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ABSTRAK 

 

 

PENGARUH VARIASI SUHU DAN WAKTU PEMANASAN TERHADAP 

STRUKTUR KRISTAL, KOMPOSISI KIMIA, MORFOLOGI DAN 

KADAR LOGAM PADA SINTESIS NANOPARTIKEL ZnO 

MENGGUNAKAN METODE HIDROTERMAL 

 

 

 

Oleh 

 

 

Widya Hardiantika 

 

Telah dilakukan sintesis nanopartikel ZnO dari limbah industri baja 

menggunakan metode hidrotermal. Penelitian ini bertujuan untuk mengetahui 

pengaruh variasi suhu dan waktu pemanasan terhadap struktur kristal, komposisi 

kimia, morfologi dan kadar logam yang terbentuk. Variasi suhu yang digunakan 

adalah 120,150 dan 200°C dan variasi waktu pemanasan selama 1, 3 dan 6 jam. 

Karakterisasi yang digunakan ialah Inductively Coupled Plasma-Optical 

Emission Spectrometry (ICP-OES), X-Ray Fluoresence (XRF) X-Ray 

Diffraction (XRD) dan Scanning Electron Microscopy (SEM). Hasil 

karakterisasi menunjukkan bahwa fasa yang terbentuk adalah zincite (ZnO) 

dengan puncak tertinggi 2θ sebesar 36,21° dengan ukuran partikel sebesar 30,93 

nm pada suhu 200°C selama 3 jam. 

 

 

Kata Kunci: ZnO, hidrotermal, nanopartikel, sintesis. 
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ABSTRACT 

 

 

THE EFFECT OF TEMPERATURE VARIATIONS AND HEATING TIME 

ON CRYSTAL STRUCTURE, CHEMICAL COMPOSITION, 

MORPHOLOGY AND METAL CONTENT ON THE SYNTHESIS OF ZnO 

NANOPARTICLES USING HYDROTERMAL METHOD 

 

By 

 

Widya Hardiantika 

 

Synthesis of ZnO nanoparticles from steel industry waste has been carried out using 

the hydrothermal method. This study aims to determine the effect of variations in 

temperature and heating time on the crystal structure, chemical composition, 

morphology and metal content formed. Variations in temperature used were 

120,150 and 200°C and variations in heating time for 1, 3 and 6 hours. The 

characterizations used are Inductively Coupled Plasma-Optical Emission 

Spectrometry (ICP-OES), X-Ray Fluoresence (XRF) X-Ray Diffraction (XRD) and 

Scanning Electron Microscopy (SEM). The characterization results showed that the 

phase formed was zincite (ZnO) with the highest peak of 2θ at 36.21° with a particle 

size of 30.93 nm at 200°C for 3 hours. 

 

Keywords: ZnO, hydrothermal, nanoparticle, synthesis. 
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I. PENDAHULUAN 

 

1.1 Latar Belakang 

Nanoteknologi merupakan salah satu bidang yang menarik perhatian para ilmuwan 

di seluruh dunia ketika teknologi ini dianggap sebagai teknologi masa depan dengan 

peran penting dalam bidang-bidang seperti; nanokimia, nanofisika, nanomaterial, 

nanoelektronik, dan nanomekanika (Xia et al., 2003). 

Penerapan material nanopartikel pada dasarnya adalah suatu teknik untuk 

mengontrol ukuran, bentuk, morfologi dan susunan material berukuran nano yang 

akan menentukan sifat dari nanopartikel yang disintesis. Sintesis dapat berlangsung 

baik secara fisika maupun kimia (Segal, 2008). 

Penelitian mengenai nanomaterial menggunakan bahan semikonduktor oksida 

logam telah banyak dilakukan, salah satunya menggunakan Zinc Oxide (ZnO). ZnO 

merupakan salah satu bahan semikonduktor berbasis oksida yang cukup menarik, 

karena memiliki sifat yang unik seperti memiliki radiasi UV yang tinggi, memiliki 

stabilitas kimia yang sangat baik dan kemudahan dalam pembuatannya (Vaseem et 

al., 2010). Dikarenakan rasio luas permukaan terhadap volumenya yang tinggi pada 

skala nano, maka ZnO memiliki wilayah aktif listrik yang lebih 
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besar dibandingkan ukuran spesifiknya, sehingga ZnO cocok menjadi bahan yang 

diterapkan pada bidang biomedis seperti: biosensor dan sensor elektrokimia 

(Kumar et al., 2019). 

Produk ZnO dapat dihasilkan dari prekursor kimia ZnO murni ataupun dari bahan 

lainnya seperti limbah. Limbah yang digunakan dapat berasal dari sisa pengolahan 

baja yang tidak memiliki nilai ekonomi ataupun nilai konsumsi, sehingga limbah 

tersebut dapat menyebabkan pencemaran lingkungan. Banyak perusahaan 

peleburan baja menghasilkan limbah baja seperti Electric Arc Furnace Dust 

(EAFD) atau yang biasa dikenal dengan debu tungku busur listrik. EAFD termasuk 

dalam kategori limbah berbahaya karena mengandung logam berat seperti seng, 

besi, kadmium dan kromium (Teo et al., 2018). Beberapa logam berat seperti seng 

(Zn) dan besi (Fe) dapat didaur ulang dari EAFD melalui sintesis. Kandungan seng 

(Zn) dalam EAFD dapat mencapai 50 - 60% (Astuti et al., 2020).   

