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Abstract. F-doped TiO2 has been synthesized using the sol-gel method using NH4F as a source of fluorine. 

This study aims to determine the effect of adding variations in the rate of doping fluorine during 0, 30, 60, 90 

and 120 minutes using an injection pump to the formation and change of crystal structure and specific 

surface area of TiO2. Titanium isopropoxide (TTIP), tween-80, isopropyl alcohol and NH4F are used as the 

main ingredients in the synthesis of nanotitania. The F-TiO2 powder was then calcined at 450 °C for 5 hours. 

The powder was tested for characterization using x-ray diffraction (XRD) and surface area analyzer (SAA). 

The XRD characterization results showed that all samples had purely anatase phases. XRD analysis on 

sample F-01 with a drop rate of 0 minutes obtained the largest particle diameter of 14.21 nm. Whereas the 

sample F-04 with a dropping rate of 90 minutes obtained the smallest particle diameter of 11.60 nm. The 

results of the SAA characterization in sample F-01 with a drop rate of 0 minutes obtained the smallest 

surface area of 68.845 m2/g. Whereas in sample F-04 with a dropping rate of 90 minutes the largest surface 

area was 103,585 m2/g. 

Keywords: fluor-doped, SAA, TiO2, XRD. 

Abstrak. F-doping TiO2 telah disintesis memalui metode sol-gel menggunakan NH4F sebagai sumber fluor. 

Penelitian ini bertujuan untuk mengetahui pengaruh penambahan variasi laju penetesan doping fluor selama 

0, 30, 60, 90 dan 120 menit menggunakan alat pompa injeksi terhadap pembentukan dan perubahan struktur 

kristal serta luas permukaan spesifik dari TiO2. Titanium isopropoxide (TTIP), tween-80, isopropyl alcohol 

dan NH4F digunakan sebagai bahan utama dalam melakukan sintesis nanotitania. Serbuk F-TiO2 kemudian 

dikalsinasi pada suhu 450 °C selama 5 jam. Serbuk diuji karakterisasi menggunakan x-ray diffraction (XRD) 

dan surface area analyzer (SAA). Hasil karakterisasi XRD menunjukan bahwa semua sampel memiliki fasa 

murni anatase. Analisi XRD pada sampel F-01 dengan laju penetesan 0 menit memperoleh diameter partikel 

terbesar yaitu 14,21 nm. Sedangkan pada sampel F-04 dengan laju penetesan 90 menit memperoleh diameter 

partikel terkecil yaitu 11,60 nm. Hasil karakterisasi SAA pada sampel F-01 dengan laju penetesan 0 menit 

memperoleh luas permukaan terkecil 68,845 m2/g. Sedangkan pada sampel F-04 dengan laju penetesan 90 

menit memperoleh luas permukaan terbesar 103,585 m2/g. 

Kata kunci: doping fluor, SAA, TiO2, XRD. 

 

     
PENDAHULUAN 

Perkembangan teknologi dan 

pemanfaatannya memang tidak bisa 

dipungkiri lagi terkait erat dengan 

berkembangnya peningkatan teknologi di 

suatu negara. Peningkatan pengetahuan dan 

penguasaan terhadap teknologi baru sangat 

dibutuhkan untuk memenangkan persaingan 

di era perdagangan global baik oleh 

pemerintah maupun industri. Salah satu 
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contoh teknologi yang sedang banyak 

diperbincangkan adalah nanoteknologi.  
Nanoteknologi didefinisikan sebagai 

suatu design produksi dan penerapan dari 

struktur, peralatan dan sistem melalui 

pengendalian bentuk dan ukuran material 

pada skala nanometer (10-9 m) [1,2] dan 

sifat-sifat bahan pada rentang ukuran 

nanometer, yaitu dalam ukuran antara 1 

sampai 100 nm [3]. Bahkan nanoteknologi 

boleh dikatakan merupakan pengembangan 

konsep gabungan antara keberadaan 

material pasa versi skala nano dengan 

golongan material yang baru [4]. 

