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ABSTRAK 

 

Telah dilakukan penelitian sintesis nikel oksida (NiO) doped logam Cu, Zn, Fe dan Cd 

dengan menggunakan metoda sol-gel. Pelarut yang digunakan adalah metanol dan larutan 

NaOH 5M sebagai agent precipitation. Pada penelitian ini dilakukan variasi penambahan 

doping yakni dengan menggunakan prekursor atau bahan dasar nikel asetat tetrahidrat, 

tembaga asetat, zink nitrat, Fe nitrat dan cadmium asetat. Powder NiO doped logam Fe, Cu, 

Zn dan Cd didapatkan dengan pengeringan larutan yang dilakukan pada suhu 100-110 
o
C 

selama 1 jam dan dilanjutkan dengan kalsinasi pada suhu  550 
o
C selama  1 jam untuk 

masing-masing prekursor. Powder NiO dikarakterisasi dengan menggunakan XRD untuk 

melihat struktur kristal dan ukuran kristal. Kristal NiO doped Cu, Fe, Zn dan Cd yang 

dihasilkan masih bercampur dengan senyawa lain. Mikrograf SEM memperlihatkan 

morfologi NiO berbentuk spheric, rod (batangan) dan bongkahan (bulk). 

 

Key Words: NiO nanopartikel, sol-gel, doped, agent precipitation, kalsinasi, spheric 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



BAB I   

Pendahuluan 

 

 

1.1 Latar Belakang  

 

Penelitian mengenai oksida dari logam transisi akhir-akhir ini sangat berkembang pesat. Hal 

ini dikarenakan oksida logam transisi memiliki sifat elektronik, magnetik, dan sangat banyak 

digunakan sebagai katalis. Oksida logam dalam ukuran nano sangat banyak diaplikasikan 

dalam pembuatan peralatan peyimpan, drug delivery, katalis dan dalam bidang biomedik 

(Dooley, dkk).  

Semikonduktor dalam ukuran nanometer sangat penting karena memiliki sifat elektrik, optik 

(Xu, C.X et al & He, F.Q dkk) dan sifat kimia dengan cara merubah ukuran partikelnya 

(Anesh, P.M dkk). Sifat optik merupakan kajian yang berkembang karena dapat diaplikasikan 

untuk optoelektronik, photovoltaic, dan sensor.  

Nanomaterial memiliki sifat yang menarik dalam hal mekanik, elektronik, magnetik, termal, 

sifat katalitik, dan sifat optik dibandingkan dengan material bongkahan (bulk). Beberapa 

tahun ini penelitian tentang sintesis kristalin dalam ukuran nano telah meningkat. Hal ini 

disebabkan oleh luas permukaan yang tinggi memiliki sifat adsorpsi yang bagus. 

Nanopartikel NiO memiliki aplikasi dalam pembuatan elektrokromik, film, material 

magnetik, film konduski transparan tipe- p, sensor gas, katalis, katoda baterai alkalin, anoda 

fuel cell oksida padatan.  

Nikel oksida merupakan material yang menjanjikan untuk aplikasi dalam fuel cell (Daza, 

dkk) dan katalis Wang, Y, dkk). Nikel oksida non-stoikiometri karena memiliki kecacatannya 

digunakan dalam semikonduktor tipe p dan dijumpai dalam aplikasi sensor gas hidrogen 

(Matsumiya, M, dkk).  Diatas suhu 523 K NiO memiliki struktur face centered cubic (fcc) 

(tipe NaCl) dengan grup spasi Fm3m. Nanopartikel NiO merupakan material yang sangat 

banyak diteliti karena memiliki sifat feromagetik yang lemah dan efek permukaan.  

Beberapa metode telah dikembangkan untuk pembuatan material NiO. Metoda proses 

mekanokimia telah dilakukan oleh McCormick pada tahun 2001. Selain itu metoda yang 

digunakan adalah metoda hidrolisis logam alkoksida (Kominami, H, dkk), proses sol-gel 

nonhidrolisis (Tang, J, dkk), sintesis non-aqueous (Niederberger, dkk), dekomposisi aerosol 

(Xia, B). Metoda ini memiliki kekurangan yakni metoda dekomposisi menghasilkan material 



dalam bentuk bongkahan (bulk) (Hu, dkk). Selian itu kristalinitas produk yang dihasilkan 

kurang bagus. Metoda ini membutuhkan peralatn yang lebih komplek dan harga yang mahal. 

Dalam penelitian ini, akan dibuat nanopartikel NiO yang didioping dengan logam Cu, Fe, Zn 

dan Cd menggunakan proses sol-gel. Proses sol-gel merupakan suatu metoda pembautan 

bahan-bahan anorganik melalui suatu reaksi kimia dalam suatu larutan pada suhu relatif 

rendah (Schmidt,1998).  Metoda sol-gel memiliki kelebihan diantaranya adalah kehomogenan 

powder yang dihasilkan lebih baik, kemurnianya tinggi, suhu yang digunakan relatif rendah, 

serta lebih murah.  

Adapun pelarut protik yang digunakan adalah metanol (pa) dengan memvariasikan logam 

doping yakni dengan menggunakan variasi logam doping menggunakan prekursor 

diantaranya adalah nikel asetat tetrahidrat, tembaga asetat, zink nitrat, Fe nitrat dan cadmium 

asetat. Larutan NaOH sebagai penstabil (dissolution agent).  