Beberapa metode dalam pembentukan nanostruktur ZnO diantara nya sol gel, vapor 

deposition, thermal evaporation, hidrotermal dan sebagainya. Beberapa metoda 

tersebut memiliki kekurangan, seperti metoda sol gel yang membutuhkan biaya 

tinggi tetapi kontrol komposisi masih kurang (Brinda et al., 1997). Untuk metode 

vapor deposition dan thermal evaporation homogenitas dan selektivitas 

nanostruktur yang dihasilkan kurang baik (Chen et al., 2003). Metode hidrotermal 

memiliki beberapa kelebihan diantaranya efisien, murah dan mudah. Tong, et al., 

(2006) telah berhasil menumbuhkan berbagai variasi bentuk nanostruktur 

menggunakan metode hidrotermal. 
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Metode hidrotermal memiliki beberapa keunggulan dalam preparasi seperti; 

nanopartikel dapat dibentuk langsung dari larutan, bahannya berbentuk kristal atau 

amorf tergantung pada suhu, ukuran partikel dikendalikan oleh suhu hidrotermal, 

sintesis dapat dilakukan, hadir pada suhu rendah dan dalam kasus tertentu 

membentuk bubuk yang  tidak memerlukan penggilingan dan kalsinasi. (Dawson, 

1988). 

Pada penelitian terdahulu tentang nanopartikel ZnO yang disintesis menggunakan 

limbah industri logam dengan agen pengendapan asam oksalat dilakukan melalui 

tiga tahapan yaitu; pelindian menggunakan asam asetat 1M, pengendapan dan 

hidrotermal. Hasil penelitian menunjukkan bahwa proses hidrotermal belum dapat 

mengubah karakteristik dari panjang gelombang pada sampel dan proses 

pengolahan limbah belum dapat menghasilkan struktur ZnO yang sesuai dengan 

kandungan mineral ZnO seperti zincite, melainkan hanya membentuk seng oksalat 

saja (Putra et al., 2021). 

Pada penelitian lainnya yang dilakukan oleh Osman, et al., (2015) menggunakan 

bahan zink asetat dihidrat (Zn(CH3COOH)2.2H2O (sebagai sumber zinc murni yang 

digunakan) dan natrium hidroksida (NaOH) sebagai prekursor untuk pembentukan 

serbuk nano seng oksida, memperoleh hasil ZnO serbuk nano yang berhasil dibuat 

melalui pertumbuhan kimia pada suhu yang rendah yaitu sebesar 90°C selama 2 

jam melaui metode hidrotermal. Metode ini merupakan metode sederhana dan 

murah yang tidak memerlukan pelarut atau kalsinasi kembali setelah pengeringan. 

Hasil produksi yang tinggi diperoleh dengan menggunakan natrium hidroksida 

sebagai pengganti heksametilenatetramina (HMTA). 
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Penelitian lainnya yang juga dilakukan oleh Saragi et al., (2016) menggunakan 

bahan etanol (CH3CH2OH) dan natrium hidroksida (NaOH) memperoleh hasil 

bahwa nanopartikel ZnO yang disintesis pada pH = 10 dan suhu 100°C selama 5 

jam dengan perbandingan molar 0,3 : 0,9 memiliki karakteristik yang lebih baik 

dibandingkan sampel pada perbandingan molar sebesar 0,008:0,5. Perbedaan 

kualitas kristal nanopartikel disebabkan oleh perbedaan volume bahan dan pelarut 

dalam reaktor, kelarutan akan menurun seiring dengan penurunan tekanan uap 

jenuh.  

Berdasarkan uraian di atas, maka dilakukan penelitian mengenai pengaruh variasi 

suhu dan waktu pemanasan reagen pelindian pada sintesis nanopartikel ZnO 

menggunakan metode hidrotermal.  

Hasil sintesis nanopartikel ZnO kemudian dikarakterisasi menggunakan Inductively 

Coupled Plasma-Optical Emission Spectrometry (ICP-OES) untuk mengetahui 

kadar logam, X-Ray Fluoresence (XRF) untuk mengetahui kandungan komposisi 

kimia, X-Ray Diffraction (XRD) untuk mengetahui struktur kristal dan Scanning 

Electron Microscopy (SEM) untuk mengetahui morfologi.  

 

1.2 Rumusan Masalah 

Rumusan masalah dari penelitian ini adalah: 

1. Bagaimana pengaruh variasi suhu dan waktu pemanasan terhadap kadar logam 

yang tersisa setelah proses pengendapan menggunakan karakterisasi ICP-

OES?
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2. Bagaimana pengaruh variasi suhu dan waktu pemanasan terhadap komposisi 

kimia yang terbentuk menggunakan karakterisasi XRF? 

3. Bagaimana pengaruh variasi suhu dan waktu pemanasan terhadap struktur 

kristal dan ukuran partikel yang terbentuk menggunakan karakterisasi XRD? 

4. Bagaimana bentuk morfologi permukaan setelah dilakukan karakteriasi 

menggunakan SEM? 

