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SUMMARY
Preparation and Characterization of Ti TiO2/V20s Electrodes and Their
Application in Electro-Oxidation of Methanol

Dini Eryani: Supervised by Dr. Nirwan Syarif, M.Si
Chemistry Department, Faculty of Mathematics and Natural Sciences, Sriwijaya
University

X + 45 pages, 11 figures, 8 appendices.

Research on the preparation and characterization of Ti TiO2/V20s electrodes
and their application in the electro-oxidation of methanol has been conducted. The
Ti TiO2/V20s electrode was fabricated using the brush coating method. A paste was
prepared by mixing binchotan, vulcan, and PANi, each of which was applied to a
Ti plate (4 x 0.5 cm surface area) using a brushing technique in alternating
directions. The performance of the Ti TiO2/V20s electrode was tested using cyclic
voltammetry and linear sweep voltammetry methods. These tests aimed to
determine the electrode's reactivity by observing the reduction and oxidation (redox)
reactions of the sample. The cyclic voltammetry voltammogram showed a redox
reaction on the Ti TiO2/V,0s electrode with an anodic peak at -0.0021 V and an
oxidation peak current (Ipox) of 1.3 x 10!, while the cathodic peak had a value of
-0.0064 V and a reduction peak current (Ipred) of -0.16 x 107!, The Ti TiO2/V20s
electrode was measured using cyclic voltammetry in the voltage range of 3V to 5V
and a scan rate of 0.023 V/s with a 2 M sodium sulfate (Na2SO4) electrolyte. Linear
sweep voltammetry tests were performed using methanol solutions with
concentration variations of 2%, 5%, 8%, and 12%, and a potential range of 0V to
0.4V. XRD and SEM characterizations were also carried out. The XRD results
showed three peaks at 20 angles of 23.3°, 32.68°, and 70.64°, with a crystal size of
15,4 nm for the Ti TiO2/V20s electrode. SEM characterization revealed a varied
morphology with particle sizes of 1-5 pm and few pores, at a magnification of

2500x.

Keywords: TiO; Electrode, Binchotan, Kitosan, Vulcan, PANi, Methanol
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RINGKASAN

PREPARASI DAN KARAKTERISASI ELEKTRODA Ti TiO2/V20s SERTA
APLIKASINYA DALAM ELEKTRO - OKSIDASI METANOL

Dini Eryani: Dibimbing oleh Dr. Nirwan Syarif, M.Si
Kimia, fakultas Matematika dan I[lmu Pengetahuan Alam, Universitas Sriwijaya

ix + 57 halaman, 11 gambar, 8 lampiran.

Penelitian tentang preparasi dan karakterisasi elektroda Ti TiO2/V20s serta
aplikasinya dalam elektro — oksidasi methanol telah dilakukan. Pembuatan
elektroda Ti TiO2/V20s dengan pengaplikasian menggunakan metode brush coating.
Didapatkan pasta dengan campuran binchotan, vulcan, PANi masing-masing
dioleskan pada plat Ti dengan ukuran (4 x 0,5 cm) dengan cara di kuas pada
permukaan plat Ti dengan gerakan yang searah secara bergantian. Dilakukan
pengujian kinerja elektroda Ti TiO2/V20s menggunakan metode cyclic voltammetry
dan linier sweep voltammetry. Pengujian ini dilakukan untuk menentukan
reaktivitas elektroda dengan mengamati pada reduksi dan oksidasi (redoks) reaksi
sampel. Kurva voltammogram cyclic voltammetry menunjukan reaksi redoks pada
elektroda Ti TiO2/V,0s didapatkan nilai puncak anodik sebesar -0,0021 V dengan
arus puncak oksidasi (Ip°**) = 1,3 x 10, sementara puncak katodik memiliki nilai

