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MOTTO 

Think different makes a big deal: 

Let’s say 

I am the result of 14 billion years of cosmic evolution 

I am a thermodynamic miracle 

I am the waking universe looking back at itself 
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ABSTRAK 

 

Axala, David Lee Giant. 2022. Analisis Parameter Struktur Kristal Nanokomposit 

rGO-TiO2 Menggunakan Metode Numerik (Bragg’s Law dan 

Williamson-Hall) dan Metode Rietveld (MAUD). Skripsi. Jurusan Fisika, 

Fakultas Sains dan Teknologi, Universitas Islam Negeri Maulana Malik Ibrahim 

Malang. Pembimbing: (I) Utiya Hikmah, M.Si (II) Drs. Abdul Basid, M.Si 

 

Kata Kunci: Parameter Struktur Kristal, rGO-TiO2, Search-Match, Bragg’s Law, 

Williamson-Hall, Rietveld 

 

Parameter struktur kristal sebuah material bisa ditentukan melalui analisis XRD. 

Beberapa metode analisis yang dilakukan pada riset ini adalah Search-match untuk 

mengetahui fasa, Rietveld untuk mengetahui parameter struktur kristal, Williamson-Hall 

untuk estimasi nilai ukuran kristal serta regangannya, dan yang sederhana seperti 

persamaan Bragg untuk mengetahui panjang kisi kristal. Hasil analisis tersebut sangatlah 

penting karena menjelaskan struktur kristal yang mana membawa informasi tentang sifat 

fisis dari sebuah material. Pada penelitian ini material yang di uji adalah nanokomposit 

rGO-TiO2 dengan variasi penambahan waktu radiasi gelombang mikro pada proses 

sintesisnya . Hasil analisis Search-match menunjukkan seluruh sampel nanokomposit rGO-

TiO2 memiliki fasa anatas, lalu hasil analisis Rietveld dan Bragg menunjukkan struktur 

kristal nanokomposit rGO-TiO2 yang terbentuk adalah Tetragonal dengan parameter kisi 

a=b≠c dan α=β=γ=90°, hasil analisis Rietveld untuk nilai ukuran kristal nanokomposit 

rGO-TiO2 adalah 41,663254 - 48,279727 nm, dan hasil analisis Williamson-Hall untuk 

nilai ukuran kristal nanokomposit rGO-TiO2 adalah 26,1168381 - 30,7429148 nm. 

Terdapat perbedaan nilai ukuran kristal antara hasil analisis Rietveld dengan analisis 

Williamson-Hall, hal tersebut dikarenakan perbedaan karakter antara metode Rietveld 

dengan metode Williamson-Hall. 
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ABSTRACT 

 

Axala, David Lee Giant. 2022. Crystal Structure Parameters Analysis of rGO-TiO2 

Nanocomposite Using Numerical Methods (Bragg's Law and Williamson-Hall) 

and Rietveld Method (MAUD).. Thesis. Physics Department, Faculty of Science 

and Technology, Maulana Malik Ibrahim State Islamic University, Malang. Advisor: 

(I) Utiya Hikmah, M.Si (II) Drs. Abdul Basid, M.Si 

 

Keywords: Crystal Structure Parameters, rGO-TiO2, Search-match, Bragg’s Law, 

Williamson-Hall, Rietveld 

 

The crystal structure parameters of a material can be determined through XRD 

analysis. Some of the analytical methods used in this research are Search-match to 

determine the phase, Rietveld to determine the crystal structure parameters, Williamson-

Hall to estimate the value of crystal size and strain, and simple ones such as the Bragg’s 

law to determine the length of the crystal lattice. The results of the analysis are very 

important because they explain the crystal structure which carries information about the 

physical properties of a material. In this study, the material tested was rGO-TiO2 

nanocomposite with variations in the addition of microwave radiation time in the synthesis 

process. The results of the Search-match analysis showed that all samples of the rGO-TiO2 

nanocomposite had an anatase phase, then the results of the Rietveld and Bragg analysis 

showed that the crystal structure of the rGO-TiO2 nanocomposite formed was tetragonal 

with lattice parameters a=b≠c and α=β=γ=90°, the results of the Rietveld analysis for the 

crystal size value of the rGO-TiO2 nanocomposite were 41.663254 - 48.279727 nm, and 

the results of the Williamson-Hall analysis for the crystal size value of the rGO-TiO2 

nanocomposite was 26.1168381 - 30,7429148 nm. There is a difference in crystal size 

values between the results of the Rietveld analysis and the Williamson-Hall analysis, this 

is due to the differences in character between the Rietveld method and the Williamson-Hall 

method. 
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 الملخص
 

 2TiO-rGOتحليل معلمات التركيب البلوري للمركب النانوي  .2017.،داڢيد ليي عيانت اخالا

البحث الجامعى. . باستخدام الطرق العددية )قانون براج وويليامسون هول( وطريقة ريتفيلد )مود(

قسم الفيزياء، كلية العلوم والتكنولوجيا في جامعة الإسلامية الحكومية مولانا مالك إبراهيم مالانج. 

 وعبد الباسط، الماجستير (II)،  الماجستيرة، عتية حكمة (I) المشرفة:

 2TiO-rGO, RietveldHall, -s Law, Williamson’Bragg ,match-Searchمعلمات الهيكل البلوري ، 

  

والعديد من الطرق التحليلية  XRD يمكن تحديد معلمات التركيب البلوري للمادة من خلال تحليل

تعتبر  .Bragg و بسيطة مثل معادلة Williamson-Hall و Rietveld و Search-match والرقمية مثل

التركيب البلوري الذي يحمل معلومات حول الخصائص نتائج التحليل مهمة للغاية لأنها توضح 

مع  rGO-TiO2 الفيزيائية للمادة. في هذه الدراسة ، كانت المادة المختبرة عبارة عن مركب نانوي

اختلافات في إضافة وقت إشعاع الميكروويف في عملية التوليف. أظهرت نتائج تحليل تطابق البحث 

 و Rietveld ، ثم أظهرت نتائج تحليل anatase لها طور rGO-TiO2 أن جميع عينات المركب النانوي

Bragg أن التركيب البلوري لمركب rGO-TiO2  النانوي المتكون كان رباعي الزوايا مع معلمات

 درجة ، كانت نتائج تحليل ريتفيلد لقيمة الحجم البلوري للمركب النانويα=β=γ=90° و a=b≠c شعرية

rGO-TiO2 41.663254 - 48.279727 نانومتر ، ونتائج تحليل Williamson-Hall  لحجم البلورة كانت

نانومتر. هناك اختلاف في قيم الحجم  rGO-TiO2 26.1168381 - 30.7429148 قيمة المركب النانوي

، ويرجع ذلك إلى الاختلافات في  Williamson-Hall وتحليل Rietveld البلوري بين نتائج تحليل

.Williamson-Hall وطريقة Rietveld الشخصية بين طريقة

 

 



  

1 

BAB I 

  PENDAHULUAN 

1.1 Latar Belakang 

Dewasa ini perkembangan teknologi sangatlah pesat khususnya teknologi 

material berukuran nanometer. Teknologi nano merupakan teknologi pada bidang 

rekayasa material, struktur fungsional, maupun piranti dalam ukuran nanometer. 

Material berukuran nano memiliki sifat fisika dan kimia yang cukup unggul 

daripada material yang berukuran mikro (bulk) (Budianto, 2015). Salah satu hasil 

rekayasa material dengan ukuran nanometer yang saat dikategorikan sebagai smart 

material adalah graphene. Graphene adalah satu lembar graphite dalam dua 

dimensi, dan memiliki sifat elektrik, termal, mekanik, dan optik yang sangat unggul 

sehingga menjadi sangat menarik untuk dikaji (Aisyah, 2016). Graphene yang 

dihasilkan dari metode sintesis kimiawi (oksidasi, eksfoliasi, elektrokimia) 

memiliki susunan atom yang masih terdapat gugus OH pada lembar graphene, hal 

tersebut diakibatkan oleh proses oksidasi sehingga dikenal dengan sebutan reduced 

graphene oxide (rGO). 

Pembuatan rGO dari biomassa telah banyak dilakukan, seperti biomassa dari 

bulu ayam, sekam padi, dan tempurung kelapa. Penggunaan biomassa yang sudah 

tidak digunakan lagi diproses untuk diambil manfaatnya contohnya untuk 

pembuatan rGO. Perihal tersebut sesuai dengan ayat Al-Quran dalam surah  Al-

A’raf ayat 58  yang berbunyi: 

تِ لِقَوْمٍ  لِكَ نصَُر ِ فُ ٱلْءَايََٰ ي بُِ يَخْرُجُ نَبَاتهُُۥ بِإذِْنِ رَب ِهۦِ ۖ وَٱلَّذِى خَبثَُ لََ يَخْرُجُ إِلََّ نَكِداً ۚ كَذََٰ وَٱلْبَلدَُ ٱلطَّ

 يشَْكُرُونَ 

Artinya: “Dan tanah yang baik, tanaman-tanamannya tumbuh subur dengan seizin 

Allah; dan tanah yang tidak subur, tanaman-tanamannya hanya tumbuh merana. 



2 
 

Demikianlah Kami mengulangi tanda-tanda kebesaran (Kami) bagi orang-orang 

yang bersyukur.”  (QS. Al-A’raf (7): 58). 

Semua hal yang berada di bumi dan langit merupakan anugerah dari Allah, 

tentunya memiliki manfaat bagi manusia. Seperti yang dijelaskan dalam ayat diatas, 

manusia mendapat banyak manfaat dari tumbuhan, dari kerindangan pohonnya 

hingga ketersediaan buah dan bunga. Penggunaan tempurung kelapa sebagai rGO 

merupakan pemanfaatan buah dari tanaman kelapa. Tempurung kelapa memiliki 

komposisi karbon sebesar 74.62% yang dapat digunakan sebagai bahan dasar 

pembuatan material reduced Graphene Oxide (rGO). rGO memiliki sifat 

konduktivitas listrik, termal, optik, dan mekanik yang unggul sehingga sering 

digunakan sebagai fotokatalis. Umumnya metode yang digunakan untuk proses 

sintesis rGO antara lain metode modified hummers, chemical exfoliation, 

elektrokimia, dan reduksi termal. Bahan komposit berdasarkan penggunaan rGO di 

berbagai bidang seperti perangkat nanoelektronik, katalisis, biomaterial 

(Loryuenyong, 2013). Nanokomposit berbasis rGO dengan nanopartikel oksida 

logam seperti TiO2 telah menunjukkan aplikasi yang potensial karena memiliki sifat 

fotokatalis yang unggul (Selim et al, 2012). 

Pengujian sampel menggunakan difraksi sinar-x (XRD) menghasilkan data 

berupa sudut difraksi pada kuantitatif intensitas jumlah difraksi dari suatu sampel. 

Data yang didapatkan dari pengujian XRD berupa intensitas difraksi sinar-x yang 

terdifraksi sudut difraksi (2θ). Setiap pola difraksi yang muncul dari setiap puncak 

intensitas difraksi mewakili satu bidang kristal dengan orientasi tertentu 

(Widyawati, 2012). 

Pada umumnya material di alam merupakan material polikristal.  Difraksi 

sinar-x untuk polikristal yang memiliki struktur kristal tidak sederhana akan 
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menghasilkan pola difraksi yang puncak-puncaknya saling tumpang tindih (over 

lapping) sehingga sulit dianalisis secara manual. Salah satu cara untuk menganalisis 

pola difraksi yang puncak-puncaknya saling tumpang tindih adalah menggunakan 

metode Rietveld (Kisi, 1994).  

Metode Rietveld merupakan suatu metode untuk menganalisis pola difraksi 

yang puncak-puncaknya saling tumpang tindih.  Pola XRD dihitung dari sejumlah 

besar parameter kristal, termasuk parameter struktur kristal dari setiap fase 

komponen, faktor skala setiap fase penyusun untuk menyesuaikan intensitas relatif 

pantulan, parameter yang menjelaskan profil puncak dan parameter simulasi 

penyimpangan instrumen, serta efek yang dihasilkan dari regangan, dan ukuran 

partikel. Fitur utama dari analisis kuantitatif fasa dengan metode Rietveld adalah 

multi fasa dapat langsung dihitung dari faktor skala yang diperhalus (Refinement) 

untuk menyempurnakan setiap spektrum XRD. software Refinement yang 

digunakan salah satunya adalah MAUD (Luterroti, 2006). Software MAUD 

digunakan untuk menghitung ukuran kristal dari material yang diyakini lebih akurat 

jika dibandingkan dengan menggunakan Software Rietica (Umamah, 2014). 

Umumnya, metode yang sering digunakan untuk menghitung ukuran kristal 

adalah dengan menggunakan persamaan Scherrer. Namun untuk mendapatkan 

hasil perhitungan yang presisi maka diperlukan koreksi nilai FWHM (full width at 

half maximum) oleh efek instrumen. Metode lain yang bisa digunakan adalah 

Metode Rietveld dengan menggunakan bantuan Software MAUD (Material 

Analysis Using Diffraction). MAUD merupakan Software untuk analisis data XRD 

yang mana mampu untuk menghitung ukuran kristal dan diyakini memiliki hasil 
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analisis yang lebih akurat jika dibandingkan dengan Software Rietica (Indra et al, 

2015; Nurhayati et al, 2014; Pratapa et al, 2010). 

Metode lain seperti size-strain plot (SSP) dan Williamson-Hall (W-H) 

merupakan metode yang lebih realistis untuk menghitung nilai ukuran kristal dan 

sekaligus memberikan informasi berupa nilai dari regangan kisi kristal (Kumar, 

2017). Analisis Williamson-Hall adalah metode integral breadth sederhana yang 

mana pelebaran puncak karena ukuran dan regangan didekonvolusikan dengan 

mempertimbangkan lebar puncak sebagai fungsi 2θ (Khorsand et al, 2011). 

