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Intisari

Paper ini menjelaskan pengaruh pH larutan pada proses pembentukan kristanEtase terhadap pe-
ningkatan aktivitas fotokatalis. Serbuk TQ@lisintesis menggunakan metode kopresipitasi pada variasi pH
larutan prekursor dalam kondisi basa yaitu 9, 11 dan 12. Serbuk f@@o partikel yang dianalisis menggu-
nakan X-Ray Diffractometry dan UV-Vis Spectrophotometer. Estimasi ukuran butir sampel akan dianalisis den-
gan metode Rietveld sedangkan pita celah energinya dihitung menggunakan metode Tauc. Ukuran kristal yang
diperoleh masing-masing adalah 11,80 nm, 14,96 nm, dan 15,87 nm. Pengujian aktivitas fotokatalis menggu-
nakan larutan metilen biru dengan penyinaran lampu UV selama 5 jam dan diuji setiap 1 jam. Koefisien absorpsi
paling tinggi adalah 1,81 pada panjang gelombang 265 nm pada sampel pH 12. Hasil penelitian menunjukkan
bahwa perbedaan pH larutan pada proses sintesis berpengaruh pada ukuran butir serbtésti@ercobaan
juga membuktikan bahwa semakin kecil ukuran butir serbuk; Titaka semakin efektif dalam mendegradasi
konsentrasi larutan metilen biru. Efisiensi maksimum yang diperoleh sebesar 55,44% pada sampel pH 9.

Abstract

This paper describes the effect of different pH solution on the formulation of anatasen&i®-powders to
enhance photocatalytic activity. TiQpowders were synthesis using co-precipitation method at different pH
precursor solution which is 9, 11 dan 12. Ti@ano-powders were analyzed using X-Ray Diffractometry
(Philips X-pert) and UV-Vis Spectrophotometer (Genesis 10S). The Estimation of crystalline size would be
analyzed by Rietveld method while the energy band gap was calculated by using Tauc method. Crystalline size
are 11.80 nm, 14.96 nm and 15.87 nm respectively. Photocatalytic activity experiment used methylene blue
solution with irradiation of UV lamp for 5 hours and measured every 1 hour. The highest absorption coefficient
was 1,80 with wavelength 265 nm to pH 12. The results showed that the difference of pH on synthesis process
influenced on crystals size of Tigpowders. The experimental results also showed the smaller crystals size of
TiO2 powders, the more effective in degrading the concentration of methylene blue solution. The maximum
efficiency of the materials provided is 55.44% at pH 9.

KATA KUNCI: anatase TiQ, crystalline size, pH, photocatalytic activity, methylene blue

I. PENDAHULUAN antaranya vyaitu Ti@ ZnO, FeOs;, CdS, ZnS. Material
semikonduktor yang menjadi pilihan utama dan sering digu-
. ) . o nakan sebagai fotokatalis adalah 7iO
Pemanfaatan teknologi fotokatalis saat ini menjadi salah S gt't . V) ok 'd-{ tau titani dioksid
satu sumber energi alternatif terbarukan. Teknologi ini per_T_Oenyawa |al1<n|um (t ). (I) S| a.ka a(;; ktl anium 'IIS slaa
tama kali diperkenalkan oleh peneliti asal jepang yaitu Fu-( ! 2.). Merupakan material semikonduklor organik yang
jisima dan Honda pada tahun 1972 mengenai pengurai(:ﬂ{lemlllkl _celah energr yang lebar, transmitansi yang tinggi,
air (H,O) menjadi oksigen (§) dan hidrogen (k) melalui !ndeks bias da_n sifat Ilstrlk_ yang baik [2, 3]. Ola_eh karena_
proses fotoelektrokimia menggunakan elektroda semikondu tu, senyawa T'@ ba_nyak dimanfaatkan antara lain sebagal
tor TiO, yang diradiasi sinar UV [1-3]. Fenomena fo- otokatalis, lapisan tipis, pewarna makanan, sensor gas, pem-

tokatalis merupakan peristiwa fotoreaksi yang melibatkarperSIh polutan, pigmen pada cat, bahan kosmt_etlk, teknologi
cahaya dan mengalami peningkatan kecepatan reaksi al ?l surya, penyerap gelomk_)ang elektromag_r?e_tlk [3].' Serbuk
bat adanya katalis yang mengabsorbsi energi cahaya ultr 10 m.em_|I|k| keunggulqn d|antarar_1ya memiliki aktivitas fo- .

violet (UV) sehingga menghasilkan senyawa pereduksi da Okatalis tinggi dan stabil, non toksik, tahan terhadap korosi,

pengoksidasi pada permukaan katalis [3]. Beberapa mat r:glzralg?gjrtneorlgilirghj;a ;géuggggeyggigi dkitearzgg%tiggeéilai
rial semikonduktor yang digunakan sebagai fotokatalis dl_celah energi (E) sebesar 3,2 eV dalam struktur anatase [4].

