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ABSTRAK

Ilhamminata, Islam. 2025. Analisis Parameter Struktur Kristal Material Komposit
EG-TiO; Dengan Menggunakan Metode Rietveld dan Williamson-Hall. Skripsi.
Jurusan Fisika, Fakultas Sains dan Teknologi, Universitas Islam Negeri Maulana
Malik Ibrahim Malang. Pembimbing: (I) Utiya Hikmah, M.Si (II) Nagiibatin
Nadliriyah, S.Si. M.Si

Kata Kunci: Struktur Kristal, EG-Ti0,, Search-Match, Rietveld, Williamson-Hall

Parameter struktur kristal suatu material dapat ditentukan melalui analisis difraksi
sinar-X (XRD). Dalam penelitian ini, digunakan beberapa metode analisis, antara lain
metode Search-Match untuk identifikasi fasa, metode Rietveld untuk menentukan
parameter struktur kristal, ukuran kristal dan regangan kisi, serta metode Williamson-Hall
untuk mengestimasi ukuran kristal dan regangan kisi. Analisis ini memiliki peranan penting
karena struktur kristal berkaitan erat dengan sifat fisis material. Material yang dianalisis
dalam penelitian ini adalah material komposit EG-TiO, dengan variasi massa EG dalam
proses sintesisnya. Hasil analisis Search-Match untuk sampel EG Murni memiliki fasa
Carbon [Graphite 2H], sementara untuk sampel EG-TiO, semua variasi memiliki fasa
Anatase. Selanjutnya, hasil analisis menggunakan metode Rietveld pada sampel EG Murni
menunjukkan struktur kristal yang terbentuk merupakan sistem hexagonal dengan
parameter kisi a =b # ¢ dan sudut a =3 = 90°, y = 120°, sementara untuk sampe EG-TiO,
semua variasi memiliki sistem tetragonal dengan parameter kisi a =b # ¢ dan sudut o =
=y =90°. Ukuran kristal yang diperoleh dari analisis Rietveld berada dalam rentang 50,89
— 123,83 nm, sedangkan nilai ukuran kristal dari metode Williamson-Hall berada pada
kisaran 2,07 — 4,8 nm. Perbedaan nilai ukuran kristal tersebut disebabkan oleh perbedaan
karakteristik antara metode Rietveld dan Williamson-Hall dalam pendekatannya terhadap
fenomena difraksi dan parameter mikrostruktur.
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ABSTRACT

Khusna, Siti Nailul. 2017. Analysis of Crystal Structure Parameters of EG-TiO:
Composite Material Using the Rietveld and Williamson-Hall Methods.
Undergraduate Thesis. Department of Physics, Faculty of Science and Technology,
Maulana Malik Ibrahim State Islamic University of Malang. Advisors: (I) Utiya
Hikmah, M.Si (II) Nagqiibatin Nadliriyah, S.Si., M.Si.

Keywords: Crystal Structure, EG-Ti02, Search-Match, Rietveld, Williamson-Hall

The crystal structure parameters of a material can be determined through X-ray
diffraction (XRD) analysis. In this study, several analytical methods were employed,
including the Search-Match method for phase identification, the Rietveld method for
determining crystal structure parameters, crystallite size, and lattice strain, as well as the
Williamson-Hall method for estimating crystallite size and lattice strain. These analyses
play a crucial role because crystal structure is closely related to the physical properties of
materials. The material analyzed in this study is the EG-TiO2 composite with varying EG
mass in the synthesis process. The Search-Match analysis results for the pure EG sample
indicated the presence of the Carbon [Graphite 2H] phase, while all EG-TiO2 variations
showed the Anatase phase. Furthermore, Rietveld analysis of the pure EG sample revealed
a hexagonal crystal system with lattice parameters a = b # ¢ and angles a = 5 = 90°, y =
120°, while all EG-TiO: variations exhibited a tetragonal system with lattice parameters a
=b # ¢ and angles o = 3 =y = 90°. The crystallite size obtained from the Rietveld analysis
ranged from 50.89 to 123.83 nm, while the crystallite size values from the Williamson-Hall
method ranged from 2.07 to 4.8 nm. The difference in crystallite size values is attributed to
the distinct characteristics of the Rietveld and Williamson-Hall methods in their approaches
to diffraction phenomena and microstructural parameters.
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BABI

PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Aktivitas industri dalam negeri yang yang terus berkembang mempunyai
dampak besar bagi kehidupan kita baik dari sisi positif maupun negatifnya.
Perkembangan industri yang terjadi memberikan dampak negatif seperti
pencemaran air dari limbah zat warna. Salah satu limbah zat warnanya adalah
Direct Blue 19 yang digunakan dalam industri tekstil. Selain limbah zat warna,
masih banyak limbah lain yang berpotensi menjadi racun bagi makhluk hidup
seperti limbah logam berat Pb?>" dan Cd** (Agustin et al., 2013). Sebagaimana telah

diperingatkan oleh Allah SWT dalam Surah Ar-Rum ayat 41 yang berbunyi:

nel \a’/z QS:CS‘ “ 23 5.2.2,\2! qd\i“ TR WA G:/;;éj\j }’}3\ & 3 j.éja

-
ok o~
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Artinya: “Telah tampak kerusakan di darat dan di laut disebabkan
perbuatan tangan manusia. (Melalui hal itu) Allah membuat mereka merasakan
sebagian dari (akibat) perbuatan mereka agar mereka kembali (ke jalan yang

benar).” (QS. Ar-Rum (30): 41).

Sebagai pemimpin di muka bumi, manusia mempunyai tanggung jawab
untuk menjaga kelestarian lingkungan hidup. Fotokatalis menjadi alternatif
potensial untuk mengatasi logam berat dan limbah zat warna yang mana akan
mendegradasi zat warna oleh hole positif (h™) di pita valensi dan logam berat yang
tereduksi oleh elektron di pita konduksi. Semikonduktor oksida yang sering

digunakan pada fotokatalis adalah Titanium Dioksida (TiO2). Titanium Dioksida
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(TiO2) mempunyai kelebihan karena kestabilan termal dan kimia yang tinggi,
kemampuan menyerap cahaya, bersifat inert baik secara biologi maupun kimia, non
toksik, tahan terhadap reaksi korosif dari bahan kimia serta memiliki biaya yang
cukup terjangkau. Titanium Dioksida (TiO2) memiliki 3 struktur kristal polimorfik,
yaitu anatase, rutile dan brookite. Anatase menjadi struktur kristal Titanium
Dioksida (TiO2) yang banyak digunakan secara komersial karena band gap-nya
berada pada kisaran 3,2 sampai 3,3 eV. Energi band gap yang besar menyebabkan
fotokatalis hanya aktif menyerap energi sinar ultraviolet (UV). Oleh karena itu,
anatase dalam Titanium Dioksida (TiO2) perlu diperkecil pada energi band gap
atau menggeser daerah serapan sinarnya yang dari sinar ultraviolet (UV) ke daerah
sinar tampak yang memiliki rentang panjang gelombang sebesar 400 - 700 nm
(Fauriani et al., 2019).

Banyak penelitian yang sudah dilakukan oleh para peneliti untuk
meningkatkan aktivitas fotokatalis pada sinar tampak dengan melakukan
modifikasi sampel semikonduktor Titanium Dioksida (TiOz). Modifikasi tersebut
bisa berupa logam ataupun non logam. Inovasi terbaru menunjukkan modifikasi
Titanium Dioksida (TiO2) yang bukan menggunakan ion logam tapi melainkan dari
alam seperti Graphene.

Graphene atau grafena mengacu pada satu lapisan grafit yang menjadi dasar
pembentuk alotrop lainnya. Graphene mempunyai sifat yang unik dan potensi besar
dalam berbagai bidang, termasuk bidang nanoelektrik. Graphene dapat
diaplikasikan ke dalam sensor dengan efisiensi yang tinggi, elektroda transparan,
superkapasitor, pengolahan limbah, dan banyak lagi. Sintesis grafena memiliki 2

metode, yaitu metode fop-down dimana lembaran-lembaran grafena pada grafit
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dipisah untuk membentuk lembaran individual grafena dan metode bottom-up
dimana ditumbuhkan grafena secara langsung dari atom karbon (Amri, 2023).

Material di alam kebanyakan adalah material polikristal. Material polikristal
biasanya sulit dianalisis secara manual karena struktur kristalnya yang tidak
sederhana dan menghasilkan pola difraksi yang puncak-puncaknya saling tumpang
tindih (over lapping). Untuk menganalisis pola difraksi tersebut yang saling
tumpang tindih puncak-puncaknya bisa dilakukan dengan menggunakan metode
Rietveld (Kisi, 1994).

Ukuran kristal umumnya lebih sering dihitung menggunakan metode
Scherrer. Tetapi, jika ingin hasil perhitungan yang presisi maka akan membutuhkan
nilai FWHM (Full Width at Half Maximum) oleh efek instrumen. Untuk itu, Metode
Rietveld adalah metode lain yang bisa digunakan untuk menghitung ukuran kristal
dengan menggunakan Software MAUD (Material Analysis Using Diffraction).
MAUD adalah Sofitware analisis data XRD untuk menghitung ukuran kristal yang
mana diyakini kalau hasil analisisnya lebih akurat dibandingkan dengan Software
Rietica (Indra et al., 2015; Nurhayati et al., 2008; Pratapa et al, 2010).

Software  MAUD lebih dipilih dibanding Rietica karena MAUD
menyediakan analisis yang komprehensif meliputi ukuran kristal, distribusi ukuran,
dan mikrostain (Purwaningsih et al., 2019). MAUD juga dapat melakukan analisis
dari berbagai sumber, seperti sinar-X, neutron, dan electron. Selain itu, MAUD
merupakan Software berbasis Java yang mana mendukung operasional lintas

platform, seperti Windows, Linux, dan macOS (Lutterotti et al., 1999).
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Algoritma yang digunakan MAUD merupakan algoritma yang lebih akurat
dalam merepresentasikan tekstur kristalografi yaitu algoritma E-WIMV (Extended-
Williams, Imhof, Matthies, dan Vinel) yang juga digunakan untuk menghitung
fungsi distribusi orientasi (ODF) (Saville et al., 2021). Namun di sisi lain, dengan
keunggulan MAUD tersebut juga menjadi tantangan bagi pengguna baru untuk
mempelajari MAUD secara intensif. MAUD memiliki hasil refinement yang sangat
sensitif terhadap pengaturan awal serta pemilihan parameter yang mana hal ini
menjadi kekurangan yang perlu diwaspadai (Wenk et al., 2014).

Metode Rietveld merupakan cara yang digunakan untuk melakukan
karakterisasi pada material dengan melakukan penghalusan data (refinement) dan
mencocokkan antara pola difraksi teoritis dari database kristalografi yang dipilih
dari data (/CSD database) dengan pola difraksi eksperimen hingga antar kedua pola
difraksi sesuai . Dilakukan kesesuaian antara pola difraksi teoritis dan pola difraksi
eksperimen secara berulang-ulang sampai ada kecocokan di kedua pola difraksi dan
data yang diamati dengan data kalkulasi (Aini et al., 2023). Metode Rietveld
memberikan hasil gambaran tentang fasa yang terkandung dalam material, serta
parameter kisi struktur kristal material tersebut (Mukminin, 2019).

Penelitian sebelumnya telah dilakukan pencampuran material Exfoliated
Graphite (EG) dari metode Electrochemical Exfoliation dengan Titanium Dioksida
(TiO2) yang dikompositkan menggunakan metode sol-gel secara in-situ. Lalu
kemudian dikarakterisasi menggunakan XRD sehingga mendapatkan gambaran
pola difraksi dari Exfoliated Graphite dengan puncak tajam pada 20 = 26,254° dan
terdapat puncak kecil pada 26 = 54,380°. Kemudian, nanokomposit EG-TiO2

diaplikasikan sebagai bahan fotokatalis (Ariska, 2023).
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Melalui penelitian ini, akan dilakukan analisis struktur kristal serta

parameter kisi pada sampel EG-TiO2 menggunakan Software MAUD. Sampel yang

digunakan untuk analisis adalah EG-TiO2 dengan variasi 4 mg EG, 8 mg EG, 16

mg EG, 20 mg EG, dan juga EG murni yang telah dikarakterisasi menggunakan

XRD. Sebagai tambahan, analisis terhadap ukuran kristal dan regangan kisi juga

akan dilakukan melalui pendekatan metode Williamson-Hall.

1.2 Rumusan Masalah

1.

Bagaimana karakteristik parameter struktur kristal pada material EG-TiO2
dengan variasi EG (4 mg, 8 mg, 16 mg, 20 mg, dan EG murni) berdasarkan
hasil analisis menggunakan metode Rietveld?

Berapakah nilai ukuran kristal dan regangan kisi yang terbentuk pada
material EG-Ti02 dengan variasi EG (4 mg, 8 mg, 16 mg, 20 mg, dan EG
murni) berdasarkan hasil analisis metode Rietveld menggunakan Software

MAUD dan perhitungan metode Williamson-Hall?

1.3 Tujuan

1.

Untuk mengetahui bagaimana karakteristik parameter struktur kristal pada
material EG-Ti02 dengan variasi EG (4 mg, 8 mg, 16 mg, 20 mg, dan EG
murni) berdasarkan hasil analisis menggunakan metode Rietveld.

Untuk mengetahui nilai ukuran kristal dan regangan kisi pada material EG-
TiO2 dengan variasi EG (4 mg, 8 mg, 16 mg, 20 mg, dan EG murni)
berdasarkan hasil analisis metode Rietveld menggunakan Software MAUD

dan perhitungan metode Williamson-Hall.



1.4 Batasan Masalah

1.

Data yang digunakan adalah data sampel material EG-TiO2 dengan variasi
EG (4 mg, 8 mg, 16 mg, 20 mg, dan EG murni) yang telah dikarakterisasi
menggunakan XRD.

Ukuran kristal dan regangan kisi didapatkan dengan pendekatan metode

Rietveld dan Williamson-Hall.

1.5 Manfaat Penelitian

1.