Pada penelitian sebelumnya telah dilakukan pembuatan material rGO dari 

tempurung kelapa menggunakan agen pereduksi L-ascorbic acid dengan bantuan 

paparan gelombang mikro. Karakterisasi material rGO menggunakan XRD 

dilakakukan sehingga didapatkan data yang menunjukkan terbentuk fasa rGO 

dengan puncak 2θ = 23° dan 43° (Yanti, 2019). 

Analisis struktur kristal, parameter kisi, menggunakan software MAUD pada 

nanokomposit rGO-TiO2 belum pernah dilakukan, hal tersebut yang melatar-

belakangi penelitian ini. Sampel yang digunakan adalah nanokomposit rGO-TiO2 

yang telah dipapari oleh radiasi gelombang mikro selama 10 menit, 20 menit, 30 

menit, 40 menit dan tanpa pemaparan, dimana karakterisasi yang dilakukan adalah 

pengujian dengan XRD. Penelitian ini mempelajari efek pemaparan radiasi 

gelombang mikro terhadap parameter kisi kristal, ukuran kristal dan struktur kristal 

dari nanokomposit rGO-TiO2. Teknik difraksi sinar-x telah memberi informasi 

kuantitatif tentang struktur kristal suatu material yang dianalisis secara kuantitatif 

menggunakan Software “MAUD”. Sementara untuk analisis pembanding 

parameter kisi digunakan persamaan Bragg, untuk ukuran kristal dan regangan kisi 
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digunakan metode Williamson-Hall dan untuk menentukan fasa sampel digunakan 

Software QualX. 

1.2 Rumusan Masalah 

1) Bagaimana fasa yang terbentuk pada material rGO-TiO2 yang dipapari 

gelombang mikro selama 0 menit, 10 menit, 20 menit, 30 menit, dan 40 

menit berdasarkan analisis menggunakan metode search-match pada 

Software “QualX”? 

2) Bagaimana hasil dari perhitungan parameter kisi dan struktur kristal dari 

material rGO-TiO2 yang dipapari gelombang mikro selama 0 menit, 10 

menit, 20 menit, 30 menit, dan 40 menit berdasarkan analisis dengan metode 

Rietveld menggunakan Software “MAUD”? 

3) Bagaimana hasil dari perhitungan parameter kisi dan struktur kristal dari 

material rGO-TiO2 yang dipapari gelombang mikro selama 0 menit, 10 

menit, 20 menit, 30 menit, dan 40 menit berdasarkan analisis dengan 

perhitungan menggunakan persamaan Bragg? 

4) Berapa ukuran kristal dan regangan kisi dari material rGO-TiO2 yang 

dipapari gelombang mikro selama 0 menit, 10 menit, 20 menit, 30 menit, 

dan 40 menit dengan metode Rietveld menggunakan Software “MAUD”? 

5) Berapa ukuran kristal dan regangan kisi dari material rGO-TiO2 yang 

dipapari gelombang mikro selama 0 menit, 10 menit, 20 menit, 30 menit, 

dan 40 menit dengan menggunakan metode Williamson-Hall? 
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1.3 Tujuan Penelitian 

1) Mengetahui bagaimana fasa yang terbentuk pada material rGO-TiO2 yang 

dipapari gelombang mikro selama 0 menit, 10 menit, 20 menit, 30 menit, 40 

menit berdasarkan analisis menggunakan metode search-match pada 

Software “QualX” 

2) Mengetahui hasil dari parameter kisi dan struktur kristal dari material rGO-

TiO2 yang dipapari gelombang mikro selama 0 menit, 10 menit, 20 menit, 

30 menit, 40 menit berdasarkan analisis dengan metode Rietveld 

menggunakan Software “MAUD” 

3) Mengetahui hasil dari perhitungan parameter kisi dan struktur kristal dari 

material rGO-TiO2 yang dipapari gelombang mikro selama 0 menit, 10 

menit, 20 menit, 30 menit, dan 40 menit berdasarkan analisis dengan 

perhitungan menggunakan persamaan Bragg 

4) Mengetahui ukuran kristal dan regangan kisi dari material rGO-TiO2 yang 

dipapari gelombang mikro selama 0 menit, 10 menit, 20 menit, 30 menit, 40 

menit dengan metode Rietveld menggunakan Software “MAUD” 

5) Mengetahui ukuran kristal dan regangan kisi dari material rGO-TiO2 yang 

dipapari gelombang mikro selama 0 menit, 10 menit, 20 menit, 30 menit, 40 

menit dengan menggunakan metode Williamson-Hall 

1.4 Batasan Masalah 

1) Data yang digunakan adalah data sampel rGO-TiO2 yang dipapari 

gelombang mikro selama 0 menit, 10 menit, 20 menit, 30 menit, dan 40 

menit dan tanpa dipapari radiasi dan di uji menggunakan XRD. 
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2) Perhitungan ukuran kristal dan regangan kisi menggunakan metode 

Williamson-Hall dan Rietveld 

3) Metode Refinement yang digunakan adalah metode Rietveld pada Software 

“MAUD” dan metode search-match pada Software “QualX” 

1.5 Manfaat Penelitian 

1) Mengembangkan hasil analisis dari penelitian sebelumnya dan mengasah 

keterampilan analisis data hasil uji difraksi sinar-x yang bermanfaat dalam 

menentukan sifat fisis dan kimia suatu material. 

2) Memberikan kontribusi berupa hasil analisis kepada peneliti selanjutnya 

yang bermanfaat sebagai data pembanding maupun rujukan sehingga hasil 

analisis yang diperoleh peneliti selanjutnya diharapkan lebih akurat.
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BAB II 

TINJAUAN PUSTAKA 

2.1 Graphene 

Graphene berasal dari kata graphite + ene (satu lembar graphite), dalam 

artian graphene merupakan satu lapis/lembar atom karbon dengan struktur atom 

berbentuk heksagonal (Stride & Tuong, 2013). Material graphene pertama kali 

berhasil disintesis pada tahun 2004 oleh Andre K. Geim dan Konstantin Novoselov 

(Pratiwi, 2016). Dalam penelitiannya, graphene dibuat dengan cara mengelupas 

lapisan kristalin pada graphite hingga skala mikrometer dengan menggunakan 

selotip. Satu lembar graphite (graphene) teramati menggantung pada substrat 

silikon oksida dengan menggunakan bantuan mikroskop optik (Geim & Novoselov, 

2007). 

Keistimewaan graphene antara lain mobilitas elektron yang tinggi (200,000 

cm2 V-1 s-1 ), luas permukaan spesifik (2630 m2 g-1), modulus elastis ~1 TPa,  

transparansi optik yang baik (97,7%), konduktivitas termal yang sangat baik (5,000 

Wm-1 K-1 ), dan kekuatan sebesar 42 Nm-1, efek Quantum Hall pada suhu ruangan. 

Karena sifat material graphene yang sangat luar biasa sehingga pembuatan piranti 

dengan kualitas terbaik dapat diwujudkan (Brownson, 2014). 

2.2 Graphene Oxide 

Material Graphene Oxide merupakan material berukuran nano berbasis 

karbon merupakan alternatif dari graphene (Stankovich et al, 2006). Graphene 

oxide (GO) merupakan hasil modifikasi sintesis graphene secara kimiawi dengan 

proses exfoliasi dan oksidasi yang disertai dengan modifikasi oksidatif dari bidang 

basal. Pembuatan graphene oxide dapat dilakukan dengan membentuk graphite 
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oxide terlebih dahulu. Secara sederhana grafit dioksidasi menjadi graphite oxide, 

kemudian lembaran-lembaran graphite oxide tersebut terkelupas (exfoliated) dalam 

air sehingga terbentuklah graphene oxide (Syakir, 2015). 

 

Gambar 2.1 Gugus fungsi (a) Graphene, (b) Graphene Oxide, dan (c) Reduced 

Graphene Oxide (Daoliang, 2019) 

Reduced Graphene Oxide dengan sifat yang mirip dengan graphene 

diproduksi melalui reduksi GO. Ada dua teknik reduksi dalam pembuatan material 

reduced graphene oxide, yaitu reduksi secara termal dan kimia. Teknik reduksi 

termal merupakan metode yang memanfaatkan energi termal seperti proses 

annealing, dan teknik reduksi kimia menggunakan bahan kimia sebagai reduktor 

yaitu dengan menambahkan agen pereduksi kimia. Proses reduksi mengubah ikatan 

karbon oksigen sp3 menjadi sp2 sehingga dapat meningkatkan kualitas sampel yang 

dihasilkan. 

Reduksi kimia (gugus OH) dari graphite oxide merupakan prosedur yang 

telah ditetapkan untuk pembuatan graphene dalam jumlah yang banyak daripada 

menggunakan metode yang lain (Hummers Jr & Offeman, 1958). Namun dalam 

penerapannya muncul permasalahan yang mana gugus OH tidak sepenuhnya 

berhasil tereduksi dengan sempurna. 
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2.3 Titanium Dioksida 

Aktifitas fotokatalis material TiO2 dipengaruhi oleh beberapa faktor kinerja 

fotokatalisnya (Chen et al, 2003; Tjahjanto, 2001). Faktor yang cukup 

mempengaruhi adalah struktur kristalnya (Callister, 2006). Material TiO2 memiliki 

tiga jenis fasa, yaitu: (a) anatase dengan struktur kristal tetragonal, (b) rutile dengan 

struktur kristal tetragonal, dan (c) brookite dengan struktur kristal ortorombik 

seperti yang diperlihatkan pada Gambar 2.4 dan mayoritas fasa yang terbentuk 

adalah rutile dan anatase (Rahman, 2014). Fasa brookite jarang sekali terbentuk 

karena struktur kristalnya tidak stabil dan sulit untuk dipreparasi sehingga sulit 

diamati (Lestari, 2009). Berdasarkan ukuran dan termodinamika, anatase stabil 

pada ukuran kristal kurang dari 11 nm, brookite antara 11 dan 35 nm, dan rutile 

lebih dari 35 nm (Wang et al, 2010). 

 

a. Anatase    b. Rutile    c. Brookite 

 =   atom O              = atom Ti 

Gambar 2.2 Struktur Kristal TiO2 (Stride & Tuong, 2010) 

Walaupun memiliki struktur kristal yang sama, fasa anatase memiliki 

aktifitas fotokatalis yang lebih baik daripada fasa rutile. Hal ini disebabkan karena 

fasa anatase memiliki luas permukaan yang lebih luas dibandingkan luas 

permukaan fasa rutile sehingga sisi aktif (defect sites) per unit fasa anatase lebih 
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besar daripada fasa rutile (Sasti, 2011). Hal ini juga bisa dilihat dari energi celah 

pita fasa anatase (3,2 eV) yang lebih besar dibandingkan fasa rutile (3,0 eV) dengan 

nilai potensial reduksi lebih besar, sehingga fasa anatase memliki kemampuan 

untuk lebih reaktif dalam menyerap energi foton (Choi, 2006). Sedangkan fasa 

rutile sering digunakan sebagai material pigmen karena sifat penghamburan sinar 

yang bagus (Rohman, 2014). 

TiO2 merupakan senyawa ionik yang tersusun dari ion-ion Ti+4 dan ion-ion 

O2+ yang mempunyai nilai ke-elektronegatifan dalam skala Pauling-nya adalah 1,54 

pada atom Ti dan 3,44 pada atom O (Effendy, 2016). Fasa anatase dan fasa rutile 

digambarkan dalam bentuk rantai oktahedral TiO6. Perbedaan struktur kristal antara 

anatase dan rutile terletak pada peristiwa distorsi atom dan pola penyusunan rantai 

oktahedralnya yang mana setiap ion Ti+4 dikelilingi oleh enam atom O2-. Bentuk 

oktahedral pada fasa rutile memperlihatkan sedikit distorsi atom pada struktur 

kristal ortorhombik karena tidak stabil sehingga membentuk struktur kristal 

heksagonal berpusat-muka (hexagonal close packed) dengan ketiga sudut Ti-O-Ti 

membentuk sudut 120°, sedangkan oktahedral pada fasa anatase memperlihatkan 

distorsi yang cukup besar membentuk struktur kristal kubus berpusat-muka (cubic 

close packed) membentuk dua sudut 90° dan sudut 180°, sehingga relatif tidak 

simetri (Linsebigler et al, 1995; Ismunandar, 2006; dan Palupi, 2006). 

2.4 Difraksi Sinar-X 

X-Ray Diffraction (XRD) digunakan untuk analisis senyawa dan komposisi 

fasa dan juga parameter struktur kristal pada suatu material. Prinsip dasar dari 

pengujian menggunakan XRD adalah mendifraksikan sinar-x yang melalui celah 

kristal dari sampel material. Difraksi pada kisi kristal terjadi karena jarak antar atom 
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memiliki radius yang sama dengan panjang gelombang sinar datang, yaitu sekitar 1 

Angstrom. Sinar radiasi yang digunakan umumnya berupa radiasi elektron, neutron, 

dan sinar-x. 

Pada saat peristiwa dihamburkannya sinar-x tersebut, terjadi interferensi 

konstruktif karena fasa gelombangnya yang sama dan ada juga interferensi 

dekstruktif karena fasa gelombangnya yang berbeda 180°. Interferensi konstruktif 

berarti berkas difraksi sinar-x yang saling menguatkan sehingga disebut sebagai 

berkas difraksi. Namun ada beberapa syarat yang harus terpenuhi supaya berkas 

sinar-x yang terhambur bisa dikatakan berkas difraksi, persyaratan tersebut 

dirumuskan pada Persamaan Bragg (Taqiyah, 2012). 

Difraksi merupakan peristiwa terhamburnya cahaya karena adanya suatu 

celah/kisi, yang diikuti oleh hamburan ke segala arah yang meyebabkan penguatan 

dan pelemahan pada kondisi tertentu. Interferensi terjadi pada sinar pantul yang 

memiliki fasa yang sama sehingga hanya ditemukan pantulan sinar-x tertentu. 

Difraksi juga terjadi jika ada kesetaraan orde geometris antara lebar kisi dengan 

panjang gelombang. Hasil dari penguatan hamburan menggambarkan karakter dari 

penghambur atau gangguan itu sendiri. Difraksi kristal terjadi apabila berkas 

panjang gelombang mengalami interferensi konstruktif pada suatu material kristal. 