 

1.2 Perumusan Masalah 

Dari penelitian yang diketahui sebelumnya bahwa pembuatan NiO doped logam Cu, Fe, Zn 

dan Cd belum dilakukan dengan nikel (II) asetat tetrahidrat dengan rumus 

Ni(OCOCH3)2.4H2O. Oleh karena itu perlu dilakukan penelitian dengan rumusan masalah 

sebagai berikut: 

1. Apakah nanokristal NiO doped logam Cu, Fe, Zn dan Cd dapat terbentuk dengan 

menggunakan metanol sebagai pelarut? 

2. Bagaimana struktur kristal dengan menggunakan XRD? 

3. Bagaimana morfologi permukaan Kristal yang dihasilkan menggunakan SEM? 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



BAB II 

Tinjauan Pustaka 

 

2.1 Nikel Oksida (NiO) 

Nikel (II) Oksida merupakan senyawa kimia dengan rumus NiO. Bentuk mineralogi NiO 

adalah dalam bentuk bunsenite, dimana mineral ini sangat jarang terdapat di alam. NiO 

memiliki struktur yang mengadopsi struktur NaCl yaitu struktur kubik, dengan bentuk 

oktahedral bagian Ni (II) dan O
2-

. Sama halnya dengan oksida logam biner lainnya, NiO 

seringkali dalam bentuk non-stoikiometri yang berarti bahwa rasio Ni:O menyimpang dari 

satu. Pada nikel oksida non stoikiometri ini ditandai dengan perubahan warna. Warna NiO 

secara stoikiometri adalah hijau sedangkan yang non stoikiometri berwarna hitam.  

NiO memiliki aplikasi yang sangat beragam. NiO dapat digunakan dalam pembentukan alloy, 

pembuatan keramik di industri untuk membuat ferrit, kaca porselen dan frits oksida yang 

disintering digunakan untuk pembuatan alloy nikel baja. NiO juga dapat digunakan sebagai 

komponen dalam baterai nikel-iron yang dikenal juga dengan baterai Edison, sebagai 

komponen dalam fuel cell. Selain itu NiO juga digunakan sebagai prekursor dalam 

pembuatan banyak garam nikel dan sebagai katalis, digunakan pada baterai nikel kadmium 

atau baterai NiCd. NiOdigunakan sebagai katalis dalam hidrogenasi. 

Adapun sifat-sifat dari material NiO adalah sebagai berikut: 

1. Massa molar NiO adalah 74,6928 g/mol 

2. Berat jenis sebesar 6,67 g/mL 

3. Indeks bias 2,1818 

4. Titik leleh 1955 
o
C 

5. Larut dalam amonium hidroksida dan KCN 

 

2.2  Nikel (II) nitrat heksahidrat  

 Nikel nitrat merupakan senyawa kimia dengan rumus Ni(NO3)2. Nikel nitrat terdapat 

dalam bentuk hidrat dan anhidrat dengan massa molekul relatif sebesar 182,703 g/mol. Nikel 

nitrat heksahidrat adalah senyawa kimia yang memiliki rumus Ni(NO3)2. 6H2O dengan massa 

molekul relatif sebesar 290,79 g/mol, padatan yang berwarna hijau emerald dengan sifat 

higroskopis, tidak berbau, densitas sekitar 2,05 g/cm
3
, titik leleh 56,7 

o
C, titik didih 136,7 

o
C, 

larut dalam air dan alkohol. Penulisan nikel nitrat heksahidrat terdiri-dari dua yaitu Ni(NO3)2. 

6H2O dan [Ni(H2O)6](NO3)2. Rumus terakhir ini menunjukkan bahwa atom pusat nikel (II) 



dikelilingi oleh enam molekul air dalam garam hidrat. Anion nitrat tidak berikatan dengan 

nikel.  

2.3 Nikel (II) asetat tetrahidrat 

 Nikel aetat merupakan nama senyawa organik dengan rumus Ni(CH3COO)2 (H2O)n. 

Nikel nitrat terdapat dalam bentuk hidrat dan anhidrat dengan massa molekul relatif sebesar 

182,703 g/mol. Nikel aseta tetrahidrat adalah senyawa kimia yang memiliki rumus 

Ni(CH3COO)2.4(H2O) dengan massa molekul relatif sebesar 248,8 g/mol, padatan yang 

berwarna hijau, tidak berbau, densitas anhidratnya sekitar 1,798 g/cm
3 

dan tetrahidratnya 

1,744 g/cm
3
, terdekomposisi jika dipanaskan, larud dalam metanol dan tidak larut dalam 

dietil eter dan n-oktanol.  

 

 

 

 

 

 

 

Gambar 1. Nikel (II) asetat tetrahidrat 

 

2.6 Metanol 

Metanol dikenal juga dengan metil alkohol merupakan senyawa kimia dengan rumus 

kimia CH3OH. Methanol merupakan bentuk alkohol paling sederhana. Pada keadaan 

atmosfer methanol merupakan cairan yang ringan, mudah menguap (volatile), mudah 

terbakar dan beracun dengan bau yang khas (berbau lebih ringan daripada etanol). Methanol 

memiliki massa molekul relative 32.04 g/mol, densitas 0,7918 g/mL, titik lebur -97 
o
C dan 

titik didih 64,7 
o
C.  

