LAMPIRAN
Lampiran 1 Skema Prosedur Kerja Fotodegradasi TiO2 dari llmenite Bangka

a. Preparasi llmenite

IImenite Low
Magnetic Separator
h 4
liImenite High 96 %
Discmil
\ 4
IImenite <200 mesh Analisis XRF

b. Leaching Ilmenite

IImenite <200 mesh

Leaching HCI , solid : liquid (1:4), 5 jam pada suhu 100 °C

Disaring dan dicuci dengan aquades

Dikeringkan pada suhu 100 °C

A 4
IImenite hasil leaching Analisis XRF

c. Kalsinasi lImenite

Ilmenite hasil leaching

Furnace pada suhu 600°C, 700°C, 800°C

Analisis XRD

Y
IImenite hasil kalsinasi 600°C, 700°C, 800°C

v

IImenite kalsinasi 700°C Analisis FTIR

Suhu Optimal
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d. Pembuatan Larutan Induk Zat Warna Remazol Brilliant Blue 1000

Ppm

0,1 gram Remazol Brilliant Blue

Dilarutkan dengan akuades dalam

labu ukur 100 ml

Larutan Remazol Brilliant Blue

diukur absorbansinya pada A 350-

konsentrasi 1000 ppm

450 nm dengan spektrofotometer
UV-Vis

Pembuatan Kurva Standar Untuk Spektrofotometer UV-Vis

Larutan induk Remazol Brilliant

Diencerkan variasi 0,5,10,15,20, dan

25 ppm

v

Larutan Remazol Brilliant Blue
konsentrasi 0,5,10,15,20, dan 25

diukur absorbansinya pada Amax

ppm

Uji Aktivitas Fotokatalis

25 ml limbah batik cual

dengan spektrofotometer UV-
Vis

Analisis spektrofotometer UV-Vis

ditambah 0,5 gram katalis TiO>

ditambahkan buffer asam

diradiasi dengan variasi sinar UV
dan sinar matahari pada waktu
kontak 30, 60 dan 90 menit

Disaring

W
Filtrat

Analisis spektrofotometer UV-Vis
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Lampiran 2 Spektrum X-Ray Difractometer XRD

a. Hasil Karakteristik Sampel IImenite kalsinasi 600°C

Counts

|ranz

e Ti

1000 —

fe TiO3
nQz2

LTS
TiO3

03

fe TiD3, 5002

500 -

Posrtion 2Theta] (Copper (Cul)

Daftar puncak yang muncul :
Pos.[°2Th.] Height [cts] FWHMLeft[°2Th.] d-spacing [A] Rel. Int. [%]

23.9028 85.77 0.3070 3.72286 21.90
26.5532 160.09 0.3070 3.35698 40.89
32.6908 391.57 0.3070 2.73938 100.00
33.9139 144.56 0.3070 2.64333 36.92
35.4188 158.90 0.3070 2.53440 40.58
40.6089 60.20 0.8187 2.22167 15.37
48.9728 103.20 0.3070 1.86002 26.36
51.7711 76.32 0.3070 1.76587 19.49
53.5273 123.74 0.3070 1.71201 31.60

