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ABSTRAK

Partikelnano TiO,berbasis air dengan pH basa telah berhasil disintesis dengan menggunakan metode sol-ge!
dan diimobilisasi pada kainkapas dengan menggunakan kitosan sebagai zat pengikat silang.Sintesis dilakukan
dengan prekursor TiClypada konsentrasi 0,3 M, 0,5 M dan 1 M, dan menggunakan templat kanjidenganproses
kalsinasi pada suhu 500°Cselama 2 jam. Partikel nano TiO, diaplikasikan ke kainkapas dengan metoda pad-dry-
curedan menggunakan kitosan sebagai crosslinking agent.Berdasarkan hasil Scanning Electron Microscope
(SEM),diketahui bahwa morfologi partikel TiO, berbentuk sphericaldengan ukuran nano (kurang dari 100 nm).
Karakterisasi X-Ray Diffraction (XRD) menunjukkan adanya tiga tipestruktur kristal utama, yaitu (100), (101) dan
(102) dengan fasa kristal yang terbentuk adalah anatase dan rutile. Pada karakterisasi menggunakan SEM terhadap
serbuk dari TiO,yang telah diaplikasikan kepermukaankainkapas, terlihat adanya imobilisasi partikel nano TiO,
melalui ikatan hidrogen silang dengan kitosan pada kainkapas. Hasil analisa tersebut kemudian dikonfirmasi dengan
FTIR (Fourier Transform Infra Red) yang hasilnya memperlihatkan puncak serapan pada bilangan gelombang 3495
em™, 2546 cm™, dan 511 cm™, yang masing-masing diasumsikan sebagai adanya vibrasi gugus fungsi O-H, N-H
dan Ti-O-Ti. Hasil SEM menunjukkan pula bahwa kristal nano yang terbentuk diantaranya adalah fasa rutile , yang
berdasarkan literatur terbukti dapatberfungsi sebagai anti UV.

Kata kunci:  Partikelnano, TiO,, metoda sol-gel , Anti UV, pad-dry-cure.
ABSTRACT

TiO, nanoparticles have been successfully synthesized viasol-gel method under a water-based alkaline pH.
The resulting nanoparticleswere then immobilized on cotton fabric using chitosan as a crosslinking agent. Synthesis
was done under the following conditions:concentration of precursor TiCl,of 0.3 M, 0.5 M and 1.0 M, the use of 1%
starch as templates, and calcination temperature at500°C for 2 hours. Application on cotton fabric was carried out
by pad-dry-cure method. Nano-sized particles of TiO, (less than 100 nm) were observed from the images resulted by
ScanningElectronMicroscope (SEM).Fromcharacterization byX-Ray Diffraction (XRD), threemaincrystal facets
of(100), (101and(102) were found to form crystallinephasesof anatase andrutile.The best concentrationofparticle
size TiOsnanoparticleswas obtained by synthesis of0,3 Mby the addition ofstarchtemplate. The immobilization of
TiOnanoparticles through hydrogen bond crosslinking with chitosan onto cotton fabric was indicated by
ScanningElectronMicroscope (SEM) characterization. This indication was verified
usingFourierTransformInfraRed(FTIR) analysis resulted in observed peaks at3495 cm™, 2546 cm™, and 511 cm™,
from O-H, N-H dan Ti-O-Ti vibration group respectively.From SEM characterization, rutile fase as a type of
resulted nanoparticles was also indicated. Base on the literature, rutile fase have a fungtion as antiUV

Keyword : Nanoparticle, TiO,, sol-gel method , Anti UV, pad-dry-cure

PENDAHULUAN (produk dan pemanfaatan secara umum).Namun,
seiring perkembangan zaman, teknologi mikro pun

