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ABSTRAK

Jannah, N. Siti. 2019. Sintesis dan Karakterisasi TiO»/Karbon Aktif menggunakan
Metode Sol-gel. Skripsi. Jurusan Kimia Fakultas Sains dan Teknologi UIN
Maulana Malik Ibrahim Malang. Pembimbing I: Dr. Anton Prasetyo, M.Si,
Pembimbing II: Lulu’atul Hamidatu Ulya, M.Sc, Konsultan: Nur Aini, M.Si.

Kata kunci : TiO,, karbon aktif, fotokatalis, sol-gel

Solusi permasalahan aglomerasi pada aplikasi material fotokatalis adalah dengan
diembankan pada material berpori semisal karbon aktif. Dalam penelitian ini dilakukan
sintesis TiOy/karbon aktif dengan variasi komposisi TiO:karbon aktif (%): 100:0, 5:95,
10:90, 20:80, 30:70 dan 0:100 menggunakan metode sol-gel. TiOx/karbon aktif disintesis
dari titanium isopropoksida dengan pelarut isopropanol dan serbuk karbon aktif. Senyawa
hasil sintesis dikarakterisasi dengan teknik difraksi sinar-X (XRD) untuk menentukan fasa
TiO2, Scanning Electron Microscopy-Energy Dispersive Spectroscopy (SEM-EDS) untuk
mengetahui morfologi dan kandungan unsur dalam senyawa, Diffuse Reflectance
Spectroscopy (DRS) untuk mengetahui nilai celah pita senyawa hasil sintesis, Spektroskopi
Raman dan IR untuk mengetahui modus vibrasi produk hasil sintesis, serta dilakukan uji
aktivitasnya dalam mendegradasi metilen biru.

Hasil karakterisasi XRD menunjukkan bahwaTiOz/karbon aktif memiliki fasa
anatas dan rutil. Semakin banyak konsentrasi karbon aktif yang ditambahkan, intensitas
fasa TiO; rutil semakin tinggi. Morfologi TiOz/karbon aktif menunjukkan bahwa karbon
aktif memiliki ukuran pori yang tidak seragam dan TiO, yang menyebar tidak merata di
permukaan karbon aktif. Spektra IR TiOz/karbon aktif menunjukkan modus vibrasi TiO,
pada bilangan gelombang 585, 1560, 1634, dan 3436 cm™. Dari spektra Raman
TiOz/karbon aktif ditemukan bahwa TiOJ/karbon aktif dengan komposisi karbon aktif 0,
70, 80, dan 90 % terdapat fasa anatas sedangkan pada komposisi karbon aktif 95 % terdapat
fasa anatas dan rutil. Reflektansi TiO- lebih tinggi dibandingkan TiO./karbon aktif. Namun
reflektansi TiOz/karbon aktif relatif berkurang seiring dengan bertambahnya konsentrasi
karbon aktif. Nilai energi celah pita TiO/karbon aktif menjadi semakin kecil pada
penambahan aktif 70% yaitu 2,85 eV. Semakin bertambahnya konsentrasi karbon aktif,
kemampuan mendegradasi metilen biru juga semakin besar yang dikarenakan terbentuk
dua fasa TiO- (anatas dan rutil).
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ABSTRACT

Jannah, N. Siti. 2019. Synthesis and Characterization TiO2/Activated Carbon Using
Sol-gel. Department of Chemistry Science and Technology Faculty Maulana
Malik Ibrahim Islamic State University. Supervisor I: Dr. Anton Prasetyo, M.Si,
Supervisor Il: Lulu’atul Hamidatu Ulya, M.Sc, Consultant: Nur Aini, M.Si.

Keywords : TiO, activated carbon, photocatalyst, sol-gel

The solution to the problem of agglomeration in the application of photocatalyst
material is to be applied to porous material such as activated carbon. In this study the
synthesis of TiOy/activated carbon was carried out with variations in the composition of
TiO:: activated carbon (%): 100: 0, 5:95, 10:90, 20:80, 30:70 and 0: 100 using the sol-gel
method. TiOy/activated carbon is synthesized from titanium isopropoxide with isopropanol
as solvent and activated carbon powder. The synthesized compound was characterization
by X-Ray Diffraction (XRD) to determine phase of TiO, Scanning Electron Microscopy-
Energy Dispersive Spectroscopy (SEM-EDS) to determine the morphology and content of
the compounds, Diffuse Reflectance Spectroscopy (DRS) to determine the band gap,
Raman and IR Spectroscopy to determine the vibrational mode of the synthesized product,
and photocatalist activity to degradating methylene blue.

Characterization result of XRD showed that TiO-/activated carbon has anatas and
rutile phases. The more concentration of activated carbon is added, the higher the phase
intensity of rutile TiO,. The morphology of TiOx/activated carbon shows that activated
carbon has an uneven pore size and TiO, which spreads unevenly on the surface of activated
carbon. The IR spectra of TiO»/activated carbon show the vibrational mode of TiO; at wave
numbers 585, 1560, 1634, and 3436 cm*. From the Raman TiOx/activated carbon spectra
it was found that TiO»/activated carbon with the composition of activated carbon 0, 70, 80,
and 90% contained an anatase phase while the composition of 95% activated carbon
contained anatase and rutile phases. TiO; reflectance is higher than TiO/activated carbon.
But the TiO-/activated carbon reflectance is relatively reduced as the concentration of
activated carbon increases. The value of TiO/activated carbon band gap energy in the
active addition of 70% is 2.85 eV. The increasing concentration of activated carbon, the
ability to recover methylene blue is also greater due to the formation of two phases of TiO;
(anatas and rutile).
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BAB 1

PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Perkembangan industri di Indonesia yang cepat, selain memberikan efek
positif jJuga mempunyai efek negatif yaitu bertambahnya jumlah limbah yang salah
satunya adalah limbah cair organik. Beberapa limbah cair organik di antaranya
metilen biru, senyawa turunan fenol, tetrasilina dan klorobenzena. Pencemaran air
akibat limbah organik kerap kali menjadi permasalahan yang tidak ada habisnya,
sehingga diperlukan upaya-upaya untuk menanggulanginya. Berbagai cara telah
dilakukan untuk mengurangi limbah cair organik misalnya dengan menggunakan
netralisasi, koagulasi, adsorben ataupun fotokatalis (Abdullah, 2011). Fotokatalis
adalah salah satu metode penanganan limbah dengan beberapa kelebihan yaitu
sumber energi yang digunakan berupa cahaya matahari dan dapat meningkatkan
laju reaksi oksidasi dan reduksi.

Manusia sebagai khalifah diberikan tugas oleh Allah untuk mengelola bumi.
Salah satu tugas manusia sebagai khalifah misalnya menjaga lingkungan dan
mengatasi permasalahannya. Permasalahan pencemaran air akibat limbah organik,
menjadi tanggung jawab manusia untuk mencari penyelesaiannya. Sebagaimana

firman Allah dalam surat ar-Ro’du ayat 19 yang berbunyi:

CE RN At S e SRR BTt = N0 S ST KN Rv: e

artinya: “Adakah orang yang mengetahui bahwasannya apa yang diturunkan
kepadamu dan Tuhanmu itu benar sama dengan orang yang buta? Hanyalah
orang-orang berakal saja yang dapat mengambil pelajaran.”
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Ayat diatas menganjurkan manusia untuk berfikir atas apapun yang
diturunkan oleh Allah ke bumi. Tidak ada yang dapat mengerti kebenaran dan
merenungkan kebesaran Allah selain orang yang berakal dan berfikir. Oleh sebab
itu, penelitian material fotokatalis merupakan salah satu upaya yang dapat
dilakukan untuk menyelesaikan masalah pencemaran lingkungan akibat limbah
organik.

Material fotokatalis dapat mendegradasi limbah cair organik melalui reaksi
redoks. Menurut Arutanti (2009) jika semikonduktor dikenai cahaya (hv) dengan
energi yang sesuai, maka elektron akan pindah ke pita konduksi dan meninggalkan
lubang positif (hole) pada pita valensi. Sebagian besar pasangan e” dan h* ini akan
berekombinasi kembali, baik di permukaan maupun dalam fasa ruah (bulk) partikel
dan ada sebagian pasangan lain dari e dan h* dapat bertahan sampai permukaan
semikonduktor, dimana pada akhirnya h™ dan e dapat menginisiasi reaksi redoks
zat kimia yang ada di sekitar permukaan semikonduktor.

Beberapa material fotokatalis yang digunakan di antaranya adalah: TiO-,
SrTiOz, ZnO, Fe;03, CdS. TiO, dikenal sebagai material fotokatalis yang murah,
memiliki kestabilan kimia yang tinggi, dan menghasilkan hole yang mempunyai
daya oksidasi tinggi ketika disinari dengan ultraviolet (UV) (Fujishima, 2006). TiO2
memiliki energi celah pita yang relatif tinggi (anatas: 3,2 eV; rutil: 3,0 eV) sehingga
bekerja pada daerah UV (Ragupathy, 2015). Kelemahan TiO2 yang lain sebagai
material fotokatalis adalah laju rekombinasi elektron hole yang tinggi (Surenjan,
2017). Selain itu, TiO2 serbuk memiliki kelemahan dalam aplikasi pada teknologi

fotokatalis di antaranya adalah kesulitan dalam memisahkan TiO2 dari larutan,



kecenderungan menggumpal pada konsentrasi tinggi, dan kesulitan untuk mendaur
ulang material (Asiltiirk dan Sener, 2012).

Usaha yang dilakukan untuk mengatasi kelemahan TiO> terkait dengan nilai
energi celah pita adalah melakukan pendopingan dengan unsur logam atau non
logam yang bertujuan untuk menggeser nilai energi celah pita ke daerah sinar
tampak, misalnya TiO2 doping dengan logam La, Cu atau V (Scepanovic, dkk.,
2009; Dahlan, dkk., 2017; Motola, dkk., 2018), sedangkan untuk mengatasi
kelemahan terkait laju rekombinan yang tinggi dilakukan dengan sintesis material
heterojunction. Kelemahan terkait penggumpalan partikel sehingga luas permukaan
semakin tinggi, maka TiO. diembankan dengan material penyangga seperti zeolit
atau karbon aktif (Sarno, dkk., 2015).

Salah satu bahan yang mempunyai potensi digunakan sebagai material
penyangga TiO adalah karbon aktif. Keunggulan karbon aktif sebagai material
pendukung pada berbagai aplikasi karena memiliki pori yang seragam dan
kemampuan absorpsi yang tinggi. Penggunaan karbon aktif sebagai material
penyangga, diharapkan mampu meningkatkan luas permukaan TiO>, ketahanan dan
kestabilan struktur serta komposisi TiO2, Martin, dkk. (2016) menyatakan bahwa
TiO2 yang diembankan pada karbon aktif dengan perbandingan karbon aktif
sebanyak 25% dapat meningkatkan luas permukaan dan menghasilkan ukuran
kristal yang lebih kecil. Penambahan karbon aktif juga dapat meningkatkan sifat
fotokatalitik material dengan memberikan nilai energi celah pita yang lebih rendah
daripada TiO2 tanpa penambahan karbon aktif. TiO2 yang diembankan pada karbon
aktif hanya membutuhkan waktu 16 menit untuk mendegradasi tetracilin 50 mg/L

dibandingkan TiO2 murni yang membutuhkan waktu 23 menit.



Sintesis TiO2/karbon aktif dilakukan dalam beberapa metode misalnya (a)
reaksi keadaan padatan (SSR) (Arsita, 2016) (b) sol-gel (Martin, dkk., 2016) (c)
solvothermal (Wu, 2013). Metode sol-gel merupakan salah satu metode sintesis
yang cukup sederhana dan mudah penerapannya. Selain itu metode sol-gel juga
dapat mengontrol ukuran partikel dan homogenitasnya (Mao, 2005). Menurut
Purwantoro (2008), pada metode sol-gel, larutan mengalami perubahan fasa
menjadi sol (koloid yang mempunyai padatan tersuspensi dalam larutannya) dan
kemudian menjadi gel (koloid tetap mempunyai fraksi solid yang lebih besar
daripada sol.

Berdasarkan uraian di atas maka dalam penelitian ini akan dilakukan
sintesis TiOz/karbon aktif menggunakan metode sol-gel pada variasi komposisi.
TiO2/karbon aktif dikarakterisasi menggunakan teknik difraksi sinar-X (XRD) yang
bertujuan untuk mengetahui fasa senyawa yang dihasilkan, sedangkan morfologi
partikel dikarakterisasi dengan menggunakan scanning electron microscopy
(SEM). Kandungan unsur pada material hasil sintesis akan dikarakterisasi
menggunakan energy dispersive spectroscopy (EDS). Identifikasi lokal struktur
TiOz/karbon aktif menggunakan spektroskopi Infra Merah (IR) dan Raman.
Karakterisasi selanjutnya menggunakan diffuse reflectance spectroscopy (DRS)

untuk mengetahui nilai energi celah pita material hasil sintesis.