61.9388 62.87 0.3070 1.49819 16.06
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b. Hasil Karakteristik Sampel limenite kalsinasi 700°C
Meas. data:IL_700 —
BG data:IL_700 —
Calc. data:IL_700 —
Error —
2000 Residual —
2 g
= S
= 1000 JIVAL
0
400+
g 200+
g o S O T M PP T T LY
g -200
B -400
20 40 60 80
2-theta (deg)
Daftar puncak yang muncul :
No. 2-theta(deg) d(ang.) Height(cps) FWHM(deg Int. I(cps Int. W(deg)  Asym.
) deg) Factor
1 24.07(7) 3.694(11) 177(38) 0.34(6) 65(17) 0.37(17) 0.6(5)
2 26.685(9) 3.3379(11)  769(80) 0.102(19) 137(15) 0.18(4) 1.8(7)
3 27.47(4) 3.244(5) 233(44) 0.46(9) 187(24) 0.8(3) 1.8(7)
4 33.16(3) 2.699(2) 973(90) 0.44(2) 565(20) 0.58(7) 3.0(12)
5 33.93(3) 2.640(2) 273(48) 0.12(4) 40(7) 0.15(5) 2(3)
6 35.60(5) 2.520(4) 361(55) 0.58(5) 276(20) 0.77(17) 0.5(2)
7 39.22(4) 2.295(2) 192(40) 0.14(8) 48(12) 0.25(12) 2(3)
8 41.06(12) 2.196(6) 170(38) 0.61(11) 128(21) 0.8(3) 1.6(15)
9 49.47(8) 1.841(3) 221(43) 0.57(6) 135(19) 0.6(2) 2.7(19)
10 51.96(2) 1.7585(7) 148(35) 0.16(6) 28(6) 0.19(9) 5(8)
11 53.92(5) 1.6989(16)  419(59) 0.92(8) 589(26) 1.4(3) 0.56(16)
12 62.3(2) 1.490(5) 97(28) 0.7(3) 86(30) 0.9(6) 1.0(17)
13 64.08(4) 1.4520(9) 134(33) 0.69(17) 109(22) 0.8(4) 5(8)




Intensity (cps)

Hasil Karakteristik Sampel Ilmenite kalsinasi 800°C

25007

2000+

1500+

1000

500- Ll

Meas. data:IL_800 —

Error
Residual

BG data:IL_800 —
Calc. data:IL_800 —
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400

? 200

§ . ‘IH‘I“” Y | LA '”ll‘ R | R U R L

g L0 mdLlhl Lm Iy Huh T I O O R TR T T T T

£ 200

-400 ‘ : ‘ ‘
20 40 60 80
2-theta (deg)
Daftar puncak yang muncul :
No. 2-theta(deg) d(ang.) Height(cps)  FWHM(deg) Int. I(cps Int. W(deg)  Asym. factor
deg)

1 24.18(4) 3.678(6) 158(36) 0.24(15) 58(17) 0.37(19) 3(10)
2 26.62(6) 3.346(7) 344(54) 0.12(6) 59(12) 0.17(6) 1(2)
3 27.440(12)  3.2478(14)  340(53) 0.20(5) 92(14) 0.27(8) 0.8(13)
4 31.06(13) 2.877(12) 161(37) 0.50(14) 123(22) 0.8(3) 0.9(12)
5 33.17(3) 2.699(2) 855(84) 0.27(4) 430(19) 0.50(7) 1.6(9)
6 35.600(9) 2.5198(6) 615(72) 0.29(4) 332(17) 0.54(9) 0.5(3)
7 41.19(5) 2.190(2) 139(34) 1.2(2) 339(34) 2.4(8) 4(4)
8 49.36(3) 1.8449(10) 119(32) 0.38(9) 48(18) 0.4(3) 0.5(7)
9 54.07(7) 1.695(2) 330(52) 0.76(8) 341(32) 1.0(3) 1.0(4)
10 62.47(3) 1.4856(7) 143(35) 0.46(8) 85(23) 0.6(3) 4(3)
11 64.87(13) 1.436(2) 120(32) 1.0(4) 145(27) 1.2(5) 5(15)
12 75.1(12) 1.264(16) 35(17) 22(5) 975(175) 28(18) 0.5(4)
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Lampiran 3 Tabel Perbandingan Hasil X-Ray Difraction (XRD) Kalsinasi

IImenite
Suhu Sudut Difraksi (20) (°) Intensitas (%)
Kalsinasi ~ TiO, Ilmeniete cassiterite TiO, llmeniete cassiterite
(°C) anatase  (Fe203)  (SnO2)  anatase (Fex0s3)  (SnO2)
600 48,9 23,90 26,55 26,36 21,90 40,89
53,53 32,69 33,91 31,60 100 36,92
35,42 51,77 40,58 19,49
40,6 61,94 15,37 16,06
48,97 26,36
53,53 31,60
61,94 16,06
700 53,92 24,07 26,68 59 38 80
33,16 33,93 90 48
35,60 51,96 55 35
41,06 64,08 38 33
53,92 59
62,3 28
800 24,18 26,62 36 54
33,17 54,07 84 52
35,60 64,87 72 32
41,19 34
49,36 32

