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SINTESIS LAPIS TIPIS TiO2 DOPPING Zn 10% w/w SEBAGAI
FOTOKATALIS METILEN BIRU MENGGUNAKAN METODE
DIP-COATING

INTISARI

Ahmad Nabil Shahab
NIM 19612013

Pewarna organik, yang biasa digunakan di berbagai industri karena sifatnya yang
memberi warna merupakan penyebab utama bencana ekosistem perairan ketika
dilepaskan ke badan air karena sifatnya yang beracun dan karsionegenik. Metilen
biru pewarna organik yang sering digunakan secara luas dan dibuang ke
lingkungan. Berbagai metode telah dieksplorasi untuk menghilangkan metilen biru
dari badan air, termasuk adsorpsi, bioremediasi, dan fotodegradasi. Titanium
dioksida (TiO.) adalah fotokatalis yang umum karena tidak beracun, tidak larut,
dan cocok untuk digunakan dalam kondisi gelap dan terang. Namun, nanopartikel
TiO2 cenderung menggumpal, membatasi penerapannya dalam proses fotokatalitik
skalaindustri. Dengan demikian, film tipis TiO. lebih disukai karena integritas
strukturalnya. Kinerja fotokatalitik film tipis TiO2 bergantung pada faktor-faktor
seperti ukuran kristal, doping, metode pengendapan, dan teknik pemrosesan.
Penelitian ini menggunakan metode pelapisan celup sederhana untuk mensintesis
film TiO, yang diolah dengan seng (Zn) untuk meningkatkan aktivitas
fotokatalitiknya. Kalsinasi pada temperatur yang berbeda selanjutnya
mempengaruhi sifat film tipis. Hasilnya menunjukkan bahwa doping Zn dan suhu
kalsinasi yang lebih tinggi berkontribusi terhadap berkurangnya celah pita pada
film tipis TiO2, untuk TiO2 murni (3,2 eV), untuk suhu 300 °C (3,19 eV), 400 °C
(3,14 eV) dan 500 °C (3,03 eV) sehingga meningkatkan efisiensi fotokatalitiknya.
Karakterisasi struktur melalui spektroskopi Difraksi Sinar-X (XRD) dan Fourier-
Transform Inframerah (FTIR) memvalidasi transformasi fasa dan pembentukan
fasa anatase yang lebih besar. Selain itu, degradasi fotokatalitik metilen biru
menunjukkan bahwa lapisan tipis TiO2 yang didoping Zn mengungguli TiO2 murni,
Untuk % degradasi kondisi optimum pada metilen biru 10 PPM adalah pada suhu
300 °C 5jam (89,47%). Pada suhu 400 °C 5 jam (89,47%). Pada suhu 500 °C 5 jam
(80,70%). Untuk %degradasi kondisi optimum metilen biru 5 PPM adalah pada
suhu 300 °C 5 jam (85,71%). Pada suhu 400 °C 5 jam (83,33%). Pada suhu 500 °C
5 jam (83,3%) dengan efisiensi degradasi yang lebih tinggi pada waktu reaksi yang
lebih lama. Penelitian ini menunjukkan bahwa film tipis TiO, yang didoping Zn
yang disintesis melalui pelapisan celup dan kalsinasi memiliki potensi besar untuk
menghilangkan pewarna organik secara efisien dari badan air.

Kata kunci: Lapisan tipis, TiO., doping seng, fotokatalisis, degradasi metilen biru,

penyempitan celah pita



SINTESIS LAPIS TIPIS TIO2 DOPPING Zn 10% w/w SEBAGAI
FOTOKATALIS METILEN BIRU MENGGUNAKAN METODE
DIP-COATING

ABSTRACT

Ahmad Nabil Shahab
NIM 19612013

Organic dyes, commonly used in various industries for their coloring properties, are
a major cause of aquatic ecosystem disasters when released into water bodies due
to their toxic and carcinogenic nature. Methylene blue, an organic dye, is frequently
used extensively and disposed of into the environment. Various methodshave been
explored to remove MB from water bodies, including adsorption, bioremediation,
and photodegradation. Titanium dioxide (TiO2) is a common photocatalyst due to
its non-toxic, insoluble nature, and suitability for use in both dark and light
conditions. However, TiO. nanoparticles tend to agglomerate, limiting their
application in industrial-scale photocatalytic processes. Therefore, thin TiO2 films
are preferred due to their structural integrity. The photocatalytic performance of
thin TiO. films depends on factors such as crystal size, doping, deposition method,

and processing technique.This study employs a simple dip- coating method to
synthesize TiO: films processed with zinc (Zn) to enhance their photocatalytic
activity. Subsequent calcination at different temperatures further affects the
properties of the thin films. The results indicate that Zn doping and higher
calcination temperatures contribute to a reduction in the band gap of the thinTiO2
films, for pure TiO2 (3.2 eV), at 300 °C (3.19eV), 400 °C (3.14 eV), and 500 °C(3.03
eV), thereby enhancing their photocatalytic efficiency. Structural characterization
through X-ray Diffraction (XRD) and Fourier-Transform Infrared (FTIR)
spectroscopy validates phase transformation and the formation of larger anatase
phase. Furthermore, photocatalytic degradation of methylene blue demonstrates
that Zn-doped thin TiO2 outperforms pure TiO2, with the optimum degradation
percentage for 10 PPM methylene blue at 300 °C for 5 hours (89.47%). At 400 °C for
5 hours, it is 89.47%. At 500 °C for 5 hours, it is 80.7018%. For the optimum
degradation percentage of 5 PPM methylene blue, it is at 300 °C for 5 hours
(85.71%). At 400 °C for 5 hours, it is 83.33%. At 500 °C for 5 hours, it is 83.33%,
with higher degradation efficiency at longer reaction times. This study demonstrates
that Zn- doped thin TiOz films synthesized through dip-coating and calcination have
significant potential for efficiently removing organic dyes from water bodies.

Keywords: TiOg, thin films, zinc doping, photocatalysis, methylene blue degradation,

band gap narrowing.
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1.1 Latar belakang

Kemajuan industri kimia pada abad ke-21, meskipun meningkatkan kualitas
hidup jutaan orang, juga membawa pencemaran lingkungan antropogenik (Naidu
dkk., 2021). Perairan di seluruh dunia telah tercemar oleh air limbah industri kimia
yang dapat merusak kehidupan biologis dan akuatik (Krithiga dkk., 2022). Salah
satu jenis polutan yang paling umum adalah pewarna organik yang dapat membawa
bencana bagi ekosistem perairan (Tkaczyk, Mitrowska dan Posyniak, 2022).
Pewarna organik merupakan senyawa organik aromatik yang menyerap cahaya dan
banyak digunakan dalam industri tekstil, makanan, percetakan, obat- obatan, dan
industri lainnya, terutama karena kemampuannya dalam memberikan warna
permanen pada produk dan memberikan ketahanan terhadap seranganmolekul
(Khan dkk., 2020). Namun, pewarna organik bersifat racun dan karsinogenik jika
dilepaskan ke perairan (Ismail dkk., 2019). Metilen biru adalah salah satu pewarna
organik yang paling umum, dan penggunaan serta pelepasannya ke lingkungan
tidak melambat (Tran dkk., 2021).

Berbagai metode diselidiki untuk menghilangkan metilen biru dari perairan,
misalnya melalui adsorpsi dan presipitasi, bioremediasi, dan fotodegradasi (Khan
dkk., 2022). Namun, teknologi saat ini yang menggunakan adsorpsi dan presipitasi
dianggap tidak efisien dan mahal serta memiliki hambatan untuk diterapkan dalam
skema skala besar, sementara bioremediasi bergantung pada ketersediaan spesies
bakteri (Chen dkk., 2018; Bharti dkk., 2019 ;Jing dkk., 2022). Hasilnya, teknologi
fotokatalitik menjadi pusat perhatian ilmiah karena ramah lingkungan, berbiaya
rendah, dan mudah digunakan (Jadhav 2020; Ali Baig, Rathinam, Ramya 2021;
Dhaneswara 2022). TiO, adalah fotokatalis umum untuk degradasi metilen biru
karena sifatnya yang relatif tidak beracun, tidak larut dalam larutan, aktif baik
dalam kondisi gelap maupun terang, dan celah pita yang sesuai (Lakshmi,
Renganathan, dan Fujita, 1995). Namun, nanopartikel TiO, rentan terhadap

aglomerasi dan dapat membentuk suspensi selama aplikasi (Kanakaraju dan



Chandrasekaran, 2023), sehingga penerapannya pada aplikasi fotokatalitik dalam
lingkungan industri menjadi sulit. Dengan demikian, bentuk film tipis TiO, lebih
disukai dalam aplikasi fotokatalis karena integritas strukturalnya.

Pewarna limbah yang paling umum digunakan adalah metilen biru, pewarna
ini merupakan pewarna dasar yang penting dan juga harganya murah dibandingkan
dengan pewarna lainnya. Metilen biru merupakan senyawa aromatik heterosiklik
dengan rumus molekul C;6H1gN3SCI (Ansari dkk., 2011). Metilen biru merupakan
senyawa yang umum digunakan untuk menguji kemampuan fotokatalitik karena
mudah terfotodegraasi, tersedia Teknik analisis kualitatif dan kuantitatif sederhana
seperti spektrofotometri. Metode fotodegradasi merupakan salah satu metode
alternatif yang dikembangkan untuk meminimalkan kandungan zat warna pada
limbah tekstil dengan menggunakan fotokatalis dan sinar ultraviolet karena zat
warna tekstil merupakan zat warna sintetik yang tidak ramah lingkungan dan sulit
terdegradasi secara alami. Selain itu, limbah pewarna tekstil harus diolah sebelum
dibuang ke badan air karena pewarna tekstil bersifat racun dan karsinogenik
(Ali,2008)

Pengolahan limbah tekstil selama ini diolah menggunakan proses adsorbsi.
Namun, metode ini mempunyai selektivitas yang rendah,terutama untuk limbah
cair yang kompleks (Fatimah dan Setiaji,2001). Metode adsorbsijuga memerlukan
biaya yang sangat tinggi sehingga diperlukan metode Ilain yang dapat
memperhatikan faktor efisiensi dan optimasi dalam pengolahan limbah batik cair.
Sebagai alternatif, dikembangkan metode fotodegradasi dengan menggunakan
bahan fotokatalisis. Metode fotodegradasi ini memecah pewarna dan polutan
menjadi komponen yang lebih sederhana karena proses dekomposisi lengkap
menghasilkan CO> dan H20 yang tidak berbahaya bagi lingkungan dan mengurangi
koefisien regenerasi (Qodri, 2011). Sebagai alternatif untuk melakukan fotokatalis
dengan metode dip-coating proses di mana sebuah substrat yang dicelupkan ke
dalam larutan kemudian diangkat secara vertikal dengan kecepatan yang konstan.
Larutan prekusor yang melengket pada substrat dan membentuk lapisan tipis
karena pelarutnya akan menguap dan sebagian larutan akan turun karena adanya

gaya gravitasi (Sanjaya dkk, 2013).



