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RINGKASAN

Pengaruh Variasi Konsentrasi Prekursor Dan Polyethylene Glycol
Terhadap Karakterisasi Nanopartikel Zinc Oxide Dengan Metode Sol-Gel,
Purnama Auliya Rahman, 141910101012; 58 halaman, Jurusan Teknik Mesin, Fakultas
Teknik, Univesitas Jember

Riset nanomaterial, khususnya bidang eksperimen, tidak bisa lepas dari
kegiatan karakterisasi atau pengukuran. Dengan karakterisasi Kita bisa yakin bahwa
material yang disintesis sudah memenuhi Kkriteria nanostruktur, yaitu salah satunya
berukuran nanometer. Dalam penelitian ini akan mengkarakterisasi nanomaterial
ZnO hasil metode sol-gel. Sol-gel adalah metode kimia yang merubah keadaal sol
(cairan) menjadi keaadaan gel yang selanjutnya setelah perlakuan dan transisi
menjadi bahan oksida padat. Dalam proses sol-gel, campuran antara larutan
prekursor dan katalis akan menentukan struktur yang dihasilkan dari nanomaterial.
Dengan meningkatkan variasi penambahan prekursor Zinc Acetate Dyhidrate dan
Polyethilene Glycol akan mempengaruhi struktur nano Zinc Oxide yang dihasilkan.
Nano Zinc Oxide dibuat dengan variasi prekursor Zinc Acetate Dyhidrate 0,3 M dan
0,1 M dan variasi Polyethylene Glycol 1,5 gr dan 0,5 gr menghasilkan ukuran kristal
nanomaterial berturut-turut sebesar 86,62-12,60 nm untuk variasi Zinc Acetate
Dyhidrate serta 121,49-94,77 nm untuk variasi Polyethylene Glycol. Untuk
parameter Kisi kristal yang didapatkan adalah a=3,2714 A dan ¢=5,2121 A serta
struktur kristal yang dihasilkan adalah hexagonal. Untuk rata-rata ukuran partikel
yang dihasilkan adalah sebesar 86,62-69,30 nm untuk variasi Zinc Acetate
Dyhidrate dan 157-123 nm untuk variasi Polyethylene Glycol dan bentuk morfologi
nanopartikel ZnO yang dihasilkan cukup bulat dan partikel beraglomerasi satu sama
lain . Hasil akhir menunjukan bahwa dengan bertambahnya variasi prekursor Zinc
Acetate Dyhidrate dan variasi Polyethilene Glycol akan meningkatkan baik ukuran
kristal maupun ukuran partikel yang dihasilkan.
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SUMMARY

Effect of Precursor And Polyethylene Glycol Concentration Variation of
Zinc Oxide Nanoparticle Characteristic with Sol-Gel Method; Purnama Auliya
Rahman; 141910101012; 58 pages; Departement of Mechanical Engineering, Faculty
of Engineering, Jember University.

Nanomaterial research, especially the field of experimentation, cannot be
separated from characterization or measurement activities. With characterization
we can be sure that the synthesized material meets the nanostructure criteria, one
of which is nanometer-sized. In this study we will characterize ZnO nanomaterials
from the sol-gel method. Sol-gel is a chemical method that changes the state of the
sol (liquid) into a gel state which is then after treatment and the transition to solid
oxide material. In the sol-gel process, the mixture between the precursor solution
and the catalyst will determine the structure produced from the nanomaterial. By
increasing the variation of the addition of Zinc Acetate Dyhidrate and Polyethilene
Glycol precursors it will affect the Zinc Oxide nanostructure produced. Nano Zinc
Oxide is made with variations in the precursors of Zinc Acetate Dyhidrate 0.3 M
and 0.1 M and variations of Polyethylene Glycol 1.5 gr and 0.5 gr, resulting in
crystalline nanomaterial sizes of 86,62 to 12,60 nm for variation Zinc Acetate
Dyhidrate and 121,49 to 94,77 nm for variations of Polyethylene Glycol. The
crystal lattice parameters obtained are a=3,2714 A and ¢=5,2121 A and structural
characterization revealed a single phase of ZnO with hexagonal wurtzite structure.
For the average particle size produced is 86,62 to 69,30 nm for variations of Zinc
Acetate Dyhidrate and 157 to 123 nm for variations of Polyethylene Glycol and the
morphological forms of ZnO nanoparticles produced are quite round and particles
agglomerate with each other. The final results show that the increase in the
variation of the Zinc Acetate Dyhidrate precursor and the variation of Polyethilene
Glycol will increase both the crystal size and the size of the particles produced.
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BAB 1 PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Seiring dengan berjalannya era globalisasi ini, kemajuan teknologi pun
berkembang pesat. Berbagai cabang ilmu yang saling berkolaborasi berlomba-
lomba untuk menghasilkan suatu inovasi yang dapat diandalkan. Salah satu inovasi
yang dilakukan adalah nanoteknologi (nanotechnology). Nanoteknologi berkaitan
dengan karakterisasi, eksplorasi, dan eksploitasi bahan berstruktur nano. Suatu
bahan dikatakan berukuran nanometer jika berukuran antara 1 — 100 nm. Sampai
saat ini seng oksida (ZnO) adalah salah satu semikonduktor yang telah banyak
dilakukan penelitian (Pokropivny et al., 2007).

Kunci utama dari rekayasa berskala nanometer ini terletak pada sinergi yang
ditimbulkan oleh adanya efek ukuran (volume/size effect), efek permukaan (surface
effect) dan interaksi antara domain. Semakin kecil ukuran material, maka rasio luas
permukaan terhadap volume akan semakin besar dibandingkan material bulk-nya
(Ramahdita, 2011). Material yang sering dimanfaatkan sebagai nanoteknologi
antara lain Titanium Oksida (TiO2), Seng Oksida (ZnO), Alumunium Oksida
(Al2Oz) dan lain-lain. Tetapi yang paling banyak dimanfaatkan sebagai
nanoteknologi adalah Seng oksida (ZnO). Seng oksida (ZnO) adalah salah satu
semikonduktor yang telah banyak dilakukan penelitian. Material ini memiliki
energi celah pita langsung (direct band gap) yang lebar sebesar 3,07 eV serta emisi
ultra-violet (UV) yang kuat, disebabkan tingginya energi ikatan eksiton sebesar 60
meV pada temperatur ruang, yang jauh lebih tinggi dibandingkan galium nitrida (25
meV) (Yuwono et al., 2011). Sehingga cocok diaplikasikan pada DSSC (Dye-
Sensitized Solar Cell), yang mana akan sama baiknya dengan TiO, yang banyak
digunakan saat ini. Dengan dihasilkannya ukuran nanopartikel ZnO yang lebih kecil
maka direct band gap yang dihasilkan akan lebih baik (Rasyid, 2017).

Sintesis nanopartikel logam dengan sifat tertentu merupakan penelitian yang
baru didirikan yang menarik banyak perhatian. Ada beberapa metode yang telah
diajukan untuk sintesis dari bahan-bahan ini, yaitu kimia uap kondensasi, debit

busur, hidrogen reaksi plasma-logam, dan laser pirolisis dalam fase uap,
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mikroemulsi, hidrotermal, sol-gel, sonokimia, dan proses mikroba pada fase cair
serta ballmill dilakukan di fase padat. Sifat-sifat nanopartikel logam tergantung
pada prosedur sintesis mereka (Hasnidawani et al., 2016). Teknik sol-gel adalah
salah satu solusi pengolahan yang paling populer untuk produksi nanopartikel
(kebanyakan oksida). Metode ini melibatkan serangkaian reaksi kimia yang
mengubah larutan homogen secara ireversibel dari prekursor reaktan molekul (sol)
menjadi polimer tiga dimensi (gel) yang membentuk padatan elastis yang mengisi
volume yang sama dengan solusinya. Sol adalah nama larutan koloid yang terbuat
dari partikel padat berdiameter beberapa ratus nm, tersuspensi dalam fase cair. Gel
dapat dianggap sebagai makromolekul padat yang direndam dalam pelarut. Jadi,
secara umum, proses sol-gel terdiri dari transformasi kimia cairan (sol) menjadi
keadaan gel dan selanjutnya setelah perlakuan dan transisi menjadi bahan oksida
padat (Pokropivny et al., 2007).

Katalis basa digunakan pada proses hidrolisis yang akan mempengaruhi
bentuk struktur dan ukuran partikel ZnO menggunakan metode sol-gel, hamun
proses hidrolisis juga dapat berlangsung tanpa menggunakan katalis. Dengan
adanya katalis maka proses hidrolisis akan berlangsung lebih cepat dan konversi
menjadi lebih tinggi. Konsentrasi basa dapat mempengaruhi proses terbentuknya
partikel ZnO. Basa berperan sebagai pembentuk sol Zn(OH), pada proses sintesis.
Apabila konsentrasi tinggi maka basa memiliki pH yang tinggi pula (Wulandari,
2016). Dengan variasi penggunaan konsentrasi prekursor Zinc Acetate Dyhidrate
yang berbeda yaitu 0,1 M dan 0,3 M serta variasi Polyethylene Glycol 0,5 gr dan
1,5 gr diharapkan akan memberikan bentuk struktur dan morfologi yang berbeda,
untuk mengakarakterisasi terbentuknya kristal nanopartikel ZnO yang dibuat akan
dilakukan pengkajian mengenai morfologi partikel menggunakan SEM (Scanning
Electron Microscopy) dan untuk mengetahui kristal yang terbentuk menggunakan
XRD (X-Ray Diffraction).
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1.2

Rumusan Masalah
Berdasarkan latar belakang yang telah diuraikan, maka rumusan masalah

dari penelitian ini adalah:

1.

