
r : d i  dan  M .  Ed i sa r .  (Eds )
: :ns Seminar dan Rapat Tahunan BKS-PTN Wilar  ah Barat  ke-23

' . 1 , r r  l ( r  I  ( )
. , - s -979 -  1222 -9 "1 -5  ( . r i l i d  3  )

SCANNING ELECTRON MICROSCOPY (SEM) DARI NANOPARTIKEL
P,,{LI,ADI{]M SPHERIS PADA PERMUKAAN TNDIUM TIN OXIDE GTO)

DENGAN VARIASI WAKTU PBMBENIHAN DAN PENUMBUHAN

Ilvantonor,  Nazif  Mulyanasl,  Akrajas Al i  Umar2 dan Erman Taerl
l )epartnrent ot 'Plrysics, Universi ty ol ' t { iau, 28293 Simpang Baru. l { iau, lndonesia

rlnstitute Mikroenginering dan Nano Elektronik, Universiti Kebangsaan Malaysia,
43600 Bangi, Selangor, Malaysia

ABSTRAK-: 
- : r  di lakukan uj i  Scanning Electron Microscopy (SEM) pada sampel nanopaft ikel

:: itrum spheris yang diturnbuhkan di atas pennukaan Indiurn Tin Oxide (lTO) dengan
j ' i  'Lutakan tnetoda kinr ia basah. Penr:ntbuhan nanopaft ikel  pal ladium spheris ini

- ::..irralt dengan memvariasikau waktu pernbenihan dan waktu penumbuhan untuk
-;:'.:.rpatkan kondisi optirnum. Hasil karakterisasi SEM, menunjukkan nanopartikel yang
'-*.:-rit terlihat rnerniliki ukuran yang cukup seragam dan tumbuh cukup merata pada
: ' . -*-  : .aart  ITO. Garnbar hasi l  pengukLrran SEM juga rnenLrnjukkan bentuk nanopart ikel
:: ::iuir.r spheris seperti bola (spherical). Image SEM juga mengkonfinnasikan ukuran
,:- -:.tftikel palladiurn spheris adalah berkisar antara 14,5 sampai 32,4 nm. Selanjutnya hasil
i  : ' ,1 r tenuniukkan nanopart ikel  pal ladiurn spheris yang tumbuh dengan waktu pembeniharr I
:  - . : r)Si1t)  r . r 'aktu pettutnbultan 2 janr l lenrpunyai ukuran antara 15,6 -  25,J um. Selain i tu

' ," :..nikel yang turnbuh terlihat memiliki ukuran yang seragam. Sementara itu sampel ITO
:.-: ::lalt ditLunbuhkan nanopaftikel dengan waktu 2 kali pembenihan, memperlihatkan

Ln .- :"  r tanopaft ikel  sebesar 14,5 -  20,1 nm, namun ter l ihat var iasi  ukurannya cukup
r, :r : - . : : t .  SelanjLrtnya untuk waktu pernbenihan 3 kal i ,  ukl l ran nanopaft ikel  yang telah
::--- : ' . ihkan Iebih besardariwaktu pernbenihan I  dan2 kal ipernbenihan. Dari  gambar SEM
r'-:.,:kkan ukuran nanopartikel yang tumbuh berukuran 19,0 - 25,7 nm, dengan distribusi
"  r  - . rkup nrerata. Canrbar SEM yang diambi l  untuk sanrpel dengan variasi  waktr-r

Jt":*:,rultan menunjukkan bahwa untuk waktu penumbuhan 24 jam, nanopartikel yang
rn.r.I::',: memiliki ukuran yang seragam antara ll,9 - 32,4 nm. Sedangkan sampel dengan
i,'tu.:* penulnbuhan 30 menit dan I jarn mempunyai ukuran 22,5 - 29,7 nn dan 22,3 - 25,J
r,r': : : ::urLlt-turut, tetapi distribusinya kurang seragam.