Teknologi mikro telah diterapkan pada dirasa belum cukup, sehingga teknologi yang
berbagai hal, mulai dari teknologi awal sampai akhir memiliki dimensi lebih kecil lagi, yakni teknologi
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nano (nanotechnology) dikembangkan lebih lanjut
dan intensif. Teknologi mikro serta nano memiliki
peranan yang sangat besar sebab dua hal ini mampu
menciptakan penghematan seperti bahan baku, biaya
produksi, energi, serta ruang.Secara  garis
besar,pembentukan partikel nano dapat dilakukan
dengan metoda fop down (fisika) dan bottom up
(kimia).Dengan metoda fisika, partikel nano
terbentuk dengan cara memecah padatan logam atau
material lain yang berukuran besar menjadi partikel-
partikel kecil berukuran nano,sedangkan metode
kimia dilakukan dengan cara menumbuhkan
partikel-partikel nano dari atom yang didapat dari
prekursor molekuler atau ionik, diantaranya dengan
metode sol-gel. Pada metode sol-gel terjadi proses
pembentukan senyawa anorganik melalui reaksi
kimia dalam larutan pada suhu rendah, dimana dalam
proses tersebut terjadi perubahan fasa dari suspensi
koloid (sol) membentuk fasa cair kontinyu
(gel).Diantarazat kimia nano yang banyak menarik
perhatian adalah penggunaan material
semikonduktorseperti ZnO, TiO,, CdS, dan Fe,0;.
TiO,banyak dikenal sebagai fotokatalis karena
kemampuannya mengabsorpsi sinar UV.Salah satu
pemanfaatan material semikonduktor partikel nano
ZnO dan TiO,dalam aplikasi di bidang tekstil adalah
untuk teknologiUV Protection.'Kira-kira 10 % dari
radiasi sinar matahari, yang berarti pula adanya
radiasi UV, dapat mengakibatkan resiko kerusakan
pada kulit..Berkaitan dengan produk akhir tekstil,
sejauh ini belum banyak produk yang memberikan
jaminan finish sun protection.?

Sinar matahari mengeluarkan 3 jenis sinar UV
yaitu UV-A, UV-B dan UV-C, dengan spektrum
panjang gelombang nya dari 400 -700 nm, dengan
panjang gelombang spesifik untuk sinar UV A 320-
400 nm, UV B 280-320 nm dan UV C 100 - 290 nm.
Aktual kerusakan kulit pada manusia dari radiasi
sinar UV umumnya terjadi akibat paparan sinar UV
pada panjang gelombang 305-310 nm. Oleh karena
itu, upaya perlindungan kulit dari radiasi sinar UV
merupakan hal yang penting.

Perkembangan teknologifunctional textiles
atau  protective textiles akhir-akhir ini
semakinmeningkat karena kekhawatiran
terhadapradiasi sinar UV yang dapat merusak
kesehatan kulit.Diantara teknologi yang telah
dikembangkan yaitu UV blocking,sehingga paparan
dari sinar UV dapat dihindari agar tidak langsung
berhubungan dengan kulit.Metoda yang dilakukan
yaitu dengan pad-dry-cure untuk dapat membentuk
suatu lapisan dengan bantuan suhu tinggi yang akan
berpolimerisasi masuk kedalam serat. Partikel yang
diharapkan adalah ukuran nano, dengan ukuran nano
yang terbungkus dalam suatu matriks polymer
mempunyai potensi sebagai UV blocking dan lebih
stabilL.Hal ini telah dilakukan pada material
semikonduktor contohnya ZnO nano dan TiO, nano.?
TiO, dan material semikonduktor lainnya
mempunyai kapasitas penyerapan daerah UV pada

280-400 nm, hal ini dikarenakan mempunyai band
gap energy yang tidak terlalu lebar yaitu 3,2 — 3,7
eV. Energi celah (band-gap energy) semikonduktor
yang tidak terlalu besar ini akan memungkinkan
beberapa elektron untuk naik (melompat) melalui
celah antara pita valensi yang terisi ke pita konduksi
yang kosong. Elektron dari pita valensi titanium
dioksida tereksitasi ketika disinari oleh cahaya.
Energi yang dihasilkan dari elektron yang tereksitasi
ini menyebabkan elektron berada pada pita konduksi
TiO, dan menghasilkan pasangan elektron bermuatan
negatif (e-) dan hole positif (h") dan disebut sebagai
semiconductor  photo-excitation  state’Hal  ini
menjelaskan bagaimana TiO, dapat berfungsi sebagai
Anti UV. Density struktur kristal TiO, 4,25 g/em®
lebih tinggi jika dibandingkan dengan struktur kristal
anatase 3,89 g/cm’, yang menerangkan bahwa pada
density struktur kristal rutile lebih tinggi jika
dibandingkan dengan anatase artinya banyaknya
electron yang tereksitasi sehingga memungkinkan
bahwa struktur rutile dapat digunakan sebagai UV
blocking.*Pada penelitian ini dilakukan sintesis
material semikonduktor TiO, berukuran nano yang
dapat digunakan sebagai UV-blocking.Dengan
ukuran partikel nano diharapkan mempunyai
kemampuan membentuk suatu lapisan dan dapat
terimobilisasi ke dalam bahan tekstil. Pada penelitian
ini belum dilakukan pengujian Anti UV, tetapi
difokuskanuntuk memperoleh struktur kristal yang
sesuai untuk Anti UV dan dapat diaplikasikan ke
bahan tekstil..

