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ABSTRAK

Telah dilakukan penumbuhan nanopartikel palladium spheris di atas permukaan Indium Tin
Oxide (ITO) dengan menggunakan metoda kimia basah. Penumbuhan nanopartikel palladium
spheris ini dilakukan dengan memvariasikan konsentrasi NaOH dan waktu pembenihan dan
waktu penumbuhan untuk mendapatkan kondisi optimum. Dari hasil pengukuran
Spektroskopi UV-Vis dengan variasi konsentrasi larutan NaOH didapatkan bahwa sampel
dengan konsentrasi larutan NaOH 1 M 0,5 ml memiliki intensitas serapan warna yang
tertinggi yaitu sebesar 0,065 A dengan energi sebesar 0,05765.10°' joule/molekul pada
panjang gelombang 345 nm. Selanjutnya pengukuran sampel tersebut dengan 3 kali waktu
pembenihan memiliki serapan warna yang paling tinggi pada panjang gelombang 345 nm
dengan intensitas serapan 0,088 A. Sedangkan pengukuran pada variasi waktu penumbuhan
menunjukkan sampel dengan waktu penumbuhan 30 menit memiliki intensitas serapan yang
tertinggi. Pengujian XRD memperlihatkan bahwa kehadiran nanopartikel palladium spheris
dapat diamati dengan penambahan puncak yang tajam pada 26=45.414°. Pengujian SEM
menunjukkan ukuran nanopertikel palladium spheris adalah berkisar antara 19,0 sampai 32,4
nm. Variasi ukuran nanopartikel palladium ini bergantung pada konsentrasi larutan NaOH
dan waktu penumbuhan. Nanopartikel yang tumbuh terlihat memiliki ukuran yang cukup
seragam dan tumbuh cukup merata pada permukaan ITO. Dari hasil pengukuran SEM juga
menunjukkan bentuk nanopartikel palladium spheris seperti bola (spherical). Siklus
voltammogram dari nanopartikel palladium spheris menggambarkan bahwa tidak terjadi
reduksi hydrogen pada larutan H,SO,. Hasil pengukuran siklus voltammogram juga
mengkonfirmasikan bahwa perlakuan 3 kali waktu pembenihan dan waktu penumbuhan 30
menit menghasilkan arus puncak yang paling tinggi dibanding variasi waktu pembenihan dan
penumbuhan lainnya.

Kata kunci: Nanopartikel Palladium spheris, ITO, penumbuhan dan karakterisasi

1. Pendahuluan

Nanopartikel metal spheris saat ini menjadi material baru dan telah menjadi daya tarik bagi
para peneliti untuk dikembangkan sebagai katalisator, bahan pembuatan obat-obatan, substrat
film, bahan material pelindung api, dan sensor kelembaban. Dari berbagai aplikasi tersebut,
morfologi, distribusi ukuran partikel, luas area permukaan dan seluruh karakterisasi dari
nanopartikel spheris merupakan faktor penting yang harus diperhitungkan sebelum
nanopartikel tersebut diindustrialisasikan (Tan et al, 2009). Nanopartikel spheris sendiri
dapat dibuat dengan menggunakan palladium sebagai bahan utama di atas permukaan
substrat seperti ITO.

Di antara semua kelompok metal transisi, palladium merupakan metal serta unsur yang
menarik dilihat dari aktivitasnya dalam berbagai reaksi sebagai katalis yang sangat bagus,
seperti dalam reaksi hidrogenasi, reaksi Heck, reaksi pembentuk ikatan C-C, reaksi Suzuki
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dan reaksi siklisasi (Nath et al, 2007). Nanopartikel palladium juga secara ekstensif telah
nenjadi Katalisator yang banyak digunakan pada reaksi organik, seperti sebagai olefin
hidrogenasi dan gabungan reaksi karbon-karbon (Piao, Y. et al, 2007). Beberapa laporan
telah dipublikasikan tentang teknologi untuk mendapatkan nanopartikel palladium yang
stabil. diantaranya metode sonokimia, sonoelektrokimia, teknik mikroemulsi dan metode
lainnya (Nath et al, 2007). Sekitar 10% dari palladium yang diproduksi di dunia digunakan
sebagai reaksi katalitis di dalam bahan kimia, farmasi dan industri minyak tanah, sedangkan
16% digunakan untuk pembuatan komponen elektronik, dan 25% digunakan pada ilmu
tedokteran gigi (Carringthon et al, 2006).

