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ARTICLE INFO ABSTRACT

Article history: Ultrasonic wave has been utilized to synthesize the ZnO nanoparticle. ZnO is
Submitted : 2 May 2023 formed from a mixture of zinc acetate (ZnAc) and Natrium Hydroxide (NaOH)
Revised :4 June 2023 with various concentrations of ZnAc 0.5 M (ZnO 1:1) and 1.5 M (ZnO 3:1) and the
Accepted : 4 July 2023 concentration of NaOH remained at a concentration of 0.5 M. The Structure and
Published : 7 July 2023 crystal size were characterized using X-ray Diffraction (XRD), while its morphology

was examined by Scanning Electron Microscopy (SEM). The results show that ZnO
1:1 has a higher (stronger) diffraction intensity than the ZnO 3:1. The crystallite size

SKEel\Zwords' of ZnO 1:1 averaged 30.57 + 4.31 nm while the ZnO 3:1 had an average crystallite

Ultrasonic size of 20.25 +7.12 nm. From the size of the crystallites ZnO particles that are formed

XRD include nanoparticles. ZnO 1:1 SEM image shows the shape of microrods in the 1:1

700 ZnO sample while in the 3:1 ZnO sample no microrods are formed. Based on the
morphology, the 1:1 ZnO sample has an average size of 230 nm and is larger than
the 3:1 ZnO sample which has an average size of 50 nm.
ABSTRAK

Keywords: Gelombang ultrasonik telah digunakan untuk membantu sintesis nanopartikel

SEM Zn0. ZnO terbentuk dari campuran zinc acetate (ZnAc) dan NaOH. ZnO disintesis

Ultrasonic dengan variasi konsentrasi ZnAc 0,5 M (ZnO 1:1) dan 1,5 M (ZnO 3:1) dan

XRD konsentrasi NaOH tetap pada konsentrasi 0,5 M. Sampel-sampel dikarakterisasi

7nO struktur dan ukuran kristalnya dengan XRD dan morfologinya dengan SEM. Hasil
Karakterisasi XRD di mana sampel ZnO 1:1 memperlihatkan intensitas difraksi
lebih tinggi (kuat) dibandingkan sampel ZnO 3:1. Ukuran kristalit sampel ZnO 1:1
rata-rata 30,57 + 4,31 nm sedangkan sampel ZnO 3:1 memiliki ukuran kristalit rata-
rata 20,25 + 7,12 nm. Dari ukuran kristalit tersebut partikel ZnO yang terbentuk
termasuk nanopartikel. ZnO 1:1 Citra SEM memperlihatkan bentuk batang mikro
(microrods) pada sampel ZnO 1:1 sedangkan pada sampel ZnO 3:1 tidak terbentuk
batang mikro. Berdasarkan morfologinya, sampel ZnO 1:1 memiliki ukuran rata-
rata 230 nm dan lebih besar dibandingkan dengan sampel ZnO 3:1 yang memiliki
ukuran rata-rata 50 nm.

Pendahuluan

ZnO telah banyak digunakan dalam berbagai bidang diantaranya sebagai bahan baku suncream
yang efektif dalam menyerap sinar UV dan diaplikasikan dalam bidang elektronik seperti
dalam UV laser, perangkat light-emiting-diodes (LED) hingga elektroda photovoltaic.' Riset juga
menunjukan bahwa ZnO memiliki kemampuan anti mikroba yang dapat digunakan sebagai
bahan kemasan pangan.? Seng oksida merupakan material anorganik dengan rumus kimia
ZnO. Seng oksida adalah senyawa semikonduktor yang berada pada golongan II-VI dimana
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mempunyai sifat elektronik dan fotonik, sifat tersebut penting karena memiliki stabilitas termal
yang baik, energi ikat eksiton yang besar (60 meV).23 Seng oksida mengkristal pada heksagonal
wurtzite, kubik, dan zinc blende.

Material ZnO merupakan semikonduktor dengan celah pita energi yang lebar (3,4 eV) yang
mempengaruhi sifat optik dan sifat listrikinya, seperti sifat pendaran (luminesensi).* ZnO sering
diaplikasikan sebagai sensor cahaya ultraviolet (UV) karena ZnO mengalami peningkatan
konduktivitas permukaan bila menyerap cahaya ultraviolet (UV) pada substrat kaca berlapis
bahan oksida konduktif transparan (TCO)?, juga sebagai elektroda transparan dalam teknologi
fotovoltaik karena memiliki transmittivity tinggi (cahaya tampak) dan material sel surya.
Material nano ZnO dapat disintesis dengan beberapa metode, diantaranya aqueous chemical
growth (ACG), vapor liquid solid (VLS), electrochemical deposition (ECD), chemical vapor
deposition (CVD), metal organic chemical vapor deposition (MOCVD), physical vapor
depositon (PVD), dan chemical vapor transport dan condenstation (CVTC).4¢

