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ABSTRAK

Dewi, Yolanda Sintia. 2019. Sintesis dan Karakterisasi Fotokatalis TiO, Mesopori
Terdoping Galium dengan Variasi Konsentrasi Dopan Ga** Menggunakan
Metode Sonikasi. Jurusan Kimia, Fakultas Sains dan Teknologi, UIN Maulana
Malik Ibrahim Malang. Pembimbing I: Nur Aini, M.Si, Pembimbing Il: Ahmad
Ghanaim Fasya, M.Si, Konsultan: Dr. Anton Prasetyo, M.Si.

Kata kunci: TiO, Mesopori-Ga, CTAB, metode sonikasi

Material semikonduktor TiO, memiliki efisiensi sangat baik dalam mendegradasi
limbah zat warna tekstil yang bersifat non-biodegradable. Namun, TiO; bersifat kurang
aktif pada radiasi cahaya tampak yang merupakan komponen utama sinar matahari.
Berdasarkan hal tersebut modifikasi TiO, dengan penambahan dopan galium dapat
meningkatkan aktivitas fotokatalitik TiO, pada radiasi cahaya tampak. Kelemahan TiO;
yang lain adalah memiliki luas permukaan yang rendah. Luas permukaan TiO, yang
rendah mengakibatkan aktivitas fotokatalitik kurang maksimal. Salah satu cara
meningkatkan luas permukaan TiO, adalah dengan adanya penambahan surfaktan CTAB
sebagai structure directing template, sehingga dapat terbentuk TiO, mesopori dengan luas
permukaan yang lebih tinggi.

TiO, mesopori terdoping galium (I1I) 0; 0,5; 1; 1,5; dan 2% telah berhasil
disintesis menggunakan metode sonikasi dengan suhu kalsinasi 450°C. Prekursor yang
digunakan yaitu Titanium Isopropoksida (TTIP), Galium Asetilasetonat (Ga(acac)s), dan
CTAB. Material hasil sintesis kemudian dikarakterisasi dengan menggunakan instrumen
X-Ray Diffraction (XRD), Fourier Transform Infrared (FTIR), Adsorpsi-desorpsi N,
Scanning Electron Microscopy Energy Dispersive X-ray Spectroscopy (SEM-EDX), dan
Diffuse Reflectance Spectrosccopy (DRS).

TiO, mesopori terdoping galium (I11) teridentifikasi memiliki fasa anatas dengan
grup ruang l4i/amd berdasarkan karakterisasi menggunakan XRD. Karakterisasi
menggunakan FTIR menunjukkan bahwa surfaktan CTAB belum teruapkan secara
sempurna pada suhu kalsinasi 450°C. Adanya penambahan surfaktan CTAB tersebut
terbukti dapat membentuk TiO, dengan ukuran pori 2-50 nm (mesopori) berdasarkan
analisis menggunakan Adsorpsi-desorpsi N.. Morfologi TiO, mesopori-Ga yang
diperoleh adalah tidak beraturan dengan distribusi komposisi unsur Ti, O, dan Ga yang
merata berdasarkan hasil SEM-EDX. Karakterisasi menggunakan DRS menunjukkan
bahwa adanya penambahan dopan galium pada TiO, mesopori terbukti dapat
meningkatkan aktivitas fotokatalitik pada rentang radiasi elektromagnetik cahaya tampak
berdasarkan nilai reflaktansi, F(R), dan energi celah pita. Hasil optimum didapatkan pada
TiO, mesopori terdoping galium (I1) 1% yang ditandai dengan nilai reflektansi paling
rendah, nilai F(R) paling tinggi, dan nilai energi celah pita yang paling rendah (2,88 eV).
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ABSTRACT

Dewi, Yolanda Sintia. 2019. Synthesis and Characterization Photocatalyst Gallium
Doped Mesoporous TiO, With The Variation Concentration Of Ga®*" Dopant
Using Sonochemical Method. Department of Chemistry, Science and
Technology Faculty, Universitas Islam Negeri Maulana Malik Ibrahim Malang.
Advisor I: Nur Aini, M.Si, Advisor Il: Ahmad Ghanaim Fasya, M.Si, Consultant:
Dr. Anton Prasetyo, M.Si.

Keywords: Mesoporous Ga-Ti0z, CTAB, sonochemical method

TiO, semiconductor materials have very good efficiency in degrading textile
dyestuffs that are non-biodegradable. However, TiO- is less active in visible radiation
which is the main component of sunlight. Based on this modification of TiO, by the
addition of gallium dopants can increase the photocatalytic activity of TiO in visible
light radiation. Another disadvantage of TiO; is having a low surface area. The low
surface area of TiO; cause its photocatalytic activity is less maximal. One way to increase
the surface area of TiO; is by adding CTAB surfactant as a structure directing template,
so that mesoporous TiO; can be formed with a higher surface area.

Mesoporous gallium (I11) 0; 0.5; 1; 1.5; and 2% doped TiO, have been

successfully synthesized using the sonochemical method with calcination temperature at
450°C. The precursors that have been used are Titanium Isopropoxide (TTIP) and
Gallium Acetylacetonate (Ga(acac)s), and CTAB. The synthesized materials then
characterized using X-Ray Diffraction (XRD), Fourier Transform Infrared (FTIR), N>
Adsorption-desorption, Scanning Electron Microscopy-Energy Dispersive X-ray
Spectroscopy (SEM-EDX), and Diffuse Reflectance Spectrosccopy (DRS).

Gallium (111) doped mesoporous TiO, was identified having anatase phase with
space group l14:/amd based on characterization using XRD. Characterization using FTIR
showed that CTAB surfactant was able to evaporate at calcination temperature at 450°C.
The addition of CTAB surfactant proven to be able to form TiO, with a pore size of 2-50
nm (mesoporous) based on analysis using Adsorption-desorption N,. The morphology of
mesoporous Ga-TiO; are irregular with a uniform distribution of the elements of Ti, O,
and Ga based on the results of SEM-EDX. Characterization using DRS showed that the
addition of gallium dopant on mesoporous TiO, proven to be able to increase
photocatalytic activity in the range of visible light electromagnetic radiation based on the
value of reflectance, F(R), and bandgap energy. The optimum results were obtained on
gallium (1) 1% doped mesoporous TiO» which was characterized by the lowest
reflectance value, the highest F(R) value, and the lowest band gap energy value (2.88
eV).
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PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Industri tekstil merupakan sektor yang sangat berkembang pesat di
Indonesia. Jumlah dari industri tekstil dan produk tekstil (TPT) di Indonesia pada
tahun 2015 mencapai 5.273 industri (Badan Pusat Statistik, 2015). Namun,
tingginya jumlah industri tersebut tidak diimbangi dengan pengolahan limbah zat
warna tekstil yang dihasilkan, dimana sekitar 10-15% dari zat warna yang telah
digunakan akan dibuang menjadi limbah, sehingga menyebabkan pencemaran air
(Selvakumar, dkk., 2013). Limbah zat warna tekstil bersifat karsinogenik, toksik,
dan non-biodegradable, sehingga tidak dapat terurai oleh adanya panas dan
bakteri (Foo dan Hameed, 2012). Oleh karena itu, pembuangan limbah zat warna
tekstil secara langsung ke sungai tanpa pengolahan terlebih dahulu dapat
mengakibatkan beberapa permasalahan lingkungan.

Manusia memiliki posisi sebagai khalifatullah fil ‘ardh, sehingga manusia
memiliki pengaruh besar terhadap lingkungan. Allah telah berfirman dalam surat

al Bagarah ayat 30 sebagai berikut:
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Artinya: “Dan (ingatlah) tatkala Tuhan engkau berkata kepada Malaikat:
Sesungguhnya Aku hendak menjadikan di bumi seorang khalifah. Berkata
mereka: Apakah Engkau hendak menjadikan padanya orang yang merusak di
dalamnya dan menumpahkan darah, padahal kami bertasbih dengan memuji
engkau dan memuliakan engkau? Dia berkata: Sesungguhnya Aku lebih
mengetahui apa yang tidak kamu ketahui .”
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Ibnu Jarir telah mengatakan bahwa, Muhammad Ibnu Ishag menjelaskan
sehubungan dengan surat al Bagarah ayat 30 dimana yang dimaksud khalifah di
bumi adalah selurun manusia (Ath-Thabari, 2007). Ayat ini kemudian diperjelas
kembali melalui surat Yunus (10):14 dan Fathir (35):39 dimana manusia berperan
sebagai khalifah di bumi. Pengolahan limbah zat warna tekstil menggunakan
proses fotokatalisis untuk meminimalisir terjadinya pencemaran lingkungan
merupakan salah satu bentuk tindakan manusia sebagai khalifatullah fi al ‘ardh
yang memiliki kewajiban dan tanggung jawab untuk memelihara kelestarian
fungsi lingkungan hidup serta mencegah dan menanggulangi pencemaran
lingkungan.

Limbah zat warna tekstil dapat diatasi dengan berbagai metode seperti
adsorpsi, ultrafiltrasi, osmosis balik, koagulasi, dan pertukaran ion (Jin, dkk.,
2014; Hosseini, dkk., 2016). Akan tetapi, metode tersebut dapat menghasilkan
sludge (lumpur) dan produk samping yang tinggi, sehingga kurang efektif dalam
mendegradasi limbah zat warna tekstil (Selvakumar, dkk., 2013).

Fotokatalisis merupakan metode alternatif yang ramah lingkungan dalam
mengatasi permasalahan limbah organik seperti zat warna tekstil (Takeuchi, dkk.,
2012; Jaganathan, dkk., 2014). Material fotokatalis dapat bersifat aktif dengan
cara menyerap foton dari cahaya matahari, sehingga mampu mempercepat reaksi
degradasi limbah organik tanpa berkurang jumlahnya (Umar dan Abdul, 2013).
Limbah organik dapat terurai menjadi senyawa yang tidak berbahaya seperti CO>
dan H>O (Molinari, dkk., 2010).

Material semikonduktor oksida seperti TiO2, ZnO, SnO; dan CeO; dapat

digunakan sebagai fotokatalis (Khan, dkk., 2015). Fotokatalis TiO. merupakan



semikonduktor oksida yang memiliki efisiensi sangat baik dalam mendegradasi
polutan organik (Jin, dkk., 2015). Kelebihan material semikonduktor TiO>
dibandingkan dengan yang lain adalah bersifat inert, tidak mahal, memiliki
stabilitas kimia yang tinggi, memiliki toksisitas biologi yang rendah, dapat
digunakan berulang kali, ramah lingkungan, dan memiliki reaktivitas yang tinggi
(Skocaj, dkk., 2011; Shalan, dkk., 2014; Chen, dkk., 2007; Khalid, dkk., 2017).

TiO2 memiliki 3 fasa yang berbeda yaitu anatas, rutil, dan brookit (Reyes-
Coronado, dkk., 2008). TiO; fasa anatas memiliki aktivitas fotokatalitik yang
tinggi dengan energi celah pita sekitar 3,2 eV yang hanya dapat menyerap sinar
UV vyaitu pada panjang gelombang sekitar 388 nm (Tan, dkk., 2016). Energi celah
pita TiO tersebut hanya bisa diaktifkan oleh sinar UV yang persentasenya hanya
4-5% dari sinar matahari (Jin, dkk., 2015). Oleh karena itu, fotokatalis TiO-
bersifat kurang aktif pada radiasi cahaya tampak yang merupakan komponen
utama sinar matahari. Selain itu, TiO2 juga memiliki kelemahan berupa laju
rekombinasi atau pemasangan kembali pasangan elektron-hole yang berjalan
sangat cepat yaitu sekitar 10-100 ns (Park, dkk., 2013).

Berdasarkan hal tersebut modifikasi TiO> adalah penting dilakukan untuk
meningkatkan aktivitas fotokatalitiknya. Salah satu bentuk modifikasi tersebut
adalah dengan adanya penambahan agen pendoping (dopan) (Yan, dkk., 2013).
Tujuan utama doping TiO2 adalah untuk menurunkan nilai energi celah pita TiO2
dan laju rekombinasi elektron-hole (Gupta dan Tripathi, 2011). Selama ini, doping
banyak dilakukan dengan menggunakan logam seperti Mn?*, Co?*, dan Cr®* yang
mana terbukti dapat menurunkan laju rekombinasi elektron-hole berdasarkan data

Photoluminescence (PL) dan menurunkan energi celah pita TiO2 berdasarkan data



DRS (Rashad, dkk., 2013; Hajjaji, dkk., 2014; Feng, dkk., 2013). Logam galium
dilaporkan berpotensi untuk digunakan sebagai agen pendoping (dopan) (Li,
2015). lon Ga®" dapat berperan sebagai dopan pada Ti** dalam kisi kristal TiO2
karena jari-jari ionik keduanya mempunyai perbedaan yang kecil dimana jari-jari
ionik dari Ga®* sebesar 62 pm dan Ti*" sebesar 68 pm, sehingga perbedaannya
adalah 8,8%. Berdasarkan jari-jari tersebut Ga®* dapat mendoping Ti*" secara
substitusi dan akan menyebabkan distorsi struktur yang lebih kecil (Liu, dKkk.,
2015; Banerjee, dkk., 2012; Khan, dkk., 2017).

Penambahan dopan galium (Ga) pada TiO> dapat meningkatkan aktivitas
fotokatalitik dengan cara membentuk pita energi baru diatas pita valensi pada
TiO», sehingga transisi terjadi dari pita energi dopan menuju pita konduksi TiO2
(Ameta dan Ameta, dkk., 2012). Hal ini menyebabkan energi celah pita TiO2
mengalami penurunan (Whang, dkk., 2005). Myilsamy, dkk. (2018) melaporkan
bahwa penambahan dopan galium dengan konsentrasi 1,5% pada Kisi kristal TiO2
menyebabkan penurunan energi celah pita TiO> yaitu dari 3,13 eV menjadi 2,53
eV. Singh, dkk. (2017) melaporkan bahwa energi celah pita TiO, mengalami
penurunan yaitu dari 3,2 eV menjadi 2,86 eV, tetapi pada penambahan dopan
galium dengan konsentrasi 1%. Zhou, dkk. (2006) juga melaporkan bahwa adanya
penambahan 0,1% galium pada TiO> menyebabkan penurunan energi celah pita
TiO2 dari 3,15 eV menjadi 3,11 eV. Adanya penurunan energi celah pita TiO2
menyebabkan terjadinya perluasan spektrum penyerapan sinar ke daerah cahaya
tampak. Whang, dkk. (2005) melaporkan bahwa doping menggunakan logam
galium menyebabkan serapan sinar meningkat pada daerah cahaya tampak yaitu

sekitar 25 nm dari panjang gelombang TiO> tanpa doping (388 nm). Selain itu,



galium juga berperan sebagai perangkap elektron (electron trapper) yang
menyebabkan peningkatan pemisahan muatan elektron-hole, sehingga dapat
menurunkan laju rekombinasi elektron-hole (Liu, dkk., 2015). Singh, dkk. (2017)
melaporkan bahwa adanya dopan galium terbukti dapat menurunkan laju
rekombinasi elektron-hole pada TiO, berdasarkan data PL.

Liu, dkk. (2015) telah mensintesis TiO> terdoping galium menggunakan
metode mild hydrothermal pada variasi konsentrasi dopan Ga®*" 0,1; 0,6; dan
1,2%. Hasil sintesis memperlihatkan bahwa TiO terdoping Ga pada berbagai
variasi konsentrasi mengkristal pada fase anatas murni. Dopan Galium juga
dilaporkan dapat menghambat pertumbuhan butir TiO> dari data Transmission
Electron Microscopy (TEM), sehingga dapat dihasilkan nanopartikel dengan
ukuran 10-15 nm. Penambahan dopan Ga tersebut juga dapat meningkatkan
absorpsi sinar di daerah cahaya tampak dengan serapan optimum pada konsentrasi
Ga 0.6%. TiO> terdoping Ga 0,6% menghasilkan aktivitas fotokatalitik tertinggi
dalam mendegradasi methyl orange yaitu sebesar 82,2%. Banerjee, dkk. (2012)
juga melakukan sintesis TiO> terdoping galium, tetapi menggunakan metode sol-
gel dengan variasi konsentrasi dopan 0 dan 2%. Hasil sintesis dengan metode sol
gel juga menghasilkan fasa anatas murni dengan ukuran partikel 15,3 nm (TiOz
tanpa doping) dan 17,8 nm (TiO2 terdoping 2% Ga). TiO. terdoping Ga juga
dilaporkan memiliki absorpsi yang lebih tinggi di daerah cahaya tampak. Hasil uji
aktivitas fotokatalitik tertinggi pada degradasi Rhodamin B didapatkan pada saat
konsentrasi dopan 2% vyaitu sebesar 90% dalam waktu iradiasi 90 menit.

Berdasarkan hasil tersebut dapat diketahui bahwa variasi konsentrasi dopan



galium dapat memberikan pengaruh yang berbeda terhadap karakteristik dan
aktivitas fotokatalitik TiO».

Khatun, dkk. (2018) melaporkan bahwa adanya doping galium pada Kisi
kristal TiO2> menyebabkan penghambatan transformasi fasa dari anatas menjadi
rutil. Berdasarkan data XRD yang didapatkan dapat diketahui bahwa transformasi
fasa tersebut baru terjadi pada suhu 750°C untuk TiixGaxO2 dengan x = 0,075 dan
0,1. Penghambatan transformasi anatas ke rutil oleh dopan Ga ditandai pula
dengan peningkatan energi aktivasi (Ea) yaitu 125 kj/mol (TiO, tanpa doping)
sampai 300 kj/mol (Tio,09Ga0,102).

Kelemahan TiO. yang lain adalah memiliki luas permukaan yang rendah,
dapat mengalami aglomerasi, memiliki afinitas kecil terhadap matriks organik,
dan memiliki energi permukaan yang tinggi (Dong, dkk., 2015). Luas permukaan
TiO2 yang rendah mengakibatkan aktivitas fotokatalitik dalam mendegradasi
polutan organik kurang maksimal. Salah satu cara meningkatkan luas permukaan
fotokatalis TiO2 adalah dilakukan modifikasi permukaan dengan adanya
penambahan surfaktan (Chen, dkk., 2012). Surfaktan berperan sebagai structure
directing template untuk mengarahkan pembentukan pori pada kristal TiO,
sehingga dapat terbentuk TiO2 mesopori dengan pori-pori yang seragam dan luas
permukaan yang tinggi. TiO2 mesopori memiliki volume pori besar yang
mengakibatkan penyebaran situs aktif, sehingga dapat meningkatkan aktivitas
fotokatalitik (Dai, dkk., 2010; Mahoney dan Koodali, 2014). Abdel-Azim, dkk.
(2014) telah mensintesis TiO> mesopori dengan metode sol-gel menggunakan
berbagai variasi jenis surfaktan seperti Cetyltrimethylammonium bromida

(CTAB), Dodecylbenzenesulfonate (DBS), dan Nonylphenol ethoxylate (NPE)



dengan kondisi pH asam dan basa. Hasil optimum didapatkan pada penambahan
surfaktan CTAB dalam kondisi pH asam yang ditandai dengan luas permukaan
tertinggi TiO; yaitu sebesar 86,7 cm®/g dan aktivitas fotokatalitik tertinggi TiO.
pada degradasi naftalena yaitu sebesar 97% dalam waktu iradiasi 4 jam.
Berdasarkan hal tersebut, maka dalam penelitian ini akan dilakukan
sintesis dan karakterisasi TiO2 mesopori terdoping galium (Ill) pada variasi
konsentrasi dopan galium (IlI) 0; 0,5; 1; 1,5; dan 2% dengan penambahan
surfaktan CTAB menggunakan metode sonikasi untuk mengetahui pengaruh
konsentrasi dopan galium terhadap karakteristik struktur, gugus fungsi, morfologi,
komposisi unsur, serapan sinar, dan luas permukaan fotokatalis TiO,. Metode sonikasi
didasarkan pada penggunaan radiasi gelombang ultrasonik dengan frekuensi yang
tinggi untuk mensintesis material fotokatalis. Pemanfaatan gelombang ultrasonik
dengan frekuensi tinggi dapat menyebabkan terjadinya efek kavitasi akustik.
Kavitasi akustik mendorong terbentuknya ukuran partikel yang kecil, serbuk
halus, dan struktur yang lebih homogen dalam waktu yang cepat (Guo, dkk.,
2003; Perkas dkk. 2014). Selain itu, kelebihan metode ini yaitu bersifat sederhana
dan mudah untuk dilakukan (Wattanawikkam dan Pecharapa, 2015). Selama ini,
metode sonikasi dapat dimanfaatkan untuk sintesis TiO2 terdoping logam seperti
Mg?*, Ni?*, dan Fe®*" yang terbukti dapat menghasilkan nanopartikel TiO2 dengan

ukuran kristal berturut-turut 10,2; 12,6; dan 11,4 nm (Feng, dkk., 2013).

1.2 Rumusan Masalah
Bagaimana karakter struktur, serapan sinar, energi celah pita, luas

permukaan, ukuran pori, morfologi, komposisi unsur, dan distribusi unsur dari



material fotokatalis TiO> terdoping Ga (I11) dengan penambahan surfaktan CTAB

yang disintesis menggunakan metode sonikasi?

1.3 Tujuan Penelitian

Untuk mengetahui karakter struktur, serapan sinar, energi celah pita, luas
permukaan, ukuran pori, morfologi, komposisi unsur, dan distribusi unsur dari
material fotokatalis TiO> terdoping Ga (I11) dengan penambahan surfaktan CTAB

yang disintesis menggunakan metode sonikasi.

1.4 Batasan Masalah

1. Perubahan karakter TiO> dipelajari pada konsentrasi dopan Ga (I11) sebesar
0; 05 1; 1,5, dan 2% pada penambahan surfaktan CTAB 0,9 mM
menggunakan instrumentasi X-ray Difraction (XRD), Fourier Transform
Infrared (FTIR), Diffuse Reflectance Spectroscopy (DRS), Adsorpsi-desorpsi
N2, dan Scanning Electron Microscopy-Energy Dispersive X-Ray
Spectroscopy (SEM-EDX).

2. Sintesis TiO2 dilakukan dengan metode sonikasi menggunakan Ultrasonic

Cleaning Bath pada 42 kHz.

1.5 Manfaat Penelitian

Penelitian yang akan dilakukan diharapkan mampu memberikan
pengetahuan yang baru mengenai karakteristik material fotokatalis TiO2 terdoping
galium (I11) pada penambahan surfaktan CTAB 0,9 mM menggunakan metode

sonikasi.



BAB Il

TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Material Semikonduktor TiO2 sebagai Fotokatalis

Semikonduktor adalah sekelompok bahan yang memiliki konduktivitas
antara logam dan isolator (Neamen, 2008). Bahan semikonduktor memiliki nilai
resistivitas listrik antara 10-10° Q cm dengan energi celah pita diantara 0 sampai
4 eV (Yu dan Cardona, 2010). Semikonduktor dapat diklasifikasikan menjadi
enam vyaitu semikonduktor unsur, senyawa, logam oksida, berlapis, organik,
magnetik dan miscellaneous (Neamen, 2008). Semikonduktor logam oksida
merupakan gabungan antara logam dengan atom oksigen seperti TiO2, ZnO, SnO-
dan In203 (Bao, dkk., 2012).

Semikonduktor TiO. dapat digunakan sebagai material dalam reaksi
fotokatalisis yang merupakan reaksi untuk mempercepat degradasi polutan
organik menjadi karbon dioksida, air, dan zat anorganik nontoksik (Diebold,
2003; Dong, dkk., 2015; Umar dan Abdul, 2013). Kelebihan material
semikonduktor TiO. dibandingkan dengan yang lain adalah bersifat stabil,
tersedia secara luas, dapat digunakan berulang kali tanpa mengurangi aktivitasnya,
ramah lingkungan, memiliki toksisitas biologi yang rendah baik bagi manusia
maupun lingkungan, memiliki reaktivitas yang tinggi, memiliki nilai potensial
redoks yang tinggi, memiliki sifat biokompatibilitas yang baik, dan memiliki
stabilitas kimia yang tinggi (Skocaj, dkk., 2011; Dong, dkk., 2015; Chen, dkk.,
2007; Guo dkk. 2016; Khalid, dkk., 2017; Etacheri, dkk., 2015; Bolis, dkk., 2012;

Enesca, dkk., 2007).
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TiO2 memiliki 3 fasa yang berbeda yaitu anatas, rutil, dan brookit (Reyes-
Coronado, dkk., 2008). TiO, fasa anatas dan brookit bersifat metastabil dimana
dengan adanya peningkatan suhu kedua fasa tersebut secara irreversible dan
secara eksotermal berubah menjadi TiO fase rutil yang bersifat stabil (Khatun,
dkk., 2018). Semua polimorf dari TiO> memiliki bentuk TiOs oktahedral
terdistorsi dengan simetri yang berbeda akibat adanya perbedaan jumlah rusuk
dan sudut (fasa anatas memiliki 4 rusuk dan 4 sudut, fasa brookit memiliki 3
rusuk dan 5 sudut, dan fasa rutil memiliki 2 rusuk dan 6 sudut) yang dibagi oleh
oktahedra (Gupta dan Tripathi 2011; Khatun, dkk., 2018). Bentuk polimorf TiO>
dapat ditampilkan pada Gambar 2.3 dan data struktur kristalnya dirangkum pada

Tabel 2.1.

