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ABSTRAK

Penyelidikan terhadap degradasi aseton menggunakan fotomangkin TiO, nanorod (TiO,NR) terdop Nb telah dijalankan
dalam kajian ini. Filem nipis TiO,NR terdop Nb (x-TiNb) dengan kepekatan berbeza; 0.2 v/v%, 0.5 v/v%, 0.7 v/v% dan
1.0 v/v% dihasilkan menggunakan kaedah hidroterma pada suhu 170 °C selama 30 min. Analisisi FESEM menunjukkan
peningkatan kepekatan Nb membawa kepada pembesaran diameter nanorod. Ini akhirnya mengakibatkan kemusnahan
struktur nanorod bagi sampel pada kepekatan 1.0 v/v%. Analisis PL menunjukkan bahawa sampel x-TiNb menunjukkan
keamatan puncak yang lebih rendah berbanding dengan TiO,NR, kecuali pada kepekatan 1.0 v/v%. Dapat dilihat peratus
degradasi optimum bagi larutan aseton sebanyak 60% berlaku bagi sampel pada kepekatan 0.5 v/v% dalam tempoh masa
240 min. Analisis XPS menunjukkan kehadiran dua puncak utama Nb 3d,, dan Nb 3d,, masing-masing pada sekitar
207 eV dan 209.5 eV, yang mengesahkan kewujudan Nb*" dalam struktur TiO-. Justeru, dapat dinyatakan bahawa pendopan
Nb telah membantu meningkatkan prestasi TiO,-NR sebagai fotomangkin dalam proses degradasi aseton.

Kata kunci: Aseton; fotomangkin; Nb,O,; TiO,NR
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ABSTRACT

Research on acetone degradation using Nb-doped TiO, nanorods (TiO,NR) photocatalyst was carried out in this study.
Nb doped TiO,NR (x-TiNb) thin films with different concentrations; 0.2 v/v%, 0.5 v/v%, 0.7 v/v%, and 1.0 v/v% were
produced using the hydrothermal method at a temperature of 170 °C for 30 min. FESEM analysis shows that increasing
the concentration of Nb leads to an increase in the diameter of the nanorods. This ultimately resulted in the destruction of
the nanorods structure in the sample with a concentration of 1.0 v/v%. Except for a concentration of 1.0 v/v%, PL analysis
shows that the x-TiNb sample exhibits a lower peak intensity compared to TiO,NR. It can be seen that the optimal percentage
of acetone solution degradation is 60% occurs for the sample with a concentration of 0.5 v/v% in 240 min duration time.
There was an increment in binding energy of Ti 2p for this sample by XPS analysis, confirming the incorporation of Nb into
the TiO, crystal plane. Thus, it can be stated that Nb doping has improved the performance of TiO,NR as a photocatalyst
in the acetone degradation process.

Keywords: Acetone; Nb,O,; photocatalyst; TiO,NR
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PENGENALAN Pelbagai jenis kaedah telah dibangunkan dan dikaji bagi

Kelazimannya, sisa air industri terdiri daripada sebatian
organik seperti metana, asid asetik, asid formik dan etana.
Degradasi kesemua sebatian organik ini boleh membentuk
sisa sama ada fenol, benzena, toluena, klorobenzena,
metanol atau aseton. Sisa ini perlu disingkirkan
terutamanya aseton. Aseton ialah sebatian organik meruap
(VOC) yang mendatangkan risiko kepada alam sekitar
dan kesihatan yang ketara. Malangnya, aseton merupakan
sebatian penyerap yang lemah dan mengambil masa paling
lama untuk didegradasikan melalui kaedah UV berbanding
sebatian organik yang lain (Stefan & Bolton 1999).

merawat sebatian aseton antaranya termasuk pengoksidaan
pemangkin (Li et al. 2022), pengozonan (Liu et al. 2021)
dan fotomangkin (Li et al. 2023).

