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ABSTRAK 

 

 

Nama : Ryan Cipta 

NPM : 1306493751 

Program Studi : S2 Bioteknologi 

Judul : Penentuan Distribusi Ukuran Nanopartikel Au Dengan Menggunakan 

Mikroelektroda Hydrogenated Boron Doped Diamond  dan Oxidized Boron Doped Diamond. 

 

Transmisi elektron mikroskop (TEM) dan ukuran partikel analyzer (PSA) adalah 

instrumen umum untuk penentuan distribusi ukuran nanopartikel emas (Aunp). Namun, teknik 

ini tidak selalu berlaku karena harga alat dan biaya pemeliharaan yang mahal. Penelitian ini 

melaporkan pengaruh arus transien pada tumbukan aktif elektrokimia antara individu Aunp 

dengan permukaan mikroelektroda boron-doped diamond (BDD). Hal ini juga diketahui bahwa 

hidrogen peroksida (H2O2) tidak aktif di permukaan BDD. Namun, dengan adanya Aunp reaksi 

oksidasi-reduksi H2O2 terjadi. Selanjutnya, ukuran Aunp mempengaruhi arus yang dihasilkan. 

Oleh karena itu, korelasi antara transien saat ini dengan ukuran AuNPs dapat digunakan untuk 

menganalisis distribusi ukuran Aunp. Aunp telah berhasil disintesis menggunakan metode 

reduksi HAuCl4 oleh sodium sitrat. Ukuran AuNP dari 10-100 nm sudah disiapkan. Korelasi 

antara arus transient yang dihasilkan oleh reaksi reduksi H2O2 oleh tumbukan Aunp dipermukaan 

mikroelektroda BDD dengan ukuran nanopartikel yang diukur dengan menggunakan TEM dan 

PSA, dapat dideterminasi bahwa metode ini dapat diterapkan untuk penentuan distribusi ukuran 

nanometal. 

 

  

 

 

Kata Kunci : Boron-doped diamond, Mikroelektroda, Nanopartikel Au, Reaksi 

    Electrocatalytic, dan Hidrogen Peroksida. 
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ABSTRACT 
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Title : Determination of Distribution Size of Au Nanoparticles using 

Hydrogenated Boron Doped Diamond and Oxidized Boron Doped Diamond Microelectrodes.  

 

 

  

Transmission electron microscopy (TEM) and particle size analyzer (PSA) are the 

general instruments for the determination of size distribution of gold nanoparticle (AuNP). 

However, these techniques are not always applicable because the price of instrument and the cost 

of maintenance are expensive. This research reports the effect of transient currents on 

electrochemical active collisions between individual AuNP with the surface of boron-doped 

diamond (BDD) microelectrodes. It is well known that hydrogen peroxide (H2O2) is inactive at 

the surface of BDD. However, in the presence of AuNP oxidation-reduction reaction of H2O2 

occurs. Furthermore, the size of AuNP affects the current generated. Therefore, correlation 

between the current transients with AuNPs size can be used to analyze the distribution of AuNP 

size. AuNP has been successfully synthesized using the method of reduction HAuCl4 by sodium 

citrate. The size of 10-100 nm AuNPs can be prepared. Correlation between with the size of the 

nanoparticles measured by TEM and PSA with the current transient generated by the reduction 

reaction of H2O2 with AuNP collision at BDD microelectrodes suggested that the method can be 

applied for the determination of nanometal size distribution. 

 

 

Keywords : Boron-doped diamond, Microelectrode, Au nanoparticles, Electrocatalytic 

Reaction, and Hydrogen Peroxide. 
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PENDAHULUAN 

 

 

1.1 Latar Belakang 

 Elektroda dengan lapisan difusi kurang dari satu-dimensi sering disebut 

mikroelektroda (Xie, 2005). Keunggulan dari mikroelektroda adalah kapasitansi 

antar muka yang relatif kecil dan berbanding lurus dengan menurunnya luas 

permukaan elektroda. Kapasitansi yang kecil menyebabkan gangguan arus (noise) 

relatif lebih kecil (Kim, 2010). Selain itu respon mikroelektroda sangat cepat, 

sehingga pengukuran dapat dilakukan dalam beberapa menit (Macpherson, 2001). 

Kekurangan dari mikroelektroda adalah bentuk fisiknya sangat tipis dan mudah 

patah (Xiao, 2008).  

Aplikasi mikroelektroda dalam berbagai bidang telah banyak dilaporkan, 

seperti dalam penelitian dibidang kesehatan dan biologi (Heinze, 1993). Berbagai 

keunggulan yang dimiliki mikroelektroda memberikan gagasan untuk aplikasi 

yang inovatif dan efisien dalam perkembangan nanosains dan nanoteknologi, 

termasuk di dalamnya adalah nanopartikel.  

 Seiring berkembangnya teknologi, para peneliti telah berhasil mensintesis 

emas berukuran nano. Nanopartikel emas adalah nanopartikel logam yang paling 

stabil, dan memiliki aspek yang menarik seperti sifat yang berbeda dengan bulk 

partikel, terkait pada sifat elektronik, magnetik maupun sifat optik (efek ukuran 

kuantum). Sifat-sifat ini ini telah diaplikasikan untuk keperluan katalisis dan 

biologi (Daniel and Astruc, 2004). Salah satu aplikasi nanopartikel emas adalah 

untuk produk kecantikan. Harga dipasaran untuk produk ini sangat mahal 

disebabkan emas yang digunakan bukan merupakan nanomaterial tapi masih 

menggunakan mikropartikel. Jadi, 1 gram emas hanya menghasilkan 1 gram 

mikropartikel emas.  

Perkembangan nanopartikel membuat karakterisasi dari nanopartikel 

menjadi penting.  Sekarang ini, karakterisasi nanopartikel masih mengandalkan 

instrument berbasis mikroskop elektron seperti Transmission Electron 

Microscopy (TEM) dan Particle Size Analyzer (PSA). Instrumen untuk  
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karakterisasi nanopartikel menggunakan TEM masih mahal dan membutuhkan 

biaya tinggi untuk perawatannya. Sehingga, di Indonesia tidak semua 

laboratorium memilikinya.  Karena itu diperlukan suatu metode alternatif untuk 

menganalisis karakterisasi dari suatu nanopartikel yang diharapkan lebih efisien 

dan ekonomis.  

Sementara itu diketahui bahwa pergerakan dari nanopartikel di dalam 

larutan diharapkan sesuai dengan pendekatan Brownian dimana dengan 

berjalannya waktu reaksi akan mengakibatkan nanopartikel mendekat atau terjadi 

kontak fisik dengan elektroda dimana mereka dapat menempel atau rebound. Pada 

studi yang dilakukan oleh Xiao et al (2008), setiap tumbukan nanopartikel  pada 

permukaan mikroelektroda menghasilkan profil unik i-t yang merupakan fungsi 

dari interaksi partikel dengan permukaan elektroda.  Profil arus yang diamati pada 

setiap tumbukan serupa dengan arus transients yang terekam pada mikroelektroda 

dan merupakan fungsi dari jari-jari nanopartikel.  Pada kondisi reaksi dibawah 

kontrol difusi, amplitudo dari setiap tingkat arus berkorelasi dengan ukuran 

nanopartikel. Plot amplitudo arus vs  frekuensi dari puncak yang terjadi 

berkorelasi baik terhadap distribusi ukuran nanopartikel yang dikarakterisasi 

dengan TEM, dan menunjukkan bahwa metode tersebut dapat digunakan sebagai 

pendeteksi distribusi ukuran nanopartikel.  

Untuk menerapkan metode ini dibutuhkan suatu elektroda yang memiliki 

rentang potensial kerja yang lebar, serta stabil dan tidak mengadsorpsi 

nanopartikel logam yang diukur. boron-doped diamond (BDD) dapat memenuhi 

kebutuhan tersebut. Pada penelitian sebelumnya BDD telah digunakan untuk 

menentukan distribusi ukuran nanopartikel Pt (Rangkuti, 2012). Selanjutnya 

pengaruh terminasi pada BDD yaitu hydrogenated dan oxidazed boron-doped 

diamond (HBDD dan OBDD) telah diuji pada penelitian sebelumnya yang 

menunjukkan bahwa kedua elektroda dapat digunakan dengan baik pada 

penentuan distribusi nanopartikel Pt (Fifi, 2015).  

Xiao et al, 2008, telah mempelajari ukuran rata-rata, jumlah densitas dan 

determinasi morfologi secara elektrokimia akibat mekanisme oksidasi hidrazin 

ketika nanopartikel Au bertumbukan dengan dengan elektroda. Etesami et al, 

2011, melakukan variasi (rentang potensial, scan rates dan nilai pada siklik) 
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dimana, waktu deposisi dapat dikontrol oleh scan rate dan mengaplikasikan nilai 

siklik dengan rentang potensial yang spesifik. Watanabe et al, 2009, melakukan 

studi penentuan distribusi ukuran nanopartikel Au dengan menggunakan dua 

pendekatan, elektroforesis pada koloid nanopartikel emas dan elektrolisis asam 

klorik. Sobri, 2008 melakukan studi penentuan distribusi ukuran nanopartikel Au 

menggunakan elektroda grafit dengan mengamati arus transien yang ditimbulkan 

oleh reaksi oksidasi tiosulfat-sulfit ketika terjadi tumbukan antara nanopartikel 

emas dengan elektroda grafit.  

Pada penelitian distribusi ukuran nanopartikel Au ditentukan dengan 

menggunakan mikroelektroda HBDD dan OBDD dengan mengamati arus transien 

yang ditimbulkan oleh reaksi reduksi  hidrogen peroksida ketika terjadi tumbukan 

antara nanopartikel emas dengan mikroelektroda HBDD dan OBDD. Selanjutnya 

hasil tersebut dibandingkan dengan pengukuran menggunakan TEM. Diharapkan 

penggunaan reaksi reduksi hidrogen peroksida akan memberikan hasil yang lebih 

baik dan akurat dari pada reaksi oksidasi hidrogen peroksida pada mikroelektroda 

HBDD dan OBDD. 

 

1.2 Perumusan Masalah 

 Apakah penentuan distribusi ukuran nanopartikel Au dapat dilakukan 

dengan mengamati reaksi reduksi hidrogen peroksida pada 

permukaan nanopartikel Au menggunakan mikroelektroda BDD?  

 Apakah ada pengaruh terminasi hydrogen pada HBDD dan oksigen 

pada OBDD pada pengukuran distribusi ukuran nanopartikel Au 

menggunakan mikroelektroda BDD? 

 Pada potensial berapa sebaiknya pengukuran distribusi nanopartikel 

Au menggunakan mikroelektroda dapat dilakukan 

 

1.3 Ruang Lingkup 

 Penentuan distribusi ukuran nanopartikel logam Au dilakukan 

menggunakan dua jenis yakni elektroda, yaitu mikroelektroda hydrogenated 

boron doped diamond (HBDD) dan oxidized-boron doped diamond (OBDD). 
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Nanopartikel logam yang akan ditentukan distribusi ukurannya adalah 

nanopartikel Au hasil sintesa menggunakan pemanasan 100ml larutan H2AuCl4 

0.01%, kemudian ditambahkan larutan 1% trisodium sitrat dengan variasi 1 ml dan 

5 ml. Sedangkan  reaksi elektrokimia senyawa indikator yang digunakan adalah 

reduksi hidrogen peroksida (H2O2) 1 mM dalam phosphate buffer solution (PBS) 

100 mM pH 7. 

  

1.4 Jenis Penelitian 

 Penelitian dilakukan dengan melakukan eksperimen secara langsung di 

laboratorium bioelektrokimia Universitas Indonesia. 

 

1.5 Metode Penelitian 

 Penelitian dilaksanakan dengan metode eksperimental menggunakan 

teknik pengukuran elektrokimia, siklik voltametri, dan kronoamperometri. 

Observasi dilakukan di bawah kondisi buatan yang dibuat dan diatur terhadap 

objek penelitian dengan pengukuran pada mikroelektroda HBDD dan OBDD 

sebagai kontrol. 

 

1.6 Hipotesis 

 Mikroelektroda BDD dapat digunakan dalam penentuan distribusi ukuran 

nanopartikel Au dengan mengamati reaksi elektrokatalitik reduksi 

hidrogen peroksida dalam sistem. 

 Terminasi BDD  memberikan pengaruh pada penentuan distribusi 

nanopartikel Au menggunakan mikroelektroda BDD  

 Penggunaan potensial reduksi H2O2  lebih baik dibanding dengan 

penggunaan potensial oksidasi H2O2 untuk penentuan distribusi ukuran 

nanopartikel Au 
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1.7 Tujuan Penelitian 

 Tujuan dari penelitian ini adalah melakukan studi penentuan distribusi 

ukuran nanopartikel Au dengan menggunakan mikroelektroda HBDD dan OBDD 

dengan mengamati reaksi elektrokatalitik  reduksi hidrogen peroksida (H2O2). 

Membandingankan penggunaan mikroelektroda HBDD dan OBDD terhadap 

distribusi ukuran nanopartikel Au. Membandingkan distribusi ukuran nanopartikel 

Au antara TEM dengan metode elektrokimia. 

