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MOTTO

Kemenangan yang seindah — indahnya dan sesukar —
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menundukkan diri sendiri. (Ibu Kartini )

Kegagalan hanya terjadi bila kita menyerah. (Lessing)

Selesaikan bukan dari yang paling sulit atau yang paling
mudah. Tapi selesaikan apa yang ada di depan mata. (Bong

Chandra)

God does not burden/impose a self except @ its

endurance/capability. (QS 02:286)

So that truly with the difficulty/hardship (is)
ease/flexibility. That truly with the difficulty/hardship (is)

ease/flexibility. (QS 101:5-6)
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ABSTRAK

Penelitian ini bertujuan untuk mempelajari pengaruh variasi temperatur
kalsinasi terhadap karakter, struktur mikro, dan energi celah pita TiO, hasil
sintesis

Senyawa TiO; dalam bentuk serbuk telah berhasil disintesis dengan
menggunakan metode pengendapan basa dari reaksi senyawa TiCl, dengan
larutan basa kuat NaOH 3 M. Larutan disaring dan dicuci dengan akuades. Produk
dikalsinasi dengan variabel temperatur kalsinasi yaitu : 100, 300, 500, 700 dan
900 °C. Karakterisasi serbuk yang diperoleh dilakukan dengan teknik Difraksi
Sinar-X (XRD) untuk mengetahui struktur kristal dan spektrofotometer UV-Vis
untuk mengetahui energi celah pita. Analisis struktur mikro senyawa TiO, dari
data Difraksi Sinar-X (XRD) dilakukan dengan menggunakan beberapa program
yaitu : winPLOTR, DICVOL, Oscail dan DIAMOND.

Hasil penelitian menunjukkan pada kalsinasi 100 °C, TiO, berbentuk
amorf. Pada kalsinasi 300 °C berbentuk semi-kristalin. Dan pada kalsinasi 500,
700 dan 900 °C sudah berbentuk kistalin. Analisis struktur mikro dari data XRD,
diperoleh TiO; hasil sintesis memiliki bentuk kristal rutil, sistem kristal tetragonal
dengan group ruang P4,/mnm. Pada kalsinasi 500 °C, TiO, memiliki parameter
kisi a=b=4,6043 A dan ¢=2,9631 A. Untuk TiO, dengan Kkalsinasi 700 °C,
memiliki parameter Kisi a=b=4,6064 A dan c¢=2,9648 A. Dan untuk TiO, dengan
kalsinasi 900 °C, memiliki parameter kisi a=b=4,6049 A dan c=2,9678 A. Variasi
temperatur kalsinasi berpengaruh terhadap energi celah pita TiO,. Energi celah
pita yang dihasilkan pada TiO, adalah : untuk 100 °C = 3,34 eV, 300 °C = 3,04
eV, 500 °C = 2,65 eV, 700 °C = 2,38 eV dan 900 °C = 2,11 eV.
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PREPARATION AND CHARACTERIZATION OF TITANIUM DIOXIDE
ON STRONG BASE ENVIRONMENT OF SODIUM HYDROXIDE

By:
Nur Rofiatun
06307141016

Supervisior : Dr. Hari Sutrisno

ABSTRACT

The aims of this research is to study the effect of calcination temperature
towards the characteristic, the microstructure and the energy band gap of TiO;
obtained result.

TiO, compound in powder form has been successfully synthesized by
using base deposition method from the reaction of compound TiCls with strong
base NaOH 3 M. The solution was filtered and washed with distilled water. The
powders were calcinated with the variable calcination temperature, i.e : 100, 300,
500, 700 dan 900 °C. Characterization of powders obtained using the technique
performed by X-Ray Diffraction (XRD) to know crystal structure and
spectrophotometer UV-Vis to know band gap energy. Analysis of TiO, from the
microstructure of the compound X-Ray diffraction data performed uses several
programs, i.e : winPLOTR, DICVOL, Oscail and DIAMOND.

The result of XRD pattern of powder calcinated of 100 °C shows TiO, is
amorphous. In the calcination temperature of 300 °C its form is in semi-crystalline
TiO, and the calcination temperature of 500, 700 and 900 °C its form are in
crystalline TiO,. Analysis of microstructure of TiO, obtained rutile crystal form,
tetragonal crystal system with space system P4,/mnm. In the calcination
temperature of 500 °C, TiO, have parameter lattice a=b=4,6043 A and c=2,9631
A. In the calcination temperature of 700 °C, TiO, have parameter lattice
a=b=4,6064 A and c=2,9648 A. And in the calcination temperature of 900 °C,
TiO, have parameter lattice a=b=4,6049 A dan ¢=2,9678 A. The ratio calcination
temperatures influence the band gap energy. The band gap energy produced of
TiO; are : for 100 °C = 3,34 eV, 300 °C = 3,04 eV, 500 °C = 2,65 eV, 700 °C =
2,38 eV and 900 °C = 2,11 eV.

xXvii
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PENDAHULUAN

A. Latar Belakang Masalah

Titanium dioksida (TiOz) merupakan senyawa yang sejak
diproduksi secara komersial pada abad ke-20, digunakan untuk banyak
aplikasi seperti obat salep [1], pasta gigi [2], bakterisida [3-6], antijamur
[5], lapisan pelindung matahari pada cat [7], dan pigmen pada cat, kertas
maupun plastik [8].

Morfologi dan sifat-sifat TiO, dipengaruhi oleh jenis prekursor,
metode sintesis, temperatur, waktu sintesis, dan jenis basa [9]. Bahan baku
yang berbeda akan menghasilkan karakter TiO, yang berbeda pula.
Titanium-isopropoksida [10], tetraisopropil ortotitanat (TIOT) [11], garam
titanat [12], titanium alkoksida (Ti(OR),) dan TiCls [13] adalah jenis
prekursor yang paling banyak digunakan dalam pembuatan TiO, karena
menghasilkan TiO, tipe anatas yang memiliki aktivitas fotokatalitik yang
baik. Berbagai metode yang banyak digunakan untuk mensintesis titanium
dioksida (TiOz) antara lain: metode sol-gel [14-17], plasma [18],
solvotermal, oksidasi langsung dan deposisi uap kimia [19], hidrotermal
[20-21], elektrodeposisi [22], gelombang mikro [23], dan pengendapan
[24]. Metode pengendapan dipilih karena tidak memerlukan temperatur

yang tinggi untuk mensintesis TiO;.