Memberikan kontribusi pada hasil analisis dari penelitian sebelumnya
dengan beberapa pendekatan.

Memperkaya literatur akademik dengan interpretasi baru dalam analisis
data sekunder.

Memberikan insight baru dari data yang sudah ada.

Meningkatkan pemahaman dan kemampuan dalam menganalisis data
sekunder.

Dapat menjadi referensi untuk penelitian berikutnya yang sejenis.



BAB I

TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Graphene

Graphene atau grafena adalah salah satu bentuk kristalin karbon yang
memiliki struktur kisi heksagonal dan konfigurasi ikatan sp? yang berbentuk seperti
sarang madu. Beberapa tahun terakhir grafena sedang banyak dikembangkan
karena memiliki sifat istimewa dan punya banyak potensi untuk aplikasi yang
meluas ke berbagai sektor, seperti sebagai material elektroda, superkapasitor,
baterai lithium-ion, komponen layar sentuh, lampu pijar, hingga perangkat sel
surya. Grafena dinilai sebagai solusi yang baik untuk material karena memiliki luas

2. massa jenis 0,77 mg/m? konduktivitas listrik

permukaan sebesar 0,052 mm
sebesar 0,96 x 10° Q! cm!, konduktivitas termal yang tinggi sebesar 5000 W/mK

dan berikatan secara heksagonal (Lee et al., 2015).

@ A sublatiice <2 B sublatiice

Gambar 2.1 (a) Kisi Sarang Lebah, (b) Kisi Resiprokal (Reciprocal Lattice) dari
Kisi Heksagonal (Fuchs et al., 2008)

Grafena punya banyak sifat luar biasa dalam hal transparansi optik,
konduktivitas listrik, kekuatan mekanik, dan konduktivitas termal. Grafena bahan

yang sangat ringan dan mempunyai kerapatan planar 0,77 mg/m?. Grafena memiliki
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struktur unit berbentuk cincin karbon heksagonal dengan luas 0,052 nm?. Panjang
ikatan karbon grafena sekitar 0,142 nm dan memiliki tiga ikatan di setiap kisi

dengan koneksi yang kuat untuk membentuk struktur heksagonal (Zhen et al.,

2018).

2.2 Exfoliated Graphite (EG)

Exfoliated Graphite (EG) adalah grafit yang sudah mengalami proses
pengelupasan untuk peningkatan jarak antar lapisan grafitnya. Proses tersebut
biasanya menggunakan proses interkalasi diikuti dengan oksidasi untuk
menghasilkan grafit oksida. Exfoliated Graphite (EG) mempunyai sifat
konduktivitas listrik yang baik dan bisa digunakan dalam berbagai aplikasi seperti
penyimpanan energi, pelindung elektromagnetik, dan kemasan konduktif (Neha et
al., 2012).

Pembuatan Exfoliated Graphite (EG) bisa dilakukan melalui proses
pemanasan dari senyawa interkalasi grafit. Bahan interkalasi terjebak diantara
lapisan-lapisan grafit yang diuapkan dengan cepat sehingga menyebabkan ekspansi
volume yang sangat besar. Hal ini sangat merusak ikatan lemah Van Der Waals
pada lapisan grafit dan menghasilkan pelebaran grafit yang signifikan yang disebut
sebagai eksfoliasi (Saikam et al., 2023).

Exfoliated Graphite (EG) adalah bahan dengan kepadatan rendah dan
berstruktur dendritik. Memiliki aktivitas kimia dan konduktivitas termal yang
tinggi. Exfoliated Graphite (EG) menjadi bahan dengan karakteristik pendukung
yang lebih baik karena memiliki struktur yang unik (Destiarti et al., 2020).

Sintesis Exfoliated Graphite (EG) memiliki 3 tahapan, yaitu sintesis

senyawa interkalasi, penguraian menjadi lapisan tipis, pemurnian kimia dan
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pengurangan konsentrasi cacat struktural. Exfoliated Graphite (EG) bisa digunakan
sebagai pengisi komposit bahan dasar polimer, keramik, logam, dan masih banyak
lagi. Exfoliated Graphite (EG) bisa disintesis dengan bentuk bubuk yang terdiri
beberapa lapisan graphene setebal atom (Bayat et al., 2008).

Exfoliated Graphite (EG) pada bisa dibuat menggunakan metode
elektrokimia. Exfoliated Graphite (EG) yang dihasilkan dari metode elektrokimia
adalah metoda yang cepat, mudah, dan murah. Konsentrasi larutan elektrolit, beda
potensial, dan waktu mempengaruhi dalam hasil eksfoliasi elektrokimia. Exfoliated
Graphite (EG) mempunyai luas permukaan yang lebih tinggi yang memiliki
keuntungan untuk diaplikasikan pada banyak aplikasi seperti device elektronika,

optoelektronika, komposit, dan penyimpanan energi (Abidin et al., 2023).

(w)
(a) u*
/"""\\
N ]
Dried at
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Fiter Dry
1 Exfoliated -
I > [l —) WD)
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‘ 15MH.50,
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Gambar 2.2 [lustrasi Pembuatan Exfoliated Graphite (EG) Menggunakan Metode
Elektrokimia (Htwe et al., 2020)

2.3 Titanium Dioksida (TiO>)
Salah satu zat anorganik yang memiliki banyak kegunaan adalah Titanium

Dioksida (TiO2). Titanium Dioksida (TiO2) dapat digunakan dalam fotokatalis,
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perlindungan UV, dan sebagai pigmen dalam cat dan kosmetik. Titanium Dioksida
(TiO2) memiliki kualitas yang luar biasa karena stabilitas kimia yang tinggi, tidak
beracun, dan kapasitas untuk memecah bahan berbahaya saat terkena sinar UV.
Berdasarkan penelitian, Titanium Dioksida (TiO2) dapat memecah polutan secara
efektif di bawah sinar UV termasuk antibiotik Ceftriaxone (Usman et al., 2020).

Titanium Dioksida (TiO2) memiliki 3 bentuk kristal, yaitu anatase, rutile,
brookite. Dua bentuk kristal yang paling sering digunakan adalah anatase dan
rutile. Anatase memiliki kualitas fotokatalitik yang lebih unggul dan struktur
tetragonal dibandingkan dengan rutile. Rutile lebih umum digunakan sebagai
pigmen karena memiliki struktur tetragonal yang lebih stabil. Untuk brookite masih

jarang digunakan karena aplikasinya yang terbatas.

Gambar 2.3 Struktur Kristal TiOz (a) anatase, (b) rutile, dan (c) brookite
(Moellmann et al., 2012)
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Titanium Dioksida (TiO2) dapat disintesis menggunakan berbagai macam
metode, seperti metode sol-gel yang melibatkan pengendapan larutan prekursor
untuk membuat gel/ yang kemudian dikalsinasi (Budirohmi et al., 2023). Metode
hidrotermal yang menggunakan suhu dan tekanan tinggi untuk membantu prekursor
bereaksi (Purnomo et al., 2021). Metode pengendapan menggunakan reagen kimia
untuk mengendapkan TiO: dari larutan (Usman et al., 2020). Setiap metode
memiliki kelebihan dan kekurangannya masing-masing. Untuk menentukan metode
yang akan digunakan bisa berdasarkan tujuan penggunaan. Pada penelitian ini

menggunakan data sampel dari eksperimen yang menggunakan metode sol-gel.

2.4 Difraksi Sinar-X

Salah satu dari berbagai metode untuk meneliti struktur kristal suatu
material adalah Difraksi Sinar-X. Atom-atom dalam kristal dipisahkan
menggunakan Sinar-X dengan radiasi elektromagnetik yang panjang
gelombangnya antara 0,5 dan 2,5 A. Saat Sinar-X berinteraksi dengan kisi atom
suatu material maka akan terbentuk pola difraksi yang dapat diteliti untuk
menentukan struktur material tersebut (Jamaluddin, 2010).

Keberadaan fasa kristal suatu material padat dan serbuk dapat ditentukan
menggunakan Difraksi Sinar-X. Difraksi Sinar-X juga dapat digunakan untuk
menentukan karakteristik struktural setiap fasa, termasuk tegangan, ukuran butir,
komposisi fasa, dan cacat kristal dari tiap fasa. Metode ini memanfaatkan sinar-X
terdifraksi yang merupakan sinar yang dipantulkan dari setiap bidang yang tersusun

dari atom-atom kristal material. Pola difraksi yang dihasilkan menunjukkan sifat-
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sifat sampel pada sudut datang yang berbeda. Untuk mengidentifikasi susunan ini
dibandingkan dengan database Internasional (Zakaria, 2003).

Prinsip dasar dalam teknik difraksi sinar-X adalah hukum Bragg yang
menjelaskan bahwa gelombang sinar-X akan didifraksi pada sudut tertentu
tergantung panjang gelombang sinar-X dan jarak antar bidang kristal. Persamaan
Bragg ditulis sebagai berikut (Jamaluddin, 2010):

nl=2dsin 6 (2.1)
dimana:

n : orde difraksi (1,2,3,...)

A : Panjang sinar-X

d : Jarak kisi

6 : Sudut difraksi

Dalam prakteknya, teknik difraksi sinar-X memerlukan sejumlah elemen
penting. Pertama, sinar-X berenergi tinggi yang dibuat menggunakan sumber sinar-
X yang seringnya berupa generator atau tabung sinar-X. Lalu sampel dipaparkan
pada sinar-X yang dilepaskan dari sumbernya. Untuk meningkatkan keakuratan
analisis, monokromator sering digunakan untuk menjamin bahwa hanya panjang
gelombang sinar-X tertentu yang ditransmisikan ke sampel. Detektor merekam pola
difraksi yang dihasilkan setelah sinar-X mengenai sampel. Charge-Coupled
Devices (CCD) adalah jenis detektor modern yang dapat merekam sudut dan
intensitas difraksi dengan resolusi tinggi. Hasil yang diperoleh kemudian dianalisis

untuk mendapatkan informasi struktur kristal (Muttaqin, 2023).
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Gambar 2.4 Difraksi Sinar-X yang terjadi pada jarak antar atom d dengan sudut
sinar datang sebesar 8 (Alfarisa et al., 2018)

Output difraktometer dari Difraksi Sinar-X dapat berupa data analog atau
data digital. Urutan puncak difraksi dengan intensitas relatif yang berbeda
sepanjang nilai 26 tertentu membentuk pola difraktogram yang dihasilkan. Jumlah
atom atau ion yang ada dan bagaimana mereka didistribusikan dalam sel satuan
material menentukan intensitas relatif dari rangkaian puncak. Setiap padatan kristal
memiliki pola difraksi yang unik ditentukan oleh kisi kristal, parameter satuan, dan
panjang gelombang sinar-X. Oleh karena itu, tidak mungkin bahwa padatan

kristalin yang berbeda akan menghasilkan pola difraksi yang sama (Warren, 1969).

2.5 Metode Search-Match

Metode Search-Match adalah metode yang membandingkan data difraksi
sinar-X (XRD) dari sampel dengan database standar untuk menentukan struktur
kristal suatu material. Metode ini digunakan untuk mengidentifikasi fasa material
berdasarkan pola difraksi yang dihasilkan. Hasil analisis memberikan informasi
tentang struktur kristal, yang terhubung dengan sifat fisik material. Tidak hanya
informasi mengenai fasa tetapi metode ini juga memberikan informasi potensi
pengaplikasian material tersebut (Ukhtiyani et al., 2017).

Pada metode Search-Match ini akan menggunakan Software QualX. QualX

dipilih karena memiliki fitur analisis data yang canggih dan antarmuka yang mudah
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digunakan. QualX merupakan program komputer yang dirancang khusus untuk
analisis kualitatif menggunakan data difraksi serbuk (Altomare et al., 2008).
Program ini menggunakan database Powder Diffraction File (PDF) untuk
mengidentifikasi fasa yang paling sesuai dengan data eksperimen. Langkah pertama
dalam proses Search-Match di QualX adalah mengumpulkan data XRD dari sampel
material. Dengan memilih opsi “Search” dan kemudian “Search-Match”, kita dapat
mengakses fungsi pencarian. Nilai Figure of Merit (FoM) yang ditentukan oleh
jumlah puncak yang cocok, perbedaan rata-rata posisi puncak, dan perbedaan rata-
rata intensitas antara data eksperimen dan database, akan digunakan untuk
menghasilkan daftar fasa potensial. Kualitas kecocokan antara data eksperimen

dengan database ditunjukkan oleh nilai Figure of Merit (FoM).

Gambar 2.5 llustrasi Qualitative phase results by QUALX2.0 querying the

POW _COD database in an example of a five-phase mixture (Altomare et al.,
2008)

Nilai Figure of Merit (FoM) adalah parameter yang digunakan untuk
menilai kinerja material berdasarkan beberapa kriteria. Nilai Figure of Merit (FoM)
sering digunakan dalam bidang teknik dan sains untuk membandingkan efisiensi
dari material atau dari metode yang berbeda. Secara umum, nilai Figure of Merit

(FoM) dihitung menggunakan rumus:
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Performance Index
Cost

Figure of Merit (FoM) =

(2.4)

dimana Performance Index bisa meliputi berbagai sifat, seperti kekuatan,
kekakuan, konduktivitas, dan lain-lain.
Contoh nilai Figure of Merit (FoM) dalam beberapa penelitian sebelumnya:

e Studi Material: (Pratama & Irfa’i, 2024) dalam penelitiannya mengenai
hidroksiapatit, nilai Figure of Merit (FoM) yang diperoleh adalah 86.04%
untuk spesimen yang diuji dengan XRD menunjukkan kualitas kemurnian
material tersebut.

e Simulasi Terapi Proton: (Prastika & Suharyana, 2024) menganalisis
distribusi dosis proton dan menghasilkan nilai Figure of Merit (FoM) yang
diambil dari grafik simulasi dan digunakan untuk mengkarakterisasi kinerja
perangkat dalam penyinaran sel kanker. Nilai Figure of Merit (FoM) ini
membantu dalam optimasi jumlah partikel yang disimulasikan.

e Nanokomposit rGO-TiO2: (Axala, 2022) menggunakan nilai Figure of
Merit (FoM) untuk menilai kualitas kecocokan struktur kristal dalam
nanokomposit dan memberikan informasi penting tentang sifat mekanik dan

elektrikal dari material tersebut.

