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ABSTRAK

Komposit terner Cuz0/Zn0O-PANi berhasil disintesis
melalui metode pencampuran sol dan polimerisasi in-situ.
Tahapan sintesis dimulai dari preparasi Cuz0 dan Cu;0/ZnO.
Komposit terner Cu;0/ZnO-PANi dibuat dengan berbagai
variasi konsentrasi PANi, yaitu penggunaan anilin 0,10; 0,05;
dan 0,03. Karakterisasi dilakukan dengan alat Fourier
Transform Infrared (FTIR), X-Rays Difractometry (XRD), dan
Diffuse Reflektansi Ultraviolet Visible (DR-UV). Dari data
diketahui spektra FTIR menunjukkan karakter Cu:0, ZnO, dan
PANi. Pola difraksi XRD menunjukkan pola kristalinitas milik
Cu20 dan ZnO berdasarkan data JCPDS No. 5-667 dan JCPDS
No. 36-1451. Karakter PANi tidak dapat diidentifikasi dengan
alat XRD karena jumlahnya terlalu sedikit. Penambahan ZnO
dapat menggeser energi celah pita Cuz0 dari 1,94 eV menjadi
3,08 eV. Penambahan PANi juga dapat memperbesar Eg
Cu20/Zn0-PANi(0,10) menjadi 3,22 eV. Pada uji fotodegradasi
100 mL MB 10 ppm dengan fotokatalis Cu20, Cuz0/Zn0, dan
Cuz0/Zn0-PANi selama 120 menit penyinaran sinar visible dan
pengadukan pada pH 12 dihasilkan % fotodegradasi dengan
trend berbeda. Fotodegradasi MB dengan Cu;0; Cu:0/ZnO;
Cu20/Zn0-PANi(0,03); Cu20/Zn0-PANi(0,05); dan Cu20/Zn0O-
PANi(0,10) berturut-turut sebesar 80,2%; 81,89%; 85,72%;
87,73%; dan 90,01%. Komposit Cu;0/Zn0O-PANi(0,10) juga
dapat mempertahankan lebih dari 82% pengurangan MB
setelah tiga kali siklus fotodegradasi. Nilai tersebut
menunjukkan hasil yang lebih tinggi dibandingkan dengan satu
kali siklus fotodegradasi MB oleh Cu;O dan Cu;0/ZnO.
Stabilitas komposit terner Cu20/Zn0O-PANi(0,10) dalam
fotodegradasi MB juga dibuktikan dari spektra dan
difraktogram fotokatalis tersebut.

Kata Kkunci: fotokatalis, komposit Cu20/ZnO-PAN;,
polimenisasi in situ, fotodegradasi, metilen biru
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BAB I
PENDAHULUAN

A. Latar Belakang

Metilen biru (MB) merupakan zat warna yang sering
digunakan pada industri tekstil. Zat warna ini memiliki
dampak negatif terhadap lingkungan dan kesehatan
manusia (Baunsele & Missa, 2020). Efek negatif MB
terhadap manusia dan hewan yaitu dapat mengiritasi
saluran pencernaan, saluran pernapasan, dan kulit (Guo
dkk., 2014). MB juga mempunyai sifat mutagenik dan
karsinogenik (Alfina, 2015).

Selain berbahaya bagi makhluk hidup, zat warna MB
juga berbahaya bagi lingkungan. Zat warna ini memiliki
sifat yang stabil sehingga sulit terurai di alam. Hal ini
disebabkan karena MB mempunyai struktur cincin
benzena yang sulit diurai dalam air (Putra, 2019). Alasan
lain yaitu karena sintesis zat warna diharuskan memiliki
resistensi terhadap pengaruh lingkungan seperti efek pH,
suhu, dan mikroba (Qodri, 2011). Akibatnya, nilai Chemical
Oxygen Demand (COD) dalam air yang terpapar zat warna
meningkat dan keseimbangan ekosistem lingkungan
menjadi rusak yang ditandai dengan matinya organisme

air di sekitar lokasi cemaran MB (Riyanto & Julianto, 2004).
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Pengolahan limbah MB yang tidak sesuai prosedur
merupakan penyebab kerusakan lingkungan oleh
perbuatan manusia. Akibatnya, ekosistem lingkungan di
sekitarnya bisa terganggu. Kerusakan lingkungan seperti
ini telah disinggung Allah subhanahu wa ta'ala di dalam
alquran yaitu pada surat ar-Rum ayat 41 berikut:

Giard 280 (s B il & Ly At 15 ) 8 1l pels
Gma 0 il et

Artinya:
"Telah tampak kerusakan di darat dan di laut disebabkan
perbuatan tangan manusia; Allah menghendaki agar
mereka merasakan sebagian dari (akibat) perbuatan
mereka, agar mereka kembali (ke jalan yang benar).” (QS.

Ar-Rum 30: Ayat 41)
Melalui ayat tersebut, Allah subhanahu wa ta'ala

menegaskan bahwa kerusakan lingkungan di bumi ini
tidak lain merupakan akibat dari perbuatan manusia yang
kerap kali menuruti hawa nafsunya. Allah subhanahu wa
ta'ala menghendaki jika manusia harus merasakan
sebagian dari akibat perbuatan buruk mereka agar mereka
kembali ke jalan yang benar. Selain itu, ayat ini juga
memperingatkan manusia untuk turut menjaga lingkungan
dengan sebaik-baiknya. Salah satu bentuk usaha yang
dapat dilakukan untuk menanggulangi Kkerusakan
lingkungan adalah mengolah limbah secara baik dan benar

(Az-Zuhaili, 2013).
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Mengingat dampak negatif MB, maka dibutuhkan
cara untuk mengurangi kadar limbah zat warna MB pada
lingkungan. Secara umum, metode pengurangan limbah
zat warna diklasifikasikan menjadi tiga, yaitu secara
biologis, fisika, atau kimia. Pengolahan secara biologis
adalah proses pengolahan yang melibatkan dekomposisi
mikrobiologis atau enzimatik, pengolahan secara fisika
seperti filtrasi, adsorpsi, atau koagulasi/flokulasi,
sedangkan pengolahan secara kimia dapat diupayakan
melalui klorinasi dan ozonasi (Ajmal dkk., 2014).

Adsorpsi merupakan salah satu metode yang umum
dilakukan untuk mengurangi limbah atau polutan. Hu dkk.
(2019) telah melakukan sintesis Ag/SiO, menggunakan
metode impregnasi basah untuk adsorpsi MB. Hasil
penelitian ini menunjukkan bahwa Ag/Si0, dapat
mengadsorpsi 99 % MB dari konsentrasi awal 40 mg/L
selama 3 menit. Duhan dan Kaur (2021) juga telah
melakukan penelitian tentang adsorpsi zat warna tersebut
dengan menggunakan polyaniline nanofiber base (PNB).
Adsorben PNB tersebut dapat mengadsorpsi MB sekitar
86 % dari konsentrasi zat warna awal 6 mg/L selama 60
menit. Penelitian lain tentang adsorpsi MB juga telah
dilakukan oleh Wang dkk. (2018). Dalam penelitian

tersebut, adsorben yang digunakan adalah komposit
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graphene oxide dan polianilin (GO-PANi). Hasilnya
menunjukkan bahwa GO-PANi dapat mengadsorpsi 87,8
% MB selama 90 menit. Penelitian-penelitian tersebut
menunjukkan bahwa metode adsorpsi merupakan
metode yang efektif dalam mengurangi kadar MB. Namun
demikian, metode adsorpsi memiliki kekurangan yaitu
pada proses adsorpsi menyebabkan polusi sekunder
karena sumber pencemar hanya dipindahkan dari satu ke
media lain, yaitu dari larutan berair ke permukaan
adsorben (Ajmal dkk, 2014) sehingga memerlukan
pengolahan lebih lanjut untuk regenerasi adsorben. Dalam
kasus ini biaya pengolahan limbah semakin bertambah.

Untuk menutupi kekurangan proses adsorpsi zat
warna maka dapat dilakukan proses fotokatalisis untuk
degradasi zat warna. Metode ini memiliki kelebihan,
antara lain ekonomis, tidak beracun, aman, dan
terbarukan  (Wang, 2015). Proses fotokatalisis
memanfaatkan bantuan cahaya matahari.

Muthukumaran (2019) telah melakukan penelitian
tentang sintesis fotokatalis nanopartikel Cu;O untuk
degradasi MB. Dari penelitian tersebut diketahui
nanopartikel Cu,0 dapat mendegradasi 91,76 % zat warna
MB dengan iradiasi sinar UV selama 60 menit. Penelitian

serupa tentang sintesis Cuz0 untuk fotodegradasi MB juga
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telah dilakukan oleh Mrunal (2019). Penelitian tersebut
menginformasikan bahwa nanopartikel Cu,0 hasil sintesis
dapat mendegradasi 97 % MB pada pH 3,47 selama 120
menit di bawah sinar UV. Akter dkk. (2021) juga telah
melakukan penelitian tentang fotokatalis Cu,O untuk
mendegradasi MB. Penelitian tersebut membuktikan
bahwa Cu;0 dapat digunakan untuk mendegradasi 97 %
MB dengan iradiasi sinar UV selama 60 menit dan 70 %
MB dengan iradiasi sinar matahari selama 120 menit.
Berdasarkan penelitian terdahulu maka dapat
diketahui bahwa Cu;0 terbukti dapat diaplikasikan
sebagai fotokatalis dalam degradasi MB. Cu,0 merupakan
material semikonduktor tipe-p yang memiliki kelebihan di
antaranya tidak beracun, keberadaannya berlimpah, dan
energi celah pitanya kecil (2,2 eV) (Rej dkk., 2021). Di sisi
lain penggunaan Cu;0 ternyata juga mempunyai masalah
utama yang dapat membatasi pengaplikasiannya sebagai
fotokatalis. CuzO dapat mengalami fotokorosi saat
diinteraksikan dengan foton di bawah media berair. Ada
sebagian ion logam dari fotokatalis Cu,O bermigrasi ke
dalam larutan sehingga sifat fotokatalitiknya menurun
(Annisaputri dkk., 2020). Selain itu, penggunaan material
logam oksida secara tunggal sebagai fotokatalis dapat

lebih mudah mengalami rekombinasi. Hal ini menjadikan
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umur pasangan elektron/hole sangat pendek, sehingga
efek fotokatalitiknya kurang efektif (Putra, 2019). Untuk
menutupi kekurangan tersebut dapat dilakukan
penggabungan dua material menjadi komposit. Hal ini
dilakukan agar laju rekombinasi elektron/hole dapat
menurun (Ruzimuradov dkk, 2014). Salah satu material
yang dapat digunakan dalam pembuatan material
komposit berbasis Cu,0 adalah ZnO.

ZnO0 merupakan material semikonduktor tipe-n
yang aktivitas fotokatalitiknya tinggi (Sakthivel dkk,
2003), ramah lingkungan, tidak beracun, energi celah
pitanya (band gap) lebar (Gupta & Kumar, 2011), dan
mampu menyerap 10 % sinar UV dari sinar matahari (Nair
dkk., 2011). Efektivitas fotokatalis komposit Cu,0/Zn0O
terhadap MB telah diteliti. Abdolhoseinzadeh dan
Sheibani (2020) telah melakukan penelitian tentang
sintesis komposit Cu;0-ZnO sebagai fotokatalis untuk
mendegradasi MB. Hasilnya menunjukkan bahwa
penggabungan dua material tersebut mengakibatkan nilai
energi celah pita menjadi kecil (1,9 eV) dan komposit
Cuz0-ZnO dapat mendegradasi 98 % zat warna MB (2
mg/L) dengan iradiasi sinar tampak selama 240 menit.
Archela dkk. (2019) juga telah melakukan penelitian

tentang penggunaan komposit Cuz0-ZnO untuk
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mendegradasi zat warna MB. Hasilnya menunjukkan
Cu20-ZnO dapat mendegradasi 91 % MB dengan iradiasi
sinar visible selama 90 menit. Penelitian yang serupa juga
dilakukan oleh Purba dkk. (2022). Dalam penelitian
tersebut telah dilakukan sintesis Cu,0/Zn0/GO melalui
metode kopresipitasi dan hidrotermal untuk degradasi zat
warna MB. Hasilnya menunjukkan bahwa komposit
Cu20/Zn0/GO dapat mendegradasi 85,9 % MB di bawah
sinar UV selama 120 menit.

Beberapa peneliti juga telah melakukan sintesis
komposit berbasis Cu;0 menggunakan polianilin (PANi).
PANi merupakan polimer yang memiliki konduktivitas
listrik atau disebut dengan polimer konduktif. Sifat PANi
ini antara lain stabil di lingkungan serta mudah dan murah
untuk disintesis. Bilangan oksidasi PANi juga mudah
berubah akibat adanya reaksi oksidasi dan reduksi
maupun sifat konduktif menjadi isolatif karena reaksi
asam-basa (Jain dkk, 2010). PANi telah dilaporkan
memiliki aktivitas fotokatalitik yang baik dalam
mendegradasi zat warna (Haspulat dkk., 2013). Wang dkk.
(2013) telah membuktikan bahwa Cu;0/PANi dapat
mendegradasi 99 % zat warna Methyl Orange (MO) dan
96 % Rhodamine B (RhB) dengan waktu kontak pada

masing-masing sistem selama 100 menit di bawah



8

penyinaran sinar tampak. Mohamed dan Aazam (2014)
telah membuktikan bahwa PANi/mesopori Cu,0 dapat
mendegradasi 100 % tiofen dengan waktu kontak selama
120 menit dengan iradiasi sinar tampak. Penelitian lain
dilakukan oleh Miao dkk. (2015) juga menunjukkan uji
aktivitas komposit Grafena Oksida tereduksi/ Polianilin/
Tembaga(I) Oksida (RGO/PANi/Cuz0) terhadap zat warna
congo red. Hasilnya membuktikan bahwa komposit
RGO/PANi/Cu;0 dapat mendegradasi 97,91 % congo red
dengan waktu kontak selama 20 menit di bawah sinar
visible menggunakan lampu Xenon.

Adapun penggunaan PANi untuk fotodegradasi zat
warna MB telah dilakukan oleh beberapa peneliti.
Vijayalakshmi dkk. (2021) telah melakukan penelitian
tentang sintesis material komposit PANi/ZnO sebagai
fotokatalis untuk mendegradasi zat warna MB. Hasilnya
menunjukkan bahwa komposit PANi/ZnO 10 % dapat
mendegradasi 90 % zat warna MB 10 ppm dalam larutan
berair dengan waktu kontak selama 160 menit di bawah
penyinaran sinar matahari langsung. Saravanan dkk.
(2016) telah melakukan penelitian sintesis nanokomposit
PANi/ZnO dengan metode sonikasi. Hasil penelitian
menunjukkan bahwa nanokomposit PANi/ZnO 1,5 M

dapat mendegradasi sekitar 99,2 % zat warna MB dalam
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larutan berair dengan waktu kontak selama 180 menit di
bawah penyinaran sinar tampak.

Kinerja fotokatalitik yang baik untuk komposit
Cuz;0/Zn0, Cuz0/PANi, maupun PANi/ZnO ini dapat
dikaitkan dengan pengurangan rekombinasi
elektron/hole, peningkatan konduktivitas listrik, dan
peningkatan penyerapan zat pewarna. Terlepas dari
keunggulan komposit Cu;0/Zn0O, CuzO/PANi, dan
PANi/Zn0O dalam mendegradasi zat warna, komposit biner
juga memiliki kelemahan yaitu tidak dapat digunakan
kembali berkali-kali dan potensi eksitasi elektron/hole
cenderung berkurang secara signifikan (Meng dkk., 2019).
Dengan demikian, dapat dilakukan sintesis komposit
terner untuk meningkatkan aktivitas fotokatalitik dan
pengaplikasiannya dalam jangka waktu lama (Meng dkk.,
2019).

Mohammed dkk. (2021) telah melakukan penelitian
tentang sintesis nanokomposit terner Cu;0/ZnO-PANi
dengan metode solvotermal dan polimer in situ untuk
fotodegradasi congo red. Diketahui bahwa luas
permukaan komposit terner Cuz0/ZnO-PANi menjadi
lebih besar (45,32 m?/g) jika dibandingkan dengan Cu,0
(8,82 m?/g) dan Cu,0/Zn0 (35,66 m?/g). Efisiensi

fotodegradasi congo red juga didapat dari Cuz0,
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Cuz;0/Zn0, dan Cu;0/ZnO-PANi secara berturut-turut
adalah 81 %, 94 %, dan 100 % dengan waktu kontak 30
menit. Uji reusability juga dilakukan pada komposit terner
Cuz0/Zn0-PANi. Hasilnya adalah komposit masih aktif
dan mempertahankan lebih dari 92 % efisiensi degradasi
awal setelah lima kali siklus degradasi.

Berdasarkan uraian latar belakang, peneliti akan
melakukan sintesis dan karakterisasi komposit terner
Cuz0/Zn0-PANi. Selain itu, akan dilakukan uji aktivitas
fotokatalis tersebut untuk fotodegradasi MB. Cuz0/ZnO-
PANi diharapkan dapat mendegradasi MB lebih baik
dibanding Cu;0/Zn0O dan Cu;O di bawah radiasi sinar
tampak.

B. Rumusan Masalah
Berdasarkan latar belakang di atas, maka rumusan
masalah pada penelitian ini antara lain adalah:

1. Bagaimana karakteristik Cu:0, Cu.0/ZnO, dan
Cu;0/Zn0O-PANi yang meliputi gugus fungsi,
kristalinitas, dan energi celah pita?