Gambar 2.1 Polimorf TiO> (a) anatas, (b) rutil, dan (c) brookit (Guo, dkk., 2016)

TiO, fasa anatas lebih disukai untuk aplikasi dalam bidang fotokatalisis
Karena memiliki tingkat mobilitas pembawa muatan dan sifat Katalitik yang lebih
tinggi daripada fasa TiO2 lainnya (Luttrell, dkk., 2015; Banerjee, dkk., 2012).
Selain itu, TiO> fasa anatas juga memiliki laju rekombinasi elektron-hole yang

rendah dan memiliki waktu hidup (lifetime) yang lebih lama daripada fasa TiO>

OF MAULANA MALIK IBRAHIM STATE ISLAMIC UNIVERSITY OF MALANG
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lainnya, sehingga baik untuk dimanfaatkan dalam bidang fotokatalisis

(Bregadiolli, dkk., 2017; Luttrell, dkk., 2015).

Tabel 2.1 Data struktur kristal TiO, (Gupta dan Tripathi, 2011)

Sifat Rutil Anatas Brookit
Struktur kristal Tetragonal Tetragonal Ortorombik
Tetapan a=b =4,5936 a=b=3,784 a=9,184
geometris (A) c = 2,9587 c=9,515 b = 5,447

c=5,154
Grup ruang P4,/mnm 14,/amd Pbca
Molekul (sel) 2 2 4
Volume/molekul 31,2160 34,061 32,172
(A%
Berat jenis 4,13 3,79 3,99
(g cm™)
Panjang ikatan 1,949 (4) 1,937(4) 1,87-2,04
Ti-O (A) 1,980 (2) 1,965(2)
Sudut ikatan 81,2° 77,7° 77,0-105°
O-Ti-O 90,0° 92,6°

TiO> tersusun atas ion titanium dan oksigen yang saling berikatan. lon
titanium (22Ti*" mempunyai konfigurasi elektron 1s? 2s? 2p® 3s? 3p®, sedangkan
ion oksigen (sO%) mempunyai konfigurasi elektron 1s? 2s? 2p®. Berdasarkan
diagram orbital ikatan TiO- fasa anatas yang diilustrasikan pada Gambar 2.2 dapat
diketahui bahwa orbital molekul TiO2 terbentuk dari ikatan antara orbital atom Ti
pada subkulit 3d dengan orbital atom O pada subkulit 2p dimana kumpulan orbital
atom Ti subkulit 3d akan bertumpang tindih membentuk pita konduksi (pita
antibonding) dan kumpulan orbital atom O subkulit 2p akan bertumpang tindih
membentuk pita valensi (pita bonding) (Yan, dkk., 2013). Kedua pita tersebut
dipisahkan energi celah pita dari TiO, dimana pada suhu 0 K dianggap bahwa pita
valensi terisi penuh elektron dan pita konduksi tidak terisi elektron (Effendy,

2016).
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Gambar 2.2 Diagram orbital ikatan TiO fasa anatas (Guo, dkk., 2016)

Mekanisme degradasi polutan organik oleh fotokatalis TiO> ditunjukkan
pada Gambar 2.3. Fotokatalis TiO> apabila dikenai foton (hv) dengan energi yang
sama atau lebih besar dari energi celah pitanya maka akan terjadi proses
fotoeksitasi yang menghasilkan elektron pada pita konduksi (ecg) dan hole pada
pita valensi (h*vg) dalam skala waktu femtosekon (reaksi 1) yang kemudian
terperangkap dalam skala waktu 100 ps (shallow trap) hingga 10 ns (deep trap)
(Ismunandar, 2006; Park, dkk., 2013). Akan tetapi, elektron pada pita konduksi
juga dapat berekombinasi dengan hole pada pita valensi dalam skala waktu 10-
100 ns (reaksi 2) (Park, dkk., 2013). Rekombinasi elektron-hole dapat terjadi di
permukaan semikonduktor (surface recombination) dan bulk semikonduktor
(volume recombination) dengan melepaskan sejumlah energi panas (Guo, dkk.,
2016). Apabila tidak terjadi rekombinasi, maka mekanisme selanjutnya adalah
transfer muatan antarmuka dari hole yang terperangkap dan elektron dalam
rentang waktu 100 ns hingga 100 ms. Transfer muatan antarmuka dapat terjadi

dengan cara mengoksidasi atau mereduksi kontaminan (reaksi 3 dan 8) dan
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dengan menghasilkan oksidan reaktif seperti radikal hidroksil dan anion

superoksida (reaksi 4 dan 9) (Park, dkk., 2013).

A A
E
o 92 &S u((Y))
® HOO» <= 0," @ A
2 M -0.51 (Anatase CB)
H‘ﬂece' sz - 0413 (2HYH)
- 0.31 (Rutile CB)
® Hy0, hv solla ] 40,817 (02H,0)
HECB'
@ OH- + *OH h+ v + 2.69 (VB)
D ®
R L (+)
«OH +H* H,0
Vo @7
D+ H,O DH

Gambar 2.3 Mekanisme degradasi polutan organik oleh semikonduktor
fotokatalis TiO2. 1: Fotoeksitasi menghasilkan elektron dan
hole, 2: rekombinasi elektron-hole, 3: transfer elektron ke
akseptor elektron, 4: transfer elektron ke molekul oksigen, 5:
pembentukan radikal hidroksperoksil, 6: pembentukan
hidrogen peroksida, 7: pembentukan radikal hidroksil, 8:
transfer hole ke donor elektron (D: biasanya polutan organik),
9: transfer hole ke permukaan gugus hidroksil untuk
menghasilkan radikal OH, 10: radikal hidroksil yang dimediasi
oksidasi substrat organik (Park, dkk., 2013)

Reaksi ketiga merupakan reduksi suatu akseptor elektron (A) oleh elektron
pada pita konduksi, sedangkan reaksi kedelapan merupakan reaksi oksidasi suatu
donor elektron (D) oleh hole pada pita valensi (Kohtani, dkk., 2017). Elektron
bebas bereaksi dengan oksigen untuk membentuk anion superoksida (reaksi 4),
sementara hole bereaksi dengan air atau ion hidroksil untuk membentuk radikal
hidroksil (reaksi 9). Anion superoksida dapat terprotonasi untuk membentuk
radikal hidroperoksida (HOOQO:) (reaksi 5) dan terprotonasi lanjut untuk

membentuk H20: (reaksi 6) (Dong, dkk., 2015). Hidrogen peroksida kemudian

bereaksi dengan elektron pada pita konduksi, sehingga dihasilkan radikal
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hidroksil (Park, dkk., 2013). Radikal hidroksil dari hasil reaksi 9 reaksi 7
kemudian dapat mendegradasi polutan organik menjadi karbon dioksida, air, dan

zat anorganik nontoksik (Dong, dkk., 2015).

2.2 Titanium Dioksida (TiO2) Terdoping Galium (Ga)

Fotokatalis TiO> memiliki kelemahan berupa laju rekombinasi dari
pasangan elektron-hole yang berjalan sangat cepat yaitu sekitar pada 10-100 ns
dengan disertai adanya pelepasan energi panas atau foton yang tidak produktif
(Park, dkk., 2013). Sedangkan, waktu yang dibutuhkan TiO2 untuk bereaksi
dengan polutan yang didegradasi yaitu sekitar 10°-10" s, sehingga aktivitas
fotokatalitik menjadi kurang optimum. Selain itu, kelemahan fotokatalis TiO>
yang lain yaitu kurang aktif pada radiasi cahaya tampak (visible) sebagai
komponen utama sinar matahari karena mempunyai energi celah pita yang lebar
(3,2 eV untuk TiO- fasa anatas) (Tan, dkk., 2016; Ismunandar, 2006; Jin, dkk.,
2015). Berdasarkan hal tersebut modifikasi permukaan adalah penting dilakukan
untuk meningkatkan aktivitas fotokatalitik TiO2 (Khalid, dkk., 2017).

Salah satu teknik modifikasi adalah dengan adanya penambahan dopan.
Penambahan dopan dapat mempengaruhi proses transfer muatan melalui berbagai
mekanisme yang mencakup pembuatan perangkap permukaan tambahan atau
tempat penyimpanan muatan (charge reservoir sites), sehingga dapat
menghasilkan pemisahan muatan yang lebih baik dan meningkatkan waktu hidup
(lifetime) elektron dan hole (Park, dkk., 2013). Selain itu, penambahan dopan juga
mempunyai tujuan untuk menurunkan energi celah pita, sehingga puncak absorpsi
sinar bergeser ke arah panjang gelombang daerah cahaya tampak. Oleh karena itu,

terjadi penyerapan lebih banyak pada cahaya tampak sebagai akibat adanya situs
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cacat (defect site) dari dopan pada kristal TiO2, sehingga terjadi peningkatan
efisiensi aktivitas fotokatalitik TiO> (Gupta dan Tripathi, 2011). Doping dapat
diklasifikasikan menjadi tiga yaitu doping logam, doping non-logam, dan co-
doping (Schneider, dkk., 2014). Doping TiO> menggunakan ion logam sebagai
dopan dapat menghasilkan reaksi fotokatalisis dengan rasio tingkat trapping-to-
recombination yang tinggi (Gupta dan Tripathi, 2011).

Logam galium (Ga) merupakan salah satu dopan yang ketika ditambahkan
pada TiO> dapat meningkatkan aktivitas fotokatalitik TiO> (Li, 2015; Liu, dkk.,
2015). Galium dapat mendoping secara substitusi maupun interstisi pada kristal
TiOz, sehingga dapat meningkatkan sifat fotokatalitik TiO. (Khatun, dkk., 2018;
Banerjee, dkk., 2012). Apabila ion Ti tetravalen disubstitusi oleh ion Ga trivalen
dalam kisi kristal TiO, maka akan terbentuk beberapa kekosongan oksigen
(oxygen vacancies) untuk mengkompensasi muatan dalam kristal TiO2 (Khatun,
dkk., 2018). Selain itu, penambahan dopan galium pada Kisi kristal TiO, dapat
menurunkan energi celah pita TiO2, sehingga mekanisme degradasi polutan
organik dapat berlangsung lebih optimum dibawah sinar matahari dengan radiasi
cahaya tampak sebagai komponen utama (Myilsamy, dkk., 2018).

Liu, dkk. (2015) telah melakukan sintesis TiO2 terdoping logam galium
(Ga) menggunakan metode mild hydrothermal dengan variasi konsentrasi dopan
galium yaitu 0; 0,1; 0,6; dan 1,2%. Hasil karakterisasi XRD pada Gambar 2.4
menunjukkan bahwa penambahan dopan galium pada kristal TiO2 menyebabkan
adanya pergeseran nilai 26 di sekitar 25° yang mengindikasikan adanya distorsi
struktur kristal TiO2 akibat doping dengan logam galium. Selain itu, dopan galium

memberikan pengaruh pada pertumbuhan kristal TiO. dimana ketika dihitung
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ukuran kristalnya menggunakan persamaan Scherrer menunjukkan bahwa ukuran
butir rata-rata untuk TiO2 dengan variasi konsentrasi dopan 0; 0,1; 0,6; dan 1,2%
secara berturut-turut adalah 11,2; 9,3; 8,4; dan 12,0 nm, sehingga adanya
penambahan dopan galium dengan konsentrasi 0,6% menghasilkan ukuran butir

terkecil.
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Gambar 2.4 Difraktogram TiOz terdoping galium (Liu, dkk., 2015)

Hasil karakterisasi TiO2 terdoping galium menggunakan TEM dapat
dilihat pada Gambar 2.5 yang menunjukkan bahwa adanya penambahan dopan
galium pada kristal TiO> dengan konsentrasi 0,6% menyebabkan kristal TiO>
lebih tersebar secara homogen dibandingkan TiO yang tidak didoping. Spektra
hasil karakterisasi DRS TiO> terdoping galium dapat dilihat pada Gambar 2.6.
Spektra tersebut menunjukkan bahwa adanya penambahan dopan galium efektif
meningkatkan absorbansi pada panjang gelombang daerah cahaya tampak
dibandingkan dengan TiO, tanpa doping dan Degussa P25 dimana absorbansi
tertinggi diketahui ketika penambahan dopan galium dengan konsentrasi 0,6%,
sehingga pada konsentrasi tersebut aktivitas fotokatalitik dari TiO2 dalam

mendegradasi methyl orange adalah tertinggi (Liu, dkk., 2015).
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Gambar 2.5 Hasil karakterisasi menggunakan TEM (a) TiO. tanpa doping
dan (b) TiO> terdoping 0,6% galium (Liu, dkk., 2015)
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Gambar 2.6 Spektra DRS TiO> terdoping galium (Liu, dkk., 2015)

Myilsamy, dkk. (2018) telah melakukan sintesis TiO> mesopori terdoping
galium dengan variasi konsentrasi dopan 0; 0,5; 1; dan 1,5% yang disintesis
dengan metode sol-gel menunjukkan bahwa pada penambahan konsentrasi dopan
galium 1% dihasilkan aktivitas fotokatalitik tertinggi. Berdasarkan spektra IR
pada TiO2 mesopori dengan konsentrasi dopan 0 dan 1% yang diilustrasikan pada
Gambar 2.7 dapat diketahui terdapat puncak-puncak khas yang teramati. Puncak
pertama yaitu pada bilangan gelombang 3500-3300 cm™ yang menunjukkan
adanya gugus hidroksil dengan vibrasi stretching pada permukaan kristal TiO».

Gugus hidroksil dengan vibrasi bending teramati pada bilangan gelombang 1630

OF MAULANA MALIK IBRAHIM STATE ISLAMIC UNIVERSITY OF MALANG
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cmt. Puncak serapan lain yang teramati yaitu pada bilangan gelombang 800-500

cm™ yang menunjukkan vibrasi gugus fungsi Ti-O-Ti.
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Gambar 2.7 Spektra IR meso TiOz“t,erdo;in(g g;Iium (Myilsamy, dkk., 2018)

Kelemahan TiO2 yang lain adalah dapat mengalami aglomerasi, memiliki
luas permukaan rendah, memiliki afinitas kecil terhadap matriks organik, dan
energi permukaan yang tinggi. Adanya aglomerasi TiO, dapat menyebabkan
berkurangnya situs aktif, sehingga aktivitas fotokatalitik mengalami penurunan
(Dong, dkk., 2015). Selain itu, luas permukaan TiO2 yang rendah juga
mengakibatkan aktivitas fotokatalitik dalam mendegradasi polutan organik kurang
maksimal. Salah satu cara untuk meminimalisir terjadinya aglomerasi dari partikel
TiO> dan meningkatkan luas permukaan fotokatalis TiO, adalah dengan
dilakukan modifikasi permukaan (Chen, dkk., 2012). Modifikasi permukaan
dengan surfaktan dapat meningkatkan stabilitas termal, dispersibilitas kristal, dan

mengubah sifat beserta keadaan pada permukaan kristal TiO. (Qu, dkk., 2010).
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2.3 Pengaruh Surfaktan Terhadap Fotokatalis TiO2

TiO2 dengan luas aktif permukaan mesopori memiliki sifat fotokatalitik
yang lebih baik daripada TiO2 pada umumnya. TiO, mesopori memiliki luas
permukaan yang tinggi, diameter pori yang seragam, dan memiliki kemampuan
tinggi dalam menjaga struktur kristal (stabil), sehingga memiliki potensi untuk
meningkatkan aktivitas fotokatalitik dalam mendegradasi polutan organik (Abdel-
Azim, dkk., 2014; Kao, dkk., 2010). TiO2, mesopori dapat dibentuk dengan
menggunakan molekul ampifilik seperti surfaktan (Abdel-Azim, dkk., 2014).

Surfaktan merupakan molekul ampifilik yang memiliki dua bagian yaitu
bagian kepala yang bersifat polar (hidrofilik) dan hidrokarbon rantai panjang yang
bersifat nonpolar (bagian hidrofobik) (Goronja, dkk., 2016). Surfaktan berperan
sebagai structure directing template untuk mengarahkan pembentukan pori pada
kristal TiO2, sehingga dapat terbentuk TiO> mesopori dengan pori yang seragam
dan luas permukaan yang tinggi (Dai, dkk., 2010). Selain itu, TiO2 mesopori
memiliki volume pori besar yang mengakibatkan peningkatan situs aktif, sehingga
dapat meningkatkan aktivitas fotokatalitik (Zhou dan Honggang, 2013).

Cetyltrimethylammonium bromide (CTAB) merupakan surfaktan kationik
dengan rumus molekul C1sH33sN(CHs)s*Br-, dengan berat molekul 364,45 g/mol
yang dapat digunakan secara efektif dalam mengontrol ukuran pori, sehingga
dapat meningkatkan volume pori dan luas permukaan (Chibowski, Paszkiewicz,
dan Patkowski, 2011; Linacero, Aguado-Serrano, dan Rojas-Cervantes, 2006).
Surfaktan CTAB juga dapat digunakan untuk mencegah terjadinya aglomerasi dan
menurunkan energi permukaan, sehingga akan meningkatkan stabilitas termal dari

TiO2 (Li, dkk., 2014).
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TiO2 mesopori dapat terbentuk melalui pembentukan misel yang
merupakan molekul agregat stabil secara termodinamika. Misel tersebut
distabilkan dalam air oleh interaksi antara gugus hidrofilik dan molekul air yang
membentuk hidrasi bersifat stabil (Prazeres, dkk., 2012). Pembentukan misel
dapat terjadi pada saat surfaktan mencapai kondisi Critical Micelle Concentration
(CMC) yang merupakan hasil keseimbangan dari bagian hidrofobik dan tolakan
ionik antara bagian hidrofilik (Ul Haq, dkk., 2017; Prazeres, dkk., 2012).
Pembentukan misel dari surfaktan secara umum dapat diilustrasikan pada Gambar

2.8.

Hydrophobic tall

Gambar 2.8 Pembentukan misel dari surfaktan ketika CMC (Held, 2014)

CTAB mempunyai nilai CMC sebesar 0,9 mM, sehingga pada saat
mencapai konsentrasi 0,9 mM akan terbentuk misel (Chibowski, dkk., 2012; Qu,
dkk., 2010). Kemudian dilakukan pemanasan agar terbentuk pori pada kristal
TiO2 dengan diameter 2-50 nm (mesopori) (Mahoney dan Koodali, 2014).
Material padatan mesopori memiliki karakteristik khas ketika dianalisis
menggunakan adsorpsi-desorpsi N2 (Sotomayor, dkk., 2018). Kekhasan material

padatan mesopori tersebut ditandai dengan terbentuknya hysteresis loop. Adanya
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hysteresis loop dapat merepresentasikan bentuk pori yang terbentuk. Macam-

macam hysteresis loop diilustrasikan pada Gambar 2.9.

Relative Pressure ——»

H3 H4

H1 H3 g
) | @ |~ s

Cylinder-shaped pore Bottle-neck pore Wedge-shaped pore

Amount absoebed —»

Slit-shaped pore

Gambar 2.9 Tipe hysteresis loop pada material padatan mesopori (Yang., dkk.,
2016)

Skematik interaksi antara TiO> dengan surfaktan CTAB pada kondisi asam
dapat diamati pada Gambar 2.10. Berdasarkan Gambar 2.10 dapat diketahui
bahwa TiO. menjadi bermuatan positif pada kondisi asam dan mudah berikatan
secara elektrostatik atau ikatan hidrogen dengan ion Br~ pada surfaktan CTAB

(Qu, dkk., 2010).

CH,4
' R
| TiOs|-OH* + Br+ | HyC-N*(CH,);~CH; |
CH,
CH,
1 I,
Electrostatic attraction [ TiOE}COHJr‘B" ‘I HJC—II\i_—(CI‘lz)l5‘CH3|
g H CH,
or
Hydorgen bond I TiOzl([O H* (l-‘“_s
. H 1B HyC-N*~(CHz}5-CH,3 ]
H,

Gambar 2.10 Interaksi TiO2 dengan surfaktan CTAB dalam kondisi asam (pH < 4)
(Qu, dk., 2010)

Wu, dkk. (2018) telah mensintesis TiO2 dengan variasi agen pendispersi

surfaktan CTAB, sodium dodecyl benzene sulfonate (SDBS), dan polyethylene
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glycol (PEG) menggunakan metode sol-gel yang dikombinasikan dengan metode
hidrotermal. Pola difraksi sinar-X yang dihasilkan ditunjukkan pada Gambar 2.11.
Berdasarkan hasil analisis menggunakan adsorpsi-desorpsi N2 yang diilustrasikan
pada Gambar 2.12 dapat diketahui bahwa tipe isoterm yang dihasilkan yaitu tipe
IV yang merupakan ciri khas material mesopori. Luas permukaan yang dihasilkan
dari TiO2 tanpa surfaktan, TiO>-CTAB, TiO2-SDBS, dan TiO,-PEG secara
berturut-turut yaitu 48,64; 147,94; 102,68; 75,15 m?/g. Ukuran pori yang
dihasilkan dari TiO. tanpa surfaktan, TiO>-CTAB, TiO.-SDBS, dan TiO2-PEG
secara berturut-turut yaitu 6,29; 4,91; 5,54; dan 5,29 nm. Morfologi permukaan
TiO> tanpa surfaktan, TiO.-CTAB, TiO,-SDBS, dan TiO.-PEG ditunjukkan pada
Gambar 2.13. Presentase degradasi terhadap methyl orange oleh TiO>-CTAB,
Ti02-SDBS, dan TiO2-PEG secara berturut-turut yaitu 82,88; 99,16; 96,29; dan
92,11%. Oleh karena itu, TiO> dengan agen pendispersi CTAB terbukti memiliki
aktivitas fotokatalitik yang tertinggi karena persentase degradasinya paling tinggi.

Hal tersebut dikarenakan TiO>-CTAB memiliki luas permukaan yang paling

tinggi.
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Gambar 2.11 Pola difraksi sinar-X dari (a) TiO. tanpa surfaktan, (b) TiO.-CTAB,
(c) TiO.-SDBS, dan (d) TiO2-PEG (Wu, dkk., 2018)
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Gambar 2.12 Kurva adsorpsi-desorpsi N2 dan Distribusi ukuran pori dari (a) TiO2
tanpa surfaktan, (b) TiO.-CTAB, (c) TiO2-SDBS, dan (d) TiO.-PEG
(Wu, dkk., 2018)

Gambar 2.13 Morologi eukaan d;i tanpa surfaktan, (b) TiO2-
CTAB, (c) TiO2-SDBS, dan (d) TiO2-PEG (Wu, dkk., 2018)

Gajjela, dkk. (2010) telah mensintesis TiO2> mesopori dengan

menggunakan variasi jenis surfaktan Octyltrimethylammoniumbromide (OTAB),

Dodecyltrimethylammoniumbromide (DOTAB), dan CTAB yang menghasilkan

material TiO> 100% fasa anatas berdasarkan pola difraksi sinar-X yang

diilustrasikan pada Gambar 2.14. Ukuran butir yang didapatkan berada dalam

rentang 16-20 nm. Berdasarkan karakterisasi menggunakan adsorpsi-desorpsi N2
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yang diilustrasikan pada Gambar 2.15 dapat diketahui tipe isoterm, luas
permukaan, dan ukuran pori dari TiO hasil sintesis. Tipe isoterm yang didapatkan
merupakan tipe isoterm tipe IV yang menunjukkan bahwa material yang
dihasilkan merupakan TiO> mesopori. Luas permukaan dihitung menggunakan
metode BJH yang menghasilkan luas permukaan dari P-25, OTAB, DOTAB, dan
CTAB secara berturut-turut 50; 90; 109; dan 135 m?/g. Ukuran pori yang didapat
secara berturut-turut dari OTAB; DOTAB; da CTAB adalah 5,7; 6,1; dan 7 nm.
Oleh karena itu, adanya penambahan surfaktan CTAB memiliki potensi tinggi

untuk digunakan sebagai template agar luas permukaan TiO> meningkat.

A A anatase
* rutile
* A A
A A A A e
[~ ‘ ‘\
e A A
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‘ A
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Gambar 2.14 Pola difraksi sinar-X (a) TiO2 hasil sintesis, (b) TiO-OTAB, (c)
TiO2-DOTAB, (d) TiO2>-CTAB, dan (e) P25 (Gajjela, dkk., 2010)
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Gambar 2.15 Isoterm adsorpsi dan desorpsi N2 menggunakan metode BJH dari
TiO2-CTAB (Gajjela, dkk., 2010)
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Elsanousi, dkk. (2009) melaporkan bahwa hasil karakterisasi
menggunakan SEM yang diilustrasikan pada Gambar 2.16 menunjukkan bahwa
TiO2 pada penambahan surfaktan CTAB memiliki morfologi TiO2 lebih seragam
daripada P25, TiO, tanpa surfaktan, dan TiO> pada penambahan surfaktan
Polyvinylpyrolidone (PVP). Ukuran partikel rata-rata yang dihasilkan secara
berturut-turut dari P25, TiO» tanpa surfaktan, TiO»-PVP, dan TiO>-CTAB yaitu

sebesar 21, 28, 17, dan 13 nm.

