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Abstrak

Pengujian aktifitas fotokatalitik material MCM-41 teremban Zn yang dilakukan secara
post-synthesis telah berhasil dilakukan. Tujuan penelitian ini adalah mengetahui
pengaruh pengembanan Zn secara post-synthesis terhadap material MCM-41 serta
mengkaji kemampuan fotokatalitik ZnO/MCM-41 pada zat warna metilen biru.
Material MCM-41 yang telah diemban dengan Zn dikarakterisasi menggunakan XRD,
isoterm adsopsi gas Ny, dan DR-UV, kemudian diaplikasikan untuk proses fotokatalitik
zat warna metilen biru. Hasil penelitian menunjukkan bahwa adanya Zn pada material
MCM-41 menurunkan kristalinitas dan Kketeraturan pori yang diikuti dengan
terbentuknya oksida Zn pada permukaan MCM-41. ZnO/MCM-41 memiliki luas
permukaan dan diameter pori lebih kecil dari MCM-41 yakni sebesar 808,4 m2/g dan
26,5 A sedangkan MCM-41 894,7 m2/g dan 31,42 A. Zn0/MCM-41 memiliki serapan
panjang gelombang pada 325 nm dengan nilai energi gap 3,81 eV. Hasil pengujian
aktivitas fotokatalitik pada material ZnO/MCM-41 terhadap zat warna metilen biru
memberikan hasil sebesar 72,94% untuk perlakuan dengan UV dan 58, 46% tanpa UV.

Abstract

Study of photocatalytic activity on MCM-41 material doped Zn by post-synthesis process
has been done. The aim of the research is to see the influence of Zn doping on MCM-41
material and ability of photocatalytic ZnO /MCM-41 on blue dye methylene. MCM-41
doped Zn was characterized by XRD, isotherm adsorption N, and DR-UV, then applied for
photodegradation of blue dye methylene. The result shows that the presence of Zn in the
MCM-41 material decreases the crystallinity and regularity of pore followed by the
formation of zinc oxide on the surface of MCM-41. ZnO / MCM-41 has a smaller surface
area and pore diameter than MCM-41 which equals to 808.4 m2/g and 26.5 A, while
MCM-41 894.7 m2/g and 31.42 A. ZnO/MCM-41 has an absorption wavelength at 325 nm
with an energy gap of 3.81 eV. The test result of photocatalytic activity on material
Zn0O/MCM-41 to blue dye methylene is 72.94% for treatment with UV and 58, 46%
without UV.
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PENDAHULUAN

Material MCM-41 merupakan salah satu
bagian dari bahan mesopori M41S yang ditemukan
melalui  perluasan konsep sintesis zeolit
menggunakan surfaktan yang mempunyai rantai
hidrofobik lebih panjang (Beck et al. 1992). Bahan
mesopori M41S terdiri atas tiga jenis, yakni MCM-
41 dengan fasa heksagonal, MCM-48 dengan fasa
kubik, dan MCM-50 dengan fasa lamelar, seperti

yang terlihat pada Gambar 1.

(4

(a) MCM-41 (b) MCM-48 (c) MCM-50
Gambar 1. Material Mesopori M41S (Beck et al.
1992)

MCM-41 adalah
mesopori yang paling banyak dipelajari

salah satu material
dan
menjanjikan diantara bahan mesopori lainnya.
Salah satu fakta yang menarik mengenai material
MCM-41 antara lain strukturnya yang seragam
kisi

menyerupai sarang lebah (Corma 1997).

serta  tersusun  menjadi heksagonal

Pemasukan logam ke dalam material MCM-
41 dapat dilakukan melalui dua cara, yakni direct
synthesis (secara langsung) dan post-synthesis
(secara tidak langsung). Kedua cara ini dapat
memberikan pengaruh yang berbeda terhadap
material yang dihasilkan. Pemasukan logam yang
dilakukan

menyebabkan distribusi logam pada permukaan

secara post-synthesis dapat
lebih besar daripada kerangka. Keberadaan logam
ini dapat mengakibatkan terjadinya pore blocking
sehingga ukuran porinya menjadi lebih Kkecil
(Mihai et al. 2010).

Modifikasi MCM-41 secara post-synthesis
dapat memberikan pengaruh lain pada permukaan
MCM-41, yakni efek fotokimia yang diakibatkan
adanya oksida logam pada permukaannya (Tang et
al. 2004). Efek fotokimia ini yang menjadikan
MCM-41 termodifikasi dapat digunakan sebagai
fotokatalis untuk degradasi zat warna. Zat warna
adalah

metilen biru yang merupakan zat warna kationik.

yang digunakan dalam penelitian ini

Proses fotokatalitik pada zat warna metilen
biru didasarkan pada interaksi yang terjadi antara
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material fotokatalis dengan zat warna tersebut (Ali
& Siew 2005). Penggunaan fotokatalis pada proses
degradasi zat warna metilen biru telah banyak
dikaji, salah satunya dilakukan oleh Babu et al
(2013) yang menggunakan ZnO/MCM-41 untuk
proses degradasinya. Mihai et al. (2010) juga
menggunakan katalis ZnO/MCM-41 dan ZnO/SBA-
15 untuk degradasi zat warna metilen biru yang
aktifitasnya ternyata lebih besar daripada ZnO.