Beberapa peneliti telah melakukan variasi temperatur kalsinasi
untuk memperoleh struktur TiO, yang mereka inginkan. Yuan dan Su [2]
menyimpulkan bahwa pada temperatur 100-160 °C akan dihasilkan
nanotabung TiO,. Sedangkan pada temperatur 180-250 °C akan dihasilkan
nanopita TiO,. Kristalinitas titanium dioksida (TiO,;) dengan struktur
kristal anatas dihasilkan pada temperatur kalsinasi 650 °C melalui metode
hidrotermal [9]. Temperatur kalsinasi yang lebih tinggi dan waktu
kalsinasi yang lebih lama juga bermanfaat untuk pertumbuhan kristal.
Ukuran kristal minimum pada dasarnya ditingkatkan dengan menambah
waktu dan temperatur sintesis. Berbagai jenis basa sebagai sumber OH’
untuk pengoksidan telah digunakan untuk memproduksi TiO,, seperti
NaOH, LiOH, KOH [2], dan NH4OH [25-26]. Dari berbagai jenis basa
tersebut yang paling baik adalah NaOH.

Proses kalsinasi akan menyebabkan aglomerasi partikel,
pertumbuhan kristal maupun transformasi fasa. Fasa kristal tumbuh di
dalam dinding-dinding pori karena perlakuan pemanasan selama kalsinasi.
Lama waktu kalsinasi juga mempengaruhi hasil kristal yang terbentuk.
Pada temperatur yang sama dengan waktu yang berbeda, maka akan
menghasilkan kristal yang berbeda pula. Kalsinasi kristal yang terbentuk
dilakukan selama 2 jam. Variasi temperatur kalsinasi dilakukan pertama
kali untuk mengetahui kondisi kristal optimum yang dilihat dari puncak

anatas.



B.

Identifikasi Masalah
Berdasarkan latar belakang yang telah diuraikan, maka dapat
diidentifikasi beberapa masalah sebagai berikut :
1. Metode sintesis sangat berpengaruh terhadap TiO, yang dihasilkan.
2. Prekusor yang digunakan dalam sintesis TiO,.
3. Jenis dan konsentrasi basa yang digunakan dalam sintesis TiO,.
4. Variasi temperatur kalsinasi TiO..

5. Waktu kalsinasi TiO,.

Pembatasan Masalah
Berdasarkan identifikasi masalah yang dikemukakan di atas, maka
pada penelitian ini dibatasi pada :
1. Metode sintesis TiO, adalah metode pengendapan basa.
2. Prekursor yang digunakan adalah TiCl,,
3. Jenis dan konsentrasi basa yang digunakan dalam sintesis TiO, adalah
NaOH 3 M.
4. Variasi temperatur kalsinasi TiO; yaitu 100, 300, 500, 700 dan 900 °C.

5. Waktu kalsinasi TiO; dilakukan selama 2 jam.



D. Perumusan Masalah
Masalah yang dapat dirumuskan dalam penelitian ini antara lain
adalah :
1. Bagaimanakah pengaruh variasi temperatur kalsinasi terhadap karakter
TiO; hasil sintesis?
2. Bagaimanakah pengaruh variasi temperatur kalsinasi terhadap struktur
mikro TiO; hasil sintesis?
3. Bagaimanakah pengaruh variasi temperatur kalsinasi terhadap energi

celah pita TiO; hasil sintesis?

E. Tujuan Penelitian
Secara umum, penelitian ini bertujuan untuk :
1. Mengetahui pengaruh variasi temperatur Kkalsinasi terhadap karakter
TiO; hasil sintesis.
2. Mengetahui pengaruh variasi temperatur kalsinasi terhadap struktur
mikro TiO; hasil sintesis.
3. Mengetahui pengaruh variasi temperatur kalsinasi terhadap energi celah

pita TiO; hasil sintesis.



F. Manfaat Penelitian
Penelitian ini diharapkan dapat memberikan manfaat antara lain :
1. Meningkatkan pengetahuan terhadap metode sintesis senyawa titanium
dioksida.
2. Meningkatkan pengetahuan tentang analisis struktur mikro titanium

dioksida.
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KAJIAN PUSTAKA

A. Deskripsi Teori
1. Titanium dioksida (TiOy)

Titanium dioksida (TiO;) juga bisa disebut sebagai titania atau
titanium (1V) oksida yang merupakan bentuk oksida dari titanium. Secara
kimia, dapat dituliskan sebagai TiO,. Titanium dioksida adalah material
berpori yang mempunyai luas permukaan yang besar dengan struktur
permukaan yang terkontrol, sehingga mampu meningkatkan reaksi
permukaan dan memiliki kemampuan transpor elektron yang tinggi.
Titanium dioksida fasa anatas dimanfaatkan secara luas sebagai pigmen,
UV absorber, coating, fotokatalis dan elektroda dalam sel surya. Partikel
TiO, murni merupakan padatan berwarna putih dan memiliki titik lebur
1855 °C, bersifat asam, tidak larut dalam air, asam klorida, asam sulfat
encer dan alkohol, tapi larut dalam asam sulfat pekat dan asam fluorida
[27].

TiO, memiliki indeks bias yang sangat tinggi dan memiliki tiga
fasa kristal yang sering dijumpai, yaitu anatas, rutil dan brookit. Hanya
anatas dan rutil saja yang keberadaannya di alam cukup stabil [28].
Keduanya berperan penting dalam aktivitas fotokatalitik. Secara
termodinamika fasa kristal anatas kurang stabil bila dibandingkan dengan

rutil, tetapi pembentukannya lebih disukai pada temperatur rendah [29].



Anatas memiliki sistem kristal tetragonal dan grup ruang 141/amd,
dengan parameter kisi, a = 3,804 A dan ¢ = 9,614 A. Strukturnya dapat
digambarkan dalam keteraturan tiga dimensi terhubung antara sisi (garis
potong dua bidang)/samping dan puncak dari oktahedral TiOg. Struktur
yang lebih detail menunjukkan bahwa oktahedral terhubung melalui sisi
searah sumbu a membentuk suatu rantai zig-zag. Rantai zig-zag tersebut
terhubung satu sama lain melalui puncak pada arah sumbu b,
menghasilkan suatu lapisan bidang ab. Akhirnya lapisan tersebut saling
berhubungan searah sumbu ¢ melalui sisi untuk membentuk jaringan tiga
dimensi, seperti pada Gambar 1(a).

Rutil mengkristal dalam sistem tetragonal dan grup ruang P4/mnm,
dengan parameter kisi : a = 4,5845 A dan ¢ = 2,9533 A. Strukturnya
digambarkan sebagai hasil penumpukan heksagonal pejal dari atom
oksigen. Setiap oktahedral terhubung dengan oktahedral lain membentuk
rantai tak terbatas yang berkembang searah sumbu c, seperti yang
ditunjukkan pada Gambar 1(b). Dan setiap rantai tersebut saling terhubung
dengan empat rantai tetangganya melalui puncak membentuk jaringan tiga
dimensi.

