTDari

3.1. Karakterisasi XRD dan IR komposiD}-SiO, Gambar 2 diketahui bahwa Si@emiliki serapan pada
Sintesis material komposit Tig5iO, 470,63 crt yang merupakarocking modekatan
menggunakan proses sol-gel. Hasil karakterisasi XR8I-O-Si. Serapan pada 802,39tdan 1095,57 crh
dan IR komposit Ti@SiO, mengindikasikan adanya yang menunjukkan vibrasi ulur asimetri Si-O dari Si-
ikatan antara TiQdan SiQ Hal ini ditunjukkan oleh O-Si. Serapan lemah sekitar 2337,72 'tm
perubahan spektra dan difraktogram komposit. mengindikasikan adanya vibrasi Ti-O-Ti dari TiO
Dari Gambar 1 diketahui puncak-puncak utam&embentukan ikatan Si-O-Ti ditandai dengan
karakteristik milik TiQdan SiQ. TiO, memiliki puncak hilangnya serapan 470,63 ¢m802,39 cnt dan
utama pada@sebesar 25,49 derajat dan gi@miliki  1095,57 cm yang merupakan serapan karakteristik
puncak utama padab2sebesar 32,0JAdanya Si-O (Si-O-Si), serta munculnya serapan baru sekitar
penurunan intensitas pada puncak utama milik Ti®62 cm' yang merupakan serapan gugus Si-O-Ti
dan SiQ dimungkinkan karena terjadinya (Ehmaretal,1999; Hadi Nur2006).
pembentukan TiRSIO, yang ditunjukkan oleh
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Gambar 1. Difraktogram komposit Tj5iO,; dan TiQ SiO,
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Gambar 2. Spektra FTIR komposit Ti@iO,; dan TiQ,SiO,

3.2. Pengauh komposisi iD,-SiO, terhadap

reduksi Cr (VI)

Uji aktifitas reduksi Cr (VI) pada variasi
komposisi dapat dilihat pada Gambar 3 yar
menunjukkan penurunan konsent@sromium(VI)
paling tinggi terjadi pada komposisi TiO5I0, = 1:1
yaitu sebesar 81,76%.

Semakin besar SiQang terdapat dalam sisten
akan mengakibatkan TiQyang terdispersi dan £
terembankan ke dalam Si€emakin banyak sehinggeg
interaksi TiQ dengan Cr(VI) semakin banyak yan( =
mengakibatkan peningkatan aktivitas fotokatalisn
hingga perbandingan TjOSIO, = 1:1. Semakin besar -
komposisi SiQyang digunakan setelah komposis =
optimum tertentu akan mengalami penurune 10,1 106 1:1 j1e 123
aktivitas fotokatalisnya. Hal ini dimungkinkan karen Kamposisi TUSH mel)
semakin banyak SiQlalam komposit, SiQyang
berlebih akan menghalangi interaksi Ti@engan
sinar UV sehingga aktivitas fotokatalisis reduksi Cr
(VI) menurun.

5 reduls] Cr (V)

Gambar 3. Pengaruh variasi komposisi komposit

TiO,-SiO, terhadap penurunan konsentrasi Cr (VI)

dengan konsentrasi awal Cr (VI) 40 ppm selama
24 jam
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Di sisi lain dilakukan uji blangko untuk sampai 96,48%. Penurunan konsent&siomium
mengetahui pengaruh absorbsi dan kemampu#¥il) paling tinggi terjadi pada pH 3.0 yaitu sebesar
reduksi Cr (VI) dapat berlangsung secara katalitiR6,48%. Gambar 4 menunjukkan grafik prosentase
tanpa komposit. Hasil tersebut menunjukan bahwgenurunan konsentrasi Cr (VI) dengan variasi pH
proses reduksi Cr (VI) tanpa katalis dan tanpa sin&rutan. Dari gambar tersebut dapat diketahui bahwa
UV sangat kecil yaitu sebesar 1,245 %, demikiapenurunan konsentra§ihromium (VI) semakin
halnya proses reduksi Cr (VI) dengan katalis dabesar dengan semakin kecilnya pH larutan yang
tanpa penyinaran UV yaitu sebesar 2,006%. digunakan.