1.2 Rumusan Masalah
Rumusan masalah dalam penelitian ini adalah:
a. Bagaimana karakterisasi struktur, lokal struktur, morfologi dan nilai energi

celah pita dari senyawa TiO2 yang diembankan pada karbon aktif dengan



menggunakan metode sol-gel pada perbandingan TiO/karbon aktif (% massa)
100:0, 5:95, 10:90, 15:85, 20:80, dan 0:100?

b. Bagaimana aktivitas fotokatalis TiO2 yang diembankan pada karbon aktif
dengan menggunakan metode sol-gel pada perbandingan TiOz/karbon aktif (%

massa) 100:0, 5:95, 10:90, 15:85, 20:80, dan 0:100?

1.3 Tujuan Masalah
Tujuan dari penelitian ini adalah:

a. Untuk identifikasi struktur, lokal struktur, morfologi dan nilai celah pita hasil
sintesis TiO2 yang diembankan pada karbon aktif dengan menggunakan metode
sol-gel pada perbandingan TiOz/karbon aktif (% massa) 100:0, 30:70, 20:80,
10:90, 5:95, dan 0:100.

b. Untuk mengetahui aktivitas fotokatalis TiO> yang diembankan pada karbon
aktif dengan menggunakan metode sol-gel pada perbandingan TiO/karbon

aktif (% massa) 100:0, 5:95, 10:90, 15:85, 20:80, dan 0:100.

1.4 Batasan Masalah
1. Sintesis TiOz/karbon aktif menggunakan metode sol-gel.
2. Variasi TiO2 /karbon aktif dengan perbandingan komposisi (% massa): 100:0,

30:70, 20:80, 10:90, 5:95, dan 0:100.

1.5 Manfaat penelitian

Penelitian ini diharapkan mampu memberikan informasi-informasi baru tentang
karakteristik material TiO2/karbon aktif dengan perbandingan komposisi (% massa)
100:0, 30:70, 20:80, 10:90, 5:95, dan 0:100 yang disintesis dengan metode sol-gel

dan potensinya sebagai fotokatalis.



BAB Il

TINJUAN PUSTAKA

2.1 Material Semikonduktor TiO2 sebagai Fotokatalis

Fotokatalis, secara umum didefinisikan sebagai proses reaksi kimia yang
dibantu oleh cahaya dan katalis padat yang dalam langkah reaksinya melibatkan
pasangan elektron-hole (e dan h*) (Arutanti dan Khairurrijal, 2009). Mekanisme

perpindahan e dan terbentuknya hole ditampilkan pada Gambar 2.1.
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Gambar 2. 1 Peristiwa eksitasi dan de-eksitasi pada material semikonduktor TiO>
(Fujishima dan Zhang, 2006)

Jika suatu semikonduktor tipe n dikenai cahaya (hv) dengan energi yang
sesuai, maka elektron (e”) pada pita valensi akan pindah ke pita konduksi, dan
meninggalkan lubang positif (hole) pada pita valensi. Sebagian besar pasangan e-
dan h™ ini akan berekombinasi kembali, baik di permukaan ataupun di dalam bulk
partikel, sedangkan sebagian lain dari pasangan e dan h* dapat bertahan sampai
pada permukaan semikonduktor, di mana pada akhirnya, h* dapat menginisiasi
reaksi oksidasi dan dilain pihak e akan mereduksi zat kimia yang ada disekitar

permukaan semikonduktor (Arutanti dan Khairurrijal, 2009). Pembentukan hole di



pita valensi dapat mengoksidasi molekul, misalnya air. Gugus hiidroksil yang
dihasilkan pada oksidasi air, dapat mengoksidasi sebagian besar zat organik
menjadi air, asam mineral dan karbodioksida (Arutanti dan Khairurrijal, 2009).

Mekanisme reaksi pada material fotokatalis ditunjukkan pada persamaan 2.1-2.6.

TiO2+hv e +h" (2.1)
TiO2(e ) + Oz » Oy (2.2)
TiO2(h*) + H2Oag—» HO -+ H ™ (2.3)
Oz + H* > HOz: (2.4)
HO- > + Pollutant,g — Intermediet - CO> + H>O (2.5)
Polutan Organik + TiO2 + hv — CO2 + H20 (2.6)

TiO2 merupakan senyawa dioksida berwarna putih yang tahan karat, tidak
beracun dan merupakan salah satu fotokatalis yang paling stabil dan sering
digunakan dibandingkan katalis lainnya (Abdullah, 2011). TiO2 mempunyai tiga
jenis struktur kristal dari yaitu rutil, anatas dan brookit seperti ditampilkan pada
Gambar 2.2. Struktur TiO2 yang berbeda-beda, mempengaruhi aktivitas fotokatalis.
Struktur anatas dan rutil sama-sama mengkristal dalam tetragonal, namun struktur
anatas mengalami distorsi yang mengakibatkan ukurannya lebih besar sedangkan
struktur brookit memiliki struktur kristal orthorombik. Ukuran TiO: fasa anatas
yang lebih kecil daripada rutil dan brokit, akan memperbesar luas area sehingga
aktivitas fotokatalis juga meningkat.

Nilai energi celah pita struktur rutil adalah 3,02 eV, anatas adalah 3,23 eV
sedangkan brookit adalah 3,14 eV (Di Paola, Bellardita dan Palmisano, 2013). Dari

nilai celah energi dapat diketahui bahwa anatas, rutil dan brookit mampu menyerap



sinar ultraviolet sehingga dapat memungkinkan terjadinya banyak eksitasi elektron
dari pita valensi dan pembentukan hole pada pita konduksi. Gambar 2.2
menunjukkan kemampuan oksidasi dan reduksi beberapa material semikonduktor
berdasarka nilai energi celah pita. Semakin negatif nila pita valensi, maka daya
oksidasi akan semakin kuat sedangkan semakin positif nilau pita konduksi, maka
daya reduksi semakin kuat. Anatas dan rutil memiliki daya oksidasi yang tidak jauh
berbeda, namun anatas memiliki daya reduksi yang lebih besar dibandingkan rutil.
Sehingga TiO. dengan fasa anatas memiliki aktifitas fotokatalis yang lebih baik
daripada rutil. Menurut Nolan (2011), struktur anatas dapat diperoleh menggunakan

suhu kalsinasi dari 120-500 °C, sedangkan struktur rutil dimulai dari suhu 600 °C.
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Gambar 2. 2 Nilai energi celah pita beberapa material semikonduktor (Li, Li, Hou,
dan Wang, 2005)

a b c

Gambar 2. 3 Struktur TiO-: (a) rutil (b) anatas (c) brookit (Gates, 1991)



Tabel 2.1 Sifat struktur kristal titanium (I\V) oksida (Baur, 1961)

Sifat Rutil Anatas Brokit
Struktur Kristal Tetragonal Tetragonal Orthorombik
Tetapan Geometris (A) a=b = 4,5936 a=b =3,784 a=9,184
c =2,9587 c=9,515 b =5,447
c=5154
Space Group P4,/mnm 14,/amd Pbca
Molekul 2 2 4
Volume Molekul (A3) 31,2160 34,061 32,172
Berat Jenis (gcm) 4,13 3,79 3,99
Panjang Ikatan Ti-O (A) 1,949 (4) 1,937(4) 1,87-2,04
1,980 (2) 1,965(2)
Sudut Ikatan O-Ti-O (°) 81,2 77,7 77,0-105
90,0 92,6

2.2 Karbon Aktif

Karbon yang ditingkatkan dayanya melalui aktivasi disebut karbon aktif.
Karbon aktif memiliki luas permukaan yang cukup besar sehingga dikenal sebagai
adsorben yang cukup baik dan sifat ini dapat membantu proses adsorbsi katalitik
(Septiani, 2015). Morfologi permukaan dan pori karbon aktif ditampilkan pada
Gambar 2.3.

Karbon aktif merupakan suatu padatan berpori yang mengandung 85-95%
karbon dan dihasilkan dari bahan-bahan yang mengandung karbon dengan
pemanasan pada suhu tinggi. Kvech (1998) menyatakan bahwa karbon aktif adalah
suatu bahan padat yang berpori dan merupakan hasil pembakaran dari bahan yang
mengandung karbon melalui proses pirolisis. Sebagian dari pori-porinya masih
tertutup hidrokarbon, tar dan senyawa organik lain. Komponennya terdiri dari
karbon terikat (fixed carbon), abu, air, nitrogen dan sulfur. Karbon aktif memiliki
luas permukaan yang sangat besar yaitu 1,95x106 m? kg* dengan total volume pori-
porinya sebesar 10,28x10* m®mg* dan diameter pori rata-rata 21,6 A, sehingga

sangat memungkinkan untuk menyerap adsorbat dalam jumlah yang banyak.
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Semakin luas permukaan dari karbon aktif, maka daya serapnya semakin tinggi

(Allport, 1997).
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Gambar 2. 4 SEM karbon aktif (Asﬂturk dan Sener, 2012)

2.3 Karbon Aktif sebagai Material Penyangga

TiO2 serbuk memiliki kelemahan dalam aplikasi pada teknologi fotokatalis
di antaranya adalah kesulitan dalam memisahkan TiO2 dari larutan, kecenderungan
menggumpal pada konsentrasi tinggi, dan kesulitan untuk mendaur ulang material
(Asiltiirk dan Sener, 2012). Penambahan karbon aktif sebagai material penyangga
dapat memperluas permukaan TiO2 dengan mendistribusikan TiO secara merata di
permukaan karbon aktif (Leary dan Westwood, 2011).

Penggunaan senyawa karbon aktif sebagai material penyangga TiO: telah
dilaporkan beberapa pihak. Martin, dkk. (2016), melaporkan bahwa TiO2/karbon
aktif mempunyai ukuran yang lebih kecil dibandingkan dengan TiO2 murni. TiO>
murni memiliki ukuran 10,3 nm sedangkan pengembanan pada karbon aktif
menghasilkan TiO, dengan ukuran 8,53 nm. Ukuran material semakin kecil
menghasilkan luas permukaan yang semakin besar sehingga aktivitas fotokatalis
juga meningkat. Data DRS yang ditampilkan pada Gambar 2.4 menunjukkan bahwa

nilai energi celah pita TiO2/karbon aktif lebih kecil dibandingkan nilai energi celah
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pita TiO2. Energi celah pita TiO> murni yaitu 3,07 eV, sedangkan setelah
diembankan pada karbon aktif menghasilkan energi celah pita sebesar 3,04 eV.
Martin, dkk. (2016) juga menyatakan bahwa aktifitas fotokatalis TiO2 meningkat
ketika diembankan pada karbon aktif. Hal ini ditunjukkan pada Tabel 2.1 yang
menyatakan bahwa TiO> murni mampu mendegradasi tetrasilin selama 23,7 menit

sedangkan setelah penambahan karbon aktif mempercepat proses degradasi

menjadi 16,1 menit.
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Gambar 2. 5 DRS (a) Plot Kubelka-Munk, (b) plot P25, TiO2, TiO. /karbon aktif
(Martins dkk., 2017)

Tabel 2.2 Waktu degradasi tetrasilin (Martins, dkk., 2017)

Fotokatalis Waktu Degradasi (min)
P25 19,6
TiO, murni 23,7
TiO2/AC 16,1
Tanpa katalis 260

Penambahan karbon aktif sebagai material penyangga juga dilakukan oleh
Slimen, dkk. (2015) dengan metode sol-gel yang dikalsinasi dengan dialiri nitrogen
dan udara. Ukuran TiO2 murni yang dikalsinasi menggunakan N adalah 6,34 nm
dan setelah penambahan karbon aktif menghasilkan ukuran yang lebih kecil yaitu
5,74 nm. Ukuran TiO2 juga mempengaruhi luas permukaan material. Luas

permukaan TiO, murni adalah 110,20 m?/g setelah ditambahkan karbon aktif
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semakin besar yaitu 184,90 m?/g. Ukuran kristal TiO, yang dikalsinasi dengan
aliran udara juga semakin kecil ketika diembankan pada karbon aktif dengan luas
permukaan yang lebih besar. Ukuran TiO2 murni adalah 14,88 nm sedangkan
setelah penambahan karbon aktif dihasilkan ukuran 7,68 nm. Luas permukaan TiO>
murni adalah 95,20 m?/g dan setelah penambahan karbon aktif menjadi 112,40

m?/g. Data crystallite size dan luas permukaan TiO2/AC dirangkum dalam Tabel

2.2.
Tabel 2.3 Data sifat TiO> dan TiO./ karbon aktif (Slimen, dkk., 2015)
g y Anatas SeeT
0,
Mgl O (Re(gt™) Crystallite size (nm) ~ Kandungan (%) (m?g)
Dikalsinasi dengan aliran N
TiO; 100 6,34 74,4 110,20
TiO2/ AC 90 5,74 76,00 184,90
Dikalsinasi dengan aliran udara
TiO, 100 14,88 79,30 95,20
TiO./ AC 90 7,68 76,60 112,40

2.4 Sintesis Nanopartikel dengan Metode Sol-Gel
Metode sol-gel merupakan salah satu metode sintesis nanopartikel yang cukup
sederhana dan mudah. Metode ini banyak digunakan karena proses reaksinya
menggunakan suhu rendah dan baik dalam tingkat homogenitasnya (Ibrahim dan
Sreekantan, 2010). Pada proses ini, larutan mengalami perubahan fasa menjadi sol
(koloid yang mempunyai padatan tersuspensi dalam larutannya) dan kemudian
menjadi gel (koloid tetapi mempunyai fraksi solid yang lebih besar daripada sol).
Tahapan dalam proses sol-gel ada 2, yaitu hidrolisis dan kondensasi
(Yuwono, 2010). Menurut Singnal dan Skandan (2006), hidrolisis dan kondensasi
pada proses solgel sangat cepat, sehingga kemungkinan diperoleh ukuran yang haus

dan seragam sangat sulit. Sebaliknya, hidrolisis yang terjadi lebih lambat dan
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terkontrol akan menghasilkan partikel yang lebih kecil, dan sebagai katalis untuk

terjadinya kondensasi yang akan menghasilkan partikel yang lebih halus. Tahapan

secara detail dari proses sol-gel adalah sebagai berikut:

1.