62,47 35




Lampiran 4 Data Hasil X-Ray Fluoresence (XRF) pada lImenite
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Bahan

TiO;
(%)

Fe (%)

Sn
(%0)

SiO;
(%0)

CaO
(%)

Al;0s
(%)

IImenit 96 % HG

69,975

47,388

3,320

5,067

2,081

1,786

IImenit 96 % HG (2)

72,838

48,658

3,462

5,212

2,800

1,901

- llmenit 96 %

- sterin (100)

-oven (T=100) @ 1
jam - hitam

74,187

38,165

4,830

8,616

2,682

3,327

IImenit 96 % cuci

73,305

4,876

5,49

5,49

2,766

2,148

lImenit 96 % cuci (2)

72,229

4,8776

5,343

5,343

2,765

2,029

- llmenit : HCI (1:4)

- sterin (100)

-oven (T=100) @ 1
jam = hitam

76,906

40,436

4,223

5,534

2,654

1,747

s- llmenit : HCI (1:4)

- sterin (100)

-oven (T=100) @ 1
jam

- (T=233) @ 2 jam

- hitam

17,399

39,520

4,063

7,836

2,659

3,0089

- llmenit : HCI (1:4)

- sterin (100)

-oven (T=233) @ 2
jam = hitam

73,172

49,159

3,969

5,334

2,790

2,000

- llmenit : HCI (1:4)

- sterin (100)

-oven (T=100) @ 1
jam = hitam

77,260

36,259

3,902

12,836

2,692

5,601

- llmenit : HCI (1:4)

- sterin (100)

-oven (T=233) @ 2
jam - hitam

77,554

39,204

4,157

7,049

2,667

2,488

- llmenit : HCI (1:4)

- sterin (100)

-oven (T=100) @ 1
jam - hitam

72,900

33,177

4,382

7,704

1,153

5,061

- lImenit : HCI (1:4)

- sterin (100)

-oven (T=100) @ 1
jam (2) - hitam

72,595

32,251

4,623

11,453

1,172

6,154

- lImenit : HCI (1:4)

- sterin (100)

-oven (T=100) @ 1
jam (3) = hitam

73,429

32,657

4,023

9,761

1,169

5,675

- llmenit : HCI (1:4)

- sterin (250)

-oven (T=100) @ 1
jam (3) = kuning

154,807

4,456

4,086

2,714

0,999

2,505

IImenit 96 % LG

0,329

2,863

58,969

1,027

1,651

2,514
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Lampiran 5 Data Hasil Analisis Fourier Tansform Infra Red (FTIR)

Analisis FTIR dilakukan pada suhu kalsinasi optimal yaitu 700°C,
sehingga didaptkan data sebagai berikut:

100 1

80

60 +

40

20

% Transmitansi

T i T i T i T i T i T z T T 1
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

Bilangan Gelombang cm B
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Lampiran 6 Hasil Analasis BOD, COD dan TSS

Analiss dilakukan di labarotorium Dinas Lingkungan Hidup, sehingga
diperoleh hasil sebagai berikut:

PEMERINTAH PROVINSI KEPULAUAN BANGKA BELITUNG

DINAS LINGKUNGAN HIDUP VW
UPTD LABORATORIUM LINGKUNGAN v
3| KOMPETENS! LABORATORIUM LINGKUNGA! Kot Ausuias! Nasional

NOMOR : 00117/LPJ/LABLING-1/LRK/KLHK laoraonin g

1P-507- 10N

Komplek Perkantoran Pemerintah Provinsi Kepulauan Bangka Belitung, Pangkalpinang
Telp. (0717) 436974, 436975 E-mail : labblhd_babel@yahoo.co.id

