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Abstract — Titanium in tetrahedral coordination shows high activity as a catalyst so that it attracts attention to be 

researched and developed. In this study, tetrahedral titanium coordination was studied and produced through the 

Si-O-Ti bond between solid silica precursors and solid titania. Both precursors were mixed in toluene and 

sonicated for homogeneity. The resulted mixture was calcined at a temperature of 400oC for 8 hours and then 

characterized with DRS UV-Vis, XRD and FESEM. The results showed that the synthesis sample experienced 

an increase in tetrahedral titanium fraction from 27% to almost 34%. Characterization with XRD indicated that 

the diffraction pattern of the resulting sample is very similar to the titania precursor with a crystalline pattern 

with an anatase and rutile phases. The morphology of the resulting sample showed that silica samples that did not 

react with titania experienced agglomeration. 
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I. PENDAHULUAN  

Silika-tiania (SiO2-TiO2) merupakan salah satu material 

oksida biner yang penting di dunia industri dan akademik. 

Material ini banyak diaplikasikan sebagai katalis, 

semikonduktor, lapisan kaca anti kotoran, plastik 

biodegradasi, tinta cetak optikal, kosmetik  dan lain-lain. Hal 

ini tidak terlepas dari keunggulan sifat yang dimiliki seperti 

kestabilan termal, hidrofobik, dan luas permukaan dibanding 

titania murni (TiO2) [1]-[2]. Selain itu, titania-silika memiliki 

titanium dalam koordinasi tetrahedral dan lebih aktif 

dibanding anatase dan rutile dalam TiO2 yang memiliki 

koordinasi oktahedral [3]. 

 Sebagai katalis, koordinasi tetrahedral titanium dalam 

titania-silika sangat penting karena bertindak sebagai pusat 

aktif. Hal ini dibuktikan oleh aktifitas katalitik (titanium 

silika-1) TS-1 yang memiliki titanium dalam koordinasi 

tetrahedral [4]–[6]. Namun TS-1 memiliki keterbatasan dalam 

mengkatalisis molekul yang memiliki ukuran yang lebih besar 

dari ukuran pori-pori mikro [4]–[6]. Berdasarkan hasil 

aktifitas katalitik dari TS-1 tersebut, beberapa peneliti mulai 

mengembangkan katalis titania-silika dengan koordinasi 

tetrahedral dan struktur mesopori [5], [7].  

Beberapa metoda telah dilaporkan dalam upaya 

mensintesis titania-silika yang memiliki titanium dalam 

koordinasi tetrahedral [8]–[10]. Secara umum metoda yang 

digunakan tergantung dengan prekursor yang tersedia. Sol-gel 

merupakan metoda yang paling umum dan paling banyak 

digunakan [3], [13] - [14]. Namun demikian, dalam sintesis 

silika-titania prekursor-prekursor yang digunakan seperti TTiP 

(Titanium isopropoksida) dan TEOT (sumber Ti) (Tetraetil 

Ortotitanat)  dan TEOS (tetraetil ortosilikat) (sumber Si) 

relative kurang tersedia dibanding prekuror Si dan Ti dalam 

bentuk padatan. Selain itu prekursor-prekursor baik Si dan Ti 

dalam bentuk cair relative mahal dibanding dengan prekursor 

padat. Prekursor-prekursor Si dan Ti dalam bentuk powder 

relative lebih murah dan mudah diperoleh [13]–[16]. 

Pada penelitian sebelumnya telah dilaporkan sintesis 

silika-titania dengan kerangka tetrahedral titanium untuk 

produksi biodiesel berdasarkan variasi waktu, rasio mol Si 

terhadap Ti dan pengaruh suhu kalsinasi [13]–[15]. Prekursor 

yang digunakan adalah titania dan silika padat. Hasil yang 

diperoleh menunjukan bahwa dengan metoda solid state, 

silika-titania dapat terbentuk melalui ikatan Si-O-Ti dari 

reaksi SiO2 dan TiO2 padat. Hal ini ditunjukan dengan 

peningkatan fraksi titanium tetrahedral yang dihitung melalui 

dekonvolusi spectra UV-Vis sampel silika-titania dan titania 

murni.  

