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ABSTRAK

Sintesis Indium Oksida (In,O3) berukuran nanometer melalui proses sol gel yang akan
digunakan sebagai oksida logam yang merupakan bahan aktif pada sensor gas telah dilakukan.
Untuk membentuk Indium Oksida, sebagai bahan dasar digunakan Indium Asetat/In(CH3;COO);
yang dilarutkan dalam dietilen glikol yang dipanaskan pada suhu 130°C sampai campuran
menjadi homogen, dimana kemudian ditambahkan asam nitrat (HNO3) dan diaduk dengan
cepat, dan selanjutnya dipanaskan pada suhu 180°C selama lima jam. Butiran halus Indium
Oksida berwarna kuning diperoleh setelah dilakukan pengeringan pada suhu 400°C selama
dua jam dan di-annealing pada suhu 400°C, 500°C dan 600 °C selama satu jam. Karakterisasi
struktur bahan dilakukan dengan menggunakan XRD dan topografi menggunakan SEM. Dari
penelitian ini diperoleh senyawa In,O3; yang memiliki ukuran butitan dibawah 30 nm, sehingga
In,O3 nano partikel sesuai sebagai lapisan aktif pada sensor gas.

Kata kunci: Bahan Aktif Indium Oksida (In,O3), kristal nano, sol gel, sensor gas
ABSTRACT

Synthesizing of indium oxide (In,O3) nano particle using sol-gel process as an active sensing
material of gas sensor has been carried out. As starting material, indium acetate/In(CHsCOO);
was dissolved in diethylene glycol and heated up at 130 °C until homogeneity is achieved. Nitric
acid (HNO3) was added under vigorous stirring where the resulting mixture was heated at 180
°C for 5 hours. After drying at 400 °C for 2 hours and annealing at 400°C,500 °C and 600°Cfor 1
hour, a yellow fine powder was obtained, which was identified by using XRD and SEM. From
this study obtained In,O; compounds that the materials are in nano size range or smaller 30
nanometers, so In,O3 nano particles is suitable as active layer on gas sensor .

Keywords: Active material, Indium Oxide (In,O3), nano particles, sol gel, gas sensor

sensor gas. Jadi sensor gas adalah suatu

PENDAHULUAN )
alat yang berguna untuk mendeteksi suatu
Udara dapat dikatakan telah besaran, dalam hal ini adalah konsentrasi
tercemar, apabila komposisi gas-gas di dari gas tersebut dan mengubahnya
dalamnya telah melebihi ambang batas menjadi suatu besaran listrik sehingga
konsentrasi yang masih dapat diterima. dapat diukur. Sensor pada dasarnya harus
Untuk mengetahui  pencemaran memiliki keunggulan, antara lain biaya yang
udara yang terjadi, diperlukan alat yang tidak mahal, pengerjaan yang sederhana
dapat mendeteksi konsentrasi gas suatu dan sifat mobilitas untuk mendeteksi. Untuk
gas dalam udara yang dalam hal ini adalah tujuan mendeteksi ini, beberapa logam
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oksida telah diteliti dan dapat digunakan
sebagai bahan sensor gas adalah indium
oksida (In,0O3). Indium oksida ini sebagai
bahan aktif yang sangat sensitif terhadap
gas-gas polutan, salah satunya adalah gas
NO, [1-4].

Untuk meningkatkan sifat sensitif dari
logam oksida, maka logam oksida dibuat
dengan ukuran nanometer, sehingga luas
permukaannya semakin meningkat. Salah
satu metode yang handal untuk
mensintesis logam oksida berukuran

nanometer adalah dengan proses sol-gel.