 

1.8 Manfaat Penelitian 

 Secara komparatif, perangkat sensor elektrokimia merepresentasikan 

sebuah alternatif yang menarik. Keuntungan dari teknik elektroanalitik 

dibandingkan metode deteksi lainnya yaitu: biaya rendah, kemudahan pada 

penggunaan, kebutuhan energi yang rendah dan prosedur sederhana, dan 

kemungkinan untuk membangun sistem portabel yang cocok baik untuk 

laboratorium atau pengukuran onsite (Salaun et al, 2007) sehingga penelitian ini 

diharapkan dapat bermanfaat dalam mempelajari dan mengembangkan aplikasi 

dalam penggunaan mikroelektroda HBDD dan OBDD serta dapat digunakan 

sebagai metoda dalam mempelajari dan menentukan distribusi nanopartikel logam 

yang ekonomis dan efisien. 
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BAB 2  

TINJAUAN PUSTAKA 

 

2.1 Mikroelektroda 

 Pada tahun1980, ketika perkembangan teknologi mikroelektronika telah 

memungkinkan untuk melakukan pengukuran arus yang sangat kecil sudah dapat 

dilakukan dan untuk karena produksi pembentukan elektroda yang sangat kecil 

masih minim, banyak studi intensif dan penelitian dilakukan untuk membuat 

aplikasi tersebut. Penerapan ukuran kecil pada elektroda menjadi lebih 

ditingkatkan dengan meningkatnya permintaan dari bidang ilmu kimia analitik 

(misalnya, kebutuhan untuk elektroda di dalam miniatur sel pada aspek deteksi 

sebagai pemisahan kinerja yang tinggi atau pada sensor elektrokimia). Elektroda 

berukuran kecil ini disebut mikroelektroda. Istilah "ultramikroelektroda" juga 

sering digunakan dalam literatur lain, namun, untuk menjaga terminologi 

konsisten, adalah lebih baik untuk sepakat pada istilah yang lebih logis, yaitu 

"mikroelektroda" (Stulik et al, 2000). 

Dalam penelitian ini elektroda kerja yang digunakan berupa 

mikroelektroda boron-doped diamond (BDD). Mikroelektroda adalah elektroda 

yang memiliki dimensi dalam skala mikrometer (1 μm) (Haliwell et al., 1994). 

Elektroda ini berbentuk konsentrik (concentric elektroda) dimana dipergunakan 

untuk mengukur aktivitas motor unit tunggal. Selain itu, mikroelektroda juga 

dapat meningkatkan respon arus dan memiliki sensitifitas yang tinggi,dan 

memiliki kapasitan antarmuka yang kecil. Kapasitan menurun seiring dengan 

menurunnya luas permukaan elektroda (Einaga, et al. 2005). Bentuk 

hemispherical shape ujung mikroelektroda silinder mikro menyebabkan arus 

steady state sesuai dengan persamaan:  

iss = nFADoCo/ro (2.1) 

berbeda dengan arus steady state makroelektroda planar:  

iss = nFADoCo/δo (2.2) 

Dimana n adalah jumlah elektron yang ikut dalam reaksi, F adalah konstanta 

faraday, A adalah luas permukaan, Do adalah koefisien difusi, Co adalah 
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konsentrasi, ro adalah radius elektroda, dan δo adalah difusi pada elektroda 

spherical (Bard et al., 2001). 

Gambar 2.1 Ilustrasi dari Beberapa Tipe Elektroda dan Difusinya (a) Difusi 

Linear Kepingan Elektroda (b) Difusi Hemispherical pada Mikroelektroda. 

(Sumber: http://bioelectrochemistry.mcgill.ca/electrodes.html) 

 

2.2 Hydrogenated Boron Doped Diamond (HBDD) 

Jika dilihat dari aspek konduktivitasnya, boron-doped diamond 

menunjukkan sifat yang menjanjikan dalam kaitannya dengan aplikasi sensor 

elektrokimia (Swain et al, 1993). Boron-Doped Diamond (BDD) merupakan suatu 

material substrat yang menarik karena kemampuanya untuk di-doping dan 

dideposisikan dalam bentuk lapisan tipis pada berbagai substrat seperti silikon (Si) 

(Ru-hai, 2006). Hibridisasi sp
3
 yang dimiliki oleh intan menyebabkan intan 

bersifat nonkonduktif, oleh karena itu perlu diberi suatu perlakuan khusus pada 

permukaanya agar lebih bersifat konduktif. Salah satu caranya adalah dengan 

men-doping permukaanya dengan suatu material yang bersifat konduktif seperti 

boron. Jendela potensial yang lebih luas dan arus yang lebih rendah membuat 

elektroda BDD sangat menarik untuk percobaan analisis elektrokimia. 

Reaksi yang terjadi dalam rentang potensial dari sekitar -0.5 V -1.2 V  dan 

sekitar 1,8 V sampai 2,5 V sekarang dapat dianalisis yang tidak dapat dianalisis 

pada permukaan elektroda tradisional seperti Au dan Pt . Semakin rendah saat 

arus memungkinkan adanya sensitivitas yang lebih tinggi dan batas deteksi yang 

lebih rendah. Spektroskopi impedansi elektrokimia pada elektroda boron-doped 

diamond yang direndam dalam larutan yang mengandung pasangan redoks 

reversibel mengindikasikan bahwa mekanisme transfer elektron bergantung pada 

terminasi permukaannya (Latto et al, 2004). Telah dilaporkan pula pada elektroda 

boron-doped diamond bahwa pasangan redoks anorganik yang dioksidasi dan 

Penentuan distribusi..., Ryan Cipta, FMIPA UI, 2016

http://bioelectrochemistry.mcgill.ca/electrodes.html


8 

 

 Universitas Indonesia 

direduksi melalui mekanisme transfer elektron sphere bagian luar mendeterminasi 

perilaku elektrokimia reversibel (Alehashem et al, 1995). Selain itu, lebarnya 

jendela potensial pada elektrolisis air memberikan keunggulan bagi BDD karena 

terbatasnya jendela potensial menyulitkan deteksi dari senyawa yang teroksidasi 

pada potensial anodik yang relatif tinggi (Rao et al., 2005).  

 

 

Gambar 2.2 Siklik voltamogram BDD dalam 0.1 M H2SO4 0.1 M 

(Sumber: Fujishima et al., 2005) 

 

Beberapa sifat unggul dari BDD adalah : (Fujishima et al.,2005) : 

1. Memiliki kestabilan fisika dan kimia yang tinggi 

2. Memiliki daerah potensial kerja (jendela potensial) yang lebar 

3. Arus latar belakang rendah 

4. Biokompatibel 

5. Sifat mekanis yang cukup kuat untuk menahan ultrasound, microwave 

atau sinar laser. 

6. Imobilisasi biomolekul pada permukaan BDD memungkinkan untuk 

dapat difungsikan 

7. Relatif tidak sensitive terhadap oksigen 

 

Mikroelektroda HBDD dipreparasi dalam sistem Microwave Plasma 

Assited Chemical Vapour Deposition (MPACVD) dengan cara mendeposisi film 

polikristalin diamond pada permukaan kawat tungsten. Sumber karbon dan boron 

yang digunakan berasal dari campuran aseton dan trimetilborat dengan 

perbandingan B/C 0,1%. Tekanan hidrogen yang digunakan adalah 70 Torr 

dengan daya microwave sebesar 3000 W selama 10 jam. 
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Gambar 2.3 Skema Alat Pembuatan Elektroda Boron-Doped Diamond 

 

Karakterisasi mikroelektroda HBDD dapat menggunakan Spektroskopi 

Raman,Scanning Electron Microscopy (SEM), dan X-Ray Photoelectron 

Spectroscopy (XPS). 

Tabel 2.1 Karakteristik Mikroelektroda HBDD 

Instrumen Karakterisasi 

Mikroelektroda HBDD 

Keterangan 

 

Spektroskopi Raman 

Teradapat panjang gelombang 1332 cm
-1

  yang 

merupakan panjang gelombang phonon diamond C-C 

sp
3
  

Scanning Electron 

Microscopy (SEM) 

Jari-jari mikroelektroda HBDD sebesar 50 µm dengan 

ukuran kristal diamond sebesar 5 µm. 

X-Ray Photoelectron 

Spectroscopy (XPS). 

Terdapat puncak spektrum pada energi ikatan sebesar 

285 (menunjukan energi ikat C-C dan C-H pada 

mikroelektroda BDD) dan 532,4 eV (menunjukan 

energi ikat C-OH pada mikroelektroda BDD). 

 

2.3 Oxidized Boron Doped Diamond (OBDD) 

Meskipun stabilitas diamond sebagai senyawa kimia yang relatif kuat atau 

oksidasi elektrokimia yang pada awal permukaannya memiliki sifat hidrofobik 

(terhidrogenasi) dapat menghasilkan kelompok oksigen yang bertanggung jawab 

sebagai karakter hidrofilik dari permukaan Oxidized Boron Doped Diamond yang 

teroksidasi. modifikasi yang diinduksi yang stabil memperlihatkan bahwa 

permukaan elektroda awal dapat diperoleh kembali hanya dengan melakukan 
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treatment hidrogen-plasma. Terlebih lagi, sifat elektrokimia BDD yang 

dimodifikasi juga meningkat secara signifikan, yang membuatnya memungkinkan 

untuk digunakan pada aplikasi baru dan pastinya lebih berdaya berguna (Ohnishi 

et al, 2002). Oxidized Boron Doped Diamond mempunyai kondisi yang baik pada 

permukaannya, kondisi yang baik ini diperoleh dengan polarisasi anodik dalam 

larutan asam. Hasil dari polarisasi anodik dalam larutan asam ini yaitu terminasi 

hidrogen pada diamond akan dikonversi menjadi terminasi oksigen. Permukaan 

diamond dapat dengan mudah dioksidasi oleh oksidator asam seperti HNO3, 

HClO, H2SO4, H2O2, dan sebagainya dan juga dapat dioksidasi oleh oksigen 

dengan menaikkan suhu untuk membentuk struktur C-O-C (eter) dan jenis 

struktur C=O (karbonil) (Ando, et al., 2003).  

Sifat fisik dan kimia material dipengaruhi oleh berubahnya permukaan 

diamond terminal H yang bersifat hidrofobik dengan konduktivitas yang tinggi 

menjadi diamond terminal O yang bersifat hidrofilik dengan konduktifitas yang 

rendah. BDD dengan terminal O dilaporkan lebih stabil dan sensitif dibandingkan 

dengan BDD dengan terminal H (Wu. Jing, 2004). Selain itu, Oxidized-diamond 

menunjukkan nilai potensial yang sangat tinggi mendekati batas anodic dari 

jendela potensial diamond yang telah diselidiki sebelumnya (N. Simon, et al., 

2005). 

 

Gambar 2.4 Skema (a) Hydrogenated Diamond dan (b) Oxidized Diamond 

(Sumber : Ando et al., 2003) 

 Permukaan oxidezed-diamond diharapkan dapat memiliki keunggulan 

untuk reaksi permukaan tertentu seperti reaksi katalitik dan reaksi elektrokimia.  
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2.4 Nanopartikel 

Nanopartikel merupakan partikel ultrafine dalam ukuran skala nanometer. 

Pengertian nanopartikel berbeda-beda tergantung pada material, bidang dan 

aplikasi yang diperhatikan. Nanopartikel didefinisikan sebagai partikulat yang 

terdispersi atau partikel-partikel padatan dengan ukuran partikel berkisar 10 – 100 

nm (Abdullah dkk., 2008). Nanopartikel dapat terdiri dari bahan konstituen 

tunggal atau menjadi gabungan dari beberapa bahan. Nanopartikel di alam sering 

ditemukan dengan bahan aglomerasi dengan berbagai komposisi, sedangkan 

komposisi bahan murni tunggal dapat dengan mudah disintesis dengan berbagai 

metode. Berdasarkan sifat kimia dan elektromagnetik, nanopartikel dapat tersebar 

seperti aerosol, suspensi/koloid, atau dalam keadaan menggumpal. Sebagai 

contoh, nanopartikel magnetik cenderung mengelompok, membentuk sebuah 

aglomerat, kecuali permukaan mereka dilapisi dengan bahan non-magnetik, dan 

dalam keadaan menggumpal, nanopartikel dapat berperilaku sebagai partikel yang 

lebih besar, tergantung pada ukuran aglomerat tersebut (Buzea, et al., 2007).  

Nanopartikel merupakan suatu partikel dengan ukuran nanometer, yaitu 

sekitar 1 –100 nm (Hosokawa, 2007). Material nanopartikel telah banyak menarik 

peneliti karena material nanopartikel menunjukkan sifat fisika dan kimia yang 

sangat berbeda dari bulk materialnya, seperti kekuatan mekanik, elektronik, 

magnetik, kestabilan termal, katalitik dan optik.Hal utama yang membuat 

nanopartikel berbeda dengan material sejenis dalam ukuran besar yaitu ukuranya 

yang kecil, nanopartikel memilki nilai perbandingan antara luas permukan dan 

volume yang lebih besar jika dibandingkan dengan partikel sejenis dalam ukuran 

besar. Ini membuat nanopartikel bersifat lebih reaktif. Reaktivitas material 

ditentukan oleh atom-atom di permukan, karena hanya atom-atom tersebut yang 

bersentuhan langsung dengan material lain. Senyawa aktif tersebut dapat di 

hadapkan dalam bermacam-macam keadaan keadaan fisik. Dapat dilarutkan 

dalam matrik polimer, dapat dienkapsulasi, atau dapat diabsorbsi atau dilekatkan 

pada permukaan permbawa koloid (Luiza, 2012). 

 Pada penelitian ini, nanopartikel yang digunakan yaitu nanopartikel dalam 

bentuk koloid. Koloid merupakan bagian dari campuran yang memiliki sifat khas 

karena memiliki ukuran partikel dengan diameter antara 1-100 nm yaitu berada di 
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antara larutan sejati dan suspensi. Dalam koloid, partikel solutnya lebih besar dari 

pada partikel larutan, tetapi lebih kecil dari partikel yang mengapung pada 

suspensi (Brady, 1999). 

