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Abstrak 

Saat ini industri tekstil dan produk tekstil memiliki peran yang cukup penting bagi 

perekonomian di Indonesia. Pewarna tekstil yang umum digunakan adalah methylene blue 

karena hasil warna yang dihasilkan cerah dan memiliki stabilitas yang baik. Namun jika limbah 

pewarna tersebut tercemar ke lingkungan maka akan mengakibatkan dampak buruk bagi 

masyarakat.  Degadrasi methylene blue dengan menggunakan fotokatalis bisa menjadi sebuah 

solusi sebagai pengolahan air limbah pewarna organik. Pada penelitian ini digunakan material 

semikonduktor TiO2 untuk proses fotokatalis karena memiliki band gap yang kecil yaitu 3,0 

eV dan struktur yang lebih terbuka karena adanya vakansi oksigen pada permukaan. Namun 

masih terdapat kekurangan dalam penggunaan semikonduktor TiO2 karena reaksi rekombinasi 

terjadi secara cepat dan surface area yang tidak luas serta penyerapan sinar UV yang terbatas. 

Perlu dilakukan modifikasi sehingga menjadi sebuah komposit yang berbasis TiO2. Dalam hal 

ini TiO2 akan membentuk komposit dengan Graphene Quantum Dots karena memiliki luas 

permukaan yang tinggi, dapat mentransfer elektron lebih cepat, serta mampu meningkatkan 

interaksi antara fotokatalis TiO2 dengan polutan methylene blue sehingga dapat mendegradasi 

polutan dengan baik dan meningkatkan efisiensi degradasi polutan. Graphene Quantum Dots 

disintesis dengan cara memproses Graphene Oxide (GO) yang berasal dari grafit dengan 

metode hummer. Tujuan penelitian ini adalah menganalisis pengaruh variasi pH terhadap 

karakteristik material TiO2 dari prekursor TiCl3 menggunakan metode co-precipitation, 

pengaruh penambahan GQDs terhadap karakterisasi material nanokomposit TiO2/GQDs serta 

aktivitas katalitik dari nanokomposit TiO2/GQDs dalam mendegradasi polutan methylene blue. 

Metode penelitian dilakukan dengan sintesis TiO2, sintesis GQDs, dan sintesis nanokomposit 

TiO2/GQDs dengan variasi pH dalam pembentukan TiO2 dari prekursor TiCl3 pada pH 3, pH 

4, dan pH 5. Kemudian dilakukan pengujian karakterisasi material meliputi uji XRD, FTIR, 

SEM/EDX, BET, PL dan performa fotokatalis dengan uji fotokatalisis. Berdasarkan pengujian 

karakterisasi XRD, FTIR, SEM/EDX menunjukkan bahwa nanokomposit TiO2/GQDs berhasil 

terbentuk. Pada hasil uji BET diperoleh luas permukaan nanokomposit variasi pH 3, pH 4 dan 

pH 5 sebesar 27,063, 34,980, dan 38,392 m2/g dengan ukuran pori sebesar 5,504 nm, 5,758 nm, 

5,586 nm yang termasuk dalam jenis mesopori. Pada hasil uji PL menunjukkan pH 5 memiliki 

intensity paling rendah dan seiring dengan penurunan pH menyebabkan intensity meningkat 

pada wavelength 530 nm. Kemudian pada hasil uji fotokatalisis dan spektrofotometri UV-Vis 

menunjukkan bahwa nanokomposit TiO2/GQDs dengan pH 5 memiliki persentase degradasi 

paling baik dibandingkan variasi lainnya pada waktu penyinaran 6 jam sebesar 98,70%. 

 

Kata Kunci: Fotokatalis, GQDs, Methylene blue, TiO2
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Abstract 

  Currently, the textile and textile product industry plays a significant role in Indonesia's 

economy. One commonly used textile dye is methylene blue, known for its bright color and 

good stability. However, if this dye waste contaminates the environment, it can have adverse 

effects on the community. The degradation of methylene blue using photocatalysts can be a 

solution for treating organic dye wastewater. This study uses TiO2 semiconductor material for 

the photocatalysis process due to its small band gap of 3.0 eV and more open structure due to 

oxygen vacancies on its surface. Nevertheless, there are drawbacks to using TiO2 

semiconductor, such as rapid recombination reactions, limited surface area, and restricted UV 

light absorption. Therefore, modification is needed to create a TiO2-based composite. In this 

case, TiO2 will form a composite with Graphene Quantum Dots (GQDs) because they have a 

high surface area, can transfer electrons faster, and can enhance the interaction between TiO2 

photocatalyst and methylene blue pollutants, thus improving pollutant degradation efficiency. 

Graphene Quantum Dots are synthesized by processing Graphene Oxide (GO) derived from 

graphite using the Hummer method. The aim of this study is to analyze the effect of pH 

variations on the characteristics of TiO2 material from TiCl3 precursor using the co-precipitation 

method, the impact of adding GQDs on the characterization of TiO2/GQDs nanocomposite 

material, and the catalytic activity of TiO2/GQDs nanocomposite in degrading methylene blue 

pollutants. The research method involves synthesizing TiO2, GQDs, and TiO2/GQDs 

nanocomposite with pH variations in the formation of TiO2 from TiCl3 precursor at pH 3, pH 

4, and pH 5. Material characterization tests include XRD, FTIR, SEM/EDX, BET, PL, and 

photocatalytic performance with photocatalysis tests. Based on XRD, FTIR, SEM/EDX 

characterization tests, it was shown that the TiO2/GQDs nanocomposite was successfully 

formed. The BET test results showed that the surface area of the nanocomposite at pH variations 

of 3, 4, and 5 were 27.063, 34.980, and 38.392 m²/g with pore sizes of 5.504 nm, 5.758 nm, and 

5.586 nm, respectively, classified as mesopores. The PL test results indicated that pH 5 had the 

lowest intensity, and as the pH decreased, the intensity increased at a wavelength of 530 nm. 

The photocatalysis and UV-Vis spectrophotometry test results showed that the TiO2/GQDs 

nanocomposite at pH 5 had the best degradation percentage compared to other variations, with 

98.70% after 6 hours of irradiation. 

 

Keywords: GQDs, Methylene blue, Photocatalyst, TiO2 
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1 

BAB I 

PENDAHULUAN 

 

1.1 Latar Belakang 

Dengan berkembangnya ilmu pengetahuan dan teknologi, maka perkembangan industri 

berada pada garis yang sama terhadap segala bidang yang ada. Salah satu contoh perkembangan 

industri yang mengalami peningkatan yang cukup pesat yaitu dalam dunia tekstil. Selain 

memberikan banyak hal positif bagi kehidupan manusia, perkembangan industri tekstil juga 

menimbulkan dampak negatif bagi lingkungan. Salah satu efek samping dari meningkatnya 

industri tekstil ini yaitu meningkatnya jumlah penggunaan zat warna. Terdapat lebih dari 

700.000 ton bahan pewarna yang diproduksi tiap tahun dengan 10.000 jenis pewarna dan sekitar 

20% dari zat warna tekstil yang telah digunakan akan terbuang bersama limbah pada tahap 

pewarnaan (Haryo Tejo Prakoso, 2022). Salah satu zat warna tekstil yang sering digunakan 

dalam industri tekstil yaitu metilen biru karena relatif murah dan mudah didapatkan. Metilen 

biru merupakan zat warna yang stabil sehingga sulit terdegradasi di alam dan berbahaya bagi 

lingkungan apabila dalam konsentrasi yang tinggi. Oleh karena itu, diperlukan pengelolaan 

limbah metilen biru ini agar tidak dibuang sembarangan sehingga mencemari dan merusak 

ekosistem, menyebabkan kematian bagi makhluk hidup diperairan, dan berbahaya bagi manusia 

dan satwa lainnya apabila zat tersebut masuk kedalam tubuh makhluk hidup tersebut. 

Berdasarkan dampak yang ditimbulkan dari penggunaan metilen biru ini, menjadi alasan 

pentingnya menghilangkan zat warna tersebut agar tidak sampai mencemari lingkungan. 

Terdapat berbagai metode yang bisa diterapkan dalam mengatasi masalah limbah zat warna ini 

seperti teknik klorinasi, biodegradasi, dan ozonasi. Namuan biaya yang relatif mahal dan 

berakibat kurangnya efisiensi jika metode tersebut digunakan. Sehingga perlu dikembangkan 

metode yang murah dan cukup praktis untuk digunakan dalam pengelolaan limbah yaitu 

menggunakan metode fotokatalitik, metode ini dapat digunakan untuk mendegradasi polutan 

sehingga tidak mencemari lingkungan. Proses ini dibantu dengan semikonduktor seperti : TiO2, 

ZnO, Fe2O3, CdS, Al2O3 dan lainnya (Ida Ayu Gede Widihati, 2011).  

Pada penelitian ini digunakan semikonduktor berupa TiO2 karena sifatnya memiliki 

kestabilan yang tinggi, ketersediaan yang melimpah di alam, dan harga yang relatif murah. 

Titanium dioksida atau titania (TiO2) merupakan semikonduktor yang memiliki band gap 

sekitar (3,0 eV-3,5 eV) tetapi hanya memiliki efisiensi fotokatalitik sebesar 5% dari energi 

matahari. Agar penggunaan energi matahari lebih optimal, maka perlu dilakukan upaya untuk 

memperkecil band gap dengan cara memodifikasi struktur, luas permukaan dan ukuran partikel 

dengan menambahkan dopan ataupun komposit (Nurmawarti et al., 2009).  

Untuk mengatasi masalah TiO2 tersebut, maka perlu meningkatkan efisiensi kerjanya 

dengan membentuk TiO2 berukuran nano. TiO2 yang memiliki ukuran nano akan menurunkan 

band gap sehingga memudahkan elektron yang tereksitasi pada permukaan TiO2. Pergeseran 

penyerapan ke daerah sinar tampak juga dilakukan dengan mengkompositkan TiO2 karena pada 

umumnya TiO2 digunakan dalam bentuk serbuk. Hal ini tidak cukup efektif, karena diperlukan 

jumlah TiO2 yang cukup banyak (D’Amato et al., 2018). Untuk mengatasi tersebut dapat 

dilakukan dengan cara mengembangkannya sebagai suatu komposit. Salah satu material yang 

bisa digunakan yaitu Graphene Quantum Dots (GQDs) karena memiliki luas permukaan yang 

besar, dimana hal ini sangat baik untuk meningkatkan interaksi antara fotokatalis TiO2 dan 

polutan metilen biru sehingga memungkinkan untuk menghasilkan degradasi polutan yang 

lebih tinggi. GQDs juga berperan sebagai transfer elektron yang cepat sehingga dapat 

meningkatkan efisiensi dari degradasi polutan metilen biru. Manfaat lainnya yaitu peningkatan 

penyerapan cahaya menjadi keunggulan dari GQDs karena mampu menyerap cahaya dalam 

berbagai rentang spektrum termasuk ultraviolet dan tampak. Hal ini lah yang membuat 
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komposit antara GQDs dengan TiO2 akan meningkatkan penggunaan energi cahaya matahari 

dalam upaya untuk mendegradasi polutan metilen biru (Selvakumar et al., 2022).Untuk 

mengatasi masalah TiO2 tersebut dapat ditingkatkan efisiensi kerjanya dengan membentuk 

TiO2 berukuran nano. TiO2 yang memiliki ukuran nano akan menurunkan energi celah pita 

sehingga memudahkan terjadinya eksitasi elektron pada permukaan TiO2. Pergeseran 

penyerapan ke daerah sinar tampak juga dilakukan dengan mengkompositkan TiO2 karena pada 

umumnya TiO2 digunakan dalam bentuk serbuk. Hal ini tidak cukup efektif, karena diperlukan 

jumlah TiO2 yang cukup banyak (D’Amato et al., 2018). Untuk mengatasi tersebut dapat 

dilakukan dengan cara mengembangkannya sebagai suatu komposit. Salah satu material yang 

bisa digunakan yaitu Graphene Quantum Dots (GQDs) karena memiliki luas permukaan yang 

besar, dimana hal ini sangat baik untuk meningkatkan interaksi antara fotokatalis TiO2 dan 

polutan metilen biru sehingga memungkinkan untuk menghasilkan degradasi polutan yang 

lebih tinggi. GQDs juga berperan sebagai transfer elektron yang cepat sehingga dapat 

meningkatkan efisiensi dari degradasi polutan metilen biru. Manfaat lainnya yaitu peningkatan 

penyerapan cahaya menjadi keunggulan dari GQDs karena mampu menyerap cahaya dalam 

berbagai rentang spektrum termasuk ultraviolet dan tampak. Hal ini lah yang membuat 

komposit antara GQDs dengan TiO2 akan meningkatkan penggunaan energi cahaya matahari 

dalam upaya untuk mendegradasi polutan metilen biru (Selvakumar et al., 2022). 

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan, salah satu cara untuk menurunkan celah 

pada pita yaitu dengan variasi pH. Oleh karena itu, pada penelitian ini akan disintesis TiO2 

dengan Prekursor TiCl3 menggunakan metode co-precipitation menggunakan variasi pH dalam 

kondisi asam untuk menentukan fase dan morfologi pada TiO2 kemudian dikompositkan 

dengan GQDs menggunakan metode pencampuran fisik. Setelah terbentuk komposit akan 

dilakukan pengujian terhadap polutan metilen biru dan hasil dari komposit diuji apakah mampu 

untuk mendegradasi polutan yang ada pada hasil limbah tekstil. 

 

1.2 Perumusan Masalah 

Berdasarkan uraian latar belakang di atas, maka rumusan masalah pada penelitian adalah 

sebagai berikut: 

1. Bagaimana pengaruh variasi pH terhadap karakteristik material TiO2 dari precursor 

TiCl3? 

2. Bagaimana pengaruh penambahan GQDs terhadap karakterisasi material nanokomposit 

TiO2/GQDs? 

3. Bagaimana pengaruh aktivitas katalitik dari nanokomposit TiO2/GQDs terhadap 

degaradasi polutan methylene blue? 

 

1.3 Batasan Masalah 

Adapun batas masalah pada penelitian ditetapkan untuk mendapatkan hasil optimal dan 

sesuai dengan yang diharapkan adalah sebagai berikut: 

1. Konsentrasi methylene blue dianggap sama 

2. Fluktuasi temperature furnace diabaikan 

3. Tekanan dan temperature udara dianggap konstan 

4. Material loss dianggap tidak ada pada saat reaksi 

5. Kecepatan stirring dianggap konstan  

 

1.4 Tujuan Penelitian 

Tujuan dari penelitian ini adalah sebagai berikut: 

1. Melakukan analisis pengaruh variasi pH terhadap karakteristik material TiO2 dari 

precursor TiCl3  
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2. Analisis pengaruh penambahan GQDs terhadap karakteristik nanokomposit material 

TiO2/GQDs 

3. Analisis aktivitas katalitik dari nanokomposit TiO2/GQDs terhadap degradasi polutan 

methylene blue 

 

1.5 Manfaat Penelitian 

Penelitian ini diharapkan dapat memberikan manfaat sebagai berikut: 

1. Memberikan ilmu pengetahuan terkait bagaimana mengatasi limbah cair dari perusahaan 

tekstil yaitu methylene blue 

2. Memberikan informasi dan rujukan terkait proses sintesis TiO2, GQDs, dan nanokomposit 

TiO2/GQDs 
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5 

BAB II 

TINJAUAN PUSTAKA 

 

2.1 Fotokatalis 

Fotokatalis merupakan gabungan bidang ilmu fotokimia dan katalis. Fotokatalis masuk 

ke dalam kategori proses oksidasi tingkat lanjut, di mana proses tersebut berguna untuk 

mendegradasi limbah polutan yang berada di lingkungan perairan. Proses fotokimia adalah 

proses transformasi secara kimiawi dengan melibatkan cahaya sebagai sumbernya. Sedangkan 

katalis adalah zat yang dapat mempercepat jalannya suatu reaksi dengan cara mengubah 

mekanisme reaksi tanpa ikut berpartisipasi pada reaksi tersebut. Bahan-bahan yang dapat 

digunakan sebagai fotokatalis adalah bahan yang memiliki celah pita energi (energy band gap), 

seperti kebanyakan logam transisi yang dikenai cahaya maka energi cahaya tersebut dapat 

mengeksitasi elektron dari pita valensi menuju pita konduksi. Hal ini terjadi karena energi 

cahaya yang diberikan sama atau lebih besar daripada celah pita energi dari bahan tersebut 

(Sutanto et al., 2015). 

Dalam material semikonduktor, pita energi terendah dan pita energi tertinggi dipisahkan 

oleh daerah energi kosong yang disebut dengan celah pita energi (band gap energy), yang 

berada diantara batas pita valensinya dan diberi notasi Ebg. Besarnya celah pita energi ini dapat 

diukur dengan menggunakan panjang gelombang cahaya yang lebih baik dalam mengeksitasi 

elektron. Ketika foton mengenai permukaan dari material semikonduktor dan energi tersebut 

sama atau lebih besar dari Ebg, elektron yang berada di pita valensi akan berpindah menuju pita 

konduksi. Elektron yang berada di pita konduksi akan mereduksi molekul oksigen menjadi 

anion superoksida. Sedangkan, elektron dari pita valensi dapat mencapai pita konduksi dan akan 

terbentuk lubang (holes) sebanyak elektron yang berpindah, dimana hole tersebut akan 

mengoksidasi molekul air menjadi radikal hidroksil yang kemudian bereaksi dengan molekul 

limbah warna dan menghasilkan molekul intermediet yang tidak berbahaya. Reaksi yang terjadi 

selama proses fotokatalis pada material TiO2 mengikuti urutan reaksi sebagai berikut: 

 

𝑇𝑖𝑂2 + ℎ𝑣 → 𝑇𝑖𝑂2 (𝑒𝑐𝑏
− + ℎ𝑣𝑏

+ )………………………………. (2.1) 

𝑇𝑖𝑂2(ℎ𝑣𝑏
+ ) +  𝐻2𝑂 →  𝑇𝑖𝑂2 + 𝐻+ +  𝑂𝐻●………………………… (2.2) 

𝑇𝑖𝑂2(ℎ𝑣𝑏
+ ) +  𝑂𝐻−  →  𝑇𝑖𝑂2 +  𝑂𝐻●...............................................(2.3) 

𝑇𝑖𝑂2(𝑒𝑐𝑏
− ) +  𝑂2  →  𝑇𝑖𝑂2𝑚 +  𝑂2

●−…………………………         (2.4) 

𝑂2
●− + 𝐻+  →  𝐻𝑂2

●−…………………….……………….   (2.5) 

𝐻𝑂2
● +  𝐻𝑂2

●  →  𝐻2𝑂2 +  𝑂2……………………………….   (2.6) 

𝑇𝑖𝑂2(𝑒𝑐𝑏
− ) +  𝐻2𝑂2  →  𝑂𝐻● +  𝑂𝐻−…………………………    (2.7) 

𝐻2𝑂2 +  𝑂2
●−  →  𝑂𝐻● +  𝑂𝐻− + 𝑂2………………………… (2.8) 

𝑃𝑜𝑙𝑢𝑡𝑎𝑛 𝑜𝑟𝑔𝑎𝑛𝑖𝑘 +  𝑂𝐻●  → 𝑝𝑟𝑜𝑑𝑢𝑘 𝑑𝑒𝑔𝑟𝑎𝑑𝑎𝑠𝑖…………………… (2.9) 

𝑃𝑜𝑙𝑢𝑡𝑎𝑛 𝑜𝑟𝑔𝑎𝑛𝑖𝑘 +  𝑇𝑖𝑂2(ℎ𝑣𝑏
+ ) → 𝑝𝑟𝑜𝑑𝑢𝑘 𝑜𝑘𝑠𝑖𝑑𝑎𝑠𝑖……………….. (2.10) 

𝑃𝑜𝑙𝑢𝑡𝑎𝑛 𝑜𝑟𝑔𝑎𝑛𝑖𝑘 + 𝑇𝑖𝑂2(𝑒𝑐𝑏
− ) → 𝑝𝑟𝑜𝑑𝑢𝑘 𝑟𝑒𝑑𝑢𝑘𝑠𝑖...………………. (2.11) 

 

Muatan pada material TiO2 (ecb- + hvb+) mengalami rekombinasi. Hvb+ bereaksi dengan 

spesies oksidatif (H2O, OH-, dan polutan organik), sementara ecb- bereaksi dengan spesies 

reduktif (O2) dalam larutan. Gabungan ini membentuk senyawa radikal hidroksil (OH●), 

senyawa anion radikal superoksida (O2●-) serta terbentuk radikal hidroperoksil (HOO●) pada 

bagian permukaan material fotokatalis. Hasil dari reaksi ini yaitu kemampuan untuk 

mengurangi polutan organik (Zangeneh et al., 2015). 
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Gambar 2.1 Skema ilustrasi fotokatalis TiO2(Zangeneh et al., 2015). 