2.6 Metode Rietveld

Metode Rietveld merupakan teknik analisis untuk menentukan ukuran
kristal material berbasis serbuk dengan data dari difraksi sinar-X atau data XRD.
Hugo Rietveld pertama kali memperkenalkan teknik ini pada tahun 1966, dan sejak
saat itu telah berkembang menjadi teknik penting untuk mengkarakterisasi material.
Ide dasar dari metode ini adalah optimalisasi fungsi non-linier yang membedakan

antara pola difraksi yang dihitung dan diukur. Prosedur ini memungkinkan evaluasi
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yang tepat dari parameter struktur kristal seperti posisi atom, faktor struktur, dan
ukuran kristal. Memahami karakteristik fisik dan kimia dari material yang diteliti

menjadi jauh lebih mudah melalui temuan analisis (Runcevski & Brown, 2021).

intensity(a.u.)

C P R 13 L A
- i r o -
20 40 60 80
26(°)

Gambar 2.6 Ilustrasi Rietveld Refinement (Noumi et al., 2019)

Banyak penelitian di bidang material, seperti logam, keramik, dan
nanokomposit telah menggunakan metode Rietveld secara ekstensif. Misalnya,
analisis metode Rietveld pada nanokomposit rGO-TiO2 yang memberikan
informasi rinci tentang struktur kristal dan parameter ukuran partikel. Temuan
tersebut menunjukkan bahwa dengan parameter kisi tertentu, struktur kristal
nanokomposit bersifat tetragonal. Lebih jauh lagi, pendekatan ini membantu dalam
memahami bagaimana proses sintesis mempengaruhi karakteristik struktur
material. Metode Rietveld menjadi metode yang sangat penting bahkan untuk
menciptakan material baru dengan kualitas sesuai yang diinginkan (Axala, 2022).

Metode Rietveld pada penelitian ini akan menggunakan Software MAUD
(Materials  Analysis  Using  Diffraction). MAUD  digunakan untuk

menyederhanakan pemrosesan data difraksi sinar-X dan neutron, sehingga bisa
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digunakan bersama dengan metode Rietveld dalam analisis struktur kristal. MAUD
menyediakan cara yang metodis dan mudah digunakan untuk melakukan refinement
Rietveld yang memungkinkan peneliti untuk mengoptimalkan parameter struktural
secara lebih efektif. Pengumpulan data difraksi merupakan langkah pertama,
setelah itu data diproses untuk membuat berkas masukan yang sesuai dengan format
MAUD. Peneliti dapat melakukan refinement data dengan mengubah parameter
seperti background, posisi puncak, dan faktor getaran atom setelah data siap. Selain
itu, MAUD memiliki algoritma canggih yang memungkinkan pemeriksaan tekstur
kristal dan distribusi orientasi sehingga menghasilkan data yang lebih terperinci
(Christianto & Purwaningsih, 2013).

MAUD mempunyai keunggulan yang mana mampu untuk memproses
beberapa jenis data difraksi secara bersamaan, seperti data eksperimen sinar-X dan
neutron. Hal ini memungkinkan para peneliti untuk mendapatkan pemahaman yang
komprehensif tentang struktur kristal suatu material. Bahkan, peneliti juga bisa
memanfaatkan fitur “Wizard” dari MAUD untuk membantu mereka menavigasi
proses analisis dari pengaturan awal hingga penyelesaian Refinement. Setiap siklus
Refinement dalam proses iteratif MAUD berfokus pada pengoptimalan parameter
tertentu, yang mana akan meningkatkan keakuratan hasil akhir. Keterampilan
dalam menggunakan Software ini sangat diperlukan bagi para peneliti untuk
mengatasi kendala yang sering terjadi selama proses Refinement, seperti nilai
minimum lokal dalam proses pengoptimalan dan korelasi yang tinggi antara
parameter (Saville et al., 2021).

Dalam pencocokan untuk memperoleh kurva kecocokan yang tepat antara

data terukur dan data model, maka ada 3 karakteristik utama yang berfungsi sebagai
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indikator utama, yaitu posisi puncak, tinggi puncak, serta lebar dan bentuk puncak.
Hubungan ketiga karakteristik tersebut bisa menjadi parameter struktur yang dapat
diubah atau diperhalus. Hubungan antara ketiga karakteristik tersebut bisa dilihat
pada Tabel 2.1.

Tabel 2.1 Hubungan Karakter Puncak Difraksi dan Parameter-Parameter dalam
Model Intensitas Difraksi pada Analisis Rietveld (Pratapa, 2011).

Parameter dari

No. Karakter Parameter Kristal
Instrumen
L Posisi Puncak Parameter Kisi e Kesalahan 260
e Asimetri e Pergeseran Spesimen
e Faktor Skala
e Asimetri
2. Tinggi Puncak e Parameter Termal
e Preferred-orientation
e [Extinction
Lebar dan e Parameter Bentuk Puncak
Bentuk Puncak (U’. v, W’ H)
Asimetri

2.7 Metode Williamson-Hall

Metode Williamson-Hall (W-H) adalah metode yang dapat digunakan untuk
mengetahui ukuran kristal dan regangan kisi pada material kristal, khususnya pada
material XRD. Pendekatan dengan metode Williamson-Hall (W-H) membuat
asumsi bahwa regangan kisi dan ukuran kristal adalah dua penyebab utama
pelebaran puncak difraksi. Menurut penelitian, metode Williamson-Hall (W-H)
dapat menghasilkan hasil yang lebih akurat daripada metode lain, seperti metode
Scherrer, khususnya ketika material mengalami banyak regangan (Khorsand et al.,
2011).

Metode Williamson-Hall (W-H) melibatkan analisis grafik yang
menghubungkan sudut difraksi (6) dan lebar puncak difraksi (8). Lebar puncak

dalam analisis dinyatakan sebagai fungsi sin (6) dan diukur pada setengah
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maksimum (FWHM). Jika tidak ada pelebaran instrumen dan pelebaran profil
disebabkan oleh ukuran kristal dan regangan kisi, maka g = g% + s> atau 8 = fc
+ Bs dimana B. adalah lebar kurva yang disebabkan oleh strain kisi. Maka, kita
memperoleh persamaan (Sumadiyasa dan Manuaba, 2018):

B cos (8) == + 4e sin (6) (2.2)

dimana:

B : Ini adalah lebar puncak (peak broadening) dari difraksi

0 : Sudut Bragg 0.9.

A : Panjang gelombang sinar-X

D : Parameter yang berhubungan jarak antar kristal di struktur material

¢ : Parameter yang berkaitan dengan regangan dalam material

Ketika g diambil sebagai FWHM, persamaan (2.2) menunjukkan adanya
hubungan linier antara FWHM.cos(6) dan sin(@). Hal ini memungkinkan penerapan
metode Least Squares Fit to Straight Line. Dari pendekatan ini, diperoleh

persamaan garis dengan kemiringan m = 4¢ dan titik potong pada sumbu y pada y0

= (K21)/D, atau (Sumadiyasa dan Manuaba, 2018):

D:

NS

(2.3)

Dengan demikian, maka nilai ukuran kristal D dan strain dapat dihitung.
Persamaan diatas, pada dasarnya digunakan untuk mengetahui ukuran
kristal dan regangan pada hasil pengukuran difraksi. Dengan persamaan tersebut,
peneliti bisa menentukan sifat mekanis material serta ukuran kristal dan tingkat
ketidakteraturannya. Hal ini sangat penting pada aplikasi material karena untuk
analisis kegagalan material dan juga untuk pengembangan material baru (Kinasih

dan Nurhasanah, 2020).
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Gambar 2.7 llustrasi Williamson-Hall Plot (Aminatun et al., 2019)

2.8 Kajian Integrasi dalam Islam

Dalam Al-Qur’an, Allah SWT telah memberi tahu bahwa segala penciptaan

alam semesta ini diciptakan dengan struktur yang teratur dan sempurna.

Sebagaimana dalam QS. Al-Mulk ayat 3 yang berbunyi:

® < & s, 12a T2 o )% /éﬁ/ TP AT 4
o el g D58 e A sl 1 6 B g e sl

Jﬁbu‘ c%'j

A\

Artinya: “(Dia juga) yang menciptakan tujuh langit berlapis-lapis. Kamu tidak
akan melihat pada ciptaan Tuhan Yang Maha Pengasih ketidakseimbangan sedikit
pun. Maka, lihatlah sekali lagi! Adakah kamu melihat suatu cela?” (QS. Al-Mulk

[67]: 3).

Ayat ini menjadi dasar fundamental bahwa segala sesuatu ciptaan Allah SWT

memiliki keteraturan dan keseimbangan yang sempurna, termasuk pada tingkat

struktur terkecil dalam suatu material.
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Penelitian tentang analisis parameter struktur kristal pada material komposit
EG-TiO2 adalah upaya dalam memahami keteraturan yang Allah SWT ciptakan

dalam struktur material. Sebagaimana dalam QS. Al-Qamar ayat 49 yang berbunyi:

1% }!a//' 5/:- @}6‘
oMy aals el HST)
z

Artinya: “Sesungguhnya Kami menciptakan segala sesuatu sesuai dengan ukuran.”
(QS. Al-Qamar [54]: 49).

Dalam analisis parameter struktur kristal yang menggunakan metode Rietveld dan
metode perhitungan Williamson-Hall menunjukkan hal tersebut sebagai upaya
manusia secara sistematis untuk memahami ukuran dan keteraturan struktur kristal
suatu material yang telah Allah SWT tetapkan. Setiap material ataupun material
komposit memiliki atom yang tersusun dengan pola tertentu dan juga struktur
kristal yang teratur, yang mana hal tersebut menunjukkan kesempurnaan ciptaan
Allah SWT dan tidak ada satupun yang tercipta dengan sia-sia.

Penggunaan metode analisis secara sistematis dan terukur juga
mencerminkan anjuran dalam Islam untuk selalu bekerja dengan teliti dan teratur.
Metode Rietveld dan metode perhitungan Williamson-Hall yang bisa digunakan
untuk menganalisis struktur kristal secara detail menunjukkan bahwa Islam
mendorong umatnya untuk melakukan penelitian secara mendalam dan
komprehensif. Sebagaimana dalam hadits Rasulullah SAW yang diriwayatkan oleh

Imam Thabrani:

°

Cd B O iales gle S & 0525 06 1206 i 1 g Alse 22
(iely (anall oly)) 28 O Sas 805 Lz 1)

Artinya: “Dari Aisyah r.a., sesungguhnya Rasulullah s.a.w. bersabda:
“Sesungguhnya Allah mencintai seseorang yang apabila bekerja, mengerjakannya
secara itqan (tepat, terarah, tuntas, dan professional)”. (HR. Thabrani, No: 891,
Baihagqi, No: 334).”
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Pengembangan material komposit EG-TiO2 memiliki manfaat untuk umat
manusia dan sesuai dengan konsep “Rahmatan lil ‘alamin” karena bertujuan untuk
menghasilkan material baru yang dapat bermanfaat untuk kesejahteraan umat
manusia, khususnya dalam bidang teknologi ramah lingkungan dan efisiensi energi.
Hal ini menjadi peran manusia sebagai khalifah di muka bumi untuk bertanggung
jawab dalam mengelola dan memanfaatkan sumber daya alam dengan baik, serta
menjaga kelestarian sumber daya alam tersebut. Penelitian ini menunjukkan bahwa
pengembangan ilmu pengetahuan dan teknologi dapat berjalan beriringan dengan
nilai-nilai kelslaman, yang mana keduanya bertujuan untuk mengungkapkan
kebesaran Allah SWT serta memberikan manfaat bagi kehidupan manusia. Melalui
penelitian ini, diharapkan dapat lebih meningkatkan pengembangan bidang material
sains lebih lanjut yang berlandaskan pada nilai-nilai Islam dan berorientasi pada

kebermanfaatan umat manusia.



BAB III

METODE PENELITIAN

3.1 Jenis Penelitian

Jenis penelitian yang dilakukan dalam penelitian ini adalah analisis
kuantitatif menggunakan data sekunder dari penelitian sebelumnya pada material
EG-TiO2. Sampel EG-TiO:2 sudah dibuat oleh (Ariska, 2023) pada penelitian
sebelumnya. Data yang dihasilkan adalah data difraksi sinar-x yaitu EG dengan
variasi 4 mg, 8 mg, 16 mg, 20 mg, dan EG Murni. Lalu EG dikompositkan dengan
TiO2 sehingga setiap sampel bernama (4 mg EG-TiO2), (8 mg EG-TiOz2), (16 mg
EG-TiO2), (20 mg EG-TiOz2), dan (EG Murni). Setelah itu dilakukan karakterisasi
pada sampel menggunakan uji XRD lalu dilanjutkan analisis menggunakan
beberapa metode/perhitungan seperti metode Search-Match menggunakan
Software QualX, metode Rietveld menggunakan Software MAUD, dan metode

perhitungan Williamson-Hall menggunakan Software OriginPro Learning Edition.

3.2 Waktu dan Tempat Penelitian

Penelitian “Analisis Parameter Struktur Kristal Material Komposit EG-
TiO> Menggunakan Metode Rietveld dan Williamson-Hall” dimulai pada bulan
November 2024. Tempat penelitian ini dilakukan di Laboratorium Material
Program Studi Fisika Fakultas Sains dan Teknologi UIN Maulana Malik Ibrahim

Malang.
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3.3 Alat dan Bahan

Alat dan bahan yang dibutuhkan sebagai pendukung penelitian ini adalah

sebagai berikut.

1.