Gambar 2.16 Morfologi partikel (a) TiO2-CTAB, (b) TiO2-PVP, (c) dan (d)
TiO; tanpa surfaktan (Elsanousi, dkk., 2009)

Hasil karakterisasi menggunakan SEM pada penelitian yang dilakukan
olen Zhong, dkk. (2013) pada Gambar 2.17 menunjukkan bahwa TiO>-CTAB
mempunyai jumlah pori lebih banyak daripada TiO» pada umumnya karena
surfaktan kationik CTAB memberikan pengaruh yaitu menurunkan tegangan
permukaan larutan dan membuat TiO> sangat terdispersi, sehingga partikel TiO2-

CTAB mempunyai luas permukaan dan viskositas yang lebih besar daripada TiO».
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Gambar 2.17 Morfologi partikel (a) TiO2 dan (b) TiO2-CTAB (Zhong, dkk., 2013)

Lee, dkk. (2008) telah mensintesis TiO2 mesopori menggunakan metode
sol-gel dengan template surfaktan CTAB pada variasi konsentrasi dopan wolfram
0,5 dan 2%. Hasil sintesis menunjukkan material yang didapatkan merupakan
TiO> fasa anatas murni berdasarkan pola difraksi sinar-X yang dapat diamati pada
Gambar 2.18. Berdasarkan hasil analisis menggunakan adsorpsi-desorpsi N2 yang
diilustrasikan pada Gambar 2.19 dapat diketahui bahwa tipe isoterm yang
dihasilkan yaitu tipe IV yang merupakan ciri khas material mesopori. Luas
permukaan dari P-25, TiO,-CTAB, 0,5%W/TiO.-CTAB, dan 2%W/TiO,-CTAB
secara berturut-turut yaitu 27, 146, 149, dan 163 m?/g. Ukuran pori yang
dihasilkan dari P-25, TiO.-CTAB, 0,5%W/TiO,-CTAB, dan 2%W/TiO-CTAB
secara berturut-turut sebesar 23; 7,3; 6,2; dan 5 nm. Oleh karena itu, dapat
terbukti bahwa penambahan CTAB memberikan pengaruh adanya peningkatan
luas permukaan TiO. Selain itu, adanya doping wolfram pada TiO> dapat
menurunkan ukuran pori TiO». Berdasarkan karakterisasi menggunakan UV-DRS
dapat diketahui nilai energi celah pita dari TiO>-CTAB, 0,5%W/TiO2-CTAB, dan

2%WI/TiO2-CTAB secara berturut-turut yaitu 2,98; 2,98; 1,77 eV.
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Gambar 2.18 Pola difraksi sinar-X dari P25 (paling atas), meso-TiO,, 0,5%W-
TiO2, dan 2%W-TiO> (Lee, dkk., 2008)
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Gambar 2.19 Isoterm adsorpsi dan desorpsi N> menggunakan metode BET dari
P25, meso-TiOz, 0,5%W-TiO2, dan 2%W-TiO:> (Lee, dkk., 2008)

2.4 Sintesis Fotokatalis TiO2 Menggunakan Metode Sonikasi

Metode sonikasi adalah metode yang sangat efektif untuk dimanfaatkan

dalam mensintesis material berukuran nanometer (Hielscher, 2005). Metode

sonikasi memanfaatkan gelombang suara dengan frekuensi tinggi yaitu sekitar 20

kHz hingga 10 MHz

untuk menginisiasi reaksi kimia dari prekursor dan

menginduksi pembentukan partikel selama irradiasi (Wongpisutpaisan, dkk.,

2011; Wattanawikkam dan Pecharapa, 2015). Ketika cairan disonikasi pada
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intensitas tinggi, gelombang suara yang merambat ke dalam media cair dapat
menghasilkan tekanan tinggi (kompresi) atau tekanan rendah (rarefaction)
tergantung pada frekuensi yang digunakan (Smart dan Elaine, 2012).

Gelombang suara berintensitas tinggi dapat menciptakan gelembung
vakum kecil dalam cairan pada tekanan rendah. Gelembung tersebut dapat
mencapai volume dimana gelembung tersebut tidak mampu menyerap energi pada
tekanan tinggi yang mengakibatkan gelembung tersebut dapat pecah (Hielscher,
2005). Fenomena tersebut dinamakan dengan kavitasi akustik. Kavitasi akustik
merupakan proses pembentukan, pertumbuhan, dan meletusnya gelembung gas
secara implosif dalam larutan yang disonikasi pada intensitas gelombang
ultrasonik yang tinggi yaitu melebihi 20000 MHz, sehingga menyebabkan
peningkatan suhu dan tekanan di dalam gelembung hingga 5000°C dan ~1000
atm disertai dengan laju pemanasan dan pendinginan yang lebih besar dari 10°
K/sekon (Mao, dkk., 2014; Perkas, dkk., 2014; Neppolian, dkk., 2008; Hielscher,
2005). Proses kavitasi akustik dapat diilustrasikan pada Gambar 2.20.

Secara umum, kavitasi dalam cairan dapat menyebabkan degassing yang
diawali dari reaksi kimia dengan hasil reaksi berupa radikal bebas seperti radikal
OH akibat pemutusan ikatan secara homolitik dari pelarut (Hielscher, 2005; ljani-
Roshan, dkk., 2011). Kemudian mempercepat reaksi kimia dengan memfasilitasi
pencampuran reaktan melalui tumbukan antarpartikel dalam larutan tersebut
(Bang dan Suslick, 2015). Setelah itu, meningkatkan reaksi polimerisasi dan
depolimerisasi dengan mendispersikan agregat (deaglomerasi) atau dengan
memutus ikatan kimia secara permanen dalam rantai polimerik dan meningkatkan

laju difusi, sehingga menghasilkan nanopartikel (Hielscher, 2005).
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Gambar 2.20 Skematik proses kavitasi akustik (Abbas, dkk., 2013)

Wattanawikkam dan W. Pecharapa (2015) telah mensintesis TiO2
terdoping Zn menggunakan metode sonikasi dengan adanya variasi suhu kalsinasi
450°C -700°C dengan interval 50°C. Pola XRD yang dapat diamati pada Gambar
2.21 memperlihatkan bahwa TiO2 mengkristal dengan fasa anatas murni pada
suhu 450°C-550°C. TiO fasa rutil dan ZnO baru terbentuk pada suhu 600°C.
Berdasarkan persamaan debye-scherrer dapat diketahui ukuran partikel TiO2 yang
dihasilkan berada dalam rentang 7,1-9,8 nm. Berdasarkan karakterisasi
menggunakan TEM yang diilustrasikan pada Gambar 2.22 dapat diketahui bahwa
morfologi serbuk TiO> berbentuk spherical dengan ukuran partikel TiO2-Zn yang
seragam. Choi dan Chul-Hee (2013) juga telah mensintesis TiO2, tetapi dengan
variasi jenis dopan Ag, Pt, W, dan Cr menggunakan metode sonikasi. Berdasarkan
data XRD dapat diketahui hasil sintesis yang didapatkan adalah 100% TiO, fasa
anatas pada sampel TiO. doping W dan Cr. Sedangkan, selain TiO> fasa anatas,
fasa Ag juga terdeteksi pada TiO> doping Ag dan fasa Pt juga terdeteksi pada
TiO> doping Pt. Partikel yang terbentuk memiliki ukuran diameter ~5 nm yang

terdistribusi pada permukaan TiO> berdasarkan karakterisasi menggunakan TEM.
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Gambar 2.21 Pola difraksi sinar-X TiO2-Zn dengan variasi suhu kalsinasi
(Wattanawikkam dan W. Pecharapa, 2015)

Gambar 2.22 Hasil karakterisasi TEM TiO> hasil sintesis dengan waktu sonikasi
30 menit (Wattanawikkam dan W. Pecharapa, 2015)

Shirsath, dkk. (2013) melaporkan bahwa berdasarkan pola XRD yang
diilustrasikan pada Gambar 2.23, TiO, doping Fe atau Ce yang disintesis
menggunakan perbandingan metode antara metode sonikasi (US) dengan metode
konvensional (CV) menunjukkan bahwa hasil sintesis yang didapatkan adalah
TiO, fasa anatas dengan adanya puncak khas hematit yang teramati pada
difraktogram TiO2-Fe dan puncak khas CeO. atau CeTiOz yang teramati pada

difraktogram TiO>-Ce. Berdasarkan hasil karakterisasi TEM pada Gambar 2.24
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dapat diketahui bahwa TiO2 hasil sintesis yang didapatkan berbentuk spherical
dengan ukuran partikel 10-50 nm. Rata-rata ukuran partikel TiO2 yang disintesis
menggunakan metode sonikasi yaitu sebesar 197 nm. Sedangkan, rata-rata ukuran
partikel TiO2 yang disintesis menggunakan metode konvensional yaitu sebesar
298 nm. Oleh karena itu, adanya radiasi ultrasonik dapat membantu terbentuknya

ukuran pastikel yang lebih kecil, sehingga luas permukaan meningkat.
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Gambar 2.23 Pola difraksi sinar-X dari (a) TiO2 (CV), (b) TiO2 (US), (c) Fe-
TiO2 (CV), (d) Fe-TiO2 (US), (e) Ce-TiO2 (CV), dan (f) Ce-TiO2
(US) (Shirsath, dkk., 2013)

Gambar 2.24 Hasil karakterisasi menggunakan TEM dari (a) TiO2, (b) Fe-TiOg,
dan (c) Ce-TiO2 yang disintesis menggunakan metode sonikasi
(Shirsath, dkk., 2013)

2.5 Pandangan Islam tentang Fotokatalis TiO2 Mesopori Terdoping Galium
untuk Pengolahan Limbah Zat Warna Tekstil
Setiap manusia memiliki peran sebagai khalifah di bumi, sehingga sudah

seharusnya mengemban kewajiban untuk memelihara dan menjaga bumi dari
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kerusakan sesuai dengan firman Allah SWT dalam surat Fathir ayat 39 sebagai

berikut:

it 5 ST 5 Y LB el i o T g s e as T

s V) ki 50T 5 V5 s ) 1 e
Artinya: "Dialah yang menjadikan kamu Kkhalifah-khalifah di muka bumi.
Barangsiapa yang kafir, maka (akibat) kekafirannya menimpa dirinya sendiri.
Dan kekafiran orang-orang yang kafir itu tidak lain hanyalah akan menambah
kemurkaan pada sisi Tuhannya dan kekafiran orang-orang yang kafir itu tidak
lain hanyalah akan menambah kerugian mereka belaka.”

Shihab (2002) dalam tafsir Quraish Shihab telah menafsirkan surat Fathir
ayat 39 tersebut dimana Allah telah menjadikan manusia sebagai khalifah untuk
membangun dan mengolah bumi. Oleh karena itu, sudah seharusnya manusia
untuk bersyukur dan tidak kufur akan nikmat yang telah diberikanNya. Salah satu
upaya untuk bersyukur atas nikmatNya yang telah menjadikan manusia sebagai
khalifah di bumi yaitu menjaga bumi dari kerusakan. Kerusakan di bumi akibat
manusia merupakan wujud dari perbuatan manusia yang kufur akan nikmat.
Pengolahan limbah zat warna menggunakan metode fotokatalis untuk mengurangi
pencemaran air merupakan suatu bentuk tindakan manusia sebagai khalifatullah fi
al ‘ardh yang kemudian ditugaskan untuk dapat menjaga, melindungi, mengelola,
maupun  memanfaatkannya secara lestari demi kemaslahatan manusia serta
makhluk hidup lainnya.

Salah satu contoh pencemaran air yaitu pencemaran akibat pembuangan
limbah zat warna tekstil tanpa disertai pengolahan terlebih dahulu, sehingga dapat
menurunkan kualitas air sampai ke tingkat tertentu. Kualitas air yang turun

tersebut ditandai dengan penampilan air yang menjadi berwarna, sehingga dapat

meningkatkan kadar Chemical Oxygen Demand (COD) dan Biologycal Oxygen
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Demand (BOD). Tingginya kadar COD dan BOD dapat mengurangi kadar suplai
oksigen terhadap makhluk hidup akuatik baik tumbuhan maupun hewan.
Akibatnya, organisme akuatik baik tumbuhan maupun hewan dapat mengalami
kematian dalam waktu yang singkat. Selain itu, bahaya limbah zat warna jika
dikonsumsi manusia melalui air yang tercemar tersebut adalah dapat
mengakibatkan penyakit kanker yang kemudian juga dapat menyebabkan
kematian. Berkaitan dengan hal tersebut, Allah berfirman melalui surat al

Mukminun ayat 18 sampai 20 yang berbunyi:

. V]

1 /?'/,;'{ ~ -7 oz o @ %o - ,;1 A %. B kP ;/
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Nz - ?: D K 1 zi =2 A ./ T - . > g /’E/ .g w .
;W;}wé}aﬁ;mu}ébL@)aﬂﬁbﬁ\@ﬁ@%b&&%’.

< oSS0 sy AL 2258

Artinya: "Dan Kami turunkan air dari langit menurut suatu ukuran; lalu Kami
jadikan air itu menetap di bumi, dan sesungguhnya Kami berkuasa
menghilangkannya. Lalu dengan air itu, Kami tumbuhkan untuk kamu kebun-
kebun kurma dan anggur; di dalam kebun- kebun itu kamu peroleh buah-buahan
yang banyak dan sebahagian dari buah-buahan itu kamu makan,dan pohon kayu
ke luar dari Thursina (pohon zaitun), yang menghasilkan minyak, dan pemakan
makanan bagi orang-orang yang makan.”

Al-Qurthubi (2009) mengatakan bahwa ayat tersebut berisi tentang
nikmat-nikmat yang Allah berikan kepada makhluk-Nya. Adapun nikmat yang
paling besar adalah air yang menjadi sumber kehidupan manusia serta menunjang
pertumbuhannya. Al-Maraghi (1993) menyatakan bahwa air yang tersimpan di
dalam perut bumi seperti air sungai dan air mata air dapat dimanfaatkan untuk
memenuhi kebutuhan manusia, sehingga air memiliki peranan penting dalam

kehidupan makhluk hidup. Rasulullah SAW bersabda:
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Artinya: “Ibnu Abu Hatim mengatakan, telah menceritakan kepada kami ayahku,
telah menceritakan kepada kami Abul Jamahir, telah menceritakan kepada kami
Sa’id ibnu Basyir, telah menceritakan kepada kami Qatadah, dari Abu
Maimunah, dari Abu Hurairah, bahwa ia pernah berkata kepada Nabi SAW, “
Wahai Nabiyullah, apabila aku melihatmu pandanganku menjadi tenang dan
hatiku senang. Maka ceritakanlah kepadaku tentang segala sesuatu.” Rasulullah
bersabda: Segala sesuatu diciptakan dari air”

Sebagaimana telah dijelaskan melalui firman Allah SWT pada QS al
Mukminun (23):18-20, QS al Anbiya’ (20):30, dan hadits diatas dapat diketahui
bahwa air merupakan sumber penghidupan, yang mengindikasikan semua
makhluk ciptaan-Nya tersusun atas molekul-molekul air dan selalu membutuhkan
air untuk melangsungkan kehidupannya. Air yang dapat dimanfaatkan oleh
makhluk hidup memiliki syarat tertentu seperti tidak berwarna, tidak berbau, dan
tidak mengandung senyawaan yang berbahaya seperti senyawa zat warna tekstil
yang mengandung gugus azo. Ketika air telah tercemar akibat adanya limbah zat
warna tekstil, maka air tidak dapat berfungsi sesuai dengan peruntukkannya.
Pencemaran air tersebut dapat ditanggulangi menggunakan metode fotokatalis
dengan menggunakan titanium dioksida (TiO2) terdoping galium (Ga)
sebagaimana Allah SWT telah menyerukan kepada manusia untuk senantiasa

mengambil hikmah dari apa yang telah Dia ciptakan baik yang apa yang ada di

langit maupun bumi melalui firman-Nya dalam QS al Jatsiyah (45): 13 berikut ini:
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Artinya: “Dan dia telah menundukkan untukmu apa yang di langit dan apa yang
di bumi semuanya, (sebagai rahmat) daripada-Nya. Sesungguhnya pada yang
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demikian itu benar-benar terdapat tanda-tanda (kekuasaan Allah) bagi kaum
yang berfikir”

As-Suyuthi dan Jalaluddin Muhammad dalam Tafsir Jalalain (1990), Ibnu
Katsir dalam Tafsir lbnu Katsir (2000), Musa dalam Tafsir Hidayatul Insan
(2018), Kementerian Agama dalam Tafsir Kemenag RI (2017) telah menjelaskan
maksud dari QS al Jatsiyah:13 yakni Allah telah menciptakan apa yang di langit
(seperti matahari, bulan, bintang-bintang, air hujan, dan lain-lainnya) dan apa
yang ada di bumi (berupa binatang-binatang, pohon-pohonan, tumbuh-tumbuhan,
sungai-sungai, dan lain-lainnya) dengan tujuan untuk dimanfaatkan oleh manusia
demi kemaslahatannya sebagai rahmat dari-Nya. Pemanfaatan ciptaan Allah yang
berada di langit seperti matahari dan yang berada di bumi seperti TiO> serta logam
galium untuk menanggulangi pencemaran air yang terjadi akibat pembuangan
limbah zat warna tekstil merupakan salah satu representasi dari surat al Jatsiyah

ayat 13 tersebut.



BAB Il

METODOLOGI PENELITIAN

3.1 Waktu dan Tempat Pelaksanaan

Penelitian ini dilaksanakan pada bulan November 2018-April 2019 di
Laboratorium  Anorganik, Jurusan Kimia, UIN Malang. Karakterisasi
menggunakan XRD dilakukan di Laboratorium karakterisasi material, Jurusan
Teknik Metalurgi dan Material, ITS Surabaya. Karakterisasi menggunakan FTIR
dan DRS dilakukan di Laboratorium Instrumen, UIN Malang. Karakterisasi
menggunakan adsorpsi-desorpsi N» dilakukan di Laboratorium Instrumentasi,
Jurusan Teknik Kimia, ITB Bandung. Karakterisasi menggunakan SEM-EDX
dilakukan di Laboratorium Energi dan Lingkungan, ITS Surabaya.
3.2 Alat dan Bahan
3.2.1 Alat

Alat yang digunakan dalam penelitian ini adalah seperangkat alat gelas,
spatula, krusible, hot plate, magnetic stirrer, neraca analitik, mortar agate, tanur,
oven, ultrasonic bath cleaner, seperangkat alat XRD, FTIR, DRS, adsorpsi-

desorpsi N2, dan SEM-EDX.

3.2.2 Bahan

Bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah titanium(IV)
isopropoksida (Ti(OCH(CHs)2)4) (Sigma-Aldrich 97%), galium(l11) asetilasetonat
(Ga(CsH702)3) (Sigma-Aldrich 99,99%), isopropanol p.a, asam asetat glasial p.a,
akuades, dan cetyltrimetylammonium bromide (CH3(CH2)1sN(Br)(CHs)s) (Sigma-

Aldrich > 99%).

36
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3.3 Tahapan Penelitian
Penelitian ini dibagi menjadi 4 tahapan yaitu:

1. Sintesis TiO, mesopori terdoping galium (I111) menggunakan metode sonikasi pada
penambahan surfaktan CTAB dengan variasi konsentrasi dopan galium (111) 0; 0,5;
1; 1,5; dan 2%.

2. Karakterisasi fotokatalis TiO, mesopori terdoping galium (l11) pada penambahan
surfaktan CTAB dengan variasi konsentrasi dopan galium (I11) menggunakan XRD,
FTIR, DRS, adsorpsi-desorpsi N2, dan SEM-EDX.

3. Analisis data

3.4 Prosedur Kerja
3.4.1 Sintesis TiO2 Mesopori Terdoping Galium (I11) 0; 0,5; 1; 1,5; dan 2%
dengan Metode Sonikasi

Langkah pertama yaitu disiapkan 2 erlenmeyer 250 mL. Masing-masing
erlenmeyer diisi pelarut isopropanol sebanyak 15 mL. Erlenmeyer 1 ditambahkan
TTIP sebanyak 10 mL secara drop wise (tetes per tetes). Erlenmeyer 2
ditambahkan CTAB sebanyak 0,0161 g. Kemudian kedua erlenmeyer disonikasi
menggunakan ultrasonic cleaning bath selama 15 menit. Selanjutnya,
dicampurkan kedua larutan tersebut, sehingga diperoleh larutan dengan
konsentrasi Ga 0%. Setelah itu, disonikasi kembali selama 15 menit. Kemudian
ditambahkan asam asetat hingga pH 4. Larutan yang didapatkan disonikasi
kembali selama 30 menit. Selanjutnya, didiamkan selama 3 hari hingga berubah
menjadi gel. Gel yang didapatkan kemudian dioven pada suhu 100°C selama 12
jam, sehingga didapatkan padatan. Setelah itu, digerus padatan tersebut

menggunakan mortar agate dan dibentuk pelet. Pelet yang didapatkan kemudian

dikalsinasi pada suhu 450°C selama 2 jam. Selanjutnya, digerus kembali
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menggunakan mortar agate. Padatan yang didapatkan kemudian dikarakterisasi
menggunakan XRD. Selanjutnya, diulangi prosedur pada variasi konsentrasi
dopan galium 0,5; 1; 1,5; dan 2% dengan adanya penambahan Ga(CsH702)3
secara berturut-turut sebanyak 0,062; 0,125; 0,189; dan 0,253 g pada larutan TTIP
10 mL dalam keempat beaker glass yang berbeda, sehingga akan didapatkan TiO>
mesopori dengan variasi konsentrasi dopan galium 0; 0,5; 1; 1,5; dan 2%.
Langkah terakhir yang dilakukan adalah karakterisasi menggunakan FTIR, DRS,

adsorpsi-desorpsi N2, dan SEM-EDX.

3.4.2 Karakterisasi Menggunakan XRD

Karakterisasi menggunakan XRD bertujuan untuk mengidentifikasi fasa
yang terbentuk, kristalinitas, dan parameter kisi TiO2 hasil sintesis dengan adanya
variasi konsentrasi dopan galium. Karakterisasi XRD dilakukan dengan
menggunakan logam target pada tabung sinar X yaitu Cu. Radiasi monokromator
yang digunakan yaitu Cu Ka (1 = 1,5405 A ) pada 30 kV dengan arus 30 mA.
Pengukuran dilakukan pada rentang 26 (°) = 5-90. Langkah yang dilakukan pada
saat karakterisasi menggunakan XRD vyaitu ditempatkan sampel yang sudah
dihaluskan pada sampel holder. Selanjutnya, disinari dengan sinar-X, sehingga

diperoleh data output berupa difraktogram.

3.4.3 Karakterisasi Menggunakan FTIR

Karakterisasi menggunakan FTIR bertujuan untuk mengetahui karakter
vibrasi khas dari surfaktan CTAB, TiO2 mesopori sebelum kalsinasi, dan TiO:
mesopori setelah kalsinasi. Langkah yang dilakukan pada saat karakterisasi

menggunakan FTIR adalah dihaluskan standar KBR menggunakan mortar agate.
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Kemudian ditambahkan serbuk sampel yang akan dianalisis, lalu dihaluskan
kembali. Selanjutnya, dibuat pelet dengan cara ditekan hingga tekanan mencapai 8
Torr. Kemudian, pelet yang dihasilkan diletakkan pada sampel holder dan dikenai

radiasi IR dengan bilangan gelombang 4000 sampai 400 cm™,

3.4.4 Karakterisasi Menggunakan DRS

Karakterisasi menggunakan DRS bertujuan untuk mengetahui karakteristik
serapan sinar dan nilai energi celah pita dari TiO2 hasil sintesis dengan adanya
pengaruh variasi konsentrasi dopan galium yaitu 0; 0,5; 1; 1,5; dan 2% didaerah
ultraviolet dan sinar tampak. Karakterisasi menggunakan DRS juga dilakukan
pada TiO2 anatas sigma-aldrich (SA) sebagai pembanding. Langkah yang
dilakukan pada saat karakterisasi menggunakan DRS adalah menghaluskan
sampel yang akan dikarakterisasi. Kemudian serbuk halus yang didapatkan
ditempatkan pada sampel holder. Selanjutnya dikenai sampel holder dikenai
radiasi elektromagnetik UV-Vis dan diukur persentase reflektansinya pada

rentang panjang gelombang 200-800 nm.

