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ABSTRAK

Pembuatan komposit ZnO-arang aktif dengan perbandingan massa ZnO:arang aktif sebesar 5:2 ; 5:1 dan
15:2 tedah dilakukan menggunakan metode sol-gel. Karakterisasi dilakukan dengan menggunakan X-Ray
Diffraction (X-RD) dan Fourier Transform Infra Red (FT-IR). Karakterisasi dengan X-RD memberikan informasi
bahwa kristal ZnO berbentuk heksagonal dengan ukuran kristal 23,13 nm; 23,38 nm dan 40,25 nm. Karakterisas
dengan FT-IR menunjukkan bahwa terdapat daerah regangan Zn-O, gugus C-O difatik, gugus tekukan C-H, gugus
C-C difatik dan gugus O-H. Dalam pendlitian ini, komposit ZnO-arang aktif diaplikasikan sebagal fotokatalis untuk
mendegradasi metilen biru melalui radiasi dengan sinar UV selama 5 jam. Komposit ZnO:arang aktif 5:1 pada pH
optimum 11 memberikan persentase degradasi metilen biru tertinggi yaitu sebesar 99,97+ 0,02 %.

Katakunci : komposit ZnO-arang aktif, fotokatalis, fotodegradasi, dan metilen biru

ABSTRACT

Preparation of ZnO-activated carbon composite with amassratio of ZnO : activated charcoal of 5:2; 5:1 and
15:2 have been carried out using the sol-gel method The characterisation of ZnO-activated carbon composite was
done by using X-Ray Diffraction (X-RD) and Fourier Transform Infra Red (FT-IR). The characterization using X-
RD showed that the ZnO has an hexagonal crystal structure with crystal size of 23.13 nm; 23.38 nm and 40.25 nm,
while FT-IR spectra showed that there were Zn-O strain, C-O aiphatic, C-H bending, C-C aiphatic and O-H
bending vibrations. ZnO-activated carbon composite was applicated as photocatalyst to degradate methylene blue by
irradiatting the compound with UV light for 5 hours. The results showed that the ZnO-activated carbon composite
at the ratio of 5:1 at optimum pH of 11 gave the highest percentage of methylene blue degradation which was of
99,97+0,02 %.

Keywords: ZnO-activated carbon composite, photocatalyst, photodegradation, and methylene blue

tersentuh  kulit akan menimbulkan iritas
(Hamdaoui and Chiha, 2006).

Metode fotodegradasi merupakan salah

PENDAHULUAN

Kemgjuan industri terkstil memberikan

dampak positif dengan meningkatkan lapangan
pekerjaan serta dampak negatif bagi lingkungan
berupa limbah zat warna yang dihasilkan karena
dapat mengurangi nila estetika perairan serta
menghalangi sinar matahari menembus perairan
yang dapat menganggu proses fotosintesis dalam
perairan (Krim dkk.,2006). Salah satu zat warna
digunakan dalam pewarnaan tekstil adalah metilen
biru yang dapat menyebabkan sianosis serta jika

satu pengolahan limbah zat warna tekstil dimana
dalam metode ini akan menguraikan zat warna
organik menjadi senyawa yang lebih sederhana
dengan bantuan sinar (foton) dan dipercepat
reaksinya dengan menggunakan katalis (Wahi,
dkk., 2005). Seng oksida (ZnO) merupakan salah
satu katalis yang dapat dipergunakan dalam
fotodegradasi dengan nilai bandgap sebesar 3,17
eV (Ali and Siew, 2006; Attia, 2008). Penelitian
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yang dilakukan oleh Ratih Megasari (2009)
menjelaskan katalis ZnO dapat mendegradasi zat
warna metilen biru 50 ppm sampai 94,67%.