Kaedah  fotomangkin ~ mempunyai  kelebihan
berbanding dengan pemangkin kimia yang lain disebabkan
kaedah ini kurang berbahaya kepada alam sekitar.
Di samping itu, penggunaan fotomangkin berupaya
mempercepatkan proses kinetik degradasi bahan pencemar
organik dengan ketara seterusnya menjimatkan masa yang
diperlukan untuk rawatan air sisa. Rawatan menggunakan
fotomangkin juga boleh berfungsi pada suhu normal
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dan tekanan atmosfera, tanpa penciptaan sisa sekunder
(Wei et al. 2025). Fotomangkin bahan semikonduktor
seperti titanium dioksida (TiO,) dan grafin oksida (GO)
menunjukkan luas permukaan yang tinggi dan sifat
pemindahan elektron yang sangat baik. Kelebihan ini
membolehkan degradasi bahan pencemar organik berlaku
dengan cekap (Prabhakarrao et al. 2021). Kebanyakan
fotomangkin boleh disintesis dengan mudah kerana
terdapat limpahan sumber dan kos yang murah. Faktor ini
menjadikannya pilihan yang mampan untuk pemulihan
alam sekitar.

Penggunaan TiO, sebagai fotomangkin dalam rawatan
air tercemar sudah lama diperkenalkan secara komersil.
TiO, terkenal dengan kestabilan fizikal dan kimia,
ketoksikan rendah, mudah disintesis, kos rendah dan
nilai indeks biasan, kereaktifan dan aktiviti pemangkinan
yang masing-masing juga tinggi (Karuppiah et al. 2025;
Racovita 2023). Selain itu, struktur nano TiO, telah dikaji
secara meluas sebagai fotomangkin kerana mempunyai
nisbah permukaan per isi padu besar, tindak balas foto
yang tinggi dan penyerapan cahaya yang cekap dalam
julat ultralembayung (UV). Kelebihan tersebut menjadikan
struktur nano TiO, lebih sensitif daripada bahan pukal
TiO,. Struktur nano yang teratur dan khusus dapat
meningkatkan pemisahan cas terfotoaruh dan menyediakan
kecekapan pengangkutan cas yang berkesan (Rettenmaier
& Berger 2021). Ini menjadi prasyarat dalam aplikasi
fotomangkin bagi degradasi pencemar organik. Faktor
yang mempengaruhi prestasi fotomangkin struktur nano
TiO, telah dikaji oleh penyelidik. Antaranya seperti kaedah
sintesis (Kholief et al. 2024; Sharma, Sarkar & Jha 2020),
parameter penyediaan (Chen et al. 2020; Hamed et al.
2022), morfologi (Irfan, Tanveer & Moiz 2022; Roskaric
et al. 2025), struktur (Khezami et al. 2021; Kubiak 2023)
dan sifat optik (Ciobanu et al. 2024; Velardi et al. 2020)
fotomangkin.

Cara paling berkesan untuk meningkatkan aktiviti
bahan fotomangkin adalah dengan meningkatkan kawasan
permukaan yang aktif melalui jenis pendopan. Bahan
dopan seperti ion logam (Chen & Yu 2021; Emerson et al.
2022; Khlyustova et al. 2020), ion bukan logam (Akhter
et al. 2022; Piatkowska et al. 2021; Wafi et al. 2024),
pengubahsuaian permukaan melalui pemendapan logam
adi (Ali et al. 2022; Jiang et al. 2021; Napat et al. 2021)
dan campuran pelbagai bahan semikonduktor (Synthiya
et al. 2025) dilaporkan sering menjadi pilihan. Antara
kaedah tersebut, kaedah pendopan paling banyak dikaji
kerana prosedur untuk mendopkan unsur adalah pelbagai
dan dapat mengubah morfologi dan meningkatkan tapak
aktif pada permukaan TiO,. Antara bahan dop yang dikaji
adalah Zn (Dikici, Yilmaz & Akalin 2022), N (Natarajan,
Mozhiarasi & Tayade 2021), Grafin (Caique et al. 2022),
Au (Nur Syuhada et al. 2020), Ag (Devipriya et al. 2020)
dan Nb (Dudziak et al. 2023).

