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ABSTRAK

Rizgiya, M. U. 2019. Sintesis dan Karakterisasi Semikonduktor TiO;, dengan
Variasi Konsentrasi Surfaktan CTAB Menggunakan Metode
Sonikasi. Pembimbing | : Lulu’atul Hamidatu Ulya, M.Sc.
Pembimbing Il : Dr. Akhyunul Jannah, S.Si.,M.P. Konsultan : Febi
Yusniyanti, S.Si, M.Sc

Kata kunci: Titanium Dioksida, Surfaktan CTAB, Sonikasi

Titanium dioksida (TiO;) dengan surfaktan CTAB telah disintesis
menggunakan metode sonikasi. Penelitian ini bertujuan untuk mensintesis dan
mengetahui perbedaan karakter struktur, gugus fungsi, serapan sinar serta band
gap dan morfologi partikel dari semikonduktor TiO, CTAB.

TiO,-CTAB disintesis menggunakan metode sintesis sonikasi dengan
frekuensi 42 kHz, 100 W tipe cleaning bath ultrasonic. Komposisi CTAB yang
digunakan sebesar 0 mol; 0,05 mol; 0,1 mol; dan 0,15 mol. Material yang
dihasilkan dipelajari karakter struktur, gugus fungsi dan serapan sinarnya
menggunakan X-Ray Difraction (XRD), Spektroskopi Inframerah (IR) dan Diffuse
Reflectance Spectroscopy (DRS) dan morfologi permukaan (SEM-EDX).

Hasil penelitian menunjukkan bahwa tidak ada perbedaan signifikan dari
hasil XRD semua sampel. Hasil FTIR juga menunjukkan adanya ikatan Ti-O pada
semua sampel. Selain itu, hasil SEM menunjukkan bahwa TiO, tanpa CTAB
memiliki morfologi dan ukuran partikel yang paling kecil. Akan tetapi,
TiO,-CTAB 0,05 mol memiliki nilai reflektansi paling rendah dan memiliki
energi celah pita sebesar 3,0 eV yang baik digunakan pada proses fotokatalis.

Xii



ABSTRACT

Rizgiya, M. U. 2019. Synthesis and Characterization of TiO, Semiconductors
with Variations in The Concentration of CTAB Surfactants Using
the Sonication Method. Advisor I: Lulu’atul Hamidatu Ulya, M.Sc.
Advisor 1lI: Dr. Akhyunul Jannah, S.Sc, M.P. Consultant: Febi
Yusniyanti, S.Si, M.Sc

Keywords: Titanium Dioxide, CTAB Surfactant, Sonication

Titanium dioxide (T10,) with CTAB surfactant has been synthesized using
sonication method. The purpose of this research is to synthesize and to know the
differences in the character of the structure, functional groups, light absorption
and band gap and particle morphology of TiO, CTAB semiconductors.

TiO,-CTAB was synthesized using sonication synthesis method with a
frequency of 42 kHz, 100 W ultrasonic cleaning bath type. The composition of
CTAB used is 0 mol; 0.05 mol; 0.1 mole; and 0.15 mol. The material produced
was studied the character of the structure, functional groups and its light
absorption using X-Ray Difraction (XRD), Infrared Spectroscopy (IR) and
Diffuse Reflectance Spectroscopy (DRS) and surface morphology (SEM-EDX).

The results showed that there were no significant differences in the XRD
results of all samples. FTIR results also showed the presence of Ti-O bonds in all
samples. In addition, SEM results show that TiO, without CTAB has the smallest
morphology and particle size. However,TiO,-CTAB 0.05 mol has the lowest
reflectance value and has a band gap energy of 3.0 eV which is good for the
photocatalyst process.

Xiii



Leilal)

CTAB g’.xb.m.!\ S5 8 @b e Ti10, KIS WENY olosf Ceogiy g . Y15 LS,
U JgiseeST 5 tpmemle o Wol gl Jglld 1 JsY)Leadl Sonicationag b alasaal,

s la e be ( Blivs g 1g)liasY) 2okl jeorlac palall paerbac

Sonication ¢ bt CTAB ¢ psiled) 4T 35U i) LIS

Ao A b el mhll feld) CTAB ~ (T103) pestedl s 3 s £
Bab Lady med ] Al sda Gud Sl e Ll dgl2 o2 ko)) CTADB L)
TiOs o3osht olsY Glad! Lomgdsd gng 83,40 3pmby coual) olamaly dibssll Olesestly STl
.CTAB
Pl g Bly Vo g 5 oS 6 s3p aSeall Ly ab plusunl, TIO-CTAB roas ¢
g My e vi0 e v mabuld) CTAB S5 2558l G ol (el
plascnl ol lewlamuly ibl Slesestly (SR Gagb e dmnll sl auls < L Jse 1,00
Sl Syl Gadally AR adall okt o d 2aaY) ¢ (XRD) vl V) azdl 2esd
.(SEM-EDX)) =i L5005 (DRS)
Yoo e s Bl dy WSO 2 351 4l Jgo TIO,-CTAB 0.05 of mstedt o gbly
ladly K2 oo pol 48 CTAB 05 TiO5 0 SEM mils jelas ¢ s ay b

Xiv



BAB |
PENDAHULUAN

1.1  Latar Belakang

Perkembangan industri tekstil saat ini mengalami kenaikan yang cukup
pesat baik di Indonesia maupun di negara-negara lainnya. Berkembangnya
industri tekstil tentu dapat memberikan banyak dampak positif bagi masyarakat
namun juga menimbulkan dampak negatif lewat limbah produksi yang dihasilkan.
Menurut data Badan Pusat Statistik (BPS), pertumbuhan industri tekstil di
indonesia terus meningkat sekitar 2,8 % tiap tahunnya dimana 14 % industri testil
nasional terkonsentrasi di jawa tengah. Salah satu sumber pencemar air sungai di
Indonesia adalah limbah cair zat warna metilen biru yang banyak digunakan
sebagai bahan pewarna pada industri tekstil (Mohammed, dkk., 2014)

Sesungguhnya Allah SWT dalam firman-Nya telah menjelaskan bahwa
terdapat tanda-tanda kekuasaan Allah SWT pada setiap ciptaan-Nya dan bagi
orang-orang yang berpikir sehingga manusia senantiasa bersyukur kepada-Nya.

Seperti yang dijelaskan dalam Q.S ali Imran (3): (190-191).

oz 4¢ \ -~ @ o& .z o Q/‘ = S . @
(\ A ') SN A5 <Gy Sy L Odly 551 ol ld) 5l (3 o)
< z 4 i ¢ NE ;& B 20 23 T (2 8% (2 - g }}o'/ < 4
SN ol sl 3 09} G55 wEsE A5 155255 LS all S95dg Fpddl
5 - PP C z “ or P
(Y9)) 0 Side G a2 AL 1is cdls L

Artinya:

190. “Sesungguhnya dalam penciptaan langit dan bumi, dan silih bergantinya
malam dan siang terdapat tanda-tanda bagi orang-orang yang berakal.

191. “(yaitu) orang-orang yang mengingat Allah sambil berdiri atau duduk atau
dalam keadaan berbaring dan mereka memikirkan tentang penciptaan langit dan
bumi (seraya berkata): "Ya Tuhan Kami, Tiadalah Engkau menciptakan ini
dengan sia-sia, Maha suci Engkau, Maka peliharalah Kami dari siksa neraka.”



Kata %1 J3(orang-orang yang berakal) mempunyai arti orang-orang

yang mendalami pemahamannya, berpikir tajam, dan mau menggunakan
pikirannya, mengambil manfaat dari apa yang telah diciptakan oleh Allah SWT
serta senantiasa mengingat Allah SWT dalam keadaan apapun, baik dalam
keadaan berdiri, duduk maupun berbaring (Shihab, 2002). Upaya manusia dalam
memikirkan ciptaan-Nya adalah mengenai potensi cahaya matahari sehingga
dapat dimanfaatkan dalam proses degradasi limbah.Salah satu limbah yang
dihasilkan industri adalah zat warna organik.

Telah banyak penelitian yang dilakukan untuk menghilangkan zat warna
dan senyawa organik yang ada di dalam limbah cair seperti presipitasi, filtrasi,
koagulasi, elektrokoagulasi, dan adsorpsi dengan karbon aktif. Namun metode
tersebut masih dianggap kurang efektif karena tidak dapat mendestruksi tetapi
hanya mampu mentransfer kontaminan dari satu fasa ke fasa lain (Modirshahla,
dkk., 2011), sehingga diperlukan suatu metode yang lebih efektif agar dapat
mengatasi limbah zat warna organik yaitu metode fotokatalis.

Penggunaan fotokatalis dianggap sebagai metode yang efisien untuk
memisahkan senyawa polutan, dekomposisi air dan udara serta degradasi polutan
organik. Hal ini karena fotokatalis mempunyai beberapa kelebihan, diantaranya:
mempunyai sifat reduksi oksidasi yang kuat, dan tidak larut dalam air (Aliah dkk.,
2015). Salah satu senyawa yang dapat digunakan sebagai material fotokatalis
adalah TiO,. Titanium dioksida atau titania (TiO,) merupakan semikonduktor
yang memiliki energi celah pita yang lebar (3,2 eV-3,8 eV) sehingga hanya

memiliki efisiensi fotokatalitik sebesar 5% dari energi matahari (Effendi



danBilalodin, 2012). Fotokatalis titanium (V) oksida sering digunakan karena
memiliki beberapa keunggulan dibandingkan dengan semikonduktor lainnya.

