Harunrasjid et. al., Ind. J. Chem. Anal., Vol. 06, No 01, 2023, pp. 85-96 85

&|JCA

Indonesian Journal of
Chemical Analysis
Homepage: https://journal.uii.ac.id/IJCA

Sintesis Lapisan Tipis Ni doped-TiO2 pada Permukaan Kaca

Margareta Caroline Harunrasjid, Anthoni Batahan Aritonang’, M. Agus Wibowo, Puji Ardiningsih,

Adhitiyawarman

Jurusan Kimia FMIPA Universitas Tanjungpura, Pontianak
i.b.aritonang @chemistry.untan.ac.id

*corresponding author: anthoni.b
DOI : 10.20885/ijca.vol6.iss1.art9

ARTIKEL INFO

ABSTRAK

Diterima : 22 Desember 2022
Direvisi  : 07 Maret 2023
Diterbitkan : 25 Maret 2023

Kata kunci : Ni doped-TiO,, Lapisan
tipis, Hidrofilik, Sudut kontak, Sinar
tampak

Lapisan tipis TiO2 termodifikasi kation Ni** (Ni doped-TiOz) telah
disintesis  dari  titanium tetraisopropoksida (TTIP) dan
Ni(NO3)2.6H20 menggunakan metode gabungan sol-gel dan
pencelupan (dip coating) kaca diikuti kalsinasi pada suhu 500°C
selama 1 jam. Penelitian ini bertujuan mengetahui konsentrasi Ni2*
dan jumlah lapisan optimum untuk diaplikasikan sebagai self-
cleaning. Analisis spektrofotometri frontier transform infrared
(FTIR) diamati pergeseran serapan vibrasi Ti-O ke arah bilangan
gelombang lebih kecil, sebagai indikasi doping kation Ni** pada
struktur TiO2 membentuk Ni-TiO,. Karakterisasi x-ray diffraction
(XRD) diketahui Ni-TiO2 memiliki fasa kristal anatase dengan
ukuran kristal 149,20 nm. Analisis spektrofotometri diffuse
reflectance  ultraviolet-visible  (DRSUV-Vis)  menunjukkan
penurunan nilai energi celah pita (3,2 eV menjadi 2,22 eV).
Struktur morfologi permukaan dikarakterisasi dengan metode
scanning electron microscopy (SEM), penambahan polyethylene
glycol (PEG) menyebabkan distribusi partikel lebih homogen
dibandingkan tanpa PEG. Potensi Ni-TiO:2 sebagai self-cleaning
diuji sifat hidrofilik permukaan melalui pengukuran sudut kontak
kontak droplet air dan minyak kondisi diiluminasi sinar tampak.
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Thin film of TiO: modified Ni’* cationic (Ni doped-TiO:) thin films
were synthesized from titanium tetraisopropoxide (TTIP) and
Ni(NO3)2.6H20 using the combined sol-gel and dip coating method
followed by calcination at 500°C for an hour. This study aims to
determine the concentration of Ni’* and the optimum number of
layers for application as self-cleaning. Frontier transform infrared
(FTIR) spectrophotometric analysis observed a shift in the
vibration absorption peak of Ti-O towards a smaller wave number
as an indication that the Ni** cationic have incorporated in the
TiO> matrix in forming Ni-TiO:. Based on the of x-ray diffraction
(XRD) it is known that Ni-TiO: has anatase crystalline phase with
a crystallite size of 149.20 nm. Diffuse reflectance ultraviolet-
visible (DRSUV-Vis) spectrophotometry showed a decrease in the
bandgap energy (3.2 eV to 2.22 eV). Surface morphological by
scanning electron microscopy (SEM) method showed that the
addition of polyethylene glycol (PEG) resulted in a more
homogeneous distribution of particles than thin films without PEG.
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The self-cleaning activity of Ni-TiO2 was tested for surface
hydrophilic properties by measuring the contact angle of water and
oil droplets under visible light illumination.