Metode sol-gel, presipitasi, dan mikro emulsi telah berhasil mensintesis nanomaterial ZnO
dengan variasi bentuk dan ukuran partikel.” Penggunaan metode tersebut memiliki
kekurangan diantaranya waktu produksi yang lama, memerlukan energi yang besar serta
penggunaan bahan kimia yang dapat merusak lingkungan. Metode sonokimia dapat menjadi
metode alternatif untuk mensintesis oksida logam dengan bantuan iradiasi ultrasonik yang
dapat mempersingkat waktu reaksi dalam preparasi beberapa senyawa oksida fungsional yang
di sintesis melalui mekanisme ini.®* Metode ini juga dapat mengendalikan bentuk ataupun
ukuran partikel yang dihasilkan. Pada penelitian dengan menggunakan metode ini diharapkan
dapat menghasilkan sintesis material yang lebih cepat dan ekonomis.

Metodologi
Alat dan Bahan

Bahan yang digunakan dalam penelitian ini antara lain adalah akuades, sodium hydroxide
(NaOH) 97% (Merck) dan zinc acetate dihydrate [Zn(CHsCOQO)2.2H20] 99.5% (Merck). Alat-alat
yang digunakan yaitu, perangkat reaktor hidrotermal, hotplate magnetic stirrer, centrifuge,
ultrasonic cleaner, neraca analitik, SHIMADZU 7000 X-Ray Diffractometer mAXima dan SEM.

Sintesis nanopartikel ZnO

Sebanyak 1.097 g (0.05 M) seng asetat dihidrat, Zn(CHsCOO)2.2H20 dilarutkan di dalam
100 mL akuades, di campurkan dengan sebanyak 0.2 g NaOH (0.05 M) yang dilarutkan di dalam
100 mL akuades, hasil campuran kemudian ditransfer ke dalam ultrasonic cleaner. Ultrasonic
cleaner berfungsi untuk memperkecil ukuran ZnO yang terbentuk, ultrasonic cleaner
dioperasikan selama 2 jam. Kemudian zat terlarut dan pelarut dipisahkan menggunakan
centrifuge. Zat terlarut kemudian dipanaskan di dalam furnance sehingga terbentuk serbuk
ZnO perbandingan konsentrasi 1:1. Prosedur diatas di ulang untuk pembentukan ZnO
perbandingan konsentrasi 3:1. Serbuk ZnO yang di dapatkan kemudian di karakterisasi
menggunakan karakterisasi XRD dan SEM.

Analisis Data

Seng oksida (ZnO) yang telah disintesis kemudian di karakterisasi XRD untuk mengetahui
struktur kristal dan ukuran kristalnya. Pola difraksi sinar-X direkam dalam rentang sudut 26
dari 20 hingga 70°. Difraktometer sinar-X menggunakan sumber radiasi Cu K, (A= 1.54 A) pada
40 kV dan 30 mA. Seng oksida (ZnO) yang telah disentesis kemudian dikarakterisasi SEM untuk
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mengetahui morfologi permukaan nanopartikel ZnO. Sampel-sampel disiapkan dengan
melakukan casting emas pada sampel ZnO agar permukaannya menjadi bersifat konduktif
sehingga dapat mempermudah diperoleh citra SEM yang ingin dihasilkan.

Hasil dan Pembahasan

Analisis XRD

Karakterisasi XRD bertujuan mengetahui fasa pada sampel. Pola difraksi sinar-X diperoleh
dari berkas sinar-X oleh bidang hkl suatu kristal. Perbedaan orientasi bidang kristal
menyebabkan timbulnya pola berupa puncak-puncak berbeda pada sudut difraksi tertentu.
Hukum Bragg dapat memperkirakan difraksi yang terjadi pada suatu kristal atomik. Spektra
difraksi sinar-X sampel diperoleh dengan radiasi CuKa (A = 1.54056 A) pada 20 antara 20°
sampai 70°. Pola XRD dicocokkan dengan joint committee on powder diffraction standards (JCPDS).
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Gambar 1. Pola XRD hasil sintesis ZnO 1:1.

