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ABSTRAK: Pembuatan batik tenun ikat di Bandar Kidul, Kediri tak lepas dari penggunaan
pewarna sintesis yang mengandung bahan kimia. Hingga saat ini, industri batik tenun ikat
Kediri masih belum bisa mengolah limbah pewarnaan sintetis sehingga mencemari
lingkungan sekitar. Salah satu metode yang dapat digunakan untuk mereduksi limbah
pewarna sintetis adalah fotokatalisis dengan menggunakan material semikonduktor
fotokatalis. Material semikonduktor fotokatalis yang cocok digunakan dalam pengolahan
limbah batik adalah TiO,. Material TiO, bersifat non toksik dan ramah lingkungan.
Efektifitas fotokatalis dapat ditingkatkan dengan menambahkan unsur lain, dalam hal ini
adalah nitrogen. Nitrogen memiliki ukuran yang tidak jauh berbeda dengan oksigen dan juga
memiliki energi ionisasi yang kecil. Penelitian ini merupakan studi awal untuk mempelajari
pengaruh variasi suhu kalsinasi (300°C, 400°C, 500°C, 600°C dan 700°C) terhadap N/TiO;
untuk penjernihan limbah tenun ikat Kediri. Penelitian ini bertujuan untuk mengetahui suhu
kalsinasi optimal yang diperlukan dalam sintesis material fotokatalis, sehingga dapat
digunakan untuk menjernihkan limbah batik tenun ikat Kediri. Berdasarkan hasil Penelitian
diketahui bahwa fasa dari material semikonduktor N/TiO, dengan variasi suhu 300-700°C
yang terbentuk masih dalam fasa anatase. Semakin tinggi suhu kalsinasi maka intensitas pada
difraktogram akan semakin menurun dan ukuran kristal yang diperoleh pada N/TiO; juga
semakin kecil kecuali pada suhu 700°C. Semakin tinggi suhu kalsinasi maka energy band gap
yang dihasilkan akan semakin kecil, kecuali pada suhu 600-700°C. Berdasarkan hasil
karakterisasi dan aplikasi diketahui bahwa material N/TiO, paling optimal dihasilkan pada
suhu kalsinasi 500°C.

Kata kunci: Fotokatalis, N/TiO,, suhu kalsinasi, limbah batik tenun ikat

ABSTRACT: The manufacture of woven batik industry at Bandar Kidul, Kediri is
inseparable from the use of synthetic dyes containing chemicals. Until now, the Kediri woven
batik industry has not been able to process synthetic dye waste which pollute the
environment. Photocatalysis is method that can be used to reduce synthetic dye waste using
photocatalyst semiconductor materials. Photocatalyst semiconductor material which is
suitable for use in treating the woven batik waste is TiO, since it is non-toxic and
environmentally friendly. The effectiveness of the photocatalyst can be increased by adding
another element which is in this study using nitrogen. Nitrogen has a size that is not much
different from oxygen and also has a small ionization energy. This research is a preliminary
study to know the effect of calcination temperature (300°C, 400°C, 500°C, 600°C and 700°C)
on N/TiO, materials for the purification of woven batik industry, Bandar Kidul, Kediri. The
purpose of this study is to find out the optimal calcination temperature needed in the
synthesis of photocatalyst material using wet impregnation, so that it can be used to purify the
woven batik waste. Based on the research results, the phase of the N/TiO, semiconductor
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materials formed with the range of temperature of 300-700°C is still an anatase phase. The
higher the calcination temperature, the lower the intensity on the diffractogram and the sizes
of the crystals are also smaller except at temperature of 700°C. The higher the calcination
temperature, the smaller the energy band gap produced except at temperatures of 600-700°C.
Based on the results of characterization and application, it is known that the most optimal
material produced is N/TiO, with a temperature variation of 500°C.

Keywords: Photocatalyst, N/TiO,, calcination temperature, woven batik waste.