Hidrolisis Alkoksida Logam

Pada tahap pertama alkoksida dilarutkan dalam alkohol dan terhidrolisis
dengan penambahan air pada kondisi asam, netral atau basa menghasilkan
sol koloid. Faktor yang sangat berpengaruh terhadap proses hidrolisis
adalah rasio air/prekursor dan jenis katalis hidrolisis yang digunakan.
Peningkatan rasio pelarut/prekursor akan meningkatkan reaksi hidrolisis
yang mengakibatkan reaksi berlangsung cepat. Reaksi hidrolisis ini dapat
terjadi karena adanya serangan atom oksigen dari molekul air, sehingga
gugus (- OR) pada prekusor digantikan dengan gugus hidroksil (- OH)

seperti ditunjukkan pada persamaan 2.7 — 2.10 (Yuwono, 2010),

M(OR)s + HO ——» (HOM(OR); +R-OH (2.7)
(OHMOR)s + H.,0 _____, (HO):M(OR) + R-OH (2.8)
(OH:M(OR), + H,0 ——» (HO)sM(OR) +R-OH (2.9)

(OH:M(OR) + H.0 5 M(OH) + R-OH (2.10)

Kondensasi

Pada tahap kondensasi, prekusor alkoksida yang telah terhidrolisis dalam
bentuk grup-grup hidroksida (M-OH) akan saling terhubung membentuk
molekul yang lebih besar melalui reaksi berantai. Bentuk molekul yang
dihasilkan mirip dengan molekul polimer, sehingga tahap kondensasi ini

sering disebut dengan reaksi polimerisasi. Yuwono (2010) juga
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menyatakan, bahwa pada tahap kondensasi terdapat dua sub reaksi, yaitu
olation dan oxolation. Pada sub-reaksi olation, sebuah hidroksi atau
“jembatan ol” (-OH-) menghubungkan dua atom logam, sedangkan pada
sub-reaksi oxolation, yang terbentuk adalah “jembatan oxo” (-O-).
Mekanisme reaksinya ditunjukkan pada persamaan 2.11-2.12

a. Kondensasi alkohol

M-OR + HO-M ——» M-0-M+R-0H (2.11)

a. Kondensasi air

M-OH + HO-M —— M-0O-M+H-0H (2.12)

Keuntungan menggunakan metode sol-gel menurut Asilturk dan Sener
(2012) adalah proses sol-gel membutuhkan suhu yang rendah dan dapat diatur
kristalinitas, ukuran partikel dan luas permukaannya tergantung pada air, rasio
alkoksida, suhu reaksi dan pH reaksi. Selain itu, Widodo (2010) juga menyatakan
bahwa metode sol-gel memiliki homogenitas yang baik dengan pencemaran yang
lebih rendah.

Data XRD senyawa TiO2 yang dilakukan oleh Martins, dkk. (2016)
ditampilkan pada Gambar 2.6. Berdasarkan data yang diperoleh, Gambar 2.6.a
merupakan difraktogram dari P25 (75% anatas dan 25% rutil) menunjukkan bahwa
fasa yang terbentuk adalah fasa anatas dan rutil. Fasa anatas ditunjukkan pada
puncak 26 (°): 25.34; 37,94; 48,14 dan 54,04, sedangkan fasa rutil ditunjukkan pada
puncak 26 (°): 27,42; 35,88 dan 35,03. Gambar 2.6.b merupakan difraktogram dari

TiO2 hasil sintesis sedangkan 2.6.c adalah difraktogram sampel TiO2 yang
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diembankan pada karbon aktif dan menunjukkan bahwa fasa yang terbentuk adalah

fasa anatas.
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Gambar 2. 6 Data XRD: (a) P25, (b) TiO2, (c) TiO2/karbon aktif (Martins, dkk.,
2017)

o N v

Gambar 2. 7 Foto SEM (a) P25, (b) TiO2 murni, (c) TiO2/KA, (d) EDS TiO2 /KA
(Martins, dkk., 2017)

Data SEM-EDS yang ditampilkan pada Gambar 2.7 yang menunjukkan
bahwa morfologi P25, TiO. dan TiO/karbon aktif terlihat sama dan ditemukan
partikel yang teraglomerasi, tetapi pada TiO> dan TiOz/karbon aktif partikel
terdispersi. Gambar 2.7.d menunjukkan spektrum EDS dari TiO/karbon aktif yang

mengindikasikan adanya unsur Ti, O dan C pada permukaan material.

OF MAULANA MALIK IBRAHIM STATE ISLAMIC UNIVERSITY OF MALANG
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Penelitian yang dilakukan oleh Singh, dkk. (2016) pada sintesis
TiOz/karbon aktif dengan metode sol-gel menunjukkan bahwa penambahan karbon
aktif tidak merubah modus vibrasi TiO: anatas. Berdasarakan data raman yang
ditampilkan pada Gambar 2.8, puncak pada bilangan gelombang 130, 190, 386,
506, dan 630 cm™ merupakan modus vibrasi TiO, anatas. Adanya karbon aktif
ditunjukkan pada bilangan gelombang 1332 dan 1585 cm™ yang mengindikasikan
vibrasi ikatan C-C pada karbon aktif. Spektra Raman TiO./karbon aktif pada
Gambar 2.8.b memiliki puncak pada bilangan gelombang yang sama dengan
spektra TiO, sedangkan perbedaan intensitas menandakan bahwa TiO2 berhasil
diembankan pada karbon aktif. Karakteristik bilangan gelombang akan berbeda jika
TiO2 didoping dengan karbon. Menurut He, dkk. (2013) TiO2 yang didoping
menggunakan karbon tidak akan memunculkan puncak pada bilangan gelombang

1332 dan 1585 cm™.

80000 -

Intenisty (a.u)

Ac/T|O__

. )
0 400 800
Ramanshift (Cm )

Gambar 2. 8 Spektra Raman (a) TiO2 (b) TiOz/karbon aktif (c) Karbon aktif
(Singh, dkk., 2016)

Data IR ditampilkan pada Gambar 2.9. Terdapat puncak pada panjang

gelombang 3415 dan 1620 cm™ yang menunjukkan adanya stretching dan bending
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gugus hidroksil dari titanol (Ti-OH). Puncak pada 757 cm™ merupakan stretching

Ti-O yang menjadi karakteristik terbentuknya TiOo.
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Gambar 2. 9 Spektra IR dari (a) TiO2 (b) TiOa/karbon aktif (Singh, dkk., 2016)

2.5 Pandangan Islam tentang TiO2/Karbon Aktif sebagai Metode Pengolahan
Limbah

TiO./Karbon aktif merupakan material fotokatalis yang dapat digunakan
sebagai pengolahan limbah cair organik. Metode fotokatalis ini mampu mengubah
zat limbah cair organik yang berbahaya bagi kesehatan manusia menjadi senyawa
yang tidak berbahaya. Oleh karena itu, metode ini perlu dikembangkan agar
manusia dapat memenuhi tugas dari Allah SWT sebagai khalifah dalam
mengelolah bumi sesuai dengan firman Allah SWT dalam surat al-Bagoroh ayat

30 yang berbunyi:

fnd 15 L0 s 68 Al 0 b (AT 6 Bls 250 g el ) S8l e J6 35
(7o) Osalas ¥ G 3ol ) J6 S0 2 Saaz

Artinya: “Ingatlah ketika ~ Tuhanmu berfirman kepada  para
malaikat: “Sesungguhnya Aku hendak menjadikan khalifah di muka bumi.”
Mereka berkata: “Apakah Engkau hendak menjadikan di bumi itu siapa yang akan
membuat kerusakan padanya dan menumpahkan darah, padahal kami senantiasa
bertasbih dengan memuji Engkau dan mensucikan Engkau?”  Allah
berfirman: “Sesungguhnya Aku me-ngetahui apa yang tidak Engkau ketahui.”
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Al-Qarni (2007) juga menjelaskan tentang larangan Allah SWT kepada
manusia agar tidak berbuat kerusakan di bumi setelah Allah SWT memperbaikinya
dengan keimanan yang dibawa oleh para Rasul. Selain itu, Allah SWT juga
memerintahkan manusia untuk berdoa kepada Allah dalam keadaan cemas terhadap
siksa-Nya sekaligus berharap mendapat pahala-Nya serta beramal sebaik-baiknya
dengan ikhlas. Hal ini sesuai dengan firman Allah SWT dalam al-Qur’an surat Al-

A’raf ayat 56 yang berbunyi:
(01) Gt G5 Lo B0 225 By sy B3 348315 o) 4 2531 3 A

Artinya: “Dan janganlah kamu membuat kerusakan di muka bumi, sesudah (Allah)
memperbaiki dan berdoalah kepada-Nya dengan rasa takut (tidak akan diterima)
dan harapan (akan dikabulkan). Sesungguhnya rahmat Allah amat dekat kepada
orang-orang yang berbuat baik.

Berdasarkan al-Qur’an surat al-Bagoroh ayat 30 dan al-A’rof ayat 56
dapat diketahui bahwa manusia tidak diperbolehkan untuk membuat kerusakan
di bumi dan diutus oleh Allah SWT untuk mengelolah bumi dengan baik.
Sintesis material fotokatalis merupakan salah satu upaya manusia sebagai
khalifah dalam menjaga bumi dan merupakan bentuk amal baik yang dilakukan

manusia sebagai wujud penghambaan manusia kepada Tuhannya.



BAB Il

METODE PENELITIAN

3.1 Waktu dan Tempat Penelitian

Penelitian ini dilakukan pada rentang bulan April 2018 sampai dengan
September 2018 di Laboratorium Riset Kimia Anorganik, jurusan Kimia, Fakultas
Sains dan Teknologi, Universitas Islam Negeri Maulana Malik Ibrahim Malang.
3.2 Alat dan Bahan
3.2.1 Alat

Alat yang digunakan dalam penelitian ini antara lain seperangkat alat gelas,
mortar agate, tanur, krusibel alumina, oven, seperangkat alat XRD, seperangkat alat
IR, seperangkat alat spektroskopi Raman, seperangkat alat SEM-EDS, seperangkat

alat DRS dan seperangkat alat spektroskopi UV-Vis.

3.2.1 Bahan
Bahan yang digunakan dalam penelitian ini antara lain titanium (IV)

isopropoksida, isopropanol, metilen biru, akuades dan karbon aktif.

3.3 Rancangan Penelitian

Penelitian yang akan dilakukan adalah untuk mengetahui karakteristik
struktur dan serapan TiO2 yang dilapiskan pada karbon aktif dengan variasi
perbandingan komposisi TiO2/karbon aktif (% massa) 100:0, 30:70, 20:80, 10:90,
5:95, dan 0:100 menggunakan metode sol-gel dengan suhu kalsinasi 500°C.

TiOz/karbon aktif yang dihasilkan akan dikarakterisasi struktur dan serapan
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sinarnya dengan XRD, SEM-EDS, IR, Raman dan DRS yang kemudian akan diuji

aktifitas fotokatalitiknya dalam mendegradasi metilen biru.