 

1.3 Tujuan Penelitian 

Tujuan dari penelitian ini adalah: 

1. Mengetahui pengaruh variasi suhu dan waktu pemanasan terhadap kadar logam 

yang tersisa setelah proses pengendapan menggunakan karakterisasi ICP-OES. 

2. Mengetahui pengaruh variasi suhu dan waktu pemanasan terhadap komposisi 

kimia yang terbentuk menggunakan karakterisasi XRF. 

3. Mengetahui pengaruh variasi suhu dan waktu pemanasan terhadap struktur 

kristal dan ukuran partikel yang terbentuk menggunakan karakterisasi XRD. 

4. Mengetahui bentuk morfologi permukaan setelah dilakukan karakteriasi 

menggunakan SEM. 

 

1.4 Batasan Masalah 

Batasan masalah dari penelitian ini adalah: 

1. Bahan yang digunakan pada penelitian ini adalah limbah industri baja yaitu 

Electric Arc Furnace Dust (EAFD) yang berasal dari PT. Central Fortuna Steel 

Wanaherang, Gunung Putri, Bogor, Jawa Barat.  
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2. Metode yang digunakan adalah hidrotermal dengan variasi suhu 120, 150 dan 

200°C dan variasi waktu pemanasan selama 1, 3 dan 6 jam. 

3. Media larutan yang digunakan asam asetat (CH3COOH) dengan konsentrasi 

molar reagen pelindian 1 Molar dan NaOH 10%. 

4. Karakterisasi yang dilakukan adalah Inductively Coupled Plasma-Optical 

Emission Spectrometry (ICP-OES) menggunakan mesin ICP-OES PQ 9000 

Elite Plasma Quant, X-Ray Fluoresence (XRF) menggunakan mesin XRF tipe 

PANalytical Ɛpsilon3XLE,  X-Ray Diffraction (XRD) menggunakan mesin 

XRD tipe PANalytical X’Pert3 Powder dan Scanning Electron Microscopy 

(SEM) menggunakan mesin SEM Quattro S. 

 

1.5 Manfaat Penelitian 

Manfaat yang diperoleh setelah melakukan penelitian ini adalah: 

1. Memberikan informasi tentang sintesis nanopartikel ZnO menggunakan 

metode hidrotermal. 

2. Mengetahui pengaruh variasi suhu dan waktu pemanasan pada sintesis 

nanopartikel ZnO menggunakan metode hidrotermal. 

3. Sebagai tambahan referensi di Jurusan Fisika, Fakultas Matematika dan Ilmu  

Pengetahuan Alam, Universitas Lampung.



  

 

II. TINJAUAN PUSTAKA 

 

2.1 Nanopartikel ZnO 

Seng oksida (ZnO) adalah salah satu komponen anorganik yang memiliki stabilitas 

termal sangat baik, dengan celah energi langsung sebesar 3,37 eV dan energi ikat 

eksiton yang tinggi sebesar 60 MeV. ZnO juga memiliki beberapa sifat diantaranya 

adalah semikonduktor dan katalisis. ZnO termasuk salah satu jenis semikonduktor 

"lama" yang telah menarik perhatian para peneliti karena aplikasinya dalam bidang 

sains dan kawasan industri seperti pada pemanfaatan untuk pemandu gelombang 

elektrik, piezoelektrik, sensor gas konduktif dan sebagainya (Nickel dan Terukove, 

2005). Kelebihan ZnO juga terdapat pada manufakturnya yang murah dan sifat 

emisi yang baik pada penggunaannya sebagai bahan nano (Masuda dan Kato, 

2008). 

Selain itu, ZnO juga memiliki kelebihan pada sifat optiknya yang cukup menarik 

perhatian para peneliti. Pada penelitian yang dilakukan oleh Sujitno, et al., (2006) 

mengenai pengaplikasian lapisan tipis ZnO susunan larik sebagai sensor gas dengan 

menggunakan teknik D-C sputtering diperoleh hasil dari uji sensitivitas sensor 

bahwa dengan jumlah larik yang lebih banyak ternyata sensor lebih sensitif. 

Sehingga sistem pemanas lapisan tipis yang telah dibuat cukup berhasil dan untuk 

mencapai temperatur sekitar 295°C yang merupakan temperatur operasi sensor 
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dengan tegangan catu daya (baterai) 4,5 volt. Keberhasilan ini merupakan langkah 

maju dalam mengatasi masalah sistem pemanas. 

Seng oksida dalam bentuk struktur nano satu dimensi atau nanorods telah dipelajari 

secara ekstensif dalam berbagai aplikasi. Metode kimia basah dan fase uap biasanya 

digunakan untuk menghasilkan struktur nano pada ZnO. Namun, metode kimia 

basah lebih banyak digunakan untuk memproduksi ZnO nanorods dibandingkan 

dengan metode fase uap karena metode kimia basah lebih mudah dalam 

penerapannya (Vaseem et al., 2010). 

 

2.2 Asam Asetat (CH3COOH) 

Asam asetat (CH3COOH) atau yang biasa dikenal sebagai asam cuka merupakan 

senyawa organik berbentuk cairan, tidak berwarna, bersifat korosif serta dapat larut 

dalam air, alkohol, gliserol dan eter. Asam asetat memiliki rumus kimia seperti pada 

persamaan (2.1). 

