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ABSTRAK

Elektronik dan sifat struktural ZnO dan ZnO didoping dengan Mg atau Al (5 dan
10%) berhasil dilakukan dengan menggunakan Fourier Transform Infra-Red (FTIR)
spectroscopy, X-ray diffraction (XRD) spectroscopy, dan Ultra Violet Visible (Uv-Vis)
spectroscopy untuk kalsinasi suhu 100°C, 300°C, dan 500°C. Spektra FTIR
menunjukkan intensitas ikatan getaran meningkat dengan meningkatnya suhu
kalsinasi dan untuk spektra XRD menunjukkan bergeser ke 20 lebih tinggi
ditunjukkan dengan modifikasi elektronik dan sifat struktural yang menghasilkan
pembentukan ikatan yang kuat dalam bentuk Zn-Zn-O untuk ZnO murni dan Zn-
Mg / Al-Zn-O untuk ZnO yang didoping Mg atau Al. Celah pita ZnO dan ZnO
doping Mg atau Al menurun dengan meningkatnya suhu kalsinasi karena ikatan
putus oksigen yang menghasilkan modifikasi struktur elektronik. 500°C kalsinasi
untuk semua sampel dalam penelitian ini hanya menunjukkan 30 menit untuk
mencapai> 80% degradasi biru metilen sebagai uji model kontaminan.
Penggabungan Mg atau Al menghasilkan modifikasi elektronik dan sifat
struktural yang merupakan kontribusi kuat untuk meningkatkan kemampuan
penyerapan melalui ikatan dengan atom dari kontaminan. Studi ini menunjukkan
bahwa konsentrasi dopan dan suhu kalsinasi berperan penting dalam modifikasi
elektronik dan sifat struktural untuk meningkatkan kemampuan penyerapan untuk
aplikasi fotokatalitik.

Kata kunci : Fotokatalitik, FTIR, XRD, UV-Vis, sifat elektronik, ZnO
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ABSTRACT

Electronic and structural properties of ZnO and ZnO doped with Mg or Al (5 and
10%) were successfully carried out by using Fourier transform infra-red (FTIR)
spectroscopy, X-ray diffraction (XRD) spectroscopy, and ultra violet visible (Uv-
Vis) spectroscopy for calcination temperature 100°C, 300°C, and 500°C. FTIR
spectra shows intensity of vibration bond was increase with increasing the
calcination temperature and for XRD spectra shows shifted to higher 26 indicated
modification of electronic and structural properties resulting strong bonding
formation in the form of Zn-zZn-O for pure ZnO and Zn-Mg/Al-Zn-O for ZnO
doped Mg or Al. The band gap of ZnO and ZnO doped Mg or Al was decreased
with increasing the calcination temperature due to the breaking bond
of oxygen resulting in the modification of electronic structure. The calcination
500°C for all samples in this study shows only 30 minutes to reached >80%
degradation of methylene blue as model test contaminant. The incorporation of
Mg or Al resulting in the modification of electronic and structural properties
which were a strong contribution to increasing the absorption ability via bonding
with atom from contaminant. This study shows that dopant concentration and
calcination temperature play an important role in the modification of the
electronic and structural properties for increasing the absorption ability for
photocatalytic applications.

Key words: Photo-catalytic; FTIR; XRD; UV-VIS; electronic properties;ZnO



DAFTAR ISI

HALAMAN SAMPUL «+xcnerereettttttttes i
HALAMAN JUDUL ++ v ceerereeeeteieitattttie. ii
HALAMAN PENGESAHAN TESIS: -+ e eureerrereiananiiirnananns iii
SURAT PERNYATAAN KEASLIAN TESIS: e reeeeeeeeieiniiinnns 0\
PRAKATA - ettt ettt et aaas Vv
ABSTRAK -+ vttt ettt et viii
ABSTRACT « v v eeretetet ettt et ettt ix
DAFTAR IS cecereeuenttteeietitit et eens X
DAFTAR GAMBAR -+t cuereettititttttaeeeeeraaeeen Xii
DAFTAR TABEL ++:cxcrereeemtetitttttteeraaen Xiii
DAFTAR LAMPIRAN - cecreneeeatttttteeineeraaeeens XiV
BAB | PENDAHULUAN :«:cuereeettttatteeeeeeiaaeenens 1
1.1, Latar Belakang ««««-«eoreereemmenni, 1