3.4 Tahapan Penelitian

Tahapan-tahapan dalam penelitian ini adalah:
1. Sintesis TiO2/karbon aktif
2. Karakterisasi hasil sintesis menggunakan : XRD, SEM-EDS, Spektroskopi IR,

Spektroskopi Raman dan DRS

3. Uji fotokatalitik dengan menggunakan metilen biru
4. Analisis data
3.5 Prosedur Kerja
3.5.1 Sintesis Material TiO2/karbon aktif dengan Metode Sol-Gel

Dalam penelitian ini akan disintesis TiO2/karbon aktif dengan perbandingan
(% massa) 100:0, 5:95, 10:90, 20:80, 30:70, dan 0:100. Jumlah perkusor yang
dibutuhkan didasarkan pada perhitungan stokiometri yang dirangkum pada Tabel
3.1, sedangkan perhitungan detailnya ditampilkan pada Lampiran 2. TTIP dan
isopropanol dilarutkan dengan diaduk menggunakan stirrer selama 30 menit pada
suhu ruang. Lalu ditambahkan karbon aktif sesuai jumlah. Kemudian air
ditambahkan dalam campuran dan diaduk selama 1 jam hingga terbentuk gel.
Setelah pengadukan, sol yang terbentuk dikeringkan pada suhu 100°C selama 12
jam. Material padat dikalsinasi pada suhu 550°C selama 4 jam dengan laju

pemanasan 1°C min pada tanur.
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3.5.2 Karakterisasi dengan Teknik Difraksi Sinar-X

Teknik difraksi sinar-X digunakan untuk mengidentifikasi dan menentukan
fasa sampel. Karakterisasi yang dilakukan menggunakan monokromator sinar-X Cu
dengan voltase 30 kV. Sedangkan, scanning dilakukan pada sudut 26 (°) =5- 90
dengan kecepatan 3° per menit. Data yang diperoleh dari karakterisasi dengan XRD
adalah difraktogram yang akan dibandingkan dengan standar database yang ada
pada International Crystallography Standard Data (ICSD). Standar TiO. yang
digunakan berasal dari ICSD dengan nomor 4482 sebagai standar anatas dan nomor

23697 sebagai standar rutil.

Tabel 3. 1 Perbandingan massa TiO2 dan karbon aktif

Perbandingan TTIP Isopropanol Air (mL) Karbon
TiO2/karbon aktif (%) (mL) (mL) Aktif (g)
100: 0 7,36 25,76 14,72 0

5:95 7,36 25,76 14,72 38
10:90 7,36 25,76 14,72 18
20:80 7,36 25,76 14,72 8
30:70 7,36 25,76 14,72 4,67
0:100 7,36 25,76 14,72 20

3.5.3 Karakterisasi dengan SEM-EDS

Karakterisasi dengan SEM-EDS dilakukan untuk mengetahui morfologi
material dan distribusi ukuran pasrtikel dari material hasil sintesis. Sampel
diletakkan pada sampel holder kemudian diukur dengan menggunakan SEM pada
rentang perbesaran 3000x dan dilanjutkan pengukuran menggunakan EDS untuk

mengetahui komposisi unsur pada sampel.
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3.5.4 Karakterisasi menggunakan Spektroskopi IR

Karakterisasi menggunakan Spektroskopi IR bertujuan untuk mengetahui
puncak khas dari TiO> anatas. Pengukuran IR dilakukan dengan melapisi serbuk
TiOz/karbon aktif dihaluskan hingga menjadi serbuk yang halus menggunakan
mortar agate dengan dicampurkan padatan KBr, kemudian ditempatkan pada
preparat dan dipress/ditekan dengan alat pressing untuk membentuk pelet.

Selanjutnya ditempatkan pada sample holder dan dianalisa menggunakan IR.

3.5.5 Karakterisasi menggunakan Spektroskopi Raman

Karakterisasi menggunakan spektroskopi raman bertujuan untuk
mengetahui modus vibrasi khas material. Pengukuran spektroskopi Raman
menggunakan sumber sinar laser hijau dengan panjang gelombang 532 nm dengan
rentang pengukuran antara 50-1500 cm™. Perubahan lokal struktur diamati dari

perubahan modus vibrasi Raman senyawa produk sintesis.

3.5.6 Karakterisasi Daerah Serapan Sinar dan Energi Celah Pita
Karakterisasi dengan Diffuse Reflectance Spectroscopy dilakukan untuk
mengetahui serapan sinar dari material hasil sintesis. Sampel yang akan
dikarakterisasi dalam bentuk serbuk halus ditempatkan pada sample holder
kemudian diukur persentase reflektannya pada rentang panjang gelombang 200-

1000 nm.

3.5.7 Uji Aktivitas Fotokatalis
Uji aktivitas fotokatalis dilakukan untuk mengetahui pengaruh penambahan
karbon aktif terhadap kemampuan degradasi katalis pada metilen biru dengan

kondisi penyinaran ultraviolet. Jenis katalis dan sumber sinar radiasi digunakan
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sebagai variabel bebas, sedangkan persentase penurunan konsentrasi metilen biru
sebagai variabel terikat. Penurunan konsentrasi metilen didapatkan dari data
absorbansi larutan metilen biru sebelum dan setelah proses fotodegradasi yang

dihitung berdasarkan kurva standar yang telah dibuat.

3.5.7.1 Pembuatan Larutan Induk Metilen Biru

Dilarutkan 10 mg metilen biru (MB) murni dengan menambahkan akuades
dalam labu ukur 100 mL hingga tepat tanda batas dan dihomogenkan sehingga
diperoleh larutan induk 100 ppm. Kemudian disimpan larutan induk metilen biru di

dalam lemari pendingin untuk mengurangi biodegradasi.

3.5.7.2 Penentuan Panjang Gelombang Maksimum Metilen Biru

Larutan metilen biru 10 ppm diukur serapannya antara 400 — 800 nm dengan
spektrofotometer UV-Vis untuk mendapatkan panjang gelombang maksimumnya.
Panjang gelombang maksimum ditentukan dengan melihat absorbansi terbesar atau
panjang gelombang yang paling banyak diserap oleh metilen biru kemudian dari

data panjang gelombang maksimum digunakan untuk membuat kurva standar.

3.5.7.3 Pembuatan Kurva Standar Untuk Spektroskopi UV-Vis

Larutan metilen biru dengan variasi 1-10 ppm (dibuat dengan cara
mengencerkan larutan induk dengan akuades) sebanyak 10 ml diukur
absorbansinya dengan spektroskopi UV-Vis pada panjang gelombang maksimum.
Hasil dari pengukuran kurva standar akan diperoleh hubungan absorbansi (A)
dengan konsentrasi (c) yang akan didapatkan persamaan regresi liniernya sehingga

bisa ditentukan Ao yang merupakan konsentrasi terukur dari larutan induk.
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3.5.7.4 Pengujian Aktivitas Fotokatalis

Larutan metilen biru (MB) 10 ppm sebanyak 100 mL kemudian dimasukkan
ke dalam erlenmeyer 250 mL dan ditambahkan katalis TiO2/karbon aktif sebanyak
0,1 gram. Campuran tersebut diaduk menggunakan stirrer selama 1 jam pada
kondisi gelap agar tercapai kesetimbangan adsorbsi. Setelah itu, dimasukkan dalam
reaktor fotokatalis. Pengukuran dilakukan pada menit ke-30 dengan pengulangan
sebanyak 3 kali. Hasil degradasi di centrifuge selama 5 menit untuk memisahkan
larutan dan Kkatalis lalu ditempatkan pada kuvet UV-Vis untuk dilakukan
pengukuran banyaknya senyawa metilen biru yang terdegradasi. Aktivitas
fotodegradasi metilen biru dilakukan dengan membandingkan absorbansi awal dan
absorbansi setelah limbah didegradasi secara spektrofotometer UV-Vis pada
panjang gelombang maksimum. Pengujian dilakukan pada seluruh sampel
TiO/karbon aktif dengan perbandingan komposisi (% massa) 100:0, 5:95, 10:90,
20:80, 30:70 dan 0:100. Hasil data pengukuran degradasi akan diperoleh hubungan
komposisi katalis, dengan % degradasi selama 30 menit.
3.6 Analisis Data
3.6.1 Analisa Data XRD

Data yang diperoleh dari karakterisasi dengan XRD adalah difraktogram
yang selanjutnya akan dibandingkan dengan standar TiO. anatas dengan

menggunakan database yang tersedia di ICSD.

3.6.2 Analisis Data SEM-EDS
Hasil karakterisasi Scanning Electron Microscopy (SEM) berupa morfologi

sampel. Hasil EDS berupa persentase unsur dalam sampel hasil sintesis.
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3.6.3. Analisis dengan Spektroskopi IR

Data yang diperoleh dari spektroskopi IR adalah spektra yang menunjukkan
vibrasi TiO2 dan karbon aktif. Karakteristik vibrasi TiO> dan karbon aktif
ditunjukkan pada Tabel 3.2. Spektra yang diperoleh akan dicocokkan pada data

Tabel 3.2.

Tabel 3. 2 Karakteristik vibrasi TiO2 dan karbon aktif (Slimen, dkk., 2015, Singh,

dkk., 2016)
Jenis Vibrasi Bilangan Gelombang (cm™)
Ti-O (strectching) 757
Ti-OH streching 3420
Ti-OH bending 1620

3.6.4 Analisis dengan Spektroskopi Raman

Data yang diperoleh dari spektroskopi Raman adalah spektra yang
menunjukkan modus vibrasi TiO dan karbon aktif. Jenis modus vibrasi TiO, dan
karbon aktif dirangkum dalam Tabel 3.3. Spektra yang diperoleh akan dicocokkan

pada data Tabel 3.3.

Tabel 3. 3 Karakteristik vibrasi Raman TiO» dan karbon aktif (Singh, dkk., 2016)

Jenis Vibrasi/lkatan Panjang Gelombang (cm)
TiO2 single crystal 133, 190, 386, 506 dan 630
Karbon aktif (C-C) 1332 dan 1585

3.6.5 Analisa Data DRS

Analisa data DRS menggunakan teori Kubelka-Munk yang ditampilkan
pada persamaan 3.1. Data persentase reflektansi (%R) yang diperoleh diubah
menjadi reflektansi (R).

(1-R)? &k
2R s

F(R) = (3.1)
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Dimana, F(R) adalah faktor Kubelka-Munk, k adalah koefisien adsorbsi
molar, S adalah koefisien scattering, R adalah nilai reflektan yang diukur terhadap
standar. Energi celah pitas ampel ditentukan dari spektra tersebut dengan membuat
plot anatra (F (R) hv)°® sebagai sumbu Y dan energi foton sebagai sumbu X. Energi
foton (hv) bisa dihitung dari data panjang gelombang yang terukur, dimana hv = hc/
J, dimana c adalah kecepatan cahaya dan h adalah ketetapan plank. Kemudian
ditentukan dengan cara menarik garis linear yang melewati daerah tersebut,
kemudian menentukan persamaan linearnya. Persamaan linear selanjutnya dicari

nilai x sebagai energy celah pita ketika y = 0.

3.6.6. Analisis Aktivitas Fotokatalitik

Analisa fotokatalitik dilakukan dengan menghitung absorbansi larutan
standar menggunakan spektrofotometer UV-Vis. Setelah didapatkan nilai
absorbansi, dibuat kurva standar dengan sumbu x adalah konsentrasi larutan standar
dan sumbu y adalah absorbansi. Melalui kurva, akan diperoleh persamaan regresi

linear y = ax + b dengan y sebagai absorbansi dan x konsentrasi.

% Degradasi = %x 100%... et Sl . (3.2)

Konsentrasi awal metilen biru didefinisikan sebagai Co sedangkan
konsentrasi akhir metilen biru setelah dilakukan proses fotokatalis dilambangkan
dengan Ct. Persen degradasi metien biru diketahui dengan memasukkan nilai
absorbansi ke dalam regresi linier metilen biru yang kemudian dihitung

menggunakan persamaan 3.2



BAB IV

HASIL DAN PEMBAHASAN

Dalam penelitian ini dilakukan sintesis senyawa TiOz/karbon aktif
menggunakan metode sol-gel dengan komposisi TiO>/karbon aktif (%): (a) 5:95
(TiO2/AC95), (b) 10:90 (TiO2/AC90), (c) 20:80 (TiO2/AC80), (d) 30:70
(TiO2/AC70) dan 100: 0 (TiO2). Hasil sintesis dikarakterisasi dengan (a) teknik
difraksi sinar-X untuk menentukan fasa yang terbentuk, (b) Scanning Electron
Microscopy—Energy Dispersive X-Ray Spectroscopy (SEM-EDS) untuk
mengetahui morfologi dan unsur yang terdapat dalam sampel, (c) Spektroskopi IR
dan Raman untuk mengetahui modus vibrasi ikatan yang terbentuk, (d) Diffuse
Reflectance Spectroscopy (DRS) untuk mengetahui reflektansi dan nilai energi
celah pita sampel dan (e) Uji fotokatalitik untuk mengetahui kemampuan sampel

dalam mendegradasi metilen biru.

