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BAB 3
METODOLOGI PENELITIAN

3.1 DIAGRAM ALIR
Berikut ini merupakan gambaran proses secara umum yang dilakukan

dalam penelitian untuk mengetahui pengaruh proses pengeringan, anil dan

hidrotermal.
100 ml Larutan etanol 95% + HCI hingga pH *1
Larutan ditambahkan Larutan ditambahkan
Titanium iso-propoksida Titanium iso-propoksida
hingga memiliki hingga memiliki
molaritas 0,1 M molaritas 0,4 M

v

Penambahan air dengan perbandingan 2 dan 3,5

'

Pengeringan pada suhu + 60° C hingga larutan mengering dan tersisa
padatan

A4 \4

Anil menggunakan Hidrotermal menggunakan
oven pada suhu 150° C oven pada suhu 150° C

!

XRD

A

A 4

Data

v

Pengolahan data

v

Analisis dan kesimpulan

A

Referensi

Gambar 3.1 Diagram alir penelitian
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3.2 PERALATAN DAN BAHAN PENELITIAN
3.2.1 Peralatan
Peralatan yang digunakan pada penelitian ini sebagai berikut :

1. Magnetic stirrer

2. Oven

3. Container hidrotermal
4. Tabung Elenmeyer

5. Gelas ukur

6. Timbangan Digital

7. Pipet

8. Termometer

9.

Cawan Petri

10. pH indikator

3.2.2 Bahan-bahan

Adapun bahan-bahan yang digunakan pada penelitian ini sebagai berikut :
1. Etanol 95%
2. HCI
3. Titanium iso-propoksida

4. Air

3.3 PROSES SINTESIS NANOPARTIKEL TiO,

3.3.1 Titanium iso-propoksida dan Air

Batasan yang digunakan dalam penelitian ini adalah :
e Molaritas Titanium iso-propoksida

e Kadar air

3.3.2 Proses Sintesis
Konsentrasi Air, Titanium iso-Propoksida, dan HCI

Pada proses ini akan dibuat serbuk TiO, dengan variabel molaritas Ti-iP
0,1 dan 0,4 M dimana rasio hidrolisis Ti-iP terhadap air yang digunakan adalah 2

dan 3,5. Untuk Ti-iP dengan molaritas 0,1 dimana rasio molaritas air terhadap Ti-
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iP adalah 2 dan volume larutan (etanol) 100ml maka, dengan menggunakan
persamaan rasio dan juga molaritas
M.ir™= R X Miarutan (3.1)
n=MxV (3.2)
didapat bahwa n-air = 0,2 x 0,1
= 0,02 mol
Karena air memiliki Mr=18 sehingga didapatkan untuk Ti-iP dengan
molaritas 0,1 dan rasio molaritas terhadap air 2 maka massa air yang dibutuhkan
adalah 0,36 gram.
Untuk menentukan Konsentrasi Ti-iP adalah 0,1 Molar maka dilakukan

perhitungan untuk mendapatkan massanya yaitu:

n=MxV
n=0,1x0,1
=0,01

Sehingga didapat massa Ti-iP = 0,01 x 284, 26 = 2,84 gram

Perhitungan yang sama untuk sampel-sampel lainnya sehingga didapat

hasil seperti yang ditunjukkan pada tabel berikut:

Tabel 3.1 Komposisi bahan-bahan yang digunakan untuk 0,1 M

Rasio Ti-iP Air
2 2,84 gram 0,36 gram
3,5 2,84 gram 0,63 gram

Tabel 3.2 Komposisi bahan-bahan yang digunakan untuk 0,4 M

Rasio Ti-iP Air
2 11,37 gram 1,44 gram
3,5 11,37 gram 2,52 gram
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100 ml etanol 95% dicampur dengan HCI hingga pH =+ 1 yang diketahui melalui
pH indikator. Setelah pembuatan beberapa kali, diketahui bahwa pH tersebut
didapat setelah > 50 tetes. Larutan yang telah memenuhi pH yang diharapkan
kemudian ditambahkan Titanium iso-propoksida kemudian air sesuai dengan

hasilperhitungan sebelumnya.

3.4 PROSES PENGERINGAN

Setelah penambahan Ti-iP dan air dengan kadar yang telah ditentukan,
larutan yang ada dikeringkan menggunakan pemanas yang ada pada magnetic
stirer dengan skala 2. Proses ini berlangsung cukup lama, dalam percobaan ini
terkadang skala dinaikkan menjadi 3 agar mempercepat pengeringan. Untuk
sampel 0,4 M proses berlangsung selama seminggu dan pengeringannya langsung
pada tabung erlenmeyer, sedangkan sampel 0,1 M memerlukan waktu 8 jam dan
wadah untuk pengeringannya menggunakan cawan petri. Hasil dari proses ini

adalah terbentuknya padatan TiO, berupa serbuk.