Metanol atau metil alkohol adalah jenis alkohol yang sangat sederhana berupa cairan 

yang tidak berwarna, mudah menguap, mudah terbakar, berbau khas dan bersifat toksik. 

Metanol banyak digunakan sebagai bahan bakar, bahan aditif dalam pembuatan etanol di 

industri, sebagai pelarut dan bahan pendingin anti beku.  

 

 

 

 



 

 

 

 

 

 

Gambar 2. Struktur metanol 

2.7 Proses Sol-Gel 

Metoda sol-gel merupakan suatu metoda yang digunakan untuk pembentukan bahan-bahan 

anorganik melalui suatu reaksi kimia dalam suatu larutan pada suhu relatif rendah 

(Schmidt,1998). Metoda sol-gel muncul sebagai metoda pembentukan keramik dan kaca 

dengan kualitas tinggi (Yi et al., 1991). Metoda ini sering kali digunakan di bidang keramik, 

komposit, polimer, kontak lensa dan fiber karena kemampuannya menghasilkan bahan yang 

halus, seragam, homogen serta  

kemurniannya tinggi (Sakka, 1994).
 

Judeinsten Sanches mendefenisikan metoda sol-gel merupakan suatu metoda untuk 

penyebaran bahan anorganik dalam suatu larutan melalui pertumbuhan logam oksopolimer 

(Wenzel, 2000). Prinsip dasar sol-gel adalah pembentukan larutan prekursor dari senyawa 

yang diinginkan dalam pelarut organik, polimerisasi larutan, untuk pembentukan gel, 

pengeringan dan pembakaran gel untuk menghilangkan senyawa organik serta membentuk 

oksida anorganik akhir. 

Proses sol-gel mempunyai dua metoda yang dikenal dengan metoda alkoksida dan 

metoda koloid. Metoda alkoksida yaitu metoda sol-gel yang menggunakan logam alkoksida 

sebagai prekursor, sedangkan metoda koloid yaitu metoda sol-gel yang menggunakan selain 

alkoksida sebagai prekursor seperti nitrat, karboksilat, asetil asetonat dan klorida (Guiglielmi, 

1998). 

 

 

 

 



 

 

 

 

 

 

 

 

Gambar 3. Bagan proses sol-gel (Brinker,1996) 

Faktor-faktor yang mempengaruhi proses sol-gel 

Beberapa faktor yang mempengaruhi proses sol-gel adalah (Mackenzie,1984)
 

1. Senyawa logam (prekursor) 

Senyawa alkoksida merupakan senyawa yang paling umum digunakan sebagai prekursor 

pada proses sol-gel karena tersedia secara komersial. Persyaratan umum dari prekursor yang 

digunakan yaitu harus dapat larut dalam media reaksi dan harus cukup reaktif dalam 

pembentukan gel.  Perbedaan senyawa logam yang digunakan sebagai prekursor dalam 

proses sol-gel akan memberikan perbedaan yang jelas pada densitas, ukuran pori dan luas 

permukaan gel (Sakka, 1994). Saat pemanasan senyawa organik yang terikat di dalam 

senyawa logam alkoksida akan mengalami penguraian, sehingga suhu pembentukan lebih 

rendah dibandingkan dengan cara konvensional yang menggunakan oksida logamnya sebagai 

prekursor. 

2. Pelarut 

Pelarut digunakan untuk melarutkan bahan dasar agar didapat bahan yang lebih homogen. 

Pelarut pada umumnya dapat mengontrol waktu pembentukan gel, morfologi partikel dan 

ukuran partikel.  Pelarut dapat dikelompokkan sebagai pelarut polar, nonpolar, protik dan 

aprotik. Pemakaian pelarut tergantung pada bahan asal yang digunakan. Bila bahan sangat 

reaktif maka digunakan pelarut nonpolar sedangkan bila bahan dasar kurang reaktif 

digunakan pelarut polar. Pelarut yang biasanya digunakan dalam reaksi pembentukan suatu 



larutan adalah alkohol, karena alkohol mempunyai tekanan uap yang tinggi pada suhu kamar 

dan mudah menguap pada saat pemanasan. 

3. Suhu 

Suhu mempengaruhi kecepatan pembentukan gel. Proses sol-gel yang dilakukan pada suhu 

lebih tinggi dari suhu kamar maka laju hidrolisis dan kondensasi akan lebih cepat sehingga 

pembentukan gel cepat terbentuk. 

 

4. Aditif 

Penggunaan aditif yang tepat akan menghasilkan larutan yang stabil dan homogen.  Aditif 

berfungsi untuk menstabilkan logam alkoksida (stabilization agent) dan juga sebagai 

pembantu kelarutan (dissolution agent). Aditif sangat berpengaruh pada struktur mikrogel 

dan dapat mempercepat atau memperlambat pembentukan gel. Perbedaan daya kompleks dari 

aditif yang digunakan menyebabkan terjadinya perbedaan waktu dan mekanisme 

pembentukan gel. 

