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Abstrak  

Penelitian ini bertujuan untuk mengetahui pengaruh kalsinansi terhadap 

struktur kristal dan karakter elektronik material PbS hasil sintesis menggunakan 

amilum sebagai agen pengompleks. Material PbS hasil sintesis diberi perlakuan 

kalsinasi dengan variasi temperatur. 

 Sintesis PbS dilakukan dengan metode sol-gel menggunakan Pb(CH3COO)2 

sebagai prekusor Pb dan (NH4)2S sebagai prekusor S. Proses sol-gel dilakukan 

dengan mengaduk 0,1 M Pb(CH3COO)2.3H2O dan 2 gram amilum  selama 7,5 jam, 

kemudian menambahkan 0,2 M (NH4)2S dan mengaduk selama 7,5 jam untuk 

menghasilkan endapan PbS berwarna hitam. Endapan disaring kemudian 

dipanaskan pada temperatur 100°C selama 4 jam. Setelah dipanaskan dilakukan 

kalsinasi pada variasi temperatur 150°C, 200°C, 300°C dan 400°C. Material PbS 

yang telah diberi perlakuan kalsinasi dikarakterisasi menggunakan X-Ray 

Diffraction (XRD), UV-Vis, spektroskopi IR dan SEM-EDX. 

 Hasil penelitian ini menunjukan bahwa struktur PbS adalah kubik. Kenaikan 

suhu kalsinasi menyebabkan penurunan nilai parameter kisi dan ukuran kristal. 

Semakin tinggi suhu kalsinasi menyebabkan energi celah pita semakin kecil. 

 

Kata kunci : Senyawa PbS, amilum, XRD, UV-Vis, spektroskopi IR, SEM-EDX 

 

 

Abstract  

This research aims to determine the effect of calcination on the crystal 

structure and electronic character of PbS compound synthesized using starch as a 

complexing agent.  

Synthesis of PbS was conducted by sol-gel method using Pb (CH3COO)2 as 

precursor Pb and (NH4)2S as a precursor S. Sol-gel process was carried out by 

stirring 0.1 M Pb(CH3COO)2.3H2O and 2 grams of starch for 7.5 hours, then added 

by 0.2 M (NH4)2S and stirred for 7.5 hours to produce a black precipitate PbS. The 
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precipitate was filtered and then dried in an oven at 100 ° C for 4 hours. PbS 

synthesized compound was calcinated at 150 ° C, 200 ° C, 300 ° C and 400 ° C. 

The products were characterized using X-Ray Diffraction, UV-Vis, IR 

spectroscopy and SEM-EDX. 

These results indicate that the PbS structure is cubic. Increasing of the 

calcination temperature cause a decrease in the crystal size and lattice parameter of 

PbS compound. Energy band gap decreased along with the increasing temperature 

of calcination.  
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PENDAHULUAN 

 

Timbal sulfida merupakan 

semikonduktor  paduan golongan IV-

VI dengan  energi celah pita 0.41 eV. 

PbS mempunyai nilai konstanta 

dielektrik yang tinggi dan massa 

efektif pembawa muatan yang kecil. 

PbS mempunyai radius exsiton Bohr 

besar (18 nm) pada ukuran kuantum,  

bahkan pada ukuran partikel yang 

relatif besar juga telah diamati. 

Dengan memvariasi ukuran dan 

bentuk nanopartikel PbS energi celah 

pita PbS dapat disesuaikan dari 0,3 eV 

sampai 5,2 eV. Nanokomposit 

berbasis PbS telah mendapat 

perhatian besar bersamaan dengan 

nanokomposit  yang lain seperti basis 

Au, Ag, PbTe, PbSe, ZnS, CdS dan 

lain-lain [1].  

Senyawa PbS telah banyak 

disintesis dan diteliti dengan berbagai 

macam metode diantaranya, chemical 

bath deposition [2], solvothermal [3], 

teknik pengendapan [4], dan sol-gel 

[5]. Pengembangan metode sintesis 

PbS terus dilakukan dikalangan 

peneliti, salah satunya dengan 

menambahkan surfaktan. Vatrika [6] 

telah berhasil mensintesis senyawa 

PbS dengan menggunakan surfaktan 

amilum sebagai agen pengompleks. 

