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Judul : Penentuan Distribusi Ukuran Nanopartikel Au Dengan Menggunakan

Mikroelektroda Hydrogenated Boron Doped Diamond dan Oxidized Boron Doped Diamond.

Transmisi elektron mikroskop kuran partikel analyzer (PSA) adalah
instrumen umum untuk penemtUas Sii 2 emas (Aunp). Namun, teknik
ini tidak selalu berlak g mahal. Penelitian ini

melaporkan penga ara individu Aunp
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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 ecil menyebabkan gangguan arus (noise)

relatif lebih kecil (Kig Y . BN Jqnikroelektroda sangat cepat,
(Macpherson, 2001).

jatutipis dan mudah

sehingga peng

ang - te yak dilaporkan,

...... i an dan.bi in(lall Berbagal

odagiemberikan gagasansy aplikasi

embangar ains 08 ateknologi,
eneliti telah D ansintesis

hangnya ologi, pa
errbran nano. Nanopart A ada yang paling
stabil,qemiliki aspelcvang.menarik Sepertt sifat yang b Ichliengan bulk
partikel, terkai #F';; : GLinagne: @h i at%k (efek ukuran

kuantum)@s Bk 0 TOPSETatT O D TRASHRAN Lkt erluan katalisis dan

anopartikel Iag

biologi (Daniel O Ast 4 ﬁ
untuk produk kecafttkan. i dipasar Lt produk ini sangat mabhal
disebabkan emas yang digunaka

aplikastranopartikel emas adalah

an ‘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 dapat menempel atau rebound. Pada

studi yang dila 0 al (20 an nanopartikel pada
permukaan erupakan fungsi
diamati pada

oelektroda
dibawah
gan ukuran

Plot amplitudo S@rusgWs ekuensi dari p terjadi

adap “distr s apifanopart ang afakterisasi
fan me : but dape sebagai

istribusi ukur an(
e

menerapka

suatu elektng memiliki
rentang#nsia AT 7 A ; Bitmsglan tkv mengadsorpsi
nanopartike %ﬁm m‘“‘gﬂ. dapat memenuhi
kebutuhante DERE

menentukan dis'i

pengaruh terminasi pada

h “digunakan untuk

" vti, 2012). Selanjutnya
W Ar ed 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 di apopartikel Au ditentukan dengan

menggunakan engamati arus transien
yang ditim ; 3 ika terjadi tumbukan
OBDD. Selanjutnya
Al Diharapkan
ang lebih

lektroda

san

‘Apakah pene d M uraiRanopartikel Auﬁlakukan

H engan mengdmafTad KStidooen peroksw
tkadht f ?{h geleKtroda BDD?

da-pentarun.lerminasi TYoreae BBP dan oksigen
pada,CEDD. padarT i 0 St KUEan nanopartikel Au
menggunakan. i

e Pada potensial berapa Sepafnya 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 H,AuCl,
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 (H,O;) 1 mM dalam phosphate buffer solution (PBS)
100 mM pH 7.

1.4 Jenis Penelitian

Penelitian dilakuk sperimen secara langsung di

laboratorium bi

gllaksan ~l. G 0de eks) ggunakan

perometri.

gakukan di bawalkon@i§i hdietan yang dibuat dan.gi terhadap

gNigan Pepguikiirg ) KroeleKti@ia. HBDD™daly OBDD
‘ anklstribusi ukuran

nanopartikel Au menggunake
e Penggunaan potensial reduksi H.02 lebih baik dibanding dengan
penggunaan potensial oksidasi H202 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 (H20>).
Membandingankan penggunaan mikroelektroda HBDD dan OBDD terhadap
distribusi ukuran nanopartikel Au. Membandingkan distribusi ukuran nanopartikel

Au antara TEM dengan metode elektrokimia.

Manfaat Penglitia

1.8

Secars Dal ; S merepresentasikan

sebuah AN ' € n elektroanalitik
dibagdi r 3 2 uelahan pada
dan pfFe Se ana, dan

em ab untuk

iumyatau pengukuran 'QRsit@Salaim et al, 2007) sehinggaa itian ini

dapatsPer manfadp, da ampelafari daf noembangkaily aplikasi

aan ekt D" g BDD S8 gunakan

da dalam mempela ﬁ ne an distribusi
. . [ ] 55
is dan efisie

!"F

el logam

o
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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

epelitian dilakukan untuk membuat

masih minim, banyak studi.
aplikasi terseb — uran |aleiektroda menjadi lebih
il
pade aspek deteksi

ia). Elekiroda

oelgktroda" juga

u kimia analitik

lah lebih baik k [S€pak@f pada istilah ya i is, yaitu

troqz UlIK et's )
pene i yang berupa
da boron-dopéd dié M DD ikroelektrod lektroda
: - ¥ um) (Hali al., 1994).

hﬁ dipergunakan

i bemiek Sentri ‘fq i ifctegda) di
untuk me ﬁ as_motQ m‘i‘ ikroelektroda juga

Wiki dimensi dalamiss

s yang tinggi,dan

memiliki kapasi l. enurun seiring dengan
menurunnya luas perm n a naga, 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/d0 (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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Linear Diffusion Hemispherical Diffusion

konsentrasi, ro adalah radius elektroda, dan do adalah difusi pada elektroda

spherical (Bard et al., 2001).

Gambar 2.1 llustrasi dari Bebg ipe Elektroda dan Difusinya (a) Difusi
Linear Kepingan Elektrgg ispherical pada Mikroelektroda.

( ; -cirochemi st alelectodes.html)

2.2

e De diamond
ASi sensor

an suatu

berbagai sUHIStks iSilikon (Si)

iliki o intan pkan intan

onduktif, ol ugdiBD8ri suatu perla

permui agar lebih

sus pada

q:HIah dengan

ah satu car

men-dopifg" perg *o:,? nduktif seperti
boron. Jendelagpeicnsial Ve oh 1aS 0 endah membuat

elektroda BDD Sangatmenarik- unidlik*delco rokimia.

Reaksi yW :g S ekitar -0.5V -1.2 V dan
sekitar 1,8 V sampai 2,5 V sékara pat ‘Ulanalisis 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

Universitas Indonesia

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


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

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).

