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Abstrak

Nanopartikel ZnO telah disintesis melalui metode presipitasi dengan pH-12 dan larutan prekursor
dipanaskan pada suhu 60°C selama proses pengadukan. Selanjutnya sampel yang diperoleh, diberi
perlakuanannealing selama4 jam dengan suhu 400°C. Karakterisasi menggunakan teknik Difraksi
Sinar-X (XRD) pada sampel telah dilakukan untuk mengetahui fase yang terbentuk dan struktur kristal.
Berdasarkan Inorganic Crystal Structure Database (ICSD) nomor 98-018-0050, pola Difraksi Sinar-X
(XRD) darinanopartikel ZnO memilikistruktur wurtzit heksagonal polikristalin dengan space group
P6smc. Ukuran kristalit pada bidang (100), (002), (101), (102), (110), (103), (200), (112), (201)
berturut-turutadalah33.04nm, 32.73nm, 34.41nm, 30.46nm, 26.89nm, 26.06 nm, 25.01 nm, 25.46
nm,25.70nm. Rata-rata ukuranKkristalit dari sampel nanopartikel ZnO iniadalah 28.86 nm. Sementara
itu, parameter kisia =b =3.25 A dan ¢ =5.21 A dengan volume unit sel sebesar 47.61 A2,

Kata-kata kunci: nanopartikel ZnO, presipitasi, XRD, pH, ukuran kristalit.

Abstract

ZnOnanoparticles were synthesized by precipitation method with a pH of 12 and the precursor solution
was heatedat60°C duringthe stirring process. Furthermore, the samples obtained were annealed for 4
hoursat 400°C. Characterization using X-Ray Diffraction (XRD) technique on the sample has been
carried out to determine thephase formed and the crystal structure. Based on the Inorganic Crystal
Structure Database (ICSD) number 98-018-0050, the X-Ray Diffraction (XRD) pattern of ZnO
nanoparticles has a polycrystalline hexagonal wurtzite structure with the space group P6smc. The
crystallite size in (100), (002), (101), (102), (110), (103), (200), (112), (201) plane are 33.04 nm, 32.73
nm, 34.41 nm, 30.46 nm, 26.89 nm, 26.06 nm, 25.01 nm, 25.46 nm, 25.70 nm, respectively. The
average crystallite size of the ZnO nanoparticle samples was 28.86 nm. Meanwhile, lattice parameters a
=b =3.25 Aand ¢ =5.21 A with a unit cell volume of 47.61 A®,

Keywords: ZnO nanoparticles, precipitation, XRD, pH, crystallite size.
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PENDAHULUAN

Partikel berukuran 1-100 nm biasa disebut dengan nanopartikel [1]. Secara umum nanopartikel
memiliki karakteristik ringan dan kecil [2]. Nanopartikel merupakan material penelitian yang sangat
menarik, material berukuran nano biasanya memiliki partikel dengan sifat kimia atau fisika yang
lebih unggul dari material berukuran besar [3]. Nanopartikel dapat terjadi secara alami atau buatan
dan dapat dibawa dalam fase padat, cair, atau gas [4].

Nanopartikel dari berbagai material seperti GaN, AIN, Si, InN, ZnO, BN, dan lain-lain telah
dipelajari secara eksperimental dan teoritis [5]. Diantara material-material ini, ZnO termasuk
semikonduktor oksida logam golongan 11-VI karena seng dan oksigen berada pada tabel periodik ke-
2 dan ke-6 [6]. Struktur kristal ZnO terdiri dari 3 bentuk, yaitu: hexagonal wurtzite, cubic zinchlende,
dan cubic rocksalt [7]. ZnO memiliki aplikasi yang luas seperti disinfektan air [8], fotokatalis [9], sel
surya [10], sensor [11], dan lain-lain. Hal ini disebabkan ZnO memiliki energi ikat eksitasi yang
besar (60 meV) [12] pada suhu kamar dan celah pita lebar (3.37 eV) [13].

