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SINTESIS SnO, NOPARTIKEL DARI LOGAMNYA DENGAN
METODE ELEKTROKIMIA

Nama Mahasiswa : Rahmi

NRP : 1414 201 016

Dosen Pembimbing Dr.rer.nat. Fredy Kurniawan, M.Si
ABSTRAK

SnO; nanopartikel telah disintesis menggunakan metode elektrokimia.
Logam timah sebagai anoda dan katoda dalam elektrolisis. Larutan asam klorida
digunakan sebagai larutan elektrolit. Pengaruh terhadap konsentrasi asam klorida
dan potensial telah diamati. Spektrofotometer UV-Vis merupakan karakterisasi
untuk mengetahui nilai absorbansi yang berhubungan dengan jumlah SnO,
nanopartikel, sedangkan nilai pada panjang gelombang maksimum berhubungan
dengan ukuran. Zeta sizer digunakan untuk mengetahui ukuran SnO,
nanopartikel. Kristal SnO, nanopartikel dipastikan berdasarkan X-ray Diffraction
(XRD). Pola difraktogram menunjukkan tiga puncak tajam yang ditunjukkann
pada (110), (101), dan (211) masing-masing pada sudut 26 = 26,58°; 33,39° dan
52,04°. Ini sesuai dengan pola difraksi standar SnO, dan diidentifikasi sebagai
struktur tetragonal. Vibrasi antisimetri Sn-O pada bilangan gelombang 580 cm™
ditunjukkan oleh spektrum Fourier Transform Infrared (FTIR). Semakin besar
potensial yang digunakan maka semakin banyak jumlah SnO, yang dihasilkan,
namun keadaan ini diperoleh hingga potensial 60 volt. Semakin besar konsentrasi
HCI semakin besar pula ukuran nanopartikelnya, ini diperoleh pada konsentrasi
HCI 0,06 M.

Kata kunci : asam klorida, elektrokimia, potensial, SnO, nanopartikel.



SYNTHESIS OF TIN DIOXIDE NANOPARTICLES OF THE
METAL BY ELECTROCHEMICHAL METHOD
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Supervisor : Dr.rer.nat. Fredy Kurniawan, M.Si
ABSTRACT

SnO;, nanoparticles have been synthesized using an electrochemical
method. Tin bare as anode and cathode in electrolysis. The hydrochloric acid
solution is used as an electrolyte solution. The influence of the hydrochloric acid
concentration and potential has been observed. UV-Vis spectrophotometer was
used to determine the absorbance value at maximum wavelength associated with
the amount of SnO, nanoparticles, while the maximum wavelength associated
with the size. Zeta Sizer was used to determine the size of SnO, nanoparticles.
Crystal SnO, nanoparticles confirmed by X-ray Diffraction (XRD). Diffractogram
pattern shows three sharp peaks shown in (110), (101) and (211) respectively at an
angle 26 = 26.58°; 33.39° and 52.04°. This corresponds to the standard diffraction
patterns of SnO, and identified as tetragonal structure. Antisimetri vibration Sn-O
at 580 cm™ indicated by the spectrum of Fourier Transform Infrared (FTIR). The
greater potential was used, the number of SnO, nanoparticles was become much
more than lower potential, but the optimum potential obtained at 60 volt. The
higher HCI concentration, the size of SnO, nanoparticles was bigger than smaller
concentration. The optimum HCI concentration to produce more amounts of SnO,
nanoparticles at 0.06 M.

Keywords: chloride acid, electrochemical, potential, SnO, nanoparticles.
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BAB 1
PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Nanoteknologi merupakan desain, fabrikasi dan aplikasi nanostruktur atau
nanomaterial dan pemahaman mendasar dari hubungan antara sifat fisik atau
fenomena serta dimensi material (Cao, 2004). Beberapa dekade terakhir, bidang
nanoteknologi telah mengalami perkembangan yang luar biasa sehingga prosedur
sintesis yang baru, dikontrol dari berbagai bahan berskala nano dan pengukuran
sifat uniknya. Sifat ini termasuk optik, elektronik, magnetik, kimia, mekanik dan
katalitik, biasanya dapat disetel dengan ukuran, bentuk dan komposisi dari
struktur nano (Zamborini et al., 2011).

