BAB IV
PEMBAHASAN

Pada penelitian ini dilakukan proses green synthesized material fotokatalis
dengan menggunakan bahan Fes04/TiO> menggunakan metode kopresipitasi,
adapun sampel yang digunakan pada penelitian ini adalah perbandingan komposisi
variasi massa yaitu FTMO2:1, FTMOL1:1, dan FTMO1:2. Sampel yang sudah
dicampur kemudian dikalsinasi dengan suhu 500°C selama 3 jam. Sampel yang
sudah jadi selanjutnya dilakukan uji menggunakan XRD (X-Ray Diffractometer),
SEM (Scanning Electron Microscope), FTIR (Fourier Transform Infra-R)
Spectroscope, dan UV-Vis (Ultraviolet-Visible Spectofotometer). Hasil pengujian

selanjutnya dianalisis.

4.1  X-Ray Diffractometer (XRD)

Pengujian karakteristik menggunakan XRD bertujuan untuk mengetahui
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Gambar 4.1 Grafik Gabungan XRD
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Berdasarkan Gambar 4.1 diperoleh data puncak diffraktogram
menggunakan software match crystal impact dengan tinjauan sudut difraksi (20)
pada rentang 10° - 80°. Hasil XRD menunjukkan nanopartikel mengkristal baik
dengan puncak-puncak difraksi yang menunjukkan struktur spinel invers kubik
menurut kartu JCPDS No0.10-11032 dari FesOs yang menunjukkan struktur spinel
teramati pada rentang 260 : 30,1 35,7° 43,15 53,7; dan 57,2 terpantau sangat jelas
puncak-puncak difraksi terletak pada nilai dengan bidang (hkl): (220), (311), (400),
(422), dan ,(511). Adapun untuk nanokomposit FesO4/TiO2 mempunyai nilai (hkl)
relatif sama dengan yang dimiliki oleh Fe3O4, yang membedakannya disini adalah
munculnya puncak difraksi baru pada bidang (101), (004), dan (200) yang
menandakan adanya keberadaan kristal TiO, fasa anatase sesuai dengan kartu
JCPDS no0.21-1272 (Tumbaleka dkk., 2021). Beberapa sudut puncak 26 juga
menunjukkan adanya kehadiran.senyawa Fe»O4TiO. dengan fasa Titanomaghemite
yang memiliki struktur kubik berdasarkan analisa software match crystal impact.

Hasil analisa lanjutan terhadap sampel FTMO2:1, FTMO1:1, dan FTMO1:2
memiliki strukturdan fasa yang sama dikarenakan tidak adanya perubahan pada
puncak diffraktogrammnya, hal ini mengindikasikan bahwa penambahan TiO>
dengan peningkatan variasimassa dari FTMO2:1 ke FTMOZ1:2 belum memberikan
pengaruh pada ‘fasa sampel, dan tidak terjadi perubahan pada struktur Kristal
disebabkan adanya penambahan material TiO2 (Zahra, 2023)

Kehadiran beberapa senyawa yang .tergjek'gelksi pada puncak diffraktogram
XRD  memiliki, | nilai Adhd- [yang | berbeda Aseperti | pada.| Tabel 4.1 hal ini
mengindikasikan bahwa senyawa FesOs memiliki nilai dna yang paling kecil
sebagai senyawa paling sedikit pada sampel.

Tabel 4.1 Nilai dna Senyawa FezO4, TiO2 dan Titanomaghemite

dhki a
Senyawa A) A) h Kk I
Fe304 2,51 8.34 3 1 1
TiO2 3,51 3.78 1 0 1
Titanomaghemite 2,78 8.34 3 0 0

Semakin kecil nilai dna maka semakin rapat atom-atom dari senyawa
tersebut, tetapi berbeda dengan jumlah persentase berat yang terdapat pada sampel.

