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Abstrak. Nanopartikel Zng;0Mny 300 telah berhasil disintesis menggunakan metode kopresipitasi pada suhu
rendah menggunakan serbuk zinc acetate dihydrate, serbuk manganese (Il) acetate tetrahydrate, larutan HCI
37%, dan larutan NH,OH 25% sebagai bahan-bahan awal. X-ray Diffraction (XRD) telah digunakan untuk
melakukan karakterisasi nanopartikel Zng,Mn300. Hasil analisis XRD menunjukkan bahwa nanopartikel
Zng 70Mny 300 mengkristal dengan fasa kristal Zng;0Mng 300 dengan fraksi berat sebesar (58,80 + 2,45)%,
ZnMn;04 (15,76 £ 0,90)% dan hydrozincite (25,45 + 2,10).

Kata kunci: nanopartikel, Zn ;,Mn 30, fasa kristal, kopresipitasi

1. Pendahuluan

Nanopartikel merupakan suatu partikel dengan ukuran nanometer, yaitu sekitar 1-100 nm.
Nanopartikel tersebut memiliki sifat fisik, kimia, mekanik, magnetik dan optik yang unik yang tidak
dimiliki oleh material lainya [1]. Nanopartikel magnetik menunjukkan berbagai fenomena magnetik
yang unik yang berbeda dari bulk-nya, sehingga dengan sifat tersebut dapat menguntungkan untuk
berbagai aplikasi [2] seperti bio-aplikasi, katalis, fluida magnetik, magnetic resonance imaging, dan
media penyimpan data [3].

Sintesis nanopartikel ZnO doping ion-ion logam transisi telah banyak dilakukan oleh peneliti dengan
berbagai metode, diantaranya, hidrotermal, dekomposisi termal, sol-gel, mikro emulsi, kopresipitasi,
dan sonokimia [4]. Diantara metode tersebut, metode kopresipitasi merupakan metode yang cukup
efektif dan dapat bekerja pada suhu rendah. Selain itu, karena dapat mengontrol ukuran partikel,
metode kopresipitasi dapat digunakan untuk mengevaluasi ketergantungan sifat magnetik terhadap
ukuran partikel [5].

Dalam penelitian ini, metode kopresipitasi digunakan untuk mensintesis nanopartikel Zng70Mng 300
dan melakukan kajian terhadap fasa kristalnya. Dengan demikian diharapkan dari hasil penelitian ini
diperoleh informasi tentang fasa kristal yang terjadi pada nanopartikel Zn, 70Mng 300.

2. Metodologi Penelitian

Nanopartikel Zng;0Mng300 dipreparasi dengan metode kopresipitasi. Serbuk Zn(CH;COO),-2H,0
dicampur dengan serbuk Mn(CH;COO),-4H,O dan dilarutkan dalam larutan HCI. Larutan NH,OH
kemudian diteteskan untuk mendapatkan pH larutan 9. Larutan tersebut diaduk dengan pengaduk
magnetik pada suhu 85 °C selama 6 jam. Endapan larutan dicuci dan dikeringkan pada suhu 100 °C
selama 3 jam, kemudian dilakukan kalsinasi pada suhu 350 °C selama 3 jam.

Nanopartikel  Zng70Mng 300 yang dihasilkan dikarakterisasi dengan menggunakan X-ray
Diffractometer (XRD) Phillips X pert Powder diffrcatometer dengan radiasi CuK, (A = 1,54056 A).
Analisis identifikasi fasa dilakukan dengan program High Score Plus dan analisis pola difraksi
keseluruhan dengan metode penghalusan Rietveld menggunakan program Rietica untuk memperoleh
informasi yang lebih detil terkait fasa kristal dari partikel nano Zng70Mng 300.