  CH3OH     +          CO          →    CH3COOH  (2.1) 

    (Metanol)      (Karbon monoksida)          (Asam asetat) 

Reaksi di atas adalah pembentukan asam asetat yang melibatkan reaksi antara 

metanol dengan karbon monoksida yang menghasilkan asam asetat (Dalal, 2019). 

Sifat-sifat fisik dan kimia dari asam asetat yang dapat dilihat pada Tabel 2.1. 

Tabel 2.1 Sifat-Sifat Fisik dan Kimia Asam Asetat (CH3COOH) 

Sifat Fisik Sifat Kimia 

Titik Didih: 117,9˚C Mudah larut dalam air 

Titik Lebur: 16,64˚C Tidak berwarna 

Massa Jenis: 2,07 g/cm3 Beraroma sangat tajam 

Berat Molekul: 60,05 g/mol Bersifat korosif 

(Material Safety Data Sheet (MSDS), 2019). 
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Berdasarkan data yang diperoleh dari Lembar Data Keselamatan - Material Safety 

Data Sheet (MSDS) berdasarkan SK Menteri Perindustrian No. 1907/2006 milik 

brand Supelco tahun 2019, diperoleh informasi bahwa asam asetat dapat 

menyebabkan gangguan kesehatan. Masalah kesehatan yang teridentifikasi antara 

lain: 

• Apabila terkena mata akan menyebabkan luka bakar yang serius dan dapat 

menyebabkan kerusakan mata permanen. 

• Apabila tertelan dapat menyebabkan gangguan gastrointestinal yang parah dan 

dapat juga menyebabkan perforasi gastrointestinal. 

• Apabila terhirup dapat menyebabkan sensasi terbakar di hidung dan 

tenggorokan, batuk, sesak hingga radang saluran pernapasan. 

Asam asetat merupakan senyawa sederhana seperti asam karboksilat yang juga 

merupakan asam lemah karena hanya terdisosiasi sebagian jika dilarutkan menjadi 

CH3COO- dan H+, hal ini membuat senyawa bersifat asam. Contohnya terdapat 

pada senyawa anorganik zinc yang dapat berikatan dengan alkalin seperti: 

Zn(NO3)2, Zn(ClO3)2, ZnSO4. Selain itu, terdapat contoh lain senyawa organik yang 

paling sederhana dari zinc yaitu senyawa asetat atau Zn(COOCH3)2.  

Persamaan reaksi yang berlangsung dapat dilihat pada persamaan reaksi pada 

persamaan (2.2). 

Zn   +  2CH3COOH   →  Zn(CH3COOH)2   +     H2  (2.2) 

        (Zinc)   (Asam Asetat)          (Zinc Asetat)       (Hidrogen) 

 

Reaksi di atas terjadi ketika zinc bercampur dengan asam asetat yang kemudian 

melepaskan atom hidrogen dan membentuk senyawa sederhana pada larutan zinc 

asetat  (Beinargi, 2015). 
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2.3 Metode Hidrotermal 

Metode hidrotermal adalah suatu metode fasa tunggal di dalam sebuah larutan pada 

temperatur tinggi lebih dari 25°C dan tekanan lebih dari 100 kPa yang dapat 

mengkristalkan bahan keramik secara langsung melalui larutan (Segal, 1989). 

Sintesis dengan metode hidrotermal pada struktur nano mendapat banyak perhatian 

akhir-akhir ini dikarenakan prosesnya yang efisien, menggunakan peralatan 

sederhana, melibatkan suhu rendah serta biaya yang juga relatif rendah. Struktur 

nanopartikel ZnO sendiri merupakan kandidat yang menarik untuk aplikasi di 

sejumlah perangkat seperti sel surya, sensor, detektor, dan lainnya (Baruah dan 

Dutta, 2008).  

Sintesis pada umumnya dapat menghasilkan produk prekursor yang diperoleh pada 

suhu kamar berdasarkan kristalisasi fasa suhu rendah dan tekanan tinggi. 

Sedangkan pada sintesis hidrotermal dihasilkan melalui suhu tinggi dari berbagai 

senyawa yang berlangsung didalam autoclave (Meskin, et al., 2006). Autoclave 

merupakan sebuah alat berbentuk silinder yang terbuat dari stainless steel, yang 

dapat menahan suhu dan tekanan tinggi untuk waktu yang lama (Modan, 2020). 

Multifungsi dari bahan nano ZnO terus berkembang seiring perkembangan metode 

baru untuk sintesisnya dieksplorasi. Metode baru ini memungkinkan adanya control 

pada hasil morfologi, yang selanjutnya mempengaruhi sifat mereka dalam 

memproduksi perangkat inovatif untuk berbagai aplikasinya. Peningkatan 

teknologi gelombang mikro telah memudahkan untuk mensintesis berbagai 

morfologi material nano yang diinginkan dengan kecepatan dan kemurnian. 

Teknologi ini diterapkan pada metode sintesis yang berbeda (solvotermal, 
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hidrotermal dan sol-gel), dimungkinkan untuk mendapatkan morfologi yang 

diinginkan karena mekanisme reaksi dapat dikontrol. Selain mekanisme 

pemanasan, faktor lain seperti jenis prekursor, surfaktan, sumber alkali dan suhu 

annealing dapat mempengaruhi struktur morfologi (Droepenu, 2022).  