Pada penelitian ini  sintesis silika-titania dilanjutkan 

dengan melakukan variasi mol titania terhadap mol silika 

dalam upaya menghasilkan titanium dengan kerangka 

tetrahedral. Sampel yang dihasilkan dikarakterisasi dengan 

DRS UV-Vis (Diffuce Reflactance Spektroscopy Ultra Violet-

Visible), XRD (X-ray Diffraction) dan FESEM (Fourier 

emission Scanning Electron Microscope). 

II. METODE PENELITIAN  

A. Pelaratan dan Bahan  

Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini 

semuanya produk komersial dari Merck, yaitu TiO2, SiO2, 
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toluene dan methanol.  Peralatan-peralatan yang dalam 

penelitian ini terbagi atas peralatan untuk sintesis dan 

karakterisasi. Peralatan untuk sintesis adalah peralatan gelas di 

laboratorium, timbangan digital 4 digit, ultrasonic bath, 

cawan penguap, lumpang, alu, spatula, furnace dan oven. 

Peralatan untuk karakterisasi yang dipakai adalah DRS UV-

Vis, XRD dan FESEM 

B. Sintesis dan Karakteisasi  

Silika-titania disintesis menggunakan metoda solid-state 

dengan prekursor TiO2 dan SiO2. Berdasarkan penelitian 

sebelumnya, prekursor silika dan titania dimasukan ke dalam 

beker gelas yang berisi 10 mL toluene. Pada penelitian ini, 

divariasikan mol SiO2 terhadap TiO2 yang itu 1, 0,5 dan 0,25 

mol. Mol TiO2 yang digunakan adalah 1 mol. Campuran SiO2 

dan TiO2 dalam toluene kemudian diultrasonik selama 1 jam 

dan suhu medium dijaga konstan pada suhu kamar. Campuran 

SiO2 dan TiO2 kemudian dicuci dengan metanol untuk 

menghilangkan toluene yang terperangkap dalam sampel dan 

selanjutnya dikeringkan pada fumehood selama 24 jam. 

Sampel selanjutnya dikalsinasi berdasarkan penelitian 

sebelumnya yaitu pada suhu 400oC selama 8 jam. Setelah 8 

jam dihasilkan padatan berbentuk tepung dan berwarna putih, 

disimpan dalam desikator dan setelah mencapai suhu kamar 

dikarakterisasi dengan DRS UV-Vis, XRD dan FESEM. 

Spektra DRS UV-Vis yang dihasilkan didekonvolusi dengan 

fungsi Gaussian sehingga diperoleh fraksi titanium dalam 

kerangka tetrahedral. 

III. HASIL DAN PEMBAHASAN  

Sampel silika-titania yang dihasilkan dengan metoda solid-

state dikarakterisasi dengan DRS UV-Vis, XRD dan FESEM. 

Karakterisasi dengan DR UV-Vis bertujuan untuk 

menentukan jumlah titanium yang memiliki kerangka 

tetrahedral dalam matrik silika-titania sedangkan karakterisasi 

dengan XRD bertujuan untuk mempelajari pola difraksi silika-

titania. Titania memiliki pola difraksi kristalin sedangkan 

dengan digantinya satu Ti dengan Si membentuk Si-O-Ti 

menyebabkan pola difraksi menjadi amorfous. 

Hasil spektra dekonvolusi sampel silika-titania yang 

dihasilkan, dapat dilihat pada Gambar 1. Berdasarkan Gambar 

1, pita-pita dekonvolusi dengan  puncak pada 205, 250 dan 

275 nm merupakan daerah serapan titanium dengan 

koordinasi tetrahedral [3]. Sedangkan pita deconvolusi >275 

hingga 400 nm merupakan daerah serapan titanium dalam 

koordinasi octahedral [3][13], [15]. Koordinasi titanium dalam 

struktur octahedral memiliki dua fasa yaitu anatase dan rutile. 