Keunggulan titanium (1V) oksida antara lain, memiliki kestabilan kimia
yang tinggi (stabilitas kimia dari titanium (IV) oksida hanya di tempat gelap, dan
akan aktif jika dikenai sinar UV), murah, dan tidak beracun (Hashimoto dkk.,
2007). Meskipun demikian, untuk meningkatkan aktifitas fotokatalitik TiO;
diperlukan adanya suatu modifikasi permukaan pada material TiO,, salah satunya
yaitu dengan menambahkan surfaktan. Penambahan surfaktan pada sintesis TiO;
dapat menurunan ukuran partikel sehingga luas permukaan menjadi semakin
besar.

Surfaktan merupakan senyawa aktif, bersifat menurunkan tegangan
permukaan (surface active agent), tegangan antarmuka, meningkatkan kestabilan
partikel yang terdispersi dan mengontrol jenis formasi emulsi dan mempunyai
struktur bipolar (Kurniawan dkk., 2013). Surfaktan juga dapat berfungsi sebagai
pereduksi ukuran partikel dan pencetak pori (Fahyuan dkk., 2012). Salah satu
jenis surfaktan yang bisa digunakan adalah cetyl trimetylammonium Bromide
(CTAB). Xu dkk., (2011) melaporkan bahwa surfaktan menempel pada
permukaan partikel sebagai pelindung lapisannya untuk mencegah terjadinya
tabrakan dan penggabungan dari partikel. Oleh karena itu, CTAB berperan
penting dalam mengatur dan membatasi ukuran partikel TiO,. Fahyuan dkk.,
(2012) melaporkan bahwa CTAB dapat memberikan efek pressure atau tekanan
untuk memadatkan kristal lebih tinggi. Surfaktan CTAB juga dapat menurunkan
konsentrasi TiO, fase rutil sehingga TiO, fase anatas yang dihasilkan semakin

besar.



Proses sintesis material TiO, memiliki beberapa metode. Sharmiladevi,
dkk., (2014) mensintesis TiO, menggunakan metode Sol-Gel dan didapat hasil
XRD yang mengindikasikan bahwa material terbentuk pada fasa anatas.
Sedangkan menurut Vijayalaksmi dan Rajendran (2012) melaporkan bahwa TiO;
yang disintesis menggunakan metode sol-gel memiliki kristalinitas yang lebih
tinggi dan ukuran kristalnya lebih kecil yaitu 7 nm dibandingkan metode
hidrotermal yang memiliki ukuran Kristal sebesar 17 nm.

Proses sintesis TiO, dengan penambahan CTAB yang sering digunakan
adalah sol-gel dan hidrothermal. Xu dkk., (2011) mensintesis TiO, dengan
penambahan CTAB menggunakan metode Sol-Hydrothermal menghasilkan
ukuran kristal sebesar 10 nm. Zhong dkk., (2013) melakukan penelitian
menggunakan metode sol-gel melaporkan bahwa aktifitas fotokatalik material
TiO, dengan CTAB lebih besar tiga kali lipat dibandingkan dengan material TiO;
tanpa CTAB. Pada penelitian Abdel-Azim dkk., (2013) menggunakan metode sol-
gel dijelaskan bahwa TiO, tanpa CTAB menghasilkan fasa kristal anatas sebesar
54,63 % dan hanya memiliki aktifitas fotokatalitik sebesar 37 %. Sedangkan TiO,
yang ditambahkan dengan CTAB menghasilkan fasa kristal anatas sebesar 100 %
dan memiliki aktifitas sebesar 97 % yang mana persentase tersebut merupakan
hasil yang paling efektif daripada surfaktan jenis lain seperti (sodium
dodecylbenzenesulfonate) DBS dan (nonylphenol ethoxylate) NPE.

Selain sol-gel dan hidrotermal, masih banyak metode yang dapat
digunakan dalam mensintesis TiO,, salah satunya yaitu metode sonikasi. Menurut
(Timuda, 2010), metode ini sangat mudah dilakukan karena memanfaatkan

getaran ultrasonic bath dengan frekuensi 20 kHz. Waluyo, dkk., (2013)



melaporkan penggunaan gelombang ultrasonik merupakan metode yang sangat
baik untuk membantu menghasilkan ukuran partikel yang lebih kecil dan waktu
reaksi yang lebih singkat. Sedangkan wibowo dan sutanto (2013) juga melaporkan
bahwa fotokatalis TiO, menggunakan metode sonikasi dapat mendegradasi
senyawa methylene blue sebesar 97,46 %.

Pada penelitian ini akan dilakukan sintesis TiO, menggunakan TTIP
(Titanium tetraisopropoxide) sebagai prekusor dengan variasi konsentrasi
penambahan surfaktan CTAB sebesar 0 mol ; 0,05 mol ; 0,1 mol dan 0,15 mol

menggunakan metode sonikasi.

1.2  Rumusan Masalah

Berdasarkan uraian latar belakang diatas, maka permasalahan yang dapat
diambil yaitu bagaimana perbedaan karakteristik material TiO, anatas dengan
penambahan dan variasi konsentrasi surfaktan CTAB vyang disintesis

menggunakan metode Sonikasi ?

1.3 Tujuan Penelitian
Berdasarkan rumusan masalah, penelitian ini bertujuan untuk mengetahui
perbedaan karakteristik material TiO, anatas dengan penambahan dan variasi

konsentrasi surfaktan CTAB yang disintesis menggunakan metode Sonikasi.

1.4 Batasan Masalah
1. Perubahan karakteristik TiO, dipelajari terhadap struktur, energi celah pita
(band gap energi), modus vibrasi, dan morfologi permukaan.

2. Prekusor yang digunakan adalah titanium tetraisopropoxide (TTIP).



3. Surfaktan yang digunakan adalah CTAB dengan variasi konsentrasi sebesar 0
mol; 0,05 mol; 0,1 mol dan 0,15 mol.

4. Sintesis dilakukan menggunakan metode sonikasi low intensity pada 42 kHz
selama 1 jam

5. Karakterisasi menggunakan XRD, UV-Drs, FTIR dan SEM.

1.5 Manfaat Penelitian
Penelitian ini diharapkan mampu memberikan informasi tentang
karakteristik TiO, yang disintesis dengan metode sonikasi dengan penambahan

surfaktan CTAB.
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TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Karakter Material Semikonduktor TiO,

Semikonduktor adalah material yang dicirikan dengan terisinya pita
valensi dan kosongnya pita konduksi (Palupi, 2006). Semikonduktor senyawa
dapat berupa dari dua macam unsur dengan jumlah elektron valensi keduanya
adalah delapan dengan geometri tetrahedral. Semikonduktor intrinsik senyawa
biasanya dibuat dari unsur golongan 13 (I11A) dengan unsur golongan 15 (VA)
atau unsur golongan 12 (1IB) dengan unsur golongan 16 (IVA) dengan
perbandingan atom yang sama, misalnya (GaAs = 3+5=8), (CdS = 2+6=8).
Bilangan koordinasi masing-masing atom pada ZnS dan CdS adalah empat dan

geometri di sekitar atom-atomnya adalah tetrahedral (Effendy, 2010).

pita konduksi
minimum

pita valensi

ISOLATOR SEMIKONDUKTOR KONDUKTOR
(@) (b) (©
Gambar 2.1 Perbedaan isolator, semikonduktor dan konduktor (Dana, 2014)
Semikonduktor merupakan bahan yang memiliki energi celah pita antara

0,5-5,0 eV (Sasti., 2011). Perbedaan isolator, semikonduktor, dan konduktor



terletak pada energi gap (Eg). Energi gap (Eg) menunjukkan selang energi antara
pita konduksi minimum dan pita valensi maksimum. Gambar (a) pada Gambar 2.1
menunjukkan bahwa gap antara pita konduksi minimum dan pita valensi
maksimum pada isolator sangat besar. Pada keadaan ini, pita konduksi isolator
kosong, tidak terisi elektron, sehingga konduktivitasnya sangat rendah. Gambar
(b) menunjukkan struktur pita energi semikonduktor. Lebar pita relatif kecil Eg =
1 eV. Pada saat suhu naik, elektron pada pita valensi dapat berpindah ke pita
konduksi. Karena ada elektron pada pita konduksi, maka bahan ini bersifat sedikit
konduktif, sehingga disebut semikonduktor. Gambar (c) menunjukkan struktur
pita energi konduktor. Pita konduksi konduktor terisi sebagian oleh elektron
(Dana, 2014).

Menurut Richardson (1989), semikonduktor akan berfungsi sebagai katalis
jika dikenai dengan foton yang memiliki energi setara atau lebih dari energi celah
pita semikonduktor yang berkaitan. Induksi oleh foton menyebabkan terjadinya
eksitasi elektron (dari pita valensi ke pita konduksi) yang menyebabkan
terbentuknya pasangan elektron dan hole yang dipisahkan menjadi fotoelektron
bebas pada pita konduksi dan fotohole pada pita valensi. Hal tersebut ditunjukkan
pada persamaan 2.1

Semikonduktor + hv — (eCB’ + hVB")
Persamaan 2.1 Semionduktor dikenai cahaya

TiO, merupakan senyawa yang tersusun atas Ti (IVV) dan molekul Oksigen
dalam konfigurasi oktahedron. Oksida TiO, merupakan padatan berwarna putih
dengan berat molekul 79,90 dengan titik lebur 1885°C. Senyawa ini tidak larut

dalam air, asam klorida dan asam nitrat, tetapi larut dalam asam sulfat pekat



(Cotton dkk., 1999). TiO, mempunyai tiga jenis bentuk kristal diantaranya rutil
(tetragonal), anatas (tetragonal), brokit (ortorombik). Struktur tetragonal anatas
dan rutil diperlihatkan pada Gambar 2.2 dengan karakteristik struktur ditampilkan

pada Tabel 2.1 dan karakteristik puncak XRD ditunjukan pada Gambar 2.3.

a b

Gambar 2.2 Struktur kristal TiO,a) Rutil; b) Anatas (Gates dkk., 1991)
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Gambar 2.3 Pola difraksi TiO, anatas (ICSD No. 202243)

TiO, kebanyakan berada dalam bentuk rutil dan anatas yang keduanya
mempunyai struktur tetragonal. Secara termodinamik kristal anatas lebih stabil
dibandingkan rutil. Selain itu, kristal anatas mempunyai peran penting dalam
aktivitas fotokatalitik di alam sedangkan brukit sulit diamati karena tidak stabil
(Fujishima, 2005). Fotokatalis TiO, anatas merupakan semikonduktor yang
memiliki berbagai keunggulan yaitu antara lain, memiliki kestabilan yang tinggi

ketika terekspos senyawa asam atau basa, tidak beracun, harga yang relatif murah,
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oksidator yang baik (Castellote, dkk., 2011), ketahanan terhadap korosi, dan
ketersediaan yang melimpah di alam (Radecka, dkk., 2008).