 

2.4.1 Sintesis Nanopartikel 

 Perkembangan teknologi nano tidak terlepas dari riset mengenai material 

nano. Dalam pengembangannya, material nano diklasifikasikan menjadi tiga 

kategori, yaitu: material nano berdimensi nol (nano particle), material nano 

berdimensi satu (nanowire), dan material nano berdimensi dua (thin films). Pada 

saat ini, pengembangan nanoteknologi terus dilakukan oleh para peneliti dari 

dunia akademik maupun dari dunia industri.Salah satu bidang yang menarik minat 

banyak peneliti adalah pengembangan metode sintesis nanopartikel. Sintesis 

nanopartikel dapat dilakukan dalam fasa padat, cair, maupun gas. Proses sintesis 

pun dapat berlangsung secara fisika atau kimia. 

 Proses sintesis secara fisika tidak melibatkan reaksi kimia,tetapi hanya 

pemecahan material besar menjadi material berukuran nanometer, atau 

pengabungan material berukuran sangat kecil, seperti kluster, menjadi partikel 

berukuran nanometer tanpa mengubah sifat bahan. Proses sintesis secara kimia 

melibatkan reaksi kimia dari sejumlah material awal (precursor) sehingga 

dihasilkan material lain yang berukuran nanometer. Contohnya adalah 

pembentukan nanopartikel garam dengan mereaksikan asam dan basa yang 

bersesuaian.(Abdullah, et al. 2008). Secara umum, sintesis nanopartikel akan 

masuk dalam dua kelompok besar, 

yaitu: 

a. Top-down (fisika) 

 Metode top-down (pengecilan ukuran) adalah memecah partikel berukuran 

besar menjadi partikel berukuran nanometer. Metoda yang digunakan pada proses 

top-down antara lain: 

- Pearl/Ball Milling 

- High-pressure homogenization 

- Lithography/etching 

b.  Bottom-up(kimia) 
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 Metode Bottom-up (penyusunan atom-atom) adalah memulai dari atom-

atom atau molekul-molekul atau kluster-kluster yang diassembli membentuk 

partikel berukuran nanometer yang dikehendaki. 

 

Gambar 2.5: Dua pendekatan sintesis nanopartikel: top-down dan bottom-up 

   [Sumber :http://people.bath.ac.uk] 

 

 Nanopartikel logam mempunyai struktur 3 dimensi berbentuk seperti bola  

(solid). Partikel ini dibuat dengan cara mereduksi ion logam menjadi logam yang 

tidak bermuatan (nol). Reaksi yang terjadi adalah (Hakim, Lukmanul; 2008): 

                                     

A
x+

 adalah ion logam yang akan dibuat menjadi nanopartikel. Contoh: Au, Pt, Ag, 

Pd, Co, Fe. Metode bottom up dalam sintesis nanopartikel emas dapat dilakukan 

dengan melakukan proses reduksi HAuCl4 dengan menggunakan asam sitrat, 

ataupun natrium borohidrida sebagai agen pereduksi (Nguyen DT et al, 2011). 

Penggunaan metode bottom up ini juga dipengaruhi oleh penggunaan konsentrasi 

dari capping agent, suhu, dan kecepatan putaran pengadukan yang akan mencegah 

teragregasinya nanopartikel Au. 
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2.4.2 Emas (Au) 

 Emas adalah unsur kimia dalam tabel periodik yang memiliki simbol Au 

(bahasa Latin: 'aurum') dan memiliki nomor atom 79, Au merupakan unsur 

transisi dalam sistem periodik unsur, mengkilap, kuning, berat, "lunak", dan 

"mudah ditempa". Emas tidak bereaksi dengan zat kimia lainnya tapi terserang 

oleh klorin,fluorin dan aqua regia. 

Logam ini banyak terdapat di nugget emas atau serbuk di bebatuan dan di 

deposit alluvial dan salah satu logam coinage melebur dalam bentuk cair pada 

suhu sekitar 1000 derajat celcius. Emas merupakan logam yang bersifat lunak dan 

mudah ditempa, kekerasannya berkisar antara 2,5 – 3 (skala Mohs), serta berat 

jenisnya tergantung pada jenis dan kandungan logam lain yang berinteraksi atau 

berpadu dengannya (Esna, 1988). 

Adapun sifat fisik dan kimia dari Au lainnya sebagai berikut:  

Masa atom : 196,967 gr/ mol 

Titik leleh : 1337.33 K (1064.18 °C, 1947.52 °F)  

Titik didih : 3129 K (2856 °C, 5173 °F) 

Isotop : Emas memiliki 18 isotop; 
198

Au dengan paruh waktu 

   paling lama selama 186,1 hari dan satu isotop yang 

   paling stabil dengan 118 neutron (
197

Au) 

Radius Vanderwaals  : 0,166 nm  

Energi ionisasi pertama : 890,1 kJ.mol
-1

  

Energi ionisasi kedua : 1980 kJ.mol
-1

  

Dalam proses kimia, emas biasanya dapat diangkut dalam bentuk larutan 

komplek sulfida atau klorida. Pengendapan emas sangat tergantung kepada 

besarnya perubahan pH, H2S, oksidasi, pendidihan, pendinginan, dan adsorpsi 

oleh mineral lain. Sebagai contoh, emas akan mengendap jika suasana menjadi 

sedikit basa dan terjadi perubahan dari reduksi menjadi oksidasi. Atau emas akan 

mengendap jika terikat mineral lain seperti pirit (Gallagher et al, 1990). Logam 

emas merupakan logam yang tahan akan korosi, konduktif dan relatif stabil di 

alam karena tidak banyak bereaksi dengan kebanyakan bahan kimia. Oleh karena 

itu, logam ini banyak dimanfaatkan di berbagai kehidupan manusia. Pada saat ini, 
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emas banyak digunakan sebagai perhiasan, cadangan kekayaan negara, medali, 

elektroda, dan komponen di dalam komputer. Oleh karena itu, emas memiliki nilai 

ekonomi yang tinggi. Pada penelitian ini digunakan nanopartikel emas sebagai 

katalis dalam reaksi reduksi H2O2. 

 

2.5 Hidrogen Peroksida  

 Hidrogen peroksida merupakan senyawa kimia reaktif yang mengandung  

unsur hidrogen dan oksigen (H2O2). Hidrogen peroksida (H2O2) adalah cairan 

bening, agak lebih kental daripada air, yang merupakan oksidator kuat. Senyawa 

ini ditemukan oleh Louis Jacques Thenard pada tahun 1818. Bahan baku 

pembuatan hidrogen peroksida adalah gas hidrogen (H2) dan gas oksigen (O2). 

Teknologi yang banyak digunakan di dalam industri hidrogen peroksida adalah 

auto oksidasi Anthraquinone. Hidrogen peroksida merupakan bahan kimia 

industri yang penting dengan sejumlah besar aplikasi. Zat ini banyak digunakan 

sebagai oksidan yang ramah lingkungan untuk perbaikan tanah dan kertas pada 

industri tekstil, dimana dapat menggantikan pemutih klorin. Permintaan global 

untuk hidrogen peroksida telah berkembang untuk dua dekade terakhir karena 

masalah lingkungan yang meningkat (Kirk-Othmer, 2004). Salah satu keunggulan 

Hidrogen Peroksida dibandingkan dengan oksidator yang lain adalah sifatnya 

yang ramah lingkungan karena tidak meninggalkan residu yang berbahaya. 

 Reaksi Reduksi dari hidrogen peroksida sebagai berikut: 

 

   (  )       (  )     
        ( ) 

 

Menurut Adebayo et al. (2003), laju pengadukan pada proses pelarutan 

selektif menggunakan peroksida dapat menyebabkan terurainya hidrogen 

peroksida menjadi oksigen yang akan diserap oleh permukaan partikel sehingga 

dapat menghambat kontak antara partikel dengan peroksida. Oleh karena itu, pada 

penelitian ini digunakan proses pelarutan selektif menggunakan campuran asam 

sulfat dan hidrogen peroksida karena metode ini diharapkan dapat menghasilkan 

persentase deteksi selektif pada nanopartikel emas yang lebih baik. 
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2.6 Teknik Pengukuran 

 Pada penelitian ini, dilakukan pengukuran arus reaksi hidrogen peroksida 

dengan teknik potensiostatik, yaitu dengan metode siklik voltametri dan 

kronoamperometri. 

 

2.6.1 Potensiostatik 

 Metode analisis kimia berdasarkan prinsip elektrokimia disebut 

elektroanalisis. Elektroanalisis dibagi dua yaitu potensiometri dan potensiostatik. 

Potensiometri adalah pengukuran sel elektrokimia yang dilakukan dalam kondisi 

statik, dimana tidak ada arus yang lewat diantara dua elektroda dan konsentrasi 

dalam sel tidak berubah. Sedangkan potensiostatik adalah teknik yang 

mempelajari proses transfer muatan pada permukaan elektroda dan larutan yang 

berdasarkan kondisi dinamis (Joseph Wang, 2000). Pada teknik potensiostatik, 

potensial elektroda yang digunakan untuk menghasilkan reaksi transfer elektron 

kemudian diamati arus yang dihasilkan. Peran potensial disini adalah sebagai 

paremeter kontrol yang dapat dilihat „tekanan elektron‟ yang memberikan gaya 

terhadap spesi kimia untuk melepas atau menerima elektron. Dengan demikian, 

arus yang dihasilkan menunjukkan laju elektron di seluruh permukaan elektroda 

larutan (Joseph Wang, 2002). Teknik potensiostatik dapat mengukur spesi kimia 

yang memiliki sifat elektroaktif, yaitu dapat dioksidasi atau direduksi. 

Keuntungan teknik potensiostatik adalah sensitivitas tinggi, selektivitas, portable, 

dan instrumentasi yang ekonomis (Joseph Wang, 2000). 

 Alat yang digunakan pada proses dalam metode potensiostatik disebut 

potensiostat. Potensiostat merupakan alat elektronik yang mengontrol beda 

potensial antara elektroda kerja dan elektroda pembanding dalam suatu sel 

elektrokimia yang tersusun atas tiga elektroda yaitu elektroda kerja (working 

electrode), elektroda pembanding (reference electrode), dan elektroda pendukung 

(counter electrode).  
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2.6.2 Voltametri 

 Voltametri adalah metode elektrokimia dimana arus diamati pada 

pemberian potensial tertentu.Timbulnya arus disebabkan karena terjadinya reaksi 

oksidasi dan reduksi pada permukaan elektroda. 

  Teknik voltametri dibagi menjadi dua, yaitu Linear Sweep Voltametry 

(LSV) dan Cyclic Voltametry (CV). Pada LSV hanya dilakukan satu kali sapuan 

saja sehingga informasi yang diperoleh hanya berupa informasi reduksi atau 

oksidasi saja. Sedangkan pada CV dilakukan pengukuran arus bolak-balik 

sehingga informasi reduksi dan oksidasi dapat diamati dengan baik. LSV sendiri 

dibagi lagi menjadi anodic stripping voltametry dan catodic stripping voltametry 

(Yuliwarni, 2010). 

 Cyclic voltammetry adalah suatu teknik analisis kualitatif dan kuantitatif 

yang dapat memberikan informasi dengan cepat dalam mengkarakterisasi reaksi 

yang terjadi di dalam sel elektrokimia. Pada cyclic voltammetry respon arus 

diukur sebagai fungsi potensial (voltase), dimana pemberian potensial dilakukan 

secara bolak-balik, sehingga informasi reduksi dan oksidasi dapat teramati dengan 

baik. Karakteristik cyclic voltammetry tergantung beberapa faktor yaitu laju reaksi 

transfer elektron, kereaktifan spesi elektroaktif, dan scan rate voltase (Denis 

Andrienko, 2008). 

 Pada penelitian ini dilakukan pengukuran arus reduksi hidrogen peroksida 

menggunakan teknik cyclic voltametry (CV).  

 

 

Gambar 2.6 Cyclic voltammograms of 0.3 mM FcCOO− at the stationary carbon 

electrode 

(Sumber: Tatsumi et al., 2012) 
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2.6.3 Kronoamperometri 

 Kronoamperometri merupakan metode elektrokimia yang menggunakan 

potensial step dan sebagai hasilnya didapatkan hasil pembacaan arus terhadap 

waktu (Zoski, 2007).  Kronoamperometri adalah teknik elektrokimia 

menggunakan tingkat potensial elektroda kerja untuk melihat arus yang dihasilkan 

dari proses faradic pada elektroda yang dimonitor sebagai fungsi waktu (arus 

terhadap waktu). 

 Kronoamperometri umumnya digunakan untuk mengukur koefisien difusi 

dari spesies elektroaktif atau mengukur area permukaan elektroda kerja,dan  

digunakan untuk mempelajari proses mekanisme yang terjadi pada elektroda, 

mempelajari laju dari proses pada elektroda, parameter adsorpsi, dan laju dari 

reaksi kimia berpasangan. Arus Faradic yang terjadi pada teknik ini disebabkan 

karena peristiwa transfer elektron yang dapat dijelaskan pada persamaan Cottrell 

(Joseph Wang, 2000). 