CGilassy carbon
= -

Diamond ’

e -

Current deasity (mA/om?)

yul dari BRD adalah” (Fuji
iliki ke

MemilikiFtiaerah potensidl Kerja(jeatl€la potens

abilan a iifia yangtinggi

atar be re

wykompatibel K
o -

Hat mekanis Y ahan uItrachrowave

‘1 sin : "

6. lmebilisaskbion ’ mukag murgkinkan untuk

dapé

7. Relatifq

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 ik patgmenggunakan Spektroskopi

Raman,Scannig d
Spectros

V.n

-Ray Photoelectron

isasi Ketera

Terad@pat |panjafif gelombang 1332 gaa

pakamipafjangigelomba pnon diamghtl C-C
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wElectron ii'a ﬁ{ kar HBDDsebew

dengan
MWy (SEM) gebesar 5 pm'v'
X-Ray lectrom™ ANSFeras): Bak S H.paga energigikatan sebesar
L. TR N

Spectroscgp ap.C-H pada

id BDB (menunjukan

iUtroda 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 dio
HCIO, H2S04, H202, dan
dengan menaikkg
struktur C=0

idasi oleh oksidator asam seperti HNOs3,

juga dapat dioksidasi oleh oksigen

-O-C (eter) dan jenis

a permukaan

ond asjyang tinggi

at hidrofikik dendan Komg itas yang

gAgan termina ¥01h stabil 04 handingkan

-diamond

dengaagtesminal g, 2004 glain itu,

potensialyal 3 ggi mendekaii, batas_.afedic dari

sial dia A ‘ i sebelumnya op, et al.,

-ﬁ la® s ..‘II.I

""-—|. _Ir-l—r

o [ —gd
o ?

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 agle agan berbagai komposisi, sedangkan
komposisi bahan g dalmeisintesis dengan berbagai
metode. Berda artikel dapat tersebar

seperti

ggumpal. Sebagal
contg Ol ' 1 entuk sebuah
aglg i-permukaanimereka dils L -lHagnetik, dan
dala , nano 2| dag ikel yang

)_

anoparti Arupak atu partikeifdenos ran qter, yaitu

leBigbesar, tergantung pada ukgikan aglomgket tersebut (Buzea, et al.

se ' al partike menarik
pefiel itrKarena material opd ﬁ unjiikkan sifat fisika
sangdt*Berheda dari bullen A 8epe ekuatan mekamic” elektronik,
magnetiK;” lfstabilap .teii al kel Hal utarga “vang membuat

nanopartikel be ﬁm e|BAIS dala %r besar yaitu ukuranya

yang kecifs permukan dan

volume yang lebi ikel sejenis dalam ukuran
besar. Ini membuat na i At ih reaktif. Reaktivitas material

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

ot ia 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_be gnsi nol (nano particle), material nano

berdimensi satu (nanQwite erdimensi dua (thin films). Pada

saat ini, pengeg 0 eh para peneliti dari

dunia akag u yang menarik minat

e : je s 1 ikel. Sintesis
\E’o aup Proses sintesis
mia.

sara fisilke

DU
banyak e
na ar 3ol ONe
P " TP
Intesis secaraifisikatitlak gMelibatkan reak atetapi hanya
mategl : j ateri ran 2, atau

erial _beruk® @1l _seperti k ajadi partikel
A anometer tanf cngubanisifat baham: Proses sinte a kimia
melt reaksi kimigdari JSejui matenial awal (pre sehingga

dihas'IHI aterial  lai*Syang TDEFUKLY anometer. wya adalah
pembentugn ; ﬁW@ asam dan basa yang

nopartikel akan

bersesuais : b C L A2 008 ), “Secaramimum
y & i"

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

masuk dalam dug Kelompokss
yaitu:
a. Top-down (fisika)

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.

T 1OwWie

: Dua pendekatafiie opartlk | top- doxdvm-up
Sumbemhttg pathzae:U

\Napgpartikel logariiine ktlB8 dimensi berbgntuk seperti bola
(solid)."Partikel ini dibua 1gah cafd ion logam mgnjadilogam yang

tidak be an (nQL)sH e rjadi “ada im, Lu I; 2008):
ot 7, : Ny Z'W

Na E :
toh: Au, Pt, Ag,
Pd, Co, Fe. Met

, Co, Fe. i iK€l emas dapat dilakukan
dengan melakukan pros u I an menggunakan asam sitrat,

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

A*" adala

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 Kklorin,fluorin dan aqua regia.

Logam ini banyak terdapat di nugget emas atau serbuk di bebatuan dan di
deposit alluvial dan salah satu log
suhu sekitar 1000 deraja

mudah ditemp

3ainage melebur dalam bentuk cair pada

ggam yang bersifat lunak dan

a Mohs), serta berat

il nteraksi atau
Flaranya sebagai be
ol
064718 °C, 1947.52 °
1 °F)

(288568 C

jenisnya

berpad

an kimia da
: 96
1133783

F BAud aktu

(d
‘ un ﬁ :. 6,1 hari dan swyang
i 8 neutron ( QW

Radius \!‘erw
" e, > g
Energi ionisa
Dalam pr

Energi ionisasi [

# Ft dalam bentuk larutan
komplek sulfida atau mas sangat tergantung kepada
besarnya perubahan pH, H,S, 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 H,O..

2.5  Hidrogen Peroksida

Hidrogen peroksida merupakan senyawa kimia reaktif yang mengandung

unsur hidrogen dan oksigen (H.@ idrogen peroksida (H,O,) adalah cairan

bening, agak lebih kepta § / pakan oksidator kuat. Senyawa
ini ditemuka z 3 1818. Bahan baku
pembuatai a 3 s oksigen (Oy).
Teknolg oksida adalah
hahan kimia

digunakan

Ik perbaikan ta as pada

ikan pe orin. global
ntak dua ’ ‘ karena
gkungan yang er, 2004). Sala alinggulan

Hidrag Peroksida dib 3 ator yang la ah sifatnya

ankungan karena tiga &n residu yanq”aya.
Reaksi R 4!11:;} . - ‘oh Penikut’

Menurut Adebayo et a. ajli 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. Elektroanaligig potensiometri dan potensiostatik.

gilakukan dalam kondisi

Potensiometri adaiailiPs sel elel: Y%

statik, dimgna ad 4 : oga dan konsentrasi
dalam (¢ : teknik yang
me e‘ Br Mt w ' arutan yang
berdass i dinam scIhV\ang,™ 2000). P siostatik,
pate yang o

aka nenoha celektron

kemtigian diamati arus yang @ibasiigan. gPeran potensial disigi sebagai

pagenicter ko ang dapat, dilthatht i afi*Clektro ang membegikan gaya

imia 8 elektro emikian,

ihasilkan me
ph Wang, 21

di seluruh pe lektroda

ik dapat me spesi kimia

dan instrume
Alat yan

potensiostatik disebut
potensiostat. Potensiosta ronik 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.s@Mmeilakukan pengukuran arus bolak-balik
ati dengan baik. LSV sendiri

sehingga informasi reg

dibagi lagi meg n D
(Yuliwargilf 2

1C

stripping voltametry

lan kuantitatif
cfgen g alam e tdrisasi reaksi
Spon arus
...... i 3 ensialddilakukan
all dengan
g.keberapa il u reaksi