Tabel 2.1 Sifat struktur kristal titanium (1V) oksida (Cromer and Herrington,
1955; Baur, 1961; Mo and Ching, 1995)

Sifat Rutil Anatas
Struktur Kristal Tetragonal Tetragonal

. a=b = 4,5936 a=b =3,784
Tetapan geometris (A) ¢ = 29587 ¢ = 9515
Jarak antar grup P42/mnm 141/amd
Molekul 2 2
Volume/molekul (A3) 312,160 34,061
Berat jenis (gcm-3) 4,13 3,79
Panjang ikatan Ti-O (A) 1,949 -1,980 1,937- 1,965
Sudut ikatan O-Ti-O 81,2°-90,0° 77,7°-92,6°

2.2 Energi Celah Pita TiO,

Energi celah pita (band gap) adalah energi minimum yang dibutuhkan
untuk mengeksitasi elektron dari pita valensi ke pita konduksi. Ketika suatu
semikonduktor dikenai energi yang sesuai dengan energi celah pita, maka elektron
akan tereksitasi ke pita konduksi sehingga meninggalkan muatan positif yang
disebut hole. Hole yang dominan sebagai pembawa disebut semikonduktor tipe-p,
sedangkan elektron yang dominan sebagai pembawa disebut semikonduktor tipe-n

(Zsolt, 2011). Susunan energi celah pita suatu semikonduktor ditunjukkan pada

Gambar 2.4. A=

1T  Pita @\ Reduksi
/ Konduksi L =
hv A
E Eg
D
Pita

L] Yalansi Oksidasi

D.+

Gambar 2.4 Skema proses fotoeksitasi pada suatu bahan semikonduktor
(Licciulli, dan lisi.,2002).
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Menurut Gunlazuardi (2001), TiO, mempunyai energi celah pita 3,2 eV.
Hal ini mengindikasikan bahwa h* pada permukaan TiO, merupakan spesi
oksidator kuat yang akan mengoksidasi spesi kimia lain yang memiliki potensial
redoks lebih kecil. Anatas merupakan tipe dari TiO, yang paling aktif
dibandingkan dengan brokit dan rutil. Hal ini dikarenakan band gap dari anatase
sebesar 3,2 eV (lebih dekat ke sinar UV, dengan panjang gelombang maksimum
388 nm), sedangkan rutil 3,0 eV (lebih dekat ke sinar tampak, panjang gelombang
maksimum 413 nm). Perbedaan ini membuat letak conduction band (CB : tingkat
energi hasil hibridisasi yang berasal dari kulit 3d titanium) dari anatas lebih tinggi
daripada rutil, sedangkan valence band (VB : tingkat energi hasil hibridisasi dari
kulit 2p oksigen) anatas dan rutil sama yang membuat anatas mampu mereduksi
oksigen molekular menjadi superoksida serta mereduksi air menjadi hidrogen
(Linsebigler, dkk., 1995). Semakin kecil band gap, semakin mudah pula
fotokatalis menangkap foton dengan tingkat energi yang lebih kecil namun

kemungkinan terbentuknya rekombinan elektron dan hole menjadi semakin besar.

2.3 Pandangan Islam terhadap Manfaat TiO,

Sintesis TiO.dilakukan karena senyawa titanium dioksida memiliki
banyak manfaat. Penggunaan senyawa TiO, ini berkaitan dengan firman-Nya
dalam Q.S Shad ayat 27 yang berbunyi :

158 el 58 18l BB SIS S il U (25 lg satdl Wl g
(YY) L8 &

Artinya :
Dan Kami tidak menciptakan langit dan bumi dan apa yang ada diantara

keduanya dengan sia-sia. Itu anggapan orang-orang kafir, maka celakalah
orang-orang yang kafir itu karena mereka akan masuk neraka.
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Menurut tafsir Al-Qur’an Hidayatul Insan yang disusun oleh Marwan bin
musa, dijelaskan bahwa Allah SWT memberitahukan tentang sempurnanya
hikmah (kebijaksanaan)-Nya dalam menciptakan langit dan bumi, dan bahwa Dia
tidaklah menciptakan keduanya sia-sia (tanpa hikmah, faedah dan maslahat).
Mereka beranggapan dengan anggapan yang tidak layak dengan kebesaran Allah
SWT. Yakni biarlah neraka yang mengambil hak yang mereka abaikan itu. Allah
SWT menciptakan langit dan bumi dengan kebenaran dan untuk kebenaran, Dia
menciptakan keduanya (langit dan bumi) untuk memberitahukan kepada hamba
sempurnanya ilmu-Nya, kemampuan-Nya, luasnya kekuasaan-Nya, dan bahwa
Begitu pula dengan senyawa TiO, yang diciptakan dengan penuh kebenaran dan

banyak manfaat didalamnya.

2.4 Pengaruh Surfaktan CTAB terhadap Struktur, Energi Celah Pita,
danMorfologi TiO,

Surfactant berasal dari kata surface active agent (permukaan agen aktif).
Surfaktan sangat banyak digunakan karena kemampuanya dalam mempengaruhi
sifat permukaan (surface) dan antar muka (interface). Interface adalah bagian atau
lapisan tempat dua fasa yang tidak sama saling bertemu/kontak (perkins, 1998).
Surfaktan mempunyai gugus hidrofobik (hydrophobic/lyophobic) dan hidrofilik
(hydrophilic/lyophilic). Bagian “kepala” mengacu pada pelarut dari hidrofilik, dan
bagian “ekor” mengacu pada grup hidrofobik. Kehadiran gugus hifrofobik dan
hidrofilik yang berada dalam satu molekul, menyebabkan surfaktan cenderung
berada pada antar muka antara fasa yang berbeda derajat polaritas dan ikatan

hidrogennya seperti minyak/air atau udara/air. Pembentukan film antar muka ini
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mampu menurunkan energi antar muka dan menyebabkan sifat-sifat khas pada
molekul surfaktan (Georgiou dkk., 1992 dalam Hambali, 2008).

Setrimonium Bromida /Cetyl trimethylammonium bromide (CTAB)
merupakan surfaktan kationik dengan rumus molekul CigH42BrN, dengan berat
molekul 364,45 g/mol. Berbentuk serbuk putih, titik lebur 237-243C. Sebagai
surfaktan, CTAB banyak digunakan sebagai buffer larutan untuk mengekstraksi
DNA dan sebagai pemodifikasi permukaan dalam pembuatan komposit clay.

Dalam CTAB terjadi emulsi yaitu campuran dua larutan yang tidak saling
larut, sehingga larutan yang satu dapat terdispersi ke larutan yang lainnya dan
stabil terus menerus. Emulsi mempunyai sifat transparan, isotropik, dan stabil
secara termodinamik dalam media cair. Surfaktan biasanya merupakan senyawa
organik yang bersifat amphiphilic, artinya mempunyai dua gugus, yang bersifat
hydrophobic atau tak suka air dan yang satunya bersifat hydrophilic atau suka air
(Wardiyati,S., dkk., 2007). Berikut sifat dari surfaktan CTAB ditunjukkan pada
Tabel 2.2.

Tabel 2.2 Sifat kimia dan fisika CTAB

Sifat Fisika dan Kimia
Kelarutan di dalam air 0,192 g/L (20°C)

Titik Leleh 250-256°C

Massa Molar 364,45 g/mol

Bulk Density 390 Kg/m®

Angka Ph 5-7 (50 g/L, H,0, 20°C)

Sintesis TiO, anatas menggunakan CTAB terdapat dua kemungkinan
reaksi yang terjadi yaitu reaksi menggunakan gaya elektrostatik dan ikatan

hidrogen. Mekanisme reaksi ditunjukkan pada persamaan 2.2.
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CH,
l Tioz]—OH*2+ Br + l H3C—$L(CH2)|;CH3 ]

3

CH;
4 y 4 = 9%
Electrostatic att—racnonr l Tioz}(OH -Br .l H3C—]|\JL(CH2)15—CH3 ]
H CH;
or
Hydorgen bond e l Ti OZKOH* CI‘H_~,
H #Brs| H;C—N*(CH,),5-CH; |

H;

Persamaan 2.2 Mekanisme reaksi TiO, dengan CTAB (Qu dkk., 2010)

Seperti yang ditunjukkan persamaan 2.2, pada kondisi asam nanokristal TiO,
bermuatan positif sehingga dapat dengan mudah berikatan dengan Br™ melalui
gaya elektrostatik atau secara ikatan hidrogen. Kemudian Br~ tersebut dikelilingi
oleh bagian kepala yang bermuatan positif dari CTAB yaitu CisHs3(CH3)sN™.
Karena efek elektrostatik itulah konsekuensi yang didapat ialah adanya
pembatasan dalam penambahan CTAB ke TiO; dalam jumlah tertentu (Qu dkk.,
2010).