2. Bagaimana performa fotokatalis Cu,0/ZnO-PANi
dibandingkan dengan Cu;0 dan Cuz0/ZnO dalam
fotodegradasi MB?
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Bagaimana stabilitas fotokatalis Cu;0/Zn0O-PANi
setelah dilakukan tiga kali siklus fotodegradasi MB?

Tujuan Penelitian

Berdasarkan rumusan masalah di atas, maka tujuan

pada penelitian ini antara lain adalah:

1.

Mengetahui karakteristik Cu;O, Cu0/Zn0O, dan
Cuz0/Zn0-PANi yang meliputi gugus fungsi,
kristalinitas, dan energi celah pita.

Mengetahui performa fotokatalis Cu,0/ZnO-PANi
dibandingkan dengan Cu;0 dan Cu;0/ZnO dalam
fotodegradasi MB.

Mengetahui stabilitas fotokatalis Cu0/Zn0O-PANi
setelah dilakukan tiga kali siklus fotodegradasi MB.

. Manfaat Penelitian

Manfaat dari penelitian ini antara lain adalah

sebagai berikut.

1. Memberikan informasi mengenai teknik preparasi

material Cuz0, Cuz0/Zn0, dan Cuz0/Zn0-PANi dengan
metode pencampuran sol dan polimerisasi in situ.

Memberikan informasi mengenai karakteristik gugus
fungsi, Kkristalinitas, dan energi celah pita Cu0,

Cuz0/Zn0, dan Cuz0/Zn0O-PANi.
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3. Menghasilkan fotokatalis dengan memanfaatkan sifat
material Cuz0, Cu20/Zn0, dan Cu,0/Zn0O-PANi yang

dapat digunakan untuk mendegradasi zat warna MB.



BAB I
LANDASAN PUSTAKA

A. Kajian Pustaka

1. Mekanisme Fotokatalis

Istilah fotokatalis berasal dari dua kata yaitu
foto yang artinya foton (energi cahaya) dan katalis
yang artinya zat yang dapat mempengaruhi laju reaksi
kimia. Jadi, fotokatalis dapat didefinisikan sebagai
suatu zat yang dapat mempengaruhi laju reaksi kimia
dengan bantuan cahaya. Biasanya, material yang
digunakan sebagai fotokatalis adalah material
semikonduktor. Pada mekanisme fotokatalisis
pasangan elektron/hole dapat terbentuk akibat radiasi
sinar UV maupun visible ke permukaan bahan
semikonduktor (Ameta dkk., 2018). Fotokatalis dapat
dikategorikan menjadi dua jenis berdasarkan jenis

katalisnya (Ameta dkk., 2018):
e Fotokatalisis homogen: Ketika semikonduktor
yang berperan sebagai fotokatalis dan reaktan
berada dalam fase yang sama, yaitu gas, padat, atau

cair.

13
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o Fotokatalisis heterogen: Ketika semikonduktor
yang berperan sebagai fotokatalis dan reaktan
berada dalam fase yang berbeda.

Pada bahan semikonduktor terdapat tiga
daerah tingkatan energi yaitu pita valensi, celah pita,
dan pita konduksi. Pita valensi merupakan daerah yang
berada pada energi paling rendah. Pita konduksi
merupakan daerah yang berada pada energi tinggi.
Adapun celah pita merupakan celah antara pita valensi
dan pita konduksi yang tidak terdapat elektron.
Dengan demikian, energi celah pita adalah sejumlah
energi yang dibutuhkan untuk mengeksitasi elektron
dari pita valensi ke pita konduksi (Jinkai, 2007).
Tingkatan energi elektron tersebut dapat dilihat pada

Gambar 2.1.
Pita Konduksi

Celah Pita

Gambar 2.1 Tingkat energi elektron (Ciftja, 2013)

£l

Energi Elektron
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Ketika cahaya dengan energi yang lebih besar
atau sama dengan energi celah pita fotokatalis
diradiasikan, maka elektron dapat tereksitasi dari pita
valensi ke pita konduksi sebagaimana terlihat pada
Gambar 2.2. Dari peristiwa tersebut dihasilkan
pasangan elektron dan hole pada kedua pita. Dengan
adanya peristiwa tersebut, polutan organik dapat
terdegradasi menjadi air dan karbon dioksida (Su,

2018).
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Gambar 2.2 Mekanisme fotokatalis (Su, 2018)

Gambar 2.2 menunjukkan mekanisme
pasangan elektron/hole tereksitasi ketika fotokatalis
berada di bawah iradiasi dengan energi yang memadai.
Apabila material semikonduktor diradiasi dengan
energi foton, maka elektron tereksitasi dari pita valensi

ke pita konduksi sehingga membentuk hole (h*) pada
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pita valensi. Elektron dan hole (h*) yang terbentuk
tersebut dapat bereaksi kembali di permukaan
(rekombinasi). Elektron yang tereksitasi akan
mengalami  reaksi reduksi dengan  oksigen
menghasilkan suatu radikal superoksida (¢02),
sedangkan hole mengalami reaksi oksidasi dengan
molekul air (H20) sehingga membentuk radikal
hidroksil aktif (OHe) (Arutanti dkk, 2009).
Selanjutnya, ¢0;- dan OHe dapat bereaksi dengan
polutan organik. Akhirnya polutan organik dapat
didegradasi menjadi molekul-molekul kecil yang tidak
berbahaya seperti karbon dioksida (CO2) dan air (Dong
dkk. 2015). Rangkaian reaksi oksidasi dan reduksi/
fotoeksitasi yang terjadi pada permukaan fotokatalis
disajikan pada Persamaan 2.1 - 2.10 (Regmi dkk,
2018).

Fotokatalis + hv = h* + e- (2.1)
h* + H,0 — eOH + H* (2.2)
h+ + HO- » «OH (2.3)
h* + polutan — (polutan)+* (2.4)
e+ 0y > e02- (2.5)
¢02 + H* —» «0O0H (2.6)
2¢00H - 02 + H20; (2.7)

H20; + ¢02- - ¢OH + OH- + O, (28)
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H0; + hv — 2¢0H (2.9)
Polutan + (¢OH, h*, ¢OOH atau 0%) —» (2.10)
produk degradasi

2. Semikonduktor Sebagai Fotokatalis

Semikonduktor merupakan material dengan
sifat konduktivitas yang berada di antara bahan
konduktor dan isolator (Greve, 2012). Jenis
semikonduktor ada dua yaitu semikonduktor intrinsik
dan ekstrinsik. Semikonduktor intrinsik memiliki
jumlah elektron di pita konduksi sama dengan jumlah
hole di pita valensi (Rockett, 2008). Adapun pada
semikonduktor ekstrinsik ditambahkan pendoping
sehingga jumlah elektron di pita konduksi tidak sama
dengan jumlah hole di pita valensi (Fiore, 2021).
Semikonduktor ekstrinsik diklasifikasikan sebagai
semikonduktor tipe-p dan semikonduktor tipe-n. Pada
semikonduktor tipe-p jumlah hole lebih banyak
daripada jumlah elektron sehingga disebut pembawa
muatan hole. Selanjutnya pada semikonduktor tipe-n
jumlah elektron lebih banyak daripada jumlah hole
sehingga disebut pembawa muatan elektron (Fiore,
2021). Hal ini dapat dilihat pada Gambar 2.3. Adapun
semikonduktor tipe-n yang dapat digunakan sebagai

fotokatalis adalah TiOz, ZnO, WOs3, Fe;03, dll, sedangkan



18

semikonduktor tipe-p adalah CuO dan CuzO.

u-type p-type
semiconductor semiconductor
o
? hv = Eg
S

Gambar 2.3 Semikonduktor tipe-n dan tipe-p (Monfort
& Plesch, 2018)

Untuk aplikasi fotokatalis, potensial redoks hole pita
valensi harus cukup positif sedangkan elektron pita
konduksi harus cukup negatif untuk menghasilkan
radikal. Gambar 2.4 menunjukkan diagram struktur
pita dari berbagai bahan fotokatalis dibandingkan
elektroda hidrogen normal (NHE) pada pH=7 (Ghicov
& Schmuki, 2009; Kudo & Miseki, 2009; Lu dkk., 2014).
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Gambar 2.4 Struktur pita semikonduktor dan potensial
redoks pada pH=7 vs NHE (Ghicov & Schmuki, 2009;
Kudo & Miseki, 2009; Lu dkk., 2014)

Semikonduktor dengan celah pita lebar (TiO,
Zn0, W03, dan sebagainya) hanya dapat menyerap
cahaya dengan panjang gelombang pendek, sehingga
lampu UV sering dijadikan sebagai sumber cahaya.
Untuk aplikasi besar, fotokatalisis dengan penyinaran
di bawah radiasi sinar tampak lebih disukai dibanding
penyinaran di bawah sinar UV. Sinar visible
menyumbang lebih dari 40 % spektrum matahari,
sementara sinar UV hanya menyumbang kurang dari 4
%. Gambar 2.5 menyajikan hubungan antara celah pita
dan panjang gelombang spektrum matahari. Dengan
demikian, fotokatalis dengan celah pita sempit (CuO,
Cuz0, Fe;03, dan sebagainya) dapat diharapkan lebih

efektif digunakan dengan penyinaran sinar matahari.
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Gambar 2.5 Spektrum cahaya dan energi foton yang
sesuai dalam eV (Su, 2018)

Untuk menjadi fotokatalis yang baik, bahan
semikonduktor harus responsif terhadap energi foton
(photoactive), tidak beracun, tahan terhadap
perubahan di bawah pengaruh energi foton
(photosable), dan memiliki kemampuan untuk
diaktifkan secara fotokatalitik di bawah sinar matahari.
TiO2, ZnO, WO3, CdS, ZnS, SrTiOs, Sn0,;, WSe;, Fe,03,
Cuz0, dan lain-lain termasuk di antara padatan
semikonduktor yang digunakan sebagai fotokatalis
(Bhatkhande dkk., 2002). Kisaran panjang gelombang
bahan semikonduktor penting untuk diperhatikan
dalam menentukan apakah material semikonduktor

tersebut dapat bekerja sebagai fotokatalis dengan baik
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di bawah sinar matahari atau tidak. Semikonduktor
dengan sifat fotokatalitik yang unggul adalah yang
memiliki celah pita lebar. Kinerja fotokatalitik bahan
semikonduktor dengan celah pita lebar ini ditentukan
melalui proses penyerapan energi foton pada daerah
UV dan tingkat rekombinasinya rendah (Banerjee dkk.,
2006). Di sisi lain, aktivitas fotokatalitik yang tinggi di
siang hari dapat dicapai oleh fotokatalis yang memiliki
energi celah pita lebih kecil dari 3 eV untuk menyerap
sebagian besar spektrum matahari yang terdiri dari
radiasi pada panjang gelombang visible, akan tetapi
material semikonduktor dengan celah pita kecil ini
memiliki fotoaktivitas yang rendah (Sato dkk., 1996).
Fotokatalis Cuz0

Tembaga(I) oksida (Cuz0) termasuk dalam
semikonduktor tipe-p dengan celah pita sempit yang
dapat dijadikan sebagai fotokatalis untuk produksi
hidrogen (Ma dkk, 2021), pengurangan karbon
dioksida (Roy dkk., 2021), konversi energi surya (Tran
dkk. 2018), pemurnian air (Wang dkk., 2019), dan
aplikasi fotokatalitik (Mrunal dkk., 2019). Fotokatalis
Cuz0 untuk mengurangi konsentrasi polutan cair telah
menunjukkan keunggulan efisiensi tinggi, toksisitas

rendah, dan ramah lingkungan (Zheng dkk., 2009).
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Partikel nano Cu;0 memiliki beberapa bentuk seperti
cube (Kuo dkk., 2007), octahedral (Xu dkk. 2011),
rhombic dodecahedral (Liang dkk., 2009), truncated
octahedral (Chen & Xue, 2012), dan 18-facet polyhedral
(Lin dkk., 2010).

Kelemahan utama fotokatalis Cu.0 terletak
pada stabilitas yang buruk di bawah radiasi sinar UV
sehingga dapat mengalami fotokorosi (Kwon dkk.,
2015). Hal ini dapat membatasi aplikasi fotokatalitik
jangka panjang. Banyak penelitian telah dilakukan
untuk meningkatkan aktivitas fotokatalitik dan
stabilitas fotokatalis Cu20 dengan cara
mengkompositkannya (Purba dkk. 2022). Selain
fotokorosi, fotokatalis Cu,O juga diketahui dapat
mengalami rekombinasi selama reaksi fotokatalitik
(Zheng dkk., 2009 & Sasmal dkk., 2016). Mekanisme
Cuz;0 dalam mendegradasi polutan organik dengan
memanfaatkan energi foton dapat ditulis sebagaimana
Persamaan 2.1 - 2.10 dengan fotokatalisnya berupa
Cu;0. Karakteristik senyawa Cu,0 secara umum dapat
dilihat pada Tabel 2.1 (SDS LTS Research Laboratories,
2015).
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Tabel 2.1 Karakteristik senyawa Cu,0 secara umum

Rumus kimia Cu20

Berat molekul 143,09 g/mol

Warna Serbuk merah gelap sampai
ungu

Aroma Tidak berbau

Titik leleh 1235 °C

Titik didih 1800 °C

Kelarutan Tidak larut air

Densitas 5,749 ~ 6,14 g/cm?

4. Fotokatalis ZnO

Seng oksida (Zn0O) adalah  material
semikonduktor yang memiliki energi celah pita besar
(~3,2 eV) (Sutanto dkk., 2013). Umumnya, ZnO
memiliki tiga struktur kristal yang berbeda yaitu
wurtzite, zinc blende, dan rocksalt (yang dapat
ditunjukkan pada Gambar 2.6). Struktur wurtzite
terbentuk pada kondisi tekanan normal dan termasuk
struktur yang stabil, sedangkan struktur zink blende
terbentuk pada substrat kubik, dan struktur rocksalt
terbentuk pada kondisi dengan tekanan tinggi (Ozgiir
dkk., 2005).
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Gambar 2.6 Kristalografi dari struktur kristal ZnO yang
berbeda. (a) struktur wurtsite, (b) struktur zinc blende,
(c) struktur rocksalt (Momma & Izumi, 2011)

Sebagai aplikasi fotokatalitik, ada beberapa sifat yang
memberikan keunggulan ZnO dibandingkan dengan
katalis lain. ZnO memiliki rekombinasi elektron yang
jauh lebih rendah (Quintana dkk., 2007). Selain itu, ZnO
dapat dengan mudah disintesis (Pawar dkk., 2011) dan
mampu menyerap cahaya pada panjang gelombang
365 nm (Lestari, 2011). Mekanisme fotokatalis ZnO
dalam mendegradasi polutan organik dapat dituliskan
sebagaimana pada Persamaan 2.1 - 2.10 dengan
fotokatalisnya berupa ZnO. Karakteristik senyawa ZnO

secara umum dapat dilihat pada Tabel 2.2 (Dar, 2015).
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Tabel 2.2 Karakteristik senyawa ZnO secara umum

Rumus kimia Zn0
Berat molekul 81,4084 g/mol
Putih atau bubuk putih
Warna .
kekuningan
Aroma Tidak berbau
Rasa Pahit
Titik leleh 1975°C
Kelarutan Tidak larut air, larut pada
asam dan basa
Densitas 5,6 g/cm3
H 6,95 (American process)-
p 7,37 (French process)

5. Fotokatalis PANi

Polianilin (PANi) tergolong dalam jenis polimer
konduktif. PANi dapat disintesis melalui reaksi
polimerisasi anilin (CsHsNHz). Anilin adalah senyawa
turunan benzena yang memiliki satu gugus amina (-
NH;) (Kertati, 2008). Anilin memiliki sifat mudah
disintesis, tahan terhadap korosi, dan stabil terhadap
lingkungan (Kroschwitz, 1990).