Berdasarkan hasil perhitungan analisis varians  Pada pH rendah, spesies@F adalah agen
(ANOVA) diperoleh nilai Fiung = 22920 dengan pengoksidasi kuat dan dapat tereduksi dengan cepat
signifikansi 0,00. Nilai f, pada taraf kepercayaandalam kehadiran agen pereduksi dimana dalam
95% @ =0,05) adalah 2,70. KondlqmF > F el (4:20) penelitian ini elektron tersebut dihasilkan dari
(22920 > 2,70) atau nilai signifikansi 0 00 lebih kecilktivitas fotokatalis TiQ Pada pH 3 persentase
dari 0,05 menunjukkan terdapat pengaruh komposisaduksi Cr (VI) dalam penelitian ini menunjukkan nilai
komposit TiQ-SiO, terhadap reduksi ion logam Cryang paling besahal ini dikarenakan semakin rendah
(VI1). Hasil uji lanjut dengan mode$Scheffe pH larutan yang digunakan maka hasil reduksi Cr
menunjukkan bahwa pengaruh komposisi kompos{¥/l) akan semakin meningkat pula. Fenomena ini
terhadap reduksi Cr (VI) paling optimal terjadi padalapat terjadi karena semakin rendah pH, maka
komposisi 1: 1 yaitu sebesar 81,76% konsentrasi ion Hakan meningkat dan menyebabkan

hasil reduksi Cr (VI) semakin meningkat. Dari
3.3. Pengaruh pH larutan awal terhadap reduksipersamaan reaksi reduksi Cr (VI) diketahui bahwa

Cr (VI) reaksi reduksi Cr (VI) membutuhkan proton*H

Uji aktifitas reduksi Cr (VI) pada variasi pH sehingga dengan semakin banyak/tersedianya
dilakukan dengan katalis perbandingan Ti: Si = 1:Jaroton maka kesetimbangan reaksi akan bergeser ke
Variasi pH yang digunakan sebanyak 9 (sembilaianan dan hasil reduksi Cr (VI) akan semakin
variasi yaitu : 3,0; 3,5; 4,0; 4,5; 5,0; 5,5; 6,0; 6,5 dan fheningkatAdapun reduksi Chromium (VI) pada pH
dengan katalis sebanyak 0,1gr/20mL, dan waktBtanpa sinar UV sebesar 2,147%. Persamaan reaksi
penyinaran sinar UV sebanyak 24 jam. Hasil ujieduksi Chromium (VI) menurioonet al (2009)
aktivitas katalis menunjukkan rata — rata penurunaadalah: CO.*+ 14 H +6e 52 Cr (lll) + 7HO

konsentrasiChromium(VI) bervariasi dari 5,07% Berdasarkan hasil perhitungan analisis varians
(ANOVA) diperoleh Fiung > Fabel @:30) (14566.563 >
1000 2,18) atau nilai signifikansi O, 00 Ieblh kecil dari 0,05
. pada taraf kepercayaan 95%. Hal ini menunjukan

terdapat pengaruh pH larutan terhadap reduksi ion
logam Cr (VI). Minimal terdapat 1 variasi pH yang

° memberikan perbedaan pengaruh yang signifikan
60,00 . terhadap reduk&hromium(V1). Uji lanjut ANOVA
(Komparasi Ganda) mod&cheffemenunjukkan

° bahwa pada semua kondisi pH larutan memiliki
pengaruh yang berbeda. Pengaruh komposisi pH
larutan terhadap reduksi Cr (VI) paling tinggi
2000 ditunjukkan pada pH larutan sebesar 3.00 yaitu
sebesar 96,48% .

80.00

40.00—

Persentase reduksi Cr (VI)

000 3.4. Pengaruh waktu kontak terhadap reduksi
3'00 4!)0 sloo slco 7loc CI’ (Vl)
pH .. v pe . . .
L Uji aktifitas reduksi Cr (VI) pada variasi waktu
Gambar 4. Pengaruh variasi pH terhadap djlakukan dengan katalis (komposisi Ti:Si = 1:1)

penurunan konsentrasi Cr (V1) dengan konsentra6| 1gr/20mLdan kondisi pH larutan 3.0@ariasi waktu
awal Cr (V1) 40 ppm selama 24 jam
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100 Meskipun sedikit, adanya Oksigen dan ion
hidrogen yang terbentuk dapat menangkap elektron
dari eksitasi elekron TiDmembentuk hidrogen
- peroksida dan mereduksi Cr(VI) (Assatall., 2012;

- Puangraget all., 2005).

02 +2H* +TiO2(2e) —>  H202

&0
Cr2072 + 3H202 + 8 HY—— 2Cr3+ + 302 + 7H20

Dari persamaan reduk€hromium (VI)
diketahui apabila semakin besar elektron yang
diberikan dalam proses reduksi tersebut maka
. kesetimbangan akan begeser ke kanan dan
201 menyebabkan hasil reduk&€hromium(VI) akan
meningkat. Reduksi ini berlangsung sampai Cr (VI)

t{am) d'i d'a}lam sistem tidak mengalami perubahan
signifikan.

