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ABSTRAK

Taufiq, M. 2020. Sintesis Nanopartikel Perak Termodifikasi Polivinil Alkohol
Menggunakan Ekstrak Teh Hijau dan Aplikasi Sebagai Detektor lon Logam.
Skripsi, Jurusan Kimia Fakultas Matematika dan Ilmu Pengetahuan Alam
Universitas Negeri Semarang. Pembimbing Mohammad Alauhdin, Ph.D.

Kata kunci: Ekstrak teh, nanopartikel perak, kolorimetri.

Nanopartikel perak (NPP) telah banyak dimanfaatkan dan dikembangkan untuk
berbagai keperluan. Salah satunya adalah untuk mendeteksi keberadaan ion logam
secara kolorimetri. Namun, kemampuan deteksi ini perlu dilakukan
pengembangan agar diperoleh metode kolorimetri yang sifatnya lebih sensitif dan
selektif terhadap ion logam tertentu. Penelitian ini memiliki tujuan untuk
mendapatkan NPP yang sensitif dan selektif terhadap ion logam tertentu. Sintesis
dilakukan dengan metode bottom-up yaitu dengan prekusor AgNO; yang
direduksi dengan senyawa metabolit sekunder yang terkandung dalam ekstrak teh
hijau. NPP distabilkan dengan PVA guna meningkatkan kestabilan serta
selektivitasnya terhadap ion logam. Proses pembentukan nanopartikel dipelajari
dan diamati melalui parameter warna koloid dan spektrum absorbansinya pada
daerah sinar tampak. Terdapat enam perlakuan dalam sintesis nanopartikel yaitu
dengan perbandingan volume AgNO3 dan ekstrak teh hijau, antara lain 10:5. 3:10,
1:10, 0,75:10, 0,5:10, dan 0,3:10. Pada tiap variasi juga dilakukan penambahan
PVA dengan konsentrasi 1%, 3%, dan 5%. Diantara keenam variasi perlakuan,
komposisi yang ideal terdapat pada perbandingan 0,5:10 dengan penambahan
PVA 3% yang memberikan nilai absorbansi maksimum pada panjang gelombang
435 nm dan mengalami pergeseran puncak serapan absorbansi yang relatif kecil
meskipun telah disimpan selama 14 hari. Koloid berubah dari kuning menjadi
merah muda pada pengujian terhadap ion Cu®* 1000 ppm dan tidak mengalami
perubahan warna saat mendeteksi Cd**, Mn®*, Pb?* dan Zn®* pada konsentrasi
yang sama. Uji sensitivitas NPP terhadap analit Cu®* menunjukan peforma yang
relatif baik dengan nilai LoQ dan LoD berturut-turut sebesar 0,1609 dan 0,5179

ppm.
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ABSTRACT

Taufig, M. 2020. Synthesis of Polyvinyl Alcohol Modified Silver Nanoparticles
Using Green Tea Extract and it's Application as Metal lons Detector. Thesis,
Chemistry Department, Faculty of Mathematics and Natural Sciences, Universitas
Negeri Semarang. Supervisor Mohammad Alauhdin, Ph.D.

Keywords: Tea extract, silver nanoparticle, colorimetry

Silver nanoparticles (NPP) have been widely used and developed for various
purposes. One of them is to detect the presence of metal ions in colorimetry.
However, this detection ability needs to be developed in order to obtain a
colorimetric method that is more sensitive and selective to certain metal ions. This
study aims to obtain NPP that is sensitive and selective to certain metal ions.
Synthesis was carried out by the bottom-up method, namely the AgNO3 precursor
reduced by secondary metabolites contained in green tea extracts. NPP is
stabilized with PVA to increase its stability and selectivity to metal ions. The
process of forming nanoparticles is studied and observed through colloidal color
parameters and their absorbance spectrum in the visible light region. There are six
treatments in the synthesis of nanoparticles, namely the comparison of the volume
of AgNOj3 and green tea extract, including 10:5, 10: 3, 1:10, 10:0.75, 10:0.5, and
10:0.3. In each variation, the addition of PVVA was also done with concentrations
of 1%, 3%, and 5%. Among the six treatment variations, the ideal composition is
at a ratio of 10:0.5 with the addition of 3% PVA which gives a maximum
absorbance value at a wavelength of 435 nm and experiences a relatively small
absorbance absorbance peak shift even though it has been stored for 14 days. The
colloid was changed from yellow to pink in the test of Cu** 1000 ppm ions and
did not change color when detecting Cd**, Mn**, Pb** and zZn®*" at the same
concentration. NPP sensitivity test on Cu®" analyte shows relatively good
performance with LoQ and LoD values respectively of 0.1609 and 0.5179 ppm.

viii



DAFTAR ISl

Halaman
HaIamMan JUAUL ..o i
PENGESAHAN ..ottt Error! Bookmark not defined.
PRAKATA ettt bbb st s ettt et bttt e b et e b et e ne et e e nnenes v
ABSTRAK ... oottt r ettt ettt re e nnenenns vii
ABSTRACT .ottt bttt e sttt e et et ne et e e enenes viii
DAFTAR IS oottt ettt b ettt b et ese s neete s anens iX
DAFTAR TABEL ..ottt ettt sttt e st a et s ne s Xi
DAFTAR GAMBAR ...ttt sttt se st a st se e e et s se s ene e Xii
BAB
I. PENDAHULUAN ..ottt ettt st n e nns 1
1.1 Latar BEIaKANG.........coviieiiiiiiisee e 1
1.2 Batasan Masalah Penelitian ...........cccooeieiiviiiiiiieeie e 2
1.3 RUMUSAN MaSAIAN .......c.oeiiiiiiiie e 3
1.4 TUJUAN PENEIITIAN ..ot s 3
1.5 Manfaat PENEILIAN ..........coveiiiiiieie e 3
1 TINJAUAN PUSTAKA ...ttt ettt sttt nnns 4
2.1 NANOPATIKEL. .. .cviceieiece e sre et 4
2.2 Metode Sintesis NanOPartikel ...........ccocoviiiiiiiiieece e 5
2.3 Biosintesis Nanopartikel PEraK ..........ccccoiiiiieiiiecie s sre e 7
2.4 EKSErak TN HIJAU ...ocveiieiicciicc ettt 9
2.5 Karakterisasi Nanopartikel Perak...........ccccccveiiiiiiiiie e 10

2.5.1 Karakterisasi Nanopartikel Perak Menggunakan Spektrofotometer UV-Vis . 10
2.5.2 Karakteristik NPP Berdasarkan Gejala Surface Plasmon Resonance (SPR).. 12

2.6 Metode Kolorimetri Berbasis Nanopartikel Perak............ccovovininininiiiicnnn 13
1. METODE PENELITIAN ...ttt 16
3.1 Lokasi dan waktu Penelitian ............cccooveiiiieiiii e 16
3.2 Variabel PENEIILIAN........c.coiiieicice e 16
3.2.1 Variabel BEDaS........cccveiiiiiice e 16
3.2.2 Variabel TerKAL ........cccceiieiiie sttt 16
3.2.3 Variabel KONLIol .........c.oooi i 16



B3 ALAL AN BANAN......eeeeeeieee ettt ettt e e e e e et et e e e r e et e aeeeeaaaae 17

TR T L I | TSSO 17
B.3.2 BANAN ... ettt reenre s 17

3L A KBIJA ..t 17
3.4.3 Sintesis Nanopartikel perak Termodifikasi PVA..........ccoiiiniincicceen, 19
3.4.3.1 Preparasi Nanopartikel perak..........cccccovviiiieiie i 19
3.4.7 ANaliSiS KOIOMMELT......civiiiiieieieisies e 20
3.4.7.1 Preparasi pembuatan larutan Induk Logam 1000 ppm......c.ccceevvvevieivareennens 20
3.4.7.2 Analisis Kolometri dengan Nanopartikel Perak............cccoovvvvevviniicineiiennens 21

V. HASIL DAN PEMBAHASAN ..ottt 23
4.1 Kandungan Metabolit Sekunder dalam Ekstrak Teh ........ccccccoviiiiiiiiiiiciciecens 23
4.2 Proses Pembuatan Nanopartikel Perak ............cccceveieiiieiiiiicic e e 24
4.3 Pengaruh EKSrak TN .......ociiicccc st st 28
4.3.1 Pengaruh Ekstrak Teh pada Penambahan PVA 1%.......c.cccccovevivieivevcieenee, 29
4.3.2 Pengaruh Ekstrak Teh pada Penambahan PVA 3%.......cccccoeveieniiineienneeenn. 30
4.3.3 Pengaruh Ekstrak Teh pada Penambahan PVA 5%.......ccccccoovvviiieiinenenneniene. 31

4.4, Pengaruh KONSENErasi PVA ..ot 35
4.5 Penerapan NPP untuk Uji Kolorimetri 10n 10gam ...........cccovoiiiiniiinincneeins 38
4.6. Uji Sensitivitas Nanopartikel Perak terhadap 10n Cu®"..........cc.cocovvvvercsecsreseennns 40
4.7 Uji Selektivitas Nanopartikel Perak terhadap 10n CU%"...........cc.cooeeveveverceernnenn. 48
VL PENUTUP .ttt e e st e e e st e e e e nbae e e e nnres 52
5.1 SIMPUIAN ..o 52
B2 SAIAN ..ottt be bt na e et b b beenres 53
DAFTAR PUSTAKA ..ottt ettt sttt e eneanennens 54
LAMPIRAN ..ttt ettt et sttt se b et et et et e e eneeneene e 58



DAFTAR TABEL

Tabel Halaman
3.1  kode sampel sintesis NPP tahap pertama.............cccccvevvvverveiveseennnn, 20
4.1  Pemerikasaan senyawa metabolit SeKunder...........c.ccccevvviverveieinenn. 23

4.6  Nilai absorbansi pengujian analit Cu** berdasarkan waktu penyim-
PANAN NPP......ooiiii e 46

4.7.1 AAbsorbansi pengujian larutan analit yang mengandung campuran
ion Cu ?* dengan salah satu ion Cd®*, Pb?*, Mn?* dan

4.7.2 Sensitivitas terhadap ion Cu* dari beberapa metode analisis.......... 51

Xi



DAFTAR GAMBAR

Gambar Halaman
2.1 Metode sintesis NanoPartikel ...........ccooveveveeresieeieeecceeeeee e 6
2.2 Metode sintesis NPP menggunakan ekstrak tumbuhan..................... 8

2.3 Mekanisme reaksi reduksi-oksidasi pada genariol dan ion perak da-
lam biosintesis NPP.........ccoooiiiiiiiiii e 9

2.4 llustrasi konsep dasar yang melandasi sensor analit dengan material
NANOPIASMONIK. ......viiiiiiiiiiiecie ettt e e e e eae e 13

4.2.1 Sampel koloid nanopartikel dengan perbandingan Ag-
NOgs:Ekstrakteh (v/v) 5:10 (A), 3:10 (B), 1:10 (C) 0,75:10 (D),

0,5:10 (E), 0,3:10 (F)eeverveerieieieiesiesie st e 24
4.2.2 Spekta UV-Vis pada proses sintesis menggunakan larutan AgNO; 1

mM dan ekstrak teh hijau dengan perbandingan 1:10.................. 26
4.2.3 Spektra UV-Vis untuk sampel hasil pencampuran AgNO3 + PVA

dan AgNO3+ ekstrak teh..........cocceeeeiieiiiiieiccceeeeee e 26
4.2.4 llustrasi mekanisme reaksi AQNO3 dengan katekin yang Terkan-

dung dalam ekstrak teh..........cceevevievierineeieieieieeeesieee 27
4.3.1 Absorbansi sampel A1, B1,C1, D1, El danFl......c..ccoeevrennennn. .. 28

4.3.2 Spektra UV-Vis yang menunjukkan pengaruh ekstrak teh pada
PENAMDBbaNAN PV A 1%0......ccciiieieieiecieeieeeeee e e 29

4.3.3 Spektra UV-Vis yang menunjukkan pengaruh ekstrak teh pada
penambahan PV A 3%......cccoovivviiiiiieiieieeeeeeeeeee e 31

4.3.4 Spektra UV-Vis yang menunjukkan pengaruh ekstrak teh pada
penambahan PV A 5%......c.cooviviiiiiieiieieeieeeeeeeeee e 32

4.3.5 Diagram nilai absorbansi maksimum berdasarkan variasi per-
bandingan ekstrak teh dengan larutan AQNOs.........cccccvevvennnen .. 33

4.3.6 Diagram panjang gelombang maksimum berdasarkan variasi per-
bandingan ekstrak teh dengan larutan AQNO3 dan umur NPP, A.
Kelompok PVA 1%, B. Kelompok PVA 3%, C. Kelompok PVA
D0, ettt ettt ettt e et e eae e e e e ne s 34

Xii



441

4.4.2

451

452
4.6.1
4.6.2

4.6.3

4.6.4
4.6.5

4.6.6

4.7.1

4.7.2

Kurva nilai absorbansi maksimum sampel NPP pada konsentrasi
PVA yang berbeda.............ccooooiiiiiiiieceeeeeeeeeee

Diagram kestabilan NPP terhadap umur atau waktu penyimpanan
pada rasio Ekstrak teh:AgNO;3 (v/v), (D) 0,75:10, (E) 0,5:10, (F)

Warna larutan ion-ion logam yang telah ditambah NPP. Warna
awal larutan ion adalah bening, warna awal nanokoloid adalah
kuning kecokelatan..............cocuvieiiiieiiie e

Spektra hasil pengujian respon NPP terhadap ion-ion logam...........
Uji ion Cu** pada berbagai konsentrasi menggunakan sampel E3. ...

Spektra UV-Vis pada pengujian ion logam Cu?* dengan berbagai
variasi konsentrasi menggunakan sampel E3...............c...ccoco

Kurva perubahan panjang gelombang terhadap perubahan nilai ab-
SOTDANSI. .. .vveeeieenieeeiieeieeeteeteeeteeteeesbeesaeseseeseessseesaessseeseessseenenes

Kurva nilai absorbansi maksimum terhadap konsentrasi ion Cu?*...

llustrasi konsep dasar yang melandasi sensor analit Cu®* dengan
material nanoplasmonik NPP............cccccovieviieiicieececeeeeeen

Kurva pergeseran panjang gelombang maksimum terhadap konsen-
£raSH 10N CUZ¥ .o .

(a) Spektra awal larutan ion logam 10 ppm, (b) Spektra hasil pen-
gujian larutan analit yang mengandung campuran ion Cu ** dengan
salah satu ion Cd**, Pb?*, Mn®* dan Zn?**  menggunakan

Kurva AAbs terhadap konsentrasi analit ion Cu®* menunjukkan
hubungan linear antara konsentrasi analit Cu?* dengan penurunan
absorbansi yang dialami NPP...........c.cccooveiiiiiiiiiieeeceeeee

Xiii

35

36

39
40
41

42

42
43

44

45

48

50



DAFTAR LAMPIRAN

Lampiran Halaman
1. PrOSEOULN KEIJA ..ottt 60
2. Uji metabolit SEKUNET ........coiiiieii e 64
3. Spektra kelompok NPP A;B dan C ........cccooieiiiiieie e 65
4. AdsSorbansi NPP D, E, F ..o s 66
5. Spektra UV-Vis serta Visual Uji ion CUZ* ........ccocovvvevivierieeesseeseeesenone 69
6. Data Absorbansi uji ion Cu2+ Berdasarkan usia Nanopartikel perak. ........ 75
7. DAAPSA ..o 81
8. Perhitungan LoQ dan LoD ..........ccccoveiiiiiiiec e 83
9. UJI SENSITIVITAS ..evvevieieiieieiese ettt 84
10. Reaksi reduksi oksidasi dalam uji analit ...........c.ccocooviiiinieiiicn e 86

Xiv



BAB I
PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Beberapa dekade terakhir nanopartikel telah menarik perhatian untuk
dikembangkan. Hal tersebut dikarenakan nanopartikel dapat dimanfaatkan untuk
berbagai aplikasi seperti bidang optik, elektronik, sensor biologi dan katalis (Song
dan Kim, 2009). Nanopartikel merupakan partikel yang sangat halus, memiliki
ukuran pada orde nanometer, yaitu pada interval 1-100 nm. Nanopartikel dapat
berupa logam, oksida logam, semikonduktor (Dhanemozhi et al., 2017), polimer
(Hasan, 2012), material karbon (Khan et al., 2018), senyawa organik, dan
senyawa biologi seperti DNA, protein atau enzim (Yasui dan Kimizuka, 2005).