Hasil yang didapat menunjukan 

bahwa amilum dapat menutup pori 

pada material PbS sehingga tidak 

terjadi aglomerasi partikel, sehingga 

ukuran krital yang didapat lebih kecil 

yaitu 5,2 nm. Selain itu, penambahan 

amilum juga menyebabkan 

peningkatan energi celah pita material 

PbS.  

Perlakuan kalsinasi dapat 

mempengaruhi sifat material 

nanopartikel, salah satunya dapat 



 

memperkecil ukuran kristal ZnO dari 

24 nm - 17 nm pada batas suhu 

kalsinasi 300 º C.  Selain itu, terjadi 

peningkatan energi celah pita 

disebabkan oleh peningkatan suhu 

kalsinasi [7].  

Penelitian ini dilakukan untuk 

mengetahui pengaruh kalsinasi pada 

sintesis nanopartikel PbS 

menggunakan amilum sebagai agen 

pengompleks.  

METODE PENELITIAN 

Alat  

Peralatan gelas, stirrer, oven, 

penyaring kering, Mufle furnance, 

XRD (X-Ray Diffraction) Rigaku 

Multiplex, FTIR merk Shimadzu, 

UV-Visible 1700 Pharmaspec 

Spectrophotometer Specular 

Reflectance Attchment, SEM-EDX 

(Scanning Electron Microscopy 

Electron Dispersive X-Ray 

Analyzer). 

Bahan  

Pb(CH3COO)2, (NH4)2S 

Merck, Amilum dari Alchemix, 

Aquades, Etanol p.a Merck, Kertas 

saring no 42 Whatmann.  

Prosedur Kerja  

Proses sintesis dilakukan 

dengan mengaduk 

Pb(CH3COOH)2.3H2O 0,1 M selama 

30 menit kemudian menambahkan 

amilum sebanyak 2 gram kedalam 

larutan tersebut sambil dilakukan 

pengadukan selama 7,5 jam. Langkah 

berikutnya menambahkan tetes demi 

tetes (NH4)2S 0, 2 M dan dilakukan 

pengadukan selama 7,5 jam. Endapan 

hitam hasil sintesis disaring dan 

dikeringkan dengan oven pada 

temperatur 100 ºC selama 4 jam.  

Senyawa hasil sintesis 

tersebut kemudian di kalsinasni 

selama 4 jam pada temperatur 150ºC, 

200ºC, 300ºC dan 400ºC. 

Material PbS yang telah 

dikalsinasi dikarakterisasi dengan 

menggunakan Difraksi sinar-X 

 

HASIL DAN PEMBAHASAN  

Analisis X-Ray Diffraction 

Material PbS yang telah 

dikalsinasi dikarakterisasi dengan 

menggunakan Difraksi sinar-X. 

Gambar 1. menunjukan difaktogram 

dari  material PbS yang telah 

dikalsinasi pada temperatur 150ᴼC, 

200ᴼC, 300ᴼC dan 400ºC.  

Berdasarkan difaktogram terlihat 

adanya puncak-puncak yang khas dan  

dominan dengan besar nilai  2θ  



 

Gambar 6. Difaktogram material PbS 

dengan variasi suhu kalsinasi 150°C, 

200°C,300 °C dan 400°C. 

 

berkisar  26° ; 30  dan 43°. Puncak 

puncak yang tajam dan dominan 

menunjukkan sifat material tersebut 

kristalin [6]. Puncak difraksi pada 2θ 

= 26, 30, 43, 51  sesuai dengan bidang 

kristal dari (111), (200), (220), (311) 

yang masing-masing merupakan 

bidang dari kristal kubik PbS (JCPDS 

no. 05-0592, a= 5,936 Å). 

Berdasarkan Gambar 1 terlihat 

puncak-puncak yang berbeda pada 

difaktogram PbS kalsinasi 400ºC 

dengan nilai 2θ berkisar 29,939; 

30,347; 32,639. Puncak-puncak 

tersebut sesuai dengan bidang kristal 

(111), (020), (200) dari PbO (JCPDS 

no. 38-1477). Hal ini 

mengindikasikan bahwa material PbS 

pada suhu kalsinasi 400 °C telah 

bereaksi dengan oksigen membentuk 

PbO. 