Logam Oksida

Logam oksida merupakan senyawa
oksida dengan karakter  strukturnya
berikatan kovalen. Banyak ragam dari
logam oksida, contohnya timah dioksida
(Sn0Oy) [5], tungsten trioksida (WO3) [6],
seng oksida (ZnO) [7], Indium Tin Oxide
(ITO) [8], indium oksida (In,0s3) [9], besi
oksida (Fe,0s) [10], titan oksida (TiO,) [11],
dan lain-lainnya. Akibat strukturnya yang
berikatan kovalen, material oksida disebut
dengan keramik. Dalam bentuk lapis tipis
(thin film) logam oksida ini transparan
terhadap cahaya. Khusus untuk seng
oksida dan timah oksida, memiliki sifat
semikonduktif, sehingga dapat
diaplikasikan untuk transparent conducting
oxide (TCO) pada layer LCD, LED,

electrichromic windows.

Biasanya struktur logam oksida yang
dibutuhkan adalah  berbentuk kristal
(kristalin)..  Strukturnya berulang dalam
periode tertentu dan dalam tiga dimensi.

Untuk mengetahui kualitas material, dapat

digunakan diffraktometer sinar-X (XRD) dan
SEM.

METODE PENELITIAN

Proses Sol-Gel

Perkembangan proses sol-gel
dimulai pada tahun 1880-an. Berbagai jenis
membran mikrofiltrasi telah dikenal selama
ini, yang berdasarkan logam atau karbon,
tetapi aplikasinya terbatas terhadap ukuran
dari pori-pori. Proses sol-gel terdiri atas
beberapa tahapan, antara lain: hidrolisa,
kondensasi, gelatasi, pematangan,
pengeringan, densifikasi [12].

Proses sol-gel adalah suatu teknik
kimia basah (deposisi larutan kimia) untuk
pembuatan suatu material (khususnya
logam oksida) dimulai dari suatu larutan
kimia yaitu bagian sol, atau partikel koloidal
(sol untuk partikel berukuran nano) sampai
pembuatan suatu bagian gel. Prekursor
atau bahan awal dalam pembuatannya
adalah logam alkoksida logam dan logam
khlorida, yang kemudian mengalami reaksi
hidrolisa dan reaksi polikondensasi untuk
membentuk koloid, yaitu suatu sistem yang
terdiri atas partikel-partikel padat (ukuran
partikel antara 1 nm sampai 1 pum) yang
terdispersi dalam suatu pelarut.

Bahan awal atau precursor juga
dapat disimpan pada suatu substrat untuk
membentuk film (seperti melalui dip-coating
atau  spin-coating), yang kemudian
dimasukkan kedalam suatu container yang
sesuai dengan bentuk yang diinginkan
contohnya untuk menghasilkan suatu
keramik monolitik, gelas, fiber atau serat,

membran, aerogel, atau juga untuk

- “Ekspansi Riset Kimia Dan Pendidikan Kimia Untuk
Pembangunan Berkelanjutan”
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mensitesa bubuk baik butiran mikro
maupun nano [13].

Dari beberapa tahapan proses sol- _s:i_u ¥ O R_O_\Si/_o-ﬂ e R-o—\si/'—o-n

gel, terdapat dua tahapan umum dalam
pembuatan logam oksida melalui proses
sol-gel, yaitu hidrolisa dan polikondensasi.
Pada tahap hidrolisa  ini  terjadi

enyerangan molekul air enyerangan
peny 9 (p y 9 —_— R-mi/—O-H = —%i—OH + RO

nukleofilik), yaitu atom oksigen pada air, |

pada bagian atom yang menjadi pusat

muatan positif, yang pada umumnya

berupa logam [14]. @

Adapun mekanisme reaksi sol-gel

dapat dilihat pada Gambar 1 dengan katalis Gambar 2 : Mekanisme reaksi sol-gel

asam dan Gambar 2 dengan katalis basa. dengan katalis Basa

Proses hidrolisa ini dapat dikatalis dengan

suatu asam atau basa agar laju reaksi Gugus hidroksi yang terbentuk akan

menjadi lebih cepat. Bagian sol atau melakukan penyerangan terhadap

partikel koloidal akan terbentuk setelah precursor atau reaktan yang lain yang

dikenal sebagai reaksi Kondensasi
(Gambar 3).