3.4.5 Karakterisasi Menggunakan Adsorpsi-Desorpsi N2

Karakterisasi menggunakan adsorpsi-desorpsi N, bertujuan  untuk
menentukan luas permukaan dan ukuran pori TiO2 dan TiO> terdoping Ga dengan
nilai energi celah pita terkecil. Metode yang digunakan untuk menentukan luas
permukaan adalah metode Brunauer-Emmet-Teller (BET). Metode yang
digunakan untuk menentukan distribusi ukuran pori adalah metode Barret-Joyner-
Halenda (BJH). Langkah pertama pada saat karakterisasi menggunakan adsorpsi-

desorpsi N, adalah dilakukan proses degassing. Degassing dilakukan dengan cara
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memanaskan pada suhu antara 200-300°C selama > 6 jam dalam kondisi vakum.

Kemudian ditimbang TiO: hasil sintesis setelah degassing.

3.4.6 Karakterisasi Menggunakan SEM-EDX

Karakterisasi mengunakan SEM-EDX bertujuan untuk mengetahui
morfologi, distribusi ukuran partikel, dan komposisi TiO. hasil sintesis dengan
adanya pengaruh variasi konsentrasi dopan galium yaitu 0; 0,5; 1; 1,5; dan 2%.
Langkah yang dilakukan pada saat karakterisasi menggunakan SEM-EDX adalah
serbuk TiO2 hasil sintesis yang sudah dihaluskan ditempatkan pada tempat sampel
yang sudah direkatkan menggunakan carbon tape. Kemudian dimasukkan
kedalam sampel holder pada alat SEM-EDX. Setelah itu, dilakukan pengukuran
pada perbesaran 5.000; 10.000; 20.000; dan 30.000 kali. Pengukuran kandungan

unsur dan mapping distribusi unsur dilakukan dengan perbesaran 5.000 kali.

3.5 Analisis Data

1. Data XRD TiO> hasil sintesis dengan variasi konsentrasi dopan galium 0; 0,5;
1; 1,5; dan 2% yang didapatkan, dibandingkan dengan standar The Inorganic
Crystal Structural Database (ICSD) no. 9852 untuk TiO, fasa anatas, no.
62679 untuk TiO; fasa rutil, no. 409671 untuk a-GaOOH, no. 27431 untuk o-
Ga203, dan no. 152085 untuk y-Ga,0Osz menggunakan program origin. Analisis
dilakukan untuk mengindentifikasi fasa dari material hasil sintesis. Selain itu,
juga dapat diketahui pengaruh adanya variasi konsentrasi dopan galium
terhadap puncak khas TiO.. Kemudian dilakukan proses refinement dengan

metode Le Bail menggunakan program Rietica untuk mendapatkan data
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kristalografi dari TiO> hasil sintesis pada variasi konsentrasi dopan galium.
Hasil refinement yang dilakukan diamati melalui 2 parameter yaitu nilai Rp (%)
dan Rwp (%). Nilai Rp (%) dan Rwp (%) yang didapatkan menunjukkan tingkat
eror/kesalahan dan tingkat ketidakcocokan antara pola difraksi hasil kalkulasi
dan pola difraksi hasil observasi. Nilai Ry (%) dan Ryp (%) yang dapat diterima
pada hasil refinement adalah dibawah 10% dimana semakin kecil nilai Rp (%)
dan Ruwp (%), maka hasil yang didapatkan akan semakin baik. Selanjutnya,
ditentukan ukuran kristal TiO2 hasil sintesis dengan adanya pengaruh variasi
konsentrasi dopan galium menggunakan persamaan Debye-Scherrer yang

ditunjukkan pada persamaan 3.1.

dengan D adalah ukuran partikel (nm), A adalah panjang gelombang radiasi (1
Cu Ka :1,5405 A), K adalah konstanta (0,89), S adalah lebar setengah puncak
peak (FWHM, radian), dan 68 adalah sudut Bragg (°)

. Data yang diperoleh dari karakterisasi menggunakan FTIR adalah berupa
transmitan (%) dan bilangan gelombang (cm™). Analisis dilakukan dengan
membuat grafik hubungan antara transmitan (%) sebagai sumbu y dan bilangan
gelombang (cm™) sebagai sumbu x, sehingga dapat diamati modus vibrasi
gugus fungsi yang muncul pada surfaktan CTAB, TiO2 mesopori sebelum
kalsinasi, dan TiO2 mesopori setelah kalsinasi. Kemudian dilakukan
perbandingan diantara ketiganya, sehingga dapat diketahui jika masih terdapat
adanya kandungan surfaktan CTAB terhadap spektrum TiO2 mesopori sebelum

kalsinasi dan TiO2 mesopori setelah kalsinasi .
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3. Data yang diperoleh dari hasil karakterisasi menggunakan DRS berupa nilai
reflektansi (R) dari panjang gelombang 200-800 nm. Kemudian dibuat grafik
hubungan antara panjang gelombang (sumbu x) dan nilai reflektansi sebagai
(sumbu vy), sehingga diketahui kecenderungan nilai reflektansi terhadap
peningkatan panjang gelombang dengan adanya pengaruh dopan galium.
Analisis lebih lanjut dilakukan dengan menggunakan pendekatan teori

Kubelka-Munk yang ditunjukkan melalui persamaan 3.2.

i3 e ok il P ) P N, (3.2)

2R S

dengan F(R) adalah faktor Kubelka-Munk, k adalah koefisien absorbsi molar, s
adalah koefisien scattering, dan R adalah nilai reflektansi.

Selanjutnya dibuat grafik hubungan panjang gelombang (sumbu x) dengan
nilai F(R) (sumbu y). Nilai F(R) adalah sebanding dengan nilai koefisien
absorpsi, tetapi berbanding terbalik dengan nilai reflektansi dan koefisien
scattering. Kemudian dapat ditentukan nilai energi celah pita dari material
fotokatalis TiO2 hasil sintesis dengan adanya pengaruh variasi konsentrasi
dopan galium dengan memplotkan grafik hubungan antara (F(R)hv)Y? (sumbu
y) terhadap energi (hv) (sumbu x). Plot grafik tersebut berkorelasi dengan plot
energi band gap yang ditentukan melalui persamaan Tauc untuk transisi pada
indirect band gap yang dijabarkan pada persamaan 3.3 dimana nilai « pada
persamaan Tauc akan sebanding dengan nilai F(R) pada persamaan Kubelka-
Munk. Energi celah pita dihitung pada saat sumbu y = 0 karena berdasarkan
persamaan 3.3 yang merupakan persamaan Tauc dapat diperoleh persamaan
regresi linear (ahw)Y? = Bhv — BEq yang sebanding dengan persamaan y =

ax+b dimana nilai (ahv)?> menunjukkan sumbu y, nilai slope (x) menunjukkan
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nilai band gap dan nilai intersep ditunjukkan oleh -BEg (o merupakan koefisien

absorpsi dan B merupakan konstanta).

__ B(hu—E,)?
o — h—vg ............................................................................ (33)
0hv = B(Aw — Eg)? oo (3.4)
(0RV) Y2 = BRU — BE g corveveeeieeeee e (3.5)

Ketika dimasukkan nilai y = 0 maka Bhv = BEg , sehingga didapatkan nilai
energi celah pita (Eq ) sama dengan nilai hv (h adalah tetapan planck (4,1211x
10°1° eV.s) dan v adalah frekuensi (s))

Oleh karena itu, energi celah pita dihitung dengan cara ditarik garis lurus
pada kemiringan grafik hingga pada titik potong sumbu x. Berdasarkan nilai
energi celah pita yang didapatkan dapat dihitung nilai panjang gelombang (1)
menggunakan persamaan 3.6.

_Wie

dengan Eg merupakan energi celah pita (eV), ¢ adalah kecepatan cahaya (3 x
108 m/s), dan 4 adalah panjang gelombang (nm).

. Data yang didapatkan dari analisis menggunakan adsorpsi-desorpsi N2 yaitu
berupa data tekanan relatif (P/Po), volume gas N2 yang diadsorpsi dan
didesorpsi per gram sampel (V), dan (1/[W((P./P)-1)]). Langkah selanjutnya
yaitu dibuat grafik isotermal adsorpsi-desorpsi N2 dengan cara menghubungkan
tekanan relatif (P/Po) sebagai sumbu x dengan volume gas N2 yang diadsorpsi
dan didesorpsi per gram sampel (V) sebagai sumbu y. Hasil grafik yang
didapatkan kemudian dibandingkan dengan tipe grafik isotermal adsorpsi-
desorpsi yang telah ditetapkan oleh International Union of Pure and Applied
Chemistry (IUPAC), sehingga dapat diketahui karakteristik pori dari sampel.

Analisis selanjutnya yaitu membuat grafik penentuan luas permukaan dari
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sampel yang menghubungkan tekanan relatif (P/Po) sebagai sumbu x dengan
(L/[W((Po/P)-1)]) sebagai sumbu y. Kemudian akan didapatkan sebuah
persamaan y = ax+b dimana melalui persamaan tersebut diperoleh nilai slope
(s) dan intersep (i). Berat gas nitrogen yang dapat membentuk lapisan

monolayer (Wm) didapatkan dengan menggunakan persamaan 3.7.

1

WM = =" il i Wi (3.7)

S+i

Selanjutnya, dihitung nilai luas permukaan (St) melalui persamaan 3.8.

ST ALY o o et S P S N, (3.8)
dengan N adalah Bilangan Avogadro (6,0225 x 102 molekul/mol), Wm adalah
berat gas nitrogen (g), dan Acs adalah Molecular cross section area dari N2
yang besarnya adalah 16,2x102° m?

Analisis yang ketiga yaitu dibuat plot hubungan ukuran pori (nm) sebagai
sumbu x dengan volume gas N, yang diadsorpsi per gram sampel (cm%/q)
sebagai sumbu y. Ukuran pori dari sampel ditunjukkan oleh titik optimum yang
didapatkan dari grafik tersebut.

. Data yang diperoleh dari hasil karakterisasi menggunakan SEM-EDX adalah
mikrograf dan spektra atomik. Gambar yang diperoleh selanjutnya akan
dianalisis dengan menggunakan software image-J untuk mengetahui diameter
butirnya. Hasil yang didapatkan yaitu berupa morfologi dan komposisi unsur
material fotokatalis TiO2 hasil sintesis dengan adanya variasi konsentrasi

dopan galium.



BAB IV

HASIL DAN PEMBAHASAN

TiO2 mesopori terdoping galium (l11) dalam penelitian ini disintesis
menggunakan metode sonikasi. Sintesis ini dilakukan dengan variasi konsentrasi
dopan Galium (111) 0; 0,5; 1; 1,5; dan 2% untuk mengetahui konsentrasi optimum
penambahan dopan pada TiO2> mesopori terhadap aktivitas fotokatalitiknya.
Karakterisasi terhadap hasil sintesis dilakukan menggunakan instrumen (a) XRD
untuk mengidentifikasi fasa yang terbentuk, (b) FTIR untuk mengidentifikasi
modus vibrasi gugus fungsi, (¢) DRS untuk mengetahui karakteristik sifat optik
seperti serapan sinar dan energi celah pita, (d) Adsorpsi-desorpsi N2 untuk
mengetahui luas permukaan dan ukuran pori, dan (e) SEM-EDX untuk

mengetahui morfologi, komposisi unsur, dan mapping distribusi unsur.

4.1 Sintesis TiO2 Mesopori Terdoping Galium (I11)

Sintesis TiO2 mesopori terdoping galium (11) dilakukan dengan
menggunakan prekursor TTIP, Ga(acac)s, pelarut isopropanol, agen pembentuk
pori surfaktan kationik CTAB, dan agen polimerisasi asam asetat glasial. Awal
proses sintesis ditunjukkan pada Gambar 4.1. Proses sintesis TiO2 mesopori tanpa
dopan ditunjukkan pada Gambar 4.2. Proses sintesis TiO> mesopori dengan
adanya penambahan dopan galium ditunjukkan pada Gambar 4.3. Berdasarkan
Gambar 4.2 dan 4.3 dapat diketahui bahwa adanya penambahan dopan galium
memberikan perbedaan warna larutan, gel, maupun padatan yang dihasilkan yaitu
kuning. Sedangkan, warna yang dihasilkan pada larutan pada saat sintesis TiO2

mesopori tanpa dopan adalah bening dengan warna gel maupun padatan yang
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dihasilkan adalah putih. Hasil dari pelet yang dihasilkan pada proses sintesis
kemudian dikalsinasi untuk membentuk serbuk TiO2 mesopori terdoping galium
0; 0,5; 1; 1,5; dan 2% dimana hasil sintesis tersebut ditunjukkan pada Gambar 4.4.
Berdasarkan Gambar 4.4 dapat diamati bahwa serbuk yang dihasilkan setelah
kalsinasi pada TiO. mesopori dengan semua variasi konsentrasi dopan galium

memiliki karakteristik warna yang sama yaitu putih.

Gambar 4.1 Proses sintesis TiO2 mesopori-Ga 0; 0,5; 1; 1,5; dan 2% dimana (a)
hasil pencampuran TTIP dengan Ga(acac)s dalam isopropanol, (b)
hasil pelarutan CTAB dalam isopropanol, dan (c) proses sonikasi
larutan a dan b.

Gambar 4.2  Proses sintesis TiO2 mesopori dimana (a) hasil pencampuran TTIP,
CTAB, asam asetat, dan isopropanol; (b) hasil gel setelah aging
larutan a selama 3 hari; (c) hasil pengeringan larutan b pada suhu
100°C; dan (d) hasil pelet padatan ¢ yang dihasilkan.
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Gambar 4.3  Proses sintesis TiO2 mesopori terdoping galium dimana (a) hasil
pencampuran TTIP, Ga(acac)s, CTAB, asam asetat, dan
isopropanol; (b) hasil gel setelah aging larutan a selama 3 hari; (c)
hasil pengeringan larutan b pada suhu 100°C; dan (d) hasil pelet
padatan ¢ yang dihasilkan.

Gambar 4.4 Hasil sintesis TiO2 mesopori terdoping galium a) 0; (b) 0,5; (c) 1;
(d) 1,5; dan (e) 2% setelah kalsinasi

Prinsip reaksi dasar yang terjadi yaitu hidrolisis, kondensasi, dan
polimerisasi. Reaksi pertama yang terjadi yaitu alcoholic permutation (Bashiri,
dkk., 2017). Reaksi tersebut terjadi antara TTIP dengan pelarut isopropanol. yang
menghasilkan produk berupa TTIP dan isopropanol kembali, sehingga tidak
menghasilkan produk baru (Gambar 4.5.a). Kemudian, terjadi reaksi esterifikasi
antara TTIP dengan asam asetat yang menghasilkan Ti('OPr)s(OAc) dan
isopropanol (Gambar 4.5.b) (Debecker, dkk., 2012). Ti('OPr)s3(OAc) yang
dihasilkan akan bereaksi dengan Ti(*OPr)s(OAc) yang lain, sehingga terjadi reaksi

kondensasi. Produk yang dihasilkan yaitu berupa dimer Ti2(OiPr)s(OAC)2

OF MAULANA MALIK IBRAHIM STATE ISLAMIC UNIVERSITY OF MALANG
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(Gambar 4.5.c). Adanya ligan asetat yang terikat pada atom pusat tersebut

berperan sebagai ligan bidentat ketika terjadi reaksi kondensasi (Eremeeva, dkk.,

2017).

a) o'Pr HC s O'Pr

wTi ,
Pr o\\y 3

W Tl —+ foip
W\ r
O'Pr H Prov
'Pro iPro
CH

O'Pr

ip o\\yT' + HOPr
iPrO |

b) CH, CHj

Gambar 4.5 Dugaan mekanisme (a) reaksi alcoholic permutation antara TTIP
dengan isopropanol, (b) reaksi esterifikasi antara TTIP dengan asam
asetat, dan (c) reaksi kondensasi pembentukan dimer

Ti2(OiPr)s(OAC)2 (Bashiri, dkk., 2017; Debecker, dkk., 2005; dan
Eremeeva, dkk., 2017 )
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Selanjutnya, terjadi reaksi polimerisasi dimana dimer Ti2(OiPr)s(OAC)2
akan bergabung dengan Ti2(OiPr)e(OAc). yang lain, sehingga dapat terbentuk
rantai polimer yang panjang. Reaksi polimerisasi yang terjadi termasuk dalam
reaksi eliminasi eter karena terjadi pelepasan gugus eter (Styskalik, dkk., 2017).
Hal tersebut ditandai dengan terbentuknya produk samping berupa iPr-O-iPr.

Reaksi yang terjadi tersebut dapat diilustrasikan pada Gambar 4.6.

[ [
C
S\ o=ig A | Ny
PrO\-!—i/z>-l|—i/OPr PrO\-!-i/O\-Il-i/OPr
iPrO/l\iPr |\O‘Pr 'PrO/| \oiPr/l\OiPr
O OSp?
c|:H3 C|:H3
N1 AR
C
R a8
SO O] O oo
PG +omen
TV Oy
LA

Gambar 4.6 Dugaan reaksi pembentukan polimer dari penggabungan dimer
Ti2(OiPr)s(OAC): (Styskalik, dkk., 2017)

Asam asetat tidak hanya bereaksi dengan TTIP, tetapi juga akan bereaksi
dengan isopropanol. Reaksi antara asam asetat dengan isopropanol termasuk
dalam reaksi non-hydrolytic hydroxylation karena terjadi pembentukan H->O
secara in situ selama reaksi (Debecker, dkk., 2012; Hay dan Raval, 2001). Oleh
karena itu precursor TTIP dapat pula terhidrolisis oleh adanya H>O. Reaksi yang

terjadi dapat diilustrasikan pada Gambar 4.7.



50
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Gambar 4.7 Dugaan reaksi pembentukan H»>O secara in situ pada non-hydrolytic
hydroxylation (Debecker, dkk., 2012; Hay dan Raval, 2001)

Reaksi hidrolisis kemudian dapat terjadi antara TTIP dengan H>O yang
terbentuk pada reaksi non hydrolytic hydroxylation sebelumnya. Tipe reaksi yang
terjadi tersebut adalah reaksi substitusi nukleofilik (SN.). Tahap awal reaksi yaitu
nukleofil H,O menyerang ion titanium (Ti**) pada TTIP yang bersifat sangat
elektropositif. Kemudian secara bersamaan gugus isopropoksida dapat
tersubstitusi oleh gugus hidroksil karena nukleofilisitas H>O lebih besar daripada
isopropanol (Gambar 4.8.a). Hal tersebut dapat dilihat dari keasamannya dimana
nilai pKa H20O (15,7) lebih kecil dari pKa isopropanol (16,5) (Ballinger dan Long,
1960). Selain itu, juga dipengaruhi oleh faktor keruahan struktur dimana
isopropanol lebih ruah daripada H»O, sehingga nukleofilisitas isopropanol adalah
lebih lemah daripada H>O (Fessenden J dan Fessenden R., 1986). Reaksi
hidrolisis tersebut terjadi secara berkesinambungan hingga keempat gugus
isopropoksi dapat tersubstitusi oleh gugus hidroksil (Gambar 4.8.b).

Tahap selanjutnya yaitu reaksi kondensasi dimana pada reaksi ini terjadi
penggabungan monomer monomer membentuk polimer dengan disertai pelepasan
molekul sederhana seperti H.O dan 'PrOH. Reaksi kondensasi yang terjadi
dibantu oleh adanya agen polimerisasi yaitu asam asetat. Asam asetat akan terikat

pada atom pusat Ti sebagai ligan bidentat dan kemudian membentuk senyawa
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kompleks yang menjaga rantai polimer yang terbentuk adalah tidak bercabang.

Reaksi antara Ti(OH)4 dengan asam asetat dapat diamati pada Gambar 4.8.c.

O'Pr o'pr
a) y |
+ AN
iy Tt % —»  O----Ti----- O'Pr
. W ) -
'PrO\\\l \O'Pr H/ \H / / z
iPrO H 'PrO O'Pr
O'Pr O'Pr
+ .
i ar U _ iz, -OPr
HO'Pr HO/ I I////O|F>r H 6/ ./Olpr
O'Pr ( O'Pr
H
b) O'Pr OH
L HS N> L + 3-0'Pr
.'l/”// i ':I/,I//
HO/ \ | O'Pr HO/ \ OH
O'Pr OH
CHj CHs
C) | |
H G C
X
a i G v/
'!'l " + C —> T, + OH — Tivny H,O

Gambar 4.8 Dugaan (a) mekanisme reaksi hidrolisis TTIP oleh H;O, (b) reaksi
hidrolisis Ti(OiPr)3(OH) oleh H20, (c) mekanisme reaksi esterifikasi
dengan adanya asam asetat (Pillai dan Hehir, 2017)

Kemudian Ti(OH)3sOAc akan bereaksi dengan Ti(OH)3OAc yang lainnya,
sehingga terjadi pembentukan senyawa kompleks dengan asam asetat bertindak
sebagai ligan bidentat. Selain itu, juga akan terjadi reaksi olation atau

pembentukan jembatan —ol yang dapat diamati pada Gambar 4.9.a (Bergek, dkk.,
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2017). Kemudian akan terjadi reaksi oxolation atau pembentukan jembatan -oxo
disertai dengan adanya pelepasan air (Bashiri, dkk., 2017). Reaksi yang terjadi
dapat diamati pada Gambar 4.9.b. Pembentukan jembatan —oxo juga dapat terjadi
dengan adanya pelepasan alkohol yang pada penelitian ini digunakan isopropanol.
Reaksi tersebut disebut juga reaksi alkoxolation (Bergek, dkk., 2017). Reaksi

alkoxolation dapat diamati pada Gambar 4.10.

a) TH3
o= g
HO>-L<:)\-IL/OH
HO | 0/’\0H
O\E‘/O
|
CHs
g A I
HO\'l/O\‘./OH HO\I'/O\|'/OH
HO/-i—I \la/-l|—l\OH+ HO/-i—I\g/T\OH s
O Oxuy?
C‘)H3 lH3
Bk i
o o]
AN PN
//T\g/T\o/T\g/Tl'\ T 2he0
QT O
L Lo

Gambar 4.9 Dugaan reaksi (a) pembentukan senyawa kompleks dengan
terbentuknya jembatan —ol, (b) polimerisasi melalui reaksi
oxolation atau pembentukan jembatan —oxo (Bergek, dkk., 2017
dan Bashiri, dkk., 2017)
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Gambar 4.10 Dugaan reaksi polimerisasi melalui reaksi alkoxolation atau
pembentuan jembatan alkoxo (Bergek, dkk., 2017)

Sintesis TiO2 mesopori pada penelitian kali ini diinisiasi dengan adanya
penambahan surfaktan kationik CTAB. Pembentukan pori berukuran meso (2-50
nm) diinisiasi dengan adanya pembentukan misel pada titik CMC dimana bagian
hidrofobik dan hidrofilik dari CTAB akan berkumpul hingga terjadi
keseimbangan dari bagian hidrofobik dan tolakan ionik antara bagian hidrofilik
(Ul Haq, dkk., 2017; Prazeres, dkk., 2012). Kemudian TiO. akan berinteraksi
dengan bagian hidrofilik dari CTAB seperti yang diilustrasikan pada Gambar
4.11.

Sintesis TiO2 mesopori terjadi pada kondisi pH 4 (asam). Kondisi reaksi
pada pH 4 tersebut mengindikasikan bahwa pH reaksi berada dibawah titik
isoelektrik dari TiO2 (6-6,5), sehingga TiO2 pada permukaan adalah bermuatan
positif (Zhou, dkk., 2006). TiO. dapat berinteraksi dengan CTAB secara

elektrostatik melalui ion O* pada H.O" yang terikat di permukaan TiO. dengan
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ion Br- yang merupakan bagian hidrofilik pada CTAB. Selain itu, TiO2 dapat
berinteraksi dengan CTAB melalui ikatan hidrogen yang terjadi antara atom
hidrogen pada permukaan TiO. dengan ion Br- pada CTAB (Qu, dkk., 2010).

Interaksi yang terjadi antara TiO2> dengan CTAB diilustrasikan pada Gambar 4.12.

Ti

Gambar 4.11 Dugaan interaksi antara CTAB dengan TiO2 pada pembentukan
misel (Kao, 2010 dan Qu, dkk., 2010)

Gambar 4.12 Interaksi antara CTAB dengan TiO2 melalui (a) interaksi
elektrostatik dan (b) ikatan hidrogen (Qu, dkk., 2010)

4.2 Karakterisasi Struktur Hasil Sintesis TiO2 Mesopori terdoping Galium

Karakterisasi struktur hasil sintesis TiO. mesopori terdoping galium
dilakukan dengan menggunakan XRD untuk mengetahui fasa yang terbentuk dari

TiO2 mesopori dan pengaruh adanya doping galium pada pola difraksi sinar-X
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yang dihasilkan. Pola difraksi sinar-X sampel TiO, mesopori terdoping galium
ditunjukkan pada Gambar 4.13. Fasa TiO2 mesopori hasil sintesis diidentifikasi
dengan cara membandingkan pola difraksi TiO2 mesopori hasil sintesis dengan
pola difraksi standar TiO. fasa anatas (ICSD no. 9852), fasa rutil (ICSD no.
159915), dan fasa brookit (ICSD no.31122). Berdasarkan perbandingan tersebut
dapat diketahui bahwa fasa dari TiO2 mesopori hasil sintesis adalah anatas. TiO2
fasa anatas memiliki karakteristik puncak pada posisi 26 (°)= 25, 37, 48, 54, 55,

62, 68, 70, 74, 75, 76, 81, 82, dan 83.