METODE PENELITIAN

Penelitian dibagai menjadi 2 tahap, yaitu:

(1)Melakukan sintesis partikel nano TiO,metode sol
gel yang berbasis air dengan menggunakan prekursor
TiCly. Dengan menggunakan kanji sebagai templat,
dilakukan proses kalsinasi pada suhu 500°C selama2
jam. Produk akhir partikel nano dibuat dalam bentuk
serbuk.
(2) Mengaplikasikanpartikel nano TiO, hasil sintesis
tersebut pada bahan kapas dengan menggunakan
metoda pad-dry-cure dan digunakan kitosan sebagai
crosslinking.

Bahan-bahan kimia yang digunakan yaitu:
titanium tetraklorida  (TiCly;) sebagai prekursor
dengan konsentrasi masing-masing 0,3 M, 0.5 M dan
1,0 M, NH,OH 25 % dariMerck, Aqua bidestilled
water, kanji 1 %, kitosan 1 %.

Karakterisasipartikel nano TiO,dilakukan
dengan menggunakan Scanning Electron Microscope
(SEM) untukmorfologi  bentukdari hasil sintesis
serbuk dan morfologi terimobilisasinya TiO, pada
bahan kapas. Karakterisasi struktur kristal partikel
TiO, dilakukan dengan X-Ray Diffraction (XRD),
sedangkan terhadap hasil aplikasi pada bahan tekstil
dilakukan  karakterisasi menggunakan Fourier
Transform Infra Red ( FTIR).
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HASIL DAN PEMBAHASAN

Karakterisasi Scanning Electron Microscope
(SEM)

Gambar 1 menunjukkan morfologi serbuk
TiO,partikel nanoyang dianalisa menggunakan SEM.
Pada Gambar terlihat bahwa partikel TiO, tersebar
dalam bentuksphericaldengan ukuran kurang dari
(<) 100 nm dan cenderung teraglomerasi. Secara
umum, proses pembentukan partikel nano terjadi
melalui beberapa tahapan mekanisme. Proses
sintesis partikel monodispersi terbagi menjadi dua
tahap utama yaitu tahap nukleasi (pengintian) dan
tahap pertumbuhan.Pada tahap pengintian terjadi
pembentukan inti partikel yang kemudian menjadi
tempat bergabungnya partikel-partikel lainnya dalam
inti tersebut.Tahapan.ini akan bergantung pada
sistem reaksi dan parameter-parameter yang
mengontrol reaksi tersebut. Dengan banyaknya inti
TiO, yang terbentuk, maka laju tumbukan (collision)
dan penyatuan (coalescene) akan meningkat.

Penyatuan (coalescene) merupakan reaksi
penggabungan antar partikel, sampai terbentuk
partikel yang berbentuk bulat (spherical.)’Adanya
aglomerasi dan coalescene juga diakibatkan adanya

SEI; 20KV WDi2m
P,

pegaruh interaksi antar partikel-partikel yang
terbentuk. Pada Gambar 1, morfologi pada
konsentrasi TiO, 0,3M, terlihat bahwa distribusi
partikel lebih seragam untuk diberikan templat
kemudian dilihat morfologi dari partikelnya.
Gambar2 menunjukkan  hasil karakterisasi
menggunakan SEM untuk 0,3 M TiO, yang telah
diberi penambahan templat kanji 1 %.