I = 
n x c x F x A x √D

√  x t
 

 (2.3) 

dimana :  

I = arus yang dihasilkan (A)  

F = faraday 96500 (C/mol)  

A = luas permukaan elektroda (m
2
)  

D = koefisien difusi (cm
2
/s)  

c = konsentrasi larutan elektrolit (M)  

t = waktu (s)  

n = banyaknya elektron yang ditransferkan 

Pada penelitian ini, kronoamperometri digunakan untuk mengkarakterisasi arus 

transient, yakni arus yang terjadi hanya pada waktu yang singkat. Arus tersebut 

timbul karena adanya efek elektrokatalisis ketika terjadi tumbukan dan adhesi 

nanopartikel Au pada elektroda sesuai dengan persamaan: 

I = 4 (ln 2)nFDCr (2.4) 

di mana D adalah koefisien difusi reaktan, C adalah konsentrasi, dan r adalah jari-

jari dari nanopartikel tunggal (Xiao et al., 2008). 
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Gambar 2.7 Respon Kronoamperometri (arus vs waktu) 

 (Sumber: Bard et al., 2001) 

 

2.7 Instrumentasi 

 Pada penelitian ini digunakan beberapa instrumentasi analisis kimia, 

diantaranya, Spektroskopi UV-Visible dan TEM, dan instrument SEM telah 

digunakan pada penelitian sebelumnya. 

 

2.7.1 Transmission Electron Microscope (TEM) 

 Pada tahun 1931, Seorang ilmuwan dari universitas Berlin yaitu Dr. 

Ernst Ruska membuat mikroskop transmisi elektron (TEM) untuk pertama kali. 

TEM adalah mikroskop yang dapat melakukan pembesaran objek sampai 2 juta 

kali, yang menggunakan elektro statik dan elektro magnetik untuk mengontrol 

pencahayaan dan tampilan gambar serta memiliki kemampuan pembesaran objek 

serta resolusi yang jauh lebih bagus dari pada mikroskop cahaya. TEM bekerja 

dengan menembakkan elektron ke lapisan tipis sampel, yang selanjutnya 

informasi tentang komposisi struktur dalam sampel tersebut dapat terdeteksi dari 

analisis sifat tumbukan, pantulan maupun fase sinar elektron yang menembus 

lapisan tipis tersebut.  TEM mampu menampilkan topografi dengan resolusi yang 

lebih tinggi secara signifikan dibandingkan mikroskop cahaya karena panjang 

gelombang elektron de Broglie kecil. Gambar yang terbentuk disebabkan dari 

interaksi elektron yang ditransmisikan melalui spesies, kemudian gambar 

diperbesar, difokuskan dan dideteksi oleh alat sensor seperti kamera CCD. TEM 

telah digunakan dalam karakterisasi material dalam penelitian kanker, virologi, 

ilmu material serta polusi, nanoteknologi, dan penelitian semikonduktor 

(Champness, 2001). 
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Gambar 2.8 Instrumen Transmission Electron Microscopy (TEM) 

 

2.7.2 Scanning Electron Microscope (SEM) 

 Scanning Electron Microscope (SEM) adalah sebuah mikroskop elektron 

yang didesain untuk mengamati permukaan objek solid secara langsung.  SEM 

memiliki perbesaran 10 – 3.000.000 kali, depth of field 4 – 0.4 mm dan resolusi 

sebesar 1 – 10 nm. Kombinasi dari perbesaran yang tinggi, depth of field yang 

besar, resolusi yang baik, kemampuan untuk mengetahui komposisi dan informasi 

kristalografi membuat SEM banyak digunakan untuk keperluan penelitian dan 

industri (Agilent Technologies, 2011). Leonard (2012) menambahkan, SEM 

memfokuskan sinar elektron (electron beam) di permukaan obyek dan mengambil 

gambarnya dengan mendeteksi elektron yang muncul dari permukaan obyek. 

Image yang tergambar diperoleh dari berkas elektron sekunder yang terpancar 

secara acak sehingga dapat memberikan informasi morfologi permukaan (Howe, 

2012).  

 Penggunaan instrumen SEM pada perkembangan nanoteknologi juga 

berperan penting pada karakterisasi nanomaterial dan nanostruktur sampel 

padatan.Perbedaan instrumen SEM dengan mikroskop elektron lainnya yaitu 

instrumen SEM ini dimanfaatkan untuk mengkarakterisasi sampel dalam fasa 

padatan saja sedangkan instrumen TEM dimanfaatkan untuk fasa padat dan cair. 
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Perbesaran yang dapat dijangkau mikroskop elektron ini mencapai 15 sampai 

200.000 kali. 

 

Gambar 2.9 Instrumentasi SEM 

(Sumber: http://nanofabrication.unt.edu/sites/default/files/jeol.jpg) 

 

2.7.3 Spektrofotometer UV-Visible 

Spektrofotometri UV-Vis merupakan salah satu teknik analisis 

spektroskopi yang memakai sumber radiasi eleltromagnetik ultraviolet dekat (190-

380) dan sinar tampak (380-780) dengan memakai instrumen spektrofotometer 

(Mulja dan Suharman, 1995:26).  

Prinsip dari spektrofotometer UV-Vis adalah penyerapan sinar tampak 

untuk ultra violet dengan suatu molekul dapat menyebabkan terjadinya eksitasi 

molekul dari tingkat energi dasar (ground state) ketingkat energi yang paling 

tinggi (excited stated). Pengabsorbsian sinar ultra violet atau sinar tampak oleh 

suatu molekul umumnya menghasilkan eksitasi elektron bonding, akibatnya  

panjang absorbsi maksimum dapat dikolerasikan dengan jenis ikatan yang ada 

didalam molekul. (Sumar hendayana. 1994 : 155) 

Spektrofotometer UV-Vis dapat melakukan penentuan terhadap sampel 

yang berupa larutan, gas, atau uap. Untuk sampel yang berupa larutan perlu 

diperhatikan pelarut yang dipakai antara lain: 

1. Pelarut yang dipakai tidak mengandung sistem ikatan rangkap terkonjugasi 

pada struktur molekulnya dan tidak berwarna. 
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2. Tidak terjadi interaksi dengan molekul senyawa yang dianalisis. 

3. Kemurniannya harus tinggi atau derajat untuk analisis. 

            (Mulja dan Suharman, 1995: 28). 

 

Gambar 2.10 Instrumen Spektrofotometer UV-Vis 
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BAB 3  

METODE PENELITIAN 

 

3.1 Tempat Penelitian 

 Penelitian dilaksanakan di Laboratorium Penelitian Departemen Kimia Fakultas 

Matematika dan Ilmu Pengetahuan Alam Universitas Indonesia mulai bulan Agustus 2014.  

 

3.2 Bahan dan Material 

3.2.1 Bahan 

 Bahan padatan yang digunakan di antaranya adalah padatan H2AuCl4.3H2O, 

Na3C6H5O7.2H2O, K2HPO4, KH2PO4, sedangkan bahan fluidal yang digunakan di antaranya 

adalah H2O2  ,H2SO4,aqua bidestilata steril, dan isopropanol. 

 

3.2.2 Material 

 Material yang digunakan di antaranya yaitu makroelektroda Au ( Nilaco Japan), 

mikroelektroda Hydrogenated Boron Doped Diamond ( HBDD) dan Oxydized Boron Doped 

Diamond ( OBDD)  diperoleh dari Laboratorium Einaga, Keio University. 

 

3.3 Peralatan dan Instrumentasi 

Peralatan gelas yang digunakan di antaranya adalah beaker gelas, botol timbang,bulb, 

batang pengaduk, pipet tetes, pipet ukur, pipet gondok, pipet mikro, labu ukur, gelas ukur. 

Sementara itu, peralatan logam yang digunakan diantaranya adalah spatula, pinset, gunting, 

sedangkan untuk peralatan plastik digunakan botol semprot. Adapun kelengkapan instrumen 

yang digunakan yaitu timbangan, magnetic stirer beserta stir bar, hotplate, sonicator, 

mikroskop, TEM, dan spektroskopi UV-Vis. Kelengkapan perangkat sel elektrokimia yang 

digunakan diantaranya adalah elektroda spiral Pt, elektroda Ag/AgCl standar, Faraday cage, dan 

potensiostat,mikroelektroda HBDD dan OBDD. 
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3.4 Prosedur Kerja 

3.4.1 Pembuatan Larutan 

3.4.1.1 Pembuatan 0.01% Larutan HAuCl4 

Untuk membuat 0,01 % larutan HAuCl4, dibutuhkan sebanyak 0,01 gram bubuk 

HAuCl4·3H2O untuk dilarutkan dengan aqua bidestilata steril hingga 100 mL untuk memperoleh 

konsentrasi konsentrasi 2,4 x 10
4
 M. 

 

3.4.1.2 Pembuatan 2 ml dan 5 ml Larutan 1% Na3C6H5O7  

 Dengan massa molekul 294,10 g/mol, dibutuhkan sebanyak 0,1 gram bubuk padatan 

Na3C6H5O7·2H2O untuk dilarutkan dengan aqua bidestilata steril hingga 10 mL sehingga 

memperoleh 2 ml dan 5 ml larutan Na3C6H5O7 1%. 

 

3.4.1.3 Pembuatan Larutan PBS (Phosphate Buffer Solution)  

Pada penelitian ini digunakan PBS sebagai bufer dimana, substansi kimia yang mengurangi 

perubahan pH dalam larutan yang disebabkan penambahan asam maupun basa. PBS adalah 

campuran asam lemah dan garam basanya (basa lemah dan garam asamnya). Bufer akan sangat 

efektif dalam mempertahankan [H
+
] terhadap asam atau basa, jika bufer tersebut terurai 50% 

(mempunyai jumlah asam belum terurai yang sama dan garamnya). Kadar pH pada keadaan 

asam atau basa yang 50%-nya terurai disebut pK dari bufer itu. Keefektifan suatu bufer 

ditentukan oleh kadar dan pKnya, efektif terhadap komponen tempat bufer itu bekerja 

 

 

Tabel 3.1 Pembuatan Variasi pH PBS 100 mM 

Variasi pH PBS Gram bubuk K2HPO4 

(Mr = 174,18 g/mol) 

Gram bubuk KH2PO4 

( Mr =136,09 g/mol) 

6 0.0791 gram 0.6185 gram 

6,2 0.1380 gram 0.5873 gram 

6,4 0.1747 gram 0.5438 gram 
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6,6 0.1716 gram 0.5462 gram 

6,8 0.2438 gram 0.4898 gram 

6,9 0.2903 gram 0.4536 gram 

7 0.3321 gram 0.4209 gram 

7,1 0.3854 gram 0.3794 gram 

7,2 0.4304 gram 0.3441 gram 

7,4 0.5230 gram 0.2638 gram 

 

Untuk membuat Variasi pH PBS sebesar 6 ; 6,2 ; 6,4 ; 6,6 ; 6,8 ; 6,9 ; 7,0 ; 7,1 ; 7,2 ; dan 

7,4 gram bubuk K2HPO4 dan KH2PO4 (Tabel 3.1) dilarutkan dengan aqua bidestilata steril 

hingga 50 mL untuk memperoleh konsentrasi 100 mM. Kemudian pH diperiksa menggunakan 

pH meter  

 

3.4.1.4 Pembuatan Variasi Larutan H2O2 0,1 ; 1 ; 2 ; 3 ; 10 ; dan 100 mM dalam  PBS 100 

mM 

 Dibutuhkan 1,13 ; 11,33 ; 22,66 ; 33,99 ; 113,27 ; dan 1132,7 µL H2O2 3% yang 

dicampurkan dengan larutan PBS 100 mM pH 7 hingga mencapai 10 mL. Lalu dilakukan 

pemipetan sebesar 4 mL untuk digunakan pada sistem, sehingga dapat diketahui besarnya 

konsentrasi optimum H2O2 yang akan digunakan dengan pH optimum yang sudah didapatkan. 

 

3.4.2 Fabrikasi Mikroelektroda 

3.4.2.1 Preparasi Larutan Koloid Nanopartikel Au 

Sebanyak 100 mL HAuCl6 0,01% diaduk menggunakan magnetic stirer dan dipanaskan 

pada temperatur 200
o
C. Setelah mencapai titik didih dan volume larutan HAuCl6 berkurang 

sampai dengan 50ml, kemudian ditambahkan dengan larutan segar 10 mL Na3C6H5O7 sambil 

meningkatkan kecepatan pengadukan magnetic stirer,  dengan variasi jumlah volume larutan 

Na3C6H5O7 sebesar 1% yang tetap diaduk dengan cepat selama kira-kira 15 menit. Kemudian 

suhu pada hot plate diturunkan menjadi 0
o
, dan larutan didiamkan sampai suhu pada larutan 
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sudah kembali normal. Tambahkan volume larutan dengan aqua bidestilata steril sesuai dengan 

volume awal.  

 

3.4.2.2 Penentuan pH dan Konsentrasi Optimum H2O2 1 mM di dalam PBS 100 mM 

Dalam penentuan pH dan konsentrasi optimum, dilakukan pengukuran respon arus 

menggunakan teknik siklik voltametri dengan menggunakan mikroelektroda kerja dari rentang 

potensial -0,5 sampai 1,2 V terhadap dua jenis larutan, yaitu larutan H2O2 1 mM di dalam PBS 

100mM  dengan pH 6 ; 6,2 ; 6,4 ; 6,6 ; 6,8 ; 6,9 ; 7,0 ; 7,1 ; 7,2 ; 7,4. Sedangkan untuk penentuan 

konsentrasi optimum digunakan variasi volume larutan H2O2 3% 1,13 ; 11,33 ; 22,66 ; 33,99 ; 

113,27 ; dan 1132,7 µL didalam PBS 100 mM dengan pH optimum yang sudah ditentukan. 

