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Air-Etilen Glikol dan Karakterisasi Struktur, Morfologi, dan Energi
Celah Pita Partikel
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Abstract

Seng oksida (ZnO) adalah salah satu material semikonduktor yang banyak diaplikasikan dalam berbagai bidang, salah satunya
adalah sebagai fotokatalis. Karakteristik penting untuk menunjang aplikasi ZnO sebagai fotokatalis adalah luas permukaan
dan densitas cacat kristal. Penelitian ini bertujuan untuk meningkatkan potensinya sebagai fotokatalis dengan cara
mengontrol morfologi dan densitas cacat kristal melalui sintesis menggunakan campuran pelarut air-etilen glikol. Struktur
partikel hasil sintesis dikarakterisasi menggunakan difraksi sinar x (XRD), morfologinya diamati menggunakan Field Emission
Scanning Electron Microscope (FESEM), dan energi celah pita partikel ditentukan menggunakan persamaan Kubelka-Munk
berdasarkan spektrum absorpsi yang diukur manggunakan UV-Vis Diffuse Reflectance Spectroscopy (DRS). Hasil penelitian
menunjukkan bahwa ZnO berstuktur kristal wurtzite dengan morfologi tiga dimensi berstruktur nano berhasil disintesis
menggunakan campuran pelarut air-etilen glikol dengan keberadaan urea sebagai agen penghidrolisis. Etilen glikol berperan
sebagai capping agent yang teradsorpsi ke permukaan kristal ZnO, sehingga mengarahkan petumbuhan kristal anisotropik
dan menghasilkan ZnO berstruktur nano. Meskipun ZnO hasil sintesis memiliki energi celah pita lebar (3,16 eV), keberadaan
cacat kristal dapat meningkatkan performanya dalam berbagai aplikasi jika dibandingkan dengan ZnO konvensional.
Karakteristik material yang dihasilkan menunjukkan bahwa partikel ZnO hasil sintesis berpotensi memiliki kinerja unggul

dalam aplikasinya sebagai fotokatalis.
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1. Pendahuluan

Seng oksida (ZnO) merupakan salah satu material
semikonduktor yang banyak menarik perhatian dalam beberapa
dekade terakhir. Hal ini disebabkan karena ZnO memiliki energi
celah pita lebar (3,37 eV) dan energi ikat eksiton yang besar (60
meV) pada suhu ruang.%2 Selain itu, ZnO juga memiliki beberapa
keunggulan seperti stabilitas termal dan kimia yang tinggi,
ramah lingkungan, tidak beracun, serta memiliki biaya produksi
yang murah.? Keunggulan tersebut membuat ZnO banyak
dipalikasikan dalam berbagai bidang seperti katalis, fotokatalis,
baterai, sensor, sel surya, dan lain sebagainya.*® Salah satu
aplikasi ZnO yang paling banyak dilaporkan adalah sebagai
fotokatalis.

Dalam beberapa tahun terakhir, banyak penelitian yang
telah dilakukan untuk meningkatkan aktivitas fotokatalitik
berbasis semikonduktor Zn0.5? Strategi yang umum dilakukan
adalah meningkatkan luas permukaan dan meningkatkan
densitas cacat permukaan melalui kontrol bidang muka kristal.
Luas permukaan umumnya dapat ditingkatkan dengan cara
mereduksi ukuran kristal, namun strategi ini memiliki
keterbatasan karena kristal yang sangat kecil tidak stabil secara
termodinamika.l® Strategi lain yang dapat dilakukan untuk
meningkatkan luas permukaan ZnO adalah dengan membentuk
ZnO berstruktur nano.%11 Selain meningkatkan luas permukaan,

ZnO berstruktur nano juga memiliki densitas cacat permukaan
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yang tinggi sehingga memiliki potensi aktivitas fotokatalitik
yang tinggi.” Oleh karena itu, perlu adanya suatu strategi yang
eektif untuk menghasilkan ZnO berstruktur nano dengan
karakteristik unggul.

Strategi yang umum dilakukan untuk menghasilkan ZnO
berstruktur nano adalah dengan menggunakan capping agent.
Capping agent merupakan senyawa yang berukuran relatif
besar dan akan teradsorbsi pada bidang muka (0001) sehingga
menghambat pertumbuhan kristal ke arah sumbu c. Capping
agent yang pernah digunakan antara lain polietilen glikol,?
polivinil pirolidon,® etil selulosa,’* antosianin,!> dan etilen
glikol.16 Etilen glikol dapat dijadikan rujukan untuk sintesis ZnO
berstruktur nano karena harganya yang relatif lebih murah
dibandingkan dengan capping agent lainnya.

