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Info Artikel Abstrak

Diterima Desember 2019 Penelitian tentang sintesis dan kgrakterigsi Co* doped ZQO telah dil.akukap dengan
menggunakan metode sol-gel. Zink klorida dan kobal klorida heksahidrat digunakan

Disetujui Pebruari 2020 sebagai prekursor. Metanol digunakan sebagai pelarut dan monoetanolamin (MEA)

digunakan sebagai penstabil sol. Konsentrasi dopan yang digunakan yakni 3, 5 dan
7% dengan suhu kalsinasi 400°C. Sampel Co*" doped ZnO dianalisis dengan
menggunakan FT-IR, UV-DRS dan XRD. Analisis FT-IR menunjukkan regangan

Dipublikasikan Mei 2020

Iéjﬁ’%‘ﬁ; Zn0 pada bilangan gelombang 566 cm™ untuk Zn-O dan Co*" doped ZnO menunjukkan

sol-gel Zn-0-Co 660 cm’'. Nilai band gap diukur dengan UV-DRS untuk sampel Co?* doped
band gap ZnO pada suhu 400°C untuk 3, 5, 7% sebesar 2,4; 2,3 dan 2,4 eV berturut-turut.

/:VI{ﬂZ;f_e Struktur kristal Co** doped ZnO yang dihasilkan adalah struktur wurtzite (Heksagonal)
ristalit

dengan rentangan ukuran Kristalit berkisar antara 35-86 nm.

Abstract

Research on the synthesis and characterization of Co®" doped ZnO has been carried
out using the sol-gel method. Zinc chloride and cobalt chloride hexahydrate were
used as precursors. Methanol was used as a solvent and monoethanolamine (MEA)
was used as a stabilizer. The dopant concentrations used were 3, 5 and 7% with
calcination temperatures of 400°C. Doped ZnO Co?* samples were analyzed using
FT-IR, UV-DRS and XRD. FT-IR analysis showed stretching at wave number 566
cm for Zn-O and Co®* doped ZnO showing Zn-O-Co at 660 cm™. The band gap
value was measured by UV-DRS for doped ZnO Co?* samples at 400°C for 3, 5, 7%
are 2.4, 2.3, and 2.4 eV, respectively. The resulting structure of ZnO doped Co?*
crystals is a wurtzite (Hexagonal) structure with a range of crystallite sizes ranging
from 35-86 nm.
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Pendahuluan

Nanomaterial merupakan material yang mempunyai ukuran dalam skala nanometer yaitu berkisar
antara 1-100 nm (Shahmiri ef al., 2013). Material yang berukuran nano sangat banyak diminati para
peneliti (Omri et al., 2014), hal ini disebabkan nanopartikel memiliki sifat yang unik, seperti memiliki
peningkatan konduktivitas listrik yang baik dan mampu bentuk keramik (Ningsih, 2015). ZnO merupakan
salah satu suatu nanomaterial atau nanopartikel yang banyak diteliti oleh para peneliti akhir-akhir ini.
Karena nanopartikel ZnO merupakan salah satu material semikonduktor logam (Sutanto & Wibowo,
2015) yang memiliki sifat mobilitas elektron lebih tinggi sekitar 60 MeV pada suhu kamar (Basthoh &
Elvaswer, 2013) dan memiliki celah pita 3,37 eV energi lebar (Ma et al., 2013). Sehingga ZnO memiliki
berbagai aplikasi seperti dioda pemancar cahaya, gelombang permukaan filter akustik, kristal fotonik,
photodetector, foto dioda, modulator pandu gelombang optik, sensor gas, dan varistor, untuk sel surya
(Omri et al., 2014).

Namun walaupun memiliki aplikasi yang banyak ZnO murni memiliki keterbatasan pada ukuran
partikelnya yang relatif besar menjadikan nilai celah pitanya besar, sehingga dengan nilai celah pita yang
besar kurang sesuai jika diaplikasikan pada cahaya tampak (Basthoh & Elvaswer, 2013; Olimpiani &
Astuti, 2016). Maka perlu dilakukan modifikasi terhadap ZnO dengan cara melakukan pendopingan. Ion
logam transisi biasa digunakan sebagai doping yaitu Cu?*, Co?*, dan Fe** (Ciciliati e al., 2015). Ion cobalt
(IT) dapat digunakan sebagai dopan terhadap ZnO, karena cobalt adalah suatu dopan yang paling efektif
dan memiliki pengaruh sangat kecil terhadap struktur kisi ZnO (Azam et al., 2013).