1.3

Bagaimana pengaruh variasi konsentrasi prekusor Zinc Acetate Dihydrate
dengan konsentrasi 0,3 M dan 0,1 M serta Polyethilene Glycol dengan
variasi 1,5 gr dan 0,5 gr terhadap ukuran dan morfologi dari nanopartikel
Zn0O?

Bagaimana pengaruh variasi konsetrasi prekusor Zinc Acetate Dihydrate
dengan konsentrasi 0,3 M dan 0,1 M serta Polyethilene Glycol dengan
variasi 1,5 gr dan 0,5 gr terhadap ukuran, bentuk dan parameter Kisi kristal

nanopartikel ZnO yang terbentuk?

Tujuan

Tujuan dilakukannya penelitian ini adalah:

Mengetahui  pengaruh variasi prekusor Zinc Acetate Dihydrate
( Zn(CH3COOH)2.2H20) dengan konsentrasi 0,3 M dan 0,1 M terhadap
ukuran dan morfologi dari nanopartikel ZnO.

Mengeteahui prengaruh variasi Polyethilene Glycol (C2nHan+20n+1) dengan
variasi 1,5 gr dan 0,5 gr terhadap ukuran dan morfologi dari nanopartikel
ZnO.

Mengetahui pengaruh variasi prekusor Zinc Acetate Dihydrate
(Zn(CH3COOH)2.2H20) dengan konsentrasi 0,3 M dan 0,1 M terhadap
ukuran kristal nanopartikel ZnO yang terbentuk

Mengetahui pengaruh variasi Polyethilene Glycol (C2nHan+20n+1) dengan
variasi 1,5 gr dan 0,5 gr terhadap ukuran kristal nanopartikel ZnO yang
terbentuk.

Mengetahui pengaruh variasi prekusor Zinc Acetate Dihydrate
(Zn(CH3COOH)2.2H,0) dengan konsentrasi 0,3 M dan 0,1 M dan variasi
Polyethilene Glycol (C2nHan+20n+1) 1,5 gr dan 0,5 gr terhadap parameter kisi
dan bentuk kristal yang dihasilkan.
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1.4  Manfaat

Manfaat dari penelitian ini adalah untuk mengetahui tentang pengaruh
variasi konsentrasi prekusor Zinc Acetate Dihydrate dan variasi Polyethilene Glycol
terhadap struktur, bentuk, morfologi serta ukuran partikel dan Kkristalinitas

nanopartikel ZnO menggunakan metode sol-gel.

15  Batasan Masalah
Untuk mencapai tujuan penelitian yang diinginkan, maka penelitian ini akan
diberikan batasan masalah sebagai berikut:
1. Suhu sintesis dan pengujian pada kondisi ruangan.
2. Kecepatan pengadukan setiap larutan dianggap sama.
3. Suhu yang dipakai dalam pengadukan dianggap stabil.

1.6 Hipotesa

Hipotesa yang dibuat pada penelitian ini sebagai berikut:

Penambahan variasi konsentrasi prekusor Zinc Acetate Dyhidrate dan
variasi Polyethilene Glycol akan memberikan pengaruh terhadap struktur, bentuk,
morfologi serta ukuran patikel dan kristalinitas nanopartikel Zinc Oxide yang
berbeda. Semakin kecil konsentrasi Zinc Acetate Dyhidrate dan variasi Polyethilene
Glycol maka akan semakin kecil ukuran partikel dan kristalin nanopartikel ZnO

yang dihasilkan.
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BAB 2 TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Nanomaterial

Riset nanomaterial, khususnya bidang eksperimen, tidak bisa lepas dari
kegiatan karakterisasi atau pengukuran. Dengan karakterisasi kita bisa yakin bahwa
material yang disintesis sudah memenuhi Kkriteria nanostruktur, yaitu salah satunya
berukuran nanometer. Dalam kesepakatan umum, dimensi dari nanometer adalah
ukuran yang kurang dari 100 nm. Karakterisasi juga memberikan informasi tentang
sifat-sifat fisis maupun kimiawi nanomaterial tersebut. Ini sangat penting karena
ketika dimensi material menuju nilai beberapa nanometer (kurang dari 10 nm),
banyak sifat fisis maupun kimiawi yang bergantung pada ukuran. Ini menghasilkan
sejumlah kekayaan sifat dan peluang memanipulasi atau menggenerasi sifat-sifat
baru yang tidak dijumpai pada material ukuran besar (bulk) (Mikrajuddin et al.,
2009).

I~

R

MACTERA
2, 080 1

| E

Gambar 2.1 Perbandingan Ukuran Nanomaterial (Sholihin, 2016)

Pada skala nano, beberapa sifat material fisik dan kimia dapat berbeda secara
signifikan dari bahan terstruktur masal dengan komposisi yang sama. Meskipun
nanoteknologi adalah bidang penelitian baru, nanomaterial diketahui dapat
digunakan selama berabad-abad. Perlu ditekankan bahwa nanoteknologi tidak
bermaksud untuk menggantikan keberadaan teknologi mikro, tetapi untuk tetap
berhubungan dekat dengan mereka untuk saling melengkapi dalam studi yang lebih

dalam dan kontrol lanjutan dari dunia nanoteknologi.
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Selain sifat optik dan elektronik, sifat mekanis nanomaterial adalah subjek
penelitian nanomechanics. Ketika ditambahkan ke bahan massal, nanopartikel
dapat sangat mempengaruhi sifat mekanik material, seperti kekakuan atau
elastisitas. Misalnya, polimer tradisional dapat diperkuat oleh nanopartikel (seperti
karbon nanotube) yang menghasilkan bahan baru yang dapat digunakan sebagai
pengganti ringan untuk logam. Bahan komposit semacam itu dapat memungkinkan
penurunan berat badan disertai dengan peningkatan stabilitas dan peningkatan

fungsionalitas (Ramsden, 2011).

2.1.1 Nano Seng Oksida (ZnO)

ZnO merupakan suatu semikonduktor dengan celah pita lebar pada grup
semikonduktor 11-VI. Doping natif dari semikonduktor dikarenakan kekosongan
oksigen atau interstisi seng adalah tipe-n (Ozgur et al., 2005). Seng oksida
merupakan material yang dapat ditemukan di alam dengan bentuk Zincite dan
merupakan semikonduktor yang memiliki celah pita 3,07 eV pada suhu kamar. Hal
ini membuat nanomaterial ini cukup menjanjikan untuk aplikasi pada DSSC
(Wulandari, 2016). ZnO adalah material fungsional serbaguna yang memiliki
beragam kelompok pertumbuhan morfologi, seperti nanobelts, nanowire, nanocage,
nanocomb, nanospring, nanorings dan nanohelixes.

ZnO murni berbentuk serbuk putih, tapi di alam ia terdapat sebagai mineral
langka zincite, yang biasanya mengandung mangan dan ketidakmurnian lainnya
yang menimbulkan warna kuning hingga warna merah (Khingshim et al., 2007).
Seng oksida mengkristal dalam dua bentuk, heksagonal wurtzite dan kubik
zincblende (Fierro et al., 2006). Struktur wurtzite merupakan yang paling stabil
pada kondisi ambien. Bentuk zincblende dapat distabilkan dengan menumbuhkan
ZnO pada substrat dengan struktur kisi kubik (Ozgur et al., 2005). Struktur kristal
ini berbentuk sphalerite dengan adanya atom Zn ini pada setiap sudut dan bagian
tengah sisi (face centered cubic.FCC) dan atom O sebagai intersiti di antara empat
atom Zn yang berdekatan.
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Gambar 2.2 Heksagonal wurtzite struktur pada ZnO. Atom O ditunjukan dengan
bola berwarna putih, sedangkan Zn ditunjukan dengan bola berwarna
abu-abu (Alabdullah et al., 2017)

Pada suhu dan tekanan ambien, ZnO mengkristal dalam struktur heksagonal
wurtzite (tipe B4), seperti yang ditunjukkan pada Gambar 2.2 diatas. Koordinasi
tetahedral ini memberi raung kepada polaritas sepanjang sumbu heksagonal.
Polaritas ini bertanggung jawab untuk sejumlah properti ZnO, termasuk
piezoelektrisitas dan polarisasi spontan, dan juga merupakan faktor kunci dalam
kristal pertumbuhan, etsa dan generasi cacat. Selain menyebabkan polaritas yang
melekat pada kristal ZnO, koordinasi tetrahedral senyawa ini juga merupakan
indikator umum ikatan kovalen sp3. Namun, ikatan Zn-O juga memiliki karakter
ion yang sangat kuat, dan dengan demikian ZnO terletak di perbatasan antara yang
digolongkan sebagai senyawa kovalen dan ionik, dengan ionicity fi = 0,616 pada
skala ionisasi Phillips. Parameter kisi dari sel satuan heksagonal adalah = 3,2495A
dan ¢ =5,2069 A, dan densitasnya adalah 5,605 g cm (Wang, 2006).