Pernyataan tersebut dikenal sebagai Persamaan Bragg untuk difraksi kristal yang 

mana prinsip dasar difraksi merupakan terpenuhi persamaan tersebut yang 

persamaannya diungkapkan sebagai berikut (Pratapa et al, 2010): 

𝜆 = 2𝑑ℎ𝑘𝑙 sin 𝜃ℎ𝑘𝑙     (2.1) 
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Gambar 2.3 Pola difraksi ideal menurut persamaan Bragg dan pola difraksi 

terukur sebenarnya (Pratapa et al, 2009). 

dengan 𝑑hkl adalah jarak antar bidang kristal (hkl) dan 𝜃hkl merupakan sudut 

difraksi. Teori tersebut menunjukkan posisi puncak Bragg ideal berbentuk fungsi 

delta yang tidak mempunyai lebar, sedangkan kristal dengan ukuran tertentu 

menunjukkan puncak-puncak Bragg tertentu dengan lebar puncak tertentu yang 

ditunjukkan pada gambar 2.3 (Pratapa et al, 2010). Dalam Persamaan Bragg yang 

mengatakan kondisi geometris ideal pada difraksi menunjukkan bahwa dimensi 

kristal bisa dikatakan tak terbatas jika dibandingkan dengan jarak antara dua titik 

pusat difraksi, dan faktor ukuran kristal dapat memperluas puncak Bragg (Le Bail 

et al, 2008). 

2.5 Metode Williamson-Hall 

Metode Williamson-Hall merupakan metode integral breadth sederhana yang 

mana pelebaran puncak karena regangan dan ukuran terkonvolusi dengan 

mempertimbangkan lebar puncak sebagai fungsi 2𝜃hkl. Metode Williamson-Hall 
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mengasumsikan bahwa kontribusi pelebaran puncak yang disebabkan oleh 

spesimen (pelebaran karena regangan dan ukuran) terhadap profil puncak keduanya 

adalah Lorentzian. Pelebaran karena ukuran kristal pada posisi Bragg 𝜃hkl 

mengikuti persamaan Scherrer (dengan K=0,89) yaitu (Khorsand et al, 2011): 

𝛽 =
𝜆

𝐷 cos 𝜃𝑖
     (2.2) 

sedangkan regangan diungkapkan dalam persamaan 

 𝛽𝜀 =
𝜆

𝐷
+ 4𝜀 𝑠𝑖𝑛𝜃𝑖     (2.3) 

Dengan membuat plot 𝛽cos𝜃 pada sumbu y terhadap 4𝜖sin𝜃 pada sumbu x, 

dan dicari nilai dari garis perpotongan terhadap sumbu y, maka nilai dari ukuran 

kristal dapat ditentukan. Dan nilai gradien merupakan nilai regangan (ε) dari hasil 

plot dua fungsi diatas.  

dengan: 

• Crystallite size (satuan: nm) dinotasikan dengan symbol (D) 

• FWHM (Line broadening at half the maximum intensity), nilai yang dipakai 

adalah nilai FWHM setelah dikurangi oleh instrumental line broadening 

(satuan: radian) dinotasikan dengan symbol (β) 

• Bragg’s Angle dinotasikan dengan symbol (θ) 

• X-Ray wavelength dinotasikan dengan symbol (λ), dalam angstrom 

• K Adalah nilai konstanta Shape Factor (0.8-1) dinotasikan dengan symbol 

(K) 

2.6 Metode Rietveld 

Metode Rietveld diciptakan oleh Hugo Rietveld dimana dilakukan 

pencocokan pola difraksi terukur (data eksperimental) yang diperoleh dari hasil 
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eksperimen dengan pola difraksi terhitung (data standar) yang didapatkan dari data 

kristalografi yang sudah valid (Rietveld, 1969). Metode ini didasarkan pada metode 

kuadrat terkecil (least-squares method) yang selanjutnya digunakan sebagai dasar 

algoritma pemograman beberapa Software analisis XRD pada material seperti 

Rietica, FullProf, dan Maud (Hunter & Howard, 1997; Luterrotti, 2006).  

Persamaan umum yang digunakan dalam komputasi Rietveld sebagai berikut 

(Luterrotti, 2010): 

𝑌𝑑𝑖 = 𝑏𝑘𝑔(𝑑𝑖) + 𝐼0 ∑ 𝑓𝑗/𝑉𝑗
2𝑁𝑝

𝑗=1
∑ 𝐿𝑘

𝑁𝑟𝑗

𝑘=1 |𝐹𝑘,𝑗|2𝑆𝑘,𝑗(𝑑𝑖 − 𝑑𝑘,𝑗)𝑃𝑘,𝑗𝐴𝑘,𝑗  (2.4) 

Dengan bkg() adalah fungsi Background, I0 adalah bagian difraksi dari jumlah 

intesitas, Np adalah nomor dari fasa, fi merupakan fraksi volume dari fasa j, Vj 

volume unit sel, Nrj merupakan nomor refleksi dari fasa j dalam jarak pola yang 

telah dipertimbangkan, Lk merupakan faktor Lorentz-Polarization untuk refleksi k, 

Fk,j merupakan faktor struktur, Sk,j merupakan fungsi bentuk puncak dari refleksi k 

dari fasa j, dk,j merupakan posisi koordinat jarak antar kisi (d-space), Pk,j merupakan 

tekstur atau faktor orientasi yang lebih menonjol, dan yang terakhir Ak,j merupakan 

faktor absorbansi (Luterrotti, 2010). 

Metode analisis ini memberikan informasi tentang parameter kisi, fasa, 

struktur kristal, densitas, kristalinitas, dll dari karakter puncak difraksi material. 

Jika informasi tersebut bisa dijelaskan dari pola difraksi maka efek instrumen bisa 

dimodelkan dengan benar (Nurhayati et al, 2008). Untuk analisis nanostruktur 

dengan MAUD, fungsi bentuk puncak yang digunakan adalah pseudo-Voigt (M. 

Ahtee et al, 1984) dengan pelebaran puncak pada komponen Gaussian dan 

Lorentzian dihubungkan dengan sudut hamburan θ sebagai berikut: 

𝛽𝐺
2 = 𝑈𝑡𝑎𝑛2𝜃 + 𝑉 tan 𝜃 + 𝑊 + 

𝑃

𝑐𝑜𝑠2𝜃
   (2.5) 
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dan  

𝛽𝐿 =
𝑋

𝑐𝑜𝑠𝜃
+ 𝑌𝑡𝑎𝑛𝜃 + 𝑍     (2.6) 

dengan β adalah FWHM (full-width at half maximum) dari puncak dan U, V, 

W, X, Y, dan Z adalah parameter-parameter yang dapat diperhalus (refinable 

parameters) dan L dan G berturut-turut menyatakan Lorentzian dan Gaussian. 

Ukuran kristal terbobot volume (DV) diekstrak dari parameter P dan X, sedangkan 

regangan tak seragam diekstrak dari U dan Y dengan relasi diperluas dari yang 

sudah ada sebelumnya (Pratapa et al, 2002).  

Prinsip dasar dari metode Rietveld adalah membuat selisih intensitas 

terhitung (data standar) dengan intesitas terukur (data eksperimental) yang sekecil-

kecilnya. Untuk mencapai hal tersebut dalam berbagai software Refinement dengan 

metode Rietveld umumnya menyediakan parameter-parameter yang dapat 

diperbaiki seperti (Kisi, 1994):  

a. Parameter kisi (lattice parameters: a, b, c, α,β, γ)  

b. Posisi atom (atomic positions: x, y, z)  

c. Atomic site occupancies  

d. Parameter termal atomik vibrasional (atomic thermal vibrational 

parameters), isotropik, atau anisotropik  

e. Parameter profil atau puncak seperti U, V, dan W  

f. Preferred orientation  

g. Fungsi latar  

h. Koreksi 2θ-zero  

i. Faktor skala (overall scale factor)  

j. Overall isotropic thermal B  
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Adapun kriteria kesuksesan Refinement dengan metode Rietveld berkaitan dengan 

(kisi, 1994):  

a. Tidak ada deviasi yang sangat besar (deviasi maksimum) pada setiap titik 

dalam plot yang berbeda  

b. Error seminimal mungkin yang dinyatakan dengan indeks R seperti Rwp, RB, 

RP, dan GoF.  

c. Parameter struktural dan deviasi standarnya (jika memungkinkan 

dibandingkan dengan hasil untuk kristal tunggal yang sama). 

Terlepas dari kontribusi latar (Background), ada 3 karakter dasar pola difraksi 

yang dapat digunakan sebagai pegangan untuk mendapatkan kecocokan dua kurva 

yang dapat diterima, yaitu posisi dan lebar, tinggi, dan pola puncak difraksi. 

Hubungan ketiga karakter disebut dengan parameter struktur yang dapat diperhalus 

dan bahkan diubah. 

Table 2.1 Hubungan karakter puncak difraksi dan parameter-parameter dalam 

model intensitas difraksi pada analisis Rietveld 

Karakter Parameter kristal Parameter dari instrumen 

Posisi puncak  Parameter kisi 

 asimetri 

 kesalahan 2θ 

 pergeseran spesimen 

Tinggi puncak  faktor skala 

 asimetri 

 parameter termal 

 preferred orientation 

 extinction 
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Lebar dan bentuk 

puncak 

parameter bentuk puncak 

(U,V,W,HL dll) 

 

Namun ketiga karakter itu hanya memiliki arti bila data kristalografi yang 

digunakan benar-benar sesuai dengan fasa-fasa yang ada di dalam material uji. Ini 

bisa dicapai dengan mengidentifikasi secara tepat fasa kristal yang ada dan 

menggunakan data kristalografi dari database yang dapat dipercaya (Pratapa, 

2009). 

2.7 Metode Search-Match 

Metode search-match merupakan identifikasi fasa menggunakan difraksi 

sinar-x yang mana data (XRD) eksperimen/eksperimental dikomparasi dengan data 

(XRD) referensi/standar. Data referensi ini umumnya didapat dari satu atau 

beberapa database. 

Kualitas dari data referensi bisa sangat bervariasi, bergantung dara kualitas 

data tersebut dan proses analisisnya. Umumnya hasil dari analisis menggunakan 

metode search-match yaitu sejumlah daftar fasa yang memiliki kemiripan antara 

data eksperimen dengan data referensi (Altomare et al, 2015). 

Dalam menentukan kualitas kemiripan tersebut, digunakan konsep statistika 

yaitu Figure of Merit (FoM). Dalam konsep tersebut kualitas kemiripan dapat 

ditentukan dengan mempertimbangkan jumlah dari posisi puncak yang sama, rata-

rata perbedaan posisi puncak dan rata-rata perbedaan intensitas puncak antara data 

eksperimen dengan data referensi. Nilai dari FoM didapatkan dari persamaan 

berikut (Altomare et al, 2015): 

𝐹𝑜𝑀 = √
𝐹𝑜𝑀𝑑𝑏·(𝑤𝜃·𝐹𝑜𝑀𝜃+𝑤𝐼·𝐹𝑜𝑀𝐼+𝑤𝑝ℎ·𝐹𝑜𝑀𝑝ℎ)

𝑤𝜃+𝑤𝐼+𝑤𝑝ℎ
  (2.7) 
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Dengan empat kontribusi ketetapan yang berbeda termasuk FoMdb, FoMθ¸, 

FoMI, dan faktor berat meliputi wθ wI, wph. Dimana FoMθ adalah kontribusi yang 

berasal dari 2θ¸ perbedaan antara data eksperimental dan data standar yang terkait. 

FoMI adalah kontribusi karena perbedaan antara intensitas difraksi data eksperimen 

dan puncak basis data standar terkait. FoMph adalah kontribusi karena intensitas 

puncak data eksperimental terkait dan persentasenya. FoMdb adalah kontribusi 

karena intensitas puncak basis data standar terkait dan persentasenya. 

2.8 Kajian integrasi dalam islam 

Indonesia merupakan negara agraris yang mempunyai sumber daya alam 

yang sangat melimpah, salah satu hasil alamnya adalah buah kelapa (cocos 

nucifera) yang pada umumnya isi dari buah kelapa digunakan senagai bahan pangan 

dan kosmetik, namun bagian tempurung dan serabut kelapa masih minim 

pemanfaatannya dan menjadi limbah organik sehingga dibutuhkan kajian lanjut 

untuk mendapatkan informasi pemanfaatannya yang optimal (Budi, 2011). Karena 

tempurung kelapa adalah  salah satu sumber karbon sehingga dapat dimanfaatkan 

kandungan karbon tersebut dan direkayasa sedemikian rupa menjadi material baru 

yang memliki manfaat yang sangat banyak. Hal ini sesuai dengan firman Allah QS. 

Al-Syu‘ara[26]: 7  

اْأوََلمَْ  ضِْْإلَِىْيَرَو  رَ  بَت نَاْكَمْ ْالْ  ج ْْكُل ِْْمِنْ ْفيِهَاْأنَ  كَرِيمْ ْزَو   

Artinya: “Dan apakah mereka tidak memperhatikan bumi, betapa banyak Kami 

tumbuhkan di bumi itu berbagai macam pasangan (tumbuh-tumbuhan) yang baik?” (QS. 

Al-Syu’ara[26]: 7). 

Tumbuhan yang baik dalam hal ini adalah tumbuhan yang bermanfaat bagi makhluk 

hidup, termasuk tumbuhan yang dapat digunakan sebagai arang yang diproses 

sehingga menjadi rGO (Reduced Graphene Oxide). Kemudian rGO disintesis lebih 
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lanjut salah satunya dikompositkan dengan TiO2 agar mendapatkan material 

komposit yang memiliki sifat fisis dan kimia yang luar biasa.  

Nanokomposit rGO-TiO2 dikarakterisasi salah satunya melalui uji XRD. 