Salah satu faktor yang menentukan
kemampuan fotokatalis dalam mendegradasi
adalah adsorpsi. Hal ini disebabkan dalam proses
fotodegradasi, terlebih dahulu zat warna akan
teradsorpsi ke permukaan partikel fotokatalis
kemudian disertai proses oksidas fotokatalitik.
Seng oksida (ZnO) sebagai fotokatalis, mempunyai
kemampuan adsorpsi yang rendah sehingga untuk
mengatasi kekurangan tersebut fotokatalis ZnO
dikombinasikan dengan suatu materia adsorben
seperti arang aktif (El-Maazawi dkk., 2000).

Metode yang dilakukan untuk membuat
komposit ZnO-arang aktif dalam pendlitian ini
adalah metode sol-gel karena dilakukan pada suhu
rendah serta waktu yang dibutuhkan dalam
pembentukan senyawa relatif singkat. Hasil dari
sintesis komposit ZnO-arang  aktif  akan
dikarakterisasi menggunakan X-RD  (X-ray
diffraction) dan FT-IR (Fourier Transform Infra
Red).

Penelitian ini juga menentukan kondis
optimum pH, konsentrasi metilen biru dan
efektivitas dalam fotodegradasi. pH dalam proses
fotodegradasi memiliki peranan penting karena
menghasilkan radikal hidroksi. Radikal hidroksi
berperan dalam mengoksidass metilen biru,
sehingga semakin banyak radikal hidroksi yang
terbentuk, semakin banyak metilen biru yang
terdegradasi (Ling, dkk., 2007). Konsentrasi awal
metilen biru mempengaruhi jumlah metilen biru
yang terdegradasi oleh fotokatalis sehingga perlu
diteliti untuk memperoleh konsentrasi optimum
metilen biru yang dapat terdegradasi menggunakan
komposit ZnO-arang aktif.

MATERI DAN METODE

Bahan

Bahan-bahan yang digunakan dalam
penelitian ini berkualitas pro analisis antara lain:
Zn(CH3CO00),.2H,0, arang-aktif, NaOH, etanol
absolut 98 %, zat warna metilen biru
(C16H18N3SCl) dan aquades.

110

Peralatan

Peralatan yang digunakan dalam
penelitian ini adalah alat-alat gelas, termometer,
timbangan  analitik, pengaduk = magnetik,
kondensor, pemanas, oven, pH meter, adaptor,
klem, botol vial, kotak radiasi, plastik hitam,
lampu Phillpis TUV 15W/G15 T8 dengan panjang
gelombang 253,47 nm, spektrofotometer Fourier
Transform Infra Red (FT-IR) Pregtige-21
Shimadzu, spektrofotometer X-Ray Diffraction
(X-RD) LAB-X XRD-6000 Shimadzu dan
spektrofotometer UV-Vis 1800 Shimadzu.

CaraKerja
Pembuatan komposit ZnO-arang aktif

Dibuat komposit ZnO-arang aktif dengan
perbandingan massa ZnO : arang aktif 5:2 ; 5:1
dan 15:2. Zn(CH3COO0),.2H,0 ditimbang masing-
masing sebanyak 38,53 ; 45,00 dan 47,60 gram
dan ditambahkan arang aktif sebanyak masing-
masing 5,72 ; 3,32 dan 2,35 gram kemudian
dilarutkan ke daam 80 mL etanol. Setiap
campuran diaduk dan dipanaskan pada suhu 76°C
pada labu refluks selama 2 jam. Sebanyak 225 mL
NaOH 2 M ditambahkan ke daam setiap
campuran dan diaduk sdlama 1 jam dengan
pengaduk magnetik. Campuran didiamkan selama
12 jam kemudian disaring dengan kertas saring.
Endapan yang diperoleh kemudian dipanaskan
dalam oven pada suhu 60°C dan disimpan dalam
desikator  (Hartini, 2011). Masing-masing
komposit ZnO-arang aktif ini  kemudian
dikarakterisasi dengan X-RD dan FT-IR.
Penentuan pH optimum fotodegradasi zat warna
metilen biru menggunakan komposit ZnO-arang
aktif