1.2. RUMUSAN MaSalah  «eeveererrrmmmmriniiieiiie i 2

1.3. TUjuan Penelitian ««---eeeveremmmemrmeiiiieiii 2

BAB Il TINJAUAN PUSTAKA «rerrerenananananeieeieeaeeens 3
[1.0. DEFINISi - v v v rerememrmrneneneeeeneneaenn e anenenenenenns 3

11,1 ZINK OXIOE « v v creremrmrmrmrnrneeenenenernannnananes 3

11.1.2 FOLOKAAlISIS « v v vrvrrrmrmrmememmmemmmnnnnnnnnnananns 3

11,2, KArAKEEIISAST -« - v v rvrrrmrnrnenenerenennrennanenananenanananns 4

11.2.1. Spektrofotometer Ultra Violet Visible Light
(UV-VIS) rerreneneeieei 4



11.2.2. Fourier Transform Infrared Spectroscopy

(FTIR) «eeeeeeeeennenae e 5

11.2.3. X_Ray Diffraction (XRD) .......................... 5

BAB 1l METODOLOGI PENELITIAN ceceeeeeeeeuemitaaneneneens 6
HILL1. Alatdan Bahan -«cccorereremmmm e 6

T T ORI 6

[11.1.2. Bahan ««-crerrmrmrmrnaaaiiiaiaaininaannannens 7

11.2. Prosedur Penelitian - -«-rrrrerermmrmmiiiiiiiiiiiaanans 7

111.2.1. Sintesis ZnO, ZnO doping Mg dan ZnO

AOPING Al «rrvereerenniiiiiiii 7
111.2.2. Mekanisme Fotokatalisis ««-««ererererereeeennnn. 8

111.3. Gambar Bagan Alir Penelitian ««««««««««teeeeerremmmriiieen 9

BAB IV HASIL DAN PEMBAHASAN -« - vevveriiiiiiiiiiiiiiia, 10
IV.1 Sintesis ZnO, ZnO doping Mg dan ZnO doping Al -------- 10

IV.2 Hasil FOLOKALAlISIS ««+««vxvrrerrerernmmnmmnmmimeriiraieanans, 15

BAB V PENUTIUP “:rerreerttrtitiaa i, 18
V.1 KESIMPUIAN ++v v veeeeeeeeneee 18

V.2 SAFAM - vveeeerrenreneeneteee e e e ae e e e e e e 18
DAFTAR PUSTAKA «reetttrititae i, 19
[N Y22 1 =N N 22

Xi



Gambar 11.1
Gambar 1V.1

Gambar 1V. 2

Gambar 1V.3

Gambar 1V.4

Gambar 1V.5

DAFTAR GAMBAR

Mekanisme FotokataliS ===+ rrrrermrmrernniiinnan.., 4

Spektrum FTIR ZnO, ZnO doping Mg dan ZnO doping

Al dengan suhu kalsinasi 100, 300, dan 500°C--------- 10
Spektrum XRD ZnO, ZnO doping Mg dan ZnO doping

Al dengan suhu kalsinasi 100, 300, dan 500°C. --------- 12
Band gap dari ZnO, 5% and 10% Mg-ZnO, and

5% A|_Zno ................................................. 14

Grafik hubungan antara waktu radiasi dengan
ADSOIDANST »++ v v v v s e e et i it e 16
Grafik hubungan antara waktu radiasi dengan

persen degradasi ............................................. 17

xii



DAFTAR TABEL
Halaman

Tabel IV.1 Ukuran rata-rata kristal dan Band Gap ZnO,
ZnO doping Mg dan ZnO doping Al ------ereveveene 13

Xiii



Lampiran 1
Lampiran 2
Lampiran 3
Lampiran 4
Lampiran 5

Lampiran 6

Lampiran 7

DAFTAR LAMPIRAN

Proses sintesis ZnO, ZnO doping Mg dan

ZNO doping Al ..o
Sampel ZnO, ZnO doping Mg dan ZnO doping Al....
Proses FotokatalitiK...........cccccevvrieeiverniicieieecieenn

Perubahan warna Metilen Biru setelah diradiasi

Perubahan warna Metilen Biru setelah diradiasi
B0 MENIT.....cviiiiiiicee e
Perubahan warna Metilen Biru setelah diradiasi
90 MENIE....eeieeeesiee e
Perubahan warna Metilen Biru setelah diradiasi
120 MENIT.....iiiiiiieieie s