Data mentah XRD dari sampel material komposit EG-TiO2 dengan variasi
EG (4 mg, 8 mg, 16 mg, 20 mg, dan EG murni)

Laptop HP Windows 11 AMD Ryzen 5

Software QualX

Software MAUD (Materials Analysis Using Diffraction)

Software OriginPro Learning Edition

Microsoft Excel

3.4 Prosedur Penelitian

Pada penelitian ini dilakukan analisis komposisi fasa dan struktur kristal

pada sampel material komposit EG-TiO2 setelah penambahan Exfoliated Graphite

(EG) dengan beberapa variasi EG (4 mg, 8 mg, 16 mg, 20 mg, dan EG murni).

Dilakukan identifikasi fasa-fasa dari hasil XRD menggunakan Sofiware QualX.

Dari fasa-fasa yang sudah teridentifikasi, dilakukan analisis parameter kisi, struktur

kristal, ukuran kristal, dan regangan kisi dengan menggunakan Software MAUD.

Dilakukan analisis ukuran kristal serta regangan kisi menggunakan persamaan

Williamson-Hall. Untuk lebih jelasnya terkait prosedur penelitian bisa dilihat pada

diagram alir dibawah ini.



3.5 Diagram Alir Penelitian

Mulai

h 4

Data XRD EG-TiOp

|dentifikasi fasa
dengan metode
Search-Match

menggunakan
Software Qualx

asil identifikasi fasa
pada sampel materia

Analisis Metode
Rietveld
menggunakan
Software MAUD

r

Dihasilkan parameter Kisi,
struktur kristal,
ukuran kristal,

dan regangan Kisi

Yy

Perhitungan
persamaan
Williamson-Hall
menggunakan
oftware OriginPro
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Dihasilkan ukuran kristal dan

regangan kisi

pembahasan

| Dilakukan |
| analisis dan I‘

Hasil analisis dan pembahasan

Selesai

Gambar 3.1 Diagram Alir Analisis Data XRD Material Komposit EG-Ti02
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3.6 Analisis Data XRD
Sampel material EG-TiO2 yang terbuat dari graphite sheet menghasilkan
data XRD setelah dilakukan karakterisasi XRD di Laboratorium Teknik Material
Metalurgi ITS. Data difraksi sinar-X dari material komposit EG-TiO2 memiliki
perbedaan variasi EG yang meliputi (4 mg EG-Ti02), (8§ mg EG-TiOz), (16 mg EG-
Ti0O2), (20 mg EG-TiOz2), dan (EG Murni). Data XRD dianalisis menggunakan
metode Search-Match dengan Software QualX, metode Rietveld dengan Sofiware
MAUD, dan metode perhitungan Williamson-Hall menggunakan Software

OriginPro Learning Edition.

3.6.1 Pemrosesan Data XRD Menggunakan Metode Search-Match pada
Software QualX
Analisis data XRD dengan metode Search-Match menggunakan software
QualX dapat dilakukan melalui tahapan-tahapan berikut.
1. Dimasukkan data XRD material komposit EG-TiO2 ke dalam Software
QualX sebagai background menggunakan fitur Import Diffraction Data.
Setelah itu, Set wavelength radiation atau tentukan panjang gelombang

yang digunakan pada pengujian XRD (umumnya menggunakan Cu).

2o QualX .
(a) File Wiew Pattern Search Help (b) 2 Set WaVe‘ength radiation X

Ctrl+N

Selact wavelength
User Defined

Ctrl+1
Ctrl+O
View file Ctrl+V

View Output File

Save Ctri+S

= = |

Exit

Gambar 3.2 (a) Import Data Difraksi pada QualX, (b) Pengaturan Radiasi Cu
(Penulis, 2024)
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2. Proses “Search-Match” dilakukan secara otomatis oleh software QualX,
dimana sistem akan mencocokkan data eksperimen dengan data referensi
yang sesuai.

> QualX - [DA\Skripsi\Data Sampel dan Penelitiannya\dmg EG-TiO2\dmg EG-TiO2.xy]
File View Pattern Search Help

R YL

1000
Search-Match Options

900
500

700]

600

=
g ] Find in the results list Ctrl+F
£ 500

400? Restraints

300_: Get Entry number

] Database Indexation
T P
100
5 E; 10 2 T4 16 T8 70 22 74 25 75 30

32
2-theta

Gambar 3.3 Menu Search-Match di QualX (Penulis, 2024)

3. Hasil yang diperoleh berupa data standar yang memiliki pola difraksi serupa
dengan data eksperimen, ditandai dengan kesamaan posisi puncak serta

parameter tingkat kecocokan berupa nilai FoM (Figure of Merit).

3.6.2 Refinement Data XRD Menggunakan Metode Rietveld pada Software

MAUD

Refinement data XRD menggunakan metode Rietveld pada Software

MAUD bisa melalui langkah-langkah berikut.
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1. Dimasukkan data eksperimen dan data standar ke dalam Software MAUD.

Dalam proses penghalusan, untuk background menggunakan data

eksperimen dan juga data standar atau datafile dengan format CIF dengan
COD ID*1530152 (TiOz2-anatase).

& Maud - default.par
File Edit Analysis Graphic Special Interface Help

'E Add new object Ctrl+A |ﬂlﬁllg?llﬁ\|@

E Load object from CIF... Ctrl+D - ﬁ Plot & Plot 2D @ Residuals 2D
Data Save object to database Ctrl+K

Delete object Ctrl+Z

Edit object Ctrl+E

Duplicate object

Spectrum not loaded

Gambar 3.4 Menu Load object from CIF di MAUD (Penulis, 2024)

2. Analisis Rietveld dimulai dengan memilih menu “Wizard”.

@ Maud - default.par
File Edit Analysis Graphic Special Interface Help

\ﬁ@ Options Iﬂ'%"g?”&“@
Datasets Ctrl+W By prot [liy Piot 20 @ Residuals 20

DataFileSet Parameters list ~ Ctrl+L

Compute spectra Ctrl+M
Refine Ctrl+R

Results

Preferences

Spectrum not loaded

Gambar 3.5 Menu Wizard di MAUD (Penulis, 2024)
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3. Dilakukan proses refinement pada background dengan parameter seperti

regangan, tekstur, struktur kristal, dan fasa secara berurutan.

@ Refinement wizard = a X

Refine parameters Complete analysis

© Backaround and scale parameters Custom

() Quantitative analysis

() Previous + basic phase parameters Custom .
O Crystal structure analysis

() Previous + microstructure parameters Custom )
() Texture analysis

() Previous + crystal structure parameters Custom
O Crystal+Texture analysis
() All parameters for texture Custom
() Strain analysis
() Crystal+Texture parameters Custom

O Crystal+Strain analysis
() All parameters for strain Custom

Strain+Texture analysis
C Crystal+Strain analysis Custom O

Crystal+Texture+Strai lysi
CStrain+Texture parameters Custom O e

() Crystal+Texture+5train parameters Custom () INEL PSD calibration

Set parameters &P Cancel @

Gambar 3.6 Refinement Wizard di MAUD (Penulis, 2024)

4. Apabila nilai parameter Rwp < 20 dan sig < 3, maka analisis refinement
Rietveld dianggap selesai.

5. Dari proses refinement menggunakan Software MAUD yang sudah
dilakukan, maka akan mendapatkan nilai ukuran kristal dan nilai regangan
kisi yang bisa dilihat langsung dari hasil keluaran MAUD (output, analysis,

result).
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3.6.3 Melakukan Perhitungan Ukuran Kristal Menggunakan Persamaan
Williamson-Hall

Untuk mengetahui ukuran kristal dari material komposit EG-TiO2, maka

dilakukan pengujian XRD. Selain dengan pengujian XRD, ukuran kristal juga dapat

dihitung menggunakan persamaan Williamson-Hall, seperti berikut:
ﬁcos9=%+4ssin6 (3.1

Cara untuk menentukan ukuran kristal dengan persamaan Williamson-Hall adalah
sebagai berikut:

1. Melakukan plotting grafik data XRD untuk masing-masing variasi material
komposit EG-TiO2 dengan menggunakan Sofiware OriginPro Learning
Edition.

2. Masing-masing sampel ditentukan puncaknya pada posisi 26, lalu dengan
pendekatan persamaan Gauss dilakukan analisis untuk menentukan nilai
FWHM (Full Width at Half Maximum).

3. Digunakan persamaan Williamson-Hall seperti pada persamaan (3.1) untuk
menghitung nilai ukuran kristal.

4. Ukuran kristal dapat diperoleh dari nilai perpotongan terhadap sumbu
vertikal dengan membuat plot 8 cos 6 terhadap 4¢ tan 6. Nilai regangan

maksimum (€) adalah gradien dari garis.

3.7 Rencana Analisis Data
3.7.1 Melakukan Identifikasi Fasa Menggunakan Software QualX
Untuk mengetahui fasa dominan dari sampel material komposit EG-TiOz,

maka dilakukan metode Search-Match menggunakan Software QualX. Prinsip dari
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metode Search-Match adalah melakukan pencocokan posisi puncak difraksi antara
data hasil eksperimen dengan data standar yang tersedia pada database dari
software. Untuk menentukan kualitas kecocokannya, maka digunakan parameter
nilai FoM (Figure of Merit).

Tabel 3.1 Data Hasil Analisis Metode Search-Match

Sampel ICDD Fasa Figure of Merit (FoM)
Number
EG Murni
4 mg EG-TiO2
8 mg EG-TiO2

16 mg EG-Ti02
20 mg EG-TiO2

3.7.2 Mengestimasi Parameter Kisi, Ukuran Kristal, dan Regangan Kisi
Menggunakan Software MAUD

Untuk mengetahui nilai ukuran kristal dan regangan kisi pada sampel
material komposit EG-TiO2 maka dilakukan analisis data hasil pengujian XRD
menggunakan Software MAUD. Indikasi keberhasilan dari refinement adalah nilai
Rwp yang dibawah 20%.

Tabel 3.2 Data Hasil Analisis Menggunakan Software MAUD

Kisi Ukuran Regangan
b ¢ Kiristal (D) Kisi (g)

Sampel Rwp  Sig/GoF

EG Murni
4 mg EG-TiO2
8 mg EG-TiO2
16 mg EG-Ti02
20 mg EG-TiO2

3.7.3 Mengestimasi Ukuran Kristal Menggunakan Metode Perhitungan
Williamson-Hall
Untuk mengetahui nilai puncak dan FWHM, maka perlu dilakukan analisis

data hasil pengujian XRD menggunakan Software OriginPro Learning Edition.
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Selanjutnya, dilakukan persamaan Williamson-Hall untuk mengetahui ukuran
kristal menggunakan data dari hasil analisis Software OriginPro Learning Edition.

Tabel 3.3 Data Hasil Estimasi Ukuran Kristal dan Regangan Kisi Dengan Metode
Perhitungan Williamson-Hall

Ukuran Regangan

Sampel BcosO (rad) 4sin6 (rad) Kristal (D) Kisi ()

EG Murni
4 mg EG-TiO2
8 mg EG-TiO2
16 mg EG-TiO2
20 mg EG-TiOz

3.7.4 Menentukan Pengaruh Penambahan Exfoliated Graphite (EG) Terhadap
Ukuran Kristal dan Regangan Kisi

Analisis korelasi akan dilakukan berdasarkan hasil analisis dari metode
Rietveld dan persamaan Williamson-Hall untuk setiap variasi penambahan
Exfoliated Graphite (EG). Maka dari hal tersebut, pengaruh setiap penambahan
Exfoliated Graphite (EG) terhadap ukuran kristal dan regangan kisi pada setiap
sampel dapat diketahui dalam bentuk grafik linear.

Tabel 3.4 Data Hasil Perhitungan Ukuran Kristal dan Regangan Kisi

Ukuran Kristal (D) Regangan Kisi (€)

Sampel MAUD  Williamson-Hall  MAUD  Williamson-Hall

EG Murni
4 mg EG-TiO2
8 mg EG-TiO2
16 mg EG-TiO2
20 mg EG-TiO2




BAB IV

HASIL DAN PEMBAHASAN

4.1 Data Hasil Penelitian

Penelitian ini merupakan analisis kuantitatif data XRD yang didapatkan dari
hasil eksperimen yang telah dilakukan oleh Ariska pada tahun 2023. Sampel dibuat
melalui sintesis Exfoliated Graphite (EG) menggunakan metode Electrochemichal
Exfoliation. Selanjutnya, dilakukan sintesis komposit EG-TiO2 menggunakan
metode sol-gel secara in-situ. Dilakukan variasi massa Exfoliated Graphite (EG)
yang ditambahkan ke dalam larutan sol-gel untuk memperoleh material komposit
EG-TiO2 dengan komposisi variasi Exfoliated Graphite (EG) yang berbeda-beda.
Kemudian, sampel tersebut dikarakterisasi menggunakan X-Ray Diffraction (XRD)
sehingga menghasilkan data XRD EG-TiO2 dengan variasi 4 mg EG-TiO2, 8 mg
EG-TiO2, 16 mg EG-TiOz, 20 mg EG-TiO2, dan EG Murni. Data XRD EG-TiO2
kemudian dianalisis menggunakan 3 metode, yaitu metode Search-Match
menggunakan Software QualX, metode Rietveld menggunakan Sofiware MAUD
(Material Analysis Using Diffraction), dan metode Williamson-Hall menggunakan
Software  OriginPro  Learning Edition. Analisis ini dilakukan untuk
mengidentifikasi fasa kristal, menghitung ukuran kristal, dan menentukan nilai

regangan kisi pada sampel.

4.1.1 Pembuatan Material Komposit EG-TiO:
Pembuatan material komposit EG-TiO2 dilakukan melalui 3 tahap, yaitu
pre-treatment graphite sheet, sintesis EG dengan metode electrochemical

exfoliation, dan sintesis komposit EG-TiO2 dengan metode sol-gel. Pada tahap pre-
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treatment graphite sheet dilakukan sebagai ekspansi awal Oz untuk mengubah
grafit menjadi bahan higroskopis. Dilakukan perendaman graphite sheet ke dalam
larutan asam sulfat (H2SO4) dan hidrogen peroksida (H202) selama 6 menit. Pada
tahap selanjutnya, dilakukan metode electrochemical exfoliation dengan
menghubungkan prekursor grafit ke kutub positif dan elektroda ke kutub negatif.
Ion SO4* berinteraksi ke dalam grafit, menghasilkan gas SO2 dan O: yang
membantu proses pengelupasan lapisan grafit. Terakhir, dilakukan tahap sintesis
komposit EG-TiO2 menggunakan metode sol-gel secara in-situ. Titanium tetra
isopropoxide (TTIP) dicampurkan dengan isopropanol dan exfoliated graphite
(EG) sehingga terjadi hidrolisis dan membentuk sistem sol. Selanjutnya, tambahkan
aquades supaya terjadi polimerisasi dan kondensasi sehingga terbentuk gel. Gel
kemudian direduksi oleh gelombang mikro (mode low selama 20 menit) untuk

mempercepat reaksi dan menghasilkan material komposit EG-TiO2 (Ariska, 2023).