Saat ini pengembangan nanopartikel yang paling populer adalah
nanopartikel dari bahan dasar logam mulia seperti perak dan emas (Onitsuka et
al., 2019). Ada dua cara pembuatan nanopartikel pada logam mulia, pertama
menggunakan metode top-down (fisika) dengan prinsip kerja padatan logam
direduksi oleh agen pereduksi menjadi partikel berukuran nano secara mekanik
(Zhang et al., 2016). Cara kedua dengan metode bottom-up (kimia) yaitu
melarutkan garam logam, kemudian ion logam yang terlarut direduksi hingga
terbentuk nanopartikel perak (Hortigtela et al., 2016).

Metode sintesis nanopartikel secara bottom-up dapat dilakukan dengan
cara yang ramah lingkungan, yaitu menggunakan metode biosintesis dari ekstrak
tanaman (Shittu dan Ihebunna, 2017). Metode ini memiliki keuntungan yang lebih
menarik dibanding metode lain karena sifatnya yang ramah lingkungan,
nonpatogenik, bahan yang digunakan banyak tersedia di alam, tidak banyak
prosedur yang harus dilakukan ketika proses sintesis dan biaya yang digunakan
lebih ekonomis (Jerrard, 2007).

Biosintesis nanopartikel menggunakan ekstrak tanaman berfungsi untuk
menggantikan reduktor seperti borohidrid (NaBH;) (O¢wieja et al., 2017),
hidrazin dan dimetil formamid (Makarov et al., 2014). Diketahui bahwa ketiga

reduktor itu memiliki potensi merusak lingkungan karena memiliki sifat yang



sangat reaktif (Almayahi dan Alhusseini, 2016). Metabolit sekunder yang
terdapat dalam ekstrak tanaman seperti flavonoid dapat digunakan sebagai bahan
reduktor untuk mereduksi logam mulia seperti perak. Oleh karena itu, metode
biosintesis dapat menjadi alternatif dalam produksi nanopartikel karena dapat
mengurangi penggunaan bahan-bahan anorganik yang memiki potensi bahaya
bagi lingkungan.

Nanopartikel perak (NPP) merupakan salah satu material nano yang ban-
yak dikembangkan. Pemanfaatan NPP salah satunya dapat digunakan sebagai
sensor logam berat pada pencemaran air (Li dan Bian, 2009). Kandungan logam
berat merupakan salah satu indikator kualitas air (Xiong dan Li, 2008). Sensor
berbasis NPP dapat menjadi pengganti metode umum yang sering digunakan
dalam deteksi logam berat seperti Atomic Absorption Spectrometry (AAS) dan
Inductively Coupled Plasma Mass Spectrometry (ICPMS) (Fisher et al., 2016).
Pengujian ion logam menggunakan dua instrument tersebut tidak dapat digunakan
secara langsung di lapangan dan memerlukan banyak prosedur dalam melakukan
proses pengukurannya.

Oleh sebab itu metode deteksi ion logam menggunakan NPP dapat
dijadikan alternatif, karena memiliki beberapa keuntungan diantaranya prosedur
yang digunakan lebih sederhana dan identifikasi kualitatifnya dapat diamati secara
visual. Keuntungan inilah yang menjadi dasar dilakukannya penelitian deteksi ion
logam menggunakan NPP. NPP yang digunakan merupakan NPP hasil sintesis
menggunakan prekusor larutan AgNO;3 yang direduksi dengan ekstrak tumbuhan
berupa ekstrak teh hijau jenis klon chin 143 yang diambil dari perkebunan teh
Medini Kecamatan Gonoharjo Kabupaten Kendal. Selanjutnya NPP yang telah

terbentuk dikarakterisasi dan dipelajari efektifitasnya sebagai detektor ion logam.

1.2 Batasan Masalah Penelitian

Batasan masalah dalam penelitian ini adalah sintesis nanopartikel perak
(NPP) menggunakan ekstrak teh hijau sebagai pereduksi dan PVA sebagai
penstabil. Selanjutnya NPP hasil sintesis diuji sebagai detektor logam berat.

Dalam penelitian ini identifikasi logam berat dilakukan dengan menggunakan



beberapa larutan analit yang mengandung logam berat Cu®*, Cd**, Mn?*, Pb?* dan

Zn*

1.3 Rumusan Masalah
1. Bagaimana Karakteristik nanopartikel perak (NPP) hasil sintesis
menggunakan reduktor ekstrak teh hijau yang dimodifikasi dengan polivinil
alkohol?
2. Bagaimana kinerja NPP hasil sintesis sebagai detektor kolorimetri ion

logam?

1.4 Tujuan Penelitian
Penelitian ini memiliki tujuan untuk mengetahui karakteristik NPP yang
disintesis dengan ektrak teh hijau dan dimodifikasi dengan PVA serta untuk

mengetahui kinerja NPP hasil sintesis sebagai detektor ion logam.

1.5 Manfaat Penelitian
1. Mendapatkan informasi tentang pengaruh konsentrasi PVA terhadap
karakter NPP.
2. Mendapatkan informasi tentang sensitivitas NPP hasil sintesis sebagai
detektor ion logam.
3. Mendapatkan informasi tentang formula sintesis NPP termodifikasi PVA

yang ideal sebagai deteksi
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2.1 Nanopartikel

Nanopartikel merupakan komponen paling dasar yang menyusun sebuah
struktur nano yang ukurannya jauh lebih kecil daripada objek yang mampu
dijelaskan oleh hukum newton namun lebih besar daripada sebuah atom (Onitsuka
et al., 2019). Umumnya ukuran nanopartikel memiliki rentang antara 1 sampai
100 nm. Nanopartikel logam memiliki sifat fisik dan sifat kimia yang berbeda
dengan logam dari segi bentuk dasarnya seperti titik leleh, spesifikasi area
permukaan, spesifikasi optik, kekuatan mekanik, dan sifat magnetik. Beberapa
perbedaan sifat tersebut yang menjadi dasar nanopartikel banyak diaplikasikan
dalam dunia industri (Vollath, 2013). Dari berbagai sifat Nanopartikel, sifat optik
merupakan sifat yang memiliki daya tarik mendasar. Sebagai contoh, 20 nm
nanopartikel emas mempunyai karakter berwarna merah seperti minuman wine,
nanopartikel perak memiliki warna kuning kecoklatan dan nanopartikel platinum
memiliki warna hitam (Vollath, 2013).

Nanopartikel memiliki kegunaan yang beragam, seperti medis,
bioanalisis, katalis, sensor, semi konduktor dan lain-lain (Parson et al., 2007).
Berikut ini merupakan contoh aplikasi nanopartikel dalam beberapa bidang.
Aplikasi di bidang biomedis dan kesehatan digunakan dalam pembuatan krim dan
serbuk antibakterial (Ag), fungisida (ZnO, Cu,0), biolabeling dan deteksi (Au,
Ag), promotor pertumbuhan tulang, diagnostik kanker, pelindung sinar matahari
(Zn0O), krim kulit dengan vitamin antioksidan (nanokapsul) (Nagarajan dan
Hatton, 2008). Dalam bidang pangan aplikasi nanopartikel digunakan sebagai
perasa dan pewarna makanan atau minuman (nanokapsul), bahan pengemasan
makanan (SiO;, TiO,, Ag), pendeteksi patogen dalam makanan, pengantar
nutrasetika (liposom) dan sebagai katalis pada pemurnian minyak goreng
(Nagarajan dan Hatton, 2008). Sementara itu dalam bidang elektronik
nanopartikel digunakan sebagai sensor sensitivitas tinggi (kimia dan gas) dan
magnet berkekuatan tinggi (Nagarajan dan Hatton, 2008).



Berdasarkan bahan asalnya, nanopartikel digolongkan ke dalam dua
kelompok, yaitu nanopartikel organik dan anorganik. Nanopartikel organik
contohnya adalah nanopartikel karbon, sedangkan yang termasuk dalam
nanopartikel anorganik di antaranya nanopartikel magnetik, nanopartikel logam
mulia (seperti emas dan perak) dan nanopartikel semikonduktor (seperti titanium
dioksida dan zink oksida) (Prathna et al., 2010).

2.2 Metode Sintesis Nanopartikel

Berbagai preparasi dari teknik sintesis nanopartikel dirangkum dalam
Gambar 2.1. Terdapat dua pendekatan umum dalam sintesis nanopartikel yang
telah diketahui. Pertama adalah pemecahan ukuran mikro menjadi ukuran nano
yang dikenal sebagai top-down. pendekatan ini dilakukan dengan cara memecah
bahan solid menjadi partikel yang lebih kecil. Contoh dari top-down adalah
memecah bahan padatan menjadi serbuk kering (dry-grinding), senyawa padat
digilas menjadi ukuran lebih kecil menggunakan metode yang sudah umum
seperti jet mill, hammer mill, shearing mill, roller mill, shock roller mill (Dai,
2012).

Kedua adalah sintesis nanopartikel dengan pendekatan kimia (bottom
up). Pendekatan ini berorientasi pada produksi nanopartikel menggunakan bahan
dasar berupa gas atau cairan melalui transformasi atom atau dengan kondensasi
molekul (Dai, 2012).
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Gambar 2.1 Metode sintesis nanopartikel (Vollath, 2013)

Pendekatan bottom-up digunakan dalam berbagai metode fasa gas dan
metode fasa cair. Metode fasa gas yang telah diketahui dalam pembuatan
nanopartikel adalah metode penguapan endapan secara kimia (CVD) yang
melibatkan reaksi kimia, dan metode penguapan endapan secara fisika (PVD)
menggunakan pendinginan setelah proses evaporasi. (Vollath, 2013). Sementara
itu metode fasa cair telah menarik banyak perhatian sebagai metode sintesis
nanopartikel yang banyak digunakan pada dewasa ini. Zhang et al., (2016)
menuturkan jika metode ini memiliki keuntungan mendasar yaitu mudah
membuat nanopartikel dengan berbagai bentuk seperti bentuk nanorod, nanowire,
nanoprism, nanoplate dan berbagai macam bentuk nanopartikel lainnya. Salah
satu yang populer menjadi perhatian adalah metode reduksi kimia pada ion logam
(Shrivas et al., 2019).

Metode reduksi kimia pada ion logam dilakukan dengan menggunakan
agen pereduksi seperti borohidrid atau melalui fotoreduksi menggunakan sinar
gama, gelombang ultrasonik, dan plasma cair. Metode ini meniti beratkan pada

proses reduksi ion logam menuju keadaan oksidasi 0 (M™ +n& — M °). Keadaan



ini menyebabkan ion logam mengalami proses agregasi karena adanya dipol
listrik yang kuat. Proses agregasi tersebut menjadi dasar dari proses pembentukan
(built-up) partikel berukuran nano. Prinsip metode ini juga dapat dilakukan tanpa
menggunakan bahan pereduksi dengan menggunakan metode lain sepeti metode
spray drier, spray pyrolisis, sintesis solvotermal dan metode superkritikal
(Phanjom dan Ahmed, 2017).

Dalam melakukan sintesis nanopatrikel logam dengan metode fasa cair
harus memperhatikan berbagai faktor seperti temperatur, konsentrasi garam, agen
pereduksi dan waktu reaksi. Faktor-faktor tersebut perlu diperhatikan karena
mempengaruhi ukuran partikel ketika proses sintesis berlangsung. Ukuran sangat
mempengaruhi kestabilan nanopartikel dimana kestabilan yang baik dapat
diperoleh apabila ukuran partikel semakin kecil. hal ini dikarenakan
kecenderungan dari nanopartikel untuk beraglomerasi dan menyebabkan kualitas
nanopartkel tidak optimum (Almayahi dan Alhusseini, 2016).

2.3 Biosintesis Nanopartikel Perak

Salah satu metode reduksi ion logam yang dapat dijadikan alternatif
adalah metode biosintesis nanopartikel. Ini merupakan metode yang
memanfaatkan mahluk hidup khususnya tumbuhan sebagai agen reduktor pada
sintesis nanopartikel logam seperti NPP (Shaik et al., 2018). Senyawa yang
terkandung didalam tumbuhan yang berperan penting dalam proses reduksi ion
logam adalah senyawa metabolit sekunder (Kumar dan Palanichamy, 2014).

Metode ini di ilustrasikan dalam Gambar 2.2.
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Gambar 2.2 Metode sintesis NPP menggunakan ekstrak tumbuhan (Akhmed et
al., 2016)

Biosintesis NPP pada Gambar 2.2 menggunakan ekstrak tumbuhan,
ekstrak tersebut berperan mengubah Ag* menjadi Ag® melalui reaksi reduksi.
Proses reduksi dalam sintesis NPP tidak lepas dari peran senyawa tertentu dalam
tumbuhan seperti terpenoid maupun flavonoid yang diperoleh dari ekstrak
tumbuhan. Senyawa tersebut memfasilitasi terjadinya reduksi karena memiliki
stabilitas permukaan molekul yang aktif (Shankar et al., 2004). Sementara
menurut Singht et al., (2013) senyawa yang berperan dalam proses reduksi terdiri
dari senyawa metabolit skunder tumbuhan seperti terpenoid jenis citronellol dan
genariol lalu keton, aldehid, amida, dan asam karboksilat Hal ini diketahui dari
hasil analisis spektrofotometri IR.

Keuntungan utama menggunakan ekstrak tanaman untuk sintesis NPP
adalah memiliki berbagai macam metabolit yang dapat membantu dalam reduksi
ion perak, dan lebih cepat daripada menggunakan mikroba. Hal ini menarik para
peneliti untuk dikembangkan secara luas dengan alasan biosintesis nanopartikel
merupakan alternatif yang lebih baik, karena ramah lingkungan, hemat biaya, dan
waktu yang dibutuhkan lebih singkat. Selain itu, reduktor dari ekstrak tumbuhan
juga dapat dikembangkan lebih luas karena keberadaannya yang melimpah serta

komposisi fitokimianya yang menarik untuk diteliti (Ahmed et al., 2016).



Mekanisme reaksi yang terjadi pada proses reduksi AgNOj; oleh ekstrak
tumbuhan diilustrasikan dalam Gambar 2.3. reaksi dapat terjadi ketika didalam
senyawa metabolit sekunder memiliki gugus aktif yang memiliki harga potensial
sel (E%) yang kecil daripada harga E® Ag" atau dapat dikatakan memiliki sifat
reduktor yang lebih kuat daripada Ag".

7N

Ag™

)= >~ )=
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Gambar 2.3 Mekanisme reaksi reduksi-oksidasi pada genariol dan ion
perak dalam biosintesis NPP

Mekanisme reaksi dalam Gambar 2.3 merupakan mekanisme reaksi yang
diajukan oleh Safaepour (2009) dengan menggunakan ekstrak geraniol untuk
mereduksi ion perak dan didapatkan hasil NPP dengan rentang ukuran 1 hingga
10 nm. Dalam mekanisme tersebut diketahui genariol memiliki gugus aktif
hidroksil (-OH) dan diduga gugus tersebut teroksidasi menjadi karbonil (C=0),
sedangkan Ag" tereduksi menjadi nanopartikel Ag®. Atas dasar tersebut dapat
memberikan informasi bahwa ekstrak tumbuhan dapat digunakan dalam peroses
reduksi AGNO? dalam sintesis NPP.

2.4 Ekstrak Teh Hijau

Salah satu ekstrak tanaman yang dapat digunakan dalam sintesis
nanopartikel adalah ekstrak daun teh (Soékmen et al., 2017). Terdapat banyak
varietas teh, dua varietas utama dari tanaman teh adalah C. sinensis, var. sinensis
dan var. assamica, dua varietas tersebut ditanam untuk keperluan komersial.
Banyak produk teh yang telah berkembang khususnya produk teh hijau yang

umumnya terbuat dari varietas C. sinensis var. sinensis (Onitsuka et al., 2019).
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Teh hijau terkenal memiliki aktivitas antioksidan karena memiliki kandungan
polifenol yang cukup tinggi (onitsuka et al., 2019).

Senyawa organik aktif biologis yang terkandung dalam teh hijau antara
lain polifenol, tanin, kafein, protein, dan asam amino (Mallanganee et al., 2017).
Kandungan Polifenol, terutama flavonoid seperti katekin dapat mencapai 30%
dari berat kering daun teh segar (Sokmen et al., 2017). Hal tersebut menjadi dasar
sintesis Nanopartikel khususnya NPP menggunakan ekstrak teh hijau.

Nestor, (2016) telah melaporkan preparasi NPP dan nanopartikel emas
(NPE) menggunakan ekstrak air teh hijau tanpa bahan kimia dan pelarut yang
berbahaya. Dalam penelitian lain, ekstrak teh hijau telah digunakan dalam sintesis
NPP kemudian digunakan sebagai sensor kolorimetri termodifikasi sistein (Han et
al., 2014). Selain sebagai sensor kolorimetri, NPP yang dibuat dari ekstrak teh
hijau juga menunjukkan aktivitas antibakteri (Onitsuka et al., 2019), namun
demikian tidak beracun bagi sel manusia dan tikus. Demikian pula, ekstrak air teh
hijau telah digunakan dalam preparasi Nanopartikel Au dan NPP. Dalam reaksi
ini, ekstrak teh hijau juga berfungsi sebagai reduktor dan surfaktan (Begum et al.,
2009).