Penelitian ini bertujuan untuk mensintesis lapisan film TiO, yang terdopping

Zn dapat lebih efektif dengan menggunakan metode dip-coating dan

karakterisasinya menggunakan X-ray diffraction (XRD), Fourier Transform

InfraRed (FTIR), UV-Vis Diffuse Reflectance Spectrocopy (UV-Vis DRS) dan

Spektrofotometer UV-Vis serta menguji aktivitas katalis yang dihasilkan selama

proses pengolahan metilen biru.

1.2 Perumusan masalah

1. Bagaimana hasil karakterisasi TiO, dengan mendopping Zn dapat digunakan
dalam aplikasi fotokatalis?

2. Apakah senyawa metilen biru dapat didegradasi menggunakan metode dip-
coating dengan lapis tipis TiO,?

3. Berapa persentase degradasi senyawa metilen biru dengan menggunakan
metode dip-coating dengan lapis tipis TiO,?

1.3 Tujuan Penelitian

1. Mengetahui hasil karakterisasi TiO, dengan mendopping Zn dalam
pengeaplikasian fotokatalis.

2. mendegradasi senyawa metilen biru menggunakna metode dip-coating
dengan lapis tipis TiO,.

3. Mengetahui persentase degradasi senyawa metilen biru menggunakan metode
dip-coating dengan lapis tipis TiO..

1.4 Manfaat penelitian
Penelitian ini dapat menjadi sumber inovasi terbarukan menggunakan lapisan

film TiO, terdopping Zn dengan metode dip coating, TiO, udah terkenal sebagai

semikonduktor yang memiliki untuk mengionisasi yang sangat tinggi kedalam

limbah cair.
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2.1 Fotokatalis Lapisan Tipis TiO2 dengan metode Dip-coating

Fotokatalis lapisan tipis dengan lapisan Titanium dioksida (TiO,) pada plat
kaca untuk eleminasi oksigen telah disiapkan melalui proses dip-coating
menggunakan titanium alkoksida yang mengandung polyethylene glycol (PEG).
Struktur permukaan dari lapisan tipis ini berubah drastis dengan ukuran PEG, yang
dapat bersifat transparan atau opak. Aktivitas fotokatalis dari film lapis tipis yang
transparan dan opak ternyata hampir sama, mungkin karena keduanya memiliki
luas permukaan yang sama. Aktivitas tertinggi diperoleh pada lapisan tipis dengan
ukuran sekitar 1um. (Nobuaki, 1998).

Film lapis tipis yang dihasilkan dapat bersifat transparan atau opak tergantung
pada berat molekul polimer doping. Film tipis yang didoping dengan ukuran
polimer yang lebih kecil bersifat transparan, sementara film yang didopingdengan
PEG 1000 dan PEG 1500 bersifat opak. Tranparansi film-film ini tidak menurun
bahkan ketika jumlah kali pencelupan ditingkatkan, dan transmitansi film-film ini
di wilayah terlihat sekitar 80%. Film-film tipis ini menghasilkan gelombang
interferensi dalam spectra transmitansi, dan jumlah puncak interferensimeningkat
dengna waktu pencelupan. Peningkatan jumlah puncak interferensi yang terbentuk
berkaitan erat dengan ketebalan film (Takahashi, 1998).

Di sisi lain, pada penelitian ini tidak dapat mengamati perbedaan besar dalam
aktivitas fotokatalitik dari film transparan dan opak. Oleh karena itu, pengukuran
luas permukaan BET dari fotokatalisator film lapis tipis ini dilakukan. Luas
permukaan spesifik TiO,-0, TiO,-300, TiO,-600, TiO,-1000, dan TiO»-1500
masing-masing adalah 112, 104, 118, 140, dan 93 m?g. dipikirkan bahwa
perbedaankecil dalam aktivitas fotokatalitik antara film transparan dan opak
terkait dengan luas permukaan spesifik. Namun, nilai-nilai tersebut lebih kecil
daripada perbedaan yang diantisipasi dari perbedaan struktur permukaan dari film-
film ini.Hal ini mengarah pada ide bahwa luas permukaan film opak dapat

dikaitkan dengan struktur kompleks dalam daerah skala miktrometer, sementara



film lapis tipis transparan terdiri dari banyak kristal nanometer dan banyak pori
memberikanluas permukaan yang besar (Takahashi, 1998).
2.2 Sifat fisik film tipis TiO2 yang didoping Zn

Menurut A. Arunachalam dan teman temannya tahun 2014 membahas
tentang sifat fisik film tipis TiO, yang didoping Zn 0, 2%, 4%, 6%, 8% yang di
endapkan pada substrat 450 °C. Hasilnya menunjukkan bahwa semua film adalah

polikristalin dengan struktur TiO, anatase.
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Gambar 1 Pola XRD film lapis tipis TiO, murni dan TiO, Zn dopan
Semua puncak difraksi sesuai dengan JCPDS no 21-1272. Film tipis TiO,

murni menggambarkan fase tunggal yang tajam dari puncak anatase bidang (101).
Spektrum film Zn- TiO, pada 2%. Peningkatan lebih lanjut dari seng 4% sebagai
dopan, puncak yang sesuai dengan fase anatase TiO, meningkat tanpa munculnya
fase sekunder seperti ZnTiO5. Oleh karena itu, diketahui bahwa pada 4% Zn
cenderuk menstabilkan orientasi sepanjang bidang (101) dan meningkatkan
intensitas bidang (101). Efek Stabilisasi pada struktur kristal fase anatase ini
menunjukkan peningkatan kristalinitas fase anatase. Puncak bidang (101)
menigkatdengann peningkatan 6% seng yang dapat dikaitkan dengan pengaruh

Zn®* ke dalam struktur Kisi TiO,. Puncak lebih sempit dari bidang (101) pada

8% Zn menunjukkan bahwa film di orientasikan terutama sepanjang (101) arah



dan karenapengaruh kuat Zn artinya untuk setiap masing masing doping Zn sel
anatase Zn 2* menggantikan atom Ti*" dan lainnya puncak (111), (112), (211),
(213) dan (116). Namun, puncak dari puncak anatase TiO, (101) menjadi lebih
lebar dan lebih lemahdengan peningkatan konsentrasi Zn yang tidak ditunjukkan
dalam pola XRD. Hal ini disebabkan oleh kurangnya susunan yang disebabkan
oleh konsentrasi doping yang lebih tinggi dan juga perbedan ukuran ionic antara

Zn?* dan Ti**". Ukuran kristal D dihitung menggunakan rumus Scherrer.

ki
D= BcosO (l)

Dimana nilai k= 0,9 , A adalah Panjang gelombang yang digunakan (1,5405
A), B adalah (FWHM) dalam radian, dan 6 adalah sudut bragg. Ukuran kristalit
berkurang yang berkontribusi pada segregasi kinetic dopan, sedangkan ukuran
kristalit dari film tipis Zn sebesar 4 dan 6% sedikit bervariasi. Hal ini dapat
diatribusikan pada peningkatan pusat nukleasi yang dihasilkan akibat konsentrasi
atom Zn yang lebih tinggi di permukaan. Regangan (€) dan kepadatan diskolasi

(8) ditentukan dengan menggunakan hubungan:

€= Bc:se (2)

Dimana £ adalah FWHM dalam radiant dan 6 adalah sudut bragg. Regangan
pada film-film ini ditemukan meningkat yang mungkin disebabkan olehproses
kristalisasi dalam lapis tipis polikristalin. Kepadatan dislokasi didefinisikansebagali
Panjang garis dislokasi per unit volume kristal, dan perkiraannya dapat dihitung
dari hubungan berikut menggunakan pendekatan sederhana Williamson dan

Smallman:

5 =— (3)

Teramati bahwa ketika konsentrasi meningkat, kepadatan dislokasi juga
meningkat, dan ini diatribusikan pada perbedaan ukuran ionic antara Ti** dan Zn?*
Ini merupakan indikasi untuk kristalinitas yang lebih baik dari film dan dengan
jelas menunjukkan peningkatan kristalinitas nanoskopik film pada film TiO, yang
didoping 8% Zn. Tegangan mikro dari film-film yang disiapkan dihitung

menggunakan:



o =>E (4)
Dimana E adalah modulis Young dari material (287,76 Gpa), e adalah
regangan film. Dari Tabel 1 terlihat bahwa nilai-nilai negative dari tegangan
diperkirakan terdapat pada film didoping. Tanpa negatif menunjukkan bahwa film
tersebut berada dalam tegangan kompresi. Pembentukan tegangan kompresi pada
film ini diatribusikan pada perbedaan ukuran antara Ti** dan ZN 2*.
Tabel 1 Parameter struktur dari TiO, murni dan TiO, doping Zn lapis tipis

Zn D (nm) sx 103 §x10% lines/ m* o

(%) (GPa)

0 17,092 2,027 3,423 -4,396

2 29,9902 0,288 11,118 -1,753
9

4 12,7856 2,711 6,1172 -1,498

6 12,4909 2,775 6,4102 -1,429

8 4,9553 6,996 4,0429 -1,597
3

Gambar 2 menggambarkan spectra transmisi TiO2 murni dan TiO> terdoping
Zn dalam rentang panjang gelombang 300-1200 nm. Transmittansi pada wilayah
terlihat untuk TiO2 murni melebihi 75%. Namun, dengan peningkatan transmittansi

ini dikaitkan dengan pengkristalan yang baik dari film.
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Gambar 2 Transmitasi optik dari TiO2 murni dan Zn-doping lapis tipis TiO>
2.3 Efek Doping Seng pada Aktivitas Fotokatalitik TiO2

Titanium dioksida (TiO2) yang terdopping dengan seng (Zn-TiO.)
menggunakan metode dip-coating yang sederhana dan ekonomis. Tujuan
penelitian ini untuk menguji dopping seng pada aktivitas fotokatalitik TiO».

Hasil dari penelitian ini menunjukkan bahwa lapisan film tipis Zn-TiO:
memiliki aktivitas fotokatalitik yang lebih baik dibandingkan dengan TiO2 murni,
dan konsentrasi doping optimal terletak pada 5%. Peningkatan aktivitas
fotokatalitik ini disebabkan oleh meningkatkan efisiensi pemisahan pasangan
electron-hole dan peningkatan luas permukaan film lapis tipis Zn-TiOx.

Peneltiian ini, penulis mengevaluasi aktivitas fotokatalitik dari film tipis Zn-
TiOz dan TiO2 murni menggunakan metode degradasi rhodamin B dalam larutan
air dengan cahaya matahari. Selain itu, penulis juga menganalisis karakteristik
fisik dan struktur tipis Zn-TiO2 menggunakan teknik seperti XRD, SEM, dan BET.

Selain itu, penulis juga menunjukkan bahwa metode dip-coating dapat
digunakan untuk membuat film lapis tipis Zn-TiO2 dengan aktivitas fotokatalitik
yang tinggi seara efektif dan efisien. Film lapis tipis Zn-TiO; yang dihasilkan juga

memiliki struktur dan karakteristik fisik yang di inginkan, seperti morfologi



permukaan yang homogen dan luas permukaan yang lebih besar.