 

Material semikonduktor menjadi material yang banyak digunakan dalam penelitian 

mengenai fotodegradasi polutan organik karena keunggulan yang dimilikinya berupa 

kemampuan untuk mendegradasi polutan, biaya yang terjangkau, dan dapat digunakan pada 

temperatur dan tekanan yang rendah. Namun tidak semua material semikonduktor dapat 

digunakan sebagai material fotokatalis. Material semikonduktor yang baik harus memenuhi 

syarat: foto aktif, efisiensi konversi cahaya ke energi kimia, kestabilan kimia dan fisik, Tahan 

terhadap foto korosi, ketersediaan dan harga yang terjangkau, dan tidak beracun.  

Salah satu potensi signifikan dari fotokatalisis adalah mengubah karbon pada senyawa 

anorganik seperti CO2 menjadi senyawa organik yang lebih berguna. Selain menghasilkan 

produk senyawa organik yang dapat digunakan untuk keperluan tertentu, transformasi CO2 ini 

juga dapat membantu mengurangi laju emisi CO2 di atmosfer dalam jangka waktu tertentu. Hal 

ini sangat penting mengingat isu lingkungan global saat ini terkait kontribusi CO2 terhadap efek 

rumah kaca. Efisiensi reduksi CO2 sangat bergantung pada jenis fotokatalis yang digunakan. 

Beberapa penelitian telah menunjukkan bahwa CO2 dapat direduksi secara fotokatalisis dalam 

larutan atau uap air dengan menggunakan TiO2, walaupun tingkat efisiensinya masih sangat 

rendah (Sutanto et al., 2015). 

 

2.2 Titanium Oksida (TiO2) 

Titanium dioksida (TiO2) atau yang biasa disebut sebagai titanium (IV) oksida dan titania 

adalah oksida dari unsur titanium (Ti) yang memiliki berat molekul 79,90 g/mol, densitas 4,26 

g/cm3 dengan bentuk serbuk berwarna putih. Dari beberapa jenis material semikonduktor yang 

digunakan sebagai material fotokatalis, TiO2 merupakan bahan semikonduktor yang memiliki 

sifat optik yang baik, aktivitas fotokatalitik yang baik serta mempunyai nilai celah pita energi 

yang lebar yaitu 3,20 eV yang hanya aktif dalam paparan cahaya ultraviolet untuk membentuk 

radikal hidroksil sebagai bahan fotokatalis (Amni Pataya et al., 2016). Titanium dioksida adalah 

senyawa yang memiliki luas permukaan cukup besar dengan struktur permukaan yang 

terkontrol, sehingga memiliki kemampuan transfer elektron yang tinggi (Mochammad Anang 

Mustaghfiri Munasir, 2023). 

TiO2 merupakan salah satu material yang penting di dalam dunia fotokatalis dan 

pengolahan limbah karena memiliki beberapa kelebihan, antara lain: sifat optik yang baik, tidak 

beracun, inert, aktivitas fotokatalis yang baik, harga yang relatif murah, ketersediaan yang 

berlimpah, tidak larut dalam air, energi celah pita yang lebar yaitu 3,0 eV pada fasa rutilenya, 

luas permukaan yang besar, fotosensitif, stabilitas mekanik tinggi, sifat dielektrik, 
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biocompatible dan ramah lingkungan (Amananti et al., 2015). Dari kelebihan sifat-sifat tersebut 

dapat ditingkatkan lebih lanjut dengan cara mendesain TiO2 menjadi berbagai macam ukuran 

partikel, kristalinitas, dan morfologi kristal. Dari kelebihan tersebut, titanium dioksida 

digunakan dalam berbagai aplikasi fotokatalis seperti material yang berguna untuk 

mendegradasi polutan, pengendalian korosi dengan menggunakan metode pelapisan, pigmen 

putih untuk cat atau produk kosmetik, dan sebagai piranti elektrik (Diebold, 2003). 

 

Tabel 2.1 Sifat fisika TiO2 (Diebold, 2003) 

No Sifat Nilai 

1 Densitas 4 g.cm-3 

2 Porositas 0% 

3 Modulus Shear 90 Gpa 

4 Elastisitas 23 Gpa 

5 Resistivitas (25°C) 1012 Ω.cm 

6 Resistivitas (700°C) 2,5×104 Ω.cm 

7 Konstanta dielektrik 1 MHz 85 Volt/mil 

8 Ekspansi termal RT- 1000 °C 9 × 10-6 K-1 

9 Konduktivitas termal 25°C 11,7 WmK-1 

 

2.2.1 Struktur Kristal TiO2  

Aktivitas fotokatalis TiO2 ditentukan oleh berbagai macam faktor yang berpengaruh 

terhadap kinerja fotokatalisnya. Salah satu faktor yang mempengaruhi kinerja tersebut adalah 

struktur kristalinitas. TiO2 memiliki tiga bentuk struktur kristal yaitu rutile (tetragonal), anatase 

(Tetragonal) dan brookite (ortorombik) dengan densitas masing-masing adalah 4,240, 3,830, 

dan 4,33 g/cm3 (Khataee et al., 2009). Anatase dan rutile memiliki struktur kristal tetragonal 

tetapi terdapat perbedaan di dalam kelompok ruangnya (space group) sedangkan struktur kristal 

brookite paling tidak stabil dan sulit untuk dipreparasi sehingga sulit diamati. Secara umum 

fase anatase memiliki efek fotokatalis yang lebih baik dibandingkan dengan fase rutile. Hal ini 

dikarenakan luas permukaan tipe anatase lebih besar dari pada rutile sehingga sisi aktif (defect 

sites) per unit anatase lebih besar dibandingkan rutile. Hal ini juga dapat dilihat dari fase anatase 

dan rutile yang memiliki energi celah pita 3,20 eV dan 3,02 eV pada tiap masing-masing fase 

tersebut. Pada fase rutile dan anatase terdapat reaktivitas dalam proses fotokatalisnya, namun 

dalam aplikasinya anatase memiliki potensi yang lebih besar sehingga memiliki kemampuan 

yang lebih reaktif untuk penyerapan energi foton.  

Dari data di atas dapat dilihat bahwa anatase memiliki celah pita yang lebih besar terhadap 

rutile. Meskipun hal tersebut membuat penurunan terhadap penyerapan cahaya, tetapi hal 

tersebut mampu meningkatkan kekuatan oksidasi elektron dan memfasilitasi transfer elektron 

dari TiO2 ke molekul yang teradsorpsi. Penjelasan ini juga telah diperluas untuk menjelaskan 

aktivitas yang berhubungan dalam struktur permukaan TiO2 karena hal tersebut mampu 

menghasilkan celah pita yang berbeda (Liu et al., 2019). Sifat permukaan dapat dikategorikan 

menjadi efek kimia seperti struktur koordinasi permukaan yang mengontrol adsorpsi molekul, 

struktur elektronik dari permukaan dimana keadaan terinduksi adsorbat seperti hidroksil 

menjadi perangkap muatan dan pemisahan di permukaan, interaksi molekul dengan permukaan 

cacat, dan perbedaan potensial yang mempengaruhi transfer muatan dari fotokatalis molekul 

(Diebold, 2003).   
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Terbentuknya struktur kristal dari TiO2 ini dapat terjadi karena pengaruh dari variasi pH. 

Derajat keasaman yang tinggi dalam larutan medium dapat menghasilkan TiO2 dengan fase 

rutile, sedangkan derajat keasaman yang rendah dapat membentuk fase anatase (Ibrahim et al., 

2022). Hal ini dijelaskan menggunakan konsep model muatan parsial, di mana konsep ini 

menjelaskan hidrolisis kation titatinum terjadi pada kondisi keasaman yang kuat. Pada kondisi 

ini [Ti(OH)(OH2)5]
3+ akan terbentuk, tetapi karena adanya muatan positif dari gugus hidroksil, 

maka spesies tersebut tidak terbentuk. Ketika kadar keasaman tidak cukup rendah untuk 

menstabilkan prekursor ini, akan terjadi deprotonasi untuk membentuk spesies baru [Ti(OH) 2 

(OH2)5]
2+. Namun, spesies ini juga tidak terjadi kondensasi karena oksolasi intramolekul 

spontan yang membentuk [TiO(OH2)5]
2+. Selanjutnya, kondensasi anatase dan rutile dimulai 

ketika aktivitas larutan aktif cukup untuk terjadi deprotonasi lebih lanjut menjadi 

[TiO(OH)(OH2)4]
+, yang mana ini dapat mengalami deoksolasi intramolekul [TiO(OH)3 

(OH2)3]
+ tergantung derajat keasaman. Pada pH rendah tidak terjadi deoksolasi, tetapi terjadi 

oksolasi yang menyebabkan pertumbuhan linier sepanjang bidang ekuator kation. Reaksi ini 

membentuk fase rutile karena oksolasi yang berada pada antara rantai linier yang dihasilkan. 

Sedangkan pada pH yang tinggi, ketika terjadi deoksolasi, kondensasi dapat terjadi di sepanjang 

arah apikal yang menuju ke rantai struktur anatase. Dapat disimpulkan bahwa pH memengaruhi 

pembentukan struktur kristal dengan keasaman yang tinggi mendorong pembentukan rutile dan 

keasaman yang lebih rendah menyebabkan pembentukan anatase (Ibrahim et al., 2022).  

Aktivitas fotokatalitik TiO2 sangat bergantung pada struktur fasa, ukuran kristal, luas 

permukaan spesifik, dan struktur pori. Meskipun anatase memiliki kemampuan absorbansi yang 

lebih rendah terhadap cahaya matahari tetapi aktivitas fotokatalitik anatase memiliki 

kemampuan yang lebih baik dibandingkan rutile. Dari penjelasan diatas fase anatase memiliki 

kapasitas adsorpsi permukaan yang lebih tinggi pada gugus hidroksilnya sedangkan untuk 

tingkat rekombinasi pembawa muatan memiliki kemampuan yang lebih rendah daripada rutile. 

Aktivitas fotokatalitik rutile yang lebih rendah memiliki hubungan terhadap ukuran butir yang 

lebih besar, luas permukaan spesifik yang lebih rendah, dan kapasitas adsorpsi permukaan yang 

lebih buruk. Selain itu, life-time elektron dan hole pada fase anatase memiliki waktu yang lebih 

lama untuk fotogenerasi dibandingkan dengan fase rutile sehingga meningkatkan peluang 

mereka untuk berpartisipasi dalam reaksi kimia. Selain itu, struktur elektronik fotokatalis dan 

massa efektif muatan memiliki pengaruh yang signifikan pada transfer energi, pemisahan dan 

mobilitas pasangan elektron dan hole pada fotogenerasi (Nikoomanzari et al., 2022). 

Pada struktur rutile memiliki kestabilan pada temperatur tinggi sedangkan anatase lebih 

stabil pada temperatur rendah. Struktur rutile dan anatase dapat digambarkan dengan TiO6 

oktahedron, di mana setiap ion Ti4+ dikelilingi enam ion O2-. Terdapat perbedaan struktur 

kristalin antara fase anatase dan rutile yang terletak pada distorsi struktur oktahedronnya, dapat 

dilihat pada Gambar 2.2 dimana pada fase rutile memiliki struktur oktahedronnya sedikit 

distorsi orthorhombik sementara anatase distorsi jauh lebih besar sehingga strukturnya kurang 

sistematis dibandingkan orthorombik. 
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Gambar 2.2 Skematik fasa dari TiO2, (a) anatase, (b) rutile, dan (c) brookite (Nikoomanzari 

et al., 2022). 

Pada fase anatase dan rutile memiliki kemampuan untuk menyerap sinar ultraviolet tetapi 

memiliki perbedaan dalam jangkauan sinar yang dapat diserap oleh kedua fase tersebut. Pada 

fase rutile memiliki jangkauan sinar yang lebih besar akan tetapi pada fase rutile memiliki 

aktivitas katalitik yang lebih baik. Hal ini dikarenakan perbedaan struktur energi antara kedua 

jenis kristal, dimana pita konduksi kristal anatase lebih dekat ke tingkat energi positif-negatif 

daripada jenis kristal rutile sehingga kekuatan reduksi yang dimiliki kristal anatase lebih unggul 

jika dibandingkan rutile. Oleh karena itu, perbedaan posisi pita konduksi inilah yang membuat 

keseluruhan aktivitas fotokatalitik dari kristal anatase menjadi lebih besar dibandingkan kristal 

rutile. Penjelasan tersebut dapat dilihat dari sifat fisik dan kimia pada table dibawah ini: 

 

Tabel 2.2 Sifat fisik dan Kimia Pada Sturktur TiO2 (Nikoomanzari et al., 2022) 

Properties Rutile Anatase Brookite 

Molecular Formula TiO2 TiO2 TiO2 

Molar mass (g/mol) 79,866 - - 

Crystal 

System 
Tetragonal Tetragonal Orthorombic 

Energy gap (eV) 3.0 3.2 - 

Color White solid White solid White solid 

Density (g/cm3) 4,27 3,90 4,13 

Melting point (oC) 1855 
Transformed 

into rutile 

Transformed 

into rutile 

Boiling point 2972   

Refractive index 2,609 2,488 2,583 

Dielectric constant 110-117 48 78 

Hardness 7,0-7,5 5,5-5,6 - 

  

Pola XRD dari TiO2 rutile ditunjukkan pada Gambar 2.3. Pada fase rutile menunjukkan 

puncak tertinggi pada 2θ = 270 dengan bidang difraksi (110) yang kemudian terdapat puncak 
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lainnya pada 2θ = 360, 410, 540, 640, dan 690 dengan bidang difraksi (101), (111), (211), (310), 

dan (112) Gupta et al., (2019). 

 
Gambar 2.3 Hasil Pengujain XRD TiO2 Rutile (Gupta et al., 2019) 

 

 
Gambar 2.4 XRD TiO2 Rutile sesuai JCPDS No.21-1276 (Scarpelli., 2018) 

 

 
Gambar 2.5 Hasil Pengujain FTIR TiO2 (Listanti et al, 2018) 
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 Observasi gugus fungsi dilakukan untuk menentukan kandungan yang ada pada TiO2 

menggunakan FTIR seperti pada Gambar 2.4. Analisis FTIR menunjukkan pada bilangan 

gelombang 633 cm-1 dan 732 cm-1 terdapat vibrasi atom Ti-O, sedangkan pada bilangan 

gelombang 1400 cm-1 muncul vibrasi atom Ti-O-Ti. Absorpsi Ti-O-O ditemukan pada bilangan 

gelombang 503 cm-1. Pada bilangan gelombang 1047 cm-1 terjadi regangan O-C-O. Vibrasi O-

H muncul pada bilangan gelombang 1632 cm-1 dan 3368 cm-1. Sementara itu, adsorpsi H2O 

terjadi pada bilangan gelombang 2377 cm-1. (Listanti et al., (2018). 

 

 
Gambar 2.6 Hasil Pengujian SEM pada TiO2 Rutile (Ramalingam et al.,(2019) 

 

 Dari hasil pengujian SEM tersebut dapat dilihat bahwa TiO2 rutile memiliki morfologi 

berupa cauliflower atau yang berbentuk seperti kembang kol. 

 

2.2.2 Sifat Optik 

TiO2 merupakan material semikonduktor yang memiliki energi celah pita langsung 

(direct) pada saat berada dalam fase rutile, sementara dalam fase anatase energi celah pita yang 

dimilikinya adalah tidak langsung (indirect). Semikonduktor dengan energi celah pita langsung, 

posisi puncak pita valensi berada tepat di bawah titik minimum pita konduksi. Dampak dari hal 

ini adalah semikonduktor yang memiliki energi celah pita langsung mampu menyerap cahaya 

foton lebih efisien daripada semikonduktor dengan energi celah pita tidak langsung. Hal ini 

disebabkan oleh kemampuan elektron yang terangsang dari pita valensi ke pita konduksi tanpa 

memerlukan absorpsi fonon atau interaksi dengan getaran kristal. 

Banyak penelitian eksperimental telah dilakukan untuk menginvestigasi sifat-sifat 

elektronik dan optik dari polimorf TiO2. Penelitian sebelumnya telah melaporkan bahwa 

struktur pita elektronik rutile memiliki energi sekitar 3,3±0,5 eV menggunakan teknik 

spektroskopi fotoemisi (PES) dan spektroskopi fotoemisi terbalik (IPES), serta 3,6±0,2 eV 

menggunakan PES dan IPES untuk rutile pada permukaan (110) (Rangan et al., 2010). 

Pengukuran langsung struktur pita valensi rutile dengan menggunakan PES di sepanjang Γ-Σ-

X dan Γ-Σ-M tidak ada pengukuran celah pita elektronik yang dilaporkan untuk anatase dan 

brookite dengan menggunakan kombinasi pengukuran PES dan IPES. Nilai energi celah pita 

optik dilaporkan berkisar ~3,0 eV untuk fase rutile, ~3,4 eV untuk fase anatase, dan ~3,3 eV 

untuk fase brookite (Mattsson & Österlund, 2010). Pengukuran absorpsi tidak langsung 

menunjukkan nilai celah pita sekitar 3,0 eV untuk rutile dan 3,2 eV untuk anatase. Hasil 

pengukuran absorpsi, photoluminescence, dan teknik hamburan Raman menunjukkan energi 
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celah pita sekitar 3,57 eV untuk fase rutile dan 3,68 ~ 3,90 eV untuk fase anatase (Wang et al., 

2002). 

Untuk mengukur energi celah pita dapat digunakan density functional theory (DFT). 

DFT=U digunakan sebagai metode untuk meningkatkan akurasi DFT. Dalam perhitungan 

DFT+U, ditemukan bahwa celah pita TiO2 pada fasa anatase cenderung memiliki karakteristik 

celah pita tak langsung (indirect bandgap). Informasi lebih lanjut bisa ditemukan dalam Tabel 

2.3 

 

Tabel 2.3 Sifat dan Koordinat Energi Celah Pita TiO2 (Wang et al., 2002) 

 Sifat Koordinat Energi struktur pita 

U0eV Indirect M dan Γ 2.0 eV 

U+3eV Indirect M dan Γ 2.5 eV 

U+5eV Indirect M dan Γ 2.7 eV 

U+7eV Indirect M dan Γ 3.2 eV 

 

Gambar 2.6 menunjukkan bahwa terdapat celah pita terpendek yang terbentuk antara 

koordinat M dan Г dengan nilai celah sebesar 2,00 eV. Nilai dan karakteristik pada celah pita 

memiliki pengaruh terhadap kinerja TiO2 sebagai fotokatalis. Pada TiO2 dengan fase anatase, 

ditemukan bahwa celah pita memiliki sifat direct bandgap dengan pengukuran celah terpendek 

terjadi pada koordinat M dengan nilai celah sebesar 2,10 eV. Besar celah pita direct memiliki 

nilai yang lebih besar daripada celah pita indirect  (Yuniarti, 2019). Hal ini menandakan bahwa 

untuk TiO2 fase anatase dengan nilai Hubart U sebesar 0 eV memiliki sifat bandgap indirect. 

Pada fotokatalis band gap yang dimiliki harus lebih besar dari energi minimum yang 

dibutuhkan untuk reaksi redoks dari pewarna. Struktur celah pita mempengaruhi koefisien 

absorpsi cahaya dan laju rekombinasi elektron-hole. Material dengan celah pita direct biasanya 

memiliki koefisien absorpsi dan laju rekombinasi yang tinggi, sedangkan material dengan celah 

pita indirect biasanya memiliki koefisien absorpsi dan laju rekombinasi yang lebih rendah. 

Energi celah pita pada fase TiO2 adalah sebesar 3,20 eV. (Dehra, 2011). 

