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ABSTRAK

Anwari, Nelly Safitri. 2019. Sintesis dan Karakterisasi TiO, pada Penambahan
Surfaktan CTAB Menggunakan Metode Solvotermal dengan Variasi
Suhu. Hasil Penelitian. Jurusan Kimia Fakultas Sains dan Teknologi
Universitas Islam Negeri Maulana Malik Ibrahim Malang. Pembimbing I:
Nur Aini, M.Si; Pembimbing II: A. Nasichuddin, M.A; Konsultan: Dr.
Anton Prasetyo, M.Si.

Kata kunci: fotokatalis, TiO,, misel, CMC, metode solvotermal

Fotokatalis TiO, merupakan material yang sering digunakan dalam metode
fotokatalitik untuk mendegradasi limbah organik karena memiliki aktivitas fotokatalitik
tinggi, murah, dan tidak beracun. Namun, TiO, juga memiliki kelemahan yaitu luas
permukaan yang rendah, sehingga perlu dilakukan modifikasi menggunakan material
template yang berperan sebagai agen pengarah struktur untuk mencetak pori yang dapat
meningkatkan luas permukaan. Material template yang banyak digunakan yaitu surfaktan
melalui pembentukan misel yang merupakan kumpulan dari surfaktan-surfaktan.
Surfaktan yang banyak digunakan adalah cetyltrimethylammonium bromide (CTAB)
karena memberikan hasil sintesis dengan kristalinitas tinggi dan distribusi pori merata
dibandingkan surfaktan yang lain. Penelitian ini bertujuan untuk mengetahui bagaimana
karakteristik struktur dan ukuran kristal, modus vibrasi IR, modus vibrasi Raman,
morfologi partikel dan komposisi unsur, dan luas permukaan dari material TiO,-CTAB
yang disintesis dengan template CTAB menggunakan metode solvotermal pada variasi
suhu 150, 175, 200, dan 225°C

Material TiO, telah disintesis pada penambahan surfaktan CTAB menggunakan
metode solvotermal dengan variasi suhu 150, 175, 200, dan 225°C. Hasil sintesis
dikarakterisasi menggunakan teknik difraksi sinar-X (XRD), spektroskopi Inframerah
(IR), spektroskopi Raman, Scanning Electron Microscopy/Energy Dispersive X-ray
Spectroscopy (SEM-EDX), dan Metode Brunauer-Emmettt-Teller (BET). Hasil
karakterisasi menunjukkan bahwa TiO,-CTAB memiliki struktur anatas dengan grup
ruang l4,/amd. Material TiO, telah terbentuk diketahui melalui munculnya puncak pada
spektroskopi IR dengan bilangan gelombang 400-800 cm™ yang merupakan modus
vibrasi khas Ti-O. Hasil spektroskopi Raman juga menunjukkan terbentuknya TiO,
anatas dengan munculnya puncak khas pada modus vibrasi 145, 197, 397, 516, dan 639
cm™. Morfologi partikel berbentuk spherical (bulat) dengan distribusi paling homogen
diperoleh pada material TiO,-CTAB 175°C. Luas permukaan paling tinggi diperoleh pada
sampel TiO,-CTAB yang disintesis pada suhu 175°C yaitu sebesar 277,043 m’/g.
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ABSTRACT

Anwari, Nelly SAfitri. 2019. Synthesis and Characterization of TiO, on the Addition
of CTAB Surfactant using Solvothermal Method with Temperature
Variation. Thesis. Department of Chemistry Science and Technology Faculty
Universitas Islam Negeri Maulana Malik Ibrahim Malang. Supervisor I: Nur
Aini, M.Si, Supervisor II: A. Nasichuddin, M.A, Consultant: Dr. Anton
Prasetyo, M.Si.

Keywords : Photocatalyst, TiO,, Michelle, CMC, solvothermal method

TiO, photocatalist is a widely used material in photocatalytic method to degrade
organic pollutant because of its high photocatalytic activity, inexpensive, and nontoxic
characteristic. However, TiO, material has a deficiency that is low surface area, so it
needs a modifcation using template material which is acting as structure directing agent to
strike pores and then enhance the surface area. The widely used template is surfactant
through micelle formation, a set of surfactants. Cetyltrimethylammonium bromide
(CTAB) is a tight used surfactant because it provides material synthesis with high
crystallinity and homogeneous pore distribution compared to the other surfactants. The
purpose of this research is to know the structure characteristic and crystallite size, IR
vibration mode, Raman vibration mode, particle morphology and elemental composition,
and surface area of TiO,-CTAB material which is synthesized by CTAB template using
solvothermal method with temperature variations of 150, 175, 200, and 225°C.

TiO, material was synthesized by CTAB template using solvothermal method with
temperature variations of 150, 175, 200, and 225°C. The samples were studied by X-ray
diffraction (XRD), infrared spectroscopy (IR), Raman spectroscopy, Scanning Electron
Microscopy/Energy Dispersive X-ray Spectroscopy (SEM-EDX), and Brunauer-Emmettt-
Teller (BET) method. The result of characterizations showed that TiO,-CTAB have
anatase phase with 14,/amd space group. Spectroscopy IR showed a peak at 400-800 cm™
which was assigned to vibration mode of Ti-O. Raman spectra showed TiO, anatase
phase was successfully obtained that assigned to peaks at 145, 197, 397, 516, and 639 cm’
'. The particle morphology was spherical shape with the most homogeneous distribution
was obtained by TiO,-CTAB 175°C material. The highest surface area was obtained by
TiO,-CTAB which was synthesized at 175°C that is equal to 277,043 m%/g.
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PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Limbah air dari sektor industri sangat berbahaya bagi lingkungan dan
kesehatan manusia. Permasalahan ini harus segera ditangani untuk mencegah
dampak yang lebih buruk. Manusia diciptakan Allah dengan memiliki kedudukan
sebagai khalifah atau wakil Allah di muka bumi, bertugas secara adil untuk
menjaga dan melestarikan bumi. Khalifah merupakan makhluk Allah yang
mendapat kepercayaan untuk menjalankan kehendak Allah dan menerapkan
ketetapan-ketetapan-Nya di muka bumi. Allah telah mengajarkan manusia ilmu
pengetahuan agar mampu mengatur dan memanfaatkan segala yang diciptakan
Allah di bumi sesuai dengan fungsi diciptakannya. Oleh karena itu, menjaga
lingkungan merupakan suatu amanah yang diberikan Allah atas semua manusia
dan tidak boleh melakukan sebaliknya yaitu berbuat kerusakan di bumi. Berkaitan
dengan masalah menjaga lingkungan Allah SWT telah berfirman dalam al-Quran

Surat al-Bagarah ayat 30:

\

Artinya: Ingatlah ketika Tuhanmu berfirman kepada para Malaikat:
"Sesungguhnya Aku hendak menjadikan seorang khalifah di muka bumi*. Mereka
berkata: "Mengapa Engkau hendak menjadikan (khalifah) di bumi itu orang yang
akan membuat kerusakan padanya dan menumpahkan darah, padahal kami
senantiasa bertasbih dengan memuji Engkau dan mensucikan Engkau?" Tuhan
berfirman: "Sesungguhnya Aku mengetahui apa yang tidak kamu ketahui"
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Ayat ini menjelaskan bahwa Allah memberitahukan kepada malaikat
bahwa Dia menjadikan di muka bumi ini makhluk yang akan memakmurkan dan
menghidupkannya dengan iman. Mereka adalah Adam a.s. dan keturunannya.
Mereka akan menghuni bumi secara bergantian sehingga keberlangsungan
kemakmuran, pertumbuhan, dan kehidupan ini akan terpelihara (al-Qarni, 2007).

Limbah Industri biasanya mengandung ion logam berat seperti Cr (I1), Hg
(11), dan polutan organik yang cukup resistan terhadap degradasi, sehingga perlu
dilakukan metode untuk mendegradasi limbah tersebut. Beberapa metode telah
dilakukan vyaitu filtrasi, koagulasi-flokulasi, destilasi, dan lainnya. Namun
metode-metode ini belum cukup efisien karena masih menghasilkan produk
samping yang perlu diolah lebih lanjut (Asuha, dkk., 2010). Oleh karena itu
dibutuhkan metode lain yang lebih efektif salah satunya yaitu metode
fotokatalitik.

Metode fotokatalitik yaitu proses yang membutuhkan cahaya dan katalis
untuk melangsungkan transformasi kimia, sedangkan sumber cahaya yang
digunakan dapat dari matahari maupun lampu UV (Hermann, 1999). Material
yang biasa digunakan sebagai fotokatalis yaitu semikonduktor. Bahan
semikonduktor dapat mengubah limbah organik menjadi karbon dioksida dan air
yang tidak berbahaya bagi lingkungan. Reaksi fotokatalitik terjadi jika
semikonduktor menyerap cahaya yang memiliki energi sama atau lebih besar dari
energi celah pitanya, maka elektron (e) pada pita valensi akan tereksitasi ke pita
konduksi dan meninggalkan lubang positif (h™) pada pita valensi. Lubang positif

kemudian berfungsi sebagai pengoksidator kuat yang mampu mendegradasi
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limbah organik sehingga menghasilkan CO, dan H,O sebagai produk akhir
(Escobar, dkk., 2010).

Fotokatalis yang banyak digunakan yaitu titanium dioksida (TiO,) karena
mempunyai celah pita (band gap) yang besar (3,2 eV), bersifat stabil terhadap
cahaya, tidak beracun, stabilitas termal tinggi, dan kemampuan mengoksidasi
yang tinggi (Linsebigler, dkk., 1995). Material TiO, mempunyai tiga struktur
kristal yaitu anatas, rutil, dan brookit. Fasa anatas merupakan fasa metastabil yang
memiliki fotoaktivitas atau kemampuan fotokatalitik paling tinggi.

Salah satu kelemahan material TiO, yaitu memiliki luas permukaan yang
rendah sehingga perlu dilakukan modifikasi yaitu dengan penggunaan material
template (Linacero, dkk., 2006). Material template merupakan suatu agen
pengarah struktur yang berfungsi sebagai pencetak pori (Chen dan Mao, 2007)
sehingga menghasilkan TiO, dengan luas permukaan yang lebih tinggi. Salah satu
jenis material template yaitu surfaktan. Proses pembentukan pori oleh surfaktan
yaitu melalui pembentukan misel yang merupakan kumpulan dari surfaktan-
surfaktan. Misel akan terbentuk saat surfaktan berada pada kondisi critical micelle
concentration (CMC). Setelah membentuk misel akan terjadi interaksi antara
surfaktan dan TiO, melalui interaksi elektrostatik, sehingga TiO, akan terikat
menyebar dan mengelilingi permukaan misel mengikuti bentuk misel. Saat
dilakukan pemanasan maka misel ini akan hilang dan meninggalkan struktur TiO,
yang berpori (Qu, dkk., 2010).

Surfaktan dapat dibagi menjadi 4 jenis yaitu surfaktan kationik, anionik,
nonionik, dan amfoter. Pembagian ini didasarkan pada perbedaan muatan dari

masing-masing surfaktan. Surfaktan kationik (bermuatan positif) yaitu
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cetyltrimethylammonium bromide (CTAB) dan cetylpyridinium chloride (CPC),
surfaktan anionik (bermuatan negatif) seperti sodium dodecyl sulfate (SDS) dan
sodium laureth sulfate, surfaktan nonionik (tidak bermuatan) seperti alkyl
polyglucosides, alkyl polyethylene oxide, dan surfaktan amfoter (bermuatan positif
dan negatif) seperti dodecyl betaine dan dodecyl dimethylamine oxide.

Sintesis fotokatalis TiO, dapat dilakukan dengan penambahan berbagai
jenis surfaktan. Namun, surfaktan kationik CTAB memberikan hasil yang lebih
baik jika dibandingkan dengan surfaktan SDS (surfaktan anionik) dan surfaktan
PEG (surfaktan nonionik). Vijayalakshmi dan Rajendran (2010) melaporkan
bahwa dalam sintesis fotokatalis TiO, menggunakan surfaktan CTAB memiliki
kristalinitas yang lebih tinggi dibandingkan dengan SDS dan PEG.

Sintesis fotokatalis dapat dilakukan dengan berbagai metode seperti sol-
gel, sonokimia, hidrotermal, solvotermal, presipitasi, dan spray pirolisis. Namun
diantara banyak metode, hidrotermal dan solvotermal merupakan metode dengan
keuntungan yang unik. Beberapa keuntungan metode hidrotermal dan solvotermal
yaitu menggunakan suhu rendah dan memiliki kemampuan untuk mengontrol
distribusi ukuran partikel dan morfologi (Stride dan Tuong, 2010), serta dapat
meningkatkan kristalinitas dari TiO,, biaya murah dan homogenitas tinggi.

Metode solvotermal sangat identik dengan metode hidrotermal, yang
membedakan antara keduanya hanya pada pelarut yang digunakan, yaitu pada
metode hidrotermal menggunakan pelarut air sedangkan metode solvotermal
menggunakan pelarut organik. Namun, metode solvotermal memiliki kontrol
distribusi ukuran dan bentuk serta Kkristalinitas dari TiO, lebih baik dibandingkan

metode hidrotermal. Metode solvotermal telah diketahui sebagai metode yang
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baik dalam sintesis berbagai nanopartikel dengan distribusi ukuran rendah dan
penyebarannya merata (Byranvand, dkk., 2013).

Proses hidrotermal dan solvotermal didefinisikan sebagai reaksi kimia
yang terjadi dalam suatu larutan menggunakan wadah tertutup dengan pemanasan
pada suhu yang mendekati titik Kkritis pelarut dan tekanan otogen, yaitu tekanan
yang dihasilkan ketika dilakukan pemanasan pada suhu kritis pelarut (Li, dkk.,
2015). Reaksi hidrotermal dan solvotermal biasanya terjadi pada kondisi isotermal
dalam autoklaf baja kecil (volume internal 50-500 mL) dengan teflon atau glass
lining untuk mencegah korosi pada bagian dalam alat (Canu dan Buscaglia, 2017).
Dalam autoklaf akan terjadi kondisi superkritikal, kondisi khas dalam metode
hidrotermal dan solvotermal, yaitu ketika suhu dinaikkan akan menjadikan
tekanan didalamnya meningkat sehingga pelarut berada dalam keadaan superkritis
dan menjadikan material-material dapat bereaksi.