Perbedaan struktur permukaan dari ZnO bisa menginduksi pertumbuhan
anisotropik. Dibawah kesetimbangan termodinamika, sisi dengan energi
permukaan lebih tinggi biasanya kecil pada permukaanya. Sebaliknya sisi dengan
energi lebih rendah sisinya akan lebih besar. Dengan mengontrol pertumbuhan
kinetik, memungkinkan untuk mengubah perilaku pertumbuhan dari nanobelt ZnO.
Disini, kita menerima berbagai macam nanostruktur ZnO dengan parameter sintesis

yang terkontrol, seperti temperatur deposisi, dan tekanan (Wang, 2006).
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Serat nanopartikel yang dihasilkan dari sintesis ZnO menggunakan metode
sol-gel ini bisa menghasilkan berbagai macam bentuk seperti contohnya nanofiber,
nanorod, nanowire dll. Bentuk yang dihasilkan dari nanopartikel ini bergantung
pada metode apa yang digunakan. Dari hasil penelitian yang dilakukan bisa
menunjukan bahwa bentuk yang dihasilkan dari sintesis nanopartikel ZnO metode
sol-gel ini berbentuk nanorod. Yang mana nanorod ini berbentuk bola atau bulat

tetapi ukuran panjang yang dihasilkan tidak sama (Iskandar, 2015).

2.2  Metode Sintesis Nanopartikel

Secara garis besar, pembentukan nanopartikel logam dapat dilakukan
dengan metode top down (fisika) dan bottom up (kimia). Metode fisika yaitu
dengan cara memecah padatan logam menjadi partikel-partikel kecil berukuran
nano. Sedangkan metode kimia dilakukan dengan cara menumbuhkan partikel-
partikel nano mulai dari atom logam yang didapat dari prekursor molekular atau
ionik. Sintesis nanopartikel logam dengan metode kimia dilengkapi dengan
penggunaan surfaktan atau polimer yang membentuk susuna teratur (self-assembly)
pada permukaan nanopartikel logam. Bagian surfaktan atau polimer yang hidrofob
langsung teradsorpsi pada permukaan nanoprtikel dan bagian hidrofilnya berada
pada bulk larutan. Bahan organik tersebut (surfaktan dan polimer) dapat mengontrol

kecepatan reduksi dan agregasi nanopartikel logam (Cahyani, 2011).
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Gambar 2.3 Metode sintesis nanoprtikel top-down dan bottom-up (Zhang, 2007)
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Nanopartikel logam mempunyai struktur 3 dimensi berbentuk seperti bola
(solid). Partikel ini dibuat dengan cara mereduksi ion logam menjadi logam yang

tidak bermuatan (nol). Reaksi yang terjadi adalah (Hakim, 2008):

M™ + pereduksi ——  nanopartikel

Mn+ adalah ion logam yang akan dibuat menjadi nanopartikel. Contoh: Au,
Pt, Ag, Pd, Co, Fe. Sedangkan contoh dari zat pereduksi adalah natrium sitrat,
borohidrat, NaBH4 dan alkohol. Proses ini terjadi karena adanya transfer elektron
dari zat pereduksi menuju ion logam. Faktor yang mempengaruhi dalam sintesis
nanopartikel antara lain: konsentrasi reaktan, molekul pelapis (capping agent),
temperatur dan pengadukan (Hakim, 2008).

Pembentukan nanopartikel dengan Kketeraturan yang tinggi dapat
menghasilkan pola yang lebih seragam dan ukuran yang yang seragam pula.
Kebanyakan penelitian telah mampu menghasilkan nanopartikel yang lebih bagus
dengan menggunakan metode-metode yang umum digunakan, seperti:
kopresipitasi, sol-gel, mikroemulsi, hidrotermal/solvotermal, menggunakan
cetakan (templated synthesis), sintesis biomimetik, metode cairan superkritis, dan
sintesis cairan ionik (Cahyani, 2011). Dalam penelitian kali akan digunakan metode
sol-gel dengan menggunakan prekursor Zinc Acetate Dihydrate dan katalis basa
NaOH.

2.2.1 Metode Spray

Spray adalah pembangkitan droplet-droplet kecil dari medium fase cair.
Contoh spray yang paling kita kenal adalah parfum, hair spray, cat pilox, obat ati
nyamuk cair, paint brush, dan sebagainya. Ukuran droplet yang dihasilkan
bergantung pada berbagai faktor seperti viskositas cairan, tegangan peemukaan
cairan, ukuran lubang tempat droplet keluar, dan sebagainya.
1. Spray Pirolisis

Akhir-akhir ini metode spray banyak digunakan untuk membuat material
dalam bentuk partikel berukuran mikrometer dan submikrometer. Proses yang
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berlangsung adalah melakukan reaksi pirolisis pada droplet yang dihasilkan spray.
Pirolisis adalah reaksi kimia pada suhu tinggi. Jika yang dispray adalah larutan
prekursor yang dapat bereaksi pada suhu tinggi maka dengan metode spray kita
dapat mebuat partikel dengan cepat. Proses pembentukan partikel hanya
berlangsung dalam beberapa detik.

Spray pirolisis dilakukan pada sebuah reaktor yang terdiri dari pembangkit
droplet yang dikenal pula dengan nama nebulizer atau atomizer, reaktor berbentuk
tabung, dan penampung partikel. Skema reaktor spray pirolisis tampak pada
Gambar 2.4. Tabung yang digunakan dalam reaktor harus dari bahan yang bisa
tahan hingga suhu mendekati 1000°C. Contoh bahan tersebut adalah alumina,
quartz, dan bisa juga stainless steel. Droplet yang dihasilkan dialirkan masuk ke
dalam tabung yang telah diset pada suhu tinggi menggunakan carrier gas (gas

pembawa).
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Gambar 2.4 Metode Spray (Khairurrijal, 2008)
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2. Salt assited spray pyrolisys

Metode ini adalah metode spray pirolisis biasa dengan memberikan
perlakuan akhir pada partikel yang dihasilkan untuk mendapatkan partikel yang
lebih kecil. Cara yang ditempuh adalah menambahkan garam dengan konsentrasi
sangat tinggi ke dalam prekursor yang akan dispray. Garam yang ditambahkan
adalah garam yang tidak berekasi dengan prekursor. Di dalam droplet yang
dihasilkan terkandung prekursor dan garam. Saat reaksi pirolisis berlangsung garam
berperan sebagai medium pemisah partikel-partikel kecil yang terbentuk sehingga
tidak bersentuha membentuk partikel besar (ukuran mikrometer). Secara singkat
dapat dikatakan bahwa yang keluar dari reaktor adalah partikel-partikel kecil yang
terdistribusi dalam matriks garam. Setelah partikel dikumpulkan para kolektor,
partikel kemudian dicuci berkali-kali dengan pembersih ultrasonik disertai
sentrifugasi. Tujuannya adalah agar garam terlarut dan partikel-partikel kecil
terlepas dari matriks garam. Proses pembentukan tersebut dapat diilustrasi pada
Gambar 2.6.

Gambar 2.5 Metode Salt assited spray pyrolsis (Khairurijal, 2008)

11
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2.2.2 Metode Direct Current Thermal Plasma

Teknologi DC thermal plasma terbukti menjadi salah satu topik yang
banyak diminati. Karena memiliki keunggulan waktu proses yang relatif singkat,
reaktivitas kimia yang cepat, dan memiliki suhu mencapai 104° K. Proses thermal
plasma telah banyak digunakan dan memiliki potensi yang sangat menguntungkan
baik untuk sintesa nanopartikel maupun deposisi lapisan struktur skala nano. Secara
terpisah suhu yang tinggi dan densitas serbuk berpengaruh kuat terhadap laju proses
produksi nanopartikel dan proses pelapisan. Thermal plasma dapat dihasilkan dari
bermacam-macam gas atau pencampuran beberapa gas yang memungkinkna
nanopartikel dapat dibuat menjadi beragam jenis keramik sama seperti metal dan
alloy (Sholihin, 2016).