2.5 Karakterisasi Nanopartikel Perak

Karakterisasi dilakukan untuk mengetahui sifat-sifat dan struktur dari NPP yang
terbentu. NPP umumnya memiliki karakteristik seperti memiliki spektrum absorbansi
yang spesifik yaitu direntang 400-500 nm. Karakteristik spektrum ini dapat dilihat
melalui spektrofotometer UV-Vis. Asosiasi NPP dengan molekul lain juga dapat
dipelajari melalui peralatan yang disesuaikan dengan tujuannya seperti spektrofotometer
UV-Vis dan Particle Size Analyzer (PSA). Peralatan tersebut digunakan untuk
mengetahui pengaruh molekul lain terhadap sebaran distribusi partikel sekaligus kuantitas
NPP yang dihasilkan (Kumar dan Yadav, 2009).

2.5.1 Karakterisasi Nanopartikel Perak Menggunakan Spektrofotometer
UV-Vis

Spektrofotometer UV-Vis merupakan instrumen yang dapat digunakan
untuk mengkonfirmasi terbentuknya NPP. Spektrum yang dihasilkan dalam
pengukuran NPP merupakan interaksi radiasi elektromagnetik (REM) dengan
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molekul, REM merupakan bentuk radiasi yang mempunyai energi, sifat
gelombang dan sifat partikel (Hasan, 2012). Spektrum UV-Vis digambarkan
dalam bentuk dua dimensi, dengan absis merupakan panjang gelombang dan
ordinat merupakan absorban (serapan). Umumnya spektrum UV-Vis berbentuk
pita lebar, pita melebar dari spektrum UV-Vis disebabkan karena energi yang
diabsorbsi selain menyebabkan transisi elektronik terjadi pula transisi rotasi
elektron dan vibrasi elektron ikatan dalam molekul. Semakin banyak sinar
diabsorbsi oleh sampel pada panjang gelombang tertentu, semakin tinggi

absorban, yang dinyatakan dalam hukum Lambert-Beer:

A=loglo/I=a.b.c=¢.b.c

Keterangan:

A = absorban, a = absorptivitas ( g-1 cm-1), b = lebar sel yang dilalui sinar (cm), ¢
= konsentrasi (mol/L), € = ekstinsi (absorptivitas) molar ( M-1lcm-1), lo =
intensitas sinar sebelum melalui sampel, 1 = intensitas sinar setelah melalui
sampel.

Prinsip dari pengukuran menggunakan Spektrofotometer adalah
menghitung besarnya energi yang terabsorbsi dan diteruskan pada panjang
gelombang yang telah ditentukan. Besarnya energi inilah yang kemudian
terkonfirmasi menjadi dasar penetuan NPP telah terbentuk.

Bentuk spektrum UV-Vis yang dapat mengkonfirmasi terbentuknya NPP
adalah spektrum yang memiliki puncak absorbansi pada rentang panjang
gelombang 400-500 nm . Rentang ini adalah daerah khas dari NPP dan mampu
mengkofirmasi terbentuknya NPP baik dari segi ukuran maupun kuantitas NPP.
Paanjang gelombang berkolerasi terhadap ukuran NPP yaitu semakin besar
panjang gelombang maka ukuran NPP juga semakin besar. Nilai absorbansi
maksimum berkolerasi terhadap jumlah NPP yang terbentuk yaitu semakin besar

nilai absorbansi maka kuantitas NPP juga semakin besar (Suhartati, 2017)
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2.5.2 Karakteristik NPP Berdasarkan Gejala Surface Plasmon Resonance
(SPR)

Teknik pengamatan yang popular digunakan dalam menganalis objek
atau materi adalah dengan menggunakan metode sensing (Thomas et al., 2018).
Sensor optik menjadi salah satu instrumen yang digunakan dalam metode
tersebut, yaitu dengan mengamati gejala perubahan sifat optis objek yang diamati
terhadap perubahan keadaan. Salah satu model sensor optis yang berkembang
sangat pesat dalam rentang beberapa dekade terakhir adalah surface plasmon
resonance (Wahbeh, 2011).

Prinsip SPR sebagai basis sensor berkaitan dengan kumpulan osilasi
elektron bebas pada interface logam dan dielektrik. Secara kuantum disebut
sebagai gelombang surface plasmone (SP) (Abraha dan Absor, 2012). SP
merupakan gelombang elektromagnetik (EM) yang menjalar sepanjang
permukaan antara dua medium, yaitu logam dan dielektrik dalam arah tegak lurus
(ragam transverse magnetic). Gelombang SP dibangkitkan melalui kopling antara
medan EM dengan osilasi plasma (plasmon) elektron-elektron bebas di sekitar
permukaan konduktor. Perilaku SP ditentukan oleh fungsi dielektrik logam yang
dikaitkan dengan konduktifitas optik serta konstanta medium yang
mengelilinginya. SP tereksitasi oleh gelombang evanescent yang beresonansi pada
daerah permukaan antara lapisan tipis logam dan air atau udara dan terjadilah
Surface Plasmon Resonance (Wahbeh, 2011).

Sifat plasmonik NPP telah dipelajari secara ekstensif karena kinerjanya
yang melebihi logam lainnya dengan resonansi plasmon permukaan (SPR) dalam
rentang yang terlihat seperti emas atau tembaga (Amendola et al., 2010). Selama
dekade terakhir, banyak pendekatan sintetis yang efisien telah dikembangkan
yang memungkinkan kontrol yang baik terhadap ukuran, bentuk, dan struktur NPP
(Farhadi et al., 2014). Di satu sisi, pemodelan sifat plasmonik dari NPP dapat
memberikan indikasi yang berguna untuk sintesis. Sisi yang lain,
mengkorelasikan sifat plasmonik NPP dengan morfologinya adalah cara yang
cepat dan mudah untuk pemantauan sintesis in situ dengan spektroskopi UV-vis
(Amendola et al., 2010).
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2.6 Metode Kolorimetri Berbasis Nanopartikel Perak

Kolorimetri merupakan metode deteksi analit (sensor) yang bersifat
visibel atau tampak dan dapat diamati langsung secara visual. Sensor kolorimetri
dapat dirancang menggunakan instrumentasi yang sederhana sehingga deteksi di
lapangan secara langsung dapat dilakukan. Salah satu sensor kolorimetri yang
banyak dikembangkan adalah sensor kolorimetri berbasis NPP (Nafiah, 2012).

Prinsip metode kolorimetri berbasis NPP adalah proses agregasi NPP
yang disebabkan oleh analit yang mengganggu interaksi dipol-ion antara NPP
dengan senyawa penstabil NPP. Agregasi ini menyebabkan interaksi bidang
menuntun terjadinya pergeseran LSPR (Localized Surface Plasmon Resonance)
(Gambar 2.3). Ketika teragregasi LPSR akan bergeser ke panjang gelombang
yang lebih panjang dan melebar. Oleh karena itu metode kolorimetri dipilih
sebagai metode pendeteksi analit seperti molekul kecil DNA, Protein, ion logam

toksik serta polutan. (Li dan Bian, 2009).
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Gambar 2.4 llustrasi konsep dasar yang melandasi sensor analit dengan material
nanoplasmonik (Fratoddi, 2017)

Perkembangan aplikasi dari NPP sebagai komponen fungsional dalam

berbagai produk sensor sangat pesat. NPP memiliki serapan dan sebaran cahaya
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yang efisien, tidak seperti bahan lainnya. Interaksi antara cahaya dan nanopartikel
bersifat kuat dikarenakan konduksi elektron pada permukan logam melalui osilasi
kolektif ketika tertarik oleh cahaya pada panjang gelombang spesifik. Ukuran
serta bentuk nanopartikel juga mempengaruhi warna pada saat terjadi interaksi
antara cahaya dengan nanopartikel. Osilasi menghasilkan sifat absorbsi dan
penyebaran yang kuat. Salah satu keunikan dari NPP adalah panjang gelombang
dari puncak SPR (surface Plasmon resonance) dapat diatur dari 400 nm (cahaya
ungu) hingga 530 nm (cahaya hijau). Spektrum serapan sinar UV-vis memiliki
urgensi dalam menjelaskan terbentuknya nanopartikel perak. Larutan koloid
nanopartikel perak memberikan puncak absorpsi pada panjang gelombang di
sekitar 400 nm yang menunjukkan puncak serapan permukaan plasmon khas
nanopartikel perak (Firdhouse et al., 2015).

Aglomerasi cenderung terjadi dalam proses sintesis nanopartikel
sehingga membentuk ukuran besar. Penambahan stabilator pada saat proses
sintesis NPP dapat dilakukan untuk mencegah aglomerasi. Stabilator memegang
peranan penting ketika nanopartikel akan dikarakterisasi dan diaplikasikan dalam
sebuah produk. Modifikasi permukaan NPP dapat berfungsi sebagai lapisan
pelindung NPP yang sangat reaktif serta sebagai penstabil nanopartikel yang
bersifat agregatif (Nidya et al., 2014).

Metode yang biasa digunakan untuk modifikasi permukaan nanopartikel
antara lain okulasi polimer, adsorbsi surfaktan atau ligan, pelekatan molekul
biologis seperti DNA, Protein, asam amino atau pemberian lapisan polimer yang
kontinu pada nanopartikel (Thomas et al., 2018). Pemberian modifikator yang
telah dilakukan dalam peneilitian sebelumnya adalah pemberian Polivinil alkohol
(PVA) sebagai pendeteksi ion Cu®* dan L-sistein untuk deteksi ion Zn?* Hg*
(Ismaya et al., 2017).

Handayani et al., (2011) telah melakukan sintesis NPP dengan AgNOs3
sebagai bahan awal yang dilarutkan dalam berbagai macam reduktor yaitu asam
askorbat, natrium borohidrida dan trisodium sitrat. Campuran awal tersebut
ditambahkan zat stabilisator PVA. Penelitian lain juga menyebutkan penambahan

PVA untuk menstabilkan ukuran berhasil dilakukan dan NPP hasil sintesis
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menggunakan PVA 1% terdistribusi antara 23 - 86 nm dengan ukuran rata-rata
71,8 nm (Wahyudi et al., 2011).

Pada penelitian ini akan dilakukan modifikasi NPP menggunakan
Polivinil alkohol sebagai stabilisator untuk mengetahui tingkat kestabilan NPP
melalui parameter perubahan panjang gelombang maksimum serta perubahan nilai
absorbansi yang diukur menggunakan spektrofotometer UV-Vis pada hari ke-1,
hari ke-7 dan hari ke-14. Sebagai aplikasi diharapkan dapat mendeteksi ion logam
lebih efektif daripada NPP tanpa termodivikasi PVA.
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METODE PENELITIAN

3.1 Lokasi dan waktu Penelitian

Penelitian dilaksanakan di Laboratorium Kimia Jurusan Kimia Fakultas
Matematika dan llmu Pengetahuan Alam Universitas Negeri Semarang Juli
hingga Oktober 20109.

3.2 Variabel Penelitian
Dalam penelitian ini ada 3 macam variabel, yaitu variabel bebas, variabel

terikat, dan variabel kontrol.

3.2.1 Variabel Bebas

Variabel bebas yaitu variabel yang akan diteliti pengaruhnya terhadap
variabel terikat. Variabel bebas dalam penelitian ini yaitu volume ekstrak teh
hijau, Konsentrasi polivinil alkohol, Konsentrasi analit dari ion logam. Waktu
pengukuran nanopartikel menggunakan Spektofotometer UV-Vis hari ke 1, hari
ke 4, hari ke 7 dan hari ke 14.

3.2.2 Variabel Terikat

Variabel terikat merupakan variabel yang menjadi titik pusat penelitian.
Pada penelitian ini variabel terikat adalah panjang gelombang maksimum dan
nilai absorbansi pada Nanopartikel Ag saat pengukuran dengan Spektrometer UV-
Vis, nilai absorbansi pada sensitivitas deteksi ion logam dengan metode

kolorimetri.

3.2.3 Variabel Kontrol

Variabel kontrol atau variabel kendali merupakan variabel yang
dikendalikan sehingga hubungan variabel bebas terhadap variabel terikat tidak
dipengaruhi faktor luar yang tidak diteliti yaitu waktu sonikasi selama 15 menit;
konsentrasi dan volume prekusor Larutan AgNO:s.
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3.3 Alat dan Bahan

3.3.1 Alat

Sonikator, hot-plate, magnetic stirrer, Kertas saring Whatman No.1 dan
4, Spektrofotometer Uv-Vis (Tech Fluorostar Omega BGM Lab), Particle Size
Analizer (Horiba Scientific nano SZ-100).

3.3.2 Bahan

Bahan yang digunakan di antaranya daun teh yang diambil dari
perkebunan teh Medini, Kabupaten Kendal, AgNO3; p.a (Merck), NaOH p.a
(Merck), Pb(NO3), p.a (Merck), CuCl,.2H,0 p.a (Merck), 3CdSO..8H,0 p.a
(Merck), MnSQO4.H,O p.a (Merck), ZnCl p.a (Merck), PVA 5600 p.a (Sigma
Aldrich), Metil alkohol teknis , Aquademin teknis (Brataco), Aquadest teknis,
logam magnesium teknis, padatan Kl (Kalium lodida) teknis , padatan FeCl;
(Besi(l1) Klorida) teknis, HCI (Asam Klorida) p.a (Merck), H,SO,4 (Asam Sulfat)
p.a (merck), padatan Bi(NO3)s (Bismut(lll) Nitrat) teknis, HNO3; (Asam Nitrat)
p.a (Merck), padatan HgCl, (Merkuri(ll) Klorida) p.a (Merck).

3.4 Cara Kerja

3.4.1 Preparasi Ekstrak Teh Hijau
Ekstrak daun teh digunakan sebagai agen pereduksi untuk sintesis NPP.
Daun teh hijau kering seberat 15 gram ditambahkan ke 1000 ml aquademin.

Kemudian direbus dan disaring untuk diambil filtratnya,
3.4.2 Uji fitokimia Ekstrak Teh Hijau

3.4.2.1 Uji Alkaloid

Pengujian dilakukan dengan mengambil masing-masing 2 mL sampel
daun teh yang telah diekstraksi ke dalam 2 buah tabung reaksi yang berbeda.
Setelah itu masing-masing ekstrak ditambah dengan 5 tetes reagen dragendroff.
Apabila masing-masing larutan terbentuk endapan jingga maka positif

mengandung alkaloid. Selanjutnya utuk pengujian Alkaloid dengan menggunakan
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reagen mayer dilakukan dengan cara mengambil masing-masing sebanyak 2 mL
sampel daun teh yang telah diekstraksi dengan pelarut air dan etanol ke dalam 2
buah tabung reaksi yang berbeda. Setelah itu masing-masing ekstrak ditambah 3
tetes asam klorida pekat dan 5 tetes reagen Mayer, jika masing-masing larutan
terbentuk endapan putih maka sampel positif mengandung alkaloid (Mustikasari
dan Ariyani, 2010).

3.4.2.2 Uji Flavonoid

Pengujian dilakukan dengan cara mengambil sebanyak 2 mL sampel
daun teh yang telah diekstrak, kemudian dipanaskan kurang lebih 5 menit. Setelah
dipanaskan, ditambahkan dengan 0,1 gram logam Mg dan 5 tetes HCI pekat.
Apabila larutan terbentuk warna kuning jingga sampai merah, maka positif
mengandung flavonoid (Mustikasari dan Ariyani, 2010).

3.4.2.3 Uji Terpenoid

Pengujian dilakukan dengan cara mengambil sebanyak 2 ml sampel daun
teh yang telah diekstraksi. Setelah itu ekstrak ditambahkan dengan 3 tetes HCI
pekat dan 1 tetes H,SO,4 pekat. Jika larutan terbentuk warna merah atau ungu

maka positif mengandung terpenoid (Septianingsih, 2013).

3.4.2.4 Uji Steroid

Pengujian dilakukan dengan cara mengambil sebanyak 2 ml sampel daun
teh yang telah diekstraksi. Setelah itu ekstrak ditambahkan dengan 3 tetes HCI
pekat dan 1 tetes H,SO,4 pekat. Apabila larutan terbentuk warna hijau maka positif
mengandung steroid (Septianingsih, 2013).

3.4.2.5 Uji Tanin

Pengujian dilakukan dilakukan dengan cara mengambil sebanyak 2 mL
sampel daun teh yang telah diekstraksi, kemudian dipanaskan kurang lebih 5
menit. Setelah dipanaskan, ditambahkan beberapa tetes FeCl; 1%. Jika larutan
terbentuk warna coklat kehijauan atau biru kehitaman maka positif mengandung
tanin (Marlinda et al., 2012).
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3.4.3 Sintesis Nanopartikel Perak Termodifikasi PVA

3.4.3.1 Preparasi Nanopartikel Perak

A. Pembuatan Larutan Induk AgNO3; 1mM
Larutan AgNO3 1mM dibuat dengan melarutkan 0,085 gram serbuk
AgNO; dalam 500 mL akuademin, diaduk sampai homogen. larutan dapat

langsung digunakan atau disimpan pada suhu 6-8 derajat celcius.