Sebagaimana disajikan pada Gambar 2.7, PANi
memiliki beberapa tingkatan oksidasi antara lain basa
leukomeraldin (LB) tereduksi penuh, basa emeraldin
(EB) setengah teroksidasi, dan basa pernigranilin (PB)
teroksidasi penuh (Mihardi, 2008). Berdasarkan

kestabilannya, struktur EB memiliki kestabilan yang



26

paling baik dibandingkan dengan LB dan PB.

oL OO
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Gambar 2.7 Struktur PANi pada tingkat okidasi yang
berbeda (Li dkk., 2009)

PANi memiliki kelebihan yaitu konduktivitas yang
terkontrol dalam rentang 10-10 - 10! S cm! dengan
konduktivitas ionik dan proton, aktivitas redoks, stabil
dalam kondisi ekstrim, stabilitas termal tinggi, dan
mudah disintesis (Sapurina & Shishov, 2008). Tabel 2.3

menunjukkan karakteristik anilin (Hadiana, 2012).
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Tabel 2.3 Karakteristik senyawa anilin secara umum

Rumus kimia CeHsNH:2

Berat molekul 93,13 g/mol

Warna Coklat muda

Titik didih 184 °C

Titik leleh -6 °C

Kelarutan 0,3 g/L

Densitas 1,021 g/cm3

pH 8,8 pada 36 g/L pada 20 °C

6. Komposit Sebagai Inovasi dalam Peningkatan Sifat
Aktivitas Fotokatalitik
Komposit didefinisikan sebagai material baru
yang terbentuk dari dua atau lebih material
pembentuknya. Saat ini ada dua jenis komposit yang
berbeda yaitu komposit biner dan terner. Komposit
biner melibatkan penggunaan dua material yang
berbeda, sedangkan dalam komposit terner
menggunakan tiga bahan material yang berbeda
(Scibioh & Viswanathan, 2020). Material komposit
diyakini sebagai material yang lebih baik dari material
pembentuknya. Hal ini dikarenakan material komposit
memiliki sifat mekanik dan karakteristik gabungan
dari material pembentuknya (Riyanto & Julianto,

2004).
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Gambar 2.8 Mekanisme fotokatalitik komposit biner
Cuz0-ZnO di bawabh sinar visible (Wang dkk., 2018)

Gambar 2.8  memperlihatkan  contoh
mekanisme fotokatalis komposit biner ZnO/Cu,0 di
bawah cahaya tampak. Energi celah pita ZnO
diperkirakan sebesar 3,2 eV; sedangkan energi celah
pita nanopartikel Cu,0 sebesar 2,2 eV. Ketika ZnO
sebagai semikonduktor tipe-n dan Cu,O0 sebagai
semikonduktor tipe-p membentuk heterojunction,
terdapat perbedaan konsentrasi elektron/hole yang
jelas pada masing-masing pita bahan semikonduktor.
Untuk mencapai keadaan setimbang, elektron akan
berpindah dari Cuz0 ke ZnO dan hole akan bergerak
dengan arah yang berlawanan (Kandjani dkk., 2015).
Ketika nanokomposit diradiasi sinar visible, elektron

yang berada pada pita valensi (VB) Cu;0 akan
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tereksitasi ke pita konduksi (CB) Cu;0. Kemudian
elektron tersebut berpindah ke CB ZnO sehingga
terdapat banyak elektron pada CB ZnO. Hal ini
menimbulkan reaksi redoks yang lebih efisien dan
terbentuk banyak radikal oksigen (#0-). Hal yang sama
terjadi pada VB ZnO. Apabila material dikenai energi
foton maka terbentuk pasangan elektron/hole.
Selanjutnya hole berpindah dari VB ZnO ke VB Cu.0
sehingga terdapat banyak hole pada VB Cu;0. Hal ini
menyebabkan reaksi antara hole dengan air
membentuk radikal hidroksil (¢OH). Semakin banyak
¢0- dan ¢OH maka akan semakin banyak polutan yang
dapat terdekomposisi (Wang dkk., 2018). Mekanisme
komposit biner Cu;0/Zn0O dalam mendegradasi
polutan organik dapat ditulis sebagai Persamaan 2.11

- 2.16 (Wang dkk., 2018).

Cuz0 + hv(vis) = Cuz0(h* + e) (2.11)
Cuz0(e’) + ZnO — Cuz0 + e(Zn0) (2.12)
e(Zn0) + 0; — ¢0% (2.13)
0% + H,0 — H,0, + OH- (2.14)
Cuz0(h*) + H20 = Cuz0 + «OH (2.15)

*OH + polutan organik — H,0 + CO> (2.16)
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N

Gambar 2.9 Mekanisme fotokatalitik komposit terner
Cuz0/Zn0-PANi (a) heterojunction type-Il dan (b) Z-
scheme di bawah cahaya tampak (Mohammed dkk,
2021)
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Selain dikompositkan secara biner, fotokatalis
dapat dikompositkan secara terner. Gambar 2.9
menunjukkan mekanisme fotokatalisis yang terjadi
pada komposit terner Cuz0/Zn0O-PANi. Gambar 2.9(a)
menyajikan mekanisme transpor elektron/hole secara
heterojunction tipe IlI. Elektron pada keadalan Lowest
Unoccupied Molecular Orbital (LUMO) PANI dan CB
Cuz0 akan pindah ke tingkat energi yang lebih rendah
yaitu ke CB ZnO. Adapun hole pada VB ZnO akan
pindah ke keadalan Highest Occupied Molecular Orbital
(HOMO) PANI dan VB Cuz0. Namun, potensial redoks
dari pasangan 0,/¢0- (-0,33 eV) lebih negatif daripada
potensial CB ZnO (-0,10 eV). Demikian pula, potensial
redoks pasangan H,0/¢OH (+2,72 eV) lebih positif
daripada potensial HOMO PANI (+0,80 eV) dan VB
Cuz0 (+0,76 eV). Hal ini mengakibatkan reaksi redoks
sulitterjadi dan pembentukan ¢0,- dan ¢«OH dari O, dan
H;0. Dengan demikian jalur transfer elektron/hole
fotokatalis tidak dapat mengikuti heterojunction tipe Il
sebagaimana Gambar 2.9(a).

Gambar 2.9(b) menjelaskan mekanisme
transpor elektron/hole secara Z-scheme. Ketika sinar
visible diradiasi pada fotokatalis, baik Cu,0, ZnO, dan

PANi akan menyerap energi foton untuk menghasilkan
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elektron dan hole. Elektron yang dihasilkan pada ZnO
memiliki potensi reduksi yang lebih kecil daripada
elektron pada Cu;0 dan PANi, sehingga akan dengan
cepat bereaksi dengan hole pada HOMO PANi dan VB
Cuz0. Akibatnya transport elektron dari CB ZnO
melewati HOMO PANi dan VB Cu;O kemudian
dilanjutkan ke LUMO PANi dan CB Cu:0. Elektron
dengan potensial reduksi yang jauh lebih tinggi pada
LUMO PANI (-1,9 eV) dan CB Cuz0 (-1,4 eV), serta hole
dengan potensial oksidasi yang lebih tinggi pada VB
Zn0O dapat mempertahankan potensial redoks untuk
waktu yang sangat lama sehingga mekanisme transpor
elektron/hole secara Z-scheme lebih mudah terjadi
(Mohammed dkk., 2021).
Fotodegradasi

Fotodegradasi adalah proses penguraian suatu
zat atau senyawa dengan bantuan foton (Saba, 2019).
Prinsip kerja fotodegradasi adalah ketika fotokatalis
diradiasi maka akan terbentuk pasangan elektron/hole
yang kemudian mengalami reaksi redoks dangan air
dan oksigen membentuk radikal bebas yang dapat
bereaksi dengan senyawa yang akan didegradasi (Saba,
2019). Efisiensi fotodegradasi (%) terhadap waktu

penyinaran dapat diperkirakan dari pengukuran
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spektrum absorbansi UV-Vis menurut Persamaan 2.17
(Widihati dkk., 2011).

Co — G

Fotodegradasi (%) = X 100% (2.17)

0

Co adalah konsentrasi awal zat warna (sebelum
radiasi) dan C; adalah konsentrasi setelah waktu

penyinaran tertentu.

Metilen Biru

Metilen biru (MB) dikenal juga sebagai
methylthioninium chloride dengan rumus molekul
C16H1sN3SCI. Pada suhu kamar, MB berupa serbuk
berwarna hijau tua yang memberikan warna biru bila
dilarutkan dalam air (Sowmyashree dkk., 2021). MB
memiliki massa molekul relatif 319,85 gram/mol
dalam bentuk anhidratnya. Titik lelehnya antara 100
sampai 110 °C dan memiliki massa jenis 1,0 g/mL pada
20 °C. Kelarutannya adalah 43,6 g/L dalam air. MB juga
dapat larut dalam etanol (Mohammed dkk., 2014).

Gambar 2.10 menunjukkan struktur kimia MB.

N
AN
H4C = CH
3 \ITI gt lTI/ 3
CH,4 Cl CH,

Gambar 2.10 Struktur kimia MB
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MB adalah salah satu pewarna dasar/kationik
yang paling dikenal dan telah banyak digunakan dalam
industri wol, sutra, kapas, dan farmasi (Lv dkk., 2019).
Penggunaan lain MB yaitu sebagai indikator redoks
dalam kimia analitik dan sebuah generator peroksida.
Pewarna ini juga digunakan pada kertas, pakaian, dan
rambut.

Produksi dan penggunaan MB dapat
mengakibatkan polusi pada badan air. MB memiliki
serapan UV maksimal pada 663 nm. MB sukar terurai
langsung oleh sinar matahari (Masoumbeigi & Rezaee,
2015). MB ada dalam bentuk ionik pada nilai pH 5
hingga 9. Nama IUPAC-nya adalah 3,7-
bis(Dimethylamino)-phenothiazin-5-ium chloride
(Mohammed dkk., 2014).

Senyawa MB tidak memiliki gugus fungsi yang
terhidrolisis dalam kondisi lingkungan (Du dkk., 2011).
Adanya beberapa cincin aromatik dalam struktur
molekulnya menyebabkan pewarna ini sangat stabil
dan biodegradasinya sangat sulit. MB telah
diklasifikasikan memiliki sifat "tahan luntur" yang baik
terhadap cahaya yang berarti tahan terhadap
kerusakan oleh sinar matahari (Mohammed dkk.,

2014).
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Cemaran MB dapat menimbulkan risiko serius
bagi organisme hidup (Raveendra dkk., 2014). MB
dapat menyebabkan beberapa masalah kesehatan,
seperti gangguan permanen pada mata manusia dan
hewan, sulit bernapas jika terhirup, menimbulkan
sensasi terbakar pada mulut, menyebabkan mual, dan
muntah (Gajbhiye, 2012; Mojsov dkk., 2016). Pewarna
ini bersifat karsinogenik, mutagenik, dan toksik bagi

kehidupan (Tavakoli-Azar dkk., 2020).
9. Teknik Karakterisasi

a. Spektrofotometri Ultra Violet-Visible (UV-Vis)

Spektrofotometri UV-Vis adalah metode
analisis yang melibatkan sumber radiasi
elektromagnetik ultra violet dekat (200 nm-380
nm) dan sinar visible (380 nm-780 nm). Pada
spektrofotometer terdapat dua bagian penting
yaitu spektrometer dan fotometer. Spektrometer
merupakan alat untuk menghasilkan sinar dari
spektrum dengan panjang gelombang tertentu,
sedangkan fotometer merupakan alat untuk
mengukur intensitas cahaya yang ditransmisikan
atau diabsorpsi. Analisis spektrofotometri UV-Vis
digunakan untuk mengetahui nilai absorban suatu

sampel larutan pada panjang gelombang tertentu.
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Kemudian dari nilai absorban tersebut dapat
dianalisis konsentrasi suatu zat dalam larutan

(Adam dkk., 2020).

Lensa atau cermin
A

# monokromator e detektor
sempel

Sumber cahaya
- I amplifier H hasil l

Gambar 2.11 Prinsip kerja spektrofotometer UV-
Vis (Saba, 2019)

Pada Gambar 2.11 disajikan prinsip kerja
spektrofotometer UV-Vis di mana terjadi interaksi
antara energi berupa sinar monokromatis dari
sumber sinar dengan sampel uji. Sumber lampu
yang digunakan dalam spektrofotometer UV-Vis
dibagi menjadi dua yaitu lampu tungsten (wolfram)
digunakan untuk mengukur sampel pada daerah
visible (350-2200 nm). Jenis lampu lainnya yaitu
lampu deuterium digunakan pada panjang
gelombang UV (200-380 nm) (Adam dkk., 2020).

Pada prinsip kerja spektrofotometer UV-Vis,
sumber cahaya polikromatis dipancarkan ke
prisma melalui celah. Prisma berperan untuk
memecah cahaya polikromatis menjadi cahaya
monokromatis. Cahaya akan melewati celah optik

yang bergerak secara otomatis berdasarkan
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panjang gelombang yang diinginkan. Kemudian
sinar monokromatis yang telah melewati prisma
berinteraksi dengan sampel dan akhirnya masuk
ke detektor yang berfungsi untuk menyerap sinar
dan mengubahnya menjadi sinyal elektrik.
Kemudian sinyal diteruskan ke rekorder untuk
dibaca dan diubah menjadi % transmisi atau
absorbansi. Kemudian % transmisi diteruskan dan
diterjemahkan menghasilkan absorban dan
panjang gelombang tertentu yang dapat dianalisis
(Adam dkk., 2020). Absorbansi sampel (A) dihitung

dari Persamaan 2.18.

A =log [%] (2.18)

[ adalah intensitas cahaya yang ditransmisikan
melalui sampel dan Iy adalah intensitas cahaya
yang datang.

Spektrofotometri Fourier Transform Infra Red
(FTIR)

Spektrofotometri FTIR adalah metode analisis
untuk mendeteksi gugus fungsi, mengidentifikasi
suatu senyawa , dan menganalisis campuran
sampel (Saba, 2019). Hampir semua senyawa
kimia dapat menunjukkan karakteristiknya di

daerah spektrum IR. Hal ini menjadikan FTIR dapat
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digunakan untuk menganalisis senyawa baik
secara kualitatif maupun kuantitatif (Simonescu,

2012).
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Gambar 2.12 Prinsip kerja FTIR (Gunawan, 2012)

Gambar 2.12 menunjukkan prinsip kerja
spektrofotometer FTIR. Prinsip kerja FTIR dimulai
dari sumber IR yang dihasilkan akibat pemanasan
pada temperatur tinggi oleh listrik terhadap suatu
bahan yang berada pada sumber energi tersebut.
Kemudian radiasi IR yang dihasilkan dipecah oleh
beam splitter menjadi dua bagian sinar radiasi.
Sebagian menuju ke referensi (tempat
pembanding) dan sebagian lagi menuju tempat
sampel. Selanjutnya kedua berkas tersebut masuk
menuju pemotong sehingga keluar output sinar

yang diteruskan ke monokromator. Berikutnya,
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sinar dipecah menurut panjang gelombangnya dan
difokuskan untuk keluar melalui celah menuju
detektor. Detektor mengubah sinar tersebut
menjadi  sinar elektrik dan diinterpretasikan
dalam bentuk spektrum IR oleh bantuan perangkat
lunak yang ada di dalam komputer (Sari dkk.,
2018).

Bentuk  spektrum inframerah  Cu:0,
Cuz0/Zn0, Cu20/Zn0-PANi(0,1) dapat dilihat dari
salah satu penelitian Mohammed (2021) yang
tercantum pada Gambar 2.13. Spektra inframerah
menyajikan informasi mengenai gugus fungsi pada

sampel yang dipelajari.
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Gambar 2.13 Spektrum FTIR Cuz0, Cu20/ZnO,
Cuz0/Zn0-PANi (0,1) (Mohammed, 2021)

Berdasarkan Gambar 2.13 tersebut, adanya Cu.0

ditandai dengan puncak yang muncul pada bilangan
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gelombang 540; 624; 676; dan 827 cm-! semuanya
berkorelasi dengan ikatan Cu-O. Pita pada 3400
cm-! dan 1642 cm-! dikaitkan dengan getaran OH
sedangkan pita pada 2924 cm-! dikaitkan dengan
peregangan C-H. Sementara itu, pita pada 1316 dan
1369 cm-! dikaitkan dengan peregangan C-0. Pada
spektrum Cuz0/ZnO muncul pita pada 449 cm-!
disebabkan oleh ikatan Zn-0, sedangkan pita pada
510 cm-! dikaitkan dengan defek oksigen pada ZnO.
Pita pada 563; 629; 664 dan 825 cm-! dikaitkan
dengan vibrasi ulur Cu-0 dalam Cu;0. Begitu pula
pada spektrum Cu;0/Zn0O-PANi (0,1), puncak yang
terkait dengan PANi dapat dilihat pada 1300; 1141;
1040; 956 dan 695 cm-! . Puncak pada 1300 dan
1141 cm-! terkait dengan mode C-H dan C=C dari
gugus benzenoid PANI, sedangkan puncak pada
1040 cm-! dikaitkan dengan gugus kuinonoid PANj,
dan puncak pada 956 dan 695 cm-! dikaitkan
dengan ikatan C-H dan C-C dari gugus benzenoid.
X-Rays Difractometry (XRD)
Alat difraksi sinar X (XRD) adalah alat yang
digunakan untuk mengidentifikasi kristalinitas
suatu padatan. Apabila Kkisi kristal dikenai radiasi

sinar X, maka berkas sinar-x monokromatik
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dengan sudut datang (0) dan panjang gelombang
(A) menjadi terdifraksi ke arah tertentu

sebagaimana yang ditunjukkan pada Gambar 2.14.

o - C o>, -0
d .