4.1 Sintesis TiO2/Karbon Aktif Menggunakan Metode Sol-Gel

TiO2 dalam penelitian ini disintesis menggunakan metode so-gel dengan
prekusor yang digunakan yaitu titaniumtetraisopropoksida (TTIP) dengan pelarut
isopropanol. Proses sintesis ditampilkan pada Gambar 4.1. Prinsip dasar metode
sol-gel adalah hidrolisis dan kondensasi (Yuwono, 2010). Tahap hidrolisis terjadi
ketika TTIP berekasi dengan H20 dalam pelarut isopropanol. H20 yang bertindak
sebagai nukleofil akan menyerang atom pusat Ti** dalam TTIP yang bersifat
elektropositif sehingga melepaskan gugus isopropoksida dan akhirnya membentuk

Ti(OH)a. Reaksi yang terjadi ditunjukkan pada Persamaan 4.1-4.4.

27
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Ti(OR)4 +  HO —— (HO)Ti(OR)s +R-OH (4.1)
(OH)Ti(OR)s +  H,0 —  (HO),Ti(OR), + R-OH (4.2)
(OH):Ti(OR)2 +  H.0 ____ (HO)sTI(OR) +R-OH (4.3)

(OH);TiIOR) +  H,0 — 5 Ti(OH) +R-OH (4.4)

Isopropanol digunakan sebagai pelarut juga digunakan sebagai nukleofil.
Namun menurut Fessenden dan Fessenden (1986), kekuatan nukleofil air lebih
besar daripada alkohol, sehingga yang bertindak sebagai nukleofil adalah air
dengan laju hidrolisis yang lebih cepat. Tahap kondensasi terjadi ketika Ti(OH)a4
membentuk Ti-O-Ti terus menerus hingga mengalami polimerisasi dan
menghasilkan gel. Yuwono (2010) juga menyatakan bahwa pada tahap kondensasi
terdapat dua sub reaksi, yaitu olation dan oxolation. Pada sub-reaksi olation, sebuah
hidroksi atau “‘jembatan ol” (-OH-) menghubungkan dua atom logam, sedangkan
pada sub-reaksi oxolation, yang terbentuk adalah “jembatan oxo” (-O-).
Mekanisme reaksinya ditunjukkan pada Persamaan 4.5-4.6.

a. Kondensasi alkohol

Ti - OR + HO-Ti — » Ti-O-Ti+R-OH (4.5

b. Kondensasi air

Ti—OH + HO-Ti —— Ti—-O-Ti+H-0H (4.6)

Hasil gel yang diperoleh dioven dan dikalsinasi untuk menghilangkan air
dan mengubah struktur gel menjadi serbuk. Sifat fisik TiOz/karbon aktif

ditunjukkan pada Gambar 4.2.
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Z:? . | ‘ #’M_ s |
Gambar 4.2 Hasil TiO2/karbon aktif menggunakan metode sol-gel (a) TiO2 (b)

TiO2/ACY5 (c) TiO2/AC90 (d) TiO2/AC80 (€) TiO/ACTO

4.2 Karakterisasi Hasil Sintesis TiOz/Karbon Aktif dengan XRD
Sampel dianalisa menggunakan XRD untuk mengetahui fasa yang

terbentuk. Pola difraksi sinar-X sampel TiOz/karbon aktif ditunjukkan pada

"OF MAULANA MALIK IBRAHIM STATE ISLAMIC UNIVERSITY OF MALANG
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Gambar 4.3. Identifikasi fasa dilakukan dengan membandingkan data eksperimen
dengan data standar TiO. fasa anatas (ICSD no 44882) dan fasa rutil (ICSD no
23697). Berdasarkan perbandingan tersebut didapatkan hasil bahwa sampel (a)
TiO2 mempunyai fasa anatas, (b) TiO2/AC95 mempunyai fasa anatas dan rutil, (c)
TiO2/AC90 memiliki fasa anatas dan rutil, (d) TiO2/AC80 memiliki fasa anatas dan
rutil dan (e) TiO2/AC70 memiliki fasa anatas. Fasa anatas ditandai dengan puncak
khas anatas pada 26(°) = 25, 37, 48, 53, 55, 62, 6, 70, 75 dan 82 sedangkan fasa rutil

ditandai dengan puncak khas pada 260(°)= 27 dan 36.

A =Anatas @ =Rutil

. TiO,/AC70

. Ae A A 4 . TiO,/AC80
AL o4 4 4 TiO,/AC90
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Gambar 4.3 Pola difraksi TiO2/karbon aktif

Berdasarkan pola difraksi diperoleh hasil bahwa intensitas TiO> rutil
semakin tinggi seiring dengan bertambahnya konsentrasi karbon aktif. Hal ini
mengindikasikan bahwa jumlah konsentrasi karbon aktif juga menyebabkan
perubahan struktur TiO2 yang diperoleh. Hasil ini juga bersesuaian dengan hasil

penelitian Loryuenyoung, dkk. (2012) yang menyatakan bahwa penambahan
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karbon aktif mendorong transformasi fasa TiO> dari anatas ke rutil. Menurut Li,
dkk. (2007), hal ini dikarenakan besarnya energi antarmuka yang diberikan oleh
permukaan karbon aktif pada TiO2 sehingga memberikan pengaruh pada
pertumbuhan kristal yang dihasilkan. Pada sampel TiO2/AC 95 puncak khas TiO»
(anatas dan rutil) mempunyai intensitas yang rendah. Hal ini dikarenakan massa
karbon aktif yang terlampau banyak dan distribusi TiO, tidak merata sehingga
sinyal data difraksi sinar-X TiO- tertutupi dengan sinyal karbon aktif. Sedangkan

fasa amorf yang teridentifikasi pada data difraksi berasal dari karbon aktif.

4.3 Karakterisasi Hasil Sintesis TiO2/Karbon Aktif dengan SEM

Karakterisasi menggunakan SEM dilakukan untuk mengetahui morfologi
sampel TiOz/karbon aktif yang terbentuk. Gambar 4.4 merupakan morfologi dari
TiO2/karbon aktif hasil sintesis. Berdasarkan Gambar 4.4 diketahui bahwa bentuk
partikel karbon aktif tidak seragam dan memiliki pori yang tidak sama. Sedangkan
material TiO> ditunjukkan pada Gambar 4.4b yang berupa material berwarna putih.
Berdasarkan Gambar 4.4c — 4.4f dapat diketahui bahwa TiO, menyebar tidak

merata di permukaan karbon aktif.
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Gambar 4.4 Morfologi TiO2/ AC (a)AC (b)TiO2 (c)TiO2/karbonAC95
(d)TiO2/AC90 (e)TiO2/AC8O0 (f)TiIO2/ACT0
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4.4 Karakterisasi Hasil Sintesis TiOz2/Karbon Aktif dengan EDS

Karakterisasi menggunakan EDS dilakukan untuk mengetahui komposisi
unsur sampel hasil sintesis. Pengukuran EDS dilakukan pada dua titik, yang
ditunjukkan pada Lampiran 6 sedangkan data EDS dirangkum pada Tabel 4.1.
Persentase unsur dalam setiap titik adalah berbeda. Pada analisis titik yang
berwarna putih diperoleh kandungan Ti, sedangkan pada titik berwarna hitam tidak
diperoleh kandungan Ti. Hal ini menunjukkan bahwa TiO; tersebar tidak merata di

permukaan karbon aktif.

Tabel 4.1 Data hasil EDS TiO/karbon aktif
Sampel Titik tembak Unsur % Massa Atom
Karbon aktif (AC) 1 87.53
12.47
32.89
50.19
16.91
90.17
9.61
0.22
55.12
37.21
5.38
1.76
0.38
60.56
33.84
5.02
0.57
86.09
13.91
80.41
18.48
1.10
89.85
13.07
44.59
41.91
10.06
1.76
0.60
0.20

TiO> 1

TiO2/AC95 1

oodoodoooo

o &L

TiO2/AC90 1

TiO./AC80 i

TiO2/ACT0 1

N
iloooodJooooxZJood

>0 wud




34

4.5 Karakterisasi Hasil Sintesis TiOz2/Karbon Aktif dengan IR

Karakterisasi menggunakan spektroskopi IR dilakukan untuk mengetahui
vibrasi IR sampel TiO2/Karbon aktif. Spektra IR sampel TiO./Karbon aktif
ditampilkan pada Gambar 4.5. Identifikasi modus vibrasi IR dirangkum Tabel 4.2.
Menurut Septian, dkk. (2015) vibrasi Ti-O akan muncul pada bilangan gelombang
antara 400-1000 cm™. Dari data spektra IR diketahui bahwa modus vibrasi Ti-O
berada pada posisi puncak 580 cm™ ditemukan juga pada spektra IR sampel
TiO2/AC 95, 90, 80 dan 70. Hal ini mengindikasikan bahwa TiO, telah berhasil
diembankan pada karbon aktif. Selain itu jumlah konsentrasi karbon aktif yang
mempengaruhi fasa TiO. juga akan mempengaruhi vibrasi dari ikatan Ti-O
sehingga terjadi pergeseran pada bilangan gelombang puncak TiOz/karbon aktif.
Puncak khas karbon aktif ditemukan pada posisi puncak 1560 cm™ dan
intensitasnya semakin rendah ketika konsentrasi TiO2 semakin bertambah. Puncak
pada bilangan gelombang 1634 dan 3464 cm™ merupakan bending dan streching
Ti-OH, sedangkan pada bilangan gelombang 1384 cm™ menunjukkan adanya
bending CH. yang mengindikasikan bahwa sisa prekusor yang berupa isopropanol

masih belum hilang.



Tabel 4.2 Modus vibrasi IR TiOz/karbon aktif (Omri, dkk. (2012)., Al-Qodah, Z
dan Shawabkah, R. (2009)., Attia, dkk. (2006)., Singh, dkk. (2016).,
Slimen., dkk. (2015)., Septiani, dkk. (2015)
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Sampel Modus vibrasi (cm™) Jenis modus vibrasi
Karbon aktif (AC) 3464 Stretching OH
1560 Stretching C-C
1123 Stretching C-O
TiO2 3436 Stretching OH
1634 Bending Ti-OH
1384 Bending CH2
585, 501 Ti-O
TiO2/AC 95 3464 Stretching OH
1646 Bending Ti-OH
1384 Bending CH2
1558 Streching C-C
1065 Streching Si-O-Si
778, 670, 556 Ti-O
TiO2/AC90 3467 Stretching OH
1647 Bending Ti-OH
1541 Streching C-C
1384 Bending CH2
1059 Streching Si-O-Si
667, 552, 465 Ti-O
TiO2/AC80 3465 Stretching OH
1652 Bending Ti-OH
1556 Stretching C-C
1384 Bending CH2
1111 Streching Si-O-Si
668 Ti-O
TiO2/ACT70 3441 Stretching OH
1642 Bending Ti-OH
1509 Streching C-C
1384 Bending CH2
1029 Streching Si-O-Si

670, 578, 470 Ti-O




36

— TiO2/Karbon Aktif 70
— TiO2/Karbon Aktif 80
— TiO2/Karbon Aktif 90
— TiO2/Karbon Aktif 95
— Karbon Aktif

—TiO2

Transmitan

585
500 1000 1500 2000 2500 3000 3500 4000

Bilangan Gelombang (cm™)

Gambar 4.5 Spektra IR TiOz/karbon aktif
4.6 Karakterisasi Hasil Sintesis TiO2/Karbon Aktif dengan Spektroskopi
Raman

Karakterisasi dengan spektra Raman dilakukan untuk mengidentifikasi
modus vibrasi Raman senyawa TiOz/karbon aktif. Spektra Raman senyawa TiO-
ditampilkan pada Gambar 4.6 dan Gambar 4.7 Identifikasi modus vibrasi Raman
ditampilkan pada Tabel 4.3. Titik pengukuran spektroskopi Raman ditampilkan
pada Lampiran 5. Dari hasil analisis spektroskopi Raman diperoleh hasil bahwa
sampel mempunyai fasa TiO: anatas sedangkan fasa rutil teridentifikasi pada
TiO2/AC95 yaitu puncak 236 cm™. Hal ini berkesusaian dengan XRD yang
menyatakan bahwa semakin tinggi konsentrasi karbon aktif yang ditambahkan
maka fasa rutil menjadi semakin tinggi. Sedangkan pada TiO2/AC90 dan
TiO2/ACB80 tidak ditemukan fasa rutil yang mengindikasikan bahwa distribusi fasa

rutil tidak homogen.
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Gambar 4.6 Spektra Raman TiO/karbon aktif pada rentang bilangan gelombang

100-800 cm™
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Gambar 4.7 Spektra Raman TiO/karbon aktif pada rentang bilangan gelombang

900-2000 cm™
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Tabel 4.3 Modus vibrasi Raman TiO/karbon aktif (Ma, dkk. (2007)., Singh, dkk.