 

2.4 Inductively Coupled Plasma-Optical Emission Spectrometry (ICP-OES) 

ICP-OES adalah salah satu teknik analisis spektroskopi atom yang banyak 

digunakan sejak tahun 1970 untuk analisis simultan dari sampel lingkungan 

biologis dan multi-elemen setelah dilakukan pemisahan. ICP-AES/ICP-OES 

menggunakan plasma sebagai sumber atomisasi dan eksitasi kemudian 

memancarkan unsur-unsur yang dipancarkan dengan mengukur intensitasnya 

seperti yang disajikan pada Gambar 2.1. Plasma adalah gas terionisasi yang terdiri 

dari ion atom dan elektron (Miller dan Miller, 2014). 

 

Gambar 2.1 Skema kerja ICP-OES (Liu et al., 1996). 

Gambar 2.1 memperlihatkan skema kerja ICP-OES secara sederhana. Prinsip kerja 

ICP-OES adalah mengukur intensitas energi atau radiasi yang dipancarkan oleh 
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unsur-unsur yang mengalami perubahan tingkat energi atom (eksitasi atau ionisasi). 

Larutan sampel dihisap kemudian dialirkan melalui kapiler ke nebulizer yang 

mengubah larutan sampel menjadi aerosol yang kemudian disuntikkan oleh ICP 

torch. Plasma sampel akan teratomisasi dan tereksitasi. Dan ketika elektron sudah 

tereksitasi, elektron akan kembali dari tingkat energi tinggi ke tingkat energi yang 

lebih rendah atau keadaan awal (ground state) dengan memancarkan radiasi. Sinar 

radiasi ini dihamburkan oleh transfer optik, selanjutya cahaya yang tersebar secara 

berurutan  pada setiap panjang gelombang elemen akan diubah menjadi sinyal 

listrik yang amplitudonya sebanding dengan cahaya yang dipancarkan oleh 

besarnya konsentrasi elemen tersebut. Kemudian diproses oleh sistem pengolah 

data (Liu et al., 1996). 

 

 

2.5 X-Ray Fluoresence (XRF) 

Teknik fluoresensi sinar-X merupakan suatu teknik analisis yang dapat 

menganalisis unsur-unsur yang membangun suatu material. Metode XRF memiliki 

beberapa keunggulan antara lain analisis yang cepat dan relatif murah, serta hasil 

analisisnya bersifat kualitatif dan kuantitatif (Brouwer, 2003). 

XRF memiliki skema kerja yaitu pada saat sebuah foton ditembakkan pada suatu 

material kemudian berinteraksi dengan elektron yang berada pada sub kulit terluar 

yaitu sub kulit K pada material tersebut seperti yang diperlihatkan pada Gambar 

2.2. Selanjutnya elektron pada sub kulit K akan memiliki tingkat energi yang lebih 

tinggi untuk kemudian melepaskan diri dari ikatan atom nukleus yang sering 

disebut dengan istilah eksitasi elektron, yang mengakibatkan elektron tersebut akan 
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terpental keluar. Kekosongan atom pada sub kulit K akan diisi oleh elektron dari 

sub kulit terluarnya (seperti pada sub kulit L dan M) (Grieken dan Markowicz, 

2002). 

 

Gambar 2.2 Skema Kerja XRF (Grieken dan Markowicz, 2002). 

Pelepasan elektron tersebut akan memperlihatkan adanya perbedaan energi antara 

dua kulit atom dan mengakibatkan terjadinya sinar-X. Spektrum sinar-X yang 

didapat pada proses tersebut memiliki sejumlah puncak energi karakteristik. Energi 

karakteristik sinar-X tersebut dapat melakukan analisis kualitatif untuk 

mengidentifikasi unsur yang berbeda dan analisis kuantitatif untuk menentukan 

konsentrasi pada suatu unsur berdasarkan intensitas sinar-X yang dipancarkan 

(Grieken dan Markowicz, 2002). 
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2.6 X-Ray Diffraction (XRD) 

XRD merupakan salah satu metode karakterisasi material yang digunakan untuk 

mengetahui fasa kristalin pada suatu material dengan cara menentukan terlebih 

dahulu parameter kisi untuk mendapatkan ukurannya (Cullity, 1978). Teknik 

difraksi sinar-X bergantung pada tiga komponen utama yaitu; sumber sinar-X, area 

sampel dan detektor seperti yang terlihat pada Gambar 2.3. 

 

Gambar 2.3 Skema kerja XRD (Cullity, 1978). 

Gambar 2.3 memperlihatkan skema kerja XRD saat tabung sinar-X memancarakan 

seberkas sinar yang mengarah pada sampel kemudian sebagian berkas sinar-X 

tersebut akan ditransmisikan melalui detektor dan sebagian lagi akan dihamburkan 

dan terdifraksi. Detektor diperlukan untuk mengubah foton sinar-X menjadi sinyal 

tegangan yang selanjutnya diubah kembali menjadi informasi mengenai intensitas 

dan posisi berkas sinar-X yang terdifraksi. Berkas sinar-X yang sefasa akan saling 

menguatkan dan berkas sinar-X yang tidak sefasa akan saling melemahkan (Cullity, 

1978). Dalam kisi kristal, sekumpulan bidang atom paralel dipisahkan oleh jarak 

(d) yang dapat dilihat seperti pada Gambar 2.4.  
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Gambar 2.4 Skema hukum Bragg (Cullity, 1978). 