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

: Prndahuluan
',n:paftikel spheris metal saat ini menjadi daya tarik bagi banyak peneliti, terutama karena
I|:r.:,:inva yang dapat diaplikasikan sebagai katalisator, substrat film, bahan material
," , r :  ' : .  i t t  api ,  dan sensor kelembaban. Nanopart ikel  splrer is sendir i  dapat dibuat dengan
ll*".::'lnakan palladium sebagai bahan utama di atas permukaan substrat seperti ITO. Di
um-:i: semua kelompok metal transisi, palladium merupakan unsur yang menarik dilihat dari
iiri- ', .:3sn\/a dalam berbagai reaksi sebagai katalis yang sangat bagus, seperti dalam reaksi

:-._.:nasi, reaksi Heck, reaksi pernbentuk ikatan C-C, reaksi Suzuki dan reaksi siklisasi
\ath et al, 2007\. Beberapa laporan telah dipublikasikan tentang teknologi untuk
n':::,patkan nanopartikel palladium yang stabil. Di antaranya adalah metode sonokimia,
r l r*" ' r :  sonoelektrokimia. teknik mikroemulsi  dan berbagai metode lainnya (Nath et al ,
ill'- . )ari berbagai aplikasi tersebut, morfologi, distribusi ukuran partike[, luas area
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perrnukaan dan seluruh karakterisasi dari nanopartikel spheris merupakan faktor penting yang
harus diperhitungkan sebelum nanopartikel tersebut diindustrialisasikan (Tan et al,2009).
Indium Tin Oxide GTO) 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 f is ika dan kimia, ITO memil ik i  appl ikasi  pada
pengembangan katalis pada nanopartikel. ITO merniliki 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).
lnformasi 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, NaBHa, CTAB, K2PdC16,
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
l8MO, NaBFL, CTAB dan KzPdCl6, dapat mengendap sehingga dibutuhkan waktu dan
proses untuk melarutkannya. Botol yang berisi NaBHa dimasukan ke dalam gelas vial yang
berisi es dan diberi goncangan sampai NaBFI+ larut. Sedangkan CTAB dan KzPdClo
dilakukan proses sonikasi selama sekitar 40 menit untuk melarutkannya.
Pembuatan larutan pembenihan dimulai dengan mencampurkan 0,01 M 0,5 ml K2PdCl6 ke
dalam 0,01 M 0,5 ml trisodiurn 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 KzPdClo. Selanjutnya ditambahkan beberapa variasi konsentrasi larutan NaOH ke
dan terakhir tambahkan 0.1 M 0.1 ml asam ascorbat. terus diaduk densan teratur selama
beberapa detik.

E. Penumbuhan NanopartikelPalladium
Penumbuhan nanopartikel dilakukan dengan merendam ITO pada larutan penumbuh (PPL)
selama 30 menit pada suhu ruang 28-30 oC. Selanjutnya sampel direndam dengan larutan
pembenihan, kemudian direndam dalam larutan penumbuhan. Terakhir ITO dibilas dengan
air murrri dan gas nitrogen. Penelitian ini dilakukan dengan beberapa proses untuk
mendapatkan hasil yang optimal, yaitu dengan perlakuan variasi waktu pembenihan dan
penumbuhan (30 menit, I jam, dan24 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-
1604. Untuk melakukan karakterisasi tersebut, digunakan dua sampel, yaitu nanopartikel
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\ang telah ditumbuhkan di atas permukaan ITO dan glass slide ITO tanpa ditumbuhkan-snopart ikel  vans berfurrgsi  sebagai referensi.  Panjang gelornbang yang dipa-kai 300-7g0 nrn.
\lorfologi dari nanopartikel palladiurn spheris diuji dengan SEM menggunakan alat model
LEO I45OVP.

5. Hasi l  dan Pembahasan
Fenumbuhan nanopartikel palladium spheris diawalidengan pembentukan partikel bermuatan
slsitif pada permukaan ITO selama 30 menit dengan menggunakan laurtan pLL. pada
:ambar I diperlihatkan proses pembentukan muatan positif di atas permukaan ITo. Larutan
rLL sendiri merupakan larutan silika bermuatan positif yang dapat menempel pada
:ermukaan substrat pada penumbuhan nanopartikel. Selanjutnya Oiiakukan pembenihan
ranopartikel di atas permukaan ITO dengan menggunakan iarutan nanopartikei palladium
':'heris. Benih nanoparlikel sendiri bermuatan negalif, sehingga par-tikel bermuatan positif
;ang sudah ada diatas permukaan ITO akan menarik benih-nanopartikel yang bermuatan-:egatif ke atas permukaan ITO. Pada gambar 2 ditunjukkan pembentukan muatan negatif di
It'as perrnukaan ITO yang telah dilapisi silika bermuatan positif. Selanjutnya CTAB-crtungsi untuk tnembentuk struktur permukaall yang mengubah ion-ionpalludiu* megiadi

r:!:'m-atom paffadlum. Nanopartikel yang ditumbuhkan akan tumbuh pada permukaan
i-bstrat ITO dan bukan di larutan. Peran dari muatan positif yang telah ditumbuhkan pada
:ennukaan ITO adalah untuk menarik ion-ion palladium yangtelih berubah menjadi aiom-
u:m palladium ke permukaan ITO.