Hal ini sesuai dengan analisa pada software match crystal impact yang
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menunjukkan persentase dari FesOs 26,8%, TiO2 40,7% dan Titanomaghemite
32,5%. Analisa lebih lanjut dilakukan dengan menganalisa puncak diffraktogram
pada sudut 35,7 dengan analisa indeks miller (311), yang dapat dilihat pada Gambar
4.2.

Intensitas (a.u.)

35,7°

afik hasil pergeseran
sudut puncak men bahwa sintesis

FesOs dan TiO2 yang _diﬁjl?geﬁis deng\qn_xeksﬂe}kl ﬁi?un kelor (moringa oliefera)

S51TAN |

berhasil dilakukan, karena puneak difraksijyang paling tinggi terletak pada bidang
(311) dengan nilai 26: 35,7° untuk sampel FesO4/TiO,. Pada bidang ini terjadi

kenaikan intensitas pada sampel FezO4/TiO2 yang menunjukan adanya peningkatan
kualitas kristal setelah FesO4 dikompositkan dengan material TiO.. Hal ini terjadi
karena sebagian atom yang dimiliki oleh FesO4 berikatan dengan atom TiO> yang
merupakan material non magnetik sehingga atom-atomnya akan menjadi lebih
teratur dan berimbas terhadap meningkatnya kualitas kristal (Fauzi, 2023), dan
menyebabkan distorsi kisi yang mengakibatkan terjadinya perubahan jarak antar
atom (d) dan ukuran kristal (D).

Puncak difraksi yang tajam menunjukkan bahwa struktur kristal lebih
teratur dengan cacat yang lebih sedikit hal ini dapat dilihat dari kurva FTMO2:1
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yang cenderung besar dan tajam dibanding kurva FTMO1:1 dan FTMO1:2 dan
dapat dilihat juga pada perhitungan jarak antar atom (d). Hasil perhitungan jarak
antar atom (d) dapat dihitung menggunakan persamaan Hukum Bragg
menggunakan persamaan 2.1 dapat dilihat pada Tabel 4.2.

Tabel 4.2 Jarak Antar Atom

d
Sampel
P (A)
FTMO2:1 2,52
FTMO1:1 2,52
FTMO1:2 2,52

Berdasarkan hasil perhitungan jarak antar atom pada Tabel 4.2 dengan

sampel FTMO dengan berbagai variasi massa komposisi, terlihat bahwa variasi

4y,
massa tidak berpengaruh terhaﬁg;j K antar atom dalam struktur kristal material

tersebut. Pada semua kode sampel FTMO, Jarak antar atom tercatat sebesar 2,52 A,

komposit tidak cara signifikan, yang

menunjukkan d dalam komposit yang

mampu menstab i,dalam komposisi

TiO2. Keseragaman ini minan sebagai fasa

kristal yang terbentuk, sefhe"r_l'téﬁé'T]O}‘Hei‘?érdh'séb‘d ai fasa tambahan yang tidak
MATERA 1ITARA MFDAN

signifikan menaﬁ'bz!l jarak antar atom.

Hasil perhitungan ukuran kristal menggunakan persamaan 2.2 dapat dilihat
pada Tabel 4.3.

Tabel 4.3 Ukuran Kristal

FWHM D
Sampel )
(radian) (nm)
FTMO2:1 0,28373 30,71
FTMO1:1 0,30705 28,38

FTMO1:2 0,30472 28,59
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Berdasarkan hasil perhitungan ukuran kristal pada Tabel 4.3 dengan sampel
FTMO2:1, FTMOL1:1, dan FTMO1:2 terdapat hubungan antara nilai Full Width at
Half Maximum (FWHM) dengan ukuran kristal (D). Hal ini menunjukkan bahwa
semakin kecil nilai FWHM, maka semakin besar ukuran kristal yang dihasilkan.
Pada FTMO2:1, FWHM tercatat sebesar 0,28373, yang menghasilkan ukuran
kristal terbesar sebesar 30,71 nm. Pada FTMO1:1, FWHM meningkat menjadi
0,30705, dengan ukuran kristal lebih kecil, yakni 28,38 nm. Sementara itu pada
FTMOL1:2 FWHM yaitu 0,30472 menghasilkan ukuran kristal sebesar 28,59 nm.
Pernyataan ini menjelaskan bahwa sampel FTMO2:1 memiliki nilai ukuran Kristal
yang lebih besar daripada FTMO1:1 dan FTMO1:2 akan tetapi perubahan ukuran
kristal yang terjadi tidak terlalu signifikan. Pengaruh variasi massa mempengaruhi

