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ABSTRAK

Penelitian ini diawali dengan pembuatan fotokatalis TiO,-Cu dengan cara impregnasi
basah dan fotodeposisi, pada perbandingan mol TiO;: Cu?" adalah 100:0 ; 99:1 ;98:2 ;
97:3 dan 96:4. Fotokatalis dikarakterisasi menggunakan SEM, UV-Vis DRS, FTIR dan
XRD. Hasil karakterisasi menunjukkan telah berhasil dilakukan sintesis TiO2-Cu. Dari
karakterisasi SEM terlihat bahwa penambahan logam Cu akan merubah morfologi dari
fotokatalis TiO>. Berdasarkan analisis UV-Vis DRS, penambahan dopan logam Cu
menurunkan energi celah pita dari TiO2. Dari analisis XRD muncul nilai 20 pada 29,607
dan 48,401 yang menunjukkan terbentuknya kristal monoclinic H2Ti3O7. Hasil analisis
FTIR menunjukkan terjadinya perubahan serapan spesifik dari TiO, yang menandakan
terjadi perubahan struktur dari TiO;.
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ABSTRACT

This study begins with the manufacture of TiO, -Cu photocatalyst by means of wet
impregnation and fotodeposisi, the mole ratio of TiO2: Cu?* is 100: 0; 99: 1; 98: 2; 97: 3
and 96: 4. Photocatalysts were characterized using SEM, UV-Vis DRS, FTIR and XRD.
The results showed has been successfully carried out the synthesis of TiO2-Cu. From SEM
characterization shows that the addition of Cu metal will alter the morphology of TiO:
photocatalysts. Based on analysis of UV-Vis DRS, the addition of Cu metal dopant to
decrease the energy band gap of TiO,. From XRD analysis appears 260 value at 29.607 and
48.401 which indicates the formation of monoclinic crystal HoTi3O7. FTIR analysis results
indicate a change in the specific uptake of TiO; indicating a change in the structure of
TiOs.
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PENDAHULUAN

Titanium dioksida adalah bahan
semikonduktor  yang telah  banyak
digunakan pada berbagai aplikasi; antara
lain sel surya, fotokatalis, sensor biologis

dan kimia, produk kesehatan hingga
pigmentasi cat. TiO> menjadi pilihan dalam
banyak aplikasi fotokimia dan
fitoelektrokimia karena biaya

pembuatannya relatif murah, tersedia luas
dan tidak beracun. Teknologi fotokatalisis
merupakan  kombinasi  dari  proses
fotokimia dan katalis yang terintegrasi
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untuk dapat melangsungkan suatu reaksi
transformasi kimia. Titanium dioksida
menyerap cahaya yang memiliki tingkat
energi lebih tinggi dibanding tingkat energi

celah pitanya menyebabkan elektron
melompat ke pita konduksi dan
meninggalkan hole  di  pita  valensi.

Kristal rutil memiliki energi celah pita 3,0
eV dananatase memiliki energi celah pita
3,2 eV sehingga keduanya akan menyerap
sinar ultraviolet.

Pemanfaatan fotokatalis saat ini
dikembangkan untuk mendapatkan
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material fotokatalis yang aktif sinar tampak
sehingga bisa menggunakan sinar matahari
yang sudah tersedia di alam sebagai
sumber energinya, untuk itu penelitian
mengenai sintesis fotokatalis TiOz-Logam
yang aktif sinar tampak perlu segera
dilakukan mengingat negara Indonesia
merupakan negara dengan ketersediaan
sinar matahari yang melimpah, dengan

pemanfaatan sinar matahari sebagai
sumber energi untuk proses aktivasi
fotokatalis maka akan  mengurangi

keterbatasan penggunaan fotokatalis TiO»
yang selama ini harus menggunakan lampu
UV sebagai sumber energinya. Salah satu
kegunaan fotokatalis TiO, adalah sebagai
katalis untuk produksi metanol dari limbah
organik dengan aktivasi sinar UV. Dengan
adanya dopan logam maka proses
produksi metanol menggunakan fotokatalis
TiO> akan efisien karena tidak harus
menggunakan lampu UV.