(2016))
Sampel Titik Pergeseran Raman (cm™?) Mode Vibrasi
tembak

Karbon aktif (AC) 1 1339 dan 1595 Cc-C
TiO, 1 144, 196, 638 Ey Symmetry
398 B1g Symmetry
516 A1g Symmetry
TiO2/AC95 1 142 Eq Symmetry
236 Multi-photon

process

1337 dan 1589 C-C

2 1339 dan 1589 C-C
TiO2/AC90 1 142 Eq Symmetry

1336 dan 1587 Cc-C
2 150, 202, 630 Eq Symmetry
530 Ayg Symmetry
393 B1g Symmetry
TiO2/AC80 1 146, 199, 639 Ey Symmetry
398 B1g Symmetry
518 A1y Symmetry
2 151 Egy Symmetry

1336 dan 1591 Cc-C
TiO2/AC70 1 146, 199, 639 Eq Symmetry
398 B1g Symmetry
518 Aig Symmetry
2 151 Egy Symmetry

1334 dan 1594 C-C

4.7 Karakterisasi Hasil Sintesis TiO2/Karbon Aktif dengan Diffuse Reflectance

Spectroscopy (DRYS)

Karakterisasi DRS dilakukan untuk mengetahui karakter serapan sinar dan

nilai band gap energy sampel hasil sintesis. Hasil karakterisasi DRS, ditampilkan
pada Gambar 4.8. Berdasarkan hasil spektra pada Gambar 4.8 dapat diketahui
bahwa terdapat perubahan yang sangat signifikan terhadap nilai reflektansi antara
TiO2 dengan TiO. yang diembankan pada karbon aktif. Pada TiO2 murni,
reflektansi menjadi sangat tinggi pada daerah serapan sinar tampak di daerah
pengukuran 400-800 nm. Sedangkan pada TiO2 yang diembankan pada karbon
aktif, nilai reflektansinya rendah pada daerah sinar tampak. Semakin besar

konsentrasi karbon aktif yang ditambahkan, nilai reflektansi yang dihasilkan
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semakin kecil. Hal ini menunjukkan bahwa sinar yang dipantulkan menjadi lebih

sedikit.

——TiO,/ACT70
——Ti0,/AC80
—— Ti0,/AC90
—— TiO,/AC95
——TiO,

%R

e

T T T T T T L T 1 T i
200 300 400 500 600 700 800
Panjang Gelombang (nm)

Gambar 4.8 Hasil UV-Vis Diffuse Reflectance TiO/karbon aktif antara %
reflektansi dengan panjang gelombang

Huda, dkk. (2008) menyatakan bahwa warna hitam memiliki intensitas
cahaya yang sangat rendah karena cenderung menyerap sinar. Nilai reflektansi yang
semakin kecil, sesuai dengan warna sampel yang semakin hitam seiring dengan
bertambahnya konsentrasi karbon aktif. Gambar 4.9 juga menunjukkan bahwa nilai
absorbansi TiO2 yang diembankan pada karbon aktif menjadi lebih tinggi
dibandingkan TiO. yang tidak diembankan pada karbon aktif. Semakin banyak
konsentrasi karbon aktif, nilal absorbansi juga semakin tinggi.

Analisa lebih lanjut pada data reflektansi, dilakukan pendekatan teori
Kubelka-Munk. Faktor Kubelka-Munk yang didefinisikan sebagai F(R), sebanding
dengan nilai koefisien absorbsi per scattering (k/s). Hubungan antara faktor

Kubelka-Munk dengan panjang gelombang ditunjukkan pada Gambar 4.10.
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Gambar 4.9 Hasil UV-Vis Diffuse Reflectance TiO/karbon aktif antara
absorbansi dengan panjang gelombang
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Gambar 4.10 Hasil UV-Vis Diffuse Reflectance TiO2/karbon aktif antara faktor
Kubelka-Munk dengan panjang gelombang
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Berdasarkan Gambar 4.10 dapat diketahui bahwa faktor Kubelka-Munk
yang menunjukkan koefisien absorpsi optik mengalami perubahan yang sangat
signifikan. Pada TiO2 murni, nilai F(R) naik pada sinar UV dan menurun pada
daerah sinar tampak. Hal ini menunjukkan bahwa sinar yang diserap pada daerah
sinar tampak semakin rendah dibandingkan daerah UV. Sedangkan pada
TiO2/karbon aktif, nilai F(R) sangat rendah pada daerah UV dan semakin tinggi
pada daerah sinar tampak sebanding dengan peningkatan konsentrasi karbon aktif
Hal ini menunjukkan bahwa sinar yang diserap pada daerah sinar tampak lebih
besar dibandingkan pada daerah UV ketika TiO> diembankan pada karbon aktif.
Sinar yang diserap semakin berkurang seiring dengan berkurangnya konsentrasi

karbon aktif yang ditambahkan.

——Ti0,/ACT0
—— TiO,/AC80
——Ti0,/AC90 VK Af\ \ﬂ
——Ti0,/AC95 T
— Ti(’)_

192

(F(R)*hv)

. — —
1.5 20O n S 45 50 55 6.0
hv (eV)

Gambar 4.11 Hasil penentuan nilai band gap energy

Penentuan nilai band gap energy dilakukan dengan memplotkan grafik

hubungan antara (F(R)*hv)? terhadap hv (eV), lalu ditarik garis lurus memotong
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sumbu x. Penentuan nilai band gap energy hanya bisa dilakukan pada sampel yang
memiliki koefisien determinasi (R?) mendekati satu.

Berdasarkan Gambar 4.11 dapat diketahui bahwa yang memiliki nilai R?
mendekati satu hanya sampel TiO2 dan TiO2/AC70, sehingga yang bisa diketahui
nilai band gap energy hanyalah TiO, dan TiO»/AC70. Berdasarkan data yang
diperoleh, dapat diketahui bahwa penambahan karbon aktif dapat menurunkan band
gap energy TiO.. Namun semakin banyak konsentrasi karbon aktif yang
ditambahkan, nilai band gap energy tidak dapat diketahui karena nilai reflektansi
yang sangat rendah. Dari perhitungan panjang gelombang pada Lampiran 8,
diketahui bahwa band gap energy sampel TiO2 dan TiO2/AC70 memiliki panjang
gelombang berturut-turut 408 dan 435 nm. Hal ini menunjukkan bahwa katalis juga
dapat bekerja di daerah sinar tampak. Hasil penentuan nilai band gap energy

ditunjukkan pada Tabel 4.4.

Tabel 4.4 Nilai band gap energy TiO/karbon aktif

No Fotokatalis Band Gap (eV)
1 TiO; 3,04
2 TiO2/AC95 Tidak diketahui
3 TiO2/AC90 Tidak diketahui
4 TiO2/AC80 Tidak diketahui
5 TiO»/AC70 2,85

4.8 Uji Aktivitas Fotokatalitik TiOz2/arbon Aktif Menggunakan Metilen Biru
4.8.1 Penetuan Panjang Gelombang Maksimum Metilen Biru

Penentuan panjang gelombang maksimum metilen biru dilakukan pada
rentang panjang gelombang 400-700 nm menggunakan spektrofotometer Uv-Vis.
Hal ini dikarenakan menurut Ulfi, dkk. (2014), metilen biru memiliki warna
komplementer merah yang terdapat pada panjang gelombang antara 610-750 nm

(Triyati, Etty, 1985).
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Hasil dari penentuan panjang gelombang maksimum metilen biru dengan
konsentrasi 10 ppm adalah 663,0 nm. Menurut Day dan Underwood (2002),
senyawa metilen biru tersusun atas gugus alifatik dan benzene yang terkonjugasi.
Gugus ini memiliki pasangan elektron m yang mudah tereksitasi ke orbital yang
lebih tinggi. Energi yang dihasilkan oleh elektron yang tereksitasi dari orbital w —
n* lebih besar dibandingkan transisi dari orbital c—c* pada metilen biru. Hal ini
menyebabkan pemisahan energi dari keadaan dasar ke keadaan tereksitasi

berkurang sehingga sistem menyerap pada panjang gelombang yang lebih panjang.

4.8.2 Pembuatan Kurva Standar Metilen Biru

Pembuatan kurva standar dilakukan dengan membuat larutan metilen biru
dengan variasi konsentrasi 1, 2, 3, 4,5, 6, 7, 8, 9 dan 10 ppm. Kemudian pengukuran
dilakukan dengan menggunakan spektrofotometer UV-Vis pada panjang
gelombang 633,0 nm. Pembuatan kurva standar dilakukan untuk menentukan
konsentrasi terukur dari metilen biru. Berdasarkan hukum Lambert-Beer, intensitas
yang diteruskan oleh larutan zat penyerap akan berbanding lurus dengan larutan.

Gambar 4.12 menunjukan bahwa semakin besar konsentrasi metilen biru,
maka absorbansinya juga semakin besar. Hal ini dikarenakan warna yang diserap
juga semakin pekat. Dari kurva baku diperoleh rergresi linear y = 0,1769x — 0,1647
dengan R? = 0,9956 dimana y adalah absorbansi dan x adalah konsentrasi.
Berdasarkan nilai R? yang hampir mendekati 1 menunjukkan bahwa hubungan
antara absorbansi dan konsentrasi hampir linear dan sesuai dengan hukum Lambert-

Beer.
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y =0.1769x - 0.1647
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Gambar 4.12 Grafik penentuan kurva standar larutan metilen biru

4.8.3 Pengujian Aktivitas Fotokatalis TiO2/Karbon Aktif terhadap Metilen
Biru

Pengujian aktivitas fotokatalis TiO./karbon aktif dalam mendegradasi
metilen biru dilakukan menggunakan sinar UV blacklight 365 nm selama 30 menit.
Konsentrasi zat warna metilen biru yang digunakan adalah 10 ppm dengan berat
katalis yang ditambahkan 0,1 gram. Kontrol yang digunakan adalah larutan metilen
biru tanpa katalis dengan penyinaran dan larutan metilen biru tanpa katalis dengan
penyinaran. Hasil fotodegradasi metilen biru dengan fotokatalis TiO/karbon aktif
dirangkum pada Tabel 4.5. Berdasarkan Tabel 4.5 dapat diketahui bahwa
penambahan karbon aktif mampu menurunkan konsentrasi metiien biru. TiO2
merupakan material fotokatalis yang mudah teraglomerasi, sehingga penambahan
karbon aktif menyebabkan TiO> terdispersi di permukaan karbon aktif dan dapat

mempengaruhi luas permuakaan material fotokatalis.
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Tabel 4.5 Hasil uji aktivitas TiO»/Karbon aktif terhadap metilen biru

Fotokatalis Waktu Degradasi  Penurunan Konsentrasi
(menit) Metilen Biru (%)

Tanpa katalis tanpa lampu 30 0,76
Tanpa katalis dengan lampu 30 3,89
Karbon aktif 30 57,89
TiO: 30 71,48
TiO2/AC95 30 8317
TiO2/AC90 30 83,11
TiO2/AC80 30 80,62
TiO2/ACT0 30 72,84

Menurut Martin, dkk. (2016), penambahan karbon aktif dapat memperluas
permukaan material fotokatalis sehingga kontak dengan reaktan semakin besar dan
aktivitas fotokatalis juga semakin besar. Selain itu, penambahan karbon aktif yang
semakin banyak juga dapat mempengaruhi fasa TiO, menjadi campuran anatas dan
rutil. Siah, dkk. (2016) menyatakan bahwa campuran anatas dan rutil memiliki
aktifitas fotokatalis yang lebih dibandingkan fasa anatas saja. Hal ini dikarenakan
campuran anatas dan rutil menyebabkan adanya dua pasang hole. Band gap rutil
yang lebih kecil daripada anatas, dapat membuat elektron berpindah terlebih dahulu
ke pita konduksi milik fasa rutil sebelum kembali ke pita valensi milik anatas.
Sehingga laju rekomendasi elektron juga semakin lambat dan aktifitas fotokatalis
meningkat. Selain itu, TiO2 yang tersebar di permukaan karbon aktif membuat
kontak antar partikel TiO, dengan metilen biru semakin besar sehingga
kemungkinan dalam mendegradasi juga semakin besar.