" o 9
Gambar 2.14 Prinsip kerja XRD (Adam dkk., 2020)
Prinsip kerja alat ini adalah ketika X-Ray tube dan
sensor bergerak dengan sudut tertentu serta saling
mendekat sambil mendeteksi adanya hamburan
sinar X atau tidak. Pada saat terjadi interferensi
destruktif (dua gelombang berlawanan fase) maka
sensor tidak akan mendeteksi adanya intensitas,
sedangkan pada saat terjadi interferensi
konstruktif (dua gelombang sefase) maka sensor
akan mendeteksi adanya intensitas sinar X
sehingga didapat grafik data yang menunjukkan
puncak intensitas. Pengukuran tersebut dilakukan
terus-menerus hingga batas sudut yang telah
ditentukan sehingga didapat grafik antara sudut
terhadap intensitas. Hukum Bragg menyatakan

bahwa suatu kristal memiliki susunan atom yang
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tersusun secara teratur dan berulang dan juga
memiliki jarak antar atom yang ordenya sama
dengan panjang gelombang sinar-X. Akibatnya,
apabila seberkas sinar-X ditembakkan pada suatu
material kristalin maka sinar tersebut akan
menghasilkan pola difraksi khas sebagaimana yang
ditunjukkan pada Persamaan 2.19 (Will, 2006).
nA = 2dsin(0) (2.19)

N adalah orde difraksi, d adalah jarak antara bidang
difraksi, A adalah panjang gelombang sinar X, dan 6
adalah sudut difraksi Bragg. Dengan demikian,
kerapatan elektron dan jarak antara atom tetangga
dapat ditentukan. Adapun Persamaan Scherrer
(Persamaan 2.20) digunakan untuk menghitung
ukuran kristal (Monshi dkk., 2012).

kA
= m (2.20)
D adalah ukuran kristal nanopartikel, A adalah
panjang gelombang sinar X, 0 adalah sudut difraksi
Bragg, [ adalah lebar penuh pada setengah
maksimum (FWHM) dari puncak tertinggi, dan k
adalah konstanta Scherrer = 0,9. Selain itu, untuk

mengetahui derajat kristalinitas dapat diperoleh

melalui Persamaan 2.21 (Tarani dkk., 2023).
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Acy
——— % 100% (2.21)
Acr + Aam

X =

X. adalah derajat kristalinitas, A, adalah area
puncak kristal, dan Aam adalah area puncak amorf.
Bentuk pola difraksi Cuz0, Cuz0/ZnO,
Cu0/Zn0-PAN:i (0,1) dapat dilihat dari salah satu
penelitian yaitu pada penelitian Mohammed

(2021) yang dapat dilihat pada Gambar 2.15.
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20
Gambar 2.15 Pola difraksi XRD Cu;0, Cuz0/ZnO,

Cuz0/Zn0-PAN:i (0,1) (Mohammed dkk., 2021)

Intensity (a.u)

Puncak pada 20 dan bidang kristal = 29,4° (110),
36,3° (101), 42,1° (200), 52,2° (211), 61,1° (220),
73,1°(311),dan 77,0° (222) yang dapat diindeks ke
JCPDS No. 5-667, semuanya bertepatan dengan
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struktur kubik Cu;0. Hal ini menegaskan
pembentukan Cu;0 murni. Kristalinitas Cu,0
dibuktikan dengan puncak difraksi yang tajam.
Demikian pula, dalam pola XRD Cu;0/Zn0O, puncak
pada 20 dan bidang kristal = 34,66° (100), 34,34°
(002), 36,47° (101), 47,44° (102), 56,58° (110),
62,75° (103), dan 67,84° (112) dapat diindeks ke
JCPDS No. 36-1451, semuanya berkorelasi dengan
bidang heksagonal ZnO. Demikian pula puncak
pada 26 dan bidang kristal = 29,4° (110), 36,3°
(101), 42,1° (200), 52,2° (211), 61,1° (220), 73,1°
(311), dan 77,0° (222) menegaskan adanya Cu:0,
maka menunjukkan bahwa ZnO Dberhasil
dikompositkan dengan Cu;0 dalam komposit.
Untuk PANi, adanya puncak difraksi amorf yang
dihasilkan dari rantai polianilin muncul pada 26
25,24° menandakan pembentukannya, namun
pada pola XRD Cuz0/Zn0-PANi (0,1), puncak yang
ada hampir semuanya dikaitkan dengan Cu,0 dan
ZnO0. Hal ini disebabkan oleh fakta bahwa jumlah
PANi terlalu rendah dan puncak difraksinya jauh
lebih lemah daripada kristal Cu;0 dan ZnO karena
sifat amorf PANi.
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d. Spektroskopi UV-Vis Diffuse Reflectance (DR-
uv)

Spektroskopi DR-UV digunakan untuk
mengetahui energi celah pita (band gap) suatu
material. Data yang diperoleh adalah nilai %
reflektansi sampel. Dari data tersebut dapat
dilakukan plot data dengan mengacu persamaan
Kubelka-Munk sebagaimana ditunjukkan pada

Persamaan 2.21.

Y
FR) =5 = (2:22)

F(R) adalah faktor Kubelka-Munk, K adalah
koefisien absorbansi, S adalah koefisien scattering,
dan R adalah nilai reflektansi.

Energi celah pita diukur berdasarkan pada
intensitas sinar UV dan visible yang direfleksikan
oleh suatu material uji. Prinsip kerja instrumen DR-
UV didasarkan pada lapisan material yang diradiasi
oleh beberapa foton dan kemudian material
tersebut menyerap atau menghamburkan foton
(Saba, 2019). Energi celah pita diperoleh dari
grafik hubungan antara hv (eV) terhadap
(F(R')hv)1/2. Nilai hv (eV) ditentukan oleh

Persamaan 2.22.
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hc
By = hv = — (2.23)

E,; adalah energi celah pita (eV), h adalah tetapan
Planck (6,624 x 10-3¢ Js), c adalah kecepatan
cahaya di udara (2,998 x 108 m/s), dan A adalah
panjang gelombang (nm). Energi celah pita
semikonduktor adalah besarnya hv pada saat
(F(R)hv)2=0 yang diperoleh dari persamaan
regresi linier kurva tersebut (Sanjaya dkk., 2017).

B. Kajian Penelitian yang Relevan

Penggunaan fotokatalis untuk mengurangi
konsentrasi zat warna pada larutan berair telah banyak
dikembangkan di dunia penelitian. Semikonduktor Cu,0
dapat digunakan sebagai fotokatalis. Beberapa peneliti
telah  melakukan sintesis material Cu:0 dan
mengaplikasikannya sebagai fotokatalis untuk
mendegradasi zat warna. Muthukumaran (2019)
melakukan penelitian tentang sintesis Cu,0 sebagai
fotokatalis MB. Tujuan dari penelitian tersebut adalah
untuk mengetahui efektivitas fotokatalis Cu:0 dalam
mendegradasi zat warna MB di bawah sinar UV. Penelitian
dilakukan dengan konsentrasi awal MB sebesar 105 M
dalam larutan berair, massa fotokatalis Cu,O yang

digunakan sebesar 20 mg, dan fotodegradasi dilakukan
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pada A maks = 663 nm. Hasil penelitian tersebut
menunjukkan  bahwa  nanopartikel Cu;0 dapat
mendegradasi 91,76 % zat warna MB dengan radiasi sinar
UV selama 60 menit. Pada tahun yang sama, Mrunal (2019)
melakukan penelitian serupa. Pada penelitiannya
digunakan 1000 mL MB dengan konsentrasi awal 1,56 x
105 M, 100 mg fotokatalis Cu;0, dan fotodegradasi
dilakukan pada A maks = 664 nm. Hasil penelitiannya
menunjukkan  bahwa  nanopartikel Cu,0 dapat
mendegradasi 97 % MB selama 120 menit di bawah sinar
UV. Penggunaan Cu;0 sebagai fotokatalis memiliki
kekurangan yaitu dapat mengalami fotokorosi dan mudah
mengalami rekombinasi. Hal ini menjadikan umur
pasangan elektron/hole sangat pendek, sehingga efek
fotokatalitiknya kurang efektif (Putra, 2019). Untuk
menutupi  kekurangan tersebut dapat dilakukan
penggabungan dua material menjadi komposit biner.
Archela dkk. (2019) melakukan penelitian tentang
penggunaan komposit Cu0-ZnO untuk mendegradasi zat
warna MB. Tujuan dari penelitian tersebut adalah untuk
membandingkan aktivitas fotokatalitik Cu.0, ZnO, dan
Cuz0-ZnO untuk mendegradasi zat warna MB. Hasil
sintesis ketiga material tersebut menunjukkan bahwa

penambahan Cu;0 pada ZnO dapat memperkecil energi
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celah pita fotokatalis menjadi 3,2 eV. Adapun energi celah
pita dari Cuz0, ZnO, dan Cuz0-Zn0 berturut-turut adalah
2,3 eV; 3,3 eV; dan 3,2 eV. Hasil uji fotokatalitik
menunjukkan bahwa Cu;0-Zn0 dapat mendegradasi 91 %
MB dengan radiasi sinar visible selama 90 menit,
sedangkan pada kondisi yang sama Cu20 dan ZnO dapat
mendegradasi 50 % dan 43 % MB. Satu tahun setelahnya,
Abdolhoseinzadeh dan Sheibani (2020) melakukan
penelitian tentang sintesis komposit Cu20-ZnO sebagai
fotokatalis untuk mendegradasi MB. Hasil sintesis
komposit Cuz0-ZnO menunjukkan bahwa penggabungan
dua material tersebut mengakibatkan nilai energi celah
pita menjadi kecil (1,9 eV). Hal ini mengakibatkan
fotokatalis dapat menyerap cahaya pada daerah spektrum
visible dan memungkinkannya dalam penyerapan foton
yang lebih banyak untuk eksitasi elektron dari pita valensi
ke pita konduksi. Untuk mengetahui % degradasi zat
warna MB, peneliti menggunakan 100 mL MB dengan
konsentrasi awalnya sebesar 2 mg/L dan massa
fotokatalis Cu;0-ZnO yang digunakan sebanyak 50 mg.
Hasil uji fotodegradasi menunjukkan bahwa komposit
Cuz0-Zn0O dapat mendegradasi 98 % di bawah radiasi
sinar visible selama 240 menit. Berdasarkan dua

penelitian tersebut, maka penggunaan ZnO dapat
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berperan dalam menghambat rekombinasi pasangan
elektron/hole pada Cu;0 selama fotodegradasi. Namun,
komposit biner juga memiliki kelemahan yaitu tidak dapat
digunakan kembali berkali-kali dan potensi eksitasi
elektron/hole cenderung berkurang secara signifikan
(Meng dkk., 2019). Dengan demikian, dapat dilakukan
sintesis komposit terner untuk meningkatkan aktivitas
fotokatalitik dan pengaplikasiannya dalam jangka waktu
lama (Meng dkk., 2019).

Mohammed (2021) melakukan penelitian tentang
sintesis nanokomposit terner Cu;0/ZnO-PANi dengan
metode solvotermal dan polimer in situ sebagai fotokatalis
zat warna congo red. Tujuan penelitian tersebut adalah
untuk membandingkan material tunggal Cu,0, komposit
biner Cu,0/Zn0, dan komposit terner Cu.0/Zn0O-PANi
untuk mendegradasi zat warna congo red. Hasil sintesis
menunjukkan bahwa luas permukaan komposit terner
Cu20/Zn0-PANi menjadi lebih besar (45,32 m?/g) jika
dibandingkan dengan Cu;0 (8,82 m?/g) dan Cu,0/Zn0O
(35,66 m?/g). Hasil uji aktivitas fotokatalis sebagai
fotodegradasi congo red menunjukkan bahwa Cu:0,
Cuz0/Zn0, dan Cuz0/Zn0O-PANi secara berturut-turut
dapat mendegradasi 81 %, 94 %, dan 100 % congo red

dengan waktu kontak 30 menit. Uji reusability juga
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dilakukan pada komposit terner Cuz0/ZnO-PANi.
Hasilnya adalah  komposit masih  aktif dan
mempertahankan lebih dari 92 % efisiensi degradasi awal
setelah lima kali siklus degradasi.

Uji fotokatalis Cu,0/Zn0-PANi hingga saat ini baru
dilakukan terhadap zat warna congo red sebagaimana
penelitian Mohammed (2021). Pada penelitian ini, akan
dilakukan sintesis, Kkarakterisasi, dan uji aktivitas
fotokatalis Cu20/Zn0O-PANi terhadap zat warna MB dengan
metode sintesis yang berbeda. Peneliti akan melakukan
sintesis dengan metode pencampuran sol dan polimer in

situ.

Hipotesis Penelitian

Cuz0 merupakan bahan semikonduktor tipe-p yang
dapat digunakan dalam fotodegradasi zat warna. Namun
bahan ini memiliki kelemahan dalam aktivitas
fotokatalitiknya yaitu dapat mengalami fotokorosi dan
mudah mengalami rekombinasi. Kelemahan tersebut
mengakibatkan aktivitas fotokatalis kurang efektif dalam
mendegradasi zat warna. Untuk menutupi kelemahan
tersebut maka dalam penelitian ini dibuat komposit terner
Cuz0/Zn0O-PANi. Cuz0/ZnO-PANi dipandang mampu

meningkatkan efek fotokatalitik Cu,O karena perubahan
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stabilitas material. Dengan demikian pada penelitian ini,
Cuz0/Zn0O-PANi disintesis dengan harapan mampu
mendegradasi MB lebih baik dibanding Cu,O dan
Cuz;0/Zn0 di bawah radiasi sinar visible serta mampu
mempertahankan efisiensi degradasi setelah melalui

beberapa kali siklus degradasi.



BAB III
METODE PENELITIAN

A. Tempat dan Waktu Penelitian

Penelitian ini dilakukan di Laboratorium Kimia
UIN Walisongo Semarang. Karakterisasi FTIR
dilakukan di Laboratorium Terpada Universitas
Diponegoro, karakterisasi XRD dilakukan di
Laboratorium Terpadu Universitas Islam Indonesia,
dan karakterisasi DR-UV dilakukan di Laboratorium
Kimia FMIPA Universitas Indonesia. Waktu penelitian

dilakukan pada bulan Januari - Mei 2023.

B. Alat dan Bahan Penelitian
1. Alat-alat Penelitian

Alat-alat yang akan digunakan pada kegiatan
penelitian ini adalah spektrofotometer UV-Vis
(Thermo Scientific Orion AquaMate 8000), Fourier
Transform Infra Red (FTIR, Perkin-Elmer UATR
Spectrum Two), X-Rays Difractometry (XRD, Bruker D2
Phaser), dan UV-Visible Diffuse Reflectance (DR-UV,
Shimadzu UV-2450), Centrifuge (Gammy PLC-05),
kuvet, seperangkat alat gelas, spatula, water bath,
magnetic stirrer, neraca analitik, oven, lampu visible

(Ecolink LED Buld 12W), dan kertas saring.
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2. Bahan-bahan Penelitian
Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian
ini yaitu Cu(CH3C00)2.H>,0 (Tembaga(ll) Asetat
Monohidrat, Merck, p.a), CéH1206 (glukosa, Merck, p.a),
(NH4)2S208 (Amonium Peroksidisulfat/APS, Merck,
p.a), NaOH (Natrium Hidroksida, Merck, p.a),
Zn(CH,C00),.2H,0 (Seng Asetat Dihidrat, Merck, p.a),

H,0 (akuades), HCl (Asam Klorida, Merck, p.a),
CeHsNH> (Anilin, Merck, p.a), dan C16H1gN3SCI (metilen
biru, Merck).

C. Metode Penelitian
1. Sintesis Cu0 Murni

Sintesis Cu;0 dalam penelitian ini mengacu
pada prosedur yang telah dilakukan oleh Kumar dkk.
(2020). Sebanyak 14,974 gram Cu(CH3C00)..H;0
dilarutkan dalam 50 mL akuades dan diaduk
menggunakan stirrer selama 15 menit dengan
kecepatan 750 rpm sehingga diperoleh larutan
prekursor dengan konsentrasi 1,5 M. Dalam gelas
beaker yang berbeda, sebanyak 27,03 gram glukosa
dilarutkan ke dalam 50 mL akuades dan diaduk
menggunakan stirrer selama 15 menit dengan

kecepatan 750 rpm. Kemudian, dalam gelas beaker
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berbeda pula, sebanyak 12 gram NaOH dilarutkan ke
dalam 50 mL akuades menggunakan batang pengaduk.
Selanjutnya, larutan glukosa ditambahkan sedikit demi
sedikit ke dalam larutan tembaga(ll) asetat hingga
warna berubah menjadi hijau kebiruan. Campuran ini
selanjutnya ditambahkan dengan larutan NaOH sambil
diaduk menggunakan stirrer. Larutan kemudian
diaduk selama 30 menit pada suhu 60 °C sampai terjadi
perubahan warna menjadi warna merah bata dan
terbentuk endapan Cu;0. Tahapan sintesis dilakukan
sebanyak tiga kali. Semua larutan hasil sintesis
dijadikan dalam satu gelas beaker dan diaduk. Larutan
diambil 1/3 bagian untuk dibiarkan selama 12 jam agar
mengendap. Setelah itu, endapan disaring dan dicuci
dua kali dengan etanol dan dua kali dengan akuades.
Selanjutnya endapan dikeringkan 12 jam pada suhu
60°C. Sisa 2/3 bagian larutan yang lain digunakan
sebagai sol dalam pembuatan komposit Cuz0/Zn0O.
Sintesis Komposit Biner Cu.0/Zn0

Sintesis ZnO dalam penelitian ini mengacu
pada prosedur yang telah dilakukan oleh Ungula &
Dejene (2016). Mula-mula 16,467 gram serbuk
Zn(CH,C00),.2H,0 dicampur dengan 50 mL akuades

dan diaduk menggunakan stirrer dengan kecepatan
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750 rpm selama 20 menit pada suhu 35°C. Dalam gelas
beaker yang berbeda; sebanyak 6 gram NaOH
dicampur dengan 100 mL akuades dan diaduk dengan
stirrer dengan kecepatan 750 rpm selama 20 menit
pada suhu 35°C. Larutan NaOH dicampur dengan
larutan Zn(CH,C00),.2H,0 dan diaduk kembali selama

sekitar 120 menit hingga terbentuk sol ZnO. Tahapan
sintesis dilakukan sebanyak dua kali. Sol ZnO dicampur
sedikit demi sedikit dengan sol Cu,O sambil terus
diaduk selama 150 menit pada suhu kamar untuk
menghasilkan endapan Cu;0/Zn0. Endapan didiamkan
selama 12 jam, lalu disaring dan dicuci dengan
akuades. Endapan kemudian dikeringkan 12 jam pada
suhu 60°C.
Sintesis Komposit Terner Cu;0/Zn0-PANi
Pembuatan Polianilin dilakukan dengan
monomer anilin sebagai bahan utamanya. Anilin (0,10;
0,05; dan 0,03 mL) dan 10 mL HC1 0,1 M masing-masing
diaduk menggunakan magnetic stirrer selama 30 menit
sehingga terbentuk anilin hidroklorida. Larutan ini
kemudian disebut sebagai larutan monomer.
Kemudian, 1 gram komposit Cu;0/Zn0O yang telah
disiapkan ditambahkan ke dalam larutan monomer.

