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Preparasi dan Karakterisasi Permukaan Elektroda Béapis
Titanium Dioksida Nanopartikel Menggunakan Atomic Force
Microscopy
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Abstract
Preparation and characterization of electrode sigd coated by titanium dioxide (O
nanoparticle has been investigated by Atomic Fdviieroscopy (AFM). Nanoparticle thin
film of TiO2 was prepared by applying the sol-ggtdoating technique by means of titanium
tetraisopropoxide (TTIP). The resulting of AFM cheterization showed that roughness and
particle size are 1.596 nm and 9.8 nm, respectivEhis result is suitable for practical
application as electrode in photoelectrocatalytystem.
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Abstrak

Telah dilakukan penelitian tentang preparasi daarakterisasi permukaan elektroda
berlapis nanopartikel titanium dioksida (TJO dengan menggunakan Atomic Force
Microscopy (AFM). Lapis tipis nanopartikel TiQelah dipreparasi dengan menerapkan
metode Sol-Gel Dip-Coating menggunakan titaniunraisdpropoksida (TTIP). Hasil
karakterisasi AFM menunjukkan roughness 1,596nmukaman partikel 9,8 nm. Hasil yang
diperoleh cocok secara praktis untuk penggunaanagab elektroda dalam sistem
fotoelektrokatalitik.
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1. Pendahuluan
dioksida

luas sebagai

Semikonduktor titanium
(TiOy) digunakan secara
fotokatalis, karena bersifat inert secara
kimia maupun biologi, non toksik, dan
tidak mahal [1-3].

penelitian awal, TiQ digunakan sebagai

Pada perkembangan

fotokatalisis dalam sistem suspensi. Pada

saat ini penggunaan TjO sebagai

fotokatalisis dalam

bentuk

banyak dilakukan

lapisan tipis, yaitu
Ti®

bermacam-macam material pendukung, di

dengan
mengimmobilisasikan pada
antaranya fiber, pelat titanium, dan gelas

silica [4-6]. TiO2 terilluminasi adalah satu

diantara oksidan yang paling kuat oleh
karena tingginya potensial oksidasi dari
holesyang terbentuk pada pita valensi oleh
fotoeksitasi. Keaktifan fotokatalisis yang
dimiliki,

fotokimia, dan kemampuan oksidasi yang

sifat kimia dan stabilitas
sangat tinggi, Ti@ menjadi pilihan para
peneliti untuk mengembangkan berbagai
yang

fotoelektrokatalisis untuk melihat

metode didasarkan pada
sifat
elektrokimia dari senyawa organik [7-10]
Sejumlah catatan riset dalam bidang
fotoelektrokatalisis telah dilaporkan, dan
banyak asfek fundamental yang dilibatkan
dalam proses oksidasi fotoelektrokatalisis

masih menyisakan ketidakjelasan [11-14].
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Pada saat ini, kebanyakan artikel penelitian

yang
fotoelektrokatalis ini berfokus pada studi

dipublikasikan  pada  bidang
sifat fotokatalisis dari satu atau lebih tipe
senyawa organik. Sifat fotokatalisis dari
senyawa yang berbeda juga telah dipelajari,
tetapi sering dalam kondisi berbeda dengan
metode yang berbeda [15-17]. Hal ini
membuat sangat sulit untuk
menggambarkan kesimpulan informasi dari
laporan  sebagai petunjuk umum untuk

meningkatkan  kinerja  dari  sistem
yang ada[18-22].

Bahkan dalam upaya mengembangkan

fotoelektrokatalisis

sistem fotoelektrokatalisis barupun, data
yang ada tidak dapat dibandingkan dan
dijadikan sebagai acuan pengembangan.
Situasi ini dapat ditandai pada kurangnya
metodology penelitian yang tersedia. Pada
saat ini, tidak ada metodologi sistematik
yang dapat digunakan untuk mengevaluasi
objektif

fotoelektrokatalis untuk mempelajari sifat-

secara kinerja dari
sifat dari senyawa organik.
Kenyataan yang diuraikan di atas
memberikan arah perlunya karakterisasi
secara sistematis permukaan elektroda
berlapis nanopartikel
difabrikasi

serangkaian

T yang telah

sebagai evaluasi awal dari

proses sistematis metode

fotoelektrokatalisis. Salah satu instrumen
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yang dapat digunakan untuk karakterisasi
dalam ukuran nano adalaktomic Force

Microscopy  (AFM). Instrumen ini

mempunyai kemampuan tinggi untuk
mempelajari  sifat-sifat dan  struktur
material yang berskala nano [23-25].