Penyemprotan bahan plasma ke substrat untuk membentuk lapisan
pelindung banyak digunakan dalam praktik industri. Penggunaan plasma (gas
terionisasi) selama masa” deposisi uap memungkinkan mengakses proses kimia dan
fisik yang berbeda dan memperoleh bahan akhir kemurnian tinggi. Ada beberapa
jenis reaktor deposisi plasma untuk plasma PVD (physical vapor deposition) dan
CVD (chemical vapor deposition) . Dalam suhu reaktor plasma urutan 10.000 ° C
dapat dicapai, menyebabkan penguapan atau memulai reaksi kimia. Jenis utama
plasma yang digunakan adalah plasma Direct Current (DC Plasma) dan plasma
induksi Radio-Frequency (RF). DC glow discharge melibatkan ionisasi atom gas
oleh elektron yang dipancarkan dari filamen yang dipanaskan. Kemudian ion-ion
gas dalam plasma dipercepat untuk menghasilkan sinar ion yang diarahkan. Jika
gas adalah gas prekursor reaktif, balok ion ini digunakan untuk menyetor langsung
ke substrat. Jika gas lembam digunakan, berkas ion menyerang material target yang

menebarkan atom netral ke substrat yang berdekatan (Hussainova, 2009).
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Gambar 2.6 Teknik deposisi sudut vakum (Prokropivny et al., 2007)

Salah satu langkah luar biasa dalam pemrosesan plasma untuk sintesis
nanopartikel adalah proses yang dikembangkan dari uap kondensasi. Prinsip
metode ini diilustrasikan pada Gambar 2.8 . Bahan prekursor dimasukkan ke dalam
ruang kerja dengan busur stabil. Ruang diisi oleh gas reaktif yang menjadi
terionisasi; kemudian gugus molekul terbentuk dan didinginkan untuk
menghasilkan nanopartikel. Dalam PVD plasma yang dibantu proses fase uap
berasal dari target yang solid. Sebaliknya, CVD plasma meningkatkan
mempekerjakan prekursor fase gas yang dipisahkan untuk membentuk fragmen
molekuler yang mengembun membentuk film tipis atau nanopartikel. Itu suhu
disosiasi yang diperlukan untuk CVD cenderung jauh lebih rendah daripada
konvensional. Proses CVD karena energi plasma yang tinggi, dan ini mungkin dari
kepentingan untuk pengendapan pada substrat sensitif seperti semikonduktor dan
polimer (Prokropivny et al., 2007).

Cooling

Material o \Z 22
precursor ‘ ‘ 'y gas %\g'\} Nanoparticles
- &

Melting Evaporation Molecular
clusters

Gambar 2.7 Prinsip dari proses kondesasi uap (Prokropivny et al., 2007)
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2.2.3 Metode Sol-Gel

Teknologi sol-gel adalah teknologi kimia koloid yang berkedudukan kuat,
yang menawarkan kemungkinan untuk menghasilkan berbagai bahan dengan sifat
baru dan standar dalam proses yang sederhana dan biaya proses yang relatif rendah.
Sol adalah nama larutan koloid yang terbuat dari partikel padat berdiameter
beberapa ratus nm, tersuspensi dalam fase cair. Gel dapat dianggap sebagai
makromolekul padat yang direndam dalam pelarut. Jadi, secara umum, proses sol-
gel terdiri dari transformasi kimia cairan (sol) menjadi keadaan gel dan selanjutnya
setelah perlakuan dan transisi menjadi bahan oksida padat (Pokropivny et al, 2007).
Menurut Nolan (2010), metode sol-gel memiliki beberapa keunggulan
dibandingkan teknik sintesis lainnya seperti kemurnian, homogenitas, kontrol
stoikiometri, kemudahan persiapan dan kemudahan memperkenalkan dopan,
komposisi dan kemampuan untuk menghasilkan lapisan film tipis atau bubuk
berpori. Keuntungan ini membuat teknik ini sebagai metode yang sangat menarik.

Teknik sol-gel adalah salah satu solusi pengolahan yang paling populer
untuk produksi nanopartikel (kebanyakan oksida). Metode sol-gel tergolong
metode yang mudah dan bekerja pada temperatur yang rendah dibanding
menggunakan metode yang lain. Metode ini melibatkan serangkaian reaksi kimia
yang mengubah secara ireversibel larutan homogen dari prekursor reaktan molekul
(sol) menjadi polimer tiga dimensi (gel) yang membentuk padatan elastis yang
mengisi volume yang sama dengan solusinya. Ada dua kemungkinan untuk
melakukan sintesis sol-gel yaitu, non-alkoksida dan alkoksida. Sol-gel melibatkan
proses hidrolisis dan proses kondensasi alkoksida logam diikuti oleh perlakuan
panas pada suhu tinggi yang menginduksi polimerisasi, menghasilkan jaringan
oksida logam (Nolan, 2010).
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Gambar 2.8 Tahapan preparasi dengan metode sol-gel (Cahyani, 2011)

Proses sol-gel melibatkan hidrolisis dan kondensasi dari alkoksida logam
diikuti oleh perlakuan panas pada suhu tinggi yang menyebabkan polimerisasi,
menghasilkan jaringan oksida logam. Semakin rendah elektronegativitas logam
transisi menyebabkan mereka menjadi lebih elektrofobik dan dengan demikian
kurang stabil terhadap hidrolisis, kondensasi dan reaksi nukleofilik lainnya.
Mengontrol kondisi bisa sulit tetapi kontrol yang sukses dari kondisi reaksi
memiliki potensi untuk menghasilkan bahan dengan ukuran, bentuk dan struktur
yang konsisten. Sol-gel adalah teknik sintesi yang murah dan dan memakai suhu
yang rendah yang memungkinkan kontrol yang baik terhadap komposisi produk
(Klein, 1994).

Dalam proses sol-gel, ada beberapa faktor yang berpengaruh dalam
menghasilkan produk yang diinginkan, yaitu (Fernandez, 2011):

a. Senyawa

Senyawa logam yang digunakan sebagai bahan awal pada reaksi hidrolisis
dan kondensasi disebut prekursor. Persyaratan umum dari prekursor yang
digunakan adalah harus dapat larut dalam media reaksi dan harus cukup reaktif
dalam pembentukan gel. Perbedaan senyawa alkoksida yang digunakan sebagai
prekursor dalam proses sol-gel akan memberikan perbedaan yang jelas pada
densitas, ukuran pori dan luas permukaan gel.

b. Katalis
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Penggunaan katalis menyebabkan reaksi hidrolisis menjadi lebih cepat dan
sempurna. Katalis yang umum digunakan dalam reaksi pembentukan gel adalah
asam-asam anorganik, seperti: HCI, HNO3z dan H2SO4. Disamping itu, asam-asam
organik juga dapat digunakan sebagai Kkatalis, seperti: asam asetat atau
pembentukan gel dan sifat fisik gel. Namun demikian, katalis tidak diperlukan
dalam reaksi kondensasi.

c. Pelarut

Pada tahap awal pelarut digunakan untuk menghomogenkan campuran
bahan dasar dan air karea sifat kepolarannya berbeda. Pelarut berfungsi untuk
menghalangi pemisahan fasa cair-cair pada waktu reaksi hidrolisis dan mengontrol
konsentrasi logam. Pelarut yang umum digunakan dalam reaksi pembentukan gel
adalah alcohol. Hal ini disebabkan karena alkohol mempunyai tekanan uap yang
lebih tinggi pada temperatur kamar.

d. Temperatur

Temperatur dalam proses sol-gel akan mempengaruhi kecepatan
pembentukan gel. Proses sol-gel yang telah dilakukan pada temperatur yang lebih
tinggi dari temperatur kamar menyebabkan laju hidrolisis akan menjadi cepat dan
juga menyebabkan gel cepat terbentuk.

2.3 Bahan Penyusun Nanopartikel ZnO

2.3.1 Prekursor Zinc Acetate Dyhidrate

Zinc acetate dyhidrate dengan rumus kimia Zn(CHsCO2).-2H20 termasuk
kedalam golongan garam (dalam kimia) dan dianggap sebagai bahan ionic (bahan
yang terbentuk dari ion-ion yang mengalami gaya elektrostatis sehingga
menyebabkan ion saling menempel) yang mana bisa terbentuk dari reaksi
netralisasi (keseimbangan antara asam dan basa). Bahan ini biasanya terdapat dalam
bentuk dihydrate (mengandung air) dan anhydrate (tidak mengandung air) dan
berbentuk padat serta tidak berwarna. Struktur kristal dari bahan ini adalah
monoclinic (P2/c) dan berbentuk dua-dimensioal (Hongshan He, 2006), seperti

yang ditunjukan oleh Gambar 2.10 dibawah.
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Gambar 2.9 Susunan atom kristal monoclinic Zinc Acetate (Hongshan He, 2006)

Zinc acetate biasanya digunakan pada industri skala besar seperti contohnya
farmasi, suplemen makanan ternak, digunakan dalam proses pewarnaan dalam
produksi katalis polimer dan lain sebagainya. Zinc Acetate Dyhidrate memiliki
massa molar 219,5 gr/mol, massa jenis 1,735 gr/cm® dan memiliki titik didih pada
suhu 239°C (pada air titik didih 100°C) serta berbentuk padatan putih (Hongshan
He, 2006).