 

3.4.2.3 Penentuan Potensial Reduksi H2O2 1mM dalam PBS 100 mM 

Dalam penentuan potensial reduksi H2O2, dilakukan pengukuran cyclic voltammetry PBS 

100 mM dengan H2O2 sebagai larutan kerja dengan pH dan konsentrasi optimum yang telah 

ditentukan sebelumnya menggunakan makroelektroda Au, makroelektroda HBDD dan 

makroelektroda OBDD. Setelah itu dilakukan perbandingan potensial reduksi terhadap masing-

masing pengukuran pada elektroda yang digunakan. 

 

3.4.3 Penentuan Koefisien Difusi 

Makroelektroda kerja yang telah dibersihkan dengan aqua bidestilata steril diukur respon 

arusnya pada larutan H2O2 1 mM dalam PBS 100 mM  dengan pH optimum yang telah 

ditentukan sebelumnya. Pengukuran dilakukan dengan potensial  yang lebih positif dari puncak 

reduksi telah didapatkan sebelumnya terhadap Ag/AgCl standar dengan metode 

kronoamperometri. Penentuan koefisien difusi dilakukan dengan menggunakan persamaan 

Cottrell. 
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3.4.4 Pengaruh Variasi Scan Rate 

Dilakukan pengukuran respon arus larutan H2O2 1mM dalam PBS 100 mM  dengan pH 

optimum yang telah ditentukan sebelumnya menggunakan teknik siklik voltametri dengan 

rentang potensial -0,5 s.d 1,2 V menggunakan elektroda Au. Variasi  scan rate yang digunakan 

sebesar  25, 50, 75, 100, 125, 150, 180,  200 mV/s. 

 

3.4.5 Penentuan Arus Reduksi H2O2 Tanpa Kehadiran Nanopartikel Au 

 Noise ditentukan dengan menggunakan teknik kronoamperometri terhadap H2O2 1 mM 

dalam PBS 100mM dengan pH optimum yang telah ditentukan sebelumnya pada masing-masing 

mikroelektroda HBDD dan OBDD selama 300 detik dengan potensial reduksi yang telah 

didapatkan. 

 

3.4.6 Penentuan Distribusi Ukuran Nanopartikel Menggunakan Mikroelektroda 

 Sebagai perangkat sel elektrokimia, digunakan sample holder terbuat dari teflon (Tetra 

fluoroetena) sebagai wadah penampung elektrolit dengan volume kira-kira 10 mL. Elektroda 

kerja yang digunakan adalah mikroelektroda HBDD dan OBDD, elektroda penunjang digunakan 

Pt spiral, sedangkan untuk elektroda pembanding digunakan sistem Ag/AgCl dalam KCl jenuh. 

Sebelum digunakan, Pt spiral disonikasi terlebih dahulu dalam larutan 2-propanol selama 5 menit 

dan aqua bidestilata steril. Ketiga elektroda tersebut dihubungkan ke potensiostat dan 

dicelupkan ke dalam larutan elektrolit H2O21mM dalam PBS 100mM dengan pH optimum yang 

telah ditentukan sebelumnya. Pengukuran elektrokimia dilakukan di dalam Faraday cage. 

Penentuan distribusi ukuran nanopartikel Au menggunakan teknik kronoamperometri selama 

6000 detik dengan potensial sebesar potensial reduksi hidrogen peroksida menggunakan 

elektroda Au. Pada saat t = 0 dilakukan penyuntikan 1 mL koloidal nanopartikel Au ke dalam 

larutan 1 mM H2O2 didalam 100 mM larutan buffer fosfat. Pengukuran dilakukan pada masing-

masing varisasi konsentrasi Na3C6H5O7. Skema susunan perangkat sel elektrokimia dapat dilihat  
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pada gambar:  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Gambar 3.1 Skema Susunan Perangkat Sel Elektrokimia pada Pengukuran Distribusi Ukuran 

Nanopartikel Au Menggunakan Teknik Kronoamperometri. 
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BAB 4 

HASIL DAN PEMBAHASAN 

 

Pembahasan penelitian ini dibagi dalam 3 tahap, yaitu :  

1. Preparasi mikroelektroda oxygenated boron-doped diamond (OBDD)  

2. Sintesa dan karakterisasi nanopartikel Au  

3. Pengamatan korelasi arus transien reaksi elektrokatalisis reduksi hydrogen 

   peroksida pada nanopartikel Au 

4. Perbandingan distribusi ukuran nanopartikel Au dengan metode elektrokimia dan TEM. 

 

4.1   Fabrikasi dan Karakterisasi Mikroelektroda 

4.1.1  Fabrikasi Mikroelektroda HBDD 

Boron-Doped Diamond (BDD) merupakan suatu material yang menarik karena 

kemampuanya untuk di-doping dan dideposisikan dalam bentuk lapisan tipis pada berbagai 

substrat seperti silikon (Si) (Ru-hai, 2006). Hibridisasi sp
3
 yang dimiliki oleh intan menyebabkan 

intan bersifat nonkonduktif, oleh karena itu perlu diberi suatu perlakuan khusus pada 

permukaanya agar lebih bersifat konduktif. Salah satu caranya adalah dengan melakukan doping 

pada permukaanya dengan suatu material yang bersifat konduktif seperti boron. 

Fabrikasi mikroelektroda HBDD, dipreparasi dalam sistem Microwave Plasma Assited 

Chemical Vapour Deposition (MPACVD) dengan cara mendeposisi film polikristalin diamond 

pada permukaan kawat tungsten. Sumber karbon dan boron yang digunakan berasal dari 

campuran aseton dan trimetilborat dengan perbandingan B/C 0,1 %. Tekanan hidrogen yang 

digunakan adalah 63 Torr dengan daya microwave sebesar 3320 W selama 10 jam. 

Mikroelektroda BDD tersebut dikarakterisasi dengan menggunakan spektroskopi Raman, 

SEM dan XPS. Berikut table dan hasil karakterisasi mikroelektroda HBDD : 
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Gambar 4.1 Hasil Karakterisasi Mikroelektroda HBDD dengan menggunakan Raman 

Spektroskopi. 

 

 

Gambar 4.2 Hasil Karakterisasi Mikroelektroda HBDD dengan menggunakan XPS. 

0

5000

10000

15000

20000

25000

30000

0 500 1000 1500 2000 2500 3000

In
te

n
si

ta
s 

Raman Shift (cm-1) 

C-C sp3 

B 

B 

B 

0

5000

10000

15000

20000

25000

0 200 400 600 800 1000 1200

In
te

n
si

ta
s 

Binding Energy (eV) 

Mikroelektroda
HBDD

C1S 

O 

O 

CKLL 

Penentuan distribusi..., Ryan Cipta, FMIPA UI, 2016



31 

 

 Universitas Indonesia 

Tabel 4.1 Karakteristik Mikroelektroda HBDD 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

4.1.2 Karakterisasi Mikroelektroda HBDD dengan Scanning Electron Microscopy (SEM) 

SEM adalah salah satu jenis mikroskop elektron yang menggunakan berkas elektron 

untuk menggambarkan bentuk permukaan dari material yang dianalisis.  Prinsip kerja dari SEM 

ini adalah dengan menggambarkan permukaan material dengan berkas elektron yang dipantulkan 

dengan energi tinggi. SEM memiliki perbesaran 10 – 3.000.000 kali, depth of field  4 – 0.4 mm 

dan resolusi sebesar 1– 10 nm. Kombinasi dari perbesaran yang tinggi, depth of field  yang  

besar, resolusi yang baik, kemampuan untuk mengetahui komposisi dan informasi kristalografi 

membuat SEM banyak digunakan untuk keperluan penelitian dan industri (Agilent Technologies, 

2011). 

Pada pembesaran 500 kali lipat (Gambar 4.3 (a)) dapat dilihat diameter ukuran 

mikroelektroda BDD dan dengan pembesaran 5000 kali lipat (Gambar 4.3 (b)) dapat dilihat 

ukuran kristal diamond. Pada penelitian ini diperoleh jari-jari mikroelektroda HBDD sebesar 50 

µm dengan ukuran kristal diamond sebesar 5 µm. 

Instrumen Karakterisasi 

Mikroelektroda HBDD 

Keterangan 

 

Spektroskopi Raman 

Teradapat panjang gelombang 1332 cm
-1

  yang 

merupakan panjang gelombang phonon diamond 

C-C sp
3
  

Scanning Electron 

Microscopy (SEM) 

Jari-jari mikroelektroda HBDD sebesar 50 µm 

dengan ukuran kristal diamond sebesar 5 µm. 

X-Ray Photoelectron 

Spectroscopy (XPS). 

Terdapat puncak spektrum pada energi ikatan 

sebesar 285 eV dengan intensitas 14040 

menunjukkan energi ikat C-C dan C-H, dan 

spektrum pada energi ikatan sebesar 532,4 eV 

dengan intensitas 24873 menunjukkan energi ikat  

C-OH. 
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(a) 

 

                       (b) 

Gambar 4.3 Hasil Karakterisasi SEM (a) Mikroelektroda BDD dan (b) Ukuran 

Kristal Diamond. 
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4.1.3 Preparasi Mikroelektroda Oxidized Boron Doped Diamond (OBDD) 

Mikroelektroda OBDD dipreparasi dengan mengoksidasi HBDD secara elektrokimia 

dalam larutan asam sehingga terminal hidrogen pada diamond dikonversi menjadi terminal 

oksigen. BDD dengan terminal O lebih stabil dan sensitif dibandingkan dengan BDD dengan 

terminal H (Wu. Jing, 2004). Oleh karena itu pada penelitian ini diharapkan didapatkan data 

pengukuran arus yang lebih baik pada penggunaan mikroelektroda OBDD dibandingkan pada 

penggunaan mikroelektroda HBDD.  

Permukaan diamond dapat dengan mudah dioksidasi oleh oksidator asam seperti HNO3, 

HClO, H2SO4, H2O2, dan sebagainya. Oksidasi juga dapat dilakukan menggunakan oleh oksigen 

dengan menaikkan suhu untuk membentuk struktur C-O-C (eter) dan jenis struktur C=O 

(karbonil) (Ando et al., 2003). 

Pada penelitian ini, untuk membuat OBDD dilakukan pengukuran Cyclic Voltametry 

(CV) sebanyak 20 kali pada rentang potensial -0.75 V sampai dengan +2.5 Vdalam larutan 

elektrolit 0,1 M H2SO4 dan kronoamperometri pada potensial +3 V. Reaksi pada potensial tinggi 

akan menyebabkan pembentukan radikal OH
. 
 yang kemudian menyerang permukaan HBDD dan 

mengoksidasi permukaan HBDD menjadi OBDD.  

Reaksi oksidasi yang terjadi dapat dilihat pada skema berikut: 

 

 

Gambar 4.4 Skema Sintesis Oxidized Boron Doped Diamond (OBDD) 

(Sumber : Ando et al., 2003). 

 

 

4.2 Sintesis dan Karakterisasi Nanopartikel Au 

Sintesis nanopartikel Au dapat dilakukan dengan metode Turkevich. Nanopartikel Au 

dapat dibuat dari HAuCl4.3H2O 2mM sebagai sumber Au dimana dalam keadaan larutan 
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membentuk kompleks [AuCl6]
2-

. Ion Au
3+

 akan keluar dari kompleks [AuCl6]
2-

. Setelah ion Au
2+

 

direduksi dengan bantuan energi panas dari hotplate, larutan ditambahkan dengan larutan segar 

trisodium sitrat (Na3C6H5O7)  sebagai capping agent dan penstabil. Penambahan trisodium sitrat 

menyebabkan ion sitrat menyelimuti Au
3+

 sehingga menjadi lebih stabil setelah tereduksi. 

Penambahan 2 ml dan 5 ml trisodium sitrat (Na3C6H5O7)  1% dilakukan secara langsung ke 

dalam masing- masing campuran dalam keadaan pengadukan konstan agar nanopartikel Au yang 

dihasilkan homogen. Sintesis nanopartikel dapat terjadi karena adanya transfer elektron dari zat 

pereduksi menuju ion logam. Selanjutnya, pengadukan dan pemanasan dilanjutkan hingga lima 

belas menit agar seluruh ion Au
3+

 tereduksi sempurna menjadi Au
0
. Beberapa faktor yang 

mempengaruhi sintesis nanopartikel antara lain: konsentrasi reaktan, molekul pelapis (capping 

agent), temperatur dan pengadukan. (Manson, 2011). 

Untuk mengetahui keberhasilan sintesis nanopartikel Au dilakukan karakterisasi dengan 

menggunakan spektrometer UV-Visible. Sedangkan untuk mengetahui ukuran nanopartikel Au 

yang terbentuk dilakukan karakterisasi dengan Transmission Electron Microscope (TEM). 

 

4.2.1 Karaketrisasi Koloid Nanopartikel Au Menggunakan Spektroskopi UV-Visible 

Untuk memperoleh nanopartikel Au dengan diameter yang berbeda-beda, digunakan 2 

jenis volume larutan Na3C6H5O7 1% yang berbeda, yaitu 2 ml dan 5 ml. Kemudian terbentuknya 

nanopartikel Au dapat diamati secara visual melalui perubahan warna dari larutan berwarna 

kuning menjadi berwarna merah gelap dan merah-orange (Gambar 4.6).  
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Gambar 4.5 Skema Reaksi Sintesis Nanopartikel Au. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Gambar 4.6 H2AuCl4 0.01 % (kiri) dan Nanopartikel Au dengan variasi konsentrasi Na3C6H5O7 

1% (A) 2 ml dan (B) 5 ml.  