Sedangkan proses penempelan surfaktan CTAB pada molekul Ti

ditunjukkan pada Gambar 2.5.

a
CTAB layer

Micelle of CTAB
Ti(V) polymer layer

Gambar 2.5. Penempelan CTAB dengan Ti (Lee dkk., 2008)

Proses penempelan ini diawali ketika atom hidrogen dari gugus OH dapat

mengalami pertukaran dengan gugus kepala atau kation dari CTAB yang
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menyebabkan polimer Ti(IV) berada pada bagian luar gugus kepala dari CTAB
pada konsentrasi CTAB 1 mM, yang menghasilkan komposit spherical yang
terdiri dari misel dan lapisan peripheral dari polimer Ti(IV). Proses presipitasi
larutan yang mengandung 7 mM CTAB, permukaan dari komposit spherical
terbentuk pada proses hidrolisis yang selanjutnya dapat menyerang gugus kationik
dari CTAB, serta memproduksi spesies yang mirip secara terbalik yang keduanya
terdiri dari misel dan polimer Ti(IV). Sistematik tersebut ditunjukkan pada
Gambar bagian 2.5 a. Selanjutnya, ekor dari satu spesies tersebut akan
berkombinasi dengan spesies lain yang sama dan akan membentuk agregasi
seperti yang ditunjukkan pada Gambar 2.5 b ((Lee dkk., 2008).

Elsanousi dkk., (2009) melaporkan bahwa ukuran rata-rata partikel TiO,-
CTAB vyaitu 13 nm dimana hasil tersebut lebih kecil daripada menggunakan
surfaktan polyvinylprolidone (PVP) atau tanpa surfaktan. Zhong, dkk. (2013)
melaporkan bahwa hasil SEM menunjukkan perbedaan yang sangat jelas seperti
pada Gambar 2.6. Pada TiO,-CTAB jumlah pori sangat berlimpah karena CTAB
dapat menurunkan tegangan permukaan dari larutan dan membuat perkusor dari

TiO, sangat dispersif sehingga viskositas dari koloid menjadi lebih besar.

Gambar 2.6 Hasil SEM a) TiO, b) TiO,-CTAB (Zhong dkk., 2013)
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Selain hasil SEM, hasil karakterisasi XRD hasil penelitian (Rashad dan Shalan,
2013) tidak memiliki perbedaan yang cukup signifikan. Gambar 2.7 menunjukkan
bahwa puncak difraksi yang ada merupakan indikasi dari material TiO, anatas
sesuai dengan JCPDS# 04-0477. Elsanousi dkk., (2009) dan Ahmed, dkk. (2014)
melaporkan bahwa TiO,-CTAB yang terbentuk memiliki fasa kristal anatas
sebesar 100%.

Rahman dkk., (2011) melakukan sintesis TiO, menggunakan variasi
surfaktan yaitu cetyltrimethylammonium bromide (CTAB), hexamethylene
tetramine (HMT) dan polyvinylpyrrolidone (PVP). Hasil absorpsi UV-Vis dapat

dilihat pada Gambar 2.8.

A (101)

e A anatase

T T L) T T L]
20 30 40 50 60 70 80

26 degree
Gambar 2.7 Hasil XRD a) TiO, b) TiO,-SDS c) TiO,-CTAB (Rashad dan Shalan

2013)

e et

Panjang gelombang (nm)
Gambar 2.8 Absorpsi UV TiO, dengan variasi surfaktan (Rahman dkk., 2012)
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Surfaktan CTAB memberikan hasil energi celah pita sebesar 3.2 ev (Rahman
dkk., 2012). Maka dapat disimpulkan bahwa penambahan CTAB tidak
memberikan efek yang berarti terhadap energi celah pita yang dimiliki oleh
material TiO,. Data tentang energi celah pita, ukuran butir dan ketebalan dari
TiO, menggunakan variasi surfaktan dapat dilihat pada Tabel 2.3.

Tabel 2.3 Energi celah pita, ukuran butir dan ketebalan TiO, variasi surfaktan
(Rahman dkk., 2012)

Sampel Energi celah pita Ukuran butir Ketebalan
TiO, (ev) (nm) (nm)
HMT 3,05 25 237

CTAB 2 10 236
PVP 2 30 196

2.5 Metode Sonikasi dalam Sintesis Material TiO;

Sonikasi merupakan proses kimia menggunakan teknologi suara dengan
frekuensi 20 kHz - 10MHz. Suara ultrasonik yang menjalar di dalam medium cair
memiliki kemampuan menciptakan gelembung di dalam medium tersebut secara
terus-menerus yang kemudian dengan cepat terjadi implosion atau biasa disebut

dengan proses kavitasi. llustrasi proses kavitasi ditunjukkan pada Gambar 2.9.

OOOOOOOO*

Pembentukan Pertumbuhan gelembung Mencapai ukuran Peletusan
gelembung berturut- turut tidak stabil Gelembung (Pecah)

Gambar 2.9 Proses kavitasi (Chowdhury dan Viraraghavan, 2009)

Proses kavitasi terjadi ketika gelombang ultrasonik dengan intensitas tinggi

merambat di dalam cairan maka akan terjadi pergerakan cairan serta peristiwa
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kavitasi (pembentukan, penumbuhan dan peletusan gelembung) sehingga pada
waktu yang sangat singkat terjadi kenaikan temperature hingga ribuan derajat
Celsius dan tekanan hingga ribuan atmosfir. Kejadian ini mengakibatkan tumbuan
antar partikel yang dapat mengakibatkan perubahan morfologi permukaan,
komposisi dan reaktifitas, dan gelembung yang terbentuk akan meletus (Waluyo

dkk., 2013) sehingga dapat dihasilkan material fotokatalis dengan luas permukaan

tinggi.
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METODE PENELITIAN
3.1 Waktu dan Tempat Penelitian
Penelitian ini dilaksanakan pada bulan Desember 2017-Mei 2019 di

Laboratorium Kimia Anorganik UIN Maliki Malang.

3.2 Alat dan Bahan
3.2.1 Alat

Alat yang digunakan dalam penelitian ini antara lain: neraca analitik,
spatula, oven, gelas ukur 50 ml, Erlenmeyer 100 ml, gelas arloji, ultrasonic
cleaner (Branson Ultrasonics model B3510-MT), X-Ray Diffractionbubuk (XRD,
Philip E’xpert Pro), Spektrofotometer UV-Vis diffuse reflectance, FTIR dan
Scanning Elektron Mikroskopi (SEM).

3.2.2 Bahan

Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah titanium

tetraisopropoxide (TTIP), isopropanol, asam asetat, cetyl trimetylammonium

Bromide (CTAB), dan akuades.

3.3 Tahapan Penelitian

1. Sintesis material TiO, menggunakan metode sonikasi dengan surfaktan
CTAB

2. Karakterisasi menggunakan XRD

3. Karakterisasi menggunakan UV-DRS

4. Karakterisasi menggunakan SEM

5. Karakterisasi menggunakan FTIR

6. Analisis data

19
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3.4 Prosedur Penelitian
3.4.1 Sintesis material TiO; menggunakan metode

sonikasisurfaktan CTAB
Sintesis material TiO, menggunakan metode sonikasi dilakukan dengan

cara mencampurkan secara stoikiometrik dengan rasio mol dari CTAB/TTIP/
isopropanol/asam asetat adalah R:4:45:6 dimana R merupakan konsentrasi
surfaktan adalah 0 mol ; 0,05 mol; 0,1 mol dan 0,15 mol pada pH 3-4. Pertama
dimasukkan TTiP 10 mL ke dalam erlemeyer yang berisi 15 mL pelarut
isopropanol (larutan 1). Kemudian dimasukkan CTAB dengan variasi konsentrasi
ke dalam 14.24 mL pelarut isopropanol (larutan 2). Selanjutnya disonikasi pada
frekuensi 42 kHz kedua larutan selama 15 menit. Kemudian dicampur larutan 1
dan 2 dan disonikasi kembali selama 15 menit. Setelah itu, ditambahkan asam
asetat sebanyak 2,916 mL. kemudian disonikasi selama 30 menit. Larutan hasil
sonikasi kemudian didiamkan selama 2 hingga 4 hari. Larutan yang menjadi gel
kemudian dipanaskan dengan suhu 100 °C selama 12 jam dan selanjutnya
dikalsinasi pada suhu 450°C selama 2 jam.
3.4.2 Karakterisasi menggunakan XRD

Difraksi sinar X digunakan untuk mengidentifikasi fasa dan menentukan
kristalinitas sampel. Difaktometer yang digunakan adalah XRD, merk Philip, tipe:
X’pert Pro. Pengukuran dilakukan dengan Cu sebagai logam target, terisi
generator 40 kV dan arus 30 mA, sehingga dihasilkan radiasi Cu Ka. Pola difraksi
sinar-X merepresentasikan intensitas puncak difraksi sebagai fungsi dari sudut 26.
Data yang diperoleh dari karakterisasi dengan XRD adalah difraktogram yang
akan dibandingkan dengan standart ICSD-TiO, anatas (ICSD No. 9852) untuk

mengetahui perubahan fasa dari TiO, setelah diberi perlakuan. Proses
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refinementjuga akan dilakukan teradap XRD menggunakan program Rietica untuk
mendapatkan data kristalografi dari material baru yang dihasilkan.

