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Pendahuluan

Abstract

Mg? doped ZnO has been successfully synthesized using a combination of
sol-gel and sonochemical methods. Zinc acetate dihydrate was used as a
precursor, magnesium chloride hexahydrate as a source of Mg dopant,
methanol as a solvent, and chicken albumen was used as an additive to
replace monoethanolamine. The sol was heated at 110 °C for 1 hour. The gel
formed was calcined at 600 °C for 3 hours. FTIR analysis shows that the
absorbance band around 400-450 cm® indicates Mg-O stretching, the
absorbance band around 500-550 cm indicates Zn-O stretching, the
absorbance band around 400-550 cm? shows Zn-O-Mg bonds. Mg.
Measurements with UV-DRS, obtained the smallest ZnO band gap value
doped Mg?* around 2.7 eV with the addition of 10 mL albumen. The resulting
crystal structure was wurtzite with crystal size with the addition of 10, 20, 30,
40 and 50 mL albumen were 25.22-55.91 nm, 32.99-75.87 nm, 45.92-83.91 nm,
45.92-75.89 nm and 46.15-71.47 nm respectively. SEM photo of Mg?" doped
ZnO with the addition of 10 mL of albumen has a hexagonal surface
morphology.
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Sebagai salah satu bahan semikonduktor
terbaik, material ini dapat diaplikasikan dalam

Saat ini nanopartikel telah menjadi pusat
perhatian karena keunggulan sifat fisiknyal'l
Partikel nano adalah bagian dari nanoteknologi
telah berkembang pesat sejak awal tahun 2000121,
Nanopartikel merupakan partikel berukuran
antara 1-100 nanometer®. Zink Oksida adalah
nanopartikel yang banyak digunakan(4.

Zink oksida adalah bahan
semikonduktor paduan golongan II-VI dengan
band gap 3.3 eVPl Material ini merupakan
struktur

salah satu

semikonduktor yang  memiliki
elektronik dan sifat optik yang baik dengan nilai
exciton binding energy sekitar 60 MeVIel. ZnO

termasuk dalam semikonduktor tipe-nl”l.

beberapa perangkat optoelektronik seperti sel
surya, operator data, LED, teknologi laser!,
katalisl. ZnO merupakan salah satu bahan
yang digunakan untuk perangkat spintronics,
dikarenakan memiliki stabilitas mekanik dan
termal yang tinggi, sehingga sesuai dalam
pengaplikasian Spintronicsl®l.

ZnO memiliki kelebihan yakni memiliki
aktivitas katalitik yang tinggi, proses sintesis
yang sederhana, mempunyai kestabilan yang
tinggil®l dan fotosensitivitas tinggi, tidak bersifat
toksik sehingga aman bagi lingkungan. ZnO
memiliki kekurangan yakni ukuran partikel
yang relatif besar dan energi celah pita yang
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kurang sesuai apabila diaplikasikan pada sinar
tampak!%. Proses doping dilakukan untuk
mengoptimalkan sifat ZnO agar dapat
diaplikasikan pada sinar tampak!l.

Doping merupakan salah satu teknik dengan
penambahan sejumlah kecil atom pengotor
kedalam struktur kristal semikonduktor!’2l.
Doping ini tidak hanya bertujuan untuk
meningkatkan konduktivitas material ZnO
karena cacat ekstrinstik saja namun juga
meningkatkan stabilitas termal. Salah satu
dopan yang dapat adalah
magnesium (Mg). Mg dipilih sebagai dopan
karena beberapa penelitian yang telah
dilakukan menunjukan adanya peningkatan
band gap dari ZnO yang telah ditambahkan
konsentrasi yang berbeda dari Mgl
Penambahan Mg sebagai dopan menyebabkan
adanya perubahan yang signifikan dalam
ukuran dan bentuk dari kristal nano yang

digunakan

dihasilkan. Selain itu penambahan Mg pada
ZnO, celah pita energi dapat diperbesar
sehingga dapat diaplikasikan pada perangkat
optoelektronik dan nano-elektronik terbarul.