Sintesis ZnO doped Co** dapat dilakukan dengan metode sol-gel. Karena metoda sol-gel dapat juga
dikatakan suatu metoda yang menggunakan suhu rendah untuk mensintesis material (Widodo, 2010).
Bahan-bahan yang digunakan relatif mudah untuk didapatkan, memiliki kemurnian yang tinggi, dan
kehomogenan produk yang berbeda (Lima et al., 2014). Sehingga pada penelitian ini akan dilihat pengaruh
temperatur kalsinasi pada sintesis dan karakterisasi ZnO doped Co** dengan metode sol-gel.

Metode

Alat-alat yang digunakan pada penelitian ini adalah magnetic stirrer, stirrer bar, furnace, FT-IR (Perkin
Elmer Frontier Optica), XRD (pANaltycal X-Pert3 Material Research Diffractometer), SEM dan UV-DRS.
Bahan-bahan yang digunakan adalah zink (IT) klorida (ZnClz) (Merck) sebagai prekursor untuk zink, cobalt
(II) klorida hexahidrat (CoCl,.6H>O) sebagai prekursor Co?*, metanol (CH3OH) sebagai pelarut, dan MEA
(Monoethanolamine, NH,CH>,CH>OH) sebagai zat aditif.

ZnCl» 1,7 g (0,25 M) dilarutkan selama 30 menit dengan 50 mL metanol dalam gelas kimia 100 mL
yang ditutup dengan aluminium foil yang bertujuan agar bahan yang digunakan tidak mudah menguap
dan ditambahkan dopan dengan konsentrasi 3, 5, dan 7% dihomogenkan selama *+ 30 menit. Selanjutnya
ditambahkan 1,4 mL (* 28 tetes) MEA serta diaduk selama * 1 jam 30 menit (Li ez al., 2014), sehingga
diperoleh larutan homogen (sol) yang kemudian didiamkan satu malam untuk menstabilkan sol.
Selanjutnya, sampel dikeringkan dalam oven pada pada suhu 100-110°C selama * 1 jam. Gel yang
diperoleh dikalsinasi dengan furnace pada suhu 400°C (Kayani et al., 2015) selama * 4 jam untuk
memperoleh nanopartikel ZnO doped Co?*. Sampel disimpan dalam desikator, setelah dingin sampel
digerus dengan lumpang dan alu sehingga sampel dapat dikarakterisasi.

Karakterisasi nanopartikel ZnO murni dan doped Co** menggunakan FT-IR digunakan untuk
melihat gugus fungsi dari nanopartikel ZnO yang didapatkan, XRD digunakan untuk melihat stuktur serta
ukuran partikel, SEM digunakan untuk analisis morfologi permukaannya dan UV-DRS digunakan untuk
menentukan nilai band gap nya.

Hasil dan Pembahasan

Sintesis Co** doped ZnO dilakukan dengan metode sol-gel dengan cara mencampurkan larutan
homogen zink (II) klorida (ZnClz) 0,25 M (1,7 g dalam 50 mL metanol) dengan kobal (II) klorida
heksahidrat (CoCl2.6H,O) dan menambahkan zat aditif berupa MEA, yang berperan agar produk yang
dihasilkan memiliki tingkat kehomogenan yang tinggi sehingga menghasilkan sol ZnCoz(OH)s.12H2O.
Campuran tersebut awalnya berwarna bening menjadi pink dan hasil akhir larutan menjadi ungu
kehitaman. Setelah didiamkan semalam untuk menstabilkan sol yang diperoleh, dimana prosesnya
dilakukan pada suhu kamar. Sebagai perbandingan dilakukan sintesis dengan memvariasikan konsentrasi
dopan. Sol ZnCox(OH)s.12H,O dikeringkan dalam oven pada suhu 100-110°C selama * 1 jam dan
kemudian dilanjutkan dengan proses kalsinasi pada 400°C. Hasil kalsinasi dapat dilihat pada Gambar 1.
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Gambar 1. Hasil kalsinasi nanopartikel Co?*ZnQO

Hasil pengamatan kalsinasi nanopartikel Co** doped ZnO dapat dirangkum pada Tabel 1 dengan
variasi konsentrasi dopan pada suhu 400°C.

Tabel 1. Hasil pengamatan secara visual proses kalsinasi

2+
Kadar (igop)an Co Pengamatan
3 Sangat halus dan berwarna hijau
5 Sangat halus dan hijau
7 Sangat halus dan hijau

Hasil analisis nanopartikel Co?* doped ZnO dengan FT-IR ditunjukkan pada Tabel 2. Pengukuran
dengan FT-IR ini bertujuan untuk menganalisis gugus fungsi yang terdapat pada sampel uji. Puncak
serapan pada daerah bilangan gelombang 1000-400 cm™ lebih penting, karena pada daerah tersebut ikatan
dari logam oksida yang diinginkan akan muncul seperti ikatan dari puncak Zn-O (Pazhanivelu et al.,
2016). Berdasarkan hasil analisis FT-IR dapat dilihat bahwa disini lebih difokuskannya kemunculan
daerah sidik jari dari puncak Zn-O murni dan Zn-O-Co. Nilai dari spektrum yang muncul dapat dilihat
pada Tabel 2.