1. PENDAHULUAN

Titanium dioksida (TiO,) merupakan material semikonduktor yang efektif digunakan sebagai
fotokatalis. Aktivitas fotokatalis TiO, aktif apabila terkena paparan cahaya yang memiliki tingkat
energi sama atau lebih tinggi dari pada energi celah pita TiO,. Spesi radikal (OH-) yang terbentuk
di permukaan TiO, pada proses fotokatalisis dimanfaatkan dalam sistem purifikasi air, anti-
fogging, self-cleaning, self-sterilizing, pembersihan udara dan lainnya [1]. Hal ini karena TiO,
memiliki fotoaktivitas tinggi, stabil secara termal maupun kimia, harganya yang murah dan tidak
toksik. Pelapisan permukaan dengan TiO, khususnya pada kaca bangunan berstruktur tinggi
diharapkan dapat menggantikan penggunaan metode pembersihan konvesional memiliki resiko
kecelakaan kerja dan biaya tinggi. Metode demikian masih menggunakan bantuan alat perancah,
tangga, gondola dan sistem akses tali [2]. Oleh sebab itu, dibutuhkan material dengan teknologi
membersihkan diri sendiri yang memberikan kemudahan dalam perawatan sehingga biaya lebih
murah dan dapat menggantikan metode konvesional.

Permukaan material TiO; yang terpapar oleh cahaya menghasilkan pasangan elektron (¢)
dan hole (h") sehingga menyebabkan permukaan tersebut bersifat hidrofilik. Sifat hidrofilik dapat
ditandai dengan ukuran sudut kontak butiran cairan terhadap suatu permukaan kurang dari 90° [3].
Pada permukaan berlapis hidrofilik, tetesan air membentuk sebaran ke permukaan yang mampu
membersihkan partikel debu serta kontaminan [4]. Penurunan ukuran sudut kontak cairan oleh
permukaan TiO; terjadi akibat proses fotokatalisis melalui paparan cahaya. Pengotor bersifat polar
akan terikut oleh air sedangkan pengotor bersifat nonpolar jatuh saat berada pada permukaan
hidrofilik. Pengotor nonpolar secara perlahan hancur dan pecah menjadi karbon dioksida dan air
akibat dari efek fotokatalis [5].

Fotokatalis TiO, memiliki keterbatasan hanya aktif pada daerah sinar UV karena energi celah
pita yang cukup besar yakni 3,0-3,2 eV setara dengan panjang gelombang sinar UV (<380 nm).
Untuk mengatasi keterbatasan material TiO, dilakukan modifikasi struktur elektron permukaan
TiO, dengan penyisipan (doping) kation logam. Banyak publikasi telah melaporkan beberapa
kation logam transisi baik digunakan sebagai dopan pada struktur kisi TiO,. Pada penelitian ini
digunaka kation logam Ni*" sebagai dopan. Modifikasi lapis tipis TiO» menggunakan dopan Ni*"
bertujuan untuk menggeser daerah serapan TiO; ke daerah sinar tampak dengan cara menurunkan
energi celah pita melalui doping kation logam. Kation Ni*" memiliki ukuran jari-jari Ni** sebesar 72
pm yang tidak jauh berbeda dengan besar jari-jari Ti*" yaitu sebesar 68 pm sehingga mampu
mensubstitusi beberapa ion Ti** dalam kisi TiO, [6]. Penelitian sebelumnya [7,8], menunjukkan
penambahan Ni** dapat menurunkan energi celah pita lapis tipis TiO» berturut-turut menjadi 2,48
eV dan 3,08 eV yang di preparasi menggunakan metode spray coating.

Lapisan tipis TiO, pada permukaan substrat padatan pada umumnya mudah mengalami
pelepasan dari substrat dan terjadi keretakan pada permukaan akibat pemanasan [9]. Oleh
karenanya diperlukan senyawa untuk pemperkuat interaksi TiO, dengan matrik pendukung. Salah
satu senyawa organik yang potensial untuk memperkuat interaksi lapisan tipis dengan matrik
pendukung adalah polietilen glikol (PEG) [9]. Penelitian sebelumnya [4,10] melaporkan
penambahan PEG pada TiO, menyebabkan partikelnya tersebar merata serta permukaan lapisan
yang halus. Pada penelitian ini disintesis lapisan tipis Ni doped-TiO; pada permukaan kaca dengan
penambahan PEG yang berfungsi sebagai template pembentukan partikel TiO, dipermukaan kaca.
Lapisan tipis diharapkan terbentuk dari partikel Ni-doped TiO; terdistribusi homogen, terikat kuat
dan stabil pada permukaan kaca. Lapisan tipis Ni doped-TiO; yang didapatkan dikarakterisasi
struktur elektron, fasa kristal dan morfologi permukaan menggunakan metode yang sesuai.
Aktivitas fotokatalisis lapis tipis Ni doped-TiO, dipelajari sifat hidrofilisitas permukaan melalui
pengukuran sudut kontak tetesan air atau minyak pada permukaan lapisan tipis. Lapis tipis Ni
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doped-TiO, diharapkan dapat aktif ketika diiluminasi sinar tampak, sehingga berpotensi
diaplikasikan sebagai material self-cleaning polutan organik.