50 mL larutan metilen biru 100 ppm
dipipet dan dimasukkan ke dalam gelas beaker 250
mL yang telah dibungkus dengan plastik hitam.
Larutan metilen biru diatur pHnya menjadi pH 9,
10, 11 dan 12 dengan penambahan NaOH dan
ditambahkan 50 mg komposit ZnO-arang aktif.
Gelas beaker dimasukkan ke kotak radias dan
pembungkus plastik dilepaskan. Gelas beaker
selanjutnya diradias dengan sinar UV selama 5
jam dengan ketinggian lampu UV ke larutan
metilen biru 157 cm dan sedlama proses
fotodegradasi larutan diaduk dengan pengaduk
magnetik. Hasil fotodegradasi dari masing-masing
gelas beaker disaring menggunakan kertas saring



Whatman 4. Filtrat yang diperoleh dari masing-
masing gelas beaker kemudian  diukur
absorbansinya dengan spektrofotometer UV-Vis
pada panjang gelombang maksimum dari metilen
biru.

Konsentrass  metilen  biru  setelah
fotodegradasi diperoleh dengan memasukkan nilai
absorbans ke dalam persamaan regres linear dari
larutan metilen biru. Selanjutnya persentase
degradass  diperoleh  dengan  memasukkan
konsentrasi dari metilen biru ke dalam rumus
persentase degradasi (%D), yang dirumuskan
sebagai berikut :

. Co-Ct
Persentase Degradasi (%D) = 2

X 100%

Keterangan :
Co = konsentrasi awal dari metilen biru
Ct = konsentrasi metilen biru padat=5 jam

Penentuan konsentrasi optimum fotodegradasi
metilen biru menggunakan komposit ZnO-arang
aktif

50 mL larutan metilen biru 50, 75, 100 dan
150 ppm dipipet dan dimasukkan ke dalam gelas
beaker 250 mL yang telah dibungkus plastik hitam
dan ditambahkan 50 mg komposit ZnO-arang aktif
serta pH nya diatur pada pH optimum. Gelas
beaker dimasukkan ke kotak radias dan
pembungkus plastik hitam dilepaskan. Gelas beker
selanjutnya diradiasi dengan sinar UV selama 5
jam dengan ketinggian lampu UV ke larutan
metilen biru 157 cm dan selama proses
fotodegradasi larutan diaduk dengan pengaduk
magnetik. Hasil fotodegradasi dari masing-masing
gelas beaker disaring menggunakan kertas saring
Whatman 4. Filtrat yang diperoleh dari masing-
masing gelas beker  kemudian  diukur
absorbansinya dengan spektrofotometer UV-Vis
pada panjang gelombang maksimum dari metilen
biru.

Nilal persentase degradasi dihitung dengan
cara yang sama seperti pada prosedur penentuan
pH optimum fotodegradasi metilen biru sehingga
didapatkan konsentrasi optimum metilen biru.
Penentuan persentase degradasi metilen biru
pada kondisi optimumnya

50 mL larutan metilen biru dengan
konsentrasi degradasi optimum yand diperoleh
pada prosedur sebelumnya, dipipet dan
dimasukkan ke dalam gelas beaker 250 mL yang
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telah dibungkus dengan plastik hitam. Ke dalam
masing-masing gelas beaker dimasukkan sebanyak
50 mg komposit ZnO-arang aktif yang
memberikan persentase degradasi tertinggi dan
pHnya diatur pada pH optimum. Gelas beaker
kemudian dimasukkan ke kotak radiasi dan
pembungkus plastik hitam dilepaskan. Gelas
beaker selanjutnya diradiasi dengan sinar UV
selama 5 jam, dengan ketinggian lampu UV ke
larutan metilen biru 15,7 cm dan selama proses
fotodegradasi larutan diaduk dengan pengaduk
magnetik. Hasil fotodegradasi dari masing-masing
gelas beaker setelah proses radiasi selanjutnya
disaring menggunakan kertas saring Whatman 4.
Filtrat yang diperoleh dari masing-masing gelas
beaker kemudian diukur absorbansinya dengan
spektrofotometer UV-Vis pada panjang gelombang
maksimum dari metilen biru. Nilai persentase
degradas dihitung dengan cara yang sama seperti
pada prosedur sebelumnya, sehingga didapatkan
persentase degradasi metilen biru pada kondisi
optimumnya.

