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EFEK DOPAN Mn TERHADAP STRUKTUR, SIFAT OPTIK
DAN KEMAGNETANNYA PADA ZnO NELALUI
METODE KOPRESIPITASI

Nama mahasiswa : Pelangi Eka Yuwita

NRP : 1113201012
Pembimbing : Prof. Dr. Darminto, M.Sc
ABSTRAK

Nanopartikel Seng Oksida merupakan material yang banyak dikembangkan
dalam teknologi nano saat ini karena memiliki sifat mekanik, elektrik, dan optik
yang dapat diaplikasikan diantaranya untuk konversi sel surya, film tipis
pelindung UV , dan sensor gas. Untuk menghasilkan material nanopartikel Seng
Oksida terdapat banyak cara diantaranya metode kimiawi basah, sol gel, spray
pyrolisis, physical vapor deposition, solvotermal, dan hydrothermal (Sul Lee et
al., 2008)

Telah dilakukan penelitian sebelumnya mensintesis nanopartikel ZnO
dengan metode kopresipitasi. Dalam penelitian ini dilakukan penelitian sintesis
dan krakterisasi nanopartikel Zn;,.4Mn,O melalui metode kopresipitasi. Penelitian
ini merupakan pengembangan dari penelitian sebelumnya. Penelitian dilakukan
dengan menggunakan bahan serbuk Zinc Acetat Dyhidrat, serbuk Mn, pelarut
HCI, dan agen pengendap NH4OH. Proses sintesis dengan mencampurkan serbuk
Zinc Acetat Dyhidrat dan serbuk Mn dengan HCI, kemudian didrying pada suhu
100 °C serta dikalsinasi pada suhu 400 °C selama 3 jam. Sintesis nanopartikel Zn;.
xMn,O dilakukan dengan variasi doping Mn (x=0, 0,01, 0,02, 0,03) pada larutan
prkursor. Karakterisasi dilakukan dengan menggunakan pengujian Difraktometer
Sinar-X (XRD), Vibrating Sample Magnetometer (VSM), UV Vis, dan Scanning
Electron Microscopy (SEM). Analisi data XRD dilakukan dengan menggunakan
perangkat lunak Match, X’pert High Score Plus (HSP), Rietica, dan Material
Analysis Using Diffraction (MAUD).

Kata kunci: sintesis, kopresipitasi, nanopartikel, dan ZnO



THE EFFECT OF Mn DOPANT IN STRUCTURE, OPTICAL,
AND MAGNETISM PROPERTIES OF ZnO BY
COPRECIPITATION METHOD

Name : Pelangi Eka Yuwita

Student Identity  : 1113201012

Advisor : Prof. Dr. Darminto, M.Sc
ABSTRACT

Zinc Oxide Nanoparticles are materials that are developed in the
nanotechnology today, because it has mechanical properties, electrical, and optical
applicable to such conversion solar cells, thin-film UV protection, and gas
sensors. To produce Zinc Oxide nanoparticles materials there are many ways
including wet chemical methods, sol-gel, spray pyrolysis, physical vapor
deposition, solvothermal, and hydrothermal (Sul Lee et al., 2008)

Previous research has been done to synthesize ZnO nanoparticles by
coprecipitation method. Synthesis and characterization Zn;.«Mn,O nanoparticles
by coprecipitation method. This study is an extension of previous research. The
study was conducted by using a powder material Dyhidrat Zinc Acetate, Mangan
powders, solvents HCI, and NH4OH precipitating agent was stirred for 1h at 48 'C
and then heated in air at 100 ‘C and annealed 400 ‘C. ZnixMncO nanoparticle
synthesis performed with the variation of Mn doping (x = 0,00, 0,01, 0,02, 0,03)
to the solution precursor. Characterization testing performed using X-ray
diffraction (XRD), Vibrating Sample Magnetometer (VSM), UV Vis and
Scanning Electron Microscopy (SEM). XRD data analysis performed using the
Match software, X'Pert High Score Plus (HSP), Rietica, and Material Analysis
Using Diffraction (MAUD).

Keywords: Synthesis, Coprecipitation, Nanoparticle, ZnO
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BAB 1
PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Nanopertikel Seng Oksida merupakan salah satu dari material
nanopartikel semikonduktor yang banyak dikembangkan baru-baru ini.
Nanopartikel Seng Oksida banyak dikembangkan dalam bidang teknologi nano
karena memilki sifat mekanik, elektrik, dan optik yang dapat diaplikasikan
diantaranya untuk sel surya, katalis, filim tipis pelindung UV, sensor gas, dlil.
Nanopartikel Seng oksida memiliki banyak cara untuk mensintesisnya diantaranya
dengan metode kimiawi basah, sol gel, spray pyrolisis, physical vapor deposition,
solvotermal, dan hydrothermal (Sul Lee et al., 2008).

Diluted Magnetik Semiconductors (DMS) banyak menarik perhatian
peneliti karena potensi aplikasinya pada perangkat spintronik, diantaranya sebagai
spin-valve transistor, spin light-emiting diode, memori yang tidak mudah
menguap, isolator optik, dan sebagainya. Di dalam DMS yang didopingkan adalah
logam transisi 1I-VI dan 111-V (Jung, S.W, 2002). Salah satu material yang
menjadi perhatian adalah fase wurtzite seng oksida dengan band gap yang lebar
(3,3 eV). Beberapa seng (Zn) dapat disubtitusikan dengan ion mangan (Mn) yang
dapat memberikan sifat ferromagnetik (Kim, K.J, 2002, Diaconu, 2005). Dari
keseluruhan logam transisi doping Mn pada ZnO memberikan hasil yang paling
baik, karena Mn memiliki momen magnetik tertinggi dan memiliki daerah
polarisasi yang paling stabil (Khanna, 2003). Seng oksida (ZnO) kristal wurtzite
heksagonal , merupakan bahan yang menjanjikan untuk photodetktor, dioda laser
biru dan ultraviolet. Banyak dilakukan penelitian untuk menghasilkan sifat
ferromagnetik dari seng oksida diantaranya dalam bentuk bubuk dan film tipis.
Beberapa penelitian tentang Mn yang didopingkan pada ZnO dalam bentuk film
tipis dengan metode yang berbeda-beda diantaranya dengan PLD, Sputtering, sol-
gel, dan sebagainya (Chikoidze, 2005, Ben Mahmoud, 2007, Kim, 2004). Sifat
ferromagnetik yang diinginkan masih banyak tinjauan dalam beberapa penelitian.
Salah satu faktor yang dapat mempengaruhi sifat ferromagnetik adalah sifat

thermal. Sehingga banyak dilakukan penelitian yang mempelajari pengaruh sifat



thermal terhadap ferromagnetik yang dihasilkan pada bahan seng oksida yang
didoping dengan Mn.(Ying Liu et all., 2009).

Metode kopresipitasi merupakan salah satu metode sintesis senyawa
anorganik yang didasarkan pada pengendapan lebih dari satu substansi secara
bersama—sama ketika melewati titik jenuh. Kopresipitasi merupakan metode yang
menggunakan suhu rendah dalam prosesnya serta dapat menghasilkan ukuran
partikel yang kecil. Sehingga diharapkan dari metode kopresipitasi ini dihasilkan
ukuran partikel yang lebih kecil dan lebih homogen dibandingkan dengan metode
solid state.

Dalam penelitian kali ini akan dilakukan sintesis Zn;xMnyO melalui
metode kopresipitasi. Doping Mn diberikan pada ZnO dengan tujuan untuk
melihat pengaruh sifat kemagnetannya. Diharapkan dengan bertambahnya doping
Mn yang diberikan akan menghasilkan sifat kemagnetannya meningkat, yaitu
ferromagnetik yang diinginkan. Diberikan doping Mn dengan variasi (x=0,00,
0,01, 0,02, 0,03) pada prekursor ZnO. Bahan yang digunakan serbuk Zinc Acetat
Dyhidrat, serbuk Mn, pelarut HCI, dan agen pengendap NH;OH. Karakterisasi
dilakukan dengan beberapa pengujian yaitu uji difraksi sinar-X (XRD), Vibrating
Sample Magnetometer (VSM), UV Vis, dan Scanning Electron Microscope
(SEM). Hasil keluaran X-Ray Diffractometry dianalisis dengan menggunakan
perangkat lunak Match! untuk identifikasi fasa, MAUD (Material Analyzing

Using Diffraction) untuk identifikasi ukuran kristal dari fasa di dalam sampel.

1.2 Perumusan Masalah
Berdasarkan latar belakang diatas, maka dapat dirumuskan masalah
sebagai berikut:
1. Bagaimana cara mensintesis nanopartikel Zn;xMn,O melalui metode
kopresipitasi ?
2. Bagaimana pengaruh variasi dopan Mn terhadap struktur kristal
nanopartikel Zn;.xMn,O (x =0, 0,01, 0,02, 0,03) ?
3. Bagaimana pengaruh variasi dopan Mn terhadap sifat optik nanopartikel
Zn;,Mn,O (x =0, 0,01, 0,02, 0,03) ?



4. Bagaimana pengaruh variasi dopan Mn terhadap sifat kemagnetan
nanopartikel Zn;,Mn,O (x = 0, 0,01, 0,02, 0,03) ?

1.3 Tujuan Penelitian

Berdasarkan pada perumusan masalah di atas, maka tujuan dari
penelitian ini adalah mensintesis nanopartikel Zn; «Mn,O menggunakan metode
kopresipitasi dan mengkarakterisasi nanopartikel Zn;.xMn,O terhadap pengaruh

doping Mn yang diberikan pada struktur serta sifat kemagnetannya.

1.4 Batasan Masalah

Pada penelitian ini, permasalahan dibatasi pada pembentukan material
nanopartikel Zn;xMn,O melalui metode kopresipitasi serta karakterisasi struktur,
sifat optik dan kemagnetannya terhadap pengaruh variasi komposisi doping Mn

pada nanopartikel Zn; 4 Mn,O.

1.5 Manfaat Penelitian

Manfaat dari penelitian ini adalah:

1. Memberikan informasi tentang bagaimana pengaruh doping Mn terhadap
pembentukan fasa  Zn;xMn,O berukuran nanopartikel  dengan
menggunakan metode kopresipitasi.

2. Memberikan informasi tentang bagaimana pengaruh doping Mn terhadap
sifat kemagnetan Zn; xMn4O berukuran nanopartikel dengan menggunakan
metode kopresipitasi.

3. Menghasilkan paper ilmiah yang memberikan informasi tentang cara
mensintesis nanopartikel Zn; «MnxO serta karakterisasinya terhadap

variasi komposisi doping Mn melalui metode kopresipitasi.






BAB 2
KAJIAN PUSTAKA

2.1 Senyawa ZnO

Seng oksida adal ah senyawa anorganik dengan rumus kimia ZnO. ZnO
terdapat dalam kerak bumi sebagal mineral zincite. Namun, ZnO yang digunakan
secara komersial diproduksi secara sintetis.

Dalam ilmu material, ZnO adalah semikonduktor dengan besar energi
gap 3,3 €V dari golongan unsur pada tabel periodik [1-VI kelompok
semikonduktor. ZnO sudah digunakan dalam berbagai aplikasi yaitu untuk
menyimpan energi atau melindungi jendela dari panas, dan aplikasi elektronik
ZnO sebagai thin-film transistor dan dioda pemancar cahaya.

Oksida ZnO merupakan bubuk berwarna putih yang hampir tidak larut
dalam larutan netral. la bersifat amfoter dan dapat larut dalam larutan asam dan
basa kuat. Dalam larutan basa lemah yang mengandung ion Zn?*, hidroksida dari
seng Zn(OH), terbentuk sebagai endapan putih. Dalam larutan yang lebih alkalin,
hidroksida ini akan terlarut dalam bentuk [Zn(OH)4]2. Senyawa nitrat Zn(NO3),,
klorat Zn(ClOg3),, sulfat ZnSO,, fosfat Znz(PO,),, molibdat ZnMoO,, sianida
Zn(CN),, arsenit Zn(AsO,),, arsenat Zn(AsO4),.8H,O dan kromat ZnCrO,
merupakan beberapa contoh senyawa anorganik zinc. Salah satu contoh senyawa
organik yang paling sederhana dari zinc adal ah senyawa asetat Zn(COOCHj3)a.

Suatu ion (molekul) kompleks terdiri dari suatu atom pusat dengan
sgjumlah ligan yang terikat pada atom pusat tersebut. Banyaknya ligan yang
terikat dengan atom pusat dinyatakan dengan bilangan koordinasi. Dengan
memberlakukan hukum aksi massa maka dapat dinyatakan tetapan disosiasi atau
tetapan ketidakstabilan kompleks (instabilitas). Semakin tinggi nilai tetapan
ketidakstabilan larutan, Ki,¢ semakin besar kemungkinan hasil kali kelarutan
endapan, maka endapan akan mulai terbentuk.