Dalam kalangan pendopan jenis ion logam, ion Nb**
merupakan salah satu dopan jenis-n yang menghasilkan

pembawa elektron tambahan dalam jalur konduks dan
berupaya meningkatkan prestasi fotomangkin TiO, (Yeoh
et al. 2024). Kelebihan Nb terbukti melalui laporan kajian
berkaitan aplikasi pemangkinan TiO, terdop Nb seperti
degradasi metilena biru, metil jingga dan 4-klorofenol
(Bbumba et al. 2024; Perciani de Moraes et al. 2020).
Salah satu faktor utama yang menjadikan Nb sebagai
calon yang sesuai sebagai bahan dop TiO, adalah kerana
kedua-duaionNb (bercas 5+) dan Ti (bercas 4+) mempunyai
jejari ion yang hampir sama. Jejari ion Nb’" adalah
0.0640 nm manakala bagi Ti* adalah 0.0605 nm. Kajian
oleh Dalal etal. (2024) dan Tarutani etal. (2021) melaporkan
peningkatan degradasi pewarna metilena biru dan metil
jingga dengan penambahan Nb ke dalam kekisi TiO,.
Kehadiran ion Nb bertindak sebagai pembentuk tapak aktif
serta penyingkiran spesies organik. Justeru, penyelidikan
ini dilakukan bertujuan untuk mengkaji kesan penambahan
dopan Nb ke atas morfologi dan sifat optik TiO, nanorod.
Prestasinya sebagai fotomangkin dalam degradasi aseton
akan dinilai dan dibandingkan dengan rujukan.

KAEDAH KAJIAN

PENYEDIAAN TiO,NR DAN TiO,NR TERDOP Nb (X-TiNb)

Dalam kajian ini, filem nipis TisO,NR dengan kepekatan
berbeza disediakan melalui kaedah hidroterma. Bahan
pelopor yang digunakan adalah asid hidroklorik, HCI
(37.0%; Actec), titanium butoksida, TiC H,.O, (97%;
Sigma-Aldrich) dan niobium etoksida, Nb2(OC2Hs)1o
(99.95%; Sigma-Aldrich). Larutan penumbuh TiO,NR
disediakan dengan mencampurkan 10 mL HCIl dan
10 mL air ternyahion ke dalam bikar. Larutan tersebut
digetarkan menggunakan mesin ultrasonik selama 10
minit. Seterusnya sebanyak 0.7 mL (TiC, H,O,Ti) pula
dimasukkan ke dalam larutan tersebut. Bagi pertumbuhan
TiO, terdop Nb, bahan kimia yang digunakan adalah
Nb,(OC,H,), dengan kepekatan yang berbeza (0.2, 0.5, 0.7
dan 1.0 v/v %) dititiskan secara perlahan-lahan ke dalam
larutan penumbuh TiO,NR. Larutan penumbuh digetarkan
lagi selama 10 minit. FTO digunakan dalam kajian ini
sebagai substrat bagi pertumbuhan nanorod TiO,. FTO
diletakkan ke dalam bekas teflon pada sudut 45° dengan
permukaan substrat menghadap ke bawah. Seterusnya,
larutan penumbuh pula dimasukkan ke dalam bekas teflon
dan dimasukkan ke dalam autoklaf. Larutan penumbuh
tersebut dipanaskan pada suhu 170 °C dengan tempoh
masa 30 minit. Kemudian, sampel dikeluarkan dan dibilas
dengan air ternyahion. Akhirnya sampel dikeringkan
di atas plat pemanas pada suhu 100 °C selama 10 minit.
Larutan tanpa penambahan Nb,(OC,H,),, iaitu nanorod
TiO, (TiONR) turut disediakan sebagai sampel kawalan.
Alat  mikroskopi elektron imbasan pancaran
medan (FESEM; Zeiss Supra 55 VP, berkuasa 3 kV)
digunakan untuk melihat morfologi dan dimensi
struktur. Manakala, alat spektrofotometer fotoluminesen



(PL; Edinburg FLS 920) digunakan bagi mengetahui sifat
optik sampel melalui pancaran fotoluminesen. Pengujaan
terhadap sampel filem nipis dilakukan dengan kuasa dan
panjang gelombang sumber cahaya Xenon ditetapkan
masing-masing pada 450 W serta 300 nm. Spektrum yang
direkod daripada spektrofotometer fotoluminesen tersebut
dianalisis dengan perisian FL WinLab for Windows versi
3.0. Seterusnya, spektrometer UV-Vis-NIR (Perkin Elmer
Lambda 900) digunakan untuk mengukur penyerapan optik
sampel kajian. Julat imbasan bagi mod keserapan optik
ditetapkan pada panjang gelombang dari 300 nm hingga
800 nm dengan saiz langkau 1 nm pada kadar pengesan 250
nm/min, dengan kuasa 100-240 V. Spektrum penyerapan
optik yang terhasil akan dipaparkan melalui perisian UV
WinLab versi 4.3. Penentuan komposisi unsur bahan yang
wujud pada permukaan filem nipis dilakukan dengan
menggunakan spektrometer fotoelektron sinar-X (XPS;
Kratos/Shimadzu Axis Ultra DLD) dan data spektrum
dianalisis menggunakan perisian Vision Processing.