Gambar 2.4 memperlihatkan dua buah berkas sinar-X yang mengenai atom M pada 

bidang pertama dan N pada bidang selanjutnya. Jarak antara bidang M dan N adalah 

d, dan θ adalah sudut difraksi. Berkas-berkas tersebut memiliki panjang gelombang 

yaitu λ, yang jatuh pada bidang kristal dengan jarak d dan sudut θ. Jarak ML + LN 

merupakan sebuah jarak tambahan yang harus sama dengan nilai sebuah n jika 

dikalikan dengan λ seperti pada persamaan (2.3). 

𝑛 𝜆 = 𝑀𝐿 + 𝐿𝑁       (2.3) 

Berkas-berkas sinar-X jatuh pada jarak d dan sudut θ. Sehingga dapat dituliskan 

pada persamaan (2.4). 

sin θ =  
𝑀𝐿

𝐾𝐿
=  

𝑀𝐿

𝑑
        

𝑑 sin θ = 𝑀𝐿      (2.4) 

Pada Gambar 2.6 jarak ML = LN, maka persamaaan (2.3) dapat dituliskan pada 

persamaan (2.5) sebagai berikut. 

𝑛𝜆 = 2 𝑀𝐿       (2.5) 
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Agar mengalami interferensi konstruktif, kedua berkas tersebut harus memiliki 

beda jarak nλ. Sedangkan beda jarak lintasan kedua berkas adalah 2d sin θ. Untuk 

mengetahui beda jarak antar lintasan kedua berkas tersebut dapat menggunakan 

persamaan (2.4) yang disubstitusikan ke persamaan (2.5). Sehingga dapat dituliskan 

persamaan (2.6). 

𝑑 sin θ =  
1

2
 𝑛 𝜆       

n λ = 2𝑑 sin θ               (2.6) 

dengan n adalah orde difraksi, λ adalah panjang gelombang, d adalah jarak antar 

bidang dalam kristal dan θ adalah sudut difraksi, n adalah orde difraksi (0, 1, 2, 3,..) 

(Cullity, 1978). 

 

2.7 Scanning Electron Microscopy (SEM) 

SEM merupakan salah satu jenis mikroskop elektron yang hasilnya berupa 

penggambaran dari permukaan sampel yang dilakukan dengan cara pemindaian 

terhadap berkas elektron yang tinggi. Berkas elektron ini memberikan informasi 

mengenai bentuk dan ukuran pada suatu benda (morfologi), ciri-ciri permukaan 

pada suatu  benda (topografi) seperti tekstur, kehalusan atau kekasarannya, serta 

dapat menunjukkan unsur dan senyawa penyusun suatu bahan (komposisi) 

(Goldstein et al., 2007). 

Menurut pemaparan Mohammed dan Abdullah, (2018) tembakan elektron dapat 

mempercepat energi elektron antara 100–30.000 eV. Namun, ukuran titik pusat 
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berkas elektron terlalu besar untuk menghasilkan gambar yang tajam, sehingga 

SEM dilengkapi dengan lensa untuk mengarahkan berkas elektron agar terfokus 

pada sampel seperti yang terlihat pada Gambar 2.5.  

 

Gambar 2.5 Skema Kerja SEM (Goldstein et al., 2007). 

Pada Gambar 2.5 memperlihatkan skema kerja SEM, dimana sumber elektron 

dalam SEM berasal dari elektron yang dipercepat dengan medan listrik yang tinggi 

oleh tembakan elektron kemudian diteruskan ke anoda. Pada proses tersebut, lensa 

kondensor akan memfokuskan elektron menuju sampel dan anoda berfungsi 

sebagai pembatas untuk pancaran elektron yang memiliki sudut hambur yang besar. 

Kemudian sinar elektron yang terfokus akan memindai keseluruhan sampel dengan 

diarahkan oleh lensa kondenser. Pada saat elektron mengenai sampel maka sampel 

akan mengeluarkan elektron baru yang akan diterima oleh detektor dan kemudian 

dikirim ke monitor untuk diproses dan menghasilkan gambaran mikroskopik dari 

sampel yang diuji (Choudary dan Priyanka, 2017).



  

 

III. METODE PENELITAN 

 

 

3.1 Waktu dan Tempat Penelitian 

Penelitian ini dilakukan di Laboratorium Hidrometalurgi dan Laboratorium 

Analisis Kimia Pusat Riset Teknologi Pertambangan - Badan Riset dan Inovasi 

Nasional (BRIN) Tanjung Bintang, Lampung Selatan pada April sampai dengan 

Agustus 2022. 