Difraksi  sinar-x merupakan uji yang digunakan untuk mengetahui informasi 

kristalografi dari suatu material (Purnama, 2006). Sinar-x merupakan gelombang 

yang dihasilkan dari tumbukan antara elektron bertegangan tinggi dengan sebuah 

target (katoda) berupa tembaga, kromium, besi, molibdenum, dan wolfram 

(Purnama, 2006). Di dalam Al-Qur’an telah dijelaskan bahwa Allah SWT telah 

menurunkan dan menjadikan cahaya bertingkat-tingkat. Sebagaimana firman Allah 

SWT: 

ضِْْالسَمَاوَاتِْْنوُرُْْاَللُّْ رَ  كَاة ْْنوُرِهِْْمَثلَُْْْۚوَالْ  بَاحْ ْفِيهَاْكَمِش  بَاحُْْْۖمِص  جَاجَةُْْْۖزُجَاجَةْ ْفِيْال مِص  ْكَأنََهَاْالزُّ

كَبْ  يْ ْكَو  قيَِةْ ْلَْْزَي توُنَةْ ْمُبَارَكَةْ ْشَجَرَة ْْمِنْ ْيوُقدَُْْدرُ ِ بيَِةْ ْوَلَْْشَر  هُْْلَمْ ْوَلَوْ ْيضُِيءُْْزَي تهَُاْيَكَادُْْغَر  سَس  ْتمَ 

دِيْْۗنوُرْ ْعَلَىْ ْنوُرْ ْْۚنَارْ  رِبُْْْۚيَشَاءُْْمَنْ ْلِنوُرِهِْْاَللُّْْيَه  ثاَلَْْاَللُّْْوَيضَ  مَ  ءْ ْبِكُل ِْْوَاَللُّْْْۗلِلنَاسِْْالْ  عَلِيمْ ْشَي   

Artinya: “Allah (pemberi) cahya kepada langit dan bumi. Perumpamaan cahaya 

Allah adalah seperti sebuah lubang yang tak tembus yang di dalamnya ada pelita 

besar. Pelita itu di dalam kaca dan kaca itu seakan-akan bintang yang bercahaya 

seperti mutiara yang dinyalakan dengan minyak dari pohon berkahnya, yaitu 

pohon zaitun yang tumbuh tidak disebelah timur dan tidak pula dari sebuah barat, 

yang minyaknya (saja) hamper menerangi walaupun tidak disentuh apik, cahaya di 

atas cahaya (berlapis-lapis), Allah membimbing kepada cahaya-Nya siapa yang 

Dia kehendaki dan Allah membuat perumpamaan-perumpamaan bagi manusia, 

dan Allah Maha mengetahui segala sesuatu” (QS. An-Nur: 35). 

Dalam tafsir Al-Qurtubi maksud dari kata (نوْعليْنور) adalah terkumpulnya 

cahaya pelita pada lubang yang tidak tembus, sehingga menjadikan cahaya di atas 

cahaya. Kata (نوْعليْنور) juga dapat dipahami bahwa Allah SWT telah menciptakan 

cahaya menjadi bertingkat-tingkat sesuai dengan energi atau panjang 

gelombangnya masing-masing. Difraksi sinar-x merupakan salah satu metode 

dengan memanfaatkan gelombang berenergi tinggi atau berpanjang gelombang 
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pendek untuk mendapatkan informasi terkait parameter struktur kristal dari suatu 

material yang terdifraksi. Katoda yang digunakan pada penelitian ini adalah Cu Kα 

(Cu Kappa) dengan panjang gelombang sebesar 1,54Å. 
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BAB III 

METODE PENELITIAN 

3.1 Jenis Penelitian  

Jenis penelitian yang dilakukan merupakan analisis kualitatif dan kuantitatif 

data eksperimental dari hasil uji menggunakan XRD pada material nanokomposit 

rGO-TiO2. Proses pembuatan sampel nanokomposit rGO-TiO2 sudah dilakukan 

pada penelitian sebelumnya oleh Diah Risma Yanti, 2019. Hasil data difraksi sinar-

x yaitu, rGO yang sudah dipapari gelombang mikro dengan variasi waktu 

pemaparan 10 menit, 20 menit, 30 menit, 40 menit, dan tanpa dipapari. Kemudian 

rGO dikompositkan dengan TiO2 dan masing-masing sampel diberi nama (rGO 

10m-TiO2), (rGO 20m-TiO2), (rGO 30m-TiO2), (rGO 40m-TiO2) dan (rGO TM-

TiO2). Kemudian data karakterisasi menggunakan XRD dianalisis menggunakan 

metode search-match pada software QualX, Williamson-Hall, Persamaan Bragg, 

dan metode Rietveld pada software MAUD. 

3.2 Sintesis Nanokomposit rGO-TiO2 

 Sintesis komposit rGO-TiO2 yang sudah dilakukan pada penelitian 

sebelummya yaitu: 

a. Grafit dari tempurung kelapa diproses menjadi GO (graphene oxide) 

menggunakan metode hummers. 

b. GO diproses kembali menjadi rGO dengan metode reduksi kimia dan dipapari 

gelombang mikro selama 10 menit, 20 menit, 30 menit dan 40 menit. 

c. rGO ditambahkan dengan TTIP menggunakan metode sol-gel untuk 

mendapatkan komposit rGO-TiO2. 

d. Komposit rGO-TiO2 dikarakterisasi menggunakan XRD. 
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3.3 Diagram Alir 

3.3.1 Alur analisis data XRD 

 

Gambar 3.1 Diagram alir analisis data hasil pengujian menggunakan XRD 

3.4 Analisis data XRD 

Pengujian sampel karbon dari arang tempurung kelapa menggunakan data 

XRD dilakukan di Laboratorium Teknik Material Metalurgi ITS. Data difraksi 

sinar-X dari komposit rGO-TiO2 dengan perbedaan waktu pemaparan radiasi 

gelombang mikro (rGO 10m-TiO2), (rGO 20m-TiO2), (rGO 30m-TiO2), (rGO 40m-

TiO2) dan (rGO TM-TiO2). Data XRD dianalisis menggunakan metode Search-

Data karakterisasi XRD komposit (rGO 10m-TiO2), (rGO 20m-TiO2), (rGO 

30m-TiO2), (rGO 40m-TiO2) dan (rGO TM-TiO2) 

Analisis parameter 

kisi menggunakan 

persamaan Bragg 

 

Hasil 

Identifikasi fasa menggunakan metode 

Search-Match (QualX) 

Analisis parameter 

kisi, ukuran kristal, 

dan regangan kisi 

menggunakan metode 

Rietveld (MAUD) 

Analisis ukuran kristal 

dan regangan kisi 

menggunakan metode 

Williamson-Hall 
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Match mengunakan QualX, Rietveld menggunakan software MAUD, Williamson-

Hall, dan Persamaan Bragg sederhana. 

3.4.1 Pemrosesan  data XRD menggunakan software QualX 

Langkah pemrosesan data XRD menggunakan metode Search-Match pada 

software QualX yaitu: 

1. Input data XRD nanokomposit rGO-TiO2 kedalam software QualX 

sebagai background. Kemudian ditentukan panjang gelombang yang 

digunakan saat pengujian XRD.  

 

2. Dilakukan proses  “search-match” secara otomatis oleh software QualX. 

Yang mana proses tersebut “mencari” data referensi yang “cocok” dengan 

data eksperimen. 
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3. Didapatkan hasil berupa data standar yang memiliki kesamaan pola 

difraksi dengan data eksperimen (secara teknik memiliki posisi puncak 

yang sama pada pola difraksi) dengan parameter berupa kualitas 

kecocokan yaitu nilai FoM (Figure of Merits). 

3.4.2 Refinement data XRD menggunakan metode Rietveld pada software 

MAUD 

Langkah Refinement data XRD menggunakan metode Rietveld dengan 

software MAUD sebagai berikut: 

1. Input data eksperimental dan standar kedalam software MAUD. Data 

eksperimental digunakan sebagai background dalam proses penghalusan, 

dan data standar merupakan datafile berformat CIF dengan COD 

ID*1530151 (TiO2-anatase). 

  

2. Dimulai proses analisis Rietveld, dipilih menu “Wizard” 
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3. Dilakukan proses Penghalusan (Refinement) terhadap background, berupa 

parameter-parameter seperti tekstur, regangan, struktur kristal, dan fasa, 

secara berurutan (Pratapa, 2004). 

 

4. Analisis penghalusan Rietveld dikatakan selesai apabila nilai parameter 

Rwp < 20 dan sig < 3 . 

5. Setelah dilakukan proses penghalusan menggunakan software MAUD lalu 

didapatkan nilai ukuran kristal dan nilai regangan kisi yang dapat dilihat 

secara langsung dari hasil keluaran MAUD (output, analysis, result) 

(Pratapa, 2004). 

3.4.3 Menghitung jarak antar kisi dan panjang kisi kristal menggunakan 

persamaan Bragg 

Nilai dari jarak antar kisi (𝑑) dan panjang kisi kristal (a, b, dan c) dapat 

ditentukan dengan menggunakan persamaan Bragg. Persamaan yang digunakan 

untuk menentukan jarak antar kisi yaitu: 



27 
 

𝜆 = 𝑑. 𝑠𝑖𝑛𝜃     (3.1) 

𝑑 =
𝜆

𝑠𝑖𝑛𝜃
     (3.2) 

Dan persamaan yang digunakan untuk menentukan panjang kisi kristal (sistem 

Tetragonal) yaitu: 

1

𝑑2
=

1

ℎ2+𝑘2

𝑎2
+
𝑙2

𝑐2

    (3.3) 

3.4.4 Menghitung ukuran kristal menggunakan metode Williamson-Hall 

Pengujian menggunakan XRD dilakukan untuk mengetahui ukuran kristal 

dari komposit rGO-TiO2. Besarnya ukuran kristal dapat dihitung menggunakan 

metode Williamson-Hall, yaitu: 

𝛽 cos 𝜃 =
𝐾𝜆

𝐷
+ 4𝜀 sin 𝜃    (3.4) 

Penentuan ukuran kristal menggunakan metode Williamson-Hall: 

1. Plotting grafik data XRD untuk masing-masing nanokomposit rGO-TiO2 

menggunakan Origin Pro 8.5. 

2. Menentukan puncak masing-masing sampel pada posisi 2θ dan dianalisis 

menggunakan pendekatan persamaan Gauss untuk menentukan nilai 

FWHM (Full Width at Half Maximum). 

3. Ukuran kristal dihitung menggunakan metode Williamson-Hall seperti 

persamaan 3.1. 

4. Dengan membuat plot 𝛽 cos 𝜃 terhadap 4𝜖 tan 𝜃, maka ukuran kristal dapat 

diperoleh dari nilai perpotongan (intercept) terhadap sumbu vertikal. 

Gradien dari garis merupakan nilai regangan maksimum (ϵ). 
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3.5 Rencana Analisis Data 

3.5.1 Identifikasi fasa menggunakan software QualX 

Pengolahan data hasil pengujian menggunakan XRD pada software QualX 

dilakukan untuk mengetahui fasa dominan dari suatu sampel, metode yang 

digunakan adalah Search-Match dengan prinsip mencocokkan posisi puncak 

difraksi antara data eksperimen dengan data standar (referensi) yang telah tersedia 

pada database dari software. Parameter yang digunakan untuk menunjukkan 

kualitas kecocokan adalah nilai FoM (Figure of Merit). 

Tabel 3.1 Data hasil analisis metode Search-Match 

Sampel Fasa dominan FoM 

rGO TM-TiO2   

rGO 10m-TiO2   

rGO 20m-TiO2   

rGO 30m-TiO2   

rGO 40m-TiO2   

 

3.5.2 Estimasi parameter kisi menggunakan persamaan Bragg 

Dalam menentukan parameter kisi menggunakan persamaan Bragg, maka 

harus diketahui terlebih dulu fasa (sistem kristal dominan) dan indeks miller-nya, 

untuk mengetahuinya dilakukan analisis Search-Match dalam identifikasinya. 

sehingga dapat dilakukan perhitungan untuk panjang kisi kristal dominan dari 

sampel. 
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Tabel 3.2 Data hasil perhitungan menggunakan persamaan Bragg 

Sampel 2θ° d-spacing 

(Å) 

[h k l] kisi a=b 

(Å) 

kisi c 

(Å) 

rGO TM-TiO2 

   

  

   

rGO 10m-TiO2 

   

  

   

rGO 20m-TiO2 

   

  

   

rGO 30m-TiO2 

   

  

   

rGO 40m-TiO2 

   

  

   

 

3.5.3 Estimasi parameter kisi, ukuran kristal dan regangan kisi menggunakan 

software MAUD 

Pengolahan data hasil pengujian menggunakan XRD pada software MAUD 

untuk mengetahui nilai dari ukuran  kristal dan regangan kisi dari sampel. Dan nilai 

Rwp dibawah 20% mengindikasikan keberhasilan hasil Refinement. 
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Tabel 3.3 Data hasil analisis menggunakan software MAUD 

rGO-TiO2 

Parameter Nilai 

Rwp   

Sig  

Parameters kisi (Angstrom)  

   

   

Ukuran Kristal (nm)    

Regangan Kisi (nm)    

 

3.5.4 Estimasi ukuran kristal menggunakan metode Williamson-Hall 

Pengolahan data XRD menggunakan software Origin Pro 8.5 untuk 

mengetahui nilai puncak dan FWHM. Kemudian dari data tersebut digunakan untuk 

mengetahui ukuran kristal dengan metode Williamson-Hall: 

Table 3.4 Data Hasil estimasi ukuran kristal dan regangan kisi menggunakan 

metode Williamson-Hall 

Sampel βcosθ (rad) 4sinθ (rad) D (nm) Ε 

rGO TM –TiO2     

rGO 10m –TiO2     

rGO 20m –TiO2     

rGO 30m –TiO2     

rGO 40m –TiO2     

 

 



31 
 

3.5.5 Menentukan pengaruh penambahan waktu pemaparan gelombang 

mikro terhadap ukuran kristal dan regangan kisi 

Data hasil analisis menggunakan metode Williamson-Hall, dan Rietveld, dari 

setiap perlakuan waktu paparan gelombang mikro dari sampel akan dilakukan 

analisis korelasi. Dengan demikian maka pengaruh dari waktu pemaparan 

gelombang mikro terhadap ukuran kristal dan regangan kisi pada setiap sampel 

dapat diketahui dalam bentuk grafik linear. 