B. Pembuatan Larutan PVA 1%, 2%, 3%

Larutan stok PVA dibuat dengan menimbang 1,00 gram, 3,00 gram, 5,00
gram PVA dan masing-masing dilarutkan dengan aquademin sampai 100 ml,
selanjutnya larutan PVA dipanaskan hingga terlarut sempurna. Setelah mencapai
suhu ruang larutan PVA siap untuk digunakan dalam proses modifikasi

nanopartikel.

3.4.3.2 Sintesis Nanopartikel Perak

Ekstrak teh hijau dicampurkan dengan Larutan AgNO3 1x10°M dengan
variasi perbandingan AgNOs3: ekstrak teh hijau (v/v) 5:10(A), 3:10 (B), 1:10 (C),
0,75:10 (D), 0,5:10 (E) dan 0,3:10 (F). Campuran diambil 10 ml kemudian
disonikasi selama 15 menit setelah itu diaduk menggunakan magnetig stirrer dan
diletakan diatas hot plate dengan suhu 50-60°C serta ditambahkan PVA ( 1%, 3%,
dan 5%) 2 ml tetes demi tetes sampai didapat warna kuning kecoklatan. Koloid
nanopartikel perak yang terbentuk diamati dan diukur sampai hari ke-14 setelah
sintesis dengan spektrofotometer UV-Vis.

3.4.4 Karakterisasi dengan Spektrofotometer UV-Vis

Nanopartikel perak dikarakterisasi dengan Spektrofotometer UV-Vis
pada panjang gelombang 250-700 nm. Pengukuran dilakukan pada hari ke 1, hari
ke 7 dan hari ke 14. Rentang waktu tersebut dipilih untuk mengetahui kestabilan
NPP berdasarkan perubahan panjang gelombang maksimum dan perubahan nilai

absorbansi hasil pengukuran menggunakan spektrofotometer UV-Vis.
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3.4.5 Karakterisasi Dengan Particle Size analizer (PSA)

NPP dipilih berdasarkan nilai absorbansi dan melalui validasi terhadap
panjang gelombang maksimumnya pada saat pengukuran Spektrofotometer UV-
Vis. Apabila masuk dalam rentang 400-500 maka NPP dikarakterisasi
menggunakan PSA (Particle Size analyzer) untuk memperoleh ukuran partikel.
Hasil pengukuran PSA menjadi dasar dipilihnya sampel NPP untuk diaplikasikan

ke dalam uji kalorimetri ion logam.
3.4.6 Tabel Pengukuran Nanopartikel Perak

Tabel.3.1 kode sampel sintesis NPP

Ratio volume (ml) Konsentrasi PVA

Ekstrak : AgNO3 1% 3% 5%
5:10 Al A3 A5

3:10 Bl B3 B5

1:10 C1 C3 C5
0,75:10 D1 D3 D5
0,5:10 El E3 E5
0,3:10 F1 F3 F5

3.4.7 Analisis Kolorimetri

3.4.7.1 Preparasi Pembuatan larutan Induk Logam 1000 ppm

A. Larutan induk Kadmium (Cd)
Larutan induk Kadmium dibuat dengan menimbang 3CdSO,4.8H,0
sebanyak 0,2296 gram, lalu dilarutkan dalam labu ukur 100 ml dengan

akuademin.
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B. Larutan Induk Tembaga (Cu)
Larutan induk  tembaga dibuat dengan menimbang CuCl,.2H,0
sebanyak 0,2705 gram, lalu dilarutkan dalam labu ukur 100 ml dengan

akuademin.

C. Larutan Induk Timbal (Pb)
Larutan induk Timbal dibuat dengan menimbang Pb(NOs), sebanyak
0,1603 gram), lalu dilarutkan dalam labu ukur 100 ml dengan akuademin.

D. Larutan Induk Mangan (Mn)
Larutan induk Mangan dibuat dengan menimbang MnSO4.H,O sebanyak

0,1603 gram, lalu dilarutkan dalam labu ukur 100,0 ml dengan akuademin.

E. Larutan Induk Seng (Zn)
Larutan induk Seng dibuat dengan menimbang ZnCl sebanyak 0,1603

gram, lalu dilarutkan dalam labu ukur 100,0 ml dengan akuademin.

3.4.7.2 Analisis Kolometri dengan Nanopartikel Perak

Setiap larutan analit yang mengandung ion Cd**, Cu**, Pb®**, Mn**, dan
Zn?* sebanyak 1 mL dengan konsentrasi 1000 ppm ditambahkan 2 mL
nanopartikel perak. Perubahan warna larutan yang terjadi diamati secara visual
serta waktu dicatat setiap perubahan warna yang terjadi. Larutan Analit yang
mengalami perubahan warna secara visual dianalisis lebih lanjut dengan mebuat
larutan analit dengan variasi Konsentrasi 0,1; 1; 10; 100; 500; ppm. Selanjutnya
dikarakterisasi dengan Spektofotometer Uv-Vis dikisaran 300-600 nm.

3.4.7.3 Uji Selektivitas NPP

Analisis selektifitas analit Cu?* dilakukan dengan cara mengukur
absorbansi campuran dua ion logam antara logam yang mengalami perubahan
warna pada analisis Sub-bab 3.4.7.2 dengan salah satu ion logam yang lain. Dua
ion logam dicampurkan masing-masing dibuat dengan konsentrasi 10 ppm.
Berikutnya uji selektivitas dilakukan dengan mereaksikan sampel NPP yang
terpilin sebanyak 2 mL dengan konsentrasi 1000 ppm dengan analit yang
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mengandung dua ion logam sebanyak 1 mL. Spektofotometer Uv-Vis dikisaran
300-600 nm

3.4.7.4 Uji Sensitivitas dan linearitas Analit yang terpilih

Uji ini dilakukan dengan tujuan untuk mencari nilai LoQ dan LoD, uji
sensitivitas dan linearitas dilakukan dengan cara mereaksikan NPP terpilih
sebanyak 2 mL kemudian dicampur dengan analit terpilih sebanyak 1 mL dengan
konsentrasi kecil yaitu 0,2 ppm, 0,4 ppm, 0,6 ppm, 0,8 ppm, 1 ppm dan 1,2 ppm.
Spektofotometer Uv-Vis dikisaran 300-600 nm dan dibuat grafik A Absorbasi.
Perhitungan LoQ dan LoD dilakukan dengan mencari nilai Absorbansi, Yi, Y-Yi,
dan (Y-Yi)>.

Perhitungan LoD dan LoQ dilakukan dengan mencari nilai dari

simpangan baku terlebih dahulu.

op = [Zo—y0?

2) (persamaan 1)

Keterangan Sb: simpangan baku, y-yi = Aabs — nilai yi, n = jumlah konsentrasi
analit yang diuji.
Setelah simpangan baku didapat, kemudian dicari nilai LoD

menggunakan persamaan 2 dan nilai LoQ dengan persamaan 3.
__ 3SB
LoD = Siope (persamaan 2)
_ 10SB
LoQ = Slope (persamaan 3)

(Suhartati, 2017)



BAB IV
HASIL DAN PEMBAHASAN

4.1 Kandungan Metabolit Sekunder Dalam Ekstrak Teh

Pemeriksaan awal dilakukan untuk mengetahui kandungan senyawa
metabolit sekunder dalam ekstrak teh yang akan digunakan sebagai agen reduktor
pada proses biosintesis NPP. Ekstrak teh yang dihasilkan merupakan ekstrak yang
berasal dari daun teh yang diambil dari perkebunan teh Medini, Kecamatan
Gonoharjo, Kabupaten Kendal. Teh ini merupakan klon CHIN 143, termasuk
dalam spesies Camelliaceace sinensis dan merupakan varietas assamica. Teh ini
memiliki ciri berdaun lebar, merupakan klon dengan daya produksi jumlah daun
dengan intesitas sedang, dapat tumbuh di beberapa tempat dan memiliki kualitas
petikan teh yang halus, mudah distek dan tahan terhadap penyakit cacar
(Astutiningsih et al., 2014). Hasil pemeriksaan disajikan dalam Tabel 4.1.

Tabel 4.1 Pemerikasaan senyawa metabolit sekunder

No Uji Hasil Keterangan
uji

1 Uji Postif ~ mengandung senyawa alkaloid karena terdapat
Alkaloid  (+) endapan jingga.

2 Uji Positif  Positif mengandung senyawa flavonoid karena
Flavonoid (+) warna larutan berubah menjadi jingga

3  Uji Negatif Tidak mengandung senyawa terpenoid karena
Terpenoid (-) tidak terbentuk endapan merah atau endapan ungu

4  Uji Positif  mengandung senyawa steroid karena warna koloid
Steroid (+) berubah menjadi hijau

5 Uji Tanin Positif  Positif mengandung senyawa tanin karena warna
+) larutan berubah menjai hijau kecoklatan.

Berdasarkan Tabel 4.1, hasil uji metabolit sekunder menunjukan daun teh
yang digunakan mengandung senyawa kelompok alkaloid, flavonoid, steroid dan

tanin. Martono (2016) telah melakukan skrining fitokimia terhadap jenis klon
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CHIN 143 dan didapatkan hasil yang positif terhadap alkaloid, saponin, tanin,
fenolik, flavonoid, steroid dan glikosida, namun menunjukan hasil negatif
terhadap terpenoid. Hasil tersebut sesuai dengan uji fitokimia pada penelitian ini
dimana dari lima uji yang dilakukan, hasil negatif ditunjukan oleh uji terpenoid.

Menurut Kumar dan Palanichamy (2014), fitokimia utama yang terlibat
dalam reduksi Ag* menjadi Ag° adalah terpenoid, flavon, keton, aldehida, amida,
dan asam karboksilat. Dengan demikian, ekstrak teh hijau yang digunakan dalam
penelitian ini memiliki potensi sebagai bioreduktor pada sintesis nanopartikel pe-
rak (NPP).

4.2 Proses Pembuatan Nanopartikel Perak

Penelitian ini diawali dengan penentuan perbandingan volume ekstrak
teh dan larutan prekusor AgNO3; 1 mM dalam sintesis NPP. Penentuan dilakukan
dengan sintesis NPP menggunakan perbandingan volume Ekstrak teh:AgNO3 5:10
(A), 3:10 (B), dan 1:10 (C) 0,75:10 (D), 0,5:10 (E), 0,3:10 dan (F) (Gambar
4.2.1).

Gambar 4.2.1 Sampel koloid nanopartikel dengan perbandingan AgNO3:Ekstrak
teh (v/v) 5:10 (A), 3:10 (B), 1:10 (C) 0,75:10 (D), 0,5:10 (E), 0,3:10 (F)

Masing-masing variasi perbandingan, A, B, C, D, F, G ditambah dengan
PVA dengan tiga variasi konsentrasi, yaitu 1%, 3%, dan 5%. angka di belakang
huruf A, B, C, D, E, dan F menunjukkan konsentrassi PVA yang digunakan.
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Pembuatan nanopartikel perak secara biosintesis dengan menggunakan
ekstrak teh dilakukan dengan cara mencampurkan ekstrak teh dan larutan AgNO3
1 mM ditambahkan PVA tetes demi tetes. Semua sampel diukur absorbansinya
untuk mengetahui nilai absorbansi dan letak panjang gelombang maksimalnya.
Rentang panjang gelombang maksimal NPP vyaitu 400-500 nm (Shittu dan
Ihebunna, 2017).

Terbentuknya NPP ditandai dengan perubahan warna campuran dari
jernih menjadi kuning kecoklatan. Selain perubahan warna, hasil spektrum UV-
Vis juga menjadi salah satu data yang digunakan untuk mengetahui terbentuknya
NPP. Spektra UV-Vis selama pembentukan NPP ditunjukan pada Gambar 4.2.2.
Spektra tersebut menunjukan kenaikan absorbansi tiap waktu setelah sintesis dan
karakteristik puncak yang terbentuk semakin lama semakin runcing. Ini
menandakan bahwa kuantitas NPP tiap waktu makin bertambah dan semakin
homogen, karena nilai absorbansi berbanding lurus kuantitas NPP sedangkan
semakin Kkecil lebar puncak maka NPP semakin homogen. Hasil spektra
menunjukan kolerasi antara waktu dengan nilai absorbansi maksimum yaitu
semakin bertambahnya waktu maka terjadi kenaikan pada nilai absorbansi
maksimum. Hal tersebut disebabkan oleh proses reduksi AgNO; menjadi NPP

masih berjalan seiring berjalannya waktu sehingga jumlah NPP juga makin

bertambabh.
0,3 = <] jam
- - 2jam
0,2 4 jam
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Gambar 4.2.2 Puncak serapan UV-Vis pada proses sintesis menggunakan larutan
AgNO3; 1 mM dan ekstrak teh hijau dengan perbandingan 1:10
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Berdasarkan Gambar 4.2.2 spektra NPP satu hari menunjukan puncak
absorbansi lebih runcing serta lebar puncaknya lebih kecil daripada NPP berumur
ljam sampai 5 jam. Pertumbuhan puncak NPP yang berumur satu hari terlihat
signifikan dari segi distribusi ukuran partikel. Pertumbuhan tersebut menunjukan
bahwa dalam rentang satu hari NPP yang terbentuk distribusi partikelnya semakin
homogen dan ukuran NPP yang terbentu semakin kecil.

Sebagai pembanding, data UV-Vis hasil pencampuran AgNO3; dengan
PVA dan AgNO; dengan ekstrak teh juga disajikan (Gambar 4.2.3). Pencampuran
ekstrak teh dengan AgNO3; menghasilkan puncak absorbansi pada panjang gelom-
bang 432 nm, sedangkan pada pencampuran AgNOj3 dengan PVA tanpa ekstrak
teh tidak menunjukan puncak absorbansi. Hasil ini menunjukan bahwa NPP telah
terbentuk pada pencampuran AgNOj3 dengan ekstrak teh yang didasarkan pada
puncak serapan yang berada daerah nanopartikel, sedangkan pencampuran AgNO3
dengan PVA tidak terdeteksi adanya NPP. Hal ini menunjukan bahwa pengaruh
ekstrak teh dalam sintesis nanopartikel lebih dominan daripada PVA, meskipun

PVA juga memiliki kemampuan sebagai agen pereduksi.

0,25 e NPP tanpa PVA

0.2 === AgNO; +PVA
» 0,15
Q0
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Gambar 4.2.3 Spektra UV-Vis untuk sampel hasil pencampuran AgNO3 + PVA
dan AgNOs + ekstrak teh.

Bakir (2011) telah melakukan sintesis NPP menggunakan ekstrak daun
bisbul tanpa menggunakan agen pestabil dan didapakan hasil NPP dengan serapan
411-418 nm. Hal ini memberikan gambaran jika nanopartikel dapat dibuat
menggunakan agen reduktor berupa ekstrak tumbuhan meskipun hasil yang
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didapatkan adalah umur NPP yang lebih singkat dibanding NPP dengan penstabil
seperti PVA.

Mekanisme pembentukan Naopartikel juga dipelajari berdasarkan data
penelitian yang sudah ada. Diketahui bahwa senyawa katekin merupakan senyawa
yang paling banyak terkandung di dalam ekstrak teh hijau, merupakan senyawa
dari golongan flavonoid. Atas dasar yang demikian diduga katekin merupakan
senyawa yang bertanggung jawab terhadap proses reduksi Ag* menjadi Ag® pada

Gambar 4.2.4 merupakan dugaan mekanisme pembentukan NPP.

Ag

+ 5Ag*+ 5e°

Katekin komplek intermediet bentuk oksidasi

5Ag*+5¢e = 5Aq°

lon perak NPP

Gambar 4.2.4 Dugaan mekanisme reaksi AgNO3 dengan katekin yang
terkandung dalam ekstrak teh

Gambar 4.2.4 menerangkan bahwa proses reduksi Ag® terjadi karena
gugus aktif yang terkandung di dalam senyawa katekin. Gugus tersebut adalah
gugus OH yang berinteraksi dengan ion Ag® membentuk kompleks intermediet
dimana Ag" akan mengisi ruang atom O yang ditinggalkan oleh atom hidrogen.
Kompleks intermediet ini yang menjadi letak awal proses reduksi dimulai. Ag
yang semula tergabung di dalam kompleks intermediet akan terlepas membentuk
Ag° karena kencenderungan katekin membentuk ikatan rangkap pada gugus O.