Nanomaterial setidaknya memiliki ukuran satu dimensi geometris kurang
dari 100 nm. Bagian tersebut termasuk nanotube, nanofibers, nanoclays,
nanocomposites, nanoporous, kawat nano, dan partikel nano (Bensebaa, 2013).
Pengaruh ukuran secara kimia merupakan sebuah fenomena perubahan kualitatif
dalam sifat fisikokimia dan reaktivitas, tergantung pada jumlah atom atau molekul
dalam partikel (Sergeev and Klabunde, 2013).

Partikel berukuran nano dapat dibentuk dari sebagian elemen pada tabel
periodik. Elemen tersebut dapat diklasifikasikan sebagai logam, semikonduktor,
ion, gas mulia atau molekul yang sesuai dengan unsurnya (Blackman and Binns,
2008). Timah merupakan salah satu sumber daya mineral logam yang
keberadaannya melimpah di Indonesia dan pemanfaatannya telah banyak
dilakukan dalam sintesis partikel berskala nano.

Timah oksida (SnO;) merupakan sebuah tipe-n semikonduktor dengan
band gap 3,65 eV dan SnO, telah dikembangkan dalam berbagai aplikasi,
diantaranya sebagai fotokatalitik (Yu et al., 2003), katalis (Bhattacharjee et al.,
2015), sensor gas (Liu et al., 2009), baterai (Wei et al., 2015), antibakterial dan
antioksidan (Vidhu and Philip, 2015). Aplikasi ini biasanya digunakan dalam



bentuk nanopartikel, diantaranya nanosheets (Masuda and Kato, 2009), nanorods
clusters (Supothina et al., 2011), nanopyramids dan nanoplates (Vasanth et al.,
2014), nanorod array (Zhou et al., 2013), nanorod bundles (Wen et al., 2013), dan
nanospheres (Wei et al., 2015).

Nanopartikel telah berhasil dilakukan dengan berbagai macam metode.
Metode sintesis yang telah dilakukan antara lain mikrowave (Krishnakumar et al.,
2009), hidrotermal (Chu et al., 2014) sol—gel (Aziz et al., 2013; Vijayarangamuthu
and Rath, 2014) mikroemulsi (Zamand et al., 2014), solvotermal (Rajendran and
Anandan, 2012), dekomposisi termal (Davar et al., 2010), sonokimia (Yu et al.,
2011), presipitasi (Ibarguen et al., 2007; Gaber et al., 2013) dan sintesis biogenik
(Vidhu and Philip, 2015). Semua metode terbukti efektif dalam mengontrol
ukuran partikel SnO,. Namun, metode ini menuntut waktu yang lama untuk
sintesis dan proses yang rumit. Hal ini tidak dapat dilakukan dalam pembuatan
skala besar (Zhang et al., 2009).

Metode elektrokimia merupakan metode yang mulai dikembangkan dalam
sintesis partikel berskala nano. Efisiensi metode elektrokimia dalam sintesis
nanopartikel menawarkan beberapa keuntungan termasuk kontrol ukuran partikel,
hasil yang sangat baik, kesederhanaan operasional dan mengurangi dampak
pencemaran lingkungan (Anandgaonker et al., 2015).

Sintesis SnO, nanopartikel secara elektrokimia dilakukan oleh Teh et al
(2013) yakni fotoelektroda timah oksida nanopori disiapkan dengan anodisasi
elektrokimia dalam larutan NH,OH. Pada proses anodisasi menggunakan
lembaran timah sebagai elektroda kerja dan lembaran platina sebagai elektroda
bantu. Ukuran timah oksida nanopori yang didapatkan 0,22 pum.

Penelitian lain dilakukan oleh Wang et al (2011) menggunakan metode
yang sama Yyaitu anodisasi elektrokimia dalam larutan elektrolit untuk
menghasilkan timah oksida nanopori. Pada proses ini, lembaran timah digunakan
sebagai anoda dan lembaran titanium digunakan sebagai katoda, sedangkan
larutan elektrolit alkalin yang digunakan adalah NaOH. Dengan melakukan

variasi waktu, konsentrasi larutan dan potensial, dihasilkan film SnO, nanopori



dengan ukuran 10-60 nm. Hal ini menunjukkan adanya pengaruh kondisi
anodisasi yang digunakan dalam pembentukan film SnO, nanopori.