 

3.2 Alat dan Bahan 

3.2.1 Alat Penelitian 

Alat yang digunakan pada penelitian ini meliputi ayakan 200 mesh ASMT E:11 

CBN Test Sieve Analys, timbangan digital merk Kenko Tipe:TX-2202L, Hotplate 

Stirrer merk IKA Tipe:C-MAG HS 7, oven merk Cosmos Tipe:CO-9926 RCG, 

teflon autoclave, pH meter merk Oakton Tipe:S/N2480140, mikro pipet Dragon 

Lab, beaker glass 1000 ml Pyrex made in Thailand, beaker glass Iwaki 2500 ml, 

gelas ukur Iwaki 100 ml, labu ukur Iwaki 1000 ml dan 100 ml, mortar dan alu, labu 

erlenmeyer Iwaki 500 ml, termometer laboratorium, spatula, kuas, corong merk 

Pyrex, kertas saring Whatman 42, stirrer bar, pipet tetes, sarung tangan Prohex, 

plastik zipper, botol sampel, ICP-OES PQ 9000 Elite Plasma Quant, XRF 

PANalytical Ɛpsilon3XLE, XRD  PANalytical X’Pert3 Powder dan SEM Quattro S. 
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3.2.2 Bahan Penelitian 

Bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah limbah industri baja yaitu 

Electric Arc Furnace Dust (EAFD) yang berasal dari PT. Central Fortuna Steel 

Wanaherang, Gunung Putri, Bogor, Jawa Barat, asam asetat (CH3COOH), NaOH 

10% dan aquadest. 

 

3.3 Prosedur Penelitian 

3.3.1 Pelindian (Leaching) Limbah EAFD menggunakan Asam Asetat  

Pelindian (leaching) limbah EAFD menggunakan asam asetat dilakukan melalui 

tahapan sebagai berikut: 

1. Larutan asam asetat dipanaskan di atas hotplate sampai suhu 80°C dengan 

kecepatan 500 rpm. Setelah suhu larutan stabil pada suhu 80°C, kemudian 

dimasukkan sebanyak 100 gram limbah EAFD seperti pada Gambar 3.1. ke 

dalam larutan asam asetat sedikit demi sedikit sambil terus diaduk 

menggunakan magnetic stirrer kemudian dilakukan proses leaching selama 5 

jam. 

 

Gambar 3.1 Bahan Baku Limbah EAFD 

2. Larutan hasil leaching disaring menggunakan kertas saring whatman. 

3. Larutan pekat hasil leaching disisihkan sebanyak 10 ml kemudian diencerkan 

sebanyak 100.000 kali untuk dikarakterisasi menggunakan ICP-OES. 
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Pada proses leaching terjadi reaksi antara ZnO yang terdapat di dalam EAFD 

dengan asam CH3COOH seperti pada Persamaan 3.1. Terjadinya reaksi tersebut 

diakibatkan oleh senyawa Zn yang berikatan dengan CH3COOH. 

ZnO   +   CH3COOH   →   Zn(CH3COO)2   +    H2O          (3.1) 

              (Seng)   (Asam Asetat)        (Seng Asetat)     (Hidrogen)  

 

 

3.3.2 Pengendapan Hasil Pelindian (Leaching) Limbah EAFD dengan Asam 

Asetat menggunakan NaOH 10% 

Pengendapan hasil pelindian (leaching) asam asetat dengan limbah industri baja 

dilakukan melalui tahapan sebagai berikut: 

1. NaOH 10% ditambahkan ke dalam 1000 ml larutan hasil leaching. 

2. pH masing-masing larutan diukur menggunakan pH meter hingga didapatkan 

pH 7.  

3. Larutan hasil endapan pH 7 disaring menggunakan kertas saring whatman, 

kemudian filtrat dan residu larutan hasil penyaringan dipisahkan. 

4. NaOH 10% ditambahkan ke dalam filtrat hasil penyaringan pH 7 hingga larutan 

berubah warna menjadi putih seperti pada Gambar 3.2. dengan tujuan untuk 

mendapatkan hasil ZnO yang lebih baik tanpa adanya pengotor dari senyawa 

lainnya. 

5. pH larutan diukur menggunakan pH meter hingga didapatkan pH 8 pada 

larutan. 
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Gambar 3.2 Larutan Hasil Pengendapan pH 8. 

 

Pada proses pengendapan ini terjadi penambahan NaOH pada senyawa Zn2+ untuk 

menghasilkan seng hidroksida (Zn(OH)2). Seng hidroksida dihasilkan pada saat 

senyawa hidroksida (OH-) berikatan dengan senyawa Zn2+ sehingga terbentuk 

(Zn(OH)2) seperti pada Persamaan 3.2. 

Zn2+     +        2(OH-)       →      Zn(OH)2          (3.2) 

                         (Seng)          (Hidroksida)      (Seng Hidroksida)  

 

 

3.3.3 Sintesis Nanopartikel ZnO dengan Metode Hidrotermal 

Sintesis nanopartikel ZnO dengan metode hidotermal dilakukan melalui tahapan 

sebagai berikut: 

1. Teflon autoclave yang terlihat seperti pada Gambar 3.3 (dengan spesifikasi 

volume teflon sebanyak 50 – 2000 ml dan suhu pemanasan sampai dengan 

250°C) disiapkan dan dimasukkan larutan hasil pengendapan NaOH 10% pH 

8 sebanyak 50 ml ke dalam reactor chamber dan menutupnya dengan rapat 

menggunakan bantuan booster stick hingga tidak lagi terdapat udara di 

dalamnya. 

2. Teflon autoclave dipanaskan menggunakan oven dengan variasi suhu 120, 150 

dan 200°C dan waktu pemanasan selama 1, 3 dan 6 jam. 
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Gambar 3.3 Teflon Autoclave 50 ml. 