Sintesis TiO, dengan surfaktan CTAB metode sol-solvotermal telah
dilakukan pada suhu 160°C menggunakan pelarut etanol dalam kondisi asam dan
basa. Ukuran kristal TiO, yang diperoleh yaitu 5 nm untuk semua sampel. Dan
penambahan CTAB akan menghasilkan aktivitas fotokatalitik pada limbah
rhodamin B lebih tinggi dibandingkan tanpa penambahan CTAB yaitu pada
kondisi asam (pH 2) £89%, kondisi basa (pH 12) +56%, dan tanpa CTAB +21%
(Qu, dkk., 2010).

Berdasarkan penelitian-penelitian diatas maka diketahui bahwa surfaktan
CTAB dapat menghasilkan TiO, dengan aktivitas fotokatalitik yang tinggi. Pada
penelitian ini akan dilakukan sintesis TiO, dengan template CTAB menggunakan

metode solvotermal pada variasi suhu 150, 175, 200, dan 225°C, untuk
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mengetahui pengaruh suhu terhadap karakteristik struktur, morfologi, komposisi
unsur, modus vibrasi inframerah (IR), modus vibrasi Raman, dan luas permukaan

dari TiO,-CTAB.

1.2 Rumusan Masalah
Rumusan masalah dalam penelitian ini yaitu:

1. Bagaimana karakteristik struktur dan ukuran kristal material TiO,-CTAB pada
variasi suhu solvotermal

2. Bagaimana karakter lokal struktur yang terdiri dari modus vibrasi IR dan
modus vibrasi Raman dalam material TiO,-CTAB pada variasi suhu
solvotermal

3. Bagaimana morfologi partikel, komposisi unsur, dan luas permukaan dari

material TiO,-CTAB pada variasi suhu solvotermal

1.3 Tujuan Penelitian
Tujuan penelitian ini yaitu untuk mengetahui:

1. Bagaimana karakteristik struktur dan ukuran kristal material TiO,-CTAB pada
variasi suhu solvotermal

2. Bagaimana karakter lokal struktur yang terdiri dari modus vibrasi IR dan
modus vibrasi Raman dalam material TiO,-CTAB pada variasi suhu
solvotermal

3. Bagaimana morfologi partikel, komposisi unsur, dan luas permukaan dari

material TiO,-CTAB pada variasi suhu solvotermal



1.4 Batasan Masalah

Batasan masalah penelitian ini yaitu:

1. Surfaktan yang digunakan yaitu surfaktan CTAB yang merupakan surfaktan
kationik.

2. Pelarut yang digunakan yaitu isopropanol.

3. Karakteristik struktur dan ukuran kristal TiO, dipelajari dengan instrumen
teknik difraksi sinar-X (XRD).

4. Karakterisasi modus vibrasi dari gugus fungsi material TiO, dipelajari
menggunakan spektroskopi inframerah (IR) dan spektroskopi Raman.

5. Karakteristik morfologi dan komposisi unsur dipelajari dengan instrumen
Scanning Electron Microscopy/Energy Dispersive X-ray Spectroscopy (SEM-
EDX).

6. Karakterisasi luas permukaan spesifik dipelajari dengan Adsorpsi-Desorpsi N

Metode Brunauer-Emmettt-Teller (BET).

1.5 Manfaat Penelitian

1. Memberikan informasi mengenai pengaruh sintesis TiO, pada penambahan
surfaktan CTAB menggunakan metode solvotermal dengan variasi suhu
terhadap karakteristik struktur, modus vibrasi IR, modus vibrasi Raman,
morfologi partikel, komposisi unsur, dan luas permukaan TiO,.

2. Memberikan informasi mengenai pemanfaatan fotokatalis TiO, yang disintesis
dengan template CTAB untuk menangani masalah limbah cair yang banyak

terjadi pada berbagai daerah di Indonesia.
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TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Material Semikonduktor sebagai Fotokatalis

Metode fotokatalitik adalah gabungan dari proses fotokimia dan katalis.
Fotokimia merupakan suatu proses kimia yang memerlukan bantuan cahaya
sedangkan katalis membantu untuk mempercepat proses kimia, sehingga dapat
disimpulkan bahwa metode fotokatalitik merupakan metode dengan proses yang
didalamnya membutuhkan sumber cahaya dan katalis. Cahaya yang digunakan
bisa berasal dari matahari atau lampu UV (Hermann, 1999).

Material yang biasa digunakan sebagai fotokatalis yaitu bahan
semikonduktor. Dilihat dari struktur elektroniknya, semikonduktor memiliki dua
buah pita yaitu pita valensi yang penuh dengan elektron dan pita konduksi yang
kosong akan elektron. Perbedaan energi antara pita valensi yang energinya lebih
tinggi dibanding pita konduksi dengan energi lebih rendah disebut dengan energi
band gap (energi celah pita). Semikonduktor memiliki energi celah pita berkisar
antara 0,5-5,0 eV (Licciuli dan Lisi, 2002). Energi celah pita juga merupakan
energi yang diperlukan suatu elektron untuk tereksitasi dari pita valensi menuju

pita konduksi. Susunan pita dan celah pita diilustrasikan pada Gambar 2.1.

E
&~
| pi .
Ex Pita konduksi
¥ Celah energi
Ev ]] " | ' Pita valensi

>k
Gambar 2.1 Pita energi pada semikonduktor (Pataya, dkk., 2016)
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Mekanisme fotokatalitik pada material semikonduktor ditunjukkan pada
Gambar 2.2. Material semikonduktor yang menyerap energi foton dengan energi
sama atau lebih besar dari energi celah pitanya akan menyebabkan electron (e
tereksitasi dari pita valensi menuju pita konduksi dan meninggalkan hole (h™)
pada pita valensi. Electron pada pita konduksi berfungsi sebagai reduktor yang
baik dan hole yang terbentuk pada pita valensi berfungsi sebagai oksidator kuat.
Pasangan electron-hole akan bereaksi dengan H,O yang melekat pada
semikonduktor dan O, di udara menghasilkan radikal hidroksil (OHse) dan
superoksida (O2’¢) yang merupakan agen pengoksidasi kuat. Radikal hidroksil dan
superoksida kemudian akan mengoksidasi atau mendegradasi limbah organik

menjadi CO, dan H,O (Hoffmann, dkk., 1995).

A L
A
ita ‘ )
—I\“ Eondllm -\ Reduksi
o E . -
o % | ~ A
— \L |
- HE
= a Y
e f L—0D
pita + e
vabonsi / oksidasi

D*+

Gambar 2.2 Mekanisme fotokatalitik pada material semikonduktor (Licciuli dan
Lisi, 2002).

2.2 Menjaga Lingkungan dalam al-Qur’an
Agama merupakan sumber nilai, moralitas dan spiritual bagi masyarakat

penganutnya dan merupakan salah satu faktor strategis yang dapat mempengaruhi
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pandangan masyarakat mengenai lingkungan hidup, sehingga konsep dan ajaran
agama mempunyai arti penting bagi pengembangan kesadaran akan kelestarian
lingkungan hidup. Berhubungan dengan hal ini, Islam sebagai agama yang
dipeluk oleh banyak masyarakat akan turut mempengaruhi pandangan tentang
lingkungan hidup (llyas, 2008).

Lingkungan hidup adalah pendukung kehidupan dan kesejahteraan bukan
hanya bagi manusia tapi makhluk hidup lainnya seperti hewan dan tumbuhan. Isi
alam diperuntukkan bagi kehidupan dan kesejahteraan hidup manusia sehingga
adanya hewan dan tumbuhan harus dijaga dalam fungsinya sebagai pendukung
kehidupan. Lingkungan memiliki hubungan, interaksi, dan korelasi dengan
makhluk hidup yang ada didalamnya, sehingga perlu diteliti untuk memperoleh
pengetahuan tentang kerumitan dalam lingkungan hidup agar pengelolaan
lingkungan hidup dapat dilakukan secara tepat (llyas, 2008).

Berdasarkan pemaparan di atas dapat diketahui bahwa lingkungan sangat
berperan penting bagi kehidupan di bumi sehingga harus dijaga dan tidak boleh
dirusak. Allah SWT telah melarang manusia dari perbuatan merusak lingkungan,
sehingga segala yang ada di bumi wajib dijaga, dilestarikan, dan dimanfaatkan.
Alam diciptakan sangat imbang sehingga apabila terjadi kerusakan maka manusia
yang diberikan akal oleh Allah SWT sudah seharusnya mampu berpikir dalam
memperbaiki kerusakan tersebut. Allah berfirman dalam al-Quran surat al-

Qashash ayat 77.
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Artinya : Dan carilah pada apa yang telah dianugerahkan Allah kepadamu
(kebahagiaan) negeri akhirat, dan janganlah kamu melupakan bahagianmu dari
(kenikmatan) duniawi dan berbuat baiklah (kepada orang lain) sebagaimana
Allah telah berbuat baik, kepadamu, dan janganlah kamu berbuat kerusakan di

(muka) bumi. Sesungguhnya Allah tidak menyukai orang-orang yang berbuat
kerusakan.

al-Qarni (2007) menjelaskan bahwa hendaknya manusia berbuat baik
kepada orang lain dengan memberi manfaat dan pertolongan sebagaimana Allah
SWT telah berlaku baik kepadanya dengan karunia yang banyak. Selain itu,
manusia tidak boleh berbuat kerusakan baik melalui ucapan, perbuatan dusta,
zalim, dan melakukan kekejian serta kemungkaran. Manusia dilarang membuat
Allah murka dengan berlaku sombong, melakukan kerusakan, dan permusuhan
karena Allah tidak menyukai orang-orang yang berbuat kerusakan, yaitu orang-
orang yang ucapan dan perbuatannya sama sekali tidak mengandung kebaikan.
Mereka adalah orang-orang yang melakukan gangguan, kejahatan, dan kezaliman.

Kalimat “Wa laa tabghil fasaada fil ardhi = Dan jangan pula kamu
mencari  kerusakan di bumi” mengandung makna janganlah kamu
mempergunakan kekayaan dan kemegahanmu untuk menimbulkan keresahan di
kalangan masyarakat. Dan kalimat “Innallaaha laa yuhibbul mufsidiin =
Sesungguhnya Allah tidak menyukai para perusak” bermakna Allah tidak akan
memuliakan orang-orang yang membuat kesalahan (Ash-Shiddieqy, 2000). Dan
al-Jazairi (2008) dalam Kkitab tafsirnya menjelaskan bahwa janganlah berbuat
kerusakan di muka bumi karena sesungguhnya Allah tidak menyukai orang-orang
yang berbuat kerusakan. Maka barangsiapa yang tidak mencintai Allah niscaya
Allah akan membencinya, dan barangsiapa yang dibenci-Nya akan mendapat azab

di dunia dan di akhirat.
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2.3 Material Semikonduktor dari Senyawa TiO,

TiO, merupakan material semikonduktor yang secara kimia akan
teraktivasi dengan adanya sinar ultraviolet dan memiliki nilai energi celah pita
sebesar 3,2 eV. Material TiO, memiliki tiga struktur Kkristal yaitu anatas
(tetragonal), rutil (tetragonal), dan brookit (ortorombik). Berdasarkan ketiga
struktur kristal tersebut, TiO, lebih banyak berbentuk anatas dan rutil. Bentuk rutil
adalah fasa paling stabil sedangkan bentuk anatas dan brookit adalah metastabil.
Fasa anatas memiliki fotoaktivitas paling tinggi dibandingkan fasa rutil dan
brookit (Dai, dkk., 2010). Tiga struktur kristal TiO, ditampilkan pada Gambar 2.3
dan sifat-sifatnya dirangkum pada Tabel 2.1.

Aktivitas fotokatalitik dari material TiO, dipengaruhi oleh beberapa
faktor, antara lain struktur kristal, kristalinitas, dan ukuran partikel. Fasa anatas
pada material TiO, menunjukkan aktivitas fotokatalitik paling tinggi dibandingkan
dengan fasa rutil dan brookit (Peng, dkk., 2005). Struktur mesopori anatas juga
terbukti menjadi suatu material yang menjanjikan pada aktivitas fotokatalitiknya.
Hal ini disebabkan oleh luas area permukaan yang tinggi, distribusi ukuran pori
rendah, dan memiliki kemampuan tinggi dalam menjaga struktur kristal (stabil)
(Kao, dkk., 2010). Ukuran partikel semakin kecil akan menjadikan pemisahan
muatan photogenerated (hole-electron) semakin efektif dan luas permukaan
meningkat sehingga aktivitas fotokatalitik semakin tinggi. Derajat kristalinitas
juga memainkan peran penting dalam aktivitas fotokatalitik dari TiO,. Ohtani,
dkk. (1997) menyatakan bahwa pada ukuran partikel yang tetap, aktivitas
fotokatalitik dari TiO, meningkat seiring dengan semakin tinggi Kristalinitas.

Peningkatan kristalinitas dari TiO, dapat dilakukan dengan penambahan surfaktan.
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(a) (b) (c)
Gambar 2.3 Struktur kristal TiO; (a) rutil, (b) anatas, dan (c) Brookit (Regonini,
dkk., 2013)

Tabel 2.1 Sifat struktur kristal Titanium (V) Oksida (Cromer dan Herrington,
1955; Baur, 1961; Mo dan Ching, 1995)

Sifat Rutil Anatas Brookit
Struktur Kristal Tetragonal Tetragonal Ortorombik
Panjang kisi (A) a=b = a=b = 3,784 a=09,184

4,5936 c=9,515 b = 5,447

c =2,9587 c=5,154
Grup ruang P4,/mnm 14,/amd Pbca
VVolume molekul 31,2160 34,061 32,172

(A%

Berat jenis (g/cm®) 4,13 3,79 3,99
Panjang ikatan Ti-O 1,949 (4) 1,937(4) 1,87-2,04

(A) 1,980 (2) 1,965(2)

Sudut ikatan O-Ti-O 81,2° Tadond 77,0-105°
90,0° 92,6°

Anatas memiliki 15 modus optik dengan irreducible representation 1A +
1Ay, + 2By + 1By, + 3Eg + 2E,. Modus Aiq, Big, dan Egy adalah aktif Raman,
sedangkan A, dan E, adalah aktif IR. Modus By, tidak aktif pada Raman dan IR
(Ohsaka, dkk., 1978). Hasil karakterisasi TiO, menggunakan spektroskopi Raman
yaitu fasa anatas memiliki struktur tetragonal dengan grup ruang Dg, (141/amd).