Penelitian ini memberikan kontribusi penting dalam pengembangan
teknologi fotokatalitik, khususnya dalam penggunaan TiO2 dan Zn-TiO untuk
aplikasi fotokatalitik. Metode dip-coating yang digunakan dalam penelitian ini
juga menunjukkan potensi untuk digunakan dalam berbagai aplikasi, seperti
remediasi lingkungan, penyaringan air, dan koversi energi surya. Secara
keseluruhan, penelitian ini menunjukkan bahwa Zn-TiO2 yang disiapkan melalui
metode dip-coating adalah kandidat yang menjanjikan untuk digunakan dalam
aplikasi fotokatalitik karena aktivitas fotokatalitik yang lebih tinggi dibandingkan
dengan TiO2 murni dan metode yang digunakan untuk membuatnya cukup
sederhana dan efektif.
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3.1 Metode Dip-coating

Metode dip-coating adalah metode pelapisan dengan prinsip merendam bahan
kedalam larutan dengan prekursor tertentu untuk mendapatkan lapisan tipissebagai
pelapis bahan. Dalam lapisan celup proses, ketika substrat perlahan ditarik dari
larutan, penguapan sisa-sisa larutan yang menempel pada substrat terjadi, sehingga
partikel-partikel yang terdapat dalam larutan mengendap pada substrat. Dalam proses
ini, kecepatan tarik memiliki peran penting dalam menentukan ketebalan lapisan yang
dihasilkan. Penambahan pengaturan kecepatan saat substratditarik akan memudahkan
proses mendapatkan ketebalan variasi berdasarkanvariasi perlakuan kecepatan yang
diberikan. Ketebalan lapisan tergantung pada kecepatan pada yang substratnya
ditarik, tetapi tidak sama untuk berbagai jenis larutan, tergantung pada larutan dan
jenis prekursor yang digunakan (Scriven, 1988).

Metode dip-coating cara yang sederhana untuk pengendapan lapis tipis cairan
untuk pemadatan ke dalam pelapisan. Mekanisme yang diperlukan untuk menarik
jaringan yang terus menerus dengan kecepatan yang konstan. Larutan dengan area
terbuka yang cukup besar dapat dignakan sehingga sensor dan pengontrol aliran
bersama dengan pengaturan pemompaan yang murah cukup untuk mengisi kembali
cairan pelapis. Di dalam proses batch, bejana silindris berdinding halus dari bahan
yang sesuai dapat digunakan sehingga permukaan terbuka, atau meniskus, turuntanpa
mengubah bentuk saat cairan diendapkan padasaat substrat ditarik dengan zat terlarut
yang mudah menguap dan penguapan yangterkontrol secara memadai, film tipis dapat
dipadatkan selama pelapisan (Scriven, 1988).

Namun, ada komplikasi terhadap sirkulasi cairan yang tidak dikontrol di dalam
batch, sehingga cairan yang terlapisi telah berada di sana dalam waktu yangbervariasi.
konsekuensi lainnya adalah bahwa aliran pada lapisan batas pada substrat yang
bergerak dan pada zona pembentukan film mengalami fluktuasi yang dapat
menyebabkan variasi local yang tidak dapat diterima pada ketebalan lapisanfilm.
permukaan batch yang terbuka seperti drumhead, sehingga merespons gangguan

dengan riak yang megnalir ke zona pembentukan film dengan efek yangserupa.

10
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selama thin film yang dilapisi tetap cair dan mempertahankan orientasi vertikal, film
akan mengalami kendur, amplikasi variasi karena film yang lebih tebal mengalir
lebih cepat daripada yang lebih tipis. Oleh karena itu, untuk mencapai kualitas yang
diinginkan dalam aplikasi mungkin memerlukan peningkatan mekanisme penggerak
dan pengaturan pengisian ulang, mengurangi atau mengisolasi sumber lain dari

getaran mekanis dan akustik (Scriven, 1988).

14 b

Gambar 3 Metode Dip-coating

Pada proses penarikan cairan mengalir dari ujung dan diperlambat dalam
pengembangan gaya tarik sehingga dapat berkontribusi dengan baik pada efek akhir.
dibawah miniskus yang melengkung cembung di tepi, resultan tegangan permukaan
meningkatkan tekanan dalam cairan dan menyebabkannya mengalir keluar, sehingga
film yang diendapkan segera tertipis di tepi tersebut. Selain itu, potongan harus naik
melalui jarak tertentu sebelum aksi kental mempercepat cairan yang berdekatan
sehingga gaya seret kental mendekati keadaan diamya. dan bahkan saat cairan
dipercepat ke atas oleh aksi viskositas, gravitasi mengalirkannya ke bawah relatif
terhadap permukaan substrat kecuali jika pengeringan mengonsentrasikan non volatil
dan menahan aliran, Tindakan drainase ini segera mempengaruhi lebih banyak film
yang diendapkan daripada efek akhir penyalaan. lapisan film yang diendapkan sangat
tipis di tepi, di depan, tetapi menebal pada jarak tertentu mengikuti profil parabola
ke film pengendapanterus menerus. Setelah gaya seret kental mencapai nilai penuh,
ketebalan film yangdi endapkan diatur oleh persaingan gaya dalam keadaan yang
sama seperti pada lapisan yang sepenuhnya kontinu tahap drainase muncul pertama
kali di ujung di bagian atas substrat, untuk seorang pengamat yang bergerak dengan

substrat, gravitasi mengalirkan cairan kearah larutan (Scriven, 1988).
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3.2 Fotokatalis TiO2

Titanium dioksida (TiO2) merupakan salah satu fotokatalis yang memiliki
banyak keunggulan dibandingkan fotokatalis lainnya, antara lain stabilitas Kimia,
konduktivitas, serapan cahaya, indeks refraksi, sifat optik. Selain itu TiO bersifat
tidak beracun dan ekonomis (Widianur, 2020). Saat ini banyak penerapan TiO,
antara lain dalam produksi cat, pasta gigi, sensor kimia, tabir surya, sel surya,
fotokatalis, optic, dan elektronik (Rahmawati, dkk., 2020).

Saat ini TiO2 juga banyak digunakan dalam pengolahan limbah. Selama
pengolahan limbah, reaksi yang melibatkan TiO, adalah fotooksidasi dan
fotoreduksi. Limbah seringkali mengandung polutan organik dan anorganik yang
dapat diolah melalui reaksi oksidasi dan reduksi. fotokatalis menyediakan reaksi
oksidasi dan reduksi yang diinisasi oleh cahaya, terutama cahaya UV. Keuntungan
penggunaan fotokatalis adalah tidak perlu menggunakan bahan kimia pengoksidasi
atau pereduksi tambahan (Riyani, dkk.,2012).

OH

HO CO,

-OH

Gambar 4 Mekanisme Fotokatalis TiO:
Gambar 4 Mekanisme fotokatalis TiO2 (Ibhadon dan Fitzpatrick., 2013)
Mekanisme reaksi dari fotokatalis TiO2 seperti berikut:
TiO2 + hv (UV) —= TiO2 (e~ + ht)
TiO2 (h*) + H20 — TiO2 + H* + OH-
TiO2 (h*) + OH- - TiO2 + OH
TiO2 (e7) + 02 » Ti0 4 0~
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3.3 Fotodegradasi

Fotodegradasi yaitu proses penguraian senyawa organik menggunakan energi
foton dan radiasi sinar UV, sehingga menjadi molekul yang lebih sederhana.Senyawa
yang digunakan dalam metode ini adalah senyawa fotokatalis (Rahma, 2018).
Fotodegradasi zat warna dapat dilakukan dengan bahan fotokatalis dan radiasi
ultraviolet (UV) (Saraswati, dkk.,2015). Fotodegradasi adalah proses peruraian suatu
senyawa (biasanya senyawa organik) dengan bantuan energi foton. Proses
fotodegradasi memerlukan suatu fotokatalis, yang umumnya merupakan bahan
semikonduktor (Malldotti, 2000). Prinsip metode ini adalah proses oksidasidalam
senyawa pewarna. Salah satu keuntungan dari degradasi dengan fotokatalisyaitu
tidak memerlukan tambahan untuk produk degradasi. Fotodegradasi terjadi saat ada
perbedaan energi cahaya yang dipancarkan dan energi pada celah pita
(Gautam,2020). Mekanisme reaksi pada proses degradasi fotokatalis adalah cahaya
diserap oleh fotokatalis menghasilkan eksiton tereksitasi (pasang e/ H* lubang
elektron), eksiton memasuki fotokatalis dan terpisah untuk menghasilkan e  dan H*
situs fotoaktif, dan elektron lepas atau situs aktif H* (Annisaputri, 2020).

Prinsipnya adalah jika katalis semikonduktor terkena cahaya dengan energi yang
lebih tinggi, maka elektron (e”) pada pita valensi akan tereksitasi ke rangkaian pita
konduksi dan akan meninggalkan hole (h*) pada pita valensi. hole (h*) akan
berinteraksi dengan H.O dan OH" yang berada pada permukaan katalis membentukOH
radikan (OH) yang bersifat sebagai oksidator kuat. elektron e akan beraksi dengan
O2 yang beradapada katalis membentuk radikal superoksida (O27) yang bersifat
sebagai reduktor. oksidator dan reduktor tersebut menyerang zat warna metilen biru
sehingga menghasilkan CO. dan H2O serta beberapa asam dengan konsentrasi yang
rendah (Batista, dkk., 2010).
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Gambar 5 Mekanisme Fotodegradasi

3.4 TiO2

TiO (Titanium dioksida) adalah bahan semikonduktor yang banyak dipelajari
karena sifat optik dan elektroniknya yang baik (Zhan,2015). Selain itu, bahan initelah
diakui sebagai salah satu fotokatalisutama karena menunjukkan stabilitas jangka
panjang, kemampuan oksidasi yang kuat, biaya rendah, dan tidak beracun (Shabani,
2016). Oleh karena itu, material inimenunjukkan Kinerja yang baik dalam berbagai
aplikasi tingkat lanjut (Bai, 2014), sel surya (Susanti, 2014), fotokatalis (Nakata,
2012) serta produk Kesehatan (Karkare, 2014).

Titanium dioksida, dikenal juga sebagai titanium (IV) oksida atau titania adalah
oksida dari titanium dengan rumus molekul TiO2, mempunyai berat molekul 79,90
g/mol, densitas 4,26 glcm?3, TiO, tidak menyerap cahaya tampak tetapi mampu
menyerap radiasi UV sehingga dapat menyebabkan terjadinyaradikal hidroksol pada
pigmen sebagai fotokatalis, terhidrat yang selanjutnya dikalsinasi pada 800 °C
(Rahmawari, dkk., 2008).

TiO2 merupakan kristal yang berwarna putih dengan titik lebur 1855 °C dan
indeks bias sangat tinggi. Kristal TiOtidak larut dalam air, asam klorida, asam nitrat,
asam sulfat encer dan alkohol tapi dapat larut dalam asam sulfat pekat dan asam
fluoride (Abdullah, 2011).

Salah satu faktor yang mempengaruhi Kinerja TiO2 sebagai fotokatalis adalah

bentuk kristalnya (Tjahjanto, 2001). Katalis TiO2 memiliki 3 jenis struktur kristal
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yaitu anatase, rutile dan brookite. Struktur kristal brookite sulit untuk dipreparasi
sehingga secara umum hanya struktur kritstal rutile dan anatase yang menunjukkan
reaktivitas lebih baik dari segi reaktivitas dibandingkan dengan struktur rutile
(su,2004). Struktur anatase adalah bentuk yang paling sering digunakan karena
memiliki luas permukaan serbuk yang lebih besar dan ukuran partikel yang lebih
kecil dibandingkan dengan struktur rutile dan struktur ini terjadi dalam kisaran suhu
dekomposisi senyawa titanium (400-650 °C). Selain itu, band gap energi anatase
lebih besar dibandingkan dengan rutile sehingga memiliki aktivitas fotokatalitik
yang tinggi (Licciuli L,2002).