Sintesis dengan metode yang sama juga dilakukan oleh Zaraska et al
(2013) untuk menghasilkan lapisan nanopori timah oksida. Lapisan timah oksida
nanopori disintesis secara elektrokimia dengan kontrol potensial anodisasi pada
logam timah yang terelektrodeposisi pada plat Cu.

Nanopartikel logam telah banyak disintesis secara elektrokimia, hal ini
dikarenakan metode tersebut memiliki kelebihan untuk mengontrol ukuran
partikel yang dihasilkan. Beberapa kontrol yang dilakukan dapat berupa variasi
pada konsentrasi larutan dan variasi pada potensial yang digunakan. Berdasarkan
studi literatur sintesis nanopartikel logam yang melakukan kontrol tersebut, telah
dilakukan pada sintesis emas nanopartikel dan nikel nanopartikel. Sintesis emas
nanopartikel telah dilakukan Husna (2011) dengan menggunakan logam emas.
Sintesis ini dibuat dengan menggabungkan dua metode yakni metode elektrokimia
menggunakan larutan elektrolit NaCl dan metode Turkevich menggunakan zat
pereduksi Na-sitrat. Pengamatan dilakukan terhadap pengaruh konsentrasi NaCl,
Na-sitrat dan potensial.

Disisi yang lain, sintesis nikel nanopartikel dilakukan oleh Budipramana
(2014). Sintesis berdasarkan sistem elektrolisis yang mana logam nikel digunakan
sebagai katoda dan anoda. Dengan menggunakan Na-sitrat sebagai zat pereduksi,
dilakukan variasi konsentrasi Na-sitrat dan variasi beda potensial untuk
mengetahui kondisi optimum pembentukan nikel hidroksida nanopartikel. Metode
elektrokimia lain oleh Allagui and Wuthrich (2011) berhasil mensintesis nikel
oksida nanopartikel dari lembaran nikel dengan discharge elektrokimia. Hasil
sintesis dengan metode discharge elektrokimia menunjukkan pengaruh variasi
potensial dan pengaruh waktu dalam proses pembentukan partikel yang berukuran
nano.

Pada penelitian ini telah dilakukan cara sintesis SnO, nanopartikel dari
logamnya dengan metode elektrokimia menggunakan larutan elektrolit asam
klorida. Pengaruh konsentrasi asam klorida dan pengaruh potensial diamati dalam

pembentukan partikel berukuran nano.



1.2 Perumusan Masalah

Metode sebelumnya terbukti efektif dalam mengontrol ukuran partikel
SnO,. Namun, metode ini menuntut waktu yang lama untuk sintesis dan proses
yang rumit sehingga diperlukan suatu metode yang lebih sederhana menggunakan
metode elektrokimia untuk mensintesis SnO, nanopartikel dengan menggunakan
logam Sn sebagai prekursor. Keuntungannya yaitu ukuran nano yang dihasilkan
dapat dikontrol dengan baik, tidak memerlukan waktu yang lama dalam sintesis
dan memiliki kesederhanaan operasional. Tetapi konsentrasi larutan elektrolit dan
potensial berpengaruh terhadap ukuran SnO, nanopartikel. Oleh karena itu
dilakukan pengamatan terhadap pengaruh konsentrasi larutan elektrolit HCI dan

pengaruh potensial pada metode sintesis ini.

1.3 Tujuan dan Manfaat Penelitian

Tujuan dari penelitian ini adalah untuk menghasilkan SnO, nanopartikel
dengan metode elektrokimia menggunakan logam timah dan asam klorida sebagai
larutan elektrolit. Dari hasil penelitian ini diharapkan dapat dilakukan
pengembangan penelitian lebih lanjut mengenai SnO, nanopartikel ke berbagai

aplikasi.



BAB 2
KAJIAN PUSTAKA DAN DASAR TEORI

Terkait dengan tujuan penelitian ini yaitu menghasilkan SnO, nanopartikel
dengan metode elektrokimia, maka tinjauan pustaka ini akan dibahas tentang
timah (Sn), SnO, nanopartikel, elektrolisis dan instrumen yang akan digunakan
untuk karakterisasi.