Anatas memiliki enam modus khas aktif Raman 1Aq4, 2B14, 3E4 dengan bilangan

OF MAULANA MALIK IBRAHIM STATE ISLAMIC UNIVERSITY OF MALANG
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gelombang secara urut 144, 197, 399, 513, 519, dan 639 cm™, sedangkan rutil

1A14, 2B1g, Eq Yaitu 143, 447, 612, dan 826 cm™ (Stagi, dkk., 2014)

i

u)
et

Intensitas (a

B]_g Alg/ B 19 Eg
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Pergeseran Raman (1/cm)

Gambar 2.4 Spektrum Raman TiO; anatas (Stagi, dkk., 2014)

2.4 Pengaruh Surfaktan Terhadap Karakteristik Semikonduktor TiO,
Surfaktan merupakan template yang biasa digunakan sebagai agen

pengarah struktur dalam sintesis material TiO,. Surfaktan berfungsi untuk

mengontrol morfologi dari kristal TiO, dan mampu menghasilkan senyawa

dengan kristalinitas yang tinggi (Sun, dkk., 2002). Surfaktan memiliki dua bagian,

yaitu bagian non polar (hidrofobik) dan bagian yang polar (hidrofilik).

Berdasarkan muatannya surfaktan terbagi atas 4 jenis (Ghosh, 2009), yaitu :

1. Anionik (gugus polar bermuatan negatif). Contoh : RSO, Na" ( alkyl sulfate) ;

RCsH.SOsNa* (alkylbenzene sulfonat)
2. Kationik (gugus polar bermuatan positif). Contoh : CH3(CH,)15 -N+(CHj3)3

Br- (cetyltrimetylammonium bromide).



15
3. Nonionik (surfaktan netral). Contoh : RCgH4(OC,H;)xOH (alkyl phenol
ethoxylate)
4. Zwitterionik (gugus polar bermuatan positif dan negatif). Contoh
RN*"H,CH,COO" (amino acid).

Ketika surfaktan dilarutkan dalam suatu pelarut, maka pelarut tersebut akan
mengalami penurunan energi permukaan yang sejalan dengan meningkatnya
konsentrasi surfaktan yang ditambahkan. Pengurangan energi permukaan ini akan
berhenti ketika konsentrasi kritis atau CMC pada surfaktan tercapai, maka energi
permukaan ini akan cenderung untuk konstan dengan penambahan konsentrasi
surfaktan. Saat konsentrasi kritis tercapai maka surfaktan-surfaktan akan
membentuk kumpulan surfaktan yang disebut misel. Misel diilustrasikan pada

Gambar 2.5.

Ekor surfaktan Kepala surfaktan

J)‘)*‘—. —

Monomer surfaktan Misel

Gambar 2.5 Kumpulan surfaktan membentuk misel (Rangel-yagui, dkk., 2004).

Surfaktan yang banyak digunakan yaitu surfaktan CTAB dan misel dari
surfaktan CTAB diilustrasikan pada Gambar 2.6. Menurut Peng, dkk. (2005),
CTAB berperan sebagai agen pengarah struktur dan pembentuk pori dengan

proses yang mudah dilakukan. Surfaktan CTAB memiliki titik CMC sebesar 0,9
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mM (Ceotto, dkk., 2001). Penelitian Fahyuan, dkk. (2012) tentang sintesis TiO,
menggunakan metode sol-gel dengan variasi konsentrasi CTAB 0,5; 1; 1,5; dan 2
mM menunjukkan hasil bahwa ukuran kristal paling kecil diperoleh pada
konsentrasi 1 mM. Hal ini dikarenakan 1 mM mendekati nilai CMC dari CTAB,
sedangkan pada konsentrasi 0,5; 1,5; dan 2 mM menghasilkan ukuran kristal yang
lebih besar. Hubungan konsentrasi dengan ukuran kristal ditampilkan pada

Gambar 2.7.

@
di atas C'I\V [
SN
monomer C.‘T.—\‘B‘!gs
di bawah C'.\A e / o

:\/NO(.U\' \ W\‘%.. '*-’/
QB’ .o—\.—\,\_\
O

Gambar 2.6 Misel dari surfaktan CTAB (Amirthavalli, dkk., 2017)

39
36,60

tanpaCTAB CTABOSM CTABIM CTABISM CTAB2M
Konzentrazi CTAB

Gambar 2.7 Grafik ukuran kristal vs konsentrasi CTAB (Fahyuan, dkk., 2012)
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Qu, dkk. (2010) menyatakan bahwa mekanisme modifikasi TiO;
menggunakan CTAB terjadi melalui interaksi elektrostatik atau ikatan hidrogen.
Fotokatalis TiO, memiliki titik isoelektrik (IEP) +6,0-6,5 yang mengakibatkan
permukaannya bermuatan positif pada pH lebih rendah dari IEP dan bermuatan
negatif pada pH lebih tinggi dari IEP. Oleh karena itu, reaksi TiO, dan CTAB
dalam keadaan asam menunjukkan pentingnya peran dari Br.. Material TiO,
bermuatan positif dalam keadaan asam sehingga akan mudah berikatan dengan Br
melalui interaksi elektrostatik atau ikatan hidrogen. Reaksi TiO, dan CTAB

melalui interaksi elektrostatik atau ikatan hidrogen dapat dilihat pada Gambar 2.8.

CH,
[TiO,]—OH*, * Br + [H;C ——N" ——(CHp)is ——CHj]
CH,
CH,
OH" B [HyC ——N*—(CH)is ——CHjl
0 < |
interaksi elektrostatik H CH,
OH* THs
TiO <
O] y :Br.[H;C—N* (CHy)ss CH3
ikatan hidrogen CH,

Gambar 2.8 Interaksi elektrostatik atau ikatan hidrogen antara TiO, dan CTAB
dalam keadaan asam (pH < 4) (Qu, dkk., 2010).



18

TTIP CTABr

o
Prekursor T1 , % 8
ah

Template Surfaktan Jaringan Mesostruktur

Gambar 2.9 llustrasi skematik fabrikasi dari susunan anatas TiO, mesopori (Kao
dkk., 2010).

/\pBr St

Sintesis TiO, dalam suasana basa juga telah dilaporkan menggunakan
metode sol-hidrotermal, dalam kondisi ini TiO, bermuatan negatif dan berinteraksi
dengan surfaktan CTAB bermuatan positif melalui interaksi elektrostatik (Kao,
dkk., 2010). Surfaktan CTAB ketika dilarutkan dalam larutan akan mengalami
ionisasi sempurna. Interaksi elektrostatik terjadi antara kation CTA" dan anion
Ti(OH)s>, kation CTA* mengalami kondensasi membentuk aggregate (kumpulan)
dan ion-ion Ti(OH)s> terhubung pada permukaan aggregate melalui kepala
surfaktan (CTA") membentuk pasangan CTA" - Ti(OH)s*> (Rashad dan Shalan,
2013). llustrasi interaksi antara TiO, dan CTAB dapat dilihat pada Gambar 2.9.

Berdasarkan pemaparan di atas maka diketahui bahwa sintesis TiO;
dengan penambahan CTAB dipengaruhi oleh kondisi pH. Abdel-Azim, dkk.
(2014) telah melakukan sintesis fotokatalis nanotitania mesopori menggunakan
metode sol-gel dengan variasi pH dan surfaktan. Variasi pH yang digunakan yaitu
asam (3-4) dan basa (7-9), sedangkan surfaktan yaitu kationik (CTAB), anionik
(DBS), dan nonionik (NPE). Hasil menunjukkan bahwa pada kondisi asam
dengan adanya surfaktan diperoleh fasa anatas 82-100%, sedangkan pada kondisi

basa fasa brookit muncul dan fasa rutil hilang. Penggunaan CTAB pada kondisi
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asam diperoleh fasa anatas 100% dan luas area permukaan paling tinggi sebesar
86,7 cm?/g sehingga aktivitas fotokatalitik juga meningkat (97% setelah 4 jam
waktu iradiasi), sedangkan pada kondisi basa terdapat fasa campuran anatas dan
brookit dengan luas area permukaan sebesar 62,11 cm?g dan aktivitas
fotokatalitik 70,5%. Penelitian lain juga telah dilakukan oleh Qu, dkk. (2010)
menggunakan metode sol-solvotermal pada sintesis TiO,-CTAB dalam kondisi
asam dan basa. Hasil sintesis dikarakterisasi menggunakan XRD yang hasilnya

ditampilkan pada Gambar 2.10.

intensitas
[on

2 30 %0 % M 0
26(°)
Gambar 2.10 Pola XRD dari TiO, (a) tidak termodifikasi CTAB, (b) TiO,-CTAB
pH 2, dan (c) TiO,-CTAB pH 12 menggunakan metode sol-
solvotermal (Qu, dkk., 2010).

72222 Degradasi adsorpsi tanpa cahaya

100 1E8883 Degradasi fotokatalitik
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Gambar 2.11 Rata-rata degradasi senyawa Rhodamin B oleh sampel (a) TiO,, (b)
TiO,-CTAB pH 12, (c) TiO,-CTAB pH 2 dan (d) TiO.-Br (Qu,
dkk., 2010)
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Berdasarkan Gambar 2.10 dapat diketahui bahwa hasil sintesis TiO, tidak
termodifikasi CTAB menunjukkan puncak fasa anatas. Dibandingkan dengan
TiO, termodifikasi CTAB puncak tidak menunjukkan perubahan atau munculnya
puncak baru sehingoa dapat disimpulkan bahwa penambahan CTAB tetap
menghasilkan fasa anatas murni. Selain itu, hasil uji fotokatalitik ketiga sampel
pada degradasi senyawa limbah Rhodamin B (Gambar 2.11) menunjukkan bahwa
TiO, termodifikasi CTAB pH 2 diperoleh nilai degradasi tertinggi dibandingkan
TiO,-CTAB pH 12 dan TiO, tidak termodifikasi CTAB, sehingga dapat
disimpulkan bahwa dengan metode sol-gel atau sol-solvotermal pada sintesis
TiO,-CTAB dalam kondisi asam diperoleh fasa anatas murni dengan luas area

permukaan tinggi.
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Gambar 2.12 Hasil SEM TiO;, yang disintesis menggunakan berbagai jenis
surfaktan (a) CTAB, (b) PEG, dan (c) SDS (Vijayalakshmi dan
Rajendran, 2010).
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Vijayalakshmi dan Rajendran (2010) telah melakukan sintesis TiO,
dengan berbagai jenis surfaktan yaitu CTAB, poly ethylene glycol (PEG) dan SDS
menggunakan metode sol-gel. Hasil sintesis dikarakterisasi menggunakan SEM
(Gambar 2.12), menunjukkan bahwa hasil sintesis nanopartikel TiO, dengan
berbagai jenis surfaktan memiliki bentuk spherical (bulat) dan tersebar merata
dengan rata-rata ukuran kristal sekitar 8-20 nm. Pada surfaktan kationik CTAB
aglomerasi rendah, tersebar merata dan ukuran partikel seragam disebabkan oleh
interaksi elektrostatik antara kation CTA* dan anion Ti(OH)s*. Pada surfaktan
PEG tidak terjadi interaksi elektrostatik akan tetapi interaksi Van Der Waals atau
pada suasana asam akan berinteraksi melalui ikatan hydrogen, sedangkan
surfaktan SDS tidak menunjukkan perubahan secara nyata pada morfologi.

Wei, dkk. (2018) telah melakukan sintesis TiO, dengan variasi surfaktan
menggunakan metode solvotermal. Hasil pengukuran menggunakan adsorpsi-
desorpsi N, menunjukkan bahwa BET luas pemukaan untuk masing-masing
sampel yaitu: TiO,-CTAB (83,45 m?/g) > TiO,-DEA (76,31 m?/g) > TiO,-SDBS
(67,64 m?lg) > TiO, tidak termodifikasi surfaktan (49,09 m?%g) sebagaimana
ditunjukkan pada Tabel 2.2. Surfaktan dalam metode solvotermal berfungsi untuk
mencegah pertumbuhan butiran partikel dari TiO, dan mampu meningkatkan
penyebaran partikel. Luas permukaan yang tinggi akan menambah sisi aktif
permukaan dari material sehingga aktivitas fotokatalitik meningkat.

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan olen Wei, dkk. (2018)
dilaporkan bahwa material TiO, memiliki puncak serapan IR pada bilangan
gelombang 3400 dan 1630 cm™ yang menunjukkan adanya gugus hidroksil dari

air dan Ti-OH, sedangkan puncak yang terletak pada bilangan gelombang 500cm™
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menunjukkan karakteristik dari Ti-O-Ti. Posisi puncak untuk semua sampel tidak
menunjukkan perbedaan yang signifikan, hal ini mengindikasikan bahwa
penambahan surfaktan pada material TiO, dengan metode solvotermal tidak
mengubah struktur dari TiO,. Area puncak serapan pada bilangan gelombang
3400 dan 1630 cm™ secara signifikan meningkat pada sampel TiO,-CTAB yang
menunjukkan bahwa penambahan surfaktan CTAB menjadikan permukaan untuk
gugus hidroksil material meningkat. Spektra hasil karakterisasi spektroskopi IR

ditampilkan pada Gambar 2.13.