Shanmugan telah melakukan sintesis ZnO yang
didoping dengan Mg dengan memvariasikan
konsentrasi Mg menggunakan metode Co-
presipitasi dan diaplikasikan sebagai pengisi
dalam  epoxy  untuk  kinerja = LEDIL
Vijayalakahmi dkk telah melakukan penelitian
tentang pengaruh doping Mg pada ZnO yang
disintesis dengan metode Microwavel'?l. Hasil
analisis XRD menunjukkan adanya fase
wurtrzite heksagonal ZnO semakin meningkat,
hal ini menunjukan bahwa ion magnesium telah
memodifikasi kristal ZnOol.

Lu dkk melakukan sintesis nanopartikel zink
oksida yang didoping dengan Mg untuk
aplikasi fotokatalitik menggunakan zink asetat
sebagai prekursor!¥l. Magnesium asetat sebagai
sumber logam dopan dan etilen glikol sebagai
pelarut, didapatkan ukuran partikel rata-
ratanya 186 +19 nm dan 192 #19 nm, memiliki
bentuk topografi bulat dengan ukuran yang
hampir sama.

Untuk mendapatkan material yang bagus perlu
ditambahkan zat aditif. Zat ini berperan dalam

mempengaruhi sifat suatu nanomaterial, yang
dapat menghasilkan suatu material dengan
kehomogenan yang tinggi. Zat aditif juga
bersifat sebagai penstabil. Dengan adanya
penambahan zat aditif ini dapat menyebabkan
material memiliki luas permukaan per volume
yang besar®l. Salah satu zat aditif yang biasa
digunakan adalah Monoethanolamine (MEA).
Tetapi MEA memiliki kekurangan seperti
memiliki harga yang kurang ekonomis serta
dalam penggunaannya dapat berdampak pada
lingkungan.

Berdasarkan pertimbangan tersebut, maka di
butuhkan sebuah =zat alternatif yang dapat
menggantikan peran MEA dalam mensintesis
suatu nanomaterial. Albumen telur ayam dapat
digunakan sebagai pengganti MEA Kkarena
memiliki pH basa sekitar 7.6 sampai 8.5. Fungsi
albumen (putih telur) sebagai agen pembentuk
gel dan pengemulsi yang berperan dalam
menjaga kestabilan dan mencegah
aglomerasil'®. Albumen dapat mengontrol
ukuran partikel yang dihasilkan, sehingga dapat
digunakan  dalam nanopartikel

menggunakan metode sol-gell”l. Keuntungan

sintesis

dari penggunaan albumen ini adalah memiliki
harga yang relatif murah dan juga aman bagi
lingkungan.

Pada penelitian ini Mg?* doped ZnO disintesis
menggunakan gabungan metode sol-gel dan
sonokimia dengan penambahan albumen ayam
ras. Pemilihan metode sol-gel ini karena
memiliki biaya yang ekonomis dan ramah
lingkungan. Sonokimia adalah suatu metode
sintesis material dengan menggunakan energi
suara sehingga terjadi perubahan fisika dan
kimia dalam media cairl’®. Metode sonokimia
digunakan karena menghasilkan material
dengan ukuran yang lebih kecil dan luas
permukaan pervolume yang tinggil4l.

Metode Penelitian

Bahan kimia

Bahan kimia yang digunakan pada sintesis Mg?*
doped 7ZnO adalah zink asetat dihidrat

(Zn(CH3COO02.2H20)  (Merck), magnesium
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klorida heksahidrat (MgCl2.6H20)  (Merck),

metanol (pa), albumen ayam ras.

Peralatan

Peralatan yang digunakan pada penelitian ini
Fourier Transform Infra-Red (FTIR) Perkin
Elmer Frontier Optica, UV Visible Diffuse
Reflactance ~ Spectrophotometer ~ (UVDRS)
Analytik Jena, X-Ray Diffraction (XRD) X-Pert
Pro material PAnaltycal dan Scanning Electron
Microscopy (SEM) Hitachi (Hitachi FlexSEM
100).