Halaman

22

22

23

23

24

24

24

Xiv



BAB |
PENDAHULUAN

I.1. Latar Belakang

Permintaan konsumen meningkat setiap tahunnya, yang diikuti oleh
meningkatnya pasar industri tekstil. Efek negatif bagi industri tekstil saat ini
adalah limbah dalam bentuk fenol. Fenol adalah salah satu jenis limbah yang bisa
sangat mudah mengalir di air dan di tanah yang menyebabkan kerusakan pada air
permukaan, air tanah, tanah dan tumbuhan. Efek tidak langsung bagi manusia
sebagai pengguna air dan tumbuh-tumbuhan juga akan menyebabkan penyakit;
ulserasi perdarahan kulit, mual, iritasi kulit yang parah, dan dermatitis [1].

Metode yang dilakukan untuk mengurangi efek negatif dari limbah
industri tekstil adalah perawatan dengan menggunakan metode kimia, fisik, dan
biologis. Kombinasi antara metode kimia dan fisik menggunakan fotokatalitik
untuk pengolahan air limbah. Fotokatalitik biasanya menggunakan bahan dengan
karakteristik mudah mengikat dengan atom lain dari polutan seperti yang dapat
ditugaskan oleh oksigen dalam bentuk bahan oksida, tidak beracun, dan juga
mudah di sintesis [2]. Bahan-bahan yang memiliki karakteristik tersebut adalah
bahan semikonduktor 11-V1 [3,4].

ZnO adalah bahan semikonduktor golongan 1I-VI yang telah banyak
digunakan untuk aplikasi fotokatalitas dalam limbah industri karena kategori tidak
beracun dan mudah disintesis [5]. ZnO memiliki mobilitas elektron yang tinggi,
pengotor intrinsik yang tinggi dan peningkatan transfer elektron karena beberapa
jenis cacat, saat ini termasuk kekosongan oksigen, pengantara seng, dan
pengantara oksigen yang meningkatkan reaksi katalitik [6]. Selain itu, potensi
fotokatalitik potensial rendah yang dimiliki ZnO dapat direkombinasikan sebagai
pembawa elektron/hole (e-/h*) fotogenerasi dan luas permukaan rendah [4,7].
Aktivitas photokatalitik ZnO dapat didoped dengan elemen-elemen logam

ataupun nonlogam.



Dalam penelitian ini ZnO akan didoped dengan unsur logam Magnesium
(Mg) dan Aluminium (Al) dengan menggunakan metode kopresipitasi. Efek
penambahan doping, variasi suhu kalsinasi dan hasil fotokatalisis menjadi fokus
utama dalam penelitian ini. Hasil fotokatalisis dan band gap diperoleh dari hasil
karakterisasi Uv-Vis sedangkan struktur kristal dan gugus fungsi diperoleh
dengan karakterisasi XRD dan FTIR.

1.2. Rumusan Masalah

1. Bagaimana sintesis ZnO, ZnO doping Mg dan ZnO doping Al?

2. Bagaimana band gap yang diperoleh pada hasil spektrofotometer UV-Vis?

3. Bagaimana persen degradasi fotokatalisis pada hasil spektrofotometer UV-
Vis?

1.3. Tujuan Penelitian

Tujuan dari penelitian ini adalah:
1. Mensintesis ZnO, ZnO doping Mg dan ZnO doping Al
2. Menganalisis band gap dengan plot Tauc pada hasil spektrofotometer UV-
Vis.
3. Menganalisis persen degradasi fotokatalisis pada hasil spektrofotometer
UV-Vis.



BAB |1

TINJAUAN PUSTAKA
11.1. Definisi
11.1.1 Zink Oxide (ZnO)

Zinc oxide merupakan senyawa anorganik dengan formula ZnO. ZnO
merupakan bahan semikonduktor tipe-n dengan lebar pita energi 3,2 eV — 3,3 eV
pada suhu kamar. Logam ini keras dan rapuh pada kebanyakan suhu, namun dapat
ditempa antara 100 sampai dengan 150 °C. Di atas 210 °C, logam ini kembali
menjadi rapuh dan dapat dihancurkan menjadi bubuk dengan memukul-mukulnya.
Logam ini memiliki transmisi optik yang tinggi serta mampu menghantarkan
listrik.[8]

Kebanyakan metaloid dan non logam dapat membentuk senyawa biner
dengan seng, terkecuali gas mulia. Oksida ZnO merupakan bubuk berwarna putih
yang hampir tidak larut dalam larutan netral tetapi dapat larut di dalam basa atau
asam. ZnO merupakan material unik dan menarik sehingga banyak diteliti dan
dikembangkan seperti evaluasi sifat listrik, sifat fisis, struktur kristal dan struktur
mikro.

