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Abstract. The method of solid hydrogen storage through integration in metal hydride compounds is a new, 

promising method. This research has succeeded in synthesizing and characterizing the metal hydride alloy Fe-Ti 

system through a planetary ball-mill process. Based on the XRF analysis, it was found that the composition of Fe 

oxide content reached 56.22% while Ti oxide reached 43.78%. The FTIR study showed absorption at wavenumbers 

of 900 cm-1 and 500 cm-1. Both are typical absorptions for Ti-O and Fe-O groups, suggesting that the synthesized 

sample was successful. It can be seen from the XRD data that some of the diffractogram peaks of the resulting Fe-

Ti compound match the peaks of the Fe2TiO5 and TiO2 compounds obtained from the Powder Diffraction File (PDF) 

database number 00-003-0374. After the refinement was performed, information was obtained that the synthesis 

of Fe-Ti alloy material using the planetary ball mill technique produced Fe2TiO5. 
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Abstrak. Metode penyimpanan hidrogen secara padat dengan cara diikat dalam senyawa metal-hidrid merupakan 

cara baru yang memiliki prospek baik di masa datang. Penelitian ini telah berhasil melakukan sintesis dan 

karakterisasi paduan hidrida logam sistem Fe-Ti melalui proses planetary ball-mill. Hasil analisis XRF menunjukan 

bahwa komposisi kandungan Fe oksida mencapai 56,22%, sedangkan Ti oksida mencapai 43,78%. Studi FTIR 

menunjukan adanya serapan pada bilangan gelombang 900 cm-1 dan 500 cm-1. Keduanya merupakan serapan 

khas untuk gugus Ti-O dan Fe-O, hal ini mengindikasikan bahwa sampel hasil sintesis telah berhasil. Hasil analisis 

XRD terlihat bahwa beberapa puncak difraktogram dari senyawa Fe-Ti yang dihasilkan berhimpit dengan puncak 

dari senyawa Fe2TiO5 dan TiO2 yang didapat dari database Powder Diffraction File (PDF) nomor 00-003-0374. 

Setelah dilakukan refinement, diperoleh informasi bahwa sintesis material alloy Fe-Ti menggunakan teknik 

planetary ball-mill menghasilkan senyawa Fe2TiO5.  

Kata kunci: Fe-Ti, alloy, Fe2TiO5, penyimpanan hidrogen 
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LATAR BELAKANG  

Menyimpan hidrogen merupakan 

teknologi cukup yang menantang  bagi  para  

ilmuwan  karena dapat dilakukan dengan 

beberapa metode simpan. Metode simpan 

hidrogen cara  konvensional adalah dalam 

bentuk  gas  bertekanan tinggi dan bentuk cair 

dengan teknik kriogenik (Bellosta von Colbe et 

al., 2019). Kedua metode simpan   ini   

dipandang   kurang   efisien   karena disamping  

memerlukan  teknologi  tinggi, daya tampung 

yang rendah dan tingkat bahaya menjadi 

pertimbangan tersendiri untuk 

mengembangkan metode simpan baru, yaitu 

dengan disimpan dalam bentuk padat sebagai 

metal hidrid (Tan et al., 2007). 

Fe2TiO5 merupakan salah satu jenis titanat 

MxTiyOz yang memiliki sifat elektrik dan 

magnetik. Beberapa potensi aplikasinya antara 

lain adalah sebagai material magnetik, anoda 

baterai lithium, sensor gas dan material 

penyimpan gas. Dalam satu  dekade  terakhir 

beberapa penelitian mengenai Fe2TiO5 cukup 

berkembang pesat baik mempelajari sifat 

fotoelektrokimia, spin  glass,  dan  sensitivitas  

gas  Fe2TiO5  telah  dilakukan (Cacciamani et 

al., 2006). Selain itu, perkembangan penelitian 

tentang material ini sampai merambat untuk 

diujikan sebagai bahan semikonduktor. Fe2TiO5 

dimanfaatkan sebagai bahan filter optik, 

fotokatalis, fotoelektroda untuk elektrolisis air, 

anoda baterai, pigmen warna kuning dan dapat 

digunakan sebagai membran pada suhu tinggi 

untuk aplikasi fuel cell (Sardjono dkk., 2013).  

Pada umumnya sintesis Fe2TiO5 

menggunakan bahan baku Fe2O3 dan TiO2 

melalui metode reaksi padatan dan metode sol-

gel untuk mendapatkan nanopartikel Fe2TiO5 

(Melo et al., 2020). Namun demikian, metode 

ini menghasilkan ukuran partikel yang tidak 

seragam. Min et al. (2012) mensintesis Fe2TiO5 

menggunakan metode hidrotermal dengan raw 

material berbeda dan menghasilkan ukuran 

partikel antara 50-200 nm. 