Indium Tin Oxide (ITO) merupakan sebuah material keramik yang memiliki banyak
applikasi pada bidang elektronik dan optik dengan konduktivitas yang bagus, serta
rransmitansi yang tinggi pada area spektrum-tampak (Lee et al, 2005). ITO juga memiliki
‘aktor refleksi tinggi pada spektrum sinar inframerah dan mampu menyerap radiasi UV
(Shitao et al, 2006). Pada bidang fisika dan kimia, ITO memiliki applikasi pada
sengembangan katalis pada nanopartikel. ITO memiliki potensi yang luas dan memiliki sifat
slektrokimia yang stabil dan kaya akan sifat fisika, ITO biasa digunakan sebagai substrat
clektroda yang sangat bagus pada pembuatan metal dan nanopartikel semikonduktor (Zhang
et al, 2005). Di dalam pengembangan ITO sebagai elektroda, ITO dapat difungsikan sebagai
katalis dengan menumbuhkan nanopartikel diatas permukaannya.

2. Eksperimen :

Peralatan dan substrat ITO dibersihkan dengan menggunakan air suling dengan Somic
Branson 1510. Peralatan dan ITO kemudian dibilas dengan air murni dan disonikasi kembali
dengan menggunakan larutan aseton dan larutan propanol. Peralatan dapat dikeringkan
Jengan menggunakan oven sedangkan ITO dikeringkan dengan menggunakan gas nitrogen.

A. Persiapan Larutan

Bahan kimia: trisodium sitrat, NaBH,, CTAB, K,PdCls, dan asam askorbat yang masih dalam
sentuk serbuk, kemudian dibuat menjadi larutan. Bahan pelarut yang digunakan adalah air
suling dengan menggunakan Elga Pure Water dengan nilai tahanan 18MS2. NaBH, dilarutkan
dengan menggunakan es . CTAB dan K,PdCls dilarutkan dengan proses sonikasi selama
<ekitar 40 menit. Larutan pembenihan diperoleh dengan mencampurkan 0,01 M K,PdClg 0,5
ml ke dalam 0,01 M trisodium sitrat 0,5 ml, selanjutnya dengan menambahkan 20 ml air
murni dan terakhir dicampur dengan 0,1 M NaBH, 0,5ml. Sedangkan larutan penumbuh
didapat dengan mencampurkan 0,1 M CTAB 20 ml dengan 0,01 M K,PdClg 0,5 ml,
«emudian ditambahkan larutan NaOH dan terakhir ditambahkan 0,1 M asam ascorbat 0,1 ml.

B. Penumbuhan Nanopartikel Palladium

Penumbuhan nanopartikel dilakukan dengan merendam ITO pada larutan penumbuh
nanopartikel. Permukaan 1TO yang memiliki sifat penghantar berada pada bagian atas selama
proses penumbuhan berlangsung. Suhu ruangan yang digunakan selama proses adalah 28-30
°C. ITO direndam menggunakan larutan PLL. Tujuan dari proses ini adalah untuk
nembentuk muatan positif pada permukaan ITO. ITO kemudian direndam dengan larutan
sembenihan. Proses ini disebut dengan mediasi pembenihan. Selanjutnya ITO direndam
gemgan larutan penumbuhan setelah proses mediasi pembenihan selesai. Pada tahapan akhir
Jari proses penumbuhan, ITO dibilas dengan air murni dan gas nitrogen dan disimpan pada
Lonzk yvang bersih dan ditutup rapat. :
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Penelitian ini dilakukan dengan beberapa proses untuk mendapatkan hasil yang optimal dari
nanopartikel palladium spheris, yaitu a). Menumbuhkan nanopartikel palladium spheris
dengan variasi NaOH tanpa memberi variasi waktu mediasi pembenihan dan penumbuhan.
b). Selanjutnya dilakukan pembenihan dengan variasi waktu pembenihan (30 menit, 1 jam,
dan 24 jam) pada kondisi konsentrasi NaOH yang optimal.