TiO, Mesopori-Ga 2%

: TiO, Mesopori-Ga 1,5%
J\u ) Nw Move 4-’3'\\2 T

~—~
—
(49 TiO, Mesopori-Ga 1%
N
(%)
f_B TiO, Mesopori-Ga 0,5%
%)
C . :
[<5] n A T|O2 Mesopori
+—
c
l ICSD Anatas No. 9852
JJL e . L
l ICSD Rutil No. 159915
| "

| ] l I 1CSD Brookit No. 31122
1.1

1 I 1 I 1 I 1 I 1 I 1 I 1
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2 Theta (0)

Gambar 4.13 Pola difraksi sinar-X TiO2 mesopori terdoping Ga (I11) 0; 0,5; 1;
1,5; dan 2%

Berdasarkan Gambar 4.13 tersebut dapat diamati pula bahwa tidak
terdapat puncak lain seperti Ga;Os dan GaTiOsz sebagai akibat penambahan
galium (I1) pada TiO2. Oleh karena itu, galium (ll1l) telah terbukti berhasil

berperan sebagai dopan pada kristal TiO,. Adanya dopan galium pada kristal TiO-
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memberikan pengaruh terhadap adanya pelebaran puncak pada posisi 26 = 25°.
Hal tersebut dapat diamati melalui Gambar 4.14. Pelebaran puncak tersebut
menandakan bahwa adanya dopan galium dapat menyebabkan terjadinya non-
uniform strain, sehingga dopan Ga®* dapat bertindak sebagai doping interstisi
yaitu menempati hole pada kristal TiO» (Banerjee, dkk., 2012). Adanya pelebaran
puncak ditandai dengan meningkatnya nilai Full Width at Half Maximum
(FWHM) pada TiO2 mesopori yang didoping Ga dibandingkan dengan TiO2
mesopori tanpa doping. Data FWHM dari TiO, mesopori-Ga 0; 0,5; 1; 1,5; dan

2% dapat dirangkum melalui Tabel 4.1.

TiO,Mesopori_Ga 2%

TiO,Mesopori_Ga 1,5%

TiO,Mesopori_Ga 1%

2
2
2
TiOZMesoporiiGa 0,5%

2

TiO, Mesopori

Intensitas (a.u)

240 245 250 255 260 265 270
2 Theta (0)
Gambar 4.14 Hasil perbesaran pola difraksi sinar-X pada posisi 20 = 25°

Tabel 4.1 Data FWHM dari TiO2 mesopori-Ga 0; 0,5; 1; 1,5; dan 2%

No Sampel FWHM
1 TiO2 Mesopori 0,1171
2 TiO2 Mesopori-Ga 0,5% 0,2676
3 TiO2 Mesopori-Ga 1% 0,2676
4 TiO2 Mesopori-Ga 1,5% 0,736
S TiO> Mesopori-Ga 2% 0,2007
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Selanjutnya, melalui karakterisasi menggunakan XRD dapat diketahui
pula ukuran kristal yang dihitung menggunakan persamaan Debye-Scherrer pada
intensitas relatif 100% yaitu pada posisi 26 = 25°. Hasil perhitungan ukuran kristal
tersebut dapat dirangkum pada Tabel 4.2. Berdasarkan Tabel 4.2 tersebut dapat
diketahui bahwa pendopingan oleh logam galium (I11) pada kristal TiO- dapat

menyebabkan adanya penurunan ukuran kristal.

Tabel 4.2 Ukuran kristal dari TiO> mesopori-Ga 0; 0,5; 1, 1,5; dan 2%

No Sampel Ukuran kristal (nm)
1 TiO2 Mesopori 68,275
2 TiO2 Mesopori-Ga 0,5% 29,805
3 TiO2 Mesopori-Ga 1% 29,806
4 TiO2 Mesopori-Ga 1,5% 10,862
5  TiO2 Mesopori-Ga 2% 39,607

Kemudian, dilakukan proses refinement untuk mendapatkan data
kristalografi dari TiO2 hasil sintesis dan mengetahui pengaruh dopan galium
terhadap data kristalografi TiO, tanpa doping. Refinement dilakukan
menggunakan aplikasi Rietica dengan metode Le Bail. Refinement dilakukan
dengan menggunakan standar TiO. fasa anatas no.9852 dengan struktur
tetragonal, grup ruang l4:1/amd, panjang a dan b sebesar 3,7842 A, panjang ¢
sebesar 9,5146 A, dan volume sel 136,25 A3. Hasil refinement dari TiO, Mesopori
terdoping galium (111) dengan variasi konsentrasi dopan galium (111) 0; 0,5; 1; 1,5;
dan 2% ditampilkan pada Tabel 4.3 yang mengindikasikan bahwa data difraksi
sampel TiO2 mesopori terdoping | (111) dengan variasi konsentrasi dopan 0; 0,5; 1;
1,5; dan 2% memiliki kesesuaian yang baik dengan data standar TiO; fasa anatas
(ICSD no. 9852). Hal tersebut ditandai dengan nilai R-profile (Rp) kurang dari
15%, R-weight profile (Rwp) yang didapatkan kurang dari 20%, dan Good of

Fitness (%) kurang dari 5 (Andrieux, dkk., 2018).



58

Tabel 4.3 Data kristalografi TiO hasil sintesis

Sampel
TiO2 TiO> TiO2 TiO2 TiO2
Parameter Mesopori  Mesopori-  Mesopori- Mesopori-  Mesopori-
Ga 0,5% Ga 1% Ga 1,5% Ga 2%

Sistem Tetragonal Tetragonal Tetragonal Tetragonal Tetragonal
Kristal
Grup Ruang 144/ amd 141/ amd 141/ amd 141/ amd 141/ amd
Jumlah 4 4 4 4 4
Satuan
Asimetrik
(2)
Panjang a 3,7880 3,7848 3,7942 3,7904 3,7879
dan b (A)
P/znjang C 9,507 9,5027 9,5146 9,5070 9,5070
(A)

Volume Sel  136,4209  136,1206  136,9708 136,5866 136,2641
Satuan (A%)

Rp (%) 11,56 11,44 11,18 11:65 10,58
Rup (%) 10,23 10,45 9,93 11,30 9,37
GoF (%) 0,1212 0,1061 0,1046 0,1234 0,1384

Pembentukan pori pada TiO2 mesopori dibantu dengan adanya
penggunaan surfaktan CTAB sebagai template. Karakterisasi menggunakan XRD
tidak dapat digunakan untuk mengamati adanya kandungan senyawa yang tidak
kristalin seperti surfaktan CTAB. Oleh karena itu, identifikasi adanya kandungan
CTAB pada TiO2, mesopori dilakukan menggunakan spektroskopi FTIR.
Karakterisasi menggunakan spektroskopi FTIR dilakukan untuk mengetahui
modus vibrasi gugus fungsi yang muncul pada surfaktan CTAB, TiO2 mesopori
sebelum dikalsinasi, dan TiO, mesopori setelah dikalsinasi, sehingga dapat
diidentifikasi apabila masih terdapat kandungan surfaktan CTAB pada TiO:
mesopori. Hasil spektra IR yang diperoleh dapat diamati pada Gambar 4.15. Hasil

identifikasi modus vibrasi gugus fungsi yang muncul dirangkum pada Tabel 4.4.
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Gambar 4.15 Spektra IR dari (a) surfaktan CTAB, (b) TiO2 mesopori sebelum
kalsinasi, dan (c) TiO2 mesopori setelah kalsinasi

Tabel 4.4 Identifikasi spektra IR

Sampel Bilangan gelombang Jenis modus vibrasi
(cm™)
CTAB 3463 Vibrasi ulur O-H?
3061 Vibrasi ulur C-H pada -CH3?
2919 Vibrasi ulur asimetri C-H pada -CH>-?
2850 Vibrasi ulur simetri C-H pada -CH>-2
1652 Vibrasi tekuk O-HP
1541 Vibrasi ulur C-N?
1485 Vibrasi tekuk C-H scissoring®
1397 Vibrasi tekuk C-H scissoring®
962 Vibrasi tekuk C-H rocking®
911 Vibrasi tekuk C-H rocking®
728 Vibrasi tekuk C-H rocking®
668 Vibrasi skeletal C-C?
TiO; 3447 Vibrasi ulur O-HP
Mesopori 1650 Vibrasi tekuk O-HP
sebelum 1541 Vibrasi ulur C-N?
kalsinasi 1454 Vibrasi tekuk C-H scissoring ©
1397 Vibrasi tekuk C-H scissoring®
1028 Vibrasi tekuk C-O?
756 Vibrasi tekuk C-H rocking®
668 Vibrasi skeletal C-C?
TiO 3447 Vibrasi ulur O-HP
Mesopori 1650 Vibrasi tekuk O-H®
setelah 1559 Vibrasi tekuk C-N?
kalsinasi 1397 Vibrasi tekuk C-H scissoring®
450-950 Vibrasi Ti-O-Ti®

3 Mistry, 2009, ® Ananth, dkk., 2016, ¢ Silverstein, dkk., 2005
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Berdasarkan Gambar 4.15 dan Tabel 4.4 dapat diamati bahwa pada
surfaktan CTAB, TiO2 mesopori sebelum kalsinasi, dan TiO, mesopori setelah
kalsinasi memiliki modus vibrasi ulur gugus fungsi O-H yang muncul pada
bilangan gelombang 3463 cm™ (CTAB) dan 3447 cm™ (TiO, mesopori sebelum
dan sesudah kalsinasi). Selain itu, modus vibrasi tekuk gugus fungsi O-H juga
muncul pada ketiganya yaitu pada bilangan gelombang 1652 cm™ (CTAB) dan
1650 cm™ (TiO, mesopori sebelum dan sesudah kalsinasi). Adanya vibrasi O-H
yang muncul pada CTAB adalah karena CTAB bersifat higroskopis
(GBiosciences, 2016). Sedangkan, adanya vibrasi O-H yang teramati pada TiO2
mesopori sebelum dan sesudah kalsinasi tersebut adalah sebagai akibat dari
adanya gugus hidroksil yang terikat pada permukaan TiO, (Myilsamy, dkk.,
2018).

Surfaktan CTAB memiliki tiga gugus fungsi khas yaitu C-H, C-N, dan C-
C, sehingga adanya ketiga modus vibrasi gugus fungsi tersebut baik pada
surfaktan CTAB maupun TiO2 mesopori sebelum kalsinasi menunjukkan adanya
kandungan surfaktan CTAB. Modus vibrasi ulur gugus fungsi C-H teramati
hanya pada CTAB vyaitu pada bilangan gelombang 3016, 2919, dan 2850 cm™.
Sedangkan, modus vibrasi tekuk gugus fungsi C-H yang muncul terdiri dari dua
macam yaitu vibrasi tekuk C-H scissoring dan rocking.

Vibrasi tekuk gugus fungsi C-H scissoring terbagi kembali menjadi dua
puncak yaitu pada daerah bilangan gelombang sekitar 1450 dan 1397 cm™.
Puncak modus vibrasi tekuk gugus fungsi C-H scissoring yang pertama hanya
teramati pada CTAB (1485 cm™) dan TiO2 mesopori sebelum dikalsinasi (1454

cm™). Puncak modus vibrasi tekuk gugus fungsi C-H scissoring yang kedua yaitu
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pada bilangan gelombang 1397 cm™ teramati baik pada CTAB, TiO, mesopori
sebelum kalsinasi, maupun TiO2 mesopori setelah kalsinasi. Modus vibrasi tekuk
gugus fungsi C-H rocking teramati pada bilangan gelombang 728, 910, dan 962
cm? (CTAB) dan 755 cm™ (TiO2 mesopori sebelum kalsinasi). Modus vibrasi
tekuk C-N teramati pada bilangan gelombang 1541 cm? (CTAB dan TiO;
mesopori sebelum kalsinasi) dan 1559 cm™ (TiO, mesopori setelah kalsinasi).
Secara visual, persen transmitan modus vibrasi tekuk C-H dan C-N semakin
menurun dari CTAB, TiO2 mesopori sebelum kalsinasi, dan TiO> mesopori
setelah kalsinasi. Hal tersebut menunjukkan bahwa kandungan surfaktan CTAB
masih didapatkan pada TiO2> mesopori setelah kalsinasi dengan intensitas yang
rendah.

Modus vibrasi C-C skeletal teramati pada bilangan gelombang 668 cm™
baik pada CTAB maupun TiO2 mesopori sebelum kalsinasi. Persen transmitan
puncak pada vibrasi skeletal C-C TiO2 mesopori sebelum kalsinasi adalah lebih
tinggi daripada CTAB karena pada TiO> mesopori sebelum kalsinasi masih
terdapat kandungan asam asetat yang belum teruapkan secara sempurna.
Kandungan asam asetat juga terdeteksi melalui munculnya modus vibrasi C-O
yang teramati pada bilangan gelombang 1028 cm™. Modus vibrasi tersebut juga
hanya diperoleh pada TiO2 mesopori sebelum kalsinasi. Selanjutnya, teramati
adanya modus vibrasi Ti-O-Ti pada bilangan gelombang 450-950 cm™ pada TiO:
setelah dilakukan kalsinasi . Hal tersebut menunjukkan telah terbentuknya TiO>
setelah dilakukan kalsinasi pada suhu 450°C melalui munculnya vibrasi Ti-O-Ti

tersebut.
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4.5 Karakterisasi Hasil Sintesis TiO2 Mesopori Terdoping Galium
Menggunakan DRS

Karakterisasi menggunakan DRS bertujuan untuk mengetahui karakter
serapan sinar dan nilai energi celah pita dari TiO2 mesopori terdoping galium (I11)
dengan variasi konsentrasi dopan 0; 0,5; 1; 1,5; dan 2%. Karakterisasi
menggunakan DRS juga dilakukan pada TiO anatas sigma-aldrich (SA) sebagai
pembanding karakteristik serapan sinar dan energi celah pita yang dihasilkan dari
TiO2 hasil sintesis. Hasil karakterisasi menggunakan DRS terdapat 3 plot grafik.
Grafik yang pertama yaitu plot hubungan antara nilai reflektansi dengan panjang
gelombang yang ditunjukkan pada Gambar 4.16. Berdasarkan Gambar 4.16 dapat
diamati bahwa TiO> fasa anatas sigma-aldrich memiliki nilai reflektansi paling
tinggi pada daerah radiasi elektromagnetik UV dan cahaya tampak. Sedangkan,
TiO2 mesopori terdoping galium (111) dengan variasi konsentrasi Ga** 0; 0,5;1;
1,5; dan 2% memiliki nilai reflektansi yang hampir mirip dan lebih rendah dari
nilai reflektansi TiO. anatas SA. Meskipun demikian, TiO2 mesopori terdoping
galium 1% memiliki nilai reflektansi yang paling rendah pada daerah radiasi
elektromagnetik cahaya tampak. Nilai reflektansi adalah berbanding terbalik
dengan nilai absorbansi, sehingga dapat diketahui bahwa TiO2 mesopori terdoping
galium 1% memiliki kemampuan mengabsorpsi sinar pada rentang panjang
gelombang cahaya tampak paling besar dibandingkan dengan TiO. mesopori-Ga

hasil sintesis yang lain.
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Gambar 4.16 Plot hasil DRS TiO2 mesopori terdoping galium antara
reflektansi dengan panjang gelombang pada rentang (a) 200-

800 nm dan (b) 340-460 nm
Grafik yang kedua yaitu plot hubungan antara faktor kubelka-munk (F(R))
dengan panjang gelombang yang diilustrasikan pada Gambar 4.17. Faktor
kubelka-munk adalah sebanding dengan koefisien absorpsi per scattering (k/s),
sehingga nilai F(R) menunjukkan koefisien absorpsi optik. Berdasarkan Gambar
4.17 dapat diketahui bahwa baik TiO; anatas SA maupun TiO2 mesopori-Ga 0;
0,5; 1; 1,5; dan 2% memiliki nilai F(R) yang tinggi pada daerah UV. Akan tetapi,
pada rentang panjang gelombang cahaya tampak (400-800 nm) TiO> mesopori
terdoping galium 1% memiliki nilai F(R) yang paling tinggi dibandingkan TiO-
mesopori-Ga yang lainnya. Hal tersebut menunjukkan bahwa adanya dopan
galium dengan konsentrasi 1% adailan paling optimum untuk meningkatkan

absorpsi sinar pada rentang panjang gelombang cahaya tampak.
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Gambar 4.17 Plot hasil DRS TiO, mesopori terdoping galium antara faktor
Kubelka-Munk (F(R)) dengan panjang gelombang pada rentang
(@) 200-800 nm dan (b) 340-460 nm

Grafik yang ketiga yaitu plot hubungan antara (F(R)hv)*? dengan energi
(eV) yang diilustrasikan pada Gambar 4.18. Plot tersebut digunakan untuk
menentukan nilai energi celah pita dari TiO2 anatas SA dan TiO2 mesopori-Ga
hasil sintesis dimana nilai energi celah pita tersebut diperoleh dengan cara
menarik garis lurus pada grafik hingga memotong sumbu x. Hasil penentuan nilai

energi celah pita dirangkum pada Tabel 4.5.

TiO2 Mesopori-Ga 2%
TiO, Mesopori-Ga 1,5%
TiO, Mesopori-Ga 1%
TiO2 Mesopori-Ga 0,5% i
TiO, Mesopori
TiO, Anatas SA

1/2

(F(R).hv)

I L] L] L] L] l' L] - L] L] L] L]
20 22 24 26 28 3,0 3,2 34 36 38 4,0
Energi (eV)

Gambar 4.18 Penentuan nilai energi celah pita
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Tabel 4.5 Hasil penentuan energi celah pita TiO> mesopori-Ga

No Sampel Energi Celah Panjang d spacing
Pita(eV)  Gelombang (nm) (A)

1 TiO2 Anatas SA 3,23 383

2  TiO2 Mesopori 2,97 418 3,51362

3 TiO2 Mesopori-Ga 2,94 421 3,52044
0,5%

4 TiO2 Mesopori-Ga 1% 2,88 429 3,56150

5 TiO2 Mesopori-Ga 2,91 425 3,51393
1,5%

6 TiO> Mesopori-Ga 2% 2,89 427 3,53958

Berdasarkan Tabel 4.5 dapat diketahui bahwa energi celah pita TiO-
Anatas SA adalah sebesar 3,23 eV. Sedangkan, energi celah pita TiO> mesopori
tanpa doping adalah sebesar 2,97 eV. Lee, dkk. (2008) melaporkan bahwa TiO-
mesopori dengan agen pembentuk pori surfaktan CTAB yang disintesis
menggunakan metode sol-gel memiliki energi celah pita sebesar 2,98 eV.

Adanya penambahan konsentrasi dopan galium dapat menyebabkan
penurunan energi celah pita TiO, mesopori. Hal tersebut dikarenakan
terbentuknya pita energi dopan Ga* diatas pita valensi dari TiO. yang
diilustrasikan pada Gambar 4.19, sehingga transisi yang terjadi yaitu dari pita
energi dopan ke pita konduksi TiO,. Akan tetapi, semakin bertambahnya
konsenrasi dopan galium yang ditambahkan tidak berbanding lurus dengan
penurunan energi celah pita TiO2 yang didapatkan dimana TiO2> mesopori
terdoping galium 1% memiliki nilai energi celah pita paling rendah yaitu sebesar
2,88 eV dibandingkan dengan yang lainnya, sehingga TiO, mesopori terdoping
galium 1% merupakan fotokatalis hasil sintesis yang paling aktif pada daerah

cahaya tampak.
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Gambar 4.19 Dugaan diagram pita energi TiO; terdoping Ga®*
(Ameta dan Ameta, 2017)

Penambahan konsentrasi dopan yang tidak linear dengan penurunan energi
celah pita dapat diamati melalui data d spacing yang dihasilkan melalui
karakterisasi menggunakan instrumen XRD dimana pada Tabel 4.6 dapat
diketahui bahwa nilai d spacing adalah berbanding terbalik dengan nilai energi
celah pita. Nilai d spacing adalah berbanding lurus dengan konstanta Kisi,
sehingga ketika nilai d spacing besar maka nilai konstanta kisi juga besar. Rockett
(2007) menjelaskan bahwa nilai energi celah pita adalah berbanding terbalik
dengan nilai konstanta kisi. Hal tersebut disebabkan karena semakin kecil jarak
atom, maka akan semakin kuat interaksi interatomik. Akibatnya semakin besar
pula nilai energi celah pita. Perbedaan jarak interatomik tersebut dapat
diakibatkan oleh adanya multivalensi dari logam galium sebagai dopan. Lewis
(1961) menjelaskan bahwa galium memiliki 3 valensi yang berbeda yaitu +1, +2,

+3.
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4.4 Karakterisasi Hasil Sintesis TiO2 Mesopori Terdoping Galium
Menggunakan Adsorpsi-Desorpsi N2

Karakterisasi menggunakan adsorpsi-desorpsi N> dilakukan untuk
mengetahui tipe isoterm, luas permukaan dan ukuran pori dari TiO2> mesopori dan
TiO2 mesopori terdoping galium 1% sebagai hasil sintesis dengan nilai energi
celah pita yang paling rendah. Penentuan luas permukaan dilakukan dengan
menggunakan metode BET. Sedangkan, penentuan ukuran pori dilakukan dengan
menggunakan metode BJH. Hasil penentuan tipe isoterm dari TiO2 mesopori dan
TiO2 mesopori terdoping galium 1% ditunjukkan pada Gambar 4.13. Berdasarkan
Gambar 4.20 dapat diketahui bahwa tipe isoterm dari TiO2 mesopori dan TiO:
mesopori doping galium 1% adalah tipe IV. Berdasarkan klasifikasi IUPAC telah
dijelaskan bahwa isoterm dengan tipe IV merupakan karakteristik material
padatan mesopori yang ditandai dengan adanya hysteresis loop. Hysteresis loop
terjadi karena volume gas N2 yang diadsorpsi adalah berbeda dengan volume gas
N2 yang didesorpsi. Adanya hysteresis loop tersebut teramati karena terjadinya
kondensasi kapiler akibat pore blocking dan kavitasi. Tipe hysteresis loop pada
TiO2 mesopori dan TiO2> mesopori terdoping galium 1% adalah H: yang
menggambarkan bentuk pori yang dihasilkan adalah interconnected (Myilsamy,
dkk., 2018).

Hasil kurva penentuan luas permukaan menggunakan metode BET
ditunjukkan pada Gambar 4.21. Berdasarkan kurva tersebut diperoleh persamaan
y=ax+b dimana a menunjukkan slope dan b menunjukkan intersep. Luas
permukaan dapat ditentukan melalui nilai slope dan intersep yang diperoleh
dimana perhitungannya dapat diamati pada Lampiran 9. Hasil luas permukaan dari

TiO2 mesopori dan TiO2 mesopori terdoping galium 1% secara berturut-turut
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sebesar 72,537 m?/g dan 62,771 m?/g. Adanya doping galium sebesar 1% pada
TiO2 mesopori dapat menurunkan luas permukaan. Hal ini dapat terjadi

dikarenakan terjadinya penyumbatan pori oleh dopan galium.