; dan scan rate ase (Denis

“ enelitian inroWakekanie FaRtarus reduksi Hw peroksida
menggunagn : ‘g.f""r"' ' q‘i‘\

— 00 o AOO HOO 2S00

YALINIIIEALINS

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 umumnmg akan untuk mengukur koefisien difusi

dari spesies elektrogkti pegmukaan elektroda kerja,dan

digunakan un jadi pada elektroda,
orpsi, dan laju dari
knik ini disebabkan

in Cottrell

-
—
>

i, X F#A x VD
\Rf
dihasilkan (&L ® K -

500 (Cluag
A = luas perm *ﬂr@ :i\

D = koefis

¢ = konsentrasi Iqr ‘ .. ‘
t = waktu (s) v ;

n = banyaknya elektron yang ditransferkan

(2.3)

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:

| = 4n(In 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 Instrume

Pada @ 3N
diantar : oD
diguna r

sfon Electre

ada tz ari“universitas aitu Dr.
= bua i s (TEN
Il'.“ aualad

a kali.

mikroskop ailpembesaran opjek*Sampai 2 juta

kali, ¥a®g" menggunaka Talfo) i 0 magnetik

engontrol

pencahaydagfdan tampilaieg i SE gidhicikemampua esaran objek
serta resolusi ﬁr Tt 5&"‘- ahaya. TEM bekerja

dengan : eKLiOf i ang selanjutnya
informasi tentan t dapat terdeteksi dari
analisis sifat tumbukan, [; 'lrwr-‘ p=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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gFEiectron 3I"'0SCH

e al: Buah 9 elektron

ya objekpsolid S SEM
megR) perbesaran 10 — pf Tield 4 — 0. dlan resolusi
sebeSarge 10 nm. Ko Afan yang tinggi, depthief field yang

besar irl yang baikakEMamp K MERgetahui komm an informasi
kristalografi mg u 4f£h 1‘%}« serluan penelitian dan
industri (&g} GIES Dby L-CONAIG enambahkan, SEM

ﬂhﬂ p obyek dan mengambil

muncul dari permukaan obyek.

memfokuskan si
gambarnya dengan men
Image yang tergambar diperoleh 0@ 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.

Brupa ala <& analisis
ang memakai sufiiger f@gliasi€leltromagnetik uligawd at (190-
sina pak (330/80) deno pefTakal | men S rofotometer

arman

ip dari spekt ;o “ \‘:

untu iolet denga

galah penyer
enyebabkanWya eksitasi
molekulﬂ tingkatw sl A “ agkat W| yang paling
tinggi (excited r "n DSQ lm gtau sinar tampak oleh
suatu mole bonding, akibatnya
panjang absorb

Mjenis ikatan yang ada
didalam molekul. (Sumar :

Spektrofotometer UV-Vis dapat melakukan penentuan terhadap sampel

tampak

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).
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BAB 3
METODE PENELITIAN
3.1  Tempat Penelitian

Penelitian dilaksanakan di Laboratorium Penelitian Departemen Kimia Fakultas

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

3.2 Bahan dan Material

3.2.1 Bahan
Bahan pad

2.0 e ot w ) antaranya
adalah H,0, 20 raglia*didestilata ste n'isapropanol.

Naz;CgHs07

322 Ma J

Ma akan diganfarghy dkroelektroda Al
FDoped

mikroelektrgda’Hydrogenated Boron Dopead Di (

DD dan Oxydiz8

Diamond ( iperoleh dari Ot Y 308, Unlver3|ty

-’

3.3 Peralatan
Peralatan gela

botol timbang,bulb,
batang pengaduk, pipet t [
Sementara itu, peralatan logam vy o

@ ro, labu ukur, gelas ukur.
l‘mﬁ‘ a a adalah spatula, pinset, gunting,
sedangkan untuk peralatan plastik digunaka

potol semprot. Adapun kelengkapan instrumen

yang digunakan vyaitu 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 HAuCl,

Untuk membuat 0,01 % larutan HAuCl,, dibutuhkan sebanyak 0,01 gram bubuk
HAuCI,-3H,0 untuk dilarutkan dengan aqua bidestilata steril hingga 100 mL untuk memperoleh

konsentrasi konsentrasi 2,4 x 10% M.

3.4.1.2 Pembuatan 2 ml g

Dengan masg bubuk padatan
Na3CeHs07:2H20 | d ! 10 mL sehingga
memperoleh | rUtan Nag q\ 0

3.4.1.3 Pe arttan PBS (PhosghatelBlifferaS6lution)

Pada n ini digawakan PB§, segoalbuter di [ g mengurangi

perubahan tan I hambg PBS adalah
campuran aSain_lemah dan garam basanya #‘ ah dam garam asamnyga). B akan sangat
efektif dalam [1Empertahankan [ erhadap sa, jika bufeg t€rseput terurai 50%

sam be

o I Vango “Ynale a)
‘(\f terurdi®dise piRSdari b Eﬁ
Tabel 3.1 Pembuata #ariasi pH PBS 100 mM

Variasi pH PBS Gram bubuk K,HPO, | Gram bubuk KH,PO,
(Mr = 174,18 g/mol) ( Mr =136,09 g/mol)

(mempunyai jumlah

pH pada keadaan
asam atau basa yang eefektifan suatu bufer

ditentukan oleh kada

d ¢ bekerja

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 Vaii
7,4 gram bubuk K,;HP

5,3 ;6,9;7,0;7,1;72;dan
qua bidestilata steril
hingga 50 mL un 3 A \ diperiksa menggunakan
pH meter

3.4.1.4 Pemb PBS 100

mM

Dibutufikan 1 pL H20, 3% yang
dicampurka arutan P f nH ncapai dilakukan
pemipetan s mL untuk g sehingga dapé ui besarnya

konsentrasi op'tw-lzoz yang ake

Optimum yan““didapatkan.

pada temperatur 200°C. Setelah mencapai titik didih dan volume larutan HAuUCIlg berkurang
sampai dengan 50ml, kemudian ditambahkan dengan larutan segar 10 mL Na3CgHsO; sambil
meningkatkan kecepatan pengadukan magnetic stirer, dengan variasi jumlah volume larutan
NazCeHsO7 sebesar 1% yang tetap diaduk dengan cepat selama kira-kira 15 menit. Kemudian
suhu pada hot plate diturunkan menjadi 0°, 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 H,O, 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 jeni tan, yaitu larutan H,O, 1 mM di dalam PBS
100mM dengan pH 66,2 ;6,4 ;6,6 J { 2 ; 7,4. Sedangkan untuk penentuan
konsentrasi optimum dig ; 3 8 ;11,33 ; 22,66 ; 33,99 ;

113,27 ; dan 1132,7

stdah ditentukan.