Keuntungan Zinc oxide dari bahan-bahan semikonduktor pita lebar (wide
band semikonduktor) yang populer sebelumnya (SiC dan GaN) adalah selain
karena dia bisa dioperasikan dalam lingkungan yang keras dan bersuhu tinggi,

resistansi yang lebih tinggi untuk keadaan radiasi energi tinggi.[9]

11.2.1 Fotokatalitik

Fotokatalis adalah bahan yang dapat meningkatkan laju reaksi oksidasi
dan reduksi yang diinduksikan oleh cahaya. Penggunaan fotokatalis dianggap
sebagai metode yang efisien memisahkan senyawa polutan. Ketika fotokatalis
menyerap radiasi Ultraviolet (UV) dari sinar matahari atau sumber cahaya yang
diterangi (lampu fluoresen/halogen), ia akan menghasilkan pasangan elektron dan
lubang. Elektron dari pita valensi dari oksida logam menjadi bersemangat ketika
diterangi oleh cahaya. Energi berlebih dari elektron yang tereksitasi ini

mendorong elektron ke pita konduksi sehingga menciptakan pasangan elektron



negatif (e-) dan lubang positif (h +) seperti ditunjukkan pada gambar I11.1. Tahap
ini disebut sebagai keadaan ‘foto-eksitasi' semikonduktor. Perbedaan energi antara
pita valensi dan pita konduksi dikenal sebagai 'Band Gap'. Panjang gelombang
cahaya yang diperlukan untuk foto-eksitasi adalah: 1240 (konstanta Planck, h) /
3,2 ev (energi celah pita) = 388 nm. Lubang positif dioksida memecah molekul air
untuk membentuk gas hidrogen dan radikal hidroksil. Elektron negatif bereaksi
dengan molekul oksigen untuk membentuk anion oksida. Siklus ini berlanjut

ketika cahaya tersedia.[10]
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Gambar 11.1 Mekanisme Fotokatalis

1.2 Karakterisasi

Karakterisasi ZnO bertujuan untuk mendeskripsikan hasil dari proses
fotokatalisis, struktur kristal dan gugus fungsi ZnO. Adapun alat yang digunakan

yaitu:
11.2.1 Spektrofotometer Ultra Violet Visible Light (UV-Vis)

Spektrofotometer UV-Vis adalah pengukuran energi cahaya untuk
mengkaji sifat absorpsi material pada panjang gelombang 200 nm hingga 800 nm
dalam rentang cahaya tampak. Proses absorbansi sampel melalui UV-Vis
mengakibatkan terjadinya transisi elektron yaitu elektron-elektron dari orbital



dasar tereksitasi ke orbital yang lebih tinggi. Dalam keadaan tidak stabil, elektron
kembali ke keadaan dasar dengan memancarkan energi. Energi yang terpancarkan
itulah terdeteksi sebagai puncak-puncak absorpsi.

11.2.2 Fourier Transform Infrared Spectroscopy (FTIR)

Spektroskopi FTIR adalah suatu alat yang digunakan untuk
mengidentifikasi adanya gugus fungsi tertentu dalam sebuah molekul pada
spektrum ~4000 cm™ sampai ~200 cm™. Proses dimulai ketika radiasi IR
(infrared) yang dipancarkan melewati interferometer memodulasi radiasi tersebut
selanjutnya diolah menggunakan transformasi Fourier oleh komputer untuk
mendapatkan spektrum IR dari sampel. Proses karakterisasi suatu zat dengan
menggunakan FTIR memungkinkan terjadi karena setiap bahan memiliki
frekuensi getaran yang berbeda. Melalui hasil penyerapan frekuensi getarannya,

gugus kimia pada sampel dapat teridentifikasi.
11.2.3 X-ray Diffraction (XRD)

X-ray Diffraction (XRD) adalah suatu alat yang digunakan untuk
mengidentifikasi fasa kristalin dalam material dengan cara menentukan parameter

struktur Kisi serta untuk mendapatkan ukuran partikel.