2.METODE

2.1 Bahan dan alat

Bahan yang dibutuhkan dalam penelitian ini adalah titanium (IV) tetraisopropoksida (TTIP)
97% Sigma Aldrich, etanol (C,HsOH) p.a 97% Merck, asetil aseton 98% Merck, akuades, asam
asetat (CH3;COOH) 98% Merck, minyak goreng curah, nikel(Il) nitrat heksahidrat (Ni(NOs)..6H20)
Sigma Aldrich, polietilen glikol (PEG 6000), Merck dan kaca preparat ukuran 0,3x2x5 cm (Sail
brand, China).

Alat yang digunakan pada penelitian ini adalah peralatan dip coating, beaker glass,
smartphone Samsung Galaxy AS52S , erlenmeyer, labu ukur, pipet tetes, pipet volume, furnace, hot
plate, kaca preparat, magnetic strirrer, mikro pipet, neraca analitik, oven, sonikasi (Branson 3510
DTH ultrasonicator) berfungsi untuk memberihkan pori-pori matrik kaca, DRSUV-Visble (Agilent
Technologies Cary 60 UV-Vis) untuk mengukur % reflektansi, FT-IR (Shimidzu) untuk
menentukan gugus fungsi molekul, SEM (Phenom Desktop ProXL) mengukur morfologi
permukaan, dan XRD (Philips, X-ray 40 kV) untuk menetukan struktur fasa kristal.

2.2 Prosedure Penelitian

2.2.1 Preparasi Sol Ti(OH), dan PEG-Ti(OH),

Sol Ti(OH), dipreparasi dari TTIP menggunakan metode sol-gel, dengan mengacu pada
metode Fatmawati dkk [11]. Larutan A siapkan terdiri dari: 2 mL asam asetat, 2 mL akuabides
dan 26,5 mL etanol dimasukkan ke dalam labu refluks. Larutan B terdiri dari: 7,5 mL TTIP, 26,5
mL etanol dan 1 mL asetilaseton, dicampurkan dalam labu refluks. Ke dalam larutan B diteteskan
larutan A secara perlahan 2 mL per-menit. Campuran direfluks pada 55 °C sambil diaduk dengan
pengaduk magnet selama 2 jam. Larutan hasil refluks didiamkan selama 10 menit hingga
didapatkan sol Ti(OH), lalu disimpan dalam botol tertutup dan siap digunakan untuk sintesis TiO».
Sol PEG-Ti(OH),, dipreparasi dengan mengembangkan metode Guo [12] dengan cara
menambahkan 1,5 gram (PEG) 6000 ke dalam sol Ti(OH), dalam labu refluks pada suhu 55°C
sambil diaduk selama 30 menit.

2.2.2 Preparasi Sol Ni-Ti(OH), dan Ni-PEG-Ti(OH),

Sol Ni-Ti(OH), dipreparasi secara in-situ sol-gel mengacu dengan memodifikasi metode
Ubolchollakhat dkk [13]. Padatan Ni(NOs)..6H20 dilarutkan dalam akuades (konsentrasi 0,25; 0,5;
1,0; dan 1,5 (%b/v)). Larutan Ni(NOs)2.6H20 sebanyak 10 mL diteteskan secara perlahan ke dalam
labu refluks yang berisi sol Ti(OH), sambil diaduk 50°C selama 30 menit, kemudian didiamkan
hingga diperoleh sol Ni-Ti(OH)n. Perlakuan sama dilakukan terhadap sol dimasukkan ke sol PEG-
Ti(OH), hingga dihasilkan sol Ni-Ti(OH),/PEG.