Berbagai metode telah didemonstrasikan untuk sintesis nanopartikel ZnO seperti Metal
Organic Chemical Vapor Deposition (MOCVD) [14], Ultrasonic Spray Pyrolysis (USP) [15],
hydrothermal [16], elektrodeposisi [17], Chemical Bath Deposition (CBD) [18], sol-gel [19],
presipitasi [20], solvotermal [21], dan lain-lain. Bila dibandingkan dengan metode-metode tersebut,
presipitasi memiliki beberapa keunggulan dalam sintesis nanopartikel ZnO yaitu kualitas yang lebih
baik dan memiliki biaya yang efektif [22]. Penelitian Samanta dkk., 2018 melaporkan bahwa
nanopartikel ZnO dengan ukuran pada kisaran 10-30 nm dapat diperoleh dengan metode presipitasi
[23].

Dalam penelitian ini telah dilakukan sintesis nanopartikel ZnO menggunakan metode
presipitasi. Selanjutnya, sampel hasil sintesis dikarakterisasi struktural dengan menggunakan Difraksi
Sinar-X (XRD). Hasil Difraksi Sinar-X (XRD) menunjukkan tidak adanya impuritas atau fase kedua
pada material nanopartikel ZnO.

METODOLOGI

Sintesis nanopartikel ZnO dengan menggunakan metode presipitasi dilaksanakan di Laboratorium
Fisika Material, Laboratorium Penelitian Fakultas Matematika dan IImu Pengetahuan Alam
Universitas Negeri Jakarta. Tahapan sintesis yang dilakukan yaitu: pembuatan larutan prekursor,
pengadukan larutan dengan magnetic stirrer dan penambahan natrium hidroksida [NaOH], pencucian
dan penyaringan larutan menggunakan centrifuge, pengeringan endapan dan annealing sampel
dengan muffle furnace serta karakterisasi sampel dengan Difraksi Sinar-X (XRD).

Sintesis Nanopartikel ZnO

Dalam metode ini, 5.22 gram seng nitrat tetrahidrat [Zn(NOs)2:4H20] 0.25 M dilarutkan ke dalam
80 ml air deionisasi dan diaduk terus menerus pada temperatur 60°C untuk mencapai larutan yang
homogen. Setelah 5 menit, larutan natrium hidroksida [NaOH] ditambahkan ke dalam larutan tetes
demi tetes hingga pH-12 untuk mendapatkan endapan ZnO. Setelah itu, larutan didiamkan selama 12
jam tanpa diaduk agar endapan ZnO mengendap di dasar wadahnya. Selanjutnya, endapan dicuci
dengan air deionisasi sebanyak 4 kali, dilanjutkan dengan proses sentrifugasi 1.000 rpm selama 10
menit untuk memisahkan endapan dari larutan. Endapan dikeringkan dengan temperatur 100°C
selama 2 jam 30 menit. Setelah proses pengeringan, dianil selama 4 jam pada temperatur 400°C agar
terbentuk nanopartikel ZnO.

Karakterisasi Nanopartikel ZnO

Karakterisasi nanopartikel ZnO menggunakan XRD Malvern Panalytical pada tegangan 40 kV
serta arus 30 mA di Laboratorium UPP Fakultas Matematika dan Ilmu Pengetahuan Alam
Universitas Indonesia. Sampel diradiasi anoda Cu dengan panjang gelombang 1.5406 A. Analisis
Difraksi Sinar-X (XRD) untuk mengidentifikasi fasa dan mengetahui struktur nanopartikel ZnO.
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Data yang diperoleh kemudian diolah menggunakan software HighScore Plus dengan Inorganic
Crystal Structure Database (ICSD) untuk mengkonfirmasi fase yang terbentuk adalah seng oksida.

HASIL DAN PEMBAHASAN
Hasil Sintesis Nanopartikel ZnO

Selama proses pembentukan nanopartikel ZnO melalui metode presipitasi melibatkan beberapa
reaksi kimia antara ion-ion Zn?* dengan natrium hidroksida [NaOH] [24]. Penambahan natrium
hidroksida [NaOH] ke dalam larutan seng nitrat tetrahidrat [Zn(NOs).-4H>O] akan membentuk
endapan Zn(OH)2. Selanjutnya Zn(OH). akan teroksidasi menjadi ion Zn2*. Proses pembentukan
ikatan Zn-O dan kristalisasi ZnO terjadi selama proses annealing yang dipengaruhi oleh temperatur
anil. Dalam hal ini dapat dikatakan bahwa suhu pengeringan 100°C belum menghasilkan
nanopartikel ZnO dengan sempurna. Berbeda dengan pola Difraksi Sinar-X (XRD) untuk suhu
annealing 400°C, tidak terlihat adanya puncak yang bersesuaian dengan unsur lain. Dengan
demikian, temperatur annealing 400°C mendorong terbentuknya ikatan Zn-O antar unsur penyusun
Zn0O [25]. Fenomena ini juga diamati dalam studi Umar dkk., 2015 [26].

