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ABSTRAK 

Kajian penyahwarnaan Naphthol Blue Black (NBB) dalam larutan akueus telah 

dijalankan dengan menggunakan saput tipis Ti02-Fe3
+. Keserapan residu NBB telah 

diukur pada A = 450-750 nm dengan menggunakan spektrofotometer UL-nampak. 

Kajian ini dijalankan dengan membandingkan kombinasi saput tipis Ti02-Fe3
+, H20 2, 

dan cahaya UL yang berbeza. Keputusan menunjukkan bahawa fotodegradasi NBB 

oleh saput tipis Ti02-Fe3
+ sepuluh lapisan dan 1 x 10-3 mollL H20 2 dengan kehadiran 

cahaya UV telah memberikan peratus degradasi yang tertinggi, di mana 34% daripada 

NBB dalam larutan tersebut telah berjaya dinyahwamakan. 
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PHOTODEGRADATION OF NAPHTHOL BLUE BLACK (NBB) USING 

IMMOBILIZED Ti02 DOPED WITH Fe3+ ION 

ABSTRACT 

VI 

A study on the decolourization of Naphthol Blue Black (NBB) in aqueous solution 

was carried out by using Ti02-Fe3
+ thin film. Absorbance of residual NBB was 

measured at A = 450-750 nm by using UV-Visible Spectrophotometer. The study was 

carried out by comparing different combination of Ti02-Fe3
+ thin film, H20 2 and UV 

radiation. The results showed that the photo degradation of NBB by ten-layer Ti02-

Fe3+ thin film and 1 x 10-3 mollL H20 2 solution with the presence of UV radiation has 

resulted the highest degree of degradation, where 34% of the NBB in aqueous solution 

was successfully decolourized. 
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BAB1 

PENDAHULUAN 

1.1 Proses Pengoksidaan Tabap Tinggi (Advanced Oxidation Process, AOPs) 

Dalam Rawatan Sisa Air Tekstil 

Pencemaran air semakin meruncingkan akibat daripada penimbunan bahan pencemar 

seperti bahan organik, barangan buatan petroleum, ion logam berat (Pozzo, 1997). Proses 

pencelupan warna bagi kilang-kilang tekstil akan menghasilkan sisa air yang banyak, dan 

pewarna-pewarna yang terdapat dalam sisa air ini merupakan sebatian yang sukar dirawat 

kerana sifat warnanya yang kuat dan struktur molekul-molekul yang kompleks (Moh, 2000). 

Terdapat pelbagai jenis kaedah rawatan efluen tekstil, antaranya sistem rawatan 

secara biologi adalah paling popular digunakan. Namun, sistem-sistem biologi tidak 

memberi kesan yang baik terhadap rawatan pewarna azo kerana pewarna jenis ini sentiasa 

kalis terhadap degradasi aerobik (Sarria et al., 2001). Oleh itu, banyak kaedah yang barn 

lagi berkesan untuk merawat sistem air tersebut. Antara kaedah bam yang digunakan 

adalah melalui penggunaan bahan semikonduktor sebagai mangkinfoto (Marye dan Maria, 

1993). Pemangkinanfoto berpotensi untuk mengoksidakan bahan toksik dan komponen 
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organik biologi yang sukar terurai kepada spesies yang tidak merbahaya seperti CO2 dan 

H20 (Wei, 1992). 

Banyak oksida semikonduktor telah dikaji dan disintesis sebagai mangkinfoto yang 

berpotensi, tetapi didapati titanium dioksida, Ti02 merupakan mangkin yang paling sesuai 

dan paling efektif (Ranjit dan Viswanathan, 1997). Titanium dioksida digunakan secara 

meluas sebagai pemangkinfoto untuk merawat air dan udara kerana murah, tidak toksik dan 

mudah diperoleh serta mempunyai rintangan yang tinggi terhadap kakisanfoto dan 

kestabilan fotokimianya yang tinggi pada sebarang nilai pH (Litter dan Navio, 1996; Istvan 

et al., 1998). 