Tabel 2.2 Rata-rata ukuran kristal dan BET luas permukaan dari TiO; variasi
surfaktan (Wei, dkk., 2018)

Sampel Rata-rata ukuran Kristal BET luas permukaan
(nm) (m°/g)

TiO, non modifikasi 24,5 49,09

TiO,-CTAB 15,1 83,45

TiO,-SDBS 28,2 67,64

TiO,-DEA 27,2 76,31
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Gambar 2.13 Spektra IR TiO, dengan penambahan surfaktan yang berbeda yaitu
a) TiO, non modifikasi, b) TiO,-CTAB, c¢) TiO,-SDBS, d) TiO,-
DEA (Wei, dkk., 2018)
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2.5 Sintesis TiO, Menggunakan Metode Solvotermal

Sintesis TiO, dapat dilakukan dengan beberapa metode, antara lain seperti
metode sol-gel (Manseki, dkk., 2003), teknik sputtering (Asahi, dkk., 2001),
kalsinasi suhu tinggi pada atmosfer yang mengandung nitrogen (Nakamura, dkk.,
2004), metode hidrotermal, dan metode solvotermal. Metode hidrotermal dan
solvotermal merupakan metode yang lebih menguntungkan jika dibandingkan
dengan metode lainnya. Hal ini dikarenakan hidrotermal dan solvotermal
memiliki 2 kelebihan pokok, yaitu 1. Memungkinkan preparasi yang dapat
menghasilkan powder dengan kemurnian dan luas area permukaan yang tinggi
pada satu tahapan tanpa membutuhkan perlakuan lebih untuk menginduksi dan
meningkatkan kristalinitas dan 2. Morfologi partikel yang dihasilkan dari metode
sintesis solvotermal dapat dikontrol meskipun menggunakan parameter
eksperimen yang bervariasi, termasuk tingkat kemurnian prekursor dan
konsentrasi yang digunakan, suhu, waktu reaksi, komposisi pelarut, dan agen
pemodifikasi pertumbuhan kristal seperti molekul organik polar dan polimer
hidrofilik (Canu dan Buscaglia, 2017).

Proses hidrotermal dan solvotermal sangat identik, kecuali pada jenis
pelarut yang digunakan. Proses ini disebut proses hidrotermal ketika
menggunakan air sebagai pelarut, sedangkan disebut sebagai proses solvotermal
ketika menggunakan pelarut organik (Li, dkk., 2015). Namun, metode solvotermal
lebih banyak digunakan karena metode ini menggunakan pelarut nonpolar
sehingga suhu yang dibutuhkan untuk sintesis jauh lebih rendah dibandingkan
dengan metode hidortermal yang menggunakan air sebagai pelarutnya (Lee, dkk.,

2005).
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Sintesis solvotermal secara normal dilakukan di dalam bejana baja
bertekanan yang disebut autoklaf dengan teflon liner dibawah kontrol suhu dan
tekanan menyebabkan reaksi dapat terjadi di dalam larutan. Suhu dapat dinaikkan
hingoa di atas titik didih pelarut sampai mencapai tekanan uap jenuh. Sejumlah
larutan ditambahkan ke dalam autoklaf kemudian dipanaskan sehingga diperoleh
tekanan internal dalam proses sintesis. Penelitian menggunakan metode
solvotermal telah banyak dilakukan untuk mensintesis nanopartikel TiO, mesopori
(Ismail dan Bahnemann, 2011).

Beberapa peneliti menyatakan bahwa sintesis partikel TiO, dengan metode
solvotermal dipengaruhi oleh beberapa parameter seperti suhu, waktu eksperimen,
tipe pelarut, dan pH (Gupta dan Tripathi, 2012). Wahi, dkk. (2006) melaporkan
tentang sintesis TiO- anatas dengan luas area permukaan tinggi yaitu +250 m%/g
menggunakan metode solvotermal dengan pelarut etanol. Suhu yang digunakan
adalah suhu antara 140-300°C selama 2 jam. Nilai ukuran butir dan luas area
permukaan dari TiO, hasil sintesis menggunakan metode solvotermal dengan

variasi suhu dirangkum pada Tabel 2.3.

Tabel 2.3 Ukuran butir dan luas area permukaan dari TiO, hasil sintesis
menggunakan metode solvotermal dengan variasi suhu (Wahi, dkk.,

2006)
Suhu (°C) Ukuran butir (nm)  Luas area permukaan (m?/g)
140 5,35 250,6+3,4
150 6,69 160,7+0,7
200 7,72 -
220 8,85 127,7+0,7
250 8,81 123,1+0,9
275 16,70 -
300 16,17 60,8+1,5
335 19,97 55,0+0,9
Degussa P25 21 50£15

Altair TiNano 30-50 50+10
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Gambar 2.14 Mekanisme pembentukan fasa anatas dan rutil dengan variasi
panjang rantai pelarut alkohol (Stride dan Tuong, 2010).
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Komposisi pelarut berpengaruh terhadap ukuran dan bentuk partikel (Canu
dan Buscaglia, 2017). Rantai hidrokarbon dari alkohol yang digunakan sebagai
pelarut dalam metode solvotermal berpengaruh terhadap rata-rata ukuran Kristal,
yaitu pada pelarut metanol sebesar 6,45 nm dan semakin bertambah sampai 16,7
nm pada dekanol. Hal ini disebabkan oleh fungsi pelarut dalam membatasi proses
difusi nukleasi dari partikel Ti-O, sehingga mampu mencegah pertumbuhan
partikel menuju ukuran lebih besar pada pelarut alkohol berantai pendek. Selain
itu, pelarut rantai panjang juga memberikan hasil sintesis fasa rutil, sedangkan
rantai pendek membentuk fasa anatas. Reaksi pembentukan fasa rutil dan anatas
akibat panjang rantai dari pelarut alkohol ditunjukkan pada Gambar 2.14 (Stride
dan Tuong, 2010).

Lopez, dkk. (2011) telah melakukan penelitian tentang faktor-faktor yang
berpengaruh dalam sintesis TiO, menggunakan metode solvotermal, salah satunya
yaitu pengaruh jenis alkohol yang digunakan sebagai pelarut. Jenis alkohol yang
digunakan yaitu metanol, etanol, dan isopropanol dengan nilai BET 84, 95, dan
160 m?/g, secara berturut-turut. Nilai BET tinggi pada isopropanol disebabkan
oleh strukturnya yang bercabang. Area permukaan tinggi menyebabkan area
permukaan TiO, untuk adsorpsi foton meningkat dan kemungkinan untuk
memisahkan pasangan electron-hole tinggi. Oleh karena itu, dapat disimpulkan
bahwa pelarut dengan rantai bercabang dapat meningkatkan area permukaan
selama proses sintesis dengan metode solvotermal. Uji aktivitas fotokatalitik
terhadap senyawa Oranye Il ditunjukkan Gambar 2.15. Gambar menunjukkan
bahwa pada proses degradasi limbah, senyawa TiO; yang disintesis dengan pelarut

isopropanol menggunakan metode solvotermal memiliki aktivitas fotokatalitik
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paling tinggi. Oleh karena itu, dapat disimpulkan bahwa suhu dan jenis pelarut
berpengaruh dalam sintesis TiO, menggunakan metode solvotermal, sehingga
dalam penelitian ini akan dilakukan sintesis TiO, termodifikasi CTAB

menggunakan metode solvotermal dengan variasi suhu 150, 175, 200, dan 225°C.
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Gambar 2.15 Pengaruh tipe alkohol yang digunakan dalam sintesis TiO, pada
degradasi fotokatalitik Oranye Il (¢) metanol, (o) etanol, dan (A)
isopropanol (Lopez, dkk., 2011).
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METODOLOGI PENELITIAN

3.1 Pelaksanaan Penelitian

Penelitian ini dilaksanakan pada bulan Maret 2018 - Januari 2019 di
Laboratorium Anorganik Jurusan Kimia Universitas Islam Negeri Maulana Malik
Ibrahim Malang. Analisis XRD dan BET luas permukaan dilakukan di
Laboratorium Material dan Metalurgi Institut Teknologi Sepuluh Nopember
(ITS), analisis SEM-EDX di Laboratorium Mineral dan Material Maju FMIPA
Universitas Negeri Malang, analisis FTIR di Laboratorium Jurusan Kimia
Universitas Maulana Malik Ibrahim Malang, dan pengukuran spektroskopi Raman

di Prodi Kimia Institut Teknologi Bandung.

3.2 Alat dan Bahan
3.2.1 Alat

Alat-alat yang digunakan pada penelitian ini yaitu beaker glass 250 mi,
labu ukur 100 ml, botol semprot, magnetic stirer, oven, spatula, pipet tetes, hot
plate, neraca analitik, gelas arloji, ultrasonic cleaner (Branson Ultrasonics model
B3510-MT), botol hidrotermal, Teknik difraksi sinar-X (XRD, Rigaku Co.Model
DMax), spektroskopi inframerah (IR), spektroskopi Raman, Scanning Electron
Microscopy-Energy Dispersive X-Ray Spectroscopy (SEM-EDX), dan Adsorpsi-

Desorpsi N, Metode Brunauer-Emmettt-Teller (BET).

28
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3.2.2 Bahan
Bahan-bahan yang digunakan pada penelitian ini adalah Titanium (1V)
Isopropoksida (TTIP) (Sigma-Aldrich 97%), CTAB [CH3(CH,)1sN(Br)(CHs)s] 1

mM, isopropanol p.a, CH3COOH p.a, dan akuades.

3.3 Tahapan Penelitian
Penelitian ini dibagi menjadi 2 tahap yaitu:

1. Sintesis: Proses sintesis fotokatalis TiO, dengan penambahan CTAB 1 mM
menggunakan metode solvotermal dengan variasi suhu 150, 175, 200, dan
225°C.

2. Karakterisasi fotokatalis TiO, pada penambahan surfaktan CTAB dengan
variasi suhu menggunakan XRD, spektroskopi IR, spektroskopi Raman, SEM-

EDX, dan Metode BET.

3.4 Prosedur Kerja
3.4.1 Sintesis TiO, pada Penambahan Surfaktan CTAB Menggunakan
Metode Solvotermal dengan Variasi Suhu

Sintesis fotokatalis TiO, pada penambahan surfaktan CTAB menggunakan
TTIP sebagai prekursor TiO, dengan metode solvotermal. Variasi suhu yang
digunakan yaitu 150, 175, 200, dan 225°C. Sintesis fotokatalis dilakukan dengan
cara menyiapkan beaker glass 250 mL. Kemudian dibuat larutan CTAB 1 mM
dengan cara melarutkan 0,0182 gr CTAB didalam 50 mL larutan isopropanol dan
diaduk menggunakan magnetic stirrer selama 30 menit. Selama proses

pengadukan, larutan TTIP ditambahkan tetes per tetes sebanyak 10 mL kedalam

larutan. Selanjutnya ditambahkan asam asetat glasial sampai dengan pH 1.
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Larutan yang diperoleh selanjutnya disonikasi selama 5 menit dan dilakukan
proses solvotermal pada suhu 150, 175, 200, dan 225°C selama 12 jam. Hasil
solvotermal dicuci dengan isopropanol sebanyak 2-3 kali kemudian dikeringkan
pada suhu 100°C selama 12 jam. Sampel TiO,-CTAB yang telah disintesis disebut
TiO,-CTAB 150°C, TiO,-CTAB 175°C, TiO,-CTAB 200°C, dan TiO,-CTAB

225°C berturut-turut untuk suhu sintesis 150, 175, 200, dan 225°C.

3.4.2 Karakterisasi Material Fotokatalis

Karakterisasi bertujuan untuk memperoleh data-data tentang struktur,
modus vibrasi, morfologi, dan luas permukaan dari material fotokatalis.
Karakterisasi yang dilakukan yaitu menggunakan alat XRD, spektroskopi FTIR,

spektroskopi Raman, SEM-EDX, dan BET.

3.4.2.1 Karakterisasi Menggunakan Teknik Difraksi Sinar-X (XRD)
Karakterisasi menggunakan XRD bertujuan untuk mengetahui perubahan
struktur dan ukuran kristal setiap fasa karena adanya pengaruh penambahan
surfaktan CTAB pada berbagai variasi suhu solvotermal. Karakterisasi dilakukan
menggunakan monokromator sinar X radiasi Cu Ka (4 = 0,15418 nm). Sampel
yang sudah halus diletakkan pada sample holder kemudian disinari sinar-X pada

sudut 20 (°) = 20-80.

3.4.2.2 Karakterisasi Menggunakan Spektroskopi Inframerah (IR)
Karakterisasi menggunakan spektroskopi IR bertujuan untuk mempelajari

gugus fungsi dan mengkonfirmasi adanya surfaktan yang terdapat pada
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permukaan material. Sampel dibuat transparan dengan bantuan tambahan KBr dan
setelah itu dipelet, selanjutnya sampel diletakkan pada sample holder dan

dilakukan pengukuran pada rentang daerah bilangan gelombang 400-4000 cm™.

3.4.2.3 Karakterisasi Menggunakan Spektroskopi Raman

Karakterisasi menggunakan spektroskopi Raman bertujuan untuk
mengetahui modus vibrasi khas TiO,-CTAB. Karakterisasi menggunakan sumber
sinar laser dengan panjang gelombang 532 nm pada rentang bilangan gelombang

pengukuran antara 50-3200 cm™.

3.4.2.4 Karakterisasi Menggunakan Scanning Electron Microscope-Energy
Dispersive X-Ray (SEM-EDX)

Karakterisasi menggunakan SEM-EDX bertujuan untuk mengetahui
morfologi (permukaan) suatu material serta mengetahui komposisi masing-masing
unsur dalam sampel hasil sintesis. Sampel yang sudah halus diletakkan pada

sample holder dan dilakukan pengamatan dengan perbesaran 20.000-100.000 kali.

3.4.2.5 Karakterisasi Menggunakan Metode Brunauer-Emmett-Teller (BET)
Karakterisasi menggunakan BET bertujuan untuk mengukur luas
permukaan material. Pengukuran dilakukan menggunakan instrumen BET yang
didasarkan pada proses adsorpsi isoterm gas nitrogen. Pengukuran BET
didasarkan pada fisisorpsi gas N, pada permukaan padatan berpori. Penentuan
luas permukaan total dari material dilakukan melalui penentuan banyaknya gas
yang dibutuhkan untuk menutup seluruh permukaan material (Satterfiel, 1991).

Sebanyak 10 mg sampel ditempatkan pada pres dan dimasukkan ke dalam tempat
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sampel. Sampel diberi perlakuan dengan gas nitrogen pada suhu 200°C selama 1

jam dan didinginkan untuk proses adsorpsi-desorpsi nitrogen.