Kelebihan dan kekurangan metoda sol-gel (Cotton, 1989)
 

Metoda sol-gel memiliki kelebihan dibandingkan dengan metoda konvensional.  Kelebihan 

metoda sol-gel adalah sebagai berikut: 

1. Kehomogenan yang lebih baik. 

2. Kemurnian yang relatif tinggi. 

3. Suhu yang digunakan relatif rendah. 

4. Kehilangan bahan akibat penguapan dapat diperkecil. 

5. Tidak terjadi reaksi dengan senyawa sisa. 

6. Dapat mengurangi pencemaran udara. 

7. Menghasilkan produk berupa film tipis. 

 

Walaupun metoda sol-gel sangat sederhana, masih terdapat kekurangan-kekurangan 

diantaranya adalah:
 

1. Memerlukan bahan dasar yang relatif mahal. 

2. Masa pemrosesan yang relatif lama. 

3. Terbentuknya sisa hidroksil dan karbon. 

4. Terjadi penyusutan yang besar dalam pemprosesan. 



5. Menggunakan larutan organik yang berbahaya bagi kesehatan. 

6. Sukar untuk mendapatkan produk yang bebas dari pecahan pada waktu pengeringan. 

Kekurangan dari metoda sol-gel bukanlah suatu hambatan dalam pengembangannya, karena 

metoda ini mempunyai kemampuan untuk menghasilkan suatu bahan yang memiliki sifat-

sifat spesifik. 

2.8 X-Ray Difraction (XRD) 

Sinar X adalah gelombang elektromagnetik dengan panjang gelombang 0,5 – 2,0 Å (Mackay 

et al., 2000). Sinar-X dihasilkan dari penembakan logam dengan elektron energi tinggi.  

Elektron itu mengalami perlambatan saat masuk ke dalam logam dan menyebabkan elektron 

pada kulit atom logam tersebut terpental membentuk kekosongan. Elektron dengan energi 

yang lebih tinggi masuk ke tempat kosong dengan memancarkan kelebihan energinya sebagai 

foton sinar-X
 
(Mackenzie,1982). 

Sinar-X merupakan gelombang elektromagnetik, akan menunjukkan gejala difraksi 

bila sinar tersebut jatuh pada jarak antar atomnya kira-kira sama dengan panjang gelombang 

sinar tersebut.  Bila berkas elektron menjatuhi suatu kristal, maka sinar-X yang terbentuk 

akan dihamburkan. Panjang gelombang hamburan ini keluar dari seluruh atom dalam sampel 

dan interferensi dari radiasi hamburan yang berasal dari atom-atom yang berbeda 

menyebabkan intensitas berbeda (Sibilia,1996).
 

Ketika pancaran elektron berenergi tinggi mengenai suatu target material, maka akan 

terjadi interaksi dengan elektron-elektron dari target.  Pancaran tersebut berhubungan dengan 

energi maksimum dari elektron untuk menembus atom target.  Elektron pada kulit dalam 

atom material tersebut akan terpental dan kekosongan akan diisi oleh elektron berenergi lebih 

tinggi sambil memancarkan kelebihan energinya sebagai foton sinar-X. Energi yang hilang 

akan dikonversikan ke dalam radiasi sinar-X disebut dengan Bremsstrahlung. 

XRD merupakan suatu metoda untuk melihat bentuk kristal zat padat.   XRD dapat 

menentukan struktur kristal dengan mengukur selisih antar bidang dalam kristalnya.  

Dasarnya hukum Bragg dengan persamaan :  

n   =  2 d sin  

dimana: 

 n =  orde difraksi (bilangan bulat) 



  =  panjang gelombang sinar yang sefasa 

 d = jarak antar bidang Bragg yang dipilih sebagai bidang hambur 

  =  sudut datang terhadap bidang Bragg 

Persamaan ini memberikan hubungan jarak antara bidang dalam kristal dan sudut 

yang radiasi refleksinya menunjukkan intensitas maksimum untuk panjang gelombang 

tertentu. Sistem, bentuk serta sel satuan dari kristal yang menentukan arah difraksi atau sudut 

teta dalam kristal. Difraksi sinar-X dapat digunakan untuk membedakan antara material yang 

bersifat kristal dengan amorf, menentukan struktur kristal dan mengidentifikasi fasa kristal. 

 

 

 

 

 

 

            

Gambar 4. Diagram alat difraksi sinar-X  

 

Beberapa kegunaan dari difraksi sinar-X adalah (Weller,1994):
 

1. Mengetahui struktur kristal 

2. Mendapatkan informasi, komposisi dan keadaan material polikristalin. 

3. Dapat menentukan ukuran kristalin, derajat kristalinitas dan konstanta kisi 

kristalografi secara tepat. 

2.9 Scanning Electron Microscopy (SEM) 

SEM merupakan metoda analisis yang digunakan untuk mengkarakterisasi permukaan 

sampel. Pada dasarnya analisis permukaan melibatkan radiasi permukaan dengan sumber 

energi (foton, elektron atau ion) yang cukup untuk menembus dan menimbulkan beberapa 

transisi yang menghasilkan emisi dari permukaan berkas energi yang bisa dianalisis. SEM 

dilakukan dengan cara menembaki permukaan sampel dengan elektron.  Keunggulannya 
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adalah tingkat pembesaran yang sangat tinggi (300.000 kali) (West, 1988) tanpa merusak 

material yang diperiksa.
 