Apabila Ti02 disinari dengan cahaya UL yang mempunyai tenaga foton yang 

lebih tinggi daripada tenaga luang jalur Ti02 fasa anatas, iaitu 3.2 eV (A. < 400 

nm)( Palmisano et al. , 1998), maIm pengujaan elektron dari jalur valens ke jalur konduksi 

berlaku lalu menghasilkan e- pada jalur konduksi (jk) dan lubang positif h + pada jalur 

valensi (jv) seperti berikut (Hidaka dan Zhao, 1992): 

(1.1) 

Barn-barn ini, perkembangan rawatan secara pengoksidaan terhadap pewarna dalam 

sisa tekstil diberi perhatian kerana telah terbukti sebatian-sebatian aromatik berwarna dapat 

didegradasikan oleh pelbagaijenis proses pengoksidaan tahap tinggi (AOPs) (Al-Ekabi dan 

Ollis,1993). Tahap-tahap yang mungkin dicapai dalam teknik ini berkaitan dengan sumber 

sinaran dan keadaan fizikal dalam pencemaran itu. 
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AOPs melibatkan penghasilan agen pengoksidaan yang tidak terpilih iaitu, radikal 

hidroksida (·OH) dalam pemusnahan pecemar bahaya yang terkandung dalam air bawah 

tanah, pennukaan air dan sisa air kilang industri. (Glaze et al., 1987). Kehadiran ion logam 

surihan dapat meningkatkan kecekapan pemangkinfoto Ti02, ion Fe3
+ berkeupayaan tinggi 

dalam meningkatkan kecekapan saput tipis Ti02 berbanding dengan ion logam terlarut yang 

lain (Moh, 2000). 

1.2 Oblektif Kajian 

Kajian berfocus kepada saput tipis titania iaitu Ti02 dalam keadaan anatas dan kesan 

penambahan ion Fe3
+ terhadapnya. Objektif-objektifkajian adalah ini: 

a) menghasilkan saput tipis Ti02 yang didopkan oleh ion Fe3+ 

b) menilai keberkesanan saput tipis titania yang didopkan dengan ion Fe3
+ dalam 

degradasi pewarna Naphthol Blue Black. 

1.3 Skop Kajian 

Kesan ion Fe3
+ dalam sistem UV lFe3+1H20 2ffi02 saput tipis terhadap degradasifoto 

Naphthol Blue Black (NBB) telah dikaji. Kajian ini adalah untuk menguji keupayaan 

sistem pengoksidaan pewarna dengan bahan pendop ion Fe3
+. Eksperimen dilakukan 

dengan menggunakan foto-reaktor 400 nm yang mengandungi larutan Naphthol Blue Black. 

Sampel-sampellarutan dikumpul dan dianalisis di bawah spektrometer UV nampak. 
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DAB 2 

ULASAN LITERA TUR 

2.1 Warna 

Penglihatan wama adalah berdasar kepada pelbagai proses fizikal, kimia dan fisiologi. 

Cahaya nampak merupakan salah satu bahagian kecil bagi spectrum elektromagnetik 

yang selaras dengan radiasi pada julat panjang gelombang kira-kira 400 nm hingga 

700 nm. Radiasi yang panjang gelombangnya selain daripada julat ini merupakan 

cahaya tak nampak, di mana radiasi dengan panjang gelombangnya di bawah 400 run 

adalah berada pada kawasan ultra lembayung dan radiasi dengan panjang 

gelombangnya daripada 800 nm pula berada pada kawasan inframerah 

(Zollinger,1991 ). 

Cahaya boleh diserap dengan sempurna, sebahagian atau tidak diserap 

langsung oleh gas, cecair atau pepejal. Bahagian yang di mana cahaya tidak diserap 

boleh dipantul oleh permukaan cecair atau pepejal dan akan memancarkannya 

mererusi gas, cecair atau pepejal yang liein. Apabila sesuatu objek disinar cahaya 

matahari, dan memantul kesemua cahaya nampak, maka objek itu akan kelihatan 
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sebagai putih dalam mata manUSla. Sebaliknya jika objek itu meyerap kesemua 

cahaya nampak, objek itu akan kelihatan hitam (Zollinger,1991). 

2.1.1 Penyerapan Cahaya Bagi Sebatian Organik 

Wama bagi molekul-molekul dan ion-ion adalah berdasarkan kebolehan partikel-

partikel untuk meyerap radiasi elektromagnetik dalam jarak panjang 400 nm hingga 

700 nm. Tenaga cahaya yang diserap oleh molekul digunakan untuk menaikkan salah 

satu elektron kepada paras tenaga yang lebih tinggi. 