Berdasarkan difraktogram yang diperoleh dari hasil difraksi sinar-X, maka
ukuran partikel rata-rata TiO, hasil sintesis dapat ditentukan dengan menggunakan

persamaan Debye-Scherrer:

D=(KA)/(BCOSO)...ccevvvviiaanininininnnnnn, (3.1)
Keterangan
D = ukuran partikel (nm) A = panjang gelombang radiasi
K = konstanta (0,9) B = integrasi luas puncak refleksi (FWHM,
radian)

3.4.3 Karakterisasi menggunakan UV-DRS
Karakterisasi dengan Diffuse Reflectance Spectron (DRS) dilakukan untuk
mengetahui serapan sinar dari material hasil sintesis. Sampel yang akan
dikarakterisasi dalam bentuk serbuk halus ditempatkan pada sample holder
kemudian diukur persentase reflektansinya pada 200-600 nm, pengukuran akan
dianalisis dengan menggunakan persamaan Kubelka Munk (Tauce dkk., 1966)
F(R)= (1-R)2R = KIS...ccevveeeeieceeioeereeeseeesenenin e (3.2)
dengan F(R) = faktor kubelka-munk

K = koefisien absorbsi molar

S = koefisien scattering

R = nilai reflektan yang diukur
Hubungan faktor kubelka-munk dengan band gap diketahui melalui persamaan:

F(R) = AMV-ED) ™2 e, (3.3)
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dengan A = konstanta proporsional

Eg = energi celah pita

m = 1 (untuk transisi langsung yang diperbolehkan)

Energi celah pita ditentukan dengancara menarik garis linear
yangmelewati daerah tersebut, kemudianmenentukan persamaan linearnya.
Persamaan linearselanjutnya dicari nilaix (hv = energi celah pita) ketika y = 0.
Nilai x tersebut menyatakanbesar dari celah pita energi.

3.4.4 Karakterisasi menggunakan SEM

Karakterisasi menggunakan SEM dilakukan untuk mengetahui tekstur,
morfologi, komposisi dan informasi kristalografi permukaan partikel dari bahan
dapat diamati dengan baik. Hasil karakterisasi SEM berupa pencintraan material
dengan menggunakan prinsip mikroskopi, namun menggunakan elektron sebagai
sumber pencitraan dan medan elektromagnetik. Sampel yang akan dikarakterisasi
ditempatkan pada sample holder menggunakan perekat, kemudian dilapisi dengan
Au. Setelah pelapisan, diletakkan pada plat sampel SEM. Kemudian sampel
diamati dengan berbagai perbesaran, mulai 1.000 — 100.000 kali. Pengukuran
kandungan unsur dilakukan dengan perbesaran 3000 kali. Diameter butir dari
partikel dihitung dengan software image-J berdasarkan mikrograf yang diperoleh.
3.4.5 Karakterisasi menggunakan FTIR

Karakterisasi menggunakan FTIR dilakukan terhadap sampel hasil sintesis
yaitu TiO, non CTAB dan TiO, menggunakan CTAB pada berbagai konsentrasi.
Mula-mula sampel dihaluskan hingga menjadi serbuk menggunakan mortar agate

dengan dicampurkan padatan KBr. Kemudian ditempatkan pada preparat dan
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ditekan dengan alat pressing untuk membentuk pelet. Selanjutnya ditempatkan

pada sampel holder dan dianalisa menggunakan FTIR.

3.5 Analisis Data

1. Hasil yang diperoleh dari karakterisasi menggunakan XRD (difraktogram)
akan dibandingkan dengan standart ICSD TiO, anatas (ICSD No. 9852). Data
XRD akan direfinement dengan program Rietica. Proses refinement dilakukan
dengan metode Le Bail untuk mendapatkan data kristalografi dari material
yang dihasilkan. Ukuran partikel dapat ditemukan menggunakan persamaan

Debye-Scherrer:

DK A (5005 G).. L. vooil o . R (3.4)
Keterangan
D = ukuran partikel (nm) A = panjang gelombang radiasi
K = konstanta (0,9) B = integrasi luas puncak refleksi (FWHM,
radian)

Keberhasilan sintesis dilihat dari hasil karakterisasi XRD yaitu berupa
kecocokan dengan standart JCPDS dan ICSD (Inorganic crystal structure
database) struktur TiO, anatas yang diharapkan. Difraktogram yang
mempunyai intensitas tinggi dan tanpa adanya puncak fasa sekunder
menunjukan bahwa Kristalinitas struktur yang baik.

2. Energi band gap dari sampel ditentukan dengan ekstrapolasi plot antara antara
(F(R).hv)*(sebagai sumbu y) vs energi foton (4v) (sebagai sumbu x), dimana
(F(R).hv)*~didapat dari nilai % R kemudian dijadikan F(R) dan kemudian

diperoleh nilai (F(R).%v)*. Nilai band gap didapatkan pada hv dengany = 0.
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3. Data yang diperoleh dari karakterisasi menggunakan SEM adalah mikrograf.
Selanjutnya digunakan software image-J untuk menghitung diameter butir.
Perhitungan dilakukan dengan cara otomatis yang menghasilkan nilai besaran
ukuran partikel dan jumlah banyaknya tiap rentan ukuran. Hasil morfologi
yang homogen dengan distribusi partikel yang seragam menunjukkan hasil
sintesis yang baik.

4. Data yang diperoleh dari hasil karakterisasi menggunakan FTIR selanjutnya
akan dianalisis untuk mengetahui gugus fungsi senyawa hasil sintesis, dimana
serapan yang khas dari senyawa tersebut yaitu pada gugus fungsi Ti-O-Ti
dengan modus vibrasi regangan asimetrik pada kisaran panjang gelombang
500-600 cm™ dan modus vibrasi tekuk pada bilangan gelombang 455 cm™
serta modus vibrasi kisi Kristal internal pada bilangan gelombang 1370 cm™

(Al-Taweel, 2016)



BAB IV

HASIL DAN PEMBAHASAN

4.1 Sintesis Semikonduktor TiO; dengan surfaktan CTAB

menggunakanMetode Sonikasi

Pada penelitian ini, semikonduktor TiO, dengan surfaktan CTAB telah
disintesis menggunakan metode sonikasi. Metode sonikasi dipilih karena
memanfaatkan getaran ultrasonic bath dengan frekuensi 20 kHz dan mudah
dilakukan (Timuda, 2010)

Proses sintesis ini dibedakan berdasarkan variasi konsentrasi surfaktan
CTABsesuai dengan perhitungan secara stoikiometris (Lampiran 1). Medium cair
yang digunakan dalam proses sonikasi adalah isopropanol yang berfungsi sebagai
media perambatan gelombang ultrasonik dalam sonikator dan sebagai
penghidrolisis alkoksida titanium. Laju hidrolisis TTIP dengan isopropanol
berjalan lebih lambat dibandingkan dengan air. Hal ini bertujuan agar laju
pembentukan Ti(OH),semakin lambat sehingga menghasilkan ukuran partikel
yang lebih kecil.

Prekusor yang digunakan dalam penelitian ini adalah TTIP, surfaktan
CTAB, isopropanol dan asam asetat. Konsentrasi masing-masing prekusor yang
didapatkan dari hasil perhitungan secara stoikiometris selanjutnya disonikasi
selama 1 jam. Hasil sonikasi, kemudian didiamkan (aging) selama 2 hari hingga 4
hari hingga larutan menjadi gel. Selanjutnya, produk dioven pada suhu 100°C
selama 12 jam yang bertujuan untuk menghilangkan pelarut isopropanol.
Kemudian, hasil dari proses oven yaitu berbentuk powder digerus menggunakan

mortar agate dan dipelet. Pelet kemudian dikalsinasi pada suhu 450°C selama 2

25
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jam yang berfungsi untuk menghilangkan surfaktan dan untuk

pembentukanTiO,fasa anatas.

Gambar 4.1 TiO, non CTAB; TiO, 0,05 mol CTAB; TiO, 0,1 mol
CTAB:;dan TiO, 0,15 mol CTAB

Gambar 4.1 merupakan dokumentasi hasil sintesis yang telah dilakukan. Produk
yang dihasilkan berbentuk padatan berwarna putih. Jumlah produk yang
dihasilkan dari TiO, non CTAB hingga TiO, CTAB 0,15 mol adalah 2,932 gram;

4,434 gram; 4,761 gram; 4,534 gram.

4.2 Efek Surfaktan CTAB terhadap Karakteristik Struktur TiO;
Karakterisasi menggunakan XRD dilakukan untuk mengetahui
karakterisktik fasa struktur TiO, tanpa CTAB dan TiO, dengan CTAB. Hasil pola
difraktogram XRD yang didapat, selanjutnya dibandingkan dengan standar ICSD
untuk TiO, anatas (ICSD No. 9852).
Berdasarkan pola difraksi XRD yang ditunjukkan pada Gambar 4.2 dapat
dilihat bahwa antara puncak standar TiO, dan TiO,-CTAB memiliki kesamaan

pola difraktogram. Hasil diftraktogram tersebut sesuai dengan ICSD TiO, anatas
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(No. 9852) yang ditandai dengan munculnya puncak khas TiO; anatas yakni pada

nilai 20 sekitar 25,2873° yang memiliki intensitas paling tinggi.

2 theta (°)

Gambar 4.2 Hasil difraktogram standar TiO, anatas; TiO, non CTAB; TiO;

H TiO,CTAB 0,15 mol 450° C 2 jam
P A oo
TiO,CTAB 0,1 mol 450° C 2 jam
,:’.\ "“"j \""“‘ ern o
S
8 JL TiO,CTAB 0,05 mol 450° C 2 jam
= k TiO,non CTAB 550° C 4 jam
N A
J Standart TiO, anatas ICSD. 9852
I A Ak
20 30 40 50

60

0,05mol CTAB; TiO, 0,1 mol CTAB; dan TiO, 0,15 mol CTAB.

Sebagai analisis lebih lanjut mengenai hasil difraktogram XRD, dilakukan

refinement untuk mengetahui parameter sel satuan dari struktur TiO, dan TiO,-

CTAB. Input parameter yang digunakan adalah standar ICSD TiO, anatas (No.