Pembentukan ZnO melibatkan beberapa tahap yaitu zinc asetat
dipisahkan sebagai berikut :



Zn(CH3CO0), —» Zn?* + 2CH3COO0H ... (1)

Salah satu faktor yang berpengaruh dalam proses pengendapan ZnO
adalah keasaman medium elektrolit. Pengaturan pH larutan elektrolit dilakukan
dengan penambahan amonium hidroksida. Pada proses ini, amonium hidroksida
terural menjadi :

NH,OH —> NH T+ OHE N el o N ol N o 2

Dengan pencampuran dari kedua bahan di atas, maka dapat terbentuk
endapan Zn(OH),;, kemudian Zn(OH), bereaks dengan molekul air untuk
membentuk pertumbuhan unit Zn(OH).* dan ion hidrogen (2H") sebagai berikut :

Zn(OH); + 2H20 — Zn(OH)Z + 2H" ..o, (3)
Zn(OH)Z—> ZnO + HyO + 2 0H ...civcrivrceriecnniis st nins (4)
2.2 Sifat ZnO

2.2.1 Sifat mekanik

ZnO adalah materia yang relatif lunak dengan kekerasan sekitar 4,5
pada skala Mohs. Konstanta elastisnya lebih kecil dari semikonduktor 111-V,
seperti GaN. Kapasitas panas dan konduktivitas panasnya tinggi, ekspansi termal
rendah dan suhu lebur ZnO cukup tinggi yang bermanfaat untuk keramik.
Diantara semikonduktor tetrahedral, ZnO memiliki tensor piezoelektrik tertinggi
atau setidaknya sebanding dengan GaN dan AIN. Sifat ini membuat bahan ini
merupakan teknologi penting bagi banyak aplikasi piezoelektrik, yang
membutuhkan elektromekanis dengan kopling yang besar.
2.2.2 Struktur kristal

Semua logam, sebagian keramik, dan beberapa material komponen
merupakan bentukan dari susunan atom yang mengatur diri secara teratur dan
berulang dalam bentuk tiga dimensi. Kondis tersebut merupakan ciri dari struktur
material padat dalam bentuk kristal. Untuk memudahkan mengetahui pola atom
yang senantiasa berulang hingga tak terhingga, maka kristal memiliki sel satuan
yang merupakan volum kecil yang berulang dalam kristal.

Pola susunan atom yang terdapat dalam material padat akan membentuk

suatu sistem tersendiri. Untuk mengetahui hal tersebut maka bentuk yang muncul
akibat susunan atom tersebut dikelompokkan dalam tujuh sistem kristal yaitu



kubik, tetragonal, ortorombik, monoklinik, triklinik, heksagonal, dan rombohedral
(Van Viack, 1994).

Gambar 2.1 Struktur kristal ZnO dengan berbagai bidang kristal (www.crystalmaker.com)

Seng oksida mengkristal dalam tiga bentuk : wurtzite heksagonal,
zincblende kubik, dan jarang diamati' kubik rocksalt. Struktur wurtzite paling
stabil dan dengan demikian yang paling umum pada kondisi stabil. Bentuk
zincblende dapat distabilkan. dengan ZnO yang tumbuh pada substrat. dengan
struktur kisi kubik.

Kis ZnO heksagonal dan zincblende tidak memiliki simetri invers
(refleksi dari kristal relatif pada suatu titik tertentu tidak mengubahnya menjadi
dirinya sendiri). Kisi simetri lainnya mempunyai sifat piezoelektrik menghasilkan


http://www.crystalmaker.com/

blende yang heksagonal. Struktur heksagonal memiliki grup. jalur 6. mm
(Hermann-Mauguin notasi) atau Cév (Schoenflies notasi), dan kelompok ruang
P63'mc atau C6v. Konstantakisi a=3,25 A danc=5,2 A;rasio c/ a~ 1,60 dekat
dengan nilal yang idea untuk sel heksagonal'c/ a=1,633.
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Gambar 2.2 Struktur wurtzite (WWw.cr ystal maker .com)
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Gambar 2.3 Struktur zincblende (Www.crystal maker.com)

2.3 Nanopartikel ZnO

Nanopertikel -Seng Oksida merupakan salah satu dari material
nanopartikel semikonduktor yang banyak dikembangkan baru-baru ini.
Nanopartikel Seng Oksida banyak dikembangkan dalam bidang teknologi nano
karena memilki sifat. mekanik, -elektrik, dan optik yang dapat diaplikasikan
diantaranya untuk sel ‘surya, katalis, filim tipis pelindung UV, sensor gas, dil.
Nanopartikel Seng oksidamemiliki banyak cara untuk mensintesi snya diantaranya
dengan metode kimiawi basah, sol gel, spray pyrolisis, physical vapor deposition,
solvotermal, dan hydrothermal (Sul Lee et al., 2008). Pencarian metode baru
dalam menghasilkan partikel ZnO berukuran nano sangat penting untuk diteliti
dan dipelgjari sebagai bahan dasar dalam pembuatan aplikasi-aplikasi tersebut.
Beberapa metode yang dilakukan untuk mendapatkan nanopartikel ZnO yaitu
dekomposisi termal, chemical vapor deposition, sol gel, spray pyrolisis, dan
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presipitasi masih  dikembangkan untuk fabrikasi ZnO - nanopartikel dengan
morfologi dan ukuran yang seragam (Chang Chun Chen. 2008).

ZnO adalah material penting untuk komponen optoelektronik dan laser
UV pada temperatur ruangan. ZnO ‘menarik dikembangkan karena” memiliki
efisiens yang tinggi sebagai low-voltage phospor. ZnO adalah material yang
sukar. larut dalam ar dan akohol namun larut dalam asam. Materia
optoelektronik ini peka terhadap susunan kesempurnaan kristal dan morfologi
permukaannya. Efisiensi emisi foton menurun secara cepat dengan naiknya
rekombinasi nonradiatif. Kristalinitas film ZnO ditentukan tidak hanya oleh
proses pertumbuhan partikel ZnO, tapi juga dipengarugi oleh dopan, impuritas,
surfaktan, dan surface modifier. Beberapa metode seperti hydrothermal dan
solvothermal telah digunakan untuk membentuk nanopartikel ZnO. Secara umum
spektrum ZnO terdiri dari dua pita, yaitu Near Band Edge (NBE) exitonic UV
emission dan defect related deep level emission (DLE) pada sekitar warna pita
hijau-kuning dari 2,9 eV sampa 1,65 €V dan pita ini hampir mengkover
keseluruhan jangkauan visible light dari spektrum gelombang elektromagnetik
(M. A. Tshabalala. 2012).

2.4 Diluted Magnetik Semiconductor (DM S)

Sekarang.-ini  semikonduktor-— magnetik - banyak - dipelgjari- dan
dikembangkan. - Sifat - ferromagnetik: pada temperatur ruang yang banyak
diharapkan. Sehingga banyak dilakukan. penelitian: tentang Diluted magnetik
semiconductor (DMS). DM S adalah semikonduktor non-magnetik yang memiliki
beberapa persen e emen magnetik, biasanya transisi-logam ((TM ) (lihat. gambar
2.4), dan-diharapkan tidak hanya mudah terintegral_dengan semikonduktor yang
ada, tetapi jugaterpolarisasi.
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Gambar 2.4. Skema (A) Magnetik Semikonduktor (B) Non-Magnetik Semikonduktor (C) Diluted
M agnetik Semikonduktor



Pendlitian tentang suatu bahan yang memiliki sifat semikonduktor dan
ferromagnetik ini sedang banyak dilakukan. DMS dibuat dengan memadukan
semikonduktor” 11-1V. Diantara penelitian yang sudah dilakukan adalah Znj:
xMnTe dan Cd;.x\Mn,Te. Pendlitian tersebut menghasilkan ferromagnetik yang
lemah dan diperlukan penelitian lagi agar sifat magnetik dapat muncul dalam
keadaan temperature ruang. Penelitian lain tentang InxMnAs dan Ga.xMnyAs
yang dapat menghasilkan sifat ferromagnetik pada temperature tinggi. Dan
pendlitian tentang DM S-ini terus dilakukan. untuk mendapatkan sifat magnetik
pada bahan semikonduktor dalam keadaan temperatur ruang. Memang , baru baru
ini ditemukan "penelitian tentang bahan semikonduktor oksida yang didoping
dengan logam transisi - untuk .mendapatkan DMS yang diinginkan. K Berat
semikonduktor oksida yang sangat efisien untuk mewujudkan temperature Curie
tinggi . Selainitu , sebagian besar oksida berbasis DM S memiliki |ebar band gap (
> 3eV ) yang dapat menambahkan dimens optoelektronik untuk generasi baru
perangkat spintronik . Dalam konteks ini, terobosan baru.adalah penemuan RT.
ferromagnetism di. Co;: sistem TiO2 (Matsumoto et al, 2001), yang telah memicu
sejumlah besar penyelidikan lain tentang DMS. Tabel 2.1 merupakan ringkasan
dari momen meagnetik dan nilai T, yang dilaporkan dari beberapa penelitian
tentang film tipis berbasis oksidaDM S
Table 2.1. Momen Magnetik dan Nilai T.dari. DMS

Marerial Doping (x) Moment (us/3d ion) It (K)
Ti0s Ca;1-2%% 0.3 =300
Co, ™o 14 630 - 700
V. 5% 472 =A00
Fe. 2% 24 =300
ZnQ Co, 10% 20 280 - 300
V. 15% 05 =350
M. 2 2% 0.16 =300
Fe. 3% - Cug 1% 0.75 550
Mi 0.9% Q.06 =300
Snh Ca, 3% 7.5 650
Fe. 3% 1.8 610
Cu,O Co, 3% - Al 05% 0.2 =300
Iny ¢Sy 205 Mn 5% 0s =300
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2.5 Metode kopresipitasi

Metode kopresipitasi merupakan salah satu metode sintesis senyawa
anorganik yang didasarkan pada pengendapan lebih dari satu substansi secara
bersama-sama ketika melewati titik jenuh.

Kopresipitas merupakan metode yang menjanjikan karena prosesnya
menggunakan suhu rendah dan mudah untuk mengontrol ukuran partikel sehingga
waktu yang dibutuhkan relatif lebih singkat. Beberapa zat yang paling umum
digunakan sebagai zat pengendap dalam kopresipitasi adalah hidroksida, karbonat,
sulfat dan oksalat.

Pada kopresipitasi, material-material dasar diendapkan bersama secara
stoikiometri dengan reaktan tertentu. Suatu partikel bulat haruslah berdiameter
lebih besar 10° m agar mengendap dalam larutan sebagai endapan. Metode yang
dilakukan adalah dengan tahap pelarutan dengan aguades, pengeringan dan
pencucian. Kopresipitasi termasuk rekristalisasi dimana ada tujuh metode dalam
rekristalisasi yaitu:

e memilih pelarut,

e melarutkan zat terlarut,

e menghilangkan warna larutan,

¢ memindahkan zat padat,

e mengkristalkan larutan,

e mengumpul dan mencuci kristal,
e mengeringkan produknya (hasil).

Ada beberapa ha yang dapat dilakukan analis untuk meminimalkan
kopresipitasi bersama endapan kristal. lon pengotor akan hadir dalam konsentrasi
yang lebih rendah selama pengendapan. Bila zat cair didinginkan, gerakan
trandasi molekul-molekul menjadi lebih kecil dan gaya molekul lebih besar.
Hingga setelah pengkristalan molekul mempunyai kedudukan tertentu dalam
kristal. Panas yang terbentuk pada pengkristalan disebut panas pengkristalan.
Selama pengkristalan temperatur tetap, di sini terjadi kesetimbangan temperatur
akan turun lagi pengkristalan selesai. Peristiwa kebalikan dari pengkristalan
disebut peleburan (Khairiah, 2011).
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2.6 Dopant Mn

Mangan adalah kimia logam aktif, abu-abu merah muda yang di
tunjukkan pada symbol Mn dan nomor atom 25. Ini adalah elemen pertama di
Grup 7 dari tabel periodic. Mangan merupakan unsur yang dalam keadaan normal
memiliki bentuk padat. Massa jenis mangan pada suhu kamar yaitu sekitar 7,21
g/cm3, sedangkan massa jenis cair pada titik lebur sekitar 5,95 g/cm3. Titik 1ebur
mangan sekitar 1519°C, sedangkan titik didih mangan ada pada suhu 2061°C.
Kapasitas kalor pada suhu ruang adalah sekitar 26 , 32 Jmol.K. Mangan memiliki
struktur kristal berupa bec. Mn memiliki sifat magnetik yaitu paramagnetik dan
memiliki 5uB. Mangan memiliki bilangan oksida yang banyak yaitu 7+, 6+, 5+,
4+, 3+, 2+, 1+, 1-, 2-, 3-. Karena hilangan oksida yang banyak ini memungkinkan
mangan ketika digunakan sebagai doping menjadi sedikit susah.

Mangan merupakan logam transisi yang digunakan sebagai doping
dalam ZnO. Mangan yang diguanakan sebagai doping dalam ZnQ memiliki
bilangan koordinasi 2+ dan yang memiliki jari-jari ion yang besarnya mendekati
jari-jari ion Zn*". Mn? yang didopingkan dalam ZnO bertujuan untuk melihat

pengaruhnya terhadap struktur kristal serta sifat magnetik Zn;-xMn,QO.