Gambar 5. Pengaruh variasi waktu terhadap Berdasarkan hasil perhitungan analisis varians
penurunan konsentrasi Cr (VI) dengan konsentraéANOVA) diperoleh nilai Fiung = 16613,669 dengan

awal Cr (VI) 40 ppm signifikansi 0,00. Nilai f, pada taraf kepercayaan
95% (@ =0,05) dengan derajat bebas 10 (empat) dan
yang digunakan sebanyak 9 (sembilan) yaitu: 2 jarjumlah sampel 44 adalah 2,13. Kondig| f> F...
4jam, 6 jam, 12 jam, 24 jam, 30 jam, 36 jam, 42 jam d§1330)(16613,669 > 2,13) atau nilai signifikansi 0,00 lebih
48 jam. kecil dari 0,05 menunjukan terdapat pengaruh lamanya

Gambar 5 menunjukkan grafik prosentasevaktu penyinaran terhadap reduksiion logam Cr (VI).
penurunan konsentrasi Cr (V1) dengan variasi waktuji lanjut ANOVA (Komparasi Ganda) modgtheffe
penyinaran. Dari gambar tersebut dapat diketahmenunjukkan bahwa pada waktu penyinaran 18 jam
bahwa penurunan konsentrashromium(VI) sampai 48 jam tidak terdapat perbedaan pengaruh
semakin besar sejalan dengan lamanya wak{sama), akan tetapi pada waktu tersebut berbeda
penyinaran dari 2 jam sampai 18 jam dengan variagengan waktu penyinaran 0 jam, 2 jam, 4 jam, 6 jam,
penurunan konsentrasi dari 24,10% sampai 97,19%2 jam. Pengaruh waktu penyinaran terhadap reduksi
dan pada 18 jam sampai 48 jam penuruna@r (VI) mulai optimum pada waktu penyinaran 18 jam
konsentrasiChromium(VIl) mulai stabil dengan yaitu sebesar 96.91%.
variasi penurunan antara 97,19% sampai 96,89%. Hasil
ini menunjukkan bahwa semakin lama waktut. Simpulan
penyinaran sinar UV yang diberikan maka akan Berdasarkan hasil analisa data dan pembahasan
semakin besar penurunan konsent@isiomium beberapa kesimpulan dalam penelitian ini antara lain:
(VI) sampai pada 18 jam waktu penyinaran. Semakih ~ Konsentrasi SiQ berpengaruh dalam
lama penyinaran sinar UV akan memberikan pengaruh  pembuatan komposit TiG5iO, terhadap
pada aktivitas fotokatalitik TiQyangsemakin fotokatalis reduksiion logam Cr (VI). Semakin
meningkat. Hal ini dikarenakan semakin lama  besar komposisi SiGyang digunakan reduksi
penyinaran sinar U\akan semakin banyak elektron Cr (VI) akan semakin tinggi, tetapi setelah
yang terus tereksitasi dan berperan dalam aktivitas mencapai suatu keadaan optimum (1:1), hasil
fotokatalisis reduksi Cr (VI). Kemungkinan reaksi yang didapat akan menurun.

40

Persentase reduksi Criv
L]

';E_

gl K= Tadd X0 (-

secara keseluruhan adalah: 2. pH larutan berpengaruh terhadap fotokatalis
TiO2+ sy ———— TiOz2(h*+e) reduksiion logam Cr (VI) dengan pH optimum
3. Semakin rendah pH larutan maka reduksi Cr
Cr2072 +14H* +6e- —————» 20r3* + 7H20 (V1) akan semakin tinggi.
3. Lama penyinaran sinar UV berpengaruh
2H20 +dht ——— Oz +4H* terhadap fotokatalis reduksi ion logam Cr (VI).
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Semakin lama penyinaran sinar UV maka reduk&. Saran
Cr (VI) akan semakin tinggi, tetapi setelah 18  Untuk meningkatkan efektivitas dan efisiensi
jam hasil reduksi Cr (VI) penurunannya tidakfotoreduksi Cr(VI), perlu dilakukan penelitian lebih
signifikan atau cenderung konstan. lanjut tentang pengaruh penambahan jenis dan
konsentrasi penangkap holeo(e scavenggrdan
larutan elektrolit.
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