Struktur brookit dihasilkan dari keteraturan tiga dimensi oktahedral
yang terhubung melalui pertemuan samping dan ujung. Oktahedral-
oktahedral TiOg membentuk suatu rantai melalui pertemuan samping yang
bermotif zig-zag searah sumbu c. Rantai-rantai ini berkembang ke arah

samping searah sumbu b yang menyusun suatu lapisan rantai ganda dalam



bidang bc. Lapisan-lapisan ini terhubung searah sumbu a melalui

pertemuan puncak, seperti pada Gambar 1(c).

(a) (b) (c)
Gambar 1. Struktur alotropik TiO, bertipe (a) anatas, (b) rutil, (c) brookit

Kemampuan fotoaktivitas semikonduktor TiO, dipengaruhi oleh
morfologi, luas permukaan, kristalinitas dan ukuran partikel. Fasa anatas
diketahui lebih fotoaktif daripada fasa rutil. Hal ini disebabkan karena
energi celah pita (Eg) anatas lebih tinggi (3,2 eV) daripada Eg rutil (3,0

eV).

2. Sintesis TiO,

Berbagai metode telah banyak dilakukan untuk preparasi TiOj,
seperti metode sol-gel [14-17], plasma [18], solvotermal, oksidasi
langsung dan deposisi uap kimia [19], hidrotermal [20-21], gelombang

mikro, deposisi uap kimia-fisika, sonokimia dan elektrodeposisi. Metode



yang akan digunakan dalam sintesis TiO, di penelitian ini menggunakan
metode pengendapan basa dengan basa NaOH.

Metode pengendapan diawali dengan pencampuran dua atau lebih
larutan atau suspensi dari material yang menyebabkan pengendapan, dan
diikuti dengan penyaringan, pencucian, pembentukan, pengeringan dan

pemanasan.

Difraksi sinar-X

Difraksi sinar-X merupakan salah satu cara karakterisasi material
yang dapat digunakan untuk mengidentifikasi struktur dari material
mikropori, mesopori dan makropori. Alat yang digunakan disebut X-Ray
Diffractometer (XRD). Melalui analisis XRD dapat diketahui dimensi Kisi
(d = jarak antar kisi) dalam struktur mineral, sehingga dapat ditentukan
apakah suatu material mempunyai kerapatan yang tinggi atau tidak.

Sampel berupa serbuk padatan kristalin yang memiliki sejumlah
besar kristal kecil dengan diameter butiran kristalnya sekitar 107 — 10* m
ditempatkan pada suatu plat kaca dalam difraktometer. Pola difraksi yang
dihasilkan berupa deretan puncak-puncak difraksi dengan intensitas relatif
yang bervariasi sepanjang nilai 20 tertentu. Besarnya intensitas relatif
puncak dari deretan puncak tersebut bergantung pada jumlah atom atau ion
yang ada, dan distribusinya di dalam sel satuan material tersebut. Pola
difraksi setiap padatan kristalin khas, yang bergantung pada Kisi kristal,

unit parameter, dan panjang gelombang sinar-X yang digunakan. Dengan
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demikian, sangat kecil kemungkinan dihasilkan pola difraksi yang sama

untuk suatu padatan kristalin yang berbeda.

\\ 1] D f /
AN ZC

B

Gambar 2. Pemantulan berkas sinar-X oleh dua bidang kisi dalam kristal

Perbedaan jarak yang ditempuh = n A, dimana n = orde (1,2,3,4,..)
dan A = panjang gelombang. Perbedaan jarak yang ditempuh oleh dua
gelombang sinar-X adalah sama dengan BA + BC. Karena itu, untuk
interferensi yang konstruktif akan diperoleh :

BA+BC=nA(BA=BC=dsin0)

Jadi, 2 d sin 6 = n A (persamaan Bragg)
dengan n = orde difraksi

A = panjang gelombang sinar-X
d = jarak antar Kisi
0 = sudut difraksi

Difraksi sinar-X hanya akan terjadi pada sudut tertentu sehingga
suatu zat akan mempunyai pola difraksi tertentu. Prinsip dasar XRD
adalah hamburan elektron yang mengenai permukaan kristal, sebagian

sinar tersebut akan dihamburkan dan sebagian lagi akan diteruskan ke
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lapisan berikutnya. Sinar yang dihamburkan akan berinterferensi secara
kontruktif (menguatkan) dan destruktif (melemahkan). Hamburan sinar
yang berinterferensi konstruktif inilah yang digunakan untuk analisis.

Di dalam Kisi kristal, tempat kedudukan sederetan ion atau atom
disebut bidang kristal. Bidang kristal ini berfungsi sebagai cermin untuk
merefleksikan sinar-X yang datang. Posisi dan arah dari bidang kristal ini
disebut Indeks Miller. Setiap kristal mempunyai bidang kristal dengan
posisi dan arah yang khas, sehingga jika disinari dengan sinar-X pada
analisis XRD akan memberikan pola difraktogram yang khas pula.

Analisis XRD akan menghasilkan pola difraksi kristal berupa
deretan puncak-puncak difraksi dengan intensitas relatif yang bervariasi
sepanjang nilai 26 tertentu.

Rutil ditandai dengan adanya puncak pada 20 sekitar 27, 36, 39,
41, 44, 54, 56, 62 dan 64 ° dengan hkl berturut-turut 110, 101, 200, 111,
210, 211, 220, 002 dan 310 (JCPDS No. 21-1276). Anatas ditunjukkan
dengan puncak-puncak pada 20 sekitar 25, 38, 48, 51 dan 55 ° dengan hkl
berturut-turut 101, 004, 200, 105 dan 211 (JCPDS No. 21-1272).

Difraktogram yang dihasilkan digunakan sebagai input data pada
program winPLOTR untuk menentukan parameter Kisinya. Selanjutnya
dilakukan penghalusan data dengan menggunakan Fullprof Pattern
Matching. Kemudian menentukan posisi atom-atom dengan menggunakan
metode Direct dan digambarkan secara visual menggunakan program

DIAMOND.
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4. Spektrofotometer UV-Vis

Spektroskopi adalah studi mengenai interaksi cahaya dengan atom
dan molekul. Radiasi cahaya atau elektromagnet dapat dianggap
menyerupai gelombang. Dasar spektrofotometer UV-Vis adalah serapan
cahaya. Bila cahaya jatuh pada senyawa, maka sebagian dari cahaya
diserap oleh molekul-molekul sesuai dengan struktur dari molekul
senyawa tersebut. Serapan cahaya oleh molekul dalam daerah spectrum
UV-Vis tergantung pada struktur elektronik dari molekul. Spektra UV-Vis
dari senyawa-senyawa organik berkaitan erat dengan transisi-transisi
diantara tingkatan-tingkatan tenaga elektronik. Oleh sebab itu, serapan
radiasi UV-Vis sering dikenal sebagai spektroskopi elektronik.
Keuntungan dari serapan ultraviolet yaitu gugus-gugus karakteristik dapat
dikenal dengan molekul-molekul yang sangat komplek [30].