UJI KAJI DEGRADASI ASETON

Ujian sifat fotomangkin TiO,NR terdop Nb terhadap aseton
telah dikaji di bawah pendedahan cahaya ultra lembayung,
UV pada suhu bilik. Rajah 1 menunjukkan susunan uji
kaji fotomangkin nanorod TiO,NR terdop Nb di dalam
larutan aseton. Uji kaji proses degradasi aseton dijalankan
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selama 240 min dengan sela masa pengukuran 60 min
dan ditutup dengan kotak hitam. Pada setiap sela masa
ini, larutan aseton sebanyak 10 mL diambil dan dianalisis
dengan menggunakan spektroskopi ultra lembayung,
UV-Vis untuk mendapatkan nilai keamatan penyerapan
aseton. Kotak ini direka khas untuk mengelakkan gangguan
cahaya luar dan memastikan hanya sumber cahaya UV
yang digunakan semasa ujian. Sampel diletakkan di dalam
bekas kaca yang mengandungi larutan aseton (0.15 mol/L)
dengan mengenakan cahaya UV secara terus kepada
sampel. Larutan tersebut didedahkan kepada sinar UV yang
mempunyai panjang gelombang 365 nm dan kuasa lampu
4 W. Sumber cahaya UV dipasang di bahagian atas dengan
jarak tetap antara lampu UV dan sampel uji kaji adalah
4 cm daripada permukaan larutan untuk memastikan
pencahayaan yang seragam.

KEPUTUSAN DAN PERBINCANGAN

ANALISIS FESEM

Rajah 2 menunjukkan mikrograf FESEM bagi sampel filem
nipis TiO, nanorod (TiO,NR) dan TiO, terdop Nb pada
peratus isi padu berbeza (x-TiNb). Bagi sampel TiO,NR,
dapat diperhatikan nanostruktur yang terhasil adalah
dalam bentuk rod. Bentuk nanorod ini mempunyai hujung
yang tirus dengan permukaan nanorod bersaiz 100 +

Kotak hitam

Lampu UV

//-

Larutan
aseton

Papan kawalan elektronik

RAJAH 1. Susunan uji kaji fotomangkin nanorod TiO, dan TiO, terdop
Nb di dalam larutan aseton



1826

:ﬂ

200 nm

200 nm

200 nm
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RAJAH 2. Mikrograf FESEM untuk filem nipis TiO,NR dan x-TiNb



15 nm. Bilangan nanorod bagi setiap keluasan 1 um? adalah
dianggarkan kira-kira 44 + 4 rod/um?. Apabila Nb didopkan
ke dalam TiO, (0.2-TiNb), terdapat perubahan kepada
morfologi dan saiz nanorod yang terhasil. Percantuman
nanorod mula berlaku pada sampel ini. Diameter
permukaan nanorod menjadi lebih besar kepada 172 + 19
nm dan ketumpatan nanorod mengalami penurunan kepada
43 + 8 rod/pm?. Perubahan yang drastik dapat diperhatikan
pada morfologi dan diameter permukaan nanorod sampel
0.5-TiNb dan 0.7-TiNb. Bentuk tirus permukaan dilihat
sudah tidak wujud. Ini menunjukkan bahawa pada
kepekatan Nb yang tinggi, pertumbuhan nanorod menjadi
lebih padat. Ini disebabkan oleh lebihan ion Nb** yang
mengganggu proses orientasi pertumbuhan sepanjang paksi
tertentu. Keadaan ini mengakibatkan gangguan terhadap
pembentukan nanorod yang teratur dan tersusun, selaras
dengan laporan terdahulu mengenai kesan pendopan
Nb yang berlebihan terhadap kestabilan morfologi TiO-
(Yin et al. 2016).