Nasikhudin, dkk (2018) menyatakan bahwa proses degradasi metilen biru
menggunakan TiO2 pada kondisi basa lebih cepat dibandingkan pada kondisi netral.
Sedangkan proses degradasi yang dilakukan pada kondisi asam lebih rendah
dibandingkan kondisi netral. Hal ini dikarenakan pada kondisi netral, radikal

hidroksil (OH*) terbentuk dari reaksi yang ditunjukkan pada persamaan 4.7. Pada
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kondisi basa, radikal hidroksil juga bisa dihasilkan langsung dari interaksi antara
ion hidroksi (OH") dengan hole yang ditunjukkan pada persamaan 4.8 sehingga
aktivitas fotokatalis lebih baik. Sedangkan pada kondisi asam terdapat ion H* yang
akan bereaksi dengan elektron bebas membentuk radikal H" . Radikal H" akan
berinteraksi dengan OH* membentuk H>O seperti pada persamaan 4.9-4.10. Akan
tetapi dalam penelitian ini tidak dilakukan pengaruh kondisi pH sehingga pengaruh

pH terhadap aktifitas fotokatalitik belum diketahui.

h*+HO0  —> H* + OH* (4.7)
h*+OH  —» OH* (4.8)
H* +¢ — H* (4.9)
H+OH* & H.0 (4.10)

4.9 Hasil Penelitian dalam Perpesktif Islam

Berdasarkan hasil penelitian diketahui bahwa TiO2 yang
diembankan pada karbon aktif dapat meningkatkan aktivitas fotokatalitik dalam
mendegradasi metilen biru. Ciri dari seorang Ulul al-Albab adalah berpikir dan
merenungkan keagungan dan kebesaran Allah dalam hati di manapun mereka
berada, termasuk penciptaan langit dan bumi serta ilmu yang terkandung di
dalamnya. Sintesis TiOz/karbon aktif yang dapat digunakan sebagai pendegradasi
limbah cair berbahaya merupakan salah satu buah hasil dari perenungan dan
pemikiran manusia yang selanjutnya perlu lebih dikembangkan lagi seperti firman
Allah SWT dalam surat Ali Imron ayat 190-191. Selain itu, TiO2/karbon aktif juga
selaras dengan firman Allah dalam surat al-Bagoroh ayat 11-12 yang menyuruh

manusia untuk tidak membuat kerusakan di bumi.



47

135885 U3 1 8% 5l (14 ) S LY 209 ey 1 vlasg ¥ wiptaz le o 8y
(Va1) L8 G 1 b Y 11s s 8 3T ol sl OyStss as Jes
Artinya: 190. “Sesungguhnya dalam penciptaan langit dan bumi dan silih
bergantinya malam dan siang terdapat tanda-tanda bagi orang yang berakal. 191.
(yaitu) orang-orang yang mengingat Allah sambil berdiri atau duduk atau dalam
keadaan berbaring dan mereka memikirkan tentang penciptaan langit dan bumi

(seraya berkata): :Ya Tuhan kami, tiadalah Engkau menciptakan ini dengan sia-
sia. Maha Suci Engkau, maka peliharalah kami dari siksa neraka.”

(1Y) Sxala ¥ S5 Bendll 28 225 NT () 1)apias 22 G 16 o5 3 153 2 s g

Artinya: 11.“Dan bila dikatakan kepada mereka: “Janganlah kamu membuat
kerusakan di bumi”. Mereka menjawab. “Sesungguhnya kami orang-orang yang
megadakan perbaikan”. 12. “Ingatlah, sesungguhnya mereka itulah orang-orang
yang membuat kerusakan tapi mereka tidak sadar.”

Hal ini menunjukkan bahwa menjaga lingkungan di bumi merupakan
kewajiban manusia. Hadits yang diriwayatkan oleh Tirmidzi juga menunjukkan
bahwa Rasulullah sangat mengapresiasi manusia yang menjaga bumi dan

kelestariannya seperti hadits yang berbunyi:

(doaid olgy) 4 cogb 82 55 36 22 . o ) U, 6

Artinya: "Rasulullah SAW bersabda: barangsiapa menghidupkan bumi yang mati
maka (bumi) itu menjadi miliknya." (HR. Tirmidzi)

Sebagai khalifah, manusia memiliki kewajiban untuk memperbaiki dan

meminimalisir hal-hal yang dapat merusak bumi. Manusia memiliki peranan

penting dalam pemeliharaan lingkungan. Peranan manusia ini merupakan amal

ibadah seorang hamba kepada Tuhannya.



BAB V
PENUTUP

5.1 Kesimpulan

Berdasarkan hasil yang diperoleh dari penelitian dapat diambil kesimpulan

sebagai berikut:

1. Telah terbentuk TiO2/karbon aktif dengan (a) TiO. mempunyai fasa anatas, (b)
TiO2/AC95 mempunyai fasa anatas dan rutil, (c) TiO2/AC90 memiliki fasa
anatas dan rutil, (d) TiO2/AC80 memiliki fasa anatas dan rutil dan (e)
TiO2/AC70 memiliki fasa anatas.

2. Jumlah konsentrasi karbon aktif mempengaruhi fasa TiO2; yang terbentuk,
dimana semakin banyak karbon aktif yang ditambahkan, fasa rutil menjadi
semakin tinggi.

3. Aktifitas fotokatalitik TiO2 yang diembankan pada karbon aktif lebih baik
dibandingkan TiO2 murni. TiOz/karbon aktif 95% memiliki aktifitas
fotokatalitik yang paling baik dikarenakan TiO. yang terbentuk memiliki
campuran fasa anatas dan rutil.

5.2 Saran

Sintesis TiOz/karbon aktif menggunakan metode sol-gel telah berhasil
dilakukan. Pada proses sintesis perlu dilakukan variasi penambahan karbon
aktif lagi agar bisa diketahui pengaruh penambahan karbon aktif dengan
kosentrasi yang lebih kecil. Pada uji aktifitas perlu dilakukan pengukuran pH.
Hal ini dikarenakan pH dapat mempengaruhi aktivitas fotokatalis dalam

mendegradasi metilen biru.
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LAMPIRAN

Lampiran 1. Diagram Alir Penelitian

L.1  Sintesis TiO2/karbon aktif dengan metode sol gel

[ TTIP + isopropanol (1:3,5) ]

- dimasukkan dalam erlenmeyer 250 ml

- distirrer selama 5 menit

- ditambahkan karbon aktif berturut-turut sebanyak 0 ;
38; 18; 8; 4,67 gram

- distirrer selama 15 menit

- ditambahkan aquades (2/1 mol TTIP)

- distirrer selama 1 jam

Gel
oven pada suhu 100°C selama 12 jam

- dikalsinasi pada suhu 500°C selama 2 jam
- dicuci dengan aquades beberapa kali
- dikeringkan pada suhu 100°C selama 24 jam

[ Serbuk TiO> ]

L.2 Karakterisasi Produk Hasil Sintesis

[ Sampel TiO: }

N
[ XRD ISEM-EDSI FT-IR I Raman I DRS 4 Uji

4 Aktivitas

l l l l l L Fotokatalis

4 4 Y Y4 V4 v ™\
Untuk Untuk Untuk Untuk Untuk
Untuk mengeta- mengeta- mengeta- mengeta- .
mengetahui ) ) hui e mengetahui
fasa sampel hui hui hui nilai kemampuan
oro dulf morfologi modus modus energi fotokath):l lis
dan unsur vibrasi IR vibrasi celah pita
raman
- N\ AN AN \. A J
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Lampiran 2. Perhitungan dalam Sintesis Material
L.2.1 Perhitungan volume TTIP

Target sintesis TiO2 = 2 gram

Perbandingan mol TTIP : Isopropanol : Air (1:3,5: 2)

Mr TTIP = 284,26 g/molp TTIP = 0,967 m/cm?
Ar Ti = 47,9 g/mol
Massa TTIP =—ill , MrTP 49 g

Mr TiO2 ArTi

_ 47,9 g/mol 284,26 g/mol
79,86 g/mol 47,9 g/mol

x2g

=7,118 ¢

massa TTIP

p TTIP =
V TTIP

massa TTIP
p TTIP

VTTIP =

7,118 g

=————=7,36mL
0,967 m/cm3

L.2.2 Perhitungan volume isopropanol dan air

Perbandingan mol ~ TTIP : Isopropanol : Air (1:3,5: 2)

Volume TTIP = 7,36 mL

Volume isopropanol = 7,36 mL x 3,5 = 25,76 mL

Volume air =7,36 mL x 2 = 14,72 mL

L.2.3 Perhitungan % karbon aktif

Pada penelitian ini digunakan komposisi TiO2/karbon aktif dengan
perbandingan (% massa) 5:95, 10:90, 20:80 dan 30:70 dengan massa TiO>

sebanyak 2 gram.
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massa karbon aktif

% karbon aktif =100% X

massa karbon aktif+massa TiO2

massa karbon aktif

95 % karbon aktif =100% x

massa karbon aktif+2 gram

95 (massa karbon aktif + 2) = 100 massa karbon aktif
95 massa karbon aktif + 190 = 100 massa karbon aktif
190 = (100-95) massa karbon aktif

190 = 5 massa karbon aktif

% =massa karbon aktif

38 = massa karbon aktif

Tabel L.2.1 Hasil perhitungan jumlah karbon aktif

TiO/karbon aktif (%) TiO> Karbon aktif
100: 0 2 0
5:95 2 38
10:90 2 18
20:80 2 8
30:70 2 4,67
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Lampiran 3. Pembuatan Larutan Metilen biru
L.3.1 Pembuatan Larutan Induk

Pemuatan larutan metilen biru 100 ppm dengan cara melarutkan serbuk
metilen biru sebanyak 0,05 gram dengan aquades kemudian diencerkan sampai 500

mL menggunakan labu ukur 500 mL. Perhitungannya sebagai berikut:
1 ppm=1mg/L

100 ppm = 100 mg/L, artinya 1000 mg (1 gram) metilrn biru dalam 1 L aquades.

Jika daam 500 mL aquades, maka
100 ppm =50 mg/0,5 L
L.3.2 Pembuatan Larutan Standar

Larutan induk 100 ppm sebanyak 500 mL diencerkan menjadi 1-10 ppm

sebanyak 10 mL, perhitungan larutan standar menggunakan rumus sebagai berikut,
Vi X M1=V2x M;

Dengan Vi adalah volume larutan sebelum pengenceran, M: adalah konsentrasi
laruta sebelum pengenceran, V. adalah volume larutan setelah pengenceran, M2

adalah konsentrasi larutan setelah pengenceran.

1. Larutan 1 ppm
VixM1=V2x M
V1 x 100 ppm =10 mL x 1 ppm

_ 10ppm
! 100 ppm

V1=0,1mL
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Perhitungan ini juga digunakan untuk pembuatan larutan 1-10 ppm, sehingga
volume larutannya 100 ppm yang dibutuhkan untuk membuat masing-masing

larutan standar tersebut adalah 0,1; 0,2; 0,3; 0,4; 0,5; 0,6; 0,7; 0,8; 0.9; dan 1 mL



Lampiran 4. Hasil Karakterisasi XRD
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Pos.[°2Th.] Height[cts] FWHM[®2Th.] d-spacing[l] Rel.Int.[%]
17.4166 40.66 0.2362 5.09193 35.39
25.3094 114.88 0.2362 3.51905 100.00
27.7383 Th.64 0.1965 3.216189 BE6.71
36.1523 44,55 0.1574 2.45464 35.77
37.8424 20.32 0.3149 2.37747 17.68
40.4068 21.91 0.2755 2.23231 19.07
45.0071 51.15 0.236:2 1.59516 44,52
54.0641 26.18 0.3149 1.69627 22.79
54,9709 15.086 0.4723 1.67042 13.11
57.9168 £Ea93 0.3149 1.59227 19.96
62 . 7264 15.63 0.3936 1.45126 16.21
66,7774 11.7%7 0. 43723 1.40090 10.25
75.2801 9.01 0.3%a3 1.26238 7.84
8z .3187 39.87 0.0960 1.17039 34.52
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L.4.5 TiOz/karbon aktif 70 %

s | T T I S S | I

TiO2 AC70

400

300

200

100

""""" IR N A R Y - VU A Y
20 30 40 50 60 70 80

Position [°2Theta] (Copper (Cu))

Peak List: (Bookmark 3)

Pos. [°2Th.] Height [cts] FWHM Left [°2Th.] d-spacing [A] Rel. Int. [%]

10.3637 20.52 0.8029 8.53588 5.60
25.1159 366.43 0.7360 3.54573 100.00
27.9083 28.27 0.2007 3.19698 7.72
37.8163 81.45 0.3346 2.37905 22.23
47.8387 96.66 0.5353 1.90143 26.38
54.0109 72.38 0.2007 1.69782 19.75
55.1318 64.59 0.4684 1.66592 17.63
62.4754 41.97 0.8029 1.48660 11.45
69.0039 22.34 0.4015 1.36104 6.10
69.8966 18.75 0.6691 1.34582 5.39

74.8752 24.70 0.4015 1.26820 6.74
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Lampiran 5. Gambar Titik Tembak Karakterisasi Raman

Gambar L.6 Titik tembak analisa raman (a) Titik 1 TiO.,/AC95, (b) Titik 2
TiO2/AC95, (c) Titik 1 TiO2/AC90, (d) Titik 2 TiO2/AC90, (e) Titik 1 TiO2/AC80
(A Titik 2 TiO2/AC8O0, (g) Titik 1 TiO2/AC70 (h) Titik 2 TiO2/AC70
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Lampiran 6. Hasil Data EDS
L.6.1. TiO2
L.6.1.1 Titik 1

O

[]
138,185 c

63

1 2
ountsin 30 seconds

3 ) 5 6 7 8 9 10 i fF)

FOV: 89.5 um, Mode: 15kV - Image, Detector: BSD Full, Time: SEP 13 2018 17:24

Element | Element | Element | Atomic | Weight
Number |Symbol |Name |[Conc. |Conc.
8 0] Oxygen 50.19| 40.00
6 @ Carbon 32.89| 19.68
22 Ti Titanium| 16.91| 40.33
L.6.2 Karbon Aktif
2D RPN ®

.