4.1.2 Difraktogram Material Komposit EG-TiO;

Analisis data XRD dilakukan untuk mengetahui struktur kristal dan fasa
yang terbentuk pada sampel. Pengujian XRD disajikan dalam bentuk difraktogram
yang menampilkan hubungan antara sudut difraksi 20 dan intensitas sinar-X yang
terdeteksi. Grafik difraktogram menjadi dasar dalam menentukan struktur kristal,
ukuran kristal, dan fasa material yang terkandung di dalamnya. Pola difraktogram

XRD EG-TiO2 yang dibuat dapat dilihat pada Gambar 4.1 berikut.
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Gambar 4.1 Pola Difraktogram XRD

Berdasarkan Gambar 4.1 menunjukkan pola difraktogram XRD yang
memiliki perbedaan intensitas puncak pada masing-masing variasi sampel EG-TiO2
dengan variasi EG (4 mg, 8 mg, 16 mg, 20 mg, dan EG murni). Secara umum,
puncak utama dari semua variasi sampel EG-TiOz berada di sekitar sudut 26 =~ 25°.
Namun, intensitas puncak ini cenderung terus mengalami penurunan karena
disebabkan oleh bertambahnya massa EG yang menunjukkan adanya pengaruh EG
terhadap struktur kristal TiO2. Hal ini mengindikasikan bahwa EG berperan
membuat perubahan dalam orientasi kristal. Meski begitu, puncak difraksi anatase

tetap terlihat jelas pada TiO2 sedangkan EG lebih bersifat amorf.
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4.1.3 Hasil Analisis Fasa Berdasarkan Metode Search-Match Menggunakan
Software QualX
Untuk mengetahui fasa dominan yang terbentuk pada sampel perlu
dilakukan analisis Search-Match yaitu metode pencocokan pola menggunakan
Software QualX. Metode ini dilakukan dengan melakukan pencocokan pola difraksi
dari sampel dengan database referensi Powder Diffraction File (PDF). Dari proses
ini, dapat diketahui fasa dominan yang terbentuk pada sampel. Hasil identifikasi
fasa disajikan dalam Tabel 4.1 berikut.

Tabel 4.1 Data Hasil Analisis Fasa Menggunakan Metode Search-Match

Sampel ICDD Fasa Figure of Merit (FoM)
Number
EG Murni 00-101-1060 Carbon 0,79106
[Graphite 2H]
4 mg EG-TiO2 00-901-5929 Anatase, TiO2 0,84390
8 mg EG-TiO2 00-901-5929 Anatase, TiO2 0,81729
16 mg EG-TiO2  00-901-5929 Anatase, TiO2 0,80945
20 mg EG-TiO2  00-901-5929 Anatase, TiO2 0,80054

Pada seluruh variasi sampel EG-TiO:z teridentifikasi fasa tersebut adalah
fasa anatase yang menunjukkan bahwa fasa yang terbentuk pada material komposit
EG-TiO2 adalah fasa anatase. Konsistensi fasa anatase menunjukkan penambahan
EG tidak mengubah fasa utama dari TiO2. Nilai FoM yang berada di atas 0,79
menunjukkan kualitas pencocokan yang baik terhadap database referensi. Fasa
anatase memiliki sifat fotokatalitik yang baik sehingga hasil ini relevan dengan

potensi material komposit EG-TiO2 sebagai material fotokatalis.
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4.1.4 Hasil Analisis Rietveld Refinemenet Menggunakan Software MAUD
(Materials Analysis Using Diffraction)

Setelah identifikasi fasa dengan metode Search-Match, selanjutnya
dilakukan analisis lanjutan menggunakan metode Rietveld Refinement. Metode
Rietveld Refinement digunakan untuk mendapatkan parameter struktur kristal yang
lebih detail, yaitu parameter kisi (a, b, ¢), ukuran kristal, dan regangan kisi. Proses
ini menggunakan Software MAUD yang mana memanfaatkan metode least-squares
untuk meminimalkan perbedaan antara data eksperimen dan pola teoritis. Hasil
analisis Rietveld Refinement menggunakan Software MAUD ditunjukkan pada

gambar dan tabel di bawah ini.
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Gambar 4.2 Hasil refinement MAUD untuk sampel EG Murni. Nilai sig/GoF =
0,06593884 dan Rwp = 16,715053%
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Gambar 4.3 Hasil refinement MAUD untuk sampel 4 mg EG-TiOz. Nilai sig/GoF
=0,09453787 dan Rwp = 11,757294%
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Gambar 4.4 Hasil refinement MAUD untuk sampel 8 mg EG-TiOz. Nilai sig/GoF
=0,09493328 dan Rwp = 11,783477%
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Gambar 4.5 Hasil refinement MAUD untuk sampel 16 mg EG-TiOz. Nilai
sig/GoF = 0,100171275 dan Rwp = 12,385331%
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Gambar 4.6 Hasil refinement MAUD untuk sampel 20 mg EG-TiOz. Nilai
sig/GoF = 0,097925596 dan Rwp = 12,203287%

Pada gambar hasil refinement diatas menunjukkan bahwa pada sampel EG
Murni memiliki fasa carbon sementara fasa dari sampel EG-TiO2 untuk semua
variasi adalah anatase. Gambar hasil analisis Rietveld itu menampilkan hasil
pencocokan kurva antara pola difraksi data eksperimen dengan pola difraksi teori

dari data referensi. Analisis Rietveld yang telah dilakukan dikatakan berhasil karena
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telah memenuhi kriteria untuk nilai sig/GoF dan Rwp nya yaitu nilai sig/GoF < 4
dan Rwp < 20% (Kisi, 1994; Pratapa, 2007). Dari analisis rietveld yang telah
dilakukan memberikan informasi penting seperti ukuran kristal, regangan kisi, dan
parameter kisi a b ¢ sebagai berikut.

Tabel 4.2 Nilai Ukuran Kristal (D) dan Regangan Kisi (€¢) dari Hasil Refinement
Menggunakan Software MAUD

Sampel D (nm) £ (103
EG Murni 123,8291+1,2299873 0,0027283277
4 mg EG-Ti02 55,486935+0,5794955 2,9803044
8 mg EG-TiO2 53,837093+0,9055133 6,212994
16 mg EG-TiO2 54,045425+1,1831908 5,8044423
20 mg EG-TiO2 50,895306+0,54260623 0,00020529751

Tabel 4.3 Nilai Panjang Kisi a=b dan ¢ Hasil Refinement Menggunakan Software
MAUD

Sampel Kisi a=b (A) Kisi ¢ ()

EG Murni 2,6145558 7,5168858

4 mg EG-Ti0O2 3,7996323 9,509233
8 mg EG-TiO2 3,8024478 9,49948
16 mg EG-TiO2 3,7954185 9,48176
20 mg EG-TiO2 3,8050654 9,51271

Hasil di atas menunjukkan bahwa EG mempunyai struktur grafit berlapis
yang besar dan teratur. Setelah dikompositkan dengan TiO2, ukuran kristalnya
mengalami penurunan yang signifikan. Ukuran kristal yang menurun itu
menunjukkan kalau EG membatasi pertumbuhan kristal TiO2 yang kemungkinan
diakibatkan oleh efek interkalasi dan hambatan difusi selama proses sintesis. Secara
keseluruhan, penambahan EG terhadap sampel mempengaruhi nilai ukuran kristal,

regangan kisi, serta parameter kisi a b ¢ dari sampel tersebut.
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4.1.5 Hasil Analisis Ukuran Kristal dan Regangan Kisi Berdasarkan Metode Williamson-Hall Menggunakan Software
OriginPro Learning Edition

Metode Williamson-Hall adalah metode yang memungkinkan pemisahan pelebaran puncak akibat ukuran dan regangan kisi
dari data XRD. Metode ini menggunakan software OriginPro Learning Edition karena memiliki fitur plotting dan fitting data yang
akurat. Hasil analisis lengkapnya untuk tiap sampel dapat dilihat pada tabel dibawah ini.

Tabel 4.4 Nilai Ukuran Kristal (D) dan Regangan Kisi (¢) pada EG Murni

Parameter I Regangan
Puncak . ntercept Ukuran o
K % (A) 20 (°) FWHM 4sin0 BcosO (c= %1) Kristal (D) Slope (m) Klls(l)g‘)(l X
26,2535 0,2844 14,4347 0,10949
0,94 1,5406 42,2787 0,691 22,9408 0,16566 0,06985  2,073248389  0,00332 3,32

44,2643 1,0706 23,8841 0,56398
54,3804 0,4015 29,0641 0,15481

R2 = 0,66907
y0 = 0,06985
m = 0,00332

T T T T T T T T T
14 16 18 20 22 24 26 28 30
4sin@

Gambar 4.7 Plot Williamson-Hall Sampel EG Murni



Tabel 4.5 Nilai Ukuran Kristal (D) dan Regangan Kisi (g) pada 4 mg EG-TiO2
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Parameter I Regangan
Puncak 20 . ntercept Ukuran o
K »(A) ©) FWHM 4sin0 BcosO (c= %1) Kristal (D) Slope (m) Klls(;g;: X
25,3823 0,9368 0,87878 0,01595
37,9608 0,6691 1,30098 0,01104
0,94 1,5406 477186 0.8029 1.61797 0.01282 0,03014  4,804790975  -0,0155 -15,48
54,3276 0,0900 1,82614 0,0014
0,018
R2 =0,98492
0,016 |
y0 =0,03014
0,014 1 m =-0,01548
0,012 -
@ 0,010
8
& 0,008
0,006
0,004
0,002 |
n
01000 T T T T T T T T 1
0.8 1,0 1,2 1,4 1,6 18 2,0
4sind

Gambar 4.8 Plot Williamson-Hall Sampel 4 mg EG-TiO2



Tabel 4.6 Nilai Ukuran Kristal (D) dan Regangan Kisi (g) pada 8 mg EG-TiO2

Parameter I Regangan
Puncak 20 . ntercept Ukuran o
K »(A) ©) FWHM 4sin0 BcosO (c= %1) Kristal (D) Slope (m) Klls(;g;: X
25,3065 1,2044 0,8762 0,02051
38,0081 0,6691 1,3025 0,01104
0,94 1,5406 48.1860 0.0900 1.6329 0.00143 0,03885  3,727577864  -0,0214 -21,44
54,5684 0,0900 1,8336 0,00140
0,020 "
R2 =0,96231
y0 = 0,03885
0.015 - m = -0,02144
D
8 0,010
a
0,005 -
]
0,000 -

. : —— : .
08 1,0 1,2 1,4 1,6 1.8 2,0
4sin®

Gambar 4.9 Plot Williamson-Hall Sampel 8 mg EG-TiO2
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Tabel 4.7 Nilai Ukuran Kristal (D) dan Regangan Kisi (¢) pada 16 mg EG-TiO2
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Parameter I Regangan
Puncak 20 . ntercept Ukuran o
K »(A) ©) FWHM 4sin0 BcosO (c= %1) Kristal (D) Slope (m) Klls(;g;: X
25,6186 1,2044 0,8868 0,02050
30,8696 1,0706 1,0646 0,01801
0,94 1,5406 38,2194 0,8029 1,3095 0,01324 0,03606  4,01598447 -0,0173 -17,31
47,9680 0,9368 1,6259 0,01494
54,8216 1,2044 1,8415 0,01866
0,021 -
0,020 - R2 =0,99223
y0 = 0,03606
0,019 4 m =-0,01731
0,018
@
8 0,017 1
(o8
0,016
0,015 -
0,014
0,013 "
08 08 10 11 12 13 14

4sinB

Gambar 4.10 Plot Williamson-Hall Sampel 16 mg EG-TiO2



Tabel 4.8 Nilai Ukuran Kristal (D) dan Regangan Kisi (g) pada 20 mg EG-TiO2

Parameter I Regangan
Puncak 20 . ntercept Ukuran o
K . (A) ©) FWHM 4sin0 BcosO (c= %1) Kristal (D) Slope (m) Klls(;g')a X
25,0005 1,0706 0,86578 0,01824
30,4958 1,3382 1,05198 0,02253
0,94 1,5406 37,8476 0,9368 1,29724 0,01547 0,04828  2,999511185  -0,0243 -24,3

47,5102 0,8029 1,61131 0,01283
54,6889 0,0900 1,83736 0,00140

0,025 -

R2=0,91194
y0 =0,04828
m =-0,0243

0,020

. . — . .
0,8 1,0 1,2 1,4 16 1,8 2,0
4sin®

Gambar 4.11 Plot Williamson-Hall Sampel 20 mg EG-TiO2

45



46

Dari tabel di atas, dapat diketahui hasil perhitungan ukuran kristal rata-rata (D) dan
regangan kisi (€) untuk sampel EG-TiOz tiap variasinya sebagai berikut.

Tabel 4.9 Nilai Ukuran Kristal (D) dan Regangan Kisi (g) pada EG-TiO2

No. Sampel D (nm) £ (103
1. EG Murni 2,073248389 3,32
2. 4 mg EG-TiO2 4,804790975 -15,48
3. 8 mg EG-TiO2 3,727577864 -21,44
4, 16 mg EG-TiO2 4,01598447 -17,31
5. 20 mg EG-TiO2 2,999511185 -24.3

4.1.6 Hasil Ukuran Kristal dan Regangan Kisi dari Metode Rietveld dan
Metode Williamson-Hall
Dari hasil analisis metode Rietveld dan Williamson-Hall akan dilakukan

analisis korelasi untuk setiap variasi penambahan Exfoliated Graphite (EG).