Prosedur penelitian

Sintesis nanopartikel Mg* doped ZnO dengan
gabungan metode sol-gel dan sonokimia

Zink asetat dihidrat (0.15 M) sebanyak 2.304 g
dilarutkan dengan pelarut metanol sebanyak 70
mL di dalam gelas kimia, kemudian ditutup
menggunakan aluminium foil dan diaduk
selama 40 menit. Selanjutnya ditambahkan
magnesium  klorida 5% diaduk
menggunakan stirrer selama 40 menit. Setelah
itu ditambahkan albumen ayam ras dengan
variasi 10, 20, 30, 40 dan 50 mL dan pengadukan
dilanjutkan selama 60 menit. Proses sonokimia
dilakukan pada larutan yang telah homogen
ditempatkan dalam gelas kimia untuk
dilakukan proses sonokimia selama 30 menit

sambil

pada 50 watt. Selajutkan sampel didiamkan
selama 2 malam agar membentuk sol yang stabil
(proses ageing). Sol yang terbentuk dikeringkan
dengan oven pada suhu 110 °C selama 1 jam. Gel
hasil sintesis dikalsinasi dengan furnace pada
suhu 600 °C selama 3 jam.

Karakterisasi Mg?* doped ZnO

Mg? doped ZnO dianalisis menggunakan FTIR,
UV-DRS, XRD dan SEM. Analisis FTIR
bertujuan untuk menentukan gugus fungsi dari
sampel yang dianalisis. UV-DRS digunakan
untuk penentuan nilai band gap. Band gap
dihitung dengan menggunakan persamaan
Kubelka-Munk. = XRD  bertujuan  untuk
menentukan struktur kristal Mg? doped ZnO.
SEM digunakan untuk menentukan morfologi
permukaan sampel.

Hasil dan Diskusi

Mg?  doped ZnO disintesis menggunakan
gabungan metode sol-gel dan sonokimia. Aditif
yang digunakan adalah albumen ayam ras
dengan variasi penambahan (10, 20, 30, 40 dan
50 mL). Penambahan variasi albumen ini
bertujuan untuk menentukan pengaruh
penambahan albumen terhadap ukuran partikel
dan bad gap Mg? doped ZnO yang dihasilkan.
Prekursor yang digunakan adalah
Zn(CH3COO)2.2H20 yang dilarutkan dalam 70
mL metanol dengan penambahan dopan
MgCl2.6H20. Proses pembuatan Mg?* doped ZnO
dilanjutkan dengan pengeringan sol
menggunakan oven pada suhu 110°C selama 1
jam. Pengeringan sol dilakukan ini bertujuan
untuk menguapkan pelarut metanol yang
digunakan. Sol yang telah terbentuk tadi
selanjutnya dikalsinasi menggunakan furnace

pada suhu 600 °C selama 3 jam.

Spektra FTIR Mg? doped ZnO dapat dilihat pada
Gambar 1. Pada Gambar 1 terlihat adanya
serapan pada bilangan gelombang 800-400 cm.
Pita  absorbansi  sekitar = 400-450 cm™
menunjukkan adanya stretching Mg-O. Pita
absorbansi sekitar 500-550 cm™ menunjukkan
adanya stretching Zn-O. Pita absorbansi sekitar
400-550 cm® menunjukkan ikatan Zn-O-Mg.
Sedangkan Mageshwari dkk menadapatkan
ikatan Mg-O pada daerah 437 cm 1191, Xiong dkk
mendapatkan ikatan Mg-O pada daerah 418 cm-
! dan ikatan Zn-O pada daerah 443 cm-1[201.