Peningkatan diameter permukaan nanorod dengan
peningkatan pendopan Nb sehingga 0.7-TiNb dapat
dikaitkan juga dengan mekanisme Ostwald. Mekanisme
ini melibatkan kawalan terhadap pertumbuhan hablur dan
kestabilan fasa bagi memastikan pendopan berlaku secara
seragam. Pendopan boleh mengubah tenaga permukaan
TiO2 dengan mempengaruhi pertumbuhan hablur (Gomer
& Bredow 2022). Tenaga permukaan yang lebih rendah
yang dikaitkan dengan pendopan boleh menggalakkan
pertumbuhan filem nipis dan bukannya struktur rod. Ini
kerana tenaga permukaan yang lebih rendah cenderung
memihak kepada pertumbuhan sisi (pembentukan filem)
berbanding pertumbuhan menegak (pembentukan rod).
Bagi pendopan Nb, pembentukan kompleks antara ion
Nb** dengan ion hidroksil (OH’) untuk membentuk
Nb-OH yang stabil telah berlaku dan menyebabkan
perubahan morfologi ini (Leite et al. 2006). Keadaan ini
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disebabkan oleh Nb mempunyai nilai keelektronegatifan
(1.6 eV) yang lebih tinggi berbanding unsur Ti (1.54 eV).
Maka, tindak balas antara ion Ti** dengan OH- berkurangan
dan menyebabkan kadar pertumbuhan yang tidak tekal
bagi TiO,NR (Li et al. 2010).

Selain itu kadar pembentukkan ion OH- memainkan
peranan penting dalam menentukan orientasi hablur
(Prathan et al. 2020). Pembentukan ion OH- terbabit terjadi
semasa proses hidroterma. Apabila larutan penumbuh
dipanaskan selama 30 min, haba yang dihasilkan
digunakan bagi menguraikan sebatian kepada spesies ion
(Persamaan 1). Seterusnya, ion Ti** dan Nb’" akan
bergabung dengan OH- untuk membentuk Ti(OH), dan
Nb(OH), seperti dalam Persamaan (2) dan (3). Persamaan
berikut menggambarkan tindak balas kimia yang mungkin
berlaku berikutan pertambahan larutan Nb ke dalam larutan
penumbuh.

Nb,(0C,Hs)s + 5(H,0) » 2Nb(OH)s + 105C,HsOH (1)
Nb5* + 50H” — Nb(OH)s )

2Nb + 3Ti(OH), — Nb,0g + 3Ti0, + H,0  (3)

ANALISIS PL

Spektrum PL antara 350 nm hingga 700 nm bagi
struktur TiO,NR dan x-TiNb ditunjukkan dalam Rajah 3.
Penurunan keamatan puncak berlaku dengan peningkatan
pendopan Nb bagi semua sampel terdop Nb kecuali 1.0-
TiNb. Seperti yang ditunjukkan dalam rajah ini, puncak
pancaran boleh dibahagikan kepada tiga julat panjang
gelombang yang berbeza. Puncak bagi pancaran pertama
(P1) ini terletak pada panjang gelombang antara 381 nm
hingga 399 nm dan dikenali sebagai pancaran pinggir jalur,
near band emission (NBE). Seterusnya, puncak pancaran

)

1.54

1.0 -

0.54

Keamatan PL ternormal (a.u

0.0

400 450

500

TiO,NR
0.2-TiNb
0.5-TiNb
0.7-TiNb
1.0-TiNb

550 600 650

Panjang gelombang (nm)

RAJAH 3. Spektrum PL bagi sampel TiO,NR dan x-TiNb
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kedua (P2) pada julat 438 nm hingga 468 nm berpunca
daripada substrat FTO. Akhir sekali puncak pancaran
ketiga (P3) pada julat 550 hingga 700 nm dikenali
sebagai pancaran aras dalam, deep level emission (DLE).
Puncak pancaran ketiga ini dikaitkan dengan kecacatan
struktur dalam bahan seperti kekosongan, interstis dan
ketidakselarasan struktur (Jin et al. 2015). Berbanding
puncak lain, puncak DLE dianalisis untuk memahami
sifat kecacatan dalam bahan semikonduktor bagi aplikasi
fotomangkin.