nilai ukuran kristal yang dapat dilihat dengan semakin bertambahnya variasi massa

dari TiO2 maka semakin menur anilai ukuran kristal. Pada ukuran kristal yang

besar, atom-atom cenderung lebih teratury karena kristal tumbuh dengan sedikit
cacat. Semakin besar kristal maka semakin teratur pula penyusunan atom di
dalamnya. akin tinggi, maka atom-
atom yang terd ara cepat (limi, 2020)
4.2  Scanni

Pengujian S logi dan ukuran

butir dari F63O4/Ti02._ﬁp:r\bp§gﬁn‘ Yyang, Qilfﬂ(}l}ﬁlﬂ pada sampel yaitu dengan
perbesaran 5.000|dan 20,000 kali, Hasil SEM FesQ4/Ti@Adengan perbesaran 5000
kali ditunjukkan pada Gambar 4.3.

MET o

(a) (b)
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(©)

Gambar 4.3 SEM perbesaran 5000 kali (a) FTMO2:1, (b) FTMO1:1, dan
(c) FTMO1:2

Berdasarkan hasil Garpb‘a’r

perbedaan pada morfologinya, sam

.3 diketahui bahwa ketiga sampel memiliki
FTMO02:1 menunjukkan aglomerisasi
terlihat namun lebih sedikit, partikel-partikel tampaknya terpisah satu sama lain
dengan leb : eri memiliki kecenderungan
aglomerasi yan( : : . iasi massa FTMO2:1
struktur permuk tampak lebih tersebar
merata di selurt g lebih seragam dan

asi terlihat lebih

tinggi, dengan beberapa arga menunjukkan kumpulan partikel yang lebih besar dan
tampak lebih Mményatu/\ dan [pattiKel imadih Amentihjukka-ltekstur yang kurang

homogen, partikel tampak lebih kasar dan ada lebih banyak variasi ukuran. Sampel
FTMO1:2 terlihat paling banyak teraglomerisasi yang menunjukkan partikel-
partikel lebih tidak seragam, dengan permukaan yang tampak kasar dan distribusi
ukuran partikel yang bervariasi dengan banyak partikel yang berkumpul. Partikel-
partikel tampak lebih terikat erat satu sama lain dibandingkan dengan kedua sampel
lainnya, hal ini menunjukkan bahwasanya semakin besar variasi massa antara
Fe304/TiO2 maka semakin besar kecenderungan terjadinya aglomerisasi. Analisa
ukuran butir pada sampel FTMO2:1, FTMO1:1, dan FTMO1:2 dapat dilihat dari
Gambar 4.4.
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Gambar 4.4 SEM FTMO2:1 (a) Perbesaran 20.000 kali dan
(b) Ukuran Butir (um)

paling mendominasi
i berada pada rentang
si massa FTMO2:1
bih besar dan
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Gambar 4.5 SEM FTMO1.:1 (a) Perbesaran 20.000 kali dan
(b) Ukuran Butir (um)
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Berdasarkan Gambar 4.5 dapat diketahui bahwa hasil SEM pada gambar (a)
perbesaran 20.000 kali menunjukkan morfologi partikel yang berbentuk bulat dan
beberapa area terlihat saling menempel ini mengindikasikan terjadinya
aglomerisasi. Pada gambar (b) ukuran butir sampel FTMO1:1 tampak tidak
seragam dan terlihat adanya variasi ukuran yang cukup luas mulai dari 0,16-0,34
pm, namun ukuran butir yang paling mendominasi berada pada rentang sekitar
0,20-0,26 um dan puncak distribusi berada pada rentang 0,23 pum dengan distribusi
yang lebih simetris, hal ini mengindikasikan bahwa sampel dengan variasi massa