Setelah didapatkan Ag dengan keadaan yang tereduksi menjadi Ag’.
Proses pembentukan NPP baru dimulai, memanfaatkan sifat Ag® yang memiliki
kecenderungan untuk beragregasi maka sintesis pun ditunggu sampai NPP
memiliki karakteristik warna yang menunjukan jika NPP telah terbentuk. Warna
yang dimaksud adalah warna kuning, warna ini menunjukan jika agregat yang

terbentuk telah memenuhi syarat dari NPP.
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Proses berikutnya adalah penambahan PVA, penambahan ini bertujuan
untuk menstabilkan NPP dengan cara melingkupi permukaan NPP yang telah
terbentuk untuk mencegah agregasi berlanjut dari NPP. PVA ditambahkan pada
saat sintesis telah menunjukan warna NPP hal ini disebabkan karena NPP yang

ditambahkan diawal sintesis justru akan menghalangi proses reduksi yang Ag

oleh ekstrak teh hijau.

4.3 Pengaruh Ekstrak Teh

Pengaruh ekstrak teh terhadap NPP hasil sintesis dapat diketahui dengan
membandingkan data puncak serapan pada panjang gelombang maksimum dari
beberapa NPP dengan berbagai variasi ekstrak. Data spektra UV-Vis dari sampel
Al, B1, C1, D1, E1 dan F1 ditunjukkan pada Gambar 4.3.1.
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Gambar 4.3.1 Absorbansi sampel A1, B1, C1, D1, E1 dan F1

Gambar 4.3.1 menunjukan variasi 5:10 (A) dan 3:10 (B) tidak terlihat
puncak absorbansi pada rentang panjang gelombang 400 — 500 nm sehingga dapat
dikatakan NPP tidak terdeteksi. Variasi 1:10 (C) telah terlihat puncak serapan
pada daerah 400-500 nm namun kuantitasnya jauh lebih kecil daripada puncak
serapan yang ditunjukan oleh variasi 0,75:10 (D), 0,5:10 (E) dan 0,3:10 (F).
Apriandanu et al.,(2013) mengofirmasi bahwa NPP yang ideal memiliki puncak

serapan pada rentang panjang gelombang 400-420 nm, sedangkan data yang
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didapat dalam penelitian ini menunjukan pada rentang 430-440 nm. Hal ini diduga
karena adanya Efek batokromik yang disebabkan oleh adanya
substituen/auksokrom tertentu pada kromofor yang terkandung dalam senyawa
metabolit sekunder pada ekstrak teh.

Berdasarkan Gambar 4.3.1 analisis pengaruh ekstrak teh kemudian
dilanjutkan pada variasi volume ekstrak teh:AgNO3 (v/v) 0,75:10 (D), 0,5:10(E),
dan 0,3:10(F) pada kelompok penambahan PV A yang lain yaitu pada penmabahan
PVA 1%, 3% dan 5%.

4.3.1 Pengaruh Ekstrak Teh pada Penambahan PVA 1%

Analisis dilakukan pada data spektra UV-Vis, data yang dianalisis
pertama adalah spektra pengaruh ekstrak pada penambahan PVA 1% (Gambar
4.3.2)
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Gambar 4.3.2 Spektra UV-Vis yang menunjukkan pengaruh ekstrak teh pada
penambahan PVA 1%

Berdasarkan Gambar 4.3.2 terlihat pengaruh ekstrak teh pada pemben-
tukan NPP. Semua sampel sudah menunjukan puncak serapan pada panjang ge-
lombang maksimum di rentang 440-460 nm, ini berarti telah terbentuk NPP. E1
adalah sampel yang memperlihatkan puncak serapan yang paling tinggi yaitu
sebesar 1,1379 dengan panjang gelombang maksimum 454 nm, serta lebar pun-
cak paling besar dibandingkan sampel D1 dan F1. Sampel D1 memiliki nilai
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absorbansi sebesar 1,241 dengan panjang gelombang maksimum 445 nm, Sampel
F1 memiliki nilai absorbansi 1,106 dan panjang gelombang maksimum 451 nm.

Penambahan PVA 1% efektif pada variasi 20:1 dan 30:1 dalam hal
banyaknya jumlah NPP yang terbentuk, hal ini diketahui dari nilai absorbasi yang
diperoleh. Jumlah NPP yang terbentuk berbanding lurus dengan nilai absorbansi.
Dalam segi ukuran NPP sampel D1 memiliki ukuran yang lebih kecil dibanding
dengan sampel E1 maupun F1. Hal ini terlihat dari serapan yang terletak pada
panjang gelombang yang lebih rendah daripada E1 dan F1, karena semakin rendah
panjang gelombang maksimal maka ukuran juga semakin kecil. Sampel D1 juga
menunjukan distribusi ukuran yang lebih homogen karena memiliki lebar puncak
yang paling kecil.

Seperti yang dijelaskan oleh Ahmet (2015), puncak serapan NPP dapat
menggambarkan jumlah NPP serta ukuran yang terbentuk. Nilai panjang
gelombang maksimum menunjukan ukuran NPP dimana semakin besar nilai
panjang gelombang maka ukuran NPP juga semakin besar. Lebar puncak serapan
menandakan distribusi NPP yang terbentuk, semakin besar lebar puncak serapan

maka distribusi ukuran NPP semakin beragam.

4.3.2 Pengaruh Ekstrak Teh pada Penambahan PVA 3%
Pengaruh ekstrak teh pada penambahan PVA 3% dianalisis melalui
spektra UV-Vis. Hal ini dilakukan untuk mengetahui puncak absorbansi dan lebar

puncak yang dapat mengkonfirmasi kuantitas serta ukuran NPP (Gambar 4.3.3).
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Gambar 4.3.3 Spektra UV-Vis yang menunjukkan pengaruh ekstrak teh pada
penambahan PVA 3%
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Berdasarkan hasil spektra UV-Vis terlihat pengaruh ekstrak pada pem-
bentukan NPP. Semua sampel sudah menunjukan absorbansi pada panjang ge-
lombang maksimum di rentang 440-460 nm, berarti semua sampel telah terbentuk
NPP. Sampel D3 memiliki puncak serapan tertinggi yaitu sebesar 1,286 dengan
panjang gelombang maksimum 444 nm. Nilai absorbansi tersebut menunjukan
jika jumlah NPP yang terbentuk paling banyak dibanding sampel E3 dan F3
karena jumlah NPP yang terbentuk berbanding lurus dengan nilai absorbansi.

Sampel D3 juga memiliki puncak serapan dengan panjang gelombang
maksimum terrendah dibanding dengan sampel E3 dan F3 sehingga dapat
dikatakan jika NPP yang terbentuk memiliki ukuran terkecil. Dalam segi lebar
puncak, sampel D3 memiliki lebar puncak paling besar, hal ini menunjukan
bahwa sampel D3 memiliki distribusi ukuran partikel yang paling heterogen
dibanding sampel F3 dan E3. Tentunya D3 kurang bagus karena NPP ideal yang
diharapkan memiliki puncak serapan tertinggi dengan panjang gelombang

maksimum terrendah dan lebar puncaknya paling kecil.

4.3.3 Pengaruh Ekstrak Teh pada Penambahan PVA 5%
Analis selanjutnya dilakukan terhadap pengaruh ekstrak teh pada
penambahan PVA 5% (Gambar 4.3.4).
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Gambar 4.3.4 Spektra UV-Vis yang menunjukkan pengaruh ekstrak teh pada
penambahan PVA 5%
Berdasarkan hasil spektra UV-Vis (Gambar 4.3.4) terlihat pengaruh

ekstrak pada pembentukan NPP. Data menunjukan jika semua sampel sudah
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menunjukan puncak serapan absorbansi pada panjang gelombang maksimum di
rentang 445-460 nm, sehingga semua sampel telah menunjukan terbentuknya
NPP. E5 adalah sampel yang memperlihatkan nilai absorbansi maksimum paling
tinggi, yaitu sebesar 1,223 dengan panjang gelombang paling kecil yaitu 457 nm
dan memiliki lebar puncak paling besar di antara sampel D5 dan F5. Sampel D5
memiliki nilai absorbansi sebesar 0,859 dengan panjang gelombang maksimum
paling kecil yaitu 450 nm. Sampel E5 memiliki nilai absorbansi 1,082 pada
panjang gelombang 455 nm.

Sintesis NPP dengan PVA 5% lebih efektif pada perbandingan ekstrak
dengan AgNO3 0,5:10 (E5) dari segi banyaknya jumlah NPP yang terbentuk,
karena memiliki nilai absorbansi yang paling besar. Dalam segi ukuran distribusi
sampel D5 lebih baik karena puncak serapan berada di daerah 450 nm atau lebih
kecil dibanding E5 dan F5 serta memiliki lebar puncak yang paling kecil. Hasil
analisis terhadap pengaruh ekstrak teh dalam sintesis NPP dirangkum pada
Gambar 4.3.5.
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Gambar 4.3.5 Diagram nilai absorbansi maksimum berdasarkan variasi
perbandingan ekstrak teh dengan larutan AgNO3

Data pada penambahan PVA 3% (Gambar 4.3.5) cukup linear untuk
menggambarkan pengaruh ekstrak teh dalam sintesis NPP. Data tersebut
menjelaskan semakin tinggi komposisi ekstrak maka nilai absorbansi yang
dihasilkan semakin tinggi. Hal tersebut dapat terjadi karena semakin banyak

ekstrak teh yang direaksikan maka proses reduksi akan semakin meningkat dan
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menyeabkan NPP vyang terentuk semakin banyak. Faktor PVA juga
mempengaruhi Kkinerja dari ekstrak teh ketika mereduksi NPP. PVA 3%
merupakan PVA dengan konsentrasi optimum diantara PVA 1% dan 5% sehingga
fungsi PVA leih optimum dalam hal melingkupi NPP yang telah terbentuk dan
tidak mengganggu jalannya proses reduksi AgQNO3; oleh ekstra teh.

Berbeda dengan penambahan PVA 1%, konsentrasi PVA yang kecil
menyebabkan NPP tidak terlingkupi secara optimum. Hal ini menyebabkan NPP
mudah teraglomerasi oleh sisa ekstrak yang tidak terlibat dalam proses reduksi
AgNOs;. Sisa ekstrak teh menyebabkan NPP beraglomerasi, hal tersebut terlihat
pada volume ekstrak yang besar seperti sampel D1 (0,75:10) memiliki nilai
absorbansi yang lebih kecil dibanding E1 karena sisa ekstrak pada sampel D1
lebih banyak daripada E1.

Penambahan PVA diatas kondisi optimum seperti PVA 5% juga
menghambat jalannya reduksi. Hal ini menyebabkan NPP dengan volume ekstrak
yang tinggi seperti sampel D5 (0,75:10) mengakibatkan beberapa bagian ekstrak
teh yang tidak terlibat dalam proses reduksi karena terhalang oleh PVA yang
berlebih. Ekstrak teh yang tidak terlibat dalam proses reduksi menjadi faktor NPP
cepat beraglomerasi dan menyebabkan puncak absorbansi relatif kecil dibanding
E5 dan Fb5.

Apriandanu et al. (2013) telah melakukan sintesis NPP menggunakan
variasi PVA 1%, 2%, 3% dan 5% memperoleh hasil bahwa PVA 3% merupakan
konsentrasi optimum PVA yang dapat menjaga kestabilan NPP. Data pada
kelompok penambahan PVA 1% dan 5% (Gambar 4.3.7) tidak linear sehingga
tidak dapat ditarik kesimpulan mengenai pengaruh PVA. Hal ini dapat terjadi
karena PVA 1% dan 5% memiliki kinerja yang kurang optimum dalam
mestabilkan pembentukan NPP sehingga reduksi AgNO; oleh ekstrak teh tidak
berlangsung optimum. Pengaruh ekstrak juga dianalisis kestabilannya melalui
pergeseran puncak serapan yang terjadi selama rentang waktu tertentu (Gambar
4.3.6).
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Gambar 4.3.6. Diagram panjang gelombang maksimum berdasarkan variasi
perbandingan ekstrak teh dengan larutan AgQNO3 dan umur NPP, A. Kelompok
PVA 1%, B. Kelompok PVA 3%, C. Kelompok PVA 5%

Gambar 4.3.6 merupakan diagram yang menyajikan perubahan daerah
panjang gelombang NPP tiap penambahan waktu penyimpanan. Diagram ini
dimaksudkan untuk mengetahui seberapa besar perubahan panjang gelombang
yang terjadi yang kemudian dapat dijadikan acuan dalam menentukan gejala yang
terjadi pada rentang waktu penyimpanan.

Analisis pergeseran panjang gelombang menjadi salah satu dasar yang
digunakan untuk menentukan pengaruh ekstrak teh dan menentukan konsentrasi
yang ideal dalam sintesis NPP. Berdasarkan Gambar 4.3.6 terdapat lima sampel
yaitu D1,D3, E3, F1 dan F3 memiliki linearitas yang menunjukan pertambahan
panjang gelombang tiap penambahan usia NPP. Hal ini dapat terjadi karena NPP
mengalami aglomerasi, yaitu partikel-partikel nano saling menempel sehingga
membentuk bulk (kelompok partikel) yang mengakibatkan ukuran semakin besar
dan menjadi penyebab pergeseran puncak serapan (Charlena et al., 2017).

Kemudian di sampel E5 dan F5 terjadi pergeseran panjang gelombang

kearah yang lebih kecil pada usia 4 hari. Hal ini menandakan bahwa pada rentang
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usia tersebut masih terjadi interaksi di dalam sistem NPP. faktor yang
mengakibatkan gejala tersebut dimungkinkan karena adanya interaksi antara
senywa metabolit sekunder selain katekin yang berperan mengganggu interaksi
ion-dipol antar PVA dengan agregat Ag® yang mengakibatkan rekontruksi dari
agregat Ag®. Oleh sebab itu dimungkinkan NPP mengalami perubahan ukuran
menjadi lebih kecil.

Analisis pengaruh PVA dalam Sintesis NPP juga perlu dilakukan
untuk mendapatkan kesimpulan lebih presisi untuk menentukan variasi ekstrak teh

serta penambahan PVA yang paling ideal dalam penelitian ini.

4.4. Pengaruh Konsentrasi PVA

NPP dianalisis lebih lanjut dengan mengamati serapan dan daerah
serapan tiap NPP berdasarkan pengaruh konsentrasi PVA (Gambar 4.4.1). Hal ini
dilakukan untuk mengetahui karakteristik penambahan PVA dalam sintesis NPP,
apakah tiap penambahan konsentrasi PVA yang semakin tinggi akan berbanding
lurus terhadap puncak serapan atau berbanding terbalik sehingga dapat ditentukan
konsentrasi PVA yang ideal dalam sintesis ini. Perbandingan pengaruh PVA
disajikan dalam Gambar 4.4.1 untuk melihat lebih jelas pengaruh PVA terhadap

nilai absorbansi maksimum.
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Gambar 4.4.1 Kurva nilai absorbansi maksimum sampel NPP pada konsentrasi
PVA yang berbeda

Gambar 4.4.1 menggambarkan pengaruh konsentrasi PVA pada NPP
kelompok D (0,75:10), nilai absoransi yang tertinggi terlihat pada penambahan
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PVA 3% dan nilai absorbansi terkecil terlihat pada penambahan PVA 5%. NPP
dengan penamabahan PVA 1% memiliki nilai absorbansi yang lebih kecil
dibanding dengan penambahan PVA 3% dikarenakan konsentrasi PVA 1%
merupakan PVA dengan konsentrasi yang kecil sehingga kinerjanya dalam
melingkupi NPP kurang optimum. Oleh karena itu NPP cenderung lebih mudah
teraglomerasi dan mengakibatkan penurunan nilai absorbansi. Hal terseut berbeda
pada penambahan PVA 5% dimana PVA dengan konsentrasi yang besar justru
dapat menganggu proses jalannya reduksi AgNOj3 oleh ekstrak teh dengan cara
mengahalangi beberapa bagian ekstrak teh (Shrivas et al., 2019). Oleh karena itu
hanya sebagian ekstrak teh yang melakukan reduksi terhadap AgNOs, hal tersebut
berdampak terhadap kuantitas NPP yang dihasilkan dan nilai absorbansi yang
terlihat juga paling kecil dibanding dengan penambahan PVA 1% maupun 3%.

NPP dalam kelompok E (0,5:10) dan kelompok F (0,3:10)
menggambarkan bahwa penambahan PVA 1% memiliki nilai absorbansi yang
paling tinggi kemudian diikuti oleh penambahan PVA 3%. Hal tersebut dapat
terjadi karena hambatan yang menghalangi kinerja reduksi ekstra teh relatif tidak
terhalang oleh konsentrasi PVA karena PVA yang ditambahkan adalah 1%.
Berbeda dengan penambahan PVA 3% yang memiliki hambatan yang lebih besar,
sehingga mempengaruhi kuantitas NPP yang dihasilkan lebih sedikit daripada
penambahan PVA 1%. Penambahan PVA 5% justru menunjukan nilai absorbansi
yang lebih besar daripada PVA 3%. Hal tersebut diduga karena PVA yang
berlebih seperti 5% mengakibatkan proses reduksi kembali terjadi namun dengan
PVA yang menjadi agen reduktor (Apriandanu et al., 2013).