3.4.3 Analisis Data

1. Struktur dan sistem kristal dari sampel dapat diketahui dengan membandingkan
difraktogram XRD yang dihasilkan dari proses sintesis dengan difraktogram
standar pada inorganic crystal structure database (ICSD) TiO, No. 9852 untuk
fasa anatas, No. 9161 fasa rutil, dan No. 36410 fasa brookit. Kemudian analisis
dilakukan secara refinement menggunakan progam rietica metode Le Bail
untuk mengetahui derajat kecocokan difraktogram hasil sintesis dengan hasil
kalkulasi
untuk memperoleh informasi data kristalografi. Berdasarkan lebar setengah
puncak (FWHM) difraktogram yang diperoleh dari hasil XRD, maka ukuran
kristal TiO, hasil sintesis dapat ditentukan dengan menggunakan persamaan

Debye-Scherrer yang ditampilkan pada persamaan 3.1 (Abdullah, 2009).

09

dengan L adalah ukuran kristal, k adalah konstanta sebesar 0,9 dan A adalah
panjang gelombang sumber sinar-X, dan g adalah FWHM (dalam satuan
radian). Nilai yang digunakan dalam hal ini adalah nilai puncak maksimum
yang dimiliki puncak anatas pada orientasi bidang (101).

2. Hasil karakterisasi SEM berupa mikrograf dan untuk menghitung diameter
butir digunakan software image-J. Hasil uji EDX dianalisis berdasarkan
karakterisasi puncak sampel. Puncak yang muncul menjelaskan tentang jenis

dan kuantitas dari unsur-unsur pada sampel.
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3. Hasil karakterisasi IR berupa data transmitan dan nilai bilangan gelombang.
Data yang diperoleh selanjutnya diolah menggunakan software Origin dan

menghasilkan spektra IR dari sampel.



BAB IV

PEMBAHASAN

Dalam penelitian ini dilakukan (a) sintesis fotokalis TiO, pada
penambahan surfaktan CTAB menggunakan metode solvotermal dengan variasi
suhu 150, 175, 200, dan 225°C, (b) karakterisasi sampel hasil sintesis dengan
menggunakan XRD bertujuan untuk mengidentifikasi struktur fasa, spektroskopi
IR untuk mengidentifikasi modus vibrasi IR, spektroskopi Raman untuk
mengidentifikasi modus vibrasi Raman, SEM-EDX untuk mengetahui morfologi
partikel dan komposisi unsur, dan BET untuk mengetahui luas permukaan sampel

hasil sintesis.

4.1 Sintesis TiO, Termodifikasi CTAB Menggunakan Metode Solvotermal

Sintesis TiO; telah dilakukan menggunakan metode solvotermal dengan
penambahan surfaktan CTAB sebagai agen pengarah struktur. Proses sintesis
dilakukan dengan melarutkan surfaktan CTAB ke dalam isopropanol, kemudian
ditambahkan Titanium (1V) Isopropoksida (TTIP) sebagai prekursor. Setelah itu,
ditambahkan asam asetat yang berfungsi untuk memberikan kondisi asam. TiO,
dalam kondisi asam memiliki muatan positif sehingga ketika bereaksi dengan
CTAB, TiO; akan berikatan dengan Br" melalui interaksi elektrostatik atau ikatan
hidrogen.

Variasi suhu solvotermal yang digunakan dalam sintesis memberikan

perbedaan pada hasil sintesis. Material (a) TiO,-150°C dan (b) TiO,-175°C setelah

34
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dilakukan proses solvotermal berupa gel berwarna putih sedangkan (c) TiO,-
200°C dan (d) TiO,-225°C berupa endapan bubuk berwarnan putih. Proses
pengeringan juga memberikan hasil yang berbeda untuk masing-masing sampel
yang ditampilkan pada Gambar 4.1. Material TiO,-150°C, TiO,-175°C, dan TiO,-
200°C memiliki warna putih kekuningan, sedangkan material TiO,-225°C
berwarna putih. Perbedaan warna menunjukkan adanya pengaruh kondisi suhu

sintesis terhadap hasil yang diperoleh.

(a) (b) (© (d)
Gambar 4.1 Sampel hasil sintesis menggunakan metode solvotermal dengan
variasi suhu (a) 150, (b) 175, (c) 200, dan (d) 225°C

4.2 Karakterisasi Hasil Sintesis Material TiO,-CTAB
4.2.1 Karakterisasi Menggunakan Teknik Difraksi Sinar-X (XRD)

Hasil sintesis dikarakterisasi menggunakan XRD untuk mengetahui
struktur fasa dan ukuran kristal sampel TiO,-CTAB yang terbentuk. Difraktogram
hasil XRD dari TiO,-CTAB pada variasi suhu ditampilkan pada Gambar 4.2.
Difraktogram hasil karakterisasi XRD dibandingkan dengan data standar pada
data standar ICSD. Data standar yang digunakan adalah ICSD No. 9852 untuk
TiO, anatas dan ICSD No. 9161 untuk TiO, fasa rutil. Hasil yang diperoleh
menunjukkan bahwa pola difraksi hasil sintesis sesuai dengan struktur TiO, fasa

anatas dan tidak ditemukan fasa rutil ataupun pengotor. Berdasarkan hasil
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difraktogram juga diketahui bahwa variasi suhu sintesis 150, 175, 200, dan 225°C

tidak menyebabkan perubahan fasa dari TiO, anatas menjadi fasa rutil.

n J\ " TZ-CTAB 225°C
Jm

T)iEZ-CTAB 200°C

TiO -CTAB 175°C

Intensitas (a.u)

Starldar THZ anatai ICSD No. 9?52

StandajLTiO2 rutil ICSD No. 9161

i, P

LA_)L A
20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80
26(°)

Gambar 4.2 Pola difraksi sinar-X material TiO,-CTAB pada variasi suhu.

Perbandingan puncak difraksi pada puncak khas TiO, anatas dengan
intensitas tertinggi (20 = 25°) ditampilkan pada Gambar 4.3 dan menunjukkan
adanya pergeseran puncak pada sampel TiO,-CTAB 175 °C . Beberapa faktor
yang dapat menyebabkan pergeseran puncak yaitu perubahan komposisi
stoikiometrik karena adanya doping (Seta, dkk., 2016), pengaruh suhu (Habib,
dkk., 2011), perubahan mikrostruktur (Zalilah dan Mahmoodian, 2017).
Pergeseran 26 vyang diperoleh pada hasil difraksi dalam penelitian ini
diprediksikan karena faktor variasi suhu solvotermal sehingga mempengaruhi

ukuran kristal yang diperoleh. Santara, dkk. (2014) melaporkan hasil penelitian
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pada sintesis TiO, menggunakan metode hidrotermal dengan variasi suhu,
semakin tinggi suhu menyebabkan puncak difraksi bergeser ke 26 yang lebih
kecil, hal ini disebabkan karena adanya ketegangan kisi yang terjadi pada ukuran
kristal.

Ukuran kristal dapat diketahui melalui data difraktogram XRD yaitu dari
lebar puncak menggunakan persamaan Debye-Scherrer. Contoh perhitungan

ditampilkan pada Lampiran 4. Data ukuran kristal dirangkum pada Tabel 4.1.

~—~ i

=) L ! h .
id/ I TiO,-CTAB 150°C
m -

S TiO,-CTAB 150°C
= ’

< H o
£ k TiO,-CTAB 150°C

TiO,-CTAB 150°C

Starldar TiO, anatas ICSD No. 9852
|

2|5
26(°)

Gambar 4.3 Difraktogram hasil perbesaran pada puncak tertinggi

Tabel 4.1 Ukuran kristal material TiO,-CTAB pada variasi suhu

Material Ukuran kristal (nm)
TiO,-CTAB 150°C 14,569
TiO,-CTAB 175°C 59,403
TiO,-CTAB 200°C 79,034

TiO,-CTAB 225°C 23,692
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Gambar 4.4 Hasil proses refinement terhadap difraktogram TiO,

Pada tahap selanjutnya dilakukan proses refinement menggunakan
program Rietica dengan metode Le Bail untuk memperoleh data kristalografi.
Data yang digunakan dalam proses refinement adalah ICSD No. 9852 untuk
standar TiO; anatas yaitu dengan grup ruang I4;/amd, nilai unit asimetrik (Z) = 4,
dan parameter kisi a = 3.7842(13), b = 3.7842(13), dan ¢ = 9.5146(15). Contoh
proses refinement ditampilkan pada Gambar 4.4, sedangkan proses refinement
yang lain ditampilkan pada Lampiran 5. Data kristalografi yang diperoleh
dirangkum pada Tabel 4.2

Berdasarkan hasil refinement diperoleh nilai Rp dan Rwp yang
menunjukkan kecocokkan TiO, sintesis dengan standar anatas. Menurut
Andrieux, dkk. (2018), masing-masing nilai Rp dan Rwp yang diterima yaitu
<15% dan <20%. Nilai parameter Kisi dan volume sel tidak mengalami perubahan
yang signifikan namun dapat diketahui bahwa TiO,-CTAB 175°C memiliki

parameter kisi yang paling rendah.
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Tabel 4.2 Data kristalografi TiO, yang diperolen dari proses refinement
menggunkan metode Le Bail

Parameter TiO,-CTAB TiO,-CTAB TiO,-CTAB TiO,-CTAB

150°C 175°C 200°C 225°C
Grup Ruang 14,/amd 14,/amd 14,/amd 14,/amd
Kisi Kristal Tetragonal Tetragonal Tetragonal Tetragonal
Unit 4 4 4 4
Asimetrik (2)
a=b (R) 3,7841(2) 3,776(0) 3,7866(7) 3,7843(0)
c (A) 9,5019(6) 9,486(0) 9,5261(2) 9,5169(1)
Volume Sel 136,0613 135,2531 136,5863 136,2908
(A%
Rp (%) 13,95 13,17 14,43 14,90
Rwp (%) 13,54 11,63 9,95 10,16
GOF (3°) 0,385 0,116 0,297 0,289

Berdasarkan hasil analisis XRD dapat disimpulkan bahwa semua sampel
hasil sintesis memiliki struktur fasa anatas dengan grup ruang 14:/amd. Perbesaran
pada puncak dengan intensitas tertinggi diperoleh adanya pergeseran puncak pada
suhu 175°C yang disebabkan karena adanya ketegangan kisi pada ukuran kristal.
Adapun ukuran kristal yang diperoleh dari hasil perhitungan menggunakan
persamaan Debye-Scherrer menunjukkan bahwa ukuran kristal yang paling kecil

diperoleh oleh TiO,-CTAB 150°C.

4.2.2 Karakterisasi Menggunakan Spektroskopi Inframerah (IR)

Karakterisasi menggunakan spektroskopi IR berfungsi untuk mendeteksi
modus vibrasi IR yang berhubungan dengan struktur lokal senyawa. Pengukuran
ini dilakukan pada rentang 400-4000 cm™. Spektra IR senyawa TiO,-CTAB
ditampilkan pada Gambar 4.5 dan identifikasi jenis vibrasi IR dirangkum pada

Tabel 4.3. Berdasarkan spektra IR yang diperoleh dapat diketahui bahwa senyawa
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TiO, telah terbentuk dengan ditemukan modus vibrasi khas Ti-O pada bilangan
gelombang 400-800 cm™ yang merupakan modus vibrasi ulur Ti-O anatas.
Keberadaan pengotor yang merupakan sisa dari prekursor juga teridentifikasi pada
modus vibrasi IR dengan bilangan gelombang 3404 dan 1635 cm™ vyang
merupakan modus vibrasi ulur dan tekuk gugus O-H yang mengindikasikan
adanya air yang terserap pada permukaan material TiO, (Wei, dkk., 2018), 1536
dan 904 cm™ merupakan vibrasi tekuk CHs asimetrik dan puncak khas CTAB,
1442 dan 1340 cm ™ merupakan vibrasi ulur C-N dan tekuk C-H dari CTAB, dan

1026 cm™ merupakan vibrasi ulur C-O dari asam asetat.

Transmitan

3
P

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Bilangan gelombang (cm™)

Gambar 4.5 Spektra IR material (a) CTAB (Merck), (b) TiO, anatas (sigma
aldrich), (c) TiO,-CTAB 150°C, (d) TiO,-CTAB 175°C, (e) TiO,-
CTAB 200°C, dan (f) TiO,-CTAB 225°C.
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Tabel 4.3 Identifikasi modus vibrasi IR pada material TiO,-CTAB

Bilangan Gelombang (cm™) TiO,-CTAB Modus vibrasi
400-800 Vibrasi ulur Ti-O anatas”
600-1000 (725, 904, 961) Puncak khas CTAB (vibrasi

ulur amina tersier
(RN(CH3)s") dan tekuk CH,)®

1026 Vibrasi ulur C-0°

1340 Vibrasi tekuk C-H?

1442 Vibrasi ulur C-N°

1536 Vibrasi tekuk CH3 asimetrik®

1635 Vibrasi tekuk O-H’

2849 Vibrasi ulur CH, asimetrik>*>’

2920 Vibrasi ulur CH, simetrik®*’

3012 Vibrasi ulur gugus amina
sekunder®

3331 Vibrasi ulur NH®

3404 Vibrasi ulur O-H?

ICollazzo, dkk. (2011), “Rahim, dkk. (2012), *Vishwanath, dkk. (2017), *Selvi,
dkk. (2018), °Nithiyanantham, dkk. (2015), ®Leon, dkk. (2017), ‘Qu, dkk. (2010)
dan ®Sanjay, dkk. (2017)

Berdasarkan spektra IR di atas dapat diketahui adanya penurunan
intensitas pada puncak-puncak pengotor dengan adanya peningkatan suhu
solvotermal. Pada suhu sintesis 150 dan 175°C puncak-puncak pengotor memiliki
intensitas yang cukup kuat, sedangkan ketika suhu dinaikkan menjadi 200 dan
225°C intensitas puncak-puncak ini melemah. Oleh karena itu, variasi suhu
solvotermal menunjukkan adanya pengaruh terhadap hasil spektra IR yang

diperoleh.