Panjang gelombang cahaya UV-Vis jauh lebih pendek daripada
panjang gelombang radiasi inframerah. Spektrum sinar tampak terentang
dari sekitar 400 nm (ungu) sampai 750 nm (merah), sedangkan spektrum
ultraviolet terentang dari 100 nm sampai 400 nm. Kuantitas energi yang
diserap oleh suatu senyawa berbanding terbalik dengan panjang
gelombang radiasi :

AE=hV=hc/A

dengan AE = energi yang diabsorpsi, dalam erg
h = tetapan Plank, 6.6 x 10°" erg det™
V = frekuensi, dalam Hz
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kecepatan cahaya, 3 x 10™ cm/det

c

A panjang gelombang, dalam cm

Spektrum ultraviolet adalah suatu gambar antara panjang
gelombang atau frekuensi serapan lawan intensitas serapan (transmitasi
atau absorbansi). Spektroskopi UV-Vis digunakan untuk menentukan
gugus kromofor yang terdapat dalam sampel. Istilah kromofor digunakan
untuk menyatakan gugus tak jenuh kovalen yang dapat menyerap radiasi
dalam daerah-daerah UV-Vis [30].

Daerah UV yang paling banyak penggunaannya secara analitik
mempunyai panjang gelombang 200 — 380 nm dan disebut sebagai UV
pendek (dekat). Sedangkan panjang gelombang daerah tampak (visible)
berkisar antara 380 — 780 nm [30].

Karakterisasi menggunakan spektrofotometer UV-Vis akan
menghasilkan spektrum berupa panjang gelombang lawan absorbansi.
Energi celah pita dihitung menggunakan panjang gelombang maksimum.

Titanium dioksida (TiO,) merupakan semikonduktor dengan energi
celah pita (Eg) 3,0-3,2 eV dan transparan di daerah sinar tampak. Kristal

anatas memiliki Eg 3,2 eV lebih besar dibandingkan kristal rutil (Eg = 3,0

eV).

B. Penelitian yang Relevan
Preparasi dan karakterisasi titanium dioksida dalam lingkungan

basa kuat natrium hidroksida yang akan dilakukan dalam penelitian ini
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didasarkan pada beberapa penelitian lain yang telah dilakukan. Titanium
dioksida (TiO,) merupakan semikonduktor dengan energi celah pita (Eg)
3,0-3,2 eV dan transparan di daerah sinar tampak. TiO, berada dalam tiga
struktur kristal yang berbeda yaitu anatas, rutil dan brookit. Energi celah
pita (Eg) TiO, tergantung dari rasio bentuk kristalnya, dimana bentuk
kristal anatas memiliki Eg 3,2 eV lebih besar dibandingkan kristal rutil
(Eg = 3,0 eV). Seo et.al [24] mengatakan bahwa kristal fasa anatas dapat
terbentuk pada temperatur 400 °C. Kristalinitas fasa anatas yang terbentuk
tersebut akan meningkat selama dilakukan peningkatan dalam
pemanasan. Transformasi fasa anatas ke fasa rutil terjadi pada temperatur
700 °C dan fasa rutil tersebut terlihat pada temperatur 800 °C.

Wang et.al. [31] melaporkan bahwa titanium dioksida nanowire
dapat bertransformasi menjadi bentuk nanotabung. Kristalinitas fasa
meningkat seiring peningkatan temperatur kalsinasi. Sehingga kristal fasa
anatas akan terbentuk pada temperatur 300 °C dan bertransformasi dalam
fasa rutil pada temperatur 700 °C, tetapi nanotabung yang pada awal
sintesis berubah morfologi ke dalam bentuk nanoplate.

Doai Wang et.al [32] meneliti tentang pembentukan anatas TiO,
nanotabung pada temperatur 400 °C dengan menggunakan larutan NaOH
dengan konsentrasi 10 M. Hasil yang diperoleh, nanokristal fasa anatas
nanotabung dengan ukuran diameter 3-4 nm untuk diameter dalam dan 9-

10 nm untuk diameter luar.
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Rica Funti Asmoro [33] mempelajari pengaruh variasi konsentrasi
NaOH-temperatur kalsinasi pada sintesis titanium dioksida (TiOy)
dengan metode pengendapan basa teknik refluks. Hasil yang diperoleh
kristalinitas senyawa akan semakin meningkat setelah dilakukan
pemanasan yang tinggi dan konsentrasi yang besar pula.

Adanya penelitian-penelitian yang telah dilakukan seperti
disebutkan di atas menjadi dasar pemikiran untuk meneliti kemungkinan
mensintesis TiO, menggunakan basa pengendap NaOH dengan
konsentrasi 3 M dan variasi temperatur kalsinasi 100, 300, 500, 700 dan

900 °C.

C. Kerangka Berpikir

Titanium dioksida (TiO;) dapat digunakan untuk obat salep,
antijamur, bakterisida, pasta gigi maupun bahan pewarna plastik dan
kertas. TiO, dapat diperoleh dengan cara mensintesis bahan yang
mengandung titanium seperti TiCl, dicampur dengan basa pengendap
yang merupakan larutan alkali yang mampu mengendapkan ion-ion
logam, antara lain NaOH.

Variasi temperatur kalsinasi akan sangat mempengaruhi struktur
kristal yang diperoleh. Hal ini dibuktikan bahwa jika temperatur kalsinasi
dinaikkan, maka puncak spektra kristal akan naik, puncak yang terbentuk

tajam dan terpisah dengan jelas.



BAB 111

METODE PENELITIAN

Titanium dioksida ini diperoleh dari titanium tetraklorida (TiCl;) yang
direaksikan dengan basa kuat natrium hidroksida (NaOH) melalui metode

pengendapan basa.

A. Subjek dan Objek Penelitian
1. Subjek Penelitian
Subjek penelitian ini adalah titanium dioksida (TiOy).
2. Objek Penelitian

Objek penelitian ini adalah karakter titanium dioksida (TiO) hasil sintesis.

B. Variabel Penelitian
1. Variabel Bebas
Variabel bebas yang digunakan dalam penelitian ini adalah variasi
temperatur dalam kalsinasi, yaitu 100, 300, 500, 700 dan 900 °C.
2. Variabel Kendali
Variabel kendali yang digunakan dalam penelitian ini adalah :
1. Metode yang digunakan adalah metode pengendapan basa

2. Jenis dan konsentrasi basa adalah NaOH 3 M.

16
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3. Variabel Terikat
Variabel terikat yang akan ditentukan dalam penelitian ini adalah karakter

senyawa hasil sintesis yang dipengaruhi oleh variasi temperatur kalsinasi.