Menurut Othomer, 1997 tentang perbandingan sifat dan berbagai bentuk Kristal
TiO2 dapat dilihat dalam Tabel 2.

Tabel 2 Perbandingan Sifat dari Berbagai Bentuk Kristal TiO>

Sifat Anatase Brookite Rutile

Bentuk Kristal Tetragona Orthorombi  Tetragonal
I k

Band gap, eV 3,25 3,05 Tidak

tersedia

Banyaknya TiO>/ unit sel 4 8 2

Volume per TiOz, nm? 0,03407 0,03211 0,031222

Massa jenis teoritis, kg/m? 3895 4133 4250

Tingkat kekerasan, skala Moh 5,5-6 5,5-6 7-7,5

Keunggulan TiO2 antara lain stabilitas yang tinggi, ketahanan terhadap korosi,
ketersediaan yang melimpah di alam, dan harga yang relatif murah (Radecka, 2008).

Secara structural, TiO> mempunyai tiga fasa kristal yaitu anatase, rutile, dan
brookite. anatase dan rutile memiliki struktur kristal tetragonal, sedangkan brookite
memiliki struktur kristal orthorhombic. Fasa anatase dan brookite merupakan fasa
metastabil mudah berubah menjadi fasa rutile ketika dipanaskan (Myint, 2017). Fasa
anatase stabil pada suhu dibawah 800 °C, diatasnya akan terbentuk fasa rutile (Saini,
2007). Secara umum fasa anatase lebih stabil dibandingkan fasa rutile dengan ukuran
partikel mencapai 14 nm (Zhang, 2000). Nilai energi band gap TiO; pada fasa

anatase sebesar 3,2 eV, sedangkan pada fasa rutile sebesar 3,0 eV (Yao, 2009).
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3.5 Polyethylene Glycol

PEG merupakan molekul sederhana dengan struktur molekul linier atau
bercabang, polieter netral, dan memiliki beberapa variasi bobot molekul. PEG
memiliki sifat larut di dalam air dan larut pada beberapa pelarut organik antara lain
toluen, metil klorida, etanol dan aseton (Harris, 1992; Amiyati, 2016). PEG tidak
beracun dan tersedia dalam berbagai bentuk tergantung pada beratmolekulnya. PEG
400 berbentuk cair, PEG 1.000 — 1.450 berbentuk padatan lunak dan PEG 3.350 —
14.000 berbentuk bubuk (Rahardjo, 1986; Effendi, 2008). Penambahan PEG sebagai
aditif dalam produksi membran dapat menyebabkan terbentuknya pori-pori pada
permukaan membran. Semakin banyak PEG yang ditambahkan, maka semakin besar

ukuran pori-pori yang terbentuk pada membran (Utomo, dkk., 2014).

3.6 Metilen Biru

Salah satu pewarna yang umum digunakan adalah metilen biru. Rumus kimia
metilen biru C16H1sN3SCI merupakan senyawa hidrokarbon aromatik toksik dan
pewarna kationik dengan kapasitas adsorpsi yang sangat kuat.Metilen biru umumnya
digunakan sebagai pewarna kertas, tekstil, sutra, wool, kosmetik dan peralatan
kantor. Senyawa ini mempunyai bentuk kristal berwarna biru tua dan bila dilarutkan
dalam air atau alkohol menghasilkan larutan berwarna biru (Maddu, dkk., 2009).
Senyawa metilen biru memiliki berat molekul sebesar 319,86 g/mol, daya larut
sebesar 4,36 x 104 mg/Ldan titik lebur sebesar 105 °C (Christina dkk., 2017).

N
L
H3C\N S I{l,CH3

|
CHs; Cl- CHs;
Gambar 6 Struktur Metilen Biru

Senyawa metilen biru sebenarnya bukanlah senyawa yang berbahaya, namun
seperti bahan kimia lainnya dalam dosis yang tinggi maka akan menimbulkan efek
yang berbahaya bagi lingkungan dan manusia. Berdasarkan Keputusan Menteri
Lingkungan Hidup khususnya Kep 51/MELH/10/1995 tentang Baku Mutu Limbah
Cair, konsentrasi maksimum senyawa metilen biru yang diperbolehkan yaitu 5-10
mg/L (Handayani, dkk., 2015). Efek terburuk dari metilen biru pada manusia yaitu
dapat menyebabkan iritasi pada kulit jika terpapar dan iritasi saluran cerna jika

tertelan. Senyawa ini juga dapat menyebabkan peningkatan detak jantung, mual,



17

munntah, sianosis, nekrosis, tetraplegia, dan icterus (Hikmawati, 2018). Selain itu,
dampak buruk metilen biru terhadap lingkungan adalah apabila suatu perairan
tercemar oleh metilen biru, penetrrasi sinar matahari terhambat, dan ekosistem
terganggu karena kekurangan oksigen terlarut.(Baunsele dan Missa, 2020).

3.6 Spektrofotometer UV-Vis

Spektrofotometer UV-Vis adalah salah satu metode instrument yang paling
sering diterapkan dalam analisis kimia untuk mendeteksi senyawa (padat/cair)
berdasarkan absorbnsi foton. Agar sampel dapat menyerap foton pada daerah UV-Vis
(Panjang gelombang foton 200 nm-700 nm), biasanya sampel harus diperlakukan
atau derivatisasi, misalnya penambahan reagen dalam pembentukankompleks dan
lain sebagainya (Irawan, 2019). Pengukuran panjang gelombang danabsorbansi analit
menggunakan alat spektrofotometer yang melibatkan energi elektronik yang cukup
besar pada molekul yang dianalisis (Day & Underwood, 2022). Transisi elektron
molekul memengaruhi proses penyerapan radiasi ultraviolet. Molekul yang
memerlukan lebih banyak energi untuk transisi elektron,akan menyerap pada panjang
gelombang yang lebih pendek (Amiruddin, 2013).

Menurut (Neldawati, 2013) prinsip kerja spektrofotometer UV-Vis adalah ketika
cahaya putih atau radiasi melewati larutan, maka radiasi dengan panjang gelombang
tertentu akan diabsorbsi dan juga di transmisikan. Perbandingan antara intensitas
cahaya yang diserap dan intensitas cahaya yang akan datang menghasilkan serapan.
Semakin tinggi konsentrasi suatu zat dalam sampel, maka semakin banyak molekul
yang menyerap cahaya pada panjang gelombang tertentu, sehingga semakin besar

nilai serapannya.

—
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pintu keluar

Gambar 7 Diagram alat Spektrofotometer UV-Vis
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Prinsip kerja Spektrofotometer juga didasarkan pada hukum Lambert-Beer,yaitu
seberkas cahaya melewati suatu larutan dengan panjang gelombang tertentu,
kemudian Sebagian sinar tersebut sebagian diteruskan dan sebagian sisanya diserap
oleh larutan. Besarnya sinar (A) sebanding dengan konsentrasi zat penyerap (C) dan
jarak yang ditembuh sinar (a) dalam larutan, serta ketebalan larutan (b).

Berdasarkan hukum Lambert-Beer, rumus yang digunakan untuk menghitung

banyaknya cahaya yang dihamburkan:

T=2 atau %T = & x 100% (5)
lo lo

dan absorbansi dinyatakan dengan rumus:

A = —logT = —logll—(t) (6)
Dimana lo merupakan intensitas cahaya dating dan It atau I1 adalah intensitas
cahaya setelah melewati sampel. Hukum beer dapat ditulis sebagai:

A=ab.C (7)

Keterangan:

A = Serapan (absorbans)

C = Konsentrasi

a = Koefisiensi serapan spesifik

b = Tebal larutan

Secara eksperimental hukum Lambert-beer akan terpenuhi apabila perlatan
yang digunakan memenuhi kriteria-kriteria berikut:

1. Cahaya datang atau cahaya yang jatuh pada sampel adalah cahaya dengan
panjang gelombang tunggal (monokromatis).

2. Penyerapan cahaya oleh suatu molekul yang ada di dalam larutan tidak
dipengaruhi oleh molekul yang lain dalam larutan.

3. Penyerapan terjadi pada volume larutan yang luas penampang (tebal kuvet) yang
sama.

4. Penyerapan tidak menghasilkan emisi.

5. Indeks reflektansi suatu larutan tidak bergantung pada konsentrasi, hukum lambert-beer

tidak berlaku untuk larutan dengan konsentrasitinggi (Riyanto, 2009).

3.7 X-ray Diffraction (XRD)

Difraksi sinar-X adalah salah satu metode standar terpenting untukkarakterisasi

material. Sampai saat ini, metode difraksi sinar-X digunakan untuk memperoleh

informasi tentang struktur kristal logam dan paduan, mineral,polimer, bahan organik,
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superkonduktor (Suharyana, 2012), konstanta kisi, dll. Sinar-X adalah gelombang
elektromagnetik dengan panjang gelombang400 hingga 800 nm (Smallman,1999).
XRD memberikan data kuantitatif mengenai difraksi dan intensitas difraksi pada
sudut-sudut material. Data XRD yang diperoleh adalah intensitas difraksi sinar-X
yang terdifraksi dan sudut 20. Setiap pola yang munculpada pola XRD mewakili
bidang kristal dengan orientasi tertentu (Widyawati, 2012).

Prinsip kerjaumum XRD adalah XRD terdiri dari tiga bagian utama, yaitu tabung
sinar-X, objek sampel dan detektor sinar-X yang berisi katoda yang memanaskan
filamen sehingga menghasilkan elektron. Perbedaan tegangan menyebabkan elektron
mengalami percepatan untuk menembak objek. Ketika elekton memiliki tingkat
energi yang tinggi dan bertabrakan dengan elektron ada pada suatubenda sehingga
sinar-X diproduksi. Objek dan detektor berputar untuk menangkap dan mencatat
intensitas sinar X yang dipantulkan. Detektor merekam dan memproses sinyal sinar-
X dan memprosesnya secara grafis.

Sinar X diproyeksikan ke arah sampel kemudian terdifraksikan ke segala arah
sesuai hukum Bragg. Detektor bergerak dengan kecepatan sudutkonstan untuk
mendeteksi sinar sampel yang didifraksi. Sampel serbuk ataupadatan kristal memiliki
bidang Kisi yang tersusun secara acak dengan berbagai kemungkinan orientasi, seperti
butiran kristal yang dikandungnya. Setiap kumpulan bidang dalam susunan
mempunyai sudut orientasi tertentu, sehingga difraksi sinar-X memenuhi hukum

Bragg.