________________________________

FOV: 134 um, Mode: 15kV - Image, Detector: BSD Full, Time: SEP 13 2018 19:13

Element
Number

Element
Symbol

Element
Name

Atomic
Conc.

Weight
Conc.

6

C

Carbon

87.53

84.05

8

0

Oxygen

12.47

15.95
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L.6.3 TiO2/Karbon Aktif 95 %
L.6.3.1 Titik 1

FOV: 105 pm, Mode: 15kV - Image, Detector: BSD Full, Time: SEP 13 2018 19:15

64

[ 1 2
108,391 caunts in 30 seconds

3 a 5 §

Element | Element | Element | Atomic | Weight
Number |Symbol |Name |[Conc. |Conc.
6 C Carbon 90.17| 86.83
8 0] Oxygen 9.61| 12.33
22 Ti Titanium| 0.22 0.85
L.6.3.1 Titik 2

¢ @

FOV: 105 um, Mode: 15kV - Image, Detector: BSD Full, Time: SEP 13 2018 19:15

i
L A
2 3 4 5 6

®e

1
153,868 caunts in 30 seconds

Disabled elements: As, B, Ca, Dy, Mg, Sb, Sr, Tb,
Te,

W

Element | Element | Element | Atomic | Weight
Number |Symbol |Name |[Conc. |Conc.

6 C Carbon 55.12| 43.29
8 0] Oxygen 37.21| 38.93
14 Si Silicon 5.53| 10.15
26 Fe Iron 1.76 6.44
22 Ti Titanium 0.38 1.19

9

0

i

1z

fE]

i

]
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L.6.4 TiO2/Karbon Aktif 90 %
L.6.4.1 Titik 1

@
e e

Disabled elements: B

FOV: 67.1 um, Mode: 15kV - Image, Detector: BSD Full, Time: SEP 13 2018 19:19

Element |Element |Element |Atomic|Weight
Number | Symbol |Name Conc. |Conc.
6 C Carbon 60.56| 47.49
8 0] Oxygen 33.84| 35.35
22 Ti Titanium 5.02| 15.70
19 K Potassium 0.57 1.46
L.6.4.2 Titik 2
®

102,731 aunts in 30 seconds

Disabled elements: B

FOV: 67.1 um, Mode: 15kV - Image, Detector: BSD Full, Time: SEP 13 2018 19:19

Element | Element | Element | Atomic | Weight
Number |Symbol [Name |Conc. |Conc.

6 C Carbon | 89.38| 86.34

8 0 Oxygen 10.62| 13.66
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L.6.5 TiO2/Karbon Aktif 80 %
L.6.5.1 Titik 1

FOV: 67.1 um, Mode: 15kV - Image, Detector: BSD Full, Time: SEP 13 2018 19:22
Element | Element | Element | Atomic | Weight
Number |Symbol |Name |[Conc. |[Conc.

6 C Carbon | 86.09] 82.29
8 0 Oxygen | 13.91| 17.71
L.7.6.2 Titik 2

1 2
550 counts in 30 seconds

FOV: 67.1 um, Mode: 15kV - Image, Detector: BSD Full, Time: SEP 13 2018 19:22

Element | Element | Element | Atomic | Weight
Number |Symbol |Name Conc. |Conc.

6 C Carbon | 80.41| 73.48
8 0 Oxygen | 18.48| 22.50
22 Ti Titanium| 1.10] 4.02
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L.6.6 TiO2/Karbon Aktif 70 %
L.6.6.1 Titik 1

FOV: 67.1 um, Mode: 15kV - Image, Detector: BSD Full, Time: SEP 13 2018 19:27

67

Element
Number

Element
Symbol

Element
Name

Atomic | Weight
Conc. |Conc.

6

C

Carbon

89.85

86.93

8

o]

Oxygen

10.15

13.07

L.6.6.1 Titik 2

FOV: 67.1 um, Mode: 15kV - Image, Detector: BSD Full, Time: SEP 13 2018 19:27

125796 caunts in 30

Disabled elements: B

seconds

Element|Element |Element |Atomic|Weight
Number |Symbol |Name Conc. |Conc.

8 0] Oxygen 44.59| 39.54
6 C Carbon 41.91| 27.89
22 Ti Titanium 10.06| 26.69
14 Si Silicon 1.76 2.74
20 Ca Calcium 0.60 1.33
13 Al Aluminium 0.20 0.30
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Lampiran 7. Hasil Analisa UV-Vis

L.7.1 Lamdha Maks Methylen Blue
Tanggal Analisa : 28 September 2018

68

1.54 63.0,1.578
» 1.0
K=
<

0.5

0.0

I I I
500 600 700

Wavelength (nm)

Scan Analysis Report

Report Time : Fri 28 Sep 04:10:17 PM 2018

Method:

Batch: D:\Siti Nur Jannah\Lamdha Maks Methylene Blue (28-09-2018) .DSW
Software version: 3.00(339)

Operator: Rika

Sample Name: Methylene Blue 10 ppm

Collection Time 9/28/2018 4:10:43 PM
Peak Table

Peak Style Peaks

Peak Threshold 0.0100

Range 800.0nm to 400.1nm
Wavelength (nm) Abs

663.0 1.578

1
300
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L.7.2 Kurva Standar Methylen Blue
Tanggal Analisa : 28 September 2018

69

4 6 8 10
Concentration (mg/L)

Concentration Analysis Report

Report time
Method

Batch name

Application

Operator

Instrument Settings
Instrument

Instrument version no.
Wavelength (nm)

Ordinate Mode

Ave Time (sec)

Replicates
Standard/Sample averaging
Weight and volume corrections
Fit type

Min R?

Concentration units

Comments:

Zero Report

Read Abs

9/28/2018 4:14:27 PM

D:\Siti Nur Jannah\Kurva Standar Methylene Blue
(28-09-2018) .BCN
Concentration 3.00(339)

Rika

£ 2 g

663.0
Abs
0.1000
3

OFF
OFF
Linear
0.95000

mg/L

nm

Zero (0.1188)

663.0

OF MAULANA MALIK IBRAHIM STATE ISLAMIC UNIVERSITY OF MALANG



Calibration

Collection time

Standard Concentration

mg/L

9/28/2018 4:14:51 PM

Mean

SD

$RSD Readings

std 1

std 2

std 3

std 4

std 5

std 6

std 7

std 8

std 9

0.0403

0.1990

0.3030

0. 527

0.7023

059253

1.1064

1.2667

.0002

.0001

.0001

.0005

.0005

.0014

.0006

.0019

.0401

.0402

.0405

.1990

.1989

e 1 995

.3031

380219

SESH!

523

.5280

.5273

L7017

.7026

.7026

NP 19

.9265

.9248

.1069

.1065

.1057

.2682

.2645

L2673

.4578
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std 10

Calibration egn
Correlation Coefficient

Calibration time

Results Flags Legend

U

Uncalibrated

N Not used in calibration

9.0 1.4581 0.0044 0.30

10.0 1.5504 0.0013 0.09

Abs = 0.17686*Conc -0.16471
0.99559

9/28/2018 4:17:28 PM

(@)
I

= Overrange

o
I

Repeat reading

.4626

.4538

.5520

.5496

.5498
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L.7.3 Absorbansi Methylen Blue Kontrol, Karbon Aktif, TiO2, TiO2/AC95
Tanggal Analisa : 28 September 2018

Advanced Reads Report

Report time
Method

Batch name

9/28/2018 4:21:30 PM

D:\Siti Nur Jannah\Absorbansi MB Kontrol TiO2

Karbon Aktif 95 (28-09-2018) .BAB

Application Advanced Reads 3.00(339)
Operator Rika
Instrument Settings
Instrument Cary 50
Instrument version no. 3.00
Wavelength (nm) 663.0
Ordinate Mode Abs
Ave Time (sec) 0.1000
Replicates 3
Sample averaging OFF
Comments:
Zero Report

Read Abs nm

Zero (0.1146) 663.0
Analysis

Collection time

9/28/2018 4:21:30 PM

Sample F Mean SD $RSD Readings

1 A0 1.2986
1.2992

1.2997 0.0014 0.11 1.3013

1 Al 0.4357
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A2

A3

AQ

Al

A2

A3

A0

Al

A2

.4362

.4846

.4350

.5280

e Gt

.3041

.2816

.5099

L1226

.0860

.0004

.0008

.0004

- OOILES

.0002

.0001

.0005

.0048

.0013

.0003

.10

.16

.09

-0

-0

.04

-1L9

032

.05

.40

.4363

.4366

.4855

.4844

.4840

.4350

.4346

.4354

N2

.5267

.5294

.3682

.3682

.3678

.3040

.3040

.3042

.2815

.2822

S2SESE

.5044

.5126

5 D12

.1238

.1228

L1212

.0857

.0859

.0863

73
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3 A3 0.1420
0.1426

0.1425 0.0006 0.39 0.1431

7 A0 1.6222
1.6324

1.6313 0.0086 0.53 1.6393

7 Al 1.5164
1.5161

1.5207 0.0077 0.50 b 2'95

7 A2 il s 5EENL
1.5794

1.5721 0.0064 0.41 1.5677

7 A3 IRSS18198
1.5970

1,591 0.0048 0.30 ik 5879

Results Flags Legend

R = Repeat reading

L.7.4 Absorbansi Methylen Blue Kontrol 2, TiO2/AC90, TiO2/AC80,
TiO2/ACT70

Tanggal Analisa : 01 Oktober 2018

Advanced Reads Report

Report time 10/1/2018 1:27:06 PM
Method
Batch name D:\Siti Nur Jannah\Absorbansi MB TiO AC 70-90 &

Kontrol 2 (01-10-2018) .BAB
Application Advanced Reads 3.00(339)

Operator Rika
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Instrument Settings

Instrument Cary 50
Instrument version no. 3.00
Wavelength (nm) 663.0
Ordinate Mode Abs
Ave Time (sec) 0.1000
Replicates 3
Sample averaging OFF
Comments:
Zero Report
Read Abs nm
Zero (0.1284) 663.0
Analysis

Collection time

Sample F

il P4/ 210818 5180% : (016" BM

Mean SD

%RSD

Readings

4A0

4A1

4A2

4A3

5A0

1.6249 0.0025

0] 4 TS 0.0007

0.1857 0.0014

0.0753 0.0002

1.6236

¥, 6278

1.6233

0 1529

(QRNESHE2

0.1515

0.1872

0.1854

0.1845

0.0751

0.0752

0.0756

1.6499

1.6546
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5A1

5A2

5A3

6A0

6A1

6A2

6A3

Kontrol 2 AO

Kontrol 2 Al

Results Flags Legend

R = Repeat reading

.6542

L1271

.2036

.2326

S 2

.3809

.4883

.1706

.3722

.9707

.0041

.0001

.0003

.0002

.0026

.0014

.0008

.0008

.0029

.0008

.25

.08

.14

.08

S

o B

L 5,

.47

.21

.08

.6580

L1271

L1272

L1270

.2038

.2037

.2033

.2325

.2324

.2328

.7198

o ALE)T

82

.3824

.3804

L 8707

.4890

.4883

. 4875

RN6I918

.1705

L1714

.3742

.3689

.3736

.9708

L9715

.9699
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Lampiran 8 Hasil

Analisa DRS

L.8.1 Grafik perhitungan band gap TiO2

1/2

(F(R)*hv)

i8 20 25 30 35 40 45 5N 55%0
hv (eV)

_ 4.135x 107 %5 eV.s.3.108 m/s

3,04 eV 0
A =4.08. 107 m =408 nm

L.8.2 Grafik perhitungan band gap TiOz/karbon aktif 70%

1/2

(F(R)*hv)

hv (eV)
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_ 4135x 10715 eV.s.3.108 m/s

2,85 eV = -
A =4.35.10"m=435nm
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