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Abstract. Research has been carried out on the effect of adding isopropyl alcohol (IPA) on the formation of
nano titania. This study aims to determine the effect of adding IPA on the phase formation and particle size
of TiO2. In this study, nano titania was synthesized by hydrothermal method at a temperature of 2500C with
a variety of different IPA additions, namely 0.2 ml, 0.4 ml, 0.6 ml, and 0.8 ml. Samples were characterized
using X-Ray Diffraction (XRD) and Scanning Electron Microscopy (SEM). The XRD characterization results
showed that the diffraction peaks were following the standard database and showed anatase, rutile, and
brookite phases. The particle size is calculated from the FWHM value using the Scherrer equation, which is
in the 10-13 nm range for the anatase phase and the rutile phase in the 18-20 nm range. The results of SEM
characterization in the 041PA sample showed that the morphology was not perfectly round and the grain size
was not uniform.
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Abstrak. Telah dilakukan penelitian mengenai pengaruh penambahan isopropil alkohol (IPA) pada
pembentukan nanotitania. Penelitian ini bertujuan untuk mengetahui pengaruh penambahan IPA terhadap
pembentukan fasa dan ukuran partikel TiO,. Pada penelitian ini nanotitania disintesis dengan metode
hidrotermal pada temperatur 250°C dengan variasi penambahan IPA yang berbeda-beda yaitu 0,2 ml, 0,4 ml,
0,6 ml dan 0,8 ml. Sampel dikarakterisasi menggunakan X-Ray Diffraction (XRD) dan Scanning Electron
Microscopy (SEM). Hasil karakterisasi XRD menunjukkan bahwa puncak-puncak difraksi sesuai dengan
pangkalan data standar dan menunjukkan fasa anatase, rutil dan brukit. Ukuran partikel dihitung dari nilai
FWHM menggunakan persamaan Scherrer yaitu pada kisaran 10-13 nm untuk fasa anatase dan fasa rutil pada
kisaran 18-20 nm. Hasil karakterisasi SEM pada sampel 04IPA menunjukkan morfologi bentuk bulat tidak
sempurna dan ukuran butir tidak seragam.

Kata kunci: Nano titania, Isopropil Alkohol (IPA), Hidrotermal

PENDAHULUAN nanoteknologi  ini  tercermin  dengan
cakupannya yang luas meliputi nanokimia,
Nanoteknologi merupakan salah satu nanofisika, nanomaterial, nanoelektronik,
bidang yang menjadi pusat perhatian para  nanobionik dan nanometrologi [1].
ilmuwan dunia karena teknologi ini Secara fundamental objek dalam skala
dianggap akan menjadi teknologi masa nano memiliki sifat dan fungsi baru yang
depan yang akan menggantikan teknologi sama sekali berbeda dengan sifat dan
yang sudah ada. Besarnya peranan fungsinya dalam ukuran yang lebih besar.
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Material nano banyak dikaji karena
menunjukkan sifatnya yang unik [2]. Bahan
nanokristalin yang berdimensi 1 sampai 100
nanometer telah menarik perhatian para
ilmuwan diberbagai bidang karena sifat-
sifat kimia, fisik, dan mekaniknya. Salah
satunya yaitu bahan titanium dioksida yang
sebagian besar digunakan untuk aplikasi
teknik [3].

Penelitian mengenai modifikasi
nanopartikel TiO, dan aplikasinya sudah
dikembangkan dengan berbagai metode,
Banyak metode yang sudah dilakukan
dalam pembuatan bahan nano TiO; seperti
metode sol-gel [4], metode mikroemulsion
[5], metode presipitasi [6], anodizing [7],
hidrolisis [8], dan metode hidrotermal [9].

Metode sintesis hidrotermal
mempunyai beberapa kelebihan antara lain
menghasilkan partikel dengan kristanilitas
tinggi, menggunakan suhu rendah untuk
reaksi, kemurnian tinggi, serta distribusi
ukuran partikel yang homogen [10].

Selain metode yang digunakan, proses
terbentuknya nanopartikel sangat
tergantung pada berbagai faktor seperti
konsentrasi larutan, waktu reaksi, pH, dan
teknik pengadukan [11]. Salah satu pelarut
yang biasa digunakan pada sintesis
nanopartikel adalah Isopropyl Alkohol
(IPA). Menurut penelitian sebelumnya
pengaruh pelarut pada sintesis TiO yaitu
methanol, etanol dan 2-propanol atau
isopropyl  alkohol.  Hasil  morfologi
menujukkan bentuk yang lebih halus dan
bulat dibandingkan sampel metanol dan
etanol [12].

Prekursor yang biasa digunakan untuk
sintesis titanium dioksida nanopartikel yaitu
senyawa Ti (IV) organik atau anorganik
seperti  TiCL4, TiOSOs4, dan berbagai
titanium alkoksida lainnya. TiOSOg relatif
murah dibandingkan senyawa titanium
akloksida yang umumnya mahal dan TiCL4

bersifat sangat korosif dan beracun.
sehingga  banyak penelitian yang
menggunakan  TiOSO4 pada sintesis
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nanoparikel titanium dioksida dengan
perlakuan hidrotermal [13].