C. Alat dan Bahan Penelitian
1. Alat yang digunakan
a. Alat-alat gelas, diantaranya : gelas beaker (Pyrex), corong gelas,
pengaduk gelas, pipet tetes, pipet volume, kaca arloji, buret.

b. Krus porselen
c. Neraca analitik
d. Almari asam
e. Oven
f. Muffle furnace
g. Penyaring mikro
h. Difraktometer sinar-X (XRD Rigaku Multiflex)

I. Spektrofotometer UV-Vis (Shimadzu 2450)

2. Bahan yang digunakan
a. TiCly (Merck 99%, p = 1,728 kg/lt)
b. NaOH 3 M

c. Akuades
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D. Prosedur Penelitian

1. Sintesis Titanium Dioksida

Titanium tetraklorida (TiCl;) sebanyak 25 mL dimasukkan ke
dalam gelas beker. Buret yang berisi natrium hidroksida (NaOH) sebanyak
25 mL disiapkan di dalam lemari asam. NaOH diteteskan sedikit demi
sedikit ke dalam gelas beker berisi TiCl, hingga berlebih sambil diaduk

dengan pengaduk gelas. Selanjutnya disaring dan dicuci dengan aquades.

2. Proses kalsinasi

Endapan yang dihasilkan dikalsinasi dengan memanaskan ke
dalam muffle furnace dengan variasi temperatur 100, 300, 500, 700 dan

900 °C selama 2 jam.

E. Teknik Analisa Data

1. Analisis Data Dari Difraksi Sinar-x

a. Data dari difraksi sinar-x diubah ke dalam bahasa winPLOTR dengan

menggunakan program winPLOTR

b. Setelah bahasanya berubah kemudian ditentukan parameter Kisi

dengan menggunakan DICVOL.

c. Setelah diperoleh parameter kisi kemudian diidentifikasi group

ruangnya dengan menggunakan program Checkcell.
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d. Agar data yang diperoleh bagus maka dilakukan smoothing pada
difraksi sinar-x dengan menggunakan program fullprof pattern

matching.

e. Dari penghalusan data lalu ditentukan posisi atom-atom dengan

menggunakan program Metode Direct.

f. Struktur secara visual dari data di atas diperoleh dengan menggunakan

program DIAMOND.

Penentuan Serapan Berbagai Fasa Titanium Dioksida (TiO,) Hasil

Sintesis Terhadap Cahaya Tampak

Titanium dioksida (TiO,) murni hanya aktif di daerah uktraviolet.
Untuk mengetahui panjang gelombang serapan TiO, hasil sintesis
digunakan spektrofotometer UV-Vis. Perhitungan Eg dari TiO, hasil
sintesis dapat menggunakan rumus :
Eg = E
A

Dengan Eg = energi celah pita

h = tetapan Planck = 6,626 x 10** J.detik

¢ = kecepatan cahaya = 2,998 x 10°® m/detik

1eV=16x10"J



BAB IV

HASIL PENELITIAN DAN PEMBAHASAN

A. Sintesis Titanium Dioksida (TiO;) Dengan Metode Pengendapan Basa

Titanium dioksida (TiO) disintesis dengan metode pengendapan basa,
yaitu diawali dengan pencampuran dua atau lebih larutan atau suspensi dari
material yang menyebabkan pengendapan, dan diikuti dengan penyaringan,
pencucian, pembentukan, pengeringan dan pemanasan.

Bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah titanium tetraklorida
(TiCls) 99% yang memiliki berat jenis 1,728 kg/L. Basa yang digunakan dalam
penelitian ini adalah basa kuat NaOH 3 M. Parameter yang digunakan dalam
penelitian ini adalah perbandingan temperatur kalsinasi yaitu 100, 300, 500, 700
dan 900 °C selama 2 jam. Prosedur kerja sintesis senyawa TiO, dapat dilihat pada
reaksi berikut :

TiCly(aq) + 4NaOH(aq) — Ti(OH)4(s) + 4NaCl(aq)
Ti(OH)4(s) — TiOz(s) + 2H20(g)

Larutan dibuat dari 25 mL titanium tetraklorida (TiCls;) yang direaksikan
dengan 22,5 mL natrium hidroksida (NaOH) berlebih yang lalu diaduk dalam
temperatur kamar. Larutan yang semula tak berwarna, kemudian akan berubah
menjadi larutan berwarna putih kekuningan. Larutan yang terbentuk kemudian
diaduk hingga menghasilkan endapan berwarna putih.

Selanjutnya larutan disaring menggunakan penyaring mikro. Endapan

yang tertinggal dicuci dengan akuades hingga endapan bebas klorida, yaitu

20
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ditandai dengan warna kuning pada larutan menghilang. Keberadaan klorida
dalam endapan dapat menyebabkan penurunan keasaman yang nantinya
mempengaruhi hasil sintesis. Selain itu, pencucian dengan akuades dilakukan
untuk menghilangkan sisa-sisa senyawa OH’, Na’, dan CI" serta mempercepat
rekasi pengikatan OH" oleh akuades itu sendiri.

Setelah penyaringan dan pencucian larutan selesai, maka endapan yang
tertinggal di penyaring mikro dikeringkan dengan cara dimasukkan ke dalam oven
pada temperatur 80 °C hingga kering. Pengeringan dilakukan dengan tujuan
mengurangi kadar air yang terikat di dalam endapan tersebut.

Setelah serbuk TiO; kering, serbuk dimasukkan ke dalam krus dan
dikalsinasi dengan muffle furnace pada temperatur 100, 300, 500, 700 dan 900 °C
selama 2 jam, terhitung saat muffle furnace menunjukkan temperatur yang
dikehendaki.

Kemudian serbuk padatan titanium dioksida hasil sintesis dikarakterisasi
dengan menggunakan difraksi sinar-X (XRD) untuk mengetahui struktur kristal,
ukuran dan kristalinitas TiO,. Serta karakterisasi menggunakan UV-Vis untuk
mengetahui panjang gelombang berbagai fasa titanium dioksida dan energi celah

pitanya.

B. Pengaruh Temperatur Kalsinasi terhadap Struktur Kristal TiO,
Analisis difraksi sinar-X TiO hasil sintesis dilakukan menggunakan alat

difraktometer sinar-X (XRD) pada daerah 2°<20<90° menggunakan sumber
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radiasi CuKa yang memiliki panjang gelombang karakteristik untuk radiasi
ko=1,54060 A, pada tegangan 40,0 kV arus 30,0 mA, serta nikel sebagai filternya.