3.4.2.3 Penent

Dalg guksi F akukai afnmetry PBS
100 mM dengz O, sebagai larutan"kerja gaglPH dan konsentrastop " yang telah
ditentukan k.3 ya naehgo an akroelektroda akroelé BDD dan
makroeleki EBDPD. Setelah jiugdilakk: : aRmRotensic i ap masing-

masing penglkuran‘pada elektroda’y

fisien Difus

3.4.3 PenenMF

Makroelektroda Ke #n elah™dThg ¥8tilata steril diukur respon
arusnya pada laruta , optimum yang telah
ditentukan sebelumnya. Pﬂ Pr\ g lebih positif dari puncak
reduksi telah didapatkan seb : "‘Qﬁv“‘ p AgCl standar dengan metode
kronoamperometri. Penentuan koefisien di dilakukan dengan menggunakan persamaan
Cottrell.
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3.4.4 Pengaruh Variasi Scan Rate

Dilakukan pengukuran respon arus larutan H,O, 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 VV 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 H,O, Tanpafigehadiran Nanopartikel Au

Noise ditentukan deng
dalam PBS 100mM de
mikroelektroda H

sometri terhadap H,O, 1 mM
ya pada masing-masing
» )BT 3 ¢ .k ial eduksi yang telah

didapatkan.

346 Pe i a_Nano el Meg

Seb at sel elgktroki dignakan sample_holder t eflon (Tetra

fluoroetend)isebatai wadah®penampting, e itfdengan volumeKiga-kira L. Elektroda

kerja yang @ ¥alah mi trg an elektra g digunakan

Pt spiral, se ntuk elektrodaigemB % Jun2 sistem Ag/Agtl.d KCI jenuh.
[ [

Sebelum digu

dan aqua bidestw ste ] Kire gkar“r potensiostat dan
dicelupkan ke dalam Jart ﬁ( 0 ® m w ftengan pH optimum yang

telah ditentukan s am Faraday cage.
Penentuan distribusi ukur

6000 detik dengan potensial seﬂ

elektroda Au. Pada saat t = O dilakukan peny

spiral diso larutan 2-prepanglselama 5 menit

kronoamperometri selama
hidrogen peroksida menggunakan
tkan 1 mL koloidal nanopartikel Au ke dalam
larutan 1 mM H,0, didalam 100 mM larutan buffer fosfat. Pengukuran dilakukan pada masing-
masing varisasi konsentrasi NazCgHsO7. Skema susunan perangkat sel elektrokimia dapat dilihat
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pada gambar:

Di dalam Faraday Cage

e

z:;‘!:_‘-'o—

.\ B
Potensiostat

I AuNp diinjeksi ke

larutan kerja

istkibusi Ukuran

-
—
>

Gambar 3.14SK S

ot
-
%
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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 z K 14 cf@ale,elektrokimia dan TEM.

4.1 Fabrikasi

411 Fabrikas

Bor DI ' s : I arik  karena

di-doping dan dideposiSikan gala ; da berbagai

kemampua
substrat sepe ). 2006).5HibriIdisas iliki olé enyebabkan

intan bers 1017 efi. karena ibekl, suatt akua usus pada

permukaanye ae bih bersifat Kondukti . | caranya adalah dengan“melakiikan doping

pada permukas engan suatu materialyang g atilkan@uktit seperti bo

FabrikM elektroda HBE ) dalam sistem Micwlasma Assited
d;s' 4737 Jende T;Kii ilm polikristalin diamond

pada permukaan /2 ReSten . 3 of; ang'digunakan berasal dari

Chemical Vapour

campuran aseton dan tri pora inga 0. Tekanan hidrogen yang

digunakan adalah 63 Torr Mi : O selama 10 jam.
Mikroelektroda BDD tersebut

SEM dan XPS. Berikut table dan hasil karakterisasi mikroelekiroda HBDD :

an menggunakan spektroskopi Raman,
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Intensitas

Intensitas

30000

25000

Raman

25000

20000

15000

10000

== \ikroelektroda
HBDD

5000

O n T T
0 200 400 600 800 1000 1200

Binding Energy (eV)

Gambar 4.2 Hasil Karakterisasi Mikroelektroda HBDD dengan menggunakan XPS.
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Tabel 4.1 Karakteristik Mikroelektroda HBDD

Instrumen Karakterisasi Keterangan
Mikroelektroda HBDD

Teradapat panjang gelombang 1332 cm™ yang
merupakan panjang gelombang phonon diamond
C-Csp®

Scanning Electron Jari-jari mikroelektroda HBDD sebesar 50 um
Microscopy (SEM)

Spektroskopi Raman

istal diamond sebesar 5 pum.

X-Ray Photoe ada energi ikatan
Spectrosgo P s 14040
( g \

gi ikat

» S€anning on Microséapy (SEM)

SENI™¢ alah satu iK op trgARYaRg mengg
untuk mengge an bentuk permukaan : j dianalisis.

ini adalah denME

412 Ka i Mi slektrodas B

as elektron
rja dari SEM

(iUng dipantulkan
p

jan berkas el

gambarkan 2

dengan energi tin E !#F ';'}-* de field 4 — 0.4 mm
dan resolusi sebesg 0o g dari S yang. Lingoiy aepth of field yang

besar, resolusi yang batk , . informasi kristalografi

membuat SEM banyak digu ‘ } ustri (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
pm dengan ukuran kristal diamond sebesar 5 pm.
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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 dg L C si oleh oksidator asam seperti HNO3,
HCIO, H2S04, H20z2, da Jai S : penggunakan oleh oksigen
dengan menaikkan su K g AN jenis struktur C=0

(karbonil) (Ando

Pada jiéné ] alo)es: E dil3 yelic \Voltametry
(CV) seban 20 Kalpata reptang potemsis 5V sampai derge : alam larutan
elektrolit O onoamp etriypaca poténsia % potensial tinggi
akan meny»nbentuk 0 radikal @i g Kemudianmenyeran HBDD dan
mengok5|d ' ukaag DD menfagii O

fang ter : ske ikut:

Gambar 4.4 Skema Sinte Bor®dr 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 HAuCI;.3H,O 2mM sebagai sumber Au dimana dalam keadaan larutan
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membentuk kompleks [AuClg]*. lon Au®* akan keluar dari kompleks [AuClg]*. Setelah ion Au®*
direduksi dengan bantuan energi panas dari hotplate, larutan ditambahkan dengan larutan segar
trisodium sitrat (NasCsHsO7) sebagai capping agent dan penstabil. Penambahan trisodium sitrat
menyebabkan ion sitrat menyelimuti Au®* sehingga menjadi lebih stabil setelah tereduksi.
Penambahan 2 ml dan 5 ml trisodium sitrat (NasCsHsO;) 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. Selanjut i, dan pemanasan dilanjutkan hingga lima

belas menit agar seluruh iom i AU’ Beberapa faktor yang

mempengaruhi sintesis golekul pelapis (capping

agent), temperaturzdan 3
Untuk jne 2 52 : akterisasi dengan
menggunakan spe! - sible. 2 n opartikel Au

yang terbe M).