Pada bagian terpisah; 0,2852 gram amonium
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peroksidisulfat (APS) dilarutkan ke dalam 25 mL
akuades dan diaduk menggunakan magnetic stirrer
selama 30 menit hingga warna menjadi bening.
Larutan ini disebut sebagai larutan inisiator. Kemudian
dalam larutan monomer dan komposit tersebut
ditetesi sedikit demi sedikit larutan inisiator sambil
diaduk menggunakan magnetic stirrer pada suhu 0-5 °C
selama 4-5 jam agar polimerisasi sempurna. Endapan
Cuz0/Zn0-PANi disaring dan dicuci menggunakan
akuades dan etanol hingga filtrat pencuciannya
menjadi bening. Selanjutnya, endapan dikeringkan di
suhu 60°C selama 12 jam. Dalam tahap ini diperoleh
Cu20/Zn0-PANi yang berupa serbuk berwarna coklat.
Cuz20/Zn0O-PANi dinotasikan dengan Cu20/ZnO-
PANi(0,10); Cuz0/Zn0-PANi(0,05); dan Cu20/ZnO-
PANi(0,03) yang menunjukkan jumlah PANi dalam
sampel.
Karakterisasi

Karakteristik material Cu;0, Cu;0/Zn0O, dan
Cuz0/Zn0-PANi yang diperoleh ditentukan
berdasarkan analisis FTIR, XRD serta DR-UV dan
sisanya diaplikasikan sebagai fotokatalis. Analisis
menggunakan FTIR digunakan untuk mengetahui

gugus fungsi dari sampel yang diuji sehingga dapat
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diketahui senyawa tersebut merupakan senyawa yang
diinginkan. Adapun karakterisasi XRD untuk
mengetahui Kkristalinitas sampel. Analisis DR-UV
digunakan untuk mengetahui energi celah pita dari
sampel.
Penentuan Panjang Gelombang Metilen Biru

Penentuan panjang gelombang maksimum
metilen biru dilakukan mengacu pada metode yang
dilakukan oleh Widihati (2011). Panjang gelombang
maksimum diukur menggunakan larutan dengan
konsentrasi 2 mg/L pada panjang gelombang 400-700
nm dengan spektrofotometer UV-Vis.
Pembuatan Kurva Standar Metilen Biru

Kurva standar MB dibuat dari data absorbansi
larutan MB pada konsentrasi 0 ppm, 2 ppm, 4 ppm, 6
ppm, 8 ppm, dan 10 ppm yang diukur pada panjang
gelombang maksimum MB. Selanjutnya, persamaan
garis lurus dapat diperoleh seperti yang ditunjukkan
oleh Persamaan 3.1.

y =mx+a (3.1)

Keterangan:
y = absorbansi
m = slope atau kemiringan dari kurva standar

x = konsentrasi
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a = intersep atau perpotongan terhadap sumbu y
(Andriana, 2016).
Uji Aktivitas Fotokatalis

Aktivitas fotokatalitik katalis pada degradasi MB
dilakukan dengan langkah sebagai berikut: ke dalam
lima buah gelas beker 250 mL ditambahkan 100 mL
larutan MB (10 ppm) dan 100 mg fotokatalis Cuz0,
Cuz0/Zn0, Cuz0/Zn0O-PANi (0,10), Cuz0/ZnO-PANi
(0,05), dan Cuz0/Zn0O-PANi (0,03) yang telah diatur
pH-nya pada pH 12. Pengaturan pH dilakukan dengan
menambahkan larutan NaOH 3 M. Selanjutnya suspensi
yang diperoleh diaduk dan diradiasi dengan lampu
visible selama 120 menit. Setelah proses pengadukkan
dan radiasi, pemisahan antara suspensi dan filtrat
dilakukan melalui sentrifugasi pada kecepatan 3000
rpm selama 30 menit. Filtrat yang didapat dianalisis
menggunakan spektrofotometer UV-Vis pada panjang
gelombang maksimum MB. Masing-masing uji
fotodegradasi  dilakukan sebanyak dua kali.
Selanjutnya nilai % degradasi dihitung sesuai
Persamaan 2.17 (Kumar dkk., 2020).
Uji Stabilitas Fotokatalis

Untuk menguji stabilitas  fotokatalitik,

fotokatalis Cuz0/ZnO-PANi yang memiliki %
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fotodegradasi tertinggi digunakan untuk tiga kali siklus
degradasi. Fotokatalis disaring, dicuci, dan dikeringkan
untuk digunakan kembali setelah setiap siklus. Filtrat
yang didapat setelah tiga kali siklus fotodegradasi MB
masing-masing dianalisis menggunakan
spektrofotometer UV-Vis pada panjang gelombang
maksimum MB dan dihitung nilai persen degradasi
sesuai Persamaan 2.17. Fotokatalis yang telah
melewati tiga kali siklus tersebut dikarakterisasi
kembali menggunakan XRD dan FTIR untuk

mengetahui kristalinitasnya.



BAB1V
PEMBAHASAN

Sintesis Cuz0, Cu20/Zn0O, dan Cuz0/ZnO-PANi
dilakukan pada penelitian ini untuk mengetahui aktivitas
degradasinya terhadap zat warna MB. Hasil sintesis
dikarakterisasi dengan instrumen FTIR, XRD, dan DR-UV untuk
mengidentifikasi karakter dari material tersebut.

A. Sintesis Cu20 murni

Sintesis sampel merupakan tahap awal dalam
penelitian yang penting dilakukan karena dapat
mempengaruhi  kesuksesan hasil. Cu(CH3C00)2.H,0
digunakan sebagai prekursor dalam pembuatan Cu0
karena menurut Putri (2022) Cu(CH3C00)..H;0 ketika

didehidrasi akan terurai dan menghasilkan Cu-O.
diendap

kan,
glukosa NaOH disaring,

dicuci, dan
dikeringkan

Cu(CH3C00)2.H:0 Cu* Sol Cuz0 Serbuk Cuz0

Gambar 4.1 Prosedur pembuatan material Cu,0

Sintesis diawali dengan melarutkan masing-masing
padatan Cu(CH3C00),.H20, glukosa, dan NaOH ke dalam
pelarut akuades. Partikel zat terlarut akan menyebar pada
pelarutnya, sehingga zat akan lebih mudah direaksikan

60
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dalam bentuk larutan daripada berupa padatan. Tahapan
sintesis Cuz0 dapat dilihat seperti Gambar 4.1. Larutan
glukosa ditambahkan ke dalam larutan tembaga(1l) asetat.
Larutan glukosa berfungsi sebagai zat pereduksi yang
dapat mengubah Cu?* menjadi Cu* karena glukosa
mempunyai gugus gula pereduksi yaitu gugus aldehid.
Perubahan yang terjadi pada saat pencampuran antara
tembaga(Il) asetat dengan glukosa adalah warna menjadi
lebih pekat dan agak kehijauan. Campuran ini selanjutnya
ditambahkan dengan larutan NaOH. Larutan NaOH
berfungsi sebagai pemberi suasana basa. Setelah
dicampurkan dengan NaOH, larutan menjadi keruh dan
berwarna merah bata. Setelah larutan didiamkan, endapan
terlihat mengendap di permukaan larutan.

Menurut Anggraini dan Damayanti (2019) reaksi yang
terjadi selama proses sintesis Cuz0 berlangsung

ditunjukkan dalam Persamaan 4.1 dan 4.2.

-0 -0
¢<n C<oH
H—C—OH H—C—OH

|
HO—C—H HO—C—H
+ Cu¥ — | + Cu' (4 1)

H—C—OH H—C—OH
H—C—OH H—C—OH
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Selanjutnya, ion Cu* akan mengendap sebagai Cu,0 dalam
suasana basa seperti yang ditunjukkan pada Persamaan
4.2.
2Cu* + 20H- - Cuz0 + H0 (4.2)
Terbentuknya endapan berwarna merah bata menjadi
salah satu indikator bahwa Cuz0 berhasil disintesis (Su,
2018). Endapan disaring dengan tujuan agar filtrat dan
residunya terpisah. Selanjutnya endapan dicuci dengan
etanol dan akuades agar zat pengotor yang tidak
diharapkan dapat larut dan terpisah dari endapan sehingga
Cuz0 dengan kemurnian tinggi dapat diperoleh. Endapan
yang telah dicuci kemudian dikeringkan pada suhu 60°C
dalam oven dengan tujuan untuk menghilangkan
kandungan air. Dalam penelitian ini digunakan suhu 60°C
merujuk pada penelitian sebelumnya yang telah dilakukan
oleh Mohammed (2021). Penelitian tersebut berhasil
melakukan sintesis material Cu;0. Cu20 yang terbentuk
berupa serbuk berwarna merah bata. Untuk
mengidentifikasi karakter Cu;0, maka dilakukan proses

karakterisasi menggunakan FTIR, XRD dan DR-UV.

. Sintesis Cu20/Zn0

Sintesis  material Cu;0/ZnO  melalui  proses

pencampuran sol. Proses ini dilakukan dengan
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mencampurkan sol Cu;0 dengan sol ZnO untuk
membentuk komposit Cuz0/Zn0. Sol Cu;0 berasal dari
tahap sintesis sebelumnya, sedangkan sol ZnO diperoleh

dari mereaksikan Zn(CH,C00),.2H,0 dengan NaOH.
Senyawa Zn(CH,C00),.2H,0 merupakan penyedia unsur
Zn. Serbuk Zn(CH,C00),.2H,0 yang dilarutkan dalam air

menghasilkan larutan bening yang dapat diaduk sehingga

diperoleh larutan homogen. Ketika Zn(CH,C00),.2H,0

direaksikan dengan NaOH, akan dihasilkan senyawa
Zn(OH)2 berupa larutan koloid berwarna putih (Novarini &
Wahyudi, 2011). Fungsi NaOH dalam sintesis ZnO yaitu
sebagai sumber ion OH- Setelah NaOH dicampurkan

seluruhnya dengan Zn(CH,C00),.2H,0, larutan diaduk

kembali selama sekitar 120 menit dengan tujuan agar
larutan homogen dan terbentuk sol ZnO.

Menurut Osman & Mustafa (2015), reaksi yang terjadi
selama proses sintesis ZnO berlangsung adalah

sebagaimana yang ditunjukkan pada Persamaan 4.3 - 4.6.
Zl’l(CHgCOO)z.ZHzO(aq) + 2Na0H(aq) g ZI’I(OH)Z(S) + (4.3)

2CH3COO0Na(,q) + H20qy

Zn(OH)y(s) + 2H200) = Zn2*aq) + 20H gy +2H200)  (4.4)
Zn?* (2 + 20H-(aq) +2H200) > Zn(OH)a? (g + (4.5)
2H*@g)

Zn(OH) 42 © ZnOg + 20Hug + 2H20q) (4.6)
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Rute pembentukan ZnO yaitu melalui larutan seng asetat
yang berubah menjadi koloid Zn(OH): terlebih dahulu
dalam larutan alkali (Persamaan 4.3). Selama proses,
koloid Zn(OH); larut menjadi Zn2+ dan OH- (Persamaan
4.4). Kelebihan ion OH- dari molekul NaOH akan bereaksi
dengan Zn?* dan OH- membentuk kompleks Zn(OH).?
(Persamaan 4.5). Ketika larutan diaduk menggunakan
stirrer dan sistem mencapai derajat kejenuhan ZnO, inti
ZnO akan terbentuk (Persamaan 4.6) (Osman & Mustafa,
2015).

$
. S
9 diendap
kan,
disaring,
dicuci, dan
dikeringkan :
Zn(CH3C00)2.2H20 Sol Zn(OH): Cu:0/Zn0 Serbuk Cuz0/Zn0

Gambar 4.2 Prosedur pembuatan material Cu,0/Zn0O

Tahapan sintesis komposit Cu;0/Zn0O dapat dilihat
seperti Gambar 4.2. Pembentukan komposit Cu,0/ZnO
dilakukan dengan mencampurkan sol Zn(OH). sedikit
demi sedikit ke dalam sol Cuz0 sambil terus diaduk yang
bertujuan agar menghasilkan endapan Cu;0/Zn0O

homogen. Endapan didiamkan dan disaring dengan tujuan
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agar filtrat dan residunya terpisah. Kemudian endapan
dicuci dengan akuades agar zat pengotor yang tidak
diharapkan dapat terpisah dari endapan. Endapan
kemudian dikeringkan pada suhu 60°C dengan tujuan
untuk menghilangkan kandungan air.

Adapun Cuz0/Zn0 yang terbentuk dari penelitian yang
dilakukan berupa serbuk dengan warna coklat.
Penampakan Cu;0 setelah dikompositkan dengan ZnO
menghasilkan serbuk yang berwarna lebih muda/pudar
daripada Cuz0 sendiri. Untuk mengidentifikasi karakter
Cuz0/Zn0O, maka dilakukan proses karakterisasi

menggunakan FTIR, XRD dan DR-UV.

Sintesis Cu20/Zn0-PANi

Sintesis komposit terner Cu;0/ZnO-PANi dilakukan
secara polimerisasi in situ dengan menggunakan monomer
anilin (CeHsNHz) dan oksidator amonium persulfat
((NH4)2S20s8) dengan tambahan komposit Cuz0/ZnO
sebagai logam oksida. Adapun polimerisasi in situ dipilih
karena metode ini memiliki kelebihan yaitu proses
antarmuka yang baik antara filler dan polimer, proses
sintesis yang mudah dilakukan dan didukung dengan
kemudahan dalam ketersediaan alat dan bahannya serta

biaya sintesis yang relatif murah (Andari dkk., 2022).
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Sintesis PANi pada penelitian ini dilakukan pada suhu
0-5°C karena menurut penelitian yang dilakukan oleh
Juliana (2017), PANi yang disintesis pada suhu rendah
(0°C) memiliki luas permukaan yang lebih besar
dibandingkan dengan PANi yang disintesis pada suhu
ruang (28°C). Area permukaan yang lebih luas
menawarkan lebih banyak sisi katalis yang dapat
berinteraksi dengan zat warna MB, sehingga menghasilkan
fotokatalis dengan efisiensi fotodegradasi yang lebih besar
(Mohammed dkk., 2021). Pada proses sintesisnya, larutan
yang dihasilkan yaitu berwarna hijau pekat kehitaman. Hal
ini sesuai dengan PANi hasil sintesis Chomari &
Kusumawati (2012) yang menunjukkan warna serupa.
Menurut Mahmood (2014), reaksi yang terjadi selama
proses sintesis PANi berlangsung ditunjukkan dalam

Gambar 4.3.
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Gambar 4.3 Mekanisme reaksi sintesis PANi (Mezhuev
dkk., 2017)

Pada saat sintesis PANi, terjadi polimerisasi dengan
konfigurasi "head-to-tail". Mekanisme reaksi (Gambar
4.3) meliputi tiga langkah yaitu inisiasi, propagasi, dan
terminasi. Mula-mula, gugus amina dalam anilin
teroksidasi dan menghasilkan radikal. Selanjutnya radikal
bereaksi dengan molekul anilin lain menghasilkan dimer.
Gugus amina pada monomer anilin akan terus mengalami
reaksi oksidasi dan rantai polimer terus terbentuk sampai

salah satu reaktan habis.
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Gambar 4.4 Komposit terner hasil sintesis (a) Cuz0/Zn0O-
PANi(0,03) (b) Cuz0/Zn0O-PANi(0,05) (c) Cuz20/ZnO-
PANi(0,10)

Gambar 4.4 menunjukkan komposit terner Cu;0/ZnO-
PANi hasil sintesis dengan variasi jumlah anilin yang
berbeda. Semakin banyak anilin yang direaksikan, maka
warna komposit Cuz0/Zn0O-PANi semakin gelap. Hal ini
mengidentifikasikan secara fisik bahwa PANi yang
terbentuk semakin pekat. Cu;0/ZnO-PANi diidentifikasi
karakternya menggunakan FTIR. Cu,0/Zn0O-PANi dengan
% fotodegradasi tertinggi juga dianalisis dengan XRD dan
DR-UV.