1. PENDAHULUAN

Batik merupakan salah satu warisan
kemanusiaan dalam budaya lisan dan non
bendawi (Masterpiece of the oral stage of
oral and intangible heritage of humanity)
Indonesia yang ditetapkan oleh UNESCO
pada tahun 2009. Salah satu wilayah di
Indonesia yang memiliki banyak industri
Batik tradisional adalah di wilayah Bandar
Kidul, Kediri. Wilayah Bandar Kidul
memiliki batik khas berupa Tenun Ikat

dengan proses pengerjaan tradisional
menggunakan (ATBM Alat Tenun Bukan
Mesin) [1, 2].

Pembuatan batik tenun ikat di
Bandar Kidul, Kediri tak lepas dari
penggunaan  pewarna  sintesis  yang
mengandung bahan kimia seperti natrium
silikat, garam natrium dan natrium alginat.
Selain  itu, Pewarnaan pada batik
menyebabkan nilai BOD (Biochemichal
Oxygen Demand) dan COD (Chemical
Oxygen Demand) pada air berubah
sehingga kandungan oksigen dalam air
menurun [3], [4]. Ditambah lagi, selama ini
limbah hasil pewarnaan tenun ikat hanya
dibuang dan dikubur di tanah. Paparan akut
terhadap air limbah mengandung pewarna
yang tidak diolah dapat menyebabkan
masalah parah seperti penyakit kuning,
muntah dan meningkatkan denyut jantung
[5, 6].

Berbagai metode telah digunakan
untuk penjernihan air limbah batik seperti
metode adsorpsi fisika [7], bioremediasi
[8], [9], membran [10, 11] dan fotokatalis
[3, 4, 12]. Metode fotokatalis lebih dipilih
karena efisien, ramah lingkungan dan

hasilnya  lebih  efektif. = Fotokatalis
merupakan proses reaksi kimia yang
dibantu oleh radiasi sinar UV dan katalis
semikonduktor.  Katalis yang  sering
digunakan sebagai semikonduktor untuk
fotokatalis adalah TiO, karena selain
mudah didapat juga bahan kimia yang
ramah lingkungan [4,13]. Namun, TiO2
mempunyai energi celah pita sebesar 3,2
eV yang berhubungan dengan maksimal
serapan panjang gelombang di daerah UV
antara 350-400 nm. Pada aplikasinya,
pemanfaatan  sinar  matahari  kurang
maksimal karena hanya sekitar 4-5%
spektra dari sinar matahari berada pada
daerah UV, sedangkan 45% spektra berada
di daerah sinar tampak. Oleh karena itu,
perlu dilakukan modifikasi material TiO;
untuk mempersempit celah pita, sehingga
dapat meningkatkan responsifitas terhadap
sinar tampak. Modifikasi material TiO;
dapat dilakukan dengan menambahkan
unsur lain ke dalam TiO, yang biasa
disebut doping [13, 14]

Berdasarkan beberapa penelitian,
Vaiano [15] melaporkan bahwa
penggunaan doping N pada TiO, dapat
meningkatkan prosentase konversi metilen
biru hingga 30% dibandingkan tanpa
doping N. Selain itu, aktifitas fotokatalitik
beads TiO,-N/Zeolit-kitosan pada
fotodegradasi metilen biru menunjukkan
bahwa doping N pada TiO, dapat
menurunkan energi band gap TiO, dan
meningkatkan degradasi metilen biru [16].

Oleh karena itu, pada penelitian ini
akan digunakan doping N pada TiO, dari
sumber Urea untuk penjernihan limbah
tekstil. Penggunaan urea sebagai doping N
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masih jarang dikaji, sehingga penelitian ini
dilakukan untuk mengetahui pengaruh suhu
kalsinasi urea pada sintesis N/TiO;
menggunakan metode wet impregnation
(impregnasi  basah) dalam penjernihan
limbah batik tenun ikat Kediri. Diharapkan
dengan penelitian ini dapat diketahui suhu
kalsinasi optimum pada sintesis N/TiO;
yang diperlukan untuk penjernihan limbah,
sehingga dapat membantu industri tenun
ikat Kediri untuk mengolah limbah tersebut
sebelum dibuang ke lingkungan.

1. PERCOBAAN
2.1 Bahan dan Peralatan

Bahan yang digunakan dalam
penelitian ini adalah aqua DM (Bratachem).
Bahan bahan kimia lain yang digunakan
diantaranya memiliki kualitas pro analysis
dari Merck yaitu TiO, dan Urea 99%.