100 mL larutan HAuCl4 0,01% dipanaskan 
sampai 

mendidih sambil diaduk konstan,  

2 ml atau 5 ml larutan 1% trisodium sitrat 
ditambahkan dengan segera 

Reaksi dididihkan selama 15 menit,  

Larutan nanopartikel Au didinginkan dan 
dilarutkan dengan 

menambahkan aquades  sampai volume awal 

(A) (B) 
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Nanopartikel logam Au yang telah disintesis, selanjutnya dikarakterisasi menggunakan 

instrumen Spektroskopi UV-Visible untuk membuktikan keberhasilan sintesis nanopartikel Au. 

 

 

Gambar 4.7 Spektrum UV-Visible Nanopartikel Au. 

 

Spektum UV-Visible menunjukkan bahwa pada larutan HAuCl6 terdapat puncak tinggi 

dengan absorbansi sekitar 0,5 dan 1,2 pada panjang gelombang 514 dan 520 nm yang merupakan 

puncak ion kompleks [AuCl6]
2-

. Hilangnya puncak [AuCl6]
2-

 setelah penambahan capping agent 

dan penstabil larutan trisodium sitrat (Na3C6H5O7) dan terjadi perubahan warna pada larutan, 

menunjukkan bahwa ion Au
3+

 telah tereduksi menjadi Au
0 

sehingga dapat disimpulkan bahwa 

koloid nanopartikel Au sudah berhasil disintesis.  

 

4.2.2 Karakterisasi Koloid Nanopartikel Au Menggunakan TEM  

Nanopartikel Au yang terbentuk dikarakterisasi dengan TEM untuk mengetahui ukuran 

diameter nanopartikel Au. Diameter nanopartikel Au dari gambar TEM diukur secara manual 

menggunakan penggaris.                       . 

Hasil karakterisasi nanopartikel Au menggunakan TEM pada penambahan masing-

masing variasi volume larutan 1% Na3C6H5O7 2 ml dan 5 ml  dapat dilihat pada Gambar 4.8.  
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Dari hasil karakterisasi dengan TEM diperoleh hasil perhitungan rata-rata ukuran 

diameter nanopartikel Au dengan volume reduktor Na3C6H5O7 2ml dan 5ml masing-masing 

sebesar 15,07 nm; 11,03 nm. 

 

 

 

(a) 

 

 

(b) 

Gambar 4.8 Hasil TEM Nanopartikel Au dengan Penambahan 2 ml (a) dan Penambahan 5 ml 

(b) larutan 1% trisodium sitrat (Na3C6H5O7).   
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Gambar 4.8 menunjukkan bahwa kisaran ukuran diameter yang terbentuk yaitu 15,07 nm 

dan 11,03 nm. Konsentrasi nanopartikel dapat dihitung dari konsentrasi komponen penyusun 

dibagi oleh rata-rata jumlah atom yang terdapat pada setiap partikel. Contohnya, nanopartikel Au 

dengan ukuran diameter 3,6 nm diasumsikan terdiri dari 1400 atom.  Oleh karena itu, konsentrasi 

nanopartikel Au 1400 kali lebih kecil daripada konsentrasi komponen penyusunnya (Xiao et al, 

2008).  Rata-rata diameter nanopartikel Au yang terbentuk sebesar 11,08 nm dan 15,05 nm, lalu 

nanopartikel tersebut juga memiliki atom sebanyak 1056 x     atom dengan konsentrasi 

nanopartikel Au sebesar 98,113 M (lampiran). 

 Semakin besar volume larutan 1% Na3C6H5O7 dan temperatur yang digunakan semakin 

besar pula kecepatan untuk mereduksi ion Au
3+

 sehingga distribusinya reaksi akan merata dan 

ukuran nanopartikel yang terbentuk akan semakin kecil. Sebaliknya, bila konsentrasi Na3C6H5O7 dan 

temperatur  semakin kecil maka maka kecepatan mereduksi ion Au
3+

 akan semakin lambat dan 

distribusinya hanya terjadi di bagian tertentu saja sehingga kemungkinan terjadinya agragasi akan 

semakin besar (Wuithschick et al, 2013). 

  

4.3 Penentuan Korelasi Arus Transien Reaksi Elektrokatalitik Reduksi Hidrogen 

Peroksida pada Nanopartikel Au 

Pada penelitian ini, penentuan distribusi ukuran nanopartikel Au dilakukan dengan 

metode elektrokimia dengan mengamati reaksi reduksi H2O2 1 mM dalam PBS 100 mM saat 

nanopartikel Au bertumbukan dengan mikroelektroda. Mikroelektroda  memiliki background 

arus yang kecil dan jendela potensial yang lebih besar dibandingkan makroelektroda sehingga 

arus yang sangat kecil dapat teramati. Selain itu mikroelektroda dapat meningkatkan respon arus 

akibat proses difusi yang berbentuk radial pada permukaan mikroelektroda. Pada Penelitian ini, 

pengamatan akan dilakukan pada dua jenis elektroda kerja yaitu mikroelektroda HBDD dan 

OBDD.  

Sistem yang digunakan adalah sistem 3 elektroda dengan kawat spiral Pt sebagai 

elektroda penunjang dan sistem Ag/AgCl sebagai elektroda pembanding. Larutan buffer fosfat 

(Phosphat Buffer Solution, PBS) 100 mM digunakan sebagai sebagai larutan elektrolit. Larutan 

elektrolit berfungsi sebagai medium tempat transfer muatan terjadi melalui pergerakan ion-ion 
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elektrolit tersebut.  Larutan elektrolit  yang digunakan biasanya yang tidak bersifat eletroaktif 

pada rentang potensial yang digunakan dan memiliki kekuatan ion yang lebih besar dari 

konsentrasi spesi elektroaktif yang dilarutkan. 

 

4.3.1 Penentuan pH dan Konsentrasi Optimum Reduksi H2O2  

Penentuan pH dan konsentrasi optimum reduksi H2O2 1 mM didalam larutan PBS 

dilakukan dengan mengukur arus reduksi H2O2  dengan menggunakan teknik siklik voltametri 

dengan menggunakan elektroda Au sebagai elektroda kerja pada rentang potensial sebesar -0,5 

sampai dengan +1,2 V. Variasi pH yang digunakan yaitu 6 ; 6,2 ; 6,4 ; 6,6 ; 6,8 ; 6,9 ; 7,0 ; 7,1; 

7,2 ; 7,4. 

Pengukuran arus dilakukan dalam Faraday cage. Faraday Cage adalah salah satu 

fenomena kelistrikan yang unik dimana bila ada sebuah ruangan yang dilingkupi konduktor 

maka walaupun diluar ada arus listrik maupun gelombang elektromagnet tetapi medan listrik 

diruangan tersebut tetap nol. 

Efek ini ditemukan oleh Michael Faraday (22 September 1791-25 Agustus 1867), 

seorang ilmuwan fisika dan kimia berkebangsaan Inggris. 

Faraday menyatakan bahwa : 

“Muatan yang ada pada sangkar konduktor hanya terkumpul pada bagian luar konduktor 

saja tidak berpengaruh terhadap bagian dalam”. 

Faraday cage pada penelitian ini berfungsi untuk meminimalisir arus pengganggu (noise) 

yang  berasal dari gelombang elektromagnetik dari lingkungan. Medan listrik yang dibawa oleh 

gelombang elektromagnetik dari lingkungan dapat menghasilkan elektron yang menimbulkan 

arus listrik sehingga akan mengganggu pengukuran arus pada penelitian ini. Dengan demikian 

diperlukan faraday cage yang mampu menangkal medan listrik dari lingkungan sehingga 

gangguan arus dapat diminimalisir.  Dengan demikian hasil pengukuran arus reduksi H2O2 dapat 

lebih efektif. Gambar 4.9 merupakan hasil pengukuran pH optimum reduksi H2O2 1mM dalam 

PBS 100 mM dengan variasi pH 6 ; 6,2 ; 6,4 ; 6,6 ; 6,8 ; 6,9 ; 7,0 ; 7,1 ; 7,2 ; 7,4. 
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Gambar 4.9 Cyclic Voltammetry H2O2 1mM dalam PBS 100mM dengan variasi pH 7 ; 6 ; 6,2 ; 

6,4 ; 6,6 ; 6,8 ; 6,9 ; 7,1 ; 7,2 ; 7,4. 

 

Dari kelima grafik diatas dapat diidentifikasi puncak arus reduksi signal (larutan H2O2 

1mM dalam PBS 100 mM) dan background (larutan PBS 100 mM) sebagai berikut : 

 

Tabel 4.2 Tabel Perbandingan Signal dan Background. 

pH  Signal Background S/B 

6 22,62 17,4 1,30 

6,2 37,93 23,87 1,59 

6,4 41,15 35,6 1,16 

6,6 52,68 30,63 1,72 

6,8 32,84 21,18 1,55 

6,9 59,83 40,13 1,49 

7 66,31 17,29 3,84 

7,1 3,39 1,98 2,02 

7,2 28,1 10,41 2,70 

7,4 47,93 21,64 2,21 
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Gambar 4.10 Grafik Perbandingan Nilai S/B pada Optimasi pH Optimum Reduksi H2O2. 

 

 

 

Gambar 4.11 Gambar Perbandingan Nilai S/B pada Konsentrasi Optimum Reduksi H2O2. 
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Tabel 4.3 Tabel Perbandingan Signal Pada Variasi Konsentrasi H2O2 di dalam 100 mM PBS pH 7 

Konsentrasi (di dalam 100 mM PBS pH 7) Signal 

0.1 mM 0 µA 

1 mM 77,1 µA 

2 mM 55 µA 

3 mM 61,4 µA 

10 mM 76,6 µA 

100 mM 75.6 µA 

 

Dari tabel 4.2 dan tabel 4.3 dapat diperoleh informasi bahwa perbandingan arus reduksi 

signal per background paling tinggi adalah pada konsentrasi 1 mM dan pH 7.0. Hal ini 

diindikasikan bahwa pada konsentrasi 1mM dan pH 7,0 terjadi reduksi H2O2 dengan respon arus 

reduksi yang baik. 

 

4.3.2 Penentuan Potensial Reduksi H2O2 Menggunakan Elektroda Au, HBDD, dan 

OBDD dengan Metode Siklik Voltametri 

Penentuan potensial reduksi H2O2 dilakukan dengan metode siklik voltametri dengan 

menggunakan 3 elektroda kerja yaitu elektroda Au, HBDD dan OBDD.  Dari metode siklik 

voltametri ini akan didapatkan informasi tentang arus dan potensial ketika terjadi reaksi reduksi 

pada larutan elektrolit H2O2 1 mM dalam PBS 100 mM pH 7,0 pada masing-masing elektroda.  
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                           (b)            

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

              (c) 

Gambar 4.12 Siklik Voltametri dari (a) elektroda Au, (b) elektroda HBDD, (c) Elektroda OBDD 

dengan larutan H2O2 1 mM di dalam larutan PBS 100 mM pH 7,0. 

 

Dari Gambar 4.12 diperoleh informasi tentang karakteristik pada masing-masing 

elektroda. Karakteristik tersebut diantaranya adalah jendela potensial pada masing-masing 

elektroda, besarnya arus serta potensial ketika terjadi reduksi H2O2. Rangkuman jendela 

potensial dan arus serta potensial reduksi hidrogen peroksida yang dihasilkan pada masing-

masing elektroda dapat dilihat pada Tabel 4.4. 
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Tabel 4.4 Karakteristik Potensial Reduksi H2O2 pada elektroda Au, HBDD dan OBDD. 

 

Elekroda  

Jendela 

Potensial ( V 

vs Ag/AgCl) 

 

Signal   

( µA) 

 

Backgrou

nd (µA) 

 

S/B 

Potensial 

Reduksi 

H2O2 ( Volt) 

Au  -0.5 s/d 1.2 

Volt 

-3.76 -3.01 1.249 -0.068 

HBDD - 1 s/d 1.4 Volt - - - < -0.5 

OBDD -1 s/d 1.5 Volt - - - < -0.5 

 

Kehadiran H2O2  dalam larutan PBS menyebabkan arus reduksi meningkat karena larutan 

H2O2  adalah larutan elektroaktif sehingga dapat menghasilkan respon arus yang cukup besar. 

Potensial reduksi H2O2  yang dimiliki oleh elektroda Au digunakan untuk mengamati fenomena 

elektrokatalitik reduksi H2O2 dengan kehadiran nanopartikel Au yang bertumbukan dengan 

mikroelektroda HBDD dan OBDD saat pengukuran arus dengan metode kronoamperometri. 

 

4.4    Penentuan Koefisien Difusi Reduksi H2O2 1 mM di dalam PBS 100 mM pH 7 

Difusi adalah peristiwa berpindahnya suatu zat dalam pelarut dari konsentrasi tinggi ke 

konsentrasi rendah. Ini berarti perpindahan komponen/molekulnya terjadi karena adanya 

perbedaan konsentrasi (Singh and Heldman, 2001). Difusi merupakan salah satu bentuk transfer 

massa yang disebabkan oleh adanya gaya dorong (driving force) yang timbul karena gerakan-

gerakan molekul dan akan terus terjadi hingga seluruh partikel tersebar  secara merata atau 

mencapai keadaan kesetimbangan dimana perpindahan molekul tetap terjadi walaupun tidak ada 

perbedaan konsentrasi (Konrad, Michael. 2011). 