Berdasarkan data yang telah didapatkan, baik data pengaruh PVA,
pengaruh ekstrak dan visual dari koloid NPP, pengukuran nilai absorbansi dengan
menggunakan variasi umur dari NPP masih perlu dilakukan (Gambar 4.4.2).
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Gambar 4.4.2 Diagram perubahan nilai absorbansi maksimum NPP
terhadap umur atau waktu penyimpanan pada rasio Ekstrak teh:AgNO3
(v/v), (D) 0,75:10, (E) 0,5:10, (F) 0,3:10

Analisis pengukuran absorbansi berdasarkan Umur NPP memiliki tujuan
untuk mengetahui kestabilan tiap NPP sehingga dapat dijadikan dasar yang kuat
untuk menentukan perbandingan ekstrak teh dan penambahan PVA yang paling
ideal dalam penelitian ini. Berdasarkan data kestabilan umur NPP, semua NPP
dengan penambahan PVA 3% dan 5% menunjukan terjadinya kenaikan nilai
absorbansi tiap penambahan waktu penyimpanan. Hal tersebut dapat terjadi
karena kemungkinan proses reduksi masih berjalan, dapat diduga reduksi
dilakukan oleh PVA ataupun oleh sisa ektrak belum terlibat dalam proses reduksi.
Hal tersebut sama dengan yang didapatkan oleh Hasan, (2012), dalam
penelitiannya juga mendapatkan hasil bahwa masih terjadi kenaikan absorbansi
pada NPP hingga pekan ketiga. Sementara itu pada NPP dengan penambahan
PVA 1% data yang diperoleh fluktuatif. Hal ini menjadi dasar bahwa NPP dengan
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PVA 1% kestabilannya relatif kurang apabila dibanding PVA 3% dan 5%. Antara
kelompok NPP dengan PVA 3% dan 5%, kelompok PVA 3% menunjukan
kenaikan nilai absorbansi yang relatif kecil dibanding dengan PVA 5% pada tiap-
tiap sampel. Atas alasan tersebut maka secara umum PVA 3% adalah PVA paling
optimum untuk digunakan dalam sintesis NPP.

Berdasarkan indikator pergeseran panjang gelombang & lebar puncak,
maka sampel E3 yaitu NPP dengan perbandingan AgNO3 dan ekstrak 0,5:10 (v/v)
dan penambahan PVA 3% dipilih sebagai sampel yang digunakan untuk uji
kolorimetri terhadap ion logam. Sampel tersebut hanya mengalami penambahan
absorbansi sebesar 0,169 selama 14 hari penyimpanan. Secara linear E3
mengalami pergeseran panjang gelombang maksimum sebesar 7 nm, pergeseran
tersebut relatif kecil dibanding sampel lain. Selain itu,sampel E3 memiliki lebar
puncak yang relatif kecil dibanding sampel lain.

Kestabilan NPP juga dikonfirmasi dengan data distribusi ukuran NPP
dengan menggunakan Particle size analyzer (PSA). Data yang didapatkan adalah
sampel E3 dengan umur 21 hari memiliki distribusi ukuran rata-rata partikel
sebesar 193,0 nm dan polidipersitas indeks dibawah 0,7. Data PSA (' lampiran 9)
juga menunjukan sebanyak 30% sampel masih mempertahankan ukuran dibawah
100 nm. Hal ini menandakan jika kestabilan NPP relatif kurang baik karena dalam
rentang 21 hari hanya sebanyak 30% dari sampel E3 yang masih mempertahankan

ukuran khas nanopartikel.

4.5 Penerapan NPP untuk Uji Kolorimetri lon logam

Prinsip uji kolorimetri berbasis NPP adalah agregasi yang terjadi akibat
masuknya analit ke dalam NPP. Ketika NPP beragregasi, pergeseran LSPR
(Localized Surface Plasmone Resonance) akan terjadi ke arah panjang gelombang
yang lebih tinggi. Pergeseran ini menimbulkan perubahan karakteristik warna dari
NPP. Atas dasar inilah NPP dapat digunakan dalam metode kolorimetri untuk
mendeteksi berbagai analit seperti molekul kecil, DNA, protein, polutan, termasuk
ion logam toksik ( Han et al., 2014)
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Uji kolorimetri ion logam dilakukan dengan menggunakan sampel E3
yang diujikan pada ion logam Cu?*, Zn?*, Pb**, Cd*, dan Mn?* dengan
konsentrasi masing-masing 1000 ppm (Gambar 4.5.1). Apabila dalam konsentrasi
tinggi terjadi perubahan warna, maka analisis dilanjutkan dengan konsetrasi yang
lebih rendah.

Gambar 4.5.1 Warna larutan ion-ion logam yang telah ditambah NPP. Warna
awal larutan ion adalah bening, warna awal nanokoloid adalah kuning kecokelatan

Gambar 4.5.1 menunjukan secara visual bahwa ion logam yang paling
reaktif terhadap NPP adalah Cu®*. Perubahan visual yang terjadi adalah warna
NPP yang semula kuning kecoklatan berubah seketika menjadi jernih ketika
direaksikan dengan analit Cu®* . 40 detik kemudian, warna berubah dari jernih
menjadi merah muda. Uji terhadap ion Zn?*, Pb?*, Cd** dan Mn?** tidak
menunjukan perubahan warna yang signifikan. Hal ini menandakan bahwa NPP
lebih sensitif terhadap ion Cu®*. Perubahan warna ini dapat terjadi karena adanya
agregasi NPP yang diakibatkan oleh analit, analit akan mengganggu interaksi
dipol-ion Ag® dengan oksigen dalam PVA (Xion dan Haibing, 2008). Sehingga
NPP berkurang kestabilannya dan terjadi agregasi. Sedangkan jika dilihat dari
harga potensial sel (E%), Cu** memiliki harga E° sebesar 0,34 atau memiliki harga
EC terbesar diantara logam Zn?*, Pb®*, Cd** dan Mn?* diamana memiliki harga E°
berturut-turut -0,762, -0,13, -0,4, dan -1,185. Harga E° yang positif dari ion Cu**
mengakibatkan ion Cu®* mudah tereduksi oleh Ag® dibanding dengan ion logam
yang lain. Dapat diduga harga E° yang tinggi menjadi faktor penyebab Cu?* lebih
mudah mengganggu interaksi dipol-ion PVA dengan NPP (Lampiran 10). Analisis
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juga dilakukan dengan mengukur absorbansi dari hasil uji kolorimetri ion logam
menggunakan Spektrofotometer UV-Vis (Gambar 4.5.2).
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Gambar 4.5.2 Spektra hasil pengujian respon NPP terhadap ion-ion logam

Hasil spektra UV-Vis menunjukan bahwa puncak absorbansi NPP tidak
lagi terdeteksi pada sampel NPP + Cu?*. Ini menandakan bahwa karakteristik NPP
telah berubah. Berbeda dengan spektra dari uji ion logam Zn%**, Pb?*, Cd** dan
Mn®* yang memiliki absorbansi khas NPP yakni terdapat puncak serapan pada
daerah panjang gelombang 400-500 nm, meskipun terjadi penurunan. Oleh karena
itu, pengujian lebih lanjut terhadap ion Cu?* dilakukan dengan konsentrasi yang

lebih rendah untuk mengetahui karakteristik perubahan puncak absorbansi.

4.6. Uji Sensitivitas Nanopartikel Perak terhadap lon Cu®*

Pengujian sensitivitas NPP terhadap ion Cu? dilakukan dengan
menggunakan sampel E3. Pengujian dilakukan terhadap ion Cu** dengan berbagai
konsentrasi mulai dari 1000 ppm sampai 0,1 ppm. Uji ion Cu** menggunakan
sampel NPP yang lain juga dilakukan sebagai pembanding (lampiran 5).

Pengamatan secara visual menunjukan terjadi perubahan warna koloid
pada pengujian terhadap ion Cu?* 1000 ppm. Warna berubah dari kuning
kecoklatan menjadi merah muda, perubahan ini membutuhkan waktu 40 detik.
Pada pengujian terhadap ion Cu** 500 ppm, koloid NPP mengalami perubahan
warna dari kuning kecoklatan menjadi jernih (seperti akuades), perubahan ini

membutuhkan waktu 1 menit 30 detik. Pada uji terhadap ion Cu®* 100 ppm juga
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terjadi perubahan warna yang sama namun membutuhkan waktu lebih lama, yaitu
10 menit. Berkurangnya konsentrasi analit Cu?* mengakibatkan terjadinya
perubahan warna semakin lama, hal ini dapat terjadi karena konsentrasi
mempengaruhi laju reaksi. Pengujian terhadap ion Cu** 10 ppm, 1 ppm, dan 0,1
ppm terlihat perubahan warna dari kuning kecokalatan menjadi kuning terang. Hal
tersebut terjadi karena konsentrasi analit yang diuji relatif kecil sehingga tidak
merubah warna NPP secara signifikan seperti yang ditunjukan oleh uji ion Cu?

100 sampai 1000 ppm. Perubahan warna ditunjukan pada Gambar 4.6.1.

1000 ppm 500 ppm 100ppm 10ppm 1ppm 0,1 ppm E3

Gambar 4.6.1 Uji ion Cu?* pada berbagai konsentrasi menggunakan sampel E3

Selain secara visual, pengujian juga dilanjutkan dengan pemeriksaan ab-
sorbansi menggunakan spektrofotometer Uv-vis. Berdasarkan spektra UV-vis,
penurunan absorbansi terjadi pada semua konsentrasi Cu**. Pada pengujian ion
Cu?* 500 ppm dan 1000 ppm yang terlihat membentuk spektra yang landai. Hal
ini berhubungan dengan warna koloid yang telah berubah menjadi jernih pada
pengujian 500 ppm dan berwarna merah muda pada pengujian ion 1000 ppm.
Spektra yang landai serta perubahan warna menunjukan bahwa NPP telah berubah

baik dari segi ukuran partikel dan distribusi persebaran ukuran partikel.
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Gambar 4.6.2 Spektra UV-Vis pada pengujian ion logam Cu®* dengan berbagai
variasi konsentrasi menggunakan sampel E3.
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Gambar 4.6.3 Kurva perubahan panjang gelombang terhadap perubahan nilai
absorbansi

Gambar 4.6.2 menunjukan karakteristik uji ion Cu**. Berdasarkan kurva
pergeseran panjang gelombang menunjukan data yang relatif tidak berubah pada
rentang 0 ppm sampai 100 ppm, kemudian pada setelah 100 ppm Kkurva
mengalami peningkatan yang cukup drastis dimana nilai panjang gelombang
bertambah secara signifikan dari 440 nm menjadi 500 nm. Dilihat pula pada
Kurva Absorbansi dimana absorbansi NPP turun secara signifikan saat pengujian
ion Cu®* 0,1 ppm, kemudian data relatif tidak mengalami perubahan nilai
absorbansi sampai uji ion Cu** 100 ppm. Nilai absorbansi kemudian turun setelah
uji 100 ppm. Berdasarkan Gambar 4.3.6 menjelaskan bahwa NPP batas
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sensitifitas NPP sampai pengujian ion Cu®* 0,1 ppm dan pengujian ion Cu?* pada
rentang 0,1 ppm sampai 100 ppm relatif tidak memberikan pengaruh terhadap
NPP baik dari segi penurunan absorbansi maupun pergeseran panjang gelombang.
Berdasarkan kesimpulan tersebut dapat dijadikan dasar dalam menentukan nilai
LoQ dan LoD sensitivitas dari NPP dimana pengujian yang dilakukan dilakukan
pada rentang disekitar 0,1 ppm.

Penurunan absorbansi dan kenaikan panjang gelombang NPP setelah
pengujian ion Cu®* 100 ppm menjadi dasar untuk analisis interaksi antara Cu®*
terhadap NPP. Terdapat beberapa dugaan yang menjelaskan interaksi antara Cu?*
dengan NPP diantaranya melalui reaksi redoks antara Ag® dengan Cu®*. Reaksi
redoks menghasilkan nanopartikel Cu® yang terkomfirmasi oleh puncak
absorbansi di rentang 500 nm. Hal tersebut sesuai yang disampaikan Alzahrani
dan Ahmed (2016) bahwa nanopartikel Cu memiliki absorbansi di rentang 490
sampai 570 nm.

Dugaan lain terhadap interaksi NPP dengan Cu?* disebabkan oleh
pengaruh interaksi dipol-ion antara Oksigen yang terdapat dalam PVA dengan
Cu?*. Interaksi ini menghasilkan pergeseran spektrum UV-Vis, pergeseran dapat
terjadi karena penurunan jarak antar partikel setelah aglomerasi NPP. Ini
menghasilkan interaksi selektif (ion-dipol) dari ion logam Cu?* dengan oksigen
PVA vyang ada dipermukaan NPP. Interaksi ion-dipol yang kuat dari ion Cu?*
dengan oksigen PVA mengganggu stabilitas NPP dan memicu adanya agregasi
(kamlesh et al., 2019). Thomas et al. (2017) juga mengusulkan gejala yang sama
untuk pembentukan tipe ikatan kompleks supramolekul non-ikatan ion Pb*
dengan asam galat bifungsional yang mengarah pada interaksi antar partikel yang
kuat. Perubahan visual pada pengujian analit Cu?* 100 ppm sampai 1000 ppm
dapat dijelaskan dengan fenomena LSPR (local Surface plasmone resonance)
yaitu gejala yang timbul ketika NPP direaksikan dengan ion Logam seperti Cu?*.
Deteksi Cu”* dengan NPP didasarkan pada pergeseran spektrum absorbansi NPP
setelah ditambahkan analit Cu?* (Gambar 4.6.4).
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Gambar: 4.6.4 llustrasi konsep dasar yang melandasi sensor analit Cu®* dengan
material nanoplasmonik NPP

Interaksi NPP dengan analit Cu®* yang menghasil pergeseran pita
absorbansi di konfirmasi menggunakan perbandingan data PSA (Particle Size
Analizer) NPP dengan NPP setelah direaksikan dengan analit ion Cu®* 500 ppm.
Berdasaran perbandingan kedua data dalam Gambar 4.6.3. NPP semula memiliki
ukuran yang beragam mulai dari 44,72 nm hingga yang terbesar 874 nm. Setelah
digunakan untuk uji ion Cu** 500 ppm, ukuran partikel berubah menjadi lebih
seragam, yaitu sekitar 130 nm sampai 171 nm.

Perubahan ukuran mengindikasikan bahwa telah terjadi proses
rekonstruksi ukuran partikel dari semula ukurannya beragam menjadi ukuran
yang lebih seragam. Penataan ulang ukuran ini karena dirusaknya interaksi ion-
dipol antara NPP dengan PVA oleh Cu* yang mengakibatkan agregasi NPP.
Nanopartikel yang semula memiliki ukuran beragam, karena proses aglomerasi
ukuran menjadi lebih seragam, namun lebih besar (>100 nm).

Disajikan pula kurva absorbasi pengujian ion Cu®* menggunakan sampel
lain (Gambar 4.6.5) sebagai pembanding. Kurva absorbansi yang dihasilkan relatif

sama dengan kurva absorbansi sampel E3.
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Gambar 4.6.5 Kurva nilai absorbansi maksimum terhadap konsentrasi ion Cu®*

Ditampilkan pula dalam grafik pergeseran panjang gelombang
maksimum semua sampel terhadap pengujian ion Cu®* 0,1 ppm, 1 ppm, 10 ppm,
100 ppm 500 ppm dan 1000 ppm. Terjadi pergeseran panjang gelombang
maksimum pada uji ion Cu®* 500 ppm dan 1000 ppm yang cukup signifikan dan
di beberapa sampel NPP. Pergeseran yang signifikan ini terjadi karena NPP
mengalami agregasi yang cukup tinggi akibat interaksi dipol-ion NPP dengan
PVA terganggu oleh konsentrasi analit Cu?* yang cukup besar. Oleh karena itu
semakin tinggi agregasi maka ukuran NPP semakin bertambah besar dan
mengakibatkan pergeseran panjang gelombang maksimum ke arah yang lebih
tinggi (Gambar 4.6.6).
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Gambar 4.6.6 Kurva pergeseran panjang gelombang maksimum terhadap
konsentrasi ion Cu®*
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Pergeseran panjang gelombang maksimum yang disajikan dalam Gambar
4.6.6 menggambarkan jika pengujian ion Cu** 500 ppm memiliki nilai absorbansi
maksimum yang telah bergeser secara signifikan ke arah nilai panjang gelombang
yang lebih besar. Hal tersebut relevan dengan data PSA (Lampiran 9.) yang
didapat dimana pada pengujian mengguanakan ion Cu®* 500 ppm sampel sudah
tidak lagi terdeteksi nanokoloid. Beberapa sampel menunjukan masih terdapat
puncak pada daerah NPP pada pengujian Cu®* 500 dan 1000 ppm namun puncak
yang dihasilkan jauh lebih kecil dibanding pengujian Cu®* 0,1 ppm sampai 100
ppm dan puncak yang terbentuk mendekati bentuk yang landai. Sehingga pada
sampel E1 pada pengujian Cu?* 500 ppm tidak terdeteksi adanya puncak khas
NPP.

