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ABSTRAK

SINTESIS NANOKATALIS TiO, ANATASE DALAM LARUTAN ELEKTROLIT DENGAN
METODA SOL GEL. Telah dilakukan sintesis nanokatalis TiO, anatase dengan metode sol gel. Sintesis
TiO, dilakukan dengan caramereaksikan prekursor titaniumklorida (TiCl,) dengan ammonium hidroksida
(NH,OH) pada suhu 70 °C. Dalam upaya mempersingkat proses pembuatan nanopartikel TiO, anatase maka
padapenelitian ini ditambahkan larutan elektrolit (NH,),SO, yang bergunauntuk meningkatkan proses adsorpsi
dan desorpsi ion pada perubahan bentuk gel ke partikel. Analisis fasa dilakukan dengan menggunakan X-Ray
Difractometer (XRD), penentuan ukuran partikel menggunakan Transmission Electron Microscope (TEM) dan
Particle SzeAnalyzer (PSA). Nila energy gap ditentukan dengan spektrofotometer UV-Visible Diffuse Reflectance
Spectroscope (UV-Vis DRS). Hasil karakterisasi menunjukkan diperolehnyaTiO, kristalin dengan fasaanatase,
ukuran partikel +10 nm dan nilai energy gap 3,26 eV. Hasil uji degradasi pada methylene blue menunjukkan
bahwa TiO, hasil sintesis bersifat foto katalitik.

Kata kunci: Titanium dioksida, Fotokatalis, Semikonduktor, Sol gel

ABSTRACT

SYNTHESIS OF ANATASE TiO, NANOCATALYST IN ELECTROLYTE SOLUTION BY
SOL GEL METHOD. Synthesis and characterization of anatase TiO, nanocatalyst by sol-gel method have
been performed. The synthesis of TiO, has been carried out by reacting the precursor of titanium chloride
(TiCl,) with ammonium hydroxide (NH,OH) at atemperature of 70 °C. In an effort to shorten the process of
making nano-sized TiO, anatase, the el ectrolyte solution (NH,),SO, was added into reactor to improve adsorption
and desorption processes of ions in the gel to the particle shape changes. The phase indentification was
performed by using X-Ray Difractometer (XRD). Particle size is determined by using Transmission Electron
Microscope (TEM) and Particle Size Analyzer (PSA). The value of the energy gap is determined by using
UV-Misible Diffuse Reflectance Spectroscope (UV- Vis DRS). The characterization results showed that the
crystal structure of TiO, was anatase, with the particle size of + 10 nm and the energy gap value of 3.26 eV.
Based on the fotocatalyst test, it is showed that the synthesized of TiO, has fotocatalytic properties.

Keywords: Titanium oxide, Fotocatalyst, Semiconductor, Sol gel

PENDAHULUAN

Titanium dioksida (TiO,) merupakan bahan
semikonduktor yang digunakan sebagai fotokatalis, sel
surya, sensor biologis dan gas, serta pigmen cat [1].
Diantara semikonduktor yang ada, TiO, merupakan
semikonduktor yang banyak digunakan karena
tidak beracun (non toxic), memiliki stabilitas termal
cukup tinggi, tahan korosi, dan ketersediaan di

alam melimpah, sehingga harganya relatif murah [2].
Sebagai bahan fotokatalis, TiO, anatase telah
memperlihatkan kinerjayang baik dalam mendegradasi
berbagai polutan organik dalam air seperti pestisida
dan pelarut organik [3], zat pewarna tekstil [4],
bahkan dapat digunakan untuk membunuh mikroba
daamair[5].
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Katalis TiO, memiliki 3jenisstruktur kristal yaitu
anatase, rutile dan brookite. Struktur kristal rutile dan
anatase cukup stabil dan fasa ini biasa digunakan
sebagal bahanfotokatalis. Secarafotokatalitik, struktur
anatase menunjukkan aktivitas yang lebih baik dari segi
kereaktifan dibandingkan dengan struktur rutile [6].
Struktur anatase memiliki luas permukaan serbuk yang
lebih besar serta ukuran partikel yang lebih kecil
dibandingkan dengan struktur rutile[7]. Selainituband
gap energy anatase lebih besar daripadarutile sehingga
memiliki aktivitasfotokatalitik yang lebih tinggi [8].