2.3.2 Katalis Sodium Hydroxide

Sodium hidroksida atau yang biasa disebut dengan soda kaustik adalah
bahan kimia anorganik yang memiliki rumus kimia NaOH. Bahan ini juga termasuk
ionic yang terdiri dari kation Na* dan anion OH". Bahan ini termasuk bahan yang
berbahaya bila terkena kulit, bisa menyebabkan reaksi alergi bahkan rasa terbakar
pada kondisi temperatur ruang. Sodium Hidroksida ini memiliki struktur kristal
monohydrate (Pbca) dengan diameter kisi a=1.1825 nm, b=0.6213 nm dan
€=0.6069 nm. Tiap atom Sodium (Na) dikelilingi oleh enam atom oksigen (O), yang
mana tiga diantaranya adalah anion OH™ dan tiga yang lain adalah molekul air.
Atom hidrogen dari bentuk hydroxyl menempel kuat dengan atom oksigen pada tiap
lapisan dan terikat kuat dengan ikatan hidrogen (gaya elektrostatis dari atom
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hidrogen) diantara molekul air (Jacobs et al., 1991), seperti yang ditampilkan pada

Gambar 2.11 dibawah.
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Gambar 2.10 Struktur atom kristal monohydrate Sodium Hydroxide (Jacobs et al.,
1991)

Sodium hidroksida banyak digunakan pada beberapa industri besar, seperti
pembuatan kertas, tekstil, sabun, detergen dan lain sebagainya. Pada dasarnya
pembuatan bahan ini adalah dengan memperlakukan sodium carbonat dengan
calcium hidroxyde pada reaksi metathesis (proses kimia yang melibatkan
pertukaran ikatan antara dua atom yang berbeda), proses ini disebut causticizing
(Jacobs et al., 1991)

2.3.3 Polyethylene Glycol

Polyethylene glycol adalah polimer yang banyak digunakan pada skala
industri besar seperti contohnya, industri pangan, kosmetik, farmasi dan lain
sebagainya. Secara kimia bahan ini merupakan polimer sintetik (plastik: termoset
atau termoplastik) yang larut dalam air dan memiliki struktur kimia gugus hidroksil
primer pada ujung rantai polieter yang mengandung oksietilen (-CH2-CH»-O-).
Bahan ini memiliki rumus kimia yaitu Can+2Han+6On+2 dan massa molar 44n+62.
Bentuk dari bahan ini adalah bening, cairan kental (pada kondisi berat molekul
200,400 dan 600), dan berbentuk serbuk putih (pada kondisi berat molekul 1500
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dan 4000) serta berbentuk bongkahan putih krim (pada berat molekul 4000 dan
6000). Sifat utama dari bahan ini adalah stabil, terseba merata higroskopik (mudah

menguap), dapat mengikay pigmen dan lain sebagainya (Kuixiong Gao, 1993).

2.4  Karakterisasi Material

Dalam pengembangannya, material nano diklasifikasikan menjadi tiga
kategori, yaitu: material nano berdimensi nol (nano particle), material nano
berdimensi satu (nanowire), dan material nano berdimensi dua (thin films)
(Fernandez, 2011). Terdapat beberapa macam alat untuk mengkarakterisasi
material yang berukuran nanometer. Mikroskop cahaya tidak dapat digunakan
untuk mengkarakterisasi material yang berukuran nanometer. Hal ini dikarenakan
panjang gelombang cahaya tampak yang digunakan pada mikroskop cahaya
memiliki panjang gelombang yang lebih besar daripada dimensi sistem yang
diamati. Seperti yang diketahui bahwa panjang gelombang cahaya tampak sekitar
400-700 nm. Oleh karena itu, mikroskop cahaya tidak bisa mengamati sistem yang

berukuran nanometer.

2.4.1 Scanning Electron Microscopy (SEM)

Scanning Electron Microscopy adalah salah satu jenis mikroskop elektron
yang menggunakan berkas elektron untuk menggambar profil permukaan benda.
Prinsip kerja SEM adalah menembakkan permukaan benda dengan berkas elektron
bernergi tinggi seperti diilustrasikan pada Gambar 2.11. Permukaan benda yang
dikenai berkas akan memantulkan kembali berkas tersebut atau menghasilkan
elektron sekunder ke segala arah. Tetapi ada satu arah di mana berkas dipantulkan
dengan intensitas tertinggi. Detektor di dalam SEM mendeteksi elektron yang
dipantulkan dan menentukan lokasi berkas yang dipantulkan dengan intensitas
tertinggi. Arah tersebut memberi informasi profil permukaan benda seperti
seberapa landai dan ke mana arah kemiringan (Mikrajuddin, 2009).
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Gambar 2.11 Dalam SEM berkas elektron berenergi tinggi mengenai permukaan
material. Elektron pantulan dan elektron sekunder dipancarkan
kembali dengan sudut yang bergantung pada profil permukaan
material. (Abdullah, 2009)

Syarat agar SEM dapat menghasilkan citra permukaan yang tajam yaitu
permukaan harus mempunyai sifat memantulkan elektron atau dengan kata lain
dapat memantulkan elektron sekunder ketika SEM menembakan tepat
kepermukaan benda. Karena, tingkat resolusi dari gambar akan berbeda jika
panjang gelombang juga berbeda. Oleh karena itu, material yang mampu
memantulkan gelombang elektromagnetik adalah logam, tetapi SEM dapat
memotret material yang tidak memantulkan gelombang dengan teknik tertentu.
Teknik tertentu itu adalah pelapisan tipis sample yang akan diuji dengan lapisan
tipis emas-paladium (Ahzan et al., 2011). Hasil dari pengujian SEM adalah seperti
gambar 2.12 dibawah.
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Gambar 2.12 Hasil analisa SEM nanopartikel ZnO (Azam et al., 2010)

2.4.2 X-Ray Diffraction (XRD)

Pada penelitian ini difraksi sinar-X digunakan unutk mengidentifikasi
struktur kristal suatu padatan dengan membandingkan nilai jarak d (bidang kristal)
dan intensitas puncak difraksi dengan data standar. Berdasarkan metode ini, makin
kecil ukuran kristalinitas maka makin lebar puncak difraksi yang dihasilkan, seperti
diilustrasikan pada Gambar 2.14 . Kristal yang berukuran besar dengan suatu
orientasi menghasilkan puncak difraksi yang mendekati sebuah garis vertikal.
Kristalinitas yang sangat kecil menghasilkan puncak difraksi yang sangat lebar dan

memberikan informasi tentang ukuran kristalinitas.

L
5/\/23\/\

Gambar 2.13 Lebar puncak difraksi sinar-X (Khairurrijal, 2009)
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Penyebab kristalinitas yang kecil menghasilkan puncak yang lebar adalah
dikarenakan kristalinitas yang kecil memiliki bidang pantul sinar-X yang terbatas.
Puncak difraksi dihasilkan oleh interfeerensi secara konstruktif cahaya yang
dipantulkan oleh bidang-bidang kristal. Hubungan antara kristalinitas dengan lebar

puncak difraksi dapat diproksimasi dengan persamaan Scherrer,

A
b= Bcos 6B (2.1)

dimana D adalah ukuran (diameter) kristallites, A adalah panjang gelombang sinar-
X yang digunakan, 6s adalah sudut Bragg, B adalah FWHM (full width at half
maximum) satu puncak yang dipilih (Khairurrijal, 2009).

Gambar 2.14 Skema alat XRD (Hilma et al, 2014).

Secara umum teknik difraksi sinar-X digunakan untuk mengetahui
kristalinitas dari suatu bahan seperti logam, keramik, polimer, dan komposit, dalam
arti apakah suatu material memiliki fasa amorf atau kristal. Untuk bahan kristal,
teknik ini juga menghasilkan informasi tentang struktur kristal, berupa parameter
kisi dan jenis struktur. Penentuan struktur kristal dengan teknik sinar x didasarkan

pada hukum Bragg, yang secara matematis dinyatakan dengan:

nA=2dsinf (2.2)

dengan:
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n bilangan bulat 1, 2, 3 ......

A adalah panjang gelombang sinar-X
d adalah jarak antar bidang

0 adalah sudut difraksi .

(101)

Intensity (a.u.)
(100)
(o2)
(110)

(403)

20 (degree)
Gambar 2.15 Hasil XRD ZnO nanopartikel (Azam et al., 2010)

Hukum Bragg menyatakan bahwa perbedaan lintasan berkas difrasi sinar-

X harus merupakan kelipatan panjang gelombang. Secara umum pada proses
difraksi sinar-X, apabila suatu bahan dikenai sinar-X maka intensitas sinar-X yang
ditransmisikan lebih kecil dari intensitas sinar datang. Hal ini disebabkan adanya
penyerapan oleh bahan dan juga penghamburan oleh atom-atom dalam material
tersebut. Berkas sinar yang dihantarkan tersebut ada yang saling menghilangkan
karena fasenya berbeda dan ada juga yang saling menguatkan karena fasenya sama.
Berkas sinar-x yang saling menguatkan disebut sebagai berkas difraksi. Persyaratan
yang harus dipenuhi agar berkas sinar-X yang dihamburkan merupakan berkas
difraksi inilah yang kemudian dikenal sebagai Hukum Bragg (Hilma et al., 2014).

2.5  Aplikasi Nanopartikel ZnO

Penelitian ilmiah tentang nanopartikel sangat hebat karena mereka
memiliki banyak aplikasi potensial di bidang kedokteran, fisika, optik, dan
elektronik. Nanoteknologi mungkin memiliki kemampuan untuk membuat aplikasi
medis yang ada menjadi lebih murah dan lebih mudah digunakan di tempat-tempat

seperti kantor dokter umum dan di rumah. Mobil sedang diproduksi dengan
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nanomaterial sehingga mereka mungkin membutuhkan lebih sedikit logam dan
lebih sedikit bahan bakar untuk beroperasi di masa depan. Salah satu
pengaplikasian nanopartikel ZnO dalam optik dan fotolistrik adalah adalah sebagai

zat perantara pada DSSC (Dye-Sentisized Solar Cell).