BAB Il
METODOLOGI PENELITIAN

Penelitian ini dilaksanakan pada bulan Juni-Desember 2018 di Pusat
Kegiatan Penelitian (PKP) Laboratorium Biofarmaka, Laboratorium Farmasetika
Fakultas Farmasi Universitas Hasanuddin, Laboratorium Material dan Energi
Fakultas Matematika dan Ilmu Pengetahuan Alam Universitas Hasanuddin,
Makassar. Sintesis ZnO dan ZnO doping Mg dan Al dilakukan di Laboratorium
Material dan Energi, Sentrifuge sampel dilakukan di Laboratorium Farmasetika,
proses fotokatalisis dilakukan di PKP Laboratorium Biofarmaka. Analisis data
selanjutnya dilakukan di Laboratorium Material dan Energi Jurusan Fisika
FMIPA UNHAS.

I11.1. Alat Dan Bahan

11.1.1. Alat
Alat-alat yang digunakan untuk sintesis dan karakerisasi dalam penelitian

ini adalah sebagai berikut:

a. Gelas Beker digunakan sebagai media tampung sampel.

b. Timbangan digital digunakan untuk mengukur massa sampel yang akan
digunakan untuk sintesis ZnO

c. Magnetic stirrer digunakan untuk menghomogenisasikan larutan sampel.

d. Centrifuge adalah alat yang digunakan untuk memisahkan larutan induk
dengan endapan ZnO

e. Tabung Centrifuge adalah tabung kecil sebagai tempat sampel dalam
centrifuge

f.  Microwave digunakan unuk mengeringkan endapan ZnO menjadi bubuk
Zn0.
Furnance digunakan untuk mengkalsinasi sampel

h. Cuvvette kwarsa digunakan sebagai tempat sampel dalam pengujian

fotokatalisis



i. Lampu halogen (300 W, OSRAM 645, Jerman) digunakan sebagai
pencahayaan pada pengujian fotokatalisis

j.  Perangkat pengujian UV-Vis digunakan untuk melihat besar serapan
absorbansi sampel. UV-Vis yang digunakan adalah Shimadzu UV-Vis
Spectrophotometer UV-1800.

k. Perangkat pengujian FTIR digunakan untuk mengindentifikasi gugus fungsi
dalam sampel. FTIR vyang digunakan adalah IRPrestige-21 FTIR
spectrometer (Shimadzu Corp.)

I.  Perangkat Pengujian XRD digunakan untuk mengukur ukuran Kkristal sampel.
XRD vyang digunakan adalah X-ray Diffraction (XRD) Spectroscopy
(Shimadzu 7000) dengan radiasi CuKa (A=1,5405 A) pada rentang sudut 15°
<20 < 80° operasi pada 30 kV dan 10 mA

111.1.2. Bahan

Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah Zink Klorida
(ZnCly), Natrium Hidroksida (NaOH), Magnesium Chloride Hexahydrate
(MgCl,.6H,0), Aluminum Chloride (AICI3) dan Ethanol Pro Analysis 99.99%.
Untuk uji fotokatalitik digunakan larutan Metilen Biru (MB) dan aquades.

111.2 Prosedur Penelitian
111.2.1. Sintesis ZnO, ZnO doping Mg dan ZnO doping Al

Zn0O, ZnO doping Mg dan Al nanopartikel disiapkan dengan hidrolisis
Zink Klorida dan natrium hidroksida (NaOH). Larutan 0,035 M ZnCl, disiapkan
dalam 100 mL etanol dengan refluks pemanasan 65°C selama 30 menit dengan
pengadukan magnet 600rpm kemudian didinginkan dengan suhu kamar. Sintesis
ZnO doping Mg atau Al dimulai dengan mencampur ZnCl, dengan MgCl,.6H,0
dan ZnCl, dengan AICI; (masing-masing 5% dan 10%). Kemudian 0,070 M
NaOH dilarutkan dalam 100 mL etanol pada suhu kamar dan ditambahkan setetes
demi setetes pada larutan ZnCl, ZnCl, dengan MgCl,.6H,0, dan ZnCl, dengan
AICIl3; sambil terus diaduk. Proses pengadukan dilanjutkan selama 60 menit

(600rpm) pada suhu kamar. Kemudian di sentrifugasi berkecepatan tinggi (3000



rpm / 5 menit) digunakan untuk pemisahan ZnO dari larutan induk, diikuti dengan
dibilas dengan etanol selama 3 kali dengan masing-masing 10 menit. Setelah di
Sentrifuge hasil endapannya dimasukkan kedalam cawan dan di oven dengan suhu
80°C selama 3 jam. Setelah itu, bubuk dikalsinasi pada suhu 100, 300, 500 dan
600°C selama 2 jam [3].