Pengujian deteksi ion Cu®* berdasarkan umur NPP juga dilakukan
dengan tujuan untuk mengetahui tingkat sensitivitas NPP setelah melalui
penyimpanan beberapa waktu. Pengujian dilakukan menggunakan sampel E3
setelah penyimpanan selama 1 hari, 7 hari, dan 14 hari. Hasil pengujian
berdasarkan nilai absorbansi maksimum dan pergeseran panjang gelombang
maksimum disajikan dalam Tabel 4.6.

Tabel 4.6 Nilai absorbansi pengujian analit Cu?* berdasarkan waktu
penyimpanan NPP.

Konsentrasi AAbsorbansi Panjang gelombang maks
Cu® (ppm) (nm)

1 hari 7 hari 14 hari 1 hari 7 hari 14 hari
0,1 ppm 0,408 0,241 0,059 447 454 454
1 ppm 0,466 0,181 0,090 444 451 451
10 ppm 0,363 0,240 0,204 442 451 444
100 ppm 0,481 0,093 0,135 441 446 447
1000 ppm 0,813 0,914 0,983 518 518 518

Berdasarkan Tabel 4.6 terlihat adanya penurunan Aabsorbansi pada

pengujian ion Cu®* 0,1 ppm sampai 100 ppm dari hari pertama hingga hari ke 14.
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Penurunan ini menunjukan jika semakin bertambahnya umur maka sensitivitas
NPP untuk uji ion Cu?* semakin menurun. Penurunan AAbs mengindikasikan
bahwa jumlah NPP yang beriteraksi dengan analit semakin berkurang atau dapat
dikatakan sensitivitasnya menurun. Hal tersebut dapat terjadi karena NPP
mengalami  kenaikan absorbansi tiap penambahan waktu, kenaikan ini
menandakan kuantitas NPP yang terbentuk semakin banyak. Bertambahnya
kuantitas NPP berdampak terhadap kemampuan ion Cu®** untuk menganggu
interaksi dipol-ion Ag°® dengan PVA. sehingga pengaruh analit dengan konsentrasi
kecil relatif tidak mengganggu kestabilan NPP dan aglomerasi yang terjadi
semakin sedikit.

Sementara itu pada pengujian ion Cu?* 1000 ppm menunjukan hasil yang
berbeda. Kurva menunjukan tiap penambahan waktu nilai AAbs semakin besar
yang menandakan bahwa sensitivitas dari NPP semakin baik, namun itu hanya
berlaku untuk deteksi ion Cu?* dengan konsentrasi besar seperti pada uji 1000
ppm. Konsentrasi analit yang besar seperti 1000 ppm cenderung lebih mudah
menggagu interaksi dipol-ion antara NPP dengan PVA, ditambah lagi dengan
kecenderungan NPP yang mengalami aglomerasi tiap penambahan waktu.
Aglomerasi ini mengakibatkan penurunan jarak antar NPP satu dengan yang lain
yang menyebabkan melemahnya interaksi dipol-ion NPP dengan PVA. Sehingga
interaksi dipol-ion NPP dengan PVA mudah diganggu oleh interaksi dipol-ion
yang lebih kuat antara analit dengan PVA.

Berdasarkan uraian tersebut dapat disimpulkan bahwa bertambahnya usia
NPP juga mempengaruhi kinerjanya dalam mendeteksi ion Cu?®*. Korelasi ini
menggambarkan, semakin bertambah usia NPP, sensitivitas NPP terhadap ion
Cu?* berkurang namun hanya berlaku pada konsentrasi analit yang relatif kecil.
Sedangkan untuk deteksi pada konsentrasi analit dengan konsentrasi besar
menunjukan sensitivitas yang semakin baik tiap penambahan waktu.

Pergeseran panjang gelombang juga diamati untuk mengetahui seberapa
besar pengaruh umur NPP dalam uji ion logam terhadap ukuran NPP (Tabel 4.6).
Data yang disajikan dalam tabel 4.6 menunjukan pergeseran panjang gelombang

NPP dalam uji ion Cu?*" setelah disimpan beberapa waktu. Pergeseran panjang
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gelombang terjadi ke arah yang lebih tinggi tiap penambahan waktu, namun
pergeseran yang terjadi relatif kecil yaitu berkisar 4-6 nm. Pergeseran yang relatif
kecil itu menandakan pengaruh waktu penyimpanan tidak signifikan terhadap pe-
rubahan ukuran NPP setelah digunakan untuk pengujian analit Cu®*. Ini
menandakan kualitas NPP yang masih terjaga meskipun pada hari ke-14.
Berdasarkan penjelasan mengenai perubahan nilai absorbansi dan
pergeseran panjang gelombang dapat disimpulkan bahwa pada rentang usia 14
hari NPP relatif masih optimal apabila digunakan untuk uji ion Cu?*. Kesimpulan
ini didapat dari data NPP yang masih memberikan respon terhadap ion Cu** yang
ditunjukan oleh perubahan nilai absorbansi dan pergeseran panjang gelombang.
Namun, semakin lama penyimpanan berakibat pada menurunnya sensitivitas NPP

terhadap deteksi ion Cu®".

4.7 Uji Selektivitas Nanopartikel Perak terhadap lon Cu®*

Uji ini dilakukan untuk mengetahui selektivitas NPP hasil sintesis
terhadap ion logam Cu®, khususnya apabila Cu?* dipadukan dengan ion logam
lain. Uji dilakukan dengan cara mengukur absorbansi tiap-tiap ion logam terlebih
dahulu. lon-ion logam yang diuji antara lain Cd, Mn, Pb dan Zn. Kemudian
mengukur absorbansi larutan analit yang mengandung dua ion logam antara ion
Cu?* dengan salah satu ion logam yang telah diuji absorbansi sebelumnya.
Absorbansi larutan ion logam yang diperoleh kemudian dibandingkan dengan
absorbansi pengujian analit yang mengandung ion Cu®* dan salah satu dari ion

yang dimaksud (Gambar 4.7.1).
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Gambar 4.7.1 (a) Spektra awal larutan ion logam 10 ppm, (b) Spektra
hasil pengujian larutan analit yang mengandung campuran ion Cu ** dengan salah
satu ion Cd**, Pb®*, Mn®* dan Zn** menggunakan NPP

Berdasarkan Gambar 4.7.1, semua spektrum deteksi analit yang
mengandung dua ion logam (Cu®** + salah satu ion logam) memiliki kemiripan
puncak absorbansi dengan spektrum deteksi Cu** (E3 + Cu®"). Selisih nilai
absorbansinya hanya berkisar 0,1 sampai 0,13. Oleh karena itu, penambahan ion
logam lain seperti Cd**, Pb®*, Mn?*, dan Zn®* relatif tidak mempengaruhi kinerja
NPP untuk mendeteksi ion Cu?*. Hal ini ini diperkuat dengan data AAbsorbansi
(Tabel 4.7) yang menunjukan selisin absorbansi yang relatif kecil antara
pengujian analit Cu?* dengan pengujian analit yang mengandung campuran Cu®*
dengan ion logam lain.

Tabel 4.7.1 AAbsorbansi pengujian larutan analit yang mengandung campuran
ion Cu ?* dengan salah satu ion Cd?*, Pb?*, Mn?* dan Zn**

lon logam AAbsorbansi
cu” 0,464
Cu* + Mn* 0,514
Cu® + Pb* 0,566
Cu* + Mn* 0,570

cu*t + zn?* 0,578
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Pengujian juga dilakukan terhadap ion Cu®* dengan konsentrasi rendah
yaitu 0,2 ppm, 0,4 ppm, 0,6 ppm, 0,8 ppm, 1 ppm, 1,2 ppm, dan 1,4 ppm (Gambar
4.7.3). Ini dilakukan dengan tujuan untuk menguji linearitas, LoD dan LoQ pada
deteksi ion Cu** dengan NPP hasil sintesis.

Berdasarkan hasil dari spektra UV-Vis, setiap kenaikan konsentrasi ion
Cu”*" menurunkan nilai absorbansi NPP (Lampiran 9). Ini menandakan hubungan
linear antara NPP dengan konsentrasi ion Cu®*. Uji linearitas yang dilakukan
menghasilkan nilai Rz = 0,9886. Nilai R2 yang mendekati 1 menunjukkan adanya
korelasi yang linear antara konsentrassi Cu** dengan absorbansi NPP, khususnya
pada rentang konsentrasi 0,2 ppm sampai 1,4 ppm.

0.1
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g 00 Y = 0,0121x + 0,0079
R? = 09896
0
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Gambar 4.7.3 Kurva AAbs terhadap konsentrasi analit ion Cu?* menunjukkan
hubungan linear antara konsentrasi analit Cu** dengan penurunan absorbansi yang
dialami NPP

Nilai LoD dan LoQ pada deteksi ion cu?* dengan NPP berturut turut ada-
lah 0,1609 dan 0,5179. Ini menunjukan bahwa konsentrasi terendah ion Cu* yang
mampu direspon oleh NPP sebesar 0,1609 ppm dan konsentrasi terendah analit
yang dapat ditentukan secara presisi sebesar 0,5179 ppm. Shrivas et al. (2019)
telah melakukan uji deteksi ion Pb** menggunakan NPP dengan konsentrasi analit
20, 100, 300, 500, 700 dan 1000 ng‘l dan didapatkan nilai LoD dan LoQ
berturut-turut adalah 8 pgL ™ dan 200 ugL ™. Jika dibandingkan dengan data yang
diperoleh oleh Shrivas et al. (2019) sensitivitas NPP lebih selektif terhadap ion
logam Pb** dibanding ion logam Cu?" .Sensitivitas beberapa metode analisis Cu?*
disajikan pada Tabel.4.7.2.



Tabel 4.7.2 Sensitivitas terhadap ion Cu®** dari beberapa metode analisis
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No Sumber data Metode LoD (ppm) LoQ (ppm)
1 Primer Kolorimetri 0,1609 0,5179
NPP
2 Mustikaetal., Deteksi ion 6,84 x 10° -
(2016) menggunakan
AAS
3 Anggraini, (2018) Kolorimetri 1,207 4,024
NPP
4  Evan analytical ICP-EOS 5x 107 -
group (2007) solution
5  Evan analytical ICP-MS 5x 107 -
group (2007) solution
6 Mimuraetal, ICP-MS 2x10* 6,65 x 10
(2014)
7 Shrivesetal., (2019) Kolorimetri 8x10° 2x10?
NPP

Tabel 4.7 menunjukan jika metode deteksi ion Cu?* dalam penelitian ini
telah menunjukan kinerja yang mendekati hasil yang diperoleh oleh metode yang
sama berbasis NPP namun masih jauh apabila dibandingkan dengan uji dengan
instrumentasi yang lebih kompleks seperti ICP_MS dan AAS dalam mendeteksi
ion Cu®".

Berdasarkan data pengujian ion logam yang telah disajikan dapat ditarik
kesimpulan jika NPP hasil sintesis pada penelitian ini memiliki selektivitas yang
lebih baik terhadap ion Cu®** dibanding dengan ion Cd**, Pb*, Mn?*, dan Zn?".
2+

Nilai LoD dan LoQ juga menggambarkan bahwa NPP sensisitif terhadap ion Cu

sampai konsentrasi 0,1609 ppm.



BAB V
PENUTUP

5.1 Simpulan
Berdasarkan analisis data yang telah dipaparkan dalam bab empat maka dapat
ditarik kesimpulan.

1. NPP dapat disintesis dari larutan prkeursor AgNO3; dengan bioreduktor
ekstrak. Perbandingan volume ekstrak dengan larutan AgNO3; yang paling
ideal untuk mendapatkan NPP adalah 0,5:10 dengan penambahan PVA
3%. NPP yang dihasilkan berupa nanokoloid dengan warna kuning
kecoklatan, ukuran rata-rata 79,0 nm, dan menyerap radiasi sinar tampak
pada Panjang gelomban 435 nm. .

2. Pengujian terhadap ion-ion logam menunjukan bahwa NPP sensitif
terhadap ion Cu?* yang ditandai dengan perubahan warna dari kuning
kecoklatan menjadi merah muda. Pengujian terhadap ion logam Cd, Mn,
Pb dan Zn tidak menunjukan perubahan warna. Berdasarkan spektra UV-
Vis, pengujian ion logam dengan NPP telah menunjukan pita spektrum
baru, yaitu pada panjang gelombang 518 nm. Hal tersebut menunjukan
bahwa koloid sudah tidak menunjukan lagi sifat sebagai koloid NPP. Data
PSA menunjukan bahwa ukuran partikel terakumulasi menjadi satu ukuran
yang lebih homogen dengan rata-rata 158 nm.

3. NPP lebih selektif terhadap ion Cu®** dibandingkan ion-ion Cd, Mn, Pb,
dan Zn. Keberadaan ion-ion tersebut dalam analit tidak berpengaruh secara
signifikan terhadap nilai absorbansi analit yang hanya mengandung ion

cu?
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5.2 Saran
Setelah melakukan penelitian ini terdapat saran untuk penelitian selanjutnya:

1. Perlu dilakukan penelitian lebih lanjut terhadap senyawa spesifik yang
terkandung dalam ekstrak teh hijau yang mampu mereduksi perak menjadi
nanopartikel.

2. Untuk uji terhadap ion logam perlu dilakukan variasi pH larutan ion untuk
mengetahui kondisi pH yang ideal pada pengujian terhadap ion logam

tertentu.
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LAMPIRAN

Lampiran 1. Prosedur kerja

1. Pembuatan Ekstrak Teh Hijau

15 gram Daun teh kering

1000 ml aquademin

Ekstrak Te

2. Pembuatan NPP

Ekstrak Teh

Dipanaskan sampai warna campuran
berubah

Dilakukan penyaringan untuk
memperoleh filtrat

h Hijau

Larutan 1 mM AgNOs 10 bagian

!

-Dikarakterisasi

Campuran AgNO3 dan
menggunakan Ekstrak teh
Spektrofotometer
UV_Vis pada

panjang gelombang
300-600 nm untuk
mengetahui nilai
absorbansinya

[

Nanopartikel

- Campuran disonifikasi selama 15
menit

- Diaduk menggunakan magnetik

stirrer dan dipanaskan diatas hot plate

dengan suhu 50-60° C

Ag
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3. Sintesis NPP Termodifikasi PVA

AgNO; Ekstrak Teh Larutan PVA

Untuk campuran ekstrak teh
terhadap larutan AgNO; dengan
variasi 10:5 diberi kode A, dan
penambahan PVA 1, 3, 5% Kode
ditulis A1, A3 dan A5. Berlaku
pada variasi 10:3 diberi kode B
dan untuk penambahan PVA.
Kode ditulis B1, B3 dan BS.
Untuk variasi 10:1 diberi kode C
dan untuk penambahan PVA
kode ditulis CO, C1, C3 dan C5.
Variasi 10:0,75 diberi kode D.
Variasi  10:0,5 diberi kode E.
Variasi 10:0,3 diberi kode F

- Variasi campuran ekstrak teh terhadap
AgNOgsadalah 10:5, 10:2, dan 10:1

- Penambahan 2 mL PVA menggunakan
variasi larutan PVA 1%, 3%, 5%

- Campuran disonikasi selama 10 menit
Kemudian di strirer diatas hot plate
pada suhu 50°C sampai campuran

berubah warna menjadi kuning.

¥

Nanpartikel Ag
termodifikasi
PVA 1% :

Al, B1, C1, D1,
El, F1

v v

Nanpartikel Ag Nanpartikel Ag

termodifikasi termodifikasi
PVA 3% : PVA 5% :
A3, B3, C3, D3, A5, B5, C5,
E3, F3 D5, E5, F5

Dikarakterisasi menggunakan Spektrofotometer Uv-Vis

Dengan variasi waktu hari ke-1, hari ke-4, hari ke-7 dan

hari ke 14
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4. Uji deteksi ion logam dengan metode kalorimaetri

Analit ion logam 1000 ppm + NPP termodifikasi PVA

- Dibiarkan sampai campuran mengalami perubahan
warna
- Campuran yang mengalami perubahan warna

dianalisis lebih lanjut dengan variasi konsentrasi

—> 1000 ppm 100 ppm, 10 ppm, 1 ppm, 0,1 ppm
- Sampel dikarakterisasi dengan Spektofotometer UV-
Vis
5. Uji Linearitas deteksi analit Cu®*

Analit terpilih dengan

konsentrasi 0,2 ppm, 0,4 ppm, NPP terpilih
0,6 ppm, 0,8 ppm, 1 ppm, 1,2 +
ppm, 1,4 ppm
\b 1

Dikarakterisasi menggunakan Spetrofotometer UV-Vis
kemudia dibuat grafik delta Absorbansi
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6. Uji Selektivitas analit terpilih.