Tabel 3.5 Data hasil perhitungan ukuran kristal (nm) 

Sampel 

Metode 

Williamson-Hall Rietveld 

rGO TM-TiO2   

rGO 10m-TiO2   

rGO 20m-TiO2   

rGO 30m-TiO2   

rGO 40m-TiO2   

 

3.4.6 Menentukan pengaruh penambahan waktu pemaparan gelombang  

mikro terhadap panjang kisi kristal 

Data hasil analisis menggunakan metode persamaan Bragg, dan Rietveld, dari 

setiap perlakuan waktu paparan gelombang mikro dari sampel akan dilakukan 

analisis korelasi. Dengan demikian maka pengaruh dari waktu pemaparan 

gelombang mikro terhadap panjang kisi kristal pada setiap sampel dapat diketahui 

dalam bentuk grafik linear.  
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Tabel 3.6 Data hasil perhitungan panjang kisi (Å) 

Sampel 

Metode 

Persamaan Bragg Rietveld 

Kisi a=b Kisi c Kisi a=b Kisi c 

rGO TM-TiO2     

rGO 10m-TiO2     

rGO 20m-TiO2     

rGO 30m-TiO2     

rGO 40m-TiO2     

 

Kemudian data dari tabel akan di plot dalam grafik untuk dapat diketahui korelasi 

antara data perhitungan dengan sampel, dan perbedaan antara kedua metode 

tersebut dalam grafik linear. 

 

Gambar 3.2 Grafik korelasi dan perbandingan data dengan sampel 
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BAB IV 

HASIL DAN PEMBAHASAN 

4.1. Data hasil penelitian 

Jenis penelitian ini adalah analisis kualitatif dan kuantitatif data 

eksperimental dari hasil karakterisasi menggunakan XRD yang telah dilakukan oleh 

Yanti pada tahun 2019. Sampel tersebut dinamakan nanokomposit rGO-TiO2 yang 

mana pada proses reduksi kimia dan pemaparan gelombang mikro pada material 

rGO diberikan variasi perlakuan berupa lama waktu pemaparan gelombang mikro. 

Sehingga data yang dihasilkan yaitu rGO-TiO2 untuk tanpa pemaparan, rGO 10m-

TiO2 untuk waktu pemaparan 10 menit, rGO 20m-TiO2 untuk waktu pemaparan 20 

menit, rGO 30m-TiO2 untuk waktu pemaparan 30 menit, dan rGO 40m-TiO2 untuk 

waktu pemaparan 40 menit. 

Analisis dilakukan dengan menggunakan 4 metode, yang pertama 

menggunakan metode Search-Match dengan bantuan software QualX untuk 

mengetahui fasa, indeks Miller, dan jarak antar kisi dari sampel. Yang kedua 

menggunakan persamaan Bragg untuk menghitung Panjang kisi kristal dan jarak 

antar kisi kristal, Yang ketiga menggunakan metode Rietveld dengan bantuan 

software MAUD (Material Analysis Using Diffraction) untuk mengetahui 

parameter struktur kristal yang meliputi ukuran kristal, regangan kisi, struktur 

kristal, indeks miller, fasa, struktur kisi kristal, panjang kisi kristal, dan jarak antar 

kisi dari sampel. dan Yang terakhir yaitu menggunakan metode Williamson-Hall 

dengan bantuan software OriginPro versi 8.5 untuk mengetahui ukuran kristal dan 

regangan kisi dari sampel.  
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Dari hasil analisis menggunakan ketiga metode tersebut akan diketahui 

pengaruh dari setiap variasi pemaparan gelombang mikro terhadap karakter sampel 

dan perbandingan hasil dari setiap metode. Penarikan kesimpulan dari pengaruh 

lama waktu pemaparan gelombang mikro terhadap sampel akan digunakan 

hubungan linear pada seluruh sampel tersebut, dan kajian literatur dalam 

perbandingan metodenya. 

4.1.1 Pembuatan nanokomposit rGO-TiO2 

Pembuatan rGO dari tempurung kelapa dilakukan melalui beberapa tahap 

yaitu preparasi sampel, sintesis GO, dan dilanjutkan dengan sintesis rGO.  

Sintesis sampel rGO dilakukan dengan menggunakan pengembangan dari 

metode Hummer’s yang merupakan gabungan antara metode Chemical 

Exfoliation dan metode reduksi kimia. Sintesis GO yang dilakukan dengan 

mengoksidasi serbuk arang tempurung kelapa menggunakan Phosporic acid 

(H3PO4), Sulfuric acid (H2SO4) dan Potassium permanganate VII (KMnO4). 

Sintesis rGO yang dilakukan dengan mereduksi GO. Terdapat beberapa agen 

pereduksi yang dapat digunakan  seperti: Hydrazine (H2N4) dan L-Ascorbic acid 

(LAA). H2N4 merupakan senyawa yang sangat beracun dan berbahaya karena 

sifatnya yang tidak stabil. Sehingga, dalam penelitian ini digunakan LAA 

sebagai agen pereduksinya. LAA merupakan senyawa antioksidan yang bersifat 

ramah lingkungan dan tidak beracun.  Pada tahap ini juga dilakukan pemaparan 

gelombang ultasonik dan variasi lama waktu pemaparan gelombang mikro. 

Gelombang mikro yang menimbulkan efek panas terhadap sampel sebagai salah 

satu metode untuk mempercepat proses reduksi. Pemaparan gelombang mikro 

ini menghasilkan efek yang berbeda dari pada pemanasan menggunakan oven 
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atau furnace, karena efek pemanasan langsung terpusat pada inti sampel dan 

menjalar keluar sampel sedangkan pemanasan menggunakan oven atau furnace 

masih menggunakan prinsip penghantaran panas secara konduksi (dari luar 

sampel menuju dalam sampel). 

Sintesis nanokomposit rGO-TiO2 yang dilakukan dengan melarutkan 

Titanium tetraisopropoxide (TTIP) dengan Isopropanol dan aquades. Senyawa-

senyawa tersebut merupakan senyawa yang digunakan untuk membuat TiO2. 

Kemudian rGO hasil sintesis  dikompositkan dengan TiO2 menggunakan metode 

sol-gel. Hasil yang berupa nanokomposit rGO-TiO2 kemudian dikarakterisasi 

menggunakan XRD (X-Ray Diffraction) (Yanti, 2019). 

4.1.2 Difraktogram nanokomposit rGO-TiO2  

Pengujian nanokomposit rGO-TiO2 menggunakan XRD dilakukan di 

Laboratorium Teknik Material Metalurgi ITS. Uji XRD dilakukan untuk 

mengetahui parameter struktur kristal. Pola difraksi yang diperoleh dapat 

ditampilkan seperti gambar 4.1. 

 

Gambar 4.1 Difraktogram nanokomposit rGO-TiO2 setiap variasi lama waktu 

pemaparan gelombang mikro 
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Dari gambar 4.1 dapat dilihat bahwasanya pemberian perlakuan variasi 

lama waktu pemaparan gelombang mikro mempengaruhi intensitas puncak pola 

difraksi. Intensitas pada puncak pola difraksi mengindikasikan adanya kristal 

pada sampel, dengan semakin tingginya intensitas pada puncak pola difraksi 

maka semakin baik kristalinitas pada sampel. Gambar 4.1 menunjukkan sampel 

”rGO TM-TiO2” memiliki intensitas puncak pola difraksi tertinggi, diikuti 

sampel “rGO 40m-TiO2”, “rGO 10m-TiO2”, “rGO 20m-TiO2”, dan yang 

terakhir “rGO 30m-TiO2”. 

Perlu diperhatikan bahwasannya puncak difraksi dari rGO terdapat pada 

24.5° tertutupi atau tumpang tindih (over-lapping) dengan puncak utama fasa 

anatas TiO2 pada 25.3° (Xu, et al,. 2010), dan tidak dapat diketahui secara jelas 

perbedaan jumlah dari kedua fasa tersebut karena memiliki posisi puncak yang 

sama. Sehingga cukup sulit untuk mengetahui kuantitas dari kedua fasa tersebut, 

Pemecahan masalah secara kuantitas tidak dapat terpenuhi karena masih belum 

terdapat data kristalografi untuk rGO murni. Disisi lain, fasa rGO tidak terlihat 

pada difraktografi sehingga diasumsikan fasa dominan adalah TiO2. 

4.1.3 Fasa sampel berdasarkan analisis Search-Match 

Metode analisis Search-Match merupakan analisis data hasil pengujian 

menggunakan XRD pada fasa material secara kualitatif yaitu dengan 

mencocokkan antara data eksperimen dengan data referensi. Kemudian hasil 

analisis ditunjukkan dengan data referensi terpilih dengan indikasi kecocokan 

tertinggi berupa nilai Figure of Merit (FoM). 
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Ketika nilai FoM semakin mendekati 1, maka dapat dikatakan data 

eksperimen memiliki kecocokan dengan data referensi. Dalam arti lain, 

informasi fisis dari data eksperimen dapat disimpulkan dari data referensi yang 

mampu dipertanggungjawabkan kebenarannya.  

Tabel 4.1 data hasil analisis menggunakan metode Searh-Match 

Sampel ICDD Number Fasa FoM 

rGO TM-TiO2 00-900-8214 Anatas, TiO2 0,91182 

rGO 10m-TiO2 00-900-8214 Anatas, TiO2 0,90323 

rGO 20m-TiO2 00-900-8214 Anatas, TiO2 0,82134 

rGO 30m-TiO2 00-900-8214 Anatas, TiO2 0,79285 

rGO 40m-TiO2 00-900-8214 Anatas, TiO2 0,921295 

 

Diduga kehadiran impuritas berupa rGO dalam nanokomposit juga 

mempengaruhi nilai FoM, karena pola difraksi pada setiap sampel menunjukkan  

hasil berupa fasa tunggal yaitu anatas, namun terdapat pergeseran posisi puncak 

2θ pada setiap sampel eksperimen yang mengindikasi adanya impuritas rGO 

dalam material nanokomposit yang menghasilkan regangan kisi. Sehingga posisi 

puncak pola difraksi antara data eksperimen dengan data referensi memiliki 

selisih. 

4.1.4 Jarak antar kisi dan panjang kisi kristal sampel berdasarkan 

persamaan Bragg 

Nilai indeks Miller [h k l] didapatkan dari hasil metode Search-Match 

dengan menggunakan software “QualX”. Dari hasil analisis didapatkan 

bahwasanya sampel rGO TM-TiO2, rGO 10m-TiO2, rGO 20m-TiO2, rGO 30m-
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TiO2, dan rGO 40-TiO2, memiliki kemiripan dengan data standar yaitu (JCPDS, 

PDF kode 00-900-8214 ‘Anatase TiO2). Sehingga hasil dari perhitungan 

menggunakan persamaan 3.2 dan persamaan 3.3 sebagai berikut: 

Tabel 4.2 Nilai jarak antar kisi dan panjang kisi kristal 

Sampel 2θ° d-spacing 

(Å) 

[h k l] kisi a=b 

(Å) 

kisi c 

(Å) 

rGO TM-TiO2 

37,67889 2,38544023 [0 0 4] 

3,79131 9,54173 

47,95171 1,89564885 [2 0 0] 

rGO 10m-TiO2 

37,71017 2,3835334 [0 0 4] 

3,79117 9,53413 

47,95348 1,89558301 [2 0 0] 

rGO 20m-TiO2 

37,62992 2,38843192 [0 0 4] 

3,79451 9,55373 

47,90861 1,89725356 [2 0 0] 

rGO 30m-TiO2 

37,5535 2,39311651 [0 0 4] 

3,80133 9,57247 

47,81731 1,90066274 [2 0 0] 

rGO 40m-TiO2 

37,58839 2,39097532 [0 0 4] 

3,79697 9,5639 

47,87553 1,89848722 [2 0 0] 

 

4.1.5 Parameter struktur kristal sampel berdasarkan analisis Rietveld 

Metode Rietveld merupakan metode yang berbasis pada metode kuadrat 

terkecil (least-squares method) yang selanjutnya digunakan sebagai dasar 

algoritma beberapa Software analisis material seperti Rietica (Hunter & Howard, 

1997) dan MAUD (Luterotti, 2006). Penghalusan Rietveld meliputi parameter 

polinomial background dan sample displacement sebagai parameter global, 

profil puncak (U, V, W dan gamma0), faktor skala, parameter kisi, posisi atom, 
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faktor thermal B dan asimetri. Berikut hasil seluruh sampel dari proses 

refinement/penghalusan menggunakan software MAUD: 

 

Gambar 4.2 Hasil penghalusan MAUD untuk sampel rGO TM-TiO2. Nilai 

sig/GoF = 0,933709 dan Rwp = 14,662345% 

 

Gambar 4.3 Hasil penghalusan MAUD untuk sampel rGO 10m-TiO2. Nilai 

sig/GoF = 0,8670621 dan Rwp = 15,974423% 
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Gambar 4.4 Hasil penghalusan MAUD untuk sampel rGO 20m-TiO2. Nilai 

sig/GoF = 0,9223101, dan Rwp = 17,307743% 

 

Gambar 4.5 Hasil penghalusan MAUD untuk sampel rGO 30m-TiO2. Nilai 

sig/GoF = 0,88517034, dan Rwp = 18,46672% 
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Gambar 4.6 Hasil penghalusan MAUD untuk sampel rGO 40m-TiO2. Nilai 

sig/GoF = 0,93285227, dan Rwp = 16,462307% 

Gambar 4.7, 4.8, 4.9, 4.10, dan 4.11 menampilkan bahwasannya seluruh 

sampel terdiri dari fasa tunggal yaitu anatas. Gambar tersebut juga menunjukkan 

hasil pencocokan antara kurva difraksi data eksperimental/eksperimen yang 

ditampilkan dengan titik-titik berwarna hitam dengan kurva difraksi data 

standar/referensi (cif.1530151) yang ditampilkan dengan garis berwarna merah. 