Ada beberapa metode pembuatan TiO,,
diantaranyaadal ah metode presipitasi [9], mikro emulsi,
sonokimia[1], sol gel [8,10] dan hidrotermal [6]. Pada
sintesis TiO, dengan metode sonokimia [1], TiO, yang
diperoleh memiliki ukuran partikel sekitar 20 nm.
Kelemahan metode ini adalah distribusi ukuran
partikelnyatidak merata. Sintesis TiO, anatase dengan
metode hidrotermal telah dilakukan dengan cara
melakukan kalsinasi TiO, rutile (ukuran mikrometer) pada
suhu tinggi (500 °C hingga 800 °C) [11]. Hasil yang
diperoleh adalah TiO, anatase dengan ukuran partikel
380 nm hingga565 nm. Metodeini biayanyarel atif mahal
karenadiperlukan pemanasan lama (50 jam) dan ukuran
partikel yang dihasilkan masih terlalu besar. Sintesis
nanopartikel TiO, secara sol gel dengan prekursor
titanium (1V) isoproxide (TTIP) [10] menghasilkan
nanokristalin TiO,, yang terbentuk setelah dilakukan
kalsinas padasuhu 450°C selama2 jam.

Diantara ketiga metode tersebut, sol gel
merupakan metode yang lebih baik karena selain
prosesnya sederhana dan murah, TiO, yang dihasilkan
dapat berukuran nanometer. Namun sintesis TiO, dengan
metode sol gel ini perlu dikaji lagi untuk mendapatkan
proses yang lebih singkat dan cepat. Dalam upaya
mempersingkat proses pembuatan nanopartikel TiO,
anatase, pada penelitian ini ditambahkan garam
(NH,),SO, untuk meningkatkan proses adsorpsi dan
desorpsi ion OH- atau proton (H*) pada perubahan
bentuk gel Ti(OH), ke partikel TiO, anatase[12]. Dengan
penambahan garam (NH,),SO, diharapkan selain dapat
mempersingkat waktu juga menghemat biaya, karena
tidak diperlukan proses kalsinasi untuk mendapatkan
nanopartikel TiO, anatase. Nanopartikel TiO, yang
diperoleh jugadiuji unjuk kerjanyasebagai katalis.

METODE PERCOBAAN
Bahan dan Alat

Bahan yang digunakan dalam penelitianini adalah
TiCl, (Aldrich) sebagai prekursor, garanNH,SO,, NH,OH,
methylene blue, NaOH dan H,SO, dan air demin.

Sedangkan peralatan yang digunakan untuk
sintesis TiO, adalah reaktor sintesis berupagel as beaker
yang dilengkapi dengan water bath, pompa peristaltik,
over head stirrer, shaker yang dilengkapi dengan lampu
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Ultra Violet (UV), dan peralatan umum laboratorium.
Peralatan karakterisasi yang digunakan adalah X-Ray
Difractometer (XRD), Transmission Electron
Microscopy (TEM), Particle Size Analyzer (PSA),
UV-Visible Diffuse Reflectance Spectroscope dan
spektrofotometer Ultra Violet Visible (UV-Ms).

CaraKerja

Sintesis TiO, secara sol gel dilakukan di
Laboratorium Pusat Sains dan Teknologi Bahan Maju
(PSTBM) BATAN Serpong menggunakan reaktor katalis
berupa gelas beaker yang dilengkapi dengan water bath
dan pengaduk overhead serta pemanas. Sintesis TiO,
dilakukan dengan caramereaksikan larutan TiCl , dengan
NH,OH pada suhu 70 °C dan kecepatan pengadukan +
300 rpm. Sebelum larutan TiCl, direaksikan dengan
NH,OH, ditambahkan larutan (NH,),SO, 0,5 M terlebih
dahulu[12]. Hasil reaks berupagel, dipisahkan dan dicuci
dengan air demin untuk menghilangkan ion Klor,
selanjutnya gel didispersikan kedalam larutan etanol
untuk menghilangkan air dan mengurangi aglomerasi
selama proses pengeringan. TiO, yang dihasilkan
kemudian dikeringkan pada suhu 60 °C selama 48 jam.
Serbuk TiO, hasil sintesis dikarakterisasi untuk
mengetahui fasa yang terbentuk, ukuran partikel TiO,,
dan absorbans TiO,.