Sehingga pada penelitian ini dikaji tentang
bagaimana cara sintesis, preparasi dan

karakterisasi  elektroda lapis tipis
nanopartikel TiQ dengan menggunakan
AFM, yang kedepannya dapat digunakan
untuk penentuan degradasi senyawa

organik.

2. Bahan dan Metode
2.1. Material dan Bahan Kimia

ITO yang terlapiskan dengan TiO
nanopartikel digunakan sebagai substrat
penghantar elektroda. Bahan kimia yang
digunakan adalah titanium isopropoksida
(97%), Aldrich), dan HN@ p.a. Semua

larutan dipreparasi dengan air yang
dideionisasi berkemurnian tinggi
(aquabides).

2.2 Sintesis Koloid TiQ dan Prosedur
Immobilisasi
Tipe prosedur sintesis THO koloid

dikembangkan dan dimodifikasi sesuai
yang digunakan oleh Gratzel dan Jiang
[10],[13]. Campuran dari 15mL titanium

isopropoksida ditambahkan secara perlahan
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pada suhu kamar ke 150mL 0,1M larutan

asam nitrat dengan mengaduk rata.
Hydrolisis ion titanium terjadi secara cepat,
membentuk nonstoichiometric titanium
oksida dan hidroksidaslurry (serbuk).
Setelah hidrolisis serbuk, dipanaskan
hingga 86C dan diaduk selama 3 x 24jam
untuk mendestruksi daagglomeratedan
redispersi ke dalam partikel primer. Koloid
yang diperoleh digunakan untuk preparasi
elektroda lapisan nanopartikel TiO

ITO glass digunakan sebagai substrat
untuk immobilisasi partikel Ti@ Untuk
memperoleh permukaan yang bersih, ITO
glass awal

diperlakukan dengan

mencucinya dengan  detergen, air,

kloroform, dan etanol. Dengan tujuan
menghindari dissolusi asam dari lapisan
yang terbentuk, waktu pencucian dijaga
kurang dari 30 detik. Konduktan dari
substrat diukur sebelum dan setelah
perlakuan untuk meyakinkan tidak ada
perubahan konduktivitas yang diamati
selama pengukuran. Setelah pra perlakuan,
ITO glass didip-coating dengan larutan

koloid dan dikeringkan pada udara bebas.
ITO yang terlapisi selanjutnya dikalsinasi
di dalammuffle furnacepada suhu 45C

selama 2 jam. Selanjutnya dikarakterisasi

dengan AFM.
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2.3 Metode Karakterisasi

Mikrostruktur, ukuran parikel dan
topografi lapisan Ti@ dipelajari dengan
menggunakan AFM. Untuk pengukuran
AFM telah digunakan tapping mode untuk
tujuan investigasi topografi permukaan dari
TiO,.

Nanoscope llla (Digital Instrument, Veeco,

AFM vyang digunakan adalah
Metrology Group) menggunakanptical
memonitor
yang
mempunyaispring constant42 Nm' dan

beam deflection untuk

penempatan silicon cantilever
resonance frequencgebesar 300kHz. Hal
itu telah dilakukan dengasilicon probes
yang berada di atas cantilever pada tapping
Metode

menunjukkan perbaikan

mode. ini secara signifikan

resolusi lateral
pada permukaan dan resolusi pengamatan
lapisan tipis. Gambar AFM diperoleh pada
kondisi laboratorium padacan ratel Hz
dan semua scan dalam ukuran 1,0 x 1,0
um?. Roughnessdari permukaan telah
dilakukan dengan mengukuroughness
RMS,
sebagai rata-ratRMSdari tinggi £) yang

parameter yang didefinisikan

diperoleh darmean data plane

[ N
l'i(z,—sz

RMS = )iz
.‘“ ‘.\-'