Adapun garis-garis tegak berwarna hitam merupakan posisi puncak Bragg. 

Analisis Rietveld yang telah dilakukan terhadap pola difraksi terukur 

diindikasikan berhasil ditunjukkan oleh nilai Figures of Merit (FoM). Merujuk 

pada peneliti sebelumnya, semua indikator FoM dapat diterima ketika 

goodnessof-fit (GoF)/sig menunjukkan angka kurang dari 4 dan Rwp kurang dari 

20% (Kisi, 1994; Pratapa, 2007). Dari proses refinement yang telah berhasil 

dilakukan dapat diketahui beberapa informasi karakter fisis dari sampel uji 

seperti ukuran kristal rata-rata, regangan kisi, indeks Miller, dan panjang kisi. 

Dari parameter diatas maka dapat ditentukan struktur kristal dominan pada 

sampel. 
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Tabel 4.3 Nilai ukuran kristal rata-rata (D) dan regangan kisi (ε) 
hasil refinement menggunakan software MAUD 

Sampel D (nm) ε (10-3) 

rGO TM-TiO2 43,809778 ± 0,4478957 1,0824 

rGO 10m-TiO2 45,269434 ± 0,5406314 1,2133 

rGO 20m-TiO2 48,279727 ± 0,6277918 1,0462 

rGO 30m-TiO2 44,988782 ± 0,6324026 0,786 

rGO 40m-TiO2 41,663254 ± 0,4227283 1,0533 

 

Tabel 4.4 Nilai panjang kisi a=b dan c hasil refinement menggunakan software 

MAUD 

Sampel Kisi a=b (Å) Kisi c (Å) 

rGO TM-TiO2 3,777136 9,496502 

rGO 10m-TiO2 3,7864006 9,515013 

rGO 20m-TiO2 3,7856274 9,519253 

rGO 30m-TiO2 3,7836409 9,5090885 

rGO 40m-TiO2 3,7799482 9,50328 

 

Jika ditinjau dari pengaruh penambahan waktu radiasi gelombang mikro 

terhadap intensitas difraksi dan nilai Rwp, terdapat hubungan linear diantara 

keduanya, bisa dilihat pada gambar 4.2 hingga 4.6 bahwasannya penambahan 

waktu radiasi gelombang mikro membuat intesitas difraksi semakin kecil 

dimana semakin besar nilai Rwp yang berarti mengurangi kualitas kecocokan 

antara data standar dengan data eksperimen, dengan sampel rGO 30m-TiO2 

memiliki intensitas difraksi terkecil dan nilai Rwp tertinggi mencapai 

18,46672%. Walapun terdapat perbedaan yang tidak signifikan dari seluruh 
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→Atom Titania 

→Atom Oksigen 

sampel yang diakibatkan oleh penambahan waktu variasi radiasi gelombang 

mikro, Ke-lima sampel tersebut memiliki indeks Miller [hkl] yang sama persis 

yaitu [101], [103], [004], [112], [200], [105], [211], [204], [116] pada setiap 

puncak-puncaknya. Indeks miller tersebut menggambarkan struktur kristal 

tetragonal pada fasa anatas dengan panjang kisi a = 3,78 Å, dan c = 9,51 Å 

(Khitrova., et al, 1977). Dari parameter tersebut maka dapat digambarkan 

struktur kristal sampel menggunakan Software Vesta. 

 

Gambar 4.7 Struktur kristal tetragonal pada fasa anatas 

4.1.6 Nilai ukuran kristal dan regangan kisi sampel berdasarkan analisis 

Williamson-Hall 

Dengan menggunakan persamaan 2.3 ukuran rata-rata kristal dan regangan 

kisi dari sampel dapat ditentukan. Namun sebelum penggunaan persamaan 

tersebut untuk pengukuran, harus diketahui terlebih dahulu nilai dari setiap 

variabel dalam persamaan tersebut. 

Dalam menentukan nilai dari setiap variabel pada persamaan 2.3, 

dilakukan plotting data hasil pengujian menggunakan XRD pada software 

OriginPro versi 8.5. kemudian dilakukan proses fitting pada setiap pola puncak 

difraksi pada setiap sampel dengan menggunakan pendekatan Gauss sehingga 
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didapakan nilai β atau disebut FWHM (Full Width Half Maximum). Setelah 

didapatkan nilai β, maka nilai dari setiap variabel pada persamaan 2.3 bisa 

ditentukan. 

Kemudian dilakukan plotting hubungan antara 4sinθ and βcosθ dengan 

pendekatan Least Squares Fit to straight line atau regresi linier. Dengan 

demikian diperoleh persamaan linear 𝑦=𝑦0+𝑚𝑥, Sehingga didapatkan pada 

gambar grafik berikut nilai perpotongan (y0) dan gradien (m) untuk setiap 

sampelnya. Sehingga ukuran kristal (D) dapat ditentukan menggunakan 

persamaan 𝐷 = 𝐾𝜆
𝑦0⁄ ; dengan K = 0.89 dan λ = 0,15406 nm, dan regangan kisi 

(ϵ) merupakan nilai dari gradien (m). 

4.1.6.1 rGO TM-TiO2 

Tabel 4.5 Nilai variabel persamaan 2.3 untuk sampel rGO TM-TiO2 

No Puncak 2θ (°) 4sinθ βcosθ 

Ukuran 

Kristal  

D (nm) 

Regangan 

Kisi 

ε 

1 25,17352 0,8716709 0,0054014 

30,7429148 0,001 

2 37,67901 1,2916733 0.0057057 

3 38,43718 1,3166922 0,0056802 

4 47,95154 1,6254011 0,0060546 

5 53,80567 1,8099153 0,0062483 

6 54,98632 1,8465709 0,0064473 

7 62,60225 2,0781436 0,0065122 

8 68,70641 2,2571717 0,0067074 
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Gambar 4.8 Grafik regresi antara 4sinθ and βcosθ untuk sampel rGO TM-

TiO2 

4.1.6.2 rGO 10m-TiO2 

Tabel 4.6 Nilai variabel persamaan 2.3 untuk sampel rGO 10m-TiO2 

No Puncak 2θ (°) 4sinθ βcosθ 
Ukuran 

Kristal  

D (nm) 

Regangan 

Kisi 

ε 

1 25,18932 0,8722091 0,0056873 

28,98803383 0,00105 

2 38,46603 1,317643 0,006212 

3 47,95348 1,625463 0,006377 

4 62,62122 2,0787093 0,0069936 

5 68,7204 2,2575748 0,0070564 
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Gambar 4.9 Grafik regresi antara 4sinθ and βcosθ untuk sampel rGO 10m-

TiO2 

4.1.6.3 rGO 20m-TiO2 

Tabel 4.7 Nilai variabel persamaan 2.3 untuk sampel rGO 20m-TiO2 

No Puncak 2θ (°) 4sinθ βcosθ 
Ukuran 

Kristal  

D (nm) 

Regangan 

Kisi 

ε 

1 25,13189 0,8702526 0,0055598 

27,58820926 0,00068 

2 37,62992 1,2900514 0,0058211 

3 47,90861 1,6240317 0,0060503 

4 53,74765 1,808109 0,0062031 

5 54,93289 1,8449162 0,0062726 

6 62,54747 2,0765095 0,0064311 

7 68,62579 2,2548478 0,0064255 
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Gambar 4.10 Grafik regresi antara 4sinθ and βcosθ untuk sampel rGO 20m-

TiO2 

4.1.6.4 rGO 30m-TiO2 

Tabel 4.8 Nilai variabel persamaan 2.3 untuk sampel rGO 30m-TiO2 

No Puncak 2θ (°) 4sinθ βcosθ 
Ukuran 

Kristal  

D (nm) 

Regangan 

Kisi 

ε 

1 25,02552 0,8666281 0,0055659 

29,42347639 0,00102 

2 37,5535 1,2875261 0,0059151 

3 53,68408 1,8061294 0,006566 

4 54,8432 1,8421378 0,006341 

5 62,46726 2,0741159 0,0067388 
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Gambar 4.11 Grafik regresi antara 4sinθ and βcosθ untuk sampel rGO 30m-

TiO2 

4.1.6.5 rGO 40m-TiO2 

Tabel 4.9 Nilai variabel persamaan 2.3 untuk sampel rGO 40m-TiO2 

No Puncak 2θ (°) 4sinθ βcosθ 
Ukuran 

Kristal  

D (nm) 

Regangan 

Kisi 

ε 

1 25,05026 0,8674712 0,0057438 

26,1168381 0,00072 

2 37,58839 1,2886791 0,0062355 

3 47,87553 1,6229764 0,0065167 

4 53,72757 1,8074838 0,0064305 

5 54,90668 1,8441044 0,0065484 

6 62,52934 2,0759685 0,0067904 

7 68,61092 2,2544191 0,0068508 
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Gambar 4.12 Grafik regresi antara 4sinθ and βcosθ untuk sampel rGO 40m-

TiO2 

Maka dapat disimpulkan hasil perhitungan ukuran kristal rata-rata (D) dan 

regangan kisi (ε) dari setiap sampel menggunakan metode Williamson-Hall 

sebagai berikut: 

Tabel 4.10 Ukuran kristal rata-rata (D) dan regangan kisi (ε) 

No Sampel D (nm) ε (10-3) 

1 rGO TM-TiO2 30,7429148 1 

2 rGO 10m-TiO2 28,98803383 1,05 

3 rGO 20m-TiO2 27,58820926 0,68 

4 rGO 30m-TiO2 29,42347639 1,02 

5 rGO 40m-TiO2 26,1168381 0,72 

 

4.2 Pembahasan 

Tahap pertama dalam analisis data hasil pengujian XRD pada riset ini adalah 

menggunakan metode Search-Match yang bertujuan untuk mengetahui fasa 
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dominan pada sampel, sehingga analisis lanjutan dapat merujuk pada hasil analisis 

Search-Match tersebut. Dapat dilihat dari tabel 4.1, sampel rGO TM-TiO2 memiliki 

nilai FoM terbesar mencapai 0,98182, diikuti dengan rGO 40m-TiO2 dengan nilai 

FoM sebesar 0,921295, rGO 10m-TiO2 dengan nilai FoM sebesar 0,90323, rGO 

20m-TiO2 dengan nilai FoM sebesar 0,82134, dan yang terakhir rGO 30m-TiO2 

dengan nilai FoM sebesar 0,79285. Dimana ketika nilai FoM semakin mendekati 1, 

maka dapat dikatakan data eksperimen memiliki kecocokan dengan data referensi. 

Dan hasil analisis Search-Match menunjukkan fasa dominan yang terdapat pada 

seluruh sampel rGO-TiO2 adalah anatas TiO2 dengan kode material (ICDD 00-900-

8214). 

Hasil tersebut dapat digunakan sebagai rujukan dalam analisis berikutnya 

yaitu dengan menggunakan persamaan Bragg dan metode Rietveld untuk 

mengetahui parameter kisi dan struktur kristal dari sampel. Hasil dari analisis 

persamaan Bragg menunjukkan bahwasannya nilai panjang kisi a=b= 3,777136 dan 

c= 9,496502 untuk sampel rGO TM-TiO2, a=b= 3,7864 dan c= 9,515013 untuk 

sampel rGO 10m-TiO2, a=b= 3,7856274 dan c=9,519253 untuk sampel rGO 20m-

TiO2, a=b= 3,7836409 dan c= 9,5090885 untuk sampel rGO 30m-TiO2, a=b= 

3,777136 dan c= 9,496502 untuk sampel rGO 40m-TiO2. Hasil dari analisis 

Rietveld menunjukkan bahwasannya nilai panjang kisi a=b= 3,79131 dan c= 

9,54173 untuk sampel rGO TM-TiO2, a=b= 3,79117 dan c= 9,53413 untuk sampel 

rGO 10m-TiO2, a=b= 3,79451 dan c=9,55373 untuk sampel rGO 20m-TiO2, a=b= 

3,80133 dan c= 9,57247 untuk sampel rGO 30m-TiO2, a=b= 3,79697 dan c= 9,5639 

untuk sampel rGO 40m-TiO2. Dari hasil kedua analisis tersebut juga menunjukkan 

bahwasannya semua sampel memiliki struktur kristal berbentuk tetragonal dengan 
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parameter kisi a=b≠c dan α=β=γ=90°. Disisi lain hasil analisis kedua metode 

tersebut terdapat perbedaan hasil untuk estimasi panjang kisinya, namun hal 

tersebut tidaklah mempengaruhi struktur kristal dari setiap sampel.  

Hasil analisis diatas juga didapatkan oleh penelitian terdahulu yang dilakukan 

oleh Selim et al. (2012) yang mana dengan penambahan rGO pada sampel TiO2 

fasa anatas mengalami peningkatan, begitupun dengan penelitian yang dilakukan 

oleh Gregory et al. (2014) fasa dominan yang terbentuk pada sampel rGO-TiO2 

adalah fasa anatas dengan struktur kristal tetragonal, Gregory juga menambahkan 

bahwasannya puncak difraksi dari rGO pada 25.2° tidak terlihat dikarenakan 

intensitas difraksi yang kecil dan tertutupi oleh puncak difraksi kristal utama [101] 

dari TiO2. 