Begitu berkembangnya penelitian tentang 

sintesis Fe2TiO5 ini, masih menjadi tantangan 

tersendiri bagi peneliti untuk mengembangkan 

ide dan inovasi dibidang tersebut. Dalam 

tulisan ini, disajikan hasil analisis awal 

mengenai sintesis Fe2TiO5 dengan 

menggunakan metode planetary ball-mill.  

METODE PENELITIAN 

Bahan dan Peralatan 

Bahan-bahan yang digunakan dalam 

sintesis anorganik adalah aquades, 

Fe(NO3)3.9H2O (Merck), NH3 (Merck), dan TiO2 

(Merck). 

Alat-alat yang digunakan dalam sintesis 

anorganik adalah alat pres, autoclave, ball-

milling, furnace, oven, seperangkat alat gelas 

standar, Spektrometer Infra Merah (FTIR 

Spectrometer LI-5500) dan X-Ray Difraction 

(SmartLab). 

Prosedur Penelitian 

Sintesis Fe2O3  

Sintesis material Fe-Ti dilakukan melalui 

metode alloy ball-milling. Tahap pertama 

senyawa Fe(NO3)3.9H2O dibuat dalam bentuk 

oksida dengan metode hidrotermal. 

Fe(NO3)3.9H2O dicampurkan dengan NH3 

kemudian distirer selama 1 jam pada suhu 

ruang. Campuran reaksi dimasukkan ke dalam 

autoclave hidrothermal dan dimasukkan ke 

oven pada suhu 120 oC selama 10 jam (Tadic 

et al., 2019). 

Sintesis Fe-Ti 

Material oksida Fe2O3 yang terbentuk 

kemudian dicampurkan dengan TiO2 dan 

dimasukkan ke dalam wadah ball-milling. Ball-
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mill yang digunakan sebanyak 1/3 dari volume 

wadah, setelah campuran dimasukkan 

bersama ball- mill kemudian alat ball-milling 

diatur dengan kecepatan 300 rpm selama 3 

jam. Campuran reaksi hasil ball-milling 

dikalsinasi pada suhu 1000oC selama 6 jam. 

Hasil kalsinasi ini kemudian dilakukan proses 

ball-milling kembali dengan kecepatan 300 rpm 

selama 1,5 jam, selanjutnya dicetak 

membentuk lempengan kecil dengan alat pres 

dan dikalsinasi pada suhu 1200oC selama 3 

jam (Dematteis et al., 2021) 

Karakterisasi Fe-Ti 

Material alloy dikarakterisasi dengan IR 

dan XRD. Karakterisasi IR dilakukan pada 

untuk melihat gugus fungsi Fe-O pada oksida 

logam hasil sintesis, sedangkan XRD dilakukan 

untuk menentukan kristalinitas dan 

pembentukan Fe-Ti. Proses refinement 

dilakukan dengan program rietica. 

HASIL DAN PEMBAHASAN 

Sintesis alloy Fe-Ti pada penelitian   ini   

menggunakan metode mechanical alloying. 

Pada prinsipnya metode ini menggunakan gaya 

mekanik dalam pembentukan alloy. Metode ini 

dipilih karena tekniknya sederhana dan relatif 

murah, selain itu dapat menghasilkan partikel 

berukuruan kecil (<10 nm), sehingga 

meningkatkan luas permukaan material. Luas 

permukaan yang besar menyebabkan laju 

reaksi pada sintesis alloy ini menjadi cepat. 

Salah satu jenis metode dari mechanical 

alloying yaitu metode planetary ball mill, 

metode ini menggunakan suatu ball mill yang 

dapat merubah fasa struktur akibat adanya 

gaya tekan berenergi tinggi dari proses milling 

menggunakan bola. Perubahan fasa struktur ini 

disebabkan karena akumulasi cacat kisi pada 

material sehingga terjadi deformasi plastik 

pada prekursor (El Kharbachi et al., 2020).  

Prekursor dalam sintesis alloy Fe-Ti yaitu 

Fe2O3 dan TiO2 (Park et al., 2021), sebelumnya 

prekursor Fe2O3 diperoleh dari metode 

hidrotermal dengan mereaksikan 

Fe(NO3)3.9H2O dan mineralizer NH3. 

Karakterisasi hasil ball mill ditunjukan pada 

Gambar 1. 