Analisis FTIR

Karakterisasi menggunakan FTIR digunakan untuk
mengetahui adanya gugus fungsi pada katalis Cuz0,
Cuz20/Zn0, dan Cu20/Zn0O-PANi. Fotokatalis tersebut
mempunyai pita serapan yang khas yaitu muncul pada
bilangan gelombang 4000-400 cm! (Mohammed dkk,
2021).
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Gambar 4.5 Spektra FTIR fotokatalis Cu,0; Cu;0/ZnO;
Cu20/Zn0-PANi(0,03); Cu20/Zn0-PANi(0,05); Cu20/ZnO-
PANi(0,10)

Spektra FTIR Cuz0; Cuz20/Zn0; Cu0/Zn0O-PANi(0,03);
Cu20/Zn0-PANi(0,05); dan Cuz0/Zn0-PANi(0,10)
ditunjukkan pada Gambar 4.5. Pada spektra Cu:0, terdapat
serapan dengan bilangan gelombang 603 cm-! yang
berkorelasi dengan ikatan Cu-0O. Ini menandakan
kemurnian Cu20 yang disintesis, karena tidak ada puncak
terkait dengan CuO yang mungkin muncul pada 588 cm-1,
534 cm-! , dan 480 cm-! (Mohammed dkk., 2021).
Penelitian terdahulu yang dilakukan oleh Gopalakrishnan
(2014) menunjukkan bahwa Cu;0 teridentifikasi pada

bilangan gelombang 624 cm-1.
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Pada spektrum FTIR komposit Cuz0/Zn0O, muncul pita
pada bilangan gelombang 437 cm-! yang disebabkan oleh
ikatan Zn-0, sedangkan pita pada bilangan gelombang 618
cm-1 dikaitkan dengan vibrasi ulur Cu-0 dalam Cu-0. Hasil
ini sesuai dengan penelitian terdahulu oleh Mohammed
(2021) yang menunjukkan serapan pada pita pada
bilangan gelombang 449 cm-! dikaitkan dengan bentuk
heksagonal pada ZnO dan serapan pada bilangan
gelombang 664 cm-! dikaitkan dengan vibrasi ulur Cu-0
dalam Cu:0.

Spektrum  Cu;0/Zn0-PANi(0,03) memperlihatkan
puncak yang terkait dengan PANi pada bilangan
gelombang 1495, 1408 dan 1106 cm-! yang menunjukkan
peregangan pada ikatan C=C gugus quinoid, C=C gugus
benzenoid, dan peregangan ikatan C-N. Adapun untuk
puncak-puncak lain seperti pada 970 cm-! dikaitkan
dengan vibrasi C-H. Selanjutnya pita pada bilangan
gelombang 3345 cm-! dikaitkan dengan ikatan N-H.
Adanya Cu;0 di dalam matriks PANi ditunjukkan oleh
pergeseran serapan pada bilangan gelombang 615 cm-1,
sedangkan adanya ZnO di dalam matriks PANi ditunjukkan
oleh pergeseran serapan pada bilangan gelombang 435
cm-1, Terdapat sedikit perbedaan dari bilangan gelombang

PANi di Cuz0/ZnO-PANi(0,05) yaitu pada bilangan
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gelombang 1492 cm-! (ikatan C=C gugus quinoid), 1408
cm-! (C=C gugus benzenoid), 1108 cm-! (peregangan
ikatan C-N), 970 cm-! (vibrasi C-H), dan 3354 cm-1 (ikatan
N-H). Adanya Cu;0 dan ZnO di dalam matriks PANi(0,05)
ditunjukkan pada bilangan gelombang 617 cm-! dan 437
cm-1. Begitu pula perbedaan dari bilangan gelombang PANi
di Cu20/Zn0-PANi(0,10) yaitu pada bilangan gelombang
1486 cm-! (ikatan C=C gugus quinoid), 1408 cm-1 (C=C
gugus benzenoid), 1105 cm-! (peregangan ikatan C-N), 967
cm-! (vibrasi C-H), dan 3342 cm™! (ikatan N-H). Adanya
Cuz0 dan ZnO di dalam matriks PANi(0,10) ditunjukkan
pada bilangan gelombang 616 cm-! dan 440 cm.
Berdasarkan kelima spektrum di atas, daftar bilangan
gelombang Cuz0, Cuz0/Zn0O, Cu20/Zn0-PANi(0,03),
Cu0/Zn0-PANi(0,05), dan Cu0/Zn0O-PANi(0,10) dapat
dilihat dalam Tabel 4.1.
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Tabel 4.1 Daftar bilangan gelombang pada spektra FTIR
untuk fotokatalis yang digunakan dalam penelitian ini dan

referensi
Cuz0/ | Cu20/ | Cuz0/
Cuz0/ | ZnO- ZnO- ZnO- . | Gugus
No | Cu20 | "y o | pani | paNi | pani | Referensi | g o
(0,03) | (0,05) | (0,10)
-1
603 618 | 615 | 617 | 616 624 cm™
1. emt | emt | emt | em-t | em-t | (Gopalakris | Cu-O
hnan, 2014)
-1
437 | 435 | 437 | 440 449 cm
2. - em-1 em-1 em-! cm-! (Mohamme Zn-0
d, 2021)
-1
1106 | 1108 | 1105 | 1IA3em™ | oy asi
3. - - em-1 em-1 em-1 (Widiyanti, C-N
2018)
- Z Cc=C
-1
1495, | 1492 | 1486 | 2700 | o
4. cm-1 cm-1 cm-1 (Gopalakris uinoi
hnan, 2014) | 4 q
- Z C=C
-1
1408 | 1408 | 1408 | 1A96 M o ous
5. 1 1 1 (Gopalakris
cm cm cm benzen
hnan, 2014) .
oid
— _ -1
970 | 970 | 967 879 cm? b rasi
6. em-1 em-1 em-1 (Widiyanti, C-H
2018)
— _ -1
3345 | 3354 | 3342 | SHBMT g
7. cm! cm! cm! (Ayad, N-H
2017)

E. Analisis XRD

Karakterisasi menggunakan XRD bertujuan untuk

mengetahui fasa, % kristalinitas, struktur kristal, dan

ukuran kristal pada fotokatalis Cu,0, Cu,0/ZnO, dan

Cuz0/Zn0O-PANi. Fotokatalis tersebut mempunyai pola
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difraksi yang Kkhas yaitu muncul pada 206 10°-80°
(Mohammed dkk., 2021).

Cu,0/Zn0-PANI(0,10)
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Gambar 4.6 Pola XRD standar Cu;0, standar ZnO, Cu:0,
Cuz0/Zn0, dan Cuz0/Zn0-PANi(0,10)

Gambar 4.6 menggambarkan pola difraksi Cu:O,
Cuz0/Zn0, dan Cu20/Zn0-PANi(0,10) bersama dengan
pola standar Cuz0 (sesuai dengan JCPDS No. 5-667) dan
pola standar ZnO (sesuai dengan JCPDS No. 36-1451).
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Untuk Cu20, puncak pada 26 dan bidang kristal = 29,647°
(110); 36,512° (101); 42,401° (200); 52,561° (211);
61,519° (220); 73,698° (311); dan 77,498° (222) yang
dapat diindeks ke JCPDS No. 5-667, dan hasil tersebut
bertepatan dengan struktur kubik Cu,O. Oleh karena itu
material Cuz0 hasil sintesis memiliki tingkat kemurnian
yang tinggi. Kristalinitas Cu;O dibuktikan dengan puncak
difraksi yang tajam. Adapun % kristalinitas Cu.0 setelah
dihitung menggunakan Persamaan 2.21 yaitu sebesar
73,84%.

Pola XRD Cu;0/Zn0O pada Gambar 4.6 menunjukkan
puncak pada 20 dan bidang kristal = 31,736° (100);
34,374° (002); 36,457° (101); 47,494° (102); 56,539°
(110); 62,83°(103); 66,465° (200); 67,885° (112); 69,010°
(201); 72,527° (004); dan 76,722° (202) dapat diindeks ke
JCPDS No. 36-1451. Hasil tersebut berkorelasi dengan
bidang heksagonal ZnO. Sedangkan puncak pada 20 dan
bidang kristal = 29,645° (110); 36,457° (101); 42,388°
(200); 52,540° (211); 61,560° (220); 73,688° (311); dan
77,724° (222) menegaskan adanya Cu0. Dengan
demikian, pola XRD ini menunjukkan bahwa ZnO berhasil
dikompositkan bersama Cu;0O. Kristalinitas komposit
Cuz0/Zn0 juga dibuktikan dengan puncak difraksi yang

tajam. Adapun % kristalinitas komposit Cu20/ZnO setelah
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dihitung menggunakan Persamaan 2.21 yaitu sebesar
55,47%.

Pola XRD Cu:0/Zn0-PANi(0,10) juga disajikan pada
Gambar 4.6. Puncak pada 26 dan bidang kristal = 31,734°
(100); 34,393° (002); 36,476° (101); 47,439° (102);
56,540° (110); 62,844° (103); 67,865° (112); dan 69,320°
(201). Demikian pula, puncak pada 26 dan bidang kristal =
29,645° (110); 36,476° (101); 42,413° (200); 52,589°
(211); 61,490° (220); 73,603° (311); dan 77,684° ( 222)
menegaskan adanya Cu;0. Untuk PANi, pola puncak
difraksinya kurang terlihat karena jumlah PANi terlalu
sedikit. Adapun menurut Mohammed (2021), puncak
difraksi PANi terlihat pada daerah sekitar 25,24°. Namun
demikian, pada pola XRD Cu;0/Zn0O-PANi(0,10) hasil
sintesis, puncak yang ada hampir semuanya dikaitkan
dengan Cuz0 dan ZnO, hal ini disebabkan oleh fakta bahwa
jumlah PANi terlalu rendah, dan puncak difraksinya jauh
lebih lemah daripada kristal Cu;0 dan ZnO karena sifat
amorf PANi. Hal ini sejalan dengan penelitian yang
dilakukan oleh Mohammed (2021). Adapun % kristalinitas
komposit  Cu20/Zn0-PANi(0,10) setelah  dihitung
menggunakan Persamaan 2.21 setelah dihitung

menggunakan Persamaan 2.21 yaitu sebesar 49,83%.
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Ukuran kristal rata-rata Cuz0, Cuz0/Zn0O, dan
Cuz0/Zn0-PANi(0,10) dihitung menggunakan tiga puncak
tertinggi XRD masing-masing sampel melalui persamaan
Debye-Scherrer seperti pada Persamaan 2.20 sebagaimana
yang dilakukan oleh Mohammed (2021). Rata-rata ukuran
kristalit Cuz0 terhitung 13,91 nm, sedangkan Cu,O0/Zn0O
dan Cuz0/Zn0-PANi(0,10) masing-masing terhitung 10,20
dan 9,61 nm. Ukuran kristal Cu,0/Zn0-PANi(0,10) tampak
lebih kecil dari ukuran kristal Cu;0 maupun Cu;0/ZnO,
meskipun dimodifikasi dengan PANi. Hal ini mungkin saja
terjadi karena pada proses polimerisasi dengan
pengadukan konstan untuk membentuk Cu,0/Zn0O-
PANi(0,10) menyebabkan ukuran kristalit menjadi lebih
kecil (Mohammed dkk., 2021). Adapun ukuran kristal yang
didapat berukuran nanomaterial, di mana reaksi
fotokatalisis akan efektif apabila ukuran kristal berada
pada ukuran nano yaitu 1-100 nm (Naimah dkk., 2011).
Semakin kecil ukuran kristal fotokatalis, maka kemampuan

fotokatalis dalam mendegradasi zat warna semakin baik.
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Analisis DR-UV

Karakterisasi menggunakan instrumen DR-UV
berfungsi untuk mengetahui energi celah pita pada sampel.
Pengukuran energi celah pita merupakan parameter yang
sangat penting untuk sampel fotokatalis karena kerja
logam semikonduktor sebagai material yang digunakan
untuk fotodegradasi zat warna ini dipengaruhi oleh energi

celah pita.

(FIR) hu)’ (eV e

[
/

S
1 1

Gambar 4.7 Hasil spektrum DR-UV material Cu20,
Cuz20/Zn0, dan Cuz0/Zn0-PANi(0,10)

Perhitungan energi celah pita dilakukan dengan
menggunakan persamaan Kubelka Munk. Penentuan

energi celah pita dilakukan dengan membuat kurva
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hubungan antara (F(R)hv)? dengan energi (hv) yang dapat
dilihat pada Gambar 4.7. Celah pita Cu;0, Cu;0/Zn0, dan
Cu0/Zn0-PANi(0,10) didapatkan masing-masing yaitu
sebesar 1,94 eV; 3,08 eV; dan 3,22 eV. Peningkatan celah
pita disebabkan oleh pembentukan komposit dengan ZnO
dan PANi. Dengan demikian, pengkompositan material
menyebabkan energi celah pita semakin membesar
sehingga rekombinasi elektron dan hole lebih sukar terjadi
dibandingkan dengan Cu,0 murni. Ketika efek rekombinasi
dapat diminimalkan, maka akan lebih banyak elektron
yang dapat tereksitasi dari pita valensi menuju pita
konduksi. Semakin banyak elektron dan hole yang
terbentuk, maka semakin efektif terjadinya reaksi redoks
untuk menghasilkan ¢02- dan *«OH. Semakin banyak «0,-
dan ¢OH, maka semakin banyak senyawa MB yang dapat

terdegradasi.

Aplikasi Fotokatalis untuk Degradasi Zat Warna
Metilen Biru

Pada penelitian ini, fotokatalis yang digunakan adalah
Cuz0, Cu20/Zn0, dan Cu20/Zn0-PANi dengan tiga variasi
yaitu Cuz0/Zn0-PANi(0,03), Cu0/Zn0-PANi(0,05), dan
Cu20/Zn0-PANi(0,10). Adapun senyawa targetnya berupa
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zat warna MB, sumber cahaya (foton) berasal dari lampu

sinar visible.

1. Penentuan Panjang Gelombang (A) Maksimum
Metilen Biru
Panjang gelombang (A) maksimum merupakan
nilai absorbansi tertinggi dari suatu senyawa yang
diukur. Penentuan panjang gelombang (A) maksimum
dilakukan dengan tujuan untuk dapat melakukan
perhitungan kadar MB dalam larutan berair dengan
kepekaan yang tinggi dan kesalahan yang kecil
(Agusty, 2012). Di sisi lain, penentuan panjang
gelombang (A) maksimum digunakan untuk membuat
kurva standar (Nasution dkk., 2019).
Spektrofotometer UV-Vis dapat digunakan untuk
menentukan panjang gelombang (A) maksimum MB
karena pada zat warna ini memiliki gugus kromofor -
N=N- yang menyebabkan senyawa ini menjadi
berwarna (Erwanto dkk., 2020). Pelarut yang
digunakan pada penetapan panjang gelombang (A)
maksimum MB adalah akuades sehingga blanko yang
digunakan juga akuades. Fungsi dari larutan blanko
adalah untuk mengkalibrasi alat spektrofotometer
UV-Vis agar dapat meminimalisir kesalahan pada

pemakaian alat sehingga diperoleh nilai absorbansi
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dan panjang gelombang (A) maksimum sampel dengan
teliti (Mustika dkk., 2018).

Hasil panjang gelombang (A) maksimum yang
didapat untuk MB adalah 665 nm. Hal tersebut sama

dengan penelitian Baunsele & Missa (2020) yang

mengatakan bahwa panjang gelombang ()

maksimum larutan MB adalah 665 nm. Dengan

demikian, pada panjang gelombang 665 nm

diharapkan dapat memberikan kepekaan sampel yang
mengandung MB dengan maksimal. Gambar 4.8

menunjukkan panjang gelombang maksimum MB.

Absorbansi

Gambar 4.8 Kurva panjang gelombang (A) maksimum
MB

Selanjutnya panjang gelombang (A) maksimum MB

digunakan untuk menentukan kurva standar.
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2. Kurva Standar Metilen Biru

Pembuatan kurva standar digunakan untuk
mencari persamaan regresi linear sehingga dapat
digunakan dalam perhitungan konsentrasi analit
dalam sampel yang absorbansinya sudah diukur
(Syahirah & Cahyati, 2021). Kurva standar ini
merupakan grafik yang menghubungkan konsentrasi
zat warna MB dengan absorbansi MB, sehingga
membentuk garis linear (Nasution dkk., 2019).

Kurva standar MB dilakukan pada konsentrasi
larutan standar sebesar 0, 2, 4, 6, 8, dan 10 ppm.
Larutan standar tersebut diukur menggunakan
spektrofotometer UV-Vis pada panjang gelombang (A)
maksimum MB. Nilai absorbansi yang didapatkan
selanjutnya digunakan untuk membuat kurva
hubungan antara konsentrasi (x) dan absorbansi (y).
Dari kurva tersebut, Persamaan 3.13 dapat diperoleh

seperti yang terlihat pada Gambar 4.9.
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Kurva Standar Metilen Biru
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Gambar 4. 9 Kurva standar metilen biru

Dalam penelitian ini didapatkan persamaan
regresi linear y = 0,0513x + 0,0021 dengan koefisien
determinasi (R2?) sebesar 0,999 dan koefien korelasi
(r) sebesar 0,9994. Nilai yang dihasilkan sudah
tergolong baik karena menurut Widihati (2011), nilai
koefisien relasi (r) yang mendekati 1 atau sama
dengan 1 adalah nilai linearitas yang sangat baik. Nilai
koefisien relasi (r) yang mendekati 1 tersebut
menunjukkan titik data yang memiliki hubungan
linear sempurna. Hal ini menunjukkan bahwa seiring
meningkatnya konsentrasi sampel (X) maka nilai
absorbansi sampel (Y) juga meningkat. Berdasarkan

persamaan regresi linear tersebut, konsentrasi
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larutan MB dapat dihitung dengan memasukkan nilai

absorbansi.