Terbentuknya ukuran kristal yang kecil sangat dipengaruhi oleh penambahan NaOH selama
sintesis. Kemampuan mereduksi berbagai gugus fungsi menurun dengan adanya konsentrasi H* yang
tinggi pada kondisi pH rendah. Namun, ketika pH dinaikkan, kemampuan berbagai gugus fungsi
sebagai zat pereduksi meningkat sehingga meningkatkan stabilitas dan mencegah aglomerasi seiring

dengan peningkatan ion OH™ [27]. Semakin tinggi nilai pH maka akan semakin banyak terbentuk ion

OH™ yang akan mengakibatkan peningkatan jumlah radikal hidroksil (¢ OH) yang terbentuk.
Banyaknya radikal hidroksil yang terbentuk mengakibatkan semakin kecil ukuran Kkristalit
nanopartikel ZnO [28]. Penelitian Nagarajan dan Arumugam Kuppusammy, 2013 menyatakan bahwa
pada pH rendah agregasi nanopartikel ZnO mengarah pada pembentukan nanopartikel yang lebih
besar di sekitar nukleasi [29]. Oleh karena itu, sampel pada pH rendah memiliki ukuran kristal besar
dibandingkan dengan pH tinggi [30].

Hasil Karakterisasi Nanopartikel ZnO

Analisis Difraksi Sinar-X (XRD) untuk mengidentifikasi fasa dan mengetahui struktur
nanopartikel ZnO [31]. Seperti terlihat di gambar 1, hasil dari software Vesta menampilkan gambar
3D nanopartikel ZnO yang memiliki struktur wurtzit heksagonal polikristalin dengan space group
P6zmc. GAMBAR 1 merupakan struktur kristal nanopartikel ZnO yang diperoleh dari software Vesta
untuk mensimulasikan hasil pengolahan data Difraksi Sinar-X (XRD) menggunakan software
HighScore Plus.
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GAMBAR 1. Struktur kristal dari sampel nanopartikel ZnO dengan pH-12

GAMBAR 2 menunjukkan analisis pola Difraksi Sinar-X (XRD) dari nanopartikel ZnO yang
disintesis menggunakan metode presipitasi dengan suhu annealing 400°C selama 4 jam. Semua
puncak karakteristik yang diamati untuk nanopartikel ZnO sesuai dengan yang diambil dari
Inorganic Crystal Structure Database (ICSD) nomor 98-018-0050 [32]. Berdasarkan GAMBAR 2,
pola Difraksi Sinar-X (XRD) dari nanopartikel ZnO memiliki 9 puncak yang mengindikasikan
bidang hkl (100), (002), (101), (102), (110), (103), (200), (112), dan (201). Puncak yang lebih tinggi
dimiliki oleh bidang hkl (100), (002), dan (101). Berdasarkan Inorganic Crystal Structure Database
(1CSD) nomor 98-018-0050, GAMBAR 2 menunjukkan bahwa sampel yang disiapkan adalah fasa
tunggal ZnO dan tidak ada fasa tambahan atau pengotor dalam sampel nanopartikel ZnO [11].
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GAMBAR 2. Pola Difraksi Sinar-X (XRD) nanopartikel ZnO dengan pH-12
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TABEL 1 adalah parameter struktur kristal nanopartikel ZnO dengan pH-12. Seperti yang terlihat
pada TABEL 1, dapat diperoleh informasi tentang nilai parameter struktur kristal yaitu 26 (°), bidang
hkl, Full Width at Half Maximum [FWHM] (°), ukuran kristalit (nm), d-jarak kisi (A), strain (%),
volume (A3), alpha (°), beta (°), gamma (°), parameter kisi a = b, dan c. Berdasarkan pada tabel 1,
Full Width at Half Maximum [FWHM] dan 26 untuk tiga puncak (100), (002), (101) adalah 0.25°,
0.26°, 0.26° dan 31.86°, 34.52°, 36.35°. Sedangkan untuk orientasi puncak (100), (002), (101) d-
jarak Kisi adalah 2.81 A, 2.60 A, 2.48 A. Parameter kisi a = b = 3.25 A dan ¢ = 5.21 A dengan
volume unit sel sebesar 47.61 A3. Rasio antara parameter kisi ¢ dan a = b sebesar 1.60 menunjukkan
bahwa nanopartikel ZnO memiliki struktur wurtzit heksagonal polikristalin [33].