Alat yang digunakan  pada
penelitian ini adalah seperangkat alat gelas
laboratorium, pengaduk magnet (magnetic
stirrer), aluminium foil, timbangan analitik
(Ohaus), sentrifuge, Oven (Memmert
D06836), Furnace (Thermoscientific), X-
Ray Diffractometer, Spetrofotometer UV-
VIS (Shimadzu 2450, dengan system
double beam dengan tambahan aksesoris
Diffuse Reflectance Spectroscopic).

2.2 Metode
2.2.1 Sintesis Material N/TiO2 dengan

variasi suhu kalsinasi

Sebanyak 5 gram TiO, dilarutkan
dalam 50 mL aqua DM kemudian
ditambahkan urea dengan konsentrasi 5
%(b/b)(N/Ti). Larutan campuran diaduk
menggunakan pengaduk magnet selama 2
jam dan didiamkan selama 24 jam.
Keesokan harinya larutan campuran
dipisahkan dengan menggunakan sentrifuge
dengan menggunakan kecepatan 2000 rpm
selama 1 jam. Padatan yang telah
terpisahkan didiamkan selama 24 jam.
Kemudian padatan yang diperoleh dioven
pada suhu 80°C selama 8 jam dimana pada
saat dioven dilakukan penggerusan setiap 1
jam. Serbuk yang diperoleh kemudian
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dikalsinasi pada suhu 300°C, 400°C,
500°C, 600°C dan 700°C selama 4 jam.

2.2.2 Karakterisasi N/TiO;

variasi suhu kalsinasi

Hasil N/TiO, yang telah disintesis
dikarakterisasi ~ dengan  menggunakan
karakterisai ~ XRD  bertujuan  untuk
mengetahui tingkat kristanalitas, ukuran
dan jenis kristal. Karakterisasi dengan
spektrofotometer DR-UV digunakan untuk
mengetahui interaksi dan serapan pada
daerah sinar tampak serta karakterisai
SEM EDX dilakukan untuk mengetahui
permukaan sampel dan komposisi unsur
yang terdapat pada permukaan

dengan

2.2.3 Aplikasi N/TiO,

Sebanyak 0,5 gram N/TiO, dengan
variasi suhu kalsinasi 300°C, 400°C,
500°C, 600°C, dan 700°C masing-masing
dimasukkan dalam gelas yang telah berisi
50 mL limbah tenun ikat. Kemudian
dijemur di bawah sinar matahari selama 5
jam.

3 HASIL dan PEMBAHASAN
3.1. Karakterisasi material fotokatalis
N/TiO; dengan variasi suhu
kalsinasi
Karakterisasi menggunakan XRD
dilakukan untuk mengetahui pengaruh suhu
kalsinasi terhadap intensitas, fasa kristal

dan ukuran kristal N/TiO, dilakukan
dengan membandingkan dengan data
JCPDS TiO,. Identifikasi fasa yang

terbentuk hasil sintesis dapat dilihat pada
Tabel 1 untuk kristal N/TiO, . TiO;
memiliki tiga fasa diantaranya anatase,
rutile dan brookite tetapi fasa yang
keberadaannya cukup stabil adalah fasa
anatase dan fasa rutile. Berdasarkan
identifikasi fasa N/TiO, dengan variasi
suhu 300-700°C diketahui bahwa fasa yang
terbentuk masih fasa anatase, hal ini
terbukti dengan membandingkan
difraktogram  hasil  sintesis  dengan
JCPDS(21-1272). Fasa anatase lebih
diinginkan daripada fasa rutile karena pada
fasa anatase menghasilkan luas permukaan
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aktif yang lebih besar. Oleh karena itu, fasa
anatase akan menghasilkan fotokatalis
yang lebih efektif daripada fasa rutile.