Dalam SEM, sumber elektron difokuskan pada suatu noda kecil dengan diameter 50 – 

100 Å  pada permukaan sampel.  Bentuk permukaan yang berbeda akan menghasilkan 

pantulan elektron yang berbeda pula.  Elektron itulah yang membentuk gambar dari 

permukaan sampel yang kemudian diperlihatkan pada layer rekorder.Dengan SEM dapat 

dilihat mikrostruktur dan kehomogenan dari gel yang terbentuk (Sibilia,1996)
 

Dalam penelitian morfologi permukaan dengan menggunakan SEM dapat 

memberikan informasi yang bermanfaat mengenai topologi permukaan dengan resolusi 

antara 1,5-3,0 nm. Sampel dapat berupa logam, keramik, polimer, komposit dan bahan 

biologis.  SEM dapat digunakan untuk melihat dispersi dalam campuran, keretakan lapisan, 

batas-batas fasa dalam polipaduan yang tidak tercampur dan kerusakan yang timbul pada 

permukaan sampel (Sibilia,1996).
 

Adapun prinsip pengoperasian SEM adalah berkas elektron yang difokuskan discan 

menyilang pada permukaan sampel kemudian menghasilkan elektron sekunder, elektron 

kembali dihamburkan dan dikarakterisasi sinar-X.  Signal ini dapat dideteksi oleh detektor 

untuk membentuk gambaran sampel pada lapisan tabung sinar katoda. 

 

 

 

 

 

 

Gambar 5. Peralatan SEM 

SEM merupakan alat yang luar biasa untuk melihat morfologi permukaan dari material yang 

tidak dapat dilihat dengan mata telanjang.  Elektron-elektron yang terhambur digunakan 

untuk memproduksi signal yang memodulasi berkas dalam tabung sinar katoda, yang 

menghasilkan suatu citra dengan kedalaman medan yang besar dan penampakan hampir tiga 

dimensi (3D). 

 



BAB III 

Metode Penelitian 

Penelitian ini dilakukan di Laboratorium Kimia Anorganik, Fakultas Matematika dan Ilmu 

Pengetahuan Alam Universitas Negeri Padang, pada bulan April- Agustus 2015. 

Karakterisasi SEM dilakukan di Jurusan Biologi FMIPA, Universitas Negeri Padang dan 

XRD dilakukan di Jurusan Fisika, FMIPA Universitas Negeri Padang. 

Peralatan yang digunakan dalam pembuatan larutan adalah magnetic stirer, stirer bar dan 

peralatan gelas, cawan porselen, neraca analitik. Oven digunakan untuk pengeringan dan 

furnace untuk pemanasan. Bahan yang digunakan adalah nikel (II) nitrat heksahidrat dengan 

rumus Ni(NO3)2.6H2O, nikel (II) asetat tetrahidrat dengan rumus Ni(OCOCH3)2.4H2O, 

tembaga asetat, tembaga nitrat trihidrat, zink nitrat tetrahidrat, besi (III) nitrat dekahidrat da, 

cadmium asetat dihidrat. Pelarut yang digunakan adalah metanol (p.a). Aditif yang digunakan 

adalah larutan NaOH 5 M. Untuk melihat struktur serta kemurnian kristal yang terbentuk 

digunakan X-Ray Diffraction (XRD) sedangkan mikrostruktur kristal yang terbentuk diamati 

dengan menggunakan Scanning Electron Microscopy (SEM).  

Pembuatan larutan homogen 

1. Pembuatan larutan homogen NiO doped logam Cu (Cu asetat) 

20 mL metanol ditambahkan kedalam 4,98 g nikel asetat tetrahidrat sambil diaduk dengan 

stirrer pada suhu kamar selama  40 menit. 20 mL metanol ditambahkan kedalam 4 g Cu 

asetat sambil diaduk dengan stirrer pada suhu kamar selama  40 menit. Setelah itu kedua 

larutan dicampurkan dan tetap diaduk dan dilanjutkan dengan penambahan NaOH 5 M 

sebanyak 2 mL, larutan tetap sambil diaduk dengan stirrer sampai  1,5 jam.  

2. Pembuatan larutan homogen NiO doped logam Cu (Cu nitrat) 

20 mL metanol ditambahkan kedalam 3,0 g g nikel nitrat heksahidrat sambil diaduk 

dengan stirrer pada suhu kamar selama  40 menit. 20 mL metanol ditambahkan kedalam 

2,42 g Cu nitrat trihidrat sambil diaduk dengan stirrer pada suhu kamar selama  40 

menit. Setelah itu kedua larutan dicampurkan dan tetap diaduk dan dilanjutkan dengan 

penambahan NaOH 5 M sebanyak 2 mL, larutan tetap sambil diaduk dengan stirrer 

sampai  1,5 jam.  

3. Pembuatan larutan homogen NiO doped logam Zn 

20 mL metanol ditambahkan kedalam 3,0 g g nikel nitrat heksahidrat sambil diaduk 

dengan stirrer pada suhu kamar selama  40 menit. 20 mL metanol ditambahkan kedalam 

2,62 g zink nitrat tetrahidrat sambil diaduk dengan stirrer pada suhu kamar selama  40 



menit. Setelah itu kedua larutan dicampurkan dan tetap diaduk dan dilanjutkan dengan 

penambahan NaOH 5 M sebanyak 2 mL, larutan tetap sambil diaduk dengan stirrer 

sampai  1,5 jam.  

4. Pembuatan larutan homogen NiO doped logam Fe 

20 mL metanol ditambahkan kedalam 3,0 g g nikel nitrat heksahidrat sambil diaduk 

dengan stirrer pada suhu kamar selama  40 menit. 20 mL metanol ditambahkan kedalam 

4,04 g Fe nitrat dekahidrat sambil diaduk dengan stirrer pada suhu kamar selama  40 

menit. Setelah itu kedua larutan dicampurkan dan tetap diaduk dan dilanjutkan dengan 

penambahan NaOH 5 M sebanyak 2 mL, larutan tetap sambil diaduk dengan stirrer 

sampai  1,5 jam.  