TABEL 1. Parameter struktur sampel nanopartikel ZnO dengan pH-12

No 20 (©) h k| FWHM (°) Ukuran Kristalit (nm) d-jarakkisi (A)  Strain (%)
1 31.86 1 0 0 0.25 33.04 2.81 0.43
2 34.52 0o 0 2 0.26 32.73 2.60 0.40
3 36.35 1 0 1 0.26 34.41 2.48 0.36
Volume (A%) a:P gr(zr)“etercfﬁ; cla Alpha (°) Beta(®)  Gamma(®)
47.61 3.25 521 1.60 90 90 120

Mengacu pada nilai Full Width at Half Maximum [FWHM], ukuran kristalit (D) dari nanopartikel
ZnO berdasarkan analisis Difraksi Sinar-X (XRD) dihitung dengan persamaan Debye—Scherrer
sebagai berikut [34]:

D— kA
" Bcosh (1)
sedangkan nilai strain (€) telah dihitung dengan menggunakan persamaan sebagai berikut [34]
BcosO
E =
4 (2)

dengan A merupakan panjang gelombang Difraksi Sinar-X (XRD) sebesar 0.154 nm, 6 adalah
sudut Difraksi Sinar-X (XRD), B merupakan Full Width at Half Maximum [FWHM] atau lebar
puncak pada setengah intensitas maksimum dalam radian, k adalah konstanta Scherrer sebesar 0.89, €
adalah strain, dan D adalah ukuran kristalit (nm) [34].

GAMBAR 3 adalah ukuran kristalit dan strain nanopartikel ZnO yang disintesis menggunakan
metode presipitasi pH-12. Berdasarkan GAMBAR 3, strain nanopartikel ZnO mengalami penurunan
seiring dengan peningkatan bidang hkl. Hal tersebut mengakibatkan ukuran kristalit bertambah besar.
Berdasarkan perhitungan yang telah dilakukan menggunakan persamaan Debye—Scherrer, strain
berbanding terbalik dengan ukuran kristalit nanopartikel ZnO [35]. Rata-rata ukuran kristalit dari
sampel nanopartikel ZnO ini adalah 28.86 nm.
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GAMBAR 3. Ukuran kristalit dan strain nanopartikel ZnO dengan pH-12

SIMPULAN

Nanopartikel ZnO telah berhasil disintesis dengan metode presipitasi pada nilai pH-12
menggunakan sentrifugasi. Zinc nitrate [Zn(NOs)2] dan sodium hydroxide [NaOH] telah digunakan
sebagai bahan baku dalam percobaan. Prekursor ZnO dibuat dengan mereaksikan larutan [Zn(NOz):]
dengan [NaOH]. Nanopartikel ZnO disintesis melalui annealing pada temperatur 400°C selama 4
jam. Menurut Inorganic Crystal Structure Database (ICSD) nomor 98-018-0050, spektrum Difraksi
Sinar-X (XRD) menunjukkan bahwa nanopartikel ZnO yang diperoleh terdiri dari fasa ZnO dalam
sistem wurtzit heksagonal polikristalin dengan space group P6smc. 26 dan Full Width at Half
Maximum [FWHM] untuk tiga puncak (100), (002), (101) adalah 31.86°, 34.52°, 36.35° dan 0.25°,
0.26°, 0.26°. Sedangkan untuk orientasi puncak (100), (002), (101) d-jarak kisi dan strain adalah 2.81
A, 2.60 A, 2.48 A dan 0.43 %, 0.40 %, 0.36 %. Hal ini juga menunjukkan bahwa rata-rata ukuran
kristalit nanopartikel ZnO adalah 28.86 nm serta parameter kisi a=b = 3.25 A dan ¢ = 5.21 A dengan
volume unit sel sebesar 47.61 A3,
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