Analit terpilih ditambah salah

satu analit ion logam lain NPP terpilih

B

v

Dikarakterisasi menggunakan Spetrofotometer UV-Vis
kemudia dibuat grafik delta Absorbansi
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Lampiran 2. Uji metabolit sekunder

No

Keterangan

Gambar

1

Uji Alkaloid

Uji Flavonoid

Uji Terpenoid

Uji Steroid

Uji Tanin

Positif mengandung
senyawa alkaloid karena
terdapat endapan jingga.

Positif mengandung
senyawa flavonoid
karena warna larutan
berubah menjadi jingga

Negatif mengandung
senyawa terpenoid
karena tidak terbentuk
endapan merah atau
endapan ungu

Positif mengandung
senyawa steroid karena
warna koloid berubah
menjadi hijau

Positif mengandung
senyawa Tanin karena
warna larutan berubah
menjai hijau kecoklatan.
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Lampiran 3. Spektra kelompok NPP A,B dan C

1. Spektra UV-Vis sampel kelompok 10:5 (A)

0,6
05
0,4

803
0,2
0,1

0

328 378 428 478 528 578
Panjang gelombang (nm)

2. Spektra UV-Vis sampel kelompok 10:3 (B)

0,5
0,4

v 03

Ab

0,2
0,1
0

328 378 428 478 528 578
Panjang gelombang (nm)

3. Spektra UV-Vis sampel kelompok 10:1

0,3
0,25
0,2
0,15
0,1
0,05
0
-0,05
-0,1

8
<

Panjang gelombang (nm)
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Lampiran 4. Adsorbansi NPP D, E, F

NPP Kategori D

1. Sampel NanoAg D1

2,5 D1 1 hari —_—
9 | === Di7hari .4 2,5 2,164
...... D1 14 hari,*° %
215 | e 21 oy 1418
< 1 .. P 45 |~
05 Dl <1
[l .\~‘/ 0,5
298 348 398 448 498 548 598 1 7 14
P. gelombang (nm) Lama penyimpanan (hari)
2. Sampel NanoAg D3
D3 1 hari
2 ... D37hari 2 1,807
15 == == = D3 14 hari ’,. . 15 | 1,286 1,412
< £ !
0,5
0
208 348 398 448 498 548 598 1 7 14
P. Gelombang (nm) Lama penyimpanan (hari)
3. Sampel NanoAg D5
2,5 D5 1 hari 25
, | === D57hai .. —> ’ 1,025 2073
Y S 2
------ D5 14 ha[,s v’ =3
4.5 R <., w15
< 4 K S
1 K j,; ;.,\.. 1] 0643
” ' su,/‘ Q " J
0 bt 0
298 348 398 448 498 548 598 1 7 14
P. Gelombang (nm) Lama penyimpanan (hari)
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1. Sampel NanoAg E1

2 e e e E11] hari

—El7hari ] 2 1,766 17
15 | eeeeee E114N R 15
4
84 ? 8
< ': N\ <
05 | N AN 05
ey H S
0 _-- 1 0
298 348 398 448 498 548 598 1 7 14
P.Gelombang (nm) Lama penyimpanan (hari)
2. Sampel NanoAg E3
12 E3 1 hari —>
1 = e = E37 hari ": 11 1,083
ceesee E2 14 hafiy
P 82 o/ 0,982
<™ 0,914
0,4 A
0,2 )
0 £
298 348 398 448 498 548 598 1 7 14
P.Gelombang Lama penyimpanan (nm)
3. Sampel NanoAg E5
14 |51 hai 1320
12 |...... E57 hari LS 1,19 ’
1,023
1
8
<
0,5
0 . 0
298 348 398 448 498 548 598 1 7 14
P.Gelombang (nm) Lama penyimpanan (hari)
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Lampiran 5. Spektra UV-Vis serta Visual Uji ion Cu®*
1. Sampel D1

0,1 ppm NPP
\{’p\\\\\i\

1,7

13

09

Adsorbansi

0,5

0,1

-0,3 Panjang Gelombang (nm)

2. Sampel D3

1000 ppm 500 ppm 100 ppm 10 ppm 1 ppm 0,1 ppm NPP
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1,6

Adsorbansi

P. Gelombang (nm)

1000 ppm 500 ppm 100 ppm 10 ppm 1 ppm 0,1 ppm

Panjang Gelombang (nm)
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Sampel E1

Adsorbansi

0,1
-0,1
-0,3
-0,5

P. Gelombang

Sampel E3

1000 ppm 500 ppm 100 ppm 10 ppm 1 ppm 0,1 ppm
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H Uji ion Cu oleh sampel E3 “***** Oppm

. = - =0,1ppm
T — — Lppm
.".. .o. - s a» 10 ppm
0,7 100 ppm
: e=o_ . = =500ppm

P SO “e. === 1000 ppm

0,3

Adsorbansi

P. Gelombang (nm)

-

1000 ppm 500 ppm 100 ppm 10 ppm 1 ppm 0,1 ppm

Adsorbansi

&85
» N

IS

[

P. Gelombang (nm)

7. Sampel F1
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15 Uji lon Cu oleh sampel F1 - 8,1

Adsorbansi

P. Gelombang (nm)

1000ppm  500ppm  100ppm  10ppm  Ippm 0,1 ppm NPP
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Adsorbansi

P. Gelombang (nm)

~

1000 ppm 500 ppm 100 ppm 10 ppm 1 ppm 0,1 ppm

7 :: N
06 2o - — 10
P GRS - . =100
— PR A — =500
§4 20 N
o f.° P ‘}\\
5 VA . RAY
8 /,’o.. . - N\ .’>\\‘
&2 f/ ~ ,,(-‘;f_'_ — T Sl
A T
’ ,1}?:-0,053 0,436 0,633 0,324 0,153 0,087
&L’
AN

P. Gelombang (nm)

72



Lampiran 6. Data Absorbansi uji ion Cu®* Berdasarkan usia Nanopartikel

perak

1. Spektra UV-Vis Uji Cu* 0,1 ppm

12 Penambahan Cu 0,1 ppm
1 e, = 1 hari
=== 1 hari
— 08 _
2 e, eeeeee 14 hari
(1] .
£
o
)
<
250 300 350 400 450 500 550 600
P. Gelombang (nm)
Penambahan Cu 0,1 Penambahan Cu 0,1
ppm 1,2 m
456
454 454 PP 1,019
2 454 1
£ 452 '3 0,8 0,735
=y G
§ 450 06
E 48 | 447 2
= < 04
O 446
o gaa 0,2
442 0
1 hari 7hari 14 hari 1 hari 7 hari 14 hari
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2. Spektra UV-Vis Uji Cu** 1 ppm

1,2

Adsorbansi
o o
()] (o]

o
~

o
N

Penambahan Cu 1 ppm

e ] hari

PR - eseeece 7 hari

’ \ === 14 hari

250 300 350 400 450 500 550 600
P. Gelombang (nm)

=
N

451 451 0.988

[N

0,795

o o o o
o v » o

444 0,448

Adsorbansi

1 hari 7hari 14 hari 1hari 7 hari 14 hari
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3. Spektra UV-Vis Uji Cu?* 10 ppm

1 Penambahan Cu 10 ppm

0,9 Leee T Lhai
0’8 - a» e .
0 7 "_\ 7 hari
’ P d \

— o, N e,

2 0,6 K \ S, e 14 hari

£ 05 ' '

8 )

©

<

250 300 350 400 450 500 550 600
P. Gelombang (nm)

1 0,874
09 452 451
0,8 0,736 — 450
— 0,7 €
§ 0.6 0,551 £ 448
S 5 g 446
g 04 o 444
< 0,3 =} 442
02 & 440
0,1 o 438
0 436
1 hari 7 hari 14 hari 1 hari 7 hari 14 hari
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4. Spektra UV-Vis Uji Cu** 100 ppm

1
.."..:_:'-. e 1 a1
o.. ” S ..o
0.8 o7 N
K N - == 7hari
] :[, \\..-
H ol \ .'_
‘B 016 - o N eseese 14 hari
s i KX N
2 B o \
2 8- ) N
<04 ! N
' 4
4
4
¢
0,2 ¢
0
250 300 350 400 450 500 550 600
P. Gelombang
448
1 0,943 447
0.9 0,883 447
o’ 8 446
: =5
07 E s
€06 g 444
05 | 0433 £ 443
S 04 S 442
< o
03 ' 441
o
0,2 440
01 439
0 : : _ 438
1 hari 7 hari 14 hari 1 hari 7hari 14 hari
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5. Spektra UV-Vis Uji Cu?* 500 ppm

0,4

Adsorbansi

Adsorbansi

== 14 hari

cee,
..........
oo

250 300 350 400 450 500 550 600
P. Gelombang
6. Spektra UV-Vis Uji Cu?* 1000 ppm
0a Penambahan Cu 1000 ppm
: ...... 1 hari
'
0,3 "
e 7 Ar
on | Bl T e
= e,
0 -

250 300 350 400 450
P. Gelombang (nm)
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P. Gelombang (nm)

0,12

0,102
518 518 518 01 0,095

0,062

Adsorbansi
o
o
(o))

1 hari 7 hari 14 hari 1 hari 7 hari 14 hari
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Lampiran.7 Data PSA

1. Pengujian NPP E3 pada Umur 21 hari

HORIBA

Scientific

SZ-100

TAUFIQ NANO Ag.nsz

MeasurementResults
Date. ..

Measurement Type

Sample Name

Scattering Angle

Temperature of the Holder

Di

spersion Medium Viscosity

Transmission Intensity before Meas.

Di

stribution Form

Distribution Form(Dispersity)

Representation of Result
Count Rge

Calculation Results

oog_, 58

- 10 Qktober 2019 10:40:42
- Particle Size

- nang Ag

- 173

. 250 deg. C

- 0.896 mPa.s

. 366

: |Standard|

. Polydisperse

- Scattering Light Intensity
- 3908 KCPS

S8 1 76+ +80000

Peak No. | 3.PA/ea Ralio hean 5D Mode
1 1.00 1933 nm 123.8nm 1425 nm
2 --- nm --- nm --- nm
3 -— -—nm -—nm -—nm
Total 1.00 183.3 nm 123.8 nm 142 5 nm
Cumulant Operations
Z-Average - 79.0 nm
Pl - 0.650
—  8.0] / AU
B2 - T — RZ
] —70
e i = :
i 4.0 = o
o - =30 o
- If =
©E * S
M ] - =10 =
D_D_ 1 [ I 1 [ A | III 1 1 L] 1 —II-TII 1 1 IIIIII|_
0 1 10 100 1000 1000C

Diameter (nm)
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2. Data PSA pengujian analit Cu** 500 ppm

HORIBA

Scientific

SZ-

100

DOOD .98 /4+5=9 ' 96+ +BDOCOC

LAl

nano Ag+Cu taufig nanopoli.nsz
MeasurementResults

Date

Measurement Type
Sample Name
Scaftering Angle
Temperature of the Holder
Dispersion Medium Viscosity
Transmission Intensity before Meas.
Distribution Form
Distribution Eormi{Dispersity)

Representation of Result

Count Rae
EU—_
i 50+
b 40—
L] -
fu_,-‘l 3[]—_
Fa) 20—
iLi i
H 1 D—_
D_' I [ |
0.1 1

10

Diameter (nm)

Calculation Results

100

- 086 Okioher 2019 14:47:42
. Particle Size

- Muhammad Jaufig Nano
- 90

- 250 deg. C

- 0.896 mPa.s

- 21078

- |Standard]|

- Polydisperse
- Scaftering Light Intensity
- 2609 KCPS

90
=70
= i
50
T
= o
TS
[ B AR | [ I R
1000 10000

Peak Mo. | 3.PAreg Ratio Mean 5. D. Mode
1 1.00 152.0 nm 9.3 nm 151.9 nm
2 — nm — nm — nm
3 — nm — nm - nm
Total 1.00 192.0 nm 9.3 nm 151.9 nm
Cumulant Operations
Z-Average - 131.0 nm
PI - 0515
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Lampiran 8. Perhitungan LoQ dan LoD

y=0,0121x+0,0079
R2=0,9896

No Konsentrasi absorbansi Yi Y-Yi (Y-Yi)2
analit (ppm)

1 0,2 ppm 0,02 0,01032  0,00968  9,3702E-05
2 0,4 ppm 0,031 0,01274  0,01826  0,00033343
3 0,6 ppm 0,041 0,01516  0,02584  0,00066771
4 0,8 ppm 0,06 0,01758  0,04242  0,00179946
5 1 ppm 0,07 0,02 0,05 0,0025

6 1,2 ppm 0,082 0,02242  0,05958  0,00354978
7 1,4 ppm 0,089 0,02484 0,06416  0,00411651
> 0,01306057

Simpangan baku (Sb)

—vi)2
Sh :JZ(y yi) :\/0,0130605720,051

(n-2) (7-2)

LOD =yB + 3SB

= 0,0079 + 3(0,051)

=0,1609
LOQ =yB + 10SB

= 0,0079 + 10(0,051)

=0,5179
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Lampiran 9. Uji Sensitivitas

1. Spektra UV-Vis Linearitas uji Analit Cu**

O’ﬁlji Sensitivitas ion Cu+

0,7 ——— O ppm
- 2 ppm
0.4 ppm
0.6 ppm
0.8 ppm
1 ppm
1.2 ppm
0,6 1. apprr|
0,5
‘=
=
]
S o4
S
-]
==
0,3
0,2
0,1 ¥
o WA .
=3 -t o = oo o -t o = ©O o -t o
= ~ f—3 o W == ) - ~— o o (¥l oo
o~ ] o o on o = = -t = wy oy w
P. Gelombang (nm)

3. Kurva linearitas uji analit Cu®*

0.75 y = -0,0127x + 0,7081
Rz =0,9886
0,7
306
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Lamiran 10. Reaksi reduksi Oksidasi dalam uji analit

No Reaksi E° (V) Keterangan
1. 2Ag(s) > 2Ag+(aq) + 2¢ -0,8

CU2+(aq) +2¢ & Cug +0,34

2Ag(s + CU”* (ag) <> 2Ag" (ag + Cugy) -0,46 Tidak bereaksi
2. 2Ag(s) — 2Ag+(aq) + 2¢ -0,8

Cd** g + 26— Cdg -0,40

2Ag + Cd2+(aq) — 2Ag" 4y + Cds) -1,20 Tidak bereaksi
3. 2Ag(s) — 2Ag+(aq) + 2¢” -0,80

Mn2+(aq) + 26 « Mn(s) -1,51

2Ags) + M (g <> 2Ag" (2 + Mngg) -2,31 Tidak bereaksi
4. 2Ag(5) g 2Ag+(aq) + 28_ '0,80

Pb** g + 26 < Pby -0,13

2Ag + Pb2+(aq) — 2Ag" g+ Pbgs) -0,93 Tidak bereaksi
5. ZAQ(S) > 2Ag+(aq) +2¢e -0,80

Zn2+(aq) + 26 < Zn(s) -0,76

2Ag) + Zn* (ag) <> 2A8 (g + ZN(s) -1,56 Tidak bereaksi
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1. Analit memiliki

harga E° yang kecil
mengakibatkan sukar
bereaksi dengan
NPP.

Mudah teroksidasi
sehingga tidak dapat
bereaksi dengan Ag®
karena Ag’ mudah
mengalami oksidasi.
Harga E° yang kecil
mengakibatkan ion
logam tidak mampu
mengganggu
interaksi dipol ion
gugus aktif PVA

dengan NPP.

Deret Volta
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Li K Ba Sr Ca Na Mg Al [lll zn Cr Fe 88 Co Ni Sn PB H Sb Bi @l Hg Ag Pt Au
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1. Analit memiliki

harga E° yang kecil
mengakibatkan sukar
bereaksi dengan
NPP.

Mudah tereduksi
karena memiliki
harga E° yang lebih
besar daripada Ag°
karena Ag® mudah

mengalami oksidasi.

. Harga E° yang besar

mengakibatkan ion
logam memiliki
kemampuan untuk
mengganggu
interaksi dipol ion
gugus aktif PVA
dengan NPP.
sehingga dapat
terbentuk kompleks
antara lon logam
dengan PVA dan
NPP.
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