9852) yang memiliki grup ruang l41/amd dan Kkisi kristal tetragonal dengan

parameter sel a = b = 3,776 (A), € =9,486 (A) dan, a=f=y=90°.

Refinement dilakukan dengan metode Le Bail menggunakan program

Rietica menghasilkan derajat kesesuaian yang tinggi antara data observasi dan

perhitungan. Hal ini ditunjukkan dengan nilai kesesuaian goodness-of-fit (GoF),

x2 1-15%. Nilai parameterRp dan Rwp yang diterima dalam proses
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refinementadalah kurang dari 20 (Raharjo, 2011). Secara umum, pencocokan
dengan metode Le Bail bisa dinyatakan selesai mengikuti dua kriteria utama yaitu
plot selisih antara pola terhitung dan pola terukur memiliki fluktuasi yang relatif
kecil yang hanya dapat diamati secara visual yaitu titik-titik difraksi (titik-titik
hitam) terjangkau oleh garis kalkulasi (garis merah), tidak dapat dikuantifikasi dan
nilai GoF (y2) kurang dari 4 % (Kisi, 1994). Hasil refinement disajikan pada
Tabel 4.1.
Tabel 4.1 Parameter sel satuan TiO, non CTAB; TiO; 0,05 mol CTAB;

TiO, 0,1 mol CTAB; dan TiO, 0,15 mol CTAB ditentukan
menggunakanmetode Le Bail

TiO, non TiO, 0,05 TiO, 0,1 mol TiO, 0,1

Parameter  cTAB  molCTAB  CTAB  mol CTAB
Group ruang 141/amd 141/amd 141/amd 141/amd
Kisi Kristal Tetragonal Tetragonal Tetragonal Tetragonal
Unit
Asimetrik (Z) 4 4 4 4
ab (A) 3,779764 3,797979 3,797868 3,801487
e (/&) 9,521444 9,5216 9,527302 9,5389
a, B,y 90,00° 90,00° 90,00° 90,00°
\Y (/&3) 136,02919 137,345688  137,419876 137,849564
Rp (%) 13,07 11,94 11,59 12,15
Rwp (%) 10,43 8,39 10,67 8,09
GoF (x2) 0,12 0,626 0,166 0,57

Berdasarkan hasil refinement didapat bahwa TiO2 tanpa CTAB dengan
TiO2-CTAB mengkristal dalam kisi tetragonal yang memiliki group ruang
I41/amd dengan satuan asimetrik (Z) 4. Hal ini menunjukkan bahwa adanya
penambahan surfaktan CTAB tidak mengubah kisi kristal dari TiO,-CTAB.
Namun terdapat sedikit perubahan pada parameter kisi a dan parameter Kisi c.
Perubahan yang terjadi pada parameter kisi a dan parameter kisi cyaitu semakin

besar seiring dengan bertambahnya konsentrasi surfaktan CTAB sehingga volume
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sel satuan yang dihasilkan juga semakin besar. Namun hal tersebut tidak
menyebabkan perubahan secara signifikan yang berarti bahwa dengan adanya
penambahan surfaktan CTAB, struktur TiO; tidak mengalami transformasi dari
fasa anatas menuju ke fasa lain.

Ukuran kristal TiO2 hasil sintesis berdasarkan perhitungan menggunakan
persamaan Debye-Schererr disajikan dalam Lampiran 5 dan ditampilkan dalam

Tabel 4.2.

Tabel 4.2 Ukuran kristal TiO,

Material Ukuran Kristal (nm)
TiO, non CTAB 78,91
TiO, 0,05 mol CTAB 53,19
TiO, 0,1 mol CTAB 47,07
TiO, 0,15 mol CTAB 23,62

Tabel 4.2 menunjukkan besaran ukuran kristal TiO, anatas yang disintesis
dengan penambahan surfaktan CTAB. TiO, yang disintesis menggunakan
surfaktan CTAB memiliki ukuran kristal lebih kecil daripada tanpa CTAB. Hal ini
mengindikasikan  bahwa surfaktan CTAB dapat memberikan efek
pressure(tekanan) untuk memadatkan kristal lebih tinggi (Fahyuan dkk., 2012).
Material fotokatalis yang berukuran kecil akan memberikan aktivitas katalitik
yang tinggi. Semakin kecil ukuran fotokatalis maka luas permukaan fotokatalis
akan semakin besar, sehingga laju reaksi fotokatalis menjadi semakin besar.
Berdasarkan hal tersebut, material fotokatalis hasil sintesis dengan metode
sonikasi dengan penambahan surfaktan CTAB dalam penelitian ini berpotensi

memiliki aktivitas katalitik yang tinggi dan menjadi suatu fotokatalis yang efektif.
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4.3 Efek Surfaktan CTAB terhadap Karakteristik TiO, dengan FTIR
Penambahan surfaktan CTAB juga menyebabkan perubahan pada spektra
IR. Hasil analisis yang diperoleh yaitu terlihat bahwa spektra IR memiliki puncak
pada bilangan gelombang 3431 cm™yang merupakan vibrasi tekuk O-H. Puncak
juga muncul pada bilangan gelombang 1627 cm™yang merupakan vibrasi ulur O-
H. Kemudian pada bilangan gelombang 1369 cm™ muncul puncak yang
merupakan puncak khas dari vibrasi tekuk C-H. Selanjutnya pada bilangan
gelombang 663 cm™ juga menunjukkan puncak khas vibrasi ulur Ti-O. Selain itu,
juga muncul puncak pada bilangan gelombang 493 yang merupakan puncak milik
C-Br yang mungkin dihasilkan dari pelet KBr atau berasal dari surfaktan CTAB
yang belum hilang dengan sempurna. Modus vibrasi gugus fungsi tersebut

diperlihatkan pada Gambar 4.3 dan Tabel 4.3.
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Gambar 4.3 Hasil Spektra TiO, Sigma Aldrich; TiO, non CTAB; TiO, 0,05
mol CTAB; TiO, 0,1 mol CTAB; dan TiO, 0,15 mol CTAB
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Tabel 4.3 Modus Vibrasi FTIR TiO,

Bilangan Gelombang (cm™) Gugus Fungsi Refrensi

3431 Vibrasi ulur O-H  Rahim, dkk. (2012)
1627 Vibrasi tekuk O-H  Qu, dkk. (2010)

1369 Vibrasi tekuk C-H  v/jshwanath, dkk. (2017)
500-700 Vibrasi ulur Ti-O  yang, dkk. (2010)
490-500 C-Br/C-l Mall, dkk. (2012)

4.4  Efek Surfaktan CTAB terhadap Karakteristik Morfologi Permukaan
TiO;

Karakterisasi dengan SEM-EDX bertujuan untuk mengamati morfologi
dan jumlah komposisi dari TiO, hasil sintesis. Analisa SEM dilakukan pada

perbesaran 20.000x seperti yang ditunjukkan pada Gambar 4.4.

Gambar 4.4 Hasil SEM-EDXa. TiO, non CTAB; b. TiO, 0,05 mol CTAB;
¢.TiO, 0,1 mol CTAB:; d. TiO, 0,15 mol CTAB.

Hasil SEM-EDX dengan perbesaran yang sama yaitu 20.000x yang diamati secara
langsung dapat disimpulkan bahwa semakin besar konsentrasi penambahan

surfaktan CTAB, maka ukuran partikel TiO, menjadi semakin besar. Hal ini

OF MAULANA MALIK IBRAHIM STATE ISLAMIC UNIVERSITY OF MALANG
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disebabkan karena penambahan surfaktan CTAB pada TiO, sudah melebihi batas
CMC (Critical Micellar Concentration). Menurut Zhong (2013), penambahan
CTAB yang berlebih mengakibatkan viskositas koloid dari prekusor TiO, yang
telah membentuk nucleus cenderung bersatu kembali dengan mudah sehingga
membentuk partikel yang lebih besar. Sebagai analisa lanjutan hasil SEM,
dilakukan pengamatan menggunakan Software Image-J dan langkah-langkah

analisis ditunjukkan pada lampiran 6. Hasil pengamatan ditunjukkan pada

Gambar 4.5.
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Gambar 4.5 Histogram Image-Ja. TiO, non CTAB; b. TiO, 0,05 mol CTAB;
c.TiO; 0,1 mol CTAB; d. TiO; 0,15 mol CTAB.

Hasil analisis menggunakan Software Image-J dilihat dari jumlah partikel
terbanyak yang dihasilkan menunjukkan bahwa TiO, yang disintesis tanpa

menggunakan surfaktan CTAB menghasilkan ukuran partikel paling kecil
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daripada menggunakan surfaktan karena surfaktan yang ditambahkan telah
melebih batas CMC(Critical Micellar Concentration). Zhong (2013) melakukan
penelitian yang juga menghasilkan ukuran partikel TiO, dengan CTAB lebih
besar. Penambahan CTAB yang berlebih mengakibatkan viskositas koloid dari
prekusor TiO, yang telah membentuk nukleus cenderung bersatu kembali dengan
mudah sehingga membentuk partikel yang lebih besar.Namun dari hasil
penelitiannya, aktifitas fotokatalitiknya lebih besar tiga kali lipat daripada TiO,
non CTAB. Hal ini karena pori-pori yang dihasilkan sangat melimpah dan ukuran
porinya juga lebih besar.

Ukuran partikel paling besar dihasilkanolehTiO, yang disintesis
menggunakan surfaktan CTAB terjadi pada konsentrasi 0,05 molHasil tersebut

dapat diamati pada Tabel 4.4.