B \ Detektor

\
N

Lintasan
~ — - -

Gambar 8 Prinsip Kerja X-Ray Diffraction (Beiser, 1992)

Prinsip kerja dari instrument XRD adalah dengan menerapkan prinsip Bragg
yang artinya perbedaan lintasan berkas difraksi sinar-X harus kelipatan panjang
gelombang dengan menggunakan rumus seperti berikut:

NA = dsin6 (8)
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dengan,

A = Panjang gelombang sinar-X
d = jarak antara bidang kristal
0 = sudut difraksi

Pola difraksi yang dihasilkan berisi informasi tentang rangkaian puncak atau
peak difraksi dengan intensitas relatif sepanjang nilai 26 dalam rentang yang telah
ditentukan. Intensitas relatif puncak bergantung pada jumlah atom dan distribusinya
dalam material (Sumari, dkk., 2020).

3.8 UV-Vis Diffuse Reflectance Spectrocopy (UV-Vis DRS)

Pada umumnya UV-Vis Diffuse Spectrocopy atau UV-Vis DRS digunakan untuk
mengukur energi celah pita. Diffuse Reflectance-UV (DR-UV) dilakukan untuk
mengetahui besarnya celah energi yang dihasilkan oleh semikonduktor yang
disintesis. Band gap adalah celah energiantara pita valensi yang diisi elektron dan
pita konduksi tanpa elektron. Perbedaan harga energi dalam semikonduktor sangat
penting karena mempengaruhi kinerja semikonduktor dalam aliran elektron dan hole.
Jika kesenjangan energi terlalu kecil, elektron akan berpindah dari pita valensi ke
pita konduksi sehingga electron kurang bebas, Sebaliknya, celah energi yang terlalu
besar akan menghambat loncatan elektron sehingga aliran elektron akan terhambat.
Alat yang digunakan adalah Spektrofotometer UV-Vis. Analisis menggunakan
Spektrofotometer UV-Vis dilakukan dengan rentang panjang gelombang 200 nm
hingga 800 nm, pembacaan dari analisis ini adalah absorbansi dan panjang
gelombang. Metode DRS didasarkan pada pengukuran intensitas UV-Vis yang
dipantulkan oleh sampel. Alasan untuk metode ini cukup sederhana adalah jika bahan
yang disinari dengan gelombang elektromagnetik, foton akan diserap oleh elektron
dalam suatu material (Abdullah, 2009).

Ketika cahaya menyinari suatu material, sebagian cahaya akan diserap,
dipantulkan, dan ditransmisikan. Pada dasarnya ada tiga proses interaksi antara foton
dan elektron dalam bahan, yaitu penyerapan, emisi spontan dan emisi yangterimbas.

energi setiap foton atau sinar dapat ditulis sebagai:
E=hv=h’ ©)
Ketika semikonduktor disinari, foton diserap dan pasangan electron-hole (a)

terbentuk, jika keadaan yang terjadi adalah hv= Eg. Ketika hv> Eg maka terbentuk

pasangan elektron hole dan kelebihan energi yang tidakterpakai (hv=eg) diubah
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menjadi panas (b). proses (a) dan (b) adalah transisi intrinsik (band a band transition).
Ketika hv < eg maka foton akan diserap, jia ada keadaan energi di celah terlarang
karena adanya cacat, transisi elektrinsik terjadi (c). proses adsorpsi foton
menyebabkan elektron berpindah dari pita valensi ke pita konduksi di mana energi
foton harus sama dengan atau lebih besar dari celahenergi, dengan frekuensi v
sesuai dengan tepi serapan (Putri, 2018).

39FTIR

Fourier Transformed InfraRed (FTIR) merupakan salah satu metode standar
yang digunakan untuk mendeteksi struktur molekul senyawa dengan
mengidentifikasi gugus fungsi penyusun senyawa tersebut (Palebangan, 2020). FTIR
merupakan metode spektroskopi yang didasarkan pada getaran suatu molekul dan
merupakan suatu metodeyang mengamati interaksi dengan radiasi elektromagnetik
pada daerah bilangangelombang 10-13.000 cm™. Instrumen ini berfokus pada
rentang frekuensi 400-4000 cm™ yang merupakan ukuran suatu unit untuk frekuensi
(Silverstein, 2002).Prinsip kerja dari instrument ini adalah adanya interaksi
antara materi dengan energi. Instrumen spektroskopi FTIR akan menghasilkan
sebuah berkas radiasi inframerah yang dipancarkan dari benda hitam. Radiasi
inframerah tersebutkemudian akan dilanjutkan melewati interferometer (celah)
menuju sampelsehingga terjadi pengkodean spectral. Celah ini berfungsi sebagai
pengontrol jumlah energi yang akan berikatan dengan sampel. Sampel yang
menyerap akanmenciptakan interferensi konstruktif dan destruktif yang disebut
denganinterferogram. Kemudian, detector mengukur sinyal interferogram khusus
dalamenergi versus waktu semua frekuensi secara bersamaan. Sinyal yang terukur
laludikirim ke computer untuk kemudian direkam dengan perangkat lunak computer

transformasi Fourier (Novianti, 2021).

©
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Gambar 9 Skema kerja dari alat FTIR
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3.10 Hipotesis penelitian
Penelitian ini dilakukan sintesis TiO. dari TiCls dengan metode Dip-coating
menggunakan seng (Zn) sebagai doping. Adapun beberapa yang diharapkan dari
penelitian ini yaitu:
1. Denganadanya doping Zn dapat meningkatkan proses fotodegradasi metilen biru.
2. Serta proses kalsinasi dengan variasi suhu 300°C, 400°C, 500°C dengan waktu
selama 1 jam diharapkan dengan variasi suhu kalsinasi dapat diketahui kondisi
optimum fotokatalis dengan metode dip-coating dalam mendegradasi metilen

biru dengan variasi suhu kalsinasi band gap menurun atau menaik.



BAB IV
METODE PENELITIAN

4.1 Alat dan Bahan
4.1.1 Alat

Alat yang digunakan pada penelitian ini yaitu oven RIO OV-30, alat dip-
coating Daiko Scientifict SC-DC 03, Digital ultrasonic cleaner, magnetic stirrer
(IKA C-MAG HS 7), timbangan analitik (Osuka FA 1004e), alat gelas, spatula,
pengaduk kaca, tweezer, glove oven, Stopwatch, X-ray diffraction (XRD),
Spektrofotometer UV-Vis Double beam Hitachi U-2900, Diffuse Reflectance
Spectrocopy (DR UV-Vis), desikator, petridish, botol vial, kaca arloji, cawan
porselin.
4.1.2 Bahan

Bahan yang digunakan dalam penelitian yaitu Etanol (Merck KG2aA,64271
Darmstadt CAS-No: 64-17-5), Poliethylene glycol (PEG) 400 (Merck
KG2aA,64271 Darmstadt CAS-N0=25322-68-3), Titanium (I11) Clhoride (TiCI3),
zinc sulfate heptahydrate (Merck KG2aA,64271 Darmstadt CAS-No0:7446-20-0),
larutan H2SO4 (Merck KG2aA,64271, No: 016-020-00-8), plat kaca, aquabides,
larutan H202, metilen biru, aseton.
4.2 Cara kerja
4.2.1 Preparasi Plat Kaca

Mengething plat kaca dengan larutan piranha H2SO4: H202 (3:1)
(75mL:25mL) dilakukan didalam lemari asam (dengan cara meneteskan H202
secara perlahan). Ditunggu hingga dingin. Lalu direndam plat kaca didalam larutan
piranha = 10-15 menit, ditandai dengan adanya gelembung pada plat kaca. Diangkat
plat kaca menggunakan tweezer dari larutan piranha, dibilas dengan menggunakan
aquades. Selanjutnya dimasukan kedalam ultrasonic cleaner untuk menghilangkan
residu selama 5 menit. Dimasukkan kedalam oven dengan suhu 100°C selama 15
menit. Plat kaca siap untuk di dip-coating.
4.2.2 Pembuatan Larutan Prekusor

Pertama, membuat larutan awal untuk proses pelapisan pada plat kaca,
disiapkan gelas beaker 50 mL, lalu dimasukkan TiCI3 (Titanium (l11) Clhoride)
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sebanyak 8 mL, Polyethylene Glycol 400 8mL, dan etanol 29 mL. selanjutnya
dihomogenkan menggunakan magnetik stirrer, ditambahkan zinc 10 % sebanyak 5
mL dari zinc sulfate heptahydrate, dihomogenkan menggunakan magnetik stirrer,
larutan siap digunakan.
4.2.3 Proses dip-coating

Plat kaca yang telah dipreparasi dicapit di alat dip-coating. Diambil larutan
prekusor yang telah dibuat dan diletakkan dibawah plat kaca. Disetting alat dip
coating dalke scientifict SC-DC 03:

e Dip speed : Imm/s
e Diptime :30s
e Liftdip : Imm/s
e Diulang 130 X
e Distance 2 7cm

Lalu furnace didalam oven dengan suhu 300 °C, 400 °C, 500 °C selama 1 jam.
Indikator plat kaca telah terlapisi ditandai dengan berwarna coklat.
4.2.4 Karakterisasi menggunakna Instrumen
Selanjutnya untuk melihat karakterisasi digunakan beberapa instrumen itu
Untuk melihat struktur kristal lapisan TiO2 digunakan instrument XRD. Untuk
melakukan analisa seberapa besar absorbansi yang terdapat di dalam metilen biru
setelah dilakukan proses fotokatalis digunakan instrumen Spektrofotometer Uv-Vis
Double Beam Untuk melihat band-gap lapisan TiO2 digunakan instrument DR
Spektrofotometer Uv-Vis. Untuk melihat morfologi menggunakan SEM. Untuk
mendeteksi struktur molekul senyawa menggunakan FTIR.
4.2.5 Uji Aktivitas Fotokatalis Plat pada Metilen Biru
4.2.5.1 Pembuatan Larutan Metilen Biru
Ditimbang 0,01gram serbuk metilen biru untuk membuat larutan induk
metilen biru 100 ppm dalam 100 mL, lalu dimasukkan kedalam labu ukur 100 mL,
ditambahkan aquabidest sampai tanda miniskus, lalu di gojog hingga homogen.
larutan metieln biru 100 ppm siap digunakan.
4.2.5.2 Pembuatan Larutan Metilen Biru 10 ppm
Diambil 10 mL larutan metilen biru 100 ppm kemudian diencerkan
menggunakan labu ukur 100 mL, ditambahkan aquabidest sampai tanda minismus,

lalu di gojog hingga homogen, larutan metilen biru 10 ppm siap digunakan.
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4.2.5.3 Pembuatan Larutan Metilen Biru 5 ppm

Diambil 5 mL larutan metilen biru 100 ppm kemudian diencerkan
menggunakan labu ukur 100 mL, ditambahkan aquabidest sampai tanda miniskus,
lalu di gojog hingga homogen. larutan metilen biru 5 ppm siap digunakan.
4.3.5.4 Proses Fotokatalis

Siapkan larutan metilen biru 10 ppm dan 5 ppm masing-masing 100 mL lalu
dimasukkan ke masing masing petridish yang telah disediakan. setelah itu
dimasukkan substrat yang ingin di uji fotokatalis, substrat siap difotokatalis dengan
variasi waktu 0, 1 jam, 2 jam, 3 jam, 4 jam, 5 jam. Yang terjadi pada proses ini
menghilangkan atau mengurangi konsentrasi metilen biru dengan material film

lapis tipis TiO».