Dalam penentuan ukuran diameter nanopartikel Au diperlukan perhitungan koefisien 

difusi.  Koefisien difusi merupakan konstanta proporsionalitas antara konsentrasi reaktan 

terhadap difusi molekul atau kekuatan molekul mendorong ketika berdifusi. Semakin besar nilai 

koefisien difusi maka semakin cepat suatu partikel menyebar dalam suatu media pelarut. Faktor-

faktor yang mempengaruhi  koefisien difusi adalah energi kinetik dan ukuran partikel yang 

berdifusi, tekanan, temperatur, dan viskositas (Konrad, Michael. 2011). 
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Penentuan koefisien difusi dilakukan dengan teknik kronoamperometri terhadap larutan 

elektrolit H2O2 1 mM dalam PBS 100 mM pH 7,0 setiap 0,1 detik selama 30 detik dengan 

menggunakan elektroda Au pada potensial yang lebih negatif dari puncak reduksi yang telah 

didapatkan sebelumnya, untuk menjamin bahwa reaksi telah berlangsung sepenuhnya dibawah 

kontrol difusi. Amperometri dilakukan sampai menghasilkan kurva i terhadap 
 

√ 
 yang paling 

linier. Hasil dari pengukuran arus dalam 30 detik pertama dapat dilihat pada Gambar 4.13.  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

   

    (a)                                          

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 (b) 

Gambar 4.13 (a) Amperogram Larutan H2O2 1 mM di dalam PBS 100 mM pH 7,0 

Selama 30 Detik (b) Plot 1/t
1/2

 terhadap I (Potensial : -0,068 V). 
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Dari data di atas, diperoleh persamaan kurva y = -0.00748x + 2,8099. Dengan demikian 

koefisien dapat diperoleh dengan mensubstitusikan gradien garis ke dalam persamaan Cottrell. 

Dari hasil perhitungan (Lampiran 7) diperoleh nilai koefisien difusi reduksi larutan elektrolit 

H2O2 1 mM dalam PBS 100 mM pH 7,0 sebesar 2,304 x 10
-5

 m
2
/s.   

 

4.4.1 Pengaruh Variasi Scan Rate H2O2 1mM dalam PBS 100 mM pH 7 

Pengaruh scan rate terhadap larutan H2O2 1mM dalam PBS 100 mM pH 7 diamati pada 

variasi scan rate 25 sampai 200 mV/s. Scan Rate berkaitan dengan kenaikan laju difusi spesi 

menuju elektroda. Pengaruh scan rate ini diamati untuk mengetahui hubungan linieritas antara 

respon arus dengan nilai (scan rate )
1/2

. 

 

 

Gambar 4.14 Kurva siklik voltammetry dengan variasi scan rate pada larutan H2O2 1mM di 

dalam PBS 100 mM pH 7. 
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 Dengan mengamati puncak arus oksidasi dan reduksi, diperoleh hubungan scan rate vs 

respon arus dan (scan rate )
1/2

 terhadap respon arus sebagai berikut : 

 

 

(a) 

 

(b) 

Gambar 4.15 (a) Grafik scan rate
1/2

 vs arus puncak oksidasi (b) Grafik scan rate
1/2

 vs arus 

puncak reduksi. 
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 Besarnya scan rate yang digunakan pada pengukuran siklik voltammetri dapat 

mempengaruhi  besarnya nilai arus yang dihasilkan, hal ini disebabkan karena scan rate dapat 

mempengaruhi ketebalan lapisan difusi pada antar muka. Scan rate yang besar akan 

menyebabkan tipisnya lapisan difusi, sehingga transfer elektronnya cepat maka arus yang 

dihasilkan pun semakin besar. Sebaliknya, scan rate semakin kecil maka akan mengakibatkan 

tebalnya lapisan difusi sehingga transfer elektronnya lambat maka arus yang dihasilkan semakin 

kecil (Brownson, 2014). 

 Selanjutnya dilakukan plot antara arus puncak anodik dan katodik dengan scan rate
1/2

. 

Plot antara arus puncak anodik dan katodik dengan scan rate
1/2

 memberikan hubungan yang 

linier sehingga dapat diperoleh informasi bahwa proses yang terjadi pada permukaan elektroda 

dikontrol oleh proses difusi sesuai dengan persamaan Randles Sevcik : 

 

Ip =   268,600 n
3/2

A  D
1/2  

C
  
v

1/2 

 

Ip = current maximum in amps 

n = number of electrons transferred in the redox event (usually 1) 

A = electrode area in cm
2
 

F = The Faraday Constant in C mol
−1

 

D = diffusion coefficient in cm
2
/s 

C = concentration in mol/cm
3
 

ν = scan rate in V/s 

 

4.5  Penentuan Arus Reduksi H2O2 Tanpa Kehadiran Nanopartikel Au Menggunakan 

Mikroelektroda HBDD dan OBDD dengan Teknik Kronoamperometri 

Selanjutnya dilakukan penentuan noise atau arus pengganggu untuk membedakan arus 

transien hasil reaksi reduksi (signal) H2O2 dengan noise. Noise diukur dengan teknik 

kronoamperometri menggunakan mikroelektroda HBDD dan OBDD pada potensial -0.068 V 

selama 300 detik terhadap larutan H2O2 1mM dalam PBS 100 mM pH 7 tanpa kehadiran 

nanopartikel Au. Potensial tersebut merupakan potensial reduksi H2O2 menggunakan elektroda 

Au yang diimplementasikan sebagai fenomena elektrokatalitik reduksi H2O2 dengan kehadiran  
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naopartikel Au. Dari hasil pengukuran kronoamperometri didapatkan amperogram yang 

ditunjukkan pada Gambar 4.16. 

Dari Gambar 4.16 dapat disimpulkan bahwa nilai noise pada pengukuran arus reduksi 

H2O21 mM menggunakan mikroelektroda HBDD dan OBDD sebesar 0,125 µA dan 0,144 µA. 

Noise yang dimiliki oleh mikroelektroda HBDD lebih kecil dibandingkan dengan 

mikrolelektroda OBDD karena kapasitansi OBDD lebih besar dibandingkan dengan HBDD 

sehingga respon arus reduksi H2O2 pada mikroelektroda OBDD sedikit lebih besar dibandingkan 

dengan HBDD. Kapasitansi didefenisikan sebagai kemampuan dari suatu kapasitor untuk dapat 

menampung muatan elektron.  
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(c) 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

(d) 

 

Gambar 4.16 Grafik Penentuan Noise Menggunakan Mikroelektroda (a) HBDD dan (c) OBDD 

serta Inset dari Amperogram Pengukuran Noise Menggunakan Mikroelektroda (b) HBDD dan 

(d) OBDD. 
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4.6 Penentuan Disitribusi Ukuran Nanopartikel Au 

Setiap kali sebelum dilakukan pengukuran untuk menentukan distribusi ukuran 

nanopartikel Au, dilakukan pengecekan bentuk fisik terlebih dahulu terhadap mikroelektroda 

BDD yang digunakan dengan mikroskop yang terhubung dengan komputer. Mikroelektroda 

yang sudah rusak (bengkok atau patah) tidak dapat menghasilkan data pengukuran yang baik. 

Contoh hasil pengamatan pada mikroskop digital ditunjukkan pada Gambar 4.17. 

               

 

 

 

 

 

                            (a)                                                        (b)                   

Gambar 4.17 Foto mikroelektroda dalam kondisi (a) baik dan (b) patah/bengkok. 

Selanjutnya, penentuan distribusi ukuran nanopartikel Au dilakukan dengan mengamati 

arus transien yang muncul ketika 1 ml koloidal nanopartikel Au disuntikkan ke dalam larutan 

elektrolit H2O2 1 mM dalam PBS 100 mM pH 7. Pada penelitian ini, percobaan dilakukan pada 

masing-masing mikroelektroda.Ilustrasi reaksi yang terjadi pada proses penentuan distribusi 

ukuran nanopartikel Au dapat dilihat pada gambar 4.18. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Gambar 4.18 Ilustrasi Reaksi Elektrokatalitik Reduksi H2O2 (Bard, 2008). 

Patah Bengkok 
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Reduksi H2O2 1mM dalam PBS 100 mM tidak dapat langsung terjadi pada permukaan 

mikroelektroda. Saat 1 ml koloidal nanopartikel Au disuntikkan ke dalam larutan elektrolit H2O2 

1 mM dalam PBS 100 mM pH 7, terdapat nanopartikel Au yang bertumbukan pada permukaan 

mikroelektroda sehingga akan menyebabkan arus transien muncul. Arus transien adalah lonjakan 

arus yang muncul akibat adanya transfer elektron yang dihasilkan dari hasil reaksi 

elektrokatalitik reduksi H2O2. Nanopartikel Au berfungsi sebagai elektrokatalis pada reaksi 

reduksi H2O2 sehingga dapat mempercepat reaksi. Pada penelitian ini arus transien yang diambil 

adalah yang nilainya melebihi noise. Respon arus transien yang dihasilkan memiliki korelasi 

dengan diameter nanopartikel Au yang bertumbukan dengan permukaan mikroelektroda. 

Menurut persamaan : 

 

I = 4   (ln 2) n F D C r (4.1) 

 

dengan :  

I = arus yang dihasilkan (A)  

F = faraday 96500 (C/mol) 

r = jari-jari partikel (m
2
)  

D = koefisien difusi (cm
2
/s) 

C = konsentrasi larutan elektrolit (M)  

n = banyaknya elektron yang ditransferkan (Bard et al,. 2001) 

 

4.6.1 Penentuan Distribusi Ukuran Nanopartikel Au dengan Mikroelektroda HBDD  

Pengukuran dilakukan dengan menggunakan elektroda kerja mikroelektroda HBDD 

dengan penyuntikan 1 ml koloidal nanopartikel Au yang dibuat dengan variasi volume larutan 

1% trisodium sitrat (Na3C6H5O7) 2 ml dan 5 ml  kedalam larutan H2O2 1 mM dalam PBS 

100mM pH 7. Pengukuran arus transien dilakukan dengan menggunakan teknik 

kronoamperometri dengan potensial reduksi sebesar  -0.068 volt selama 6000 detik. 

Gambar 4.19 merupakan kronoamperogram pada masing-masing variasi konsentrasi 

Na3C6H5O7 beserta insetnya.  Arus transien yang timbul pada penyuntikkan 1 ml koloidal 

nanopartikel Au dengan volume larutan 1% trisodium sitrat (Na3C6H5O7) 2 ml dan 5 ml   
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menggunakan mikroelektroda HBDD dan pengukuran ini selengkapnya dapat dilihat pada 

Lampiran. 

 

  

(a)        (b) 

 

  

                                (c)                  (d)                                                                               

    Gambar 4.19 Amperogram Larutan H2O2 1 mM di dalam PBS 100 mM dengan Adanya 1 µL 

Nanopartikel Au yang Dibuat dengan 1% trisodium sitrat (Na3C6H5O7) 2ml dan 5ml (a dan c)  

dan Inset dari Amperogram Larutan H2O2 1 mM dalam PBS 100 mM dengan Adanya 1 mL 

Nanopartikel Au yang Dibuat dengan 1% trisodium sitrat (Na3C6H5O7) 2ml dan 5ml  (b dan d) 

Menggunakan Mikroelektroda HBDD. 

 

Batas deteksi arus transien terkecil yang mampu terbaca oleh mikroelektroda HBDD 

yaitu sebesar 0.125 µA yang setara dengan ukuran diameter nanopartikel sebesar 6.5 nm yang 

artinya mikroelektroda HBDD tidak sensitif terhadap nanopartikel Au dengan ukuran diameter di 
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bawah 6.5 nm. Diameter nanopartikel Au yang diperoleh yang selanjutnya dibuat diagram batang 

untuk menunjukkan distribusi ukuran nanopartikel Au. 
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(c) 

 

 

(d) 

Gambar 4.20 Distribusi Ukuran Nanopartikel Au dengan Penambahan 1% trisodium sitrat 

(Na3C6H5O7) 2 ml dan 5 ml (b dan d) Berdasarkan Hasil Arus Transien Menggunakan 

Mikroelektroda HBDD dan Distribusi Ukuran Nanopartikel Au dengan Penambahan 1% 

trisodium sitrat (Na3C6H5O7) 2 ml dan 5 ml (a dan c) Berdasarkan Hasil TEM. 
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Gambar 4.20 menunjukkan perbandingan diagram batang antara hasil pengukuran 

distribusi ukuran nanopartikel Au dengan kronoamperometri dan hasil pengukuran menggunakan 

TEM. Hasil pengukuran distribusi ukuran nanopartikel Au antara TEM dengan teknik 

kronoamperometri mempunyai trend yang hampir sama. Hal ini menunjukkan bahwa 

pengukuran dengan teknik kronoamperometri dapat digunakan dalam penentuan distribusi 

ukuran nanopartikel Au. 

Dari keseluruhan arus transien yang timbul selama pengukuran menggunakan 

mikroelektroda HBDD diperoleh informasi ukuran rata-rata diameter nanopartikel Au dengan 

variasi volume 1% trisodium sitrat (Na3C6H5O7) 2 ml dan 5 ml masing-masing sebesar ±15,3 nm 

dan ±11,02 nm. Sedangkan hasil TEM menunjukkan ukuran rata-rata diameter nanopartikel Au 

dengan menggunakan volume 1% trisodium sitrat (Na3C6H5O7) 2 ml dan 5 ml memiliki diameter 

sebesar 15,07 ± 0,156 nm dan 11,03 ± 0,104 nm. Dari data yang diperoleh menunjukkan bahwa 

ukuran rata-rata diameter nanopartikel Au dari kedua metode tersebut hampir sama. 