3. Hasil dan Pembahasan

Nanopartikel Zng;0Mng;00 yang telah berhasil disintesis dengan metode Kopresipitasi, dilakukan
karakterisasi dengan menggunakan X-ray Diffractometer (XRD). Proses selanjutnya adalah
identifikasi fasa kristal yang terbentuk dengan cara search and match (mencocokkan) pola difraksi

E17.1



Seminar Nasionallnovasi Dan AplikasiTeknologi Di Industri 2017 ISSN 2085-4218
ITN Malang, 4 Pebruari 2017

yang terukur dengan data base fasa-fasa terkompilasi. Fasa yang cocok dicari International Crystal
Structure Data (ICSD), dari data kristalografi ICSD direkonstruksi pola difraksinya dengan
menggunakan program analisis Rietveld sehingga diperoleh pola difraksi terhitung ini digunakan
untuk proses refinement (penghalusan) pola difraksi hasil pengamatan. Selanjutnya adalah proses
refinement data XRD hasil pengamatan dengan melakukan iterasi parameter-parameter struktur.
Proses ini hanya dianggap akurat jika diperoleh parameter-parameter kecocokan, seperti GoF'< 4%
dan nilai R,<20%, Ry, < 20%, Rx,<20%, semakin kecil semakin baik. Dari proses refinement ini
diperoleh parameter fasa kristal baru dari data pengamatan. Pola X-ray difraction (XRD) dari
nanopartikel Zng;0Mng30O yang disintesis menggunakan metode kopresipitasi ditunjukkan pada
Gambar 1.

Untuk mengetahui prosentase fasa zinc oxide, ZnMn,O, dan hydrozincite yang terdapat dalam
nanopartikel Zn,70Mn 300, dilakukan perhitungan harga fraksi berat. Fraksi berat zinc oxide dan fasa
impuritas diperoleh dari hasil refinement menggunakan program Rietica. Proses refinement dilakukan
pada background, sample diplacement, faktor skala, parameter pelebaran puncak dan ukuran kristal.
Hasil perhitungan kristalografi dan fraksi berat diperlihatkan pada Tabel 1 dan Tabel 2.
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Gambar 1. Profil Pola XRD Nanopartikel Zn,70Mng 300
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Gambar 2. Profil Identifikasi Fasa Kristal Nanopartikel Zn, ;0Mny 300
Berdasarkan Gambar 2, kehadiran fasa impuritas ZnMn,0O4 ini berkaitan dengan adanya keadaan
valensi dari Mn®", hasil investigasi pseudoternary ZnO-MnO-Mn,0; [6]. Meskipun intensitas puncak
dari impuritas lebih rendah dibandingkan dengan puncak difraksi utama (ZnO), adanya fasa ZnMn,0O,
ketika konsentrasi doping Mn semakin bertambah akan menyebabkan penurunan penempatan ion
Mn®" pada posisi Zn®*. Sehingga kehadiran puncak-puncak difraksi tambahan dipengaruhi oleh
kenaikan konsentrasi doping Mn.
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Tabel 1. Kristalografi Nanopartikel Zng70Mng 300

. A
A Aa c Ac A% AV XRD (griilen Grain APF
(A) (A) (A) (A) (A% (A% | Density Size

(nm)
(nm)
3,2498 | 0,0006 | 5,2059 | 0,0010 | 47,6152 | 0,0146 | 5,46 4048 | 1,22 |0,75516

Tabel 2. Fraksi berat Nanopartikel Zn, ;0Mng 300
Komposisi Fasa Kristal

Zno,70Mny 300 (%) (Z();l)l)\/[n204 fgg;ﬁozmczte
58,80 + 2,45 15,76+ 0,90 25452210

Berdasarkan Tabel 2, pada nanopartikel Zn,;,Mng 300 masih terdapat fasa impuritas ZnMn,O4 dan
hydrozincite. Kehadiran fasa impuritas pada pola difraksi berkaitan dengan solubilitas atom Mn.
Ketika konsentrasi Mn sebagai dopan semakin meningkat, namun posisinya sudah tidak dapat lagi
menggantikan posisi Zn pada bidang kristalografi, maka dimungkinkan atom-atom Mn membentuk
formasi tersendiri yang terdeteksi sebagai impuritas.

3. Simpulan

Hasil analisis XRD nanopartikel Zn,70Mn, 300 menunjukkan bahwa fasa kristal yang terbentuk adalah
fasa kristal Zng70Mng 30O dengan fraksi berat sebesar sebesar (58,80 + 2,45)%, fasa ZnMn,0O, dengan
fraksi berat sebesar (15,76 £ 0,90)% dan fasa hydrozincite dengan fraksi berat sebesar (25,45 +
2,10)%.
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