Tabel 2. Hasil pengukuran spektra FT-IR

Perlakuan Gugug Bilangar.l gelombang cm!
fungsi Komersil 400°C
Murni Zn-O 527,88 -
3% Co Zn-O - 566,00
Zn-0O-Co - 660,57
5 /
4,5 -
4
3,5 1
a 34
—
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Gambar 2. Kurva band gap nanopartikel ZnO doping 3% Co?
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Gambar 3. Kurva band gap nanopartikel ZnO doping 5% Co*
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Gambar 4. Kurva band gap nanopartikel ZnO doping 7% Co**
Kurva Nilai band gap yang diperoleh dari nanopartikel ZnO doped Co** dengan berbagai konsentrasi

dapat dilihat pada Gambar 2, 3 dan 4. Nilai band gap dapat dihitung dengan dengan mengubah besaran
%R ke dalam faktor Kubelka-Munk (F(R)) dan dengan demikian energi band gap diperoleh dengan

menghubungkan grafik antara /v (eV) vs (F(R'00)Av)1/2 (Umar et al., 2015).

Tabel 3 tersebut dapat dilihat bahwa dengan pengaruh komposisi terhadap nilai band gap dari
nanopartikel ZnO-Co tidak terlalu mempengaruhi, hal ini dapat dilihat dari besarnya band gap
nanopartikel yang dihasilkan dengan pengaruh komposisi tidak menunjukkan perbedaan nilai yang
diperoleh kecuali untuk kompoisi 5%, namun nilai band gap ini menunjukkan bahwa jika didoping dengan
logam Co, maka nilai band gapnya semakin kecil dibandingkan tanpa doping. Hasil ini sesuai, dimana nilai
band gap dari suatu nanopartikel ZnO yang didoping dengan logam lebih kecil dibandingkan tanpa doping
(YTlmaz et al., 2014). Sedangkan terhadap % dopannya yaitu Co terlihat bahwa dengan semakin besar
%dopan maka dapat menurunkan nilai band gapnya. Sehingga pertambahan dopan maka nilai band gap
suatu ZnO-Co?* semakin kecil (El Ghoul et al., 2015).

Tabel 3. Nilai band gap nanopartikel Co** doped ZnO pada suhu 400°C
Kadar dopan Co?* (%)  Nilai band gap (eV)

3 2,4
5 2,3
7 24
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Gambar 5. Pola difraksi sinar-X dari nanopartikel ZnO doping 3% Co*" pada suhu 400°C
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Gambar 6. Pola difraksi sinar-X dari nanopartikel ZnO doping 5% Co?*" pada suhu 400°C
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Gambar 7. Pola difraksi sinar-X dari nanopartikel ZnO doping 7% Co** pada suhu 400°C

Gambar 5, 6 dan 7 menunjukkan pola difraksi sinar-X dari nanopartikel Co?" doped ZnQO secara
keseluruhan puncak-puncak dengan intensitas yang tinggi pada 26 yang merupakan puncak karakteristik
dari Co*" doped ZnO pada difraktogram memiliki puncak yang runcing dan tajam. Difragtogram ZnO ini
dicocokan dengan data ICSD-ICDD (Inorganic Structure Database-International Center for Diffraction Data).
Hal ini telah ditegaskan oleh (Hammad et al., 2013; Singh et al., 2016) bahwa dalam penelitiannya sintesis
ZnO yang didoping dengan logam kobal akan menghasilkan puncak dengan intensitas seperti Gambar 5, 6
dan 7. Puncak yang berada pada pada orientasi kristal dengan intensitas tinggi yang berhubungan dengan
bidang (100), (002), (101), sedangkan intensitas yang rendah pada (102), (110), (103), dan (112).