Tabel 4.4 Ukuran Partikel TiO»

Material Range Ukuran Partikel (um)
TiO, non CTAB 1-2

TiO, 0,05 mol CTAB 50-75

TiO, 0,1 mol CTAB 28 — 57

TiO; 0,15 mol CTAB 39 -59

CTAB merupakan salah satu jenis surfaktan yang memiliki kemampuan
untuk mereduksi ukuran partikel dan pencetak pori. Hasil material TiO, yang
disintesis menggunakan CTAB menunjukkan ukuran partikel pada kisaran 28-75
pum. Hal ini menunjukkan bahwa penambahan CTAB dapat menimbulkan adanya
rongga di dalam partikel sehingga material TiO,yang disintesis dengan

menambahkan CTAB menjadi semakin besar ukuran partikelnya.
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Selain data berupa morfologi permukaan partikel, hasil analisis SEM-EDX
juga memberikan data berupa prosentase komposisi unsur Ti, O dan N yang

ditunjukkan pada Tabel 4.5.

Tabel 4.5 Komposisi unsur Hasil EDX

Berat %
Unsur TiO, CTAB 0,05 TiO, CTAB 0,1 TiO, CTAB 0,15
mol mol mol
Ti 60,07 60,26 53,81
O 37,53 36,19 41,66
N 00,00 00,00 00,00

Berdasarkan data pada Tabel 4.6, prosentase unsur N pada semua sampel TiO,
yang disintesis dengan menambahkan surfaktan CTAB menunjukkan hasil yang
nihil. Sedangkan unsur lain seperti C dan Br tidak ditentukan dalam analisis,
sehingga sisa surfaktan CTAB yang ada di dalam sampel tidak teridentifikasi dari
hasil analisis EDX tersebut. Unsur penyusun utama dalam material TiO; yakni Ti
dan O teramati dengan prosentase 60,07% dan 37,53% untuk TiO, CTAB 0,05
mol; 60,26% dan 36,19% untuk TiO, CTAB 0,1 mol; 53,81% dan 41,55% untuk

TiO, CTAB 0,15 mol pada area permukaan yang dianalisis.

45  Efek Surfaktan CTAB terhadap Bandgap TiO,

Pengukuran menggunakan UV-DRS dilakukan untuk mengetahui karakter
serapan pada daerah UV maupun sinar tampak dengan kisaran panjang gelombang
200-800 nm dan menentukan celah pita yang dihasilkan oleh semikonduktor hasil
sintesis. Hasil pengukuran spektroskopi UV-DRS ditampilkan pada Gambar 4.6.

Reflektansi merupakan kemampuan suatu material untuk memantulkan
cahaya atau gelombang elektromagnetik yang terpapar ke permukaan material

tersebut. Semakin kecil prosentase reflektansi dari suatu material, maka absorpsi
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cahaya atau gelombang elektromagnetik semakin besar. Hal ini akan berpengaruh
kepada kemampuan material karena semakin besar energi foton yang masuk,
maka kemampuan material dalam proses fotokatalisis juga semakin efektif.
Berdasarkan Gambar 4.6 TiO, dengan CTAB mengalami penurunan reflektansi
dibanding TiO, tanpa CTAB. TiO, dengan CTAB 0,05 mol mengalami penurunan
yang signifikan pada panjang gelombang 350-800 nm dibanding TiO, CTAB 0,1
dan 0,15 mol, sehingga dapat disimpulkan bahwa TiO, CTAB 0,05 mol memiliki
aktifitas fotokatalitik paling efektif.Pengaruh surfaktan CTAB terhadap perubahan
nilai energi celah pita yang ditentukan dengan persamaan kubelka-munk

diperlihatkan pada Gambar 4.7.

%R

TiO, non CTAB
—— TiO, CTAB 0.05 mol

/ TiO, CTAB 0.1 mol
/ TiO, CTAB 0.15 mol

T T T T T
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Gambar 4.6 Spektra reflektansi (%) vs panjang gelombang

— TiO, non CTAB

1.0+ — TiO, CTAB 0.05 mol
TiO, CTAB 0.1 mol

—— TiO, CTAB 0.15 mol

F(R)*hv)™

T T T T T T T
3.0 3.1 3.2 3.3 3.4 3.5 3.6 3.7 3.8
hv

Gambar 4.7 Plot (F (R).hv)" vs energi foton
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Tabel 4.6 Daerah energi celah pita dan serapan sinar material sintesis

Material Energi Celah Pita (ev) " anJang Gelombang

(nm)
TiO, non CTAB 3,2 387
TiO; 0,05 mol CTAB 3,0 413
TiO, 0,1 mol CTAB 31 400
TiO, 0,15 mol CTAB 3,0 413

Tabel 4.6 memperlihatkan energi celah pita material TiO, hasil sintesis.
Hasil sintesis TiO, tanpa CTAB hasil sintesis menghasilkan energi celah pita
sebesar 3,2 eV. Seperti pada penelitian Abdel-Azim, dkk. (2014)menunjukkan
hasil sintesis TiO, memiliki energi celah pita sebesar 3,2 eV. Penurunan energi
celah pita terjadi pada hasil sintesisTiO, dengan CTABpada semua konsentrasi.
Surfaktan CTAB berperan untuk mengontrol morfologi permukaan dan pencetak
pori. Meskipun demikian, adanya residual reaktan CTAB atau gugus
isopropoksida dalam TiO, dapat berpengaruh terhadap energi celah pita material
TiO,. Zou, (1991) melaporkan bahwa hasil sintesis partikelTiO,yang
permukaannya terdapat asam stearat memiliki energi celah pita sebesar 2,25 eV.
Sedangkan menurut Paulo, (2006)residu isopropoksida pada sol TiO,-CTAB juga
menyebabkan penurunan energi celah pita menjadi 2,8 eV. Celah ini menghilang
setelah dilakukan proses ekstraksi untuk menghilangkan gugus isopropoksida.
Pada penelitian ini, surfaktan CTAB dihilangkan pada proses kalsinansi pada suhu
450°C yang juga merupakan proses pembentukan kristalin TiO,. Pada umumnya,
proses pembentukan kristalin TiO, dilakukan pada suhu 500-550 °C, namun pada
penelitian ini tidak dilakukan kalsinasi pada suhu tersebut karena akan muncul
fasa lain yaitu rutil sehingga dimungkinkan residu CTAB masih terdapat pada

material TiO, hasil sintesis.
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Berdasarkan hasil analisis UV-DRS, menunjukkan bahwa TiO20,05 mol
CTAB dianggap sebagai material yang paling baik karena memiliki energi celah
pita sebesar 3,0 eV. Menurut Agus (2009), turunnya energi celah pita berimplikasi
pada daerah kerja dari fotokatalis dalam mengolah limbah yang mengalami
pergeseran dari daerah sinar UV ke arah sinar tampak. Hal tersebut sangat
menguntungkan karena dengan demikian TiO, dapat dapat aktif dibawah sinar

matahari atau dibawah cahaya ruang.

4.6  Sintesis dan Karakterisasi dalam Perspektif Islam

Manusia khususnya umat islam diperintahkan untuk memikirkan kekuasaan
dan ciptaan Allah SWT baik yang berada di langit, di bumi, maupun diantara
langit dan bumi, sebagaimana telah dijelaskan dalam surat Ali Imran ayat 190-
191.Salah satu bentuk cara berfikir terhadap ciptaan Allah SWT adalah dengan
cara memodifikasi material TiOzagar lebih maksimal dalam penggunaan nya.
Salah satu bentuk modifikasinya yaitu dengan menambahkan surfaktan CTAB.
Hasil terbaik pada penelitian yang telah dilakukan adalah TiO, yang disintesis
menggunakan CTAB dengan konsentrasi 0,05 mol, karena material pada tersebut
memiliki nilai % reflektansi paling rendah dan memiliki energi celah pita sebesar
3,0 eV. Namun jika dilihat dari hasil analisis SEM, material TiO, tanpa CTAB
memiliki hasil yang paling baik, karena menghasilkan ukuran partikel paling kecil
dibanding TiO,-CTAB pada berbagai konsentrasi yang telah dilakukan pada
penelitian ini. Hal ini mungkin disebabkan karena penambahan CTAB yang
terlalu berlebih. Sebagaimana firman Allah SWT dalam surat Al-Furgon ayat 2

yang berbunyi :
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Artinya: 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.

Kata goddara berarti kadar tertentu yang tidak bertambah atau berkurang, atau
berarti kuasa atau ketentuan dari sistem yang ditetapkan terhadap segala sesuatu.
Maksudnya adalahtidak ada satupun ciptaan-Nya yang sia-sia sebab semuanya
memiliki potensi sesuai kadar yang cukup (Shihab, 2002). Begitupun dalam
sintesis, juga perlu memperhatikan kadar dari masing-masing prekusor yang

ditambahkan agar dapat mencapai ukuran yang diharapkan sehingga bisa

meningkatkan aktifitas fotokatalis TiO, dalam mendegradasi limbah.



BAB V

PENUTUP

5.1 Kesimpulan

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan, maka dapat disimpulkan

bahwa :

1.

Penambahan surfaktan CTAB pada sintesis TiO, menurut hasil XRD tidak
mengubah kisi kristal dan struktur TiO,. Selain itu, TiO, juga tidak mengalami
transformasi dari fasa anatas ke fasa lain.

Hasil analisis FTIR menunjukkan adanya vibrasi pada bilangan gelombang
tertentu. Vibrasi yang terjadi berasal dari ikatan Ti-O, C-H, O-H, maupun
C-Br yang dimungkinkan berasal dari pelet KBR atau sisa surfaktan CTAB
yang belum hilang dengan sempurna.

Hasil analisis SEM maupun software Image-J menunjukkan bahwa TiO, 0,05
mol CTAB memiliki ukuran partikel paling besar dan TiO2 non CTAB
meiliki ukuran paling kecil. Selain itu, hasil EDX menunjukkan tidak ada
komposisi unsur N pada semua sampel.