BAB V
HASIL DAN PEMBAHASAN

5.1 Sintesis TiO>

Pada sintesis material TiO, menggunakan TiCls sebagai bahan utama dalam
pembuatan material TiO> menggunakan metode dip-Coating. Dimana TiCls
dicampurkan dengan PEG (Polyethylene Glycol) 400, etanol. Reaksi yang terjadi
yaitu:

TiCl; + 3H,0 + PEG 400 + EtOH
- TiO, + 6 HCl + Kompleks PEG — Ti(1V)

TiClz mengalami hidrolisis yang dimana fungsinya untuk menghasilkan TiO>
dan asam klorida melalui reaksi dengan air, proses ini membentuk TiO2 menjadi
bahan material yang di inginkan sementara untuk asam klorida merupakan produk
samping yang harus dihilangkan. Reaksi hidrolisis yang terjadi yaitu:

TiCl; + 3H,0 - Ti0, + 6HCl

Oksidasi Ti (I11) menjadi Ti (IV) untuk meningkatkan bilangan oksidasi
titanium dari +3 menjadi +4 yang dimana bentuk yang lebih umum dari titanium
dalam senyawa senyawa oksida. Reaksi yang terjadi yaitu:

Tif >Tif + e”

Pembentukan kompleks dengan PEG 400 yang dimana kompleks PEG-Ti
(1V) yang terbentuk memiliki sifat sifat khusus, seperti meningkatkan stabilitas
koloid atau memodifikasi sifat permukaan dari TiO2 yang dihasilkan. Adapun
fungsi penambahan PEG 400 yang lain itu untuk memudahkan reaksi antara TiCls,
air, dan etanol serta mendukung distribusi yang merata dari bahan pada permukaan
material TiO2 menggunakan metode dip-coating. Fungsi selanjutnya yaitu untuk
mengstabilitas koloid yang dimana dapat mencegah aglomerasi partikel,
memastikan distribusi yang merata dari material pada substrat kaca TiO2. Reaksi
yang terjadi yaitu:

Tif + PEG 400 - Kompleks PEG — Ti(IV)

Pada penambahan doping Zn dalam sintesis material TiO2> menggunakan

metode dip-coating dapat meningkatkan Kkinerja dari fotokatalitik yang dimana

dapat membuat material lebih efektif dalam reaksi fotokimia, seperti degradasi
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senyawa metilen biru. Doping Zn juga dapat menstabilkan stabilitas termal yang
ditingkatkan membuat material TiO> menjadi lebih tahan terhadap suhu serta dapat
meningkatkan efisiensi dari nilai band gap yang dihasilkan dari nilai band gap TiO>
murni 3,2 eV menjadi lebih kecil daripada nilai band gap TiO2 murni. Reaksi yang
terjadi saat penambahan doping Zn yaitu:

ZnCl, + TiO, + PEG 400 + EtOH

— Zn —doped TiO, + HCl + Kompleks PEG Zn — Ti(1V)

5.2 Karakterisasi Insturmn
5.2.1 Karakterisasi X-ray Diffraction (XRD)

Karakterisasi menggunakan XRD pada penelitian ini bertujuan untuk
mengetahui fasa kristal dan ukuran diameter kristal dari material. Material yang
dikarakterisasi dalam penelitian ini adalah TiO2. Material TiO2 tersebut
mengandung 3 fase kristal seperti rutile, anatase dan brookite sehingga perlu
dikonfirmasi menggunakan instrument XRD.
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Gambar 10 Pola XRD film lapis tipis TiO, murni (kuning), TiO,
ditambah Zn 10% w/w dengan suhu kalsinasi 400 °C (biru),
database TiO2 anatase (merah)

Gambar 10 menunjukkan pengaruh doping Ti pada struktur kristal TiO2 dari
pengukuran XRD. Diamati bahwa puncak TiO; tidak tajam, seperti yang
diharapkan untuk TiO kristalin yang tertata rapi, namun tampak seperti TiO>
amorf. Kim dkk. (2022) juga mengamati pola serupa untuk TiO, amorf. Untuk
aktivitas fotokatalitik, pertanyaan apakah TiO> berada dalam fase kristal atau
amorf, yang menghasilkan aktivitas fotokatalitik lebih baik, masih terbuka (Huang

dkk., 2012). Namun, fase amorf TiO2 dapat menurunkan efisiensi fotokatalitik
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karena struktur amorf memiliki jumlah pusat rekombinasi yang relatif lebih banyak
dibandingkan dengan fase kristal (Kavaliunas dkk. 2020). Meskipun efisiensinya
rendah, biaya produksi film tipis TiO2 amorf rendah, dan penambahan dopan
logam, yang meningkatkan konduktivitas permukaan film tipis, penggunaan fase
TiO2 amorf dalam film tipis untuk fotokatalis masih bersaing dengan film tipis TiO>
kristalin. Dengan bertambahnya dopan, puncak amorf bergeser ke nilai sudut 26
yang lebih tinggi, yang menunjukkan bahwa kisi kristal terdistorsi akibat
penambahan Zn, terutama pada Zn 10 v/v. %. Pergeseran puncak spektrum XRD
juga diamati oleh Li dkk., (2017) saat TiO. didoping dengan MoOs. Dopan
mendistorsi kisi kristal karena variasi interkalasi proton, yang dapat diamati dalam
Raman Spectra. Namun, spektroskopi Raman tidak dilakukan dalam penelitian ini.
5.2.2 DR UV-Vis

Material TiO, dikarakterisasi menggunakan instrument DR UV-Vis yang
bertujuan untuk menunjukkan nilai energi celah pita langsung TiO2> murni, TiO>
dengan penambahan Zn 10% dengan suhu kalsinasi 300 °C, 400 °C, dan 500 °C.
Energi band gap berdampak besar terhadap kinerja dari material semikonduktor
TiO>. Jika nilai dari suatu band gap itu kecil maka elektron akan melompat dari
pita valensi menuju pita konduksi sehingga elektron kurang bebas dan apabila nilai
band gap terlalu besar maka akan menghambat loncatan elektron sehingga aluran
elektron akan terhambat (Rocha dkk,2018). Celah pita tidak langsung dihitung
menggunakan persamaan tauc tetapi dapat dihitung dengan persamaan Kubelka-
Munk yaitu £¢ =" dimana h merupakan konstanta ketetapan plank (6,62 x 10
J.s), ¢ merupakan cahaya diruang hampa (3 x 108 m.s?) dan ), sebagai panjang
gelombang (nm). Setelah data spektrum DRS UV-Vis maka nilai energi band gap
dapat ditentukan dengan menarik garis lurus dari puncak spektrum tertinggi hingga
terendah yang biasa disebut dengan metode Touc Plot.

Hasil karakterisasi DRS UV-Vis, berdasarkan tabel 3 nilai band gap yang
dihasilkan oleh material TiO> murni sebesar 3,2 eV nilai band gap tersebut udah
sesuai jika dibandingkan dengan penelitian yang dilakukan oleh (Wilda, 2015) yang
memiliki nilai band gap TiO> murni menggunakan metode sol-gel spray coating
sebesasr 3,2 eV tetapi menurut Guang-Lei dkk. (2005) menemukan bahwa film
TiO2 murni memiliki energi celah pita sebesar 3,4 eV hingga 3,21 eV, yang
variasinya dapat disebabkan oleh kekasaran permukaan film tipis dan penyerapan

substrat. Sreemany dan Sen (2004) juga menemukan bahwa film tipis berlapis celup
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TiO2 memiliki energi celah pita sebesar 3,35 eV hingga 3,16 eV, dengan variasi
karena ketebalan film berkisar antara 100 hingga 300 nm. Mereka juga menemukan
bahwa kecepatan penarikan proses pelapisan celup tidak mempengaruhi celah pita
film tipis. Dalam percobaan ini, ketebalan film tidak diukur, sehingga efek
kecepatan menggambar dari proses pelapisan celup dapat dibuat ulang. Celah pita
yang lebih rendah pada film tipis TiO. diamati oleh Tanemura dkk. (2005), dengan
nilai band gap sebesar 3,03 eV untuk fase rutile bulk film tipis TiO,. Secara
keseluruhan, celah pita film tipis TiO2> murni yang diperoleh dari percobaan ini
berada pada kisaran celah pita TiO> peneliti lain.
Tabel 3 Energi Band Gap

Sampel Celah pita (eV)
TiO2 murni, suhu kalsinasi 400 °C 3,2
TiO2 + Zn 10 w/w% suhu kalsinasi 300 °C 3,19
TiO2 + Zn 10 w/w% suhu kalsinasi 400 °C 3,14
TiO2 + Zn 10 w/w% suhu kalsinasi 500 °C 3,03

Pada penambahan Zn (10 w/w %) terbukti dapat menurunkan band gap
film tipis TiO2. Ditemukan juga bahwa suhu kalsinasi berpengaruh terhadap
penurunancelah pita film tipis TiO2. Lee dkk. (2013) menemukan bahwa doping Er
dalam filmtipis spin-coated TiO, menurunkan celah pita film tipis dari sekitar 3,25
eV menjadi2,81 eV karena adanya perangkap elektron atau lubang pada tingkat
donor dan akseptor dalam struktur elektronik pita TiO2. Fenomena yang sama juga
dapat terjadi ketika TiO2didoping dengan Zn, dimana substitusi Zn dengan Ti dapat
menyebabkan perubahan keadaan elektronik TiO,. Lee dkk. (2014) juga
menemukan bahwa penambahan Nb juga mengurangi band gap film tipis TiO,
namun untuk Nb karena penurunan ukuran kristalit TiO, dimana fasa anatase
bertransformasi menjadi fasa rutile, sehingga mengurangi kesenjangan pita. Untuk
mengetahui apakah penyebab penurunan celah pita oleh dopan adalah perubahan
struktur elektronik atau perubahan ukuran kristalit TiO2, maka dilakukan
pengukuran XRD.

Pada tabel 3 juga menunjukkan bahwa peningkatan suhu kalsinasi pada film
tipis TiO2 yang didoping Zn menghasilkan celah pita yang lebih rendah. Suhu

kalsinasi berhubungan dengan fasa TiO., baik pada anatase, rutil, maupun brookite.
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Ge dkk. (2016) menunjukkan bahwa penurunan celah pita film tipis TiO:
disebabkan oleh semakin besarnya fasa anatase, dan untuk memperoleh fasa
anatase yang cukup maka suhu kalsinasi harus diatas 400 °C. Hal ini menunjukkan
bahwa ketika suhu kalsinasi ditingkatkan, fase anatase menjadi lebih besar dan pita
energi yang lebihrendah diamati. Untuk lebih mengkonfirmasi perubahan fase

anatase seiring meningkatnya suhu, pengukuran FTIR dilakukan.
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Gambar 11.a. Band Gap TiO2. Murni, b. Nilai Band Gap TiO2 Zn 10%
w/w suhu 300 °C, c. Nilai Band Gap TiO2 Zn 10% w/w suhu 400 °C, d.
Nilai Band Gap TiO2 Zn 10% w/w suhu 400 °C

Penelitian ini telah berhasil menentukan energi band gap TiO, murni dengan
kalsinasi 400°C sebesar 3,20 eV. Selain itu, kami juga memperoleh nilai band gap
lapis tipis TiO2 dengan doping Zn 10% pada suhu 300 °C sebesar 3,19 eV, pada
suhu 400 °C sebesar 3,14 eV, dan pada suhu 300 °C sebesar 3,03 eV. Hasil ini
menunjukkan bahwa pengaruh doping Zn dan suhu kalsinasi terhadap sifat

semikonduktor TiO».
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523 FTIR

Analisis FTIR ini ditunjukkan untuk melihat gugus fungsi dan perubahan
gugus fungsi dari bahan ataupun senyawa yang digunakan. Pada penelitian ini
dilakukan uji FTIR untuk melihat perubahan gugus fungsi sampel material
semikonduktor TiO> dengan doping Zn 10% dan dilakukan variasi suhu furnace
sebesar 300 °C, 400 °C, dan 500 °C.