Pemberian templat dimaksudkan agarcetakan
pada temperatur yang tinggi akan lepas dan
memberikan bentuk sesuai dengan morfologinya.
Kanji (starch) disintesis dari tepung singkong pada
suhu 100°C, 120 °C dan 140 °C.*Pada sintesis dengan
suhul20 °C, diperolehkanji berbentuk sperical, hal
ini terjadi pada material semikonduktor ZnO adanya
starch sebagai templat yang dilakukan pada
temperatur  kalsinasi 500°C  selama 2 jam
menunjukkan bentuk yang spherical dan seragam. °
Proses sintesis yang dilakukan dengan menggunakan,
prekursor TiCly , yang dilarutkan dengan air dan
digabungkan dengan kanji sebagai templat, dengan
adanya proses kalsinasi pada suhu tinggi 500°C, kanji
sebagai templat akan lepas, sehingga morfologi dari
kanji akan ditempati oleh TiO, sehingga memberikan
morfologi yang berbentuk spherical yang ditujukkan
pada Gambar 2(b).

Gambar 1. Morfologi TiO, nanopartikel tanpa penambahan templat kanji konsentrasi (a) 0,3 M, (b) 0,5M dan (c)

1,0 M pada temperatur 500°C
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Gambar 2. Morfologi TiO, Nanopartikel konsentrasi 0,3M dengan penambahan templat kanji

(a) tanpa penambahan templat, dan
(b) dengan templat kanji
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Karakterisasi Menggunakan XRD

Analisa XRD dilakukan pada konsentrasi 0,3
M tanpa pemberian templat kanji dan dengan templat
kanji, dengan hasil disajikan pada Tabel 1.

Tabel 1. Ukuran kristal pada tiga puncak utama dan
Fasa Kristal pada konsentrasi T10,0,3 M

Ukuran Kristal

Orientasi tanpa dengan
templat kanji templat kanji
(100) 19 nm 11 nm
(101) 15 nm 13 nm
(102) 18 nm 7 nm
Fasa kristal Anatase 100 % Rutile 100 %
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TiO, Anatase A TiO,Rutile
Gambar 3. Hasil XRD

" tanpa templat kanji

ddengan templat kanji

Dengan  bantuan analisis Xpowder,
melaluiGambar 3 dapat diketahui bahwa telah
terbentuk TiO, dengan struktur polikristalin, yang
ditunjukkan dengan adanya puncak-puncak TiO,
pada orientasi dibidang (100), (101) dan (102). Untuk
Fasa kristal, pada sampel yang diberi templat sampel
A-2cenderung terbentuk fasa rutile, sedangkan pada
sampel A1l yang tidak diberi perlakuan templat, fasa
kristal yang terbentuk adalah Anatase 100 %.Hal ini
kemungkinan karena kanji sebagai polimer alam
memiliki kandungan amilose antara 72% dan 82%
sedangkan amilopektin berkisar antara 18% dan
28%.Polimer amilose memiliki struktur molekul
yang planar sedangkan amilopektin mempunyai
struktur rantai yang bercabang.Dengan digunakannya
kanji sebagai templat yang pada temperatur kalsinasi
yang tinggi templat akan lepas sehingga
tempat/cetakannya tersebut digunakan oleh partikel
untuk tumbuh.Dengan adanya templat, maka partikel

nano akan terbentuk sesuai dengan ukurannya,
dengan distribusi ukuran yang terkontrol pada produk
akhir. Pada umumnya, templat akan mengintroduksi
semikonduktor kedalam pori dari material mesopori
yang mampu menghasilkan nanopartikel yang lebih
seragam dengan kontrol ukuran dan distribusi yang
bagus.Fasa kristal rutile yang terbentuk sangat baik
digunakan untuk UV blocking, untuk fasa kristal
anatase umumnya digunakan untuk proses
fotokatalisis.®

Karakterisasi SEM danFTIR pada bahan Kapas

Gambar4adan 4b masing-masing
memperlihatkan hasil analisa SEM untuk bahan
kapas yang tidak diberi perlakuan TiO, dan yang
diberi perlakuan TiO, dengan kitosan sebagai
crosslinking.Pada Gambar 4a terlihat morfologi
kapas yangbersih , sedangkan pada Gambar 4b kapas
yang diberi  perlakuan  TiO,-kitosan  sudah
terimobilisasinya TiO, ke dalam bahan. Untuk
mengkonfirmasi adanya imobilisasi  tersebut,
dilakukan karakterisasi menggunakan FTIR, dengan
hasil disajikan pada Gambar 5.