4.2.3 Karakterisasi Menggunakan Spektroskopi Raman

Karakterisasi menggunakan spektroskopi Raman bertujuan untuk
mengetahui modus vibrasi aktif Raman pada TiO,-CTAB. Spektra Raman

senyawa TiO,-CTAB ditampilkan pada Gambar 4.6 dan 4.7. Berdasarkan hasil
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spektra Raman pada Gambar 4.6 diperoleh bahwa senyawa TiO, yang terbentuk
merupakan fasa anatas yang ditunjukkan dengan keberadaan modus vibrasi
Raman pada bilangan gelombang 145, 197, 397, 516, dan 639 cm™. Adapun hasil
spektra Raman pada Gambar 4.7 menunjukkan adanya beberapa puncak sisa
prekursor yaitu pada bilangan gelombang 950, 1441, 1556, dan 2941 cm™ yang
merupakan modus vibrasi tekuk (rock) CH,, tekuk CHy, vibrasi C=N, dan ulur
simetri CH3 dari —N"(CHs)3 yang berasal dari senyawa CTAB (Joseph, dkk.,

2017). ldentifikasi modus vibrasi Raman dirangkum pada Tabel 4.4.

b
¥

|
1
|
1
1
|
1
1
|
2

~—~

>

©

N—r

[%2]

©

o

§%)

=

2 i °
(= J;&:TAB 225°C

ITi0,-CTAB 200°C

i0,-CTAB 175°C

|
TiO,-CTAB 150°C

200 400 600 . 800
Bilangan Gelombang (cm™)

Gambar 4.6 Spektra Raman TiO,-CTAB pada variasi suhu
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Gambar 4.7 Hasil perbesaran pada rentang bilangan gelombang 830-3200 cm™

Tabel 4.4 ldentifikasi modus vibrasi Raman material TiO,-CTAB

Bilangan Gelombang (cm™) TiO,-CTAB Modus vibrasi
144 E,
197 E,
399 Byg!
516 5
639 E,
950 Vibrasi tekuk (rock) CH,>
1441 Vibrasi tekuk CH,®
1556 Vibrasi C=N?
2941 Vibrasi ulur asimetrik CH5*

'Ohsaka, dkk. (1978), “Joseph, dkk. (2017) dan *Duan, dkk. (2016)°)

Berdasarkan spektra Raman pada Gambar 4.6 menunjukkan bahwa sampel
Ti0O, anatas telah berhasil terbentuk. Adapun Gambar 4.7 menunjukkan semakin
tinggi suhu menunjukkan adanya penurunan intensitas pada puncak-puncak
pengotor. Pada suhu sintesis 150 dan 175°C puncak-puncak pengotor memiliki
intensitas yang cukup tinggi, sedangkan ketika suhu dinaikkan menjadi 200 dan

225°C intensitas puncak-puncak ini menurun. Hal ini sesuai dengan data yang
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diperoleh dari data IR. Oleh karena itu, variasi suhu solvotermal menunjukkan

adanya pengaruh terhadap hasil spektra Raman yang diperoleh.

4.2.4 Karakterisasi Morfologi TiO,-CTAB pada Variasi Suhu Solvotermal
Menggunakan Scanning Electron Microscopy-Energy Dispersive X-Ray
Spectroscopy (SEM-EDX)

Karakterisasi menggunakan SEM-EDX bertujuan untuk mengetahui
morfologi partikel dan komposisi unsur dalam material hasil sintesis. Morfologi
partikel ditampilkan pada Gambar 4.8. Material TiO,-CTAB 175°C memiliki
distribusi permukaan paling homogen, sedangkan TiO,-CTAB 200°C dan TiO,-
CTAB 225°C mengalami aglomerasi yaitu proses partikel bergabung membentuk
kumpulan partikel seperti gumpalan besar. Aglomerasi terjadi akibat adanya
pengaruh suhu yang dapat meningkatkan energi total permukaan, sehingga untuk
menurunkan energi total permukaan tersebut partikel akan bergabung.
Berdasarkan gambar SEM bentuk partikel masih belum tampak jelas sampai
dengan perbesaran 100.000x, sehingga diperlukan perbesaran yang lebih besar
agar bentuk partikel bisa terlihat. Akan tetapi secara umum bentuk partikel adalah
spherical. Menurut Wei, dkk. (2018), interaksi elektrostatik yang terjadi antara
TiO, dan CTAB dapat mengurangi energi permukaan secara efektif dan
menjadikan nanopartikel stabil dalam larutan sehingga CTAB merupakan
surfaktan yang paling optimum untuk menghasilkan nanopartikel sperik TiOs.
Adapun hasil karakterisasi menggunakan EDX menunjukkan persentase unsur-

unsur yang terdapat dalam material TiO,-CTAB. Hasil persentase unsur yang

diperoleh tersebut dirangkum pada Tabel 4.5.
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T Y

'Gambar 4.8 Hasil SEM pad perbesaran 50.000 TiO,-CTAB suhu (a) 150, (c)
175, (e) 200, dan (g) 225°C dan perbesaran100.000 TiO,-CTAB suhu
(b) 150, (d) 175, (f) 200, dan (h) 225°C.
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Tabel 4.5 Persentase unsur-unsur material TiO,-CTAB pada variasi suhu

Senyawa Kadar Ti (%) Kadar O (%)
TiO,-CTAB 150°C 32,53 67,47
TiO,-CTAB 175°C 53,17 45,57
TiO,-CTAB 200°C 33,17 66,44
TiO,-CTAB 225°C 44,60 54,69

Berdasarkan hasil SEM dapat disimpulkan bahwa bentuk morfologi
partikel masih belum tampak jelas, namun secara umum bentuk partikel seperti
spherical. Selain itu, material pada suhu 200°C dan 225°C tampak mengalami
aglomerasi. Adapun hasil pengukuran EDX menunjukkan komposisi unsur dari

material yaitu Titanium (Ti) dan Oksigen (O).

4.2.5 Karakterisasi Luas Permukaan Menggunakan Metode Brunauer-
Emmett-Teller (BET)

Karakterisasi menggunakan metode BET bertujuan untuk mengetahui luas
permukaan material. Data pengukuran BET ditampilkan pada Lampiran 7. Hasil
karakterisasi BET dirangkum pada Tabel 4.6. Berdasarkan hasil karakterisasi
dapat diketahui bahwa luas permukaan yang diperoleh tidak berbanding lurus
dengan meningkatnya suhu. Luas permukaan semakin tinggi pada suhu 150°C ke
suhu 175°C dan mengalami penurunan signifikan pada suhu yang lebih tinggi
yaitu suhu 200 dan 225°C. Penurunan luas permukaan pada suhu tinggi
dikarenakan terjadinya aglomerasi seperti tampak pada Gambar 4 (e) — 4 (h).
Menurut Hussain dan Siddiga (2011) bahwa luas permukaan akan menurun

dengan adanya aglomerasi.
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Tabel 4.6 Luas permukaan material TiO,-CTAB pada variasi suhu

Material Luas Permukaan (m?/g)
TiO,-CTAB 150°C 132,892

TiO,-CTAB 175°C 227,043

TiO,-CTAB 200°C 60,104

Ti0,-CTAB 225°C 62,896

Berdasarkan hasil karakterisasi metode BET di atas dapat disimpulkan
bahwa luas permukaan terbesar diperoleh oleh material TiO,-CTAB 175°C yaitu
227,043 m?/g. Hal ini berkaitan dengan morfologi permukaan yang homogen
seperti tampak pada Gambar 4.9 (c) dan (d). Adapun saat suhu lebih tinggi seperti
pada material TiO,-CTAB 200°C dan TiO,-CTAB 225°C luas permukaan menjadi

sangat rendah dikarenakan adanya aglomerasi.

4.3 Sintesis Material TiO,-CTAB pada Variasi Suhu Menggunakan Metode
Solvotermal Berdasarkan Perspektif Islam

Manusia merupakan khalifah yang telah dipilih Allah untuk melaksanakan
berbagai tugas di bumi. Menurut Shihab (2002), kata khalifah pada mulanya
berarti yang menggantikan atau yang datang sesudah siapa yang datang
sebelumnya. Oleh karena itu, kata khalifah ada yang memahami dalam arti yang
mengganiikan Allan dalam menegakkan kehendak-Nya dan menerapkan
ketetapan-ketetapan-Nya. Hal ini bukan menunjukkan bahwa Allah tidak mampu
sehingga menjadikan manusia berkedudukan sebagai pengganti Allah. Akan
tetapi, karena Allah bermaksud menguji manusia dan memberinya penghormatan.

Manusia sebagai khalifah bertugas untuk memakmurkan bumi. Tugas

memakmurkan bumi artinya mensejahterakan kehidupan di dunia ini. Oleh karena
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itu, manusia wajib bekerja dan beramal shalih dengan berbuat baik kepada diri
sendiri, orang lain, dan lingkungan hidupnya serta menjaga keseimbangan alam
sesuai dengan syari’at agama (Ali, 1997).

Sebagaimana terangkum dalam sub bab 2.2 bahwasanya para ulama telah
menjelaskan tugas manusia sebagai khalifah yaitu untuk menjaga lingkungan.
Lingkungan yang telah diciptakan Allah dengan tanpa kekurangan harus tetap
dijaga keseimbangannya. Lingkungan tidak boleh dirusak karena Allah tidak
menyukai orang-orang yang melakukan kerusakan. Adapun orang-orang yang
tidak mentaati perintah Allah akan mendapat balasan sesuai dengan perbuatannya.

Dan Allah SWT sangat menghargai perbuatan baik yang dilakukan hamba-

Nya. Rasulullah SAW bersabda:

PO T T B e SR TSP 1P SR e | AT\ (TR S oY SR
sasdodl | Caell) (z\ il J.o.p JfJUPLUB’ifc L“9.;5\ o s Al 2 A gl gE
be Wl B35 B o A0 A6 psNdes A 6 kit 2 Jide

£ <

B o e g oo A1 o Aot e gqe0 Bz § .70 B 5 26k & It
Sl oy e e Ll 3 S3lhg e lAeaasty o ldliehasd olinss Sl . 3

((U"‘“ij LS;L;b}j‘ 5‘53)

Artinya: dari Abu Hurairah ra. la berkata: Rasulullah SAW bersabda: setiap
amal Bani Adam dilipatgandakan, satu kebaikan dengan sepuluh kebaikan
sampai tujuh ratus kali lipat. Allah berfirman, “Kecuali puasa, ia untuk-Ku dan
Aku yang membalasnya. Dia meninggalkan syahwat dan makannya demi Aku. “
Orang berpuasa mempunyai dua kebahagiaan. Kebahagiaan pada waktu berbuka
dan kebahagiaan pada waktu bertemu Rabbnya. Sungguh aroma mulut orang
yang berpuasa adalah lebih harum di sisi Allah daripada minyak kasturi (HR.
Bukhari dan Muslim).

Berdasarkan hadits diatas dapat diketahui bahwa Allah SWT sangat
mengapresiasi perbuatan baik sehingga akan melipatgandakan pahala bagi yang

melakukannya. Semakin banyak kebaikan, semakin banyak pahala yang dapat
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diraih. Sintesis material fotokatalis merupakan salah satu bentuk perbuatan baik.
Sintesis fotokatalis merupakan suatu usaha untuk melakukan perbaikan terhadap
kerusakan lingkungan air yang banyak terjadi di berbagai sektor seperti sektor
industri dan perumahan. Limbah industri dan perumahan ini dapat didegradasi
olen material fotokatalis menjadi air dan karbon dioksida sehingga tidak
berbahaya bagi lingkungan. Oleh karena itu, sintesis fotokatalis ini diharapkan

dapat menjadi tabungan untuk kebahagiaan hidup di akhirat kelak.



BAB V

PENUTUP
5.1 Kesimpulan
Berdasarkan hasil yang diperoleh dalam penelitian, maka dapat
disimpulkan bahwa:

1. Material TiO,-CTAB hasil sintesis memiliki struktur fasa anatas dengan grup
ruang 14./amd dan ukuran kristal yang terkecil diperoleh oleh TiO,-CTAB
150°C.

2. Hasil spektra IR menunjukkan puncak pada bilangan geombang 400-800 cm™
yang merupakan modus vibrasi khas Ti-O, sedangkan spektra Raman
menunjukkan puncak khas TiO, anatas yaitu pada bilangan gelombang 145,
197, 397, 516, dan 639 cm™.

3. Morfologi partikel secara umum berbentuk spherical atau bulat dengan
distribusi paling homogen diperoleh pada TiO,-CTAB 175°C dan komposisi
unsur material yaitu atom Ti dan O. Adapun luas permukaan material yang
terbesar diperoleh oleh TiO,-CTAB 175°C yaitu 227,043 m?/g.

5.2 Saran

Berdasarkan hasil penelitian yang telah dilakukan, maka saran untuk
sintesis selanjutnya yaitu perlu dilakukan (1) karakterisasi menggunakan Particle

Size Analyzer untuk mengetahui ukuran partikel dikarenakan pada hasil SEM-

EDX ukuran partikel belum dapat diukur karena ukurannya sangat kecil dan (2)

uji aktivitas pada daerah serapan sinar UV-Vis untuk mengetahui pengaruh

penambahan CTAB dan variasi suhu solvotermal terhadap aktivitas material

dalam mendegradasi limbah organik.
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LAMPIRAN

Lampiran 1. Diagram Alir

1.1. Sintesis TiO, pada Penambahan Surfaktan dengan Variasi Suhu

CTAB 1 mM 0,0182 gr + isopropanol 50 mL

Hasil

Dicampur dalam beaker glass 250 ml
Diaduk menggunakan magnetic stirrer
selama 30 menit

Ditambahkan TTIP tetes per tetes
sebanyak 10 mL

Ditambahkan asam asetat glasial sampai
pH 1

Disonikasi selama 5 menit

Dilakukan proses solvotermal pada suhu
150, 175, 200 dan 225°C selama 2 jam
Dicuci dengan isopropanol sebanyak 2-3
kali

Dikeringkan pada suhu 100°C selama 12
jam

57

OF MAULANA MALIK IBRAHIM STATE ISLAMIC UNIVERSITY OF MALANG



1.2. Karakterisasi Fotokatalis

Bubuk TiO»

XRD

untuk mengetahui fasa struktur dan
ukuran kristal setiap fasa

| SEM-EDX

untuk mengetahui morfologi
(permukaan) dan komposisi unsur dari
material

untuk mengidentifikasi modus vibrasi
IR

Raman

untuk mengidentifikasi modus vibrasi
Raman khas TiO,.

i § [ BEID

untuk mengukur luas permukaan
material
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Lampiran 2. Perhitungan pada Sintesis Material

Diketahui: -Critical micellar concentration (CMC) dari cetyltrimethylammonium
bromide (CTAB) = 1mM = 1x10°M.