Gambar 1 menunjukkan pola XRD pada sampel ZnO 1:1. Dalam pola difraksi tersebut
dapat dilihat peak-peak difraksi pada sudut 20 hasil uji XRD yang telah dilakukan yaitu
terbentuk pada sudut 31.731°, 34.388°, 36.213¢, 47.542°, 56.574°, dan 62.821° dengan bidang hkl
berturut-turut (1 00), (002), (101),(102),(110),dan (10 3).26101
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Gambar 2. Pola XRD hasil sintesis ZnO 3:1.
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Gambar 2 menunjukkan pola XRD pada sampel ZnO 3:1. Dalam pola difraksi tersebut
dapat dilihat puncak-puncak difraksi pada sudut 20 hasil uji XRD yang telah dilakukan yaitu
terbentuk pada sudut 31.647°, 34.308°, 36.2136°, 47.440°, 56.476°, dan 62.744° dengan bidang hkl
berturut-turut (1 00), (002), (101), (102), (110), dan (1 0 3).%> Tabel 1 menunjukkan sudut
difraksi dan indeks miller sampel ZnO perbandingan 1:1 dan 3:1.

Secara umum posisi puncak-puncak XRD yang terdeteksi pada sampel ZnO pada
konsentrasi 0.5 M (1:1) memiliki sudut difraksi sedikit lebih besar dari konsentrasi 1.5 M (3:1).
Orientasi pertumbuhan yang paling tinggi ditunjukan pada sudut difraksi 36° pada kedua
sampel. Intensitas sinar yang dipantulkan pada sampel ZnO konsentrasi 0.5 M lebih besar dari
pada konsentrasi 1.5 M. Hal ini membuktikan bahwa sintesis ZnO dengan konsentrasi 0.5 M
(1:1) mempunyai kemurnian yang lebih tinggi dibandingkan konsentrasi 1.5 M (1:3).

Gambar 1 dan Gambar 2 mengkonfirmasi bahwa secara umum kedua sampel
menunjukkan orientasi pertumbuhan ZnO yang sama dengan puncak tertinggi terdapat pada
sudut difraksi 20 sekitar 36° bidang hkl 1 0 1 dan diikuti denga puncak 20 sekitar 31° dan 34°.
Struktur ZnO seperti ini dilaporkan memiliki karakteristik optik yang baik.!>

Perhitungan parameter kisi dari sampel ZnO menggunakan persamaan Cramer dan
Cohen. Kemudian, hasil yang diperoleh dibandingkan dengan database joint committe on powder
diffraction standard (JCPDS). Berdasarkan hasil yang telah dihitung menggunakan persamaan
Cramer dan Cohen, diperoleh nilai parameter kisi dari sampel ZnO yang dirangkum oleh Tabel
2. Berdasarkan database JCPDS, ZnO memiliki sistem kristal heksagonal dengan nilai
parameter kisi a =b =3.249 A dan ¢ = 5.205 A. Berdasarkan hasil tersebut, dapat dilihat bahwa
parameter kisi yang diperoleh pada sampel ZnO mendekati nilai parameter kisi sebagaimana
yang tercantum pada database JCPDS. Persentase nilai ketepatan parameter kisi partikel ZnO
(1:1) sebesar 99.76 % untuk parameter kisi a dan 99.80 % untuk parameter kisi c. Persentase nilai
tersebut lebih tinggi jika dibandingkan dengan sampel ZnO (3:1) yang memiliki presentase
ketepatan parameter kisi a sebesar 99.45% dan 99.46% untuk parameter kisi c.

Tabel 1. Pelabelan sampel untuk setiap sel koin berdasarkan ketebalannya.

Sudut difraksi Sudut difraksi Indeks Miller (h k 1)
ZnO (1:1) ZnO (3:1)
31,7641 31,6472 100)
34,4060 34,3080 (002)
36,2424 36,1358 101)
47,5420 47,4400 (102)
56,5872 56,4766 (110)
62,8210 62,7447 (103)

Tabel 2. Pelabelan sampel untuk setiap sel koin berdasarkan ketebalannya.

Parameter kisi (A) Ketepatan (%)
Sampel
a=b c a=b c
ZnO (1:1) 3.2412 5.1946 99.76 99.80
ZnO (3:1) 3.2310 5.1770 99.45 99.46
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Tabel 3. Pelabelan sampel untuk setiap baterai sel koin berdasarkan ketebalannya.

Sampel Rata-rata ukuran kristalit (nm)
ZnO (1:1) 30.57 + 4.31
ZnO (3:1) 20.25+7.12

Ukuran kristalit sampel ZnO dihitung berdasarkan data pelebaran pola difraksi sinar-X
dengan menggunakan persamaan Scherrer yang diberikan oleh persamaan (1)

KA
D= B cos® (1)

dimana D adalah ukuran kristalit, K adalah konstanta Scherrer sebesar 0,90, A adalah 55recurs
gelombang sinar-X (untuk sumber CuKa sebesar 1,5418 A), f adalah lebar penuh setengah
maksimal (FWHM) puncak pola XRD dan 6 adalah sudut difraksi. Hasil perhitungan diperoleh
ukuran kristalit rata-rata sampel ZnO dirangkum pada Tabel 3. Ukuran kristalit rata-rata
sampel ZnO (1:1) sebesar (30.57 + 4.31) nm lebih besar dibandingkan dengan sampel ZnO (3:1)
sebesar (20.25 + 7.12) nm. Dengan demikian, komposisi konsentrasi 55recursor (Zinc acetate)
dan alkalin (NaOH) sangat berpengaruh terhadap ukuran kirstalit nanopartikel ZnO.