Menurut teori Einstein-Bohr, 

di mana 

he 
~=hv=-

A 

~ = perbezaan tenaga 

h = pemalar Planck 

v = frekuensi 

c = halaju cahaya 

A, = panjang gelombang 

(2.1) 

Tenaga yang berbeza adalah berkadar langsung kepada frekuensi yang diperhatikan 

(Zollinger, 1991). 
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Untuk kebanyakan molekul-molekul, orbital molekul yang berisi dengan 

tenaga paling rendah merupakan orbital G, iaitu yang bersesuaian dengan ikatan G, 

manakala orbital1t berada di paras tenaga yang lebih tinggi. Orbital yang mengandungi 

pasangan elektron tersendiri adalah orbital tak terikat (n) di mana ia berada di paras 

tenaga yang lebih tinggi lagi. Orbital tak berisi atau orbital pengantikatan (1t* dan cr*) 

adalah orbital yang bertenaga paling tinggi. Rajah 2.1 menunjukkan perkembangan 

biasa bagi paras tenaga elektronik. 

G* anti-perikatan 

7t* anti-perikatan 

n-perikatan 
Tenaga 

7t-perikatan 

G-perikatan 

Rajah 2.1 Paras tenaga elektronik 

2.1.2 Spektroskopi Serapan UV-nampak 

Kawasan ultralembayung dan nampak adalah kawasan yang di mana kebanyakan 

molekul organik dan kumpulan berfungsi lutsinar dalam bahagian spektrum 

elektromagnetik, julat panjang gelombang adalah dari 190 nm hingga 800 nm. 

Akibatnya, penggunaan spektroskopi serapan adalah terhad dalam julat panjang ini. 
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Bilangan molekul yang kemahiran menyerap eahaya pada panjang gelombang 

tertentu meningkat, maka tahap penyerapan eahaya turut meningkat. Tambahan lagi, 

semakin eekap sesuatu molekul menyerap eahaya pada jarak gelombang tertentu, 

semakin tinggi tahap penyerapan eahaya tersebut. Daripada idea-idea panduan ini, 

pengunkapan formula empirik yang dikenali sebagai Hukum Beer-Lambert telah 

dirumuskan: 

log(l ell) = Eel (2.2) 

di mana 10 ialah keamatan eahaya tuju ke atas sampel sel, I ialah keamatan eahaya 

yang meninggalkan sel sampeJ, c ialah kepekatan molar zat terlarut, E ialah keserapan 

molar, dan I ialah panjang sel sampel (em) (Rose & Farediah, 1992). 

Produk yang tidak berdimensi A = Eel dikenali sebagai keserapan sample dan 

nisbah Iell ialah panearan T. Kedua-dua kuantiti boleh dihubungkaitkan seperti 

persamaan di bawah (Mob, 2002; Christian, 1994): 

Log T=-A (2.3) 

Nilai penyerapan boleh diukur dalam ujikaji dengan menentukan nisbah kekuatan sinar 

tuju dengan sinar yang melepasi sample dan mengambillogaritrnanya. 
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2.2 Pewarna 

Kebanyakan pewarna digunakan dalam industri makanan, kertas, plastic dan buatan 

petroleum (Tortora & Collier, 1997). Pewarna boleh dikelaskan mengikut struktur 

kimia dan kumpulan penukargantiannya, keterlarutan dalam air atau cara penggunaan 

ke atas bahan tindak: balas. 

Menurut Witt, sistem struktur pewarna boleh dikelaskan kepada riga sistem, 

iaitu kromofor, auksokroma dan sistem pengubahan pengikatan dubel. Molekul di 

bawah kawalan kromofor dikenali sebagai kromogen. Auxokrom tidak akan menyerap 

radiasi, tetapi jikalau berada dalam keadaan molekul, ia berupaya untuk meningkatkan 

daya penyerapan oleh kromofor atau mengalihkan daIjah penyerapan di dalam jarak 

gelombang apabila dilekatkan dengan kromofor (Christian, 1994). 

2.2.1 Pewarna Asid 

Pewarna asid merupakan garam asid organik, terutamanya garam asid sulfonik dan 

karboksilik. Dengan kehadiran pengganti asid dalam molekul pewarna, maka pewama 

asid adalah anionik dan larut dalam air. Pewarna ini biasanya digunakan bagi 

pencelupan fiber protein, dengan cas negatif pada bahagian anionik bertindak dengan 

tapak cas positif pada bahagian kationik gentian (Baer & Abrahams, 2002). 
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2.2.2 Pewarna Azo 

Pewama azo dihasilkan melalui sintesis pewama organik di mana ia digunakan dalam 

kilang tekstil, kertas dan industri pewama (Zollinger, 1987). Pewama azo ialah 

pewama yang mempunyai kumpulan kromofor - N=N -, pewama iill disifatkan 

dengan kehadiran kumpulan kromofor, dan kemunculannya mendatangkan 

kebanyakan pencemaran air. 