Tabel 4.10 Data Hasil Analisis Ukuran Kristal dan Regangan Kisi Metode Rietveld
dan Metode Williamson-Hall

Sampel Ukuran Kristal Regangan Kisi
Rietveld  Williamson-Hall Rietveld Williamson-Hall
EG Murni 123,8291 2,073248389 0,0027 3,32
4 mg EG-TiO2  55,486935 4,804790975 2,9803 -15,48
8 mg EG-TiO2  53,837093 3,727577864 6,2130 -21,44
16 mg EG-TiO2 54,045425 4,01598447 5,8044 -17,31
20 mg EG-TiO2> 50,895306 2,999511185 0,0002 -24.3

4.2 Pembahasan

Dari hasil analisis data XRD material komposit EG-TiO2 dengan beberapa
variasi EG (4 mg, 8 mg, 16 mg, 20 mg, dan EG Murni), didapatkan beberapa
informasi penting mengenai fasa, parameter kisi, ukuran kristal, dan regangan kisi
dari kelima variasi sampel tersebut menggunakan 3 metode. Pola difraktogram yang
ditunjukkan pada Gambar 4.1 menunjukkan adanya puncak utama yang konsisten

muncul untuk semua variasi sampel pada sudut 20 =~ 25°. Puncak tersebut
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merupakan karakteristik puncak pada fasa anatase TiO2 dengan bidang refleksi
(101) dan menjadi puncak paling intensif untuk struktur kristal anatase.

Seiring dengan bertambahnya massa EG pada sampel menyebabkan
terjadinya penurunan intensitas puncak difraksi yang menunjukkan bahwa terdapat
interaksi yang signifikan antara EG dan TiO:2 selama proses sintesis. Penurunan
intensitas puncak bisa disebabkan oleh beberapa hal, seperti berikut. Pertama,
keberadaan EG yang bersifat amorf dapat menutupi sebagian kristal TiO2 sehingga
mengurangi volume kristal yang memberikan efek terhadap intensitas difraksi.
Kedua, EG yang bisa bertindak sebagai support untuk menghalangi pertumbuhan
kristal TiO2 ke arah tertentu yang menjadi penyebab perubahan orientasi
preferensial kristal. Ketiga, terdapat interaksi antara EG dan TiO2 yang
menyebabkan terjadinya cacat kristal atau strain sehingga terjadi pelebaran puncak
dan penurunan intensitas.

Analisis Search-Match menggunakan software QualX digunakan untuk
menentukan fasa yang terdapat pada sampel. Hasil analisisnya menunjukkan fasa
Carbon [Graphite 2H] pada sampel EG Murni dengan ICDD number 00-101-1060
dan fasa anatase menjadi fasa dominan untuk semua variasi sampel EG-TiOz
dengan ICDD number 00-901-5929. Fasa anatase yang konsisten untuk semua
variasi material komposit EG-TiO2 menunjukkan bahwa metode sintesis sol-gel in-
situ yang dilakukan berhasil mempertahankan struktur kristal TiO2 meski dilakukan
penambahan variasi Exfoliated Graphite (EG). Nilai Figure of Merit (FoOM) yang
berkisar antara 0,80-0,84 menunjukkan bahwa hasil pencocokan dengan database
referensi sangat baik karena mengindikasikan kesesuaian dengan parameter FoM

yang mendekati nilai 1.
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Fasa anatase yang dihasilkan sangat penting dalam aplikasi fotokatalitik.
Fasa anatase memiliki aktivitas fotokatalitik yang unggul dibandingkan dengan fasa
lain seperti rutile karena memiliki energi band gap yang lebih besar (3,2 eV) dan
mobilitas elektron yang tinggi. Struktur kristal tetragonal yang dimiliki fasa anatase
dengan grup ruang I41/amd mempunyai stabilitas termodinamik pada ukuran
partikel nano. Fasa anatase yang konsisten dihasilkan pada setiap variasi sampel
material komposit EG-TiO2 menunjukkan bahwa material tersebut memiliki
potensi yang besar untuk diaplikasikan sebagai fotokatalis.
Analisis Rietveld menggunakan software MAUD (Materials Analysis Using
Diffraction) digunakan untuk menentukan parameter kisi untuk mengetahui
struktur kristal, ukuran kristal, dan regangan kisi pada sampel. Kriteria keberhasilan
proses refinement dari analisis rietveld ditentukan dari nilai Rwp dan goodness of
fit (sig/GoF). Nilai Rwp < 20% dan nilai goodness of fit (sig/GoF) < 4 menjadi
kriteria yang sudah ditentukan oleh Kisi (1994) dan Pratapa (2007). Nilai Rwp yang
rendah di bawah 20% menunjukkan bahwa pola difraksi teori dari data cif dan pola
difraksi dari data eksperimen memiliki tingkat kesalahan yang kecil sedangkan
untuk nilai sig/GoF yang rendah di bawah 4 menunjukkan bahwa model struktural
yang dipakai dapat menjelaskan data eksperimen dengan baik.
Parameter kisi yang dihasilkan dari proses refinement pada sampel EG
Murni yaitu parameter kisi a =b = 2,615 A dan ¢ = 7,517 A yang sesuai dengan
struktur grafit 2H. Dari parameter kisi tersebut dapat diketahui bahwa sampel EG
Murni memiliki struktur kristal Hexagonal. Sedangkan untuk material komposit
EG-TiO2 semua variasi sampel menghasilkan parameter kisi a =b = 3,80 A dan ¢

= 9,50 A. Dari parameter kisi tersebut dapat diketahui bahwa sampel material
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komposit EG-TiO2 memiliki struktur kristal Tetragonal. Nilai parameter kisi yang
dihasilkan dari EG-TiOz2 sedikit berbeda dari nilai standar anatase murni yaitu kisi
a=b=3,785 A dan ¢ = 9,514 A. Hal ini menunjukkan bahwa terdapat strain atau
distorsi kecil dalam struktur kristal tersebut yang disebabkan oleh penambahan
massa Exfoliated Graphite (EG).

Hasil analisis ukuran kristal dari proses rietveld refinement menghasilkan
ukuran kristal sebesar 123,83 nm untuk sampel EG Murni dan ukuran kristal yang
berkisar antara 50,90-55,49 nm untuk sampel komposit EG-TiO2 dengan variasi EG
(4 mg, 8 mg, 16 mg, dan 20 mg). Dari ukuran kristal EG Murni (123,83 nm) yang
jauh lebih besar dari ukuran kristal EG-TiO2 (berkisar 50,90-55,49 nm)
menunjukkan bahwa terjadi penurunan signifikan yang disebabkan oleh efek
nucleation dan growth inhibition. Keberadaan EG selama proses sintesis sol-gel
bertindak sebagai nucleation site yang membuat lebih banyak titik untuk
pembentukan kristal TiO2. Hal tersebut menyebabkan energi yang tersedia untuk
pertumbuhan kristal lebih banyak terdistribusi ke nuclei sehingga menghasilkan
ukuran kristal yang lebih kecil namun jumlah yang lebih banyak.

Hasil analisis regangan kisi dari proses rietveld refinement menghasilkan
regangan kisi untuk sampel EG Murni yang sangat kecil yaitu 0,0027 x 107,
Sebaliknya, untuk sampel komposit EG-TiO2 menghasilkan regangan kisi yang
lebih besar dengan nilai tertinggi pada sampel 4 mg EG-TiO2 yaitu 2,98 x 107,
Regangan kisi yang tinggi disebabkan oleh ketidakcocokan antara lattice EG dan
TiO2, stress thermal selama proses sintesis, dan defect kristal yang terbentuk pada

interface antara kedua material. Pada sampel 20 mg EG-TiO:2 menunjukkan
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regangan yang sangat rendah yaitu 0,0002 x 107, yang menunjukkan tercapainya
kondisi kesetimbangan optimal antara EG dan TiO2 pada komposisi tersebut.

Analisis Williamson-Hall menggunakan software OriginPro Learning
Edition digunakan untuk menentukan ukuran kristal dan regangan kisi pada sampel.
Metode Williamson-Hall menggunakan pendekatan yang berbeda dalam proses
analisis karena memisahkan kontribusi pelebaran puncak. Hasil analisis
menunjukkan tren yang konsisten dengan hasil rietveld refinement, namun dengan
nilai yang berbeda.

Hasil analisis ukuran kristal dari metode Williamson-Hall menghasilkan
ukuran kristal yang sangat kecil yaitu 2,07 nm untuk sampel EG Murni. Hasil
ukuran kristal tersebut jauh berbeda dengan hasil ukuran kristal metode Rietveld.
Perbedaan hasil yang jauh tersebut bisa disebabkan oleh metode Williamson-Hall
yang sangat sensitif terhadap domain coherent scattering sementara metode
Rietveld menghasilkan ukuran kristal yang lebih menyeluruh. Untuk EG yang
memiliki struktur berlapis, domain coherent scattering yang dimiliki lebih terbatas
pada beberapa layer saja sehingga ukuran kristal yang dihasilkan lebih kecil.

Hasil analisis ukuran kristal dari metode Williamson-Hall menghasilkan
ukuran kristal yang berkisar antara 2,99 - 4,8 nm untuk sampel EG-TiO2 semua
variasi. Ukuran kristal yang lebih kecil ini menunjukkan bahwa sampel cocok untuk
aplikasi fotokatalitik karena mempunyai permukaan yang lebih besar. Selain itu,
ukuran kristal yang kecil dapat meningkatkan mobilitas pembawa muatan dan
mengurangi jumlah migrasi hole dan elektron ke permukaan sehingga mengurangi

probabilitas rekombinasi.
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Hasil analisis regangan kisi dari metode Williamson-Hall menghasilkan
regangan kisi yang lebih tinggi dibanding dengan metode Rietveld. Sampel 20 mg
EG-TiO2 menunjukkan regangan paling tinggi yaitu -24,3 x 10~. Regangan EG
yang rendah disebabkan oleh distribusi EG yang tidak homogen, menyebabkan
stress lokal yang tinggi pada interface EG-TiOz. Pola regangan kisi menunjukkan
bahwa peningkatan massa EG tidak selalu sebanding dengan peningkatan regangan
kis, melainkan sangat dipengaruhi oleh interaksi antar fasa dalam komposit EG-
TiOx.
4.2.1 Analisis Pengaruh Penambahan Exfoliated Graphite (EG) Terhadap
Ukuran Kristal dan Regangan Kisi
Analisis pengaruh penambahan EG terhadap ukuran kristal dan regangan
kisi dilakukan dengan 2 metode, yaitu metode Rietveld dan metode Williamson-
Hall. Setiap metode memiliki sensitivitas yang berbeda-beda terhadap ukuran
kristal dan regangan kisi. Metode Rietveld menggunakan pemodelan struktur kristal
secara menyeluruh dengan menggunakan seluruh pola difraksi, sedangkan metode
Williamson-Hall menggunakan pelebaran puncak difraksi akibat tegangan mikro.
Hasil kedua metode divisualisasikan dalam bentuk grafik untuk memudahkan

identifikasi pola perubahan yang terjadi pada ukuran kristal dan regangan kisi.
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Korelasi Ukuran Kristal vs Sampel
(Metode Rietveld dan Williamson-Hall)
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Gambar 4.12 Grafik Hubungan Penambahan Exfoliated Graphite (EG) Terhadap
Ukuran Kristal

Berdasarkan grafik ukuran kristal dari kedua metode, dapat dilihat bahwa
penambahan Exfoliated Graphite (EG) memberikan pengaruh signifikan pada
ukuran kristal terutama pada metode Rietveld. Ukuran kristal dari EG Murni
menurun drastis setelah dikompositkan dengan TiO2. Penurunan tersebut
menunjukkan bahwa adanya EG bisa menghambat pertumbuhan kristal TiO2. Di
sisi lain, metode Williamson-Hall menunjukkan tren yang berbeda, dimana ukuran
kristal tetap pada kisaran yang lebih kecil antara 2,1 hingga 4,8 nm. Hal ini
disebabkan karena metode Williamson-Hall lebih sensitif terhadap domain difraksi
koheren dan pengaruh regangan mikro yang menyebabkan pelebaran puncak

difraksi.
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Korelasi Regangan Kisi vs Sampel
(Metode Rietveld dan Williamson-Hall)

B.al3 5.804

—10 4

Regangan Kisi

—15 A

—20

== Metode Rietveld
-} Metode williamson-Hall

—25

T T T T .7I -
Murni 4 8 16 20
Konsentrasi (mg)

Gambar 4.13 Grafik Hubungan Penambahan Exfoliated Graphite (EG) Terhadap
Regangan Kisi

Berdasarkan grafik terlihat bagaimana pengaruh penambahan Exfoliated
Graphite (EG) terhadap regangan kisi antara kedua metode. Pada metode Rietveld,
regangan kisi pada EG Murni (0,003 x 10) menjadi 2,980 x 10 pada sampel 4 mg
EG-TiO:2 dan terus meningkat hingga nilai maksimum pada 8 mg EG-TiOz. Setelah
itu mengalami penurunan drastis pada sampel 20 mg EG-Ti102. Hal ini menunjukkan
penambahan EG menyebabkan ketidakteraturan sehingga terjadi peningkatan
regangan, sementara pada konsentrasi tinggi kemungkinan EG bertindak sebagai
penstabil strukur sehingga regangan menurun. Di sisi lain, pada metode
Williamson-Hall juga menunjukkan nilai regangan yang secara keseluruhan terus
mengalami penurunan. Hal ini menunjukkan kalau penambahan EG memang

menyebabkan ketidakteraturan sehingga nilai regangan mengalami penurunan.
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4.3 Integrasi Dalam Al-Qur’an

Dalam Islam, ilmu pengetahuan tidak hanya menjadi sarana untuk
memahami dunia semata tetapi juga sebagai cara untuk mengenali tanda-tanda
kebesaran Allah SWT. Setiap ciptaan Allah SWT baik yang besar maupun yang
kecil merupakan tanda yang mengandung makna dan petunjuk. Oleh karena itu,
aktivitas ilmiah bukan hanya kegiatan akademis semata tetapi juga bagian dari
wujud tadabbur terhadap ciptaan Allah SWT.