FTMOL1:1 cenderung tidak mengalami pertumbuhan butir

[l rrvo1:2

Berdasarkan GamHa( ff.lgqaqg}tlg‘ilketahtllli 'b?nwa hasil SEM pada gambar (a)

Al I

perbesaran 20.000 kali menunjukkan morfologi partikel yang berbentuk bulat dan

beberapa area terlihat saling menempel ini mengindikasikan terjadinya
aglomerisasi. Pada gambar (b) ukuran butir sampel FTMO1:2 mengakibatkan
distribusi ukuran yang lebih besar, kurang optimal, tidak seragam dan terlihat
adanya variasi ukuran yang cukup luas mulai dari 0,15-0,35 pum namun ukuran butir
terbanyak berkisar antara 0,20-0,26 um dengan didominasi partikel pucak distribusi
sekitar 0,22 um dengan distribusi yang lebih lebar. Hal ini mengindikasikan bahwa
sampel dengan variasi massa FTMO1:2 cenderung tidak mengalami pertumbuhan
butir.
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4.3  Fourier Transform Infra Red (FTIR) Spectroscope

Analisis gugus fungsi untuk sampel FTMO2:1, FTMOL1:1, dan FTMO1:2
dapat dilakukan dengan karakterisasi FTIR pada bilangan gelombang 4000 - 500
cmt seperti yang terlihat pada Gambar 4.6. Keberadaan gugus fungsi ditunjukkan
oleh puncak-puncak transmitansi dalam spektrum FTIR. Setiap gugus fungsi
memiliki bilangan gelombang tertentu, yang ditentukan oleh kemampuannya untuk
bergetar dan menyerap energi dari spektrum inframerah (Zahra, 2023).

C-N
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Gambar 4.7 Gugus Fungsi Nanokomposit Fe304/TiO>

1000 500

Spektrum FTIR untuk semua sampel sampel FTMO2:1, FTMO1:1, dan
FTMO1:2, memiliki puncak serapan bilangan gelombang sekitar 3415-3442 cm
dan 1635-1648 cm™ masing-masing dikaitkan dengan vibrasi, mode stretching O-
H (gugus hidroksil) dan bending dari gugus H-O-H, yang menunjukkan air yang
teradsorpsi secara fisik ke permukaan nanopartikel. Gugus hidroksil muncul akibat
dari proses pengeringan tidak sempurna yang menyebabkan terdapatnya kandungan
air pada nanopartikel (Tumbaleka dkk., 2022). Identifikasi puncak serapan FTIR
dijabarkan pada Tabel 4.4.
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Tabel 4.4 Gugus Fungsi FTMO2:1, FTMO1:1, dan FTMOL1:2

Bilangan Gelombang

Gugus Fungsi (cm™) Jenis Vibrasi
FTMO2:1 FTMO1l:1 FTMO1:2
O-H 3415,7 3435,7 3442,6 Stretching
C-H 2922,1 2925,2 2929,0 Stretching
C=0 2330,3 2334,1 23479 Stretching
H-O-H 1635,7 1643,4 1648,6 Bending
C=C 1406,3 1413,2 1420,3 Stretching
C-N 1063,1 1066,1 1070,0 Stretching
Fe-O 599,3 606,2 610,0 Stretching
Ti-O 450,5 461,3 468,2 Stretching