Anatase memiliki serapan  pada daerah 280–330 nm 

sedangkan 330-400 nm merupakan daerah titania dalam fasa 

rutile [17]. 

Berdasarkan hasil dekonvolusi, terdapat peningkatan fraksi 

titanium tetrahedral dari 27,48% hingga 33,55 %.  Pada titania 

murni, diperoleh fraksi titanium tetrahedral sebesar 27,48%. 

Setelah direaksikan dengan metoda solid-state dengan silika, 

terjadi peningkatan fraksi titanium tetrahedral sebesar 33,25% 

(perbandingan mol Si dan Ti 1:0,5) dan 33,55% 

(perbandingan mol Si dan Ti 1:0,25). Peningkatan fraksi 

titanium tetrahedral terjadi karena adanya reaksi antara silika 

dan titania saat proses kalsinasi melalui ikatan Si-O-Ti.   Hasil 

yang diperoleh menunjukan jika konsentrasi silika lebih kecil 

dari titania atau titania terlalu banyak menyebabkan fraksi 

tetrahedral menjadi turun. Hal terjadi karena pembentukan 

titanium tetrahedral melalui ikatan Si-O-Ti terhalang akibat 

terbentuknya ikatan Ti-O-Ti. Ikatan Ti-O-Ti merupakan 

kerangka dari titania (titanium oksida) [1], [3], [15]. 

 

 
Gambar 1. Spektra DRS UV-Vis dari (a) silika-titania (1:0.25), (b) silika-

titania (1:0.5) dan (c) titania 

 

Hasil karakterisasi dengan XRD untuk silika-titania yang 

dihasilkan dan prekursor titania yang digunakan, ditunjukan 

oleh Gambar 2. Berdasarkan Gambar 2, pola difraktogram 

dari silika-titania yang dihasilkan sangat mirip dengan pola 

difraktogram titania komersial. Pola firaktogram untuk sampel 

titania dan silika-titania mengandung fraksi anatase lebih 

banyak dari fraksi rutile.  

  Pola difraksi yang dihasilkan mendukung hasil dekonvolusi 

spectra UV-Vis. Sebelumnya telah dijelaskan bahwa terjadi 
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peningkatan fraksi tetrahedral yang dihitung dengan 

dekonvolusi spectra UV-Vis. Peningkatan yang terjadi hanya 

sekitar 2%, artinya masih banyak titania yang belum berikatan 

dengan silika membetuk silika-titania [3]. Silika memiliki fasa 

amorf yang tidak tampak pada difraktogram karena komposisi 

titania lebih banyak dari silika. Titania mengandung fasa 

anatase dan rutile yang memberikan puncak kristalin pada 

difraktogram [13]. 

 
Gambar 2. Pola difraksi sinar-X dari titania, silika-titania (1:0.5) dan 

silika-titania (1:0.25) 

 

Morfologi titania dan silika-titania yang dihasilkan 

dipelajari dengan FESEM image. Instrumen yang digunakan 

hanya memiliki perbesaran hingga 15000 persen seperti yang 

terlihat pada Gambar 3. Berdasarkan Gambar 3, titania 

memiliki partikel-partikel yang berukuran makro dan 

kemungkinan berbentuk bola. Bongkahan besar yang tampak 

pada sampel silika-titania merupakan silika mengalami 

aglomerasi menjadi partikel yang besar ketika sampel 

dikalsinasi [3]. 

 
Gambar 3. FESEM image TiO2 dan SiO2-TiO2 (1:0.5) dengan perbesaran 

15000x 

IV. KESIMPULAN 

Berdasarkan hasil yang diperoleh dapat disimpulkan 

bahwa silika-titania yang dihasilkan dengan metoda solid-

state memiliki koordinasi titanium tetrahedral yang lebih 

tinggi dari titania murni. Semakin tinggi persentasi Ti 

terhadap Si, makin sulit terjadi ikatan Si-O-Ti dalam 

membentuk silika-titania.  
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