2.1  Timah (Sn)

Timah merupakan perak logam putih yang ditempa dan elastis pada suhu
biasa, tetapi pada suhu rendah menjadi rapuh, hal ini disebabkan oleh transformasi
menjadi modifikasi alotropik yang berbeda. Timah meleleh pada suhu 231,8 °C
(Svehla, 1979).

Timah memiliki tiga bentuk alotropi yang berbeda. Timah abu-abu
memiliki struktur berlian dengan massa jenis 5,75 g cm™ dan stabil di bawah suhu
286 K. Timah putih berupa kristal tetragonal yang mempunyai massa jenis 7,31 g
cm™ dan stabil antara suhu 286 dan 434 K. Timah memiliki struktur rombik,
sehingga diberi nama timah rombik dan memiliki massa jenis 6,56 g cm™
(Chambers and Holliday, 1975).

Gambar 2.1 Jenis Timah (a) Logam, dan (b) Serbuk



2.2  SnO;, Nanopartikel

Indonesia merupakan salah satu Negara yang kaya akan sumber daya alam
termasuk sumber daya mineral logam. Kesadaran akan banyaknya mineral logam
ini mendorong bangsa Indonesia untuk dapat memanfaatkan sumber daya alam
tersebut secara efisien. Dalam pemanfaatannya, tentu saja menggunakan berbagai
metode dan teknologi sehingga dapat diperoleh hasil yang optimal dengan
keuntungan yang besar, dan biaya produksi yang seminim mungkin serta ramah
lingkungan.

Timah merupakan salah satu dari sumber daya mineral logam yang dapat
menghasilkan partikel berukuran nano. Timah dioksida nanopartikel telah
ditemukan diberbagai aplikasi diantaranya sebagai baterai (Wei et al., 2015),
katalis (Bhattacharjee et al., 2015), sensor gas (Liu et al., 2009), fotokatalitik (Yu
et al., 2003), antibakterial dan antioksidan (Vidhu and Philip, 2015) dan aplikasi
lainnya. Sifat SnO, merupakan kontrol potensial yang tergantung pada perbedaan
fasa pada alur pembuatannya, jalannya sintesis dan metode yang digunakan. Dan
penambahan bahan kimia pada material, bentuk morfologi pada powder,
berpengaruh pada sifat kimia dan fisiknya (Choudhary et al., 2012).

Kehadiran timah dalam ranah nanoteknologi merupakan suatu pencapaian
untuk membuat partikel berskala nano. Berbagai metode sintesis SnO,
nanopartikel sudah banyak dikembangkan, salah satunya adalah metode reaktor
tabung helikal dengan hidrotermal secara berkesinambungan yang dilakukan oleh
Chu et al (2014). Bahan yang digunakan SnCl,4.5H,0 yang ditambahkan dengan
air distilasi (dalam pengadukan) kemudian sejumlah asam Kklorida dengan
perbandingan (VH,O : VHCI = 75 : 1) ditambahkan untuk mencegah hidrolisis
Sn**. Setelah itu 15 mol/L NH3.H,O dimasukkan melalui pompa injeksi pada
suhu 45°C sampai pH larutan meningkat sampai 5 untuk menghasilkan endapan
SnO,. Endapan putih ditentukan setelah dicuci dengan air distilasi dan etanol
anhidrat. Sintesis ini menghasilkan ukuran partikel 4-7 nm.

Metode sintesis lain dilakukan oleh (Mendes et al., 2012) menggunakan
metode hidrotermal dengan bantuan gelombang mikro. Prekursor yang digunakan
adalah SnCl,4.5H,0 (98%) 0,14 M dan mendapatkan hasil sekitar 3-5 nm. Reagen



ini ditambahkan secara perlahan kedalam 200 mL air deionisasi pada suhu ruang
dengan pengadukan untuk menghasilkan larutan koloid transparan. HCI 100 mL
ditambahkan dan dituang ke dalam autoklaf tertutup yang berisi 110 mL
polytetrafluoroethene (PTFE), kira-kira mencapai 90% dari volume total. Radiasi
gelombang mikro yang dipakai 2,45 GHz dengan daya maksimum 800 W pada
suhu 160°C.

Timah dioksida nanopartikel dapat menunjukkan keunikan sifat fisika dan
kimia terhadap limit ukuran dan densitas yang tinggi pada sudut dan tepi
permukaan. Dari beberapa penelitian menunjukkan hasil karakterisasi yang
berbeda pada bentuk timah nanopartikel. Hal ini tidak terlepas dari pengaruh

metode sintesis yang digunakan dan penambahan bahan kimia pada material.