-Larutan TTIP =10 mL

Pembuatan larutan CTAB 1 mM dalam 50 mL isopropanol

Mol CTAB 1mM=1x10°Mx 0,05 L
= 0,05 x 10”° mol

Massa CTAB m = 0,05 x 10 mol x 364,5 gr/mol
= 18,225 gr
=0,0182 gr

Pembuatan larutan TTIP 10 mL

Massa TTIP m=Vxp
=10 mL x 0,967 gr/mL
=0,67gr

Mol TTIP n=£

Mr

9,67 gr
284,215 gr/mol

= 0,034 mol
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Lampiran 3. Hasil Karakterisasi XRD

L.3.1. Spesifikasi Alat XRD

Dataset Name
File name

TiO,-CTAB
E:\DATA PENGUJIAN\Pengujian

2018\Agustus\lis Kumala\TiO2-CTAB\TiO2-CTAB.rd

Comment

Measurement Date / Time
Raw Data Origin

Scan Axis

Start Position [°2Th.]
End Position [°2Th.]
Step Size [°2Th.]
Scan Step Time [s]

Scan Type
Offset [°2Th.]

Divergence Slit Type
Divergence Slit Size [°]
Specimen Length [mm]
Receiving Slit Size [mm]

Configuration=Reflection-Transmission Sp
Goniometer=PW3050/60 (Theta/Theta); Mini
8/24/2018 10:01:00 AM

PHILIPS-binary (scan) (.RD)

Gonio

20.0084

79.9844

0.0170

10.1500

Continuous

0.0000

Fixed

0.2500

10.00

12.7500

Measurement Temperature [°C]-273.15

Anode Material
K-Alphal [A]
K-Alpha2 [A]
K-Beta [A]

K-A2 / K-Al Ratio
Generator Settings
Diffractometer Type
Diffractometer Number
Goniometer Radius [mm]

Cu

1.54060
1.54443
1.39225
0.50000

30 mA, 40 kV
XPert MPD

1

200.00

Dist. Focus-Diverg. Slit [mm] 91.00
Incident Beam Monochromator No

Spinning

No
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L.3.2. Pola Difraksi Sinar-X TiO,-CTAB 150°C

T T I S | R O

=
200 - TI02-CTAB

100

ot

I I [
30 40 50 60 70

Position [°2Theta] (Copper (Cu))

Peak List: (Bookmark 3)

Pos. [°2Th.] Height [cts] FWHM Left d-spacing Rel. Int. [%]
[°2Th.] [A]
25.5212 126.87 0.5353 3.49033 100.00
37.9017 46.26 0.3346 2.37389 36.46
479134 44.25 0.4015 1.89864 34.87
54.0473 40.25 0.2676 1.69676 31.72
55.0626 27.89 0.6022 1.66785 21.98
61.8923 3.41 0.1171 1.49920 2.69
62.7620 27.14 0.4015 1.48050 21.39
69.0355 11.47 0.5353 1.36049 9.04
70.3892 10.14 0.5353 1.33761 7.99
75.0335 15.87 0.4015 1.26592 12.51
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L.3.3. Pola Difraksi Sinar-X TiO,-CTAB 175°C

Counts

[

I [

300

200

100

Ti02-CTAB 175'C 12Jam

20

Peak List: (Bookmark 3)

30

I I
40 50

I
60 70

Position [°2Theta] (Copper (Cu))

80

62

Pos. [°2Th.] Height [cts] FWHM Left d-spacing Rel. Int. [%]
[°2Th.] [A]
24.9640 263.71 0.1338 3.56695 97.18
25.1442 271.36 0.1338 3.54180 100.00
28.4045 20.44 0.2676 3.14226 7.53
36.6796 20.68 0.2676 2.45013 7.62
37.5916 89.54 0.3011 2.39275 33.00
47.6995 89.16 0.1673 1.90666 32.86
53.7451 77.90 0.2342 1.70558 28.71
54.8965 5871 0.6691 1.67250 19.79
56.2678 1841 0.2007 1.63496 5.05
62.4313 41.85 0.4684 1.48755 15.42
68.7173 19.19 0.2676 1.36601 7.07
70.0733 16.30 0.4015 1.34286 6.01
749176 27.63 0.4015 1.26759 10.18
82.5910 16.68 0.5353 1.16819 6.15
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L.3.4. Pola Difraksi Sinar-X TiO,-CTAB 200°C

Counts
TiO2-CTAl

[

[ 1]

400
300

200

100
0

200'C 12Jam

30

Peak List: (Bookmark 3)

1
40 50

I
60

Position [°2Theta] (Copper (Cu))

70

63

Pos. [°2Th.] Height [cts] FWHM Left d-spacing Rel. Int. [%]
[°2Th.] [A]
25.2483 433.25 0.1004 3.52743 100.00
36.8595 28.22 0.4684 2.43858 6.51
37.7531 117.83 0.3680 2.38289 27.20
38.5935 32.97 0.2676 2.33292 7.61
48.0203 153.76 0.3011 1.89467 35.49
53.8838 103.35 0.3346 1.70152 23.86
54.9851 86.69 0.1673 1.67002 20.01
62.6689 78.75 0.3346 1.48248 18.18
68.7564 39.05 0.5353 1.36533 9.01
70.3531 34.83 0.4015 1.33820 8.04
75.1329 55.05 0.4684 1.26449 12.71
76.1856 21.30 0.2676 1.24962 4.92
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L.3.5. Pola Difraksi Sinar-X TiO,-CTAB 225°C

Counts

1l

[ ]

TiO2-CTAB{225'C

400
300

200

100
0

30

Peak List: (Bookmark 3)

40

I
50

I
60

Position [°2Theta] (Copper (Cu))

70

64

Pos. [°2Th.] Height [cts] FWHM Left d-spacing  Rel. Int. [%]
[°2Th.] [A]
20.3030 6.81 0.4015 4.37408 1.66
25.2780 409.34 0.3346 3.52336 100.00
36.8363 30.05 0.4015 2.44006 7.34
37.6550 101.13 0.1224 2.38689 24.71
37.8072 130.98 0.0836 2.37961 32.00
38.5487 31.48 0.3346 2.33652 7.69
47.9278 157.13 0.3346 1.89811 38.39
53.9129 109.11 0.3680 1.70067 26.66
55.0585 102.42 0.2342 1.66797 25.02
62.7479 87.10 0.1338 1.48080 21.28
68.7440 41.80 0.3346 1.36555 10.21
70.2659 40.98 0.4684 1.33965 10.01
75.1964 54.36 0.4684 1.26358 13.28
76.0858 14.25 0.4015 1.25101 3.48
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Lampiran 4. Contoh Perhitungan Crystallite Size

Pengukuran Crystallite Size Menggunakan Persamaan Debye-Scherrer

(Persamaan 3.1). Contoh perhitungan Crystallite size adalah di bawah ini.

Material 2 tetha (%) FWHM (radian)
TiO,-CTAB 150 °C 25,5212 0,5353
TiO,-CTAB 175 °C 25,1442 0,1338
TiO,-CTAB 200 °C 25,2483 0,1004
TiO,-CTAB 225 °C 25,278 0,3346

Perhitungan Crystallite size pada TiO,-CTAB 150°C
-Diketahui : k (konstanta) = 0,9
A =1,54060 nm
20 = 25, 5212°C, 6§ = 12,7606°
B (FWHM) = 0,5353°, 8 = 0,5353 x /180 = 0,009338 rad

_ 09xA
B Cos 6

_ 0,9 X 1,54060 nm
0,0093 rad x Cos 12,7606°

= 145,691 A = 14,5691 nm
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Lampiran 5. Hasil Proses Refinement

L.5.1. TiO,-CTAB 150°C

A New refinement

Counts.

20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80

PHASE SCALE FACTOR = @.100800E-81 0.080000
OVERALL TEMP. FACTOR = ©@.000008 ©.000000 ©0.000000

8.8000080

CELL PARAMETERS = 3.784899 -0.000005 ©.002070
3.784899 -0.B00BRS B.002078
9.501881 ©.@00072 ©.005817
90.000008 0.000E0@ ©.000000
90.000008 ©.00080@ ©.000000
90.000008 ©.000800 ©.000000

RECIPROCAL CELL = 0.264 ©.264 ©.185 90.0008 050.000 90.000

CELL VOLUME = 136.861295 ©.134248

SCALE * VOLUME = 1.368613 @.801342

MOLECULAR WEIGHT = a.eee

DENSITY = a.eee

NOTE: CHECK Z VALUE or N's- DENSITY NOT PHYSICAL
ABSOLUTE PHASE VALUES:

INC = NEUTRONS ON SAMPLE/CM*2 ( in cm"-2)

MASS = MASS OF PHASE IN BEAM (in g)

1s/R = RATIO OF DETECTOR HEIGHT TO SAMPLE-DETECTOR

Then:
INC*MASS*1s /R = 0.000000

o +

| Histogram: 1 |

T A ____ S +

SCALE FACTOR = 1.06000 ©.60008 ©.00000

ZEROPOINT = 09.05637 -0.80001 0.081563

BACKGROUND PARAMETER B @ = 25.3637 09.149932 2.82779

BACKGROUND PARAMETER B 1 = -8.232453 -0.239132E-82 8.353846E-01

BACKGROUND PARAMETER B 5 = 831.779 -2.13791 49.8665

PREFERRED ORIENTATION = 1.06000 ©.00000 0.00000

ABSORPTION R = 0.06000 ©.00000 0.00000

ASYMMETRY PARAMETERS = 0.02000 ©.00000 0.00000

0.00000 ©.00000 ©.00000
HALFWIDTH PARAMETERS U = 11.226843 68.5885468 2.526084
v = -7.683236 -8.396615 1.635426
W = 1.584715 ©9.859325 B.246732

ANISOTROPIC GAUSSIAN BROADENING = g.geelee 8. pogee g.eeeee

PEAK SHAPE PARAMETER Gam@ = 1.848784 -8.881976 ©.120223

PEAK SHAPE PARAMETER Gaml = -0.982439 0.peea79 0.9e4176

PEAK SHAPE PARAMETER Gam2 = 0.000008 ©.p0000E ©.p00000

EXTINCTION PARAMETER = 0.00000e ©.000eBe ©.000000
Ao oo +
| Hist | Re | Rwp | Rp(-b) | Rwp(-b)| Rexp |Durbin Unwght| Durbin Wght | N-P |
B T T e T +
| 1 ] 13.95 | 13.54 | 122.39 | 12.94 | 69.00 |=wssssssmsx | 1.741 | 1783 |
A e e e e e oo +
| SUMYDIF | SUMYOBS | SUMYCALC | SUMWYOBSSQ |  GOF | CONDITION |
A e e e e e +
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L.5.2. TiO,-CTAB 175°C

A New refinement
350

300

Counts

T T +
| Phase: 1 |
e e +
PHASE SCALE FACTOR = 8.100000E-081 6.ee0e00 6.6ee000
OVERALL TEMP. FACTOR = 0.000000 ©.000008 O.000000
CELL PARAMETERS = 3.776000 ©.000000 ©.000000

3.776000  0.000e00 8.e0e000

9.486008 ©.666008 8.660008

908 .000003 ©.0000008 8.600000

90.0000083 ©.8oeoee 8.6o0008

968.0000088 ©.B800008 8.0600008
RECIPROCAL CELL = 8.265 ©.265 8.185 90.608 95S0.000 90.6080
CELL VOLUME = 135.253082 ©.eeoeee
SCALE * VOLUME = 18] 5 2 551 6.6ee000
MOLECULAR WEIGHT = @.000
DENSITY = @.000

NOTE: CHECK Z VALUE or N's- DENSITY NOT PHYSICAL
ABSOLUTE PHASE VALUES:

INC = NEUTRONS ON SAMPLE/CM~2 ( in cm"-2)

MASS = MASS OF PHASE IN BEAM (in g)

1s/R = RATIO OF DETECTOR HEIGHT TO SAMPLE-DETECTOR

Then:
INC*MASS*1s/R = . poooee
A +
| Histogram: 1 |
e +
SCALE FACTOR = 1.060808 0. 60000 0. ee0e8
ZEROPOINT = -9.34858 -0.00001 0.00288
BACKGROUND PARAMETER B @ = -1.62729 -8.423771E-83 4.46618
BACKGROUND PARAMETER B 1 = -8.182330E-81 -8.376272E-83 B8.157974
BACKGROUND PARAMETER B 2 = 8.770665E-83 8.422581E-85 B8.154614E-82
BACKGROUND PARAMETER B 5 = 1237.62 ©8.537056E-01 34.9359
PREFERRED ORIENTATION = 1.808600 . 00000 0. oo
ABSORPTION R = B.peeoe 0. 00000 @.e000
ASYMMETRY PARAMETERS = ©.82000 ©.08000 0.00000
0.66000 0.00680 0.000006

HALFWIDTH PARAMETERS U = -1.988552 8.000823 8.174172

'y = 1.639834 -0.800225 8.0875944

W = 0.020000 8.0000800 0.000000
ANTSOTROPIC GAUSSTAN BROADENING = 6.6668108 6.6606000 0.6ea800
PEAK SHAPE PARAMETER Gam@ = 8.67579@ ©.800933 0.030660
PEAK SHAPE PARAMETER Gaml = 0.000000 ©.000000 O.000000
PEAK SHAPE PARAMETER Gam2 = 0.000000 0©.000000 0O.000000
EXTINCTION PARAMETER = 0.000000 ©.000000 O.0B0LBE
o e e
| Hist | Rp | FRwp | Rp(-b) | Rwp(-b)| Rexp |Durbin Unwght| Durbin Wght | N-P
e
[ 1 | 13.17 | 11.63 | 129.39 | 11.69 | 34.13 |wssssmsssss | 1.749 | 2087
o e e
| SUMYDIF | SUMYOBS | SUMYCALC | SUMWYOBSSQ |  GOF | CONDITION |
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L.5.3. TiO,-CTAB 200°C