Hasil analisis UV-DRS menunjukkan bahwa TiO; 0,05 mol CTAB memiliki
energi celah pita sebesar 3,0 eV yang paling baik digunakan dalam proses

fotokatalis.

5.2 Saran

Penelitian selanjutnya diharapkan menggunakan konsentrasi surfaktan

CTAB pada titik CMC nya. Analisis menggunakan BET juga perlu dilakukan

untuk mengetahui volume dan ukuran pori. Selain itu juga diharapkan untuk

melakukan analisis FTIR pada sampel TiO, dengan CTAB sebelum dan sesudah
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kalsinasi dan juga analisis FTIR surfaktan CTAB untuk mengetahui peak yg
dimiliki oleh surfaktan CTAB tersebut. Selanjutnya juga bisa dilakukan uji
aktivitas agar dapat mengetahui kemampuan fotokatalitiknya.Variasi waktu dalam

proses sonikasi juga perlu diketahuiwaktu optimumnya.
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LAMPIRAN

Lampiran 1. Perhitungan

Komposisi prekusor

CTAB TTiP Isopropanol Asam Asetat
0 4 45 6
0.05 4 45 6
0.1 4 45 6
0.15 4 45 6
1. Massa TTiP
Massa=V x p
=10 mL x 0.967 g/mL
=9,67¢

mol = massa / Mr
= 9,67 g/ 284,22 g/mol
= 0,0340 mol
2. Massa isopropanol
Massa = mol x Mr
= 0,3825 mol x 60,10 g/mol
=22,988 g
Volume=massa / p
=22,988 g/ 0,786 g/mL
= 29,246 mL
3. Massa Asam Asetat
Massa = mol x Mr
= 0,051 mol x 60,05 g/mol
=3,062 ¢
Volume=massa / p
= 3,062 g/ 1,05 g/mL
=2,916 mL

45




4. Massa CTAB
Massa = 0,05/4 x 0,0340 mol x Mr
= 0,00085 mol x 364,45 g/mol
=0,1548 g

Massa = 0,1/4 x 0,0340 mol x Mr
=0,0017 mol x 364,45 g/mol
=0,3097 ¢

Massa = 0,15/4 x 0,0340 mol x Mr
= 0,00255 mol x 364,45 g/mol
= 0,4646 g
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Lampiran 2.Diagram Alir

TTiP CTAB
- dimasukkan ke dalam Erlenmeyer yang - dimasukkan ke dalam Erlenmeyer
berisi pelarut isopropanol yang berisi pelarut isopropanol
- disonikasi dengan ultrasonic cleaning bath - disonikasi dengan ultrasonic
selama 15 menit cleaning bath selama 15 menit
- dicampur - dicampur

- Disonikasi dengan ultrasonic cleaning bath selama 15
menit

- Ditambahkan asam asetat

- Disomikasi dengan ultrasonic cleaning bath selama 30
menit

- Didiamkan selama 2 hari

- dipanaskan pada suhu 100’ C selama 12 jam

- digerus menggunakan mortar agate

- dibentuk pelet

- dikalsinasi pada suhu 550°C selama 4 jam

- digerus kembali menggunakan mortar agate

- Dikarakterisasi XRD, UV-DRS, FTIR dan SEM

Hasil
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Lampiran 3. Hasil Karakterisasi XRD

L 3.1 TiO, non CTAB

z [ e name: T1OZ non CTAB 550C AJarm xam
& 800
600 |
400
200
0 T T T T T T T T

2Theta ()

L 3.2 TiO, CTAB 0.05 mol

| File narme: TIO2+CTAB 0 0&rnal 450°C 2Jam Step 1. xrdml

Intensity {counts

600

400

200

25 30 35 40 45 50 56 60 65 70 75
2Theta ()

L 3.3 TiO, CTAB 0.1 mol

700 File name: 1102 CTABD 1 mol 450°C 2Jam. xrdml

Intensity (counts)

600 -

500

400 -

300

200

100 o

10 15 20 2 30 35 40 45 50 55
Theta (9



ONVIVIN 40 ALISHIAINN DJIAVISI 31VLS NIHVAEAI MITTVIN VNVINVIN 40

I File narne: TIO2+CTAB 0, 15mol 450°C 2Jarn Step 1. wrdrl

M _WMW W
0 T T T T T T T T T T T
25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75

FTheta
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Lampiran 4. Penentuan Parameter Kisi Dengan Perhitungan Le
BailMenggunakan Program Rietica
L 4.1 TiO, non CTAB
A Mew refinement
900 |
800 |
700 |
600
,, 500
€ 400
S 300
200
100
0 | [ [l il
-100
-200
10 20 30 40 50 60 70 80
2 theta (deg)
Hist Rp Rwp Rexp Durbin Unwght Durbin Wght N-P
il 13.07 10.43 30.02 1.744 1.853 2083
SUMYDIF SUMYOBS SUMYCALC SUMWYOBSSQ GOF CONDITION
0.1279E+05 0.9788E+05 0.9788E+05 0.2311E+05 0.1208E+00 0.5443E+14
L 4.2 TiO, CTAB 0.05 mol
A Mew refinement
700
600 ]
500
L, 400 |
S 300 '
[ ]
200
100 }
0 ' I | I I
-100
20 30 40 50 60 70 80
2 theta (deg)
Durbin
Hist Rp Rwp Rexp Unwght Durbin Wght N-P
1 11.94 8.39 33.53 1.653 1.545 1786
SUMYDIF SUMYOBS SUMYCALC SUMWYOBSSQ GOF CONDITION
0.1189E+05 0.9960E+05 0.9957E+05 0.1589E+05 0.6264E-01 0.1937E+15




L 4.3 TiO, CTAB 0.1 mol

A New refinement
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7004
600
500 4
400
300

Counts

200

100 -

+

-100
10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60
2 theta (deq)
Durbin
Hist Rp Rwp Rexp Unwght Durbin Wght N-P
1 11.59 10.67 26.14 1.895 1.993 1483
SUMYDIF SUMYOBS SUMYCALC SUMWYOBSSQ GOF CONDITION
0.1023E+05 0.8821E+05 0.8841E+05 0.2171E+05 0.1666E+00 0.2631E+14
L 4.3 TiO, CTAB 0.15 mol
A New refinement
300 #
=
20 30 50 70 80
2 theta (deg)
Durbin
Hist Rp Rwp Rexp Unwght Durbin Wght N-P
1 12.15 8.09 33.88 1.626 1.565 1787
SUMYDIF SUMYOBS SUMYCALC SUMWYOBSSQ GOF CONDITION
0.1095E+05 0.9011E+05 0.9011E+05 0.1557E+05 0.5706E-01 0.1516E+12
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Lampiran 5. Hasil Perhitungan Ukuran Partikel Dengan Persamaan debye-
scherrer

T10, non CTAB

_09x2 oo 09x154
"~ BcosO " 0.00175 x 0.99244

=789,1A =78,91nm

TiO, CTAB 0.05 mol

_09x2 Ho_ 09x154
" Bcos6 0.026271 x 0.9809

=531,9 A =5319nm

TiO, CTAB 0.1 mol

_09x2 3 0.9 x 1.54
" Bcose ~ 0.0029185 x 0.90078

=470,7 A =47,07 nm

TiO, CTAB 0.15 mol

_09x2 - 0.9 x 1.54
" Bcos@ "~ 0.005837 x 0.994132
B

=236,2 A =23,62 nm



Lampiran 6. Tahapan Analisis Ukuran Partikel Dengan Software Image-J
Metode Automatik

1. Open gambar sem yang akan dianalisis

4 Imagel - X

o) Edit Image Process Analyze Plugins Window Help v @
|afo] | aledzle]s] | |» e »

Open Samples > k‘;

Open Recent 4

Import * |imagel

Close Ctri+wW

Close All Ctrl+Shift+W

Save Ctrl+S

Save As »

Revert Ctrl+R

Page Setup.

Print... Ctrl+P

Quit

2. Klik Straight untuk membuat garis

s m@a il Baae 88
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4. Klik Analyze-Set Scale

8. Klik Process-FFT-Bandpass filter
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9. Dialog Box disesuaikan

ot [ Didgn U s Mops ke e Moo Tob

10. Klik Image-type-8 byte

11. Klik-Image-adjust-treshold

12. Dialog box disesuaikan
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Klik Analyze-analyze particle- sesuaikan dialog box

14.

Lampiran 7. Perhitungan Panjang Gelombang dari Energi Celah Pita uang
Dihasilkan
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TI10O, non CTAB
Diketahui

6,626 x1073%.s

= -15
1,602 x 10-19] x1leV =4,13608x 10" *el.s

Ditanya ?
4= h.c  4,13608 x 107%eV.s x 3x107Y nm/s _ 3g7
~F 32eV - oesnm

TiO, CTAB 0.05 mol
Diketahui

S0 5260 105% )%
1,602 x 10719

Ditanya ?

x1leV =413608x 10" 1%eV.s

N h.c 413608 x 107%eV.s x 3x107Y" nm/s 13
5 3,0 eV o™

TiO, CTAB 0.1 mol
Diketahui

6,626 x107%*].5
1,602 x 10719

x1leV =413608x 10~ 1%¢V.s

Ditanya ?
" h.c _ 4,13608 x 107%eV.s x 3x107Y nmm/s BTy
NE 3,1eV Y g

TiO, CTAB 0.15 mol
Diketahui

_ 6,626 x 1073%]. s
1,602 x 10719
Ditanya é ?
. _h.c  413608x10""eV.s x3x10"" nm/s

é = E = 30eV =413 nm

x1eV =4,13608x 10~ 1%¢V.s
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