2.2.3 Pembuatan Lapisan Tipis TiO: atau Ni doped-TiO: pada Permukaan Kaca

Kaca dibersihkan dengan detergen dan dibilas dengan akuades, lalu disonikasi berturut-turut
dalam aseton, etanol dan akuades selama 10 menit, kemudian dikeringkan menggunakan hair
dryer. Kaca dikeringkan dan siap dilapisi dengan TiO, atau Ni doped-TiO, menggunakan sol
Ti(OH),, Ni-Ti(OH), atau Ni-Ti(OH), /PEG dengan metoda pencelupan (dip-coating). Sebanyak
30 mL sol Ni-Ti(OH), ditempatkan di dalam beaker gelas, kemudian dicelupkan kaca preparat dan
dibiarkan selama 10 menit sambil diaduk. Kaca diangkat secara perlahan (1 cm/menit), lalu
dikeringkan pada suhu ruang hingga terbentuk lapisan amorfous Ni-Ti(OH),. Kaca yang terlapisi
dikeringkan dalam oven suhu 80°C selama 10 menit, kemudian dilakukan pengulangan pencelupan
pada variasi lapisan 1,3 dan 5 kali, lalu dikeringkan dalam oven, dilanjutkan proses kalsinasi suhu
500°C selama 1 jam hingga dihasilkan lapisan tipis Ni-TiO,. Perlakuan yang sama dilakukan untuk
sol Ti(OH), dan Ni-Ti(OH),/PEG menghasilkan lapisan tipis TiO, dan Ni-TiO»/PEG.

2.2.4 Pengukuran Sudut Kontak
[
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Sudut kontak tetesan 10 pl akuades atau minyak pada permukaan lapisan tipis TiO2, Ni-TiO»,
TiO2/PEG dan Ni-TiO»/PEG kondisi diiradiasi sinar tampak LED 20 watt selama 1 jam, dalam
wadah reaktor berupa kotak kayu, mengacu metoda Barmeh dkk [7]. Dilakukan juga pengukuran
sudut kontak tanpa diiradiasi sinar tampak sebagai kontrol. Pengukuran sudut kontak dilakukan
menggunakan smartphone Samsung A52S dengan posisi sampel dan kamera berjarak 10 cm. Data
hasil pengukuran dianlisa menggunakan Image-J Software.

3. HASIL DAN PEMBAHASAN

Sebelum proses pelapisan, kaca preparat dibersihkan menggunakan akuades dan deterjen
untuk menghilangkan pengotor yang menempel di permukaan kaca, sonikasi selama 10 menit
dalam 10 mL berturut-turut aseton, etanol dan akuades. Sonikasi bertujuan untuk menghilangkan
pengotor yang masih menempel pada pori-pori permukaan kaca [15]. Penggunaan aseton, etanol
dan akuades didasarkan pada sifat kepolaran pengotor berupa senyawa organik, lemak dan debu
debu dipermukaan kaca [16]. Prekursor TTIP digunakan sebagai sumber TiO, yang dilarutkan
didalam etanol dan terhidrolisis oleh akuades dengan bantuan asam asetat. Penambahan
asetilaseton sebagai agen pengkelat mencegah terjadinya aglomerasi akibat dari sifat larutan TTIP
yang bersifat higroskopis. Sintesis menghasilkan sol Ti(OH),berwarna putih susu. Penambahan
PEG sebagai femplate ditambahkan ke dalam sol sol Ti(OH), sambil diaduk selama 1 jam
membentuk sol PEG-Ti(OH),.

Kedalam sol PEG ditambahkan bersamaan dengan PEG ke dalam sol Ti(OH), campuran
hidrolisis saat sintesis akan mengadsorpsi molekul PEG secara eksotermis pada oligomer —Ti—-O—
Ti— membentuk ikatan hidrogen "4. Proses selanjutnya, TTIP akan dihidrolisis dan berinteraksi
dengan PEG membentuk komposit anorganik/polimer [12]. Pelapisan permukaan kaca dilakukan
dengan cara membasahi permukaan dengan cara pencelupan menggunakan perangkat dip coating
secara vertikal. Ketika sampel kaca yang dcelupkan diangkat secara perlahan (1 cm/menit), lalu
dikeringanginkan menyebabkan kondensasi hingga membentuk gel dipermukaan kaca [17].
Selanjutnya kaca dikeringkan dalam oven suhu 80°C untuk menguapkan sisa pelarut yang masih
tertinggal di permukaan. Pencelupan diulangi kembali dengan variasi lapisan 1, 3 dan 5 kali
kemudian dikeringkan dalam oven seperti perlakuan sebelumnya hingga membentuk lapisan
amorfous.