Dimana Zi adalah nilai Z pada saat

pengukuran dam adalah jumlah titik di
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antara kursor. Metode yang digunakan
untuk partikel analisis dapat dilakukan

dengan ketinggian. Analisis tipe ini bekerja

dengan baik pada material dengan
menentukan ukuran partikel yang
dihubungkan ke tinggi.
3. Hasil dan Pembahasan
3.1 Sintesis dan Immobilisasi TiQ

Sintesis TiQ yang dilakukan

menggunakan metode sol gel. Proses sol
gel diartikan sebagai preparasi material
keramik dengan cara pembuatan sol,
mengubah  sol dan

menjadi  gel,

Sol

dipreparasi dari zat anorganik maupun zat

penghilangan  pelarut. dapat
organik. Gel akan terbentuk bila molekul-

molekul prekursor berpolimerisasi

yang
berikatan silang pada titik-titik tertentu

membentuk rantai-rantai saling

menjadi makromolekul hingga pelarut
terjebak di dalamnya. Wujud akhir adalah
fasa padat makromolekul dan fasa cair
pelarut yang kontinyu[10],[13]. Substrat
untuk imobilisasi TiQ yang digunakan

pada penelitian ini adalah konduktif gelas
hambatan

(ITO) yang memiliki nilai

rendah. Untuk meyakinkan bahwa
konduktif gelas tidak mengalami kerusakan
sebelum dan sesudah pelapisan;Titaka

perlu diukur nilai hambatannya. Nilai
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hambatan ITO sebelum dan sesudah

pelapisan dapat dilihat pada Table 1.

Tabel 1. Nilai hambatan ITO

Yang diukur Hambatan (Q)
ITO-ITO (1) 28,2
ITO-ITO (2) 26,2
ITO-ITO (3) 27,8

ITO- kawat tembaga 47,6
ITO-TIO, 802
TiO-TiO, 8380000

Nilai hambatan pada ITO sebelum dan
tidak

perubahan yang nyata dan masih cukup

sesudah pelapisan mengalami
kecil, ini menunjukan bahwa ITO yang
digunakan tetap baik dan tidak mengalami
Nilai

permukaan Ti@ yang tinggi menunjukkan

kerusakan. hambatan antar
bahwa lapisan ITO telah tertutup oleh
lapisan semikonduktor Ti)sehingga arus

yang dihasilkan pada permukaan ini adalah
arusphotocurrentoukan arus karena proses
elektrokimia murni akibat adanya kontak
langsung antara larutan dengan ITO. Data
pelapisan ini juga diperkuat dengan
semakin bertambahnya berat ITO, yang
berasal dari lapisan tipis THO Kenaikan

berat ITO setelah pelapisan dapat dilihat

pada Tabel 2, dengan rata-rata kenaikan
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berat TiQ sebesar 0,14%,
rata 0,4653 mg/cfn

loading rata-

Tabel 2. Kenaikan berat ITO dilapisi
TiO,

Brt Brt Selisih | % Luas Loading
awal 5X berat | Kenai | permuka | (mg/
(mg) lpsn | (MY) | kan an (cn?) | cm?)
(mg) brt
833,2 834,3 1,1 0,13 0.8 x3. 0,583
853,0 854,2 1,2 0,14 0.8x3.2 0,688
857,9 869,1 1,2 0,14 0.8x3.2 0,688

3.2 Karakterisasi Lapis Tipis dengan
AFM

Gambar 1 menunjukkan gambar AFM
dari lapisan tipis yang dibuat. Gambar
tersebut merupakan tampilan dari arah atas
dari roughness analysidHasil pengukuran
dari parameter yang dianalisis dapat dilihat
pada Tabel 3. Dengan perlakuan hidrolisis

hidrotermal TTIP selama 3 x 24 jam pada

suhu 80 'C memungkinkan lapisan
nanopartikel dapat dievaluasi dengan
beberapa parameter, sepertsurface

raughness analysisroot mean square
(RMS), mean roughnesgRa), height of
particle (Rmax),surface areadansurface
area differenceantara image dua dimensi
dan image tiga dimensi yang dapat dilihat
pada Tabel 3.

Parameter lainnya adalahsection

analysistermasukheight distancesurface
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distance, horizontal distanc&MS dan Ra
yang ditandai dengan tanda garis, yang

dapat dilihat pada Gambar 2 dan Tabel 3.