C. Karakterisasi

Untuk mengidentifikasi struktur molekul nanopartikel palladium spheris, maka sampel
dikaraketerisasi dengan Spektroskopi UV-Vis dengan menggunakan Spektrofotometer UV-
160A. Untuk melakukan karakterisasi tersebut, digunakan dua sampel, yaitu nanopartikel
yang telah ditumbuhkan di atas permukaan ITO dan glass slide ITO tanpa ditumbuhkan
nanopartikel yang berfungsi sebagai referensi. Panjang gelombang yang dipakai 300-780 nm.
Difraksi sinar-X dilakukan untuk mengetahui parameter Kisi, ukuran kristal dan fasa kristalin.
Pengujian XRD dilakukan menggunakan alat Bruker Advanced X-Ray Solution (AXS)
model D8. Morfologi dari nanopartikel palladium spheris diuji dengan SEM menggunakan
alat model LEO 1450VP. Selanjutnya dilakukan pengukuran siklus voltammogram untuk
mengetahui sifat katalis dari nanopartikel. Pada pengukuran siklus voltamogram ini
digunakan tiga elektroda, yaitu sampel nanopartikel palladium spheris, elektroda referensi
dan elektroda penghitung. Pengukuran siklus voltamogam menggunakan alat solartron
interface 1286.

3. Hasil dan Pembahasan

A. Spektroskopi UV-Vis

Gambar | memperlihatkan grafik hasil pengukuran spektroskopi UV-Vis dengan variasi
konsentrasi NaOH. Dari hasil pengukuran didapatkan bahwa untuk sampel dengan
konsentrasi NaOH | M 0,5 ml memiliki intensitas serapan warna yang paling tinggi
dibandingkan dengan sampel yang disiapkan dengan konsentrasi larutan NaOH lainnya.
Nanopartikel palladium spheris dengan larutan NaOH 1 M 0,5 ml memiliki serapan tertinggi,
sebesar 0,065 A dengan energi sebesar 0,05765.10°" joule/molekul pada panjang gelombang
345 nm. Sementara untuk sampel dengan larutan NaOH 1 M 0,1 ml memiliki serapan
tertinggi pada panjang gelombang 345 nm dengan energi yang hamper sama dengan sampel
pertama, namun memiliki serapan yang sedikit lebih rendah yaitu 0,061 A. Sedangkan untuk
sampel dengan larutan NaOH 0,1 M 0,1 ml memiliki serapan yang tertinggi pada panjang
gelombang 400-410 nm dengan serapan 0,05 A dan energi 0,0485.10°" - 0,0497.10°"
joule/molekul.

Untuk pengujian efek pembenihan, sampel yang diukur adalah sampel yang disiapkan dengan
larutan NaOH 1 M 0,5 ml. Dari hasil pengukuran (gambar 2) didapatkan bahwa sampel
dengan 3 kali waktu pembenihan memiliki serapan warna yang paling tinggi pada panjang
gelombang 345 nm dengan intensitas serapan sebesar 0,088 A. Sampel yang disiapk.'cm
dengan waktu pembenihan 2 kali memiliki intensitas serapan yang sedikit lebih rendah, yaitu
0,083 A pada panjang gelombang 330 nm, sedangkan untuk sampel dengan waktu
pembenihan 1 kali memiliki intensitas serapan tertingginya paling rendah dibanding sampel
lainnya, yaitu hanya sekitar 0,066 A pada panjang gelombang 355 nm. Pengukuran efek
waktu penumbuhan ditunjukkan pada gambar 3. Dari gambar tersebut terlihat bahwa sampel
dengan waktu penumbuhan 30 menit memiliki intensitas serapan paling tinggi dibandingkan
dengan sampel dengan waktu penumbuhan 1 jam dan 24 jam.
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Difraksi sinar-X

Pengukuran difraksi sinar-X dilakukan terhadap sampel dengan waktu penumbuhan yang
paling lama yaitu 24 jam. Selain itu juga dilakukan terhadap subtrat ITO sebagai sampel
kosong tanpa ditumbuhkan nanopartikel di atas permukaannya dan subtrat yang ditumbuhkan
nanopartikel di atas permukaannya. Dari hasil pengukuran yang dilakukan terhadap ketiga
sampel di atas memperlihatkan sampel ITO dan kaca yang ditumbuhkan nanopartikel
memiliki bentuk permukaan yang amorph atau tidak jelas. Gambar 4 memperlihatkan hasil
pengukuran difraksi sinar-X dari sampel dalam bentuk grafik. Dari grafik pengukuran fasa
Lristalin yang didapat, bahan ITO lebih dominan terukur. Namun demikian puncak tertinggi
palladium terlihat sangat jelas berada sudut 20 45,414° dengan intensitas 442 dengan hkl
(200).