111.2.2. Mekanisme Fotokatalitik

Aktivitas fotokatalitik dari ZnO, 5% dan 10% Mg doping ZnO dan 5% dan
10% Al doping ZnO dengan memantau metilen biru sebagai model polutan
dengan peralatan yang dirakit sendiri menggunakan lampu halogen (300 W,
OSRAM 645, Jerman) sebagai sumber radiasi. Khusus untuk percobaan
fotokatalitik, 0,06 gram sampel disuspensi dengan 50 ml metilen biru dalam gelas
kimia dengan konsentrasi 1 x 10 M. Larutan suspensi di stirrer selama 30 menit
kemudian diradiasi, setiap 30 menit spektra absorpsi di ukur dengan Shimadzu
Uv-vis spektrometer UV-1800. Persentasi degradasi metilen biru pada proses

fotokatalis dihitung dengan persamaan (1):

D (%) = x 100% (1)

Co—Ct
Co

Dimana D (%) adalah persentase degradasi, C, adalah absorbansi awal (sebelum

diradiasi), dan C; adalah absorbansi setelah waktu t.
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HASIL DAN PEMBAHASAN
IV.1 Sintesis ZnO, ZnO doping Mg dan ZnO doping Al
Hasil uji FTIR, XRD dan UV-Vis ZnO dan ZnO doping Mg dan Al

dengan suhu kalsinasi 100, 300 dan 500°C seperti gambar dibawah ini:
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Gambar 1V.1 Spektrum FTIR ZnO, ZnO doping Mg dan ZnO doping Al dengan suhu
kalsinasi 100, 300 dan 500°C [11]

Berdasarkan hasil FTIR pada gambar 1V.3 menunjukkan peregangan
ikatan O-H pada pita frekuensi 3417-3510 cm™ yang menunjukkan gugus
hidroksil. Penyerapan untuk ZnO dan ZnO doping Al menunjukkan hal yang sama
untuk pita OH pada 3500 cm™ dan pita C=C pada 1630 cm™ meningkat seiring
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meningkatnya suhu kalsinasinya, hal ini mengindikasikan mungkin karena
modifikasi elektronik yang menghasilkan pembentukan ikatan yang kuat dari Al-
Zn-O [12]. Sedangkan untuk ZnO doping Mg menunjukkan fenomena yang
berlawanan, dimana seiring meningkatnya suhu kalsinasinya besar puncak yang
dihasilkan semakin kecil hal ini mungkin disebabkan oleh pemindahan beberapa
gugus fungsi dan pembentukan struktur wurtzit murni [13] untuk material
polimer. Puncak pada kisaran 424-574 cm™ dikaitkan dengan peregangan pada
Zn-O dimana puncak semakin melebar seiring bertambahnya suhu kalsinasi
karena atom oksigen keluar dari Zn-O dan membentuk Zn-Zn-O. Serupa dengan
ZnO doped Al yang mengindikasikan pembentukan ikatan adalah Zn-Al-Zn-O
[14]. Untuk ZnO yang didoping Mg, peregangan O-H dari residu alkohol, air, Zn-
OH dan Mg-Zn-OH terbentuk pada 300°C. Untuk kalsinasi pada suhu 500°C,
intensitas puncak menurun secara drastis mungkin karena atom Mg hampir
mencapai suhu leleh dan hampir semua atom Mg dan O memutus ikatan dengan
atom Zn dan membentuk ikatan Zn-Mg-Zn-O / OH [15]. Sedangkan sampel yang
dikalsinasi pada suhu 600°C menunjukkan bahwa puncak melebar seiring
bertambahnya penambahan konsentrasi doping dengan mengindikasikan bahwa
atom oksigen yang berada pada ZnO ditempati atau diduduki oleh atom Mg
menjadi ZnMgO [16].
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Gambar V.2 Spektrum XRD ZnO, ZnO doping Mg dan ZnO doping Al dengan suhu
kalsinasi 100, 300 dan 500°C [11]