Informasi Pelanggan
Nama 3 FUSPITA

Alamat 5 JI. Sahabat, Pangkalpinang.
No.Telp/Faks/E-mail -

Personil Penghubung
Nama ¥ Fuspita
No.Telp/Faks/E-mail : 083808160340

Informasi Sampel

Senis Sampel A AirLimbah (AL)
Diambii Oteh 2 Fuspita
Tanggal Pengambilan Sampel & 21 Februari 2020
g Tanggal Diterima :  21Februari 2020
§ Tanggal Pengujian 3 21 Febmari 2020 s/d 12 Maret 2020
=
§ Informasi Pengambilan Sampel
§ Metode Pengambilan Sampel
i
§
Pangkalpinang, 12 Maret 2020
PENANDATANGAN SERTIFIKAT HASIL UJI
UPTD Laboratorium Lingkungan Dinas Lingkungan Hidup
§ § Provinsi Kepulattan Bangka Belitung
i
; 2N
§ ? Rusdianto, ST
5 ¥ NIP. 19801020 200903 1 001
i3
xS

Level Dok.4
i .




i PEMERINTAH PROVINS| KEPULAUAN BANGKA BELITUNG
DINAS LINGKUNGAN HIDUP

REGISTRASI KOMPETENSI LABORATORIUM LINGKUNGAN
NOMOR : 00117/LPJ/LABLING-1/LRK/KLLHK

UPTD LABORATORIUM LINGKUNGAN
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VKAN

Komie Akreitasi Nasons!

Laboatorum Penguy

Komplek Perkantoran Pemerintah Provinsi Kepulauan Bangka Belitung, Pangkalpinang

Telp. (0717) 436974, 436975 E-mail : labblhd_babel@yahoo.co.id

1P-507 1Dk

NAMA PELANGGAN : FUSPITA
PARAMETER PENGUJIAN
LOKASI BAKU
NO. NO. SAMPEL PENGAMBILAN PARAMETER HASILUJI SATUAN MUTU METODE
SAMPEL
1. | 435/AL/11/2020 Airlimbah  |1SS 106 mg/L 50 SNI 06.6989.03: 2004
Pengolahan  |COD 656 mg/L 150 SNI 6989.02:2009
BOD 293 mg/L 60 SNI  6989.72:2009

catatan:
1

Tanda (+ )tk hasl panghiian subkontrak
Tanda {* ) irduk parameter dluar runng linghup Akrecitasi

z
¢
5
6

Sertiflkat i tidak terkendali apebiia digandakan

KETERANGAN

1 Bk Muty No. Sespel 435/AL/11/2020

Level Dok.4

ya
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Lampiran 7 Data kurva kalibrasi untuk perhitungan konsentrasi limbah batik

Absorbansi Larutan Standar

Konsentrasi Absorbansi

(ppm)
5 0,02
10 0,052
15 0,056
20 0,079
25 0,094

Grafik Kurva Standar

0,1

_ 0,08 y= 0,02175x +0,0077
c R?=0,958
'g o === Absorbansi
2 0,04
< J

g2 3 Linear

0 (Absorbansi)
0 2 4 6
Konsentrasi

Berdasarkan kurva standar Remazol Briliant Blue diperoleh persamaan
regresi linear sebagai berikut :

y =0,0175 x + 0,0077

y=bx+a

y = nilai absorbansi Remazol Briliant Blue

x = Konsentrasi Limbah batik cual

Perhitungan konsnetrasi limbah batik cual

Waktu Penyinaran Absorbansi

Sinar UV Sinar Matahari

30 Menit 0,458 0,899
60 Menit 0,533 0,650
90 Menit 0,410 0,205

Limbah batik cual 3,972




1. Limbah batik pada waktu O menit tanpa penyinaran
Absorbansi : 3,057

y =0,0175 x + 0,0077
3,057 =0,0175 x + 0,0077
3,049 - 0,0077 = 0,0175 x
x = 3,065

0,0175
X = 175,143 ppm

2. Pada waktu 30 menit dengan penyinaran lampu UV
Absorbansi : 0,458

y =0,0175 x + 0,0077
0,458 = 0,0175 x + 0,0077
0,458 - 0,0077 = 0,0175 x
x = 0,451