Volume (cm?/g)
Volume (cm?Qg)

—— Desorpsi

—®— Desorpsi

o cukag —&— Adsorpsi
L] I L] I L] I L] I L] I T I T I T I T I L]
0,0 0,2 0,4 0,6 0,8 1,0 0,0 0,2 0,4 0,6 0,8 1,0
Tekanan Relatif (P/P ) Tekanan Relatif (P/P,)

Gambar 4.20 Isoterm adsorsi-desorpsi N2 dari (a) TiO2 Mesopori dan (b) TiO2
Mesopori-Ga 1%

y=46,736x+1,274 y=53,939x+1,5412

V[ W((P,/P)-1)]

" "1 "1 " 1T " I 17 " 1 " 1 " 1T "1
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Gambar 4.21 Penentuan luas permukaan menggunakan metode BET

Kurva distribusi ukuran pori yang dihasilkan melalui metode BJH adsorpsi
ditunjukkan pada Gambar 4.22. Berdasarkan kurva tersebut, ukuran pori yang
dihasilkan dari TiO, mesopori dan TiO2> mesopori terdoping galium 1% secara

berturut-turut sebesar 7,72 nm dan 6,91 nm. Oleh karena itu, terbukti bahwa
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material yang disintesis memiliki pori berukuran meso karena berada dalam
rentang ukuran 2 hingga 50 nm. Hasil karakterisasi dari adsorpsi-desorpsi N

secara lengkap dapat diamati pada Tabel 4.6.

a b
—_
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~
E £
= £
(3]
15 5
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o
—
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Gambar 4.22 Distribusi ukuran pori dari (a) TiO2 mesopori dan (b) TiO>
mesopori terdoping galium 1%

Tabel 4.6 Hasil karakterisasi menggunakan adsorpsi-desorpsi N2

Parameter TiO2 Mesopori ~ TiO2 Mesopori-Ga TiO*
1%

Luas permukaan 53 7 62,771 50,1
(m?g)
Volume pori adsorpsi 0,191 0,163 -
BJH (cm®/g)
Luas permukaan 101,448 91,482 -
adsorpsi BJH (m?2/g)
Diameter pori 71,7176 6,9131 4,76
adsorpsi BJH (nm)
Volume pori desorpsi 0,181 0,159 -
BJH (cm®/g)
Luas permukaan 123,704 114,521 -
desorpsi BJH (m#/q)
Diameter pori 5,3213 5,2337 3,66
desorpsi BJH (hm)
Volume pori total 0,1824 0,1537 -
(cm*/g)
Rata- rata diameter 10,0566 9,7929 5,45
pori (nm)

*Shalan, dkk., 2013
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Berdasarkan Tabel 4.6 dapat diketahui bahwa TiO, mesopori memiliki
luas permukaan yang lebih tinggi daripada TiO.. Hal tersebut mengindikasikan
bahwa surfaktan CTAB memiliki pengaruh yang cukup signifikan untuk
meningkatkan luas permukaan TiO». Selain itu, dapat pula diamati melalui data
diameter pori baik diameter pori adsorpsi BJH, diameter pori desorpsi BJH,
maupun rata-rata diameter pori dimana TiO2 mesopori terbukti memiliki diameter
pori yang lebih besar daripada TiO> tanpa adanya penambahan surfaktan CTAB.
Ukuran pori diambil dari data diameter pori adsorpsi BJH karena material yang
dihasilkan merupakan material mesopori dengan karakteristik volume gas N> yang
diadsorpsi adalah berbeda dengan volume gas N> yang didesorpsi. Gas N2 yang
diadsorpsi diasumsikan akan mengisi seluruh pori, sehingga ukuran pori diambil

dari data diameter pori adsorpsi BJH (Sotomayor, dkk., 2018).

4.5 Karakterisasi Hasil Sintesis TiO2 Mesopori Terdoping Galium
Menggunakan SEM-EDX

Material hasil sintesis TiO2, Mesopori terdoping galium (111) dengan variasi
konsentrasi dopan 0; 0,5; 1; 1,5; dan 2% selanjutnya dikarakterisasi menggunakan
SEM-EDX. Karakterisasi menggunakan SEM bertujuan untuk mengetahui
morfologi permukaan partikel dari TiO2 Mesopori terdoping galium (111) dengan
variasi konsentrasi dopan 0; 0,5; 1; 1,5; dan 2%. Sedangkan, karakterisasi
menggunakan EDX bertujuan untuk mengetahui komposisi unsur penyusunnya.
Morfologi permukaan partikel dari TiO2 mesopori terdoping galium (111) dengan
variasi konsentrasi dopan 0; 0,5; 1; 1,5; dan 2% adalah irregular atau tidak

beraturan seperti yang diilustrasikan pada Gambar 4.23. Komposisi unsur
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penyusun dari TiO, mesopori terdoping galium (111) dengan variasi konsentrasi

dopan 0; 0,5; 1; 1,5; dan 2% dirangkum pada Tabel 4.7.

Gambar 4.23 Morfologi permukaan dari (a) TiO2 Mesopori, (b) TiO2 Mesopori-
Ga 0,5%, (c) TiO2 Mesopori-Ga 1%, (d) TiO2 Mesopori-Ga 1,5%,
dan (e) TiO2 Mesopori-Ga 2%.

Berdasarkan Tabel 4.7 dapat diketahui bahwa pada sampel TiO2 mesopori
mengandung komposisi unsur Ti dan O. Sedangkan, pada sampel TiO2 mesopori
terdoping galium mengandung komposisi unsur Ti, O, dan Ga. Persentase
komposisi unsur galium hasil karakterisasi menggunakan EDX secara berturut-

turut dari TiO2 mesopori terdoping galium (111) dengan variasi konsentrasi dopan

OF MAULANA MALIK IBRAHIM STATE ISLAMIC UNIVERSITY OF MALANG



72

0; 0,5 1, 1,5, dan 2% adalah 0; 0,67; 0,95, 1,43; dan 1,34%. Persentase
konsentrasi dopan yang teridentifikasi pada saat karakterisasi menggunakan SEM-
EDX adalah berbeda dengan persentasi konsentrasi dopan pada perhitungan. Hal
tersebut dikarenakan karakterisasi menggunakan SEM-EDX memiliki kelemahan
yaitu hanya dapat menganalisis pada daerah tertentu, sehingga baik persentase
komposisi unsur maupun morfologi yang dapat dianalisis adalah tidak secara

keseluruhan (Ebnesajjad, 2014 dan Bergstrom, 2015).

Tabel 4.7 Data hasil EDX TiO, Mesopori-Ga

Sampel Unsur %Massa Atom
TiO2 Mesopori Ti 26,01
@) 73,99
TiO2 Mesopori-Ga 0,5% Ti 21,99
O 77,34
Ga 0,67
TiO2 Mesopori-Ga 1% Ti 29,44
@) 69,60
Ga 0,95
TiO2 Mesopori-Ga 1,5% Ti 28,87
@) 69,70
Ga 1,43
TiO2 Mesopori-Ga 2% Ti 2181
O i, 3o
Ga 1,34

Mapping persebaran unsur penyusun dari TiO2 mesopori terdoping galium
(111) dengan variasi konsentrasi dopan 0; 0,5; 1; 1,5; dan 2% dapat diamati pada
Gambar 4.20. Berdasarkan Gambar 4.24 tersebut dapat diamati bahwa distribusi
unsur-unsur penyusun dalam TiO2 Mesopori terdoping galium (111) dengan variasi
konsentrasi dopan 0; 0,5; 1; 1,5; dan 2% adalah homogen. Hal tersebut
diakibatkan karena sintesis dilakukan dengan metode sonikasi. Perkas, dkk.
(2014) menyatakan bahwa efek kavitasi akustik pada metode sonikasi dapat

mendorong terbentuknya struktur yang lebih homogen dalam waktu yang cepat.
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Gambar 4.24 Mapping persebaran unsur penyusun pada (a) TiO2 Mesopori, (b)
TiO2 Mesopori-Ga 0,5%, (c) TiO. Mesopori-Ga 1%, (d) TiO-
Mesopori-Ga 1,5%, dan (e) TiO2 Mesopori-Ga 2% (warna merah
menandakan persebaran unsur titanium (Ti), warna hijau
menandakan persebaran unsur oksigen (O), dan warna biru
menandakan persebaran unsur galium (Ga).

4.6 Sintesis Fotokatalis TiO2 Mesopori Terdoping Galium (I11) berdasarkan
Perspektif Islam

Allah menciptakan segala sesuatu baik yang berada di langit maupun di
bumi dengan manfaat tertentu sebagaimana firman-Nya melalui surat Lugman

ayat 20 berikut:
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Artinya: “Tidakkah kamu perhatikan sesungguhnya Allah telah menundukkan
untuk (kepentingan) mu apa yang ada di langit dan apa yang di bumi dan
menyempurnakan untukmu nikmat-Nya lahir dan batin. Dan diantara manusia
ada yvang membantah tentang (keesaan) Allah tanpa ilmu pengetahuan atau
petunjuk dan tanpa kitab yang memberi penerangan.”

Quthub dalam Tafsir Fi Zhilalil Qur’an (2003) menjelaskan makna firman
Allah SWT pada surat Lugman ayat 20 tersebut yaitu keteraturan diantara segala
kebutuhan manusia di bumi dan ketertiban pada alam semesta tidak terjadi secara
tiba-tiba atau kebetulan saja. As-Suyuthi dan Jalaluddin Muhammad dalam Tafsir
Jalalain (1990) menafsirkan bahwa Allah telah menundukkan apapun yang berada
di langit dan di bumi agar dapat dimanfaatkan. Matahari merupakan salah satu
ciptaan Allah SWT yang berada di langit. Matahari memiliki banyak manfaat
melalui sinar yang dihasilkan. Salah satu manfaat dari sinar matahari tersebut
yaitu dapat dimanfaatkan sebagai sumber energi berupa foton dalam reaksi
fotokatalisis untuk mendegradasi limbah zat warna menjadi senyawa yang tidak
berbahaya seperti CO2, H>O, dan zat anorganik nontoksik (Umar dan Abdul,
2013; Molinari, dkk., 2010). Kemudian Allah memberikan dan menyempurnakan
nikmat kepada manusia baik nikmat lahir maupun batin. Salah satu nikmat lahir
yaitu diberi kesehatan jasmani seperti dapat melihat, mendengar, dan berjalan.
Akibatnya dapat menuntut ilmu dengan lancar baik secara visual, auditori, dan
kinestetik. Sedangkan, contoh nikmat batin adalah mendapatkan pengetahuan,
kemudian bersyukur akan nikmat tersebut.

TiO2 merupakan salah satu ciptaan-Nya di bumi yang keberadaannya

melimpah di alam. TiO2 di alam ditemukan dalam bentuk mineral ilmenit
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(FeTIO3), rutil (TiO2), dan titanit (CaSiTiOs) (Al-Mamoori dan Saleh, 2013). TiO-
memiliki manfaat sebagai material fotokatalis yang digunakan untuk
mendegradasi limbah zat warna. Material fotokatalis TiO> hanya dapat aktif pada
daerah sinar UV yang yang persentasenya hanya 4-5% dari sinar matahari (Jin,
dkk., 2015). Sedangkan, sinar matahari tidak hanya mengandung radiasi
elektromagnetik ultraviolet (200-400 nm). Akan tetapi, sinar matahari juga
mengandung radiasi elektromagnetik inframerah (700 nm-1 mm) sebesar 56% dan
cahaya tampak (400-700 nm) sebesar 39% (Skobowiat dan Slominski, 2016;
Holick, 2016). Oleh karena itu, dibutunkan modifikasi TiO> seperti menggunakan
logam galium sebagai dopan agar lebih aktif dibawah sinar matahari.

Galium juga merupakan ciptaan-Nya di bumi yang ditemukan dalam
batuan sedimen bauksit (60 ppm), mineral Zinc Sulfide Sphalerite (ZnS) (40-50
ppm), dan mineral Wurtzite ([Zn,Fe]S) (0,5%) (Brobst dan Pratt, 1973). Logam
galium (Ga) memiliki manfaat untuk digunakan sebagai dopan pada TiO: agar
aktivitas fotokatalitik dalam mendegradasi limbah zat warna semakin optimum.
Oleh karena itu, pemanfaatan sinar matahari sebagai sumber energi foton yang
diabsorpsi material fotokatalis TiO> terdoping galium dalam reaksi fotokatalisis
merupakan salah satu upaya manusia untuk selalu memikirkan makna ayat-Nya
seperti pada QS Lugman:20.

Selain itu, penelitian ini juga menggunakan modifikasi TiO; terdoping
Galium dengan agen pembentuk pori surfaktan kationik CTAB. Tujuan
modifikasi tersebut adalah untuk meningkatkan luas permukaan dari TiO2. Ketika

luas permukaan meningkat, maka ukuran partikel akan menurun, sehingga
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aktivitas fotokatalitik akan menjadi semakin optimum. Berkaitan dengan hal

tersebut Allah telah berfirman dalam surat al Furqon ayat 1-2 sebagai berikut:

Ty o 2T A LA il 1,38 il 0,8 e B G5ATT 05 eall 35
P PRt

NNEFSEPREN SHECTOTHIN SO RE AR TRE s
Artinya: “Maha suci Allah yang telah menurunkan Al Furgaan (Al Quran) kepada
hamba-Nya, agar dia menjadi pemberi peringatan kepada seluruh alam (1).Yang
kepunyaan-Nya-lah kerajaan langit dan bumi, dan Dia tidak mempunyai anak,
dan tidak ada sekutu bagi-Nya dalam kekuasaan(Nya), dan Dia telah
menciptakan segala sesuatu, dan Dia menetapkan ukuran-ukurannya dengan
serapi-rapinya (2)”.

Berdasarkan ayat tersebut dapat diketahui bahwa Allah telah menciptakan
segala sesuatu dan memberikan ukuran secara tepat serta sempurna dimana
didalamnya terdapat maksud tersendiri yang dapat menjamin keberlangsungan
tugasnya secara teratur (sistematis) (Shihab, 2002; As-Suyuthi dan Jalaluddin
Muhammad, 1990). Salah satu contoh representasi ayat tersebut adalah pada
penelitian ini dilakukan modifikasi menggunakan surfaktan CTAB untuk
membuat material TiO2 memiliki ukuran pori antara 2-50 nm (mesopori).
Mahoney dan Kodali (2014) menyatakan bahwa material mesopori memiliki
aktivitas yang lebih baik dalam proses fotokatalisis dibandingkan dengan material
mikropori maupun makropori.

Modifikasi fotokatalis TiO2, menggunakan agen pembentuk pori surfaktan
CTAB dan doping menggunakan logam galium merupakan salah satu upaya
manusia dalam berpikir untuk meningkatkan aktivitas fotokatalitik TiO> agar

dapat berfungsi semakin maksimal pada daerah cahaya tampak. Berdasarkan hasil

penelitian ini dapat diketahui bahwa TiO2 mesopori yang didoping logam galium
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(1) memiliki energi celah pita yang lebih rendah dibandingkan dengan TiO>
mesopori tanpa doping, sehingga lebih aktif dibawah sinar matahari sebagai
sumber cahaya tampak yang melimpah. Hasil ini mengindikasikan bahwa material
TiO2 mesopori terdoping galium berpotensi untuk dimanfaatkan dalam proses
fotokatalisis untuk mendegradasi limbah zat warna tekstil menjadi CO», dan H,O
yang lebih aman bagi lingkungan karena menjaga lingkungan adalah salah satu
bentuk konservasi bagi kesejahteraan lingkungan yang merupakan tugas manusia
sebagai khalifatullah fil ‘ardh.

Manusia selain diperintahkan untuk memikirkan kekuasaan dan ciptaan
Allah SWT yang berada di langit dan di bumi juga diperintahkan untuk senantiasa
mengingat Allah SWT yang Maha Menciptakan segala sesuatu sebagaimana telah

dijelaskan dalam Al-Qur’an surat ali Imran ayat 190 sampai 191 berikut:

5385 Gl v T LY ¥ ) a5 (2 g2 s g )
Wt Vb G G 155 2 ol 615 3 653885 L i3 U065 15,035 s U

ST o (T2 (2wt e, -
H\)&\;’)\A.CLL@M

Artinya: “Sesungguhnya dalam penciptaan langit dan bumi, dan silih bergantinya
malam dan siang terdapat tanda-tanda bagi orang-orang yang berakal (190),
(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 Rabb kami, tiadalah Engkau menciptakan semua ini dengan
sia-sia, Maha suci engkau, maka peliharalah kami dari siksa neraka (191)”

Allah SWT memerintahkan manusia melalui surat ali Imran ayat 190
untuk melihat, merenung, berpikir dan mengambil pelajaran karena sesungguhnya

dalam penciptaan langit dan bumi terdapat tanda-tanda kemahakuasaan Allah.
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Tanda-tanda tersebut diperuntukan untuk manusia sebagai makhluk yang berakal

melalui lafadz g\{jéj\ L_;jv, (Al-Qurthubi, 2009 dan Shihab, 2002).

Orang yang berakal (Ulul Albab) adalah orang yang memperhatikan
penciptaan langit dan bumi lalu mengingat penciptanya yakni Allah, dalam segala
keadaan baik dalam keadaan berdiri, duduk atau berbaring. Perintah mengingat
Allah tersebut merujuk pada kata yadzkuruna berpokok pada kata dzikir. Selain
itu kata dzikir juga dapat dimaknai menyebut yaitu mampu menyebut Asma Allah
dengan mulut karena telah teringat terlebih dahulu dalam hati. Kegiatan
mengingat (tadzakkur) itu berhubungan dengan kegiatan memikirkan (tafakkur)
dimana dalam kegiatan bertafakkur mereka juga mengingat Allah seraya berucap
memuji keagungan dan kebesaran-Nya atas ciptaan yang mengandung hikmah dan
kemaslahatan. Setelah mengingat dan berpikir, sudah seharusnya manusia
bertawakkal dan ridlo, berserah diri dan mengakui kelemahannya. Oleh karena itu,
sudah seharusnya semakin bertambah tinggi ilmu seseorang, semakin bertambah

ingatlah dia kepada penciptanya (Ash-Shiddieqy, 2000 dan Hamka, 1992).



BAB V

PENUTUP

5.1 Kesimpulan

Berdasarkan hasil yang diperoleh dari penelitian dapat diambil kesimpulan

sebagai berikut:

1.

TiO> mesopori terdoping galium 0; 0,5; 1; 1,5; dan 2% hasil sintesis
teridentifikasi memiliki fasa anatas dengan grup ruang l4:/amd berdasarkan
hasil XRD. Kandungan surfaktan CTAB teridentifikasi pada TiO> mesopori
setelah kalsinasi dengan %transmitan yang rendah berdasarkan spektra IR.
Berdasarkan data DRS menunjukkan TiO2 mesopori-Ga 1% memiliki nilai
serapan sinar paling besar pada daerah cahaya tampak daripada hasil sintesis
yang lain. Hal tersebut dibuktikan dari nilai energi celah pita yang diperoleh
dari TiO2 mesopori-Ga 1% adalah 2,88 eV yang setara dengan 429 nm.
Berdasarkan data adsorpsi-desorpsi N2 diketahui luas permukaan dari TiO-
mesopori dan TiO2 mesopori terdoping gallium 1% sebesar 72,537 m?/g dan
62,771 m?/g. Ukuran pori yang dihasilkan pada TiO2 mesopori dan TiO;
mesopori-Ga 1% secara berturut-turut sebesar 7,5 dan 6,9 nm, sehingga
terbukti telah terbentuk pori berukuran meso.

Morfologi TiO2 mesopori-Ga 0; 0,5; 1; 1,5; dan 2% adalah tidak beraturan.
Komposisi unsur pada hasil sintesis yaitu Ti, O, dan Ga yang ketiganya

terdistribusi secara merata berdasarkan mapping persebaran unsur.
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4.2 Saran

1.

Perlu dilakukan uji aktivitas fotokatalitik pada rentang UV maupun cahaya
tampak untuk mengetahui aktivitas optimum terhadap TiO2 mesopori terdoping
galium 0; 0,5; 1; 1,5; dan 2%.

Perlu dilakukan karakterisasi menggunakan adsorpsi-desorpsi N> pada TiO:
mesopori-Ga 0,5; 1,5; dan 2% untuk mengetahui luas permukaan dan ukuran
porinya. Selain itu, juga untuk mengetahui kecenderungan pengaruh dopan
terhadap TiO2 mesopori pada parameter ukuran pori dan luas permukaan.

Perlu dilakukan karakterisasi menggunakan X-ray Photoelectron Spectroscopy
(XPS) untuk mengetahui valensi dari Ti pada TiO2 dan Ga sebagai dopan pada
kristal TiOx.

Perlu dilakukan Kkarakterisasi menggunakan photoluminescence untuk
mengetahui pengaruh dopan galium terhadap laju rekombinasi elektron hole

pada TiOx.
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LAMPIRAN
Lampiran 1. Diagram Alir

L.1.1 Sintesis Ti1xGaxO2 (x = 0; 0,005; 0,01; 0,015; dan 0,02) dengan Metode

Sonikasi
Titanium Surfaktan
Tetraisopoksida CTAB

- dimasukkan sebanyak 10 mL secara - dimasukkan ke dalam
drop wise (tetes per tetes) pada erlenmeyer
erlenmeyer yang berisi 15 mL - ditambahkan isopropanol
isopropanol sebanyak 15 mL

- disonikasi menggunakan ultrasonic - disonikasi menggunakan
cleaning bath selama 15 menit ultrasonic cleaning bath

- dicampur selama 15 menit

- disonikasi menggunakan ultrasonic cleaning
bath selama 15 menit

- ditambahkan asam asetat hingga pH mencapai

3-4

- disonikasi menggunakan ultrasonic cleaning
bath selama 30 menit

- didiamkan selama 3 hari

Gel

- dipanaskan pada suhu 100°C selama 12 jam

- digerus menggunakan mortar agate

- dibentuk pelet

- dikalsinasi pada suhu 450°C selama 2 jam

- digerus kembali menggunakan mortar agate

- diulangi prosedur diatas pada penambahan
Ga(acac)s berturut-turut sebanyak 0,062; 0,125;
0,189; dan 0,253 g pada masing-masing larutan
TTIP dalam isopropanol.

Serbuk Ti1xGaxO2
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L.1.2 Karakterisasi Fotokatalis

92

Serbuk Ti1xGaxO2
XRD DRS FTIR SEM- EDX Adsorpsi-desorpsi
N2
Untuk Untuk Untuk
mengidentikasi Otk Untuk mengetah.m mengetahm
fasa yang .| morfologi, | tipe isoterm,
menentukan | mengetahui by )
terbentuk dan o ) komposisi luas
nilai energi modus
menentukan . . ) unsur, dan permukaan,
celah pita vibrasi IR
data ukuran dan ukuran
kristalografi partikel pori
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Lampiran 2. Perhitungan dalam Sintesis Material

L.2.1 Perhitungan Berat Prekursor yang digunakan (TTIP dan Ga(CsH70z2)3)
Diketahui :

Mr TTIP (Ti(OCH(CHz3)2)s) : 284,22 g/mol

p TTIP (Ti(OCH(CH2)2)s) 0,96 g/em®

L.2.1.1 Perhitungan Massa TTIP

Volume TTIP = %

= &
10mL = 0,96 g/cm3

Massa TTIP =9,6 g

L.2.1.2 Perhitungan Massa Hasil Sintesis dan Massa Ga(CsH70z2)3

L.2.1.2.1 Massa Hasil Sintesis dan Ga(CsH702)s Pada Konsentrasi Ga 0%

. R . 5 Ar Ti Ar Ti
Massa TiO; hasil sintesis X ——— = Massa TTIP X ———
Mr TiO, Mr TTIP
. . . . 47,9 1 47,9 1
m TiO; hasil sintesis x —228/M0 _ g g o x 47.98/mol
79,86 g/mol 284,22 g/mol

m TiO; hasil sintesis = 2,6988 g
Massa Ga(CsH702)3=0g

L.2.1.2.2 Massa Hasil Sintesis dan Ga(CsH702)s Pada Konsentrasi Ga 0,5%

0,995 X Ar Ti Ar Ti
U = Massa TTIP x ——

Massa TiO> hasil sintesis X :
Mr Tig,095Gag,00502 Mr TTIP

0,995 X 47,9 g/mol

M TiO; hasil sintesis X((0,995 X 47,9) + (0,005 X 69,72 ) + (2 X 16)) g/mol

=9,67¢9

x 47,9 g/mol
284,22 g/mol

m TiO; hasil sintesis =2,716 g
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Massa Ga(CsH702)3
0,005 x Ar G Ga(C5H702)3 . oo .
= rG S 22 x m TiO; hasil sintesis pada 0,5% Ga
Mr T10,995G30,00502 Ar Ga
_ 0,005 X 69,72 g/mol « 255,72 g/mol x 2,7358 ¢

B (0,995 x 47,9 g/mol) + (0,005 X 69,72 g/mol) + (2 X 16 g/mol) 69,72 g/mol

=0,062 g

Massa hasil sintesis dan Ga(CsHzO2)3 pada konsentrasi dopan Ga 1; 1,5;

dan 2% ditentukan dengan cara sama, sehingga diperoleh:
A. Ketika x= 0,01

Massa TiO> hasil sintesis = 2,7334 g

Massa Ga(CsH702)3 = 0,125 g
B. Ketika x=0,015

Massa TiO> hasil sintesis = 2,7511 g

Massa Ga(CsH-02)s = 0,189 g
C. Ketika x= 0,02

Massa TiO> hasil sintesis = 2,7689 g

Massa Ga(CsH70-)z = 0,253 g

L.2.1.3 Pembuatan Larutan CTAB 0,9 mM
Mol CTAB =MxV

Mol CTAB =0,9x 103 M x 0,049 L

Mol CTAB =0,0000441 mol

Massa CTAB = 0,0000441 mol x 364,5 g/mol

Massa CTAB =0,0161 g
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Lampiran 3. Dokumentasi Proses Sintesis Material

Gambar L.3.1 Proses sintesis TiO> mesopori terdoping galium (a) stirer TTIP,
Ga(acac)s, CTAB, isopropanol, (b) hasil pencampuran prekursor
pada larutan a, (c) proses sonikasi, (d) hasil larutan dengan
penambahan asam asetat, (e) hasil gel setelah aging larutan d, (f)
hasil pengeringan gel pada suhu 100°C, (g) hasil pelet padatan
yang dihasilkan, (h) hasil kalsinasi, (i) hasil penggerusan padatan
hasil kalsinasi.
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Gambar L.3.2 Hasil sintesis TiO2 mesopori terdoping galium (a) 0; (b) 0,5; (¢) 1;
(d) 1,5; dan (e) 2%
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Lampiran 4. Hasil Karakterisasi Menggunakan XRD
Karakterisasi menggunakan XRD dilakukan di jurusan Teknik Material
dan Metalurgi Fakultas Teknik Industri Institut Teknologi Sepuluh November

(ITS) Surabaya. Spesifikasi instrumen XRD yang digunakan dapat dilihat pada

Tabel L.4.1

Tabel L.4.1 Spesifikasi instrumen XRD

Spesifikasi
Anode Material Cu
K-Alphal [A] 1,54060
K-Alpha2 [A] 1,54443
K-Beta [A] 1,39225
K-A2 / K-Al Ratio 0,50000
Generator Settings 30 mA, 40 kV
Diffractometer Type XPert MPD
Diffractometer Number 1
Start Position [°2Th.] 5,0084
End Position [°2Th.] 89,9744

Sampel TiO2 Mesopori-Ga 0; 0,5; 1; 1,5; dan 2%
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L.4.1 Difraktogram Hasil Karakterisasi Menggunakan XRD

1. TiO2 Mesopori

TiO2-CTAB

600 —

400 —

200

| | | | | |
10 20 30 40 50 60 70 80
Position [°2Theta] (Copper (Cu))

Gambar L.4.1 Difraktogram TiO2 mesopori

Tabel L.4.2 Data XRD TiO2 mesopori
Pos. [°2Th.] Height [cts] FWHM Left  d-spacing [A] Rel. Int.