 

 

Ukuran kristal material PbS 

dapat dihitumg dengan menggunakan 

persamaan Scherrer, yakni : 

𝑑 =
0,9 𝜆

𝛽 𝑐𝑜𝑠 𝜃
 

Berdasarkan persamaan  Scherrer 

diperoleh ukuran kristal material PbS 

variasi kalsinasi yang disajikan pada 

Tabel 1 berikut :  

Tabel 1. Ukuran kristal material PbS 

variasi kalsinasi 

Sampel PbS 

variasi kalsinasi 

(ᴼC) 

d (nm)  

150 6,05 

200 4,558 

300 5,611 
 

Sedangkan parameter kisi material PbS 

dapat dihitung dengan menggunakan 

persamaan Bragg :  

2 𝑑 sin θ =  𝜆 

Untuk sistem kubik digunakan 

persamaan sebagai berikut,  

1

𝑑2
=  

ℎ2 + 𝑘2 + 𝑙2

𝑎2
 , 𝑑𝑒𝑛𝑔𝑎𝑛 𝑎 =  

𝜆

2 √𝐴
 

Dari persamaan diatas di dapatkan nilai 

parameter kisi material PbS yang 

disajikan dalam Tabel 2.  
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Gambar 2. Spektra IR amilum 

dan material PbS variasi kalsinasi  

 

Tabel 2.  Perhitungan parameter kisi 

material PbS  

Sampel 
Parameter kisi 

(Å)  

PbS 150 ºC 5,9231 

PbS 200 ºC 5,8435 

PbS 300 ºC  5,9301 
 

Sintesis senyawa PbS dengan 

prekusor dan metode yang sama juga 

pernah dilakukan oleh Vatrika [6]. 

Hasil karakterisasi XRD menunjukan 

material PbS tanpa diberi perlakuan 

kalsinasi memberikan nilai parameter 

kisi 5,887 Å dan ukuran kristal 

sebesar 5,237 nm.  

Berdasarkan data di atas dapat 

disimpulkan kenaikan suhu kalsinasi 

dari 150ºC sampai 200ºC 

menyebabkan penurunan nilai 

parameter kisi dan ukuran kristal. 

Kemudian pada suhu kalsinasi 300 ºC 

nilai parameter kisi dan ukuran kristal 

meningkat disebabkan material PbS 

mulai mengalami reaksi dengan 

oksigen pada temperatur tersebut. 

Analisis spektroskopi IR  

Pada penelitian ini, Analisis 

Spektroskopi IR digunakan untuk 

melihat pengaruh kalsinasi pada 

gugus-gugus funsional amilum yang 

terdapat pada material PbS. Oleh 

karena itu, dilakukan analisis 

perbandingan gugus-gugus 

fungsional amilum murni  dengan 

gugus-gugus fugsional yang terdapat 

pada sampel PbS. Gambar 2 

menunjukan spektra IR amilum dan 

material PbS variasi kalsinasi. 

Berdasarkan Gambar 2. Dapat dilihat 

bahwa amilum dan material PbS 

masing –masing mempunyai empat 

gugus utama, diantaranya gugus OH   

(alkohol) pada daerah serapan 3400 

cm-1, gugus C-O pada daerah serapan 

1150-1100 cm-1, C-H (alifatik) pada 

daerah 2900 cm-1 dan gugus metilen (-

CH2-) pada daerah 1442-1373 cm-1.  

  

 

Dari spektrum diatas 

diketahui bahwa dalam material PbS 

terdapat gugus-gugus fungsional 

yang mirip dengan Amilum.  Akan 

tetapi dari lebar pucak yang semakin 
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Gambar 3. Spektra UV-Vis material 

PbS  variasi suhu  kalsinasi 

 

mengecil pada Gambar 2 dapat 

diketahui bahwa kadar amilum 

semakin berkurang seiring naiknya 

suhu kalsinasi. 