A New refinement

Counts
2

-
C
é

\ L |
50 ) kafons lia .
M bttt i e A frwril
-100

20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80

2 theta (deg)
e e +
| Phase: 1 |
e e e +
PHASE SCALE FACTOR = ©.1P€080E-81 g.e0ee88 6.0e0000

OVERALL TEMP. FACTOR = ©.000000 ©.000000 ©.000800

CELL PARAMETERS = 3.786574 -0.000008 0.800675
3.786574 -0.000008 0.800675
9.526883 -@.eee001 6.e01711
90.080808 ©.000080 ©.000000
90.000008 ©.000000 ©.000B00
90.0006808 ©.000000 ©.000000

RECIPROCAL CELL = B.264 @.264 @.185 90.600 90.000 90.000

CELL VOLUME = 136.586319 0.042277

SCALE * VOLUME = 1.365863  ©.000423

MOLECULAR WEIGHT = 8.8e8

DENSITY = 8.0ee0

NOTE: CHECK Z VALUE or N's- DENSITY NOT PHYSICAL
ABSOLUTE PHASE VALUES:

INC = NEUTRONS ON SAMPLE/CM*2 ( in cm®-2)

MASS = MASS OF PHASE IN BEAM (in g)

1s/R = RATIO OF DETECTOR HEIGHT TO SAMPLE-DETECTOR

Then:
INC*MASS*1s/R = 0.000000
. - ____________ ... = ____L.aF +
| Histogram: 1 |
- R R e~ — +
SCALE FACTOR = 1.00600 @.00000 0.00000
ZEROPOINT = 0.08449 -0.00083 8.81829
BACKGROUND PARAMETER = -32.7600 0.112581E-81 37.9308
BACKGROUND PARAMETER = ©.185966E-81 -@.539335E-83 1.26639 ‘

B o
B 1
BACKGROUND PARAMETER B 2
BACKGROUND PARAMETER B 4

B 5

= 8.734433E-02
=  -0.582379E-06

8.870070E-05
-0.731164E-09

8.148591E-01
B.687486E-06

BACKGROUND PARAMETER = 1577.87 -8.716725E-01 378.642
PREFERRED ORIENTATION = 1.e66800 @.00000 0.0600008
ABSORPTION R = ©.00000 @.00000 ©.00000
ASYMMETRY PARAMETERS = 8.18281 @.e00e01 0.08924
g.e00008 g.08008 2.e0ee0

HALFWIDTH PARAMETERS U = 1.292775 -0.087720 8.267454

\ = -8.642583 ©8.885334 8.193598

W = 0.226482 -8.e80817 8.831977
ANISOTROPIC GAUSSIAN BROADENING = 8.0801808 g.e8esee 0. 08880
PEAK SHAPE PARAMETER Gam@ =  ©.555480 ©.000080 0©.0000008
PEAK SHAPE PARAMETER Gaml = (.0coeee ©.c0ceee ©.oooeee
PEAK SHAPE PARAMETER Gam2 = ©.0000800 ©.000080 O©.0000008
EXTINCTION PARAMETER = (.0coeee ©.c0ceee ©.oooeee
B e T +
| Hist | Rp | FRwp | Rp(-b) | Rwp(-b)| Rexp |Durbin Unwght| Durbin Wght | N-P |
A e e e e +
| 1 | 14.43 | 9.95 | 202.33 | 7.78 | 57.78 |rremwmmmssx | 2.141 | 1782 |
A e e e e +
| SUMYDIF | SUMYOBS | SUMYCALC | SUMWYOBSSQ |  GOF | CONDITION |

B e e e LT T +
| ©.8104E+04| ©.5616E+05| ©.5616E+05| ©.5352E+04| ©.2974E-01| 8.4752E+21 |
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L.5.4. TiO,-CTAB 225°C

A New refinement

430

400

350

300

250

200

Counts

130 |

100 “ ; g 5%
N Y. f--
0 \ S o W llﬁh
,:‘?wwﬁ'” B L U e L NS
20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80
2 theta (deg)
et e e +
| Phase: 1 |
T e +
PHASE SCALE FACTOR = 6.10808808E-81 0.008000 8. 660680
OVERALL TEMP. FACTOR = ©.008000 ©.000000 ©.000000
CELL PARAMETERS = 3.7908207 0.000000 8.000448
3.790207 0.000000 0.080448
9.533364 8.0eeoa7 8.081486
96.0800038 @.008000 6.000000
96.080008 0.000000 6.06060000
96.080008 0.000000 6.0600000
RECIPROCAL CELL = 8.264 B.264 8.185 90.000 90.080 908.000

CELL VOLUME
SCALE * VOLUME =
MOLECULAR WEIGHT
DENSITY =
NOTE: CHECK Z VALUE or
ABSOLUTE PHASE WALUES:

INC = NEUTRONS ON

136.953186 ©.031298
1.369532 @.000313
0.eee
8.088
N*s- DENSITY NOT PHYSICAL

SAMPLE/CMA2 ( in cm*-2)

MASS = MASS OF PHASE IN BEAM (in g)
1s/R = RATIO OF DETECTOR HEIGHT TO SAMPLE-DETECTOR

Then:
INC*MASS*1s/R = 0.6060080
s +
| Histogram: 1 |
- R o e +
SCALE FACTOR = 1.0008 a.ee0000 8.00000
ZEROPOINT = 0.82854 -08.00001 8.00866
BACKGROUND PARAMETER B @ = 60.0818 8.388344E-01
BACKGROUND PARAMETER B 1 = -3.85086 -0.126957E-02
BACKGROUND PARAMETER B 2 = 0.413656E-81 0.141563E-84
BACKGROUND PARAMETER B 4 = -8.171216E-85 -8.570271E-89
BACKGROUND PARAMETER B 5 = 671.868 -8.384117
PREFERRED ORIENTATION = 1.00800 @.00000 8.00000
ABSORPTION R = 0.00000 @.00000 8.00000
ASYMMETRY PARAMETERS = 0.11511 @.ee0801 8.0e834
@.eeeee @.eeeee 0.0e600
HALFWIDTH PARAMETERS U -1.693311 ©.086177
Y = 1.192433 -B.880196
W = -0.059495 ©.000033
ANISOTROPIC GAUSSIAN BROADENING = @.eealee ©.0ee000
PEAK SHAPE PARAMETER Gam@ = ©.296732 -0.0080265 ©.841828
PEAK SHAPE PARAMETER Gaml = 0.818744 ©.@8000°9 ©.861114
PEAK SHAPE PARAMETER Gam2 = 0.000000 ©.000000 ©.00C000
EXTINCTION PARAMETER = ©0.000008 ©.000000 ©.000000

48.1144
ES 395 T
@.157193E-01
8.727269E-06
488.374

@.e2561@

08.837432

2.813651
@.eoeeee
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Lampiran 6. Hasil Karakterisasi IR

L.6.1. TiO,-CTAB 150°C

b

o &
i !
i 3600 3400 3200 3000 2800 2600 2400 2200
Wavenumbser

| Ls2 ‘Fa

leg 175°C
| Fh

2000

1800

1600

657090 -0.011

505.775 65.215
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L.6.3. TiO,-CTAB 200°C
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L.6.5. TiO, (Sigma Aldrich)

3855.498 0,001

3443190 943.929

3800 3600 3400 3200 3000
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1800

1600
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1200

BB0.GG7 59.302

682,026 724 688
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Lampiran 7. Hasil Karakterisasi BET Luas Permukaan

L.7.1. TiO,-CTAB 150°C

Quantachrome Novallin - Data Acquisition and Reduction
for NOVA instruments
©1994-2887, Quantachrome Instruments
version 18.01

Analysis Report
Operator:ITS Date:2018/11/23 Operator:ITS Date:11/23/2618
Sample ID: Nelly Filename: C:\QCdata\Physisorb\2018418112381 Ti02 CTAB 156C.qps
Sample Desc: Serbuk Comment: 22 November 2018
Sample weight: @.0442 g Sample Volume: ©.888333 cc
Outgas Time: 3.8 hrs QutgasTemp: 3ge.e C
Analysis gas: MNitrogen Bath Temp: 77.3 K
Press. Tolerance:8.1808/0.108 (ads/des)Equil time: 1208/128 sec (ads/des)Equil timeout:240/248 sec (ads/des)
Analysis Time: 58.5 min End of run: 2018/11/23 9:12:51 Instrument: Nova Station A
Cell ID: 2
Adsorbate Nitrogen Temperature 77.358K
Molec. Wt.: 28.813 g Cross Section: 16.208 Az Liquid Density: ©.888 g/cc
Relative|Pressure Volume @ STP 1/ [ W((Pos/P) - 1) 1]
P/Po cc/g
1.88581e-01 26.2618 3.4071e+00
1.45486e-81 29.7520@ 4.5786e+0808
2.91985e-01 34.17e8 5.9238e+00
2.45839e-01 37.3299 6.9868e+00
3.01099e-01 48.2744 8.5588e+00

BET summary

Slope = 25.361
Intercept = 8.446e-01
Correlation coefficient, r = B8.999438
C constant= 31.826
Surface Area = 132.892 m2/g

L.7.2. TiO,-CTAB 175°C

Quantachrome Novallin - Data Acquisition and Reduction
for NOVA instruments
©1994-2007, Quantachrome Instruments
version 1@.81

Analysis Report
Operator: ITS Date:2018/11/23 Operator:ITS Date:11/23/20818
Sample ID: Nelly Filename: C:\QCdata\Physisorb\2818418112281 Ti02 CTAB 175C.gps
Sample Desc: Serbuk Comment: 22 November 2818
Sample weight: 8.86 g Sample Volume: ©.888133 cc
Outgas Time: 3.0 hrs QOutgasTemp: 300.0 C
Analysis gas: Nitrogen Bath Temp: 723K
Press. Tolerance:0.188/0.18@ (ads/des)Equil time: 128/128 sec (ads/des)Equil timeout:248/248 sec (ads/des)
Analysis Time: 69.5 min End of run: 2018/11/23 8:46:13 Instrument: Nova Station A
Cell ID: 1
Adsorbate Nitrogen Temperature 77.358K
Molec. Wt.: 28.813 g Cross Section: 16.288 A2 Liquid Density: 8.888 g/cc
Relative|Pressure Volume @ STP 1/ [ W((PosP) - 1) ]
P/Po cc/g
1.81446e-81 47.5489 1.8998e+08
1.46497e-01 53.7748 2.55392+00
1.95780e-01 59.8153 3.2547e+00
2.45701e-01 65.1767 3.9987e+00
2.96383e-01 69.6482 4.8396e+00

BET summary

Slope = 14.983

Intercept = 3.555e-01

Correlation coefficient, r = ©.999533
C constant= 43,149

Surface Area = 227.943 m2/g
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L.7.3. TiO,-CTAB 200°C

Quantachrome NovalWin - Data Acquisition and Reduction
for NOVA instruments
©1994-20807, Quantachrome Instruments
version 1@.81

Analysis Report
Operator:ITS Date:2018/11/22 Operator:ITS Date:11/23/2018
Sample ID: MNelly Safitri Filename: C:\QCdata\Physisorb\2818418112281 Ti02-CTAB 206C.gps
Sample Desc: Serbuk Comment: 22 November 2818
Sample weight: @.0467 g Sample Volume: 8.80811 cc
Outgas Time: 3.8 hrs QutgasTemp: 30e.0 C
Analysis gas: Nitrogen Bath Temp: 77.3 K
Press. Tolerance:8.100/0.100 (ads/des)Equil time: 128/120 sec (ads/des)Equil timeout:248/240 sec (ads/des)
Analysis Time: 48.8 min End of run: 2018/11/22 15:82:18 Instrument: Nova Station A
Cell ID: 1
Adsorbate Nitrogen Temperature 77.358K
Molec. Wt.: 28.813 g Cross Section: 16.2008 A2 Liquid Density: ©.888 g/cc
Relative|Pressure Volume @ STP 1/ [ W({Po/P) - 1) ]
P/Po cc/g
1.01782e-01 12.5673 7.2426e+00
1.49824e-81 14.1988 9.8687e+008
1.98462e-81 15.8673 1.2533e+81
2.47781e-081 16.997@ 1.5506e+081
2.97@73e-01 18.5289 1.8250e+081
BET summary
Slope = 56.493
Intercept = 1.449e+00
Correlation coefficient, r = B8.999853
C constant= 39985
Surface Area = 60.104 m2/g
L.7.4. TiO,-CTAB 225°C
Quantachrome NovalWlin - Data Acquisition and Reduction
for NOVA instruments
©1994-2007, Quantachrome Instruments
version 18.81
Analysis Report
Operator: ITS Date:2018/11/22 Operator:ITS Date:11/23/2018
Sample ID: Nelly Safitri Filename: C:\QCdata\Physisorb\2818418112281 Ti02-CTAB 225C.gps
Sample Desc: Serbuk Comment: 22 November 2818
Sample weight: ©.0539 g Sample Volume: ©.81442 cc
Outgas Time: 3.0 hrs QutgasTemp: 308.e C
Analysis gas: Nitrogen Bath Temp: 7.3 K
Press. Tolerance:8.108/8.180 (ads/des)Equil time: 128/120 sec (ads/des)Equil timeout:248/240 sec (ads/des)
Analysis Time: 56.6 min End of run: 2018/11/22 8:14:85 Instrument: Nowva Station A
Cell ID: 1
Adsorbate Nitrogen Temperature 77.3508K
Molec. Wt.: 28.813 g Cross Section: 16.2008 A2 Liquid Density: ©.888 g/cc
Relative|Pressure Volume @ STP 1/ [ W((Po/P) - 1) ]
P/Po cc/g
1.82480e-01 12.5568 7.2693e+00
1.48643e-81 14.3156 9.7583e+80
1.96719e-81 16.1237 1.2152e+81
2.45677e-81 17.5654 1.4835e+81
2.95121e-01 18.9611 1.7667e+81

BET summary

Slope = 53.637
Intercept = 1.732e+00
Correlation coefficient, r = 8.999711
C constant= 31.972

Surface Area = 62.896 m2/g
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