421 Karle 1 Koloi Op&al tike ‘ Inaka Bk tros -Yisible

Untd eh nan el JET ang be digunakan 2
jenis volum a3CeHs07 1% rg; ﬁ iﬁj | dan 5 ml. erbentuknya
nanopartikel t diamati se i elaluigperubahan warna utan berwarna

kuning menjadi bewnam ::: e . 6).
O™
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100 mL larutan HAuCl4 0,01% dipanaskan

sampai
mendidih sambil diaduk konstan,

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

lidik

B, )

anopar d didine’
Harutan deng
menambahkan Aquac  sar »ai volume awal

AT TP

\
.

Gambar 4.6 H,AuCl, 0.01 % (kiri) dan Nanopartikel Au dengan variasi konsentrasi NazCgHsO7
1% (A) 2 ml dan (B) 5 ml.
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Nanopartikel logam Au yang telah disintesis, selanjutnya dikarakterisasi menggunakan
instrumen Spektroskopi UV-Visible untuk membuktikan keberhasilan sintesis nanopartikel Au.

1.2 +

[any
1

o
0o
1

Adsorbansi
o
o

o
i
1

=== Nanopartikel
Au 2

o
N

Gamibar i isiblesdNarepartike

Spek #isible ment G ) ) HAUCIg duncak tinggi
dengan abso igsékitar 0,5 dan aga ¢ g 514 dan SZJ merupakan
puncak ion kowIAuCIg]z'. Hi setelah penaw capping agent

dan penstabil lar risq -"':. G 23Ce ; -:""hi hbah arna pada larutan,

menunjukkan bahwagien At disimpulkan bahwa

arag 9= FIAY 002 dapa

koloid nanopartikel Au‘se

astraisin ﬂ’.
4.2.2 Karakterisasi Koloid Nanop‘< w *ﬁ(an 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% NaszC¢Hs0; 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 NazCgHsO7 2ml dan 5ml masing-masing
sebesar 15,07 nm; 11,03 nm.

(b)

Gambar 4.8 Hasil TEM Nanopartikel Au dengan Penambahan 2 ml (a) dan Penambahan 5 ml
(b) larutan 1% trisodium sitrat (NazCgHs05).
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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 nanopartike - k sebesar 11,08 nm dan 15,05 nm, lalu

nanopartikel tersebut juga. W0° atom dengan konsentrasi
nanopartikel Au sebesar,

Semakin ang 'digunakan semakin
besar pula kecep akan merata dan
ukuran nanop ILaSebaltknya, hi a3CsHs07 dan

temperatur xS R, kece[] ered lambat dan

d terjadi di bagian tert8filu saj@¥sehili@oa kemungkinan terja ragasi akan

4.3  Pengftuan'Korelasi Ar pKatalitik RedtkSIEtcgogen
PerokK ada Nanopartikel Au

Pada pernw ini - hopartikel wdilakukan dengan
metode elektrokimia_ deno ﬁ ama A:m\‘\ alam PBS 100 mM saat
nanopartikel Au b I . emiliki background
arus yang kecil dan jende @ S makroelektroda sehingga
arus yang sangat kecil dapat teramats da dapat meningkatkan respon arus
akibat proses difusi yang berbentuk radial padapermukaan 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 H,0,

Penentuan pH dan konsentrasi optimum reduksi H,O, 1 mM didalam larutan PBS

dilakukan dengan mengukur arus reduksi HQ@#mdengan menggunakan teknik siklik voltametri

dengan menggunakan elektroda Au_s [ C
sampai dengan +1,2 V. P 3 , 6,6,68;69;70;7,1;
7274,

Pengukuraiig 3 : ]
fenomena kelistr ane ey a /
i istri 0 N gelo

maka walau dilarfada arus listrik pang elektr edan listrik

Ja pada rentang potensial sebesar -0,5

dalah salah satu

pi konduktor
diruangan

Efe i kan oleh. Michaelk Faraday(22 Sepie

seorang ilmuwan fisika d 1a berkebangsaan I n@gris
“Mu. ada pada sang

# ;{ nx kumpul padawr konduktor
saja tidak berpw terhadap bagiandalam® H
Faraday ada ' A ] sur awengganggu (noise)
i J omaone Maje ? 1“- i

yang berasal dari gelonfs ik yang dibawa oleh

ber 1

stus 1867),

Faraday me

gelombang elektromag gkunoa

arus listrik sehingga akanwr

diperlukan faraday cage yang

on yang menimbulkan

a itian ini. Dengan demikian
listrik dari lingkungan sehingga

ian hasil pengukuran arus reduksi H,0- dapat

gangguan arus dapat diminimalisir. Dengan def
lebih efektif. Gambar 4.9 merupakan hasil pengukuran pH optimum reduksi H,O, 1mM dalam
PBS 100 mM dengan variasipH 6 ;6,2 ;6,4;6,6;6,8;69;7,0;7,1;7,2;7,4.
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e===100 mM PBS

] MM H202 didalam
-40 100 mM PBS

Currency (HA)
N
o

Gambar 4.9 Cyclig lasipH7;6;6,2;

Dari jiadlk diz apal dildentif CanussieduksL s tan H,0;
1mM dalam BB A dan backgrotiRd (laflitan PBS™100 mM) sehe

bel 4.2 TabelRerba
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Gambar 4.11 Gambar Perbandingan Nilai S/B pada Konsentrasi Optimum Reduksi H,O,.
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Tabel 4.3 Tabel Perbandingan Signal Pada Variasi Konsentrasi H,O, di dalam 100 mM PBS pH 7

Konsentrasi (di dalam 100 mM PBS pH 7) Signal
0.1mM 0 uA

1mM 77,1 pA

2mM 55 pA

3mM 61,4 uA

10 mM 76,6 LA

100 mM 75.6 A

Dari tabel 4.2 da
signal per backgro

perbandingan arus reduksi
n pH 7.0. Hal ini

diindikasikan ba engan respon arus

reduksi yang &

432 Pe 2 3, DAdan
OB eigai Metode Siklik Valtam

Penghtuan potensi@ireduksi M50, dil Jan me iklik™voltametri dengan
mengguna fa kerjé an OBE etode siklik
voltametri i idapatkan infogm@si té 5 dafpotensial ketik jadigreaksi reduksi

pada larutan e irH,O, 1 mM 0 pada masing: g elektroda.