Beberapa sintesis TiO> dengan dopan
logam dapat menggeser serapan fotokatalis
ke arah sinar tampak telah dilakukan,
diantaranya oleh Dholam, et.al (2009)
TiO2-Cr  menggunakan metode RF-
magnetron sputtering dan teknik sol-gel,
Shi, et.al. (2006) TiO2-Cr menggunakan
teknik sol-gel, Vu, etal. (2010) TiO:
dengan dopan Fe*', Cr** dan V3
menggunakan teknik hidrotermal, Chen,
(2011) membuat TiO»/Si0; yang didopan
Cr menggunakan teknik sol-gel. Song,
et.al. (2011) melakukan sintesis TiO2-Cu
menggunakan teknik sol-gel, Popa, et.al
(2010) melakukan sintesis TiO> aerogels
dengan dopan Fe, Cu dan Ce menggunakan
teknik sol-gel, Segne, et.al. (2011)
melakukan sintesis Cu-TiO, menggunakan
teknik sol-gel. Yamashita, et.al (2001)
melakukan sintesis TiO2 dengan dopan V*,
Cr', Mn", Fe" menggunakan metode
ionized cluster beam (ICB). Selain
dimodifikasi menggunakan dopan logam,
morfologi TiOz perlu direformasi menjadi
nanotube untuk  meningkatkan luas
permukaan spesifik, dengan meningkatnya
luas permukaan spesifik dari fotokatalis

maka aktifitas fotokatalis akan meningkat
pula (Zhang, et.al. 2011).

Pada penelitian ini digunakan ion
logam Cu?" sebagai dopan pada fotokatalis
TiO2 menggunakan metode photodeposisi
dan impregnasi dengan perbandingan rasio
mol TiOz:logam 100:0, 99:1, 98:2, 97:3
dan 96:4, sehingga aktif terhadap sinar
tampak. Hasil dari fotokatalis nanotube
TiOz-logam  selanjutnya dikarakterisasi
menggunakan SEM  untuk  melihat
morfologi dari fotokatalis, UV-Vis DRS
untuk mengetahui energi celah pita dari
fotokatalis, XRD untuk analisis
kristalinitas dan FTIR untuk melihat gugus
fungsi pada permukaan fotokatalis yang
sudah dibuat.

METODE PENELITIAN
Alat dan Bahan

Alat yang diperlukan labu ukur, gelas
ukur, pipet volume, beker gelas,
Erlenmeyer, mortar, magnetik stirer,
XRD, SEM, spektrofotometer UV-Vis
DRS, furnace, autoclave, FTIR. Bahan
yang digunakan adalah TiO2, aquadest,
CrCls, MnSOs4, ZnCl, NiCl, CoCls,
NaOH.