Besarnya energy gap TiO, ditentukan dari data
absorbansi hasil pengukuran spektrofotometer
UV-Visible Diffusi Reflectance Spectroscopic,
menggunakan metode Tauc Plot. Metode Tauc Plot
adalah suatu metode yang digunakan untuk penentuan
energy gap dengan persamaan (1) [13,14]
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Serbuk TiO, hasil sintesis yang telah diketahui
fasa, ukuran dan besarnya energy gap selanjutnya diuji
sifat katalitiknya menggunakan larutan methylene blue.
Kondisi operasi uji katalitik dilakukan pada
konsentrasi methylene blue 10 mg/L, pH larutan 3,0,
jumlah TiO, 100 mg, dan waktu kontak bervariasi (1 jam,
2 jam, 3 jam dan 4 jam). Untuk mengetahui apakah
penurunan konsentrasi methylene blue terjadi karena
proses katalitik atau absorpsi, dilakukan uji degradasi
methylene blue tanpa penyinaran lampu (gelap).
Penentuan konsentrasi methylene blue dilakukan
menggunakan alat spektrometer UV-Vis
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HASIL DAN PEMBAHASAN
Karakterisasi FasaTiO,dengan XRD

Pada Gambar 1 ditunjukkan hasil refinement pola
difraksi sinar-X sampel TiO, hasil sol gel menggunakan
perangkat lunak General Structure Analysis System
(GSAS). Berdasarkan hasil identifikasi fasa, diperoleh
bahwa sampel merupakan fasatunggal dari TiO, sesuai
dengan hasil penelitian sebelumnya[15].
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Gambar 1. Pola difraktogram TiO, hasil sintesis secara
sol-gel dengan prekursor TiCl,

Hasi| refinement ini menghasilkan kualitasfitting
sangat baik dengan faktor R (¥?) yang sangat kecil yaitu
1,037. Parameter struktur, faktor R (criteria of fit) dan
faktor y? (goodness of fit) ditunjukkan dalam Tabel 1.
Hasil refinement dari pola difraksi sinar-X tersebut
menunj ukkan bahwasampel merupakan TiO, dengan fasa
anatase.

Tabel 1. Parameter struktur, faktor R dan y? Spesifikasi TiO, hasil
sintesis

Spesifikasi TiO, hasil sintesis
Fasa TiO, (Anatase)
Grup ruang (space group) : | 41/amd (141),
Sistem kristal : Tetragonal
a=b=3.844(2) A danc=9.495(3) A, o =B =y =90°
V =140.3(1) A®dan p =3.794 gr.om®

WR; = 16.36
Factor R R, = 12.60

%2 (chi-squared) = 1.037

Dari data XRD yang diperoleh menunjukkan
bahwa hasil percobaan ini lebih baik dari penelitian
sebelumnya[10], karena TiO, yang dihasilkan sebelum
dilakukan kalsinasi telah berbentuk kristal, meskipun
belum sesempurna kristal yang melalui tahap
kalsinasi. Hal ini membuktikan bahwa penambahan
garam (NH,),SO, dapat mempercepat pembentukan
kristal anatase. Hal ini dikarenakan garam tersebut
akan menghambat pembentukan inti TiO,
dengan meningkatkan proses adsorpsi OH- untuk
penyempurnaan embrio sehinggadiperoleh TiO, kristal
(anatase) [16]. Proses pembentukan kristal TiO, pada
metode sol gel terjadi pada perubahan bentuk dari gel
Ti(OH), ke partikel TiO,. Pembentukkan partikel ini
terjadi karenaprosesadsorpsi dan desorpsi ion OH- atau

proton (H*) selama proses transformasi padatan. Proses
adsorpsi dan desorpsi ion ini meningkat dengan
hadirnya larutan elektrolit yang bersifat inert seperti
(NH,),SO, [12] danNaCIO, [16].

Karakterisasi Ukuran Partikel TiO2
Menggunakan TEM dan PSA

Titanium dioksida yang telah diketahui struktur
kristalnya selanjutnyadikarakterisas mengunakan TEM
untuk mengetahui ukuran partikel, kristalin dan sifat
aglomerasi dari bahantersebut. Strukturmikro TiO, hasl
karakterisas ditunjukkan pada Gambar 2. Pada Gambar 2
terlihat bahwa TiO, hasil sintesis mempunyai ukuran
yang sangat kecil yaitu sekitar 10 nm hingga 20 nm.

oy I

Gambar 2. Strukturmikro TiO, hasil sintesis secara
Sol- Gel dengan prekusor TiCl,