Salah satu diantara cakupan 

nanoteknologi yang sedang berkembang 

pesat adalah nanomaterial. Nanomaterial 

memiliki beberapa jenis, yaitu logam nano, 

bubuk nano, keramik nano dan polimer 

nano [2]. Nanomaterial yang telah banyak 

diproduksi secara pasaran adalah 

nanosilika, nanotitania, nanoaluminia, 

fullerenes dan tabung nano berbasis karbon 

atau carbon nanotubes (CNTs) . 

Pendahuluan Nanotitania atau titanium 

dioksida (TiO2) adalah salah satu material 

yang telah menarik banyak perhatian para 

peneliti terutama berkaitan dengan ukuran 

partikelnya, karena ukuran partikel suatu 

material merupakan salah satu faktor 

penting yang mempengaruhi tingkat 

efektifitas perfoma dari material tersebut 

terutama pada partikel yang berukuran 

kurang dari 100 nanometer [5]. TiO2 

mempunyai tiga jenis bentuk kristal yaitu 

rutil (tetragonal), anatase (tetragonal) dan 

brookite (ortorombik) [6,7,8]. Diantara 

ketiganya, TiO2 kebanyakan berada dalam 

bentuk rutil dan anatase yang keduanya 

mempunyai struktur tetragonal. Secara 

termodinamika, kristal anatase lebih stabil 

dibandingkan rutil [9]. Berdasarkan ukuran, 

fasa anatase secara termodinamika stabil 

pada ukuran kristal kurang dari 11 nm, 

brookite antara 11 sampai 35 nm, dan rutil 

lebih dari 35 nm [10]. Rutil mempunyai 

stabilitas fasa pada suhu tinggi dan 

mempunyai band gap sebesar 3,0 eV (415 

nm), sedangkan anatase yang terbentuk 

pada suhu yang rendah memiliki band gap 

sebesar 3,2 eV (380 nm) [6]. 

TiO2 memiliki beberapa keunggulan  

diantaranya memiliki sifat optik yang baik 

[11], memiliki aktivitas fotokatalis yang 

baik [12], memiliki luas permukaan yang 

besar [13], sifat optik yang baik [9], 

biocompatible [9] dan stabilitas kimia 

tinggi [6]. Dengan berbagai keunggulan 

tersebut, TiO2 banyak diaplikasikan sebagai 

sensor [14], alat optik [8], penghalau dan 

penghalang ultraviolet (UV) [15], 

antibakteri [15], fotokatalis [16] dan 

adsorben [17]. 

Pembuatan TiO2 biasanya 

menggunakan metode sol-gel. Metode sol-

gel merupakan metode preparasi padatan 

yang dilakukan pada suhu rendah yang 

melibatkan adanya transisi dari suatu sistem 

dengan partikel-partikel mikroskopik yang 

mengalami dispersi dalam cairan (sol) 

menjadi material mikroskopik (gel) yang 

mengandung cairan. Ketika cairan menguap 

akan meninggalkan material keras seperti 

gelas. Metode sol gel merupakan metode 

yang sering digunakan untuk melakukan 

sintesis material dalam skala nanometer 

[18]. 

Pada penelitian ini dilakukan sintesis 

terhadap nanotitania dengan menggunakan 

doping fluor. Fluor adalah unsur kimia 

dalam tabel periodik yang memiliki 

lambang F dan nomor atom 9. Kelebihan 

dari bahan fluor adalah mengakibatkan 

kristalinitas nanotitania meningkat [19], 

menaikkan porositas, ukuran pori dan 

partikel serta mempengaruhi luas 

permukaan nanotitania [20]. Fluor telah 

banyak menjadi dopan sebagai pembuatan 

nanotitania seperti yang dilakukan oleh Yu 

membuat nanotitania menggunakan bahan 

titanium tetraisopropoxide yang di doping 

dengan NH4F
--H2O, dimana hasil 

penelitiannya menunjukan bahwa pada uji 

XRD dengan pengeringan 100 °C 
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dihasilkan fasa anatase yang lebih dominan 

dibandingkan dengan fasa brookite. Pada 

pengeringan 400 °C ke 600 °C puncak fasa 

anatase meningkat pada titik (101) dengan 

2θ = 25,4°, dimana fasa rutil terjadi pada 

suhu 600 °C. Pada suhu 700 °C fasa rutil 

lebih dominan dan fasa brookite 

menghilang. Sedangkan untuk hasil 

Braunauer-Emmett-Teller (BET) pada 

pengeringan 100 °C luas permukaan 

nilainya sangat besar yaitu 270,9 m2/g. 