Berdasarkan Gambar I1V.2 menunjukkan spektrum XRD ZnO, ZnO

didoping dengan Mg dan Al dengan konsentrasi 5% dan 10% untuk suhu kalsinasi
100°C, 300°C, dan 500°C. Pola XRD menunjukkan puncak difraksi (002), (101),
(021), (022), (102), (110), dan (202) untuk semua sampel dengan instensitas
berbeda. Puncak difraksi (101) ditunjukkan untuk semua sampel yang biasanya

puncak untuk struktur heksagonal. Fase transformasi untuk ZnO yang didoping

Mg dan Al yang ditunjukkan oleh puncak difraksi bergeser ke yang lebih tinggi 26

untuk (101) mungkin karena elektronegativitas Mg dan Al lebih rendah dari atom

Zn dan O. Sudut difraksi antara tetangga terdekat dan tetangga terdekat kedua

ikatan Mg-O dan parameter kisi berkurang dengan meningkatnya suhu kalsinasi
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[17]. Efek penambahan Mg pada suhu kalsinasi 600°C meningkatkan intensitas

ZnMgO, ion Mg telah menempati ion Zn** dan ion Mg akan mempengaruhi

konsentrasi ion Zn intestitial dan lowongan seng dan oksigen [16].

Hasil XRD

menunjukkan sifat struktural yang stabil pada 500°C yang konsisten dengan

analisis FTIR. Suhu kalsinasi tidak berubah secara linier dengan kalsinasi suhu

dapat mempengaruhi solidifikasi [18], ukuran kristal dan celah pita selama

kalsinasi seperti yang ditunjukkan pada Tabel. IV.1 [12].

Tabel IV. 1. Ukuran Rata-rata Kristal dan Band Gap ZnO, ZnO Doping Mg
dan ZnO doping Al

Average Crystallite Size

Sample Temperature (°C) (nm) Band-gap (eV)
100 44,86 3,13
ZnO 300 24,02 3,03
500 34,62 2,76
100 19,58 3,13
5% Mg-ZnO 300 19,47 3,12
500 16,61 2,93
100 27,78 3,22
10% Mg-ZnO 300 23,84 3,06
500 27,83 2,64
100 26,07 3,08
5% Al-ZnO 300 32,4 3,15
500 27,55 2,92
100 34,13 3,08
10% Al-ZnO 300 37,19 3,26
500 23,71 2,34
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Gambar 1V.3 Band gap dari ZnO, 5% and 10% Mg-ZnO, and 5% AIl-ZnO [11]
Gambar V.3 menunjukkan spektrum serapan ZnO, ZnO doped Mg, dan
ZnO doped Al dengan konsentrasi dopan adalah 5% dan 10% untuk suhu 100°C,
300°C, dan 500°C. Semua sampel menunjukkan penyerapan pada panjang
gelombang di kisaran 300-400 nm. Tabel 1VV.1 menunjukkan celah pita untuk suhu
kalsinasi 100°C, 300°C dan 500°C, sampel ZnO menunjukkan nilai celah pita
masing-masing 3,13, 3,03 dan 2,76 eV, sedangkan penambahan nilai celah pita

5% Mg adalah 3,13, 3,12 dan 2,93 eV dan lagi meningkat menjadi 3,22, 3,06 dan
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2,64 eV dengan penambahan 10% Mg. Peningkatan celah pita energi dengan
doping Mg dapat dikaitkan dengan efek Moss-Burstein yang disebabkan oleh
keberadaan oksigen [19]. Substitusi Zn** oleh Mg®* menghasilkan peningkatan
lowongan oksigen dan konsentrasi elektron karena perbedaan elektronegativitas
dan jari-jari ionik antara Zn dan Mg [20]. Celah pita meningkat dengan
meningkatnya konsentrasi Mg karena modifikasi elektronik sebagai efek
penggabungan MgO sebagai celah pita yang lebih tinggi dibandingkan dengan
ZnO. Celah pita terendah yang diamati untuk sampel pada 500°C mungkin karena
modifikasi struktur elektronik sebagai efek dari pemutusan ikatan O dari MgO
dan ZnO yang menghasilkan Zn-Mg-Zn-0O, hal serupa terjadi pada semua sampel
pada 500°C. Penambahan aluminium 5% pada 300°C menunjukkan celah pita
3,15 eV dan meningkat menjadi 3,26 eV untuk aluminium 10% dan untuk suhu
meningkat celah pita berkurang. Hal ini juga menunjukkan bahwa penambahan
dopan menghasilkan peningkatan celah pita menunjukkan bahwa ikatan putus
dengan oksigen untuk kalsinasi pada suhu 300°C [21]. Semua sampel
menunjukkan celah pita berkurang dengan meningkatnya suhu kalsinasi karena
modifikasi sifat elektronik dan struktural yang menghasilkan pembentukan ikatan
yang kuat dalam bentuk Zn-Zn-O untuk ZnO dan Zn-Mg / Al-Zn-O untuk ZnO
yang didoping Mg atau Al.