5. Pembuatan larutan homogen NiO doped logam Cd 

20 mL metanol ditambahkan kedalam 2,48 g nikel asetat tetrahidrat sambil diaduk dengan 

stirrer pada suhu kamar selama  40 menit. 20 mL metanol ditambahkan kedalam 2,66 g 

Cd asetat dihidrat sambil diaduk dengan stirrer pada suhu kamar selama  40 menit. 

Setelah itu kedua larutan dicampurkan dan tetap diaduk dan dilanjutkan dengan 

penambahan NaOH 5 M sebanyak 2 mL, larutan tetap sambil diaduk dengan stirrer 

sampai  1,5 jam.  

Pengeringan sampel 

Larutan homogen yang diperoleh setelah pengadukan dimasukkan ke dalam cawan porselen, 

kemudian dikeringkan di dalam oven untuk menguapkan pelarut pada suhu 100-110 
o
C 

selama  1 jam sehingga terbentuk gel.  

Kalsinasi sampel 

Powder kering yang terbentuk dimasukkan ke dalam furnace dan dikalsinasi pada temperatur 

 550 
o
C selama  1 jam.  

Melakukan Karakterisasi sampel NiO  

Untuk melihat struktur kristal bubuk NiO doped logam Cu, Zn, Fe dan Cd dikarakterisasi 

dengan XRD menggunakan monokromator grafit dengan radiasi CuKα. Karakterisasi struktur 

kristal NiO dengan XRD dilakukan dengan cara membandingkan peak-peak yang dihasilkan 

pada difraktogram dengan peak-peak standar (JCPDS). Karakterisasi dilakukan di 

Laboratorium Jurusan Fisika FMIPA UNP.  

Mikrostruktur sampel dikarakterisasi dengan menggunakan SEM, analisa ini dilakukan di 

Jurusan Biologi FMIPA UNP.  



BAB IV 

Hasil dan Pembahasan 

 

4.1    Pembuatan Larutan Homogen 

Sintesis NiO doped logam Cu, Fe, Zn dan Cd telah dilakukan dengan menggunakan 

proses sol-gel. Pengamatan dilakukan setelah pengadukan menggunakan magnetic 

stirer selama  1 jam. Pengadukan ini bertujuan untuk membantu kelarutan precursor 

dalam pelarut metanol. NaOH 5 M digunakan untuk zat pengendap (agent 

precipitation). Penambahan NaOH dilakukan setelah prekursor larut dalam pelarut 

metanol. Hasil pengamatan secara visual pembuatan larutan nikel oksida doped logam 

Cu, Fe, Zn dan Cd daapt dilihat pada Tabel 1 dan Gambar 6-10. 

 

Tabel 1. Hasil pengamatan secara visual pembuatan larutan nikel oksida doped logam 

Cu, Fe, Zn dan Cd  

Perlakuan Pengamatan 

Nikel asetat + Cu Asetat  Nikel asetat tetrahidrat dilarutkan dengan metanol dan 

distirer  30 menit menghasilkan larutan hijau toska dan 

nikel nitrat mudah larut dalam metanol. Setelah itu 

dilarutkan tembaga asetat dalam metanol dan sambil 

diaduk  30 menit. Kemudian kedua larutan tersebut 

dicampurkan dan tetap disitrer selama  60 menit, setelah 

itu ditambahkan larutan NaOH 5 M.  

 

Nikel nitrat + Cu nitrat  Sol nikel nitrat dibuat dengan melarutkan dalam metanol 

dan sol cu asetat dibuat juga dengan melarutkan dalam 

pelarut metanol. Sol berwarna hijau terang dan biru muda. 

Kedua sol digabungkan dan diaduk selama  60 menit dan 

dilanjutkan dengan penambahan NaOH 5 M.  

 

Nikel nitrat + zink nitrat  Sol nikel nitrat dibuat dengan melarutkan dalam metanol 

dan sol zink nitrat dibuat juga dengan melarutkan dalam 

pelarut metanol. Sol nikel nitrat berwarna hijau terang dan 

sol zink nitrat adalah bening. Kedua sol digabungkan dan 

diaduk selama  60 menit dan dilanjutkan dengan 

penambahan NaOH 5 M.  

 

Nikel nitrat + Fe nitrat  Sol nikel nitrat dibuat dengan melarutkan dalam metanol 

dan sol Fe nitrat dibuat juga dengan melarutkan dalam 

pelarut metanol. Sol nikel nitrat berwarna hijau terang dan 

sol Fe nitrat merah darah. Kedua sol digabungkan dan 

diaduk selama  60 menit dan dilanjutkan dengan 

penambahan NaOH 5 M.  