Peak  Su-face &rea Sumrit  Zero Cressirg Szophand  Zxecute  Cursoc

Roughness Analysis

d zoom: 1:1 cen line: OFf offset: OFf

Gambar 2. Gambar AFM:Topografi dan
Section analysis dari lapisan tipis TiO;
(scan range 1,0 x 1,0 pm, vertical scale:
20 nm) yang dikalsinasi pada 450C.

Tabel 3.Roughness dan Section Analysis
dari permukaan TiO,

Peak C summit on Zero Cross. On Bex Cdrso” Parameter ROUghneSS SeCtlon
RMS (nm) 1,596 3,099
Ra (nm) 1,524 1,771
Rmax (hm) 14,.493 7.746
Surf. Area 1,036 -
(um?)

Surf. Area. 3,628 -
Diff(%)

Surface dist (nm) - 157,45
Horizont distance - 152,34
(nm)

Hydrolysis alkoxidemengikuti reaksi
umum berikut M(OR) + 4H,0 — M(OH),
+ 4ROH [dalam hal ini, M= Ti dan R=
CH(CHg);]. Pada keadaan ini, sol yang

Gambar 1. Gambar AFM pada
penampakan dari atas dua dan tiga
dimensi ¢apping mode) dari lapisan TiO, perlahan menjadi gels¢l-gel process
sol-gel gcan range 1,0 x 1,0 prA, vertical
scale: 20 nm) dikalsinasi pada 450C.

terbentuk ditransformasikan secara

Proses terbentuknya gel dapat diikuti
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dengan pengamatan secara visual. Hal ini

penting untuk memperoleh lapisan
transparan dan lapisan yang rata.
Fundamental dari proses kimia yang

terlibat dalam sol-gel didasarkan pada

yang
terbentuknya

reaksi hidrolisis dan kondensasi,

mengantarkan pada
macromolecular network Jika hidrolisis
berjalan lambat (misalnya pada larutan
encer) atau pada perlakuan proses dipping
pada tahap awal, hasil lapisannya sangat
tipis, relatif halus, tidak ada serapan sinar
dan memungkinkan untuk berbagai macam
aplikasi. Pada sisi lain, kecepatan hidrolisis
yang tinggi adalah tidak dikehendaki ketika
membentuk agregat yang besar sehingga
konsekuensinya akan mempercepat proses
pengendapan. Selanjutnya, dengan maksud
seperti ini,

pembentukan sol mencapai

tahap gelasi sangat cepat, yang tidak
dikehendaki pada aplikasi coating pada
industri (ow "self life”). Pengamatan ini
secara jelas menunjukkan bahwa sifat
lapisan dan surface roughness diperoleh
dari keseimbangan beberapa faktor yang
memainkan peranan penting.

Gambar 3 secara umum menunjukkan

bahwa lapisan TTIP  memberikan
karakteristik permukaan dari kedalaman
atau tinggi yang tidak merata dan

mempunyai kedalaman substrat maksimum
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sekitar 9,9 nm dengan ukuran partikel 9,8

nm.  Distribusi  kedalaman/ketinggian
maksimum dari TTIP menunjukkan lebar
maksimum. Perbedaan seperti ini dapat
direfleksikan dalam nilaroughnessRMS

(standar deviasi dari nilai Z), Z adalah

batasan tinggi total yang dianalisis dari

lapisan.

craing off  Horr, Thrashald  EBox Cursor

orma” Imzge Brd.

Gambar 3. Gambar AFM:Topografi dan
particle sizelheight dari lapisan tipis
TiO, (scan range 1,0 x 1,0 prf, vertical
scale: 20 nm) yang dikalsinasi pada 450
C.

Pada kenyataannya, dengan kondisi
preparasi yang dilakukan, lapisannya
terdiri dari nanopartikel dengan ukuran
partikel 9,8 nm telah diukur dengan AFM
untuk lapisan TiQ sol-gel TTIP yang

dikalsinasi pada 45(.



Muh. Nurdin/J. Prog. Kim. Si. 2011, 1 (B0-59

4. Kesimpulan
Hasil karakterisasi Ti9@dengan AFM

menunjukkan roughness 1,596nm,
kedalaman/ketinggian maksimum
pembentukan partikel sekitar 9,9nm

dengan ukuran partikel rata-rata 9,8nm.
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