IVV.2 Hasil Fotokatalisis

Gambar 1V.4 menunjukkan absorbansi sebagai fungsi waktu radiasi yang
ditentukan dari spektrum UvVis dengan menggunakan metilen biru sebagai
limbah untuk pengujian dan kemampuan degradasi terkait seperti ditunjukkan
pada Gambar 6. Untuk sampel ZnO tanpa dopan menunjukkan bahwa sampel
ZnO untuk suhu kalsinasi 100°C dan 300°C hanya membutuhkan 120 menit untuk
mencapai degradasi 94% dan 99%, masing-masing seperti yang ditunjukkan pada
Gambar 6, dan untuk 500°C hanya perlu 60 menit untuk degradasi 97%. Untuk
ZnO yang didoping Mg dan Al menunjukkan peningkatan kemampuan degradasi
yang signifikan, untuk suhu 300°C hanya membutuhkan 90 menit untuk degradasi
>80% dan untuk 500°C hanya perlu 30 menit. Untuk suhu tinggi mungkin
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meningkatkan kekosongan oksigen dengan formasi ikatan kuat Zn-Zn-O untuk
ZnO murni dan Zn-Mg / Al-Zn-O untuk ZnO yang didoping Mg atau Al.
Penggabungan Mg atau Al menghasilkan modifikasi sifat elektronik dan
struktural yang berkontribusi kuat untuk meningkatkan kemampuan penyerapan

melalui ikatan dengan polutan atom seperti yang terlihat jelas pada Gambar. 1V.5.
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Gambar V.4 Grafik hubungan antara waktu radiasi dan absorbansi [11]
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Gambar 1V.5 Grafik hubungan antara waktu radiasi dan persen degradasi [11]

Dapat disimpulkan bahwa pada kalsinasi suhu tinggi menunjukkan sangat
baik untuk aplikasi fotokatalitik karena peningkatan kekosongan oksigen sebagai
hasil modifikasi sifat elektronik dan struktural dan doping dengan Mg dan Al juga
meningkatkan kemampuan degradasi karena ikatan kuat pembentukan Zn-Mg /
Al-Zn-0O
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BAB V
PENUTUP
V.1 Kesimpulan
Berdasarkan hasil penelitian yang telah dilakukan, maka dapat
disimpulkan bahwa:

1. ZnO, ZnO doping Mg dan ZnO doping Al berhasil disintesis dengan
menggunakan metode kopresipitasi.

2. Sampel yang dikalsinasi pada suhu 100°C menghasilkan band gap pada kisaran
3,14, dan semakin mengecil setalah dikalsinasi pada suhu 300°C dan 500°C.

3. Aplikasi fotokatalisis berhasil dilakukan. Pada 500°C, hanya dibutuhkan 30-60
menit untuk penurunan > 85% metilen biru yang mengindikasikan bahwa
modifikasi sifat elektronik dan struktural memainkan peran penting dalam
meningkatkan kemampuan penyerapan.

V.2 Saran

Mengacu pada hasil akhir karakterisasi dan pembahasan diatas,
eksperimen ini masih harus disempurnakan. Oleh karena itu untuk eksperimen
selanjutnya disarankan melakukan sintesis dan variasi dengan parameter yang lain

untuk mendapatkan hasil yang lebih baik.
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LAMPIRAN

Lampiran 1. Proses Sintesis ZnO, ZnO doping Mg/Al

Larutan ZnO,
ZnO-Mg &

Zn0O ZnO-Al

| ZnO-Mg I >
100 ml
Etanol
ZnO-Al

60 menit (600 rpm)

Stirrer selama pada suhu ruangan

30 menit 65°C

B
no® <

Dikalsinasi pada suhu
100,300, dan 500°C

Dikeringkan selama 3 Sentrifuge 3000
jam 80°C pm

Lampiran 2. Sampel ZnO, ZnO doping Mg dan ZnO doping Al
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Lampiran 5. Perubahan warna metilen biru setelah di radiasi 60 menit
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