Dalam penelitian ini akan dibahas mengenai
aktifitas fotokatalis yang dihasilkan oleh material
MCM-41 dengan pengemban logam Zn terhadap
zat warna metilen biru.

METODE

Sintesis MCM-41 dan Pengembanan Logam Zn
Material MCM-41 disintesis sesuai dengan
metode yang dilakukan oleh Ortiz et al (2012).
Pengembanan logam Zn dilakukan secara post-
synthesis menggunakan metode yang dilakukan
oleh Babu et al. (2013). Sintesis dilakukan dengan
menggunakan Zn(CH3C00)2:2H20 sebagai sumber
Zn dengan variasi sebesar 12, 24, 36, 40, dan 60%.

Uji Aktifitas Fotokatalitik

Uji fotokatalitik dilakukan sesuai dengan
prosedur yang dilakukan oleh Mihai et al. (2010),
yakni dengan menggunakan variasi waktu pada
saat disinari dengan dan tanpa UV.

Karakterisasi Katalis Hasil Sintesis

Karakterisasi katalis hasil sintesis dilakukan
menggunakan X-Ray Diffraction (XRD, Shimadzu
6000), Surface Area Analyzer (SAA, Quantachrome
NovaWin2), dan Diffused Reflentance UV-Vis (DR-
UV, UV 1700 Pharmaspec).

HASIL DAN PEMBAHASAN

Hasil Karakterisasi ZnO/MCM-41 dengan XRD
Penambahan logam Zn yang dilakukan
secara post-synthesis pada berbagai konsentrasi
MCM-41
menyebabkan terjadinya penurunan Kkristalinitas

dalam proses pembentukan
MCM-41 yang ditandai dengan bergesernya nilai
20 ke arah yang lebih besar. Turunnya intensitas
dan berkurangnya keteraturan pori, yang ditandai
dengan hilangnya puncak pada bidang [110] dan

[200]. Pergeseran nilai 26 ke arah yang lebih besar



R L Vifta, Sutarno, Suyanta / Jurnal MIPA 39 (1) (2016): 45-50

menandakan bahwa partikel yang disintesis
memiliki ukuran yang lebih kecil (Gambar 2).

(100}

intensitas (a.u)

Zn0 12%

Zn0 24%

Zn0 36%

Zn0 40%

Zn0 60%

T
[i]

T T T T T T 1
T 2 9 10

2 theta (derajat)

Gambar 2. Difraktogram sinar-X ZnO/MCM-41 pada berbagai variasi konsentrasi Zn

Selain penurunan intensitas, pengaruh lain
adanya penambahan Zn terhadap karakter MCM-
41 adalah menurunnya keteraturan pori
Zn0/MCM-41. Berdasarkan data pada Tabel 1
terlihat bahwa semakin besar konsentrasi yang
ditambahkan, ukuran parameter sel (a,) semakin
menurun dan berdasarkan difraktogram pada
Gambar 1 dapat terlihat bahwa indeks hkl pada
bidang [110] dan [200] mulai menghilang seiring
dengan bertambahnya konsentrasi Zn.

Tabel 1. Ukuran Parameter Sel (a,)

Sampel Intensitas 26 (°) d[100]  ae? DxroP
relatif d[100] (A @A) A&
(%)

MCM-41 100,0 2,36 37,43 43,22 33,22

Zn0/MCM-41 (Zn 48,1 2,38 37,10 42,84 32,84

12%)

ZnO/MCM-41 (Zn 39,4 2,40 36,77 42,46 32,46

24%)

Zn0O/MCM-41 (Zn 21,2 2,43 36,29 4191 3191

36%)

Zn0/MCM-41 (Zn

40%)

Zn0/MCM-41 (Zn

60%)

Keterangan: (?) merupakan harga parameter kisi
dengan a=2d/v3, dan (*) merupakan harga
perkiraan diameter pori, Dxro= ao(4 )-10 4, dengan
asumsi ketebalan dinding pori relatif tetap 10 A
(Sutarno, 2005)

Analisis porositas ZnO/MCM-41

Hasil isoterm adsorpsi dan desorpsi material
MCM-41 dan ZnO/MCM-41 termodifikasi
menunjukkan klasifikasi tipe IV sebagaimana
ditunjukkan pada Gambar 3 dengan histeresis H1
sesuai dengan IUPAC yang merupakan ciri khas
material mesopori dengan pori berbentuk silinder.
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Gambar 3. Kurva isoterm adsorpsi-desorpsi N2: a)
MCM-41 dan b) ZnO/MCM-41
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Permukaan material ditentukan pada p/po<0,3
yang menunjukkan adanya serapan monolayer gas
MCM-41,
0,3<p/po<0,4 mengalami kenaikan volume yang

pada permukaan kemudian saat
tajam merupakan proses pengisian pori MCM-41
p/po>0,4

multilayer. Kenaikan tajam pada 0,3<p/p0<0,4 ini

serta terjadi penataan serapan

menandakan karakter dari material mesopori.