Pada artikel ini akan dibuat nanotitania
menggunakan metode hidrotermal dengan
variasi penambahan IPA yaitu 0,2; 0,4; 0,6;
dan 0,8 ml dengan bahan prekursor yang
digunakan adalah TiOSO4. Dimana tujuan
dari penelitian ini adalah mengetahui
pengaruh  penambahan IPA  terhadap
pembentukan fasa dan ukuran partikel nano
ZnO serta mengetahui fasa dan ukuran
partikel nano ZnO yang terbentuk.

METODE PENELITIAN

Penelitian ini menggunakan bahan awal
titanium  oksisulfat (TiOSOs4) (Sigma
Aldrich), isopropil alkohol (IPA), NH4OH,
HNO3, aquades dan aquabides. Untuk
mendapatkan nano titania harus melakukan
beberapa tahapan di antaranya sintesis
TiO2, pengeringan, uji  karakterisasi
menggunakan XRD dan SEM.

Proses  sintesis TiO,  dilakukan
melarutkan TiOSOs sebanyak 5 gram
dengan aquabides sebanyak 50 ml.
Kemudian larutan TiOSOs distir sampai
larutan menjadi transparan atau jernih
selama + 1 jam. Selanjutnya membuat
larutan NH4OH 10% kemudian
ditambahkan ke dalam larutan TiOSOg4
dalam kondisi distir sampai terbentuk gel
saat pH mencapai 8. Gel yang terbentuk
tersebut disaring dan dibilas dengan
aquades. Selanjutnya ditambahkan aquades
50 ml dan di stir selama 30 menit.
Kemudian, 5 ml HNOs dan isopropril
alkohol (IPA) dengan variasi seperti pada
Tabel 1. Selanjunya sampel dimasukkan ke
autoclave dan dipanaskan menggunakan
oven pada suhu 250°C selama 18 jam.

Setelah proses  hidrotermal selesai,
autoclave didinginkan di suhu ruang.
Sampel selanjutnya dibilas dan disaring lalu
dikeringkan dan gerus selama £ 30 menit
lalu dioven selama 12 jam dan selanjutnya
dikarakterisasi dengan XRD dan SEM.
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Tabel 1. Variasi volume IPA

Nama sampel TiOSO4 IPA (mL)
(gr)
IPAO2 5 0,2
IPAO4 5 0,4
IPAO6 5 0,6
IPAOS 5 0,8

HASIL DAN PEMBAHASAN
Hasil Analisis Kualitatif XRD

Analisis kualitatif sampel
menggunakan perangkat lunak HighScore
Plus versi 3.0.5 melalui search match
analysis (metode pencocokan data). Hasil
output HSP digunakan sebagai input untuk
membuat grafik dengan perangkat lunak
MatLab versi R2015a. Difaktogram hasil
pencocokan ini ditunjukkan pada Gambar
1 dengan panjang gelombang sinar-x yang
digunakan 1,54059 A.

Pola XRD yang mengindikasikan
adanya fasa anatase pada puncak tertinggi
difraktogram 20 yaitu 25,27° dengan
pangkalan data ICOD 01-086-1156.
Sedangkan fasa rutil pada puncak tertinggi
difraktogram 26 vyaitu 27,51° dengan
pangkalan data ICOD 00-004-0551. Fasa
brukit pada puncak tertinggi difraktogram
260 vyaitu 30,90° dengan pangkalan data
ICOD 01-075-1582.

Struktur kristal yang terbentuk adalah
tetragonal dan puncak yang terbentuk
menunjukkan fasa anatase dan rutile,
sedangkan untuk fasa Dbrukit struktur
kristalnya adalah ortorombik.

Puncak difraksi pada fase anatase dan
rutil lebih kecil jika dibandingkan dengan
puncak difraksi yang diperoleh pada
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penelitian sebelumnya yaitu untuk fasa
anatase pada 20 = 25,34° [14]. Untuk fasa
rutil diperoleh pada penelitian sebelumnya
yaitu 20 = 27,58° dan fasa brukit diperoleh
lebih besar dari penelitian sebelumnya yaitu
20 = 30,80° [15].

Hasil Analisis Kuantitatif XRD

Data hasil analisis XRD dinalisis secara
kuantitatif menggunakan metode Rietveld
menggunakan perangkat lunak Rietica.
Adapun data kristal yang digunakan sebagai
input pada proses penghalusan
difraktogram XRD adalah metode Rietveld.
Metode Rietveld merupakan metode
penghalusan (refinement) struktur Kkristal
memanfaatkan langsung pola intensitas
yang diperoleh dari pengukuran difraksi
bubuk bahan [16]. Data XRD tersebut
dianalisis  secara  kuantitatif  dengan
meminimalkan  selisih  antara  data
pengamatan dan hasil perhitungan.