60
40
20
0 .
220 -
40 -
.60 -
-80 -
-100 T T T T 1
-1.00 -0.50 0.00 0.50 1.00 1.50

Potential (Volt)

100 mM PBS

1 mM H202 didalam 100
mM PBS

Currency (pA)

(@)
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Gambar 4.12 Siklik Voltw DD, (c) Elektroda OBDD
dengan laruta 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 H,O,. 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 H,O, pada elektroda Au, HBDD dan OBDD.

Jendela Potensial
Potensial (V Reduksi
Elekroda vs Ag/AgCl) | Signal | Backgrou S/B H,0; ( Volt)
nd (nA)
(nA)
Au -0.5s/d 1.2 -3.76 -3.01 1.249 -0.068
Volt

HBDD | -1s/d 1.4 Volt - <-0.5
OBDD -1s/d 1.5 Vo <-0.5

Kehadiran HgO efipgkat karena larutan
H,O, adalah lar s S arus yang cukup besar.
Potensial reddksi e plen 6 - ot gamati fenomena
elektrokatali kSl _HoQoodengan kehadifandnanopartikebaAu yang e kan dengan

mikroelektroda art OBDD sadt®pengukiian arusrdengan metode pDerometri.

4.4 Penentuan Koefis Difusi Redullssith ‘, di dalam F 00 mMVLpH 7

Difus‘ g Beristiwa berpi n a t d pelarut dari_KG rsi tinggi ke
konsentrasi r * _Ini berarti ift ampohs olekulnya arena adanya
perbedaan konhlsmI (Singh and.Heldm ferpakan sa[hbentuk transfer
massa yang disebﬁn ? 4(4? aya ¢ ;i :’%‘» g timbul karena gerakan-

gerakan molekul dam: 3 N v ate et e ATTTR TR IY) (W[ ap o s =

secara merata atau
mencapai keadaan kesetimangan.aimana 3 m % ekul tetap-terjadi walaupun tidak ada
perbedaan konsentrasi (Konrad, Mich W

Dalam penentuan ukuran diameter partikel 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 H,O, 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.

. Clurrent (nA)

< 30
Z vs t"-0.5
g .40 -
£ ‘ear(Plot I vs tA-0.5)
5 -50 -
o ﬂ

-60 - RS »

-70 - N

-80 - _

Time (s) y= -0.:20_74(1)8;(9-; 5.8099

(b)
Gambar 4.13 (a) Amperogram Larutan H,O, 1 mM di dalam PBS 100 mM pH 7,0
Selama 30 Detik (b) Plot 1/t"? terhadap | (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
H,0, 1 mM dalam PBS 100 mM pH 7,0 sebesar 2,304 x 10”° m?/s.

4.4.1 Pengaruh Variasi Scan Rate H,O, 1mM dalam PBS 100 mM pH 7

Pengaruh scan rate terhadap larutan Ha@ M dalam PBS 100 mM pH 7 diamati pada
variasi scan rate 25 sampai 200 mV/ dengan kenaikan laju difusi spesi

menuju elektroda. Penga in 5[ a bungan linieritas antara
respon arus dengan fila :

0.0001
f\ ,- an rate 50

0.0001

0.0000 - an rate 25
‘g‘ v-scan rate 75
c
g h-— scan rate 100
© _0.0001 - wscan rate 125
= scan rate 150
scan rate 180
-0.0001 -
scan rate 200
-0.0002 i i |
-1.00 -0.50 0.00 0.50 1.00 1.50

Potential (Volt)

Gambar 4.14 Kurva siklik voltammetry dengan variasi scan rate pada larutan H,O, 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 )"/ terhadap respon arus sebagai berikut :

Peak Reduksi
0 : : .
J) 5 10 15
-0.00002 -
4 v = 8E-06x - 0.0001

_ -0.00004 - : R?=0.9836
<
E -0.00006
3

-0.00008

-0

ate”0.5 vs
D.00

(i

o
o

s Respon

o
o
o
o
-)

Current(A)
o
o o o
&

ate”0.5 vs

scan rate’

(b)

Gambar 4.15 (a) Grafik scan rate* vs arus puncak oksidasi (b) Grafik scan rate'? 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 antg

anodik dan katodik dengan scan rate?,

Plot antara arus puncak anedik"d K @ memberikan hubungan yang

linier sehingga dapat di

dikontrol oleh pro

I,= 268,60(

lp = curren s

n = number Reiiens transferred in theliedaxievedt(usual

da permukaan elektroda

A = electrade area in cm
F=The Fa ant in C

D= dlffu5|Wnt in cm?/ K
&

= concentra: ol/cm?®

v =scan rate in Vq

45 Penentuan
Mikroelektroda

ijﬁmpe rometri
arts p

Selanjutnya dilakukan penentudn:n engganggu untuk membedakan arus
transien hasil reaksi reduksi (signal) H,O, dengan noise. Noise diukur dengan teknik
kronoamperometri menggunakan mikroelektroda HBDD dan OBDD pada potensial -0.068 V
selama 300 detik terhadap larutan H,O, 1mM dalam PBS 100 mM pH 7 tanpa kehadiran
nanopartikel Au. Potensial tersebut merupakan potensial reduksi H,O, menggunakan elektroda

Au yang diimplementasikan sebagai fenomena elektrokatalitik reduksi H,O, 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
H,0,1 mM menggunakan mikroelektroda HBDD dan OBDD sebesar 0,125 pA dan 0,144 pA.
Noise yang dimiliki oleh mikroelektroda HBDD lebih kecil dibandingkan dengan
mikrolelektroda OBDD karena kapasitansi OBDD lebih besar dibandingkan dengan HBDD
sehingga respon arus reduksi H,O, pada mikroelektroda OBDD sedikit lebih besar dibandingkan

dengan HBDD. Kapasitansi didefenisik jiampuan dari suatu kapasitor untuk dapat

menampung muatan elektron

1.00
0.50
0.00

-0.50

-1.00

-1.50 e—] M m 100 mM
-2.00 bBS

Current (pA)

-2.50
-3.00

N

0.150 ‘
0.140 - 'ﬂ"
< ' : 1
2 0.130 - I
£
2 0.120 - =1 mM H202 didalam 100 mM
>
S PBS
0.110 -
0.100 T T T 1
6 7 8 9 10

(b)
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Amperogram dengan elektroda OBDD tanpa Nanopartikel Au

2.000 -
1.500 -
3 1.000 -
)
[=
o
£ 0.500 -
3
(s}
0.000 - =1 mM H202 didalam
100mM PBS

plektroda QBDD tanpa Nanopartikel A

-’
-

H202 didalam
100mM PBS

Current (pA)

(=}
=
U
Q

0.130

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.