Berdasarkan hasil karakterisasi dengan FTIR,
diketahui bahwa gugus-gugus fungsi pada
permukaan kapas dengan partikel nano diantaranya
adalah :

- gugus O-H,gugus ini memiliki daerah penyerapan
sinar inframerah pada bilangan gelombang sekitar
3000-3700 cm™, yang pada Gambar 5 terlihat pada
bilangan gelombang 348923 cm”, hal ini
mengindikasi adanya gugus OH dari senyawa kitosan
dan bahan kapas.

- gugus N-H memiliki daerah penyerapan sinar infra
merah pada bilangan gelombang sekitar 3500-
2900cm™. Adanya gugus ini membuktikan adanya
kitosan di dalam sampel karena pada setiap struktur
kitosan akan mengandung gugus NH yang berasal
dari senyawa amina yang terikat pada strukturnya.

- gugusO-H hidrogen bonded carboxylic acid,gugus
ini memiliki daerah penyerapan sinar infra merah
pada panjang gelombang sekitar 2538,32 cm™.

Pada pengujian FTIR, puncak serapan Ti-O-Ti
tidak terdeteksi karena FTIR hanya mendeteksi
gugus-gugus organik, sementara Ti-O-Ti merupakan
logam anorganik yang akan terlihat puncak
serapannya pada panjang gelombang sekitar < dari
1000 cm™. Berdasarkan referensi puncak serapan
untuk logam-logam anorganik menunjukkan bahwa
puncak serapan Ti-O-Ti pada puncak serapan 511
em’. Adanya TiO, yang terimmobilisasi pada
bahan kapas, ketika terkena cahaya matahari maka
elektron akan tereksitasi menyebabkan elektron
berada pada pita konduksi TiO, dan menghasilkan
elektron yang bermuatan negative (e¢’) dan hole yang
bermuatan positif (h*) disebut sebagai semikonduktor
photo-excitation state, hal ini dapat berfungsi sebagai
Anti UV (UV Blocking).
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Gambar 4. Analisa Morfologi Kapas dengan Penambahan TiO,Nanopartikel Menggunakan SEM

(a) Kapas yang tidak diberi perlakuan TiO,,

(b) Kapas yang diberi perlakuan TiO,
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Gambar 5.Spektrum Kain yang Diberi Perlakuan TiO,

KESIMPULAN

Partikel TiOstelah berhasil disintesa dengan
metoda sol-gel berbasis air dengan ukuran kurang
dari 100 nm. Penambahan amoniak dan pH basa pada
saat  sintesis dapat ~mempercepat terjadinya
pengendapan, menghasilkan ukuran partikel yang
kecil dan cenderung beraglomerasi. Penambahan
kanji sebagai templat pada saat sintesis akan
membentuk partikel lebih seragam dan spherical
dengan ukuran partikel 170 — 200 nm dengan fasa
kristal yang terbentuk yaitu rutile. Partikel TiO, fasa
rutile dapat dijadikan sebagai bahan kimiauntuk
aplikasi Anti UVpada bahan tekstil.

Aplikasi dari serbuk partikel nano TiO,
berdasarkan  karakterisasi morfologi  Scanning
Electron  Microscope (SEM), dengan konsentrasi
0,3M telah berhasil masuk dan terimobilisasi dalam
bahan Kapas dengan penambahan kitosan sebagai

zat pengikat silan.Dengan karakterisasi Fourier
Transform Infra Red (FTIR), ditunjukkan
terdeteksinya puncak serapan 511 cm’yang
memperlihatkan  adanyagugus Ti-O-Ti, puncak
serapan 3489 cm'untukgugus O-H dan N-H, serta
puncak serapan pada bilangan gelombang 3425 cm’
dan 2546,04 cmuntuk kitosan.
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