d)=_0,16 x 10"". Pengukuran

sebesar -0,0064 V dengan arus puncak reduksi (Ip
elektroda Ti TiO2/V20s dengan cyclic voltammetry diukur pada rentang 3V sampai
5V dan scan rate 0,023 V/s dengan elektrolit natrium sulfat (NaxSO4) dengan
konsentrasi 2 M. Voltammogram dengan pengukuran linier sweep voltammetry
pengujian dilakukan menggunakan larutan metanol dengan variasi konsentrasi 2%;
5%; 8%; 12% dengan rentang votensial OV sampai 0,4V. Dilakukan karakterisasi
XRD dan SEM. Hasil XRD didapatkan 3 puncak pada sudut 20 masing-masing
sebesar 23.3°, 32.68° dan 70.64° dengan ukuran kristal elektroda Ti TiO2/V20s
didapatkan sebesar 15,4 nm. Hasil karakterisasi SEM menunjukan adanya struktur
morfologi memiliki bentuk yang bevariasi dengan ukuran 1-5 um dan memiliki
sedikit pori-pori, dengan tingkat perbesaran 2500 x.
Kata Kunci: Elektroda TiO2, Binchotan, Kitosan, Vulcan, PANi, Metanol
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BAB I
PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Penggunaaan elektrokimia dapat diterapkan dalam berbagai bidang
kehidupan manusia, mulai dari kebutuhan rumah tangga sehari-hari hingga industri
besar, seperti industri bahan kimia organik, anorganik, pengolahan limbah, dan
analisis (Putri, 2022). Proses elektrokimia merupakan reaksi redoks (oksidasi-
reduksi), di mana energi yang dihasilkan dari reaksi spontan diubah menjadi listrik,
atau digunakan untuk memungkinkan terjadinya reaksi yang tidak spontan (Putri,
2022). Analisis elektrokimia merupakan metode yang sederhana dan hemat biaya
untuk mengukur kadar spesies elektroaktif dalam larutan secara kuantitatif dan
kualitatif. Keunggulan elektroanalisis berupa biaya yang lebih rendah, kemudahan
penggunaan, serta akurasi dan keandalannya yang tinggi dibandingkan dengan
teknik deteksi lainnya seperti kromatografi, pendaran cahaya, dan spektroskopi,
(Power et al, 2018).

Elektrokimia berhubungan dengan reaksi reduksi-oksidasi (redoks) dan
larutan elektrolit. Proses elektrokimia memerlukan media pengantar, yang
berfungsi sebagai tempat terjadinya transfer elektron dalam suatu sistem reaksi
yang disebut larutan. Elektrolit berperan sebagai media dalam reaktor pengolahan
limbah dan memiliki peran krusial dalam meningkatkan efektivitas proses. Selain
itu, elektrolit berfungsi dalam mendistribusikan serta menghantarkan listrik
selama proses pengolahan limbah. Berbagai penelitian sebelumnya telah
melaporkan pengaruh elektrolit, terutama dengan penggunaan NaCl, NaNOs, dan
Na>SO, (Widodo, dkk. 2018). Larutan elektrolit yang digunakan pada penelitian
ini berupa Na2SO4. Larutan Na2SO4 ini adalah elektrolit kuat yang dapat
terionisasi sepenuhnya dalam larutan berair, sehingga sangat efektif sebagai
elektrolit pendukung. Elektrolit pendukung yang ideal harus bersifat inert, yang
berarti tidak mengalami proses reduksi atau oksidasi, serta tidak bereaksi dengan
analit (Perdana, dkk. 2013).

Metanol dan turunannya menjadi fokus utama dalam penelitian energi,
karena dapat digunakan sebagai bahan bakar cair baru. Sebagai sumber energi

terbarukan, metanol menawarkan beberapa kelebihan dibandingkan bahan bakar
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fosil. seperti performa daya yang optimal, proses pembakaran yang cepat, serta
efisiensi termal yang tinggi (Roida & Putri, 2020).