[°2Th ] [%6]

5.2685 50.75 0.6691 16.77406 8.78
25.3492 578.02 0.4 T 3.51362 100.00
37.7728 86.69 0.4015 2.38170 15.00
48.0115 153.32 0.5353 1.89499 26.53
53.9418 80.17 0.6691 1.69983 13.87
55.0913 90.72 0.3346 1.66705 15.70
62.7898 60.51 0.4015 1.47991 10.47

68.7368 23.45 0.6691 1.36567 4.06

70.2607 30.26 0.5353 1.33974 5.24

74.9949 33.82 0.4015 1.26648 5.85

82.4102 17.10 0.9368 1.17029 2.96
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2. TiO2 Mesopori-Ga 0,5%

99

400

200

Ti0,95640,0502 (TiO2terdoping

70,05 64)

1 1
10 20

|
30

| | |
40 50 60
Position [°2Theta] (Copper (Cu))

70

80

Gambar L.4.2 Difraktogram TiO2 mesopori-Ga 0,5%

Tabel L.4.3 Data XRD TiO, mesopori-Ga 0,5%

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

25.2993 437.17 0.2676 3.52044 100.00
37.9049 Ll=0\2 0.3346 2.37369 16.25
48.1303 105.45 0.5353 1.89059 24.12
54.0119 67.74 0.5353 1.69779 15.50
55.1217 76.64 0.6691 1.66620 17.53
62.9407 61.24 0.2007 1.47673 14.01
69.1376 20.08 0.6691 1.35873 4.59
70.0903 25.11 0.4015 1.34258 5.74
/2051 28.24 0.4015 1.26305 6.46
83.0421 20.18 0.8029 1.16298 4.62
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3. TiO2 Mesopori-Ga 1%

A IS | S A | 0

Ti0,996a0,01 02-CTAB

400

300

200

100

R A N [maer =5 Iy " WY ¥R VR ) L N Vi & » [N . IR
10 20 30 40 50 60 70 80

Position [°2Theta] (Copper (Cu))

Gambar L.4.3 Difraktogram TiO2 mesopori-Ga 1%

Tabel L.4.4 Data XRD TiO2 mesopori-Ga 1%
Pos.[°2Th.]  Height [cts] = FWHM Left  d-spacing [A] Rel. Int. [%]

[°2Th.]
25.0029 408.79 0.1004 3.56150 100.00
37.5961 71.20 0.4015 2.39248 17.42
47.8645 101.37 0.6691 1.90047 24.80
53.7986 57.41 0.8029 1.70402 14.04
54,9463 73.90 0.2007 1.67111 18.08
62.5897 49.97 0.4684 1.48416 12.22
68.8076 21.01 0.4015 1.36444 5.14
70.2607 21.54 0.5353 1.33974 5.27
74.8926 23.25 0.6601 1.26795 5.69
82.7022 18.66 0.8029 1.16690 4.56
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4. TiO2 Mesopori-Ga 1,5%

Ti0,9856a0,015 02-CTAB r r r r T r

300

200

100

O N 39 IS Y S Y e & FY N T » [N R UM
10 20 30 40 50 60 70 80
Position [°2Theta] (Copper (Cu))
Gambar L.4.4 Difraktogram TiO2 mesopori-Ga 1,5%
Tabel L.4.5 Data XRD TiO. mesopori-Ga 1,5%
Pos. [°2Th.] Height [cts] FWHM Left d-spacing  Rel. Int.
[°2Th] [A] [%]

25.3469 317.93 0.7360 3.51393 100.00
37.6421 48.97 0.6691 2.38966 15.40
47.9166 77.47 0.9368 1.89853 24.37
54.8454 58.82 0.6691 1.67394 18.50
62.4453 33.96 0.8029 1.48725 10.68
68.9542 14.53 0.8029 1.36190 4.57
70.2956 16.67 0.8029 1.33916 5.24
75.1330 19.56 0.9368 1.26449 6.15
82.6472 17.79 0.5353 1.16754 5.60
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5. TiO2 Mesopori-Ga 2%

Y [ T

600 770,986a0,02 02-CTAB

400 —

200

7 AN [Pty T N W N 5 N N I IR
10 20 30 40 50 60 70 80

Position [°2Theta] (Copper (Cu))

Gambar L.4.5 Difraktogram TiO2 mesopori-Ga 2%

Tabel L.4.6 Data XRD TiO2 mesopori-Ga 2%
Pos. [°2Th.]  Height [cts] FWHM Left d-spacing Rel. Int.

[°2Th.] [A] [%0]
25.3850 471.75 0.2007 3.50875 100.00
37.9389 60.84 0.8029 2.37165 12.90
48.0634 92.50 0.6691 1.89307 19.61
54.9622 57.83 0.9368 1.67066 12.26
82.6411 19.59 0.6691 1.16761 4.15
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L.4.2 Perhitungan Ukuran Kristal dengan Persamaan Debye-Scherrer

1. TiO2 Mesopori

2.

<l

_09x 42

- Lcosb
0,9 x1,54060

D = 0,1171x3,14 25,3492

LR N G LLE)
D =68,275 nm

TiO2 Mesopori-Ga 0,5%

_09x 42
a [cos6
B 0,9 x1,54060
D = Sze7ex3.12 25,2993
g0 CosC—)
D =29,805 nm
TiO2 Mesopori-Ga 1%
_09xA1
- Lcosb
B 0,9 x1,54060
D = Sze7ex3.12 25,2996

(QETE 0o (22220
D = 29,806 nm

4. TiO2 Mesopori-Ga 1,5%

_09xA

h LcosO
B 0,9 x1,54060
D = 5736x312 25,3469

[CE TR N CEELD)
D =10,862 nm

. TiO2 Mesopori-Ga 2%

_09x41

L Bcos6
0,9 x1,54060

D ;- 0,2007x3,14 25,1602

S oS Do)
D =39,607 nm
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Lampiran 5. Penentuan Parameter Kisi dengan Metode Le Bail
Menggunakan Program Rietica

L.5.1 TiO2 Mesopori

TiO2 Mesopon

7004
650:
600
550
500
450
400
350
300
250;
200
150

100l .
G I -
r’II n | (Y | || I I N |
50 - P g
100 Il pnhionn ,[;Tlr L T T AT T F e e L

Intensitas (a.u)

10 20 30 40 50 50 70 80
2 theta (deq)

Gambar L.5.1 Plot hasil refinement TiO> mesopori

CELL PARAMETERS = 3.788016 0.000001 0.001016

3.788016 0.000001 0.001016

9.507302 0.000008 0.003454

90.000008 0.000000 0.000000

90.000008 0.000000 0.000000

90.000008 0.000000 0.000000
RECIPROCAL CELL = 0.264 0.264 0.105 90.000 90.000 90.000
CELL VOLUME = 136.420898 0.071666
SCALE * VOLUME = 1.364209 0.000717
BACKGROUND PARAMETERBO = 0.100000E-05  0.000000  0.000000
BACKGROUND PARAMETER B 3 0.316168E-04 0.197416E-09 0.157426E-04
BACKGROUND PARAMETER B 4 -0.328891E-06 -0.484754E-10 0.231381E-06
BACKGROUND PARAMETER B 5 1119.06  0.113321E-03 3.68747

ASYMMETRY PARAMETERS = 0.02568 -0.00001 0.00984
HALFWIDTH PARAMETERS U = 1.680956 -0.00013S  2.747262
v = 0.162594  0.000089  1.920112
w = 0.236012 -0.000010  0.294542

PEAK SHAPE PARAMETER GamO
PEAK SHAPE PARAMETER Gam1
PEAK SHAPE PARAMETER Gam2
| Ro | Rwp | GOF |

4+ +
T

| 11.56] 10.23 | 0.1212E+00 |

1.204717 0.000162 0.348242
-0.022492 -0.000010 0.019856
0.000265 0.000000 0.000247
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L.5.2 TiO2 Mesopori-Ga 0,5%

TiO2 Mesoporni-Ga 0,5%

550
500:
450
400
350
300°
250

200

Intensitas (a.u)

b | ] (N ] T

-50: Ll J..,j__,;.l“-_lu,-
: L T e
-100-

10 20 30 40 50 60 70 80
2 theta (deqg)

Gambar L.5.2 Plot hasil refinement TiO2 mesopori-Ga 0,5%

CELL PARAMETERS = 3.784765 0.000000 0.001297
3.784765 0.000000 0.001297
9.502682 -0.000003 0.004593
90.000008 0.000000 0.000000
90.000008 0.000000 0.000000
90.000008 0.000000 0.000000
RECIPROCAL CELL = 0.264 0.264 0.105 90.000 90.000 90.000

CELL VOLUME = 136.120621 0.093176
SCALE * VOLUME = 1.361206 0.000932
BACKGROUND PARAMETERBO = -2.78249 -0.230501E-02 6.42743
BACKGROUND PARAMETERB1 = 0.268878 0.968166E-04 0.227368
BACKGROUND PARAMETER B3 = -0.170544E-04 -0.541413E-07 0.935451E-04
BACKGROUND PARAMETER B4 = -0.480757E-07 0.497285E-09 0.912894E-06
BACKGROUND PARAMETERBS5 = 1060.00 0.145359E-01 47.0353
ASYMMETRY PARAMETERS = -0.03204 0.00000 0.01156
HALFWIDTH PARAMETERS U = 5.060489 -0.000584  3.726547

V. = -1.899783 0.000394 2.594167

W = 0.660380 -0.000056  0.398248

PEAK SHAPE PARAMETER GamO
PEAK SHAPE PARAMETER Gam1
PEAK SHAPE PARAMETER Gam2
| Ro | Rw | GOF |

4+

1.416687 0.000144 0.362028
-0.036283 -0.000010 0.020412
0.000399 0.000000 0.000249

| 11.44 | 10.45 | 0.1061E+00]
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L.5.3 TiO2 Mesopori-Ga 1%

Ti02 Mesopori-Ga 1%

500:
450-5
400°
350
300]
250]
200

Intensitas (a.u)

150

0. | Il o A O I B LI |

g WMWM»%«MWMWW}MWM

10 20 30 40 80 © 6D 70 80
2 theta (deg)

Gambar L.5.3 Plot hasil refinement TiO2 mesopori-Ga 1%

CELL PARAMETERS = 3.794188 0.000001 0.001328
3.794188 0.000002 0.001328
9.514600 0.000001 0.000000
90.000008 0.000000 0.000000
90.000008 0.000000 0.000000
90.000008 0.000000 0.000000
RECIPROCAL CELL = 0.264 0.264 0.105 90.000 90.000 90.000
CELL VOLUME = 136.970840 0.067811
SCALE * VOLUME = 1.369708 0.000678
BACKGROUND PARAMETER B 0 0.376884  -0.822991E-03 1.49608
BACKGROUND PARAMETER B 1 0.127832  0.248395E-04 0.265055E-01
BACKGROUND PARAMETER B 5 1119.94  0.633113E-02 16.0322

ASYMMETRY PARAMETERS = 0.15402 -0.00001 0.01505
HALFWIDTH PARAMETERS U = 5.260801 0.008980  5.215328
V. = -2.003237 -0.006349  3.657961
W = 0.753121  0.000982  0.561228

PEAK SHAPE PARAMETER GamO
PEAK SHAPE PARAMETER Gam1l
PEAK SHAPE PARAMETER Gam2

0.300625 -0.000522 0.488937
0.017686 0.000032 0.028106
-0.000237 -0.000000 0.000353

| Re | Rwp| GOF I

+ +

| 11.18 | 9.93 | 0.1046E+00 |
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L.5.4 TiO2 Mesopori-Ga 1,5%
Ti02 Mesopon-Ga 1,5%

400°
3501
300°

2501

200-

Intensitas (a.u)

Al [ TR T,
.:"I"’ » e 'f“'l" e :‘M‘H
-100-

10 20t & & 30 40 50 60 S 70 80
2 theta (deg)

Gambar L.5.4 Plot hasil refinement TiO, mesopori-Ga 1%

CELL PARAMETERS = 3.790369 0.000001 0.001996

3.790369 0.000001 0.001996

9.507035 0.000005 0.007566

90.000008 0.000000 0.000000

90.000008 0.000000 0.000000

90.000008 0.000000 0.000000
RECIPROCAL CELL = 0.264 0.264 0.105 90.000 90.000 90.000
CELL VOLUME = 136.586578 0.148880
SCALE * VOLUME = 1.365866 0.001489
BACKGROUND PARAMETER B 0 -10.9436  0.103279E-04 9.96113
BACKGROUND PARAMETER B 1 0.482139 -0.910234E-05 0.470038
BACKGROUND PARAMETER B 2 -0.188503E-02 0.138694E-06 0.719741E-02
BACKGROUND PARAMETER B 4 -0.178040E-06 -0.211916E-10 0.476877E-06
BACKGROUND PARAMETER B 5 1217.29  0.102619E-02 64.9594

ASYMMETRY PARAMETERS = 0.04800 -0.00001 0.02002
HALFWIDTH PARAMETERSU = -2.110575 0.001531  8.557640
vV = 4491877 -0.001118  6.191066
W = -0.111180 0.000176  0.963741

PEAK SHAPE PARAMETER Gam0O = 1.828274 -0.000070 0.574069
PEAK SHAPE PARAMETER Gam1 = -0.063356 0.000004 0.032786
PEAK SHAPE PARAMETER Gam2 = 0.000689 -0.000000 0.000407
| Ro | Rwp | GOF I

+ +

| 11.55| 11.30 | 0.1234E+00|
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L.5.5 TiO2 Mesopori-Ga 2%

Ti02 Mesopori-Ga 2%

108
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EWMWWWWWWW‘NP gt
-100=
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Gambar L.5.5 Plot hasil refinement TiO, mesopori-Ga 1%

CELL PARAMETERS = 3.787865 0.000002 0.001790
3.787865 0.000002 0.001790
9.497133 -0.000002 0.006614
90.000008 0.000000 0.000000
90.000008 0.000000 0.000000
90.000008 0.000000 0.000000
RECIPROCAL CELL = 0.264 0.264 0.105 90.000 90.000 90.000

CELL VOLUME = 136.264145 0.131536
SCALE * VOLUME = 1.362641 0.001315
BACKGROUND PARAMETERBO = -69.7888 -0.378462E-01 7.33953

BACKGROUND PARAMETER B 1
BACKGROUND PARAMETER B 3
BACKGROUND PARAMETER B 4
BACKGROUND PARAMETER B 5

2.39214  0.166760E-02 0.259655
-0.630721E-03 -0.952523E-06 0.106878E-03
0.499113E-05 0.873682E-08 0.104339E-05
1915.48  0.228428 53.7078

ASYMMETRY PARAMETERS = 0.02178 -0.00000 0.01702
HALFWIDTH PARAMETERSU = 10.976595  0.026107  7.731542
V. = -4980710 -0.018237 5.328760
w = 1.322448  0.002785  0.811136

PEAK SHAPE PARAMETER GamO = 2.350561 -0.002091 0.412080
PEAK SHAPE PARAMETER Gam1 = -0.094230 0.000084 0.023235
PEAK SHAPE PARAMETER Gam2 = 0.001052 -0.000000 0.000282
| Rp | Rwp | GOF |

4+

80

|10.58 | 9.37 | 0.1384E+00|
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Lampiran 6. Hasil Spektra IR
L.6.1 Surfaktan CTAB

%Transmittance

=

CTAB

0=

B5-

1387 543 70101

1651.526 -0.030

BO-

910720 74.238
728.644 82307
B68.367 19.142

GG2.246 82026

)

3016110 80723
1485.089 0,000

50

45

0=

2462.820 0.000

0=

e

0=

2850410 14101

=
T
2918910 1135.538
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3800 3600 3400 3200 3000 2600 2600 2400 2200 2000 1800 1600 1400 1200 1000 800 600 4
Wavenumber

Gambar L.6.1 Spektrum IR dari surfaktan CTAB

L.6.2 TiO2 Mesopori Sebelum Kalsinasi

“%Transmittance

825 Ti0 CTAB sebelum K

a0-

7

768

1027.872 38.970

0=

1649496 0.000

B

1453.750 48.875

BB~

TE5.632 130278
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1540 644 13,440
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Gambar L.6.2 Spektrum IR TiO2 mesopori sebelum kalsinasi



L.6.3 TiO2 Mesopori Setelah Kalsinasi

“Transmittance
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Gambar L.6.3 Spektrum IR TiO2 mesopori setelah kalsinasi
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Lampiran 7. Hasil Karakterisasi Menggunakan DRS
L.7.1 TiO2 Anatas (Sigma-Aldrich)

1/2

(F(R).hv)

Eg=3,23 eV

1
L D B R
2,09 2,28 2,47 2,66 2,85 3,04 3,23 3,42 3,61 3,80 3,99 4,18 4,37
Energi (eV)

Gambar L.7.1 Nilai energi celah pita TiO2 Anatas (Sigma-Aldrich)

_ hxc
357
_ (41211x1071% eV.5)x(3x108 m/s)
3,23eV = g
A =383 nm
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L.7.2 TiO2 Mesopori

172

(F(R).hv)

2,5112,592 2,673 2,754 2,835 2,916 2,997 3,078 3,159 3,240 3,321 3,402 3,483 3,564 3,645 3,726
Energi (eV)
Gambar L.7.2 Nilai energi celah pita TiO2 Mesopori

hxc
==
_ (41211x1071% eV.5)x(3x108 m/s)
2,97¢eV = =
A= 418 nm
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L.7.3 TiO2 Mesopori-Ga 0,5%

172

(F(R).hv)

IIIIIIIIIIIIIIIIIIIIII'IIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIII
2,10 2,31 2,52 2,73 2,94 3,15 3,36 3,57 3,78 3,99 4,20 4,41
Energi (eV)

Gambar L.7.3 Nilai energi celah pita TiO2 Mesopori-Ga 0,5%

hxc
E=T
_ (4,1211x107 % eV.5)x(3x10% m/s)
2,94 eV = 7
A=421 nm
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L.7.4 TiO2 Mesopori-Ga 1%

12

(F(R).hv)

IIIIIIIIIIIIIIIIiIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIII

2,08 2,24 2,40 2,56 2,72 2,88 3,04 3,20 3,36 3,52 3,68 3,84 4,00 4,16 4,32 4,48
Energi (eV)

Gambar L.7.4 Nilai energi celah pita TiO2 Mesopori-Ga 1%

_ hxc
=S
_ (4,1211x107 15 eV.5)x(3x10% m/s)
2,88eV = 1
A =429 nm
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L.7.5 TiO2 Mesopori-Ga 1,5%

1/2

(F(R).hv)

2,10 2,25 2,40 2,55 2,70 2,85 3,00 3,15 3,?:0 3,45 3,60 3,75 3,90 4,05 4,20 4,35 4,50
- _Energi (eV) ]
Gambar L.7.5 Nilai energi celah pita TiO2 Mesopori-Ga 1,5%

_ hxc
=TT
_ (4,1211x107 % eV.5)x(3x10% m/s)
291eV = p)
A =425 nm
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L.7.6 TiO2 Mesopori-Ga 2%

1/2

(F(R).hv)