Merujuk kepada puncak P3, ciri puncak bagi sampel
0.2-TiNb, 0.5-TiNb dan 0.7-TiNb didapati lebih lebar
dan keamatan pula lebih rendah berbanding TiO,NR dan
1.0-TiNb. Puncak yang lebar ini menunjukkan berlakunya
kecacatan dalam bahan TiO, (Bikash, Sujit & Bimal 2016).
Nb biasanya hadir sebagai Nb*" sedangkan Ti dalam TiO-
biasanya dalam bentuk Ti*". Apabila Nb** menggantikan
Ti*" dalam kekisi hablur, terdapat lebihan cas positif kerana
Nb** mempunyai satu cas lebih tinggi daripada Ti*". Untuk
mengimbangi cas, sistem menyesuaikan struktur dengan
menghilangkan atom Ti dengan membentuk kekosongan
Ti, (V). Tambahan lagi, keamatan yang lebih rendah
menggambarkan kadar penggabungan semula elektron
dan lohong adalah perlahan dan meningkatkan prestasi
fotomangkin (Wranaetal.2021). Keputusan ini adalah selari
dengan kajian Ben Jemaa et al. (2016) yang menunjukkan
berlaku penurunan keamatan puncak PL apabila kepekatan
Nb ditingkatkan seterusnya meningkatkan prestasi
fotomangkin. Apabila Nb** dimasukkan ke dalam struktur
TiO,, perangkap cetek tertentu di bawah jalur konduksi
TiO, telah dihasilkan (Yang et al. 2018). Di samping itu,
penurunan keamatan PL juga adalah disebabkan oleh
kesan Auger yang berlaku akibat pendopan terhadap
TiO, dan mempengaruhi kecekapan fotomangkin
(Choudhury, Dey & Choudhury 2014.) Apabila pasangan
elektron-lohong bergabung, kesan Auger menyebabkan
kehilangan tenaga yang dipancarkan sebagai foton.
Sebaliknya, tenaga ini dipindahkan kepada pembawa lain,
yang menyebabkan berlakunya kecacatan dalam struktur
hablur TiO,. Kecacatan ini juga boleh menjadi pusat
penggabungan bukan radiatif yang meningkatkan proses
Auger berlaku. Walau bagaimanapun, proses bukan radiatif
yang berlebihan juga boleh mengurangkan kecekapan
fotomangkin dengan mengurangkan jumlah foton yang
dipancarkan (Wang & Yu 2023). Keseimbangan antara
proses radiatif dan bukan radiatif perlu dioptimumkan
untuk memaksimumkan aktiviti fotomangkin bahan TiO,.
Sampel 0.5-NbTi telah menunjukkan keamatan paling
rendah berbanding sampel x-NbTi yang lain. Keputusan
ini menunjukkan sampel 0.5-NbTi mempunyai kadar
penggabungan semula pasangan elektron-lohong yang
paling perlahan.

Apabila nisbah atom Nb/TiO, meningkat, sifat
pengumpulan dan pergerakan elektron pada atom Nb
menyumbang kepada pengurangan aktiviti penggabungan
semula elektron-lohong pada tapak kekosongan Ti. Walau

bagaimanapun, kepekatan kumpulan hidroksil yang
berlebihan boleh menyebabkan pembentukan kecacatan
pada kekisi TiO: (Zhang, Yang & Dong 2015). Ini berlaku
terhadap sampel 1.0-TiNb yang mengalami peningkatan
puncak melebihi TiO,NR. Kecacatan ini boleh berfungsi
sebagai pusat penggabungan semula untuk pasangan
elektron-lohong terfotoaruh, dengan itu memberi kesan
kepada kecekapan fotomangkin (Liccardo et al. 2023).
Pembentukan Nb-OH yang tinggi daripada penambahan
Nb yang berlebihan dipercayai sebagai penyebab utama
peningkatan puncak ini berlaku semula. Penambahan
berlebihan Nb yang berada di permukaan nanostruktur
TiO, ini mempengaruhi kestabilan permukaan TiO
dan mengubah morfologi permukaan dan sifat optik.
Permukaan yang tidak stabil menyebabkan peningkatan
pemantulan cahaya yang mengurangkan kecekapan
fotomangkin (Chen et al. 2023). Peningkatan ini juga
menunjukkan peranan Nb sebagai tapak pemerangkapan
elektron telah berkurangan.