Analisis spektroskopi UV-Vis 

Analisis spektroskopi UV-Vis 

dilakukan untuk mempelajari karakter 

elektronik material PbS setelah di beri 

perlakuan kalsinasi. Data tersebut 

kemudian dibandingkan dengan 

karakter elektronik material PbS yang 

tidak diberi perlakuan kalsinasi [6].  

Hasil karakterisasi UV-Vis 

material PbS disajikan pada Gambar 

3. Kisaran radiasi untuk UV adalah 

180-380 nm sedangkan untuk Visibel 

adalah 380-780 nm [9].  Berdasarkan 

Gambar 3 terlihat bahwa adanya 

perlakuan kalsinasi menunjukan 

pergeseran absorbsi kearah sinar UV. 

 

 

Tabel 3. Absorbansi material PbS variasi 

suhu kalsinasi 

Sampel 
              λ (nm) 

UV Visible 

PbS  326 
412 , 537, 

601 dan 738  

PbS  150 C 
275 dan 

374  

423, 657, 

dan 768 

PbS  200 C 343 454 

PbS 300 C 
272 dan 

346 
460 dan 498 

 

Untuk menghitung energi 

celah pita digunakan persamaan 

Kubelka-Munk, yaitu dengan cara 

mengekstrapolasikan daerah linier 

(absorption edge) pada plot kurva 

(F(R’∞)hν) versus energi (eV). 

Energi celah pita material PbS 

disajikan dalam Tabel 4.  

Tabel 4. Energi celah pita material PbS. 

Sampel 
Energi Celah 

Pita (eV) 

PbS  3,73 

PbS 150 °C 2,65 

PbS 200 °C  2,12 

PbS 300 °C  1,87 

 

Dari data Tabel 4. Dapat diketahui bahwa 

energi celah pita material PbS menurun 

seiring dengan meningkatnya suhu 

kalsinasi. Hal ini disebabkan karena 

kadar amilum semakin berkurang dalam 
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material PbS bersamaan dengan 

meningkatnya suhu kalsinasi.  

Scanning Electron Microscopy- 

Electron Dispersive X-Ray Analyser   

Material PbS yang telah 

dikalsinasi pada temperatur 300°C 

dikarakterisasi menggunakan SEM-

EDX untuk melihat morfologi 

permukaan dan komposisi senyawa 

tersebut. Micrograph dan spektra 

EDX material PbS masing-masing  

ditunjukan pada Gambar 4 dan 

Gambar 5.  

Berdasarkan Gambar 4 

senyawa PbS memiliki morfologi 

tidak beraturan dan membentuk 

agregat dengan ukuran 1,243-1,776 

µm. Spektra EDX (Gambar 5) 

menunjukan keberadaan puncak 

timbal dan sulfur dengan keseluruhan 

komposisi elementar 87.80% (b/b) 

timbal dan 12.20 % (b/b) sulfur. 

komposisi tersebut setara dengan 

Pb:S = 0.42 : 0.38. Komposisi timbal 

yang lebih besar menunjukkan bahwa 

sebagian material PbS telah terjadi 

reaksi dengan oksigen membentuk 

PbO pada suhu kalsinasi 300 ºC. Pada 

Gambar 5 juga terlihat adanya puncak 

selain timbal dan sulfur yang 

merupakan puncak dari oksigen. 

 

 

Gambar 4.  Hasil SEM material PbS (a) 

perbesaran 5000x (b) perbesaran 

20.000x   

 

Gambar 5. Spektra EDX  material PbS 

 

SIMPULAN  

 Berdasarkan penelitian yang 

telah dilakukan dapat disimpulkan 

bahwa kenaikan suhu kalsnasi 

menyebabkan penurunan nilai 

parameter kisi dan ukuran kristal. 

Ukuran kristal yang terbentuk 4-6 nm 

a 

b 



 

dan mempunyai struktur kristal 

Kubik. Karakter elektronik material 

PbS menunjukan pergeseran 

Absorbansi dari sinar tampak (visible) 

ke sinar UV. Semakin tinggi suhu 

kalsinasi menyebabkan energi celah 

pita semakin kecil dari 2,65-1,87 eV. 
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