Semakin ditingkatkan suhu kalsinasinya 

maka luas permukaan, porosity dan volume 

porinya akan semakin menurun, sementara 

itu ukuran diameter porinya meningkat 

disebabkan oleh pertumbuhan kristal dari 

TiO2. Pada suhu 700 °C luas permukaannya 

menurun yaitu 4,7 m2/g [21]. Menurut 

Elena Serbuk TiO2 dan F-TiO2 dibuat 

dengan metode hidrolisis. Hasil 

penelitiannya yang dianalisis XRD, 

memiliki fasa anatase 99% dan fasa rutil 

1% pada TiO2(H2O), sedangkan pada 

TiO2(NH4F) memiliki fasa anatase 100%. 

Untuk hasil BET pada TiO2(H2O) luas 

permukaannya 40 m2/g, sedangkan pada 

TiO2(NH4F) luas permukaannya 46 m2/g 

[20]. Menurut Sari sintesis nanotitania 

dengan metode sol-gel doping fluor 

divariasikan dan diuji karakterisasi XRD. 

Menghasilkan fasa murni anatase dengan 

ukuran partikel masing-masing sebesar 16,8 

nm dan 23,8 nm untuk sampel TiO2 dan F- 

TiO2 [19]. Pompa injeksi merupakan alat 

yang digunakan untuk memasukan cairan 

atau obat dengan sistem berkala dan teratur 

secara otomatis. Dengan perhitungan yang 

tepat, pompa injeksi dapat meminimalkan 

human error yang kerap terjadi [22]. Oleh 

karena itu, pada penelitian ini akan dilihat 

bagaimana pengaruh penambahan doping 

fluor dengan variasi laju penetesan doping 

menggunakan alat pompa injeksi terhadap 

luas permukaan dan struktur TiO2 dengan 

uji karakterisasi menggunakan XRD dan 

luas permukaan spesifik material surface 

area analyzer (SAA) yang menggunakan 

metode BET. 

METODE PENELITIAN 

Alat yang digunakan pada sintesis 

nanotitania adalah pipet mikro (1-10) ml, 

gelas sampel, gelas ukur, batang magnet, 

magnetik stirrer, neraca, spatula kaca, botol 

plastik sampel, lemari asam, kertas lakmus, 

plastic wrap, aluminium foil, Syringe 

pump, suntikan, tisu, hair drayer, oven, 

mortar dan pastel akrilik, furnace dan alat 

untuk uji karakterisasi menggunakan XRD 

dan SAA. Sedangkan bahan yang 

digunakan adalah tween-80 (C64H124O26), 

isopropyl alcohol (i-PrOH/C3H8O), 

titanium isoprppoxide (Ti (OCH (CH3)2)4), 

ammonium florida (NH4F), air deionisasi 

dan asam klorida (HCL). 

Pembuatan bubuk F-doping nanotitania 

dapat dilihat pada Tabel 1. Mula-mula 

tween-80 ditimbang sebanyak 20 gram di 

dalam gelas sampel, kemudian diaduk 

selama ± 3 menit di dalam lemari asam.