Analisis nilai band gap semikonduktor Mg?
doped ZnO dihitung dengan persamaan
Kubelka-Munk. menggunakan
instrumen UV-DRS ini dilakukan pada rentang

Pengujian

panjang gelombang 200-800 nm. Berdasarkan
nilai band gap yang diperoleh dapat dilihat
bahwa masing-masing sampel memiliki band
gap lebih kecil dari materiall?!l. Penurunan band
gap ini disebabkan karena adanya interaksi pita
elektron dengan delokalisasi elektron dari ion
transisi sehingga terjadinya substitusi ion
logam. Grafik nilai band gap ditunjukkan pada
Gambar 2.
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Gambar 1. Spektra FTIR Mg? doped ZnO dengan penambahan albumen ayam ras 10 mL (blue line), 20
mL (orange line), 30 mL (pink line), 40 mL (brown line) dan 50 mL (violet line).

Berdasarkan grafik nilai band gap pada Gambar
2 terlihat adanya penurunan nilai bandgap
setelah dilakukan pendopingan menggunakan
Mg dan sesudah penambahan variasi albumen
ayam ras. Pada Tabel 1 dapat dilihat nilai band
gap semikonduktor yang telah dihitung
menggunakan persamaan Kubelka-Munk.

Nilai band gap ZnO turun hingga 2.70 eV jika
dibandingkan dengan band gap ZnO murni.
Nilai band gap terkecil didapatkan dengan
penambahan 10 mL albumen ayam
Sedangkan pada penelitian Ningsih, dkk
mendapatkan nilai band gap ZnO undoped

ras.

sebesar 3.1 eVI22l. Proses doping Mg pada ZnO
dapat menurunkan nilai band gap dari ZnO.
Selain itu penambahan albumen juga dapat
menurunkan nilai band gap Mg? doped ZnO.
Albumen putih telur ayam ras sebagian besar
terdiri dari karbon, hidrogen dan sejumlah kecil
sulfur dan fosfor. Pada proses kalsinasi terjadi
penurunan tekanan lokal oksigen dan jumlah
oksigen yang lebih besar sehingga terbentuk
cacat tipe kekosongan. Pengotor ini akan
menyebabkan status energi baru yang berakibat
pada energi celah pita Mg? doped ZnO menjadi
berubah?.

Tabel 1. Nilai band gap semikonduktor menggunakan persamaan Kubelka-Munk

Sampel

Nilai band gap (eV)

Penambahan 10 mL albumen ayam ras
Penambahan 20 mL albumen ayam ras
Penambahan 30 mL albumen ayam ras
Penambahan 40 mL albumen ayam ras

Penambahan 50 mL albumen ayam ras

2.70
2.89
2.81
2.90
2.75

30
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Gambar 2. Grafik nilai band gap Mg?* doped ZnO dengan variasi penambahan albumen ayam ras (a) 10

mL, (b) 20 mL, (c) 30 mL, (d) 40 mL dan (e) 50 mL.

Analisis XRD bertujuan untuk mengetahui
struktur kristal dan ukuran kristal Mg doped
ZnO dengan variasi penambahan aditif
albumen ayam ras. Pola difraksi Nanopartikel
Mg? doped ZnO dengan variasi penambahan
albumen ayam ras dapat dilihat pada Gambar 3.

Difraktogram nanopartikel Mg?* doped ZnO
dengan variasi penambahan albumen ayam ras

sebanyak 10 mL, 20 mL, 30 mL, 40 mL, dan 50
mL dapat dilihat pada Gambar 3. Puncak-
puncak yang dihasilkan menujukan struktur
kristal hexagonal wurtzite sesuai dengan data
ICSD-ICDD  (Inorganic ~ Structure  Database-
International Center for Diffraction Data) No. 01-
079-0207. Pola difraksi nanopartikel Mg2* doped
ZnO dengan penambahan 10 mL albumen
terdeteksi pada 206= 31.70; 34.36; 36.18; 47.45;
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59.16 dan 62.75. Distribusi ukuran kristal berada
pada rentang 25.22-55.91 nm. Penambahan 20
mL albumen ayam ras dengan nilai 26= 31.69;
34.36; 36.17; 42.77; 56.49 dan 67.85. Distribusi
ukuran kristal berada pada rentang 32.99-75.87
nm. Pola difraksi dengan penambahan 30 mL
albumen ayam ras dengan nilai 26 = 31.69; 34.40;
36.18; 36.77; 47.49 dan 67.88. Distribusi ukuran