Pada Gambar 1 menunjukkan
difraktogram XRD untuk N/TiO; dengan
variasi suhu Kalsinasi yaitu pada suhu
300°C, 400°C, 500°C, 600°C dan 700°C.
Berdasarkan Gambar tersebut dapat diamati
bahwa pada intensutas puncak spektra dari
N/TiO, menurun seiring dengan naiknya
suhu Kalsinasi. Dari karakter ini dapat
diasumsikan bahwa semakin besar suhu
kalsinasi yang digunakan dalam sintesis
menggunakan metode impregnasi basah
mengakibatkan penurunan intensitas dari
material N/TiO,.

|
S
:

Intensitas (a.u)

Gambar 1. Difraktogram XRD N/TiO;
dengan variasi suhu kalsinasi: (a) 300°C;
(b) 400°C; (c) 500°C; (d) 600°C; (e) 700°C

Pada N/TiO, suhu 300°C terlihat puncak
dengan intensitas yang tinggi dengan
setengah puncak yang runcing yaitu pada
20 = 25,303. Dapat dilihat pada Gambar 1
bahwa seiring tingginya suhu kalsinasi
maka intensitas dari puncak tersebut akan
semakin turun dengan setengah puncak
yang semakin lebar, sehingga puncak yang
didapat juga akan semakin lebar. Semakin
lebar puncaknya maka menandakan bahwa
kristalinitas akan semakin rendah.

Tabel 1.

Identifikasi

Fasa dari
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N/TiO;

Dengan Variasi Konsentrasi Suhu Kalsinasi

. Fasa
(o)
Material 20(°) d(A) m- el
- 3,520 100 anatase
JCPDS - 2,378 20 anatase
- 1,892 35 anatase
25,0701 100 anatase
. ' 3,55211
e s ageses 20 nee
47,8131 1,90082
25,3742 100 anatase
. ' 3,51022
o 378648 23761 25 anatase
48,0784 1,89095 anatase
N/TiO 25,2548 3,52654 100 anatase
500°02 37,7514 2,38299 24  anatase
47,9844 1,89600 29 anatase
25,2013 100 anatase
. ' 3,53098
ore STE00 237805 20 Al
48,0735 1,89113
N/TiO 25,3742 351022 100 anatase
700°C2 37,8512 2,37694 24 anatase
48,0683 1,89289 37 anatase
Tabel 2. Ukuran Kristal dari TiO, dan
N/TiO, Dengan Variasi Konsentrasi
Rata-
d Ukuran rata
Material (A) FWHM kristal ukuran
(nm) kristal
(nm)
N/TiO, 25,070 0,134 10,619
300°C 37,554 8&3; 12513 17669
47,813 ' 14,876
N/TiO, 25,374 0,167 8,493
400°C 37,865 00i123;4 10953 10616
48,078 ’ 12,401
N/TiO, 25,255 0,200 7,079
' ' 10,075
N /TiO, 25,201 0,143 9,953
600°C 37,850 8}132 11,976 g550
48,073 ’ 3,721
N/TiO, 25,374 0,117 12,135
700°C 37,851 0,201 7.299 12,530
48,068 0,084 18,156
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Pada suhu Kkalsinasi 300-400°C terlihat
bahwa terjadi pergeseran ke arah 26 yang
lebih besar, sedangkan pada suhu 500-
600°C terjadi pergeseran ke arah 20 yang
lebih kecil dan kembali bergeser kearah 26
yang lebih besar pada suhu 700°C.
Pergeseran  yang tidak  stabil ini
kemungkinan dikarenakan karena salah
satu kelemahan sintesis menggunakan
metode impregnasi yaitu sulit untuk
mendapatkan homogenitas yang tinggi
sehingga menyebabkan partikel pada kristal
mudah mengalami aglomerasi [17].
Terjadinya aglomerasi tidak hanya
berdampak pada pergeseran 20 tetapi juga
menyebabkan adanya penurunan intensitas
dan ukuran kristal. Penurunan intensitas ini
menandakan bahwa seiring bertambahnya
suhu kalsinasi maka tingkat kerusakan pada
kristal semakin tinggi, sehingga semakin
besar suhu kalsinasi yang digunakan dalam
sintesis N/TiO, menggunakan impregnasi
basah dapat mengakibatkan cacat kristal.
Berdasarkan Tabel 2 diketahui bahwa pada
suhu kalsinasi 700°C didapatkan ukuran
kristal tertinggi yaitu 12,530 nm untuk
N/TiO,. Peningkatan ukuran Kistal ini
kemungkinan terjadi karena terjadinya
proses aglomerasi. Aglomerasi terjadi
karena semakin tinggi suhu kalsinasi maka
semakin cepat kristalinisasi itu terjadi
sehingga kristal yang terbentuk akan
semakin besar. Terjadinya peningkatan
ukuran kristal pada N/TiO, disebabkan
karena pada suhu tinggi pergerakan antar
partikel-partikel akan lebih reaktif daripada
suhu rendah sehingga dengan pergerakan
yang cepat tersebut mengakibatkan ukuran
yang dihasilkan akan lebih besar. Dari hasil
penelitian yang telah diperoleh diatas dapat
disimpulkan bahwa karakteristik N/TiO;
pada difraktogram XRD mengalami
penurunan intensitas  seiring  dengan
bertambahnya suhu kalsinasi sehingga
menyebabkan kristalinitas yang dihasilkan
semakin rendah. Material yang N/TiO;
yang terbentuk adalah fasa anatase pada
semua perlakuan suhu 300-700°C. Semakin
besar suhu kalsinasi maka ukuran Kkristal
yang diperoleh pada N/TiO, semakin kecil.
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Berdasarkan pemaparan diatas dapat
diketahui bahwa suhu kalsinasi
mempengaruhi intensitas, Kristalinitas, dan
ukuran kristal.