Gambar 3.2 Magnetic Stirrer

3.5 PROSES ANIL
Serbuk yang didapat kemudian di anil dengan menggunakan oven pada suhu

150°C selama 24 jam, setelah itu serbuk siap untuk proses XRD
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Gambar 3.3 Oven Memmert yang digunakan pada proses anil dan hidrotermal

3.6 PROSES HIDROTERMAL

Pada proses hidrotermal sampel ditempatkan pada container seperti yang
terlihat Gambar 3.4. Preparasinya dilakukan dengan memasukkan air pada dasar
container tersebut sebanyak 15 ml. Kemudian kawat kasa diletakkan diatas air
tersebut (tidak terjadi kontak antara air dengan kawat kasa). Kawat kasa ini
berfungsi untuk menahan agar serbuk titanium tidak bercampur dengan air. Pada
percobaan kali ini untuk mempercepat proses maka dibuat cetakan hingga dapat
diletakkan dua sampel dalam satu kali hidrotermal. Hal ini memang rentan
terhadap pencampuran, oleh karena itu pada proses ini dua sampel yang
digunakan memiliki molaritas yang sama. Pada percobaan ini mungkin akan
didapatkan pula apakah disain cetakan yang dibuat mempengaruhi hasil penelitian
atau tidak. Setelah preparasi selesai, container dimasukkan kedalam oven
(Gambar 3.3). Temperatur yang digunakan pada proses ini dibuat tidak berubah
yaitu 150°C. Setelah waktu yang ditentukan telah dicapai container dikeluarkan

dan ditunggu sampai dingin baru kemudian dibuka dan sampel dikeluarkan.
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Gambar 3.4 Container yang digunakan pada proses hidrotermal

3.7 KARAKTERISASI X-Ray Diffraction (XRD)

Karakterisasi struktur kristal dan jarak antar kisi material TiO, dilakukan
dengan menggunakan XRD yang dilakukan di Departemen Metalurgi dan
Material FTUI Depok.

Gambar 3.5 Peralatan Analisa XRD

23
Universitas Indonesia

Pengaruh proses pengeringan..., Reza Rahman, FT Ul, 2008



3.8 PENGOLAHAN DATA DENGAN PEAKFIT

24

Untuk mendapatkan data dari grafik hasil XRD diatas digunakan software

PeakFit yang nantinya akan didapatkan FWHM (full-width at half maximum) yang

selanjutnya dengan formula Scherrer didapatkan besar ukuran bidang kristal.

Tahapan-tahapan dalam penggunaan peakfit yaitu dengan cara seperti dibawah

ini:

1. Memasukkan data (format txt) tiap puncak yang dihasilkan dari hasil XRD

yang didapat dari grafik ke dalam software PeakFit dan akan dihasilkan

grafik seperti Gambar 3.6

Dec 24, 2002 228:52 AM Pentium
Mem: 548,738  2790.328 FPl: 237424
Hi-v: BIF Active: BI7
c:hreza_skipataniltr35m04h35m0d-ap1 . bt

X Wanable: 2 TETHA

Min: 20,03 bax: 33,95
Range: 13.92 Median: 26.99
Mean: 26.99 St 4.027077 |
abr'min: 33.01 afrmax: 25.35
¥ Wariable: IMTENSITAS
Mir: 13 Ma 271 ‘
Range: 212 Median: 44
Mean: B0.28551 St 44.5897
ab<min: 48 abxmax: 22
Area Xmin bo Xmaw: 83968

L ‘_ -—A-_._-‘-

Gambar 3.6 Proses Peakfit 1

2. Melakukan smoothing pada grafik dan hasilnya seperti yang terlihat pada

Gambar 3.7.

Dec 24, 20028 2:30:58 M Pentiurm
Mem: 545.887  2770.359 FPl 237424

#i-v: B3F Active: BIF
cihreza_skripzihanilhr3Bm0436m04-apl. ket

# Wariable: 2 TETHA

Min: 20,03 Max 33,95

Fange: 12.92 Median: 26.99

Mean: 26.93 Std: 4.027017

at'r'min: 33.95 abrmax: 25.41
¥ Wariable: IMTENSITAS

Min: 28.93972 Maw:193. 7462

Range: 164.80E5 Mediar: 41.62509

M ean: B0. 29596 Std: 4295615

atxmin: 44.01216 ab¥mas 28.93972
Area ¥min bo Fmaw 83979611

Gambar 3.7 Proses Peakfit 2
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3. Mengetahui puncak dari grafik dengan cara melihat hasil dari turunan

fungsinya seperti yang tampak pada Gambar 3.8

ErTa

rrm=
' | P

Rt oo Bk bl & aluwes = = = T v

Gambar 3.8 Proses Peakfit 3
4. Setelah diketahui puncak dari fungsinya, titik terendah dari garis turunan
fungsi yang pada gambar berwarna kuning, kemudian klik kiri pada
simbol autofit peak II Second Derivative hingga muncul gambar seperti

yang tampak pada Gambar 3.9

ST o v X

Gambar 3.9 Proses Peakfit 4

-----

5. Hapus garis-garis berwarna yang bukan merupakan puncak dari grafik

yang diketahui pada proses sebelumnya dengan cara klik kanan ke titik
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pada garis yang akan dihapus kemudian delete peak . Hingga tinggal
puncak seperti yang tampak pada Gambar 3.10