 

 
Gambar 2.7 Struktur pita elektronik TiO2 fase anatase U+7eV(Dehra, 2011).  
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2.2.3 Nanopartikel TiO2 

Nanopartikel didefinisikan sebagai material yang memiliki panjang ukuran partikel 

primernya (partikel tunggal) kurang dari 100 nm (Masakke et al., 2015). Dalam hal ini juga 

dikaitkan dengan TiO2 yang lebih efektif sebagai fotokatalis dalam ukuran nanopartikel 

daripada dalam ukuran besar (bulk). Ketika diameter kristalit pada partikel semikonduktor 

berada pada jari-jari minimal sekitar 10 nm, nanopartikel memiliki sifat yang berbeda dengan 

material sejenisnya dalam ukuran besar (bulk), yaitu ukurannya yang kecil tetapi memiliki luas 

area permukaan lebih besar, memiliki sifat kimia, mekanik, optik, elektrik dan magnetik yang 

jauh berbeda. Perbedaan sifat fungsional dari nanopartikel tersebut dapat dipengaruhi oleh 

tingkat kristalinitas dan ukurannya (Rudyah Putri Nurzam et al., 2019). Ketika ukuran partikel 

semikonduktor dalam orde nanometer maka hukum fisika yang berlaku mengikuti prinsip-

prinsip fisika kuantum. 

Perubahan sifat pada nanopartikel berkaitan dengan fenomena kuantum yang timbul 

akibat pembatasan ruang gerak elektron dan pembawa muatan lainya dalam partikel. Fenomena 

ini akan berdampak pada sejumlah sifat material seperti perubahan warna yang dipancarkan, 

transparansi, kekuatan mekanik, konduktivitas listrik, dan sifat optiknya. Transformasi sifat-

sifat ini sering kali terjadi ketika partikel berukuran 100 nanometer. Selain itu, ada fenomena 

lain yang berkaitan dengan perubahan rasio antara jumlah atom yang berada di permukaan 

partikel dan jumlah total atom dalam partikel. Fenomena ini berdampak pada perubahan titik 

didih, titik beku, dan reaktivitas kimia. Sebagai contoh, ketika ukuran partikel titanium dioksida 

diubah menjadi ukuran nanometer maka perbandingan antara jumlah atom yang berada di 

permukaan dan jumlah total atom akan menghasilkan perubahan yang mencolok. Hasilnya, 

titanium dioksida dengan ukuran nano bukan hanya menjadi transparan, tetapi juga efektif 

dalam menyerap radiasi ultraviolet. 

Untuk meningkatkan kinerja nanopartikel TiO2, upaya dapat dilakukan dengan 

memperbaiki aktivitas optiknya melalui pergeseran penyerapan cahaya dari ultraviolet (UV) ke 

wilayah cahaya tampak. Terdapat berbagai pendekatan untuk mencapai perbaikan ini, salah 

satunya adalah dengan melakukan doping nanomaterial TiO2 dengan unsur-unsur tambahan. 

Tujuan utamanya adalah untuk mempersempit sifat-sifat elektroniknya dan mengubah sifat 

optik dari nanomaterial TiO2 tersebut (Sari & Sutrisno, 2018).  Ketika nanopartikel TiO2 

didoping dengan ion logam, hal ini dapat berdampak pada fotokatalis, rekomendasi pembawa 

muatan, dan kecepatan transfer elektron di antarmuka. Pergeseran dalam penyerapan cahaya 

terjadi karena adanya perubahan dalam celah pita atau spektrum penyerapan saat konsentrasi 

dopan meningkat atau elektron terlokalisasi pada sekitar dopan masing-masing. Perubahan 

penyerapan ini dipicu oleh transisi elektron antara elektron dari dopan dan pita konduksi TiO2. 

Hasil doping TiO2 menghasilkan keadaan elektronik yang berada di atas pita valensinya. 

 

2.2.4 Prekursor pembentuk TiO2  

Prekursor adalah bahan atau zat kimia yang dapat digunakan sebagai bahan dasar dalam 

sintesis dengan bahan lainnya. Prekursor harus memenuhi beberapa kriteria, seperti reaktif, 

mudah berubah menjadi zat yang berbeda, dan mampu menjadi radikal melalui perlakuan 

termal atau proses kimia. Dalam sintesis TiO2, prekursor yang umum digunakan termasuk 

TiCl3, TiCl4, dan TTIP (Titanium Tetra Isopropoxide). Jenis prekursor titanium dioksida yang 

digunakan akan mempengaruhi morfologi TiO2 yang dihasilkan, termasuk luas permukaan 

spesifik, tingkat kristalinitas, dan ukuran kristal produk. (Tan et al., 2011). Diantara prekursor 

tersebut, TiCl3 merupakan yang paling sering digunakan dalam proses sintesis TiO2. Sifat fisik 

dan kimia dari prekursor TiCl3 dapat ditemukan dalam Tabel 2.4. 
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Tabel 2.4 Sifat Fisika dan Kimia TiCl3 (Tan et al., 2011) 

No. Sifat Ket. 

1. Massa atom relatif 154,225 (g/mol) 

2. Kelarutan dalam air Larut (25ºC) 

3. Densitas 1,12 g/cm3 

4. Titik Lebur 425 

 

TiCl4 adalah suatu senyawa yang mudah menguap (volatile) dan dapat dengan mudah 

dimurnikan melalui proses penyulingan. Setelah dimurnikan, senyawa ini dapat dioksidasi 

menjadi titanium dioksida murni. Namun, perlu diingat bahwa TiCl4 memiliki sifat korosif dan 

harus disimpan pada suhu antara 15°C hingga 25°C. Proses sintesis nanopartikel titania dengan 

menggunakan TiCl4 didasarkan pada prinsip hidrolisis. Tahap awal proses melibatkan hidrolisis 

TiCl4, di mana TiCl4 bereaksi dengan air dan menghasilkan Ti (OH)2 serta HCl. Selanjutnya, 

Ti (OH)2 akan mengalami perubahan menjadi TiO2. Metode lain untuk membentuk TiO2 adalah 

dengan mengoksidasi TiCl4. Informasi lebih lanjut mengenai sifat fisika dan kimia dari 

prekursor TiCl4 dapat ditemukan dalam Tabel 2.5. 

 

Tabel 2.5 Sifat Fisika dan Kimia TiCl4 (Tan et al., 2011) 

No. Sifat Ket. 

1. Massa atom relatif 189,73 (g/mol) 

2. Kelarutan dalam air - 

3. Densitas 1,73 g/cm3 

4. Titik Lebur -24,1°C (-11.4°F) 

 

TTIP adalah singkatan dari Titanium Tetraisopropoxide, yang merupakan suatu senyawa 

kimia dengan rumus molekul C12H28O4Ti. Senyawa ini berbentuk cairan berwarna jerami dan 

memiliki titik didih sekitar 238°C pada suhu kamar dengan Standard Temperature and 

Pressure (STP).  Struktur molekul TTIP adalah tetrahedral dan termasuk dalam kelompok 

diamagnetik. Senyawa ini juga memiliki struktur alkoksida yang kompleks. TTIP berperan 

sebagai monomer dalam pelarut nonpolar dan secara umum digunakan dalam sintesis bahan 

ilmu organic (Cho et al., 2001). Informasi lebih detail mengenai struktur molekul 2D dari TTIP 

ditunjukkan pada Gambar 2.8 dan sifat kimianya dapat dilihat pada Tabel 2.6. 

 

 
Gambar 2.8 Struktur 2D TTIP (Cho et al., 2001) 
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Tabel 2.6 Sifat kimia titanium isopropoksida (Cho et al., 2001) 

 

 

2.3 Graphene Quantum Dots (GQDs) 

Graphene merupakan satu lapisan (monolayer) atom karbon yang tersusun erat dalam 

pola sarang lebah heksagonal. Graphene ini adalah bentuk alotrop karbon yang terdiri dari 

bidang atom tunggal yang terikat dengan ikatan sp2, dengan panjang ikatan molekul sekitar 

0,142 nanometer. Beberapa lapisan graphene dapat ditumpuk untuk membentuk grafit, dengan 

jarak antar lapisan sekitar 0,335 nanometer. Lapisan antar graphene dalam grafit diikat oleh 

gaya van der Waals, yang membuat mereka mudah terlepas saat graphene dikupas dari grafit. 

Sementara itu, material grafit adalah bahan berbasis karbon tiga dimensi yang terdiri dari 

banyak lapisan graphene.  

Secara umum, variasi dalam hasil aplikasi bergantung pada morfologi dan sifat-sifat 

bahan yang sebagian besar ditentukan oleh proses sintesis. Oleh karena itu, proses sintesis 

bahan perlu diperhatikan agar menghasilkan sintesis yang sesuai dengan aplikasinya. GQDs 

dihasilkan dari bahan kaya karbon seperti fullerene, glukosa, grafit, oksida grafen (GO), CNTs, 

dan serat karbon (CFs) yang digunakan sebagai prekursor. Terdapat dua metode utama yang 

digunakan dalam sintesis GQDs, yaitu pendekatan dari atas (top-down) dan pendekatan dari 

bawah (bottom-up). Teknik-teknik semacam ini kompleks dalam sintesis quantum dot 

semikonduktor konvensional (Kumar et al., 2020). Metode top-down mengacu pada pengukiran 

bahan karbon massal menjadi nanopartikel dengan menggunakan pendekatan fisik atau kimia 

seperti oksidasi asam, elektrokimia, dan hydrothermal. Lalu untuk metode bottom-up lebih baik 

dari metode top-down karena memiliki keuntungan yang jelas dalam penyesuaian 

komposisinya dan sifat fisik Graphene dengan pemilihan prekursor yang baik serta kondisi 

karbonisasi yang baik (Qu et al., 2014). Lalu untuk mengontrol Graphene dapat dicapai dengan 

mengontrol parameter sintesis seperti suhu, tekanan, prekursor karbon, dan pelarut. Selain itu, 

komposisi Graphene dapat dikontrol dengan penambahan prekursor heteroatom ekstra seperti 

N, B, S, dan P.   

Kemudian, metode karbonisasi atau sintesis yang dapat dikontrol diperkenalkan untuk 

mendapatkan GQDs dari molekul organik atau polimer yang sesuai sebagaimana ditunjukkan 

pada Gambar 2.8 

Nama Senyawa Titanium Isopropoksida 

Rumus Molekul C12H28O4Ti 

Mr (Massa Molekul Relatif ) 284,2 g/mol 

Massa Jenis 0,96 g/cm3 

Titik Leleh 17℃ 

Titik Didih 238℃ 

Kelarutan dalam air Bereaksi membentuk TiO2 

Kelarutan Larut dalam etanol, eter dan benzene 
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Gambar 2.9 Sintesis GQD Fluorisensi pemisahan top-down dari molekul besar dan bottom-

up dari molekul kecil (Qu et al., 2014). 

 

Dalam menggunakan metode karbonisasi, GQDs yang dihasilkan adalah molekul-

molekul kecil atau polimer yang sesuai melalui dehidrasi atau ikatan. Prosedur manufaktur ini 

pada umumnya sulit dikontrol sehingga mengakibatkan heterogenitas dalam rasio aspek GQDs. 

Salah satu sifat dari GQDs yaitu biokompatibel karena penggunaan bahan reagen yang tidak 

beracun. Sebagian besar proses sintesis melalui top-down melibatkan pemutusan bahan 

berbasis karbon namun metode ini memiliki kekurangan utama dalam hal hasil yang rendah, 

kerusakan struktur secara tidak terduga, dan morfologi yang tidak seragam. Hingga saat ini, 

pendekatan top-down yang utama digunakan yaitu pemutusan oksidatif, metode hidrotermal 

atau solvothermal, proses bantu mikro gelombang atau ultrasonik, oksidasi elektrokimia, 

deposit uap kimia (CVD), ablasi laser berdenyut (PLA), dan metode elektrokimia. Di sisi lain, 

pendekatan bottom-up menawarkan sintesis dan karbonisasi yang dapat dikontrol. GQDs yang 

disintesis memiliki rentang ukuran yang baik, emisi luminesensi yang kuat, dan sifat-sifat yang 

memuaskan (Bokare et al., 2021).  

Sumber yang digunakan untuk mensintesis graphene yaitu berasal dari graphite. Graphite 

dibentuk lembaran-lembaran tunggal graphene. Proses berikutnya graphite dioksidasi menjadi 

graphite oksida, setelah itu lembaran-lembaran oksida graphite dikelupas dalam air hingga 

terbentuk graphene oksida . Ikatan yang dialami graphene oksida dapat direduksi kembali 

hingga habis dan menyisakan lapisan graphene. Hal ini dapat digunakan untuk menjadi 

prekursor untuk memproduksi graphene dalam skala besar.   

Dalam mengubah graphite menjadi graphene dapat dilakukan dengan menggunakan 

metode Hummers. Metode Hummers dilakukan dengan mengubah reaksi oksidasi menjadi 

graphite menjadi graphite oksida (Hummers and Offeman, 1958). Oksidasi dilakukan dengan 

mereaksikan graphite dengan kalium permanganate (KMnO4) dan natrium nitrat (NaNO3) 

dalam larutan asam sulfat (H2SO4). Kelebihan dari penggunaan metode ini ialah proses oksidasi 

tidak mengeluarkan gas CO2. Gas ini sangat sensitif dan harus ditangani dengan hati-hati karena 

gas ini dapat menimbulkan ledakan. Metode ini juga dapat berlangsung dengan cepat pada suhu 

yang lebih rendah. Hasil yang dihasilkan dari metode Hummers adalah GO yang memiliki 

tingkat oksidasi yang lebih tinggi dibandingkan dengan produk akhir dari metode 

Staudenmaier.   

Graphene memiliki kelebihan yakni luas permukaan yang tinggi, stabilitas kimia yang 

cukup, fabrikasi yang murah, serta dapat membangun perangkat yang efisien. Lembaran 

graphene yang sudah jadi, selanjutnya dipotong menjadi beberapa nanometer yang kurang dari 

10 nm agar bisa menghasilkan sifat fisikokimia yang menarik. Lembaran yang dibawah 10 nm 

ini disebut Graphene Quantum Dots (GQDs). Sifat yang dihasilkan dari graphene dan kuantum 
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dots ini sangat baik dan bisa digunakan untuk aplikasi optoelektronik, penyimpanan energi, dan 

aplikasi konversi.   

Pola XRD dari GQDs ditunjukkan pada Gambar 2.9. Pada hasil pengujian tersebut 

menunjukkan puncak pada 2θ = 22,50 dengan bidang difraksi (002) Kadyan et al., (2024) 

 

 
Gambar 2.10 Hasil pengujian XRD dari GQDs (Kadyan et al., 2024) 

 
Gambar 2.11 Hasil pengujian FTIR dari GQDs (Yuan et al., 2014) 

 

Observasi gugus fungsi dilakukan untuk mengetahui kandungan yang terdapat pada 

GQDs dengan menunggunakan FTIR seperti pada Gambar 2.10. Pada daerah serapan 3200 – 

3550 cm-1 yang menunjukkan O-H peregangan (stretching), munculnya peak pada bilangan 

gelombang 1382 cm-1 merupakan getaran regangan simetris COO- dimana ini membuktikan 

bahwa gugus karboksil dan gugus hidroksil berhasil dilakukan penyerapan (Yuan et al., 2014). 

 

2.4 Nanokomposit TiO2/GQDs 

Pada pengaplikasian fotokatalis ini menggunakan material superkonduktor TiO2 karena 

sifatnya yang baik dalam fotokatalitik. Namun, TiO2 memiliki bandgap yang besar dan juga 
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terjadi proses rekombinasi yang cepat. Sehingga dilakukan nanokomposit TiO2 dengan 

Graphene Quantum Dots untuk mengatasi kekurangannya. Ketika nanopartikel TiO2 

dimodifikasikan dengan Graphene Quantum Dots terjadi perkembangan yang signifikan, 

seperti memperluas panjang gelombang serapan cahaya, mengontrol rekombinasi elektron-

hole, dan membantu membentuk jalur reaksi aktif (Bokare et al., 2021).  

Material semikonduktor TiO2 dikompositkan dengan Graphene Quantum Dots dengan 

menggunakan metode physical mixing. Metode ini dipilih karena persiapannya yang cukup 

mudah. Metode ini dilakukan dengan cara mencampurkan TiO2 dengan Graphene Quantum 

Dots dengan perbandingan 5:1 kedalam 60 ml aquades yang kemudian dilakukan pengadukan 

menggunakan stirrer selama 10 menit. Selanjutnya, nanokomposit tersebut disonikasi selama 

1 jam yang kemudian dilakukan pengadukan kembali selama 30 menit dan  drying pada suhu 

1100C selama 2 jam (Bokare et al., 2021). 

Pola XRD dari nanokomposit TiO2/GQDs ditunjukkan pada Gambar 2.11. Pada hasil 

pengujian tersebut menunjukkan puncak pada 2θ = 25.28°, 36.86°, 37.8°, 48.05°, 53.89°, 

55.02°, 62.7°, 70.26°, dan 74.92° dengan bidang difraksi (101), (103), (004), (200), (105), 

(211), (116), (200), dan (215). Secara penting, pola XRD dari nanokomposit TiO2/GQDs tidak 

menunjukkan puncak tambahan dibandingkan dengan TiO2 murni, dan posisi serta intensitas 

puncak difraksi tidak berubah. Hal ini dengan jelas menunjukkan bahwa penambahan GQDs 

tidak mempengaruhi munculnya peak tambahan pada nanokomposit karena peak pada TiO2 

yang lebih dominan Hao et al., (2016).  
 

 
Gambar 2.12 Hasil pengujian XRD dari Nanokomposit TiO2/GQDs (Hao et al., 2016) 



 LAPORAN TUGAS AKHIR 

 TEKNIK MATERIAL DAN METALURGI 

 

BAB II TINJAUAN PUSTAKA 

19 

 
Gambar 2.13 Hasil pengujian FTIR dari Nanokomposit TiO2/GQDs (Hao et al., 2016) 

 

Pada hasil dari pengujian FTIR ditemukan gugus fungsi O-H stretching pada 

wavenumber 3432 cm-1 lalu didistribusikan pada C-H stretching. Gugus fungsi O-C-O pada 

rentang 1593 cm-1  dan 1416 cm-1. Pada puncak 1090 cm-1 dan 990 cm-1 berkaitan dengan ikatan 

C-O dan gugus epoksi. Kemudian pada pita absorpsi pada 480 – 700 cm-1 dikaitkan dengan Ti-

O-Ti vibration stretching dan Ti-O-C Hao et al., (2016). 

 

2.5 Lingkungan Limbah 

Zat pewarna sering digunakan dalam industri tekstil untuk memberikan warna pada kain. 

Secara umum, semua zat warna dapat dianggap sebagai zat yang berpotensi beracun bagi tubuh 

manusia. Oleh karena itu, penting untuk memberikan perhatian serius terhadap pencemaran zat 

warna dalam air, agar zat tersebut tidak masuk ke dalam tubuh manusia melalui air minum. 

Meskipun demikian, terdapat beberapa zat warna yang relatif aman bagi manusia. Zat warna 

ini umumnya digunakan dalam industri makanan, minuman, dan farmasi. Penggolongan zat 

warna didasarkan pada sifat-sifat dan penggunaannya. Beberapa jenis penggolongan zat warna 

meliputi zat warna asam, basa, mordan, kompleks logam, azoat, belerang, bejana, dispersi, dan 

reaktif. Setiap jenis zat warna memiliki karakteristik khusus dan digunakan dalam berbagai 

aplikasi. Penting untuk memperhatikan risiko yang terkait dengan penggunaan zat warna, 

terutama dalam industri tekstil, dan melindungi sumber air dari pencemaran zat warna agar air 

minum aman dikonsumsi oleh manusia (Indah Fajarwati et al., 2020). 

Molekul zat warna terbentuk dari kombinasi zat organik tidak jenuh dengan kromofor 

sebagai pembawa warna dan auksokrom sebagai bagian yang mengikat warna ke serat. Zat 

organik yang tidak jenuh ini umumnya terdiri dari senyawa aromatik, seperti hidrokarbon 

aromatik dan turunannya, fenol dan turunannya, serta hidrokarbon yang mengandung nitrogen. 

Gugus kromofor adalah gugus yang memberikan sifat warna pada molekul zat warna tersebut, 

beberapa gugus kromofor yang biasa digunakan dalam zat warna ditunjukkan pada Gambar 

2.13 berikut ini  
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Gambar 2.14 Gugus – gugus kromofor dalam zat warna (Indah Fajarwati et al., 2020) 

 

Zat warna Methylene blue adalah salah satu contoh zat warna reaktif yang banyak 

digunakan dalam industri tekstil. Pada zat warna reaktif tersebut terdapat gugus reaktif yang 

dapat terlepas dengan mudah, sehingga memungkinkan zat warna untuk bereaksi dengan serat. 