ANALISIS DEGRADASI ASETON

Rajah 4 menunjukkan perbandingan spektrum penyerapan
bagi aseton antara kehadiran sampel TiO,NR dan x-NbTi
yang berbeza kepekatannya. Seperti yang ditunjukkan
dalam rajah ini, keamatan aseton menurun secara relatif
dengan pertambahan masa tindak balas kecuali bagi sampel
1.0-TiNb. Keputusan ini membuktikan kebanyakan sampel
TiO, terdop Nb menunjukkan sifat fotomangkin yang baik
dalam degradasi bahan organik. Rajah 4 juga menunjukkan
sampel 0.5-TiNb memberikan nilai keamatan paling
rendah berbanding sampel x-TiNb yang lain dan TiO,NR.
Selain itu, peratus degradasi aseton dapat dikira melalui
nilai keamatan serapan sebelum dan selepas serapan aseton
seperti yang ditunjukkan dalam Persamaan (4).

Ag — 4;
4Aq

Peratus degradasi, (%) = x 100 % 4)

dengan nilai A, merujuk kepada keamatan sebelum
penyinaran dan A; mewakili keamatan selepas
penyinaran. Daripada pengiraan daripada Persamaan (4),
didapati nilai degradasi tertinggi adalah sebanyak 60%
bagi sampel 0.5-TiNb. Ini diikuti dengan sampel 0.2-TiNb
sebanyak 49%, sampel 0.7-TiNb sebanyak 42%, sampel
TiONR sebanyak 30% dan sampel 1.0-TiNb sebanyak
14%. Dapat dilihat bahawa fotomangkin 0.5-TiNb
menunjukkan nilai degradasi paling tinggi manakala nilai
degradasi sampel 1.0-TiNb adalah sebaliknya berbanding
sampel tanpa pendopan Nb.

Peningkatan kadar degradasi ini boleh dikaitkan
dengan diameter permukaan yang lebih besar apabila
menyediakan pendedahan permukaan sampel yang lebih
banyak untuk penyerapan UV. Kajian ini adalah selari
dengan keputusan Choo et al. (2021) yang menerangkan
bahawa bagi prestasi fotomangkin, pendedahan sinar UV
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ke atas permukaan yang lebih besar memainkan peranan
lebih berkesan berbanding elektromangkin. Selain itu,
nilai degradasi aseton yang terendah berlaku pada sampel
1.0-TiNb. Hal ini terjadi disebabkan oleh kepekatan dopan
Nb yang lebih tinggi membawa kepada kesan tepu dengan
fotomangkin menjadi kurang berkesan disebabkan oleh
tapak aktif yang terhad atau peningkatan persaingan antara
molekul untuk spesies reaktif yang tersedia (Sheetal &
Pragathi 2010). Penemuan ini menunjukkan kepekatan
yang tinggi telah menyebabkan elektron terfotoaruh
yang berlebihan diperangkap pada permukaan logam.
Akibatnya, penarikan lohong terfotoaruh berlaku ke arah
permukaan logam, lantas menyebabkan penggabungan
semula elektron-lohong dan mengurangkan prestasi
fotomangkin.
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ANALISIS XPS

Komposisi permukaan dan keadaan kimia bagi filem nipis
TiO, terdop Nb telah diuji dengan menggunakan XPS.
Analisis XPS dijalankan bagi mengetahui kesan pendopan
Nb terhadap sifat kimia permukaan TiNR. Sampel
0.5-TiNb sahaja dipilih sebagai perbandingan dengan
TiO,NR kerana memberikan nilai tertinggi dalam
degradasi aseton. Melalui ujian ini, kejayaan bahan dopan
memasuki hablur TiO, akan dikesan. Komponen Ti, O dan
Nb dianalisis melalui imbasan sempit untuk menentukan
tenaga ikatan (BE) pada molekul tertentu.