Gambear 1. Lapisan tipis TiO, pada permukaan kaca, variasi: (a). 1x ; (b.) 3x ; dan (c.) 5x pelapisan

Lapisan amorfous dikalsinasi pada suhu 500°C menyebabkan penyusunan ulang ikatan Ti-O-Ti dan
Ti-O-Ni dimana terjadi kompetisi antara beberapa kation Ni*" dan Ti*" untuk berikatan dengan
atom O, menggantikan beberapa kation Ti*" bergabung dalam struktur Ti-O [6]. Pada saat yang
bersamaan terjadi pertumbuhan kristal membentuk rantai polimer Ni-O-Ti [19]. Senyawa PEG
yang ditambahkan pada sol Ti(OH), dan Ni-Ti(OH),, selanjutnya proses pengeringan pada suhu
100°C dalam oven berubah membentuk gel yang menempel di permukaan kaca membentuk
template. Ketika proses kalsinasi, menyebabkan molekul-molekul menguap dari dan meninggalkan
pori-pori permukaan kaca, sehingga lapisan tipis Ni doped-TiO, akan menempel kuat dipermukaan
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kaca [12]. Pada saat yang bersamaan terjadi transformasi fasa amorfous menjadi kristal TiOs..
Lapisan tipis TiO; yang dihasilkan ditampilkan pada Gambar 1. Secara visual dapat dilihat bahwa
semakin banyak lapisan maka semakin tidak transparan dan menyebabkan penetrasi cahaya
semakin sulit.

3.1 Karakterisasi
3.1.1 Spektrofotometer Transform Infra Red (FTIR)
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Gambar 2. Spektra FTIR Lapis Tipis: a.TiO3, b. Ni doped-TiO», c. TiO2/PEG (setelah kalsinasi)
dan d. Ni doped- TiO»/PEG (setelah kalsinasi)

Karakterisasi spektrofotometri FTIR bertujuan untuk mengetahui gugus yang terdapat pada
sampel TiO, Ni doped -TiO,, TiO2/PEG dan Ni doped -TiO»/PEG setelah perlakuan kalsinasi.
yang dapat menjadi bukti keberhasilan sintesis yang ditampilkan pada Gambar 2. Spektrum TiO,
memperlihatkan puncak serapan pada bilangan gelombang 440 cm™ merupakan karakteristik
vibrasi Ti-O, sesuai dengan yang dilaporkan peneliti terdahulu [14,19,21]. Puncak serapan Ni
doped -Ti0O; tidak tampak. Namun demikian penggabungan Ni kedalam matrik TiO,, menyebabkan
pergeseran puncak serapan Ti-O ke arah bilangan gelombang yang lebih kecil. Hal ini merupakan
indikasi dopan Ni*" tersubstitusi ke dalam struktur TiO, membentuk ikatan Ti-O-Ni. Vibrasi Ti-O-
Ni membutuhkan energi yang lebih kecil dibandingkan dengan vibrasi ikatan Ti-O-Ti [22]. Kedua
spektra tersebut tidak memperlihatkan puncak serapan. Hal ini merupakan indikasi interaksi PEG
dengan permukaan TiO yang disebabkan hilangnya PEG setelah proses kalsinasi. Molekul PEG
terdekomposisi saat proses kalsinasi mulai suhu di 350 °C sehingga terlepas dari struktur TiO, [23-
26]. Menurut Ren dkk [27], puncak serapan pada bilangan gelombang 1625 ¢cm™ menunjukkan
adanya vibrasi tekuk O-H. Pada sampel TiO»/PEG dan Ni doped-TiO, /PEG diamati puncak
serapan pada bilangan gelombang 1634 cm™ dan 1625 cm™ . Spektra TiO, menunjukkan serapan
pada bilangan gelombang 3389 cm™ dan 3750 cm™ yang merupakan karakteristik dari vibrasi ulur
O-H. Vibrasi ulur O-H pada spektra Ni-TiO2 muncul pada bilangan gelombang 3382 c¢cm™ dan
3735 cm™ . Spektra TiO2/PEG dan Ni-TiO2/PEG muncul pada bilangan gelombang 3339 cm™ dan
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3252 cm™. Berdasarkan penelitian %, rentang bilangan gelombang 3400-4000 cm™ merupakan

karakteristik dari vibrasi ulur O-H. Vibrasi O-H terbentuk karena adanya penyerapan molekul air.

3.1.2 X-Ray Diffraction (XRD)
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Gambar 3. Difraktogram dari Fotokatalis (a). TiO ;(b). Ni-TiOz ;(¢). TiO2/PEG (setelah
kalsinasi) (d). Ni-TiO»/PEG (setelah kalsinasi)