HO 

Rajah 2.2 Struktur molekul bagi Naphthol Blue Black (NBB) 

2.3 Mangkinfoto TiOz 

Ti02 mempunyai tiga bentuk hablur yang khusus iaitu dalam bentuk anatase 

(tetragonal), rutile (tetragonal) dan brookite (ortorombik) (Bokhimi, Morales dan 
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Novaro, 1995). Tenaga ruang jalur bagi fasa anatase adalah lebih kurang 3.2 eV dan 

bagi fasa rutile pula adalah lebih kurang 3.0 eV. Kita dapat membezakan setiap jenis 

fasa hablur dengan membilang sisi oktahedra hablur tersebut iaitu terdapat tiga sisi 

oktahedra dalam brookite, empat dalam anatase dan dua dalam rutile (Palmisano, 

1998). 

Dalam keadaan semulajadi, bentuk hablur rutile sering ditemui terutamanya 

pada sebatian ilmenite (FeTi03) . Bentuk hablur anatase adalah disintesis secara 

sintetik dan yang paling banyak digunakan dalam aktiviti fotopemangkinan kerana 

indeks biasnya yang lebih tinggi (Dong dan Marc, 1994). 

Selain itu, fasa anatase adalah lebih efektif dan berkesan sebagai mangkinfoto 

berbanding dengan fasa rutile kerana kadar pergabungan semula elektron (e -) dengan 

lohong positif (h l bagi fasa rutile adalah lebih tinggi berbanding dengan fasa anatase 

(Marye dan Maria, 1993). 

2.4 Proses Pengoksidaan Tabap Tinggi (AOPs) 

Proses pengoksidaan tahap tinggi (AOPs) adalah teknologi rawatan air sisa di mana ia 

boleh mengatasi bahan organik bahaya dalam air sisa dan bawah tanah dengan 

berkesan. Radikal hidroksida yang terbentuk seterusnya boleh menyerang dan 

memusnahkan bahan organik yang terdapat dalam air. Sementara itu, oksigen terlarut 

dalam air yang terjerap pada permukaan Ti02 berupaya pula memerangkap elektron 
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berlebihan dan seterusnya membentuk radikal superoksida seperti yang ditunjukkan 

dalam persamaan berikut: 

02 + e ---+ .02 (2.4) 

Radikal superoksida pula bertindak balas dengan ion It yang berlebihan untuk 

menghasilkan radikal peroksida yang juga memainkan peranan penting dalam aktiviti 

pemangkinanfoto Ti02. 

.02 +H ---+H02 (2.5) 

Kelebihan sistem ini ialah proses pengoksidaan kimia yang konversional 

adalah disebabkan oleh ketiadaan had-had dalam kinetic tindak balas, dan penghasilan 

radikal bebas reaktif yang tinggi seperti ozon dan hydrogen peroksida yang 

mempunyai 106 hingga 109 kali lebih pantas daripada agen pengoksidaan kimia yang 

terkuat pada masa kini (Ince dan Tezcanli, 1999). 

2.4.1 Pemangkinanfoto Heterogen Proses Pengoksidaan Berasaskan Ti02 

Pemangkinfoto ditafsirkan sebagai proses pengaktifan tindak balas foto dengan 

kehadiran mangkin, di mana proses pemangkin-foto akan menggunakan satu 

semikonduktor sebagai mangkin dan oksigen sebagai agen pengoksidaan (Mills dan 

Hunte, 1997). 
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Atas penyerapan tenaga cahaya sarna atau lebih besar daripada jurang tenaga 

kumpulan, satu kumpulan electron valen dari semikonduktor boleh mengoksida 

kepada kumpulan pengaliran (conduction band), e-CB meninggalkan satu liang positif 

di dalarn kumpulan valen (valance band, h\B) (So et al., 2002). 

(2.6) 

Lubang positif adalah agen pengoksidaan yang kuat di mana ia boleh 

mengoksida satu sebatian secara langsung, atau bertindak balas dengan penderma 

elektron seperti air untuk menghasilkan radikal hidroksil COR) (So et al., 2002). 

(2.7) 

(2.8) 

Molekul oksigen yang terjerap pada permukaan pemangkinfoto titania 

berfungsi memerangkap e - berlebihan supaya menghalangkan pasangan bergabung 

balik. Radikal anion superoksida (02-) terbentuk selepas elektron daripada oksigen 

ditawan (So et al., 2002). 

(2.9) 
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