3.2 Pengaruh Suhu Kalsinasi pada
Responsivitas N-TiO,  terhadap
sinar tampak.

Pengaruh variasi suhu kalsinasi
terhadap responsivitas dapat dilihat pada
Gambar 2 yang menunjukkan spektra dari
N/TiO, dengan variasi suhu kalsinasi. Pada
Gambar dapat dilihat bahwa semakin besar
suhu kalsinasi yang digunakan, spektra dari
N/TiO, pada suhu 300°C sampai 500°C
semakin bergeser ke arah panjang
gelombang yang lebih besar, sedangkan
pada suhu 600-700°C panjang gelombang
kembali bergeser kearah yang lebih kecil.
Hal ini disebabkan suhu kalsinasi diatas
500 °C menyebabkan pembentukan kristal
akan semakin cepat sehigga pada suhu
tinggi pembentukan aglomerasi akan
semakin besar. Meskipun terjadi pergeseran
ke arah panjang gelombang lebih besar
pada suhu 300-500°C tetapi pergeseran ini
belum berada pada daerah sinar tampak.
Belum beradanya pada daerah sinar tampak
dikarenakan unsur N yang masuk pada kisi
kristal TiO, masih belum maksimal
sehingga belum mampu menggeser ke arah
sinar tampak.

L5

—

300
—i00

=
o

—500

Absorbansi (a.u)

—000

=
=

1000 —700

=1
T

Panjang Gelombang (nm)

Gambar 2. Spectra DR-UV N/TiO, dengan
variasi suhu kalsinasi
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Tabel 3. Energi Celah Pita (Eg) N/TiO,
dengan variasi konsentrasi

Material (53) Atepi (nm)
N/TiO, 300°C 3,286 378.08
N/TiO, 400°C 3,238 383.74
N/TiO, 500°C 3,210 387,03
N/TiO, 600°C 3,242 383.24
N/TiO, 700°C 3,248 382.49

Semakin tinggi suhu kalsinasi juga
mempengaruhi nilai Eg yang dihasilkan.
Semakin besar suhu Kkalsinasi maka Eg
yang dihasilkan akan semakin kecil juga.
Dari Tabel 3 dapat dilihat bahwa pada suhu
300-500°C, Eg yang dihasilkan semakin
kecil dan pada suhu 600-700°C Eg yang
dihasilkan kembali mejadi semakin besar.
Hal ini disebabkan pada suhu kalsinasi
yang tinggi maka semakin besar terjadinya
aglomerasi. Aglomerasi yang terjadi selain
dapat mempengaruhi pergeseran serapan
juga mempengaruhi nilai Eg. Semakin kecil
nilai Eg maka akan semakin memudahkan
elektron untuk eksitasi dari pita valensi ke
pita konduksi.