Kinerja Fotokatalis dalam Fotodegradasi Metilen
Biru

Aktivitas fotokatalis terhadap fotodegradasi
MB diuji pada fotoreaktor seperti Gambar 4.11 di
bawah penyinaran sinar visible. Masing-masing
fotokatalis Cu;0, Cuz0/Zn0O, Cuz0/Zn0-PANi(0,03),
Cuz0/Zn0-PANi(0,05), dan Cu20/Zn0O-PANi(0,10)
diuji kinerjanya dengan kondisi yang sama yaitu
dengan massa fotokatalisnya sebanyak 100 mg,
konsentrasi larutan awal MB 10 ppm dengan volume
100 mL yang diatur pH-nya pada pH 12 dan waktu
penyinaran selama 120 menit di dalam reaktor. pH
yang digunakan pada penelitian ini ada di pH 12 atau
pH basa. Hal ini karena zat warna MB merupakan zat
warna kationik (bermuatan positif). Dalam penelitian
Wati (2021) disebutkan bahwa zat warna MB
mengandung turunan amina yang bermuatan positif.
Pewarna kationik akan teradsorpsi pada fotokatalis
bermuatan negatif. Dalam larutan dasarnya,
fotokatalis cenderung memperoleh muatan negatif
yang menghasilkan peningkatan adsorpsi pewarna

bermuatan positif karena meningkatnya daya tarik
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elektrostatik. Pada pH asam, ion H* sebagai spesies
dominan bersaing dengan pewarna MB kationik, yang
menurunkan adsorpsi molekul MB pada permukaan
fotokatalis. Sedangkan pada pH basa, ion OH- sebagai
spesies dominan tidak akan bersaing dengan MB,
karena OH- akan ditolak oleh permukaan fotokatalis
yang bermuatan negatif dan akan tetap berada dalam
larutan dalam jumlah besar (Khan dkk., 2022). Hal ini
mengakibatkan zat warna MB efektif terdegradasi
dalam keadaan basa. Hal yang sama juga didapatkan
dari penelitian Erwanto (2020) yang menunjukan
bahwa degradasi optimum zat warna MB terjadi pada
pH basa (pH 11).

Setelah waktu penyinaran selesai, larutan
disentrifugasi dengan tujuan untuk memisahkan
antara suspensi dan filtrat. Filtrat hasil fotodegradasi
diukur absorbansinya dengan spektrofotometer UV-
Vis pada panjang gelombang maksimum MB yaitu 665
nm. Masing-masing uji fotodegradasi dilakukan secara
duplo dengan tujuan untuk memperoleh data dengan
tingkat keakuratan yang tinggi (Nadhila & Nuzlia,
2021).
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1
Gambar 4.10 Fotoreaktor untuk fotodegradasi MB

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan,
penambahan ZnO dan PANi dapat mempengaruhi
penurunan konsentrasi MB. % degradasi zat warna
MB untuk masing-masing fotokatalis dapat dilihat
pada Tabel 4.2.

Tabel 4.2 Degradasi fotokatalitik zat warna MB oleh
masing-masing fotokatalis di bawah radiasi cahaya
visible

Sampel % Fotodegradasi
fotokal;ali s Percobaan Percobaan Rata-
ke-1 ke-2 rata
Cuz0 79,88% 80,53% 80,2%
Cu20/Zn0 81,24% 82,54% 81,89%
gzi\g{g%% 86,11% 8540% | 85,75%
gl‘;ﬁ{g%gi 88,19% 87,28% 87,73%
gx\loi{g‘igi 90,34% 89,69% | 90,01%
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Tabel 4.2 menunjukkan bahwa sampel
Cu20/Zn0-PANi(0,10) memiliki kemampuan
fotodegradasi zat warna MB yang paling baik. Hal ini
sejalan dengan Mohammed (2021) yang melakukan
uji ~ fotodegradasi  menggunakan Cu20/Zn0-
PANi(0,10) terhadap zat warna congo red. Diketahui
dari penelitian tersebut bahwa komposit terner dapat
meningkatkan kinerja fotokatalitik. Penambahan ZnO
dan PANi secara efisien meningkatkan efisiensi
degradasi Cu,0 dalam mendegradasi zat warna MB.
Pembentukan komposit secara signifikan
meningkatkan efisiensi degradasi fotokatalis bila
dibandingkan dengan katalis murninya. Jika
dibandingkan dengan Cu;0 dan Cu;0/Zn0O, komposit
Cu20/Zn0-PANi(0,10) memiliki aktivitas fotokatalis
yang lebih unggul terhadap zat pewarna anionik
(Mohammed, 2021) maupun kationik. Namun,
Cu0/Zn0-PANi(0,10) hasil sintesis Mohammed
(2021) dapat mendegradasi 100% zat warna anionik
(congo red), sedangkan Cu,0/Zn0-PANi(0,10) hasil
sintesis pada penelitian ini hanya dapat mendegradasi
90,01% zat warna kationik (MB). Di lain sisi, degradasi
fotokatalitik Cu,0/Zn0-PANi(0,10) lebih cepat dalam

mendegradasi pewarna anionik (congo red) yaitu
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selama 30 menit. Ketika ditambahkan ZnO dan PAN;,
aktivitas Cu,0 sebagai fotokatalis semakin meningkat
dan % fotodegradasinya semakin tinggi. Hal ini
disebabkan karena pada saat fotokatalis Cu,0 kontak
dengan zat warna dalam jangka waktu tertentuy,
fotokorosi Cuz0 dapat ditekan dengan adanya PANi
dan ZnO.

Gambar 4.11 menunjukkan mekanisme
degradasi zat warna MB. Menurut Huang dkk. (2010),
degradasi MB berlangsung melalui tahap sebagai
berikut:

(i) Demetilasi, di mana ikatan N-CHsz terputus,
kemudian -CH3 dioksidasi menjadi HCHO atau
HCOOH.

(ii) Pemutusan cincin aromatik pusat MB dan
kemudian cincin aromatik samping. Pada tahap
ini, radikal aktif memecah ikatan C-S dan C-N
molekul thionine.

(iii) Konversi fragmen yang dihasilkan dari dua
langkah pertama menjadi spesies intermediet,
seperti spesies R-NH3*, fenol, anilin dan
aldehida/karboksilat

(iv) Konversi intermediet ini menjadi produk akhir,

seperti COz, H20, SO42- dan NH3-.
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Gambar 4.11 Mekanisme degradasi metilen biru
(Huang dkk., 2010)

4. Stabilitas Fotokatalis dalam Mendegradasi
Metilen Biru

Uji stabilitas dilakukan terhadap fotokatalis

Cuz0/Zn0-PANi(0,10). Komposit terner ini digunakan

untuk tiga kali siklus degradasi. Tabel 4.3 menujukkan
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data pengamatan uji stabilitas fotokatalis Cuz0/ZnO-
PANi(0,10).

Tabel 4.3 Persentase degradasi fotokatalis Cu,0/ZnO-
PANi(0,10) untuk mendegradasi MB

% Fotodegradasi
Siklus Percobaan | Percobaan | Rata-
ke-1 ke-2 rata
Ke-1 90,34% 89,69% 90,01%
Ke-2 87,48% 87,99% 87,73%
Ke-3 84,75% 83,84% 84,29%

Dari data dalam Tabel 4.3, diketahui bahwa efisiensi
masih dipertahankan di atas 82% setelah tiga kali
siklus fotodegradasi. Siklus pertama fotodegradasi
memperoleh data % fotodegradasi sebesar 90,01%.
Setelah dua kali siklus fotodegradasi terjadi
pengurangan % fotodegradasi dari 90,01% menjadi
87,73%. Begitupun setelah tiga kali fotodegradasi, %
fotodegradasi mengalami pengurangan lagi menjadi
84,29%. Pengurangan bertahap dalam efisiensi
degradasi dapat dikaitkan dengan agregasi partikel
katalis selama proses fotodegradasi.

Untuk mengetahui karakter fisika dan kimia
sampel sebelum dan sesudah uji fotodegradasi,
dilakukan analisis dengan alat XRD dan FTIR untuk
sampel Cuz0/Zn0-PANi(0,10). Hal ini dilakukan

dengan tujuan untuk melihat apakah ada perubahan
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struktur kimia dan fisika dalam sampel yang dikaitkan
dengan stabilitasnya.

e L4, 0 SO PANL 0, 10) Uk dpusabian

L 0 nD-PANIO, 14

Sgunakan 75l sikies lotodegradast

% Transmitan

T T T T T T T
1000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

Bilangan Gelombang (cm™)

Gambar 4.12 Spektrum FTIR sampel Cu,0/ZnO-
PANi(0,10) yang digunakan dan tidak digunakan tiga
kali siklus fotodegradasi

Gambar 4.12 menunjukkan perbandingan
antara spektrum FTIR dari Cu;0/Zn0O-PANi(0,1)
sebelum dan setelah tiga kali siklus fotodegradasi zat
warna MB. Kedua spektrum pada Gambar 4.12 tampak
mirip dan tidak mengalami banyak perubahan. Hal ini
menunjukkan bahwa struktur kimia Cu20/ZnO-
PANi(0,10) mempunyai kestabilan yang baik. Hasil ini
juga menunjukkan peran PANi dalam mencegah

fotokorosi Cu;0, karena tidak ada puncak yang muncul



91

terkait CuO atau Cu (produk fotokorosi dari Cu.0)
bahkan setelah penggunaan hingga tiga kali siklus.
Kestabilan  material Cu,0/Zn0O-PANi(0,1)
sebagai fotokatalis juga dibuktikan dengan pola XRD
yang ditunjukkan pada Gambar 4.13. Sebagaimana
spektrum FTIR, pola difraksi dari Cuz0/ZnO-
PANi(0,1) setelah tiga kali penggunaan mirip dengan
sampel yang tidak digunakan untuk fotodegradasi. Hal
ini menunjukkan bahwa kristalinitas Cu;0/ZnO-
PANi(0,10) dapat dipertahankan setelah tiga Kkali
proses  fotodegradasi.  Kestabilan  Cuz0/ZnO-
PANi(0,10) yang baik menyebabkan fotokatalis
tersebut dapat mempertahankan lebih dari 82%
pengurangan konsentrasi MB setelah tiga kali siklus
fotodegradasi. Adapun % Kkristalinitas Cu,0/ZnO-
PANi(0,10) vyang digunakan setelah uji stabilitas
setelah dihitung menggunakan Persamaan 2.21

adalah 48,69%.
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Gambar 4.13 Pola XRD sampel Cu,0/Zn0O-PANi(0,10)
yang digunakan dan tidak digunakan tiga kali siklus
fotodegradasi



BABYV
SIMPULAN DAN SARAN

A. Simpulan
Berdasarkan hasil penelitian yang telah dilakukan,
maka dapat disimpulkan bahwa :

1. Cuz0, Cuz0/Zn0, dan Cuz0/Zn0O-PANi yang disintesis
mengandung gugus-gugus fungsi spesifik yaitu Cu-0,
Zn-0, ikatan C=C gugus quinoid, C=C gugus benzenoid,
peregangan ikatan C-N, vibrasi C-H, dan ikatan N-H.
Kristalinitas Cu0, Cu;0/Zn0O, dan Cu;0/ZnO-
PANi(0,10) sesuai karakter pola difraksi Cu,0 dan ZnO
berdasarkan JCPDS No. 5-667 dan JCPDS No. 36-1451
dengan % Kkristalinitas masing-masing yaitu 73,84%;
55,47%; dan 49,83%. Penambahan PANi dan ZnO
dapat mengubah nilai energi celah pita material,
dibuktikan dengan pergeseran Eg dari Cuz0,
Cuz0/Zn0, dan Cu20/Zn0-PANi(0,10) masing-masing
sebesar 1,94 eV; 3,08 eV; dan 3,22 eV.

2. Penambahan PANi dalam Cu;0/ZnO dapat
meningkatkan % fotodegradasi MB. Hal ini dibuktikan
dengan nilai % fotodegradasi MB oleh Cu:0/ZnO-
PANi. Cu20/Zn0O-PANi dengan berbagai variasi jumlah
anilin juga diketahui masih memiliki % fotodegradasi

yang lebih tinggi dibandingkan oleh Cu.0 dan
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Cuz0/Zn0 saja. % fotodegradasi MB oleh Cu20,
Cuz0/ZnoO, Cuz0/Zn0-PANi(0,03), Cuz0/Zn0-
PANi(0,05), dan Cu0/Zn0-PANi(0,10) berturut-turut
sebesar 80,2%; 81,89%; 85,72%; 87,73%; dan
90,01%.

3. Diketahui terjadi penurunan % fotodegradasi MB
secara bertahap setelah tiga kali siklus fotodegradasi
oleh Cu0/Zn0-PANi(0,10). % fotodegrasasi dari
siklus satu sampai tiga berturut-turut 90,01%;
87,73%; dan 84,29%. Analisis dengan FTIR dan XRD
Cuz0/Zn0-PANi(0,10) menunjukkan bahwa sampel
fotokatalis tersebut memiliki kestabilan yang baik. Hal
ini dibuktikan dengan spektrum dan difraktogram
dari sampel Cu;0/Zn0-PANi(0,10) yang digunakan
dan tidak digunakan uji stabilitas tidak mengalami

banyak perubahan.

B. Saran
Untuk penelitian berikutnya, peneliti menyarankan
beberapa hal sebagai berikut:
1. Perlu adanya karakterisasi menggunakan SEM

untuk mengidentifikasi morfologi sampel.
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Dilakukan sintesis, Kkarakterisasi, dan uji
fotodegradasi dengan konsentrasi PANi yang lebih
tinggi.

Dilakukan optimasi pH, waktu kontak, konsentrasi
zat warna, dan dosis fotokatalis.

Dilakukan uji kinetika fotodegradasi.

Dilakukan uji untuk mengidentifikasi molekul yang

terbentuk akibat fotodegradasi zat warna MB.
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LAMPIRAN

Lampiran 1 Diagram alir
Sintesis Cu;0 Murni

Cu(CH3C00)2.H; glukosa +
O + akuades akuades
| diaduk selama «— diaduk
15 menit selama 15
|
larutan NaOH + akuades

berwarna hiiau

<«— diaduk dengan stirrer

selama 30 menit pada suhu

2/3 bagian
sol Cuz0

Sol Cuz0 | 60°C
|
]
< digunakan 2/3 bagian
untuk sol Cuz0
pembuata <+— didiamkan selama 12
n «— Jam

dicuci dengan etanol
<«—— dan akuades

Serbuk <«— dikarakterisasi

menggunakan
FTIR, XRD, dan
DR-UV; diuji
aktivitas
fotokatalis
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Sintesis Komposit Biner Cuz;0/Zn0

Seng asetat

dihidrat + akuades NaOH + akuades

diaduk selama diaduk selama
<—— 20 menit pada <+ 20 menit pada
suhu 35°C suhu 35°C

diaduk dengan stirrer selama
120 menit pada suhu ruang

4+—

Sol ZnO

sol ZnO sol Cu;0

| J
dicampur dan diaduk dengan stirrer
selama 150 menit pada suhu kamar

menghasilkan
endapan Cu20/Zn0O

<+—— didiamkan selama 24 jam
<+— disaring
<+—— dicuci dengan akuades

<+— dikeringkan 12 jam pada suhu 60°C

Komposit dikarakterisasi menggunakan
Cu20/Zn0 FTIR, XRD, dan DR-UV; diuji
aktivitas fotokatalis
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Sintesis Komposit Terner Cu;0/Zn0-PANi

Anilin 0,13 mL +
10 mL HCI 0,1 M

larutan anilin
hidroklorida
[

<4+—— diaduk selama 30 menit

1 gram komposit
Cuz20/Zn0
|

0,2852 gram APS
+ 25 mL akuades

<+—— diaduk selama 30 menit

larutan bening

4+—

ditetesi sedikit demi sedikit sambil
diaduk menggunakan magnetic stirrer
pada suhu 0-5 °C selama 4-5 jam

Endapan
Cuz0/Zn0-PANi

44—

4—

4—

4—

disaring
dicuci menggunakan akuades dan
etanol

dikeringkan di suhu 60°C selama 12
jam

diulangi dengan volume anilin 0,10
mL dan 0,05 mL

Komposit
Cuz0/Zn0-PANi

dikarakterisasi
< menggunakan FTIR, XRD,

dan DR-UV; diuji aktivitas
dan stabilitas fotokatalis



Lampiran 2 Panjang Gelombang Maksimum Metilen Biru
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A