Bengkok

Gamb Kroelektrods isi (s A ok.

Sela entuanaelisteiousi partiks ' 3 mengamati

arus transis ang 1 Ketika 1 m lam larutan

elektrolit HyC balam PBE : an ini, pere
masing-mas elektroda. llugtrasi, reaks ] | pada prose
ukuran nanopa'uu dapat diliha

Reaksi Reduboa H2O? ndak 1a aat of ) duk\n vpdv)\ tika naoeparikel
permukaan milroslekrrods IRDD ORDD lan pada permubaan milsvelolireda

akukan pada

yan distribusi

02 2H20

- b-'\/

———— C——— | 'e

Large Charge Reservoir
Gambar 4.18 llustrasi Reaksi Elektrokatalitik Reduksi H,O, (Bard, 2008).

20, 2¢ H202 IH20
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Reduksi H,0, 1mM dalam PBS 100 mM tidak dapat langsung terjadi pada permukaan
mikroelektroda. Saat 1 ml koloidal nanopartikel Au disuntikkan ke dalam larutan elektrolit H,O,
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 H,O,. Nanopartikel Au berfungsi sebagai elektrokatalis pada reaksi

reduksi H,O, sehingga dapat mempercepat reaksi. Pada penelitian ini arus transien yang diambil

adalah yang nilainya melebihi noise. Res gnsien yang dihasilkan memiliki korelasi
dengan diameter nanoparti - f 0 permukaan mikroelektroda.

Menurut persamaan :

))

dengan
| =3 asilkap.LA
F aday 96508 ol)
r=js kel (M?)
D= Hifusi (cm?/s) d
C= ko i larutan ele r

n-banyak%lek f i (B3 :..‘1

ektroda HBDD

Mja mikroelektroda HBDD

yang dibuat dengan variasi volume larutan

4.6.1 Penentuan Dis

Pengukuran dilakukam

dengan penyuntikan 1 ml koloidal nanopar
1% trisodium sitrat (NazCgHsO7) 2 mi dan 5 ml kedalam larutan H,O, 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
NasCgHsO7 beserta insetnya. Arus transien yang timbul pada penyuntikkan 1 ml koloidal
nanopartikel Au dengan volume larutan 1% trisodium sitrat (NazCgHsO7) 2 ml dan 5 ml
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menggunakan mikroelektroda HBDD dan pengukuran ini selengkapnya dapat dilihat pada
Lampiran.

0.300
0.250
< 0.200
€ 0.150
g
5 0.100
(8]
0.050
0.000 - .

0.210

Gambar 4.19 Ampero mM dengan Adanya 1 pL
Nanopartikel Au yang Dib i 507) 2ml dan 5ml (a dan c)
dan Inset dari Amperogram Laru S 100 mM dengan Adanya 1 mL
Nanopartikel Au yang Dibuat dengan 1% tri sitrat (NazCgHs07) 2ml dan 5ml (b dan d)
Menggunakan Mikroelektroda HBDD.

Batas deteksi arus transien terkecil yang mampu terbaca oleh mikroelektroda HBDD
yaitu sebesar 0.125 pA 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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Gambar 4.20 Distribusi Ukuran Nanopartikel Au dengan Penambahan 1% trisodium sitrat
(Na3CgHs0O7) 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 (NazCsHsO7) 2 ml dan 5 ml (a dan ¢) 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 transigs aul selama  pengukuran menggunakan

mikroelektroda HBDD dipgie I diameier nanopartikel Au dengan
variasi volume 1% trisog nasing sebesar £15,3 nm
' ameter nanopartikel Au

dan 11,02 nm. S
dengan menggun C
sebesar 15,0

ukuran rata

iliki diameter

ukkan bahwa

4.6.2 Pene Distrih ran arti deno flikroe @BDD

Sela Kukan i 3 menge roelektroda
OBDD den rat (NazCeH dan 5 ml.
Amperogram Wsien beserta bul saat pen 1 ml koloidal

nanopartikel Au n 1% f -4., ml daﬁml dan pengukuran
ok

d 1\-‘- ; sil amperogram arus

i volume reg

ini selengkapnya da

transien dengan mengg
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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.

16 -
14 -
12 -
10 ~
8

Jumlah

N O NN - D A N NN S DS 0WN O VAN N O N — O
MNTOLOAMNNMITOM®ONOH NN QNN
00 OO OO O O OO A AN M OMO N T T T 1D NN O W 0 O O
Lo B e TR B B T O o O e O O o O o I o AR o A o B e B o B o B IO B o |

Ukuran AuNp (nm)
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Gambar 4.22 Distribusi Ukuran Nanopartikel Au dengan Penambahan 1% trisodium sitrat
(Na3CgHs0O7) 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 (NazCsHs0O7) 2 ml dan 5 ml (a dan ¢) 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 pA 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 abel 4.6.

Tabel 4.5 Arus Tra eI a h 4sing Mikroelektroda.

‘ i : e ML erkecil
b P

Tabe KUran Diameter Rata-ra ) o Au Berdasarka
engguRakan Tek amperomeinigean TE

Au

Dari Tabel 4.6 terl ﬂ -
diameter nanopartikel Au yang r M#

metode elektrokimia dengan menggunakan

i unjukkan ukuran rata-rata
apat dikatakan bahwa penentuan
distribusi ukuran nanopartikel Au menggurtake
mikroelektroda HBDD dan OBDD efektif digunakan dalam penentuan distribusi ukuran

nanopartikel logam Au.
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BAB V
KESIMPULAN DAN SARAN

Kesimpulan

Metode elektrokimia dapat digunakan untuk menentukan distribusi ukuran nanopartikel
Au.

Metode elektrokimia terbukti I I gmis dibandingkan dengan tekhnik
pengukuran TE
kualitatif.

p nanopartikel Au secara

Pengukur; pH 7

menu V3 g te 3 Dekn ' ikontrol oleh

prose L. SEStAl dengaa persa

Ko 0, yang dipet@leh défigan tg amperofet ciasial -0,068

Vv larutanddn©, 1mMidalam PBS 100Mampk]l 7 sebé

—6m2

23,

Kardgpa™memiliki kapasitan§ig¥ta s an@menopartikel Au, “ard nsien juga
dihasitkan‘eleh mikroelekifoda FBDD i gan OBDD yang selanjut”ggap sebagai
arus penw (noise). Pada BOTERS UKSTFEO, besar noi m sebesar 0,125
nA dan 0,144 f . -'TE'{, 6,! nm dan 7,5 nm.