HASIL DAN PEMBAHASAN

Hasi| Karakterisas dengan X-Ray Diffraction

Hasil karakterisasi dari komposit ZnO-
arang aktif dapat dilihat pada Gambar 1.

Puncak dengan 3 intensitas yang kuat pada
20 untuk komposit ZnO-arang aktif 5:2 adalah
32,08° ; 34,74° dan 36,57°, untuk komposit ZnO-
arang aktif 5:1 adalah 31,77° 34,43° dan 36,25°
serta untuk komposit ZnO-arang aktif 15:2 adalah
31,88% 34,55° dan 36,37°. Penelitian yang
dilakukan Arief (2011), Khan (2011), Chen
(2010), Sakthivel (2001) dan Sinaga (2009),
menyebutkan sudut difraksi 26 31,77°-32,08° arah
kisi kristalnya 100, sudut difraksi 20 34,43°-
34,74° arah kisi kristalnya 002 dan sudut difraksi
20 36,25°- 36,57° 101 yang merupakan
karakteristik dari  kristal ZnO  berbentuk
heksagonal, sehingga pada penelitian ini kristal
ZnO yang terbentuk adalah  heksagonal.
Berdasarkan persamaan Scherrer  didapatkan
ukuran kristal ZnO rata-rata pada masing-masing
komposit ZnO-arang aktif dengan puncak yang
memiliki intensitas tertinggi dari sudut difraksi nya
adalah 23,13 nm; 23,38 nm dan 40,52 nm.

111



JURNAL KIMIA 9 (1), JANUARI 2015: 109-116

SO0 —y

Komposit ZnO-arang aktif 5:2

4000 -

Ioooe -|

il ! B
o s

[Group:Data 2014, Data:Dewa Ayu W-1] Sampel A

EKomposit ZnO-arang akrif 5:1

iGroup: Data 2014, Data:Dowa Ayu W-2] Sampal B

)\ A
=Y g et T Ll

Komposit ZnO-arang aktif 15:2

2000 |

{ g |
1000 ﬁ i ! A\
A |;I I VO O SN N T =

: N

ol

[Group:Data 2014, Datae:Dews Ayu W-3] Sampel G

.'I
? i ,_:\_)I U\-,___.. - o

10 z0 0

Gambar 1. Spektra X-RD komposit ZnO-arang aktif

Has| Karakterisas dengan FT-IR

Hasil karakterisas dari komposit ZnO-
arang aktif FT-IR terdapat pada Gambar 2,
Gambar 3, dan Gambar 4.

Puncak serapan pada bilangan gelombang
43591 cm™, 439,77 cm™ dan 455,20 cm™ untuk
masing-masing komposit diidentifikasikan sebagai
daerah regangan ZnO. Penelitian yang dilakukan
oleh Chen (2010), Ghosh (2012), Hsieh (2007),
Khan (2011) Purbo (2012), Wardhani (2014), juga
menyebutkan daerah regangan ZnO berkisar pada
bilangan gelombang 400-500 cm™. Puncak serapan
pada bilangan gelombang 1014,56 dan 1043,59
cm™ ; 1012,63 dan 1043,49 cm™ serta 1018,41 dan
1047,35 cm® dengan  serapan  tgam
diidentifikasikan sebagai daerah regangan C-O
aifatik (Swaidan, 2011) yang menjelaskan dalam
ketiga komposit terdapat arang aktif. Hal ini
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didukung dengan terdapatnya puncak serapan pada
bilangan gelombang 1342,46 dan 1417,68 cm™ ;
1417,68 cm™ dan 134246 dan 141383 cm®
dengan serapan yang kuat merupakan daerah
tekukan C-H (Cuhadaroglu, 2008) serta puncak
pada bilangan gelombang 1577,77 cm™ ; 1577,77
cm™ ; 1570,06 cm™ dengan serapan yang kuat dan
meruncing diidentifikasikan sebagai regangan C-C
difatik (Silverstein, 1981) yang merupakan gugus-
gugus fungsional dari arang aktif.