kristal berada pada rentang 45.92-83.91 nm.
Penambahan 40 mL albumen ayam ras dengan
memiliki 26=31.69; 34.40; 36.18; 56.50; 62.83 dan
67.87 dengan ukuran kristal pada rentang 45.92-
75.89 nm. Ukuran Kristal dengan penambahan
50 mL albumen ayam ras dengan nilai 26=31.69;
34.38; 36.17; 47.48; 56.49 dan 67.87 adalah pada
rentang 46.15-71.47 nm.
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Gambar 3. Difraktogram Mg?* doped ZnO dengan variasi penambahan albumen ayam ras (a) 10 mL, (b)

20 mL, (c) 30 mL, (d) 40 mL dan (e) 50 mL.
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Semua sampel menunjukkan tipikal puncak
XRD yang hampir sama yaitu memiliki struktur
hexagonal wurtzite yang di doping dengan
penambahan variasi albumen ayam ras sebagai
aditif. Pola XRD dari sampel menunjukkan tidak
adanya puncak yang menandakan perubahan
struktur hexagonal wurtzite dengan penambahan
ion Mg dan variasi volume aditif. Sriram, et al
melaporkan bahwa penambahan dopan dapat
meningkatkan kristalinitas sekaligus porositas
struktur sehingga mikrostruktur meningkat!?4.
Ukuran kristal diketahui dengan menganalisis
puncak-puncak yang dihasilkan dari pola XRD
dari sampel menggunakan persamaan Scherrer.

kA
" BcosO

D

Keterangan:

D =ukuran kristal,

k = konstanta Scherrer (0,89),

A =panjang gelombang sinar X,

B =nilai FWHM masing-masing puncak,
0 =sudut difraksi.

Dengan menggunakan persamaan Scherrer
diatas, terlihat bahwa penambahan aditif
albumen ayam ras mampu mengontrol ukuran
partikel dari sampel Mg? doped ZnO yang
menghasilkan ukuran sampel rata-rata hampir
sama. Selain itu albumen ayam ras memiliki
kemampuan untuk berasosiasi dengan ion
logam dalam larutan, albumen berfungsi
sebagai gel pengikat untuk membentuk suatu
nanopartikell,

Analisis permukaan Mg? doped ZnO dengan
penambahan albumen 10 mL dilakukan
menggunakan SEM dengan perbesaran 5000X;
10,000X; 20,000X; dan 40,000X dapat dilihat pada
Gambar 4. SEM merupakan teknik analisis yang
digunakan untuk menentukan morfologi
permukaan dari suatu material. Morfologi
permukaan sampel dengan penambahan
albumen ayam ras 10 mL memiliki bentuk
hexagonal dengan diameter 2.1-2.8 um.

Gambar 6. Foto SEM Nanopartikel Mg? doped ZnO dengan penambahan albumen 10 mL dengan
perbesaran (a) 5000X, (b) 10,000X, (c) 20,000X dan (d) 40,000X.
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Kesimpulan

Mg? doped ZnO telah sukses disintesis
menggunakan gabungan metode sol-gel dan
sonokimia. Pola XRD yang dihasilkan yakni
struktur wurtzite dengan ukuran kristal 25.22 —
83.91 nm. Nilai band gap yang didapatkan yakni
2.7eV;2.89¢eV;2.81eV;2.90eV dan2.75 eV pada
penambahan albumen 10 mL, 20 mL, 30 mL, 40
mL dan 50 mL berturut-turut. Analisis FTIR
menunjukkan adanya stretching Zn-O pada pita
absorbansi sekitar 500-550 cm, pita absorbansi
sekitar 400-550 cm™ menunjukkan ikatan Zn-O-
Mg. Foto SEM Mg? doped ZnO yang dihasilkan

adalah heksagonal.
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