2.3 Elektrolisis

Elektrolisis merupakan salah satu metode dalam elektrokimia. Metode ini
didasarkan pada reaksi kimia yang memerlukan arus listrik. Peralatan elektrolisis
minimal terdiri dari tiga komponen penting, yaitu anoda, katoda dan elektrolit.
Anoda adalah elektroda tempat berlangsungnya reaksi oksidasi, elektroda adalah
konduktor yang digunakan untuk bersentuhan langsung dengan bagian atau media
non logam dari sebuah sirkuit (misal semikonduktor, elektrolit). Anoda berupa
logam penghantar listrik, pada sel elektrokimia anoda akan terpolarisasi jika arus
listrik mengalir ke dalamnya. Katoda merupakan elektroda yang terpolarisasi jika
arus listrik mengalir keluar darinya. Elektrolit adalah suatu zat yang larut atau
terurai ke dalam bentuk ion-ionnya (Riyanto, 2013).

Metode ini diterapkan oleh Husna (2011) dalam mensintesis emas
nanopartikel dari logamnya. Dengan menggabungkan dua metode yakni metode
elektrokimia menggunakan larutan elektrolit NaCl dan metode Turkevich
menggunakan zat pereduksi Na-sitrat. Pengamatan dilakukan terhadap pengaruh
konsentrasi NaCl, Na-sitrat dan potensial. Hasil menunjukkan bahwa semakin
besar konsentrasi NaCl semakin besar pula ukuran nanopartikelnya, sedangkan
jumlah emas nanopartikel paling banyak dihasilkan dari sintesis menggunakan

konsentrasi NaCl 0,02 M. Semakin besar konsentrasi Na-sitrat diperoleh ukuran



nanopartikel yang semakin kecil dan jumlah nanopartikel yang semakin banyak.
Namun keadaan ini diperoleh hingga konsentrasi Na-sitrat 0,4 M. Apabila
konsentrasi Na-sitrat dinaikkan maka emas nanopartikel tidak stabil dan terjadi
pengendapan. Potensial minimum yang dapat digunakan untuk sintesis adalah 10
volt. Semakin besar potensial yang digunakan semakin besar ukuran dan jumlah
emas nanopartikel yang diperoleh.

Pengembangan metode sintesis nanopartikel terus diupayakan, penelitian
lain dengan metode elektrokimia telah dilakukan oleh Budipramana (2014).
Menggunakan logam nikel untuk memperoleh nikel hidroksida nanopartikel.
Dengan mengamati pengaruh pada penambahan konsentrasi zat pereduksi (Na-
sitrat) dan pengaruh potensial, hasil yang stabil ditunjukkan pada kondisi 0,3 M
Na-sitrat pada potensial 55 V selama 30 menit yaitu dengan ukuran 60 nm.

2.4 Spektrofotometer Sinar Tampak (UV-Vis)

Spektrofotometer sinar tampak merupakan alat yang bekerja pada daerah
ultra violet dan sinar tampak. UV memiliki panjang gelombang yang lebih pendek
(100-400 nm) dibandingkan panjang gelombang sinar tampak (400-800 nm). Alat
ini digunakan untuk mengukur serapan sinar ultra violet atau sinar tampak oleh
suatu materi dalam bentuk larutan. Spektrum yang diperoleh dari analisis dapat
memberikan panjang gelombang dengan absorbansi maksimum dari senyawa atau
unsur.

SnO;, nanopartikel merupakan larutan yang tidak berwarna dan untuk
karakterisasi nanopartikel dapat digunakan spektrofotometer pada daerah UV.
Penelitian SnO, nanopartikel yang menggunakan spektrofotometer UV dapat
dilihat pada gambar 2.2 yang menampilkan hasil spektra absorpsi SnO..
Penelitian ini dilakukan oleh Gondal et al (2010) pada sintesis nanopartikel SnO,
dengan metode high power pulsed laser. Hasil spektrum UV-Vis menunjukkan
puncak pada bilangan gelombang 240 nm dengan ukuran 3 nm.
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Gambar 2.2 Spektrum Absorpsi UV-Vis SnO, Nanopartikel (Gondal et al., 2010)