Karakterisasi dengan menggunakan difraksi sinar-X digunakan untuk
mengetahui klasifikasi sistem kristal dan parameter Kkisi berupa besarnya nilai sisi
a, b dan c serta besarnya sudut antar bidang kristal yang didapat dari penelitian.
Pola difraksi sinar-X yang dipantulkan oleh permukaan kristal titanium dioksida

hasil penelitian seperti pada Gambar 3.
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Gambar 3. Pola Difraksi Sinar-X TiO, Hasil Karakterisasi dengan
Perbandingan Temperatur Kalsinasi (a) 100, (b) 300, (c) 500, (d) 700, dan
(e) 900 °C.

Pola difraksi sinar-X di atas menunjukkan hasil penelitian dari senyawa
TiO,, dimana senyawa yang dikalsinasi pada temperatur 100 °C masih berupa
amorf, pada temperatur 300 °C merupakan senyawa yang berupa semi-kristalin
dengan kristalinitas yang rendah. Sedangkan pada temperatur 500, 700 dan 900 °C
sudah berbentuk kristalin.

Berdasarkan transisi pembentukan kristal TiO,, maka temperatur kalsinasi

atau pemanasan yang dilakukan pada temperatur 500, 700 dan 900 °C



23

mengakibatkan atom-atom penyusun TiO; saling bergerak dan saling menyusun

suatu bentuk kristal, maka dengan semakin bertambahnya temperatur kalsinasi

semakin cepat pula atom-atom bergerak dan semakin cepat pula menyusun bentuk

kristal.

Kemudian dari pola difraksi pada Gambar 3 dan sesuai dengan data

difraksi sinar-X maka puncak-puncak 260 pola difraksi sinar-X dapat dilihat pada

Tabel 1.
Tabel 1. Puncak-puncak karakteristik pada TiO, temperatur kalsinasi 500, 700
dan 900 °C
TiO,500 °C TiO, 700 °C TiO,900 °C

20 /1o 20 /1o 20 /1o
13,642 14,5 8,965 6,3 27,619 100
27,519 100 13,625 5,2 36,24 40,5
36,12 52,7 18,066 4,2 39,356 7,5
39,223 7,3 27,5 100 41,4 19,4

41,301 27,3 31,742 7,3 44,238 7
44,221 12,7 36,161 53,1 54,441 49,3
47,068 55 39,162 7,3 56,74 15
54,341 65,5 41,379 24 62,802 7,9
56,502 16,4 44,083 8,3 64,118 7,5
56,943 12,7 54,4 54,2 69,021 16,3
62,843 7,3 56,639 14,6 69,219 9,7
64,04 7,3 62,762 6,3 69,82 8,4
68,843 14,5 64,022 8,3 76,577 1,3
69,72 7,3 68,961 13,5 79,786 1,8
72,728 55 69,762 6,3 82,359 3,1
84,449 7,3 82,224 6,3 84,204 2,6
89,64 55 84,06 4,2 89,538 4,4
- - 89,404 6,3 89,803 2,2

Berdasarkan data yang ditunjukkan oleh Tabel 1 dan Gambar 3, ada

perbedaan hasil yang diperoleh dari tiap-tiap temperatur Kkalsinasi.

Pada

temperatur 100 °C, kristal TiO, masih berbentuk amorf oleh karenanya puncak
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yang terlihat tidak terlalu tajam atau dapat dikatakan kristal TiO, belum terbentuk
sempurna. Pada temperatur kalsinasi 300 °C berbentuk semi-kristalin yang mana
dalam gambar ditunjukkan dengan mulai terbentuknya puncak-puncak walaupun
bentuknya tidak tajam. TiO, dengan temperatur kalsinasi 500, 700 dan 900°C
sudah berbentuk kistalin dengan adanya kenaikan kristalinitasnya seiring naiknya

temperatur.

C. Analisis Struktur Mikro Kristal TiO;

Dari hasil karakterisasi XRD yang didapat seperti pada Gambar 3, puncak
yang didapat dari temperatur kalsinasi 100, 300, 500, 700 dan 900°C menunjukkan
tidak adanya perubahan, yang artinya puncak-puncak yang muncul di daerah yang
sama. Untuk analisis struktur mikro hanya menggunakan tiga sampel yaitu sampel
dengan temperatur kalsinasi 500, 700 dan 900 °C, karena pada temperatur-
temperatur tersebut kristalinitasnya lebih tinggi.

Data XRD yang berupa X dan Y dapat digambarkan dengan Fullprof

Pattern Matching dan diperoleh pola seperti ditunjukkan pada Gambar 4, 5 dan 6.
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Gambar 4. Pola Fullprof Pattern Matching Produk Serbuk Kristal Titania
Hasil Kalsinasi 500 °C selama 2 jam.
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Gambar 5. Pola Fullprof Pattern Matching Produk Serbuk Kristal Titania Hasil
Kalsinasi 700 °C selama 2 jam.
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Gambar 6. Pola Fullprof Pattern Matching Produk Serbuk Kristal Titania
Hasil Kalsinasi 900 °C selama 2 jam.

Berdasarkan hasil analisis Fullprof Pattern Matching diperoleh bahwa
serbuk kristal titania temperatur kalsinasi 500, 700 dan 900 °C memiliki bentuk
kristal rutil, sistem kristal tetragonal dengan group ruang P4,/mnm dan data
parameter kisi yang ditunjukkan oleh Tabel 2.

Tabel 2. Parameter kisi dari TiO, dengan temperatur kalsinasi
500, 700 dan 900 °C

Sampel a (A) b (A) c (A)
TiO,500 °C 4,604320 4,604320 2,963073
TiO, 700 °C 4,606401 4,606401 2,964843
TiO, 900 °C 4,604890 4,604890 2,967845

Berdasarkan data pada Tabel 2, maka struktur dari TiO, dapat
digambarkan menggunakan program DIAMOND seperti pada Gambar 7(a),
7(b) dan 7(c). Selanjutnya penggambaran polihedralnya ditunjukkan pada Gambar

8(a), 8(b) dan 8(c).
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Gambar 7. Penggambaran struktur atom TiO, dengan faktor probabilitas (thermal
ellipsoids) 80% pada variasi temperatur kalsinasi : (a) 500, (b) 700 dan (c) 900 °C



28

‘o

(b)

ee
< =

(©)

Gambar 8. Penggambaran struktur polihedral TiO; hasil sintesis pada variasi
temperatur kalsinasi : (a) 500, (b) 700 dan (c) 900 °C

Dengan menggunakan program OSCAIL X dapat diperoleh data-data

dasar yang ditunjukkan Tabel 3, 4 dan 5.
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Tabel 3. Data Hasil Analisis TiO, pada Temperatur Kalsinasi 500 °C

Rumus Molekul
Berat Molekul
Sistem Kristal
Kel. Ruang
Parameter Kisi
Rasio Kisi
Volume Kisi
BJ Hitung
Kode Pearson
Tipe Rumus
Sekuen Wyck.