Morfologi

SEM digunakan untuk mengamati morfologi dan ukuran permukaan dari sampel yang
akan diuji. Sumber elektron ditembakkan pada sampel dan sampel menghamburkan elektron
berdasarkan struktur elektroniknya. Jika sampel bersifat isolatif, maka perlu dilakukan
pelapisan dengan logam emas. Citra yang terbentuk menunjukkan struktur dari sampel yang
diuji. Spesimen sasaran sangat tipis agar berkas yang dihantarkan tidak diperlambat atau
dihamburkan terlalu banyak. Karakterisasi SEM menggunakan perbesaran 10.000x dan 20.000x.
Hasil SEM dapat dilihat pada Gambar 3.

of #? o [ SR T 3
Mag= 10.00K x EHT=2000kV  SignalA=SE1  Date:BMay2019 PN 200 pm Mag = 20,00 K x EHT=2000KkV  Signal A=SE1  Date 8 May2019 BRI
F— . WD=120mm  |Probe= 101pA Time :15:46:41 H < WD=120mm  |Probe= 101pA Time: 134251

(a) (b)
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Gambar 3. Citra SEM sampel ZnO dengan perbesaran 10.000x dan 20.000x pada (a) ZnO 1:1
(perbesaran 10.000x), (b) ZnO 1:1 (perbesaran 20.000x), (c) ZnO 3:1 (perbesaran 10.000x), (d) ZnO 3:1
(perbesaran 20.000x).

Hasil penelitian menunjukkan pada perbesaran 10.000x dan 20.000x 1:1 terbentuk
microrods, sedangkan perbesaran 10.000x dan 20.000x 3:1 tidak terbentuk microrods. Hal
tersebut disebabkan oleh perbandingan ZnAc dan NaOH yang terlalu besar sehingga
pembentukkan ZnO tidak terjadi sempurna, sedangkan pada perbandingan ZnAc dan NaOH
yang sama pembentukan ZnO lebih baik. Ukuran morfologi dapat dilihat pada Gambar 3.

Gambar 4 menunjukkan pengukuran morfologi ZnO pada beberapa titik. Ukuran ZnO
perbandingan 1:1 cukup besar dengan ukuran berkisar antara 220 nm sampai 240 nm yang
menandakan bahwa material tersebut belum bisa disebut dengan nanomaterial. Ukuran ZnO
perbandingan 3:1 mempunyai ukuran cukup kecil yang berkisar 20 nm sampai 80 nm sehingga
material tersebut dapat dikatakan dengan nanomaterial.

EHT = 20.00 kV Signal A = SE1 Date :8 May 2019 ZEISY Mag= 20.00 K X EHT =20.00 kV Signal A = SE1 Date :9 May 2018 ZEIS:
WD =12.0 mm | Probe = 101 pA Time :13:42:51 WD =115 mm I Probe= 101 pA Time :9:42:00

(@) (b)

200 . -
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Gambar 4. Ukuran morfologi ZnO pada perbesaran 20.000x pada (a) ZnO 1:1 (b) ZnO (3:1)
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Kesimpulan

Zn0O dapat disentesis melalui metode sonokimia dengan bantuan gelombang ultrasonik. ZnO
yang dihasilkan pada konsentrasi 0.5 M Zinc Acetate dicampur dengan 0.5 M NaOH (1:1)
mempunyai hasil yang lebih baik dibandingkan ZnO yang dihasilkan pada konsentrasi 1.5 M
Zinc Acetat dicampur dengan 0.5 M NaOH (3:1). Berdasarkan analisa pola XRD, pada
perbandingan 1:1 ZnO yang dihasilkan mempunyai intensitas difraksi yang lebih tinggi dan
puncak yang lebih tajam dibandingkan perbandingan 3:1. Hal ini menandakan tingkat
kristalinitas ZnO 1:1 lebih bagus dibandingkan ZnO 3:1. Ukuran rata-rata kristalit sampel ZnO
(1:1) sebesar (30.57 + 4.31) nm lebih besar dibandingkan dengan ukuran rata-rata kristalit
sampel ZnO (3:1) sebesar (20.25 + 7.12) nm. Berdasarkan analisa pola SEM pada ZnO 1:1
terbentuk microrods yang menandakan ZnO yang terbentuk mempunyai karakteristik optik
yang baik.
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