Conducting
glass\ TiO, Dye Electrolyte Cathode
A
05—  e— TN s
Maximum
Voltage
0. hv /-
Evs : o‘
NHE RedW¥ediatopyy
(v) 05— /
/
Diffusion
18
e e 5

Gambar 2.16 Dye-Sentisized Solar Cell (Gratzel, 2003)

Dalam aplikasi DSSC saat ini ZnO telah dipertimbangkan sebagai alternatif
penganti TiOz karena beberapa pertimbangan. Salah satunya alasan strategis adalah
bahwa ZnO memiliki energi pita celah yang hampir sama dengan TiO> yaitu sebesar
3.07 eV. Selain itu ZnO dapat difabrikasi dengan berbagai macam sintesis
sederhana untuk memperoleh bentuk morfologi struktur nano yang bervariasi dan
ukuran yang berbeda-beda. Salah satu alasan lainya dalah sifat optik pada ZnO vyaitu
sifat cahaya pendar (luminescene), dimana nanostruktur ZnO dengan diameter yang
lebih kecil akan mempunyai sifat absorbsi cahaya yang lebih baik (Ramadhita,
2011).

Pada proses foto-kimiawi di dalam DSSC, mekanisme yang melibatkan
penyerapan energi foton sangat ditentukan oleh besarnya energi celah pita (band
gap). Semakin besar pita celah energi dari suatu struktur nanopartikel

semikonduktor oksida, maka dibutuhkan energi foton yang semakin tinggi untuk
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dapat mengeksitasi elektron dari pita valensi ke pita konduksi. Hal ini menggeser
rentang spektrum cahaya matahari yang dibutuhkan untuk eksitasi elektron ke
panjang gelombang yang lebih pendek (UV-region) dan ini membatasi penggunaan
dari DSSC itu sendiri. Sebaliknya, dengan tingkat kristalinitas yang tinggi,
diharapkan energi celah pita dari nanopartikel ZnO akan mendekati nilai material
ruahnya (bulk) sehingga aplikasinya di dalam DSSC dapat mengakomodasi
spektrum cahaya matahari dengan intensitas energi foton yang lemah sekalipun
(seperti kondisi cuaca berawan dan penggunaan di dalam ruangan) (Ramahdita,
2011).

Mempertimbangkan pentingnya hubungan antara ukuran nanopartikel dan
performa fungsional yang dihasilkan, maka diperlukan suatu penelitian yang
mampu meningkatkan kristalinitas nanopartikel ZnO melalui suatu metode yang
dapat dilakukan dengan fasilitas-fasilitas laboratorium standar pada temperatur dan
konsumsi energi yang relatif rendah. Dalam penelitian kali ini akan digunakan
metode sol-gel yang dimana metode ini mempunyai beberapa keuntungan
diantaranya mudah dilakukan, bahan mudah diadapat dan bekerja pada suhu

rendah.

2.6 Diagram Fishbone

Fishbone merupakan sebuah diagram yang menunjukan perkembangan
penelitian yang telah dilakukan paada pembuatan nanopartikel ZnO menggunakan
beberapa metode dan teknik yang berbeda yang dapat dilihat pada Gambar 2.18

dibawah ini:
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Gambar 2.17 Diagram fishbone
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BAB 3 METODOLOGI PENELITIAN

3.1  Metode Penelitian

Metode yang digunakan dalam penelitian ini adalah metode sol-gel, yaitu
sebuah metode kimia untuk menghasilkan nanopartikel ZnO menggunakan variasi
konsentrasi prekursor Zinc Acetate Dyhidrate dan dicampur dengan katalis basa
NaOH yang ditambahkan Polyethilene Glycol hingga menghasilkan gel ZnO dan

dikalsinasi pada suhu 700°C dengan holding time 2 jam menjadi nanopartikel padat.

3.2  Tempat dan Waktu Penelitian
Pembuatan sampel nanopartikel ini dilakukan di Laboratorium Material
Maju, CDAST (Center for Development of Advance Science and Technology),

Universitas Jember. Penelitian ini dilakukan pada bulan April 2018 sampai selesai.

3.3  Alat dan Bahan
Alat dan bahan yang digunakan adalah sebagai berikut:
Tabel 3.1 Alat dan Bahan

Alat Bahan
Hot plate and magnetic strirrer Zinc Acetate Dihydrate
Centrifuge NaOH
Gelas ukur Aquadest
Cawan 50 ml Polyethilene Glycol
Pipet
Termometer

Timbangan digital

Furnace

pH meter

SEM

XRD
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3.4  Pelaksanaan Penelitian
3.4.1 Tahapan preparasi nanopartikel ZnO variasi prekursor
Preparasi serbuk nanopartikel ZnO dengan variasi prekursor Zinc Acetate

Dyhidrate 0,3 M dan 0,1 M adalah sebagai berikut:

Menakar Menakar Menakar Menakar
ZAD aquadest NaOH aquadest
4 dan 12 gr 100 ml 5gr 100 ml
\ 4 4
Diaduk suhu Diaduk suhu
70°C selama 70°C selama
10 menit 10 menit
L v
Menakar Menakar [ | Larutan
PEG aquadest NaOH
v 0,5gr 50 ml 0,59r

Larutan ZAD I I |

0,3Mdan0,1
M

Larutan Diaduk suhu
NaOH + PEG 70°C selama
20 menit

|
i 4
Diaduk suhu

70°C selama
20 menit

v

Larutan putih
susu
v
Aging 24 jam
¥
Sentrifugasi 3000 rpm 15 menit
Y
Gel ZnO

v

Kalsinasi suhu 700°C dengan holding time 2 jam

v

Serbuk nanopartikel ZnO

Gambar 3.1 Tahapan preparasi nanopartikel ZnO variasi prekursor
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3.4.2 Tahapan preparasi nanopartikel ZnO variasi Polyethylene Glycol

Preparasi serbuk nanopartikel ZnO dengan variasi prekursor Polyethylene
Glycol 1,5 gr dan 0,5 gr adalah sebagai berikut:

Menakar Menakar Menakar Menakar
ZAD aquadest NaOH aquadest
4 gr 100 ml 5gr 100 ml

y
Diaduk suhu Diaduk suhu
70°C selama 70°C selama
10 menit 10 menit
Menakar v
PEG Menakar Larutan
1,5 gr dan aquadest NaOH
v 0,59r 50 ml 0,5gr
Larutan ZAD I I |
0,1M
Larutan Diaduk suhu
NaOH + PEG 70°C selama
> 20 menit
Diaduk suhu
70°C selama
20 menit
v
Larutan putih
susu
v
Aging 24 jam
v
Sentrifugasi 3000 rpm 15 menit
v
Gel ZnO
v

Kalsinasi suhu 700°C dengan holding time 2 jam

v

Serbuk nanopartikel ZnO

Gambar 3.2 Tahapan preparasi nanopartikel ZnO variasi Polyethylene Glycol
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3.5 Pengujian sampel
3.5.1 Pengujian Scanning Electron Microscopy (SEM)

Hasil penelitian akan disajikan dalam bentuk gambar uji SEM dengan
variasi konsentrasi prekursor dan variasi Polyethilene Glycol menggunakan metode
sol-gel pada nanopartikel ZnO. Pengamatan pada penelitian ini yaitu pengaruh
konsentrasi prekursor dan variasi Polyethilene Glycol terhadap ukuran nanopartikel
yang dihasilkan. Alat uji SEM yang digunakan adalah alat uji NDT SEM FEI merk
Impact S50 di Laboratorium Sentral Mineral dan Material Maju Fakultas MIPA
Universitas Negeri Malang.

Bentuk morfologi dan ukuran partikel dari nanopartikel dikarakterisasi
menggunakan alat uji Scanning Electron Microscopy (SEM). Prosedur uji SEM
adalah sebagai berikut:

1. Siapkan Alat pengujian NDT SEM FEI merk Impact S50 seperti yang ditampilkan
pada gambar 3.3.

2. Preparasi sampel serbuk nanopartikel ZnO di tempat yan telah disediakan.

3. Melapisi sampel serbuk nanopartikel ZnO dengan bahan konduktif (misal dalam

uji kali ini mengunakan emas (Au))
4. Taruh sampel yang sudah siap diuji pada stage seperti gambar 3.3.
5. Masukkan stage kedalam alat NDT SEM FEI merk Impact S50.

6. Kemudian sampel siap di uji dengan pembesaran yang dikehendaki dan gambar

ditampilkan pada layar monitor.
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Gambar 3.3 Alat uji NDT SEM FEI merk Impact S50

3.5.2 Pengujian X-Ray Diffraction (XRD)

Hasil penelitian akan disajikan dalam bentuk grafik uji XRD dengan variasi
konsentrasi prekursor Zinc Acetate Dyhidrate dan variasi Polyethilene Glycol
menggunakan metode sol-gel pada nanopartikel ZnO. Pengamatan pada penelitian
ini yaitu pengaruh konsentrasi prekursor dan variasi Polyethilene Glycol terhadap
ukuran kristal nanopartikel ZnO yang dihasilkan. Alat uji X-Ray Diffraction (XRD)
yang digunakan adalah alat uji XRD merk PanAnalytical, Type: E’xpert Pro di
Laboratorium Energi dan Lingkungan Fakultas Teknik Institut Teknologi Sepuluh
Nopember Surabaya.