VMikroskopi Pemindai Elektron (SEM) dan Energi Dispersif Sinar-X (EDX)

Berikut ini ditunjukkan hasil dari pengukuran SEM dan EDX terhadap sampel yang telah
ditumbuhkan nanopartikel palladium spheris dengan dua variasi: waktu pembenihan dan
waktu penumbuhan. Gambar 5 menunjukkan permukaan dari ITO yang telah ditumbuhkan
nanopartikel palladium spheris dengan waktu pembenihan 3 kali dengan waktu penumbuhan
2 jam. Ukuran nanopartikel palladium yang tumbuh diatas permukaan ITO berukuran 19,0 -
25.7 nm. Densitas nanopartikel yang telah tumbuh pada perrmukaan ITO terlihat rapat dan
distribusinya pada permukaan terlihat merata. Gambar 6 memperlihatkan bentuk permukaan
pada ITO yang telah ditumbuhkan nanopartikel di atasnya dengan waktu penumbuhan 24
am. Nanopartikel yang tumbuh memiliki ukuran 17,9 — 32,4 nm, dan terlihat cukup beragam
dan terdistribusi pada permukaan ITO. Hasil pengukuran SEM juga mengkonfirmasikan
“ahwa nanopartikel palladium spheris yang tumbuh memiliki bentuk seperti bola (spherical).
Siklus voltammogram

Gambar 8 merupakan grafik hasil pengukuran siklus voltammogram nanopartikel palladium
<oheris untuk 3 kali waktu pembenihan. Pada pengukuran yang dilakukan digunakan laju
scan 2 mV/s dengan beda potensial antara -1 V sampai 0,5 V. Pada grafik tidak terlihat
adanya tegangan puncak sehingga kemungkinan besar reduksi hydrogen pada larutan H,SOq4
tidak terjadi. Gambar tersebut juga memperlihatkan bahwa sampel yang ditumbuhkan dengan
.aktu pembenihan 3 kali memiliki arus puncak yang lebih besar dari variasi waktu
pembenihan yang lainnya yaitu sebesar 8,25pA. Sedangkan hasil pengukuran untuk waktu
penumbuhan 30 menit (gambar 9) memiliki puncak yang apling tinggi yaitu sebesar
13,63 pA.

4. Kesimpulan

Penumbuhan nanopartikel palladium spheris di atas ITO dengan metode kimia basah telah
terhasil dilakukan dengan baik. Dari hasil pengukuran Spektroskopi UV-Vis dengan variasi
tonsentrasi larutan NaOH didapatkan bahwa sampel dengan konsentrasi larutan NaOH 1M
0.5 ml memiliki intensitas serapan warna yang tertinggi yaitu sebesar 0,065 A dengan energi
sebesar  0,05765.10°" joule/molekul pada panjang gelombang 345 nm. Selanjutnya
sengukuran sampel tersebut dengan 3 kali waktu pembenihan memiliki serapan warna yang
saling tinggi pada panjang gelombang 345 nm dengan intensitas serapan 0,088 A. Sedangkan
pengukuran pada variasi waktu penumbuhan menunjukkan sampel dengan waktu
senumbuhan 30 menit memiliki intensitas serapan yang tertinggi. Pengujian XRD
memperlihatkan bahwa kehadiran nanopartikel palladium spheris dapat diamati dengan
penambahan puncak yang tajam pada 20=45.414°. Pengujian SEM menunjukkan ukuran
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nanopertikel palladium spheris adalah berkisar antara 19,0 sampai 32,4 nm. Variasi ukuran
nanopartikel palladium ini bergantung pada konsentrasi larutan NaOH dan waktu
penumbuhan. Nanopartikel yang tumbuh terlihat memiliki ukuran yang cukup seragam dan
tumbuh cukup merata pada permukaan ITO. Dari hasil pengukuran SEM juga menunjukkan
bentuk nanopartikel palladium spheris seperti bola (spherical). Siklus voltammogram dari
nanopartikel palladium spheris menggambarkan bahwa tidak terjadi reduksi hydrogen pada
larutan H,SO,. Hasil pengukuran- siklus voltammogram juga mengkonfirmasikan bahwa
perlakuan 3 kali waktu pembenihan dan waktu penumbuhan 30 menit menghasilkan arus
puncak yang paling tinggi dibanding variasi waktu pembenihan dan penumbuhan lainnya.
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SCANNING ELECTRON MICROSCOPY (SEM) DARI NANOPARTIKEL
PALLADIUM SPHERIS PADA PERMUKAAN INDIUM TIN OXIDE (ITO)
DENGAN VARIASI WAKTU PEMBENIHAN DAN PENUMBUHAN