Metilen biru merupakan senyawa kimia yang termasuk dalam kategori aromatik heterosiklik, 

dengan rumus molekul C16H18N3SCl. Keberagaman penggunaan metilen biru meliputi bidang 

biologi, kimia, dan industri. Pada suhu kamar, metilen biru bersifat tidak berbau dan memiliki 

warna hijau gelap. Ketika larut dalam air, metilen biru akan membentuk larutan biru. Dalam 

bentuk terhidrasinya, setiap molekul metilen biru akan terikat dengan tiga molekul air. Selain 

itu, metilen biru juga sering digunakan sebagai indikator pH (Indah Fajarwati et al., 2020). 

Metilen biru merupakan sebuah zat warna dengan sifat basa yang telah dipelajari sejak 

tahun 1876 setelah berhasil disintesis, jenis zat warna ini termasuk dalam kelompok azines 

dyes. Metilen biru mudah mengalami reduksi menjadi molekul tak berwarna yang disebut 

leucomethylene blue dengan menggunakan berbagai jenis agen. Sintesis metilen biru 

melibatkan penggunaan bahan kimia seperti sodium dichromate, aminoazobenzene, dan sodium 

nitrite yang diduga memiliki sifat karsinogenik. Beberapa turunan senyawa kimia seperti 

aniline, dimethylaniline, o-toluidine, dan nitrobenzene dapat menyebabkan iritasi pada kulit 

dan menghasilkan efek berbahaya seperti ledakan dan kebakaran. Berikut adalah struktur kimia 

metilen biru, salah satu jenis azines dyes (Axelband et al., 2015). 

  

 
Gambar 2.15 Struktur Metilen Biru (Indah Fajarwati et al., 2020) 

Senyawa metilen biru memiliki struktur seperti yang ditunjukkan pada Gambar 2.14 

yang mampu menyerap radiasi cahaya UV-Vis. Ketika cahaya diserap dengan interaksi yang 

kuat, hal ini dapat menghasilkan pembentukan radikal bebas atau senyawa fotoaktif. Setelah 

menyerap sinar UV atau energi foton (hυ), senyawa organik seperti metilen biru menjadi 

teraktivasi, yang menyebabkan ketidakstabilan dan peruraian menjadi molekul-molekul yang 

lebih kecil dan lebih aman bagi lingkungan. Proses ini dikenal sebagai fotolisis atau 

fotodegradasi. 

. 
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2.6 Kajian Penelitian Sebelumnya 

Tabel 2.7 Kajian Penelitian Sebelumnya 

No Peneliti Hasil Penelitian 

1. 
(IKA SILVIANA WIDIANTI, 

2014) 

Pada penelitian ini, mengkaji pengaruh variasi pH 

dan temperatur menggunakan material TiO2 yang 

diambil dari prekursor TiCl3. Metode yang digunakan 

yaitu sol-gel dimana material TiO2 dilarutkan dengan 

H2SO4 kemudian diambil variasi pada pH 1,3, dan 5. 

Untuk variasi temperatur diambil pada suhu 700ºC, 

800ºC, dan 900ºC. Metode sol-gel pada TiO2 dengan 

variasi pH 3 dan temperatur sintering 900ºC memiliki 

respon yang baik pada aplikasinya 

2. (Mega Alma, 2021) 

Penelitian ini mengkaji pengaruh suhu kalsinasi TiO2 

dengan prekursor TiCl3. Metode yang digunakan 

yaitu co-precipitation dimana variasi suhu kalsinasi 

yang diambil pada suhu 175ºC, 200ºC, dan 225ºC. 

Dari penelitian ini puncak fase anatase dan ukuran 

butir terbentuk pada suhu 175ºC, 

3. (Ichzan et al., 2019) 

Penelitian ini mengkaji karakterisasi Struktur Kristal 

dan Sifat Optik Lapisan Nano Komposit PVA-TiO2 

sebagai Fotokatalis. Aktivitas fotokatalis lapisan diuji 

dengan mendegradasi larutan MB selama 5 jam 

penyinaran. Lapisan PVA-TiO2 mampu 

mendegradasi konsentrasi larutan MB hingga 29,90 

% dengan laju degradasi 0,00393 ppm/menit. 

4. (Bokare et al., 2021b) 

Penelitian ini menagkaji tentang nanokomposit TiO2-

GQDs terhadap efek fotokatalis. N-GQD telah 

disintesis digabungkan dengan TiO2 melalui metode 

hidrotermal. N-GQD-TiO2 ini menunjukkan tingkat 

degradasi pewarna MO 15 kali lebih tinggi 

dibandingkan TiO2 murni.  

5. 
 (Safardoust-Hojaghan & Salavati-

Niasari, 2017) 

Penelitian ini mengkaji tentang nanokomposit N-

GQDs/TiO2 untuk degradasi metilen biru. Metode 

yang digunakan yaitu hidrotermal pada 8 jam dan 

suhu 180ºC sebagai kondisi optimum. Dari penelitian 

ini menunjukkan bahwa efisiensi fotodegradasi 

meningkat sebesar 85% dibandingkan dengan 

nanopartikel TiO2 murni 

6. 
(Bokare et al., 2021b) 

 

Penelitian ini membahas mengenai perbandingan   

efisiensi fotokatalitik dalam cahaya tampak antara 

komposit TiO2/GQD anatase dan TiO2/GQD rutile. 

Secara umum, anatase TiO2 menunjukkan aktivitas 

fotokatalitik jauh lebih tinggi dibandingkan rutil 

dalam cahaya tampak. Namun, dalam kasus ini, 

komposit rutil TiO2/GQD menunjukkan aktivitas 

fotokatalitik sembilan kali lebih baik dibandingkan 

komposit anatase TiO2/GQD. 
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BAB III 

METODOLOGI PENELITIAN 

 

3.1 Diagram Alir 

3.1.1 Diagram Alir Sintesis TiO2 

 

 
Gambar 3.1 Diagram alir sintesis TiO2 
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3.1.2 Diagram Alir Sintesis Graphene Oksida 

 
Gambar 3.2 Diagram alir sintesis graphene oksida 
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3.1.3 Diagram Alir Graphene Quantum Dots 

 
Gambar 3.3 Diagram alir sintesis GQDs top-down metode asam 

 

3.1.4 Diagram Alir Nanokomposit TiO2/GQDs 

 
Gambar 3.4 Diagram alir nanokomposit TiO2/GQDs 
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3.2 Alat dan Bahan Penelitian 

3.2.1 Bahan Penelitian TiO2  

1. TiCl3  

 
Gambar 3.5 TiCl3 dengan kandungan 15% HCl 

2. Akuades 

 

3. NH4OH 

 
Gambar 3.6 Ammonia Solution 25% atau NH4OH 

 

3.2.2 Bahan Penelitian GQDs 

1. NaOH 

    
Gambar 3.7 Natrium Hidroksida atau NaOH 

2. H2SO4 

 
Gambar 3.8 Sulfuric Acid atau H2SO4 

3. DI Water 

 



 LAPORAN TUGAS AKHIR 

 TEKNIK MATERIAL DAN METALURGI 

 

BAB III METODOLOGI PENELITIAN 

27 

4. HCl 

 
Gambar 3.9 Hydrochloric Acid atau HCl 

5. KMnO4 

 
Gambar 3.10 Potassium Permanganate atau KMnO4 

 

6. NaNO3 

 
Gambar 3.11 Sodium Nitrate atau NaNO3 

 

 

 

 

 

 

 

 



 LAPORAN TUGAS AKHIR 

 TEKNIK MATERIAL DAN METALURGI 

 

BAB III METODOLOGI PENELITIAN 

28 

7. H2O2 

 
Gambar 3.12 Hydrogen Peroxide atau H2O2 

 

3.2.3 Alat Penelitian  

1. Neraca Analitik 

Digunakan sebagai alat untuk menimbang massa serbuk 

2. Beakerglass 

Digunakan sebagai wadah untuk merendam dan melarutkan sampel 

3. Pengaduk 

Digunakan sebagai alat untuk mengaduk larutan 

4. Hot plate dan magnetic stirrer 

Digunakan sebagai alat untuk membentuk solution dari sampel 

5. Tabung ukur 

Digunakan sebagai alat untuk mengukur volume larutan 

6. Pipet tetes 

Digunakan sebagai alat untuk mengambil cairan/larutan 

7. Kertas saring 

Digunakan untuk memisahkan endapan TiO2 dari larutan 

8. Furnace 

Digunakan sebagai alat untuk proses pemanasan, seperti drying, kalsinasi, dan sintering. 

9. Stopwatch 

Digunakan sebagai alat untuk menghitung waktu untuk melaksanakan proses, seperti 

waktu untuk stirring,  waktu untuk drying, dsb. 

10. Cawan keramik 

Digunakan sebagai alat sebagai wadah pada saat proses pemanasan 

11. Mortar dan Pastle 

Mortar adalah wadah dan pestle adalah penumbuk. Kedua alat ini digunakan untuk 

menghancurkan spesimen serbuk yang menggumpal 

12. Sarung tangan dan masker 

Sebagai alat kesehatan dan keselamatan selama melakukan penelitian 

13. pH meter 

Digunakan sebagai alat untuk mengukur derajat keasaman dari larutan TiO2 

14. Alat uji FTIR 

Digunakan untuk mengetahui gugus fungsi yang terkandung dalam sampel 

15. Alat uji Brunaur, Emmett, and Teller (BET) 

Merupakan pengujian yang bertujuan untuk mengetahui besar luas permukaan aktif atau 

karakterisasi permukaan pada suatu sampel 

16. Alat uji Fotokatalitik 
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Digunakan untuk mengamati seberapa besar pengaruh nanokomposit untuk degradasi 

Methylene blue 

17. Alat uji UV-Vis 

Digunakan untuk mengidentifikasi senyawa dalam sampel beserta struktur dan ukuran 

18. Alat uji XRD 

Digunakan untuk mengidentifikasi senyawa dalam sampel beserta struktur dan ukuran 

kristalnya 

19. Alat uji SEM/EDX 

Digunakan untuk menganalisis morfologi, yaitu bentuk dan ukuran unsur-unsur penyusun 

objek 

20. Photoluminescence (PL) 

Digunakan untuk menganalisis profil fotodegradasi dari poluta 

 

3.3 Metode Penelitian 

Pada penelitian ini dilakukan beberapa uji coba untuk mengetahui struktur kristal, 

morfologi, dan sifat fotokatalitik nanokomposit TiO2/GQDs untuk degradasi methylene blue. 

 

3.3.1 Preparasi Sintesis TiO2  

Bahan material TiO2 dibuat menggunakan metode co-precipitation dimana TiCl3 dengan 

komposisi sebesar 20 mL Titanium tetrachloride (TiCl3) dengan kandungan 15% HCl; dan 100 

mL akuades. Kedua bahan tersebut dicampur dengan magnetic strirrer selama 60 menit. Setelah 

itu, ke dalam larutan yang masih dalam proses pengadukan dengan magnetic stirrer, diteteskan 

NH4OH untuk mencapai variasi pH yang diinginkan. Pada pengujian ini variasi yang diambil 

pada pH 3, pH4, dan pH 5. Larutan yang dihasilkan akan menjadi warna putih selama kurang 

lebih 20 menit pengadukan, setelah itu larutan berwarna putih tersebut didiamkan selama 

beberapa hari hingga membentuk endapan. Endapan lalu disaring dengan kertas saring dan 

dilakukan pencucian dengan akuades hingga pH netral. Setelah itu hasil saring dikeringkan 

dengan oven pada suhu 60℃ selama 24 jam. Hasil pengeringan yang mengeras kemudian 

dilakukan penggerusan dengan pestle hingga berbentuk bubuk dan dikalsinasi selama 2 jam 

pada suhu 350℃ dengan furnace. 

 

3.3.2 Preparasi Sintesis Graphene Oksida 

Sintesis diawali dengan perendaman grafit ke dalam 80ml H2SO4 98%. Hasil perendaman 

tersebut dilakukan stirring pada 300 rpm selama 2 jam dalam ice -bath 5℃ dan dilanjutkan 

stirring 300 rpm selama 20 jam dalam water-bath 40℃. Setelah itu, dilakukan penambahan DI 

Water sebanyak 80ml kemudian distiriing pada 300 rpm selama 1 jam dalam ice -bath 5℃ dan 

ditambahkan 200ml DI water yang kemudian dilakukan stirring Kembali pada 300 rpm selama 

1 jam dalam ice -bath 5℃. Setelah itu, dilakukan penambaha H2O2 sebanyak 20 ml yang 

kemudian distirring pada 300 rpm selama 1 jam dalam ice -bath 5℃. Hasil dari stirring tersebut, 

dilakukan pencucian dalam 100ml HCl 10% dan diendapkan. Pemisahan endapan dilakukan 

dengan pencucian menggunakan DI water dan centrifuge selama 10 menit hingga rentang pH 

5-6 kemudian dikeringkan pada suhu 120℃ selama 12 jam.  

 

3.3.3 Preparasi Sintesis Graphene Quantum Dots 

Setelah Graphene Oksida berhasil terbentuk, kemudian proses dilanjutkan dengan 

membentuk Graphene Quantum Dots dimana Graphene Oksida direflux dengan HNO3 pada 
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80℃ dengan perbandingan GQDs dengan HNO3 yakni 0,15gram:30ml. Kemudian dilanjutkan 

penambahan NaoH hingga pH 7 dan dilakukan hidrotermal pada suhu 200℃ selama 8 jam 

dilakukan pelarutan dengan H2O hingga membentuk koloid GQDs. 

 

3.3.4 Preparasi Sintesis Nanokomposit GQDs/TiO2  

Setelah TiO2 dan GQDs berhasil terbentuk kemudian dilanjutkan proses komposit dengan 

cara menggunakan TiO2 yang dilarutkan ke dalam 60 mL aquades dan diaduk selama 10 menit. 

Selanjutnya GQDs ditambahkan ke dalam larutan tersebut dengan perbandingan massa TiO2 

dengan GQDs sebesar 5:1 dengan berat total 0,5 gram yang kemudian dilakukan sonikasi 

selama 1 jam. Setelah itu, dilakukan pengadukan selama 30 menit menggunakan magnetic 

stirrer yang kemudian dilanjutkan dengan filtrasi dan pengeringan pada suhu 110℃ selama 2 

jam. 

 

3.4 Pengujian 

3.4.1 Scanning Electron Microscopy/Energy Dispersive X-Ray (SEM/EDX) 

Pengujian ini memiliki fungsi untuk mengetahui morfologi dari nanokomposit 

TiO2/GQDs. Pengujian dilakukan di Divisi Karakterisasi Material, Departemen Teknik 

Material dan Metalurgi, Fakultas Teknologi Industri ITS menggunakan mesin SEM Inspect S50 

seperti terlihat pada Gambar 3.13. Pengujian ini menggunakan standar ASTM E986 dengan 

perbesaran antara 50 hingga 1000 kali. Mekanisme kerja SEM melibatkan penembakan 

elektron dari electron gun, yang kemudian melewati condencing lenses dan diperkuat oleh 

sebuah kumparan. Setelah itu, elektron difokuskan ke sampel oleh lensa objektif di bagian 

bawah. Pantulan elektron yang mengenai permukaan sampel ditangkap oleh backscattered 

electron detector dan secondary electron detector, lalu diterjemahkan menjadi gambar pada 

layar komputer. 

 
Gambar 3.13 Instrumen SEM 

 

Langkah-langkah yang dilakukan pada pengujian SEM sebagai berikut: 

1. Menyiapkan spesimen uji termasuk melakukan pemotongan untuk 

melihat daerah     melintang dengan ukuran 10 x 10 mm. 

2. Membersihkan permukaan spesimen agar tidak ada pengotor. 

3. Meletakkan spesimen pada holder dan diberikan perekat carbon tape. 

4. Memasukkan spesimen ke dalam mesin SEM. 

5. Melakukan perbesaran optik 70 – 500x, dengan tegangan 2 kV 

6. Mengamati hasil yang terlihat pada komputer. 
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EDX merupakan detektor pada SEM yang berfungsi untuk menangkap informasi 

mengenai komposisi sampel pada skala mikro. Pada saat elektron yang dihasilkan bertumbukan 

di dalam  SEM, tumbukan tersebut menghasilkan sinar-X yang khas. Setiap unsur memiliki 

spektrum emisi sinar-X yang berbeda, maka unsur-unsur yang diperoleh dapat diidentifikasi 

(Abd Mutalib et al., 2017). 

 

3.4.2 X-Ray Diffraction (XRD) 

Pengujian ini dilakukan dengan menggunakan difraksi Sinar-X (XRD) menggunakan 

alat Pan Analytical XRD di Laboratorium Karakterisasi, Departemen Teknik Material ITS. 

Tujuan dari pengujian ini adalah untuk mengetahui struktur kristal dari unsur penyusun 

diantaranya seperti TiO2, GQDs dan nanokomposit TiO2/GQDs untuk mengetahui fasa yang 

terbentuk, baik secara kualitatif maupun kuantitatif. Sampel akan diuji menggunakan 

insturmen PANAnalytical dengan range sudut 10˚ – 90˚ dan menggunakan gelombang CuKα 

sebesar 1.54056 Å, dimana alat pengujian ini berada di Departemen Teknik Material dan 

Metalurgi FTIRS-ITS. Berikut merupakan gambar alat pengujian XRD terdapat pada Gambar    

3.14. 

 

 
Gambar 3.14 Instrumen XRD 

 

Secara umum prinsip kerja XRD dapat dilihat pada Gambar 3.15 yaitu  

 

 
Gambar 3.15 Prinsip kerja XRD 

 

Sampel ditempatkan pada titik focus hamburan sinar-X yaitu tepat di tengah-tengah 

plate. Berikut merupakan tahapan dalam pengujian XRD: 

1. Sampel diletakkan di tengah-tengah tatakan (plate), tatakan disini berupa sebuah plat 

tipis yang berlubang di tengah menggunakan perekat pada sisi baliknya agar plate 

tidak jatuh ketika plate diputar. Jika spesimen berupa serbuk, maka digunakan plate 
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yang diatasnya ditutup dengan menggunakan plastik. 

2. Berkas sinar-X didifraksikan oleh sampel dan difokuskan melewati celah, kemudian 

masuk ke alat pencacah. Apabila sampel berputar sebesar 2θ maka alat berputar 

sebesar θ. 

3. Pola difraksi sinar-X direkam dalam bentuk kurva intensitas terhadap sudut difraksi 

(Christyaningsih & Diponegoro, 2020). 

 

Untuk menentukan dhkl juga dapat diperkirakan dengan menggunakan persamaan 

hukum Bragg (Bragg’s Law) pada persamaan 3.1. 

 

n λ = 2 d sin θ                                    (3.1) 

 

dengan,  

n= Orde difraksi (1,2,3,.) 

λ= Panjang Gelombang  

d= Jarak antar kisi kristal 

θ = Sudut difraksi 

 

 

Adapun ukuran kristal dapat dihitung dengan persamaan Deybe Scherer seperti pada 

persamaan 3.2 berikut. 

 

𝐷 =  
Kλ

β cos θ
                                                                     (3.2) 

dimana, 

D: rata-rata ukuran kristal (nm) 

β: Nilai FWHM (Full Width at Half Maximum) (rad) 

θ: sudut Bragg (º) 

λ: panjang gelombang kristal (nm) 

K: konstanta Scherrer dengan nilai 0.9 

 

 Tabel 3.1 Informasi hasil pengujian XRD 

No Karakter Informasi dan Material 

1 Posisi Puncak (2θ) 

- Fasa 

- Identifikasi kristal 

- Struktur kristal 

- Parameter kisi 

- Regangan seragam 

2 Tinggi Puncak (Intensitas) 

- Identifikasi 

- Komposisi 

- Hamburan tak 

koheren 

- Extinction 

- Preferred orientation 

3 Lebar dan Bentuk Puncak 

- Ukuran kristal 

(bukan partikel atau bukan 

grain) 
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3.4.3 Fourier Transform Infrared Spectroscopy (FTIR) 

Pengujian Fourier-Transform Infrared Spectroscopy (FTIR) dilakukan di Divisi 

Karakterisasi Material, Departemen Teknik Material dan Metalurgi, FTIRS ITS Surabaya 

menggunakan instrumen Thermo Scientific Nicolet IS10 seperti yang ditunjukkan pada 

Gambar 3.16 dengan rentang panjang gelombang 400 – 4000 cm-1. Standar yang digunakan 

adalah ASTM E1252. Pada penentuan senyawa yang terdapat pada nanokomposit TiO2/GQDs, 

maka perlu dilakukan uji FTIR untuk mengetahui kandungan dan jenis ikatan kimia yang berada 

di produk tersebut. FTIR dilakukan di Laboratorium Jurusan Teknik Material dan Metalurgi. 