Hasil sintesis ditampilkan pada Gambar 3. Karakterisasi XRD dilakukan pada radiasi Cu-Ka
sudut 20 dengan rentang sudut sebesar 5-90° serta panjang gelombang (A) X-Ray sebesar 0,15406
nm. Pola difraktogram mempunyai 3 puncak dengan intensitas tertinggi pada sudut 26 25,29°
sudut 37,87°, dan sudut 48,14° untuk TiO, sudut 26 25,34°, sudut 37,96°, dan sudut 48,07° untuk
Ni-TiO;. Sudut 26 25,27°, sudut 37,81° dan sudut 48,09° untuk TiO./PEG serta sudut 26 25,31°,
sudut 37,82° dan sudut 48,24° Ni-TiO»/PEG telah sesuai dengan JCPDS No. 21-1272 yang
memiliki fasa kristal anatase. Ukuran kristal TiO», Ni-TiO», TiO»/PEG, dan Ni-TiO,/PEG diperoleh
berdasarkan perhitungan menggunakan persamaan Debye-Scherrer (persamaan) dari nilai sudut 26
dan nilai Full Width at Half Maximum (FWHM). Hasil perhitungan ukuran kristal TiO,, Ni-TiO»,
TiO2/PEG, dan Ni-TiO,/PEG yang diperoleh berturut-turut sebesar 193,26, 149,20, 180,80, dan
102,45 nm. Beberapa penelitian sebelumnya menyatakan bahwa perubahan ukuran kristal TiO;
menjadi lebih kecil setelah dimodifikasi dengan dopan yang dapat diasumsikan terjadi substitusi
kation Ni*". Hal ini terjadi karena adanya dopan Ni** menghambat pertumbuhan kristal TiO»
[8,31,32].

3.1.3 Scanning Electron Microscopy (SEM)

Analisa morfologi sampel fotokatalis lapis tipis Ni-TiO, dan Ni-TiO»/PEG (setelah kalsinasi)
dilakukan dengan menggunakan SEM. Analisa morfologi dilakukan dengan pembesaran 1.000 dan
5.000 kali seperti yang ditunjukkan pada Gambar 4 dan Gambar 5. Berdasarkan hasil yang
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diperoleh pada morfologi fotokatalis lapis tipis Ni-TiO> menunjukkan distribusi partikel TiO, dan
dopan Ni** kurang homogen dan membentuk aglomerat. Citra Ni-TiO, memperlihatkan adanya
keretakan. Distribusi partikel pada fotokatalis lapis tipis Ni-TiOo/PEG (setelah kalsinasi) lebih
homogen dibandingkan partikel fotokatalis lapis tipis Ni-TiO».

Gambar 5. Morfologi Permukaan Ni-TiO»/PEG (setelah kalsinasi) dengan Perbesaran 1.000x(A)
dan 5.000x(B)

3.1 4 Diffuse reflectance spectra UV-Visible (DRS UV-Vis)

Karakterisasi menggunakan DRS UV-Vis bertujuan untuk mengetahui nilai energi celah pita
fotokatalis yang telah disintesis. Analisis DRS UV-Vis menggunakan panjang gelombang pada
rentang 200-800 nm. Hasil analisis DRS UV-Vis pada sampel TiO,dan TiO, terdoping kation Ni**
dengan variasi konsentrasi 0,25%, 0,5%, 1,0% dan 1,5%(b/v) dapat dilihat pada Gambar 6.
Berdasarkan Gambar 6, dapat diamati adanya perubahan persentase reflektansi (%R) terhadap
panjang gelombang (M) pada fotokatalis TiO, yang memiliki daerah serapan sinar UV (A < 400 nm)
sedangkan fotokatalis TiO, terdoping Ni** memiliki daerah serapan sinar tampak (A + 400-600 nm).
Hal ini menunjukkan bahwa penambahan dopan Ni** pada struktur TiO, dapat menyebabkan
pergeseran daerah serapan ke sinar tampak. Modifikasi TiO, menggunakan dopan Ni** cenderung
menurunkan energi celah pita seiring dengan meningkatnya variasi konsentrasi dopan yang
ditunjukkan oleh Tabel 1. Penambahan dopan dengan konsentrasi dopan Ni** 0,25%, 0,5%, 1,0%
dan 1,5% pada struktur TiO, menurunkan energi celah pita dari 3,33 eV menjadi 2,67; 2,5; 2,0 dan
2,22 eV sehingga dapat disimpulkan bahwa dopan Ni** berperan dalam penurunan energi celah
pita. Hal ini didukung oleh beberapa penelitian [20][7] yang menyatakan bahwa penambahan
dopan Ni pada struktur TiO, dengan metode sol gel dengan suhu kalsinasi 500 °C dan 550 °C
menyebabkan penurunan energi celah pita menjadi 2,00 eV dan 248 eV.
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Gambar 6. Spektra reflektansi %R verus A(nm) sampel: (a). TiO», (b). 0,25%Ni-TiO; (c). 0,5%Ni-
TiOz (d). 1,0%Ni-TiOa (e). 1,5%Ni-TiO,