Iwantono', Nazif Mulyanas', Akrajas Ali Umar’ dan Erman Taer'
'Department of Physics, University of Riau, 28293 Simpang Baru, Riau, Indonesia
*Institute Mikroenginering dan Nano Elektronik, Universiti Kebangsaan Malaysia,

43600 Bangi, Selangor, Malaysia

ABSTRAK
Telah dilakukan uji Scanning Electron Microscopy (SEM) pada sampel nanopartikel
palladium spheris yang ditumbuhkan di atas permukaan Indium Tin Oxide (ITO) dengan
menggunakan metoda kimia basah. Penumbuhan nanopartikel palladium spheris ini
@iakukan dengan memvariasikan waktu pembenihan dan waktu penumbuhan untuk
mendapatkan kondisi optimum. Hasil karakterisasi SEM, menunjukkan nanopartikel yang
sembuh terlihat memiliki ukuran yang cukup seragam dan tumbuh cukup merata pada
permukaan ITO. Gambar hasil pengukuran SEM juga menunjukkan bentuk nanopartikel
pelladium spheris seperti bola (spherical). Image SEM juga mengkonfirmasikan ukuran
sanopartikel palladium spheris adalah berkisar antara 14,5 sampai 32,4 nm. Selanjutnya hasil
SEM menunjukkan nanopartikel palladium spheris yang tumbuh dengan waktu pembenihan 1
w2l dengan waktu penumbuhan 2 jam mempunyai ukuran antara 15,6 - 25,7 nm. Selain itu
- sanopartikel yang tumbuh terlihat memiliki ukuran yang seragam. Sementara itu sampel ITO
wang telah ditumbuhkan nanopartikel dengan waktu 2 kali pembenihan, memperlihatkan
whuran nanopartikel sebesar 14,5 — 20,1 nm, namun terlihat variasi ukurannya cukup
Seragam. Selanjutnya untuk waktu pembenihan 3 kali, ukuran nanopartikel yang telah
‘sumbuhkan lebih besar dari waktu pembenihan 1 dan 2 kali pembenihan. Dari gambar SEM
- @unjukkan ukuran nanopartikel yang tumbuh berukuran 19,0 - 25,7 nm, dengan distribusi
- wanz cukup merata. Gambar SEM yang diambil untuk sampel dengan variasi waktu
gesumbuhan menunjukkan bahwa untuk waktu penumbuhan 24 jam, nanopartikel yang
Swmbuh memiliki ukuran yang seragam antara 17,9 — 32,4 nm. Sedangkan sampel dengan
wakitu penumbuhan 30 menit dan 1 jam mempunyai ukuran 22,5 — 29,7 nm dan 22,3 — 25,7
- berturut-turut, tetapi distribusinya kurang seragam.