2.7 Diamagnetik, Paramagnetik, dan Ferromagnetik

Ketika materi ditempatkan dalam medan magnet, kekuatan magnetik
dari bahan yang elektron tersebut akan terpengaruh. Efek ini dikena sebagai
Hukum Faraday Induksi Magnetik. Namun, suatu bahan dapat bereaksi sangat
berbeda dengan kehadiran medan magnet luar. Reaksi ini tergantung pada
sgjumliah faktor, seperti struktur atom dan molekul material, dan medan magnet
bersih terkait dengan atom. Momen magnetik berhubungan dengan atom memiliki
tiga asal-usul. Ini adalah gerakan orbital elektron, perubahan dalam gerak orbit
yang disebabkan oleh medan magnet luar, dan-spin dari-elektron. Pada sebagian
besar atom, elektron memiliki pasangan. Spin elektron dalam berpasangan
memiliki arah yang berlawanan. Jadi, ketika elektron dipasangkan bersama-sama,
mereka berputar berlawanan arah dan menyebabkan medan magnet mereka untuk
menghilangkan satu sama lain. Oleh karena itu, tidak ada medan magnet bersih.
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Bergantian, bahan dengan beberapa elektron berpasangan akan memiliki medan
magnet bersih dan akan bereaksi lebih untuk bidang eksternal. Kebanyakan bahan
dapat diklasifikasikan sebagai diamagnetic, atau feromagnetik paramagnetik.
Berdasarkan sifat medan magnet atomis, bahan dibagi menjadi tiga golongan,
yaitu diamagnetik, paramagnetik dan ferromagnetik. Berikut akan djelaskan
tentang ketiga sifat dari kemagnetan.

Bahan diamagnetik adalah bahan yang resultan medan magnet atomis
masing-masing atom atau molekulnya nol, tetapi orbit dan spinnya tidak nol
(Halliday & Resnick, 1989). Bahan diamagnetik tidak mempunyai momen dipol
magnet permanen. Jika bahan diamagnetik diberi medan magnet luar, maka
elektron-elektron dalam atom akan berubah gerakannya sedemikian hingga
menghasilkan resultan medan magnet atomis yang arahnya berlawanan. Sifat
diamagnetik bahan ditimbulkan oleh gerak orbital elektron sehingga semua bahan
bersifat diamagnetik karena atomnya mempunyai elektron orbital. Bahan dapat
bersifat magnet apabila susunan atom dalam bahan tersebut mempunya spin
elektron yang tidak berpasangan. Dalam bahan diamagnetik hampir semua spin
elektron berpasangan, akibatnya bahan ini tidak menarik garis gaya. Permeabilitas
bahan diamagnetik adalah Opp<>my. Contoh bahan diamagnetik yaitu: bismut,
perak, emas, tembaga dan seng. Bahan diagmanetik memiliki kerentanan lemah
untuk medan magnet. bahan diamagnetik sedikit ditolak oleh medan magnet dan
materi tidak mempertahankan sifat magnetik ketika bidang eksternal dihapus.
Dalam bahan diamagnetik semua elektron dipasangkan sehinggatidak ada magnet
permanen saat bersih per atom. Sifat diamagnetik timbul dari penataan kembali
dari orbit elektron di bawah pengaruh medan magnet luar. Sebagian besar unsur
daam tabel periodik, termasuk seng, tembaga, perak, dan emas, adaah
diamagnetik. Diamagnetisme adalah sifat suatu benda untuk menciptakan suatu
medan magnet ketika dikenai medan magnet .Sifat ini menyebabkan efek tolak
menolak. Diamagnetik adalah salah satu bentuk magnet yang cukup lemah,
dengan pengecualian superkonduktor yang memiliki kekuatan magnet yang kuat.
Semua material menunjukkan peristiwa diamagnetik ketika berada dalam medan
magnet. Oleh karena itu, diamagnetik adalah peristiwa yang umum terjadi karena

pasangan elektron , termasuk elektron inti di atom, selalu menghasilkan peristiwa
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diamagnetik yang lemah. Namun, kekuatan magnet material diamagnetik jauh
lebih lemah dibandingkan kekuatan magnet materia feromagnetik ataupun
paramagnetik. Material yang disebut diamagnetik umumnya berupa benda yang
disebut 'non-magnetik’, termasuk di antaranya air, kayu , senyawa organik seperti
minyak bumi dan beberapa jenis plastik, serta beberapa logam seperti tembaga,
merkuri, emas dan bismut. Contoh diamagnetik sempurna adalah Superkonduktor.
Ciri-ciri dari bahan diamagnetik adalah:
» Bahan yang resultan medan magnet atomis masing-masing atom/molekulnya
adalah nol.
« Jika solenoida dirnasukkan bahan ini, induksi magnetik yang timbul lebih
kecil.
« Contoh: Bismuth, tembaga, emas, perak, seng, garam dapur.

Bahan paramagnetik adalah bahan yang resultan medan magnet
atomis masing-masing atom/molekulnya tidak nol, tetapi resultan medan magnet
atomis total seluruh atom/molekul dalam bahan nol (Halliday & Resnick, 1989).
Hal ini disebabkan karena gerakan atom/molekul acak, sehingga resultan medan
magnet atomis masing-masing atom saling meniadakan. Bahan ini jika diberi
medan magnet luar, maka elektron-elektronnya akan berusaha sedemikian rupa
sehingga resultan medan magnet atomisnya searah dengan medan magnet |uar.
Sifat paramagnetik ditimbulkan oleh momen magnetik spin yang menjadi terarah
oleh medan magnet luar. Pada bahan ini, efek diamagnetik (efek timbulnya medan
magnet yang melawan medan magnet penyebabnya) dapat timbul, tetapi
pengaruhnya sangat kecil. Permeabilitas bahan paramagnetik adalah Oup>, dan
suseptibilitas magnetik bahannya 0>my. Contoh bahan paramagnetik: alumunium,
magnesium, mangan, wolfram dan sebagainya. Bahan diamagnetik dan
paramagnetik mempunyai sifat kemagnetan yang lemah. Perubahan medan
magnet dengan adanya bahan tersebut tidaklah besar apabila digunakan sebagai
pengisi kumparan toroida. Bahan paramagnetik ada yang positif, kerentanan kecil
untuk medan magnet. Bahan-bahan ini sedikit tertarik oleh medan magnet dan
materi yang tidak mempertahankan sifat magnetik ketika bidang eksternd
dihapus. sifat paramagnetik adalah karena adanya beberapa elektron tidak
berpasangan, dan dari penataan kembali elektron orbit disebabkan oleh medan
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magnet eksternal. Paramagnetisme adalah suatu bentuk magnetisme yang hanya
terjadi karena adanya medan magnet eksternal. Material paramagnetik tertarik
oleh medan magnet, dan karenanya memiliki permeabilitasmagnetis relatif lebih
besar dari satu (atau, dengan kata lain, suseptibilitas magnetik positif). Meskipun
demikian, tidak seperti ferromagnet yang juga tertarik oleh medan magnet,
paramagnet tidak mempertahankan magnetismenya sewaktu medan magnet
eksternal tak lagi diterapkan.
Ciri-ciri dari bahan paramagnetik adal ah:

« Bahan yang resultan medan magnet atomis masing-masing atom/molekulnya

adalah tidak nol.
+ Jikasolenoida dimasuki bahan ini akan dihasilkan induksi magnetik yang lebih
besar.

« Contoh: aluminium, magnesium, wolfram, platina, kayu
Penelitian mengenai struktur, sifat optik, dan sifat magnet dari sampel lapisan
tipis Zn;xMn,O pernah diteliti oleh Tiwari dkk yang menggunakan metode PLD
dengan substrat sapphire. Dari spektrum absorbansi yang ditampilkan pada
publikasi tersebut, dapat diketahui bahwa ketika konsentrass Mn pada sampel
meningkat, absorbation edge yang teramati bergeser pada nilai energi yang lebih
tinggi. Untuk sampel Zn;.,MnO dengan x sebesar 0,01 didapatkan beda pita
energi (Eg) sebesar 3,3 eV dan terus meningkat mencapai 3,65 eV ketika
konsentrasi Mn x= 0,25. Kemudian pengujian magnetik menggunakan SQUID
menunjukkan paramagnetik. Berdasarkan literatur Dagotto, Tiwari dkk menduga
bahwa sifat paramagnetik dari sampel miliknya timbul karena momen magnetik
dari masing-masing Mn cluster tersusun acak dan saling menghilangkan satu
samalain.

Bahan ferromagnetik adalah bahan yang mempunyai resultan medan
atomis besar (Halliday & Resnick, 1989). Ha ini terutama disebabkan oleh
momen magnetik spin elektron. Pada bahan ferromagnetik banyak spin elektron
yang tidak berpasangan, misalnya pada atom bes terdapat empat buah spin
elektron yang tidak berpasangan. Masing-masing spin elektron yang tidak
berpasangan ini akan memberikan medan magnetik, sehingga total medan
magnetik yang dihasilkan oleh suatu atom lebih besar. Medan magnet dari
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masing-masing atom dalam bahan ferromagnetik sangat kuat, sehingga interaksi
diantara atom-atom tetangganya menyebabkan sebagian besar atom akan
mensgigarkan diri membentuk kelompok-kelompok. Kelompok atom yang
mensgjajarkan dirinya dalam suatu daerah dinamakan domain. Bahan
feromagnetik sebelum diberi medan magnet luar mempunyai domain yang
momen magnetiknya kuat, tetapi momen magnetik ini mempunyai arah yang
berbeda-beda dari satu domain ke domain yang lain sehingga medan magnet yang
dihasilkan tiap domain saling meniadakan. Bahan ini jika diberi medan magnet
dari luar, maka domain-domain ini akan mensejajarkan diri searah dengan medan
magnet dari luar. Semakin kuat medan magnetnya semakin banyak domain-
domain yang mensgagarkan dirinya. Akibatnya medan magnet dalam bahan
ferromagnetik akan semakin kuat. Setelah seluruh domain  terarahkan,
penambahan medan magnet luar tidak memberi pengaruh apa-apa karena tidak
ada lagi domain yang disearahkan. Keadaan ini dinamakan jenuh atau keadaan
saturasi. Permeabilitas bahan ferromagnetik adalah Ouu>>> dan suseptibilitas
bahannya 0>>>my. contoh bahan ferromagnetik : besi, baja, besi silicon dan lain-
lain. Sifat kemagnetan bahan ferromagnetik ini akan hilang pada temperatur yang
disebut Temperatur Currie. Temperatur Curie untuk besi lemah adalah 770 °C,
dan untuk baja adalah 1043 °C (Kraus. J. D, 1970). Bahan ferromagnetik ada yang
positif, kerentanan besar untuk medan magnet luar. Mereka menunjukkan daya
tarik yang kuat untuk medan magnet dan mampu mempertahankan sifat magnetik
mereka setelah bidang eksternal telah dihapus bahan. Ferromagnetik memiliki
elektron tidak berpasangan sehingga atom mereka memiliki momen magnet
bersih. Mereka mendapatkan magnet yang kuat sifat mereka karena keberadaan
domain magnetik. Dalam domain ini, sejumlah besar di saat-saat atom (10%
sampa 101 adalah sejgjar paralel sehingga gaya magnet dalam domain yang kuat.
Ferromagnetisme adalah sebuah fenomena dimana sebuah materia dapat
mengalami magnetisasi secara spontan, dan merupakan satu dari  bentuk
kemagnetan yang paling kuat. Fenomena inilah yang dapat menjelaskan kelakuan
magnet yang kita jumpai sehari-hari.

Ciri-ciri bahan ferromagnetik adalah:
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« Bahan yang mempunyai resultan medan magnetis atomis besar.

» Tetap bersifat magnetik — sangat baik sebagai magnet permanen

» Jika solenoida diisi bahan ini akan dihasilkan induksi magnetik sangat besar

(bisaribuan kali). Contoh: besi, baja, besi silikon, nikel, kobalt.

Penelitian yang menemukan sifat ferromagnetik pada sampel Mn doped ZnO
nanokristalin adalah O.D Jayamakmur dan tim yang melaporkan sifat
ferromagnetik pada temperatur ruang (RFTM) untuk sampel Mn doped ZnO
dengan konsentrasi 2 at.% yang disintesa dengan metode kopresipitasi. Pada
publikasinya, Jayamakmur dan tim menduga bahwa sifat ferromagnetik muncul
karena pengaruh ion Mn yang bergabung secara substitusional pada posisi ZnO.
Pada penelitian Huang dkk juga menemukan sifat ferromagnetik dengan Tc > 350
K untuk sampel Zn;xMn,O dengan x= 0,02 dengan proses sol-gel. Berbeda
dengan Jayamakmur dan tim, Huang dkk berpendapat bahwa sifat ini muncul
berkaitan dengan kecacatan pada struktur ZnO.

2.8 Pengar uh Dopant Mn?" pada Struktur dan Sifat Magnetik Zn;.,Mn,O
Mangan merupakan unsur kimia dengan lambang Mn dan mempunyai
nomor atom 25. Mangan termasuk dalam logam transisi yang memiliki titik didih
pada 2061 °C dan titik |eleh pada 1246 °C. lon Mn?* didopingkan pada Zn,.xMnO
dan menggantikan sebagian posisi dari ion Mn?*. lon Mn dengan valensi 2+,
bilangan koordinasi 6 memiliki jari-jari ion sebesar 0,83 A sedangkan Zn dengan
valensi 2+, bilangan koordinasi 6 memilki jari-jari ion sebesar 0,74 A (Shannon,
1976). Jari-jari ion Mn*" lebih besar daripada jari-jari ion Zn**, jika ion Mn?*
menggantikan sebagian ion Zn** pada senyawa induk Zny,Mn,O, ion Mn?* akan
mendesak ion lain yang berikatan langsung dengan ion Zn?*. karena jari-jari ion
pendoping lebih besar, akibatnya parameter kisi kristal akan berubah. Karena
terjadi perubahan parameter kisi mengakibatkan volume sl kristal juga berubah.
Karena jari-jari ion pendoping lebih besar maka akan menyebabkan jarak antar
kisi semakin lebar dan menyebabkan 20 semakin kecil. Sehingga dengan
bertambahnya doping akan menyebabkan grafik akan bergeser ke arah kiri.
Jari-jari doping ion Mn*" lebih besar daripada jari-jari ion Zn*.