Ukuran,bentuk dan parameter kisi kristal yang terbentuk dari nanopartikel
dikarakterisasi menggunakan alat X-Ray Diffraction (XRD). Prosedur uji XRD
adalah sebagai berikut:

1. Siapkan sampel serbuk yangg akan dianalisis.

2. Golongkan sampel serbuk nanopartikel yang akan dianalisis guna menentukan
panjang gelombang yang dipakai.

3. Ambil sampel serbuk dan letakan kedalan kaca preparat untuk sample (sample
holder) serta beri nama atau kode pada setiap sampel.

4. Letakan kaca preparat yang berisi sampel tersebut kedalah mesin XRD.

5. Sampel siap ditembak dan dianalisi dengan mesin XRD merk PanAnalytical,

Type: E’xpert Pro.
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Gambar 3.4 Alat uji XRD merk PanAdnalytical, Type: E xpert Pro
3.6 Analisa Data

Analisa data setelah diproleh hasil pengujian pada nanopartikel ZnO sebagai
berikut:

1. Analisa pengaruh variasi konsentrasi prekursor Zinc Acetate Dyhidrate
dan Polyethyelene Glycol terhadap ukuran dan morfologi nanopartikel
ZnO yang dihasilkan.

2. Analisa pengaruh variasi konsentrasi prekursor Zinc Acetate Dyhidrate
dan Polyethyelene Glycol terhadap ukuran, bentuk dan parameter Kisi
kristal yang terbentuk pada nanopartikel ZnO yang dihasilkan.
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3.7  Diagram Alir

Diagram alir penelitian nanopartikel ZnO metode sol-gel adalah sebagai

berikut:
( Mulai )

y
Persiapan Alat dan Bahan Pembuatan Nano ZnO

4

Alat:
Hot Plate Magnetic Stirrer,
Centrifuge, Furnace

Bahan:
Zinc Acetate Dyhidrate,
NaOH, Aquadest, PEG

Zinc Acetate Dyhidrate -Disintesis menggunakan

. metode sol-gel.

Aging selama 24 > 1). Variasi konsentrasi

jam, sentrifugasi ZAD

3000 rpm Sol Zn(OH); 0,3Mdan 0,1 M.

2).Variasi PEG 1,5 gr dan
0,5gr.

Kalsinasi suhu 700°C
dengan holding time 2
jam

Serbuk nano ZnO

v
| |
Diuji SEM Diuji XRD
ASTM E1508 ASTM D3906-03
l I

I

Analisis data dan Pembahasan

v

Selesai

Gambar 3.6 Diagram alir penelitian
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BAB 5 KESIMPULAN

5.1 Kesimpulan

bahwa:
1.

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan maka dapat disimpilkan

Hasil pengujian SEM menunjukan bahwa rata-rata pertambahan ukuran
partikel nanopartikel ZnO yang dihasilkan dengan menggunakan variasi
prekursor Zinc Acetate Dyhidrate 0,3 M menjadi 0,1 M adalah 86,62 nm
menjadi 69,30 nm dan partikel berbentuk bulat serta beraglomerasi.

Hasil pengujian SEM menunjukan bahwa rata-rata pertambahan ukuran
partikel nanopartikel ZnO yang dihasilkan dengan menggunakan variasi
Polyethylene Glycol 1,5 gr menjadi 0,5 gr adalah 157 nm menjadi 123 nm
dan partikel berbentuk bulat serta beraglomerasi.

Hasil pengujian XRD menunjukan bahwa ukuran kristalin yang dihasilkan
adalah dengan variasi prekursor Zinc Acetate Dyhidrate 0,3 M menjadi 0,1
M adalah 86,62 nm menjadi 12,60 nm.

Hasil pengujian XRD menunjukan bahwa ukuran kristalin yang dihasilkan
adalah dengan variasi Polyethylene Glycol 1,5 gr menjadi 0,5 gr adalah
121,49 nm menjadi 94,77 nm.

Parameter Kisi kristalin nanopartikel ZnO yang dihasilkan adalah a=3,2714
A dan ¢=5,2121 A. Struktur dan formasi atom kristalin nanopartikel ZnO

yang terbentuk adalah hexagonal.

5.2 Saran

Penelitian ini perlu dikembangkan lagi untuk mengasilkan nanopartikel

Zinc Oxide yang memiliki karakterisasi optimum, maka:

1.

2.
3.

Perlu dilakukan penelitian tentang variasi suhu kalsinasi, tinggi rendah pH,
waktu aging dan holding time kalsinasi.
Perlu dilakukan penelitian tentang penggunaan katalis yang berbeda.

Perlu dilakukan penelitian dengan variasi yang lebih banyak lagi.
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LAMPIRAN

Lampiran A.

A. 1 perhitungan ukuran kristal variasi prekursor ZAD 0,1 M

_ FWHM 1

2 * 180

2,5527 3,14
= X
2 180

=0,0222 radian

,_ K.
" PB.cosh

_09.0,154
00,0222 .cos 18,12

=8,37 nm

2. perhitungan ukuran kristal variasi prekursor ZAD 0,3 M

_FWHM  m
=72 *180

2,3208 3,14
= X
2 180

=0,02024 radian

\ K.4
" PB.cosh

0,9. 0,154
0,02024 .cos 18,11

=9,26 nm

3.perhitungan ukuran kristal variasi PEG 0,5 gr

_FWHM _ w
72 ¥ 180
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2,5526 3,14
= X
2 180

=0,0221 radian

D K.
" PB.cosh

_09.0,154
"~ 0,0221.cos 18,14

=8,37 nm

4. perhitungan ukuran kristal variasi PEG 1,5 gr

_FWHM  m
~7 2 *180

2,5527 3,14
X
2 180

=0,0226 radian

,_ KA
" PB.cosh

_09.0,154
~0,0226.cos 18,10

=8,50 nm

5. perhitungan parameter Kisi kristal nanopartikel ZnO

Untuk mendapatkan nilai paramater Kisi kristal nanopartikel ZnO maka perlu kita

hitung dengan rumus Cohen yang bisa dilihat pada tabel dibawah.

2 2

T _(Rn2 2 -
C=5.a=h+hk+k),B= -
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peak | h |k |l |20 0 a|L |B a’ B2 ay|y.p a.p Sin%20 | Sin%0 | aSin’0 | ySin?0 | BSin?0