 
 

Gambar 1.  Hasil karakterisasi FTIR untuk (a) 
hasil ball mill; (b) Fe2O3; dan (c) 
TiO2 

 
Berdasarkan karakterisasi inframerah 

nampak bahwa pada spekrum (b) terdapat 

serapan khas Fe-O pada bilangan gelombang 

500 cm-1, sedangkan spektrum (c) terdapat 

serapan khas pada Ti-O pada bilangan 

gelombang 900 cm-1 hal ini sesuai dengan hasil 

yang diperoleh oleh Mežinskis et al. (2018).  

Spektrum inframerah sampel hasil ball milling 

(a) tidak menunjukkan adanya serapan khas 

dari kedua prekursor tersebut, hal ini 

mengindikasikan bahwa adanya senyawa lain 

yang bukan merupakan senyawa dari kedua 

prekursor di dalam sampel hasil ball-milling 

tersebut. 

Sebagai pembanding, dari hasil 

karakterisasi menggunakan XRF, diperoleh 

komposisi senyawa hasil ball mill, disajikan 

pada Tabel 1. 
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Tabel 1. Komposisi senyawa hasil ball mill 

No. Komponen kimia Kadar (%) 

1 Fe2O3 56,22 

2 TiO2 43,78 

 
Namun, karakterisasi inframerah dan XRF 

belum dapat membuktikan secara pasti 

material alloy yang dihasilkan, maka kemudian 

dilakukan karakterisasi dengan difraksi sinar-X. 

Karakterisasi difraksi sinar-X dilakukan 

terhadap dua sampel hasil tahapan kalsinasi 

dan sintering. 

 

Gambar 2. Difraktogram material hasil 
sintesis (a) hasil sintering 1000oC 
dan (b) hasil sintering 1200oC 

Difraktogram yang dihasilkan dari 

instrumen XRD merupakan plot antara 

intensitas dengan 2θ (dua theta). Terdapat dua 

grafik dalam satu gambar, difratogram yang 

berwarna hijau menunjukkan selisih dari 

difraktogram senyawa hasil sintesis dengan 

difraktogram database. Gambar 2(a) 

menunjukkan bahwa beberapa puncak 

difraktogram dari senyawa Fe-Ti yang 

dihasilkan berhimpit dengan puncak dari 

senyawa Fe2TiO5 dan TiO2 yang didapat dari 

database Powder Diffraction File (PDF) nomor 

01-087-1996. Sistem kristal, grup ruang, dan 

parameter sel satuan dari kristal besi (III) 

titanium oksida hasil sintesis didapatkan dari 

hasil refinement dengan program rietica. 

Gambar 2(a) memperlihatkan difraktogram 

hasil refinement, yang berwarna hijau 

menunjukkan selisih dari difraktogram senyawa 

hasil sintesis dengan difraktogram dari 

database. Berdasarkan hasil refinement, 

diketahui bahwa senyawa besi (III) titanium 

oksida hasil sintesis memiliki rumus empiris 

Fe2TiO5 dengan sistem kristal monoklinik dan 

grup ruang C12/C1, serta parameter sel a = 22,3 

Å, b = 3,75 Å, c = 9,8 Å, β = 116,2 Å. 

Difraktogram pada gambar 2(b) 

memperlihatkan bahwa beberapa puncak 

difraktogram dari senyawa Fe-Ti yang 

dihasilkan berhimpit dengan puncak dari 

senyawa Fe2TiO5 dan TiO2 yang didapat dari 

database PDF nomor 00-003-0374. Merujuk 

hasil refinement, diketahui bahwa senyawa 

besi (III) titanium oksida hasil sintesis memiliki 

rumus empiris Fe2TiO5 dengan sistem kristal 

monoklinik dan grup ruang C12/M1, serta 

parameter sel a = 10,1 Å, b = 5,037 Å, c = 7,024 

Å, β = 110,9 Å.  

Hasil refinement Gambar 2(a) dan 2(b) 

menghasilkan nilai Z yang berbeda. Nilai Z 

merupakan jumlah atom dalam satu kisi kristal, 

dari hasil refinement nilai Z untuk material 2(a) 

yaitu 4 dan sintering 2(b) yaitu 8. Hal ini 

menyimpulkan bahwa kisi kristal material 

kalsinasi pada suhu 1200oC lebih besar dari kisi 

kristal material kalsinasi pada suhu 1000oC. 

KESIMPULAN 

Sintesis material alloy Fe-Ti menggunakan 

teknik Planetary ball-mill telah berhasil 
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dilakukan. Hasil karakteriasi didapatkan alloy 

stoikiometrik dengan rumus empiris Fe2TiO5. 
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