 

4.6.2 Penentuan Distribusi Ukuran Nanopartikel Au dengan Mikroelektroda OBDD  

Selanjutnya dilakukan pengukuran arus transien dengan menggunakan mikroelektroda 

OBDD dengan variasi volume reduktor 1% trisodium sitrat (Na3C6H5O7) 2 ml dan 5 ml. 

Amperogram arus transien beserta inset arus transien yang timbul saat penambahan 1 ml koloidal 

nanopartikel Au dengan 1% larutan trisodium sitrat (Na3C6H5O7) 2 ml dan 5 ml dan pengukuran 

ini selengkapnya dapat dilihat pada Lampiran. Gambar 4.21 menunjukan hasil amperogram arus 

transien dengan menggunakan mikroelektroda OBDD. 
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                  ( a )                                                                           ( b ) 

 

 

                            ( c )                                                                            ( d ) 

 

Gambar 4.21 Amperogram Larutan H2O2 1 mM di dalam PBS 100 mM dengan Adanya 1 µL 

Nanopartikel Au yang Dibuat dengan 1% trisodium sitrat (Na3C6H5O7) 2ml dan 5ml (a dan c) 

Menggunakan Mikroelektroda OBDD dan Inset dari Amperogram Larutan H2O2 1 mM dalam 

PBS 100 mM dengan Adanya 1 mL Nanopartikel Au yang Dibuat dengan 1% trisodium sitrat 

(Na3C6H5O7) 2ml dan 5ml (b dan d) Menggunakan Mikroelektroda OBDD. 

 

 

Gambar 4.21 menunjukkan bahwa  arus transien yang dihasilkan mikroelektroda OBDD 

hampir sama dengan arus transien yang dihasilkan mikroelektroda HBDD. Arus transien 

minimum  pada mikroelektroda OBDD yang teramati bernilai lebih besar dibanding pada 

pengukuran menggunakan mikroelektroda HBDD, hal ini dikarenakan permukaan 
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mikroelektroda OBDD memiliki terminasi oksigen yang cenderung memiliki nilai 

elektronegatifitas yang besar sehingga menyebabkan OBDD memiliki  kapasitansi yang lebih 

besar jika dibandingkan dengan HBDD. Ketika terdapat nanopartikel Au yang bertumbukan pada 

permukaan mikroelektroda OBDD, maka terjadi gaya tolak menolak antara permukaan OBDD 

dengan nanopartikel Au. Dengan demikian diperkirakan respon arus minimum yang terbaca 

menjadi lebih besar dibanding dengan HBDD dan tidak ada nanopartikel Au yang menempel 

pada permukaan mikroelektroda. 

 

( a ) 
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       (c) 

 
   (d) 

 

Gambar 4.22 Distribusi Ukuran Nanopartikel Au dengan Penambahan 1% trisodium sitrat 

(Na3C6H5O7) 2 ml dan 5 ml (b dan d) Berdasarkan Hasil Arus Transien Menggunakan 

Mikroelektroda OBDD dan Distribusi Ukuran Nanopartikel Au dengan Penambahan 1% 

trisodium sitrat  (Na3C6H5O7) 2 ml dan 5 ml (a dan c)  Berdasarkan Hasil TEM. 

 

Gambar 4.22 merupakan perbandingan diagram batang ukuran diameter nanopartikel Au 

antara hasil pengukuran dengan kronoamperometri dengan mikrolektroda OBDD dan TEM. 
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Trend yang diperoleh antara hasil pengukuran dengan teknik kronoamperometri dengan TEM 

hampir sama. Hal ini menunjukkan bahwa teknik kronoamperometri dengan menggunakan 

mikroelektroda OBDD dapat digunakan dalam penentuan distribusi ukuran nanopartikel Au. 

Batas deteksi arus transien terkecil yang mampu terbaca oleh mikroelektroda OBDD yaitu 

sebesar 0,144 µA yang setara dengan ukuran diameter nanopartikel sebesar 7,5 nm.  

Dari data keseluruhan, nilai arus transien terkecil dan ukuran diameter rata-rata pada 

masing-masing mikroelektroda dengan menggunakan teknik kronoamperometri dan hasil 

karakterisasi TEM dapat diringkas pada Tabel 4.5 dan Tabel 4.6. 

Tabel 4.5 Arus Transien Terkecil yang Terdeteksi pada Masing-masing Mikroelektroda. 

Mikroelektroda Arus Transien Terkecil Diameter Terkecil 

HBDD 0,125 µA ±6,5 nm 

OBDD 0,144 µA ±7,5 nm 

Tabel 4.6 Ukuran Diameter Rata-rata Nanopartikel Au Berdasarkan Hasil Pengukuran 

Menggunakan Teknik Kronoamperometri dan TEM. 

Volume 

Na3C6H5O7 

(1%) 

Diameter Nanopartikel Au (nm) 

HBDD TEM OBDD 

2 15,38 ± 0,191 15,07 ± 0,156 15,06 ± 0,268 

5 11,02 ± 0,153 11.03 ± 0,104 11,2 ± 0,107 

  

Dari Tabel 4.6 terlihat  dari metode TEM dan elektrokimia menunjukkan ukuran rata-rata 

diameter nanopartikel Au yang hampir sama sehingga dapat dikatakan bahwa penentuan 

distribusi ukuran nanopartikel Au menggunakan metode elektrokimia dengan menggunakan 

mikroelektroda HBDD dan OBDD efektif digunakan dalam penentuan distribusi ukuran 

nanopartikel logam Au. 
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BAB V 

       KESIMPULAN DAN SARAN 

 

 

5.1 Kesimpulan 

 Metode elektrokimia dapat digunakan untuk menentukan distribusi ukuran nanopartikel 

Au. 

 Metode elektrokimia terbukti lebih efisien dan ekonomis dibandingkan dengan tekhnik 

pengukuran TEM atau PSA dalam menentukan distribusi ukuran nanopartikel Au secara 

kualitatif. 

 Pengukuran variasi scan rate pada larutan H2O2 1mM dalam PBS 100 mM pH 7 

menunjukkan bahwa proses yang terjadi pada permukaan elektroda Au dikontrol oleh 

proses difusi sesuai dengan persamaan Randles Sevcik. 

 Koefisien difusi H2O2 yang diperoleh dengan teknik amperometri pada potensial -0,068 

V menggunakan larutan H2O2 1mM dalam PBS 100Mm pH 7 sebesar  dan 

23,04 𝑥    
  

 
. 

 Karena memiliki kapasitansi, tanpa kehadiran nanopartikel Au, arus transien juga 

dihasilkan oleh mikroelektroda HBDD dan OBDD yang selanjutnya dianggap sebagai 

arus penggangu (noise). Pada potensial reduksi H2O2, besar noise adalah sebesar 0,125 

nA dan 0,144 µA yang mewakili ukuran nanopartikel  6,5 nm dan 7,5 nm. 

Elektronegatifitas pada mikroelektroda OBDD menyebabkan kecenderungan untuk 

menarik elektron melebihi dari mikroelektroda HBDD, dan gaya menarik ini 

menghasilkan respon arus yang sedikit melebihi respon arus pada mikroelektroda HBDD. 

 Tidak ada perbedaan signifikan antara penggunaan mikroelektroda HBDD dengan 

mikroeletroda OBDD dalam distribusi ukuran nanopartikel emas, karena terminal atom H 

atau terminal oksigen/hidroksil pada permukaan mikroelektoda BDD tidak terlalu 

berpengaruh pada reaksi elektrokatalitik pada penentuan distribusi ukuran nanopartikel 

emas. 
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Lampiran 1 : Bagan Kerja 
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Lampiran 2 : Perbandingan Jumlah Ukuran Nanopartikel Au dengan konsentrasi 

Na3C6H5O7 2 ml Berdasarkan Hasil TEM 

 

 

 

 

 

  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Rata-rata ukuran nanopartikel Au = 15.06 nm 

 

 

  

     

 

Diameter ( nm)  

Jumlah Nanopartikel Au  Pada 

1 mM H2O2 didalam 100 mM 

PBS 

 

Diameter x 

Total Partikel 

7.69 4 30.77 

9.23 5 46.15 

12.31 6 73.85 

15.39 14 215.39 

13.85 2 27.69 

11.54 3 34.62 

4.61 1 4.62 

11.84 2 23.69 

10.77 5 53.85 

18.46 8 147.69 

15.08 1 15.08 

13.54 1 13.54 

12 1 12 

23.08 3 69.23 

20.77 3 62.31 

3.08 1 3.08 

14.62 1 14.62 

29.23 5 146.15 

Total 441 6640.93 
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Lampiran 3 : Perbandingan Jumlah Ukuran Nanopartikel Au dengan konsentrasi 

Na3C6H5O7 5 ml Berdasarkan Hasil TEM 

 

 

 

 

 

  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Rata-rata ukuran nanopartikel Au = 15.06 nm 

 

Diameter ( nm)  

Jumlah Nanopartikel Au  Pada 

1 mM H2O2 didalam 100 mM 

PBS 

 

Diameter x 

Total Partikel 

4.62 15 69.23 

12.31 55 676.92 

10.77 2 21.54 

7.69 2 15.39 

11.08 8 88.62 

12.31 1 12.31 

13.69 5 68.46 

15.39 19 292.31 

6.15 5 30.77 

4.15 1 4.15 

6.92 1 6.92 

14.62 3 43.85 

7.54 1 7.54 

10 3 30 

5.39 1 5.39 

5.23 2 10.46 

8 1 8 

3.54 1 3.54 

13.85 3 41.54 

9.23 1 9.23 

6.15 1 6.15 

4 1 4 

Total 441 6640.93 
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Lampiran 4 : Perhitungan Konsentrasi Nanopartikel Au 
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                         (       )

                          
 

 

Konsentrasi Zat Penyusun = 2 % 

 

i. Massa Nanopartikel Au 15,05 nm = Densitas x Volume Nano-Au  

   =       
  

   ⁄    
 

 
(    )(               )  

   =                           

Jumlah atom Au = 
             

  
                    

       = 
                    

       
  

   

   (          ) 

        = 1056 x     atom 

Konsentrasi Nanopartikel Au 4,89 nm = 
                               

               
 

                                                             =     
                

       
 = 98,113 M 

 

 

 

 

 

 

 

 

Penentuan distribusi..., Ryan Cipta, FMIPA UI, 2016



75 

 

Universitas Indonesia 

Lampiran 5 : Perhitungan Koefisien Difusi Larutan 1 mM H2O2 didalam 100 

mM PBS 

 

 

Melalui persamaan garis linear dari perhitungan kronoamperometri yang 

didapatkan yaitu y = -0,00748x + 2,8099 lalu disubtitusikan ke persamaan Cottrell 

untuk mencari koefisien difusi H2O2 1 mM dalam PBS 100 mM pada Elektroda Au 

: 

   
            √    

√     
 

dimana ;  

D = koefisien difusi (m
2
/s)  

C = konsentrasi larutan uji (mol/m
3
) = 1 mM= 1 mol/m

3 
 

A = luas area elektroda (m
2
)  

F = konstanta Faraday (96500 C/mol)  

t = waktu (s)  

n = banyaknya elektron yang ditransferkan  

 

Perhitungan : 

√   
           √       

          
 
   

                      
   
  

              

D = 23,04 x 10
-6

 m
2
/s 

Dari hasil perhitungan diatas, dapat disimpulkan bahwa koefisien difusi H2O2 1 

mM dalam PBS 100 mM pH 7 adalah 23,04 x 10
-6

 m
2
/s 
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Lampiran 6 : Perhitungan Ukuran Diameter Nanopartikel Au 

 

Dengan menggunakan rumus I = 4 π (ln 2) n F D C r dimana I adalah arus 

transien yang muncul ketika nanopartikel Au disuntikan ke dalam larutan 

elektrolit dan D adalah koefisien difusi reaktan pada konsentrasi C, maka akan 

diperoleh radius (r) dari single nanopartikel Au. 

Contoh perhitungan untuk nanopartikel Au dengan arus transien 0.2 µA: 

   
 

   (   )        
 

   
      

           (   )             
 
   

  
             

 
   

   
  

         

diameter = 5,18 nm x 2 = 10,36 nm 

Dari hasil perhitungan diatas, tumbukan partikel terhadap mikroelektroda yang 

menghasilkan arus transien sebesar 2 µA merupakan nanopartikel Au yang 

berukuran 10,36 nm. Berikut tabel hasil perhitungan ukuran nanopartikel lainnya: 

 

Tabel Hubungan Beberapa Arus Transien dengan Diameter Nanopartikel Au 

 

Arus Transien (µA) Diameter (nm) 

0.156 8.073361 

0.169 8.746141 

0.174 9.004902 

0.181 9.367168 

0.182 9.418921 

0.206 10.66098 

0.199 10.29871 

0.213 11.02324 

0.209 10.81623 

0.204 10.55747 

0.175 9.0566 
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Lampiran 7 : Arus Transien yang timbul pada 1 ml koloidal nanopartikel Au    

dengan Na3C6H5O7 2ml  menggunakan mikroelektroda HBDD : 
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Lampiran 8 : Arus Transien yang timbul pada 1 ml koloidal nanopartikel Au 

dengan Na3C6H5O7 5 ml  menggunakan mikroelektroda HBDD : 
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Lampiran 9 : Arus Transien yang timbul pada 1 ml koloidal nanopartikel Au  

dengan Na3C6H5O7 2 ml menggunakan mikroelektroda OBDD: 
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Lampiran 10 : Arus Transien yang timbul pada 1 ml koloidal nanopartikel Au  

dengan Na3C6H5O7 5 ml menggunakan mikroelektroda OBDD: 
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