Penelitian ini menggunakan TiO2 dan V20s, TiO2 dan V205, TiO2 dikenal
sebagai salah satu katalis yang sangat stabil. Dibandingkan dengan katalis lainnya,
TiO2 sering digunakan karena sifatnya yang inert baik secara biologis maupun
kimiawi, serta ketahanannya terhadap korosi kimia selama proses reaksi. Selain itu,
TiO2 juga memiliki harga yang relatif terjangkau. Saat ini, pengembangan TiO2
semakin pesat, karena selain senyawa murninya, Titania juga mengalami
modifikasi melalui penambahan logam lain (doping), baik dalam bentuk kation
maupun anion, termasuk lantanida dalam jumlah kecil, yang dapat mengubah sifat
dasar material (Benrahma, 2015).

Penelitian mengenai TiO: telah dilakukan oleh Aziz (2021), yang
menunjukkan bahwa elektroda dengan doping FeTiOs-TiO2/Ti memiliki aktivitas
tertinggi dalam proses oksidasi di bawah cahaya tampak dibandingkan dengan
elektroda TiO»/Ti. Berdasarkan kajian literatur yang telah dipaparkan, doping Fe**
pada TiO: dengan komposisi Fe(NOs)s cenderung membentuk senyawa ilmenit
FeTiO:s atau FeO-TiO2. Keberadaan ilmenit FeTiOs sebagai fotokatalis dalam reaksi
oksidasi terbukti sangat efektif dalam menurunkan polutan organik di bawah
paparan sinar UV.

Salah satu teknik modifikasi yang efektif adalah dengan melakukan doping
menggunakan logam seperti Pt, Cu, Fe, dan V. Vanadium sendiri merupakan logam
lunak yang memiliki struktur kokoh serta ketahanan tinggi terhadap korosi (Lienda
et al., 2018). Proses doping logam dapat memengaruhi berbagai sifat titanium
oksida, termasuk struktur, morfologi, sifat optik, elektronik, dan fotokatalitiknya.
Selain itu, doping logam juga berperan dalam menurunkan band gap titanium
oksida, meningkatkan penyerapan cahaya tampak, mengurangi rekombinasi
elektron-lubang, meningkatkan konduktivitas elektronik, serta menambah jumlah
situs aktif pada permukaannya (Setyawan & Suryani, 2024).

Karbon aktif adalah adsorben yang umum digunakan untuk menghilangkan
ion logam dari air dan limbah industri. Dengan tingkat porositas yang tinggi, karbon
aktif juga berperan dalam proses katalisis, elektrokimia, serta berbagai aplikasi di

bidang biomedis dan lingkungan. Selain itu, kitosan juga dapat berfungsi sebagai
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adsorben. Kitosan memiliki potensi sebagai adsorben berkat kandungan gugus aktif
seperti —NH> dan —OH. Melalui gugus aktif ini, kitosan dapat mengadsorpsi ion
logam dengan mengikat ion logam pada gugus amina yang ada pada kitosan
(Venkatesan, et al, 2014). Penggunaan kitosan sangat bermanfaat karena
kemampuannya yang luar biasa sebagai pengkelat ion. Sifat kitosan yang efektif
dalam mengikat ion memungkinkan bahan ini digunakan sebagai absorben untuk
menghilangkan logam berat dari air yang terkontaminasi, maupun dari limbah
industri. Kitosan dapat digunakan untuk menyerap logam-logam seperti Cu, Pb, Ni,
Hg, Cd, dan Cr (Sulfani dan surtiarso, 2014). Binchotan, yang juga dikenal sebagai
karbon putih atau arang putih, adalah bahan karbon yang dihasilkan dari biomassa,
khususnya kayu keras dari hutan mangrove. Kemampuan karbon putih untuk
menghantarkan listrik menjadikannya berpotensi untuk digunakan dalam aplikasi
elektronik-listrik, seperti bahan elektroda untuk perangkat penyimpanan energi,
bahan semikonduktor titik karbon untuk DSSC, atau sebagai pelat bipolar dalam sel
bahan bakar (Syarif e al., 2019). Binchotan (karbon putih) juga diketahui memiliki
kapasitas adsorpsi yang tinggi, dengan penelitian menunjukkan bahwa gas seperti
etilena, uap asam asetat, hidrogen, serta gelombang elektromagnetik yang sangat
kuat dapat diserap dengan efektif oleh binchotan. Selain itu, binchotan juga
memiliki kemampuan unggul dalam menyerap gelombang infra merah dari radiasi
elektromagnetik (Syarif ef al., 2023).