Hasil penghalusan disajikan dalam
Gambar 2. Dari gambar tersebut terlihat
bahwa berdasarkan pola garis selisih antara
data pengamatan dan hasil perhitungan
memiliki pola hampir sama, yang artinya
selisih antara hasil perhitungan dan data
pengamatan relatif  kecil.Hasil output
penhalusan ini berupa parameter-parameter
struktur yang dihaluskan menggunakan
metode pencocokkan pola keseluruhan
yaitu nilai GoF dan R. Hasil penghalusan
yang dilakukan pada data difraksi sinar-x
tersebut dapat diterima jika kesesuaian
nilai-nilai  parameter  Figures-of-Merit
(FoM) telah tercapai, yaitu nilai R-profile
(Rp), R-weighted profile (Rwp), R-expected
(Rexp) kurang dari 20% dan nilai GoF
kurang dari 4%[17].
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Gambar 1. Difaktogram XRD sampel nanotitania (a) 02IPA, (b) O4IPA, (c) 06IPA, dan (d) O8IPA.
Legenda: a = anatase, b = brukit, dan r = rutil.
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Gambar 2. Hasil refinement data XRD (a) 02IPA (b) 04IPA (c) 06IPA (d) 08IPA

Tabel 2. Parameter kesesuain refinement data XRD  Tabel 3. Presentase fasa TiO, dalam persen berat

TiO, (%wit)
Sampel Rwp Rp Rexp GoF Sampel Anatase Rutil (%owt) Brukit
9 0
02IPA 1574 1112 556 0,80 (Yowt) (Yowt)

02IPA 27,480,095 72,52+1,50

04IPA 3368+208 6245+441 3,79+0,36
06IPA  29,63+099 70,37+1,38

08IPA 100

041PA 1549 11,17 560 0,76
06IPA 1566 11,08 556 0,79
08IPA 16,20 11,53 554 085
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Berdasarkan data pada Tabel 2
penghalusan  pada  seluruh  sampel
menunjukkan nilai nilai GoF kurang dari 4.
Sedangkan Rp,Rexp, dan Rwp kurang dari
20%. Sehingga nilai output memenuhi
standar metode Rietveld.

Hasil output Rietica juga diperoleh
fraksi berat relatif dari fasa TiO2 yang
ditunjukkan pada Tabel 3.

Hasil analisis XRD juga dapat
menentukan ukuran dengan nilai Full-
Width at Half Maximum (FWHM). FWHM
merupakan parameter yang digunakan
untuk menghitung lebar puncak. dari
sebuah kurva dengan cara menentukan
Ukuran kristal dihitung dengan
menggunakan Persamaan Debye Schrrer
seperti pada Persamaan 1.

0,91

L= 1)

Bcos @

Dengan L adalah ukuran partikel (nm), k
adalah konstanta (0,94), B adalah full width
at half maximum (FWHM), A adalah
panjang gelombang sinar-X (nm) dan
@ adalah sudut hamburan pada puncak
diraksi terjadi (°). Hasil perhitungan ukuran
partikel untuk fasa anatase pada kisaran 10-
13 nm dan fasa rutil pada kisaran 18-20 nm.

Hasil Analisis SEM

Karakterisasi SEM dilakukan pada sampel
04IPA. Hasil analisis morfologi dan
distribusi ukuran butir TiO> disajikan pada
Gambar 3. Morfologi partikel TiO>
menunjukkan bentuk bulat (spherical) tidak
sempurna. Hasil SEM menunjukkan bahwa
distribusi ukuran partikelnya tidak seragam
dan terdapat beberapa partikel yang
menggumpal  besar dengan  banyak
fragmen-fragmen kecil. Hasil ini serupa
dengan bentuk morfologi partikel TiO>
yang dilakukan oleh penelitian-penelitian
sebelumnya[18], [19].
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Gambar 3. Morfologi hasil uji SEM
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Analisis ukuran butir menggunakan
perangkat lunak ImageJ dengan skala bar
10 yum dan diambil sebanyak 10 partikel
dengan ukuran yang berbeda. Ukuran rata-
rata ukuran butirnya adalah 3,228 um.

KESIMPULAN
Pengaruh  penambahan IPA terhadap
pembentukan fasa berdasarkan hasil

refinement XRD vyaitu menunjukkan fasa
anatase, rutil dan brukit dengan struktur
kristal tetragonal dan ortorombik. Fasa
brukit hanya muncul pada sampel 041PA.
Pada sampel O8IPA muncul fase anatase
murni. Dari hasil tersebut persentase berat
kandungan fasa anatase semakin tinggi
dengan seiring penambahan IPA, akan
tetapi di sisi lain menurunkan persentase
fasa rutil. Hasil analisis ukuran partikel
untuk fasa anatase pada kisaran 10-13 nm
dan fasa rutil pada kisaran 18-20 nm.
Penambahan IPA tidak begitu berpengaruh
terhadap besar ukuran partikel karena
ukuran partikel relatif sama. Hasil analisis
SEM menunjukkan morfologi bentuk bulat
tidak sempurna dan ukuran butir tidak
seragam dan diperoleh ukuran butir pada
Kisaran 1,721-6,967 um.
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