Bahan yang dilakukan pada pengujian ini adalah nanokomposit TiO2/GQDs. Pengujian ini 

dilakukan untuk mengonfirmasi ikatan kimia yang terbentuk. Ikatan kimia yang terbentuk 

dicirikan dengan peak yang berbeda. 

 

 
Gambar 3.16 Instrumen Pengujian FTIR 

 

Sederhananya, FTIR dapat mengidentifikasi senyawa, mendeteksi gugus fungsi, dan 

menganalisis campuran dan sampel selama analisis. Sinar infra merah yang berfungsi sebagai 

sumber cahaya dibagi menjadi dua berkas, satu melewati sampel dan lainnya melewati 

komparator. Kemudian secara berurutan melewati copper. Setelah melewati prisma atau 

grating, berkas jatuh pada detektor dan diubah menjadi sinyal listrik yang kemudian direkam 

oleh rekorder. Selain itu, amplifier diperlukan ketika sinyal yang diterima sangat lemah. Skema 

kerja alat spektroskopi inframerah menurut Thermonicolet (2001) ditunjukkan pada Gambar 

3.17  

 
Gambar 3.17 Skema kerja alat FTIR  
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3.4.4 Brunaur, Emmett, and Teller (BET) 

Pengujian BET (Brunauer-Emmett-Teller) bertujuan untuk mengetahui luas permukaan 

aktif atau karakterisasi permukaan suatu sampel. Data yang dihasilkan dari pengujian ini 

meliputi luas permukaan spesifik (SA, m²/g) dan volume pori (Vpr, mm³/g). Prinsip kerja BET 

memanfaatkan daya serap sampel terhadap gas nitrogen, yang digunakan sebagai molekul 

probe dan diekspos ke benda padat dalam kondisi nitrogen cair. Sampel yang diuji harus 

memiliki massa minimal 0,1 g kemudian sampel akan dipanaskan pada suhu di bawah 

perlakuan aktivasi fisiknya agar tidak mempengaruhi hasil karbon aktif. 

Teknik pengujian BET dilakukan secara otomatis. Data sampel yang diuji akan secara 

otomatis diperoleh pada komputer yang terhubung dengan BET Analyzer dalam bentuk grafik 

dan tabel data isotherm, grafik dan tabel data Multiple BET plot, serta grafik dan tabel data 

diameter pori dan luas permukaan spesifik. Untuk mengetahui luas permukaan spesifik, 

dilakukan pengujian BET specific surface area measurement. Luas permukaan spesifik benda 

padat yang diukur didapatkan dari kapasitas monolayer yang terukur dan data luas penampang 

molekul yang digunakan sebagai probe. Alat pengujian BET digambarkan pada Gambar 3.18. 

 

 
Gambar 3.18 Instrumen Pengujian BET 

 

 
Gambar 3.19 (a) Klasifikasi adsorpsi isotherm menurut IUPAC dan (b) klasifikasi 

berdasarkan loop hysteresis (Naderi, 2015) 

  

IUPAC mengklasifikasikan 6 tipe adsorpsi isotherm sesuai yang ditunjukkan pada 

Gambar 3.19. Pada tipe I disebut Langmuir isoterm yang menggambarkan adsorpsi satu lapis 

(monolayer). Kurva tipe ini umumnya dihasilkan oleh padatan mikropori yang memiliki 

permukaan luar yang relative kecil, contohnya beberapa karbon aktif, zeolite, dan oksida 
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berpori tertentu. Isoterm tipe I (a) dihasilkan oleh material mikropori yang memiliki mikropori 

kecil (lebar < 1 nm), sedangkan tipe I (b) dihasilkan pada material yang memiliki distribusi 

ukuran pori pada rentang yang lebih luas dan mesopori yang kecil (< 2,5 nm). Pada tingkat 

relative pressure yang sangat rendah, adsorbat mulai mengisi pori (mikropori) dan terisi 

sempurna. Setelah itu kurva membentuk knee dan adsorption volume pada garis horizontal 

hingga optimum relative pressure menandakan bahwa tidak ada adsorbate yang terserap pada 

adsorban. Isoterm tipe II merupakan tipe yang umum pada adsorben non-porous atau makropori 

dengan pola kurva menunjukkan adsorpsi monolayer-multilayer. Terdapat tiga daerah pada 

kurva, dimana daerah pertama yaitu berada pada relative pressure 0,005 hingga 0,35 yang 

menandakan adsorbat telah mengisi bagian mikropori dan daerah ini umumnya digunakan 

untuk menganalisa surface area pada BET. Pada daerah kedua menunjukkan multilayer mulai 

terbentuk dan pada daerah ketiga terdapat dua kemungkinan tergantung jenis pori sampel. Pada 

tipe III, jumlah lapisan pada permukaan adsorban bersifat multilayer. Jenis ini menunjukkan 

bahwa pada tingkat relative pressure yang rendah menunjukkan tidak adanya interaksi yang 

baik antara adsorbat dan adsorban. Tipe ini memiliki kemiripan dengan tipe V karena jarang 

dimiliki oleh kebanyakan sampel. Isoterm tipe IV dihasilkan oleh adsorpsi mesopori, misalnya 

gel oksida dan adsorben industri. Tipe IV memiliki bentuk yang mirip dengan tipe II. Terdapat 

tiga daerah, dimana pada daerah ketiga terbentuk plateu yang menandakan akhir dari proses 

adsorpsi. Panjang plateau tergantung jenis pori sampel. Pada daerah kedua terjadi capillary 

condensation dan mesopore filling. Selain itu, pada proses desorpsi tidak memiliki pola yang 

sama seperti adsorpsi sehingga akan membentuk hysteresis. Pada tipe V sangat mirip dengan 

tipe III karena dihasilkan dari interaksi yang rendah antara adsorban dengan adsorbat. Isotherm 

tipe V diamati untuk adsorpsi air pada adsorben mikropori dan mesopore hidrofobik. Isoterm tipe 

VI dihasilkan karena adsorpsi lapisan lapis demi lapis pada permukaan tidak berpori yang sangat 

seragam (Naderi, 2015). 

3.4.5 Fotokatalitik 

Pengujian fotokatalisis digunakan untuk mengamati seberapa besar pengaruh 

penambahan Graphene Quantum Dots pada nanokomposit TiO2/GQDs untuk degradasi 

Methylene blue. Prosedur pengujian fotokatalisis yang dilakukan sebagai berikut:  

 

1. Pembuatan larutan uji dan penentuan panjang gelombang maksimum 

Serbuk methylene blue ditimbang sebanyak 0,01 gram kemudian dilarutkan ke 

dalam 100 mL aquades hingga didapatkan larutan methylene blue dengan konsentrasi 

100 mg.L-1 . Larutan baku 100 mg.L-1 selanjutnya di pipet masing masing 2,4,6,8, 

dan 10 mL ke dalam labu takar 100 mL dam diencerkan dengan aquades sehingga 

diperoleh larutan dengan konsentrasi 2,4,6,8, dan 10 mg.L-1. Selanjutnya ditentukan 

panjang gelombang maksimum methylene blue dengan menggunakan 

spektrofotometer UV-Vis 

 

2. Penentuan kurva standar methylene blue 

Larutan methylene blue dengan konsentrasi 2,4,6,8, dan 10 mg.L-1. Ditentukan 

nilai absorben dari masing-masing konsentrasi menggunakan panjang gelombang 

maksimum yang telah ditentukan sebelumnya. Kurva standar dibuat dengan 

menghubungkan antara konsentrasi dengan absorbansi.  

 

3. Uji degradasi zat warna methylene blue dengan variasi penambahan TiO2/GQDs pada 

pH asam 
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Degradasi methylene blue dilakukan dengan menggunakan variasi TiO2 pada pH 

3, pH4, dan pH 5. Kemudian 4 buah gelas kimia berukuran 250 mL, masing-masing 

dimasukkan 100 mL larutan methylene blue. Selanjutnya masing-masing gelas 

dimasukkan katalis TiO2/GQDs 0,5 gram. Reaktor disinari lampu UV 22watt dengan 

variasi waktu per 1 menit, hasil degradasi dianalisis absorbannya dengan alat 

spektrofotometer pada Panjang gelombang maksimum 540 nm. Hasil analisis 

dibandingkan dengan konsentrasi zat warna hasil degradasi secara fotokatalis 

ditentukan presentase degradasi zat warna. Presentase degradasi methylene blue 

ditentukan dengan persamaan berikut:  

 
 𝐷) = 𝐶𝑜−𝐶𝑡   𝑥 100%  (3.1) 

                                       𝐶𝑜 

Dimana Co adalah konsentrasi awal zat warna sebelum iradiasi, Ct adalah 

konsentrasi zat warna pada t. Berdasarkan hasil analisis, dibuat profil hubungan 

antara waktu degradasi dengan presentase degradasi. 

3.4.6 Spektrofotometri UV-Vis 

Spektrofotometri UV-Vis adalah teknik analisis spektroskopik yang memakai sumber 

radiasi elektromagnetik ultra violet dekat (190 – 380 nm) dan sinar tampak (380 – 780 nm) 

dengan memakai alat spektrofotometer. Spektrofotometer UV-VIS digunakan untuk 

mendapatkan absorbance spectra dari suatu material, mengukur intensitas cahaya yang 

melewati larutan sampel dalam kuvet, dan membandingkannya dengan intensitas cahaya 

sebelum melewati sampel. Pengujian UV-Vis bertujuan untuk mengetahui panjang gelombang 

(λ) dan nilai absorbansi dengan cara menembakkan sinar ultraviolet (UV) pada larutan. 

Prinsip pengujian UV-Vis adalah mengamati elektron yang tereksitasi menuju level 

energi yang tinggi diamati sebagai absorbansi cahaya atau radiasi elektromagnetik. Pada 

pengujian UV-Vis menggunakan panjang gelombang UV visible light dengan rentang 200 – 

800 nm yang memiliki energi sebesar 1.5 – 6.2 eV. Alat pengujian spektrofotometer UV-Vis 

seperti Gambar 3.20. 

 
Gambar 3.20 Instrumen UV-Vis Genesys 10S UV-Vis Spectrometer 

 

Radiasi maksimal yang diserap oleh larutan akan terlihat pada panjang gelombang 

dengan nilai absorbansi tertinggi dan persentase transmisi terendah. Nilai absorbansi dihitung 

menggunakan Hukum Lambert-Beer, yang dirumuskan seperti pada Persamaan 3.3 sebagai 

berikut. 

 

 

 

A= ε. b. c (3.3) 
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dimana, 

A : absorbansi (arb. units atau arbitrary units)  

ε : absorptivitas molar dari material (M-1 cm-1 ) 

b : panjang dari cuvette atau sample holder (~1 cm)  

c : konsentrasi (M) 

 

3.4.7 Photoluminescence (PL) 

Pengujian fotoluminens menggunakan laser dioda sebagai sumber cahaya dengan 

panjang gelombang 325 nm. Laser yang beroperasi secara Continues Wavelength (CW) 

diarahkan ke sampel. Cahaya yang dipancarkan oleh sampel ditangkap oleh fiber optic dan 

dikarakterisasi dengan Spektrofotometer iHR 320 yang terhubung dengan aplikasi di komputer. 

Foton dari emisi yang terdeteksi dihitung oleh Photomultiplier Tube dan diubah menjadi sinyal 

listrik yang dapat ditampilkan dalam bentuk grafik di Spectra Suit. Berikut merupakan gambar 

Prinsip Spektroskopi PL terdapat pada Gambar 3.21.  
 

 
Gambar 3.21 Skema uji PL 

 

3.5 Rancangan Penelitian 

Tabel 3.2 Rancangan Penelitian 

Material 

Pengujian Karakterisasi Material Pengujian Elektrokimia  

XRD SEM/EDX FTIR BET  UV-Vis PL  

GQDs ✓ ✓ ✓ -  - -  

TiO2 ✓ ✓ ✓ -  ✓ -  

TiO2/GQDs - 

3 
✓ ✓ ✓ ✓  ✓ ✓  

TiO2/GQDs - 

4 
✓ ✓ ✓ ✓  ✓ ✓  

TiO2/GQDs - 

5 
✓ ✓ ✓ ✓  ✓ ✓  

MB - - - -  ✓ -  

MB-n - - - -  ✓ -  

Berikut merupakan rancangan penelitian dan pengujian yang akan dilakukan pada 

penelitian kali ini yang ditunjukkan pada Tabel 3.2.  

Keterangan: 
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GQDs    : Graphene Quantum Dots 

TiO2    : TiO2 Hasil Sintesis dari Prekursor TiCl3 

TiO2/GQDs - 3 : Komposit GQDs dan TiO2 dengan pH 3 

TiO2/GQDs - 4 : Komposit GQDs dan TiO2 dengan pH 4 

TiO2/GQDs - 5 : Komposit GQDs dan TiO2 dengan pH 5 

MB    : Larutan Methylene blue sebelum terdegradasi  

MB-n    : Larutan Methylene blue setelah terdegradasi 

 

3.6 Jadwal Penelitian 

Tabel 3.3 Jadwal Penelitian 

 
No Kegiatan Maret April Mei Juni 

1 2 3 4 1 2 3 4 1 2 3 4 1 2 3 4 

1 Studi Literatur                 

2 Asistensi kepada dosen 

pembimbing 

                

3 Penyusunan Laporan                 

4 Persiapan alat dan bahan                 

5 Preparasi TiO2                 

6 Preparasi GQDs                 

7 Preparasi Komposit                 

8 Pengujian XRD                 

9 Pengujian FTIR                 

10 Pengujian SEM/EDX                 

11 Pengujian BET                 

12 Pengujian UV-Vis                 

13 Pengujian PL                 

14 Pengujian Fotokatalitik                 

15 Analisa dan Pembahasan                 

No Kegiatan November Desember Januari Februari 

1 2 3 4 1 2 3 4 1 2 3 4 1 2 3 4 

1 Studi Literatur                 

2 Asistensi kepada dosen 

pembimbing 

                

3 Penyusunan Laporan                 

4 Persiapan alat dan bahan                 

5 Preparasi TiO2                 

6 Preparasi GQDs                 

7 Preparasi Komposit                 

8 Pengujian XRD                 

9 Pengujian FTIR                 

10 Pengujian SEM/EDX                 

11 Pengujian BET                 

12 Pengujian UV-Vis                 

13 Pengujian PL                 

14 Pengujian Fotokatalitik                 

15 Analisa dan Pembahasan                 
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BAB IV  

HASIL DAN PEMBAHASAN 

 

4.1 Sintesis dan Karakterisasi TiO2 

4.1.1 Hasil Pengujian X-Ray Difraction (XRD) 

Karakterisasi TiO2 menggunakan instrumen XRD berfungsi untuk mengetahui puncak 

difraktogram yang dihasilkan oleh TiO2 dari pH asam yang berbeda-beda. Grafik perbedaan 

puncak (peak) yang dihasilakn dari tiap pH asam dapat dilihat pada Gambar 4.1. 

 

 
Gambar 4.1 Hasil Pengujian XRD pada TiO2 dengan pH 3, pH 4, dan pH 5 

 

Berdasarkan difraktogram yang dihasilkan, dapat diketahui bahwa puncak difraksi TiO2 

mengalami perubahan pada tiap pH nya. Hal ini mengindikasikan adanya perubahan struktur 

yang terjadi pada TiO2 akibat perbedaan pH. Dari hasil pengujian XRD pada TiO2 dengan 

variasi pH 3 menghasilkan puncak tertinggi yang terdapat pada 2𝜃 = 27,8889o dengan bidang 

(110), selain itu terdapat pula puncak  2𝜃 pada 36,3569o, 41,4559o, 54,7475o, 63,1879o, dan 

69,9531o dengan bidang difraksi (101), (111), (211), (310), dan (112).  

Hal ini sesuai dengan penelitian dari (Nasution et al., 2018), bahwa puncak dan bidang 

difraksi yang terbentuk pada TiO2 dengan fase rutile akan memiliki nilai  2𝜃 = 27,51o dan 

bidang difraksi (101). Dari ketiga variasi pH pada TiO2 yang dilakukan tidak memperlihatkan 

pengaruh yang signifikan jika dilihat dari puncak difraksi yang muncul. Sehingga dapat 

dikatakan bahwa ketiganya memiliki peluang yang sama dalam kemampuan fotokatalisis yang 

baik karena menunjukkan puncak difraksi sinar-X yang menyerupai kristal rutile dari TiO2 yang 

sesuai dengan JCPDS No. 21-1276 (Scarpelli et al., 2018).  

Pada ketiga pola difraktogram, tidak ada puncak difraksi yang mengindikasikan adanya 

lapisan struktur anatase yang terbentuk. Hal ini membuktikan bahwa sintesis TiO2 dari masing-

masing pH asam yang berbeda dapat menghasilkan TiO2 dengan fase rutile karena semakin 

kecil pH tersebut maka fase yang terbentuk cenderung rutile (Molea et al., 2014).  

Hasil ini menunjukkan bahwa sintesis TiO2 yang berasal dari TiCl3 dengan kemurnian 

dan kristalinitas yang baik berhasil dibuat. Pada setiap sampel TiO2 dengan variasi pH terlihat 

adanya perbedaan nilai Full Width Half Maximum (FWHM) yang disebabkan oleh perbedaan 
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pH yang dilakukan. Adanya perbedaan nilai FWHM maka akan berpengaruh pada nilai ukuran 

kristal dari material yang dihitung menggunakan rumus Scherrer pada persamaan 3.2. Hasil 

perhitungan nilai ukuran kristal pada masing-masing sampel ditunjukkan pada Tabel 4.1. 

 

Tabel 4.1 Hasil perhitungan nilai ukuran kristal pada sampel TiO2 dengan variasi pH  

No  Sampel  FWHM (rad)  2θ (o)  
Ukuran Kristal 

(nm)  

1  TiO2 pH 3  0,6691  27,8889  12,23  

2  TiO2 pH 4  1,0706  27,5605  7,64  

3  TiO2 pH 5  0,5353  27,5870  15,28  

 

Untuk dapat menentukan ukuran kristal dari TiO2, maka diambil puncak dengan nilai 

intensitas tertinggi, yaitu puncak 2θ = 27° pada TiO2. Nilai ukuran kristal dipengaruhi oleh nilai 

FWHM, semakin besar nilai FWHM maka semakin kecil pula ukuran kristalnya. Sedangkan 

semakin kecil ukuran kristal, maka akan berpengaruh pada luas permukaan yang semakin besar. 

Adapun nilai ukuran kristal dari TiO2 dengan variasi pH 3, pH 4, dan pH 5 berturut-turut adalah 

12,23 nm, 7,64 nm, dan 15,28 nm. Sedangkan ukuran kristal tertinggi diperoleh sebesar 15,28 

nm pada sampel TiO2 pH 5, sementara ukuran kristal terkecil diperoleh sebesar 7,64 nm pada 

TiO2 pH 4. 