dilakukannya reaksi hidrolisa. Bagian sol ini
merupakan koloid berupa zat dalam fase
padat terdispersi dalam fase air. Gugus /\
hidroksi akan terbentuk pada precursor l/ L
yang mengalami hidrolisa, baik dengan L ¢ SEEET AR b ¢
katalis asam maupun katalis basa. Sebagai

contoh precursor yang digunakan adalah

3
senyawa silikon. 3)
Katalis Asam : _ _ _
Gambar 3: Mekanisme reaksi Kondensasi
R 4 Y =i —in—é.n
| & pada sol-gel
Meningkatnya viskositas dari larutan
menandakan bahwa proses polimerisasi
’ atau kondensasi telah terjadi. Melalui
3 N R H
—li—g-R + HOH = >C’;l\?i/-—oi pengubahan muatan pada permukaan dari
H H
partikel (potensial zeta) atau peningkatan
1) konsentrasi partikel yang kemudian diikuti

oleh proses aglomerasi, maka bagian gel
akan terbentuk [12].

Proses sol-gel sangat

Gambar 1: Mekanisme reaksi sol-gel
dengan katalis Asam

Katalis Basa:
menguntungkan dan menarik karena biaya

“Ekspansi Riset Kimia Dan Pendidikan Kimia Untuk s,
Pembangunan Berkelanjutan”
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yang murah dan meng gunakan suhu yang
rendah sehingga cukup aman dalam
prosesnya, serta dapat dengan mudah
untuk  mengontrol dalam  penentuan

komposisi produk kimia yang diinginkan.

METODE PERCOBAAN

Alat-alat yang digunakan pada
eksperimen yaitu alat-alat gelas, crucible,
pemanas listrik (hot plate), dan oven.
Sedangkan alat uji karakteristik kristal atau
bubuk yang disintesa adalah mikroskop
(SEM) dan Diffraktometer sinar-X (XRD).
Bahan-bahan yang digunakan terdiri atas
Indium Asetat (Aldrich 99,99%), Dietilen
Glikol (DEG), Asam Nitrat (HNO3), dan Air
bebas mineral (De-lonized H,0).

Adapun proses pembuatan Indium
Oksida (In,O3) dapat dilihat pada Gambar 4
(bagan alir eksperimen).

Mula-mula  dengan menimbang
sebanyak 0,6695 gram Indium Asetat/
In(CH3COO); dilarutkan dalam dietilen glikol
(DEG). Kemudian campuran tersebut
dipanaskan pada temperatur 130 °c sampai
didapat larutan yang homogen. Setelah itu
ditambahkan 2 ml 3N Asam Nitrat (HNO3)
ke dalam larutan tersebut dan diaduk
dengan cepat. Hasil dari pengadukan
kemudian dipanaskan pada suhu 180 °c
selam 5 jam. Butiran halus Indium Oksida
(In,O3) berwarna kuning didapat setelah
dilakukan pengeringan pada suhu 400 °C
selama 2 jam dan dikalsinasi pada suhu
500 °C selam 1jam.

Indium Asetat
In(CH3;COO0)3

- dilarutkan dalam dietilena glikol (DEG)
- dipanaskan pada suhu 130°C
- diaduk

Larutan Homogen

- ditambahkan asam nitrat (HNO3)

- diaduk dengan cepat

- dipanaskan pada suhu 180°C selama
2 jam

Larutan Homogen

- dikeringkan pada suhu 400°C selama
2 jam

- dikalsinasi pada suhu 400, 500 dan

600°C selama 1 jam

Bubuk Indium Oksida (In,03)
berwarna kuning

- dikarakterisasi

- dengan XRD - dengan SEM
¥ h J
- Struktur kristal - Ukuran kristal
- Tingkat kemurnian kristal
- Jenis kristal

Gambar 4: Bagan alir eksperimen

pembuatan In,O3

Material hasil sintesa yang berupa
bubuk atau kristal diuji karakteristiknya
berupa struktur kristal, tingkat kemurnian
kristal dan jenis kristal dikarakterisasi
dengan menggunakan difraktometer sinar-
X (XRD), sedangkan ukuran kristal
dikarakterisasi dengan  menggunakan

mikroskop elektron (SEM).