Penelitian lain telah dilakukan untuk melihat pengaruh konsentrasi
terhadap pembentukan nanopartikel. Dari hasil spektra UV-Vis terhadap pengaruh
penambahan konsentrasi natrium sitrat pada sintesis logam nikel yang dilakukan
oleh Budipramana (2014) menunjukkan bahwa semakin besar konsentrasi yang
diberikan maka diperoleh ukuran nanopartikel yang semakin kecil dan jumlah
nanopartikel yang semakin banyak. Ini dapat dilihat pada gambar 2.3 yang
mengindikasikan bahwa semakin besar konsentrasi natrium sitrat maka diperoleh
nilai absorbansi yang besar pula. Namun keadaan ini diperoleh hingga konsentrasi
natrium sitrat 0,3 M. Apabila konsentrasi natrium sitrat dinaikkan maka nilai
absorbansi menjadi lebih kecil yang menandakan larutan nikel hidroksida

nanopartikel tidak stabil dan terjadi pengendapan.



Absorbansi

Panjang Gelombang (nm)

Gambar 2.3 Spektra UV-Vis Nikel Hidroksida Nanopartikel yang Ditentukan
pada 0,1 - 0,5 M Natrium Sitrat pada 55 V selama 30 menit
(Budipramana, 2014)
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Gambar 2.4 Spektra UV-Vis Nikel Hidroksida Nanopartikel yang Ditentukan
pada 0,3 M Natrium Sitrat pada 10 - 55 V selama 30 menit
(Budipramana, 2014)

10



Budipramana (2014) juga melakukan pengamatan terhadap pengaruh
potensial dalam pembentukan nikel hidroksida nanopartikel. Hasil menunjukkan
bahwa potensial minimum yang dapat digunakan dalam sintesis adalah 10 V dan
potensial maksimum pada 55 V. Ini dapat dilihat pada spekta UV-Vis gambar 2.4
yang menunjukkan bahwa semakin besar potensial saat sintesis berlangsung maka
nilai absorbansi akan semakin besar, yang menandakan bahwa semakin banyak
jumlah nikel hidroksida nanopartikel yang diperoleh. Dari metode ini dihasilkan
nikel hidroksida nanopartikel berbentuk spherical dengan ukuran 60 nm.

2.5  Zeta Sizer

Zeta sizer merupakan instrumen yang digunakan untuk mengetahui ukuran
partikel dan distribusi ukuran. Zeta Sizer melakukan pengukuran menggunakan
proses Dynamic Light Scattering (DLS). DLS juga dikenal sebagai PCS (Photon
Korelasi Spektroskopi) yang mengukur gerak Brown dan ini berkaitan pada
ukuran partikel. Hal ini dilakukan dengan menyinari partikel menggunakan laser
dan menganalisis fluktuasi intensitas cahaya yang terhambur.

Jika sebuah partikel kecil disinari oleh sumber cahaya seperti laser,
partikel akan menghamburkan cahaya ke segala arah. Jika sebuah layar dekat
dengan partikel, layarnya akan disinari oleh cahaya yang terhambur. Mengganti
partikel tunggal dengan ribuan partikel yang diam (stasioner), layarnya akan
menunjukkan pola bintik.

Gambar 2.5 di bawah ini menunjukkan gelombang yang disebarkan dari
cahaya yang dihamburkan oleh partikel. Daerah terang dari cahaya dimana cahaya
dihamburkan oleh partikel sampai pada layar dengan fase yang sama dan
mengganggu secara konstruktif untuk membentuk bagian terang. Daerah gelap
dimana penambahan fase yang saling bersifat merusak dan meniadakan satu sama

lain.
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Dari Laser
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Intensitas

Detektor
Rata-rata

Gambar 2.5 Cahaya yang Dihamburkan Jatuh pada Detektor

Contoh di atas menunjukan bahwa partikel diam. Dalam situasi ini pola
bintik juga akan diam baik dari segi posisi bintik maupun ukuran bintik. Secara
prakteknya, partikel tersuspensi dalam suatu cairan tidak pernah diam. Partikel
terus bergerak disebabkan oleh gerak Brown. gerak Brown adalah gerakan
partikel karena tumbukan secara acak dengan molekul dalam cairan yang
melingkupi partikel. Ciri penting dari gerak Brown bagi DLS adalah partikel kecil
bergerak cepat dan partikel besar bergerak lebih lambat. Hubungan antara ukuran
partikel dan kecepatan karena gerak Brown didefinisikan dalam persamaan
Stokes-Einstein.