Puncak serapan pada bilangan gelombang
3414 cm™ pada komposit ZnO-arang aktif 15:2
dengan serapan yang melebar diidentifikasikan
sebagai vibras regangan O-H dari molekul H,O
yang terserap ke permukaan ZnO (Y ulianti 2012;
Palomino, 2006). Molekul H,O yang terserap
didapatkan dari pelarut etanol, seng asetat dihidrat
dan NaOH yang dilarutkan dalam H,0.
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Gambar 4. Spektra FT-IR Komposit ZnO:Arang Aktif 15:2

pH Optimum Fotodegradas Metilen Biru
Menggunakan Komposit ZnO-Arang Aktif

Penentuan pH optimum dalam pendlitian
ini dilakukan pada rentang pH 9-12 untuk masing-
masing komposit ZnO-arang aktif. Gambar.5
menunjukkan pengaruh pH terhadap fotodegradas
metilen biru.

Gambar.5 menunjukkan semakin tinggi
nilaic pH maka jumlah metilen biru yang
terdegradasi  semakin banyak. Ha ini terjadi
karena kenaikan nila pH larutan menyebabkan
konsentrasi OH™ semakin meningkat sehingga OH"
yang bereaks dengan hole pada pita vaens
membentuk radikal hidroksida (-OH) semankin

banyak. Radikal hidroksida (-OH) merupakan
oksidator kuat untuk mengoksidasi metilen biru
menjadi  senyawa NH,", SO,*, CO, dan H,0

(Houas, 2001). Semakin banyak radikal hidroksida
yang terbentuk mengakibatkan semakin banyak
metilen  biru yang terdegradass (Qourzal,
dkk.,2009). Hasil  penelitian  menunjukkan
persentase degradasi tertinggi dari metilen biru 100
ppm dengan menggunakan komposit ZnO:arang
aktif 5:1 terjadi pada pH 11 yang memberikan
persentase degradasi 100%. Dengan demikian pH
11 merupakan pH optimum fotodegradasi metilen
biru yang digunakan untuk penelitian selanjutnya.
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Gambar 5. Kurva hubungan pH terhadap persentase degradasi metilen biru

Penelitian yang dilakukan oleh Widihati,
dkk (2011) menyatakan bahwa pada pH 12 terjadi
pergeseran panjang gelombang maksimum metilen
biru ke arah panjang gelombang yang lebih pendek
dari 663 nm ke 609 nm yang menyebabkan metilen
biru berubah warna menjadi ungu.

Pengaruh Konsentras pada Fotodegradas
Metilen Biru menggunakan Komposit ZnO
Arang Aktif

Hasil fotodegradasi metilen biru dengan
varias konsentrasi menggunakan komposit ZnO-
arang aktif dapat dilihat pada Gambar 6.

Gambar 6 menunjukkan bahwa
konsentrasi metilen biru pada 50 ppm dan 75 ppm
ketiga komposit memberikan persentase degradasi
100% sedangkan persentase degradasi berbeda
ditunjukkan pada konsentrasi 100 ppm dan 150
ppm. Komposit ZnO-arang aktif 5:2 dan komposit
ZnO-arang aktif 15:2 pada konsentrasi 100 ppm
dan 150 ppm memberikan persentase degradas
lebih kecil dibandingkan dengan komposit ZnO-
arang aktif 5:1.