         Tabel 1. Variasi lamanya penginjeksian doping fluor pada sampel 

Nama 

Sampel 

Tween-80 

(gr) 

I-PrOH 

(gr) 

TTIP 

(ml) 

Laju Penginjeksian 

NH4F 0,4 ml (menit) 

F-01 40 80 8 0 

F-02 40 80 8 30 

F-03 40 80 8 60 

F-04 40 80 8 90 

F-05 40 80 8 120 

 



      

Puji Lestari: Pengaruh Waktu Penambahan Doping Fluor terhadap Luas Permukaan dan struktur 

Nanotitania dengan Menggunakan Metode Sol-Gel 
      

      

140 

 

Selanjutnya menambahkan isopropyl 

alcohol sebanyak 80 ml diaduk selama ± 20 

menit. Dilanjutkan dengan penambahan 

TTIP sebanyak 8 ml secara tetes demi tetes 

(dropwise) untuk reaksi hidrolisis. Larutan 

terus diaduk  selama ± 30 menit, 

dilanjutkan dengan penambahan doping 

larutan NH4F  sebanyak 0,4 ml dengan 

variasi laju penetesan (0, 30, 60, 90 dan 

120) menit dengan menggunakan alat 

pompa injeksi sembari tetap diadukk 

selama ±24 jam. 

Sampel dikeringkan menggunakan 

oven sampai benar-benar kering ± 1 minggu 

dengan suhu mulai dari 80 °C sampai suhu 

200 °C. Kemudian setelah sampel benar-

benar kering, lalu digerus menggunakan 

mortar dan pastel akrilik sampai halus [19]. 

Selanjutnya dilakukan kalsinasi untuk 

menghilangkan zat-zat yang tidak 

dibutuhkan dalam bubuk F-doping TiO2. 

Kalsinasi dilakukan mula-mula pada suhu 

30 °C yang dinaikan ke suhu 250 °C 

dengan kecepatan 3,67 °C/menit selama 1 

jam, lalu suhu 250 °C didiamkan secara 

konstan selama 2 jam. Kemudian suhu 

dinaikan menjadi 450 °C dengan kecepatan 

3,33 °C/menit selama 1 jam, lalu suhu 450 

°C didiamkan secara konstan selama 5 jam. 

Serbuk yang diperoleh kemudian diuji 

karakterisasi menggunakan XRD dan SAA. 

HASIL DAN PEMBAHASAN 

Analisis XRD 

 

Gambar 1 merupakan hasil 

difraktogram XRD pada semua sampel. 

Dapat dilihat bahwa pada keempat sampel 

tidak ada perubahan puncak yang 

signifikan. Tiga puncak tertingi pada setiap 

sampel dapat dilihat pada posisi hkl (101), 

(004) dan (200) , untuk sampel F-01 

teridentifikasi pada sudut difraksi 2θ = 

25,25°; 2θ = 37,83° dan 2θ = 48,06°, 

sampel F-02 teridentifikasi pada sudut 

difraksi 2θ = 25,27°; 2θ = 37,73° dan 2θ = 

48,04°, sampel F-03 teridentifikasi pada 

sudut difraksi 2θ = 25,31°; 2θ = 37,87° dan 

2θ = 48.04°, dan sampel f-04 teridentifikasi 

pada sudut difraksi 2θ = 25,28°; 2θ = 

37,75° dan 2θ = 48,05°. Dengan demikian 

dapat dikatakan bahwa pengaruh laju 

penetesan menggunakan alat pompa injeksi 

terhadap F-TiO2 tidak menambah fasa baru 

dan tidak terjadi pergeseran puncak. 

Setelah itu dilakukan penghalusan 

sampel menggunakan software rietica 

dengan metode rietveld yaitu dengan 

membuat model data terhitung yang dipilih 

dari data struktur kristal ICDD yang sesuai 

dengan fasa nanotitania yaitu anatase. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
Gambar 1. Difaktogram XRD 
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Gambar 2. Plot refinement 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
(a)                                                            (b) 

Gambar 3. (a) sel parameter a = b (b) sel parameter c 

 