 

 
Gambar 4.2 Hasil Pengujian XRD pada Grafit, GO, dan GQDs 

 

Berdasarkan Gambar 4.2 dapat diketahui bahwa puncak difraksi pada grafit terpadat 

pada peak 2θ = 260 dengan bidang (002), selain itu terdapat pula peak pada 440 dan 550 dengan 

bidang difraksi berturut-turut (101) dan (004). Hal ini sesuai dengan pernyataan dari (Todica et 

al., 2014), bahwa peak pada grafit ditunjukkan pada 25,20, 430, dan 550 dengan bidang difraksi 

(002), (101), dan (004). Untuk melanjutkan proses menjadi GO diperlukan penambahan 

KMnO4 sebagai oksidator yang kuat karena kemampuannya yang mampu dalam mengoksidasi 

berbagai macam gugus fungsi. Proses ini hanya dapat terjadi dalam kondisi asam kuat sehingga 

perlu adanya H2SO4 sebagai pelarut dari grafit. Terdapat penambahan NaNO3 yang berfungsi 

untuk mengurangi jumlah lapisan pada grafit dan menambah jarak antar lapisan (Kusrini et al., 
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2019). Dari proses diatas memunculkan peak baru pada 2θ = 120 yang menunjukkan bahwa 

graphene oxide telah berhasil terbentuk tetapi masih terdapat peak pada 2θ = 250 yang 

mengindikasikan bahwa peak grafit masih terdapat pada GO. Hal ini sesuai dengan pernyataan 

dari (Krishnamoorthy et al., 2013), bahwa KMnO4 merupakan senyawa yang sangat penting 

selama proses pembentukan graphene oxide karena dapat mempengaruhi tingkat oksidasi pada 

grafit. Semakin besar penggunaan KMnO4 akan menurunkan peak pada grafit sehingga 

munculnya peak pada 2θ = 250 dapat dikatakan bahwa oksidasi yang dialami grafit belum 

sempurna. Setelah pembentukan graphene oxide selanjutnya dilakukan sintesis GQDs dengan 

mereflux HNO3 pada GO yang terbentuk. Penggunaan HNO3 berfungsi sebagai pemotong 

oksidatif karbon dengan cara mengoksidasi permukaan GO (Abbas et al., 2020). Dari proses 

diatas memunculkan peak baru pada 2θ = 220, hal ini menandakan pembentukan GQDs yang 

dikonfirmasi oleh penelitian dari (Kadyan et al., 2024), bahwa peak XRD yang muncul pada 2θ 

= 22,50 dengan bidang difraksi (002). Pada peak 29,4o menunjukkan adanya pengotor pada 

GQDs yang disintesis yaitu CaCO3. Pengotor yang terdapat pada GQDs ini terjadi akibat 

adanya kontaminasi dari salah satu penelitian yang ada di laboratorium fisika material. 
Selanjutnya untuk hasil pengujian XRD nanokomposit TiO2/GQDs hampir tidak memiliki 

perbedaan puncak yang signifikan. Adapun perbandingan hasil uji XRD TiO2/GQDs dengan 

variasi pH 3, pH4, dan pH 5 ditunjukkan pada Gambar 4.3. 

 
Gambar 4.3 Hasil pengujian XRD nanokomposit TiO2/GQDs dengan masing-masing variasi 

pH 

 

Berdasarkan Gambar 4.3 menunjukkan adanya puncak khas yang berada pada posisi 2θ 

= 270 untuk TiO2 Rutile, sedangkan peak GQDs tidak terlihat pada peak 250. Hal ini sesuai 

dengan penelitian dari (Rawal et al., 2022), bahwa persentase berat TiO2 yang lebih besar telah 

dibuat dalam nanokomposit TiO2/GQDs dan berefek pada peak XRD GQDs yang tertutupi oleh 

dominasi peak TiO2. Namun, pada peak 290 dan 430
 terdapat unsur lain yang terkandung dalam 

nanokomposit yakni CaCO3. Tidak diketahui penyebab pasti adanya senyawa CaCO3 yang 

terbentuk pada nanokomposit ini. Berdasarkan pengamatan penulis, adanya CaCO3 disebabkan 

kontaminasi yang terbentuk selama pembuatan GQDs sehingga berpengaruh dengan 

munculnya peak 290 dan 430
 pada nanokomposit TiO2/GQDs.   
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Jika dilihat pada pengujian XRD nanokomposit ini, tidak menunjukkan adanya 

pergeseran puncak yang signifikan di setiap variasi pH pada nanokomposit. Adapun 

karakteristik puncak difraksi XRD GQDs terdapat pada 2θ = 250 diamati dari pengujian XRD 

pada GQDs sebelumnya, yang mewakili masing-masing bidang yaitu (002) (Ahmed et al., 

2018). Namun, ditemukan pula peak 2θ = 39o dan 48o yang mengindikasikan terbentuknya 

unsur karbon yang berasal dari pembentukan GQDs pada nanokomposit tersebut. Sedangkan 

pada puncak 2θ = 27o, 36o, 41o, 44o, 54o, 56o, 64o, 65o dan 69 o dengan bidang difraksi (110), 

(101), (111), (210), (211), (220), (310), (221), dan (301) menunjukkan kristalinitas TiO2 Rutile 

yang dimana ini sesuai dengan JCPDS card no. 021-1276. Tidak ditemukan adanya puncak 

karakteristik TiO2 anatase dan brookite pada nanokomposit TiO2/GQDs. 

4.1.2 Hasil Pengujian Fourier Transform Infra-Red Spectroscopy (FTIR) 

Karakterisasi TiO2 menggunakan instrumen FTIR berfungsi untuk mengetahui gugus 

fungsional yang terdapat pada sampel TiO2 dengan pH asam yang berbeda-beda. Karakterisasi 

yang dilakukan menghasilkan spektra FTIR seperti Gambar 4.4. Gugus fungsional utama pada 

TiO2 dapat diidentifikasi berdasarkan puncak serapan dan bilangan gelombang pada spektra 

tersebut. 

 
Gambar 4.4 Hasil pengujian FTIR pada TiO2 dengan pH 3, pH 4, dan pH 5 

 

Tabel 4.2 Daerah serapan FTIR TiO2 dari masing-masing variasi 

Daerah Serapan (cm-1)  
Referensi Ikatan 

TiO2 pH 3 TiO2 pH 4 TiO2 pH 5 

3442,94 3442,94 3435,22 3443 Vibration O-H  

2316,51 2343,51 2308,79 2377 Adsorption H2O 

1643,35 1635,64 1629,85 1640 Vibration Ti-OH 

1425,40 1425,40 1427,32 1400 Vibration Ti-O-Ti 

600-877 600-877 600-877 400 – 900 Vibration Ti-O 

          524,64 524,64 524,64  518,85  Adsorption Ti-O-O 
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Dari Gambar 4.4 dan Tabel 4.2 Vibrasi untuk kelompok hidroksil OH dapat 

diidentifikasi melalui puncak serapan pada rentang bilangan gelombang 3442,94-3435,22 cm-

1. Hal Ini menunjukkan bahwa molekul air telah teradsorpsi oleh penggunaan aquades selama 

proses sintesis TiO2 (Hikmah et al., 2023). Terdapat pula puncak serapan pada 

bilangan gelombang 1629,85-1643,35cm-1 yang merupakan karakteristik dari gugus hidroksil 

(OH) yang terikat pada atom Ti (Ti–OH) (Hikmah et al., 2023). Sedangkan pada bilangan 

gelombang 1425-1427 cm-1 merupakan vibrasi atom Ti-O-Ti dan daerah serapan pada 

bilangan gelombang 600-877cm-1 merupakan vibrasi dari ikatan Ti–O. Selain itu, terdapat 

bilangan gelombang pada 518-524 yang merupakan adsorpsi Ti-O-Ocm-1. Hasil ini sesuai 

dengan dengan penelitian (Listanti et al., 2018), dimana pada bilangan gelombang 633 cm-1 dan 

732 cm-1 terdapat vibrasi atom Ti-O, sedangkan pada bilangan gelombang 1400 cm-1 muncul 

vibrasi atom Ti-O-Ti. Absorpsi Ti-O-O ditemukan pada bilangan gelombang 503 cm-1. Vibrasi 

O-H muncul pada bilangan gelombang 1632 cm-1 dan 3368 cm-1. Sementara itu, adsorpsi H2O 

terjadi pada bilangan gelombang 2377 cm-1 

 
Gambar 4.5 Hasil pengujian FTIR pada Graphite, Graphene Oxide, dan Graphene Quantum 

Dots 

 

Tabel 4.3 Daerah serapan FTIR dari Grafit, GO, dan GQDs 

Daerah Serapan (cm-1)  
Referensi Ikatan 

Grafit GO GQDs 

3462,22 3479,58 3454,51 3200 – 3550 O-H Stretching 

    1654,92 1637,56 1633,71 1600 – 1700 C=C Stretching 

- 1398,39 - 1350 – 1400 C-O Stretching 

- - 1382,96 - COO- Vibration 

- 1112,93 1031,92 1000 – 1150 C-O Stretching 

- 500-700 500-700 - C-O-C Vibration 



 LAPORAN TUGAS AKHIR 

 TEKNIK MATERIAL DAN METALURGI 

 

BAB IV HASIL DAN PEMBAHASAN 

44 

Pada Gambar 4.5 menunjukkan hasil spektrum FTIR Grafit, Graphene Oxide, dan 

Graphene Quantum Dots dan Tabel 4.3 menunjukkan ringkasan daerah serapan FTIR. Pada 

daerah serapan 3200 – 3550 cm-1 yang menunjukkan O-H peregangan (stretching), dimana dari 

hasil eksperimen ditunjukkan 3462,22 cm-1, 3479,58 cm-1, dan 3454,51 cm-1 pada Grafit, 

Graphene Oxide, dan Graphene Quantum Dots (Bharath et al., 2017). Hal ini menandakan 

terdapat molekul air sebagai penyusun utama dalam sampel dari gugus fungsi hidroksil. 

Terdapat pula puncak yang terbentuk sekitar bilangan gelombang 1637 cm-1 yang ditandai 

dengan adanya ikatan C=C yang terbentuk pada sampel GO menandakan adanya material 

karbon di dalamnya. Adapun puncak-puncak gelombang yang terbentuk tetapi tidak terlalu 

signifikan seperti pada bilangan gelombang 1398cm-1 dan 1112cm-1 dimana menunjukkan 

ikatan C-O (epoksi) dan C-O (alkoksi) yang terbentuk karena proses oksidasi yang membuat 

adanya penambahan gugus oksigen (Bharath et al., 2017).  Munculnya peak pada bilangan 

gelombang 1382 cm-1 merupakan getaran regangan simetris COO- dimana ini membuktikan 

bahwa gugus karboksil dan gugus hidroksil berhasil dilakukan penyerapan (Yuan et al., 2014). 

Terdapat pula puncak bilangan gelombang pada 620cm-1 yang menunjukkan getaran regangan 

pada ikatan C-O-C (Fan et al., 2015). 

 

  

 
Gambar 4.6 Hasil pengujian FTIR pada TiO2/GQDs pH 3, TiO2/GQDs pH 4, TiO2/GQDs 

pH 5 

 

Tabel 4.4 Daerah serapan FTIR dari TiO2/GQDs pH 3, TiO2/GQDs pH 4, TiO2/GQDs pH 5 

Daerah Serapan 
(cm-1) 

 
Referensi Ikatan 

TiO2/GQDs pH 
3 

TiO2/GQDs pH 
4 

TiO2/GQDs 
pH 5 

3429,43 3423,65 3423,65 3427 Stretching  

Vibration O-H  

2924,09 2924,09 2924,09 2928 Stretching  

Vibration C-H 

1631,78 1627,92 1629,84 1659 Stretching  

Vibration C=O 
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1419,61 1423,47 1423,47 1457 Stretching C-O 

 877,61 877,61 877,61 - Vibration Ti-O 

 707,88 705,95 709,80 720 Stretching  

Vibration Ti-O-Ti 

          534,28 522,71 518,85  552  Stretching  
Vibration Ti-O-C 

Pada Gambar 4.6 menunjukkan hasil spektrum FTIR TiO2/GQDs dari masing-masing 

variasi pH 3, pH 4, dan pH 5 dan Tabel 4.4 menunjukkan ringkasan daerah serapan FTIR. Pada 

daerah serapan 3420cm-1 yang menunjukkan getaran regangan O-H dimana hal tersebut 

mengindikasikan terdapat molekul air yang teradsorpsi. Terdapat pula getaran regangan C-H 

pada bilangan gelombang 2924cm-1 yang terbentuk akibat pembentukan nanokomposit 

TiO2/GQDs (Thi Bich Quyen et al., 2021). Pada bilangan gelombang 1630cm-1 merupakan 

getaran regangan dari C=O, serta terdapat regangan C-O pada bilangan gelombang 1420cm-1. 

Sementara itu, puncak pada bilangan gelombang 705cm-1 merupakan karakteristik dari getaran 

regangan Ti-O-Ti dari TiO2 muncul. Terdapat pula puncak yang mengindikasikan terbentuknya 

nanokomposit TiO2/GQDs pada bilangan gelombang 520cm-1 dimana mengakibatkan getaran 

regangan Ti-O-C (Thi Bich Quyen et al., 2021). 

4.1.3 Hasil Pengujian UV-Vis 

Karakterisasi menggunakan instrumen Uv-Vis berfungsi untuk mengetahui nilai energi 

celah pita dari fotokatalis TiO2 dengan pH asam yang berbeda-beda disajikan pada Gambar 4.x. 

Pada pengujian ini digunakan panjang gelombang dengan rentang 200-700nm dan rentang 

100nm. Untuk daerah ultraviolet terdapat pada rentang 200-400nm sedangkan daerah visible 

pada rentang 400-700nm. Spectrum absorbansi pada TiO2 terjadi di bawah panjang gelombang 

500nm, dimana rentang ini merupakan daerah ultraviolet dan sedikit masuk pada daerah visible.  

 
Gambar 4.7 Hasil pengujian Uv-Vis Methylene blue 

 

Pada Gambar 4.7 menunjukkan bahwa methylene blue pada konsentrasi 10 ppm 

memiliki nilai absorbansi maksimal, yaitu 0,55815 pada panjang gelombang maksimum 

sebesar 664 nm. Nilai panjang gelombang maksimum dari methylene blue digunakan sebagai 

acuan dalam pembuatan kurva kalibrasi dengan memasukkan nilai absorbansi yang didapatkan 
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pada deret larutan konsentrasi 2, 4, 6, 8, dan 10 ppm. Nilai absorbansi dari setiap konsentrasi 

dapat dilihat pada Tabel 4.5.  

 

Tabel 4.5 Nilai absorbansi methylene blue 

No Konsentrasi (ppm)  Nilai Absorbansi  

1  2  0,14462  

2  4  0,21246  

3  6  0,32157  

4  8  0,44901  

5  10  0,55815  

Berdasarkan Tabel 4.5 menunjukkan data nilai absorbansi pada masing-masing 

konsentrasi (ppm) larutan perwarna methylene blue. Jika dilihat pada tabel tersebut seiring 

dengan pertambahan konsentrasi (ppm) maka nilai dari absorbansi juga semakin meningkat. 

Selanjutnya dari data yang sudah didapatkan, ditentukan kurva standar dan persamaan regresi 

linear pada Gambar 4.8.  

 
Gambar 4.8 Kurva regresi linear hubungan konsentrasi terhadap absorbansi methylene blue 

 

Berdasarkan pada kurva tersebut diperoleh persamaan regresi linear yakni y = 18,625x – 

0,2797 dimana y merupakan besaran konsentrasi, kemudian x merupakan nilai absorbansi. 

Adapun koefesien korelasi R2 = 0,9905 yang di mana hampir mendekati angka satu. Nilai R2 

yang mendekati satu menunjukkan bahwa adanya korelasi yang kuat serta hubungan yang linier 

antara konsentrasi dan absorbansi. Hal ini selaras dengan hukum Lambert-Beer bahwa 

konsentrasi berbanding lurus dengan absorbansi, semakin tinggi konsentrasi maka semakin 

besar nilai absorbansi (Ahriani et al., 2021).  

Dengan menggunakan pengujian UV-Vis, dapat juga diperoleh nilai band gap (celah pita) 

dari material TiO2 dan nanokomposit TiO2/GQDs. Dengan diperoleh nilai band gap, maka dapat 

diklasifikasikan apakah material tersebut bersifat material konduktor, semikonduktor, atau 

insulator. Band gap energy memiliki hubungan dengan banyaknya energi minimum yang 

dibutuhkan untuk electron dapat tereksitasi dari pita valensi ke pita konduksi. Jika nilai band 

gap energinya kecil maka, material tidak membutuhkan energi yang tinggi untuk dapat 

bereksitasi dan begitu juga sebaliknya. 

Adapun proses preparasi sampel dimulai dengan melarutkan sampel menggunakan 

larutan etanol kemudian dilakukan pengujian UV-Vis dengan output nilai absorbansi dan 

panjang gelombang. Data yang didapatkan dikonversi menggunakan Tauc plot ke dalam plot 

kurva hυ vs (αhυ)2. Nilai band gap energy didapatkan melalui penarikan garis lurus mengikuti 

gradien dari kurva yang terbentuk. Sehingga diperoleh nilai band gap energy dari material TiO2 

yang ditunjukkan pada Gambar 4.9 dan Tabel 4.6. 
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Gambar 4.9 Hasil Perhitungan Band Gap pada TiO2 dengan variasi pH 3, pH 4, dan pH 5 

 

Tabel 4.6 Hasil perhitungan band gap energy pada TiO2 

Sampel  Band Gap (eV) 

 TiO2 pH 3  3,02 

TiO2 pH 4  2,98 
TiO2 pH 5  2,93 

 

Berdasarkan Gambar 4.9 dan Tabel 4.6 di atas didapatkan nilai band gap energy pada 

sampel TiO2 dengan variasi pH 3, pH 4, dan pH 5 berturut-turut adalah 3,02 eV, 2,98 eV, dan 

2,93 eV. Adapun nilai band gap dari material semikonduktor TiO2 Rutile sesuai dengan 

penelitian yang dilakukan oleh (Eddy et al., 2023), dengan memperoleh band gap sebesar 2,98 

eV. 

Selanjutnya dilakukan pengujian UV-Vis pada nanokomposit TiO2/GQDs dengan variasi 

pH 3, pH 4, dan pH 5. Pengujian ini dilakukan untuk mengetahui pengaruh penambahan GQDs 

terhadap band gap yang dihasilkan pada nanokomposit TiO2/GQDs dengan masing-masing 

variasi. Berikut nilai band gap yang diperoleh pada nanokomposit TiO2/GQDs yang 

ditunjukkan pada Gambar 4.10 dan Tabel 4.7. 
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Gambar 4.10 Hasil Perhitungan Band Gap pada TiO2/GQDs dengan variasi pH 3, pH 4, dan 

pH 5 

 

Tabel 4.7 Hasil perhitungan band gap energy pada TiO2/GQDs 

Sampel  Band Gap (eV) 

 TiO2/GQDs pH 3  3,21 

TiO2/GQDs pH 4  3,08 
TiO2/GQDs pH 5  3,02 

 

Berdasarkan Gambar 4.10 dan Tabel 4.7 di atas didapatkan nilai band gap energy pada 

sampel TiO2/GQDs dengan variasi pH 3, pH 4, dan pH 5 berturut-turut adalah 3,21 eV, 3,08 

eV, dan 3,02 eV.  Dari penelitian ini dapat terlihat band gap yang dihasilkan dengan 

penambahan GQDs terhadap nanokomposit TiO2/GQDs pada masing-masing variasi 

mengalami kenaikan. Hal ini berbeda dengan penelitian yang dilakukan oleh (Ma et al., 2021), 

bahwa penambahan GQDs membuat penurunan band gap dari 2,95 eV menjadi 2,72 eV. Dari 

hasil yang didapatkan dari pengujian Uv-Vis, terdapat faktor yang mempengaruhi kenaikan 

band gap seperti pada hasil pengujian XRD yang menunjukkan adanya kandungan CaCO3 

didalam nanokomposit TiO2/GQDs. Seperti pada penelitian (Kaur & Verma, 2014), bahwa 

komposit TiO2/CaCO3 mengakibatkan kenaikan band gap dari 3,59 eV menjadi 3,64 eV. Oleh 

sebab itu, pada penelitian ini band gap yang dihasilkan dari nanokomposit TiO2/GQDs 

mengalami kenaikan yang berefek dari munculnya CaCO3. 
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4.1.4 Hasil Pengujian Photoluminescence (PL) 

Pengujian Photoluminescence dilakukan untuk mengetahui laju rekombinasi elektron-

hole pada reaksi fotokatalisis. Informasi ini sangat berguna untuk menjelaskan hasil aktifitas 

fotokatalitik karena laju rekombinasi elektron-hole berbanding terbalik dengan tingkat aktifitas 

fotokatalitik dari nanokomposit TiO2/GQDs. Pengujian Photoluminescence menggunakan alat 

uji iHR 320 yang terdapat di Laboratorium Kromatografi, ILRC UI. Hasil pengujian 

Photoluminescence pada nanokomposit TiO2/GQDs dapat dibandingkan dari gambar di bawah 

ini. 