Nanokomposit Fe304/TiO2 puncaksserapan yang diwakili oleh gugus fungsi
Fe-O terpantau pada rentang bilangan gelombang 599,3-610,0 cm™ dengan vibrasi
mode stretching seperti yang tertulis pada Tabel 4.4. Adanya gugus Fe-O yang
terdeteksi menunjukkan keberhasilan sintesis FesOs dengan memanfaatkan daun
kelor (moringa 0liefera) sebagail agen pereduksi. Gugus fungsi Ti-O terletak pada
rentang bilangan gelombang 450,5-468,2 em* yang mempunyai mode vibrasi yang
sama yaitu stretching, €iri khas'gugus-fungsiyang dimilikieleh FesO4 dan TiO:
pada nanokomposit Fe3Os/Ti02. . menandakan:ikeberhasilan dari sintesis
nanokomposit FesOWTiO} (Fauzi, 2028) Selain'itu tefdeteksi pula gugus fungsi
dari C-H (alifatik), C=C (cincin aromatic), dan C-N (amina alifatik) yang
menunjukkan keberhasilan green synthesized menggunakan ekstrak daun kelor
(moringa oliefera). Kehadiran karbon dikonfirmasi oleh puncak C=0 pada 2330-
2334 cm, struktur lignin pada daun kelor menyediakan karbon (Tumbaleka
dkk.,2022). Hal ini menunjukkan bahwa kehadiran gugus-gugus fungsional ini
menunjukkan bahwa fungsionalisasi dalam green synthesized telah terjadi dimana
kemunculan gugus fungsi flavonoid pada sampel juga menunjukkan perannya

sebagai agen penutup dalam pembentukan nanopartikel (Lestari, 2024).
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4.4 Ultraviolet-Visible (UV-Vis) Spektrofotometer

UV-Vis merupakan alat yang digunakan untuk mengukur absorbansi cahaya
dan menentukan nilai energi gap. Pada penelitian ini, dilakukan sampel dengan
kode FTMO2:1, FTMO1:1, dan FTMO1:2 dengan panjang gelombang 500-900 nm
yang merupakan jangkauan untuk cahaya tampak dikarenakan serapan metilen biru

dengan konsentrasi 10 ppm berada pada panjang gelombang 663 nm.

— FTMO1:2

— FTMO1:1

Absorbansi (a.u.)

900

Berdasarkan i tas merupakan

spektrum puncak serapan, sﬁegtﬁxﬁep.j serapan yang Hqimiliki nanokomposit FezO0a4/

ST510AM

TiOz (Fauzi, 2028).A Jefjadi-pergeseran pdnjanggelombang] yang sebagian besar

disebabkan oleh perubahan ukuran partikel. Transisi transfer muatan antara

elektron nanopartikel Fe3Os4 dan pita konduksi (atau pita valensi) TiO, dapat
menjelaskan pergeseran pita serapan, hal ini menunjukkan bahwa jika seluruh
sampel nanopartikel menyerap sinar tanpak antara panjang gelombang 500 nm
hingga cahaya tampak 550 nm (Tumbelaka dkk., 2021).

Setelah panjang gelombang tersebut, kurva absorbansi cenderung stabil
hingga rentang 900 nm. Namun, intensitas absorbansi masing-masing sampel
bervariasi, sampel FTMO2:1 dan FTMO1:1 yang memiliki absorbansi terendah,
yang menunjukkan material ini memiliki kemampuan menyerap cahaya yang lebih
kecil, sedangkan sampel FTMO1:2 menampilkan nilai absorbansi tertinggi, yang
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dimana material ini dapat menyerap lebih banyak cahaya diseluruh rentang panjang
gelombang yang diuji dan lebih efisien dalam menyerap foton energi tinggi, yang
berarti energi gap pada material ini sedikit lebih besar.