Berdasarkan puncak yang dihasilkan dapat ditentukan ukuran partikel Co*" doped ZnO yang dapat
ditentukan dari nilai FWHM (Full Width at Half Maximum) diketahui melalui persamaan Scherrer yaitu:

0,89x1 .
= Bcosg e (D

D adalah ukuran krisatal, A=0,154 nm merupakan panjang gelombang sinar-X, P=nilai FWMH
merupakan setengah lebar dari puncak tertinggi, 6 merupakan sudut difraksi dan 0,89 adalah konstanta.
Analisis spektra XRD dilihat pada Tabel 4.
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Tabel 4. Analisis data XRD nanopartikel ZnO doping Co** 3% suhu 400°C

Temperatur o . FWHMLeft  d-spacing  Rel. Int. Ukuran
Kalsinasi  L0s[2Th]  Heightles] = oppy | 4] [%] kristal (nm)
31,7042 8631,86 0,1535 2,82234 60,41 53,18
400°C 34,3629 7871,08 0,1535 2,60982 55,08 53,55
36,1808 14289,39 0,1791 2,48275 100,00 46,13
56,5126 3881,56 0,1248 1,62710 27,16 71,44
62,7845 3704,42 0,1248 1,47880 25,92 73,71

Tabel 4 menunjukkan bahwa nanopartikel ZnO doping Co?* dengan konsentrasi 3% pada
temperatur 400°C memperlihatkan bahwa ukuran partikel berkisar antara 46,13-73,71 nm, ukuran partikel
seragam sebesar 53 nm.

Tabel 5. Analisis data XRD Nanopartikel ZnO doping Co*" 5% suhu 400°C
Temperatur Pos.[*2Th]  Height [cts] FWHMLeft d-spacing Rel. Int. Ukuran

kalsinasi [°2Th.] [A] [%] kristal (nm)
31,7018 6291,36 0,1791 2,82255 57,68 45,58
400°C 34,3788 5595,42 0,1535 2,60865 51,30 53,55
36,1820 10907,71 0,2047 2,48267 100,00 40,36
56,5059 3159,24 0,1560 1,62728 28,96 57,15
62,7989 3007,05 0,1248 1,47850 27,57 73,72

Tabel 5 memiliki ukuran partikel ZnO doping Co?* 5% pada suhu 400 °C berkisar sebesar 40,36-
73,72 nm. Ukuran partikel terendah berada pada puncak 36,1820 dan ukuran partikel tertinngi berada di
puncak 62,7989.
Tabel 6. Analisis data XRD Nanopartikel ZnO doping Co*" 7% suhu 400°C
Temperatur Pos.[2Th]  Height [cts] FWHMLeft d-spacing Rel. Int. Ukuran

kalsinasi [°2Th.] [A] [%] kristal (nm)
31,7092 6119,08 0,1791 2,82191 57,71 45,58
400°C 34,3866 5278,00 0,1535 2,60808 49,78 53,55
36,1859 10602,95 0,1791 2,48241 100,00 46,13
56,4965 2940,42 0,1560 1,62753 27,73 57,15
62,8097 3018,86 0,1248 1,47827 28,47 73,72

Tabel 6 menunjukkan bahwa nanopartikel ZnO doping Co?" dengan konsentrasi 7% pada
temperatur 400°C memperlihatkan bahwa ukuran partikel berkisar antara 45,58-73,72 nm. Terlihat bahwa
ukuran nanopartikel terkecil sebesar 45,58 nm sedangkan ukuran partikel terbesar berkisar 73,72 nm.
Selain ukuran partikel yang diperoleh kita juga dapat menentukan struktur kristal yang terbentuk dengan
menggunakan pengujian XRD ini. Dimana dari hasil pengukuran tersebut struktur kristal yang terbentuk
sesuai dengan yang diharapkan yaitu struktur hexagonal wurzite, bahwa suatu ZnO yang telah didoping
dengan logam Co?* tidak merubah struktur heksagonal wurzite dari ZnO (Azam et al., 2013), karena
struktur inilah struktur yang paling stabil jika disintesis pada suhu kamar.

Simpulan

Nanopartikel ZnO doping Co?" dapat disintesis dengan metode sol-gel menggunakan bahan dasar
ZnCl; dan CoCl2.6H20, metanol sebagai pelarut, dan MEA sebagai zat aditif. Analisa spektra FT-IR
didapatkan ikatan Zn-O dan Zn-O-Co pada bilangan gelombang 400-800 cm!. Nilai celah pita (band gap
energi) dari nanopartikel ZnO doped Co?* terhadap temperatur kalsinasi tidak terlalu mempengaruhi
karena nilai yang dihasilkan hanya berkisar 2,3 dan 2,4 eV, namun dengan dilakukan pendopingan nilai
celah pitanya dapat menurunkan nilai celah pita ZnO. Hasil analisa XRD dipeoleh puncak spesifik ZnO
doping Co* yang ditunjukkan pada arah bidangnya, dan ukuran partikelnya semakin besar dengan
pengaruh kenaikan suhu serta %dopannya yaitu berkisar antara 40,36-64,27 nm serta memiliki struktur
heksagonal wurzite.
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