 
Gambar 4.11 Hasil Pengujian PL pada nanokomposit TiO2/GQDs pada masing-masing 

variasi 

 

Gambar 4.11 memperlihatkan spektrum PL dari TiO2/GQDs dengan variasi pH 3, pH 4, 

dan pH 5. Emisi PL adalah hasil dari rekombinasi antara elektron yang tereksitasi dan hole, 

sehingga spektrum emisi PL bisa digunakan untuk mengevaluasi efisiensi penangkapan muatan 

pembawa, perpindahan, dan transfer pasangan elektron-hole dalam semikonduktor. Puncak 

intensitas PL yang lebih tinggi menunjukkan jumlah emisi foton yang lebih banyak akibat 

rekombinasi elektron-hole, yang berarti efisiensi pemisahan menjadi lebih rendah dan, 

akibatnya, aktivitas fotokatalitik juga menurun. Dengan demikian, terdapat hubungan yang erat 

antara intensitas PL dan aktivitas fotokatalitik. Dari Gambar 4.11 variasi pH mempengaruhi 

intensitas PL nanokomposit TiO2/GQDs pada puncak 530 nm, 665 nm, dan 792 nm. Penurunan 

intensitas pada puncak 530 nm – 792 nm menunjukkan penurunan laju rekombinasi sehingga 

meningkatkan efisiensi pemisahan muatan dari elektron dan hole yang dihasilkan.  

Dari Gambar 4.11 menunjukkan bahwa penurunan intensitas pada puncak 530 nm 

sampel TiO2/GQDs dengan variasi pH 4 merupakan yang paling rendah jika dibandingkan 

dengan pH lainnya tetapi pada puncak 665-792 nm terlihat bahwa sampel TiO2/GQDs dengan 

variasi pH 5 memiliki penurunan intensitas yang lebih rendah dari variasi sampel lainnya. Hal 

ini bermakna bahwa laju rekombinasi pada TiO2/GQDs dengan variasi pH 5 merupakan yang 

paling rendah dibandingkan sampel lainnya. Sedangkan fenomena pada puncak 665-792nm 
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disebabkan karena terdapat pengotor berupa unsur Ca yang membuat adanya puncak tambahan 

pada TiO2/GQDs berdasarkan hasil dari XRD (Coleto et al., 2020). 

4.1.5 Hasil Pengujian Scanning Electron Microscopy (SEM) 

Pengujian SEM dilakukan sebagai identifikasi apakah proses sintesis material yang 

dilakukan berhasil dengan mengamati morfologi dari material TiO2, grafit, grafit oksida, GQDs, 

dan nanokomposit TiO2/GQDs. Pengujian Scanning Electron Microscope (SEM) 

menggunakan alat uji FEI tipe INSPECT S50 yang terdapat di Laboratorium Karakterisasi, 

Jurusan Teknik Material dan Metalurgi, FTIRS-ITS. Hasil SEM dari TiO2, grafit, grafit oksida, 

Gqds, dan nanokomposit TiO2/GQDs dapat dibandingkan dari gambar di bawah ini. 

 

 

 

 
Gambar 4.12 Hasil pengujian SEM pada TiO2 dengan variasi pH, pada pH 3 (a) perbesaran 

5.000x, (b) perbesaran 10.000x, pada pH 4 (c) perbesaran 5.000x, (d) perbesaran 10.000x, 

pada pH 5 (e) perbesaran 5.000x, (f) perbesaran 10.000x 

 

a) b) 

c) d) 

e) f) 
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Dari Gambar 4.12 terlihat morfologi dari material TiO2 pH 3. Morfologi yang terbentuk 

adalah cauliflower dan cenderung beraglomerat. Hal ini sesuai dengan hasil penelitian 

sebelumnya yang dilakukan oleh (Jothi Ramalingam et al., 2019). Jika dilihat pada Gambar 

4.12 tidak terdapat perbedaan yang mencolok antara masing-masing TiO2 pada pH 3, pH 4, dan 

pH 5.  

Selanjutnya dilakukan pengujian SEM untuk mengetahui morfologi dari grafit, graphene 

oxide, dan Graphene Quantum Dots. Hasil pengujan SEM pada grafit, GO, dan GQDs dapat 

dilihat pada Gambar 4.12. 

 

 

 

a) b) 

c) d) 
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Gambar 4.13 Hasil pengujian SEM pada (a) Grafit perbesaran 10000x, (b) Grafit perbesaran 

15000x, (c) Graphene Oxide perbesaran 10000x, (d) Graphene Oxide perbesaran 15000x, (e) 

Graphene Quantum Dots perbesaran 10000x, (f) Graphene Quantum Dots perbesaran 15000x 

 

Dari Gambar 4.13 perubahan morfologi selama sintesis graphene dapat diamati dengan 

jelas. Sebelum sintesis dimulai, grafit yang digunakan sebagai bahan baku berwujud serbuk, 

yang terdiri dari tumpukan lembaran-lembaran tipis graphene. Dalam pengamatan SEM, grafit 

menunjukkan morfologi berupa serpihan tebal, seperti yang ditunjukkan pada Gambar 4.13. 

Selama proses sintesis, grafit mengalami oksidasi dan membentuk graphene oxide. 

Morfologi graphene oxide yang teramati dengan SEM tidak jauh berbeda dari grafit, tetap 

menunjukkan ketebalan seperti yang terlihat pada Gambar 4.13. Namun, proses drying setelah 

oksidasi menyebabkan graphene oxide berbentuk lembaran, sehingga morfologi flake pada 

grafit tidak lagi terlihat pada graphene oxide. 

Dalam proses sintesis yang melibatkan reduksi, reflux, dan hidrotermal diperoleh 

Graphene Quantum Dots sebagai produk akhir. Graphene Quantum Dots memiliki struktur 

berupa serbuk halus karena lapisan-lapisan tebal grafit dan graphene oxide terkelupas menjadi 

serbuk nano selama proses sintesis. (Pradana et al.,2014). Selanjutnya pengujian SEM juga 

dilakukan pada nanokomposit TiO2/GQDs dengan variasi pH 3, pH 4, dan pH 5 seperti yang 

ditunjukkan pada Gambar 4.14.  

 

 

e) f) 

a) b) 

TiO2 

GQDs 

GQDs 
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Gambar 4.14 Hasil pengujian SEM pada TiO2/GQDs dengan variasi pH, pada pH 3 (a) 

perbesaran 5.000x, (b) perbesaran 10.000x, pada pH 4 (c) perbesaran 5.000x, (d) perbesaran 

10.000x, pada pH 5 (e) perbesaran 5.000x, (f) perbesaran 10.000x 

 

Dari Gambar 4.14 tersebut menunjukkan bahwa adanya distribusi dan pencampuran 

antara material semikonduktor TiO2 dan GQDs. Ketiga variasi menunjukkan bahwa GQDs 

terdistribusi merata pada matriks TiO2. Nanopartikel terkonfirmasi TiO2 rutile yang berbentuk 

cauliflower (Jothi Ramalingam et al., 2019) sedangkan GQDs memiliki morfologi berbentuk 

bola (Dinari et al., 2016). 

Kemudian dilakukan pengujian Energy Dispersive X-ray Spectroscopy (EDX) untuk 

mengetahui kadar unsur-unsur pada sampel nanokomposit TiO2/GQDs dengan variasi pH 3, 

pH 4, dan pH 5. Hasil uji EDX sampel dapat dilihat pada Gambar 4.15 dan Tabel 4.8. 

 

c) d) 

e) f) 

GQDs 

TiO2 
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Gambar 4.15 Hasil kurva EDX nanokomposit TiO2/GQDs pada pH 3 

 

Tabel 4.8 Komposisi unsur pada nanokomposit TiO2/GQDs pada pH 3 

Elemen Wt% At% 

 OK 34,51 47,95 

TiK 49,87 23,14 
CK 15,62 28,91 

 

Dari Gambar 4.15 dan Tabel 4.8 diatas menunjukkan bahwa nanokomposit TiO2/GQDs 

pada pH 3 yang telah disintesis tersusun atas beberapa unsur yaitu titanium (Ti), oksigen (O), 

dan karbon (C) dengan persentase masing-masing unsur yaitu sebesar 49,87% untuk titanium, 

34,51% untuk oksigen, dan 15.62% untuk karbon. Pada variasi nanokomposit pH 3, 

menunjukkan bahwa komposisi titanium masih sangat dominan dibandingkan karbon yang 

mengindikasikan GQDs. 
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Gambar 4.16 Hasil kurva EDX nanokomposit TiO2/GQDs pada pH 4 

Tabel 4.9 Komposisi unsur pada nanokomposit TiO2/GQDs pada pH 4 

Elemen Wt% At% 

 OK 42,38 59,07 

TiK 47,47 22,09 
CK 10,15 18,84 

Dari Gambar 4.16 dan Tabel 4.9 diatas menunjukkan bahwa nanokomposit TiO2/GQDs 

pada pH 4 yang telah disintesis tersusun atas beberapa unsur yaitu titanium (Ti), oksigen (O), 

dan karbon (C) dengan persentase masing-masing unsur yaitu sebesar 47,47% untuk titanium, 

42,38% untuk oksigen, dan 10,15% untuk karbon. Pada variasi nanokomposit pH 4, 

menunjukkan bahwa komposisi titanium berkurang dibandingkan komposit pada pH 3 tetapi 

masih sangat dominan dibandingkan karbon yang mengindikasikan GQDs. 
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Gambar 4.17 Hasil kurva EDX nanokomposit TiO2/GQDs pada pH 5 

 

Tabel 4.10 Komposisi unsur pada nanokomposit TiO2/GQDs pada pH 5 

Elemen Wt% At% 

 OK 26,42 43,05 

TiK 63,19 34,39 
CK 10,40 22,56 

Dari Gambar 4.17 dan Tabel 4.10 diatas menunjukkan bahwa nanokomposit 

TiO2/GQDs pada pH 4 yang telah disintesis tersusun atas beberapa unsur yaitu titanium (Ti), 

oksigen (O), dan karbon (C) dengan persentase masing-masing unsur yaitu sebesar 63,19% 

untuk titanium, 26,42% untuk oksigen, dan 10,40% untuk karbon. Pada variasi nanokomposit 

pH 5, menunjukkan bahwa komposisi titanium memiliki peningkatan kandungan tertinggi 

dibandingkan nanokomposit pada variasi pH lainnya. 

 

4.1.6 Hasil Pengujian Brunaur, Emmett, and Teller (BET) 

Pengujian Brunauer, Emmett, dan Teller (BET) dilakukan menggunakan mesin 

Quantachrome Quadrasorb-Evo. Pengujian BET digunakan untuk mengetahui luas permukaan 

spesifik area, ukuran pori, dan volume pori serta kemampuan adsorpsi dan desorpsi dari sampel 

nanokomposit TiO2/GQDs. Pada Tabel 4.11 menunjukkan hasil pengujian BET pada sampel 

GQDs an nanokomposit TiO2/GQDs. Luas permukaan spesifik yang besar yang diperoleh 

 tersebut, akan memperbesar pula kemampuan katalis untuk mengadsorpsi zat warna, 

sehingga peluang untuk mendegradasi zat warna juga semakin tinggi. 

 

Tabel 4.11 Hasil pengujian BET 

Sampel Surface Area (m2/g) Ukuran Pori (nm) Volume Pori (cm3/g) 

TiO2/GQDs pH 3 
TiO2/GQDs pH 4 
TiO2/GQDs pH 5 

27,063 
34,980 
38,392 

5,504 
5,758 
5,586 

0,073 
0,098 
0,106 
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Berdasarkan Tabel 4.11 menunjukkan hasil dari pengujian BET berupa surface area, 

ukuran pori, dan volume pori. Pada nanokomposit TiO2/GQDs pH 5 didapatkan surface area 

terbesar dengan ukuran 38,392 m2/g, ukuran pori sebesar 5,586 nm, dan volume pori sebesar 

0,106 cm3/g. Perbedaan hasil surface area ini dikarenakan pengaruh variasi pH yang mampu 

meningkatkan pembentukan aglomerat, dimana semikin rendahnya pH mempengaruhi 

penurunan surface area (Loosli & Stoll, 2017). Hal ini juga sesuai dengan penelitian (Bokare 

et al., 2021), bahwa semakin besar surface area yang dimiliki pada material tersebut akan 

berefek pada meningkatnya tingkat degradasi sesuai dengan Tabel 4.14 pada penelitian ini yang 

menunjukkan persen degradasi tertinggi dihasilkan oleh TiO2/GQDs pada pH 5. Serta ukuran 

pori dari TiO2/GQDs didapatkan sebesar 2,5 – 7 nm pada penelitian (Bokare et al., 2021a), 

dimana hal ini sesuai dengan ukuran pori pada tiap sampel pada penelitian ini yang memiliki 

ukuran hampir sama pada 5,5-5,7 nm. Berdasarkan standar International Union of Pure and 

Applied Chemistry (IUPAC)., (2015), bahwa ukuran pori terbagi atas tiga jenis, yakni 

mikropori (di bawah 2 nm), mesopori (2-50 nm), dan makropori (di atas 50 nm). Maka sampel 

nanokomposit TiO2/GQDs pada tiap variasi dapat dikategorikan sebagai mesopori karena 

ukurannya yang ada pada rentang 2-50 nm.  

 

 

 
Gambar 4.18 Kurva adsorpsi isothermal TiO2/GQDs pada masing-masing variasi pH 

 

Pada Gambar 4.18 di atas menunjukkan adsorpsi-desorpsi isothermal dari sampel 

TiO2/GQDs pada masing-masing variasi pH. Dari gambar tersebut kita dapat melihat bahwa 

pola kurva yang serupa dimana terjadi kenaikan secara cepat pada tekanan relative (P/Po) 

rendah, kemudian naik perlahan pada tekanan relative (P/Po) kisaran 0,8 hingga mendekati 1. 

Kenaikan awal terjadi karena molekul gas yang teradsorp berinteraksi dengan daerah yang 

berenergi pada permukaan padatan. Pada rentang P/P0 yang lebih tinggi, penambahan molekul 
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gas terjadi pada permukaan yang sudah ditempati molekul gas sebelumnya, di mana telah 

terbentuk lapisan tunggal. Pada tahap ini, lapisan berlapis (multilayer) mulai terbentuk, dan 

pada akhir pengisian, terjadi kondensasi molekul gas yang teradsorpsi. Selain itu, loop histeresis 

yang terlihat pada daerah pertengahan menunjukkan bahwa isoterm ini termasuk dalam tipe IV, 

yaitu jenis adsorpsi pada padatan berpori meso dengan ukuran pori antara 2-50 nm. (Hartanto 

et al., 2011). Hal ini sesuai dengan jenis pori dari sampel yaitu mesopori dengan ukuran rata-

rata pada ketiga sampel tersebut sebesar 5,6 nm. 

 

 
Gambar 4.19 Hubungan ukuran pori dengan volume pori nanokomposit TiO2/GQDs pada 

masing-masing variasi 

 

Adapun pada Gambar 4.19 menjelaskan mengenai hubungan ukuran pori dengan volume 

pori dari nanokomposit TiO2/GQDs pada masing-masing variasi. Dari kurva diatas dapat 

disimpulkan bahwa ukuran pori dari nanokomposit memiliki rentang pori dari 1 – 15 nm dengan 

nilai maksimal volume pori sebesar 0,0000000063608 cm3/nm/g berada pada ukuran pori 3 

nm, sehingga masuk ke jenis mesopori. 

 

4.1.7 Hasil Pengujian Fotokatalitik 

Pengujian fotokatalisis bertujuan untuk mengukur dan mengetahui kinerja dari sampel 

TiO2 dan nanokomposit TiO2/GQDs. Pengujian fotokatalis dilakukan dengan penambahan 

katalis TiO2 dan TiO2/GQDs dengan variasi pH yang digunakan pH 3, 4, dan 5 untuk 

mempercepat proses degradasi limbah pewarna methylene blue 10 ppm dengan bantuan sinar 

UV. Sinar UV akan mengeluarkan energi foton yang nantinya diserap oleh material katalis 

untuk mengeksitasi elektron dari pita valensi ke pita konduksi sehingga menghasilkan hidroksi 

radikal dan superoksida radikal. Radikal yang terbentuk akan mengubah struktur methylene 
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blue hingga terdegradasi. Waktu iridiasi yang dilakukan pada semua sampel adalah selama 6 

jam dengan pengambilan sampel setiap interval 2 jam dengan sinar UV 20 watt. 

 

 
Gambar 4.20 Pengamatan visual larutan methylene blue setelah uji fotokatalisis berdasarkan 

pH dengan (a) TiO2 pH 3, (b) TiO2 pH 4, (c) TiO2 pH 5 

 

 

 
Gambar 4.21 Pengamatan visual larutan methylene blue setelah uji fotokatalisis berdasarkan 

pH dengan (a) TiO2/GQDs pH 3, (b) TiO2/GQDs pH 4, (c) TiO2/GQDs pH 5 

 

2 Jam 4 Jam 6 Jam 2 Jam 4 Jam 6 Jam 

2 Jam 4 Jam 6 Jam 

2 Jam 4 Jam 6 Jam 2 Jam 4 Jam 6 Jam 

2 Jam 4 Jam 6 Jam 
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Pada Gambar 4.20 menunjukkan pengamatan visual pada larutan methylene blue setelah 

dilakukan pengujian fotokatalisis dengan interval 2 jam selama 6jam. Larutan pewarna 

methylene blue mengalami perubahan warna menjadi lebih terang dan warna biru pudar seiring 

bertambahnya waktu penyinaran. Hal tersebut mengindikasikan bahwa larutan pewarna 

methylene blue telah terdegradasi sehingga akan merusak struktur kromofor dari methylene blue 

dan terjadi perubahan warna menjadi biru pudar. Terlihat bahwa pada variasi nanokomposit 

TiO2 pH 5 di 6 jam memiliki warna yang paling terang dan biru pudar dibanding variasi pH 

lainnya. 

Pada Gambar 4.21 merupakan pengamatan visual larutan methylene blue setelah uji 

fotokatalisis berdasarkan waktu. Dimana dari kiri ke kanan berturut-turut merupakan 

nanokomposit TiO2/GQDs dengan variasi pH 3, pH 4, dan pH 5. Terlihat pada waktu 

penyinaran selama 6 jam, variasi nanokomposit TiO2/GQDs pada tiap pH menghasilkan warna 

larutan yang berbeda dibandingkan dengan TiO2 tanpa penambahan GQDs. Dari hasil gambar 

diatas menunjukkan perubawan warna dari methylene blue yang telah pudar seluruhnya 

sehingga dapat disimpulkan bahwa nanokomposit TiO2/GQDs memiliki kinerja fotokatalitik 

yang lebih optimum dibandingkan TiO2 tanpa penambahan GQDs dalam mendegradasi larutan 

pewarna methylene blue. 

Material semikonduktor TiO2 rutile memiliki celah pita sebesar 2,9-3 eV dan panjang 

gelombang (λ) sebesar 212-226 nm. Sehingga penggunaan lampu UV pada uji fotokatalisis 

sangat sesuai karena lampu UV memiliki rentang panjang gelombang di 100 – 400 nm. Adapun 

data nilai absorbansi larutan pewarna methylene blue di setiap sampel ditunjukkan pada 

 

Tabel 4.12 Nilai absorbansi larutan methylene blue setiap sampel 

Lama 

Penyinaran 

(Jam)  

TiO2  TiO2/GQDs  

  pH 3  pH 4  pH 5  pH 3  pH 4  pH 5  

2  0,260  0,253  0,237  0,073 0,072 0,045 

4  0,232  0,207  0,208  0,036 0,045 0,028 

6  0,199  0,177  0,150  0,028 0,024 0,022 

 

Berdasarkan Tabel 4.12 menunjukkan data hasil UV-Vis yaitu berupa nilai absorbansi 

pada masing-masing sampel dengan penyinaran selama 6 jam di bawah lampu UV. Adapun 

nilai absorbansi yang diperoleh pada masing-masing sampel memiliki nilai yang berbeda-beda. 