Disisi lain, estimasi nilai dari ukuran kristal (D) dan regangan kisi (ε) 

dilakukan dengan 2 metode yaitu metode Rietveld pada Software MAUD dan 

metode Williamson-Hall. Hasil dari estimasi nilai ukuran kristal menggunakan 

metode Rietveld adalah D= 43,809 nm untuk sampel rGO TM-TiO2, D= 45,269 nm 

untuk sampel rGO 10m-TiO2, D= 48,279 nm untuk sampel rGO 20m-TiO2, D= 

44,989 nm untuk sampel rGO 30m-TiO2, dan D= 41,663 nm untuk sampel rGO 

40m-TiO2. Serta hasil dari estimasi nilai ukuran kristal menggunakan metode 

Williamson-Hall adalah D= 30,742 nm untuk sampel rGO TM-TiO2, D= 28,988 nm 

untuk sampel rGO 10m-TiO2, D= 27,588 nm untuk sampel rGO 20m-TiO2, D= 

29,423 nm untuk sampel rGO 30m-TiO2, dan D= 26,117 nm untuk sampel rGO 

40m-TiO2. Sedangkan hasil estimasi regangan kisi menggunakan metode Rietveld 

adalah ε= 0,0010824 untuk sampel rGO TM-TiO2, ε= 0,00121 untuk sampel rGO 

10m-TiO2, ε= 0,0010462 untuk sampel rGO 20m-TiO2, ε= 0,000786 untuk sampel 
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rGO 30m-TiO2, dan ε= 0,0010533 untuk sampel rGO 40m-TiO2. Serta hasil 

estimasi regangan kisi menggunakan metode Williamson-Hall adalah ε= 0,001 

untuk sampel rGO TM-TiO2, ε= 0,00105 untuk sampel rGO 10m-TiO2, ε= 0,00068 

untuk sampel rGO 20m-TiO2, ε= 0,00102 untuk sampel rGO 30m-TiO2, ε= 0,00072 

untuk sampel rGO 40m-TiO2. 

Terdapat perbedaan hasil estimasi nilai dari ukuran kristal dan regangan kisi 

menggunakan metode metode Rietveld dan Williamson-Hall yang disebabkan oleh 

karakteristik yang berbeda dari kedua metode tersebut. Yang pertama adalah proses 

menentukan puncak difraksi pada metode Williamson-Hall dilakukan secara 

manual sehingga rentan terjadi kesalahan dalam menentukan nilai FWHM 

sebenarnya, tidak demikian dengan metode Rietveld pada MAUD yang dilakukan 

secara otomatis berdasarkan parameter-parameter yang diperhalus (refinement). 

Yang kedua yaitu metode Williamson-Hall menitik-beratkan pada kontribusi 

pelebaran puncak yang disebabkan oleh spesimen (pelebaran karena regangan dan 

ukuran) terhadap profil puncak keduanya adalah fungsi Gaussian, Sedangkan 

MAUD menggunakan fungsi Voight dan komponen dan Gaussian yang diuraikan 

dalam persamaan Caglioti, disisi lain metode Rietveld menggunakan fungsi 

Lorentzian dalam persamaan Scherrer untuk estimasi nilai ukuran kristal (Rietveld, 

1969). Adapun estimasi menggunakan persamaan Bragg yang pada 

implementasinya banyak mengenyampingkan faktor penting yang secara realitas 

dapat mempengaruhi parameter kisi dari suatu kristal seperti regangan kisi. 

Selanjutnya efek dari distribusi ukuran kristal dan struktural data yang telah tersedia 

pada MAUD sedemikian rupa membuat hasil estimasi ukuran kristal dapat 
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dikatakan lebih presisi dibandingkan metode Williamson-Hall (Khorsand et al, 

2011; Purwaningsih, 2019).  

4.2.1 Analisis pengaruh penambahan waktu pemaparan gelombang mikro 

terhadap panjang kisi kristal 

Nilai panjang kisi kristal (kisi a dan kisi c) sampel dari hasil analisis 

persamaan Bragg dan Rietveld kemudian dilakukan plotting hubungan dengan 

variasi waktu gelombang mikro, sehingga didapatkan grafik hubungan untuk 

kedua kisi tersebut sebagai berikut: 

 
Gambar 4.13 Grafik hubungan antara penambahan waktu pemaparan gelombang 

mikro terhadap panjang kisi a seluruh sampel 

rGO TM-TiO2 rGO 10m-TiO2 rGO 20m-TiO2 rGO 30m-TiO2 rGO 40m-TiO2

3.75

3.76

3.77

3.78

3.79

3.80

3.81

3.82

3.83

3.84

3.85

P
a
n

ja
n

g
 K

is
i 
a
 (

Å
)

Sampel

 Rietveld (MAUD)

 Persamaan Bragg



54 
 

 
Gambar 4.14 Grafik hubungan antara penambahan waktu pemaparan gelombang 

mikro terhadap panjang kisi c seluruh sampel 

Hasil perhitungan menggunakan persamaan Bragg menunjukkan hasil 

yang sedikit berbeda dengan hasil dari analisis menggunakan metode Rietveld 

pada software MAUD, terlihat pada gambar 4.13 bahwasannya perhitungan 

menggunakan persamaan Bragg memiliki hasil lebih besar dengan selisih paling 

kecil bernilai 0,007 Å hingga paling besar bernilai 0,022 Å untuk kisi (a=b) dan 

selisih paling kecil bernilai 0,015 Å hingga paling besar bernilai 0,06 Å pada kisi 

(c)  daripada hasil analisis Rietveld. Lebih jelasnya, rGO telah berhasil disintesis 

dengan mereduksi gugus fungsi oksigen pada GO menjadi rGO dengan 

menggunakan bantuan radiasi gelombang mikro pada proses reduksinya. Selim 

(2012) mengatakan bahwa karakter posisi puncak dari rGO-TiO2 dan TiO2 

memiliki posisi yaitu pada 25,2°, 37,8, 48,1°, 53,9°, dan 55,1° yang mana sangat 

cocok dengan bidang kristal [101], [004], [200], [105], dan [211] dari fasa anatas 

pada material TiO2, dengan panjang kisi a = 3,7852 Å, dan c = 9,5139 Å (JCPDS 
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menggunakan metode Rietveld dan persamaan Bragg dalam estimasi parameter 

kisi dari sampel nanokomposit rGO TM-TiO2, rGO 10m-TiO2, rGO 20m-TiO2, 

rGO 30m-TiO2, dan rGO 40m-TiO2. 

Disisi lain dari hasil analisis Rietveld pada software MAUD untuk panjang 

kisi a=b dan c, jika dibandingkan dengan difaktografi pada gambar 4.1 terdapat 

hubungan antara intensitas difraksi dengan nilai panjang kisi kristal yang 

terbentuk. Dari hasil perbandingan secara sekilas terlihat semakin tinggi 

intensitas difraksi maka semakin kecil nilai dari panjang kisi kristal, dan 

sebaliknya. Nilai panjang kisi yang kecil memiliki arti dimensi ukuran unit cell 

juga kecil (memampat), sehingga terdapat dugaan hubungan antara intensitas 

difraksi dengan densitas kristal (kuantitas unit cell dalam satu unit kristal). 

merujuk ke sub-bab 4.2.2 yang berkaitan dengan regangan kisi, maka peristiwa 

diatas sangat relevan dengan timbulnya nilai dari regangan kisi dan 

mengindikasikan bahwasannya sampel memiliki cacat kristal yang mana pada 

kasus ini disebabkan salah satunya karena adanya doping berupa rGO. 

4.2.2 Analisis pengaruh penambahan waktu pemaparan gelombang mikro 

terhadap ukuran kristal dan regangan kisi 

Analisis yang digunakan untuk mengetahui pengaruh penambahan waktu 

pemaparan gelombang mikro terhadap ukuran kristal adalah analisis korelasi 

dari hasil perhitungan menggunakan metode Williamson-Hall dan metode 

Rietveld. Hasil perhitungan kedua metode untuk ke-lima sampel diplot menjadi 

grafik yang ditunjukkan pada gambar 4.14. 
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Gambar 4.15 Grafik hubungan antara penambahan waktu pemaparan 

gelombang mikro terhadap ukuran kristal yang terbentuk 

Ukuran kristal merupakan parameter penting yang dapat digunakan dalam 

menentukan suatu material bersifat halus (ukuran kristal kecil) atau bersifat 

keras (ukuran kristal besar) (Sanjeeva, 2013). Ukuran kristal yang dimaksud 

adalah satu unit kristal (single crystal) yang terobservasi dalam bentuk serbuk, 

 

Gambar 4.15 FWHM (Full Width at Half-Maximum) 

umumnya memiliki ukuran berkisar sekitar nanometer hingga milimeter. 

Estimasi ukuran kristal dalam teknik XRD dilakukan dengan menggunakan nilai 

FWHM yang digambarkan seperti gambar 4.14, karena dalam pola XRD ukuran 
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dari kristal yang terdiri dari banyak sekali unit cell yang berkontribusi dalam 

menentukan nilai intesitas difraksi. 

Gambar 4.1 menunjukkan penambahan waktu lama pemaparan gelombang 

mikro dari waktu 10 menit hingga 40 menit dapat memperbaiki kristalinitas 

(intensitas difraksi tinggi) sampel mana berdasarkan teori intensitas difraksi 

memiliki hubungan linear dengan ukuran kristal. Namun pada Gambar 4.14 

menunjukkan bahwasannya penambahan waktu lama pemaparan gelombang 

mikro dari waktu 10 hingga 40 menit tidak cukup mempengaruhi ukuran kristal 

yang terbentuk pada tiap sampel. Hal tersebut diduga akibat dari adanya 

regangan kisi pada setiap sampel. 

Kemudian nilai dari regangan kisi tiap sampel dengan variasi waktu 

pemaparan gelombang mikro juga memiliki kontribusi dalam pelebaran puncak 

difraksi atau dalam arti lain regangan kisi membuat nilai FWHM menjadi lebih 

besar yang mana secara teori yakni persamaan Scherrer yang mana nilai dari 

ukuran kristal akan semakin kecil. Umumnya pertumbuhan kristal dilakukan 

pada proses heat treatment (kalsinasi, annaeling, dll) ketika sintesis material 

dimana terjadi proses nukleasi dan pertumbuhan secara kinetik karena material 

memiliki titik leleh dan sensitivitas yang memicu terjadinya pertumbuhan kristal 

(Manel, et al,. 2016). Sedangkan pada proses penelitian  yang dilakukan oleh 

Yanti (2019) pemberian radiasi gelombang mikro pada GO dilakukan supaya 

oksigen dapat tereduksi sedemikian rupa sehingga menjadi rGO.  
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Gambar 4.17 Grafik hubungan antara penambahan waktu pemaparan 

gelombang mikro terhadap regangan kisi yang terbentuk 

Gambar 4.16 menunjukkan hasil nilai untuk distribusi regangan kisi 

menggunakan metode Williamson-Hall dan Rietveld, dari gambar tersebut juga 

menunjukkan bahwasannya penambahan waktu lama pemaparan gelombang 

mikro dari waktu 10 hingga 40 menit tidak cukup mempengaruhi nilai regangan 

kisi dari seluruh sampel. Namun kedua analisis tersebut menghasilkan nilai 

positif yang mengartikan regangan kisi diakibatkan oleh cacat kristal (defect), 

sebaliknya ketika nilai regangan kisi negative maka regangan kisi diakibatkan 

oleh kesalahan instrumen (Gates-Rector, 2019). Regangan kisi sendiri 

mempresentasikan distribusi konstanta kisi yang muncul dari ketidak-

sempurnaan kristal. Kristal yang tidak sempurna tersebut umumnya terbentuk 

karena beberapa faktor, yaitu dislokasi kisi, batas bulir kristal, dan non-

homogenitas kristal. Faktor-faktor tersebut umumnya timbul karena keberadaan 

atom lain (impuritas), seperti pemberian doping (Zak, et al., 2012). 
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Di sisi lain, doping berupa rGO pada TiO2 menghasilkan peningkatan sifat 

fisis berupa luas permukaan yang besar yang memiliki kemungkinan pengaruh 

terhadap ukuran kristal dan mampu merubah fasa anatas menjadi rutil pada 

nanokomposit rGO-TiO2 (Selim, et al., 2012). Namun, hasil analisis dengan 

metode search-match menunjukkan fasa dari sampel nanokomposit rGO-TiO2 

merupakan fasa tunggal yaitu anatas dan tidak ditemukan fasa rutil. Sehingga 

dugaan kuat doping rGO sangatlah sedikit sehingga tidak mempengaruhi pola 

difraksi nanokomposit rGO-TiO2. 

4.3 Integrasi Dalam Al-Qur’an 

Seluruh makhluk yang diciptakan-Nya sesuai ketentuan dan persamaan-

persamaan yang telah ditetapkan-Nya, sebagaimana firman Allah SWT pada surah 

Al-Qamar ayat 49, dan surah Al-Furqan ayat 2 yang berbunyi: 

بِقَدرَ   نٰہُ خَلَقۡ  شَیۡء   کُلَّ  انَِّا  

Artinya :”Sungguh, Kami telah menciptakan segala sesuatu menurutkan ukuran” 

(QS. Al-Qamar: 49) 

 فقَدََّرَهُ  شَيْء   كُلَّ  وَخَلَقَ  الْمُلْكِ  فِي شَرِيك   لَهُ  يَكُنْ  وَلمَْ  وَلَداً يَتَّخِذْ  وَلمَْ  وَالْْرَْضِ  السَّمَاوَاتِ  مُلْكُ  لَهُ  الَّذِي

 تقَْدِيرًا

Artinya :”yang kepunyaan-Nya-lah kerajaan langit dan bumi, dan dia tidak 

mempunyai anak, dan tidak ada sekutu baginya dalam kekuasaan(Nya), dan Dia 

telah menciptakan segala sesuatu, Dia menetapkan ukuran-ukurannya dengan 

serapi-rapinya” ( QS. Al-Furqan: 2) 

Kedua ayat diatas menjelaskan bahwasannya segala sesuatu yang dijadikan 

Allah SWT diberi-Nya perlengkapan-perlengkapan dan persiapan-persiapan, sesuai 

dengan naluri, sifat-sifat dan fungsinya masing-masing dalam hidup. Kedua ayat 

diatas mengisyaratkan bahwa kata "Ukuran" adalah apa yang ada di alam ini dapat 

dinyatakan dalam dengan dua peran, yang pertama sebagai bilangan dengan sifat 
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dan ketelitian yang terkandung didalamnya dan yang keduanya sebagai persamaan 

atau aturan (Romlah, 2011). 