Hal ini dikarenakan pada komposit ZnO-
arang aktif 5:2 memiliki jumlah ZnO sebagai
katalis lebih sedikit dibandingkan komposit ZnO-
arang aktif 5:1 sehingga dengan jumlah ZnO yang
lebih sedikit pada komposit ZnO-arang aktif 5:2
maka radikal hidroksida yang terbentuk akan lebih
sedikit.
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Komposit ZnO-arang aktif 15:2 memiliki
persentase degradasi lebih kecil pada konsentrasi
100 ppm dan 150 ppm dibandingkan dengan
komposit ZnO-arang aktif 5:1 dikarenakan jumlah
arang aktif yang terdapat dalam komposit ZnO-
arang aktif 15:2 lebih sedikit dibandingkan
dengan komposit ZnO-arang aktif 5:1. Jumlah
arang aktif yang lebih sedikit ini menyebabkan
molekul metilen biru yang sampa ke permukaan
katalis ZnO menjadi lebih sedikit. Ha ini
dikarenakan arang aktif berfungsi mentransfer
molekul metilen biru ke permukaan katais
sehingga degradasi akan menjadi lebih maksimal.
Dengan demikian perbandingan yang paling baik
untuk membuat komposit ZnO-arang aktif yang
memberikan persentase degradas paing besar
yaitu komposit ZnO-arang  aktif  dengan
perbandingan 5:1.

Persentase Degradas Metilen Biru pada
Kondisi Optimumnya

Berdasarkan Tabel 1 dapat diketahui
bahwa persentase degradasi (%D) metilen biru
100 ppm pada kondisi optimum sebesar 99,97 +
0,02%. Dari penelitian yang dilakukan,
menunjukkan bahwa pada kondisi optimum
metode fotodegradasi dengan sinar UV dan
komposit ZnO-arang aktif sangat efektif dalam
menurunkan konsentrasi dari metilen biru.
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Gambar 6. Kurvafotodegradasi dengan variasi konsentrasi awal metilen bir

Tabel 1. Data dan hasil perhitungan penentuan persentase degradas metilen biru pada kondisi

optimumnya.

Co (ppm) t (jam) B.ZnO-AA (mg) pH A Ct. (ppm) % D (%)
100 5 50 11 0,0128 0,0516 99,95
100 5 50 11 0,0032 0,0034 100,00
100 5 50 11 0,0054 0,0091 100,00
Persentase degradasi rata-rata metilen biru 99,97
Standar Devias 0,02
Keterangan :

Co = konsentrasi metilen biru sebelum fotodegradasi (ppm)

t = waktu radiasi (jam)

B.ZnO-AA = Berat komposit ZnO-arang aktif (mg)

A = absorbansi

C = konsentrasi metilen biru setelah fotodegradasi (ppm)
%D = persentase degradasi

SIMPULAN DAN SARAN 3. Persentase degradasi metilen biru pada kondis
optimumnya adalah 99,97 + 0,02%

Simpulan

1. Hasl karakterisasi ketiga komposit ZnO-arang
aktif dengan X-RD adalah ZnO berbentuk

Saran
1. Perlu dilakukan penelitian penentuan kondis

heksagonal dengan ukuran kristal 23,13 nm;
23,38 nm dan 40,52 nm dan hasil karakterisas
ketiga komposit ZnO-arang aktif dengan FT-IR
menunjukkan terdapatnya vibrasi regangan Zn-
O, gugus C-O dlifatik, gugus tekukan C-H,
gugus C-C dlifatik dan gugus O-H.

. Komposit ZnO-arang aktif 5:1 memberikan
persentase degradasi metilen biru 100 ppm
paling besar pada pH optimum 11.

optimum dengan variasi jumlah fotokatdis,
varias waktu radiasi, serta penggunaan kembali
(reusability) komposit ZnO-arang aktif untuk
mendegradasi zat warna metilen biru.

. Perlu dilakukan penelitian fotodegradas Iebih

lanjut dengan menggunakan jenis zat warnalain
sertalimbah zat warnalangsung dari industry.
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