A

A

A

(nm) Abs (nm) Abs (nm) Abs (nm) Abs
400 | 0,004 | 424 | 0,003 | 448 | 0,003 | 472 | 0,004
401 | 0,004 | 425 | 0,003 | 449 | 0,003 | 473 | 0,004
402 | 0,004 | 426 | 0,003 | 450 | 0,003 | 474 | 0,004
403 | 0,004 | 427 | 0,003 | 451 | 0,003 | 475 | 0,004
404 | 0,004 | 428 | 0,003 | 452 | 0,003 | 476 | 0,004
405 | 0,004 | 429 | 0,003 | 453 | 0,003 | 477 | 0,004
406 | 0,004 | 430 | 0,003 | 454 | 0,003 | 478 | 0,004
407 | 0,004 | 431 | 0,003 | 455 | 0,003 | 479 | 0,004
408 | 0,004 | 432 | 0,003 | 456 | 0,003 | 480 | 0,004
409 | 0,004 | 433 | 0,003 | 457 | 0,004 | 481 | 0,004
410 | 0,004 | 434 | 0,003 | 458 | 0,004 | 482 | 0,005
411 | 0,004 | 435 | 0,003 | 459 | 0,003 | 483 | 0,005
412 | 0,003 | 436 | 0,003 | 460 | 0,004 | 484 | 0,005
413 | 0,004 | 437 | 0,003 | 461 | 0,004 | 485 | 0,005
414 | 0,004 | 438 | 0,003 | 462 | 0,004 | 486 | 0,005
415 | 0,004 | 439 | 0,003 | 463 | 0,004 | 487 | 0,005
416 | 0,004 | 440 | 0,003 | 464 | 0,004 | 488 | 0,005
417 | 0,004 | 441 | 0,003 | 465 | 0,004 | 489 | 0,005
418 | 0,004 | 442 | 0,003 | 466 | 0,004 | 490 | 0,005
419 | 0,003 | 443 | 0,003 | 467 | 0,004 | 491 | 0,005
420 | 0,003 | 444 | 0,003 | 468 | 0,004 | 492 | 0,005
421 | 0,004 | 445 | 0,003 | 469 | 0,004 | 493 | 0,005
422 | 0,003 | 446 | 0,003 | 470 | 0,004 | 494 | 0,005
423 | 0,003 | 447 | 0,003 | 471 | 0,004 | 495 | 0,005
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(n)r\n) Abs (n)r\n) Abs (n)r\n) Abs (n)r\n) Abs
496 | 0,005 | 521 | 0,005 | 546 | 0,008 | 571 | 0,015
497 | 0,005 | 522 | 0,005 | 547 | 0,008 | 572 | 0,015
498 | 0,005 | 523 | 0,006 | 548 | 0,009 | 573 | 0,016
499 | 0,005 | 524 | 0,005 | 549 | 0,009 | 574 | 0,016
500 | 0,005 | 525 | 0,006 | 550 | 0,008 | 575 | 0,017
501 | 0,005 | 526 | 0,006 | 551 0,01 576 | 0,017
502 | 0,005 | 527 | 0,006 | 552 | 0,009 | 577 | 0,018
503 | 0,006 | 528 | 0,006 | 553 | 0,009 | 578 | 0,019
504 | 0,005 | 529 | 0,006 | 554 0,01 579 | 0,019
505 | 0,006 | 530 | 0,006 | 555 | 0,009 | 580 | 0,019
506 | 0,006 | 531 | 0,006 | 556 0,01 581 0,02
507 | 0,005 | 532 | 0,007 | 557 | 0,011 | 582 | 0,021
508 | 0,004 | 533 | 0,006 | 558 | 0,012 | 583 | 0,021
509 | 0,006 | 534 | 0,006 | 559 | 0,012 | 584 | 0,021
510 | 0,005 | 535 | 0,007 | 560 | 0,012 | 585 | 0,023
511 | 0,005 | 536 | 0,007 | 561 | 0,011 | 586 | 0,022
512 | 0,006 | 537 | 0,007 | 562 | 0,012 | 587 | 0,024
513 | 0,005 | 538 | 0,007 | 563 | 0,012 | 588 | 0,025
514 | 0,005 | 539 | 0,007 | 564 | 0,012 | 589 | 0,025
515 | 0,005 | 540 | 0,007 | 565 | 0,013 | 590 | 0,027
516 | 0,006 | 541 | 0,007 | 566 | 0,012 | 591 | 0,026
517 | 0,005 | 542 | 0,008 | 567 | 0,013 | 592 | 0,027
518 | 0,005 | 543 | 0,007 | 568 | 0,014 | 593 | 0,029
519 | 0,005 | 544 | 0,007 | 569 | 0,014 | 594 | 0,029
520 | 0,006 | 545 | 0,008 | 570 | 0,014 | 595 0,03
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(n)r\n) Abs (n)r\n) Abs (n)r\n) Abs (n)r\n) Abs
596 | 0,032 | 621 | 0,048 | 646 | 0,071 | 671 0,09
597 10,032 | 622 | 0,047 | 647 | 0,071 | 672 | 0,086
598 | 0,033 | 623 | 0,047 | 648 | 0,074 | 673 | 0,084
599 | 0,035 | 624 | 0,048 | 649 | 0,074 | 674 | 0,081
600 | 0,035 | 625 | 0,048 | 650 | 0,076 | 675 | 0,078
601 | 0,036 | 626 | 0,049 | 651 | 0,079 | 676 | 0,075
602 | 0,038 | 627 | 0,049 | 652 | 0,081 | 677 | 0,071
603 | 0,038 | 628 | 0,049 | 653 | 0,081 | 678 | 0,067
604 0,04 629 0,05 654 | 0,084 | 679 | 0,064
605 | 0,041 | 630 0,05 655 | 0,085 | 680 | 0,059
606 | 0,041 | 631 | 0,051 | 656 | 0,085 | 681 | 0,055
607 | 0,042 | 632 | 0,051 | 657 | 0,089 | 682 | 0,051
608 | 0,042 | 633 | 0,052 | 658 | 0,087 | 683 | 0,048
609 | 0,042 | 634 | 0,053 | 659 | 0,089 | 684 | 0,044
610 | 0,044 | 635 | 0,054 | 660 | 0,092 | 685 0,04
611 | 0,044 | 636 | 0,054 | 661 | 0,091 | 686 | 0,037
612 | 0,044 | 637 | 0,057 | 662 | 0,093 | 687 | 0,035
613 | 0,045 | 638 | 0,058 | 663 | 0,093 | 688 0,03
614 | 0,046 | 639 | 0,057 | 664 | 0,092 | 689 | 0,027
615 | 0,047 | 640 | 0,061 | 665 | 0,094 | 690 | 0,025
616 | 0,047 | 641 | 0,062 | 666 | 0,093 | 691 | 0,021
617 | 0,047 | 642 | 0,062 | 667 | 0,093 | 692 | 0,019
618 | 0,046 | 643 | 0,064 | 668 | 0,093 | 693 | 0,018
619 | 0,047 | 644 | 0,066 | 669 0,09 694 | 0,017
620 | 0,047 | 645 | 0,068 | 670 0,09 695 | 0,015




(n)r\n) Abs
696 | 0,013
697 | 0,012
698 | 0,011
699 | 0,009
700 | 0,009
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Lampiran 3 Perhitungan Pembuatan Larutan Matilen Biru

Pembuatan larutan induk MB 1000 ppm
Melarutkan 0,1 gram padatan MB ke dalam 100 mL
akuades dengan labu ukur 100 mL. Perhitungannya adalah

sebagai berikut:

mg
1 ppm = 1T
mg
1000 ppm = 1000—L
1000 mg
1000 ppm = 4560
100 mg
1000 ppm = 100 L.

Artinya 100 mg (atau 0,1 gram) MB dalam 100 mL akuades.
Pembuatan larutan MB 100 ppm dari larutan induk MB
1000 ppm

V; XxM; =V, XM,

V; X 1000 ppm = 100 mL x 100 ppm

100 mL x 100 ppm
1 1000 ppm

V, = 10 mL

Pembuatan larutan MB 2 ppm dari larutan MB 100
ppm

V1 X Ml = VZ X Mz

V; X 100 ppm = 50 mL X 2 ppm

50 mL X 2 ppm
1:

100 ppm



120

V; =1mL

Pembuatan larutan MB 4 ppm dari larutan MB 100
ppm

Vi XM; =V, X M,

V; X 100 ppm = 50 mL X 4 ppm

50 mL X 4 ppm
1:

100 ppm

V; =2mL

Pembuatan larutan MB 6 ppm dari larutan MB 100
pPpm

Vi xXM; =V, XM,

V; X 100 ppm = 50 mL X 6 ppm

50 mL X 6 ppm
1:

100 ppm

V; =3 mL

Pembuatan larutan MB 8 ppm dari larutan MB 100
ppm

Vi XM; =V, XM,

V; X 100 ppm = 50 mL X 8 ppm

50 mL X 8 ppm
Vl =
100 ppm
V; =4 mL

Pembuatan larutan MB 10 ppm dari larutan MB 100

ppm
V1 XMl =V2 XMZ
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V; X 100 ppm = 50 mL X 10 ppm

50 mL X 10 ppm
V1 =

100 ppm
V; =5mL
Pembuatan larutan MB 10 ppm dari larutan MB 100
ppm ke dalam 100 mL akuades
V; X M; =V, XM,
V; X 100 ppm = 100 mL X 10 ppm

100 mL X 10 ppm
1 =

100 ppm
V; =10 mL



122

Lampiran 4 Data Absorbansi Larutan Standar MB pada

Panjang Gelombang 665 nm
Konsentrasi (ppm) Absorbansi (A)

0 0

2 0,107
4 0,212
6 0,309
8 0,402
10 0,522
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Lampiran 5 Perhitungan Persen Degradasi Zat warna Metilen
Biru

Data absorbansi dari uji fotokadegradasi MB adalah sebagai
berikut:

Absorbansi
Fotokatalis
Percobaan Ke-1 Percobaan Ke-2

Cuz20 0,1053 0,1020
Cu20/Zn0 0,0983 0,0917
Cuz20/Zn0-PANi(0,03) 0,0733 0,0770
Cu20/Zn0-PANi(0,05) 0,0627 0,0673
Cu20/Zn0-PANi(0,10) 0,0517 0,0550

Data absorbansi dari uji stabilitas dengan fotokatalis

Cuz0/Zn0-PANi(0,10) adalah sebagai berikut:

Absorbansi
Siklus
Percobaan Ke-1 Percobaan Ke-2
Ke-1 0,0517 0,0550
Ke-2 0,0663 0,0637
Ke-3 0,0803 0,0850

Perhitungan persen degradasi yaitu menggunakan rumus :

Co—Ct
Co

Fotodegradasi (%) = x 100% , dengan persamaan

regresi linear y = 0,0513x + 0,0021.



a.

b.

C.

d.

€.

f.
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Fotokatalis Cu;0 percobaan ke-1

C, = 0,1053 - 0,0021 % D — 10 —2,01234 % 100 %
0,0513 10
=2,01234 = 79,88 %
Fotokatalis Cuz0 percobaan ke-2
C, = 0,1020 - 0,0021 % D 10 —1,9473 % 100 %
0,0513 10
=1,9473 = 80,53 %
Fotokatalis Cuz0/Zn0O percobaan ke-1
C, = 0,0983 —0,0021 % D = 10 —1,8759 % 100 %
0,0513 10
= 1,8759 =81,24%
Fotokatalis Cuz0/Zn0O percobaan ke-2
C, = 0,0917 - 0,0021 %D = 10 —1,7459 x 100 %
0,0513 10
= 1,7459 = 82,54 %
Fotokatalis Cu;0/Zn0-PANi(0,03) percobaan ke-1
C, = 0,0733 - 0,0021 % D = 10 —1,3887 % 100 %
0,0513 10
= 1,3887 = 86,11 %
Fotokatalis Cu,0/Zn0-PANi(0,03) percobaan ke-2
- 0,0770 — 0,0021 %D = 10 — 1,4600 % 100 %
0,0513 10

=1,4600 = 85,40 %
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g. Fotokatalis Cu,0/Zn0O-PANi(0,05) percobaan ke-1

= 0,0627 —0,0021 % D — 10 —1,1806 % 100 %
0,0513 10
= 1,1806 = 88,19 %
h. Fotokatalis Cu,0/Zn0O-PANi(0,05) percobaan ke-2
C, = 0,0673 —0,0021 % D 10 —1,2716 % 100 %
0,0513 10
=1,2716 = 87,28 %
i. Fotokatalis Cu,0/Zn0-PANi(0,10) percobaan ke-1
C, = 0,0517 - 0,0021 % D = 10 — 0,9662 % 100 %
0,0513 10
= 0,9662 = 90,34%
j- Fotokatalis Cu,0/Zn0-PANi(0,10) percobaan ke-2
C, = 0,0550 - 0,0021 %D = 10 —1,0312 x 100 %
0,0513 10
=1,0312 = 89,69%
k. Uji Stabilitas siklus ke-1, percobaan ke-1
C, = 0,0517 —0,0021 % D = 10 — 0,9662 % 100 %
0,0513 10
= 0,9662 =90,34 %
l.  Uji stabilitas siklus ke-1, percobaan ke-2
C, = 0,0550 - 0,0021 %D = 10 —1,0312 % 100 %
0,0513 10

=1,0312 = 89,69 %
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m. Uji Stabilitas siklus ke-2, percobaan ke-1

0.

p.

C, = 0,0663 —0,0021 % D = 10 —1,2521 % 100 %
0,0513 10
=1,2521 = 87,48 %
n. Uji stabilitas siklus ke-2, percobaan ke-2
C, = 0,0637 —0,0021 % D 10 — 1,200 % 100 %
0,0513 10
= 1,200 = 87,99 %
Uji Stabilitas siklus ke-3, percobaan ke-1
C, = 0,0803 —0,0021 % D = 10 —1,5250 % 100 %
0,0513 10
= 1,5250 = 84,75 %
Uji stabilitas siklus ke-3, percobaan ke-2
C, = 0,0850 — 0,0021 %D = 10 —1,6160 x 100 %
0,0513 10

=1,6160 = 83,84 %
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Lampiran 6 Spektrum FTIR

Spektrum FTIR Cu.0
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Spektrum FTIR Cu20/Zn0-PANi(0,03)
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Spektrum FTIR Cu:0/Zn0-PANi(0,10)
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Lampiran 7 Pola Difraksi XRD

Pola XRD Cu;0
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Pola XRD Cu,0/Zn0O-PANi(0,10)
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Lampiran 8 Perhitungan Ukuran Kristal

Ukuran Kristal Rata-rata Cuz0

132

Puncak pada 26 =36,50448
FWHM =0,43672
B (rad) =0,007622202
0 (%) =0,318561684
N Bhk]COSG
0,9 x 0,15406

D=
0,007622202 X cos (36,50448)
D =19,15453065 nm

Puncak pada 26 =472,38781
FWHM =0,65362
B (rad) =0,011407821
0 (%) =0,369903424
~ Bhiicos6
0,9 x 0,15406

D=
0,011407821 X cos (0,369903424)
D =13,0360199 nm

Puncak pada 260 =61,50512
FWHM =0,96759
B (rad) =0,016887631
0 () =0,536733425
kA
- Bhk]COSG
0,9 X 0,15406

D=
0,016887631 x cos (0,536733425)
D =9,553810433 nm

Ukuran rata-rata kristal Cuz0 = 13,91 nm
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UKkuran Kristal Rata-rata Cuz0/Zn0

Puncak pada 260 = 34,8855

FWHM =5,0071

B (rad) =0,087390381

00 =0,304433418
- Bhk]COSB

0,9 x 0,15406

D=
0,087390381 % cos (0,304433418)
D =1,66307825 nm

Puncak pada 26 =36,42935
FWHM =0,59568
B (rad) =0,010396577
0(°) =0,317906051
kA
- Bhk]COSG

0,9 x 0,15406

D=
0,010396577 X cos (0,317906051)
D =14,0400216 nm

Puncak pada 26 =42,38315
FWHM =0,57125
B (rad) =0,009970193
0 (°) =0,369862757
B Bhk]COSG
0,9 x 0,15406

D=
0,009970193 X cos (0,369862757)
D =14,9154818 nm

Ukuran rata-rata kristal Cu,0/Zn0O = 10,20 nm
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UKkuran Kristal Rata-rata Cu20/Zn0O-PANi(0,10)

Puncak pada 260 =36,4521

FWHM =0,56562

B (rad) =0,009871931

00 =0,318104582
- Bhk]COSB

0,9 x 0,15406

D=
0,009871931 X cos (0,318104582)
D =14,78714799 nm

Puncak pada 26 =42,37075
FWHM =0,66069
B (rad) =0,011531216
0(°) =0,369754547
kA
- Bhk]COSG

0,9 x 0,15406

D=
0,011531216 X cos (0,369754547)
D=12,89577801 nm

Puncak pada 26 =34,72169
FWHM =7,20924
B (rad) =0,125824975
0 (°) =0,303003906
B Bhk]COSG
0,9 x 0,15406

D=
0,125824975 x cos (0,303003906)
D =1,154555695 nm

Ukuran rata-rata kristal Cu;0/Zn0-PANi(0,10) =9,61 nm
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Lampiran 9 Perhitungan % Kristalinitas

Perhitungan % Kristalinitas menggunakan persamaan:

A
9% Kristalinitas = ————— x 100%
ACI‘ + Aam

9% Kristalinitas Cuz0

o 422,18425
% Kristalinitas = 717387 X 100% = 73,84 %

% Kristalinitas Cu,0/ZnO

S 279,14755
% Kristalinitas = 5032166 X 100% = 55,47 %

% Kristalinitas Cu.0/Zn0-PANi(0,10)

% Kristalinitas = 242,05411 x 100% = 49,83 %
0 Kristalinitas = 485,6975 0 — ) 0

% Kristalinitas Cu.0/Zn0-PANi(0,10) Setelah Uji
Stabilitas
258,00257

% Kristalinitas = m X 100% = 48,69 %



Lampiran 10 Penentuan Energi Celah Pita Fotokatalis

Energi Celah Pita Cu;0
Y=mx+c
Y = 43,41307x — 84,23867

_ 84,23867
X = 4341307
x = 1,940

(Y I.I ‘l_
J
i p
// L4 eV
Energi (eV)

Energi Celah Pita Cuz0/Zn0
Y=mx+c
Y = 55,47372x —170,73532

_ 170,73532
X = 5547372

x = 3,077 = 3,08
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e L1 0 SO

[ /
: /
3 /
3
,"/ 108 eV
—4/—’/
: ; ;
Energl (eV)

Energi Celah Pita Cu20/Zn0-PANi(0,10)

Y=mx+c
Y = 55,23004x — 177,7331
177,7331

X = 5523004
x =3218 ~ 322

e G0 0/ ZnO-PANI(O,10)

(FIR) hu)’ (eVem ')

122ev

Energl (eV)
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