Atom Wyck.
Ti 2a
@) 49

Atom Ui
Ti 0,07599
0] 0,04916

Ti-0
Ti-0"
Ti-0'

Data Kristal

Ti2 04

159,758 g/mol

Tetragonal

P4,/mnm

a=b=4,6043 A c¢=2,9631 A
a/b=1,0000 b/c=1,5539 c/a=0,6436
62,82 A®

4,2229 g/lcm®

tP6

NO2

fa

Parameter Atom

Situs x/a y/b zlc Ueq(A%)

m.mm 1,00000 1,00000 0 -

m.2m 1,31909 0,68091 0 -
Parameter Pergeseran Anisotrop (A%

U2 Uss U Uiz Uz
0,07599 0,07003 -0,00828 0,00000 0,00000
0,04916  0,06076 -0,01869 0,00000  0,00000

Ikatan Ti-O
2,0777 Ti-O" 1,8928
2,0777 Ti-O" 1,8928
1,8928 Ti-O" 1,8928
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Tabel 4. Data Hasil Analisis TiO, pada Temperatur Kalsinasi 700 °C

Rumus Molekul
Berat Molekul
Sistem Kristal

Parameter Pergeseran Anisotrop (A%

Kel. Ruang
Parameter Kisi
Rasio Kisi
Volume Kisi
BJ Hitung
Kode Pearson
Tipe Rumus
Sekuen Wyck.
Atom Wyck. Situs
Ti 2a m.mm
@) 49 m.2m
Atom Uit U2
Ti 0,05610  0,05610
0] 0,07655  0,07655
Ti-O 1,9519
Ti-O" 1,9519
Ti-O' 1,9752

Data Kristal
Ti2 O4
159,758 g/mol
Tetragonal
P4,/mnm

62,91 A
4,21664 g/cm®
tP16

NO2

2

Parameter Atom

x/a y/b
0,25 12
05  0,20037

Uss U
0,08487  -0,01985
0,00652  0,00512
Ikatan Ti-O

Ti_oiii
Ti-O"
Ti-0O"

a=4,6064 A c=2,9648 A
a/b=1,0000 b/c=1,5537 c/a=0,6436

zlc
1/2

0,20037

U1z
0,00000
0,00000

1,9752
1,9752
1,9752

Ueq(Az)

U2z
0,00000
0,00000
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Tabel 5. Data Hasil Analisis TiO, pada Temperatur Kalsinasi 900 °C

Rumus Molekul
Berat Molekul
Sistem Kristal

Parameter Pergeseran Anisotrop (A%

Kel. Ruang
Parameter Kisi
Rasio Kisi
Volume Kisi
BJ Hitung
Kode Pearson
Tipe Rumus
Sekuen Wyck.
Atom Wyck. Situs
Ti 2a m.mm
@) 49 m.2m
Atom Uit U2
Ti 0,05752  0,05752
0] 0,06728 0,06728
Ti-O 2,0110
Ti-O" 2,0110
Ti-O' 1,9371

Data Kristal
Ti2 O4
159,758 g/mol
Tetragonal
P4,/mnm

62,93 A3
4,21512 glem®
tP16

NO2

j2

Parameter Atom

x/a y/b
0,25 12
05  0,19119

Uss U1z
0,06240  -0,00522
0,05889  0,01725
Ikatan Ti-O

Ti-O"
Ti-0"
Ti-OV

a=4,6049 A c=2,9678 A
a/b=1,0000 b/c=1,5516 c/a=0,6445

zlc
1/2

0,19119

U1z
0,00000
0,00000

1,9371
1,9371
1,9371

Ueq(Az)

U2z
0,00000
0,00000
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D. Analisis Spektrofotometer UV-Vis
Sampel dianalisis dengan menggunakan Spektrofotometer UV-Vis untuk

mengukur energi celah pita titanium dioksida, yang ditunjukkan pada Gambar 9.

%
L

N

a
b (d)
S
(0]
v (c)
a (b)
n
S
i K (a)

[ =
200 240 280 320 360 200 EETH 480 520 S60 600

panjang gelombang (nm)

Gambar 9. Grafik hasil analisis dengan Spektrofotometer UV-Vis dari
berbagai temperatur kalsinasi : (a) 100, (b) 300, (c) 500, (d) 700 dan (e)
900 °C
Titanium dioksida murni hanya aktif di daerah ultraviolet. Adanya variasi
temperatur kalsinasi dapat menyebabkan terjadinya pergeseran serapan TiO,.
Energi celah pita merupakan rentang antara pita konduksi dengan pita valensi.
Pita valensi merupakan pita energi teratas yang terisi penuh oleh elektron,
sedangkan pita konduksi merupakan pita energi di atas pita valensi yang hanya
terisi sebagian atau tidak terisi oleh elektron.
Berdasarkan Gambar 9 terlihat bahwa semua sampel mengabsorpsi pada

daerah ultraviolet yang merupakan serapan dari energi celah pita maksimum
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senyawa TiO,. Energi celah pita (Eg) maksimum dapat dihitung menggunakan
persamaan berikut :
Eg = E
A
Dengan Eg = energi celah pita
h = tetapan Planck = 6,626 x 10** J.detik

¢ = kecepatan cahaya = 2,998 x 10°® m/detik

1eV=16x10"J

Berdasarkan perhitungan yang ada pada Lampiran 3, energi celah pita (Eg)
maksimum TiO; pada berbagai temperatur kalsinasi dapat dilihat pada Tabel 6.

Tabel 6. Harga energi celah pita (Eg) pada TiO, berbagai temperatur kalsinasi

No Sampel A (nm) Eg (eV)
1 TiO; kalsinasi 100 °C 372 3,34
2 TiO; kalsinasi 300 °C 408 3,04
3 TiO, kalsinasi 500 °C 468 2,65
4 TiO; kalsinasi 700 °C 522 2,38
5 TiO, kalsinasi 900 °C 588 2,11

Pada penelitian ini, sampel dianalisis menggunakan Spektrofotometer UV-
Vis (Shimadzu 2450) yang terdapat di Laboratorium Kimia FMIPA UNY.
Masing-masing sampel mengabsorpsi pada daerah panjang gelombang tertentu
dan karakter serapan elektronik TiO; hasil sintesis.