[ ] S A st Lis o s 00 sl wl askoiz KR

Gambar 3.10 Proses Peakfit 5

6. Tarik salah satu titik dari dua titik ke kiri ataupun kanan pada setengah
kurva hingga terbentuk garis yang hampir menyerupai garis kuning dengan
cara klik kiri tahan pada mouse komputer lalu geser ke kiri atau kanan.

Hasil tahapan ini ditampilkan pada Gambar 3.11

| waiaiis add slnael da i stz kera apali pale oo S0 | H
TR —m

Pes Y el T R L R ) ey GRS A G e r

Gambar 3.11 Proses Peakfit 6
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7. Kemudian klik kiri Full Peak Fit with Graphical Update hingga akhirnya

muncul tampilan seperti Gambar 3.12

- : iomibi 12k sovspt Gt Al nabsica sova sovid peds Conka < L §°
bR . m|

e ST [T TR FLI T B~ £ Smeafi U UE

Gambar 3.12 Proses Peakfit 7

8. Setelah yakin bahwa kurva yang dihasilkan sudah benar, klik kiri review

fit hingga muncul tampilan gambar seperti Gambar 3.13

EETEEOrEEE
anilr3,5mo,4
Bg=Linaa
F=314

AS
=
o

=
o

INTENSIT,

L s

INTENSITA;

2 TETHA
- e Ty e R ey l] ;’
Mo =
Pags IL b Lyt L S e [ S R S Y. . Y w

Gambar 3.13 Proses Peakfit 8

Nilai r* mendekati 1 menunjukkan kesempurnaan dari grafik fungsinya.
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9. Hasil dari pengolahan grafik fungsi diketahui dengan meng-klik kiri
numerik yang ada pada tampilan software peak fit. Tampilan dari hasil

ditunjukkan pada Gambar 3.14

Se  Spthore
D plion = lrd 50 LA
Wi b, 2 TZTHA

N

ablz: INTEEMAS
= hani WEAMLCEAMNL-AT | 16

Fir S-nree rowers_s

Fitted Farameders
[ERRT T TN o Fil=ld e vz
STER 08eUEEE O SEETTTI STMZMED
Peal: - Type Zo - az
1 Tanss Amc [43SATRT1 DS LMTACRE 1 FREEIRGOF
F iwRAc Ty RIRETFATT  NARACER

ITAS

=3

My asuiod Yaluws
Puak. Typw A lilyd= T onler
1 Gausz fmo 14354571 25408933

Sl TV Eavm By 10
5993089 IT00TER .O00COMD

INTENSITAS

=
L
=
=

Mrak  Type At Area W S AreA Zentd b nbriene 7
1 Gausz Amc ALLJLTAHL I LLOLIY ALUULIILL L ) L Sdllld
Tulal Rt R TR N ) QRN ENRINE}

Parameter Statlstlcs

Meak 1 Tans= Ams

Matm Yaie S =renr twzlne i
o Arnp TAULEEEST UALTALLED ) CEAR e TR 53]
< Ch zhoUdbisd UWSeY S dodo 2 Jh ALAZEET Lo d1bbakl <
[= wid  C7BS1EEDS  OO03CETE1 203 74413 2780821 D PE12¢7E 5=
7] 7]
= Raseine | rearFy !
LI Matrn a1 e &1 =renr t=ezlip B LI
| LU W W R R WA NI T LA VLR S LT | TS R T TR AR =
= al Lt T ) D Ty ot U EeCR ) | . < A I P o) B R IR =

Analysls aof Varlance

v L=t Nt MF Adj Fit- 11 Fg

ACRAEITER  NALLFRTR RIRFTTTM

B Sourcs  L=_moof Siuacsz L [NCETREN TR |
Hayr “ Lo d A0S ¢ S1Y31zh JTILL Y
|
ugib cars sebwah kuwa dengan cara m=i=n=uszn javak zotar 2 toic yang telzs
=aF|=EA
fage Lo Sac | o Az ns ol SEC TR ET NR Swedshis| | LIF

Gambar 3.14 Proses Peakfit 9
Data yang center dan FWHM-lah yang digunakan untuk mengukur besar
kristal dimana center merupakan 20 dan FWHM adalah B, nya.
10. Proses yang sama dilakukan untuk peak-peak lainnya yang muncul pada

hasil XRD.
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