Berdasarkan hasil analisa dapat
disimpulkan bahwa suhu kalsinasi yang
maksimal untuk sintesis N/TiO, dengan
impregnasi basah adalah pada suhu 500°C.
Oleh Kkarena itu, yang mempengaruhi
bergesernya spektra bukan hanya faktor
dari suhu kalsinasi itu sendiri tetapi juga
dipengaruhi oleh keberadaan N dalam Kkisi
TiO..

3.3 Pengaruh suhu Kalsinasi terhadap
aktivitas fotokatalitik N/TiO, pada
limbah batik tenun ikat

Uji Aktifitas fotokatalitik
dilakukan dengan mereaksikan material

N/TiO2 dengan variasi suhu kalsinasi ke

dalam limbah pewarna tenun ikat dan

dijemur dibawah sinar matahari selama 5

jam. Limbah pewarna diambil dari

pembuangan yang ada di dekat industry
tenun ikat dimana keadaan limbah pewarna
sudah merupakan limbah warna campuran
dari  berbagai pewarna yang telah
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digunakan oleh pengrajin setempat. Limbah
pewarna tenun ikat berasal dari industri
sentra tenun ikat yang berlokasi di Bandar
Kidul, Jawa Timur, Indonesia.

Berdasarkan Gambar 3 dapat diketahui
bahwa limbah yang paling jernih
didapatkan pada perlakuan suhu kalsinasi
500 °C. Hal ini sesuai dengan hasil
karakterisasi yang telah dilakukan bahwa
pada material N/TiO, 500°C mempunyai
ukuran kristal yang kecil dan Eg yang
paling kecil. Semakin kecil ukuran Kkristal
yang kecil maka sifat fotokatalitik suatu
material akan semakin lebih baik.
Meskipun ukuran kristal material N/TiO,
dengan perlakuan suhu Kkalsinasi 600°C
lebih kecil daripada 500°C tetapi energi
band gap yang dimiliki oleh material pada
suhu 600°C lebih besar daripada suhu
500°C. Dari hasil tersebut dapat
disimpulkan bahwa suhu kalsinasi dapat
mempengaruhi  aktivitas  fotokatalitik
material N/TiO, dalam penjernihan limbah
tenun ikat Kediri.

Gambar 3. Aplikasi N/TiOz2 dengan variasi
suhu kalsinasi pada limbah tenun ikat (dari
Kiri ke kanan : larutan limbah tenun ikat,
larutan limbah tenun ikat setelah fotokalisis
dengan N/TiO2300°C, N/TiO2400°C,
N/TiO2500°C, N/TiO2600°C, N/TiO2
700°C

4  KESIMPULAN
Berdasarkan penelitian yang telah
dilakukan dapat disimpulkan bahwa :

1. Berdasarkan hasil identifikasi fasa
N/TiO, dengan variasi suhu 300-700°C
diketahui bahwa fasa yang terbentuk
masih fasa anatase. Fasa anatase lebih
diinginkan daripada fasa rutile karena
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pada fasa anatase menghasilkan luas
permukaan aktif yang lebih besar.
Semakin tinggi suhu kalsinasi maka
intensitas pada difraktogram akan
semakin menurun sehingga
menyebabkan Kristalinitas yang
dihasilkan semakin rendah. Material
yang N/TiO, yang terbentuk adalah
fasa anatase pada semua perlakuan
suhu 300-700°C. Semakin besar suhu
kalsinasi maka ukuran Kkristal yang
diperoleh pada N/TiO, semakin kecil.
Semakin tinggi suhu kalsinasi maka
energy band gap yang dihasilkan akan
semakin kecil, kecuali pada suhu 600-
700°C. Hal ini dikarenakan adanya
aglomerasi sehingga suhu optimum
dari  material N/TiO,  dengan
menggunakan metode sintesis
impregnasi basah adalah pada suhu
500°C.

Hasil karakterisasi diketahui bahwa
material ~ paling  optimal  yang
dihasilkan adalah N/TiO, dengan

variasi suhu 500°C, hal ini didukung
oleh hasil aplikasi yang membuktikan

bahwa material N/TiO, dengan
perlakuan suhu kalsinasi  500°C
menghasilkan larutan limbah yang

paling jernih apabila dibandingkan
dengan material lainnya.
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