Pada penelitian ini, kami melakukan sintesis ZnO berstruktur
nano menggunakan etilen glikol sebagai capping agent dan
dengan keberadaan urea sebagai agen penghidrolisis. Etilen
glikol berperan dalam mengontrol laju pembentukan kristal
Zn0, sedangkan urea berperan dalam menghasilkan morfologi
yang homogen. Karakteristik partikel hasil sintesis yang diamati
adalah struktur, morfologi, dan energi celah pita partikel. Kami
berekspektasi bahwa metode sintesis ini dapat menghasilkan
ZnO berstruktur nano dengan karakteristik unik dan memiliki
potensi besar untuk dipalikasikan sebagai fotokatalis maupun
aplikasi lainnya.
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2. Eksperimen

2.1 Bahan

Bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah seng nitrat
heksahidrat, urea, etilen glikol, dan air bebas ion. Semua bahan
tersebut adalah bahan analytical grade yang digunakan secara
langsung tanpa pemurnian terlebih dahulu.

2.2 Sintesis ZnO berstruktur nano

ZnO berstruktur nano disintesis menggunakan prekursor seng
nitrat heksahidrat dalam campuran pelarut air-etilen glikol
(1:1), serta menggunakan urea sebagai agen penghidrolisis.
Padatan seng nitrat dan urea dilarutkan menggunakan 30 mL air
bebas ion. Selanjutnya, 30 mL etilen glikol ditambahkan ke
dalam larutan tersebut dan diaduk selama 30 menit. Campuran
tersebut kemudian dituang ke dalam Teflon-lined stainless steel
autoclave, dikencangkan, dan dipanaskan dalam oven pada
suhu 100 °C selama 12 jam. Setelah didiamkan hingga mencapai
suhu ruang, padatan yang terbentuk dipisahkan melalui
penyaringan dan dibilas secara berturut-turut menggunakan air
bebas ion, etanol, dan aseton. Padatan yang diperoleh
kemudian dikeringkan menggunakan oven pada suhu 100 °C
selama 4 jam dan dikalsinasi pada suhu 400 °C selama 2 jam.
2.3 Karakterisasi

Struktur partikel yang dihasilkan dikarakterisasi menggunakan
difraksi sinar X (XRD) Rigaku Miniflex dengan radiasa Cu Ko.. Pola
difraksi sampel direkam pada 260=15-90°. Pola difraksi yang
diperoleh dioleh lebih lanjut menggunakan metode Rietveld
refinement dengan bantuan perangkat lunak Fullprof (Versi 7.40
—January 2021). Morfologi partikel diamati menggunakan Field
Emission Scanning Electron Microscope (FESEM) Hitachi SUS000
dengan acceleration voltage 5 kV. Spektrum absorpsi partikel
diperoleh melalui pengukuran menggunakan UV-Vis Diffuse
Reflectance Spectroscopy (DRS) Thermoscientific Evolution-220.
Spektrum absorpsi yang diperoleh diolah menggunakan Tauc
plot persamaan Kubelka-Munk untuk direct bandgap.t”

3. Hasil dan Pembahasan

Pada penelitian ini, ZnO berstruktur nano disintesis
menggunakan campuran pelarut air-etilen glikol dan urea
sebagai agen penghidrolisis. Penambahan etilen glikol berperan
sebagai capping agent yang teradsorpsi ke permukaan kristal
Zn0,18 sehingga menghambat laju pertumbuhan kristalnya.
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Gambar 1. Pola difraksi partikel hasil sintesis.
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Pertumbuhan kristal ZnO yang lambat tersebut menghasilkan
ZnO berstruktur nano.

Keberhasilan sintesis ZnO dikonfirmasi melalui pengukuran
menggunakan XRD. Gambar 1 menunjukkan pola difraksi
partikel hasil sintesis. Pola difraksi tersebut menunjukkan
bahwa puncak-puncak yang teramati sesuai dengan pola
difraksi ZnO berstruktur kristal wurtzite (simetri grup ruang
P63mc, CIF 2300450).1° Selain itu, dapat dilihat bahwa pola
difraksi partikel hasil sintesis memiliki eror yang sanga kecil. Hal
ini menunjukkan bahwa sampel hasil sintesis adalah ZnO
dengan kemurnian tinggi. Dari perhitungan menggunakan
metode Rietveld refinement diperoleh parameter kisi ZnO hasil
sintesis adalah a=b=3.2508 A dan ¢=5.2079 A.