Selain itu TiG memiliki kekmampuarself-cleaningsehingga

dapat mendegradasi limbah organik dan zat berwarna.
*E-MAIL : ichzan13@mhs.physics.its.ac.id Pembentukan struktur kristal dalam sintesis Ji@ipe-
TE-MAIL : darminto@physics.its.ac.id ngaruhi oleh beberapa faktor diantaranya temperatur
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TABEL I: Hasil refinement parameter kisi serbuk TiO

| Parameter ICSD pH pH pH
Kisi (nm) 63711 9 11 12
PH 12 a,b 3,784 3,692 (0,028) 3,749(0,032) 3,743 (0,018)
E 4 c 9,514 9,291 (0,049) 9,373(0,021) 9,369 (0,015)
]
% 1 pH 11 . R . . . )
£ TABEL II: Hasil refinement estimasi ukuran kristal serbuk TiO
Sampel Ukuran Kristal (nm) Micro Strain
1 pH-9 11,80 (3) 0,00623 (48)
pH 9 pH-11 14,96 (5) 0,00984 (36)
pH-12 15,87 (2) 0,00301 (15)
20 25 30 35 40 45 50 55 6
26()
Gambar 1: Pola difraksi sinar-X serbuk Bi@engan varisasi pH
larutan prekursor. Karakterisasi

Serbuk TiQ dikarakterisasi menggunakan X-Ray Diffrac-
kalsinasi, pH larutan, konsentrasi dopan, waktu reaksi (lamgmetry (Philips X-Pert) untuk mengetahui fasa yang terben-
pe-ngadukan) dan banyaknya air yang digunakan [5]. Faktotuk pada serbuk Ti@dan UV-Vis spectrophotometer (Genesis
faktor ini juga dapat mempengaruhi ukuran butir, komposisil0S) untuk pengukuran nilai absorpsi. Sampel akan dianali-
atau transformasi fasa, dan kristalinitas dari JliGalah satu sis ukuran butirnya menggunakan metode Rietveld dan dihi-
faktor yang secara signifikan berpengaruh adalah pengaturamng besar celah energinya,)Emenggunakan metode Tauc
pH larutan. Beberapa prekursor yang sering digunakan dalafii] berdasarkan nilai absorbansinya
sintesis TiQ diantaranya TiC| [6], TiCl3 [7], TTIP [8], dan
TiOCl; [9]. Beberapa peneliti [5, 9, 10] telah menunjukkan (ahv)" = A(hv — E,) (1)
bahwa variasi pH larutan menghasilkan pembentukan fasa o = abs(2,303)¢ 2)
yang berbeda dari Ti© Hal ini dikarenakan semakin rendah
keasaman larutan atau bersifat basa maka struktur fasa yagengany adalah koefisien absorpsiy adalah energi foton, A
terbentuk adalah fase anatase sedangkan semakin tinggfialah konstanta kesebandingan, n adalah konstanta numerik
kegsaman larutan maka fasa yang terbentuk terarah ke fage= 2 untukdirect band gap, abs adalah absorpdiadalah
rutile. tebal cuvet, dan fFadalah pita celah energi.

Pada paper ini dilaporkan pengaruh variasi pH larutan
prekursor pada pembentukan ukuran kristal fasa anatase TiQJji aktivitas fotokatalis
terhadap peningkatan aktivitas fotokatalis yang disintesis de-
ngan metode kopresipitasi. Karakteristik fotodegradasi dari aktivitas fotokatalis di-
lakukan dengan melarutkan metilen biru 20 ppm sebanyak 30
ml. Serbuk TiQ sebanyak 40 mg diaduk dan direndam se-
Il. METODE PENELITIAN lama 30 menit ke dalam larutan metilen biru. Selanjutnya,
larutan metilen biru yang berisi serbuk Ti@isinari dengan
menggunakan lampu UV 25 Watt selama 5 jam kemudian
diukur nilai absorpsinya setiap 1 jam, nilai efisiensi dihitung