Prosedur Penelitian
Pembuatan Fotokatalis TiO:z - Logam

Ti02-Cu dibuat dengan
perbandingan mol TiO; : Cu yaitu 99 : 1;
98 : 2, 97:3, dan 96:4 dengan kontrol TiO»
tanpa logam, sebagai sumber logam adalah
CuClz.  TiO2-Cu dibuat dengan metode
impregnasi basah dan fotodeposisi. Untuk
metode impregnasi basah, TiO, dan
sumber logam disuspensikan dalam
aquademin, selanjutnya suspensi
diletakkan dalam sonikator selama 30
menit, kemudian suspensi dipanaskan
sambil distirer sampai airnya menguap,
selanjutnya katalis dikalsinasi pada suhu
500 °C selama 2 jam kemudian dihaluskan
sampai  berbentuk  serbuk.  Untuk
pembuatan fotokatalis TiO2-Cu dengan
fotodeposisi yaitu dengan fotoreduksi ion
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logam menjadi logamnya yang akan berada
pada permukaan TiO» mempunyai
beberapa tahapan. Pertama, 3,0 gram TiO»
ditambahkan pada 100 mL air bebas
mineral, pH dari suspensi TiO; dibuat
menjadi 3 dengan penambahan asam
perklorat. Kemudian sejumlah sumber
logam yaitu garam logam untuk dopan
ditambahkan  pada  suspensi  TiOa.
Campuran selanjutnya disinari dengan
lampu UV selama 3 jam, selanjutnya di
keringkan menggunakan oven pada suhu
100 °C selama 12 jam. Padatan kering
selanjutnya di gerus dalam mortar dan
dikalsinasi pada suhu 400 °C selama 6 jam
dalam furnace. Fotokatalis TiO2-Cu
dikarakterisasi menggunakan SEM untuk
melihat morfologi dari katalis, celah pita
ditentukan menggunakan DRS (Diffuse
Reflectance Spectroscopy), gugus fungsi
pada fotokatalis ditentukan dengan FTIR,
kristalinitas fotokatalis dianalisis
menggunakan XRD.

HASIL DAN PEMBAHASAN

Fotokatalis TiO»-Cu dibuat dengan
metode impregnasi dan photodeposisi.
Pada metode impregnasi tidak
dimungkinkan Cu?" tereduksi menjadi Cu®
atau Cu, sedangkan pada metode
photodeposisi  dimungkinkan terjadinya
reduksi dari Cu?* menjadi Cu® atau Cu
dikarenakan adanya tahapan penyinaran
dengan lampu UV dan suhu kalsinasi yang
relatif rendah yaitu 400 °C sehingga Cu*
yang sudah tereduksi diharapkan tidak
akan teroksidasi kembali, schingga pada
fotokatalis  terdapat tembaga dalam
berbagai bilangan oksidasi.

Fotokatalis  TiO»-Cu yang telah
dibuat dikarakterisasi menggunakan SEM
untuk  mengetahui  apakah  terjadi
perubahan morfologi dari fotokatalis, FTIR
untuk mengetahui gugus fungsi yang
terdapat pada permukaan fotokatalis, XRD
untuk  mengetahui  kristalinitas  dari
fotokatalis dan Spektrofotometer UV-Vis
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DRS untuk mengetahui energi celah pita
dari fotokatalis.

Karakterisasi SEM

Morfologi fotokatalis TiO; hasil SEM
dapat dilihat pada Gambar 1.

B,

1{.:!.’ 'xuéée_ Brten b P,
Gambar 1. Hasil SEM fotokatalis
(a) TiO2 Merch
(b) TiO2-Cu photodeposisi
(¢) TiO2-Cu impregnasi

Berdasarkan Gambar 1 terlihat
bahwa morfologi fotokatalis TiO» setelah
dilakukan penambahan logam mengalami
perubahan, dimana penambahan Cu akan
mengakibatkan aglomerasi dengan struktur
yang tidak seragam. Pada metode
photodeposisi ukuran partikel terlihat tidak
seragam sedangkan fotokatalis yang dibuat
dengan metode impregnasi terlihat
mempunyai ukuran yang lebih seragam.
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Karakterisasi FTIR

Hasil spektra FTIR pada fotokatalis
TiO2 Merch dan TiO2 yang dibuat dengan

metode photodeposisi pada  berbagai
perbandingan TiO2:Cu dapat dilihat pada
Gambar 2.
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Gambar 2. Spektra FTIR (a) TiO2 Merch; TiO;-Cu dengan metode photodeposisi dengan
perbandingan TiO>:Cu (b) 9:1 (c¢) 98:2 (d) 97:3 (e) 96:4

Dari Gambar 2. terlihat bahwa
pada TiO2> Merch muncul serapan spesifik
untuk anatase terlihat pada daerah 686 cm’!
dan 540 cm! dimana merupakan struktur
Ti-O-Ti. Serapan pada 3448,72 cm’!
menunjukkan streching —-OH dari Ti-OH
pada permukaan TiO» dan molekul air,
serapan pada 1658,78 menunjukkan —OH
bending dari Ti-OH pada permukaan TiO:
dan molekul air yang teradsorbsi katalis
(Zhou, et.al. 2012).