1- Spektroskooi UV-Vis
: - : - : t tkt t rarr  spekt loskopi UV-Vis di lakukan terhadap sanrpel dengan variasi  waktu
:embenihan dan variasi waktu penumbuhan. Dari hasil pengukuran tiv-Vis didiperoleh
:un$a nanopartikel palladium spheris terbentuk pada substiat ITO dengan puncak spectrum'ng bervariasi mengikuti variasi waktu pembenihan dan penumbuhan.-Sampel yan! diukur
,'j;;"lh sampel yang disiapkan dengan larutan NaOH I M 0,5 ml. Dari hasil perigukuran
slrnbar 3) didapatkan bahrva sampel dengan 3 kali waktu pembenihan memiiiki 

-r".upun
'hrrna yang paling tinggi pada panjang gelombang 345 nm dengan intensitas serapan sebesar
1 :ts A. Sampel yang disiapkan dengan waktu pembenihan 2 kall memiliki intensitas
dr:aFan yang sedikit lebih rendah, yaitu 0,0g3 A pada panjang gelombang 330 nm,
*etangkan untuk sampel dengan waktu pembenihan 

-l 
kali m"-ititi intensitas serapan

u-mgginya paling rendah dibanding sampel lainnya, yaitu hanya sekitar 0,066 A pada
1'E*-'3nq gelombang 355 nm. Pengukuran spektroskopi UV-Vis berikutnya dilakukan
:u:adap sampel dengan variasi waktu penumbuhan. Hasil pengukuran (gambar 4)
rnu:unjukkan sampel dengan waktu penumbuhan 30 menit memiliki intlnsitas ,.*"pun paling
rm,gei dibandingkan dengan sampel dengan waktu penumbuhan l jam dan 24 jam.

-asil SEM pada gambar 5 menunjukkan permukaan dari ITO yang telah ditumbuhkan
riu|r'ruartikel palladium spheris dengan watu pembenihan I kali dan waktu penumbuhan 2
un' Dari gambar dapat diukur nanopartikel yang tumbuh, yaitu berukurun i5,6 - 25,7 nm
nrr lerlihat memiliki ukuran yang hampir sama dan tumbuh merata pada permukaan ITO.
'rm:har SEM (gambar 6) untuk sampel dengan waktu 2 kali pembenihan memperlihatkan
" , , - : ' :  nanopart ikel  pal ladiurn spheris sebesar 14,5 -  20,1 nm, ter l ihat juga nanopart ikel

*:iebar tidak merata dan ukurannya bervariasi. Selanjutnya untuk sami.id.nguo waktu
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pembenihan 3 kali (gambar 7), ukuran nanopartikel yang turnbuh 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 I 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 turnbuh pada permukaan ini memiliki ukuran
17,9 * 32,4 nm. Ukuran nanopartikel yang tumbuh cukup beragam dan terdistribusi pada

permukaan ITO. Ganrbar SEM dari sampel yang telah ditumbuhkan nanopartike),

mempertihatkan nanopartikel palladium spheris memiliki bentuk seperti bola (spherical)'

6. Kesimpulan
Pepgukurair UV-Vis pada sampel tTO dengan 3 kali waktu pembenihan memiliki serapan
*arna 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 palladiurn 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.

G"*ba. 2. Pembentukan muatan negatif diatas permukaan ITO yang sebelumnya

relah ditumbuhkan muatan positif dengan menggunakan larutan pembenih
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Gambar 3. Grafik serapan sinar UV-vis pada nanopartikel pallatliun-r spheris dengan
variasi  waktu pembenihan.
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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 pembenihan 1 kali
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Gambar 6. Gambar SEM dari sampel yang direndam pada larutan pembenihan dengan
*aktu pembenihan 2 kal i
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Gambar 7. Hasil SXM pada sampel dengan waktu pembenihan 3 kali
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Gambar 8. Hasil SEM dari sampel yang direndam

waktu penumbuhan 30 menit
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Gambar 9. Gambar SEM dari sampel yang disiapkan dengan waktu penumbuhan l jam
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Gambar 10. Hasil karakterisasi SEM untuk sampel dengan waktu penumbuhan24 iam

pada larutan
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