0,0175
X = 25,771 ppm

3. Pada waktu 60 menit dengan penyinaran lampu UV
Absorbansi : 0,533

y =0,0175 x + 0,0077
0,533 =0,0175 x + 0,0077
0,533 - 0,0077 = 0,0175 x
x = 0,526

0,0175
x = 30,057 ppm

4. Pada waktu 90 menit dengan penyinaran lampu UV
Absorbansi : 0,410

y =0,0175 x + 0,0077
0,410 =0,0175 x + 0,0077
0,410 - 0,0077 = 0,0175 x
x = 0,403

0,0175
X = 23,143 ppm

5. Pada waktu 30 menit dengan penyinaran sinar matahari
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Absorbansi : 0,899
y =0,0175 x + 0,0077
0,899 =0,0175 x + 0,0077
0,899 - 0,0077 = 0,0175 x
x = 0,892
0,0175
X = 50,971 ppm

6. Pada waktu 60 menit dengan penyinaran sinar matahari
Absorbansi : 0,650

y =0,0175 x + 0,0077
0,650 = 0,0175 x + 0,0077
0,650 - 0,0077 = 0,0175 x
x = 0,643

0,0175
X = 36,743 ppm

7. Pada waktu 90 menit dengan penyinaran sinar matahari
Absorbansi : 0,205

y =0,0175 x + 0,0077
0,205 =0,0175 x + 0,0077
0,205 - 0,0077 = 0,0175 x
x = 0,198

0,0175
x = 11,314 ppm
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Lampiran 8 Perhitungan Persen (%) Degradasi Limbah Batik Cual

Waktu Penyinaran
Konsentrasi

Sinar UV Sinar Matahari

30 Menit 25,771 50,971
60 Menit 30,057 36,743
90 Menit 23,143 11,314
Limbah batik cual 175,143
%Degradasi = Mx 100%
[Co]

Dimana: Co = Konsentrasi Awal Limbah Batik
C = Konsentrasi Limbah Batik Sisa
1. Limbah batik pada waktu O menit tanpa penyinaran
Konsentrasi : 25,771 ppm

[(175,143 - 25,771)]

%Degradasi = [175.143] x 100%
. . [149,372] .
/oDegrada51 = mx 100%

%Degradasi = 85,21%

2. Pada waktu 60 menit dengan penyinaran lampu UV
Konsentrasi : 30,057 ppm

[(175,143 - 30,057)]

%Degradasi = [175,143] x 100%
. . [145,086] .
JYoDegradasi = mx 100%

%Degradasi = 82,75%

3. Pada waktu 90 menit dengan penyinaran lampu UV
Konsentrasi : 23,143 ppm
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[(175,143 - 30,057)]

0, i = [
YoDegradasi [175.143] x 100%
%Degradasi = ﬂx 100%

[175,143]

%Degradasi = 86,72%

4. Pada waktu 30 menit dengan penyinaran sinar matahari

Konsentrasi : 23,143 ppm

[(175,143 - 50,971)]

%Degradasi = [175.143] x 100%
u . [124,172] 0
oDegradasi = mx 100%

%Degradasi = 70,75%

5. Pada waktu 60 menit dengan penyinaran sinar matahari

Konsentrasi : 23,143 ppm

[(175,143 - 36,743)]

%Degradasi = [175143] x 100%
%Degradasi = ﬁx 100%
[175,143]

%Degradasi = 78,92%

6. Pada waktu 90 menit dengan penyinaran sinar matahari

Konsentrasi : 23,143 ppm

[(175,143 - 11,314)]

0 i = 0

YoDegradasi [175.143] x 100%
. . [163,829] .
/oDegrada51 = mx 100%

%Degradasi = 93,51%
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Lampiran 9 Dokumentasi

58

Magnetic Separator

Leaching llmenite

Limbah Batik Cual

~

Furnace




Proses Degradasi pada Sinar UV
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