Hasil pengamatan ukuran partikel tersebut di atas
diperkuat dengan hasil pengukuran partikel TiO,
menggunakan PSA yang ditunjukkan pada Gambar 3.
Dari data pengamatan dan pengukuran tersebut
diperoleh ukuran partikel TiO, hasil sintesis berkisar
7 nmhingga 10 nm.
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Gambar 3. Distribusi ukuran partikel TiO, hasil sintesis
secara Sol-Gel dengan prekusor TiCl,

Pengukuran Absorbansi TiO, dengan
UV-Vis DRS

Pengukuran absorbansi TiO, menggunakan
UV-Vis DRSdilakukan pada daerah UV dengan kisaran

panjang gelombang 300 nm hingga 500 nm. Hasil
pengukuran ditunjukkan pada Gambar 4.
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Gambar 4. Absorbansi TiO, hasil sintesis dengan
menggunakan UV-Vis DRS

Dari data absorbansi di atas dapat dihitung nilai
(ahv)¥2 menggunakan Persamaan (1), dan selanjutnya
dibuat grafik (ahv)¥2 terhadap hv seperti yang
ditunjukkan pada Gambar 5. Besarnya nilai energy gap
adalah titik potong antara garis lurus (warna merah)
pada kurva dengan garis horizontal (hv). Nilai energy
gap tersebut dapat ditentukan dari persamaan garis
lurus Y= ax + b yang terbentuk, dengan nilai energy
gap merupakan tangent dari persamaan garis lurus
tersebut yang nilainya merupakan perbandingan
b/a, dengan konstanta a merupakan kemiringan garis
dan b merupakan titik potong garis dengan sumbu-y.
Dari hasil perhitungan diperoleh persamaan garis
lurus Y = 74,683 X - 243,57 dengan regresi linier
0,974. Menggunakan persamaan ini diperoleh besarnya
energy gap TiO, hasil sintesisadalah 3,26 eV. Nilai energy
gap TiO, tersebut merupakan energy gap TiO, jenis
anatase[17,18].
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Gambar 5. Grafik (ahv)“2terhadap hv TiO, hasil sintesis

Uji Fotokatalitik

Untuk mengetahui sifat fotokatalis TiO, hasil
sintesis dilakukan uji degradasi terhadap methylene
blue. Penentuan konsentrasi methylene blue dilakukan
menggunakan alat spektrometer UV-VisLambda 25. Hasil
percobaan uji degradasi dalam keadaan gelap dan
menggunakan lampu UV ditunjukkan pada Gambar 6.
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Gambar 6. Uji degradasi methylene blue oleh TiO,
tanpa dan dengan lampu UV terhadap waktu kontak

Pada Gambar 6, terlihat adanya penurunan
konsentrasi methylene blue menggunakan sinar
dan tidak (gelap). Pada penggunaan lampu UV
terjadi penurunan konsentrasi hingga mendekati 100 %
untuk waktu penyinaran 4 jam, sedangkan pada
keadaan gelap dan waktu kontak 4 jam penurunan
konsentrasi kurang dari 40 %. Dari data tersebut
menunjukkan bahwa TiO, hasil sintesis bersifat
fotokatalitik dan absorpsi.

Dari data hasil pengamatan di atas menunjukkan
bahwa sintesis TiO, dalam larutan elektrolit dengan
metode sol gel dapat mempersingkat proses (tanpa
melalui tahap kalsinasi). Meskipuntanpakalsinasi TiO,
yang dihasilkan telah berbentuk kristal walaupun tidak
sempurna kristal yang melalui tahap kalsinasi, ukuran
partikel yang dihasilkan relatif kecil yaitu sekitar 7 nm
hingga 10 nm dan bersifat fotokatalitik.

KESIMPULAN

Hasil percobaan sintesis nanokatalis TiO,
anatase dalam larutan elektrolit dengan metode sol gel
menggunakan prekursor TiCl, diperoleh nanopartikel
TiO, fasa anatase dengan ukuran partikel + 10 nm, dan
nilai energy gap 3,26 eV. Penambahan garam (NH,),SO,
pada proses sintesis TiO, secara sol gel terbukti dapat
mempercepat proses pembentukan kristal TiO,, meski
tanpaperlakuankalsinasi. Dari hasil uji degradasi terbukti
bahwa TiO, hasil sintesis bersifat fotokatalitik dan
absorpsi.
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