kunci: Nanopartikel Palladium spheris, ITO, waktu pembenihan dan penumbuhan

Pendahuluan

Nanopartikel spheris metal saat ini menjadi daya tarik bagi banyak peneliti, terutama karena
peeensinya yang dapat diaplikasikan sebagai katalisator, substrat film, bahan material
geindung api, dan sensor kelembaban. Nanopartikel spheris sendiri dapat dibuat dengan
menggunakan palladium sebagai bahan utama di atas permukaan substrat seperti ITO. Di
mara semua kelompok metal transisi, palladium merupakan unsur yang menarik dilihat dari
winivitasnya dalam berbagai reaksi sebagai katalis yang sangat bagus, seperti dalam reaksi
Judrogenasi, reaksi Heck, reaksi pembentuk ikatan C-C, reaksi Suzuki dan reaksi siklisasi
“Nath et al, 2007). Beberapa laporan telah dipublikasikan tentang teknologi untuk
mendapatkan nanopartikel palladium yang stabil. Di antaranya adalah metode sonokimia,
e sonoelektrokimia, teknik mikroemulsi dan berbagai metode lainnya (Nath et al,
Dari berbagai aplikasi tersebut, morfologi, distribusi ukuran partikel, luas area
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permukaan dan seluruh karakterisasi dari nanopartikel spheris merupakan faktor penting yang
harus diperhitungkan sebelum nanopartikel tersebut diindustrialisasikan (Tan et al, 2009).
Indium Tin Oxide (ITO) merupakan sebuah material keramik yang memiliki banyak
applikasi pada bidang elektronik dan optik dengan konduktivitas yang bagus, serta
transmitansi yang tinggi pada area spektrum-tampak (Lee et al, 2005). ITO juga memiliki
faktor refleksi tinggi pada spektrum sinar inframerah dan mampu menyerap radiasi UV
(Shitao et al, 2006). Pada bidang fisika dan kimia, ITO memiliki applikasi pada
pengembangan Katalis pada nanopartikel. ITO memiliki potensi yang luas dan memiliki sifat
elektrokimia yang stabil dan kaya akan sifat fisika, ITO biasa digunakan sebagai substrat
elektroda yang sangat bagus pada pembuatan metal dan nanopartikel semikonduktor (Zhang
et al, 2005). Di dalam pengembangan ITO sebagai elektroda, ITO dapat difungsikan sebagai
katalis dengan menumbuhkan nanopartikel diatas permukaannya.

Untuk mengetahui struktur mikro dari nanopartikel palladium yang tumbuh di atas ITO
tersebut, maka sampel dikarakterisasi dengan Scanning Electron Microscopy (SEM).
Informasi yang diperoleh dari karakterisasi SEM meliputi tekstur, morfologi, komposisi dan
informasi kristalografi permukaan nanopartikel. Morfologi yang diamati oleh SEM berupa
bentuk, ukuran dan susunan partikel.

2. Eksperimen

D. Persiapan Larutan

Bahan-bahan kimia yang akan digunakan, seperti trisodium sitrat, NaBH,, CTAB, K,PdCls,
dan asam askorbat yang masih dalam bentuk serbuk dibuat menjadi larutan. Bahan pelarut
yang digunakan adalah air murni dengan menggunakan Elga Pure Water dengan nilai tahanan
18MQ. NaBH,, CTAB dan K,PdCls, dapat mengendap sehingga dibutuhkan waktu dan
proses untuk melarutkannya. Botol yang berisi NaBH; dimasukan ke dalam gelas vial yang
berisi es dan diberi goncangan sampai NaBH; larut. Sedangkan CTAB dan K,PdCl
dilakukan proses sonikasi selama sekitar 40 menit untuk melarutkannya.

Pembuatan larutan pembenihan dimulai dengan mencampurkan 0,01 M 0,5 ml K,PdCls ke
dalam 0,01 M 0,5 ml trisodium sitrat. Selanjutnya, tambahkan 20 ml air murni ke dalam
campuran tersebut kemudian terakhirb ditambahkan dengan 0,1 M 0,5 ml NaBH,. Sementara
itu larutan penumbuhan diperoleh dengan mencampurkan 0,1 M 20 ml CTAB ke dalam 0,01
M 0,5 ml K,PdCls. Selanjutnya ditambahkan beberapa variasi konsentrasi larutan NaOH ke
dan terakhir tambahkan 0,1 M 0,1 ml asam ascorbat, terus diaduk dengan teratur selama
beberapa detik.