Dengan bertambahnya doping membuat ukuran kristal akan semakin kecil.

17



Ukuran kristal yang besar mengindikasi bahwa kristal tersebut sempurna dan
memiliki puncak difraksi yang tinggi. Jika dopan Mn?* yang diberikan semakin
besar dalam senyawa induk ZnO ini dapat membuat kristal pecah dan ukuran
kristalnya menjadi kecil-kecil karena adanya penambahan doping yang lebih
banyak dan ukuran jari-jari ion pendoping juga lebih besar. Sehingga
menyebabkan puncak difraksinya semakin melebar dan menurun.

Pengujian Scanning Electron Microscopy dilakukan untuk mengetahui
bentuk morfologi dari partikel Zn;.xMn,O dengan varias komposisi dopan ion
Mn?*. Penelitian sebelumnya dilakukan oleh Sul Lee pada tahun 2008 yang dapat
mensintesis nanopartikel ZnO dengan metode simple polyol diperoleh ZnO
nanowire. Semakin banyak komposisi doping Mn yang diberikan, morfologi yang
diharapkan semakin halus. Hal ini karena ukuran partikel Zn;,MnO semakin
kecil dengan bertambahnya doping.

Doping Mn?* yang merupakan logam transisi dan memiliki sifat
magnet paramagnetik akan mempengaruhi senyawa induk ZnO. Diamana secara
intrinsik ZnO yang memiliki kekosongan oksigen sebagai shallow donor yang
menyebabkan ZnO memiliki sifat ferromagnetik. Dengan penambahan doping Mn
diharapkan sifat magnet dari Zn; xMnO akan semakin meningkat. Semakin
banyak komposisi doping yang diberikan maka diharapkan semakin meningkat
pula sifat kemagnetannya. Seperti pada penelitian (Liu etc.,, 2009) yang
melakukan penelitian tentang film tipis ZnO yang didoping Mn dengan
melakukan variasi suhu aniling terhadap sifat magnetnya. Dari hasil penelitian
Liu, doping Mn diberikan pada ZnO untuk meningkatkan sifat kemagnetannya.
Selain itu dilakukan variasi suhu aniling pada sampel dan memberikan hasil
dengan bertambahnya suhu aniling menaikkan nilai magnetik remanence.
Disamping itu penambahan doping Mn juga meningkatkan saturas magnetiknya.
Pada Gambar 2.5 diberikan hasil dari pengukuran kemagnetan sampel film tipis
ZnO yang didoping Mn dengan variasi suhu aniling.
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BAB 3
METODE PENELITIAN

3.1 Alat dan Bahan
3.1.1 Alat

Alat-alat yang digunakan dalam penelitian ini adalah: neraca digital,
beker glass, spatula kaca, krusibel, pengaduk magnet (stirring magnetik), kertas
pH (universal indicator), kertas saring whattman 42, aluminium foil, furnace tipe
RHF 1400. Sedangkan peralatan yang digunakan untuk karakterisasi adalah X-Ray
Diffractometer (XRD) digunakan untuk identifikasi fasa sampel secara kualitatif
maupun kuantitatif, dan SEM digunakan untuk identifikasi morfologi sampel

secara kualitatif

3.1.2 Bahan
Bahan yang digunakan dalam penelitian ini antara lain: Zinc Acetat
Dyhidrat, serbuk Mn, pelarut HCI 37% (PA), agen pengendap NH,OH, aquadest
dan alkohol.

3.2 Prosedur Sintesis

Dari bahan dan alat yang digunakan dalam penelitian ini dilakukan
proses sintesis  Zn;xMnyO. Proses pertama vyaitu pelarutan serbuk
[Zn(CH3C00),.2H,0] dan serbuk Mn (x = 0,00, 0,01, 0,02, 0,03) dilakukan
dengan menambahkan larutan HCIl 37% yang telah diencerkan menjadi larutan
HCI 0,5 M. Dilakukan pengadukan dengan menggunakan magnetic stirrer sampai
larutan menjadi homogen. Kemudian dilakukan penambahan larutan NH;,OH 0,5
M dengan metode titrasi sehingga larutan bercampur. Setelah itu larutan prekursor
diuji pH-nya dengan menggunakan kertas uji (indikator universal). Dilakukan
penambahan larutan NH;OH pekat sampai tercapai pH larutan prekursor yang
diinginkan. Penelitian ini menggunakan pH prekursor 9. Setelah larutan prekursor
berada pada pH yang diinginkan, maka langkah selanjutnya yaitu larutan

prekursor diaduk menggunakan magnetic stirrer beberapa saat. Setelah itu

21



dilakukan penyaringan endapan yang terbentuk. Setelah disaring.endapan yang
terbentuk dicuci dengan menggunakan larutan aquades. dan dilakukan proses
pengeringan dalam oven dengan suhu sebesar 100°C. Setelah proses pengeringan
kemudian serbuk dikalsinasi pada suhu 400°C selama 3 jam.

3.3 Proses Sintesis Nanopartikel Zn; «Mn,O dengan Metode Kopresipitasi

Proses  sintesis ~ nanopartikel © Zni4Mn,O. dilakukan - dengan
menggunakan perangkat yang didesain seperti Gambar 3.1. Pada lemari asam
tersebut di desain tertutup rapat dengan tujuan untuk mengurangi kontak langsung
senyawa kimia yang akan mengganggu dalam_proses sintesis dan juga untuk

keamanan kerja.

Gambar 3.1 Desain alat sintesis nanopartikel. Zn; ,Mn,O dengan metode kopresipitasi.

Pada proses sintesis nanopartikel Zn;.xMn,O terjadi reaksi kimia yang
terjadi dalam proses pelarutan sampai pengendapan untuk membentuk fase Zn;.
xMn,O. Berikut merupakan reaksi kimia yang terjadi:

Untuk sintesis Zn;.xMnxO dengan Mn (x = 0,00) atau sintesis ZnO
e Zn(CHsC00),.2H20¢) + 2HCljy — ZnClyg) + 2CH3COOHpy + 2H,0¢
e  ZnClygy + 2CH3COO0H() + 2H,0¢y + 2 NH.OH(y —* ZnOy) + NH30OHCl )
+ NH,4Cl () + 2CH3COOH () + 2H,0() +.Ha(g)
Untuk sintesis Zn,.xMnxO dengan Mn (x = 0,01, 0,02, 0,03)
o 1-x Zn(CH3C00);.2H,0) + 2HCl ) + % Mn)—1-x ZnCl2(y + x MnCI2,
+2-2x CH3COOH;) +2-2xH20() +2X H; (g
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e 1-Xx ZnCI2(|) + X MnC|2(|) + 2-2X% CH3COOH(|) +2-2X% H20(|) + 2X Hz(g) +
2 NH4OHqy. — Zn: MO + 2:2x NH;OHClg + 2x NHiClgy +
2-2XCH3COOH(|) + H20(|) &I 2H2(g)

Gambar 3.3 Larutan prekursor setelah penambahan agen pengendap.

Proses penambahan agen pengendap berupa basa amonium hidroksida
(NH4OH) dilakukan dengan cara titrasi ke dalam prekursor. Penambahan agen
pengendap ini dilakukan dengan mengontrol pH larutan. Dalam penelitian ini pH
larutan yang diinginkan adalah 9. Adanya penambahan agen pengendap ini
menyebabkan larutan yang semula berwarna bening transparan berubah menjadi
putih susu dan coklat susu. Larutan yang berwarna putih susu dan coklat susu ini
mengindikasikan adanya pertumbuhan inti ZnO dan ZnMnO. Selama proses
sintesis berlangsung, terlihat bahwa proses pertumbuhan ZnO dan Zn;yMn,O
sudah' terjadi ketika diberikan agen pengendap berupa basa NH,OH yang
menghasilkan ZnO, NH3;OHCI, NH4CI, CH3;COQH, H,0, dan H, pada sintesis
ZnO dan-menghasilkan ZnMnO; NH3;OHCI, NH4CI, CH3;COOH, H,O, dan H,
pada sintesis Zn;xMn,O.
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Setelah diberikan agen pengendap NH4;OH kemudian dilakukan
penyaringan endapan. Dari hasil endapan yang diperoleh adalah endapan Zn;.
«MnxO dengan kompaosisi dopan (x=0,00, 0,01, 0,02, 0,03) dan NH3;OHCI.
Sedangkan NH4Cl, CH;COOH, H,0, dan H; lolos saring. Dari  endapan yang
diperoleh kemudian dilakukan pencucian dengan menggunakan aquades. Tujuan
pencucian ini adalah agar dapat mereduksi atau membuat pH endapan menjadi
normal yaitu pH 7. Penyaringan dan pencucian larutan hasil sintesis nanopartikel
ZnyxMn,O dengan doping Mn (x = 0,00, 0,01, 0,02, 0,03) dilakukan dengan
menggunakan funnel ‘kaca dengan diameter 15 cm dan labu 250 mL untuk
memisahkan endapan dari_larutannya seperti pada Gambar 3.4. Proses pencucian
dilakukan beberapa kali dengan menggunakan aquades sebanyak kurang lebih:500
mL. Pada proses pencucian akan terbentuk 3 lapisan, yaitu bening, transparan, dan

berwarna putih susu pada sisi bawah.

Gambar 3.4 Proses penyaringan hasil sintesis

Hasil penyaringan yang telah dicuci . berulang . kali = dengan
menggunakan aquades, kemudian. dimasukkan ke dalam cawan petri untuk
dikeringkan.Proses _pengeringan- ini - bertujuan untuk menguapkan dan
menghilangkan air. Kemudian dilakukan proses kalsinasi untuk pembentukan fase
Zn1xMn,O murni, karena terlihat bahwa endapan yang dihasilkan tidak hanya
fase Zn;xMnxO tetapi terdapat, fase lain yaitu NH3zOHCI. Hasil -akhir yang
didapatkan yaitu berupa serbuk Zn1xMnxO nanopartikel.

24



Gambar 3.5 Serbuk ZnO hasil sintesis

Proses pengeringan serbuk ZnO- nanopartikel hasil sintesis dengan metode
kopresipitasi dilakukan di dalam oven dengan setting temperatur sebesar 100°C
selama 15 jam. Dan proses kalsinasi dilakukan pada furnace tipe RHF: 1400
dengan temperatur 400°C selama 3 jam. Dari hasil serbuk yang didapatkan,
selanjutnya dilakukan pengujian difraksi sinar-X untuk mengetahui fasa dan
ukuran Kristal, Scanning Electron Microscopy (SEM) untuk mengetahui bentuk
morfologi dari nanopartikel ZnQO serta Vibrating Sample Magnetometer (VSM)

untuk mengetahui sifat magnetik di dalam bahan.

3.4 Karakterisasi Bahan Uji
3.4.1 X-Ray Diffractometer (XRD)

Identifikasi fasa-fasa kristalin sampel hasil sintesis dilakukan dengan
pengujian- XRD Tipe Philips. X’Pert PRO-di Laboratorium Difraksi Sinar<X RC
(Research Center) LPPM ITS Surabaya, seperti ditunjukkan pada Gambar 3.2.
Pengukuran ini akan dilakukan pada sudut 20-70° dan step size 0,04° dengan
tegangan 40 kV dan arus 30 MA menggunakan target Cu (A=1,54056 A).

Pola difraksi sinar-X tertentu dapat digunakan dalam analisis kualitatif
(identifikasi fasa). dan kuantitatif -material. Pada waktu suatu’material dikenai
sinar-X, maka intensitas sinar yang ditransmisikan lebih rendah dari" intensitas
sinar datang. Hal ini disebabkan adanya penyerapan oleh material dan juga
penghamburan oleh atom-atom dalam material tersebut. Bersinar-X yang
dihamburkan tersebut ada yang saling menghilangkan karena fasanya berbeda dan
ada juga yang saling menguatkan karena fasanya sama. Berkas sinar-X yang

saling menguatkan itulah yang disebut sebagai berkas difraksi.
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Hukum Bragg merupakan rumusan matematika tentang persyaratan
yang harus dipenuhi agar berkas sinar-X yang dihamburkan tersebut merupakan
berkas difraksi. Berkas sinar pantul akan saling berinterferensi pada detector dan
terjadi interferensi konstruktif hanya jika perbedaan lintasan antara sinar 1 dan 2
sama dengan kelipatan bulat dari panjang gelombang seperti diungkapkan pada

Persamaan 3.1
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Gambar 3.6 Difraksi sinar X

2d sin 8 = nA (3.1)

dengan d = jarak bidang Kristal

0 = sudut difraksi

n =jorde difraksi (n=1, 2, 3,...)