Jika dianalogikan dengan sebuah sistem kristal yang tersusun sedemikian 

rupa rapinya, dengan ukuran setiap unit cell yang beragam sehingga dapat 

mempengaruhi sifat dan morfomologi dari kristal tersebut. Ukuran sangatlah 

penting dalam kristalografi karena sangat mempengaruhi penggunaan nantinya, 

disisi lain banyak sekali ketentuan-ketentuan yang harus terpenuhi untuk 

mendapatkan kristal ideal yang aplikatif salah satunya adalah proses heat treatment, 

karena pada proses tersebut terjadi peristiwa pertumbuhan kristal atau disebut 

nukleasi. 
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BAB V 

PENUTUPAN 

5.1. Kesimpulan 

1. Fasa dominan yang terbentuk pada seluruh sampel adalah fasa anatas, 

dengan sampel rGO TM-TiO2 memiliki nilai FoM terbesar mencapai 

0,98182, diikuti dengan rGO 40m-TiO2 dengan nilai FoM sebesar 

0,921295, rGO 10m-TiO2 dengan nilai FoM sebesar 0,90323, rGO 20m-

TiO2 dengan nilai FoM sebesar 0,82134, dan yang terakhir rGO 30m-TiO2 

dengan nilai FoM sebesar 0,79285. TiO2. 

2. Hasil analisis Rietveld menunjukkan seluruh sampel memiliki struktur 

kristal tetragonal dengan parameter kisi α=β=γ=90° dan panjang kisi a=b= 

3,79131 dan c= 9,54173 untuk sampel rGO TM-TiO2, a=b= 3,79117 dan 

c= 9,53413 untuk sampel rGO 10m-TiO2, a=b= 3,79451 dan c=9,55373 

untuk sampel rGO 20m-TiO2, a=b= 3,80133 dan c= 9,57247 untuk sampel 

rGO 30m-TiO2, a=b= 3,79697 dan c= 9,5639 untuk sampel rGO 40m-

TiO2. 

3. Hasil analisis menggunakan persamaan Bragg menunjukkan seluruh 

sampel memiliki struktur kristal tetragonal dengan parameter kisi 

α=β=γ=90° dan panjang kisi a=b= 3,777136 dan c= 9,496502 untuk 

sampel rGO TM-TiO2, a=b= 3,7864 dan c= 9,515013 untuk sampel rGO 

10m-TiO2, a=b= 3,7856274 dan c=9,519253 untuk sampel rGO 20m-TiO2, 

a=b= 3,7836409 dan c= 9,5090885 untuk sampel rGO 30m-TiO2, a=b= 

3,777136 dan c= 9,496502 untuk sampel rGO 40m-TiO2. 
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4. Nilai ukuran kristal dan regangan kisi dari hasil analisis Rietveld adalah 

D= 43,809 nm dan ϵ= 0,0010824 untuk sampel rGO TM-TiO2, D= 45,269 

dan nm ϵ= 0,00121 untuk sampel rGO 10m-TiO2, D= 48,279 nm dan ϵ= 

0,0010462 untuk sampel rGO 20m-TiO2, D= 44,989 dan nm ϵ= 0,000786 

untuk sampel rGO 30m-TiO2, dan D= 41,663 dan ϵ= 0,0010533 nm untuk 

sampel rGO 40m-TiO2. 

5. Nilai ukuran kristal dan regangan kisi dari hasil analisis Williamson-Hall 

untuk seluruh sampel adalah D= 30,742 dan ϵ= 0,001 nm untuk sampel 

rGO TM-TiO2, D= 28,988 dan ϵ= 0,00105 nm untuk sampel rGO 10m-

TiO2, D= 27,588 nm dan ϵ= 0,00068 untuk sampel rGO 20m-TiO2, D= 

29,423 nm dan ϵ= 0,00102 untuk sampel rGO 30m-TiO2, dan D= 26,117 

dan ϵ= 0,00072 nm untuk sampel rGO 40m-TiO2. 

5.2. Saran 

1. Pada penelitian analisis data XRD ini baiknya ditambahkan data pembantu 

berupa data hasil uji TEM (Transmission Electron Microscopy) dengan 

tujuan dapat memastikan hasil estimasi parameter struktur kristal dengan 

visual morfologi sampel secara langsung. 

2. Sebaiknya diketahui terlebih dahulu karakteristik dari alat uji, sehingga 

faktor kesalahan (error) dari alat uji dapat dipertimbangkan dalam proses 

analisis, sehingga diharapkan hasil analisis lebih akurat. 
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DAFTAR LAMPIRAN 

LAMPIRAN 1 HASIL (OUTPUT/RESULT) SOFTWARE QUALX 

Output sampel rGO TM-TiO2 

 
 

Output sampel rGO 10m-TiO2 

 
Output sampel rGO 20m-TiO2 
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Output sampel rGO 30m-TiO2 
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Output sampel rGO 40m-TiO2 
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LAMPIRAN 2 HASIL (OUTPUT/RESULT) SOFTWARE MAUD 

Output sampel rGO TM-TiO2 

 

 
 

Output sampel rGO 10m-TiO2 

 

 
 

Output sampel rGO 20m-TiO2 
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Output sampel rGO 30m-TiO2 

 

 
 

Output sampel rGO 40m-TiO2 
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LAMPIRAN 3 PERHITUNGAN PANJANG KISI MENGGUNAKAN 

PERSAMAAN BRAGG 

Diketahui: 

d = jarak antar kisi 

λ = panjang gelombang 

θ = posisi puncak difraksi 

Hasil analisis Search-Match (QualX) untuk mengetahui parameter kisi sampel 

Name and formula 
 

Reference code: 00-021-1272  

 

Mineral name: Anatase, syn  

PDF index name: Titanium Oxide  

 

Empirical formula: O2Ti 

Chemical formula: TiO2  

 

 

Crystallographic parameters 
 

Crystal system: Tetragonal  

Space group: I41/amd  

Space group number: 141 

 

a (Å):   3.7852  

b (Å):   3.7852  

c (Å):   9.5139  

Alpha (°):  90.0000  

Beta (°):  90.0000  

Gamma (°):  90.0000  

 

Calculated density (g/cm^3):   3.89  

Volume of cell (10^6 pm^3): 136.31  

Z:   4.00  

 

References 
 

Primary reference: Natl. Bur. Stand. (U.S.) Monogr. 25, 7, 82, (1969) 

 

Peak list 
 
No.    h    k    l      d [A]     2Theta[deg] I [%]    

  1    1    0    1      3.52000    25.281     100.0 

  2    1    0    3      2.43100    36.947      10.0 

  3    0    0    4      2.37800    37.801      20.0 

  4    1    1    2      2.33200    38.576      10.0 

  5    2    0    0      1.89200    48.050      35.0 
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  6    1    0    5      1.69990    53.891      20.0 

  7    2    1    1      1.66650    55.062      20.0 

  8    2    1    3      1.49300    62.121       4.0 

  9    2    0    4      1.48080    62.690      14.0 

 10    1    1    6      1.36410    68.762       6.0 

 

Perhitungan menggunakan persamaan Bragg 

Dihitung jarak antar kisi puncak difraksi yang telah ditentukan yaitu d3 dengan 

indeks Miller [004] untuk kisi c dan d5 dengan indeks Miller [200]. Kemudian 

dihitung panjang kisi a=b dan kisi c menggunakan persamaan Bragg untuk struktur 

kristal tetragonal 

Panjang kisi sampel rGO TM-TiO2 

𝑑 =
𝜆

2. 𝑠𝑖𝑛𝜃
 

𝑑3 =
1,540598

2. sin(0,3288103)
= 2,38544023 Å 

𝑑5 =
1,540598

2. sin(1,4184576)
= 1,89564885 Å 

 

1

𝑑ℎ𝑘𝑙
2 =

ℎ2 + 𝑘2

𝑎2
+

𝑙2

𝑐2
 

1

𝑑32
=

02 + 02

𝑎2
+

42

𝑐2
 

1

2,385440232
=

02 + 02

𝑎2
+

42

𝑐2
 

𝑐 =  9,54173 Å 

1

𝑑52
=

22 + 02

𝑎2
+

02

𝑐2
 

1

1,895648852
=

22 + 02

𝑎2
+

02

𝑐2
 

𝑎 = 𝑏 =  3,79131 Å 

 

Panjang kisi sampel rGO 10m-TiO2 

𝑑 =
𝜆

2. 𝑠𝑖𝑛𝜃
 

𝑑3 =
1,540598

2. sin(0.3290833)
= 2,3835334 Å 
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𝑑5 =
1,540598

2. sin(0,4184731)
= 1,89558301 Å 

1

𝑑ℎ𝑘𝑙
2 =

ℎ2 + 𝑘2

𝑎2
+

𝑙2

𝑐2
 

1

𝑑32
=

02 + 02

𝑎2
+

42

𝑐2
 

1

2,38353342
=

02 + 02

𝑎2
+

42

𝑐2
 

𝑐 =  9,53413 Å 

1

𝑑52
=

22 + 02

𝑎2
+

02

𝑐2
 

1

1,895583012
=

22 + 02

𝑎2
+

02

𝑐2
 

𝑎 = 𝑏 =  3,79117 Å 

 

Panjang kisi sampel rGO 20m-TiO2 

𝑑 =
𝜆

2. 𝑠𝑖𝑛𝜃
 

𝑑3 =
1,540598

2. sin(0,328383)
= 2,38843192 Å 

𝑑5 =
1,540598

2. sin(0,4180815)
= 1,89725356 Å 

1

𝑑ℎ𝑘𝑙
2 =

ℎ2 + 𝑘2

𝑎2
+

𝑙2

𝑐2
 

1

𝑑32
=

02 + 02

𝑎2
+

42

𝑐2
 

1

2,388431922
=

02 + 02

𝑎2
+

42

𝑐2
 

𝑐 =  9,55373 Å 

1

𝑑52
=

22 + 02

𝑎2
+

02

𝑐2
 

1

1,897253562
=

22 + 02

𝑎2
+

02

𝑐2
 

𝑎 = 𝑏 =  3,7951 Å 
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Panjang kisi sampel rGO 30m-TiO2 

𝑑 =
𝜆

2. 𝑠𝑖𝑛𝜃
 

𝑑3 =
1,540598

2. sin(0.3277161)
= 2,39311651 Å 

𝑑5 =
1,540598

2. sin(0,4172847)
= 1,90066274 Å 

1

𝑑ℎ𝑘𝑙
2 =

ℎ2 + 𝑘2

𝑎2
+

𝑙2

𝑐2
 

1

𝑑32
=

02 + 02

𝑎2
+

42

𝑐2
 

1

2,393116512
=

02 + 02

𝑎2
+

42

𝑐2
 

𝑐 =  9,57247 Å 

1

𝑑52
=

22 + 02

𝑎2
+

02

𝑐2
 

1

1,900662742
=

22 + 02

𝑎2
+

02

𝑐2
 

𝑎 = 𝑏 =  3,80133 Å 

 

Panjang kisi sampel rGO 40m-TiO2 

𝑑 =
𝜆

2. 𝑠𝑖𝑛𝜃
 

𝑑3 =
1,540598

2. sin(0,3280206)
= 2,39097532 Å 

𝑑5 =
1,540598

2. sin(0,4177928)
= 1,89848722 Å 

1

𝑑ℎ𝑘𝑙
2 =

ℎ2 + 𝑘2

𝑎2
+

𝑙2

𝑐2
 

1

𝑑32
=

02 + 02

𝑎2
+

42

𝑐2
 

1

2,390975322
=

02 + 02

𝑎2
+

42

𝑐2
 

𝑐 =  9,5639 Å 

1

𝑑52
=

22 + 02

𝑎2
+

02

𝑐2
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1

1,898487222
=

22 + 02

𝑎2
+

02

𝑐2
 

𝑎 = 𝑏 =  3,79697 Å 
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LAMPIRAN 4 HASIL (OUTPUT)  SOFTWARE ORIGINPRO 8.5 

Sampel rGO TM-TiO2 
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Sampel rGO 10m-TiO2 

  

   

 
Sampel rGO 20m-TiO2 
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Sampel rGO 30m-TiO2 
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Sampel rGO 40m-TiO2 
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LAMPIRAN 5 PERHITUNGAN UKURAN KRISTAL DENGAN METODE 

WILLIAMSON-HALL 

Diketahui; 

λ= 0,1540598 nm 

K= 0,89 

Sampel rGO TM-TiO2 

Didapatkan y0= 0,00446 dari hasil plotting linear 

𝐷 =  
𝜆. 𝐾

𝑦0
 

𝐷 =  
0,1540598 .0,89

0,00446
 

𝐷 = 30,7429148 𝑛𝑚 
 

Sampel rGO 10m-TiO2 

Didapatkan y0= 0,00493 dari hasil plotting linear 

𝐷 =  
𝜆. 𝐾

𝑦0
 

𝐷 =  
0,1540598 .0,89

0,00493
 

𝐷 = 28,98803383 𝑛𝑚 
 

Sampel rGO 20m-TiO2 

Didapatkan y0= 0,00497 dari hasil plotting linear 

𝐷 =  
𝜆. 𝐾

𝑦0
 

𝐷 =  
0,1540598 .0,89

0,00497
 

𝐷 = 27,58820926 𝑛𝑚 

 

Sampel rGO 20m-TiO2 

Didapatkan y0= 0,00446 dari hasil plotting linear 

𝐷 =  
𝜆. 𝐾

𝑦0
 

𝐷 =  
0,1540598 .0,89

0,00466
 

𝐷 = 29,42347639 𝑛𝑚 
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Sampel rGO 40m-TiO2 

Didapatkan y0= 0,00525 dari hasil plotting linear 

𝐷 =  
𝜆. 𝐾

𝑦0
 

𝐷 =  
0,1540598 .0,89

0,00525
 

𝐷 = 26,1168381 𝑛𝑚 
 

 



 