Tabel 2. Data hasil karakterisasi struktur pori
dengan isoterm adsorpsi nitrogen

Material a0 ABET Dp Vp Wdp
A (mz/g) (A (cm?3/g) 0]
MCM-41 42,61 894,70 31,42 0.70 11,19
Zn0/MCM-41 41,39 808,40 26,50 0,54 14,89
Berdasarkan data hasil karakterisasi

tersebut dapat diketahui bahwa luas permukaan
Zn0/MCM-41 lebih rendah dibandingkan MCM-41,
demikian dengan  ukuran
Berdasarkan data pada Tabel 2 dapat diketahui

bahwa luas permukaan pada material MCM-41

pula porinya.

yang telah dimodifikasi dengan Zn mengalami
penurunan dari 894,7 m?/g menjadi 808,4 m?/g.

Pengaruh pengembanan Zn secara post-
synthesis terhadap sifat fotokatalitik MCM-41

Zn oksida
permukaan MCM-41 selain dapat diketahui dengan

Keberadaan sebagai pada
analisis difraksi sinar-X, dapat pula diketahui dari
hasil  karakterisasi  menggunakan  Diffused
Reflectance UV-Vis. Diffused Reflectance UV-Vis
untuk  menentukan gap

semikonduktor. Harga energi gap semikonduktor

digunakan energi

dapat mempengaruhi kinerja semikonduktor
dalam mengeksitasi elektron. Tingkat transisi
elektronik dari bagian atas pita valensi ke bagian
bawah pita konduksi yang kemudian akan
mengalami deeksitasi, bergantung pada besar
kecilnya energi gap. Energi gap yang terlalu kecil
akan menyebabkan loncatan elektron dari pita
valensi ke pita konduksi dan sebaliknya kurang
bebas, sedangkan energi gap yang terlalu besar
akan menghambat loncatan elektron sehingga

aliran elektron akan terhambat.
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Penambahan konsentrasi Zn yang dilakukan
terbukti
pengaruh pada material yang dihasilkan (Gambar

secara  post-synthesis memberikan
4) yakni terlihat pada pergeseran dari panjang
gelombang pendek ke panjang gelombang yang
lebih tinggi. Pergeseran panjang gelombang ini
menentukan sifat optik atau sifat fotokatalitik dari
material ZnO/MCM-41. ZnO/MCM-41 (Zn 36%)
memiliki nilai energi gap yang berada pada
rentang semikonduktor, yakni sebesar 3,81 eV.
Material ini diharapkan menghasilkan kemampuan
degradasi terhadap metilen biru yang cukup besar
MCM-41 dapat
dipertahankan dan bersifat fotokatalis.

karena karakter masih

Absorbansi (a.u)

W% B

5 Zn0

b) ZnO 60%

) Zn0 40%
) ZnC 36%
ST ZnG 24%
#Zn0 12%

g MCM-21

T T T 1
200 300 400 500 600 700 800 900

nm
Gambar 4. Spektra DR-UV ZnO/MCM-41 pada
berbagai konsentrasi Zn

Hasil Uji Aktifitas Fotokatalitik ZnO/MCM-41
Pada Zat Warna Metilen Biru

Pengujian aktifitas fotokatalitik ZnO/MCM-
41 dilakukan pada dua kondisi yang berbeda yakni
dengan dan tanpa penyinaran UV dengan variasi
waktu 0, 15, 30, 45, 60, dan 90 menit. Variasi
waktu dilakukan untuk mengetahui pengaruh lama
penyinaran terhadap kinerja fotokatalis yang

digunakan. Pengujian juga dilakukan
menggunakan fotokatalis Zn0 sebagai
pembanding. Hasil wuji aktifitas fotokatalitik

Zn0/MCM-41 dan ZnO disajikan pada Gambar 5
dan 6.
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Gambar 5. Uji efektivitas fotodegradasi