Analisis ini mengeksplorasi struktur mikroskopik dari material tentang
bagaimana atom-atom terkecil tersusun dan kisi kristal, bagaimana regangan
mempengaruhi sifat material, dan bagaimana variasi dari penambahan EG
memberikan perubahan terhadap struktur kristal. Semua ini menunjukkan betapa
teraturnya ciptaan Allah SWT. Dalam Al-Qur’an juga menjelaskan bahwa tanda-

tanda kebesaran Allah SWT bisa diamati hingga struktur terkecil di alam semesta.

° 4% 8 % b @F 7 LG G ,5./: . P I _ 2
SSS 23l BT T 3 Gix & sl g SUOT (3 Ui g

R P P 2 [P A
oF b Lot oK o A A

Artinya: “Kami akan memperlihatkan kepada mereka tanda-tanda (kebesaran)

Kami di segenap penjuru dan pada diri mereka sendiri sehingga jelaslah bagi
mereka bahwa (Al-Qur’an) itu adalah benar. Tidak cukupkah (bagi kamu) bahwa
sesungguhnya Tuhanmu menjadi saksi atas segala sesuatu?” (QS. Fusilat [41]: 53).

Ayat ini mengandung makna bahwa tanda-tanda kekuasaan Allah SWT dapat
ditemukan di seluruh penjuru alam dan dalam diri manusia sendiri. Dalam
penelitian ini, analisis kristalografi dengan metode Rietveld dan metode

Williamson-Hall membuka tabir keteraturan pada tingkat strukur atom. Kita dapat
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menghitung presisi ukuran kristal, parameter kisi, dan regangan kisi yang bukanlah
hasil kebetulan tetapi berasal dari sistem yang sudah ditetapkan-Nya.

Dengan demikian, aktivitas ilmiah menjadi cara untuk menghayati ayat-ayat
Allah SWT secara nyata. Meneliti struktur kristal bukan cuma sekedar memahami
material tetapi juga menyaksikan kebenaran Al-Qur’an yang menyebutkan seluruh
alam semesta mengandung tanda-tanda yang menjelaskan bahwa Allah SWT Yang
Maha Benar. Maka, aktivitas ilmiah bukan sekadar alat duniawi tetapi menjadi jalan

menuju pengakuan terhadap keesaan dan kebesaran Allah SWT.



BAB YV

PENUTUP

5.1 Kesimpulan

Berdasarkan hasil analisis struktur kristal material komposit EG-TiO2

menggunakan metode Rietveld dan metode Williamson-Hall, dapat disimpulkan

bahwa:

1.

Material komposit EG-TiO2 dengan variasi massa EG (4 mg, 8 mg, 16 mg,
dan 20 mg) menunjukkan fasa utama yang terbentuk adalah fasa anatase.
Parameter kisi (a = b dan c¢) pada sampel EG-TiO2 berada pada struktur
tetragonal dan menunjukkan konsistensi struktur kristal yang baik.
Penambahan EG menyebabkan perubahan ukuran kristal dan regangan kisi
yang menunjukkan adanya pengaruh interaksi grafit terhadap struktur kristal
TiOz2, terutama pada hambatan pertumbuhan kristal dan distorsi kisi.

Dari analisis metode Rietveld, ukuran kristal mengalami penurunan
signifikan dari EG Murni (123,83 nm) menjadi sekitar 50-55 nm pada EG-
TiO2 tergantung pada jumlah massa EG yang ditambahkan. Regangan kisi
juga meningkat seiring penambahan EG dengan nilai regangan kisi tertinggi
pada sampel 8 mg EG-TiO2. Dari analisis metode Williamson-Hall
mendukung tren yang sama: ukuran kristal EG-TiO2 berkisar 3,0-4,8 nm
yang mana jauh lebih kecil EG Murni (2,1 nm) dan regangan kisi
menunjukkan nilai maksimum pada EG Murni lalu menurun pada variasi
massa EG yang lebih besar. Hal ini menandakan bahwa EG mempengaruhi

strain kristal dan memperkecil ukuran kristal secara signifikan.
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5.2 Saran
Untuk mendapatkan hasil analisis struktur kristal yang lebih akurat,
disarankan menggabungkan dengan metode karakterisasi lainnya seperti TEM
untuk mengamati morfologi dan ukuran partikel aktual atau FTIR untuk mendeteksi

ikatan kimia dan interaksi antara EG dan TiOa.
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n| 3291 Counts: 2theta:| 96812  d:|  1.030 Peak(s) removed
am [ carD Cornpound Name Chemical Formula Peakpos. | Intensity Scale FoM | S-Quant 2
T [Anatase] 02T 062083 | 0718438 | 078970 | 084390 | 1000% |v_ v
C |00-153-1902[Ho Cu (As0.99 P1.0T) [450.99 Cu Ho P1.01 068147 | 056590 | 011065 | 072749 | 11442 | g
C [00-162:6070]Gd Cu P2.195 S 068409 | 050268 |068702E01] 067759 | 6485 | | &
C [00-412-4518]Li0.026 T 02 0.026 02 Ti 074145 | 013289 [047498E01| 059337 | 5095 | =
C [Co2 i7 Yb25 053469 | 051586 |040220E-01] 059180 | 2780 | @
c [irorn DJDATAIGsas/Adidexp/inalsite/24FSITE-016A EXP D0.09 02T 059806 | 015976 |060774E01| 058452 | 5808 |
C_[00-500-0223 Titanium oxide [Anatase] [rio2 058556 | 013121 |047367E01| 066726 | 6182 |
C | 00-720-6075 Titanium oxide [Anatase] Ti02 055201 | 013756 [0.48678 05649 5061 |
00-162-6931 [Ti 02 ] 046064 | 012037 |0468T1EO1| 05460 5102 [
C_|00-412:6545 Cs3F2010514 T 057947 |027359E-01|061833E-02 038260 | 2093 |
C_[00-100-0130 [Barium catena-pentafiuoroaluminate - 1 B2 (AIF5 043950 |0.95765E-02|0 66126602 028535 | 2006 |
C|00-100-0269 |Caesiur barium phyllo-dodecafluorotrichromate(|11) CsBacrs 051267 _|0.20623E-02]0367 027228 | 2057 |
C [00-1646499 F12 Fe3, Ba. Cs 049408 033863602 [0.64679E-02] 0.27079 3000 |

Matched POW_COD C

13

Selected Card

00-901-5929 02Ti

13:44
21/02/2025



Output Analisis Sampel 8 mg EG-TiO2

65

v QualK - [DASkripsi\Date Sampel dan Penelitiannya\8mg EG-TIO2\8mg EG-TI02xy] - a X
File View Patten Search Helo
Do a8 ks 89 watar|oc|a] LW a
N —— Expermenta patterr {Emg EG-TI02xy) o2t | Byl 21-zh Pl
\ — P1[00:001-5629 %4 5306 | 2681 | 74sC
ol 3806 2514 | @178 | 1697
z \ e 269 | oA | 2221
g o / \ GIE1 2516 | €607 | 1468
N %5 | 476
0 \ J w5 | %2
\,\/‘ S’ H\W/P\, 5% | 00
i H | | L . Lo ! ! . 5 | ooc
o [ I L [NITENEN IR IR 1" Al %5
T mr T e
BTSSP ST T
n 1029 Counts| 95807  Otheta: 22180 i 4005 Peak(s) removed
oM | caro Compounc Vame Chemical Farnuia Feakpos. | Intensty | Scale FoM | S-cuant B
©[00-901-592 | [Anatase] 22T G461ET | 076201 074799 | 081729 | 100C% ¢ Y
© [00-185-1902 Ho Cu (430,98 F1 01) 020,93 Cu Ho PI C1 03882 | 061SEl 01076 | 07210 | 11442 [ ?;
© [001E2507C[adCu P2 1% RIS 030772 | 054520 0GEGISE0’| 067867 | 64% [ &
C [wsicaaeE 509 01 Mga6 31 03672 | 0880 0AdielE0’| 06l | 281 [ =
© [Q0412-951E |10 026 T 02 G002 02 T 045210 | 018767 OGZISGE0’| 067060 | 0% [ Q
© [00710-358 [for D JoA AlGsasiAccerpinaie L AFSITE C16A EXF 0000211 041981 | 01759 04736E0° | 0B6i62 | 6308 [
© [Q0-720-507E [Tioriurr o4k anatase] A 03757 | 01EAeh O4EGBOE0’| 083739 | 6051 [
© [G0-185-3201 T3 503 P8 NiT3 PaEng 052060 | 047218 01246607 | 061661 | 138 [
C [a02105281 1L FETID 46571 |022072E01 0 TC26E02] 036720 | 8588 [
© [00-3CC-0861 | [Fyalo ekie] [E2 B=2 536 53038 Ca2 F 028 Fol 16 5062 (30430 |046627E0T 0BCGB3E02] 032108 | 0750 [
C [00z0124 WMoz 011 5e251 41216 [016219E01 0B1G60E02| 031084 | 2237 [
©[Q0-1CC-026¢ [Cassi.m bark.r phyllo-dodecati crotfichraratel ) EEXRH 44308 |022076E02 0510626 02| 026822 | 2757 [
© [aciEETa6 T8 1264 F5 KOE 0751, COHI2K0E 08 (36642 [024028E01 0362076 02| 026620 | G578 [

Matched POW_COD C 13 Selected Card

00-901-5928 02Ti

CEINPD = o cmEE @0

Output Analisis Sampel 16 mg EG-TiO2

v QualK - [DASkripsi\Dats Sampel dan Penelitianrya\16mg EG-TIO2\16mg EG-TIOxy] - a X
File View Patten Search Helo
Dod/ddd | ka[s/@e wetar|oc|d AAG &
300 —— Expermental pattern {1€mg EG-TiO2 xy) Zxo-2th E>F‘" 21-2h P4
ol N e e %46 o145 | 531 | eess |
H \ a0Es 2016
g \’/ \ w1 2me | @il
2 / N 8¢
» \ﬁ/ ﬂ\;/w \/ﬁ& | ‘ B E6D7 | 1331
—— Y —r———————— o5 oo |
I 2667 | a06 |
Aot T 1Et0 R L L T
n 3291 Counts| 32650  otheta: 117024 di 0899 Peak(s) removed
oM | carD Compaunc Vame Chemical Farnuia Feakpos. | Intensty | Scale FoM | SGuant %
©[00-901-592 | [Anatase] 2T 03378 | 071E66  0€ead | 08095 | 1000% v Y
© [0000391C Fi3 030672 | 06%Eie 020679 | 081385 | 33643 [ g
© [Q-1E2-1627 [FE0 367 (210 946 T10.029 Nb0 C26) 08 NGO 92 CF 30967 T 029 210 946 079971 | 0B62%s  016@bs | 080025 | 15157 [ &
© [00acia6e a0 567 o1 333 05 512 05702 | 041z 01307 | 078108 | €3 [ =
© [QG-1CC-1072 [STRONT UV CALCIUN hIOB UV OXID= (1030 73] 5(Ca 3352 Wb 656703 05702 | 041z 01307 | 078108 | €3 [ Q
© [GE1500F B EE] 03067 | 046A92 016879 | 076108 | 20886 [
© [Q0-1E5-2067 [t 20 53 T0 47, 08 SSRcTCaTz05 036/ | 060EEs 07CROBE0’| 07617 | 1534 [
© [Q0-1E4-4361 [5r2InTals 7600 noss2Ta 03047 | 08%219 014695 | 076166 | 12626 [
© [001CC-401E [Lartrantn free tanfakm e heaitide 2 N Ta2 05785 | 040768 012406 | 076846 | 15780 [
© [001E2-1391 [ (7 08) Fioss 70606 | 08¢7e] 0BIESTEN’| 078 | 137 [
© [QC1ET-1350 Fi3 B1 64 Ero1Ps G360 | 044760 013220 | 070960 | 15247 [
I Eadzac23307 9 3367 | 08eder 016669 | 074698 | 11210 [
C [00-1EE1581 [5r2 (Im T2 06) GesaTn 03617 | 04cE1T 0TEIGRE0| 079079 | 113 [
© [0G-166-2064FE 121C 525 104751 08 38 FE TC 475210 526 054000 | 0BGEST 0GCZBSE0| 078092 | 17 [
© [004e0307 NCZazr G490 | 0seesr 018216 | 07477 | 110 [
© [008103704|[aC 6 Eul £ EaZn 06 EaEL14La06 CEZn 057016 | 0BeIsl 012045 | 074 | &A% [
C [00-185-3861 [fa2 Sc 0 046 Ba2uTe3s 030062 | 0BC204 014480 | 07007 | G147 [
©[Q01CC-1182 [Tetiansodymriur dEanum dzre 5dce 05000 | 0Beezs 011827 | 07177 | 8010 [
© [00aC1556e 05000 | 0Beezs 011827 | 07177 | 8010 [
© [008103702 (a5 Eul 2EaZn 06 EaEL1 2108 CE 2n 4632 | 0BeAi2 012164 | 070099 | 8377 [
© [00Ec 208 g FA Y 3632 | 08EE2 07EGAE0’| 070866 | 233 [
o la6-1F1-0072 &1 " (13RA37 03FC12 0 7CGA3F-0 0 FOR3IA 1R%R% [