HASIL DAN PEMBAHASAN
Sintesis Indium Oksida (In,03)

Proses sol-gel merupakan salah satu
metode yang mengalami perkembangan di
bidangnya untuk menghasilkan suatu
logam oksida yang berukuran nanometer
dengan tingkat kemurnian yang tinggi.
Proses sol-gel sering digunakan untuk

menghasilkan logam oksida  yang

- “Ekspansi Riset Kimia Dan Pendidikan Kimia Untuk
Pembangunan Berkelanjutan”
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berukuran nanometer, ditambah dengan
pengerjaan sol-gel yang cukup sederhana,
cepat, dan tidak memerlukan biaya yang
mahal.

Bubuk In,O; berukuran nanometer
disintesa dengan menggunakan proses sol-
gel, sebagai precursor dalam sintesa bubuk
In,O; digunakan Indium  Asetat /
IN(CH;COO0);, dan Dietilen Glikol (DEG)
sebagai pelarut. Kedua bahan ini kemudian
dicampur  dan hasil campurannya
dipanaskan pada suhu 130 °C. Selama
pemanasan, dilakukan pengadukan sampai
didapat indium asetat terlarut sempurna.
Hal ini bertujuan untuk meningkatkan
kelarutan indium asetat didalam pelarut
Dietilen  Glikol

Indium Asetat didalam Dietilen Glikol

dikarenakan kelarutan

tersebut  kecil, sehingga  diperlukan

pemanasan dan pengadukan  untuk
meningkatkan kelarutannya. Setelah itu,
ditambahkan Asam Nitrat (HNO3) 3N,
kedalam hasil campuran tersebut dan
dipanaskan pada suhu 180 °C kemudian
diaduk dengan cepat selama 5 jam. Tahap
ini merupakan hidrolisa dan polimerisasi
awal dengan asam nitrat berperan sebagai
katalisator asam dan menghasilkan suatu
sistem koloid yang disebut Sol.

Setelah pemanasan dan pengadukan
selama 5 jam, hasil koloid yang diperoleh
dikeringkan dengan menggunakan oven
pada suhu 400 °C selama 2 jam. Tahap ini
merupakan tahap pengeringan untuk
menghilangkan sebagian besar pelarut dan
katalis asam yang ada dan sekaligus terjadi
proses polimerisasi lanjutan dari sistem
Koloid Sol dan kemudian menghasilkan

sistem Koloid Gel yang disebut Xerogel.

“Ekspansi Riset Kimia Dan Pendidikan Kimia Untuk

Setelah dikeringkan selama 2 jam,
kemudian dilakukan tahap akhir, yaitu
tahap kalsinasi pada suhu 400°C, 450°C,
500 °C, 550°C dan 600°C selama 1 jam.

Tahap Kalsinasi merupakan suatu
proses perlakuan dengan menggunakan
termal. Pada proses Kalsinasi ini terjadi
beberapa reaksi, yaitu Dekomposisi Termal
dengan dihasilkannya senyawa [n,0s;,
transisi fase dari cairan menjadi padat dan
penghilangan fraksi volatile atau pelarut
yang masih tersisa dan senyawa lain yang
dihasilkan melalui reaksi samping, seperti
gas Karbon Dioksida dan Asam Asetat,
CH3;COOH.

Selama proses sintesa In,0O3, hasil
campuran yang diperoleh mengalami
perubahan warna dari putih menjadi coklat
muda hasil hidrolisa dan polimerisasi, dan
mengalami perubahan warna selanjutnya
menjadi kuning dari hasil proses kalsinasi
dan didapat rendemen dari kristal In,O3
sebanyak 0,5145 g dengan rendemen
sebesar 76,8%.