Hasil yang diperoleh dari penghalusan 

data menggunakan software rietica dengan 

metode rietveld yaitu dengan membuat 

model data terhitung yang dipilih dari data 

struktur Kristal ICDD yang sesuai dengan 

fasa nanotitania yaitu anatase. Plot hasil 

output penghalusan data ditunjukkan pada 

Gambar 2. Warna hitam menunjukkan data 

pengamatan, warna merah menunjukkan 

hasil perhitungan, warna biru titik puncak 

hkl dan warna hijau menunjukkan selisih 

data pengamatan dan perhitungan. Tabel 2 

menunjukkan hasil output refinement dari 

data yang sudah diolah. Memperoleh bahwa 

nilai figures-of-merit (Fom) kurang dari 

20% dan godnes of fit (GoF) kurang dari 4 

%. Dari hasil refinement ini dapat dilihat 

juga hasil sel parameternya. Gambar 3 

menunjukkan sel parameter dari F-TiO2 

yang memiliki struktur anatase tetragonal 

dan memiliki perubahan nilai parameter kisi 

yang tidak signifikan. 

Dari hasil pengujian XRD dapat 

menentukan ukuran diameter partikel 

dengan menggunakan persamaan Scherrer. 

Hasil perhitungannya dapat dilihat pada 

Tabel 3. 
Tabel 3 menunjukkan hasil 

perhitungan diameter partikel. Hasil 

diameter terkecil ditunjukkan pada sampel 
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3.78

3.79

3.80
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ke F-04 dengan error 20% yaitu 11,60 nm. 

sedangkan hasil diameter terbesar 

ditunjukkan pada sampel F-01 yaitu 14,21 

nm. 
 

Analisis SAA 

 

Data diperoleh dari penembakan gas 

nitrogen pada sampel dengan tekanan yang 

sangat tinggi sehingga teradsorpsi dan 

diperoleh data luas permukaannya. Hasil 

luas permukaan dapat dilihat pada Gambar 

4. Dimana untuk sampel F-01 memperoleh 

luas permukaan sebesar 68,845 m2/g. 

Sampel F-02 memperoleh luas permukaan 

yang lebih besar dari sampel F-01 sebesar 

78,470 m2/g. Luas permukaan  sampel F-03 

menurun yaitu sebesar 71,436 m2/g. Luas 

permukaan sampel F-04 meningkat sebesar 

103,585 m2/g. Luas permukaan sampel F-

05 menurun yaitu sebesar 73,046 m2/g. 

Pada kelima sampel, sampel F-04 

memperoleh luas permukaan yang paling 

besar dibandingkan dengan yang lainnya. 

Tabel 2. Output refinement Gof dan FoM 

Sampel Rp (%) Rwp (%) Rexp (%) Rb (%) X2 (%) 

F-01 5,41 6,89 6,21 1,02 1,23 

F-02 5,41 6,90 6,20 1,04 1,23 

F-04 5,45 7,02 5,97 1,24 1,38 

F-04 5,75 7,37 6,14 1,46 1,44 

Tabel 3. Hasil perhitungan diameter partikel 

Sampel k 

Panjang 

gelombang ,λ 

(nm) 

2θ 

(°) 

θ 

(°) 
cos θ 

FWHM 

(°) 

FWHM 

(rad) 

t 

(nm) 

F-01 0,94 0,15 25,25 12,63 0,9975 0,58 0,0102 14,21 

F-02 0,94 0,15 25,27 12,63 0,9976  0,68 0,0119 12,19 

F-03 0,94 0,15 25,31 12,63 0,9973  0,65 0,0114 12,65 

F-04 0,94 0,15 25,28 12,63 0,9977   0,57 0,0100 14,50 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Gambar 4. Grafik luas permukaan
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KESIMPULAN 

Berisi Analisis XRD menunjukkan bahwa 

semua sampel memiliki fasa murni anatase. 

Analisi XRD pada sampel F-01 dengan laju 

penetesan 0 menit memperoleh diameter 

partikel terbesar yaitu 14,21 nm. Sedangkan 

pada sampel F-04 dengan laju penetesan 90 

menit memperoleh diameter partikel 

terkecil yaitu 11,60 nm. Analisis SAA pada 

sampel F-01 dengan laju penetesan 0 menit 

memperoleh luas permukaan terkecil 

68,845 m2/g. Sedangkan pada sampel F-04 

dengan laju penetesan 90 menit 

memperoleh luas permukaan terbesar 

103,585 m2/g. 
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