Serapan spesifik TiO2 pada daerah
600-700 cm™' (Songkhum, 2011) berubah
dengan penambahan logam. Terdapat

spesies oksigen aktif Oz pada pita 1118.71
cm! (Yi-De, 1999) pada perbandingan
99:1. Spesi Cu?* mulai terlihat pada
perbandingan 99:2 dengan pita serapan
pada 940-953 ¢cm™! (Silim, 2005) . Serapan
spesifik untuk TiO; terlihat berkurang
dengan penambahan logam. Dengan
penambahan logam, terjadi peningkatan
serapan Ti-OH dan air teradsorbi yang
ditunjukkan oleh serapan pada 3448 cm!
yang menunjukkan streching —OH dari
Ti-OH pada permukaan TiO2 dan molekul
air, serapan pada 1658,78 menunjukkan —
OH bending dari Ti-OH pada permukaan
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TiO2 dan molekul air yang teradsorbsi oleh
katalis (Zhou, et.al. 2012). Banyaknya
molekul air yang teradsorbsi diharapkan
aktifitas fotokatalis akan meningkat.

Hasil spektra FTIR pada fotokatalis
yang dibuat dengan metode impregnasi
dapat dilihat pada Gambar 3. Serapan
spesifik TiO, pada daerah 600-700 cm!
(Songkhum, 2011) berubah dengan
penambahan logam. Spesi Cu?" mulai
terlihat pada perbandingan 97:3 dengan
pita serapan spesifik pada daerah 940-953
cm™!'. Mulai perbandingan 99 : 1 muncul
serapan pada 147,62 cm’' dimana

menunjukkan serapan spesifik untuk CuzO.
Dengan penambahan logam, terjadi
peningkatan serapan Ti-OH dan air
teradsorbi yang ditunjukkan oleh serapan
pada 3448 cm’  yang menunjukkan
streching —OH dari Ti-OH pada
permukaan TiO2 dan molekul air, serapan
pada 1658,78 menunjukkan —OH bending
dari Ti-OH pada permukaan TiO: dan
molekul air yang teradsorbsi oleh katalis
(Zhou, et.al. 2012). Banyaknya molekul air
yang teradsorbsi diharapkan aktifitas
fotokatalis akan meningkat.
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Gambar 3. Spektra F
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TIR TiO2-Cu (iéngan metode impregnasi pada perbandingan

TiO2:logam (a) 99:1 (b) 98:2 (c) 97:3 (d) 96:4

Karakterisasi UV-Vis DRS

Karakterisasi menggunakan
spektrofotometer UV-Vis DRS digunakan
untuk mengetahui energi celah pita dari
fotokatalis yang dihasilkan. Dari hasil
perhitungan didapatkan energi celah pita
untuk masing-masing fotokatalis seperti
terlihat pada Tabel 1.

Dari data pada Tabel 1. terlihat
bahwa penambahan dopan logam akan
mempengaruhi energi celah pita dari
fotokatalis TiOx. Secara umum
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penambahan  dopan tembaga  akan
menurunkan energi celah pita dari
fotokatalis. Energi celah pita yang kecil
dari fotokatalis TiO>-Cu diharapkan dapat
aktif pada sinar tampak untuk melakukan
proses  fotokatalisis  sehingga  akan
mengurangi  keterbatasan  penggunaan
fotokatalis TiO> yang hanya bisa aktif pada
sinar UV. Sinar tampak banyak terdapat
pada sinar matahari sehingga Dbisa
memanfaatkan sinar matahari sebagai
sumber energi untuk proses fotokatalisis.
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Tabel 1. Energi celah pita TiO2 dan TiO2-Cu