Selain struktur partikel, dilakukan juga karakterisasi partikel
hasil sintesis menggunakan FESEM untuk mengetahui
morfologinya. Gambar 2 menunjukkan citra FESEM partikel
hasil sintesis pada berbagai perbesaran. Pola XRD dan citra
FESEM tersebut mengkonfirmasi bahwa partikel yang dihasilkan
adalah ZnO berstruktur nano. Pada perbesaran rendah (Gambar
2a), dapat dilihat bahwa partikel yang dihasilkan memiliki
bentuk yang tidak homogen. Pada perbesaran yang lebih tinggi
(Gambar 2b dan 2c), terlihat bahwa partikel yang dihasilkan
memiliki bentuk tiga dimensi yang tersusun atas sub-unit kristal.
Hal tersebut teramati lebih jelas pada perbesaran 50000 kali
(Gambar 2d), di mana partikel tersebut berbentuk tiga dimensi
yang tersusun atas sub-unit nanosheets. Pembentukan ZnO
berstruktur nano ini disebabkan karena pertumbuhan kristal
anisotropik karena adanya capping agent etilen glikol. Partikel
ZnO berstruktur nano memiliki potensi yang besar dalam
berbagai aplikasi karena kombinasi sifat unik dari bentuk tiga
dimensi dan struktur nano penyusunnya.

Salah satu aplikasi material ZnO yang paling umum adalah
fotokatalis. Dalam aplikasi tersebut, salah satu parameter
penting yang perlu diperhatikan adalah energi celah pita. Untuk
memperoleh informasi tersebut, dilakukan karakterisasi
partikel hasil sintesis menggunakan UV-Vis DRS. Error!
Reference source not found. menunjukkan spektrum absorpsi
partikel hasil sintesis beserta Tauc plot untuk menentukan
energi celah pita. Spektrum absorpsi pada Error! Reference
source not found.a menunjukkan adanya serapan pada kisaran
panjang gelombang 390 nm (3 eV). Posisi serapan tersebut

Gambar 2. Citra SEM partikel hasil sintesis; (a) perbesaran 5000 kali, (b) perbesaran
10000 kali, (c) perbesaran 20000 kali, (d) perbesaran 50000 kali.

© LPPM Universitas Timor




100
(a) (b)
§ 80
g L
Z
= &
L 60 .,
7
4
40 [
| Energi celah pita: 3,16 ¢!

200 400 600 800 2 3 4 5 6

Panjang gelombang (nm) Energi (eV)

Gambar 3. (a) Spektrum absorpsi partikel hasil sintesis, (b) Tauc plot untuk menentukan
energy celah pita partikel.

merupakan ciri khas serapan pada semikonduktor yang
memiliki energi celah pita lebar.20.21

ZnO merupakan jenis semikonduktor yang memiliki direct
bandgap. Nilai direct bandgap ZnO ditentukan menggunakan
model Kubelka-Munk. Error! Reference source not found.b
menunjukkan Tauc plot dari fungsi Kubelka-Munk untuk direct
bandgap sampel ZnO hasil sintesis. Dari pendekatan tersebut
diperoleh nilai energi celah pita partikel ZnO hasil sintesis
adalah 3,16 eV. Nilai energi celah pita tersebut mengindikasikan
bahwa partikel ZnO tersebut hanya bisa aktif sebagai fotokatalis
jika terpapar sinar UV. Selain itu, ZnO hasil sintesis juga memiliki
densitas cacat kristal tinggi yang ditandai dengan adanya
lekukan pada bagian tepi pita serapan.” Keberadaan cacat
kristal dapat berkontribusi baik dalam aplikasinya sebagai
fotokatalis maupun berbagai aplikasi lainnya.

4. Kesimpulan

ZnO berstuktur kristal wurtzite dengan morfologi tiga dimensi
berstruktur nano berhasil disintesis menggunakan campuran
pelarut air-etilen glikol dengan keberadaan urea sebagai agen
penghidrolisis. Etilen glikol berperan sebagai capping agent
yang teradsorpsi ke permukaan kristal ZnO, sehingga
mengarahkan petumbuhan kristal anisotropik dan
menghasilkan ZnO berstruktur nano. Meskipun ZnO hasil
sintesis memiliki energi celah pita lebar (3,16 eV), keberadaan
cacat kristal dapat meningkatkan performanya dalam berbagai
aplikasi jika dibandingkan dengan ZnO konvensional.
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