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Abstrak

Dalam artikel ini dilaporkan sintesis nanopartikel ZnO dengan metode kopresipitasi.
Karakterisasi sampel dilakukan dengan menggunakan Difraktometer Sinar-X (XRD).
Analisis data XRD dilakukan dengan menggunakan program Rietica untuk mengetahui
karakteristik struktur kristal. Hasil analisis data XRD menunjukkan bahwa pemanasan
sampel pada suhu 100 °C tidak ditemukan adanya kandungan nanopartikel ZnO,
sedangkan pemanasan pada suhu 200 °C memiliki kandungan nanopartikel ZnO sebesar
76,2% dengan impuritas simonkolleite sebesar 23,8%. Lebih lanjut, pemanasan sampel
pada suhu 300 °C ditemukan adanya nanopartikel ZnO sebesar 61,6% dengan impuritas
simonkolleite sebesar 38,4%. Nilai ukuran kristal sampel pada suhu 100 °C, 200 °C, dan
300 °C secara berturut-turut sebesar 18 nm, 23,4 nm, dan 20,5 nm.

Kata Kunci: ZnO, nanopartikel, struktur krsital, pemanasan, impuritas.

1. Pendahuluan

Kemajuan penelitian nanoteknologi menjadi salah satu isu penting di dunia saat ini
[1]. Salah satu perkembangan material terbaru terkait nanoteknologi yaitu nanomaterial
[2]. Nanomaterial merupakan partikel yang berukuran nanometer berkisar antara 1 — 100
nm [3 - 5]. Pada saat ini, penelitian dalam bidang nanopartikel menjadi kajian yang
menarik karena nanopartikel menunjukkan sifat yang unik. Secara khusus, material dengan
ukuran nanometer memiliki sifat yang berbeda dari material asalnya dikarenakan material
tersebut lebih mendekati ukuran struktur atom penyusunnya [2, 6]. Dengan demikian,
material nanopartikel mampu memberikan nilai tambah suatu material, mencapai
kemajuan teknologi yang efisien, hemat dan ramah lingkungan [6]. Salah satu material
yang banyak disintesis menjadi nanopartikel adalah Zinc Oxide (ZnO).

ZnO merupakan material semikonduktor logam tipe-n golongan 1I-VI yang memiliki
lebar band-gap (3,37 eV) serta energi eksitasi yang luas (60 MeV) [4, 7]. ZnO adalah
material yang relatif lunak dengan kekerasan sekitar 4,5 pada skala Mohs [2]. Struktur
kristal ZnO terdiri atas tiga bentuk yaitu wurtzile(B4), zinc blende(B3), dan rocksalt(B1) [7 —
9]. Struktur ZnO adalah heksagonal yang memiliki space group P 63 mc (Hermann-
Mauguin notasi) atau C6v (Schoenflies notasi). Konstanta kisia = b = 3,25 A dan c = 5.2 A;
rasio c/a- 1,60 dekat dengan nilai yang ideal untuk c/a = 1,633 [2, 7, 8].

Zinc Oxide tergolong material anorganik yang unik dan menjadi kunci pada penelitian
yang luas karena fitur karakteristik yang menguntungkan dan aplikasi baru dalam berbagai
bidang ilmu pengetahuan dan teknologi [10]. ZnO memiliki sifat ramah lingkungan,
memiliki kestabilan kimia yang baik, fotokatalis tinggi, kapasitas degradasi yang unggul,
tidak beracun, antibakteri, non-toxic pada konsentrasi yang rendah dan dapat digunakan
sebagai aditif kedalam berbagai bahan serta ketersediaan di alam yang sangat melimpah
menyebabkan harganya murah [7, 11, 12].
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Adanya sifat material ZnO yang menjanjikan membawa konsekuensi material ini
dapat dikembangkan dalam berbagai bidang seperti sensor, solar cell, optoelektronik,
perangkat listrik dan optik, desinfeksi air, antibakteri, bahan aditif kosmetik serta drug
delivery [3, 4, 13]. Upaya untuk mensintesis material nanopartikel ZnO telah banyak
dilakukan. Beberapa metode yang selama ini cukup sering digunakan antara lain kimiawi
basah, spray pyrolisis, solvotermal, Vapour Phase Method (VPM), Physical Vapor
Deposition (PVD), Chemical Vapor Deposition (CVD), mechanical alloying, spin coating,
hidrotermal, sol gel, kopresipitasi, solid state [2, 4, 14]. Namun pada penelitian
sebelumnya untuk mendapatkan nanopartikel ZnO dilakukan dengan metode vyang
menggunakan temperatur yang cukup tinggi dengan pemanasan pada temperatur 500 °C,
600 °C, dan 700 °C [5, 15].