Zn0/MCM-41 dan ZnO terhadap zat warna metilen
biru dengan penyinaran UV

Gambar 4 menunjukkan bahwa waktu
degradasi optimum ZnO/MCM- 41 adalah 60
menit, sedangkan ZnO sebesar 45 menit. Waktu
degradasi yang melebihi kedua waktu optimum
tersebut menyebabkan penurunan hasil degradasi.
Waktu penyinaran yang terlalu lama dalam sistem
reaksi akan menghasilkan produk teradsorp yang
cukup banyak dan dapat menghalangi kontak
antara fotokatalis dengan sinar UV serta antara
fotokatalis dengan zat warna metilen biru yang

belum terdegradasi. Akibatnya, reaksi
fotodegradasi menjadi kurang efektif. Selain itu,
diperkirakan bahwa semakin lama waktu
penyinaran menjadikan fotokatalis jenuh,

sehingga aktifitasnya berkurang. Oleh karena itu,
diperoleh waktu fotodegradasi optimum dengan
penyinaran UV adalah 60 menit untuk ZnO/MCM-
41 dan 45 menit untuk ZnO. Perbedaan waktu
optimum disebabkan karena efektifitas ZnO untuk
degradasi zat warna metilen biru lebih besar
daripada ZnO/MCM-41 saat fotokatalis tersebut
sudah teraktifkan oleh sinar UV.

5 juga
semakin lama waktu penyinaran diperoleh persen
degradasi yang semakin besar. Fotokatalis
Zn0/MCM-41 menghasilkan degradasi sebesar
72,94% dan ZnO sebesar 39,01% (Tabel 3). Hal
ini disebabkan karena pada perlakuan dengan

Gambar menunjukkan bahwa

penyinaran UV, semakin lama waktu penyinaran
interaksi antara fotokatalis dengan sinar semakin
efektif sehingga menghasilkan radikal OHe yang
semakin banyak. Selain itu, semakin lama waktu

penyinaran maka kontak antara zat warna metilen
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biru dengan sinar UV dan radikal OHe semakin
efektif (Widihati, et al. 2011).

ZnO/MCM-41

ZnO

Degradasi metilen biru (%)

‘Waktu (menit)

Gambar 6. Uji efektivitas fotodegradasi
Zn0/MCM-41 dan ZnO terhadap zat warna metilen
biru tanpa penyinaran UV

Pada proses degradasi tanpa penyinaran UV
yang ditunjukkan Gambar 6, semakin lama waktu
kontak antara fotokatalis dengan zat warna
metilen biru menghasilkan adsorpsi yang semakin
tinggi. Hal ini disebabkan karena semakin lama
waktu kontak antara metilen biru dengan
permukaan aktif semakin efektif. Akan tetapi, baik
fotokatalis ZnO maupun ZnO/MCM-41 setelah 60
menit proses adsorpsi mengalami penurunan.
Penurunan ini diakibatkan karena adsorben telah
jenuh sehingga proses penyerapan menurun. Oleh
karena itu, pada proses tanpa penyinaran baik
fotokatalis ZnO/MCM-41 maupun ZnO memiliki
waktu optimum sebesar 60 menit.

Pada Gambar 6 dapat terlihat pula bahwa
semakin lama waktu kontak antara fotokatalis
dengan metilen biru diperoleh persen degradasi
yang semakin besar meskipun nilainya tidak
sebesar pada proses degradasi dengan penyinaran
UV. Fotokatalis ZnO/MCM-41 menghasilkan
degradasi sebesar 58,46% dan ZnO sebesar 5,23%
(Tabel 3). Hal
degradasi tanpa penyinaran UV hanya dibantu oleh

ini disebabkan karena pada
energi dalam sistem bukan energi foton dan
oksigen yang ada selama proses pengadukan. Oleh
karena itu, tidak terjadi pembentukan radikal
hidroksi dan ion superoksida yang efektif untuk
proses degradasi.
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Tabel 3. Data aktivitas fotokatalitik ZnO/MCM-41
dan ZnO terhadap
dengan dan tanpa penyinaran UV

zat warna metilen biru

Material Persen Degradasi (%D)
Fotokatalis Waktu Tanpa UV Dengan UV
0 0 0
15 2,98 20,25
30 3,26 24,45
7n0 45 4,38 39,01
60 5,23 36,84
75 4,29 30,61
90 4,01 27,53
0 0 0
15 1,56 37,64
30 11,82 44,48
ZnO/MCM-41 45 32,81 51,48
60 58,46 72,94
75 51,93 69,21
90 48,83 63,61

SIMPULAN

Berdasarkan hasil dan pembahasan yang
dapat
material MCM-41 yang diemban dengan logam Zn

telah dijelaskan, disimpulkan bahwa
secara post-synthesis dapat memberikan efek
fotokatalitik. Hasil pengujian fotokatalitik material
Zn0/MCM-41 terhadap zat warna metilen biru
memberikan hasil sebesar 72,94%

perlakuan dengan UV dan 58, 46% tanpa UV.

untuk
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