A = panjang gelombang sinar-X (A= 0,1 nm)

d sin @ = beda lintasan

Persamaan 3.1 disebut sebagai Hukum Bragg. Pantulan Bragg hanya

terjadi untuk gelombang dengan A< 2d, dan itulah sebabnya cahaya tampak tidak
dapat digunakan dalam hal ini. Sudut @ yang ditentukan berdasarkan Persamaan
3.1, untuk jarak antar bidang d dan A tertentu merupakan sudut merupakan sudut
unik terjadinya pantulan. Pada sudut yang lain, berkas sinar pantul akan saling
berinterferensi destruktif satu sama lain, sehingga pantulan efektifnya nol. Data
yang diperoleh dari ~pengukuran- difraksi -adalah sudut difraksi 26 dan
intensitasnya 1(26) pada sudut pantul yang sesuai. Pantulan n = 1, 2, 3,...
berturut-turut disebut pantulan orede pertama, orde kedua, orde Ketiga, dan

seterusnya.. Semakin tinggi orde pantulan semakin rendah - intensitas pantulan.
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Istilah difraksi lebih banyak dipakai dalam hal ini daripada pantulan, sehingga
sebutan lazimnya difraksi sinar-X (Sands, 1975).

Analisis -awal yang digunakan dalam penelitian -ini adalah analisis
kualitatif yaitu identifikasi fasa yang terbentuk melalui pencocokan (matching) antara
pola XRD terukur dengan model yang telah ada. Sekuensi 260-intensitas dan list hkl
yang cocok antara pola XRD terukur dan model, mangindikasikan bahwa sampel
yang didifraksi tersebut mengkristal dengan struktur yang dimiliki model, demikian
juga dengan fasanya. Pencocokan dilakukan menggunakan program Match!2.
Selanjutnya, dianalisis dengan menggunakan perangkat lunak Rietica yang
berbasis pada penghalusan Rietveld dijalankan untuk menginvestigasi struktur

kristal, sekaligus kuantifikasi fasa dalam % berat ataupun % volume (Pratapa, 2009).

Gambar 3.7 Seperangkat peralatan XRD Philips X’ Pert PRO

3.4.2:Scanning Electron Microscopy (SEM)

SEM adalah salah satu jenis. mikroskop elektron yang menggunakan
berkas elektron untuk menggambar profil permukaan benda. Prinsip kerja SEM
adalah menembakkan berkas elektron berenergi tinggi pada permukaan benda.
Permukaan benda yang dikenai berkas akan memantulkan kembali berkas tersebut
atau menghasilkan elektron sekunder ke segala arah. Pantulan elektron-elektron
sekunder; elektron-elektron terhambur dan radiasi- sinar-X - karakteristik akan
memberikan informasi tentang keadaan sampel seperti bentuk permukaan
(topografi) dan komposisi kimia yang terkandung dalam™ material" (jika
dihubungkan dengan alat EDX). Tetapi akan _ada satu arah dimana berkas

dipantulkan dengan intensitas tinggi. Detektor di dalam SEM mendeteksi dan
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menentukan lokasi berkas yang_dipantulkan dengan intensitas. tertinggi. Arah
tersebut memberi informasi profil permukaan benda seperti seberapa landai dan

ke mana arah kemiringan.

Gambar 3.8 Alat uji SEM

3.4.3 Vibrating Sample Magnetometer (VSM)

Vibrating Sample Magnetometer atau VSM adalah instrumen ilmiah
yang mengukur sifat magnetik, ditemukan pada tahun 1955 oleh Simon Foner di
Lincoln Laboratory MIT. Artikel tentang karyanya diterbitkan tak lama kemudian
di 1959 (Foner, 1959). Sampel ditempatkan di dalam medan “magnet yang
seragam untuk menarik sampel. Sampel tersebut kemudian secara fisik bergetar
sinusoidal, biasanya melalui penggunaan bahan piezoelektrik. Sistem komersial
menggunakan aktuator linier dari beberapa bentuk, dan proses pengembangan
sistem.ini .dilakukan -dengan menggunakan speaker audio yang diubah-ubah,
meskipun pendekatan ini memiliki kelemahan karena adanya gangguan melalui
fase magnet dengan kebisingan yang dihasilkan, fluks magnetik yang dihasilkan
ini melalui pickup koil terdekat dengan variasi sinusoidal. Tegangan induksi di
kumparan pickup sebanding dengan momen. magnet .sampel, tetapi tidak
tergantung pada kekuatan medan magnet yang diterapkan. Induksi diukur melalui
penggunaan penguat lock-in dengan menggunakan sinyal piezoelektrik sebagai
sinyal referensi. Dengan mengukur di bidang elektromagnet eksternal, adalah
mungkin untuk mendapatkan kurva histeresis dari bahan.  VSM mengukur
magnetisasi dari sampel kecil dari-bahan magnet ditempatkan dalam medan
magnet eksternal dengan mengubah bidang dipol sampel menjadi sinyal listrik ac.

28



Sample Holder

E.Iectmmagng@

/ Lo ey magng ¢ field

Gambar 3.9 Holder VSM dan Mekanisme Deteksi
Pengujian VSM dari Zn;4MnyO dilakukan untuk memperoleh kurva

histeristis magnetisasi suatu bahan, sebagai fungsi temperature (maksimal 300 K)
dan sebagai fungsi medan luar (maksimal £1,2 T). Pengujian VSM dilakukan di
BATAN Serpong. Pengujian tersebut menggunakan VSM tipe OXFORD
VSM1.2H.

3.5 Metode Analisis Ukuran Partikel dengan Software MAUD

MAUD (Material Analysis:Using Diffraction) dipakai untuk ekstraksi
data ukuran kristal dan distribusi ukuran Kkristal atau bisa juga untuk regangan
sisa/perubahan regangan akibat penggilingan yang dilakukan pada bahan. MAUD
merupakan salah satu software yang digunakan untuk penghalusan data dengan
menggunakan bentuk-fungsi puncak Pseudo-Voigt. Adapun beberapa penelitian
lain yang menggunakan perangkat lunak MAUD untuk analisis ukuran kristal,
yaitu penelitian yang dilakukan oleh Guilmeau pada tahun 2004, yang berjudul
Combined Analysis of Texture Alumina Ceramics by Neutron Diffraction dengan
hasil analisis dari proses penghalusan ukuran Kristal sebesar 137 nm. Proses
penghalusan dilakukan dengan menghaluskan parameter background, faktor
skala, parameter kisi; faktor termal, parameter-parameter pelebaran puncak,
ukuran kristal, distribusi ukuran ristal (Dv), dan distribusi microstrain secara
berurutan. Setelah dilakukan penghalusan menggunakan perangkat lunak MAUD
didapatkan ukuran kristal yang dapat dilihat secara langsung dari hasil keluaran
MAUD (analysis, result) (Pratapa, 2004).

Analisis ukuran Kristal bertujuan untuk mengetahui ukuran kristal

dengan menggunakan perangkat lunak MAUD. Perangkat lunak ini dirancang oleh
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ahli kristalografi Italia, yaitu Luca Luterotti, dan sangat baik dalam menganalisis
material berlapis (layered materials), misalnya material lapisan tipis. Fitur-fitur
dalam perangkat lunak ini antara lain:

¢ Analisis fasa kuantitatif.

¢ Analisis mikrostruktur (termasuk ukuran kristal, r.m.s. microstrain dan
distribusi ukuran dan regangan kristal).

¢ Analisis tekstur dengan model-model antara lain March-Dollase, harmonic,
exponential harmonic dan standard function.

¢ Ketebalan film dan model-model absorpsi.

¢ Data input berupa *.cpi.

¢ Pengumpanan data instrumen sebagai koreksi instrumen dalam ekstraksi

informasi mikrostruktur.

3.6 Metode Analisis Menentukan Energi Gap (Eg) dengan Tauc

Sifat optik nanopartikel dikarakterisasi menggunakan Genesys 10S
Spectrophotometer Uv-vis untuk mengetahui spektrum penyerapannya. Hasil dari
pengujian yang dilakukan dengan spektrofotometer adalah hubungan arbsobansi
dengan panjang gelombang (1) pada jangkauan panjang 250-1100 nm. Kemudian
spektrum transmisi yang diperoleh diolah menggunakan metode Tauc Plot untuk
mendapatkan celah pita optik. Keluaran dari Genesys 10S Spectrophotometer Uv-

vis tersebut berupa nilai absorbansi dengan satuan OD (optical density)

al
2.303

3.2

OD = logm% =
Sehingga

0D 2.303
a = 1

3.3

Dimana T adalah transmisi, o koefisien absorbsi dan | merupakan ketebalan
sampel (Tauc, 1978).

Dari hasil karakterisasi menggunakan Genesys 10S Spectrophotometer Uv-vis
didapatkan hubungan A dengan absorbansi. Rentang panjang gelombang ini
berada pada rentang daerah Ultraviolet dan cahaya tampak.

Penentuan nilai energi celah pita optik menggunakan metode tauc plot dengan
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menggunakan persamaan dibawah

(hva)*" = A(hv — Eg) 3.4

Dimana h konstanta planck, v frekuensi dengan v = ¢/4, Eg band gab, dan A
merupakan konstanta proporsional. Dengan nilai ekponen n menunjukkan sifat
dari transisi sample.Untuk transisi direct allowed n =1/2, transisi indirect allowed
n=3/2 dan untuk transisi indirect allowed n=2, transisi indirect forbidden n=3. Jika
transisi direct allowed digunakan dalam sample ini, maka n = %2 untuk sample ini

(Tauc, 1978). Dimana setelah itu dibuat grafik hubungan hv (energi) pada sumbu

x dan (hva)/? pada sumbu y.

Metode Tauc digunakan untuk menentukan energi gap. Dalam
suatu bahan memiliki pita valensi dan konduksi masing-masing. Diantara pita
valensi dan konduksi ini terdapat celah (gap). Energi gap merupakan energi
minimum yang diperlukan agar elektron dapat tereksitasi dari pita valensi ke pita

konduksi. Dalam kurva hubungan antara hv (energi) dan (hva)1/2

dapat
menentukan energi gapnya dengan cara mencari nilai minimum dari persamaan
kurva tersebut. Dalam suatu konsep untuk menentukan nilai minimum dengan
cara menentukan turunan pertama dari suatu fungsi. Dari data yang dihasilkan
yang berupa kurva yang tidak linier, sehingga untuk mencari turunan pertamanya
menggunakan pendekatan metode numerik yang disebut dengan forward

difference method pada persamaan 3.4
dy (f(x ken+1)—f(x ken))

dx Ax 35
d 1-y2

dy  (1-y2) 36
dx Ax

Dari persamaan 3.5 didapatkan grafik turunan pertama (y’) terhadap hv (energi)
pada sumbu x. Kemudian untuk menetukan energi gap dengan mengambil titik

pada grafik yang menunjukkan ketika y’= 0.
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3.7 Diagram Alir Penelitian

[ Zink Acetat Dihydrat ] [ Serbuk Mn

| |
:

HCL 05 M
v

Stirrer £ 2 jam

v

Titrasi NH,OH 0,56M +
NH4OH pekat sampai PH 9

v

( )

Pengadukan beberapa saat
£10 menit

v
Penyaringan endapan

v

Pencucian dengan
aguades

v

Drying pada suhu 100 °C
v

Kalsinasi 400 °C 3 jam
v

[ Karakterisasi Zn;.x\Mn,O ]

XRD, SEM, VSM, UV Vis

v
Analisis

v

Kesimpulan

Gambar 3.10 Diagram Alir Penelitian
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BAB 4
HASIL DAN PEMBAHASAN

4.1 Hasil Pengujian DSC-TGA

Daam penelitian “ini  digunakan pengujian DSC-TGA untuk
mengetahui pada temperatur berapa fase Zn;Mn,O dapat terbentuk. Setelah
dilakukan pengujian menggunakan DSC-TGA, berikut merupakan grafik hasil

pengujian DSC-TGA
Aexo
P HEFD497
mg dgee g Step -1.6248% Sample Weight
220 -0.3623 mg EI-0497, 22.3000 mg

= Bi_ Step. -1.5687 %
-0.3498 mg o
Step 1-0.6068 %

— -0.1353'mg

21.5

21.0 4

e B e e e e 1 B s e e B e L e e s e e e e e e S B e s s
mgecr-1 | 100 200 300 400 500 600 700 800 a00 &

0.000

\&EI-0497
Integral -0.50 mgs°C~-1 EFF0497, 22,3000 mg
Onset 182.77 °C Integral -0.14 mgs°C™-1

-0.002

Integral -0.58 mgs°C™-1 Onset 286.8
- Peak 197.91 °C )

-0.004 4 Onset _48:53 °C Endéeti 205 74 op Peak C

Peak 4 78.17/°C Endset 365.21 °C

Endset’  85.09.8C
] e o B B T o | 1 B o o B R P e g | [ ey R e R |

100 200 300 400 500 600 700 800 200 °C
Lab: METTLER STAR® SW 10.00

Gambar 4.1 Grafik Hasil Pengujian DSC-TGA Zn;,Mn,O

Dari Gambar 4.1 dapat terlihat hasil grafik yang didapatkan dari
pengujian DSC-TGA. Grafik teresebut “hubungan antara temperatur dengan
pengurangan massa bahan. Terlihat pada grafik semakin tinggi temperatur yang
diberikan maka semakin berkurang massa bahan. Pengurangan massa terhadap
fungs temperatur.ini terjadi karena adanya pengurangan fasa-fasa tertentu dalam
suatu bahan, misalnya air ataupun fasa-fasa tertentu yang tidek diharapkan. Pada
temperatur tertentu akan menyebabkan massa bahan menjadi konstan dan terjadi
pembentukan fasa yang diinginkan.