Pada proses ini terjadi proses dekomposisi oleh metode hidrotermal seperti pada 

Persamaan 3.3. Pada proses ini terjadi pembentukan partikel ZnO yang disebabkan 

oleh adanya oksidasi pada ion (OH-) karena dilakukannya pemanasan pada larutan, 

sehingga dapat menguraikan seng hidroksida menjadi ZnO. 

Zn(OH)2     →         ZnO       +      H2O        (3.3) 

                  (Seng Hidroksida)   (Seng Oksida)     (Air)  

 

3.3.4 Karakterisasi 

Karakterisasi dilakukan untuk mengetahui karakteristik pada sampel yang 

diperoleh untuk kemudian menentukan tingkat keberhasilan pada penelitian yang 

telah dilakukan. Karakterisasi pada sampel dilakukan melalui tahapan sebagai 

berikut: 

1. Filtrat pada masing-masing sampel diambil sebanyak 0,01 ml menggunakan 

mikro pipet, kemudian diencerkan sebanyak 100.000 kali untuk kemudian 

dikarakterisasi menggunakan ICP-OES. 

2. Larutan hasil pemanasan disaring menggunakan kertas saring whatman lalu 

diambil endapannya dan dibilas menggunakan aquadest untuk mengurangi 

tingkat keasaman pada sampel. Selanjutnya dikeringkan dan dihaluskan 

menggunakan mortar dan alu. Hasil serbuk yang telah lolos ayakan 200 mesh 

tersebut dikarakterisasi menggunakan XRD, XRF dan SEM. 
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3.4 Diagram Alir 

Prosedur pada penelitian ini dapat dijelaskan dalam diagram alir yang disajikan 

pada Gambar 3.4. 

 

   
• Diayak menggunakan ayakan 200 mesh. 

• Ditambahkan 100 g EAFD dan 1000 ml 

CH3COOH 1M. 

• Dilakukan pelindian selama 5 jam pada 

suhu 80°C dengan kecepatan 500 rpm. 

• Disaring untuk memisahkan filtrat dan 

residu 

• Sebagian filtrat diencerkan untuk di 

analisis menggunakan ICP-OES. 

 

 

 
• Ditambahkan NaOH 10% hingga 

didapatkan pH 7. 

• Disaring dan diambil filtrat sisa 

pengendapannya. 

• Ditambahkan kembali NaOH 10% hingga 

didapatkan pH 8. 

 

 

 
• Dilakukan proses pemanasan dengan 

menggunakan metode hidrotermal pada 

suhu 120, 150 dan 200°C serta waktu 

pemanasan selama 1, 3 dan 6 jam. 

• Disaring untuk memisahkan filtrat dan 

produk nanopartikel ZnO dari larutan sisa 

hidrotermal. 

 

 
• Larutan sisa hidrotermal diencerkan 

sebanyak 100.000 kali untuk di 

karakterisasi ICP-OES. 

• Produk nanopartikel ZnO sisa hidrotermal 

dibilas dengan aquadest lalu dikeringkan 

dan dihaluskan untuk karakterisasi XRD, 

XRF dan SEM. 

 

 

Gambar 3.4 Diagram Alir Penelitian 

Pelindian EAFD 

Pengendapan dengan NaOH 10% 

Sintesis Nanopartikel ZnO dengan Metode Hidrotermal 

Karakterisasi 

Analisis Data 



  
 

 

V. KESIMPULAN 

 

 

5.1 Kesimpulan 

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan maka didapat kesimpulan sebagai 

berikut: 

1. Berdasarkan hasil karakterisasi ICP-OES kadar logam unsur Zn tersisa paling 

sedikit pada suhu 200°C selama 3 jam, yaitu sebesar 24.000 ppm yang 

menunjukkan bahwa pada sampel tersebut unsur Zn terendapkan menjadi 

Zn(OH)2. 

2. Berdasarkan hasil karakterisasi XRF komposisi kimia yang dominan dari semua 

sampel adalah Zn dengan kandungan unsur tertinggi sebesar 98,434% pada suhu 

150°C selama 3 jam. 

3. Berdasarkan hasil karakterisasi XRD semakin tinggi suhu pemanasan yang 

digunakan maka akan menghasilkan kermurnian yang tinggi pada sampel tanpa 

adanya unsur pengotor. Fasa yang terbentuk pada XRD adalah zincite (ZnO) 

dengan puncak tertinggi 2θ berada pada suhu 200°C selama 3 jam sebesar 36,21° 

dan pada hasil analisis XRD menggunakan persamaan Scherrer diperoleh 

ukuran partikel terkecil sebesar 30,93 nm. 
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4. Berdasarkan hasil karakterisasi SEM pada sampel dengan suhu 200°C selama 3 

jam morfologi yang terbentuk yaitu batang heksagonal (nanorods) dengan 

ukuran butir terkecil sebesar 175 nm dan ukuran butir terbesar adalah 255 nm. 

 

5.2 Saran 

Untuk mendapatkan ZnO dengan kualitas yang lebih baik perlu dilakukan 

penelitian lebih lanjut pada variasi waktu dan suhu yang digunakan agar 

mendapatkan hasil yang lebih baik. 
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