E. Penumbuhan Nanopartikel Palladium

Penumbuhan nanopartikel dilakukan dengan merendam ITO pada larutan penumbuh (PPL)
selama 30 menit pada suhu ruang 28-30 °C. Selanjutnya sampel direndam dengan larutan
pembenihan, kemudian direndam dalam larutan penumbuhan. Terakhir ITO dibilas dengan
air murni dan gas nitrogen. Penelitian ini dilakukan dengan beberapa proses untuk
mendapatkan hasil yang optimal, yaitu dengan perlakuan variasi waktu pembenihan dan
penumbuhan (30 menit, 1 jam, dan 24 jam) pada kondisi konsentrasi NaOH yang optimal.

F. Karakterisasi

Untuk mengidentifikasi struktur molekul nanopartikel palladium spheris, maka sampel
dikaraketerisasi dengan Spektroskopi UV-Vis dengan menggunakan Spektrofotometer UV-
160A. Untuk melakukan karakterisasi tersebut, digunakan dua sampel, yaitu nanopartikel
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vang telah ditumbuhkan di atas permukaan ITO dan glass slide ITO tanpa ditumbuhkan

- nanopartikel yang berfungsi sebagai referensi. Panjang gelombang yang dipakai 300-780 nm.
Morfologi dari nanopartikel palladium spheris diuji dengan SEM menggunakan alat model
LEO 1450VP.

5. Hasil dan Pembahasan

Penumbuhan nanopartikel palladium spheris diawali dengan pembentukan partikel bermuatan
positif pada permukaan ITO selama 30 menit dengan menggunakan laurtan PLL. Pada
zambar 1 diperlihatkan proses pembentukan muatan positif di atas permukaan ITO. Larutan
“LL sendiri merupakan larutan silika bermuatan positif yang dapat menempel pada
permukaan substrat pada penumbuhan nanopartikel. Selanjutnya dilakukan pembenihan
nanopartikel di atas permukaan ITO dengan menggunakan larutan nanopartikel palladium
:pheris. Benih nanopartikel sendiri bermuatan negatif, sehingga partikel bermuatan positif
vang sudah ada diatas permukaan ITO akan menarik benih nanopartikel yang bermuatan
negatif ke atas permukaan ITO. Pada gambar 2 ditunjukkan pembentukan muatan negatif di
stas permukaan ITO yang telah dilapisi silika bermuatan positif. Selanjutnya CTAB
serfungsi untuk membentuk struktur permukaan yang mengubah ion-ion palladium menjadi
#om-atom  palfadium. Nanopartikel yang ditumbuhkan akan tumbuh pada permukaan

substrat ITO dan bukan di larutan. Peran dari muatan positif yang telah ditumbuhkan pada

sermukaan ITO adalah untuk menarik ion-ion palladium yang telah berubah menjadi atom-

s2om palladium ke permukaan ITO.

L _Spektroskopi UV-Vis

“enzukuran  spektroskopi UV-Vis  dilakukan terhadap sampel dengan variasi waktu
sembenihan dan variasi waktu penumbuhan. Dari hasil pengukuran UV-Vis didiperoleh
“=iwa nanopartikel palladium spheris terbentuk pada substrat ITO dengan puncak spectrum
‘a2 bervariasi mengikuti variasi waktu pembenihan dan penumbuhan. Sampel yang diukur
wiziah sampel yang disiapkan dengan larutan NaOH 1 M 0,5 ml. Dari hasil pengukuran
cambar 3) didapatkan bahwa sampel dengan 3 kali waktu pembenihan memiliki serapan
wama yang paling tinggi pada panjang gelombang 345 nm dengan intensitas serapan sebesar
%% A. Sampel yang disiapkan dengan waktu pembenihan 2 kali memiliki intensitas
“rapan yang sedikit lebih rendah, yaitu 0,083 A pada panjang gelombang 330 nm,
wiangkan untuk sampel dengan waktu pembenihan 1 kali memiliki intensitas serapan
wringginya paling rendah dibanding sampel lainnya, yaitu hanya sekitar 0,066 A pada
memang gelombang 355 nm. Pengukuran spektroskopi UV-Vis berikutnya dilakukan
whadap sampel dengan variasi  waktu penumbuhan. Hasil pengukuran (gambar 4)
menunjukkan sampel dengan waktu penumbuhan 30 menit memiliki intensitas serapan paling
‘mzzi dibandingkan dengan sampel dengan waktu penumbuhan 1 jam dan 24 jam.