Metode kopresipitasi merupakan metode sintesis senyawa anorganik didasarkan
pada pengendapan lebih dari satu substansi secara bersamaan ketika melewati titik jenuh.
Kopresipitasi merupakan metode yang menjanjikan karena prosesnya menggunakan suhu
rendah dan mudah untuk mengontrol ukuran partikel sehingga waktu relatif lebih singkat.
Dengan metode kopresipitasi ini diharapkan produk memiliki ukuran partikel yang lebih
kecil dan lebih homogen [2].

Pada penelitian ini dilaporkan sintesis nanopartikel ZnO dengan menggunakan
metode kopresipitasi yang prosesnya menggunakan suhu rendah, dimana pada penelitian
sebelumnya nanopartikel ZnO didapatkan dengan pemanasan pada temperatur cukup
tinggi. Zat pengendap yang digunakan yaitu basa NH4OH dan pelarut yang digunakan untuk
melarutkan serbuk zink klorida (ZnCl,) yaitu Aquades. Karakterisasi dilakukan dengan uji
difraksi sinar-X (XRD). Hasil keluaran X-Ray  Diffractometry dianalisis dengan
menggunakan perangkat lunak Match! untuk identifikasi fasa dan Rietica untuk
menganalisis hasil data XRD serta Diamond untuk mengetahui bentuk struktur kristal.

2. Metode Penelitian

Bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah serbuk zink klorida (ZnCl,),
larutan Aquades dan NH4OH. Pelarut serbuk zink klorida (ZnCl,) dengan berat 3 gr
ditambahkan 50 ml pelarut Aquades, kemudian dilakukan pengadukan dengan
menggunakan magnetic stirrer selama 30 menit hingga larutan homogen. Selanjutya
dilakukan penambahan larutan NH4OH sedikit demi sedikit hingga pH 10 selama 1 jam,
kemudian diperoleh hasil cairan berwarna putih susu (milky solution). Selanjutnya dicuci
dengan Aquades dan etanol hingga pH 7 [15, 16], kemudian dikeringkan dengan
memvariasi suhu 100 °C, 200 °C dan 300 °C. Karakterisasi serbuk hasil sintesis
menggunakan metode kopresipitasi dilakukan dengan uji difraksi sinar-X (XRD) dengan
sumber radiasi CuKa (A = 1.54 A) dan sudut 20 antara 20-80°. Dari Hasil uji Difraksi Sinar-X
diperoleh informasi berupa struktur kristal yang terbentuk.

Analisis Rietveld merupakan analisis lanjut dari karakterisasi difraksi sinar-X (XRD)
untuk mengetahui karakter fisis dari material secara kuantitatif yang menggunakan
program Rietica. Pada analisis ini ZnO dibuat berdasarkan model dari AMCSD 0005203.
Untuk memperjelas gambar struktur kristal dilakukan menggunakan sofware Diamond.
Setelah itu dianalisis dengan software Match untuk mengetahui berapa prosentase fasa
yang terbentuk. Analisis ukuran kristal dilakukan menggunakan persamaan Scherrer [14].
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Dimana

S = full widht at half maximum (FWHM) dalam radian.

K = bentuk faktor, yang mana nilainya diambil pada kisaran 0,9.
A = panjang gelombang X-ray (radiasi CuK A4, 0.154 nm)

0 = sudut difraksi pada fase (hkl)