 



Nikel asetat  + Cd asetat   Sol nikel asetat dibuat dengan melarutkan dalam metanol 

dan sol Cd asetat dibuat dengan melarutkan dalam pelarut 

metanol. Kedua sol digabungkan dan diaduk selama  60 

menit dan dilanjutkan dengan penambahan NaOH 5 M.  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Gambar 6. Gel NiO doped Cu (Cu asetat) 

 

 

Gambar 7. Sol NiO doped Cu (Cu nitrat trihidrat) 

 



 

Gambar 8. Sol NiO doping Zn 

 

Gambar 9. Sol NiO doped Fe 



 

Gambar 10. Sol NiO doped logam Cd 

 

4.2  Pengeringan sol  

Sol NiO doped Cu, Fe, Zn dan Cd dikeringkan dalam oven pada temperatur 100-110 
o
C 

selama  1 jam. Pengeringan ini bertujuan untuk menguapkan pelarutnya. Secara teoritis 

metanol menguap pada suhu 64,7 
o
C. Hasil pengamatan larutan secara visual setelah 

pengeringan dengan oven dapat dilihat pada Tabel 2 dan Gambar 11-15. 

Tabel 2. Hasil pengamatan larutan secara visual setelah pengeringan dengan oven 

Variasi Pengamatan 

Nikel asetat + Cu Asetat  Terbentuk gel warna hijau tua, pelarutnya cepat 

menguap, gelnya gomogen 

 

Nikel nitrat + Cu nitrat  Terbentuk gel hijau muda dan metanol cepat 

menguap, gel yang dihasilkan lebih halus 

 

Nikel nitrat + zink nitrat  Pelarut sukar menguap dan menghasilkan gel hijau 

toska, gelnya agak kasar 

 

Nikel nitrat + Fe nitrat  Pelarut sukar menguap dan dihasilkan gel berwarna 

merah  

 

Nikel asetat  + Cd asetat   Pelarut mudah menguap dan dihasilkan gel 

berwarna hijau 

 



 

 

Gambar 11. Gel NiO doped logam Cu (Cu asetat)  

 

Gambar 12. gel NiO doped Cu (Cu nitrat) 



 

 

Gambar 13. gel NiO doped Zn 

 

Gambar 14. gel NiO doped logam Fe 



 

Gambar 15.  gel NiO doped Cd 

4.3  Kalsinasi gel  

Gel yang didapatkan setelah pengeringan dengan oven, dikalsinasi pada suhu  550 
o
C 

selama  1 jam menggunakan furnace. Dengan kalsinasi pada suhu tinggi ini dihasilkan 

bubuk NiO doped logam Cu, Fe, Zn dan Cd.  

 

4.4 Karakterisasi 

4.4.1 Difraksi sinar-X (XRD) 

 Analisis XRD bertujuan untuk menentukan struktur dan ukuran Kristal bubuk NiO 

doped logam Cu, Fe, Zn dan Cd. Analisis XRD dilakukan pada bubuk NiO doped logam Cu, 

Fe, Zn dan Cd yang dikalsinasi pada temperature  550 
o
C. Analisis XRD ini menggunakan 

monokromator grafit dengan radiasi CuKα ( Cu = 0,15405 nm).  

 



 

Gambar 16. Pola XRD bubuk NiO doped logam Cu (menggunakan precursor Cu asetat) 

 

Pola XRD powder nikel oksida doped logam Cu menggunakan prekursor Cu asetat dapat 

dilihat pada Gambar 16. Pola XRD yang ditunjukkan dari sampel ini mempunyai intensitas 

tertinggi dengan puncak yang khas pada sudut 2 = 33,78. Puncak-puncak lainnya juga 

terdeteksi pada sudut 2 = 35,5;39,8; 43,2; 44,3; 44,5; 62,7; 76,2 dengan puncak yang tajam. 

Dari pola XRD ini ditetapkan bahwa komposit nikel oksida yang terbentuk adalah Nikel 

copper oksida dengan rumus Ni85Cu15O dengan struktur kubik sesuai dengan Pdf No. 01-078-

0646 yang bercampur dengan natrium hidrogen karbonat dengan rumus Na3H(CO3)2.2H2O  

dan tembaga oksida (CuO). Hal ini ditandai dengan terbentuknya puncak natrium hidrogen 

karbonat hidrat (Na3H(CO3)2.2H2O sesuai dengan data Pdf No. 00-011-0643 dan CuO sesuai 

dengan Pdf No. 01-080-0076. (Na3H(CO3)2.2H2O terbentuk karena setelah larutan Ni(OH)2 

distirer tidak disaring endapannya dan dicuci dengan aquades, melainkan langsung dengan 

menguapkan pelarutnya dengan menggunakan oven.  

 

 



 

Gambar 17. Pola XRD NaNO3 

 

Pola XRD yang ditunjukkan pada Gambar 17 adalah pola XRD dari senyawa natrium nitrat 

(NaNO3) sesuai dengan data Pdf No. 01-070-1518. Pola XRD yang ditunjukkan dari sampel 

ini mempunyai intensitas tertinggi dengan puncak yang khas pada sudut 2 = 29,4. Dari pola 

XRD ini ditetapkan bahwa komposit nikel oksida tidak terbentuk menggunakan Cu nitrat. 

Hal ini disebabkan karena komposisi Cu nitrat yang digunakan sangat kecil dan juga tidak 

bereaksi dengan sempurna dengan nikel nitrat.  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



 

Gambar 18. Pola XRD NaNO3  

 

Pola XRD yang ditunjukkan pada Gambar 18 adalah pola XRD dari senyawa NiO dan 

natrium nitrat (NaNO3). Pola XRD yang ditunjukkan dari sampel ini mempunyai intensitas 

tertinggi dengan puncak yang khas pada sudut 2 = 29,3. Dari pola XRD ini ditetapkan 

bahwa kristal yang terbentuk adalah  NiO  sesuai dengan data Pdf No. 01-073-1523 dan 

Natrium nitrat sesuai dengan Pdf No. 01-079-2056. Komposit nikel oksida dengan Fe tidak 

terbentuk menggunakan Fe (NO3)2.9H2O. Hal ini disebabkan karena komposisi Fe nitrat 

yang digunakan sangat kecil dan juga tidak bereaksi dengan sempurna dengan nikel nitrat.  