Spektra FTIR didapatkan melalui hubungan antara panjang gelombang
dengan % transmitasi yang dinyatakan dengan perbandingan sinar inframerah yang
tidak terserap oleh sampel terhadap sinar yang ditambahan ke sampel. Metode ini
bergantung pada adsorpsi radiasi inframerah saat akan melewati sampel yang
dianalisis (Rahmat dan Suswano, 2020). Hasil analisis sampel disajikan dalam

gambar dibawah ini
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Gambar 12 Spektrum FTIR film lapis tipis TiO, murni (merah), TiO,
ditambah Zn 10% dengan suhu kalsinasi 300 °C (kuning), 400 °C,

(biru), dan 500 °C (hijau)

Berdasarkan gambar diatas menunjukkan terdapat beberapa bilangan
gelombang yang terdeteksi dalam sampel, untuk mengidentifikasi lebih lanjut
didapatkan gugus fungsi pada setiap bilangan gelombang yang disajikan dalam
Tabel 4 dibawah.
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Tabel 4 Analisis FTIR TiO2 Murni 300 °C dan Zn 10% 300 °C, 400 °C, 500 °C

Bilangan Gelombang
TiO, TiO2Zn TiOzZn TiO2,Zn  Gugus Fungsi
Murni 10% 300 10% 10%

°C 400°C  500°C
33994,91 337536 3372,98 3394,96 C-H (Alkana)
2918,24 292757 - 2922,07 C-H (Alkena)

- 211299 2110,2  2086,70 Crangkap 3C
1646,74  1636,62 1647,05 1646,80 C=C (Alkena)
- 1437,68 - - C-C (Alkana)
894,15 900,22 903,39 907,09  C-H (Alkena)
754,92 759,96 764,22 764,44  C-H (Alkena)
428,93 42423 41560  Ti-O-Ti
407,02 414,78 Ti-O-Ti
402,94 407,19 Ti-O-Ti

Menurut J.wei (2008) TiO2 memiliki kelompok hidroksil yang signifikan
pada permukaannya. Selain itu, kristalit kecil dapat menyebabkan lebar puncak
spektrum. Pita spektroskopis diamati sekitar 3391,72 cm? dijelaskan sebagai
getaran peregangan simetris dan asimetris dari kelompok hidroksil (Ti-OH).
Kathiravan (2009) pita lebar yang diamati antara 3600 dan 3000 cm™ terkait dengan
metode peregangan O-H dari kelompok hidroksil, menunjukkan keberadaan
kelembapan pada sampel. Puncak karakteristik pada 1627,28 cm™ terkait getaran
lentur O-H dari molekul air yang diserap. Oleh karena itu, 3391,72 dan 1627,28
cm? sesuai dengan air yang terserap di permukaan dan kelompok hidroksil, dan
keberadaan pita OH dalam spektrum disebabkan oleh adsorpsi H20 secara kimiawi
dan fisik di permukaan (Olurode,2012). Lebar pita dari daerah 1000 hingga 400 cm"
! dikaitkan dengan Ti-O-Ti dalam material TiO, (Lu,2008). Menurut spektrum
standar TiO», puncak 463,88 cm-1 seharusnya dikaitkan dengan ikatan Ti-O dalam
Kisi TiO2 (titania anatase), menunjukkan bahwa ligand organic sepenuhnya
dihilangkan setelah pemanasan pada 450 °C. Pada saat yang sama, oksida logam
TiO; terbentuk melalui termolisis bubuk (Chuan, 2004). Pita serapan IR pada
728,77 cm* dikaitkan dengan getaran peregangan Ti-O-Ti (Wei,2008).

Spektrum FTIR TiO2 yang didoping Zn pada 10 v/v %. Seluruh sampel
menunjukkan karakteristik TiO2 anatase (402 cm™ pada suhu 300 °C, 407,19 cm-
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1 pada suhu 400 °C, dan 415,06 cm™* pada suhu 500 °C). Suhu Kalsinasi yang lebih
tinggi menghasilkan mode pembengkokan Ti-O yang lebih tinggi yang
menggambarkan fase anatase yang terbentuk lebih besar (Luo ,2009).
5.3 Degradasi Metilen Biru

Material fotokatalis TiO> memiliki daya oksidasi yang sangat kuat apabila di
aktifkan dengan cahaya matahari. Untuk mengaktifkan katalis TiO> dibutuhkan
energi foton dengan panjang gelombang yang kecil. Aktivitas fotoaktatlis
menyebabkan terjadinya fotooksidasi dan fotoreduksi sehingga terjadi eksitasi
elektron dari pita valensi ke pita konduksi. Pita konduksi menyebabkan adanya
kekosongan atau hole selanjutnya bereaksi dengan H>O dan CO; (Hoffman, dkk,
1995).
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Gambar 13 Fotokatalis TiO. terhadap senyawa metilen biru

Menurut Zuo 2014, Titanium dioksida (TiO2) adalah semikonduktor yang
digunakan dalam proses fotokatalis untuk mendegradasi zat pencemar termasuk
metilen biru. Mekanisme yang terjadi dari fotokatalis TiO, terhadap senyawa
metilen biru yang awalnya pekat dan beracun menjadi tidak pekat dan tidak beracun
yaitu substrat kaca yang telah dilapisi TiO2 menyerap energi dari cahaya matahari,
lalu energi cahaya yang diserap oleh TiO2 menciptakan elektron dan lubang (hole)
elektron. Selanjutnya terjadi reaksi redoks yang dimana pasangan elektron dan
lubang elektron bereaksi dengan molekul air atau oksigen di sekitarnya, membentuk
radikal hidroksil (OHe) dan radikal superoksida (O.e"). Radikal hidroksil (OHe)
yang dihasilkan oleh TiO. sangat reaktif dan dapat menyerang zat pencemar seperti
metilen biru. Reaksi oksidasi ini mengakibatkan pemecahan molekul pencemar

menjadi senyawa yang lebih sederhana atau tidak berbahaya. Senyawa-senyawa



34

hasil degradasi kemudian dapat terus dioksidasi oleh radikal hidroksil atau
diuraikan menjadi senyawa-senyawa yang lebih aman dan tidak beracun (Anwar,
2011).
TiO, + hv - TiO, (e~ + h')
h* + H,0 - H* + OHH
h+ OH~ - OHH
e~ +0, > @05
OHO + zat warna = Oksidasi pada senyawa zat warna
B0; + zat warna — Reduksi pada senyawa zat warna
Variasi waktu dilakukan untuk mengetahui waktu yang dibutuhkan untuk
mencapai penuruan % degradasi metilen biru. Uji pengaruh waktu dilakukan dengan
variasiwaktu 0; 1; 2; 3; 4; dan 5 Jam. dalam pengujian ini larutan metilen biru yang
dipakai sebesar5 dan 10 ppm sebayak 100 mL. Selanjutnya larutan metilen biru
hasil degradasi diuji menggunakan spektrofotometer UV-Vis double beam pada

setiap variasi waktu. selanjutnya didapatkan hasil pengujian sebagai berikut:

METILEN BIRU 5 PPM

=—&—Ti02 Zn10% Suhu 300 oC TIO2 Zn 10% suhu 400 oC
TIO2 Zn 10% suhu 500 oC TiO2 Murni suhu 400 oC
100
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Gambar 14 Waktu (Jam) vs % Degradasi Metilen Biru 5 PPM

Data diatas menunjukkan nilai dari suatu % degradasi zat warna metilen
biru yang dapat terdegradasi oleh material fotokatalisis TiO, pada setiap variasi
suhu furnace dan variasi waktu fotokatalis. Berdasarkan hasil pengujian
menggunakan spektrofotometer UV-Vis pada TiO2 murni suhu 400 °C dan variasi
waktu 1, 2, 3, 4, dan 5 jam yaitu sebesar 59,52%; 66,67%; 76,19%; 76,19%; dan
83,33%. Pada TiO2 Zn 10% suhu 300 °C dan variasi waktu 1, 2, 3, 4, dan 5 jam
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yaitu sebesar 45,23%; 78,57%; 83,33%; 85,71% dan 85,71%. Pada TiO2 Zn 10%
suhu 400 °C dan variasi waktu 1, 2, 3, 4, dan 5 jam yaitu 42,85%; 78,57%; 80,95%;
83,33%; dan 83,33%. Pada TiO2 Zn 10% suhu 500 °C dan variasi waktu 1, 2, 3, 4,
dan 5 jam yaitu 50%; 76,19%; 83,33%; 83,33%; dan 83,33%.

METILEN BIRU 10 PPM
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Gambar 15 Waktu (Jam) vs % Degradasi Metilen Biru 10 PPM

Data diatas menunjukkan nilai dari suatu % degradasi zat warna metilen biru
yang dapat terdegradasi oleh material fotokatalisis TiO, pada setiap variasi suhu
furnace dan variasi waktu fotokatalis. Berdasarkan hasil pengujian menggunakan
spektrofotometer UV-Vis pada TiO2 murni suhu 400 °Cdan variasi waktu 1, 2, 3, 4,
dan 5 jam yaitu sebesar 35,08%; 47,36%; 59,64%; 64,91%; dan 70,17%. Pada TiO>
Zn 10% suhu 300 °C dan variasi waktu 1, 2, 3, 4, dan 5 jam yaitu sebesar 40,35%;
66,67%; 70,17%; 71,92% dan 89,47%. Pada TiO2 Zn 10% suhu 400 °C dan variasi
waktu 1, 2, 3, 4, dan 5 jam yaitu 61,40%; 70,17%; 78,94%; 85,96%; dan 89,47%.
Pada TiO2 Zn 10% suhu 500 °C dan variasi waktu 1, 2, 3, 4, dan 5 jam yaitu 57,89%;
64,91%; 73,68%; 75,43%; dan 80,70%.

Dari kedua data tersebut dapat disimpulkan bahwa doping Zn10% pada TiO>
meningkatkan efisiensi degradasi senyawa metilen biru pada berbagai suhu dan
waktu dibandingkan dengan TiO2 murni. Didapatkan nilai optimum pada metilen
biru 5 PPM yaitu sebesar 85,71% TiO2 Zn 10% dengan suhu 300 °C dan didapatkan
nilai optimum pada metilen biru 10 PPM yaitu sebesar 89,47% dengan suhu 400
°C. Hasil tersebut tidak sesuai dengan data DR UV-Vis yang seharusnya semakin

tinggi suhu yang dipakai menunjukkan hasil yang lebih baik daripada suhu yang
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rendah. Hal tersebut disebabkan karena beberapa faktor salah satunya adalah proses
aplikasi pada sinar matahari yang kurang maksimal yang disebabkan karena
perubahan kondisi cuaca sehingga mempengaruhi jumlah radiasi matahari yang

mengenai material semikonduktor TiOx.