Elektronegdtifita mikeOelekiroda OB DD el enderungan untuk

menarik elektron Relebikimmal#i (fedasHHBDD, dan gaya menarik ini
menghasilkan respon ar pon-arus pada mikroelektroda HBDD.
Tidak ada perbedaan signifikan artaf@®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

Synthesis Au
Nanoparticle

Determination of
Optimum
Concentration

Scan Rate
Variation

ination of the
thon Size Au

le using

Determinatjol
Reduction ete

-

Determina
currents of
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Lampiran 2 :Perbandingan Jumlah Ukuran Nanopartikel Au dengan konsentrasi
NazCsHs07 2 ml Berdasarkan Hasil TEM

Jumlah Nanopartikel Au Pada
Diameter (nm) | 1 mM H202 didalam 100 mM Diameter x
PBS Total Partikel
7.69 4 30.77
9.23 46.15
12.31
15.39
13.85
11
4 1
23.
5 85
1478
if 15.08
1 o . 13.54
Py J 12
23.08 4
20.77
3.08
14.62 .62
29.23 146.15
Total 441 6640.93

Rata-rata ukuran nanopartikel Au = 15.06 nm
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Lampiran 3

73

:Perbandingan Jumlah Ukuran Nanopartikel Au dengan konsentrasi

NazCsHs07 5 ml Berdasarkan Hasil TEM

Diameter ( nm)

Jumlah Nanopartikel Au Pada
1 mM H202 didalam 100 mM

Diameter x

PBS Total Partikel
4.62 15 69.23
12.31 676.92
10.77
7.69
11.08
12
1 5
297.
5 77
4.
1 6.92
1 3 - 43.85
75 7.54
10 4
5.39
5.23
8
3.54 3.54
13.85 3 41.54
9.23 1 9.23
6.15 1 6.15
4 1 4
Total 441 6640.93

Rata-rata ukuran nanopartikel Au = 15.06 nm
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Lampiran 4 : Perhitungan Konsentrasi Nanopartikel Au

Konsentrasi Zat Penyusun (H,AuCl,)
Jumlah atom Au

Konsentrasi Nanopartikel Au

Konsentrasi Zat Penyusun (H,AuCl,)
mol Nano — Au x Bil. Avogrado

Konsentrasi Nanopartikel Au =

Konsentrasi Zat Penyusun = 2.8

i. Massa i
b p
| Nanopartike

at terlar

|

520399x107 m)3
6,80904 x 10 g7
fin Avogrado

@)023x10?

= 1056

o

ssa jenis Au x Ying

Universitas Indonesia

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



75

Lampiran 5 :Perhitungan Koefisien Difusi Larutan 1 mM H202 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 H,O, 1 mM dalam PBS 100 mM pada Elektroda Au

nxFxAxVDxc

T X, &

dimana ;
D = koe

D = 23,04

Dari hasil perhittngamFeiatas, dapa ] ]ﬁiq warkeetiSien difusi H,0, 1
mM dalam PBS 100 :
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Lampiran 6 :Perhitungan Ukuran Diameter Nanopartikel Au

Dengan menggunakan rumus [ =4 ©t (In 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 pA:

I
"T 4w (m2)nFDC

lekiroda yang

transien SERES? A" merupaka opartikel | Au yang

. Berikttapel per gan uKure 'ainnya:
Au

Beberapad sienddengan Diameter Nanopacikel

¥
Al @ !ﬂ‘ !E eter (nm) !

(i

\
)0.66098
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 Na3CgHsO7 2ml menggunakan mikroelektroda HBDD :

Amperogram Nanopartikel Au (Trisodium Sitrat 2ml) dengan Mikroelektroda
HBDD

0.35
g 033
£ 031
0.29

Current (

800

Y
4

b

i

YU\ Tw‘M“W v W‘"'Y RS b
Vg b 4

F |
y

Current (nA)

1,16 1,200

Like AT (Trisodium Sitrat2iml).der

1-"’""-'

Current (pA)

0-27 T T T T T T

1,200 1,250 1,300 1,350 1,400 1,450 1,500 1,550 1,600
Time (s)
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Amperogram Nanopartikel Au (Trisodium Sitrat 2ml) dengan Mikroelektroda
HBDD

Current (pA)

il

1,800 1,850 1,900 1,950 2,000

0.27 T T e
1,600 1,650 1,700 1,750

( () )

\_ 22

,UJ‘Mv

Current (nA)

/

| l TI‘“['}

, AH
E VAL -
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=

g 0.29 -

5

Y 027 -
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© ©
[\) w
o -

Current (pA)

0.27

0.25
2

Amperogram Nanopartikel Au (Trisodium Sitrat 2ml) dengan Mikroelektroda
HBDD

,800 2,850 2,900
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Current (nA)

Current (pA)

o
)
)

0.24

o o
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Lampiran 8 :Arus Transien yang timbul pada 1 ml koloidal nanopartikel Au
dengan Na3CgHs07 5 ml menggunakan mikroelektroda HBDD :

Amperogram Nanopartikel Au (Trisodium Sitrat 5ml) dengan Mikroelektroda HBDD
0.220 -+
0.215 -
0.210 -
0.205 -

(
o fme Ly o
DA 4

Amperogram ikroelektroda HBDD
0.220
0.215 -
0.210
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0.220

0.215

0.210

0.205

0.200

0.195

Amperogram Nanopartikel Au (Trisodium Sitrat 5ml) dengan Mikroelektroda HBDD

0.220
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Amperogram Nanopartikel Au (Trisodium Sitrat 5ml) dengan Mikroelektroda
HBDD

0.220 ~
0.215 -
0.210 -

0.205 -+
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Lampiran 9 :Arus Transien yang timbul pada 1 ml koloidal nanopartikel Au
dengan Na3CgHs07 2 ml menggunakan mikroelektroda OBDD:

Amperogram Nanopartikel Au (Trisodium Sitrat 2ml) dengan Mikroelektroda
OBDD

Amperogram Nanopar
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0.260
0.250
0.240
0.230

Amperogram Nanopartikel Au (Trisodium Sitrat 2ml) dengan Mikroelektroda
OBDD
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Amperogram Nanopartikel Au (Trisodium Sitrat 2ml) dengan Mikroelektroda
OBDD
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Lampiran 10 :Arus Transien yang timbul pada 1 ml koloidal nanopartikel Au
dengan Na3CgHs0O7 5 ml menggunakan mikroelektroda OBDD:

Amperogram Nanopartikel Au (Trisodium Sitrat 5%) dengan Mikroelektroda OBDD
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Amperogram Nanopartikel Au (Trisodium Sitrat 5%) dengan Mikroelektroda OBDD
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