Matched POW_COD C

68 Selected Card 00-901-5928 02Ti

1330

19/02/2025




Output Analisis Sampel 20 mg EG-TiO2
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> QualX - [D:\Skripsi\Data Sampel dan EG-Ti02\20mg EG-Ti02.xy] = o X
File View Patten Search Help
Dod Mo 2 (% Q8o s ar|oo|s|Are a
ann. —— Experimental pattern 2omg E6-Tozoy) | [ Bp2th [ Bxprl | P12 | PId
T PrloeoTseme) A 2583 | 6218 | 2581 | 6870 |
z 3020 | 2080
5 379 | 2780 [187790| 1469
= 4770 | 2523 | 4804 | 2042
20 5466 | 2438 | 6507 | 1340
L | | L A 36.05 128
1‘ . | m L w T W I 0 3857 | 508
52 50 0 o o ® To——to5——rro——r I —— - -
m| 3291  Counts:| -28124  2theta| 117924  d:| 0899 Peak(s) removed
aM [ cARD Compound Narme Chemical Fomula Peakpos. | Infensity | Scale FoM | S-Quant 2
[ C [00-9016929] {Anatase] o2 067666 | 06899 | 068791 | 080064 | 1000% |v_ v
C_|00-281-0857 Er2 025 062325 | 062244 | 022017 | 079217 | 18.188 g
C E H02 02 Se 068664 | 062198 | 021996 | 078640 | 17669 | &
C_|00-152-13885r (2 08) O3Sz 040716 | 043605 |0.74888E-01| 076020 | 4608 | =
C |00-2105549 Fif 03 Pb 047028 | 041719 | 014424 | 075759 | 20988 @
C [00810-1602 Sr07Ca08 51 068730 | 064286 | 014383 | 076871 | 4673 |
C GEE B104 Bi o4 Pt 066080 | 044914 | 012730 | 075046 | 15247 |
C_|00-152-1116[r2 (Ce Ir 06) [Ce 11 06 572 050505 | 044009 [0.73018E-01| 079661 | 6716 |
C_[00-152-1626 3 Pb Ti0.03 210.97 0.44461 0.16239 84 16520 |
C_[0081055701 Ba Eu06 Lal 2062n 058872 | 016612 | 070963 | 8286 |
C_[00810-1616[Sr2PiGa05 [Sr2 PrGaos 079805 | 016645 7084 |
C |00 [hg3 F3 Mo 03 020045 _|0.72980E~ 5 I
00-200-2508 [Barium zinc dineodymium oxide n Nd2 06 067740 | 01488 5
C_[oo-100-1182 dymiun dibarium dizi Nd4 Ba2 Zn2 010 0685 0.14630 8010
C Ba N2 06 Zn 045666 | 068595 | 014630 5010 |
c La EuBazn 06 BaEuLaObZn 044729 | 067838 | 014951 8340 |
C (Ta2 (01004 (A2 0J06)) 1201064 56122 060254 | 081749 _|0.75768E-01 6660 |
C [00-435:6415 Po(Y1/2501/2)03 046661 | 085617 _|0.74968E-01 8670 |
C_[00-153-1802|Ho Cu (As0.93 P1.01) [A50.99 Cu Ho P1.01 042924 | 046860 | 0.2997 Az |
C [00ai04 06515 Te 056264 | 030645 _|0.87402E-01 2160 |
C |00-163-2145|Na Bas (Ruz 09) Ba3 Na 09 Au2 069027 | 089628 | 0.13812 8739 |

Matched POW_COD C 74

Selected Card

00-901-5929 02 Ti

: CET »

16:33
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Lampiran 2
HASIL ANALISIS RIETVELD MENGGUNAKAN MAUD

Output sampel EG Murni

Sample Rpnb2 (no bkg rescaled”2): 0.18056132
Sample energy: 0.0

Refinement final output indices for single datasets:
DataSet EG Murni :

DataSet Rwp: 0.167150353

DataSet Rp: 0.12961875

DataSet Rwpnb (no background): 0.3368403
DataSet Rwpnb1 (no bkg rescaled): 0.25735694
DataSet Rwpnb2 (no bkg rescaled”?2): 0.22161923
DataSet Rpnb (no background): 0.3618449
DataSet Rpnb1 (no bkg rescaled): 0.23668028
DataSet Rpnb2 (no bkg rescaled”*2): 0.18056132

Output sampel 4 mg EG-TiO2

Refinement final output indices:

Global Rwp: 0.11757294

Global Rp: 0.088035055

Global Rwpnb (no background): 0.32556728
Global Rwpnb1 (no bkg rescaled): 0.1849112
Global Rwpnb2 (no bkg rescaled”?2): 0.12520525
Global Rpnb (no background): 0.3384704

Global Rpnb1 (no bkg rescaled): 0.16940488
Global Rpnb2 (no bkg rescaled”2): 0.101278715
Total energy: 0.0
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Output sampel 8 mg EG-TiO2

Refinement final output indices:

Global Rwp: 0.11783477

Global Rp: 0.090817325

Global Rwpnb (no background): 0.3151509
Global Rwpnb1 (no bkg rescaled): 0.17807835
Global Rwpnb2 (no bkg rescaled”2): 0.12081489
Global Rpnb (no background): 0.33135298
Global Rpnb1 (no bkg rescaled): 0.16649346
Global Rpnb2 (no bkg rescaled”2): 0.0990902
Total energy: 0.0

Output sampel 16 mg EG-TiO2

Refinement final output indices:

Global Rwp: 0.12385331

Global Rp: 0.09529556

Global Rwpnb (no background): 0.3211604
Global Rwpnb1 (no bkg rescaled): 0.18610041
Global Rwpnb2 (no bkg rescaled”2): 0.12937456
Global Rpnb (no background): 0.3383823

Global Rpnb1 (no bkg rescaled): 0.17429206
Global Rpnb2 (no bkg rescaled”2): 0.10630326
Total energy: 0.0
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Output sampel 20 mg EG-TiO2

Refinement final output indices:

Global Rwp: 0.12203287

Global Rp: 0.09436392

Global Rwpnb (no background): 0.33111593
Global Rwpnb1 (no bkg rescaled): 0.18936716
Global Rwpnb2 (no bkg rescaled”2): 0.12882991
Global Rpnb (no background): 0.34738094
Global Rpnb1 (no bkg rescaled): 0.17701608
Global Rpnb2 (no bkg rescaled”2): 0.10618805
Total energy: 0.0
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Lampiran 3

OUTPUT SOFTWARE ORIGINPRO LEARNING EDITION

Output Sampel EG Murni

L1 = Linear Fit (25/06/2025 13:07:46)
+ Notes -
* InputData -
+ Masked Data - Values Excluded from Computations |
+ Bad Data (missing values) -- Values that are invalid and thus not used in computations ~|

- Parameters |
Value Standard Error t-Value Prob>|t|
B Intercept 0,06985 005353 1,30497 041626
Slope 0,00332 000233 142189  0,3902
Slope is NOT significantly different from zero (See ANOVA Table).

Standard Error was scaled with square root of reduced Chi-3qr.
Some input data points are masked.

- Statistics -~

B
Number of Points 3
Degrees of Freedom 1
Residual Sum of Squares  5,8759E-4
Pearson's r 081797
R-Square (COD) 0,66907
Adj. R-Square 0,33814
- Summary -
Intercept Slope Statistics
Value Standard Error  Value Standard Error Adj. R-Square
B 0,06985 0,05353 0,00332 0,00233 033814
= ANOVA |
DF Sum of Squares Mean Square FValue Prob>F
B Model 1 0,00119 000119 202177 0,3902
Error 1 5,8759E-4 5,8759E-4
Total 2 000178

At the 0.05 level, the slope is NOT significantly different from zero.
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Output Sampel 4 mg EG-TiO2

= Linear Fit (25/06/2025 13:44:45)
#|Notes -] |
¢ InputData |
+ Masked Data - Values Excluded from Computations  ~
+ Bad Data (missing values) - Values that are invalid and thus not used in computations ~|

= Parameters -
Value Standard Error t-Value Probz|t|
B Intercept 0,03014 000266 11,31374 0,05612
Slope -0,01548 0,00192 -8,08115 0,07838
Slope is NOT significantly different from zero (See ANOVA Table).

Standard Error was scaled with square root of reduced Chi-Sqr.
Some input data points are masked.

- Statistics -

B
Number of Points 3
Degrees of Freedom 1
Residual Sum of Squares ~ 1,65356E-6
Pearson's r -0,99243
R-Square (COD) 0,98492
Adj. R-Square 0,96984
- Summary |
Intercept Slope Statistics
Value Standard Error  Value Standard Error Adj. R-Square
B 003014 0,00266 -0,01548 0,00192 0,96984
= ANOVA -
DF Sum of Squares Mean Square F Value Prob>=F
B Model 1 1,07986E-4  1,07986E-4 65230503 0,07838
Error 1 165356E-6  1,65356E-6

Total 2 1,00639E-4

At the 0.05 level, the slope is NOT significantly different from zero.
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Output Sampel 8 mg EG-TiO2

= Linear Fit (25/06/2025 13:59:43)
Notes |
InputData -/
Masked Data - Values Excluded from Computations  ~|
Bad Data (missing values) -- Values that are invalid and thus not used in computations ~|

= Parameters -/
Value Standard Error t-Value Prob>|t|
B Intercept 0,03885 000437 888748 001242
Slope -0,02144 0,003 -7,14599 0,01903

Slope is significantly different from zero (See ANOVA Table).
Standard Error was scaled with square root of reduced Chi-Sqr.

= Statistics  ~|

B
Number of Points 4
Degrees of Freedom 2
Residual Sum of Squares ~ 9,46245E-6
Pearson'sr -0,98097
R-Square (COD) 0,96231
Adj. R-Square 0,94347
= Summary -/
Intercept Slope Statistics
Value Standard Error  Value Standard Error Adj. R-Square
B 003885 0,00437 -0,02144 0,003 0,94347
= ANOVA -
DF Sum of Squares Mean Square FValue Prob>F
B Model 1 241601E-4  241601E-4 51,08523 0,01903
Error 2 9,46245E6  473123E-6

Total 3 2,51064E-4

At the 0.05 level, the slope is significantly different from zero.
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Output Sampel 16 mg EG-TiO2

= Linear Fit (25/06/2025 14:11:05)
Notes -
InputData -/
Masked Data - Values Excluded from Computations ~ ~|
Bad Data (missing values) -- Values that are invalid and thus not used in computations |

= Parameters  -|
Value Standard Error  t-Value Prob>|t|
B Intercept 0,03606 0,00169 2139233 0,02974
Slope -0,01731 0,00153 -11,30086 0,05619
Slope is NOT significantly different from zero (See ANOVA Table).

Standard Error was scaled with square root of reduced Chi-Sqr.
Some input data points are masked.

= Statistics |

B
Number of Points 3
Degrees of Freedom 1
Residual Sum of Squares 2, 1132E-7
Pearson'sr -0,99611
R-Square (COD) 099223
Adj. R-Square 0,98446
= Summary -
Intercept Slope Statistics
Value Standard Error  Value Standard Error Adj. R-Square
B 003606 0,00169 -0,01731 0,00153 0,98446
= ANOVA -

DF Sum of Squares Mean Square  FValue Prob>F
B Model 1 269875E-5  2.69875E-5 12770936 0,05619
Error 1 2,1132E-7 2,1132E-7
Total 2 2,71988E-5

At the 0.05 level, the slope is NOT significantly different from zero.
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Output Sampel 20 mg EG-TiO2

= Linear Fit (25/06/2025 14:23:23)
Notes -
InputData -
Masked Data - Values Excluded from Computations  ~|
Bad Data (missing values) -- Values that are invalid and thus not used in computations |

= Parameters  -|
Value Standard Error t-Value Prob>|t|
B Intercept 0,04828 0,0079 610942 0,02576
Slope -0,0243 000534 -455112 0,04504

Slope is significantly different from zero (See ANOVA Table).
Standard Error was scaled with square root of reduced Chi-Sar.
Some input data points are masked.

= Statistics -

B
Number of Points 4
Degrees of Freedom 2
Residual Sum of Squares 2 ,03995E-5
Pearson's r -0,95496
R-Square (COD) 0,91194
Adj. R-Square 0,86792
= Summary -
Intercept Slope Statistics
Value Standard Error Value Standard Error Adj. R-Square
B 004828 0,0079 -0,0243 0,00534 0,86792
= ANOVA -
DF Sum of Squares Mean Square FValue Prob>F
B Model 1 2,11265E4  211265E-4 20,71274 0,04504

Error 2 2,03995E-5 1,01998E-5
Total 3 2,31665E-4

At the 0.05 level, the slope is significantly different from zero.




LAMPIRAN 4

PERHITUNGAN UKURAN KRISTAL DAN REGANGAN KISI
MENGGUNAKAN METODE WILLIAMSON-HALL

1. Perhitungan Sampel EG Murni

Diketahui: K = 0,94
A =1,5406
¢ =0,06985
m = 0,00332

Ditanya: a.D=

b.e=

Jawab: a.D= —
_ 0,94x1,5406

0,06985
=2,073248389 nm

b. e=m x 1000
=0,00332 x 1000
=3,32x 107

2. Perhitungan Sampel 4 mg EG-TiO;

Diketahui: K= 0,94
A =1,5406
c¢=0,03014
m=-0,0155

Ditanya: a.D=

b.e=

Jawab: a.D= —
_ 0,94x1,5406

0,03014
=4,804790975 nm

b.e=mx 1000
=-0,0155 x 1000
=-15,48x 107

75



3. Perhitungan Sampel 8 mg EG-TiO;

Diketahui: K= 0,94

Ditanya:

Jawab:

A =1,5406
¢ =0,03885
m =-0,0214

a.D=
b.e=

a.D=—
_0,94x1,5406

0,03885
=3,727577864 nm

b.e=m x 1000
=-0,0214 x 1000
=-21,44x 107

. Perhitungan Sampel 16 mg EG-TiO>

Diketahui: K =0,94

Ditanya:

Jawab:

A =1,5406
¢ =0,03606
m =-0,0173

a.D=
b.g=

a.D=—
C
_0,94x1,5406

0,03606
=4,01598447 nm

b. e=m x 1000
=-0,0173 x 1000
=-17,31x 103

76



5. Perhitungan Sampel 20 mg EG-TiO:

Diketahui: K= 0,94
A =1,5406
¢ =0,04828
m = -0,0243

Ditanya: a.D=
b.e=
Jawab: aD=—
_ 0,94x1,5406

0,04828
=2,999511185 nm

b.e=m x 1000
=-0,0243 x 1000
=-243x 107
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