Grafik hasil pengujian DSC-TGA menunjukkan bahwa terjadi proses
indoterm atau penyerapan -energi pada proses  pengurangan massa sampai
membentuk fasa yang diharapkan yang ditandai dengan massa yang konstan pada
temperatur tertentu. Proses indoterm ditandai dengan adanya grafik _yang
melengkung kebawah memebentuk. seperti - lembah. Pada grafik di' atas
menunjukkan proses indoterm pada suhu antara 0-120°C, 120-220°C, ‘dan 300-
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380°C. Pada proses indoterm pada suhu 0-120°C terjadi pengurangan massa
dengan membutuhkan energi untuk melepaskan air dalam bahan. Sedangkan pada
suhu 120-220°C dan 300-380°C terjadi pengurangan massa dari fasa-fasa yang
tidak diinginkan. Sampai pada suhu 400°C ke atas terlinat bahwa sudah tidak
terjadi pengurangan massa dan konstan. Sehingga ini menjadi indikator bahwa
fasa yang diinginkan pada bahan yaitu Zn; x\Mn,O terbentuk. Sehingga pada suhu
400 °C ini digunakan sebagal suhu kalsinas pada penelitian ini.

4.2 Hasl Pala Difraksi XRD Zn1,xMn,O (x =0, 0,01, 0,02, 0,03)
4.2.1 Pola difraks XRD Zn;.xM n,O sebelum Dilakukan Kalsinasi

Pengukuran dengan. difraksi sinar-X = bertujuan untuk - mengetahui
struktur kristal ZnO. Alat uji yang digunakan adalah XRD Philips Analytical X-
Ray B. V dengan jenis difraktor berupa PW 170 dan anoda Cu (A=1,54056 A,
beroperas pada 40 kV dan 30 mA.

Sebelum dilakukan kalsinasi juga dilakukan -pengujian -XRD dan
didaptkan hasil pola difraksinya sebagai berikut

(181)

tens s (U kE A

) s e ra el

Gambar 4.2 Grafik Pola Difraksi Zn;.xM n,O sebelum Kalsinasi
Gambar 4.2 merupakan pola difraksi Zn,; xMn,O sebelum dilakukan

kalsinasi. Dari- pola difrkasi tersebut didapatkan kesesuaian puncak difraks
dengan database ZnO. Hasil analisis dengan software maich! Sesuai dengan data
PDF (Powder Diffraction File) 00-079-0207 dari fasa ZnO dengan puncak-



puncak muncul di sekitar sudut 26 seperti pada Gambar pola difrksi sinar-X
(Gambar 4.2) dan data disgjikan dalam Tabel 4.1. Berdasarkan Tabel 4.1 dan
Gambar 4.2 terlihat  bahwa fasa anorganik yang terbentuk adalah Zinc Oxide
(ZnO) yang berbentuk heksagonal dengan struktur kristal Zincite.

Tabel 4.1 Posisi 2 theta dari puncak difraksi zincite-ZnO

No. Posisi Bidang Kristal

[°2T heta] (hkl)
1 31,59 (1200)
2 34,29 (002)
3 36,08 (102)
4 47,40 (102)
5 56,39 (110)
6 62,70 (203)
7 66,19 (200)
8 67,77 (112)
9 68,98 (201)

Namun terlihat bahwa dalam pola difraksi yang ditunjukkan pada Gambar 4.2
tidak sepenuhnya murni fase ZnO tetapi masih terdapat impuritas didalamnya.
Impuritas (yang bertanda *) tersebut dari hasil pencocokan menggunakan
software match!" Sesual dengan data PDF (Powder Diffraction File) 00-074-0413
yaitu fasa Hydroxyl Ammonium Chloride (NH3OHCI). Persentase fasa antara
ZnO dan NH3OHCI adalah 87,3% : 12,7%. Hal ini menunjukkan bahwa dengan
proses sintesis Zn;xMnO dengan menggunakan metode kopresipitasi dengan
suhu rendah sudah mengindikasi terbentuknya fase Zn;xMnyO. Namun dengan
hasil 'yang diberikan masih belum murni yang sesuai dengan fase ZnO sebagai
basisnya. Selain itu_fase yang terbentuk terdapat kesesuaian dengan persamaan
reaksi. Diaman dalam persamaan reaks fase ZnixMnO sudah terbentuk setelah
dilakukan pengendapan dengan NH,OH, namun mash ada fase lain yaitu
NH3;OHCI. Dari hasil pola difraksi tersebut, mengacu pada hasil DSC-TGA
dilakukan kalsinasi pada suhu 400°C yang bertujuan untuk menghasilkan
kemurnian fasa. Suhu 400°C yang digunakan ini masih dalam rentang suhu yang

rendah untuk menghasilkan suatu fasatertentu.
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4.2.1 Pola difraks Zni.xMn,O (x = 0, 0,01, 0,02, 0,03) setelah Kalsinas

Pola difraksi Zn;xMn,O (x = 0, 0,01, 0,02, 0,03) hasi| sintesis dengan
menggunakan metode kopresipitasi dan dilakukan kalsinasi pada suhu 400°C
ditunjukkan dalam Gambar 4.3

3 #7 x = 0J03
; . x= 0,02
] x= 001

1 x=10,00

T T T T
= 3 k' an

1theta (deg)

Gambar 4.3 Poladifraks hasil sintesis nanopartikel Zn, ,Mn,O dengan variasi doping Mn
berturut-turut (x =0, 0,01, 0,02, 0,03)

Gambar 4.3 menunjukkan pola difraks Zn;,Mn,O dengan varias
doping ion Mn?, dengan pola difraksi varias doping dari yang terendah yaitu x=0
sampa yang tertinggi x=0,03. Hasil analis's dengan software match! Sesuai
dengan data PDF (Powder Diffraction File) 00-079-0207 dari fasa ZnO terlihat
bahwa fasa anorganik yang terbentuk adalah Zinc Oxide (ZnO) yang berbentuk
heksagonal dengan struktur kristal Zincite. Dari Gambar 4.3 diperoleh kesesuaian
puncak hasil difraksi dengan database ZnO yaitu pada (hkl) (100), (002), (101),
(102), (110), (103), (200), (112), dan (201) yang menempati lokasi 260=31,59°
34,29°, 36,08° 47,40° 56,39° 62,70° 66,19° 67,77° dan 68,98°  Sdain itu
tampak juga pergeseran parameter kisi pada masing-masing pola difraks grafik
ZnO yang didoping Mn . Hal ini mengindikas keberhasilan doping Mn sudah
tersubstitusi pada senyawainduk ZnO.

Dari hasil; pola difraksi terjadi pergeseran parameter kisi. Untuk
analisis adanya pergeseran kis pada sampel Zn,,MnO digunakan perangkat
lunak Rietica. Pada table 4.2 diberikan hasil analisis parameter kis sampel Zn;.
«Mn,O menggunakan Rietica.
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Tabel 4.2 Data hasil analisis parameter kisi menggunakan Rietica

Parameter Kisi x =0,00 x =0,01 x= 0,02 x =0,03
a=b (A) 3,2478 3,2494 3,2509 3,2449
c(A) 5,1995 5,1998 5,2056 5,1863
o=p (°) 90 90 90 90
v (®) 120 120 120 120
Vol. cell 47,4981 47,5488 47,6452 47,2947

Dari Tabel 4.2 dapat terlihat bahwa parameter kisi a, b, dan ¢ berubah
ubah dengan bertambahnya doping, meskipun perbedaannya sangat kecil. Pada
doping Mn dengan x= 0, 0,01, dan 0,02 parameter kisis a, b, dan c berubah
semakin besar. Hal ini juga menyebabkan volume cell semakin besar. Dan
berhubungan dengan sudut 260 semakin kecil sehingga dari grafik akan bergeser ke
kiri. Karena terjadi pergeseran kisi ini mengindikasikan bahwa doping Mn?* telah
masuk pada senyawa induk ZnO dan menggantikan sebagian posisi dari ion Zn**
pada komposisi senyawa Zn;xMn,O . Selain itu juga dapat dijelaskan dengan
meninjau jari-jari doping ion Mn?* (r= 0,83 A) lebih besar dari jari-jari basis ion
Zn** (r= 0,74 A) sehingga terjadi perenggangan jarak antar atomnya. Karena jari-
jari ion pendoping lebih besar, akibatnya volume cell senyawa bahan akan ikut
bertambah.

Namun, pada doping Mn dengan x= 0,03 parameter kisis a, b, dan c
semakin kecil dan volum cellnya juga semakin kecil. Dari pola difraksi yang
dihasilkan pada grafik ZnO yang didoping Mn x= 0,03 terdapat adanya fasa baru
yang terbentuk. Hal ini dapat terlihat dari puncak-puncak difraksinya mengalami
overlap dan ada puncak-puncak (yang bertanda *) yang tumbuh selain dari
puncak ZnO sebaga database. Kemudian dicari kecocokan pada puncak-puncak
tersebut. Dari hasil pencocokan puncak-puncak tersebut sesuai dengan data PDF
(Powder Diffraction File) 00-028-1468 yaitu fasa ZnMnOg3 (Fauzana, dkk, 2013).
Hal ini mengindikasi bahwa pada doping Mn x= 0,03 sudah terdapat impuritas di
dalamnya. Sehingga ini mengakibatkan parameter kisi dan volume cellnya turun.
Hal ini dapat dijelaskan dengan doping yang diberikan lebih besar dapat
mengakibatkan perubahan fasa. Jumlah doping Mn yang lebih besar yang
didopingkan ke dalam ZnO dapat menyebabkan atom Zn dan Mn akan terjadi
reaks dan menyebabkan insitu pada posisi atom Zn yang seharusnya digantikan
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sebagian posisinya oleh Mn. Hal_ini dapat memepengaruhi perubahan parameter
Kisi a, b, dan c serta struktur kristalnya. Sehingga hal ini yang dapat mnyebabkan
adanya fase baru yang terbentuk selain fase ZnO sebagai basis yaitu fase ZnMnO3
dengan struktur kristalnya kubik Selain itu sifat Mn sebagai doping memiliki sifat
sulit untuk subtitusi ke dalam suatu senyawa dan sifat Mn yang memiliki bilangan
koordinasi yang lebih dari satu.

Hasil - keluaran grafik pola pencocokan dengan software Reitica
ditunjukkan pada Gambar 4.4. Berdasarkan Gambar 4.4 tampak pola pencocokan

data difraksi terukur sesuai dengan model
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Gambar 4.4 Pola pencocokan grafik XRD untuk sampel Zn;,Mn,O untuk (x=0,00) dengan
database ZnO menggunakan Rietica. Pola difraksi- model diGambarkan dengan
warna merah dan pola difraksi hasil jpenelitian diGambarkan dengan garis lurus
warna hitam. Kurva paling bawah adalah plot selisih antara pola difraksi model dan
pola difraks hasil penelitian. Garis-garis tegak menyatakan posisi-posisi puncak
Bragg.

4.3 Analisis Ukuran Kristal dengan Software Material Analysis Using
Diffraction (MAUD)

Hasil uji XRD yang menghasilkan pola puncak-puncak difraksi
mengGambarkan tingkat -kekristalan- suatu bahan. Selain itu, puncak difraksi
mengindikasikan ukuran kristal” fasa-fasa pada suatu sampel. Semakin |ebar
puncak difraksi, maka ukuran Kristalnya akan semakin kecil. Untuk analisis
ukuran kristal pada sampel Zn;MnO digunakan perangkat lunak MAUD
(Lutteroti, 2006).
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Contoh plot penghalusan terhadap data terukur. sampel Zn;.xMn,O
dengan x=0,00 ditunjukkan pada Gambar 4.4. Dari hasil pencocokan antara pola
difraksi terhitung dengan pola difraksi terukur diperoleh nilai luaran hasil
penghalusan pada setiap parameter-parameter penghalusan. Hasil andlisis
penghalusan dengan MAUD yang dilakukan pada sampel ZnO dapat dinyatakan
acceptable apabilanilai Sig < 2%.

Hasil keluaran grafik pola pencocokan dengan software MAUD
ditunjukkan pada Gambar 4.5. Berdasarkan Gambar 4.5 tampak pola pencocokan
data difraks terukur sesuai dengan model. Dari semua pencocokan data difraksi
terukur dengan model tidak semuanya acceptable.. Ada beberapa data hasil
penelitian ini yang menghasilkan nilai sig > 2%, -sehingga hasil ‘analisis tersebut

tidak dapat dikatakan acceptable atau non acceptable.

A0.0 B0.0
2-Theta [degrees]

Gambar 4.5 Pola pencocokan grafik XRD untuk sampel Zn, ,Mn,O untuk (x=0,00) dengan
database ZnO menggunakan MAUD. Pola difraksi terukur diGambarkan dengan
warna biru dan pola difraksi terhitung diGambarkan dengan garis lurus warna
hitam. Kurva paling bawah adalah plot selisih antara pola difraksi terukur dan pola
difraksi terhitung. Garis-garis tegak menyatakan posisi-posisi puncak Bragg:

Dari hasil analisis menggunakan MAUD didapatkan informasi“ keluaran berupa
ukuran kristal. Berikut Tabdl 4.3 yang memberikan informas ukuran kristal Zn;.