BAB VI
KESIMPULAN DAN SARAN

6.1 Kesimpulan

1. Dalam penelitian ini, kami menyelidiki dampak doping seng(zn) terhadap
fotokatalitik film lapis tipis TiO.. Penambahan Zn,bersamaan dengan variasi
suhu kalsinasi, mengakibatkan perubahan signifikan pada celah pita film timis.
Film tipis TiO2 yang didoping Zn menunjukkan celah pita yang lebih rendah
dibandingkan dengan TiO2 murni yang menunjukkan peningkatan aktivitas
fotokatalitik. Celah pita yang lebih rendah disebabkan oleh perubahan strutkur
kristal TiO, dan transformasi fasa yang disebabkan oleh dopi ng Zn dansuhu
kalsinasi. Hasilnya menunjukkan bahwa doping Zn sangat efektif untuk
meningkatkan aktifitas fotokatalitik film lapis tipis TiOa.

2. Film lapis tipis TiO dapat mendegradasi senyawa metilen biru sepertiyang dapat
ditunjukkan oleh peningkatan efisiensi degradasi mentilenbiru dalam kondisi
berbeda. Waktu pemaparan fotokatalitik yang lebih lama menghasilkan efisiensi
yang lebih tinggi dalam degradasi metilen biru.

3. Untuk % degradasi kondisi optimum pada metilen biru 10 PPM adalah pada
suhu 300 °C selama 5 jam (89,4737%). Pada suhu 400 °C selama 5 jam
(89,47%). Pada suhu 500 °C selama 5 jam (80,7018%). Untuk % degradasi
kondisi optimum metilen biru 5 PPM adalah pada suhu 300 °C selama 5 jam
(85,7143%). Pada suhu 400 °C selama 5 jam (83,333%). Pada suhu 500 °C
selama 5 jam (83,333%).

6.2 Saran

Pembuatan sintesis lapis tipis TiO> menggunakan metode dip-coating masih
memerlukan penelitian lebih lanjut. Hal ini dikarenakan masih sangat jarang peneliti
yang menggunakan metode dip-coating untuk mesintesis lapis tipis TiO2 pada

pengaplikasian fotodegradasi zat warna.
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LAMPIRAN

Lampiran 1. Perhitungan pembuatan larutan

1. Pembuatan Larutan Induk metilen biru 100 ppm dalam 100 mL
mg X

100—7== 577

=10mg
= 0,01 gram

2. Pengenceran Larutan Induk metilen biru 100 ppm menjadi 10 ppm
M1xV1=M2xV2
100 ppm x V1 = 10 ppm x 100 mL
V1 =10mL
3. Pengenceran Larutan induk metilen biru 100 ppm mejnadi 5 ppm
M1xV1=M2xV2

100 ppm x V1 = 5 ppm x 100 mL
V1 =5mL

Lampiran 2. Perhitungan % Degradasi Larutan metilen biru

Co —Ce
% Degradasi = X 100%
A. Larutan metilen biru
10 ppm 300 °C
1 Jam
0,57 — 0,34
% Degradasi = ——— 0
o Deg 0,34 X100%
= 40,3509%
2 Jam
0,57 —-10,19
% Degradasi = 019 X100%
= 66,6667 %
3 Jam
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0,57 -10,17

% Degradasi = 01 X100%

=70,1754%

4 Jam

0,57 —-10,16

% Degradasi = T X 100%

=71,9298 %

5Jam

0,57 — 0,06
% Degradasi = —— 0
o Deg 0.06 X100%

=89,4737 %

2) 400°C

1 Jam

0,57 — 0,22
% Degradasi = o077 X 100%

=61,4035%

2 Jam

0,57 -0,17

% Degradasi = —oT X 100%

=70,1754 %

3 Jam

0,57 -0,12

% Degradasi = o1 X 100%
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=78,9474 %

4 Jam

0,57 —0,08

% Degradasi = —o008 X 100%

= 85,9649 %

5Jam

d 0,57 — 0,06
% Degradasi= —— 0
o Deg 0.06 X100%

=89,4737 %

3)  500°C

1 Jam

0,57 — 0,24
% Degradasi——024 X 100%

= 57,5947 %

2 Jam
0,57—-0,2

% Degradasi = —o07 X 100%

= 64,9123 %

3 Jam
0,57 — 0,15

% Degradasi = —oE X 100%

= 73,6842 %

4 Jam

0,57 —-0,14

% Degradasi = —or X 100%

= 75,4386 %
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5 Jam
% Degradasi =
0,57 -0,11
0,
011 X 100%
= 80,7018 %
4) TiO2 Murni 400 °C
1 Jam
% Degradasi 057 - 0.37
0 1= 0
037 X100%
= 35,0877 %
2 Jam
0,57-10,3
% Degradasi = —o03 X 100%
= 47,3684 %
3 Jam
%D dasi 0,57 -0,23
egradasi= 0
oDeg 0.23 X100%
= 59,6491 %
4 Jam
0,57 —-10,2
% Degradasi = —o07 X 100%
= 64,9123%
5Jam
0,57 -0,17
% Degradasi = o X 100%
= 70,1754 %

B. Larutan MB 5 ppm
1) 300°C
1Jam

% Degradasi =



0,42 -0,23
0,23

X100%
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2 Jam

3 Jam

4 Jam

5Jam

2) 400 °C

1 Jam

2 Jam

= 45,2381 %

0,42 —0,09

% Degradasi = — 009 X100%

= 78,5714 %

0,42 —-0,07

% Degradasi = 007 X 100%

= 83,3333 %

0,42 - 0,06

% Degradasi = T X 100%

= 85,7143 %

0,42 - 0,06

% Degradasi = —006 X 100%

= 85,7143 %

0,42 — 0,24

% Degradasi = o7 X 100%

= 45,8571 %

0,42 —-0,09

% Degradasi = —509 X 100%

= 78,5714 %
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3 Jam

4 Jam

5Jam

3) 500 °C

1 Jam

2 Jam

3 Jam

0,42 —0,08

% Degradasi = —o008 X 100%

= 80,9524 %

0,42 —-0,07

% Degradasi = =007 X 100%

= 83,3333 %

0,42 - 0,07

% Degradasi = 007 X 100%

= 83,3333 %

042 —-0,21
% Degradasi = —o031 X 100%

=50%

0,42—-0,1
% Degradasi = —o01 X 100%

= 76,1905 %

0,42 - 0,07

% Degradasi = 007 X 100%
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= 83,3333 %

4 Jam

0,42 —-0,07

% Degradasi = =007 X 100%

= 83,3333 %

5Jam
0,42 —-0,07

% Degradasi = 007 X 100%

= 83,3333 %

TiO2 Murni 400 °C

1 Jam
042 -0,17

—— X100%
% Degradasi= 0,17

= 59,5238 %

2 Jam
0,42 -10,14

% Degradasi = —o1r X 100%

= 66,6667 %

3 Jam
0,42 -0,1

% Degradasi = —T X 100%

= 76,1905 %

% Degradasi =
4 Jam
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042-0,1

1000
01 X100%

= 76,1905 %

5Jam
0,42 —-10,07

% Degradasi = =007 X 100%

= 83,3333 %



Lampiran 3 Gambar Fotokatalis

a). TiOz Murni Metilen Biru 5ppm

b) TiO2 Murni Metilen Biru 10ppm
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a) TiO2 doping Zn10% dengan suhu
300 oC Metilen Biru 5ppm

b) TiO2 doping Zn10% dengan suhu
300 oC Metilen Biru 10 ppm

a) TiO2 doping Zn10% dengan suhu
400 °C Metilen Biru 5ppm

b) TiO2 doping Zn10% dengan suhu
400 °C Metilen Biru 10ppm
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a) TiO2 doping Zn10% dengan suhu b) TiO2 doping Zn10% dengan suhu
500 °C Metilen Biru 5ppm 450 °C Metilen Biru 10ppm

Lampiran 4. Tabel Absorbansi

Metilen biru Absorbansi
Sampel Suhu | 5 10 0 1 2 3 4 5
(C) | ppm ppm

TiO2 Murni 400 | V 042017 {0,14|0,1 |01 |0,07
TiO2 Murni 400 \% 0,57(0,37({0,3 |0,23|0,2 |0,17
TiO2 doping 300 | V 0,42 (0,23 (0,09 | 0,07 | 0,06 | 0,06
Zn 10 ppm

TiO2 doping 300 \% 0,57(0,34 (0,19 |0,17 | 0,16 | 0,06
Zn 10 ppm

TiO2 doping 400 | V 0,42 (0,24 (0,09 | 0,08 | 0,07 | 0,07
Zn 10 ppm

TiO2 doping 400 \% 0,57 (0,22 { 0,17 | 0,12 | 0,08 | 0,06
Zn 10 ppm

TiO2 doping 500 | V 04202101 |0,07|0,07 0,7
Zn 10 ppm

TiO2 doping 500 \% 0,57(0,24(0,2 |0,15|0,14| 0,11
Zn 10 ppm

Lampiran 5 Tabel % degradasi

Sampe Suh Fotokatali %Degradasi

I u S
5 10 1 2 3 4 5
ppm_ ppm

TiO2 400 V 59,523 66,666 76,190 76,190 83,333



Murni
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TiO2 400 35,087 47,368 59,649 64,912 70,175
Murni 7 4 1 3 4
TiO2 300 45238 78,571 83,333 85,714 85,714
doping 1 4 3 3 3

Zn 10

ppm

TiO2 300 40,350 66,666 70,175 71,929 89,473
doping 9 7 4 8 7

Zn 10

ppm

TiO2 400 42,857 78,571 80,952 83,333 83,333
doping 1 4 4 3 3

Zn 10

ppm

TiO2 400 61,403 70,175 78,947 85,964 89,473
doping 5 4 4 9 7

Zn 10

ppm

TiO2 500 50 76,190 83,333 83,333 83,333
doping 5 3 3 3

Zn 10

ppm

TiO2 500 57,894 64,912 73,684 75,438 80,701
doping 7 3 2 6 8

Zn 10

ppm




Lampiran 6. Data Instrumen

FTIR

%

R 2697 57em-1 2112,99em-1
= 3375,36cm-1

%T
8

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500400

Name Description
10480823-1 Ti02 Zn10% suhu 300 C

103-
100~

90 3372,98¢cm-1 21 10,20|:m—1 1647 05cm-1

%T
3

20 y —
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500400

Name Description
10490823-2  Ti02 Zn10% suhu 400 C
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%T

%T
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103-
100~

N 1987 86cm-1
904 3394,96cm-1 2922 07cm-1 2086,70cm-1 1646,80cm-1

13 . ;
4000 3500 3000 2500 2000 1500
cm-1

Name Description
10490823-3 TiO2 Zn10% suhu 500 C

101-

3394 91cm-1 2918 24cm-1 1646,74cm-1

754 92c¢!
86+ 894,15cm-1

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500400
cm-1
Name Description

10490823-7 TiO2 Murni
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