TABEL 1. Perbandingan energi celah pita serta serapan TiO, dan Ni-TiO» 0,25%; 0,5%; 1,0%;

1,5%
Fotokatalis Energi Celah Pita (eV) Panjang Gelombang (nm)
TiO, 3,33 376,6
Ni-TiOz 0,25% (b/v) 2,67 464,7
Ni-TiO2 0,5% (b/v) 2,50 496,3
Ni-TiOs 1,0% (b/v) 2,00 620,4
Ni-TiOs 1,5% (b/v) 2,22 558,9

3.1.5 Pengukuran Sudut Kontak

Fotokatalis lapis tipis TiO,, Ni-TiO,, TiO»/PEG, dan Ni-TiO,/PEG dianalisis kemampuan
self-cleaning melalui pengukuran sudut kontak yang ditentukan oleh hidrofilisitas permukaan
fotokatalis lapis tipis terhadap sudut kontak tetesan cairan.

TABEL II. Sudut Kontak Lapis Tipis TiO; terhadap Tetesan Air

Sudut Kontak (°)

Sampel 0 mnt 20 mnt 40 mnt 60 mnt
K1P 39,76 38,16 33,38 25,90
K3P 39,39 33,47 26,84 22,64
K5P 39,05 32,34 23,51 21,65

Menurut penelitian Hossain et al/, 2022 [4], kaca polos (tanpa fotokatalis) memiliki sudut kontak
sebesar 45°. Penambahan TiO, memberikan pengaruh terhadap penurunan sudut kontak seperti
yang dapat dilihat pada Tabel 2. Sudut kontak lapis tipis TiO- terhadap tetesan air pada substrat
kaca di bawah penyinaran cenderung menurun seiring dengan bertambahnya jumlah pencelupan.
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Hal tersebut menunjukkan semakin banyak jumlah pelapisan TiO, pada substrat kaca maka
semakin banyak gugus hidroksil yang terbentuk menyebabkan permukaan TiO, bersifat hidrofilik.
Permukaan yang bersifat hidrofilik ditandai dengan terbentuknya sudut kontak di bawah 90° [3].
Penurunan sudut kontak terbesar terdapat pada lapis tipis TiO, dengan jumlah pelapisan sebanyak 5
kali. Banyaknya jumlah pelapisan menyebabkan ukuran butir kristal TiO, yang terbentuk semakin
kecil sehingga dapat mempengaruhi luas permukaan untuk menyerap polutan organik [33].

TABEL III. Sudut Kontak Lapis Tipis Ni-TiO;

Sudut Kontak (°)
Sampel 0 menit 20 menit 40 menit 60 menit
ONi-TiO, 39,05 32,34 23,51 21,65
0,25Ni-TiO, 33,61 31,23 30,29 29,00
0,5Ni-TiO; 31,08 30,57 28,89 23,56
1,0Ni-TiO; 32,50 31,90 31,62 30,38
1,5Ni-TiO; 30,65 30,45 24,36 23,67

Pengukuran sudut kontak lapis tipis Ni-TiO- terhadap tetesan air di bawah iluminasi sinar tampak
dengan variasi konsentrasi dopan Ni** ditunjukkan pada Tabel 3. Berdasarkan tabel tersebut,
penurunan sudut kontak fotokatalis lapis tipis Ni-TiO, terjadi pada penyinaran menit ke-20.
Penurunan sudut kontak disebabkan oleh penambahan dopan Ni*" pada struktur TiO, sehingga
menghasilkan gugus hidroksil dan kekosongan oksigen di permukaan yang meningkatkan
hidrofilisitas lapis tipis TiO» yang didoping Ni *%. Peningkatan sudut kontak terjadi pada menit ke-
40 dan ke-60. Peningkatan sudut kontak dapat terjadi karena penyinaran tidak berlangsung secara
kontinu sehingga kemampuan sinar tampak untuk mengaktifkan TiO, terdoping Ni menurun.
Pengukuran sudut kontak terendah terdapat pada fotokatalis lapis tipis Ni-TiO, dengan konsentrasi
dopan 1,5%b/v yang disinari selama 20 menit yakni sebesar 30,45°.