«Mn,Q dengan variasi doping.
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Tabel 4.3. Nilai ukuran kristal Zn; ,Mn,O untuk variasi komposisi dopan ion Mn?*

No  Komposisi dopan Mn®* (x) Ukuran Kristal (A)

1 0,00 612,15

2 0,01 514,60

3 0,02 477,99

4 0,03 Zn0O = 252,89
0,03 ZnMnO3=907,07

Dari hasil analisis menggunakan MAUD, dengan penambahan doping
terjadi perubahan ukuran kristal. Ukuran kristal ini dalam satuan panjang yaitu
amstrong, hal ini berarti ukuran kristal yang dimaksud adalah diameter dari krsital
sampel. Dengan bertambahnya doping membuat ukuran kristal semakin kecil. Hal
ini dapat disebabkan karena Mn yang memiliki valens banyak tidak hanya 2+,
sehingga Mn yang terbentuk dalam proses sintesis tidak selalu memilki valens
2+. Sedangkan untuk mendapatkan kristal Zn;,MnO dibutuhkan Mn yang
memiliki valensi yang sama dengan Zn yaitu 2+, karena Mn®* memiliki jari-jari
ion yang mendekati besar jari-jari ion Zn**. Dengan jari-jari ion yang memiliki
besar hampir sama dapat memudahkan dopan tersubstitus dalam senyawa
induknya. Karena dopan Mn memilki valenss yang banyak dan tidak dapat
dilakukan pengontrolan agar selalu mendapatkan valensi 2+, hal ini dapat
menyebabkan terjadinya perlambatan nukleas (pertumbuhan kristal) dalam
pembentukan kristal Zn;.xMn,O karena Mn dengan valensi yang berbeda memilki
jari-jari ionik yang berbeda-beda pula. Sehingga ha ini dapat menyebabkan
ukuran kristal mengecil seiring dengan bertambahnya doping Mn yang diberikan.

Namun berbeda dengan variasi doping Mn x= 0, 0,01, dan 0,02, pada
doping Mn x= 0,03 terdapat dua fase didalamnya yaitu kecocokan terhadap fase
ZnO dan ZnMnO3, sehingga dengan analisis menggunakan MAUD didapatkan
dua ukuran kristal yang masing-masing sesua dengan database ZnO dan
ZnMnQOs. Berikut merupakan Gambar grafik antara variasi doping dengan ukuran

butir kristal yang mengacu pada ZnO
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Gambar 4.6 Grafik Hubungan antara Variasi Doping Mn** dengan Ukuran Kristal

4.4 Hasil Uji Scanning Electron Microscopy (SEM)

Pengujian Scanning Electron Microscopy dilakukan untuk mengetahui
bentuk morfologi dari partikel Zn;.xMnkO dengan varias komposisi dopan ion
Mn*". Berdasarkan hasil pengujian SEM dapat diketahui bahwabentuk morfologi
dari partikel Zn,.xMn,O yaitu nano wire dapat dilihat pada Gambar 4.7 a, b, ¢, dan
d. Pendlitian sebelumnya dilakukan oleh Sul Lee pada tahun 2008 yang. dapat
mensintesis nanopartikel . ZnO' dengan metode simple polyol ' dipereleh ZnO

nanowire.
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(d)

Gambar 4.7 Hasil uji SEM Zn,.xMn,O dengan komposisi dopan ion. Mn®* (a) x=0,00 (b) x=0,01
(€) x=0,02 (d) x=0,03 dengan perbesaran 27.500 kali

Dari hasil SEM ditunjukkan bahwa dengan semakin banyak komposisi
doping Mn yang diberikan, morfologi yang dihasilkan semakin halus. Hal ini
karena ukuran partikel-Zn;.,MnyO semakin kecil dengan bertambahnya doping.

4.5 Karakterisas Optik Dengan Menggunakan Spektrofotometer UV-Vis

Spektrum absorbsi dari nanopartikel Zn; M nkO dengan variasi doping
Mn (x=0, 0,01, 0,02, dan 0,03) dalam UV dan rentang visible dapat ditunjukkan
pada Gambar 4.8.

oo

Arbsobansi (%)
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Gambar 4.8 Grafik hubungan antara panjang gelombang (1) dan absorbansi pada Zn;  Mn,O (x=
0,00, 0,01, 0,02, 0,03).
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Dari Gambar 4.8 menunjukkan grafik antara panjang gelombang
dengan persentase absorbansi. Perubahan persentase absorbans terjadi pada
rentang panjang gelombang 250-400 nm. Hal ini berarti sampel Zn;.xMnO dapat
mulai menyerap gelombang ketika panjang gelombang semakin pendek dan
memiliki energi yang semakin besar. Sampel Zni;Mn,O merupakan bahan
semikonduktor yang memiliki pita valens dan pita konduks serta celah (gap)
tertentu. Pada doping x=0,00 samapi dengan x=0,02 persentase arbsobansi
gelombangnya semakin meningkat seiring bertambahnya doping Mn. Namun
pada doping x=0,03 persentase arbsobansi gelombangnya menurun. Hal ini sesuai
dengan penjelasan pada volume cell kristal Zn;xMnO, dimana pada doping
x=0,00 sampai x=0,02 volume cell meningkat sedangkan pada doping x=0,03
volume cdl kristal Zn;xMn,O menurun. Ini berarti bahwa seiring dengan
peningkatan ukuran volume cell maka persentase panjang gelombang yang
diserap (arbsobansi) juga semakin meningkat. Khususnya terlihat pada arbsobansi
dengan panjang gelombang dalam rentang 250-400 nm.

Sifat optik sampel Mn doped ZnO nanopartikel dikarakterisas
menggunakan Genesys 10S Spectrophotometer Uv-vis untuk mengetahui
spektrum penyerapannya. Hasil dari pengujian yang dilakukan dengan
spektrofotometer adalah hubungan arbsobansi dengan panjang gelombang (L)
pada jangkauan panjang 250-1100 nm. Kemudian spektrum transmisi yang
diperoleh diolah menggunakan metode Tauc Plot untuk mendapatkan celah pita
optik.

Dari hasil karakterisas menggunakan Genesys 10S Spectrophotometer
Uv-vis didapatkan hubungan A dengan absorbans seperti pada Gambar 4.7. Disini
terlihat bahwa rentang absorbsi Mn doped ZnO berada pada rentang A 250 hm —
1100 nm. Rentang ini berada pada rentang daerah Ultraviolet dan cahaya tampak.
Penentuan nilai energi celah pita optik menggunakan metode tauc dengan
membuat grafik hubungan hv (Energi) pada sumbu x (horizontal) dan (hva)'/?
pada sumbu y (vertikal). Dan kemudian dalam kurva hubungan antara hv (energi)
dan (hva)'/? dapat menentukan energi gapnya dengan cara mencari nilai

minimum dari persamaan kurva tersebut. Dalam suatu konsep untuk menentukan



nila minimum dengan cara menentukan turunan pertama dari suatu fungsi.
Setelah didapatkan grafik turunan pertama (y’) terhadap hv (energi) pada sumbu
X.-Kemudian untuk menetukan energi gap dengan mengambil titik pada grafik
yang menunjukkan ketika y’= 0 yang memotong salah satu hv (energi) yang
berada di sumbu x.

Pada penelitian sebelumnya yang telah dilakukan oleh (Sharma dkk,
2003) dilaporkan hasil energi gap pada ZnO adalah sebesar 3,3 eV. Pada
penelitian ini- dilaporkan-hasil energi gap pada Zn,.xMnO (x= 0,00, 0,01, 0,02,
0,03) yang ditunjukkan pada Gambar 4.9.

7.0

6.5 4 x=0.01
6.0 x=0.02
5.5
5.0 H
4.5+
4.0
/§ 3.5
2 304
i 25 ] x=0.03
2.0
1.5+
0] x=0.00
05 ] _///,
0.0 4
T T T T T T T
1.0 15 2.0 2.5 3.0 3.5 4.0
hv (eV)

Gambar 4.9 Hubungan antara /v dan (hva)l/ ¢ untuk menentukan nilai energi celah pita optik

pada Zn; . Mn,O (x= 0,00, 0,01, 0,02, 0,03).

Pada Gambar 4.9 dapat diketahui bahwa nilai energi gap (Eg) dari
masing-masing sampel menurun dari 3,28 €V sampal 3,05 eV seiring dengan
meningkatnya konsentrasi. Mn sebagai. atom dopant. Penurunan energi gap ini
karena Mn?* sebagai- dopan memilki- elektron yang tidak berpasangan lebih
banyak (3d%) dibanding zn*" (3d®). Jika dopan Mn diberikan semakin banyak
maka komposisi Mn semakin banyak menggantikan sebagian posisi Zn. Hal ini
akan menyebabkan semakin banyak pula elektron yang tidak berpasangan sebagal
hasil dari bergabungnya ion Mn pada posisi. Zn di kisi ZnO. Semakin banyak
elektron yang tidak berpasangan maka akan menurunkan energi gap.



Hal yang sama juga dilaporkan oleh (J. Mera dkk, 2010). Nilai energi
gap (Eg) yang ditemukan pada sampel Zni,MnO lapisan tipis multilayers
miliknya menurun dari 3,30 eV sampai 3,18 €V dengan bertambahnya konsentrasi
Mn. Meninjau dari publikas yang sama oleh Mera dkk mengenai sampel Zn;.
xMnO lapisan tispis multilayer, dijelaskan bahwa pengurangan dergjat
kristalinitas akibat pengaruh kehadiran fase tambahan pola XRD sampel juga
berkemungkinan mengurangi nilai energi gap.

Dengan menggunakan metode tauc plot sehingga di peroleh nilai Eg-

nya untuk setiap sample ditampilkan pada Tabel 4.4.

Tabel 4.4 Energi Gap Zn;.,Mn,O untuk variasi komposisi dopan ion Mn**
No  Komposisi dopan Mn** (x) Energi Gap (eV)

1 0,00 3,28
2 0,01 3,20
3 0,02 3,15
4 0,03 3,05

4.6 Sifat Magnetik Zn;.xMn,O (x =0, 0,01, 0,02, 0,03)

Untuk mengetahui sifat magnetik dari sampel Zn;xMn,O dengan
menggunakan metode sintesa kopresipitas diperlukan karakterisasi VSM
(Vibrating Sampel Magnetometer) pada sampel. Karakterisasi ini dilakukan pada
temperatur ruang dan jangkauan medan magnet luar yang diberikan antara O
sampai 1 Gauss (G). Adpaun kurva yang teramati dari hasil pengukuran VSM dari
sampel Zn;xMn,O dengan 4 variasi konsentrass Mn dopant, merupakan kurva
magnetisasi (M) versus medan magnet luar (H), yang ditunjukkan oleh Gambar
4.10
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Gambar 4.10 Kurva Magnetisas sebagal fungsi medan magnet (magnetik hysteresis loops)-dari
sampel Zny ;M n,O nanopartikel variasi Mn dopant yang diukur pada temperatur
ruang

Dari Gambar 4.10 dapat teramati adanya loop hysterisis magnetik yang
terbentuk pada hasil pengukuran sampel Mn doped ZnO nanopartikel pad
temperatur ruang (300K) untuk konsentrasi rendah yaitu dengan komposisi Mn x=
0, 0,01, 0,02, dan 0,03.

Pada Gambar terlihat kurva dari masing-masing sampel Zn;.,Mn,O
dengan doping Mn yang berbeda-beda. Pada sampel ZnO tanpa doping terlihat
Kurva yang terbentuk adalah paramegnetik lemah. Menurut Omri dkk pada
dasarnya ZnO tanpa doping memiliki' sifat diamagnetik. Sifat paramagnetik lemah
ini_ muncul dimungkinkan karena adanya kecacatan ‘intrinsk pada ZnO yang
berupa kekosongan oksigen. Jika dalam senyawa ZnO terdapat kekosongan
oksigen maka ada oksigen yang hilang, sehingga pada Zn®* yang memiliki
moment magnetik (2uB) akan lebih dominan di dalam senyawa ZnO. Sehingga
kemagnetan dalam senyawa ZnO akan bertambah. Namun kekosongan oksigen
dimungkinkan yang terjadi hanya sedikit sehingga sifat magnetik yang muncul
adalah paramagnetik lemah. Selain itu telah dilaporkan penelitian yang dilakukan
(Wang dkk, 2005), pada dasarnya sampel ZnO secara intrinsik ;sudah memilki
kekosongan oksigen. Dapat terlihat dengan jelas bahwa momen magnetik

berhubungan dengan konsentrasi dari kekosongan oksigen.
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Ketika pada Mn didopingkan pada ZnO kurva yang dihasilkan
berbeda-beda pada masing-masing komposisi pendoping. Pada kurva dengan
dopant Mn x= 0,01 terlihat bahwa kurva menunjukkan sifat diamagnet. Dopan Mn
yang diberikan sangat sedikit akan menempati sebagian posisi Zn. Antara ion
Mn?" dan ion Zn?* akan saling interaksi dalam senyawa Zn.xMnO. Dopan Mn?*
yang memilki moment magnetik sebesar 3uB dan Zn*" yang memiliki moment
magnetik sebesar 2uB sedemikian hingga menyebabkan moment magnetik dalam
senyawa Zn;.xMnyO sebagian besar saling berpasangan. Sehingga sifat magnetik
yang muncul adalah diamagnetik. Selain itu juga terjadi kekosongan oksigen yang
dapat menyebabkan kemagnetan semakin meningkat, namun dengan kehadiran
dopan Mn pada senyawa induk ZnO menahan peningkatan kemagnetannya dan
menyebabkan sifat diamagnetik yang muncul. Selain itu dengan doping Mn yang
relatif sangat kecil tidak merubah sifat kemagnetan ZnO secara umum Yyang
memiliki sifat diamagnetik. Sifat diamagnetik yang dihasilkan dalam penelitian
ini juga sesuai dengan penelitian yang dilakukan oleh (K. Omri dkk, 2013). Yang
menduga bahwa pada sampelnya ZnO:Mn;q, menghasilkan sifat diamegnetik. Hal
tersebut dijelaskan karena secara general pada undoped ZnO memiliki sifat
diamegnetik.