1 1/0/0]31,73|15865|1| 00,9544 1 0 0,9108 0 0 0,95441 | 0,0954 | 0,0244 | 0,0244 0| 0,0233
2 1/0(0(31,81 15905 |1| 01,4741 1 0 2,1732 0 0| 1,4741|0,1474 | 0,0383 | 0,0383 0| 0,0564
3 0/0(2|34,42| 1721 |(0| 40,1879 0 16 0,0353 0 0,7517 0| 0,0187 | 0,9952 0| 3,9811| 0,1870
4 0(0]2]3451|17,255|0| 40,0225 0 16 0,0005 0 0,0902 0 | 0,0022 | 0,9994 0| 39977 | 0,0225
5} 1101|3622 1811 |1 | 19,9161 1 1 98,330 1 9,9161 | 9,9161 | 0,9916 | 0,4542 | 0,4542 | 0,4542 | 4,5041
6 1/0(1(36,3118,155|1| 19,6735 1 1 93,577 1 9,6735| 9,6735|0,9673 | 0,4096 | 0,4096 | 0,4096 | 3,9628
7 0(1]2[4751|23,755|1| 41,4181 1 16 2,0112 4 56727 | 1,4181|0,1418 | 0,9631 | 0,9631 | 3,8527 1,365
8 0(1|2|4764| 2382|1| 4| 2435 1 16 5,9313 4 90,7417 | 2,4354 | 0,2435| 0,9348 | 0,9348 | 3,7394 | 2,2768
9 1/1/0|56,53|28,265|3| 00,0034 9 0 1,2141 0 0| 0,0104 | 0,0003 | 8,7118 | 0,0002 0| 3,0356
10 1/1/0|56,68| 2834 |3| 00,1714 9 0 0,0294 0 0| 0,5144|0,0171 | 0,0043 | 0,0129 0| 0,0007
11 0[1(3]6283(31415|1| 9 3,43 1 81 1,1791 9 0,0003 | 3,4338 | 3,4338 | 8,5846 | 8,5846 | 7,7262 | 2,9478
12 0113 63 315|1| 90,2800 1 81 0,0784 9 2,5207 | 0,2800 | 0,0280 | 0,0070 | 0,0070 | 0,0634 | 0,0019
13 2(0|0| 66,3 33,154 | 01,0290 16 0 1,0588 0 0| 4,1160 | 0,1029 | 0,9735 | 3,8943 0| 1,0018
14 2100|6648 | 3324 |4| 023538 | 16 0 5,5407 0 0| 9,4154 | 0,2353 | 0,9372 | 3,7488 0| 2,2060
15 11112(67,89|33,945|3| 48,8514 9 16 78,347 | 12| 35,4056 | 26,5542 | 0,8851 | 0,3305 | 0,9916 | 1,3221 | 2,9257
16 1112|6808 | 3404 |3| 4| 7,393 9 16 54,670 | 12| 29,5758 | 22,1819 | 0,7393 | 0,2447 | 0,7342 | 0,9790 | 1,8097
17 2(0(1]69,01|34505|4| 1|0,1099| 16 1 0,0120 4 0,1099 | 0,4397 | 0,0109 | 0,002 | 0,0110 | 0,0027 | 0,0003
18 2|10(1| 692 346 |4| 1/0,0720| 16 1 0,005 4 0,0720 | 0,2880 | 0,0072 | 0,0018 | 0,0072 | 0,0018 | 0,0001
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19 0/0|4|725 | 36,28 | 0|16 |0,8924 0| 256 0,7964 0| 14,2790 00,0892 |0,9771 0| 15,6346 | 0,8720
20 004727736385 |0 |16 | 2,4119 0| 256 5,8174 0| 38,5909 0| 0,2411 | 0,9355 0| 14,968 | 2,2564
21 2102|7688 | 3844 |4 | 4]99209| 16 16 98,425 | 16| 39,6838 | 39,6838 | 0,9920 | 0,4555 | 1,8221 | 1,8221 | 4,5194
22 2102771138555 |4| 4| 9,802 | 16 16 96,090 | 16| 39,2102 | 39,2102 | 0,9802 | 0,5702 | 2,2810 | 2,2810 | 5,5899
23 0/1{4|8136| 40,68 |1 16| 0,997 1] 256 0,995 | 16| 15,9672 | 0,9979 | 0,0997 | 0,0256 | 0,0256 0,409 | 0,0255
24 0|14 816 40,8 | 1| 16 | 0,0661 1| 256 0,0043 | 16 1,0580 | 0,0661 | 0,0066 | 0,0016 | 0,0016 | 0,0264 | 0,0001
25 012(3]|89,53 44,765 |4 | 999997 | 16 81 99,994 | 36 89,997 | 39,9988 | 0,9999 | 0,4973 | 1,9892 | 4,4757 | 4,9729
26 0238982 4491 |4| 992116 | 16 81 84,853 | 36| 82,9045 | 36,8464 | 0,921 | 0,640 | 2,5615| 5,7635| 5,8990
27 211{0|9266| 46,33 |7 | 099971 | 49 0 99,94 0 01]69,9798 | 0,9997 | 0,5084 | 3,5594 0| 5,0834
28 211(0(9296 | 46,48 | 7| 092201 49 0 85,011 0 0| 64,5412 | 0,9220 | 0,360 | 2,5226 0| 3,3227
29 21119518 | 4759 | 7| 1|6,4472| 49 1 41,566 l 6,4472 | 45,1304 | 0,6447 0,20 | 1,4138 | 0,2019 | 1,3021
30 2111|9549 47,745 |7 | 18,9586 | 49 1 80,257 7 8,9586 | 62,7107 | 0,8958 | 0,3386 | 2,3705 | 0,3386 | 3,0338
31 111/4|9855|49,275| 3| 16 | 8,4098 9| 256 70,725 | 48| 134,557 | 25,2296 | 0,8409 | 0,6993 | 2,0981 | 11,1901 5,881
32 1114|9888 | 49,44 | 3|16 | 9,9358 9| 256 98,721 | 48| 158,9738 | 29,8076 | 0,9935 | 0,5400 | 1,6201 | 8,6406 5,365
33 1/0/0|31,73|15865| 1| 0]0,9544 1 0 0,91 0 0| 0,9544 | 0,0954 | 0,0244 | 0,0244 0| 0,0233

> 388 | 1994 | 1205,916 | 306 | 734,1595 | 543,875 34,49 | 84,557 | 68,4710

Tabel perhitungan parameter kisi nanopartikel ZnO
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Setelah menghitung menggunakan rumus diatas maka langkah selanjutnya adalah
menghitung nilai C, B dan A menggunakan rumus yang ada dibawah.
Nilai C, B dan A dapat diperoleh dari 3 persamaan:
Yasin?0 = CYa? + BYay + AY.aé
Yysin?0 = CYay + BYy? + AYyS
Y 8sin?6 = CY.ad + BYyS + AY.52
Lalu hasil pada tabel disubstitusikan pada rumus diatas.
34,49 =388 C + 306 B + 543,875 A
84,557 = 306 C + 1994 + 734,159 A
68,471 = 543,875 C + 734,159 B + 1205,916 A
Lalu nilai C, B dan A diatas dihitung menggunakan determinan matriks Ax=B
seperti yang dicontohkan dibawah.

388 306 543,875
306 1994 734,159] = 265478872,5
543,875 734,159 120591

Lalu determinankan lagi menjadi A=|A1|

34,49 306 543,875
|A1| = [84,557 1994 734,159] = 8046848,418
68,471 734,159 120591

Lalu determinankan sekali lagi menjadi |A1| = |A2|

388 34,49 543,875
|A2| = [ 306 84,557 734,159] = 7487728,561
543,875 68,471 120591

Nilai C didapatkan dari rumus dibawah.

1Al =

C = @ = 0,030311
Al
Nilai B didapatkan dari rumus dibawah.
B = @ = 0,028205
Al

Nilai parameter Kisi kristal nanopartikel ZnO a dan c didapatkan dengan rumus
dibawah.

Parameter Kkisi a :
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0,154

a= =5,1069
V3.4/0,030311
Parameter Kkisi ¢ :
0,154
c= =0,1293

2.,/0,028205

Lampiran B

Analisa distribusi ukuran partikel hasil SEM ini menggunakan software
ImageJ yang mana pada prinsipnya menggunakan perbandingan jarak dan
perhitungan otomatis serta dapat memanipulasi kontras gambar sehingga dapat
diketahui jarak,ukuran serta diameter gambar yang diuji. Hasil dari analisis

menggunakan software ini adalah seperti dibawah ini:

Fie BN bnade Frocess Ay Pugen Wrdow e I
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1. Gambar proses analisis distribusi ukuran partikel menggunakan software

ImageJ.

Gambar B.1 Hasil analisis distribusi ukuran partikel pengamatan SEM variasi
prekursor ZAD 0,3 M menggunakan program ImageJ (a) gambar asli (b) gambar
Outline.

et W i s i e = e
(b)

Gambar B.2 Hasil analisis distribusi ukuran partikel pengamatan SEM variasi
prekursor ZAD 0,1 M menggunakan program ImageJ (a) gambar asli (b) gambar

Outline
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Gambar B.3 Hasil analisis distribusi ukuran partikel pengamatan SEM variasi
prekursor PEG 1,5 gr menggunakan program ImageJ (a) gambar asli (b) gambar
Outline

(a)

Gambar B.4 Hasil analisis distribusi ukuran partikel pengamatan SEM variasi

prekursor PEG 0,5 gr menggunakan program ImageJ (a) gambar asli (b) gambar
Outline.
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2. Data distribusi ukuran partikel menggunakan program ImageJ.

variasi ZAD 0,3 M

40

30

jumliah

20

10

[39, 131] (131, 223] (223, 315] (315, 407] (407, 499] (499, 591] (591, 683] (683, 775]

ukuran partikel (nm)

Gambar B.5 data distribusi ukuran partikel variasi prekursor ZAD 0,3 M.

Variasi prekursor ZAD 0,1 M
18
16
14
12
10

jumltah

o N b O &

{42, 57 (57, 72] (72, 87 (87, 102]

ukuran partikel (nm)

Gambar B.6 data distribusi ukuran partikel variasi prekursor ZAD 0,1 M.

Vi
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jumiah

jumiah

variasi PEG 1,5 gr

18
16
14
12
10

o N b oY B

(36, 50] (50, 64] (64, 78] {78, 52] (92, 106}

ukuran partikel (nm)

Gambar B.7 data distribusi ukuran partikel variasi prekursor PEG 1,5 gr.

Variasi PEG 0,5 gr
18
16
14
12
10

c N & 00

(30, 46] (46, 62] (62, 78] (78, 94) (94, 110]

ukuran partikel (nm)

Gambar B.8 data distribusi ukuran partikel variasi prekursor PEG 0,5 gr.

vii
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Lampiran C
1. Dokumentasi penelitian

Gambar C.1 Bahan utama Prekursor ZAD dan katalis NaOH.

Gambar C.2 Bahan tambahan PEG 4000.

Gambar C.3 Menimbang a). ZAD, b). NaOH dan c). PEG 4000

viii
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Gambar C.4 Proses pencampuran prekursor Zinc Acetate dyhidrate dengan

aquadest.

Gambar C.5 Proses pencampuran katalis basa NaOH dengan aquadest.
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Gambar C.6 Proses pencampuran larutan katalis basa NaOH + PEG kedalam

laritan prekursor ZAD dengan cara diteteskan (titrasi) dan sekaligus mengukur pH
yang dihasilkan.
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Gambar C.7 Proses Aging selama 24 jam.

Gambar C.8 Proses sentrifugasi untuk memisahkan gel ZnO dengan air.

Xi
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Gambar C.9 Proses pembakaran pada suhu 700°C dengan waktu tahan 2 jam

untuk mendapatkan serbuk nanopartikel ZnO.

Gambar C.10 Serbuk Nanopartikel ZnO

Xii
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