TABEL IV. Sudut Kontak Lapis Tipis TiO2/PEG dan Ni-TiO»/PEG

Sampel Sudut Kontak (°)
pe 0 menit 20 menit 40 menit 60 menit
PEGNI0 36,89 35,69 29,71 25,57
PEGNIi0.25 34,52 32,11 31,47 31,35
PEGNI0.5 38,41 37,18 30,91 29,50
PEGNI1.0 38,24 37,68 31,98 27,33
PEGNil.5 35,77 35,34 34,54 26,44

Pengukuran sudut kontak lapis tipis Ni-TiO./PEG terhadap tetesan air di bawah iluminasi sinar
tampak dengan variasi konsentrasi dopan Ni ditunjukkan pada Tabel 4. Berdasarkan tabel tersebut,
penurunan sudut kontak fotokatalis lapis tipis Ni-TiO»/PEG terjadi pada penyinaran menit ke-20.
Penurunan sudut kontak oleh PEG terjadi karena penambahan jumlah gugus hidroksil dalam lapis
tipis TiO, meningkat sehingga mampu menyerap lebih banyak molekul air dan meningkatkan
gugus OH di permukaan lapis tipis. Gugus OH ini terdiri dari molekul ikatan hidrogen dan air yang
dengan mudah menyebar ke permukaan lapis tipis [35]. Peningkatan sudut kontak terjadi pada
menit ke-40 dan ke-60. Sudut kontak yang meningkat ini dapat terjadi karena penyinaran tidak
berlangsung secara kontinu sehingga kemampuan sinar tampak untuk mengaktifkan TiO, terdoping
Ni menurun. Pengukuran sudut kontak terendah terdapat pada fotokatalis lapis tipis Ni-TiO»/PEG
dengan konsentrasi dopan 0,25%b/v yang disinari selama 20 menit yakni sebesar 32,11°.
Pengukuran sudut kontak lapis tipis TiOz, Ni-TiO2, TiO»/PEG dan Ni-TiO»/PEG terhadap
tetesan air dan minyak ditunjukkan pada Tabel 5. Berdasarkan Tabel 5 tersebut, diperoleh sudut
kontak air pada lapis tipis TiO Ni-TiO, TiO»/PEG dan Ni-TiO./PEG sebesar 39,05°-20,65°,
33,75°-26,78°, 36,89°-25,57° dan 35,77°-26,44° sedangkan sudut kontak minyak masing-masing
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sebesar 34,94°-25,55°, 35,70°-28,91° 35,40°-29,23°, dan 31,23°-30,4°. Menurut hasil pengukuran
sudut kontak tersebut, sudut kontak minyak mengalami penurunan sama halnya dengan sudut
kontak air. Keempat sampel lapis tipis dapat berpengaruh terhadap cairan non-polar sehingga lapis
tipis tidak hanya memiliki sifat hidrofilik tetapi juga bersifat amfifilik setelah penyinaran. Sifat
amifilik menyebabkan permukaan dapat menyerap cairan polar maupun non-polar [36].

TABEL V. Sudut Kontak Lapis Tipis Air dan Minyak Terhadap Lapis Tipis TiO2, Ni-TiOo,
TiO»/PEG dan Ni-TiO./PEG

Sudut Kontak (°)
S 1 Air Minyak
ampe -
Sebelum Sesudah Sebelum Sesudah Penyinaran
Penyinaran Penyinaran Penyinaran

TiO, 39,05 20,65 34,94 25,55

Ni-TiO» 31,17 23,56 33,75 26,78

TiO,PEG 36,89 25,57 35,40 29,23

Ni-TiO»/PEG 35,77 26,44 31,23 30,40

4. KESIMPULAN

Berdasarkan hasil dan pembahasan yang telah diuraikan dapat disimpulkan bahwa
fotokatalis Ni-TiO, yang disintesis menggunakan metode sol-gel telah berhasil dilakukan. Hasil
sintesis yang diperoleh berupa Ni-TiO; yang diimobilisasi pada permukaan kaca. Berdasarkan hasil
analisis menggunakan FTIR pergeseran serapan Ti-O ke arah bilangan gelombang yang lebih kecil
dopan mengindikasikan adanya dopan Ni*" tersubstitusi ke struktur TiO,. Karakterisasi UV-
Vis/DRS menunjukkan bahwa doping Ni dengan variasi konsentrasi sebesar 1% pada TiO»
memiliki nilai energi celah pita terkecil sebesar 2,00 eV. Fotokatalis yang dihasilkan memiliki
struktur fase anatase dengan ukuran kristal 102,45-193,26 nm. Fotokatalis lapis tipis Ni-TiO»
memiliki permukaan bersifat hidrofilik dan amfifilik.
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