3. Hasil dan Pembahasan

Berdasarkan informasi dari pola difraksi XRD, puncak standar ZnO nanopartikel dari
database code AMCSD 0005203 terdeteksi pada 26 = 31.75; 34.41; 36.23; 47.54; 56.57,;
62.83; 67.93; 69.03 [15, 16]. Puncak — puncak ini terindeks sebagai puncak heksagonal ZnO
(wurtzite) dengan indeks miller [100], [002], [101], [102], [110], [103], [112], [201] [16].
Dari pola difraksi XRD diatas terdeteksi adanya 2 fasa setelah dianalisa dengan software
match, yang mengindikasikan masih terbentuk adanya impuritas [15]. Dengan bantuan
software match terdeteksi bahwa pada suhu pemanasan 100 °C tidak ditemukan adanya
kandungan ZnO, melainkan ditemukan adanya fasa ClIO (Chlorine monoxide) sebesar
51,3% dan H,0 48,7%. Selanjutnya, pada suhu pemanasan 200 °C ditemukan adanya ZnO
murni sebesar 76,2% dan impuritas simonkolleite Zns(OH)sCl,.H,0 sebesar 23,8%,
sedangkan pada suhu pemanasan 300 °C ditemukan adanya nanopartikel ZnO murni
sebesar 61,6% dan impuritas simonkolleite Zns(OH)sCl,.H,O sebesar 38,4% [15, 17].
Impuritas ini terbentuk dikarenakan kurang bersihnya proses pencucian serta rendahnya
suhu pemanasan [15].

] W 300°C

N
eautransn MWMVKA Jordisrd o 200°C
| MWM s o 100 °C

10 20 30 40 50 60 70 80 90
2 tetha (°C)

Intensitas (cps)

Gambar 1. pola XRD dari nanopartikel ZnO dengan variasi suhu pemanasan 100 °C, 200 °C dan 300 °C.

Berdasarkan karakterisasi XRD nanopartikel ZnO dengan suhu pemanasan 100 °C,
200 °C, dan 300 °C dihasilkan parameter kristalografi yang disajikan dalam Tabel 1.
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Tabel 1. Hasil analisis refinement sampel penelitian

Struktur Volume
Pola geometris kristal . Space kristal
Sampel kristal Grup (A%
a(A) b(A) c(A) c/a
Suhu 200 °C 3,2522  3,2522 15,2098 11,6019 Hexagonal P63 mc 47,72
Suhu 300 °C 3,2526  3,2526 15,2095 11,6016 Hexagonal P63 mc 47,73

Database AMCSD 0005203 3,2494 3,2494 5,2038 11,6015 Hexagonal P63 mc 47,58

Pada sampel ZnO suhu 100 °C masih terdapat adanya kandungan air (H.0) sehingga
tidak dapat ditentukan model kristal [18]. Setelah mengetahui parameter struktur kristal,
selanjutnya dapat menggambarkan struktur kristal dengan bantuan software Diamond.
Karena perubahan dari konstanta kisi yang tidak terlalu besar maka penggambaran
struktur kristal juga tidak terlalu berubah. Hal ini dapat dilihat pada hasil penggambaran
struktur kristal dari seng oksida (ZnO) seperti ditunjukkan pada Gambar 2.

¢ &
T

Gambar 2. struktur kristal ZnO dengan menggunakan software Diamond
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Pada Gambar 2, bulatan warna biru menunjukkan atom Zn (seng) dan warna abu-
abu menunjukkan atom O (Oksigen). Dengan menggunakan nilai FWHM (Full Width at Half
Maximum) dari puncak refleksi tertinggi yang diperoleh dari bantuan software origin serta
dengan menggunakan metode Scherrer didapatkan ukuran butir pada sampel suhu 100 °C
sebesar 18 nm, sampel suhu 200 °C sebesar 23,4 nm sedangkan sampel suhu 300 °C
sebesar 20,5 nm.

4. Kesimpulan

Dari hasil penelitian ini dapat disimpulkan bahwa sampel dengan suhu pemanasan
100 °C belum ditemukan adanya fase ZnO , sedangkan di suhu 200 °C menghasilkan fasa
ZnO sebesar 76.2 % serta ditemukan adanya kandungan fase simonkolleite Zns(OH)sCl,.H.0
sebesar 23,8%. Adanya perubahan dari konstanta kisi yang tidak terlalu besar maka
penggambaran struktur kristal juga tidak terlalu berubah sehingga struktur kristal tetap
berbentuk hexagonal. Namun pada sampel ZnO suhu 100°C masih terdapat adanya
kandungan air (H,0) sehingga tidak dapat ditentukan model kristal. Variasi suhu
pemanasan, menghasilkan ukuran butir yang berbeda, pada sampel suhu 100 °C sebesar
18 nm, sampel suhu 200 °C sebesar 23,4 nm sedangkan sampel suhu 300°C sebesar 20,5
nm.
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