Polimer konduktif merupakan salah satu alternatif dalam mengatasi
permasalahan penyimpanan energi listrik karena memiliki karakteristik yang ringan,
fleksibel, ekonomis, serta mudah diproduksi. Pemanfaatan polimer berbasis bahan
alami menjadi salah satu solusi untuk menciptakan material yang lebih ramah
lingkungan. Beberapa jenis polimer konduktif yang mampu menghantarkan listrik
antara lain polipirole, poliasetilena, dan polianilin (PANi). Saat ini, pengembangan
polimer konduktif semakin diarahkan pada skala laboratorium melalui proses
polimerisasi pirole dan anilina dalam larutan elektrolit (Sitorus et al., 2011).

Berbagai teknik tersedia bagi peneliti untuk menganalisis spesies elektroaktif
dalam larutan, termasuk cyclic voltammetry (CV), voltametri pulsa diferensial,
kronoamperometri, linier sweep voltammetry (LSV), dan voltametri pelucutan.

Semua teknik ini efektif jika dioptimalkan untuk menghasilkan respons
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elektrokimia yang terbaik. Proses analisis ini dapat dipengaruhi oleh sejumlah
faktor, seperti sifat analit yang diteliti, jenis elektroda, dan pemilihan elektrolit.
Secara khusus, ukuran, morfologi elektroda, dan metode fabrikasi yang digunakan
dapat memengaruhi respons voltametri dari sistem yang dianalisis (Power et al,
2018). Metode yang digunakan untuk deteksi senyawa kimia pada penelitian ini
yakni Cyclic Voltammetry (CV) dan Linear Sweep Voltammetry (LSV). Teknik
pengukuran CV melibatkan polarisasi elektroda kerja. Elektroda berbasis karbon,
seperti elektroda grafit, karbon kaca, atau pasta karbon, biasanya digunakan sebagai
elektroda kerja dalam metode ini (Yasin ef al., 2024). Hasil LSV disajikan sebagai
salah satu puncak anodik atau katodik. Meskipun CV sangat mirip dengan LSV, CV
tidak menyelesaikan satu sapuan dalam rentang tegangan tetap (Kim et al., 2020).
1.2 Rumusan Masalah

1. Bagaimana kinerja elektroda Ti TiO2/V20s dengan komposit PANi dan
karbon terhadap konsentrasi Na;SOs mengunakan Cyclic Voltammetry
(CV) dan Linear Sweep Voltammetry (LSV)?

2. Bagaimana sifat kristalinitas, morfologi permukaan dan komposisi
unsur/elemen elektroda Ti TiO2/V20s menggunakan karakterisasi XRD
dan SEM?

1.3 Tujuan Penelitian
1. Menentukan hasil kinerja elektroda Ti dengan menggunakan katalis
Ti02/V20s pada masing masing variasi elektrolit menggunakan metode
Cyclic Voltammetry (CV) dan Linear Sweep Voltammetry (LSV).
2. Menentukan kristalinitas elektroda Ti TiO2/V205 menggunakan XRD dan
morfologi permukaan elektroda menggunakan SEM.
1.4 Manfaat Penelitian
Penelitian ini diharapkan dapat memberikan informasi mengenai kinerja
katalis TiO2/V20s pada elektroda Ti menggunakan karakterisasi Cyclic
Voltammetry (CV), Linear Sweep Voltammetry (LSV), XRD dan SEM, serta

memberikan kontribusi berupa data-data teknis untuk penelitian lebih lanjut.
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