Katalis Energi Celah Pita (eV)
Metode Photodeposisi Metode Impregnasi
TiO2 Merch 3,43 3,43
Ti02-Cu (99:1) 2,52 2,85
Ti02-Cu (98:2) 2,25 2,79
Ti02-Cu (97:3) 2,37 2,60
T102-Cu (96:4) 2,35 2,49
Karakterisasi XRD sumber TiOz, seperti terlihat pada Gambar

Karakterisasi XRD dilakukan untuk
mengetahui kristalinitas dari photokatalis
yang dihasilkan. Dari hasil karakterisasi
untuk TiO2 Merch yang digunakan sebagai

350 sigenniiibiioivannalipippiiioloniiiipiilbs

4 terlihat nilai 26 yang muncul pada
25,395; 48,162; 53,977; 55,182; 62,204
62,816 dan 68,863 menunjukkan bahwa
TiO2 Merch merupakan kristal anatase.
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Gambar 4. Karakterisasi XRD TiO; Merch

Hasil karakterisasi XRD terhadap
fotokatalis yang dibuat dengan metode
photodeposisi terlihat pada Gambar 5,
dimana terlihat nilai 20 pada 38,833
menunjukkan Cu sebagai CuO. 20 pada
61,075 dan 42,920 spesifik untuk CuO.
Pada komposisi 98:2 mulai muncul peak
spesifik untuk logam Cu yaitu pada
73,859. Dari hasil tersebut maka proses
photodeposisi dimana dilakukan
penyinaran menggunakan lampu UV
dengan media dikondisikan pada pH 3
yang bertujuan untuk mereduksi Cu?*
sehingga  dapat  digunakan  untuk
mendapatkan dopan logam dalam bilangan
oksidasi  yang  berbeda-beda  dan

diharapkan dengan keberagaman bilangan
oksidasi tersebut maka aktifitas fotokatalis
akan semakin meningkat.

Hasil karakterisasi XRD terhadap
fotokatalis yang dibuat dengan metode
impregnasi terlihat pada Gambar 6, dimana
TiO> terlihat sebagai kristal anatase, rutile
dan brookit. TiO, anatase terlihat pada
peak 20 = 25,432; 48,171; 55,187; 62,835.
TiO2 brookite muncul pada 20 = 35,967.
TiO; rutile muncul pada 20 = 44,768;
52,815. Sedangkan logam Cu sebagai
dopan pada metode impregnasi terdeteksi
sebagai CuO pada peak 20 35,967 dan
38,702. Untuk spesi CupO dan logam Cu
tidak terdeteksi.
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Gambar 5. Karakterisasi XRD untuk TiO,-Cu dengan metode photodeposisi dengan

perbandingan TiO»:Cu (a) 99:1 (b) 98:2 (c) 97:3 (d) 96:4
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Gambar 6. Karakterisasi XRD untuk TiO2-Cu dengan metode impregnasi dengan
perbandingan TiO»:Cu (a) 99:1 (b) 98:2 (c) 97:3 (d) 96:4

KESIMPULAN

Berdasarkan dari hasil penelitian
maka dapat disimpulkan bahwa TiO;-Cu
dapat disintesis dengan metode impregnasi
dan photodeposisi. Karakterisasi TiO2-Cu
menggunakan SEM  terlihat adanya
perubahan morfologi dari TiOs.
Karakterisasi XRD muncul nilai 20 pada
29,607 dan 48,401 yang menunjukkan
terbentuknya kristal monoclinic HzTi307.
Penambahan logam Cu pada fotokatalis
TiO2 secara umum menurunkan energi
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celah pita TiO> dari 3,48 eV hingga paling
kecil untuk TiO,-Cu (98:2) dengan metode
photodeposisi sebesar 2,25 eV sehingga
dimungkinkan TiO.-Cu dapat aktif pada
sinar  tampak. Dari data  FTIR
menunjukkan bahwa penambahan ion
logam Cu menunjukkan peningkatan daya
adsorbsi terhadap air sehingga
dimungkinkan akan meningkatkan aktifitas
fotokatalitik dari TiO».
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