L Scanning Electron Microscopy (SEM)

~asil SEM pada gambar 5 menunjukkan permukaan dari ITO yang telah ditumbuhkan
wmopartikel palladium spheris dengan watu pembenihan 1 kali dan waktu penumbuhan 2
. Dari gambar dapat diukur nanopartikel yang tumbuh, yaitu berukuran 15,6 - 25,7 nm
“ur terlihat memiliki ukuran yang hampir sama dan tumbuh merata pada permukaan ITO.
wmbar SEM (gambar 6) untuk sampel dengan waktu 2 kali pembenihan memperlihatkan
+wran nanopartikel palladium spheris sebesar 14,5 — 20,1 nm, terlihat Jjuga nanopartikel
wmsebar tidak merata dan ukurannya bervariasi. Selanjutnya untuk sampel dengan waktu
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pembenihan 3 kali (gambar 7), ukuran nanopartikel yang tumbuh lebih besar dari dua sampal
sebelumnya. Ukuran nanopartikel yang tumbuh berkisar antara 19,0 nm sampai 25,7 nm.
Distribusi nanopartikel tersebut terlihat cukup rapat dan tersebar pada permukaan terlihat
merata.Gambar 8 memperlihatkan hasil SEM untuk sampel dengan waktu penumbuhan 30
menit. Nanopartikel yang terbentuk mempunyai ukuran 22,5 — 29,7 nm dan tersebar tidak
merata pada permukaan ITO. Untuk sampel dengan waktu penumbuhan 1 jam (gambar 9),
nanopartikel palladium yang tumbuh memiliki ukuran 22,3 — 25,7 nm, tetapi tidak tumbuh
merata pada permukaan substrat. Gambar 10 menunjukkan nanopartikel yang tumbuh dengan
waktu penumbuhan 24 jam. Nanopartikel yang tumbuh pada permukaan ini memiliki ukuran
17,9 — 32,4 nm. Ukuran nanopartikel yang tumbuh cukup beragam dan terdistribusi pada
permukaan 1TO. Gambar SEM dari sampel yang telah ditumbuhkan nanopartikel,
memperlihatkan nanopartikel palladium spheris memiliki bentuk seperti bola (spherical).

6. Kesimpulan

Pengukuran UV-Vis pada sampel ITO dengan 3 kali waktu pembenihan memiliki serapan
warna yang paling tinggi dibandingkan dengan sampel dengan waktu pembenihan 1 dan 2
kali. Puncak spectrum terjadi pada panjang gelombang 345 nm dengan intensitas serapan
0,088 A. Sedangkan pengukuran pada variasi waktu penumbuhan menunjukkan sampel
dengan waktu penumbuhan 30 menit memiliki intensitas serapan yang tertinggi. Pengujian
SEM menunjukkan ukuran nanopartikel palladium adalah berkisar antara 19,0 sampai 32,4
nm. Variasi ukuran nanopartikel palladium ini bergantung pada waktu penumbuhan.
Nanopartikel yang tumbuh terlihat memiliki ukuran yang cukup seragam dan tumbuh cukup
merata pada permukaan ITO. Hasil pengukuran SEM juga menunjukkan bentuk nanopartikel
palladium seperti bola (spherical).
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Gambar 1.. Pembentukan muatan positif diatas permukaan ITO.
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Gambar 2. Pembentukan muatan negatif diatas permukaan ITO yang sebelumnya
+2lah ditumbuhkan muatan positif dengan menggunakan larutan pembenih
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Gambar 3. Grafik serapan sinar UV-vis pada‘"r.l.zihopartikel palladium spheri‘s”d'e‘nbga‘n‘
variasi waktu pembenihan.

Gambar 4. Grafik serapan sinar UV-vis pada nanopartikel palladium spheris dengan
variasi waktu penumbuhan.
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_Gambar 5. Hasil SEM untuk sampel dengan waktu pembénihan 1 kali
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Gambar 6. Gambar SEM dari sampel yang direndam pada larutan pembenihan dengan
waktu pembenihan 2 kali
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“ambar 7. Hasil SEM pada sampel dengan waktu pembenihan 3 kali
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Gambar 8. Hasil SEM dari sampel yang direndam pada larutan penumbuhan dengan
waktu penumbuhan 30 menit
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