Perbedaan intensitas ini diakibatkan oleh variasi massa dari bahan penyusun
FTMO, di mana variasi massa yang lebih besar atau lebih kecil mempengaruhi
interaksi antar molekul dan struktur elektronik material tersebut. Peningkatan
variasi massa FTMO dalam komposisi menyebabkan peningkatan absorbansi, yang
dapat menunjukkan bahwa lebih banyak elektron dalam sistem ini yang terlibat
dalam transisi cahaya penyerapan. Analisa lebih lanjut berkaitan dengan energi gap
yang dianalisa berdasarkan masing-masing sampel dengan variasi massa yang
berbeda pada Gambar 4.4
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Eg=238eV/

1,0 1,2 14 1,6 18 2,0 22 24 2,6
Energi (eV)

(©)

Gambar 4.9. Energi Gap
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Berdasarkan Gambar 4.9 dengan menggunakan metode Tauc Plot kita bisa
mengolah data dari hasil UV-Vis untuk mendapatkan nilai celah pita energi. Pada
Gambar 4.9 disajikan celah pita energi dari masing-masing sampel nilai energi gap
pada masing-masing sampel yang dapat terlihat pada Tabel 4.5.

Tabel 4.5 Energi Gap

Energi Gap
Sampel (&V)
FTMO2:1 2,36
FTMO1:1 2,37
FTMO1:2 2,38

Pada grafik yaitu FTMO2:1 sebesar 2,36 eV, FTMO1.:1 sebesar 2,37 eV dan
FTMO1:2 sebesar 2,38 eV. Dapat,dilihat bahwa terjadi kenaikan celah pita energi
setelah nanopartikel FesO4 dikompositkan.dengan TiO2, meningkat seiring dengan
peningkatan konsentrasi TiO,. Data diatas dapat disimpulkan bahwa hasil ini
selaras dengan yang dilaporkan oleh Tumbeleka dkks, (2022). Naiknya celah pita
energi ini‘sangat berkaitan sekali dengan hasil ukuran Kristalit hasil pengolahan
XRD, ketika ukuran partikel berkurang maka energi celah pita akan semakin
meningkat. Dengan meningkatnya celah pita energi maka energi yang dibutuhkan
untuk mengeksitasi elektron ke pita konduksi lebih besar. Meskipun begitu, dengan
meningkatnya celah pita maka rekombinasi elektron-hole tidak akan terlalu cepat
sehingga akan meningkatkan 'proses 'fotodegradasi' limbah zat pewarna (Fauzi,
2023). SUMATERA UTARA MEDAN

Seiring dengan penurunan ukuran partikel, pita valensi dan pita konduksi
akan bergerak semakin jauh, sehingga celah pita antara pita valensi dan pita
konduksi material menjadi lebih besar (Syafrian & Hary, 2024).

Kemampuan degradasi sampel material fotokatalis terhadap metilen biru
memiliki setiap perbedaan pada setiap sampel. Hal ini berkaitan dengan nilai energi
gap yang mengalami perubahan (meningkat 0,01 eV) sehingga ion dari material
fotokatalis lebih mudah mengalami ionisasi terhadap cahaya tampak. Persentase
degradasi metilen biru dapat dijadikan salah satu indikator perubahan energi gap
yang dapat dihitung dengan persamaan 2.3 sehingga diperoleh nilai seperti pada
Tabel 4.6.
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Tabel 4.6 Persentase Degradasi Metilen Biru

Absorbasnsi UV-Vis  Absorbasnsi UV-Vis Degradasi

Sampel ) )
663 (nm) metilen biru 663 (nm) sampel (%)
FTMO2:1 2,029 0,062 96,94
FTMO1:1 2,029 0,057 97,20
FTMO1:2 2,029 0,045 97,80
Ga Katalis
Berdasarkan Tabel 4.4 a ami penurt dari metilen biru

10 ppm dengan nilai absorbansi.jpada panjang gelombang 663 nm sebesar 2,029
menjadi 0,062 (FTMA241), 0057 (ETN61:1)40/045 (FTMO1:2) dengan afesiensi

absorbsi masing-masing sampel sebeser 96,94%, 97,20%, 97,80%.
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