Selanjutnya data tersebut digunakan untuk membuat kurva absorbansi methylene blue yang 

ditunjukkan pada Gambar 4.22 dan Gambar 4.23. 
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Gambar 4.22 Grafik nilai absorbansi katalis pada TiO2 dan nanokomposit TiO2/GQDs pada 

setiap variasi pH terhadap Methyelene Blue 

 

 

 

 
Gambar 4.23 Diagram Batang nilai absorbansi katalis pada TiO2 dan nanokomposit 

TiO2/GQDs pada setiap variasi pH terhadap Methyelene Blue 

 

Berdasarkan Gambar 4.22 dan Gambar 4.23 menunjukkan bahwa semakin lama waktu 

penyinaran pada proses fotokatalis, maka semakin menurun juga nilai absorbansi yang 

diperoleh pada masing-masing sampel (Islammiyati et al., 2022). Dengan menurunnya nilai 

absorbansi, maka hal tersebut mengindikasikan terjadinya degradasi pada larutan pewarna 

methylene blue. Pada sampel TiO2 mampu mendegradasi larutan methylene blue selama 6 jam 

dengan perolehan nilai absorbansi setiap interval 2 jam, dari percobaan tersebut diperoleh nilai 

absorbansi terkecil pada TiO2 dengan variasi pH 5 dengan lama waktu penyinaran selama 6 jam 

sebesar 0,150. Sedangkan nilai absorbansi terbesar pada TiO2 diperoleh pada variasi pH 3 

dengan lama waktu penyinaran selama 2 jam sebesar 0,260.  
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Selanjutnya adalah pengujian fotokatalis menggunakan nanokomposit TiO2/GQDs 

dengan variasi pH 3, 4, dan 5. Perolahan data nilai absorbansi menunjukkan bahwa 

nanokomposit TiO2/GQDs lebih efektif dan nilai absorbansi yang lebih signifikan dalam 

mendegradasi methylene blue. Pada semua sampel nanokomposit didapatkan bahwa variasi 

nanokomposit TiO2/GQDs pada pH 5 memiliki nilai absorbansi terkecil, yaitu sebesar 0,022 

setelah diberikan penyinaran selama 6 jam menggunakan lampu UV. Hal tersebut sesuai dengan 

pengujian dari (Eddy et al., 2023), dimana TiO2 rutile kurang efektif dalam aplikasi fotokatalis 

sehingga perlu diberikan penambahan komposit GQDs yang mampu meningkatkan surface area 

dari TiO2 agar mampu menghasilkan absorbansi yang lebih kecil dibandingkan dengan TiO2 

tanpa penambahan GQDs. 

Nilai absorbansi (y) dari masing-masing katalis disubstitusikan kedalam persamaan 

regresi linier y= 18,625x-0,2797 maka akan didapatkan nilai konsentrasi (x) dari larutan 

methylene blue dari masing-masing penambahan katalis yang ditunjukkan seperti pada Tabel 

4.13 

 

Tabel 4.13 Nilai konsentrasi (ppm) larutan methylene-blue di setiap sampel  

Lama 

Penyinaran 

(Jam)  

TiO2      TiO2/GQDs      

  3  4  5  3  4  5  

2  4,563  4,432625  4,134625  1,080125  1,0615   0,558625 

4  4,0415   3,575875  3,5945   0,391  0,558625  0,242 

6  3,426875  3,0171125  2,51425   0,242  0,1675  0,13025 

 

Berdasarkan Tabel 4.13 menunjukkan data hasil pengujian UV-Vis dalam nilai ppm/t 

dari masing-masing sampel yang sudah ditambahkan katalis dan dilakukan penyinaran selama 

6 jam menggunakan lampu UV. Terdapat hubungan antara lama penyinaran dengan interval 

waktu 2 jam hingga mencapai 6 jam dengan konsentrasi (ppm) larutan pewarna methylene blue. 

Semakin lama penyinaran menggunakan sinar UV maka nilai konsentrasi (ppm) larutan 

pewarna methylene blue yang akan diperoleh semakin menurun. Dengan menurunnya nilai 

konsentrasi (ppm) menandakan bahwa katalis mampu untuk mendegradasi larutan methylene 

blue. Sehingga disimpulkan bahwa terjadinya penurunan konsentrasi (ppm) larutan methylene 

blue seiring dengan lama waktu penyinaran menggunakan lampu UV. 

 

Tabel 4.14 Nilai persentase degradasi larutan methylene blue di setiap sampel  

Lama 

Penyinaran 

(Jam)  

TiO2      TiO2/GQDs      

  3  4  5  3  4  5  

2  54,37%  55,67%  58,65%   89,19%  89,38% 94,41% 

4  59,58%  64,24%  64,06%   96,09%  94,41% 97,58% 

6  65,73%  69,82%  74,85%   97,58%  98,32% 98,70% 

 

Berdasarkan Tabel 4.14 didapatkan data hasil pengujian UV-Vis yaitu nilai persentase 

degradasi dari masing-masing sampel sesuai variasi dengan dilakukan penyinaran selama 6 

jam. Selanjutnya dengan menggunakan data dari Tabel 4.14, maka kurva persentase degradasi 

methylene blue ditunjukkan pada Gambar 4.x dan Gambar 4.x 
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Gambar 4.24 Grafik nilai absorbansi katalis pada TiO2 dan nanokomposit TiO2/GQDs pada 

setiap variasi pH terhadap Methyelene Blue 

 
Gambar 4.25 Diagram Batang nilai absorbansi katalis pada TiO2 dan nanokomposit 

TiO2/GQDs pada setiap variasi pH terhadap Methyelene Blue 

 

Berdasarkan Gambar 4.24 dan Gambar 4.25 menunjukkan kurva persentase degradasi 

methylene blue dengan sampel katalis TiO2 dan nanokomposit TiO2/GQDs. Kurva di atas 

membandingkan nilai persentase degradasi terhadap lama penyinaran selama 6 jam 

menggunakan sinar UV. Adapun nilai absorbansi, konsentrasi (ppm), dan persentase degradasi 

saling berkaitan satu sama lain. Ketiganya menunjukkan besar degradasi methylene blue. 

Semakin kecil nilai absorbansi, maka semakin kecil juga nilai konsentrasi (ppm) methylene 

blue, sehingga akan meningkatkan nilai persentase degradasi. Semua sampel menunjukkan 
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adanya kenaikan tren pada nilai persentase degradasi setiap interval 2 jam. Adapun katalis TiO2 

dengan variasi pH 3 merupakan variabel dengan nilai persentase degradasi terkecil, yaitu 

54,37%, 59,585%, dan 65,73125%. Pada nanokomposit TiO2/GQDs dengan variasi pH 5 

memiliki nilai persentase degradasi paling signifikan, dimana pada waktu 6 jam telah mencapai 

98,7%. Selain itu pada TiO2/GQDs variasi pH 3 dan 4 juga memiliki nilai persentase degradasi 

yang besar dibandingkan TiO2 tanpa adanya penambahan GQDs. Hal tersebut menunjukkan 

bahwa dengan adanya penambahan GQDs, maka akan meningkatkan kemampuan komposit 

untuk mendegradasi methylene blue, dimana GQDs akan mengadsorpsi methylene blue 

sementara TiO2 mengalami reaksi fotokatalisis.  

Gambar 4.26, Gambar 4.27, dan Gambar 4.28 menampilkan plot reaksi linear yang 

mengikuti orde nol, orde pertama, dan orde kedua dari setiap sampel untuk mengetahui kinetika 

degradasi polutan. Dalam orde nol, laju reaksi tidak dipengaruhi oleh perubahan konsentrasi 

sehingga persamaannya ditunjukkan melalui Persamaan 4.x. Dari Persamaan 4.x kemudian 

diintegralkan menjadi Persamaan 4.x dengan nilai awal C = Co pada t = 0 dan nilai akhir C = 

C pada t = t. 
𝑑𝐶

𝑑𝑡
=  −𝑘                                                             (4.2) 

𝐶 =  −𝑘𝑡 + 𝐶𝑜                                                        (4.3) 

 

 

Dimana, 

Co : Konsentrasi RhB (ppm)  

t : Waktu (jam) 

k   : Konstanta laju reaksi (ppm jam-1) 

 

 
Gambar 4.26 Grafik konsentrasi methylene blue terhadap waktu sesuai kinetika zero order 

  

Untuk orde pertama, laju reaksinya ditunjukkan melalui Persamaan 4.4 sedangkan 

Persamaan 4.5 merupakan integrasi dari Persamaan 4.4. 

 
𝑑𝐶

𝑑𝑡
=  −𝑘𝐶                                                             (4.4) 

𝑙𝑛𝐶 =  −𝑘𝑡 + 𝑙𝑛𝐶𝑜                                                        (4.5) 

   

Orde pertama memiliki defisini bahwa kecepatan reaksi hanya bergantung pada salah satu 

zat yang bereaksi atau sebanding dengan salah satu pangkat reaktannya. Sedangkan orde kedua 
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adalah laju reaksi berbanding lurus dengan hasil kali konsentrasi dua reaktannya atau dengan 

kuadrat konsentrasi salah satu reaktannya (Sanjaya & Agustine, 2015). Untuk orde kedua, 

persamaan laju reaksi dan hasil integrasinya ditunjukkan melalui Persamaan 4.6 dan Persamaan 

4.7. 
𝑑𝐶

𝑑𝑡
=  −𝑘𝐶2                                                             (4.6) 

1

𝐶
=  −𝑘𝑡 +

1

𝐶0
                                                        (4.7) 

 

 
Gambar 4.27 Grafik ln C terhadap waktu sesuai kinetika first order 

 

 
Gambar 4.28 Grafik 1/C terhadap waktu sesuai kinetika second order 
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Tabel 4.15 Perbandingan kinetika degradasi methylene blue sesuai zero order, first 

order, dan second 
Sampel Zero Order First Order Second Order 

 k (ppm.h-1) R2 k (h-1) R2 k (ppm.h)-1 R2 

TiO2 pH 3 1,652 0,92297 0,180 0,90838 0,032 0,87861 
TiO2 pH 4 

TiO2 pH 5 
1,656 
1,661 

0,92342 
0,92245 

0,201 
0,232 

0,93760 
0,84124 

0,038 
0,049 

0,92950 
0,58497 

TiO2/GQDs pH 3 1,681 0,92369 0,622 0,98270 0,672 0,90717 
TiO2/GQDs pH 4 1,682 0,92320 0,683 0,81786 0,979 0,75172 

TiO2/GQDs pH 5 1,682 0,92331 0,725 0,94321 1,265 0,98398 
Rata-rata - 0,923173 - 0,905165 - 0,839325 

 

Pada Tabel 4.15 menunjukkan bahwa konstanta laju reaksi (k) dan korelasi koefisien (R2) 

dari masing-masing orde reaksi pada setiap sampel. Berdasarkan hasil yang diperoleh, bahwa 

nilai korelasi koefisien pada masing-masing sampel memiliki nilai yang tinggi terhadap garis 

trendline linear. Adapun kinetika reaksi pada orde nol korelasi koefisiennya mencapai 92,31%, 

orde pertama 90,51%, dan orde kedua 83,93%. Sehingga, dapat disimpulkan bahwa kinetika 

degradasi methylene blue mengikuti model reaksi orde nol dimana absorbansi tidak dipengaruhi 

oleh konsentrasi. 

 

 
Gambar 4.29 Hubungan nilai absorbansi dengan panjang gelombang terhadap degradasi 

methylene blue 

Pada Gambar 4.29 menunjukkan hubungan nilai absorbansi dengan panjang gelombang 

pada TiO2 dan nanokomposit TiO2/GQDs dengan variasi pH 3, pH 4, dan pH 5. Diperoleh 

bahwa pada larutan pewarna methylene blue 10 ppm memiliki puncak pada panjang gelombang 

664 nm dan terjadi penurunan nilai absorbansi pada masing-masing sampel. Nilai absorbansi 

tertinggi dimiliki oleh sampel TiO2 pH 3 dan nilai absorbansi terendah dimiliki oleh komposit 

TiO2/GQDs pH 5.  
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Tabel 4.16 Tabulasi Hasil Pengujian 

Sampel SEM EDX XRD BET PL Persen 

degradasi 

selama 6 

jam 

TiO2 – 3 

 

- 2θ = 27,89 

2θ = 36,35 

2θ = 41,45 

2θ = 54,74 

- - 65,73% 

TiO2 – 4 

 

- 2θ = 27,56 

2θ = 36,17 

2θ = 41,43 

2θ = 54,71 

- - 69,82% 

TiO2 – 5 

 

- 2θ = 27,58 

2θ = 36,30 

2θ = 41,23 

2θ = 54,58 

- - 74,85% 

TiO2/GQDs 

– 3 

 

CK = 

15,62% 

OK = 

34,51% 

TiK = 

49,87% 

2θ = 27,51 

2θ = 29,46 

2θ = 36,16 

2θ = 41,31 

Surface 

area = 

27,063 

m2/g 

Ukuran 

pori = 

5,504 nm 

Volume 

pori = 

0,074 

cm3/g 

 

Intensity 

= 410 

97,58% 

TiO2/GQDs 

– 4  

 

CK = 

10,15% 

OK = 

42,38% 

TiK = 

47,47% 

2θ = 27,58 

2θ = 29,50 

2θ = 36,18 

2θ = 41,33 

Surface 

area = 

34,980 

m2/g 

Ukuran 

pori = 

5,758 nm 

Volume 

pori = 

0,098 

cm3/g 

 

Intensity 

= 384 

98,32% 

TiO2/GQDs 

– 5 

 

CK = 

10,40% 

OK = 

26,42% 

2θ = 27,59 

2θ = 29,55 

2θ = 36,22 

2θ = 41,38 

Surface 

area = 

38,392 

m2/g 

Intensity  

= 394 

98,70% 
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TiK = 

63,19% 

Ukuran 

pori = 

5,586 nm 

Volume 

pori = 

0,106 

cm3/g 

 

 

 

.  
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BAB V  

KESIMPULAN DAN SARAN 

 

5.1 Kesimpulan 

Adapun kesimpulan yang dapat diambil pada penelitian ini, antara lain:  

1. Sintesis TiO2 dari prekursor TiCl3 berhasil dilakukan dengan beberapa variasi pH asam 

yakni pH 3, pH 4, dan pH 5. Hal ini dibuktikan dengan beberapa hasil pengujian 

karakteristik yaitu XRD, FTIR,  SEM, uji UV-Vis, dan uji fotokatalitik. Pada hasil 

pengujian XRD, menghasilkan peak tertinggi pada 2θ = 27o dengan bidang difraksi (110) 

yang menunjukkan terbentuknya TiO2 rutile. Pada hasil uji FTIR menunjukkan adanya 

gugus fungsi yang sesuai pada sampel TiO2 yaitu gugus fungsi vibrasi O-H, adsorbsi H2O, 

vibrasi Ti-OH, vibrasi Ti-O-Ti, vibrasi Ti-O, dan adsorbsi Ti-O-O. Pada hasil uji SEM 

menunjukkan terbentuknya material TiO2 yang berbentuk cauliflower dan memiliki 

aglomerat. Kemudian pada pengujian fotokatalitik dapat diketahui mengenai persentase 

degradasi TiO2 pH 5 didapatkan hasil sebesar 58,65%, 64,06%, dan 74,85%. Dari hasil 

uji fotokatalitik yang dilakukan, TiO2 pH 5 memiliki hasil persentase degradasi dengan 

hasil akhir yang paling optimum dari TiO2 variasi pH lainnya.  

2. Nanokomposit TiO2/GQDs berhasil dilakukan dengan dibuktikan melalui beberapa hasil 

pengujian karakterisik yaitu XRD, FTIR, SEM-EDX, BET, UV-Vis dan PL. Pada hasil 

uji XRD nanokomposit, munculnya peak pada sudut 2θ = 27o sebagai TiO2 rutile 

sedangkan pada sudut 2θ = 25o ditandai sebagai GQDs tetapi peak pada 25o tidak terlihat 

dengan jelas karena lebih dominan peak pada TiO2. Pada hasil uji FTIR menunjukkan 

adanya gugus fungsi O-H stretching, C-H stretching vibration, C-O stretching, Ti-O-Ti 

stretching vibration, dan Ti-O-C stretching vibration yang mengindikasikan adanya 

material TiO2 dan GQDs pada nanokomposit. Pada hasil uji SEM terlihat morfologi 

dengan bentuk cauliflower pada TiO2 dan morfologi berbentuk bola pada GQDs. Pada 

hasil EDX menunjukkan adanya atom-atom seperti Ti, O, dan C yang mengindikasikan 

nanokomposit TiO2/GQDs. Pada hasil uji BET untuk TiO2/GQDs pH 5 didapatkan 

surface area terbesar yaitu 38,392 m2/g. Dari hasil pengujian Uv-vis diperoleh band gap 

terendah pada TiO2/GQDs pH 5 sebesar 3,02eV. Selanjutnya pada hasil uji PL didapatkan 

data intensitas terendah pada TiO2/GQDs pH 4 sebesar 384. 

3. Dilakukan uji fotokatalitik pada nanokomposit TiO2/GQDs pH 3, pH 4, dan pH 5 terhadap 

polutan methylene blue untuk mengetahui degradasi yang terjadi. Nanokomposit 

TiO2/GQDs mampu mendegradasi larutan pewarna methylene blue dengan lama waktu 

penyinaran selama 6 jam dengan interval 2 jam menggunakan lampu UV. Hasil 

persentase degradasi pada TiO2/GQDs pH 5 sebesar 94,41%, 97,58%, dan 98,70%. Dari 

ketiga nanokomposit yang telah terbentuk, variasi TiO2/GQDs pH 5 memiliki hasil 

degradasi paling optimum pada waktu 6 jam dengan 98,70%. 

 

5.2 Saran 

Adapun saran yang dapat diberikan pada penelitian ini, antara lain: 

1. Pencucian GQDs perlu dilakukan secara berkala dengan memastikan pH pada air 

pencucian sudah menyentuh pH netral untuk menghilangkan berbagai pengotor 

yang terdapat pada GQDs 

2. Alat autoclave pada proses sintesis GQDs dipastikan bersih dan tidak berkarat 

agar hasil yang didapatkan tidak terkontaminasi. 

3. Dapat dilakukan penelitian lain dengan variasi dan parameter lain. 
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LAMPIRAN  

 

Lampiran 1: Hasil Pengujian XRD 
a. Sampel TiO2 pH 3 

 
 

 
b. Sampel TiO2 pH 4  
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c. Sampel TiO2 pH 5 

 
 

d. Sampel Grafit 
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e. Sampel GO 

 
 

f. Sampel GQDs 
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g. Sampel nanokomposit TiO2/GQDs 

 
 

h. Sampel nanokomposit TiO2/GQDs 4 
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i. Sampel nanokomposit TiO2/GQDs 5 

 
 

 

Lampiran 2: Hasil Pengujian FTIR 

 
a. Sampel TiO2 pH 3 
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b. Sampel TiO2 pH 4 

 
 

c. Sampel TiO2 pH 5 

 
 

 
d. Sampel Grafit 

 
 

e. Sampel GO 
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f. Sampel GQDs 

 
 

g. Sampel TiO2/GQDs pH 3 

 
 

h. Sampel TiO2/GQDs pH 4 

 
 

i. Sampel TiO2/GQDs pH 5 
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Lampiran 3: Hasil Pengujian BET 
a. Sampel TiO2/GQDs pH 3 
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b. Sampel TiO2/GQDs pH 4 
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c. Sampel TiO2/GQDs pH 5 

 

 



 LAPORAN TUGAS AKHIR 

 TEKNIK MATERIAL DAN METALURGI 

 

LAMPIRAN 

88 

 
 

Lampiran 4: Hasil Pengujian PL 
a. Sampel TiO2/GQDs pH 3 
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b. Sampel TiO2/GQDs pH 4 

 
 

c. Sampel TiO2/GQDs pH 5 
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Lampiran 5: Hasil Pengujian Uv-Vis 
a. Sampel TiO2 pH 3 
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b. Sampel TiO2 pH 4 
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c. Sampel TiO2 pH 5 
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d. Sampel TiO2/GQDs pH 3 
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e. Sampel TiO2/GQDs pH 4 
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f. Sampel TiO2/GQDs pH 5 

 
 

 
 

 
 

 

 

 

 

 

 

 



 LAPORAN TUGAS AKHIR 

 TEKNIK MATERIAL DAN METALURGI 

 

LAMPIRAN 

96 

Lampiran 6: Perhitungan band gap 
a. Sampel TiO2 pH 3 
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b. Sampel TiO2 pH 4 

 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



 LAPORAN TUGAS AKHIR 

 TEKNIK MATERIAL DAN METALURGI 

 

LAMPIRAN 

98 

c. Sampel TiO2 pH 5 
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d. Sampel TiO2/GQDs pH 3 
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e. Sampel TiO2/GQDs pH 4 
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f. Sampel TiO2/GQDs pH 5 
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