Pola XRD serbuk setelah dikalsinasi
selama 1 jam pada suhu berbeda (4000,
450°, 500°, 550°, 600 °C) ditunjukkan pada
Gambar. 5. Intensitas puncak diffraksi
meningkat dengan meningkatnya suhu.
Gambar. 6 menunjukkan variasi XRD
ukuran kristal nanopartikel In,O; dengan
berbagai suhu ditentukan dari lebar puncak.
Ukuran kristal meningkat dari sekitar 25,3
nm pada 400 °C hingga 28,2 nm pada 600
°c.

Gambar. 7 menunjukkan gambar
SEM dari nanopartikel In,O; setelah

kalsinasi pada 500 °C. Ukuran partikel yang

=t
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baik dengan evaluasi XRD dan partikel
nampak cukup diaglomerasi.

Sebuah garis lurus dari In D terhadap
1/T diplot pada Gambar. 8 menurut
persamaan Scott diberikan di bawah kondisi
pertumbuhan homogen nanocrystallite [15],
yang kira-kira menggambarkan
pertumbuhan nanocrystallite selama
thermal treatmeant (perawatan termal):

D = C exp (- E/RT) 4)

Intensity

400 La JL Aot o A AL

10 20 30 40 50 60
26 (deg)

Gambar. 5. Pola XRD dari In,O; nano
partikel setelah dikalsinasi pada suhu

antara 400 °— 600 °C selama 1 jam.

InD (D in nm)

29
T B
s |
Q L
2 -
= i [ J
@ L
S -
26}
[ (]
25'|.|.|.|.|
400 450 500 550 600

Temperature (°C)

Gambar. 6. Variasi ukuran kristal XRD (D)
dengan berbagai suhu dari 400 °c

sampai 600 °C

Gambar 7

karakterisasi dengan menggunakan SEM

merupakan hasil

yang memperlihatkan struktur morfologi
bubuk In,03;. Hasil pemetaan dari SEM,
dengan perbesaran 20.000x
mengindikasikan bahwa bubuk In,0O3 yang
diperoleh memiliki ukuran partikel mencapai
skala nanometer, tepatnya yaitu diantara
25,3 nm sampai 28,2 nm dan bersifat

homogen atau merata.

Gambar 7. Hasil SEM untuk bubuk In,O3

nano partikel dikalsinasi pada suhu 500 °C

dengan perbesaran 20.000x
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Gambar. 8. Plot In D sebagai fungsi 1/T

- “Ekspansi Riset Kimia Dan Pendidikan Kimia Untuk
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selama 1 jam kalsinasi. di mana D adalah
ukuran nanocrystallite rata-rata, C adalah
konstanta, E adalah energi aktivasi untuk
pertumbuhan nanocrystallite, R adalah
konstanta gas ideal dan T adalah suhu
absolut. Energi aktivasi dihitung dari
kemiringan garis (E = 2,82 kJ/mol). Hal ini
dapat dianggap bahwa kristal tumbuh

terutama melalui reaksi antarmuka.

KESIMPULAN

Bubuk Indium Oksida (In,O3) telah
dapat disintesis melalui proses Sol-Gel
dengan menggunakan bahan Indium Asetat
/ In(CH5COOQ)3, Dietilen Glikol (DEG) dan
Asam Nitrat (HNO3) dan Air bebas mineral
(De-lonized water).

Dengan kenaikan suhu kalsinasi 400
°C ukuran partikel 25,3 nm menjadi 28,2 nm
pada suhu kalsinasi 600 °c sehingga
ukuran partikel juga naik secara linear.

Bubuk Indium Oksida yang diperoleh
melalui proses Sol-Gel memiliki ukuran
mencapai skala nanometer, sintesis bubuk
Indium Oksida ini siap digunakan sebagai
bahan / lapisan aktif sensor gas. Dengan
hasil butiran nano partikel maka luas

permukaannya menjadi lebih  besar

sehingga sensor gas akan lebih sensitif.
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