Pada Tabel 6 terlihat bahwa semakin rendah panjang gelombang, maka

energi celah pita akan semakin tinggi. Hal ini disebabkan karena energi celah pita
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berbanding terbalik dengan panjang gelombang. Seiring naiknya temperatur

kalsinasi menyebabkan turunnya energi celah pita.



BAB V

KESIMPULAN DAN SARAN

A. Kesimpulan

Berdasarkan penelitian dan pembahasan yang telah diuraikan, dapat

diambil kesimpulan sebagai berikut :

1.

3.

Variasi temperatur kalsinasi mempengaruhi karakter TiO, hasil
sintesis. Pada temperatur 100 °C senyawa TiO, berbentuk amorf, pada
temperatur 300 °C senyawa TiO, berbentuk semi kristalin. Dan pada
temperatur 500, 700 dan 900 °C senyawa TiO, berbentuk kristalin.
Melalui analisis struktur mikro dari data XRD, diperoleh bahwa TiO;
hasil sintesis memiliki bentuk kristal rutil, sistem kristal tetragonal
dengan group ruang P4,/mnm. Pada TiO, dengan temperatur kalsinasi
500 °C, senyawa yang dihasilkan memiliki parameter Kisi
a=b=4,6043 A dan c=2,9631 A. Untuk TiO, dengan temperatur
kalsinasi 700 °C, senyawa yang dihasilkan memiliki parameter Kkisi
a=b=4,6064 A dan c=2,9648 A. Dan untuk TiO, dengan temperatur
kalsinasi 900 °C, senyawa yang dihasilkan memiliki parameter Kisi
a=h=4,6049 A dan c=2,9678 A.

Variasi temperatur kalsinasi berpengaruh terhadap harga energi celah
pita. Semakin tinggi temperatur kalsinasi menyebabkan energi celah
pita semakin menurun. Energi celah pita yang dihasilkan pada TiO,

hasil sintesis dengan berbagai temperatur kalsinasi adalah : pada

35
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temperatur 100 °C, TiO, memiliki Eg=3,34 eV ; pada temperatur 300
°C, TiO, memiliki Eg=3,04 eV ; pada temperatur 500 °C, TiO,
memiliki Eg=2,65 eV ; pada temperatur 700 °C, TiO, memiliki

Eg=2,38 eV dan pada temperatur 900 °C, TiO, memiliki Eg=2,11 eV.

B. Saran
Permasalahan dalam penelitian sintesis anorganik terus berlanjut,
sehingga perlu dilakukan pengembangan. Untuk itu saran-saran untuk
penelitian ini adalah sebagai berikut :
a. Perlu dilakukan variasi temperatur kalsinasi guna meningkatkan
kristalinitas titanium dioksida.

b. Perlu dilakukan penelitian lanjutan untuk memvariasi metode sintesis.
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LAMPIRAN 1 : DIAGRAM ALIR PROSEDUR PENELITIAN

penambahan NaOH 3 M berlebih

%

akuades —»

TiCl, dan NaOH 3 M berlebih

l

reaksi

l

pembentukan endapan

l

pemisahan endapan

l

pencucian hingga bebas klorida

l

pengeringan, 80°C

l

kalsinasi pada suhu 100°C, 300°C, 500°C,
700°C dan 900°C

l

karakterisasi XRD, UV-Vis
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LAMPIRAN 2 : DIAGRAM ALIR KARAKTERISASI DATA XRD

Data XRD

|

Fullprof

Penentuan parameter Kisi

dengan Dicvol
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Ekstraksi data dengan
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Gambar struktur TiO»
hasil sintesis
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LAMPIRAN 3 : PENENTUAN ENERGI CELAH PITA (Eg) TiO, DENGAN
BERBAGAI VARIASI TEMPERATUR KALSINASI

Penghitungan energi celah pita (Eg) dari TiO, dengan berbagai variasi temperatur

kalsinasi hasil sintesis dapat menggunakan rumus :

Dimana Eg = energi celah pita
h = tetapan Planck = 6,624 x 10°** J. Detik
¢ = ketetapan cahaya = 2,998 x 10® m/detik
A = panjang gelombang
1eV =1,6 x 10™°

1. Energi celah pita pada TiO; hasil sintesis dengan temperatur kalsinasi
100 °C

2.9
2.6

23
2.0
1.7
1.4
1.1
0.8
0.5

ahsorbansi

200 240 280 320 360| 400 440 480 520 560 600
panjang gelombang (nm)
372

0.2

Energi celah pita TiO, kalsinasi 100 °C pada panjang gelombang 372 nm
= 6,624 x 10°** J. Detik x 2,998 x 10° m/detik
3,72x10°mx1,6 x 10™

=3,34 eV
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2. Energi celah pita pada TiO; hasil sintesis dengan temperatur kalsinasi
300 °C

absorbansi

1.23
1.13
1.03
0.93
0.83
0.73
0.63
0.53
0.43
0.33

—— 300.dat

200 240 280 320 360 40 440 480 520 560 600
panjang gelombang (nm)

408

Energi celah pita TiO, kalsinasi 300 °C pada panjang gelombang 408 nm

= 6,624 x 10°>* J. Detik x 2,998 x 10® m/detik
4,08x10°mx1,6 x10™°

=3,04 eV

3. Energi celah pita pada TiO; hasil sintesis dengan temperatur kalsinasi
500 °C

absorbansi

3 = r =
200 240 280 320 360 400 440 }Zﬁ‘ﬂ 520 560
P

o

—_— 500 .dat

600
njang gelombang (nm)

468
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Energi celah pita TiO, kalsinasi 500 °C pada panjang gelombang 468 nm

= 6,624 x 10>* J. Detik x 2,998 x 10® m/detik
4,68 x10°mx1,6 x10™"°

=2,65eV

Energi celah pita pada TiO- hasil sintesis dengan temperatur kalsinasi
700 °C

0.47 — 700.dat

0.26 : : j j ) " : ] g
200 240 280 320 360 400 440 480 530 560 600
panjang gelombBung (nm)

S22

Energi celah pita TiO; kalsinasi 700 “C pada panjang gelombang 522 nm
= 6,624 x 10°** J. Detik x 2,998 x 10° m/detik
522 x10°mx1,6 x 10™

=2,38eV
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5. Energi celah pita pada TiO; hasil sintesis dengan temperatur kalsinasi

900 °C

0.43

0.41

0.39

0.37

0.35

0.33

0.31

— 900 kedua.dat

‘hnf LD

240 280 320 360 400 440 480 520 560 600
panjang gelombang (n

588

Energi celah pita TiO, kalsinasi 900 °C pada panjang gelombang 588 nm

= 6,624 x 10>* J. Detik x 2,998 x 10® m/detik
588x10°mx1,6x10™°

=2,11eV