Rajah 5 menunjukkan spektrum XPS imbasan sempit
bagi sampel TiO,NR; (a) dan (c). dan 0.5-NbTi; (b), (d) dan
(e). Ikatan tenaga bagi Ti 2p (Rajah 5(a)) adalah merujuk
kepada Ti 2p,, dan Ti 2p,, yang didapati pada kawasan
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RAJAH 5. Spektrum imbasan sempit bagi (a) Ti 2p TiO,NR, (b) Ti 2p
0.5-NbTj, (¢) O 1s TiO,NR, (d) O 1s 0.5-NbTi dan (¢) Nb 3d 0.5-NbTi



456 eV schingga 466 eV. Puncak sub-orbit bagi Ti 2p,,
dan Ti 2p, , bagi sampel TiO,NR adalah pada 458 eV dan
463.99 eV. Nilai pembelahan spin-orbital yang diperhatikan
antara dua puncak Ti 2p ini adalah sebanyak 5.9 eV.
Menurut pangkalan data National Institute of Standards
and Technology X-Ray Photoelectron Spectroscopy (NIST
XPS), nilai ini mengesahkan bahawa unsur Ti wujud dalam
keadaan kimia sebagai Ti*" serta merupakan ikatan yang
terhasil antara Ti dan O.

Seterusnya, puncak sub-orbit spektrum bagi 0.5-TiNb
2p (Rajah 5(b)) masing-masing adalah pada 458.6 eV
dan 464.5 eV dengan pembelahan spin-orbital sebanyak
5.9 eV. Ini menunjukkan kewujudan unsur Nb dalam
keadaan Nb** serta ikatan Nb-O dalam kekisi TiO,NR. Nilai
anjakan positif BE yang didapati bagi sampel 0.5-NbTi
adalah sebanyak 0.6 eV dan 0.5 eV berbanding TiO,NR.
Manakala, bagi spektrum asimetri O 1s bagi sampel
TiO,NR dan 0.5-NbTi (Rajah 5(c) dan 5(d)) adalah pada
julat 528 eV hingga 534 eV. Puncak sub-orbit spektrum
Ols bagi TiO,NR dan 0.5-NbTi pula masing-masing adalah
pada 529.3 eV dan 529 eV. Spektrum seterusnya bagi
0.5-NbTi (Rajah 5(e)) iaitu Nb 3d,, pada 207 eV dan Nb
3d,, pada 209.5 eV dengan nilai pembelahan spin-orbital
adalah sebanyak 2.5 eV. Pengesanan fotopencaran daripada
tenaga teras ini iaitu Nb 2p dan Nb 3d mengesahkan
bahawa Nb telah berjaya memasuki kekisi TiO,.

Secara umumnya, kedua-dua puncak Ti didapati
telah beranjak kepada nilai yang lebih tinggi apabila
didopkan dengan Nb. Anjakan ini adalah selaras dengan
keputusan kajian oleh Eitner et al. (2024). Anjakan terbabit
membuktikan kewujudan Ti dengan valensi yang lebih
rendah berbanding Nb. Oleh itu, ketumpatan elektron
valensi dalam Ti akan berkurangan dengan kehadiran
ikatan Ti-O-Nb. Maka, tenaga ikatan Ti 2p meningkat
dalam sampel yang didopkan dengan Nb.

KESIMPULAN

Kesimpulannya, berlaku peningkatan kadar degradasi
aseton yang optimum dengan kehadiran fotomangkin
TiONR terdop Nb pada kepekatan 0.5 v/v%. Kadar
degradasi sebanyak 60% dapat dilihat pada sampel ini
berbanding TiO,NR sebanyak 30% dengan penyinaran
UV selama 240 min. Manakala sampel pada kepekatan
tertinggi iaitu 1.0 v/v% mengakibatkan keruntuhan
struktur nanorod dan menyumbang kepada kadar degradasi
terendah sebanyak 14% bagi sampel ini. Kemasukan Nb
ke dalam satah hablur TiO, telah disahkan melalui analisis
XPS dengan berlakunya peningkatan tenaga ikatan Ti 2p
bagi sampel optimum (0.5 v/v%). Pengurangan puncak
PL menunjukkan kehadiran Nb telah meningkatkan V_.
dalam struktur hablur TiO NR. Nb telah berfungsi sebagai
tapak pemerangkapan elektron yang mengurangkan
penggabungan semula elektron-lohong terfotoaruh.
Kajian ini menunjukkan bahawa sampel TiO,NR terdop
Nb mempunyai potensi dalam degradasi bahan pencemar
organik lain.
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