Eg=2,89 eV

209 228 247 266 28 304 323 342 361 380 399 418 437

Energi (eV)
Gambar L.7.6 Nilai energi celah pita TiO2 Mesopori-Ga 2%

hxc
E=T
_ (41211x1071° eV.5)x(3x10% m/s)
2,89eV = 2
A =428 nm
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Lampiran 8. Hasil Karakterisasi Menggunakan Adsorpsi-Desorpsi N2
L.8.1 TiO2 Mesopori
Guantachrome NovaWin - Data Acquisition and Reducton
for NDVA instruments
£r1934-2010, Mn.t_ar.lu‘omz Instruments vantachrame
version 11.0 iSirevwrstr
ipterdyim porta i porinnmey.
Analysis Report
Operatornova Date-2010/0319 Operator-nova Date:3/1972019
Sample ID- TIO2-CTAB Filename: CHACdata\PhysisorbTeI2-CTAB.qps
Sample Desc: Comment:
Sample weight 00517g Sample Volume: 001320 ce Sample Density: 3.9 g/ce
Cutgas Time: 0= OutgasTemp: oo0c
Analysis gas: Nitrogen Bath Temp: TTaAK
Press. Tolerance: 0.050/0.050 (ads/des)  Equil time: 1200120 sec (adsies)  BEquil imeout: 2407240 sec {ads/des)
Analysis Time: 5884 min End of run: 2103Me 12304 Instrument: Nowa Station B
Cell 10: 1z FIW wersion: 0.0
Isotherm
Data Reduction Parameters Data
Adsorbate Nitregen Temperature T7.350k
Molec. WE: 281013 g Cross Section: 18200 k& Liguid Density: 0.B0B g
Isotherm Data
Relative Volume & 5TP Relative Volume & 5TP Relative Volume & 5TP
Pressure Pressure Pressure
[colg] [ceig] [ceip]
3.48630e-02 12,0034 4.21247e-1 352473 2.55008e-01 110.754E
6.072340e-02 131858 5.22020e-1 7anT 2.85840e-01 1172007
9.23580e-02 142742 5.E584He-01 41.0225 24858 1e-01 112.7236
1.20151e- 162632 5.EB4B5e-01 44 AEE5 B71282e-01 1088326
1.54077Te-I 165187 f.14502e-01 480123 7.851TEe-01 105.2022
1.35305e-I 17.73BE 64220201 £2.0447 72167 1e-01 1013886
217828 18.0BBE f.74538e-01 57.3478 64285301 BA.B513
2471481 204044 7.04828e-1 £3.5580 5.84541e-01 GO.FO6G7
2.77082e-I1 218764 7.41886e-1 73.8404 4. 7234 6e-01 431468
3.08811e- 233040 7.E2182e-1 829518 4.12237e-01 42.0078
2.39380e- 260803 B.01614e-01 235133 3.32023e-01 357769
3.83672e- 268161 B.32261e-01 28997 2.58020e-01 30,1600
4.00117e-M 2BT2E1 B.E41B4e-01 1018188 1.81520e-01 244574
4.29313e-I1 305345 B.002E5:-01 104.4932 1.01035:-01 18.3383
4538351 328527 B.30232e-M 1074772
Multi-Point BET
Data Reduction Parameters Data
Adsorbate Nitrogen Temperature 77.350k
Molec. Wt.: 28013 g Cross Section:  16.200 A= Liquid Density: 0.808 giec
Multi-Point BET Data
Relative Volume @ STP 1/ [W{{Po/P}-1}] Relative Volume @ STP 1/ [ W({(Po/P)-1}]
Pressure Pressure
[P/Po] [ccig] [P/Po] [ccig)
3.46630e-02 12.0034 2.3935e+00 1.85305e-01 17.7388 1.0250e+01
6.07340e-02 13.1959 3.9206e+00 2.17836e-01 19.0988 1.1667e+01
9.23580e-02 14.2742 5.7037e+00 2.47148e-01 20.4044 1.2873e+01
1.20151e-01 15.2532 7.1632e+00 27708901 218764 1.4019e+01
1.54077e-01 16.5187 8.8223e+00 3.06611e-01 23.3040 1.5182e+01
BET summary
Slope = 46.736
Intercept = 1.2T4e+00
Correlation coefficient, r = 0.997448
C constant= 37681
Surface Area = 72537 m3g
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BJH Pore Size Distribution Adsorption
Data Reduction Parameters Data
t-Method Cale. method: de Bosr
BJHDH methed Moving pt. avg.: off lgnoring P-tags below 033 PiPo
Adsorbate Nitrogen Temperature T7.3500
Molec. We: 28013 5 Cross Section:  18.200 & Liquid Density:  0.808 g
Contact Angle: 0.0 gegress Surf. Tension:  B.850 sgems
BJH Pore Size Distribution Adsorption Data
Diameter Fore Volume Fore Surf dvid] d5{d} dVi{logd) d5{logd)
Area
Al [ecig] [mig] fec/Aig] imikig) [ecig] [ccig]
31.1428 2.8421e-03 3.8504=200 13218203 1.8972=+00 B.4756e-02 1.2170e+02
33.2085 58784203 7.2954=2200 14040203 1.8865=+00 1.0761e-01 1.2828=+02
35.5871 9.9337e-03 1.1802e:01 1.6B65e-03 1.8067e+00 2807e-M 15523402
382238 1.4082e-02 1.81852:01 14205203 1.4060=+00 1.2576e-01 1.3180e+02
41.1753 1.8056=-02 2.0930=:01 16430203 1.5061e+00 1.5570e-M 1.5120e+02
44 5224 2.5095=02 284462201 1.6468e-03 1.4785=+00 1.6872e-M 15153402
43 4858 3.2008=02 3.2847e:01 1.8066e-03 1.4011=+00 2.0148=-M 1 G@30e+02
524175 3.8922e-02 3.8152e:01 18265203 1.4701=+00 2.3242e-M 1.7720e402
58.6227 4.8828=-02 4.43712:01 1.8B6Be-03 1.3328=+00 245858201
31.8738 6.0533e-02 5.2056e:01 1.8725e-03 1.2731e+00 2.8126e-
384437 7478002 6.0383=:01 2. 0636e-03 1.2058=+00 3.2487e-M
77.1758 08473202 7.28683=:01 2245003 1.1840=+00 3.2848=-1
87.3038 1.2020=-01 8.2815=:01 2233703 1.02234=+00 4.4850=-01
09,6092 14288201 9.2528=:01 1.65062-03 §.60462-01 372042
1186103 1.56873=-01 2.8503=:01 G1877e-04 2122401 1.657Be-0
1404557 1.8231e-M 2.8181e:01 1854704 5.5008e-02 6.2000e-02 1.7842e+01
1816531 1.8788=-01 284102201 1.0308e-04 2.2908=-02 4.3740e-02 9 S0ade+00
250.7561 1.7347e-01 1.0030e+02 6.50832e-05 1.0517=-02 3.7703e-02 2.0143+00
3743238 1.7835=-01 1.0083=+02 3.617Be-05 3.8800=-03 3.0867e-02 3.2782e+00
B15.8282 1.9123=-0 1.01452+02 12BB8e-05 5.6328=-04 2.4732e-02 1.0801e+00
BJH adsorption summary
Surface Area = 101.448 mg
Pore Volume = D.181coig
Pore Diameter Dvid) = 77176 A
BJH Pore Size Distribution Desorptich
Data Reduction Parameters Data
t-Method Cale. method: de Boer
EJHTH method Moving pt. avg.: of lgnoring P-tags below 0.25 PiPo
Adsorbate Hitrogen Temperatura T7.350n
Molec. Wt: 28013 g Cross Section: 16200 j: Liguid Density: 0.B0B g
Contact Angle: 0.0 gegrees Surf. Tension:  8.350 sgom:
BJH Pore Size Distribution Descrption Data
Diameter Pore Volume Paore Surf dwi[d] d5(d} dilogd) d5(logd)
Area
[A1 [ecig] [mig [eclAig] [m¥Aig] [celg] [ecig]
35.8157 1.4722=-02 1.8442e:01 2704Be03 3.0208=+00 2.X263e-01 2 4364=+02
430153 4.0780=-02 4.0883=:01 2.2103=-03 2.7082=+00 2.E721e-01 2 A709=+02
532129 1.1237e-01 04412201 62407203 4.8978=+00 7.6280e-1 57330=+02
A7.6430 1.4387=-01 1.1812e:02 2.1068e-03 1.2450=+00 3.2532e-01 1.8297e+02
90.6049 1.5742=-01 1.1984=:02 2.0251e04 1.2385=-1 6.0540e-02 26712e+01
1340875 1.8502=-01 1.2213=:02 1.3280e04 3.9848=-02 4.03082e-02 1.2050=+01
27392638 1.7357e-01 1.2332=:02 3.8053=05 5.4700=-03 2.2215e02 3.2939=+00
BBa BT22 1.8082=-01 1.2370=£02 T.066Re-0G 3.1942=-04 1.2774e-02 5773301
B./H desorption sum
Surface Area = 123.704 mifg
P'ore Volume = 0181 calg
Pore Diameter Dw(d) = 63213 A
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Average Pore Size
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Data Reduction Parameters Data

Adsorbate Nitrogen Temperature 77.350k
Molec. Wt.: 28.013 g Cross Section:  16.200 a: Liquid Density:  0.808 grcc
Average Pore Size summary
Average pore Diameter = 1.00566e+02 A
Total Pore Volume
Data Reduction Parameters Data
Adsorbate Nitrogen Temperature 77.350k
Molec. Wt.: 28.013 ¢ Cross Section:  16.200 A Liquid Density: 0.808 gicc
Total Pore Volume summary
Total Pore Volume
Total pore volume = 1.824e-01 cc/g
for pores smaller than 1376.3 A (Diameter)
at P/Po = 0.98585
L.8.2 TiO2 Mesopori-Ga 1%
Guantachrome NovaWin - Data Acquisition and Reducton
for NOVA instrumenis £
E1934-2010, lluan!al:hrome Instruments Quarltachr'or_r:g
version 11.0 Lo /‘I
w'\---gn-n-_m
Analyzis Beport
Operatornova Date 2018319 Dperator-nova Date:3M920159
Sample ID: Ti0,B3-CTAB Filename: ChACdata\PhysisorbiTi0 899-CTAB gps
Sample Desc: Commemnt:
Sample weight- 0.0832 g Sample Volume: 001749 oo Sample Density: 3.9 glce
Cutgas Time: 30hs Outgas Temp: n00c
Analysis gas: Nitrogen Bath Temp: T7AK
Fress. Tolerance: 0.050/0.050 (ads/des) Erquil time: 1200120 sec (adsides)  BEquil imeout: 240240 ser [adsides)
Analysis Time: 584 .8 min End of run: 20103M8 1:18:30 Instrument: Miewa Station A
Cell ID: 62 FIW version: 0.0
Isotherm
Data Reduction Parameters Data
Adsorbate Hitrogen Temperature TT.350n
Molec. Wt: 2B.013 g Cross Section: 16200 Liquid Density: 0.BDE g
Isotherm Data
Relative Volume @ STP Relative Volume @ STP Relative Volume @ STP
Pressura Pressure Pressure
[coip] [ecig] [coig]
3.447T0e-02 102075 4 2I2B6e-01 31.2213 B.58286e-01 B4.5665
6.03280e-02 112061 5.20275e-01 33,5540 8.36250e-01 B9.3403
B.19380e-02 122070 5.55365e-01 264152 B8.50356e-01 BA.62R5
1.19822e-01 13.0804 5.81870e-01 29,3872 B.70254e-01 B1.7E77
1.53054e-01 14.1648 6.17861e-01 43 4858 7.963TRe-01 E7.7374
1.84444e-01 152548 6.47260e-01 47 3837 T7.20E34e-01 E3.7011
2.17107e-01 16.4260 6.80202e-01 53,2500 6.38206e-01 T4.B0R4
2.43824e-01 176302 T.05410e-01 583413 5.56001e-01 51.BAG2
2.73314e-01 1B.8628 T.40187e-01 66,5045 4.3218Re-01 41.8212
3.03852e-01 20.1B60 T7.70205e-01 74.3521 4.00513e-01 33.6069
3.33808e-01 217720 E.02863e-01 ED. 7152 3.31877e-01 28.8143
3.87315e-01 232154 E.268B2e-01 E4.1582 2.56856e-01 238173
3.99185e-01 248725 E.&g24e-01 E6.8812 1.4225Be-01 19,1675
4.23885e-01 26.8264 E.£2051e-01 EB.38587 1.02421e-01 14.01E4
4.53825e-01 2B.8017 B.23T65e-01 81.0488
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Multi-Point BET
Data Reduction Parameters Data
Adsorbate Nitrogen Temperature T7.350k
Molec. Wt.: 28.013 Cross Section:  16.200 A= Ligquid Density: 0.808 g
Multi-Point BET Data
Relative Volume @ STP 1/ [W({Po/P)-1)] Relative Volume @ STP 1/ [ W({Po/P)-1)]
Pressure Pressure
[P/Po] [ccial [P/Po] [ccig]
3.44770e-02 10.2075 2.79%0e+00 1.84444e-01 15.2548 1.1862e+01
6.03390e-02 11.2061 4.5848e+00 2.17107e-01 16.4269 1.3507e+1
9.19390e-02 122070 6.6363e+00 2 48924e-01 17.6302 1.5041e+01
1.196358e-01 13.0504 8.3063e+00 2.78314e-01 18.8528 1.6367e+01
1.53054e-01 14 1849 1.01583e+01 3.06852e-01 20.1860 1.7547e+01
BET summary
Slope = 53939
Intercept = 1.541e+00
Correlation coefficient, r = 0.997335
C constant= 35.997
Surface Area = 62771 mg
BJH Pore Size Distribution Adsorption
Data Reduction Parameters Data
t-Method Calc. method: de Boer
BJH/DH method Moving pt. avg.: off lgnoring P-tags below 0.35 P/Po
Adsorbate Nitrogen Temperature 77.350K
Molec. Wt.: 28.013 g Cross Section:  16.200 A- Liquid Density: 0.808 gice
Contact Angle: 0.0 degrees Surf. Tension: 5.850 erglem®
BJH Pore Size Distribution Adsorption Data
Diameter Pore Volume Pore Surf dv(d) ds(d) dV({logd) ds(logd)
Area
[A] [ccig] [m¥g] [ccrAig] [mi/g) [ccig] [ecig]
31.0650 2 6839e-03 3.4550e+00 1.2349e-03 1.5901e+00 8.8297e-02 1.1369e+02
33253 5.8958e-03 7.3194e+00 1.4580e-03 1.7538e+00 1.1159e-01 1.3424e+02
35.5461 9.8362e-03 1.1754e+01 1.6535e-03 1.8607e+00 1.352%e-01 1.5224e+02
3BAT00 1.4243e-02 1.6371e+01 1.5382e-03 1.6119e+00 1.3513e-01 1.4160e+02
41.0399 1.8836e-02 2.0848e+01 1.5475e-03 1.5571e+00 1.5080e-01 1.4708e+02
44 4155 2 5073e-02 2 6465e+01 1.6082e-03 1.4492e+00 1.6447e-01 1.4812e+02
48.0070 3.1100e-02 3.1487e+01 1.8226e-03 1.5186e+00 2.0139e-1 1.6780e+02
52.2197 4.0156e-02 3.8424e+01 1.7693e-03 1.3553e+00 2.1257e-M 1.6283e+02
572455 4 975%0e-02 4 5155e+01 1.9528e-03 1.3645e+00 25724e-M1 1.7974e+02
629619 6.2866e-02 5.3463e+01 2.0120e-03 1.2782e+00 2.9143e-1 1.8515e+02
69.1313 7.5014e-02 6.0452e+01 2.0802e-03 1.2036e+00 3.3092e-01 1.5148e+02
76.9611 9.4526e-02 7.0633e+01 1.9870e-03 1.0327e+00 3.5164e-01 1.8276e+02
87.3639 1.1312e-01 7.9147e+01 1.6927e-03 7.7502e-01 3.4006e-01 1.5570e+02
100.4977 1.2770e-01 8.4949e+01 9.5386e-04 3.7965e-01 2.2030e-01 8.76584e+01
118.8635 1.3510e-01 8.7440e+01 34512e-04 1.1614e-01 9.4200e-02 3.1700e+01
145 4351 1.4026e-01 8.8860e+01 1.6287e-04 4 47095e-02 5.4324e-02 1.4941e+01
183.5138 1.4458e-01 8.9801e+01 9.7142e-05 21174e-02 4 0846e-02 8.8032e+00
237.5010 1.4867e-01 9.04%0e+01 6.4350e-05 1.0838e-02 3.4980e-02 5.8913e+00
3747763 1.5485e-01 9.1160e+01 28773e-05 31777e-03 2.4599e-02 2 6682e+00
0853198 1.6288e-01 9.1482e+01 7.8523e-06 31877e-04 1.6128e-02 6.5472e-01
BJH adsorption summary
Surface Area = 91.482 m3g
Pore Volume = 0.163 ceig
Pore Diameter Dwid) = 69.131 A
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BJH Pore Size Distribution Desorption
Data Reduction Parameters Data
t-Method Calc. method: de Boer
BJH/DH method Moving pt. avg.: off Ignoring P-tags below 0.35 P/Po
Adsorbate Nitrogen Temperature T7.350k
Molec. Wt.: 28.013 Cross Section: 16200 A- Ligquid Density: 0.808 giec
Contact Angle: 0.0 degrees Surf. Tension:  8.850 ergiem®
BJH Pore Size Distribution Desorption Data
Diameter Pore Volume Pore Surf dv(d) dsid) dV(logd) dS(logd)
Area
[A] [cclg] [m=g] [cciAig] [m*/Alg] [ccig] [ccig]
355678 1.7217e-02 1.9362e+01 2 54970e-03 2 9206e+00 2.1207e-01 2 3850e+02
42 6556 4.1481e02 4.2116e+01 3.2155e-03 3.0153e+00 3.1500e-01 2.9539e+02
52.3370 1.1685e-01 9.9716e+01 6.3779e-03 4.8745e+00 7.6533e-01 5.8402e+02
67.1973 1.2845e-01 1.0662e+02 6.4807e-04 3.8577e-01 9 9679e-02 5.9335be+01
902448 1.3742e-01 1.1060e+02 3.1815e-04 1.4101e-M1 6.5568e-02 2 5062e+01
133 4367 1.4574e-01 1.1309e+02 1.4305e-04 4 2882e-02 4 3246e-02 1.2964e+01
284 4519 1.544%e-01 1.1432e+02 3.5880e-05 5.0455e-03 2.1983e-02 3.0913e+00
09483568 1.5916e-01 1.1452e+02 4 3067e-06 1.8165e-04 8.2718e-03 3.455%9e-01
BJH desorption summary
Surface Area = 114 521 mi/g
Pore Volume = 0.159 ct/g
Pore Diameter Dv(d) = 52337 A
Averaqe Pore Size
Data Reduction Parameters Data
Adsorbate Nitrogen Temperature 77.350k
Molec. Wt.: 28.013 4 Cross Section: 16200 A= Liquid Density: 0.808 grce
Average Pore Size summary
Average pore Diameter=  9.79287e+01 A
Total Pore Volume
Data Reduction Parameters Data
Adsorbate Nitrogen Temperature 77.350x
Molec. Wt.: 28.013 ¢ Cross Section:  16.200 A= Liquid Density: 0.808 gcc

Total Pore Volume summary
Total Pore Volume

Total pore volume = 1.537e-01 cc/g
for pores smaller than 1490.3 A (Diameter)
at P/Po = 0.98695
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Lampiran 9. Penentuan Luas Permukaan Menggunakan Metode BET

L.9.1 TiO2 Mesopori

-
o
]

LI W((P/P)-1)]

y=46,736x+1,274

™ '
0,05 0,10

|
0,15

|
0,20

|
0,25

Tekanan Relatif (P/P )

Gambar L.9.1 Penentuan luas permukaan pada TiO2 Mesopori

Diketahui:
Slope  :46,736
Intersep : 1,274

Penentuan Nilai Wm

T 46,736+1,274
Wm = 0,0208

Penentuan Nilai Luas Permukaan (St)

_ WmxNxAcs

St o

_0,02083x6,0225x10%3x16,2x1072°

St 28,013

St =72,537 m?/g

|
0,30
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L.9.2 TiO2 Mesopori-Ga 1%

y=53,939x+1,5412

L VLR G TR
0,05 010 0,15 0,20 0,25 0,30

Tekanan Relatif (P/P)

Gambar L.9.2 Penentuan luas permukaan pada TiO2 Mesopori-Ga 1%

Diketahui:
Slope  :53,939
Intersep :1,5412

Penentuan Nilai Wm

Wm:i

s+i

_ 1
Wm = 53,939+1,5412

Wm =0,01802

Penentuan Nilai Luas Permukaan (St)

_ WmxNxAcs
M

St

_0,01802x6,0225x10%3x16,2x10~20

St 28,013

St=62,771 m?/g
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Lampiran 10. Hasil Karakterisasi Menggunakan SEM-EDX
L.10.1 Morfologi Material Hasil Sintesis
1. TiO2 Mesopori

Gambar L.10.1 Morfologi TiO2 Mesopori pada perbesaran (a) 5.000x, (b)
10.000x, (c) 20.000x, dan d) 30.000x

2. TiO2 Mesopori-Ga 0,5%

Gambar L.10.2 Morfologi TiO2 Mesopori-Ga ,5% pada perbesaran (a)
5.000x, (b) 10.000x, (c) 20.000x, dan (d) 30.000x

124
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3. TiO2 Mesopori-Ga 1%

Gambar L.10.3 Morfologi TiO> Mesopori-Ga 1% pada perbesaran (a)
5.000x, (b) 10.000x, (c) 20.000x, dan (d) 30.000x

4. TiO2 Mesopori-Ga 1,5%

Gambar L.10.4 Morfologi TiO2 Mesopori-Ga 1,5% pada perbesaran (a)
5.000x, (b) 10.000x, (c) 20.000x, dan (d) 30.000x
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5. TiO2 Mesopori-Ga 2%

Gambar L.10.5 Morfologi TiO> Mesopori-Ga 2% pada perbesaran (a)
5.000x, (b) 10.000x, (c) 20.000x, dan (d) 30.000x
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OF MAULANA MALIK IBRAHIM STATE ISLAMIC UNIVERSITY OF MALANG



L.10.2 Hasil Pengukuran Menggunakan EDX
1. TiO2 Mesopori

calibration image 5882Date.:4i 142019 10:07:01 AMImage size:512 x
384Mag:B000xHV:20.0kY

127

Date:4/1/2019 10:07:49 AM HV:20.0kV PLI|S th.:5.91kcps

Bl AN Series Unn. € norm. € Atem. EFErFor

[wt.%] [wt.%] [at. %]
Ti 22 K-series 47.16 o g 26.01 13
O 8 K-series 44.82 48.73 T3:+99 33:0
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2. TiO2 Mesopori-Ga 0,5%

calibration imagé\5883Date¥4/1/2019
11:50:11 AMImage size:512 x
384Mag:5000xHV:20.0kV

128

7o ca Ga

| il

Date:4/1/2019 11:51:03 AM HV:20.0kV PLIIS th.:5.66kcps

El AN Series unn. C norm. C Atom. C Error

[wt.%] [wt.%] [at.%] [%]
O 8 K-series 46.82 52.95 .04 36.9
Ti 22 K-series 39.83 45.05 21.99 R
Ga 31 K-series 18 Y 2.00 0.67 60
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3. TiO2 Mesopori-Ga 1%

calibration image 5884Date:d/1/
12:08:24 PMImage size:512 x

384Mag:5000xHV:20.0kV

ﬁﬁdﬂl;ﬁﬁ‘
2019

129

1N | i

Date:4/1/2019 12:08:48 PM

E1l AN Series unn.
[wt.

HV:20.0kV

Puls th.:5.43kcps

Ti 22 K-series 54.
O 8 K-series 43.
Ga 31 K-series 2

C norm.
% [wt.
98 54
42 43
60 7
00 100

@ Atem. € ErrFop
%] [at. %] [%]
43 29.44 65
00 9,60 35.7

O] 0.95 0.1
00 100.00

OF MAULANA MALIK IBRAHIM STATE ISLAMIC UNIVERSITY OF MALANG



130

4. TiO2 Mesopori-Ga 1,5%

calibration image 5885Date:4/1/2019
12:37:02 PMImage sizexblZ: x
384Mag:5000xHV:20.0kV

1| -

Date:4/1/2019 12:37:35 PM HV:20.0kV Puls th.:5.30kcps

FEl AN Series unn. € noem. C Atom. € Ercer

[wt.%] [wt.%] [at. %]
Ti 22 K-series 54.31 s RS 28.87 145
O 8 K-series 43.82 42.94 69.70 40.8
Ga 31 K-series 3.91 3.83 1.43 0.2
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5. TiO2 Mesopori-Ga 2%

SE-igs 000 x./1/. }.: 3 4 E -
calibration image 5886Date:4/1/2019
1:01:57 PMImage size:512 x
384Mag:5000xHV:20. 0kV

1M oo
Date:4/1/2019 1:02:29 PM HV:20.0kV Puls th.:5.85keps

T T T

El AN Series unn. C norm. C Atom. C Error

[wt.% [wt. %] [at. %]
Ti 22 K-series 50.77 51.43 2. 31 1.4
O 8 K-series 44.31 44.89 T1.35 40.8
Ga 31 K-series 3,63 3.68 134 02
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L.10.3 Mapping Distribusi Unsur Pada Material Hasil Sintesis
1. TiO2 Mesopori

i
T

i
. 'V \““ vh o l T
calibration image 5883Date:4/1/2019 10:07:01 . ] :
AMImage size:512 x Map Date:4/1/2019 10:08:52 AM HV:20.0kV
384Mag:5000xHV:20.0kV Puls th.:508i7kcps

calibration image 21 4709Date:4/1/2019 10:08:52 AMImage size:507 x

Gambar L.10.6 Mapping Distribusi (a) Semua Unsur, (b) Unsur Titanium (Ti),
dan (c) Unsur Oksigen (O) dalam TiO, Mesopori Pada
Perbesaran 5.000x
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2. TiO2 Mesopori-Ga 0,5%

T GA m Ga
°Emrr1;lc 00 I m_ ', =% 1 — vou L |
calibration image 5884Date:4/1/2019 11:50:11 3
AMImage size:512 x Map Date:4/1/2019 11:51:55 AM HV:20.0kV
384Mag:5000xHV:20.0kV Puls tha¥sb. 38keps

calibration image 21 4710Date:4/1/2019 11:51:56 AMImage size:507 x
352Mag:5000xHV:20.0kV

Gambar L.10.7 Mapping Distribusi (a) Semua Unsur, (b) Unsur Titanium (Ti),
(c) Unsur Galium (Ga), dan (d) Unsur Oksigen (O) dalam TiO>
Mesopori-Ga 0,5% Pada Perbesaran 5.000x
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3. TiO2 Mesopori-Ga 1%

oK THA Gata

i o M
e y : i
L T et S| DGR [
calibration image 5885Date:4/1/2019 12:08:24
PMImage size:512 x Map Date:d /142019 :12:09:39 PM HV:20.0kV
384Mag:5000xHV:20.0kV Puls th.:4391kcps

calibration image 21 4711Date:4/1/2019 12:09:39 PMImage size:507 x
352Mag:5000xHV:20.0kV
e i i h

Gambar L.10.8 Mapping Distribusi (a) Semua Unsur, (b) Unsur Titanium (Ti),
(c) Unsur Galium (Ga), dan (d) Unsur Oksigen (O) dalam TiO>
Mesopori-Ga 1% Pada Perbesaran 5.000x
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4. TiO2 Mesopori-Ga 1,5%

]
M g [ NS | 1.
n image 5886Date:4/1/2019 12:37:02 . : !
PMImage size:512 x Map Date:4/1/2019 12:38:18 PM HV:20.0kV
384Mag:5000xHV:20.0kV Puls E£h.fs., 7 2KEgps

calibration image 21 4712Date:4/1/2019 12:38:18 PMImage size:507 x
352Mag:5000xHV:20. 0kV

Gambar L.10.9 Mapping Distribusi (a) Semua Unsur, (b) Unsur Titanium (Ti),
(c) Unsur Galium (Ga), dan (d) Unsur Oksigen (O) dalam TiO>
Mesopori-Ga 1,5% Pada Perbesaran 5.000x
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5. TiO2 Mesopori-Ga 2%

:r?ﬂ T (-}
ot s UL .7.5,‘ "-"g‘! - = L i-q Ly I ’l. .l
calibration image 5887Date:4/1/2019 1:01:57 :
PMImage size:512 x Map Date:4/1/2019 1:03:04 PM HV:20.0kV
384Mag:5000xHV:20.0kV Puls th.:5.43keps

calibration image 21 4713Date:4/1/2019 1:03:04 PMImage size:507 x
352Mag:5000%HV:20. 0kV

Gambar L.10.10 Mapping Distribusi (a) Semua Unsur, (b) Unsur Titanium (Ti),
(c) Unsur Galium (Ga), dan (d) Unsur Oksigen (O) dalam TiO>
Mesopori-Ga 2% Pada Perbesaran 5.000x
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