Sintesis serbuk Ti0, nanopartikel menggunakan persamaan:

Larutan titanium triklorida (TiG} 15%) 20 ml dicam- o
purkan dengan air destilasi 100 ml dan distirer selama 5 Efisiens{%) = M % 100 (3)
jam. Selanjutnya, sambil diaduk ditambahkan (titrasi) larutan Ciub
ammonium hidroksida (NFOH 28,9%) ke dalam larutan , )
TiCl; hingga pH larutan mencapai 9. Setelah itu, larutard€n9an G, adalah konsentrasi awal sebelum penyinaran
diaduk kembali hingga berwarna putih kemudian diendapkaPP™). G adalah konsentrasi setelah penyinaran dalam se-
selama 24 jam. Selama proses pengendapan dilakukd@dnd waktut(ppm).
pencucian dan penyaringan endapan putih hingga pH larutan
menjadi 7. Hasil endapan putih kemudian dikalsinasi pada

temperatur 400C selama 3 jam. Cara yang sama dilakukan IIl. HASIL DAN PEMBAHASAN
untuk sampel dengan penambahan,®H hingga pH larutan
sebesar 11 dan 12. Pola difraksi sinar-X pada variasi pH larutan 9, 11 dan

12 menunjukkan bahwa semua sampel memiliki fase anatase
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Gambar 4: Fotodegradasi larutan metilen biru oleh katalis E®©
Gambar 2: Grafik spektrum absorpsi serbuk Ji@da variasi pH  ama5 jam penyinaran.
larutan prekursor.
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i Celsl Enst V) Gambar 5: Efisiensi fotodegradasi serbuk J&2lama 5 jam penyi-

naran.
Gambar 3: Celah energi serbuk Tiada variasi pH larutan prekur-
Sor.
3,22 eV sampel pH 12 seperti yang ditampilkan pada Gambar
3.

seperti yang ditampilkan pada Gambar 1. Adapun esti-
masi ukuran butir dan parameter pada masing-masing sampelPengujian fotodegradasi diperoleh penurunan konsentrasi
berbeda seperti ditampilkan pada Tabel | dan II. larutan metilen biru seiring dengan lama penyinaran. Sam-

Parameter kisi yang dipero|eh untuk semua Sampe| re|aﬂf€| pH 9 mampu menurunkan konsentrasi larutan metilen biru
sama dengan data ICSD-63711 (anatase). Hal ini disebabké&#pPih efektif dengan efisiensi sebesar 55,44% seperti yang di-
temperatur Kkalsinasi yang digunakan pada proses sintesidmpilkan pada Gambar 4 dan 5. Hal ini dipengaruhi oleh
hanya 400C Sehingga tidak menyebabkan pergeseran dekUran butir kristal TIQ yang dihasilkan. Semakin kecil uku-
rameter kisi. Perbedaan ukuran butir pada masing-masin@n butir kristal maka semakin efektif dalam menurunkan kon-
sampel disebabkan pH larutan prekursor yang diberikan padgentrasi larutan metilen biru.
proses sintesis. Semakin banyak konsentrasi Ot atau
semakin besar pH yang diberikan maka akan menyebabkan
ukuran kristal semakin besar. Hasil ini sesuai dengan yang V. SIMPULAN
dilaporkan oleh peneliti lainnya [4, 10-12].

Serbuk TiQ yang terbentuk pada variasi pH larutan prekur-

Pada pengukuran nilai absorpsi diperoleh koefisien absor 9, 11 dan 12 adalah fase anatase dengan ukuran butir
sorpsi paling tinggi pada pH 12 yaitu 1,81 pada daeratkristal yang dihasilkan adalah 11,80 nm, 14,96 nm dan 15,87
panjang gelombang 265 nm seperti yang ditampilkan padam. Sampel pH 9 lebih efektif dalam mendegradasi kon-
Gambar 2. Perhitungan pita celah energi menggunakasentrasi metilen biru dengan efisiensi 55,44%. Fotodegradasi
metode Tauc diperoleh pita celah energi yang paling tinggkonsentrasi metilen biru dalam percobaan ini dipengaruhi oleh
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ukuran butir kristal. Semakin kecil ukuran butir kristal maka dalam membiayai penelitian ini.
semakin efektif dalam mendegradasi konsentrasi metilen biru.
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