 

 



 

Gambar 19. Pola XRD bubuk NiO doped logam Zn 

 

Pola XRD powder nikel oksida doped logam Zn menggunakan prekursor zink nitrat 

tetrahidrat dapat dilihat pada Gambar 19. Pola XRD yang ditunjukkan dari sampel ini 

mempunyai intensitas tertinggi dengan puncak yang khas pada sudut 2 = 29,3. Puncak-

puncak lainnya juga terdeteksi pada sudut 2 = 37,2 dan 43,2 dengan puncak yang tajam. 

Dari pola XRD ini ditetapkan bahwa komposit nikel oksida yang terbentuk adalah NiO 

bercampur dengan ZnO dan Natrium nitrat.  NiO yang terbentuk sesuai dengan Pdf No. 01-

073-1523 dan ZnO yang terbentuk sesuai dengan Pdf No. 01-079-0207 dan natrium nitrat Pdf 

No. 01-079-2056. Impuritas ini terbentuk karena reaksi tidak homogen dan suhu lama 

kalsinasi belum sempurna dan produk yang dihasilkan tidak dicuci dengan etanol dan aqudes.  

 

 

 



 

Gambar 20. Pola XRD bubuk NiO doped logam Cd 

 

Pola XRD powder nikel oksida doped logam Cd (kadmium) menggunakan prekursor 

kadmium asetat dapat dilihat pada Gambar 20. Pola XRD yang ditunjukkan dari sampel ini 

mempunyai intensitas tertinggi dengan puncak yang khas pada sudut 2 = 22,7. Puncak-

puncak lainnya juga terdeteksi pada sudut 2 = 43,3 dan 62,8 dengan puncak yang tajam. 

Dari pola XRD ini ditetapkan bahwa komposit nikel oksida yang terbentuk adalah NiO 

bercampur dengan cadmium karbonat (Cd(CO3).  NiO yang terbentuk sesuai dengan Pdf No. 

01-089-5881 dan (Cd(CO3) yang terbentuk sesuai dengan Pdf No. 01-075-8817. Impuritas ini 

terbentuk karena reaksi tidak homogen dan suhu lama kalsinasi belum sempurna dan produk 

yang dihasilkan tidak dicuci dengan etanol dan aqudes.  

4.4.2 Scanning Electron Microscopy (SEM) 

 Analisis mikrostruktur pada sampel NiO doped logam Cu dan Zn dilakukan dengan 

menggunakan peralatan SEM yang bertujuan untuk mengetahui morfologi permukaan dan 

kecacatan permukaan sampel. Gambar 21, 22 dan 23 merupakan analisa sampel NiO doped 

logam Cu dengan berbagai perbesaran. Gambar 24, 25 dan 26 adalah analisis sampel NiO 

doped logam Zn dengan berbagai perbesaran 500x, 5.000x dan 10.000x). 

 



 

Gambar 21. Foto SEM bubuk NiO doped logam Cu dengan perbesaran 500 x 

 

 

 

 

 

Gambar 22. Foto SEM bubuk NiO doped logam Cu dengan perbesaran 5.000 x 

 

 



 

Gambar 23. Foto SEM bubuk NiO doped logam Cu dengan perbesaran 10.000 x 

 

 

 

Gambar 24. Foto SEM bubuk NiO doped logam Zn dengan perbesaran 500 x 

 

 



 

Gambar 25. Foto SEM bubuk NiO doped logam Zn dengan perbesaran 5000 x 

 

 

 

Gambar 26. Foto SEM bubuk NiO doped logam Zn dengan perbesaran 9400 x 

 

Sampel NiO doped logam Cu dan Zn dianalisis dengan SEM dengan menggunakan 

perbesaran 500, 5.000 dan 10.000x. Dari hasil SEM untuk powder NiO dengan doping 

dengan logam Cu adalah berbentuk bulk (bongkahan) dan dengan logam Zn memiliki 

morfologi yakni berupa spheric. 

 



BAB V  

Simpulan dan Saran 

5.1  Simpulan 

 Dari hasil penelitian ini dapat disimpulkan beberapa hal sebagai berikut: 

1. Nanopartikel NiO doped logam Cu menggunakan Cu asetat dapat membentuk 

Ni85Cu15O. 

2. Nanopartikel NiO doped logam Cu (Cu nitrat trihidrat), doped Fe, doped Cd tidak 

berhasil membentuk nanokomposit. 

3. Nanopartikel NiO doped dengan logam Zn menghasilkan campuran NiO dan ZnO 

4. Morfologi powder NiO doped logam Cu adalah berbentuk bongkahan (bulk)]. 

5. Morfologi powder NiO doped logam Zn adalah berbentuk spheric. 

 

5.2  Saran 

Disarankan bagi peneliti selanjutnya: 

1. Mempelajari pengaruh komposisi logam doping 

2. Mencuci endapan yang terbentuk dengan aquadest  
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