Ketika Mn dengan komposisi x= 0,02 didopingkan pada ZnO, nampak
kurva yang dihasilkan membentuk kurva superparamagnetik. Superparamagnetik
merupakan sifat kemagnetan yang menyerupai paramagnetik tetapi memiliki
koersivitas yang sangat kecil sampa mendekati nol. Sifat superparamagnetik ini
muncul karena dopan Mn yang diberikan ke dalam senyawa induk ZnO lebih
banyak dua kali lipat dari Mn yang didopingkan dengan komposisi x=0,01.
Karena komposisi dopan Mn lebih banyak maka posisi Zn lebih banyak yang
digantikan oleh Mn dimana ion Mn?* memiliki moment magnetik lebih banyak
dibandingkan ion Zn*". Sehingga dapat menyebabkan peningkatan peningkatan
jumlah moment magnetik daam Zn.Mn,O dan memunculkan sifat
superparamagnetik.

Pada ZnO yang didoping Mn x= 0,03 akan kurva yang terlihat pada
Gambar 4.10 menunjukkan kurva hysterisis. Ini berarti menunjukkan sifat
ferromagnetik pada sampel. Perubahan sifat ferromagnetik karena adanya kation
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Mn yang lebih banyak didopingkan dalam Zn;xMn,O. Dengan komposisi dopan
Mn yang lebih banyak pasti akan meningkatkan sifat kemagnetan Zn; MnO
karena Mn memiliki moment magnetik yang lebih besar daripada Zn yang
posisinya sebagian digantikan oleh Mn. Perubahan fase magnet ini juga diduga
olen beberapa peneliti sebelumnya juga disebabkan oleh pengaruh defect
(kecacatan intrinsik) seperti kekosongan oksigen dan intersisi Zn juga merupakan
asumsi sementara yang menyebabkan suatu material mempunyai  sifat
ferromagnetik. Karena konsentrasi doping Mn®" yang memiliki jari-jari ion lebih
besar dibanding jari-jari ion Zn* meningkat juga dapat menimbulkan kecacatan
pada bahan. Selain itu sifat ferromagnetik muncul karena kemunculan fase kedua
ZnMnO3 yang tedeteksi pada pola XRD pada sampel. Penjelasan ini diperkuat
dengan penelitian sebelumnya yang dilakukan oleh (K. Omri dkk, 2013) yang
menjelaskan bahwa fase kedua ZnMnO; pada sampelnya juga memepengaruhi
munculnya sifat ferromagnetik. Karena adanya fase kedua yaitu ZnMnOs
memiliki sifat kemagnetan yeng rendah dibanding pada saat dopan Mn yang
diberikan pada ZnO dengan komposisi x=0,02 yang menunjukkan sifat
paramagnetik, sehingga juga mnyebabkan kurva histerisis yeng menunjukkan sifat
ferromagnetik dengan nilai magnetisasi yang lebih rendah.

Dari penjelasan sifaa magnetik pada masing-masing sampel
mengindikasi bahwa perubahan sifat magnetik dalam sampel Zn; «Mn,O
dipengaruhi oleh adanya kekosongan oksigen dan penambahan doping Mn yang
dapat menyebabkan kecacatan intrinsik yang dapat mempengaruhi sifat magnetik
sampel. Selain itu dapat diketahui bahwa sifat magnetik yang terbentuk sangat
sensitif terhadap metode pembuatan dan juga pada proses atau kondisi pembuatan.
Selain itu sifat magnetik yang terbentuk juga dipengaruhi oleh konsentrasi ion
logam transisi yang ditambahkan pada ZnO. Ketidakstabilan hasil ini mungkin
berkaitan dengan karakterisasi sampel yang sedikit termasuk untuk mengetahui
stoikiometri, homogenitas, timbulnya pemisahan fase, dan lain sebagainya. Untuk
itu sampai saat ini para peneliti masih melakukan studi lebih lanjut untuk mencari
tahu jawaban-jawaban atas segala pertanyaan tersebui.



BAB 5
KESIMPULAN DAN SARAN

5.1 Kesimpulan

Dari hasil penelitian yang berjudul “Efek Dopan Mn pada Struktur,

Sifat Optik dan Kemagnetannya pada ZnO melalui Metode Kopresipitasi” dapat

ditarik kesimpulan sebagai berikut:

1.

Peningkatan dopan ion Mn?** pada Nanopartikel Zni.xMnsO meningkatkan
parameter kisi a, b, dan c. Sehingga volume sel satuanpun juga meningkat
seiring penambahan doping. Hal ini terjadi karena jari-jari ion Mn®* lebih
besar daripada jari-jari ion Zn**. Namun ukuran kristal Zn,.xMnO menurun
seiring dengan peningkatan dopan ion Mn?".

Peningkatan dopan ion Mn®" pada nanopartikel Zni..MnO menurunkan
energi gap (Eg) Zn;.xMn,O.

Ketika Mn didopingkan pada ZnO menghasilkan kurva magnetisasi yang
berbeda-beda pada masing-masing komposisi pendoping. Pada dopan x=0,00
grafik menunjukkan sifat paramagnetik lemah, dopan x=0,01 grafik
menunjukkan sifat diamagnetik, dopan x=0,02 grafik menunjukkan sifat
superparamagnetik, dan dopan x=0,03 grafik menunjukkan sifat
ferromagnetik.

Berdasarkan hasil pengujian SEM dapat diketahui bahwa bentuk morfologi
dari partikel Zn;,Mn,O yaitu nano wire dan ditunjukkan bahwa dengan
semakin banyak komposisi doping Mn yang diberikan, morfologi yang
dihasilkan semakin halus. Hal ini karena ukuran partikel Zn;.«Mn,O semakin
kecil dengan bertambahnya doping.

5.2 Saran

Perlu dilakukan penelitian lebih lanjut untuk menghasilkan data yang

lebih maksimal. Terutama pada sifat magnetik perlu dikaji lebih dalam lagi.

Karena sifat magnetik pada setiap peneliti menghasilkan data yang berbeda-beda

dengan metode yang berbeda pula.
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v = ~0-005000 0. 000000 0.000000
W = 0.020000 0.000000
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LAMPIRAN 3

HASIL ANALISIS POLA PENCOCOKAN GRAFIK DENGAN
SOFTWARE MATERIAL ANALYSISUSING DIFFRACTION (MAUD)
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Gambar 1 Grafik pencocokan dengan software MAUD untuk Zn;.,Mn,O x=0,00
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Gambar 2 Grafik pencocokan dengan software MAUD untuk Zn;.xMnO x=0,01
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Gambar 3 Grafik pencocokan dengan software MAUD untuk Zn; xMn,O x=0,02
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Gambar 4 Grafik pencocokan dengan software MAUD untuk Zn; xMn,O x=0,03
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UKURAN PARTIKEL ZnO HASIL PENCOCOKAN POLA DIFRAKSI
DENGAN SOFTWARE MAUD (MATERIAL ANALYSISUSING

DIFFRACTION)
Ukuran Ukuran i '
No | DopanMnpada | - prid | ptie] - Floureof Merlt
Zn1MnQ (ZnO) | (ZnMnOy) SIG

1 x=0,00 61,215 nm X < 2% | acceptable
2 x=0,01 51,460 nm 3 < 2% | acceptable
] x=0,02 47,799 nm - < 2% | acceptable
4 x=0,03 25,289 nm | 90,707 nm | < 2% | acceptable

63







LAMPIRAN 4

DATA COD (CRYSTALLOGRAPHY OPEN DATABASE)

a. Sampel ZnO
General
Origin COD-1011259
Name Zinc oxide
Formula Zn0O
Bibliographic data
Author (9) Weber, L
Publication title | Die Struktur von Zn O.
Citation ZEKGAX,58,398-403 (1923)
Phase data
Space-group P 63 m ¢ (186) - hexagonal
a=3.3510 A c=5.2260 A
c/a=1.5595
Cell V=50.82 A% z=2

Atomic Parameter

Atom | Ox. | Wyck. | Site | SO.F. | x/a | y/b zlc

Znl 2| 2b 3m. 0.33 | 0.67 0
O1 -2 | 2b 3m. 0.33 | 0.67 | 0.375
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b. Sampel ZnMnO3

General
Origin PDF 00-028-1468
Name Zinc Manganese Oxide
Formula ZnMn O,
Bibliographic data
Author () Fauzana

Publication title

Microstructural and Nonlinear Electrical
Properties of ZnO Ceramics with Small
Amount of MnO, Dopant

Citation Sains Malaysiana 42(8)(2013): 1139-1144
Phase data
Space-group Fd3m- Cubic
a=b=c=8.3500 A
cla=1
Cell v=582.18 A® 7=12
Atomic Parameter
Atom | Ox. | Wyck. | Site | SO.F. | x/a | y/b | Zc
Znl 2b 3m. 0.33 | 0.67 0
Mnl 2b 3m 0.33 | 0.67 0
03 -2 2b 3m. 0.33 | 0.67 | 0.375
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LAMPIRAN 5

CARA PENENTUAN ENERGI GAP (Eg)

1/2 dapat

Daam kurva hubungan antara hv (energi) dan (hva)
menentukan energi gapnya dengan cara mencari nilai minimum dari persamaan
kurva tersebut. Dalam suatu konsep untuk menentukan nilai minimum dengan
cara menentukan turunan pertama dari suatu fungsi. Dari data yang dihasilkan
yang berupa kurva yang tidak linier, sehingga untuk mencari turunan pertamanya
menggunakan pendekatan metode numerik yang disebut dengan forward
difference method pada persamaan 3.4

dy i (f(x ke n+1)—f(x ke n))

dx Ax
dy | r1-y2)
dx Ax

Dari persamaan 3.5 didapatkan grafik turunan pertama (y’) terhadap hv (energi)
pada sumbu x. Kemudian untuk menetukan energi gap dengan mengambil titik

pada grafik yang menunjukkan ketika y’= 0.

grafik turunan pertamaﬁ‘
I

16 4 Il

A
|

(huot)o'5
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LAMPIRAN 6
PERHITUNGAN MASSA
Persamaan Reaksi

» Untuk sintesis Zn;xMn,O dengan Mn (x = 0,00) atau sintesis ZnO
e Zn(CH3C00),.2H,0(s + 2HCl gy —» ZnClyy + 2CH3COOH;) + 2H0¢)
e  ZnClyy + 2CH3COOH) + 2H,0(y + 2 NH4OHgy — ZnO() + NH30HCl
+ NH4Cl ¢y + 2CH3COOH )y + 2H20() + Hzg)
Dengan menentukan massa Zn(CH3CO0),.2H,0 yang diinginkan yaitu 2,2 gram
MassaZnace=2,2 gr
Mol Zn ace = 2,2 gr/ 219 = 0,01 mol
Mol HCI = 0,01 x 2 = 0,02 mol
Vol HCl = n/M =0,02/0,5=0,04 L =40 ml
Mol NH,OH = 0,01 x 2 = 0,02 mol
Vol NH,OH =n/M = 0,02/0,5 = 0,04 L = 40 ml + beberapatetes NH,OH pekat

» Untuk sintesis Zn;xMn,O dengan Mn (x = 0,01, 0,02, 0,03)
e 1-x Zn(CH3COO),.2H,0(5 + 2HCljy + x Mng—>1-x ZnCl2;) + x MnCl2,
+ 2-2x CH3COOH(y + 2-2x H20() + 2x H3 (g)
e 1-x ZnClyp+ x MnClygy + 2-2x CH3COOH ) + 2-2x H20y) + 2x Hyg) +
2 NH4OHgy — Zn1xMn,O(y + 2-2x NH3OHCl ) + 2x NH4Cl () +
2-2xCH3COOH ;) + H2Oq) + 2H2(g)
Pada Zn; M n,O dengan Mn x = 0,01 ( dan seterusnya dengan cara yang sama)
Mol Zn ace = 2,2 gr/ 219 = 0,01 mol
= 0,01 x 0,99 = 0,0099
Mol Mn  =0,01 x 0,01 =0,0001
MassaMn = 0,0001 x 54,938 = 5,4938 x 10° gr
Mol HCI = 0,01 x 2 = 0,02 mol
Vol HCl = n/M =0,02/0,5=0,04 L =40 ml
Mol NH4OH = 0,01 x 2 = 0,02 mol
Vol NH,OH =n/M =0,02/0,5= 0,04 L =40 ml + beberapa tetes NH,OH pekat
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LAMPIRAN 7

FOTO PENELITIAN

1. Alat dan Bahan

(a) termometer, pinset, spatula, (b).[£n(CH3CO0),.2H,Q],
cawan petri crucible, pipet Serbuk Mn, HCI, NH,OH

® ‘if.“)

ha S

(c) NeracaDigital (d) Lab Asam untuk Sintesis

(e) Oven

(f) Furnish
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2. Proses Pendlitian

(8) Menimbang bahan (b) Mencampurkan bahan

(c)Stirrer bahan (d) Penyaringan dan pencucian
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3. Karakterisas

(8) XRD (b) SEM

(d) DSC-TGA
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