Ketika partikel terus bergerak, pola bintik juga akan muncul untuk
bergerak. Sebagaimana partikel bergerak, penambahan fase konstruktif dan
destruktif dari cahaya yang terhamburkan akan menyebabkan daerah terang dan
gelap untuk tumbuh dan mengurangi intensitas atau dengan kata lain, intensitas
pada setiap titik artikular sepertinya berfluktuasi. Instrumen Zeta Sizer mengukur
tingkat fluktuasi intensitas dan kemudian menggunakan ini untuk menghitung
ukuran partikel (Malvern Instruments, 2013).

Tabel 2.1 menunjukkan distribusi ukuran partikel koloid emas dengan
menggunakan instrumen zeta sizer (Verma et al, 2014). Tiga puncak yang berbeda
didapatkan dan rata-rata dari jumlah itu diambil. Puncak rata-rata memberikan
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diameter rata-rata partikel dan luas puncak memberikan persentase diameter rerata

sesuai dengan intensitas yang dapat dilihat pada gambar 2.6.

Tabel 2.1 Distribusi Ukuran pada Emas Nanopartikel

Ukuran % % %
Rekaman | Nama rerata | Puncak | Puncak | Puncak | area | area | area
sampel | (d.nm) 1 2 1 2
79 20 mM 18,02 20,87 4181 0 97,2 | 2.8 0
80 20 mM 18,08 21,46 4464 0 98,3 | 1,7 0
81 20 mM 18,27 21,37 4169 0 98,3 | 2,7 0
15
.. p\
@
/
o1 10 100 1000 10000
Ukuran (d.nm)
—— Rekaman 79 Rekaman 80 —— Rekaman 81
Gambar 2.6 Distribusi Ukuran Emas Nanopartikel
2.6  X-Ray Diffraction (XRD)

X-Ray Diffraction (XRD) merupakan instrumen yang digunakan untuk

mengidentifikasi komponen suatu sampel. Prinsip dasar XRD adalah mendifraksi

cahaya melalui celah Kristal. Difraksi cahaya oleh kisi-Kisi atau Kristal ini dapat

terjadi apabila difraksi tersebut berasal dari radius yang memiliki panjang

gelombang yang setara dengan jarak antar atom, yaitu sekitar 1 Angstrom. Radiasi

yang digunakan berupa radiasi sinar-X, elektron dan neutron.

Sinar X merupakan foton dengan energi tinggi yang memiliki panjang

gelombang berkisar antara 0,5 sampai 2,5 Angstrom. Ketika berkas sinar-X

berinteraksi dengan suatu material, maka sebagian berkas akan diabsorpsi,
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ditransmisikan dan sebagian lagi dihamburkan terdifraksi. Hamburan yang
terdifraksi inilah yang dideteksi oleh XRD.

Teori mengenai sinar-X dari system Kristal telah dikembangkan dengan
persamaan Laue. Kemudian Bragg mengembangkannya lebih lanjut dengan
menggunakan model Kristal semi transparan yang terdiri dari beberapa lapisan
atau bidang. Pada penelitiannya, sebagian sinar-X yang diarahkan ke suatu
bidangn akan terdifraksikan dengan suatu sudut refleksi yang sama dengan sudut
sinar dating terhadap sudut sinar datang tersebut. Sebagian lagi akan diteruskan
ke sisi dalam dan kemudian direfleksikan oleh bidang bagian lebih dalam dan
seterusnya.

Berkas sinar yang dihamburkan tersebut ada yang saling menghilangkan
karena fasanya berbeda dan ada juga yang saling menguatkan karena fasanya
sama. Berkas sinar-X yang saling menguatkan itulah yang disebut sebagai berkas
difraksi. Hukum Bragg yang ditunjukkan dalam persamaan (2.1) merumuskan
tentang persyaratan yang harus dipenuhi agar berkas sinar-X yang dihamburkan
tersebut merupakan berkas difraksi.

nd=2dsin8, (2.1)

dimana A merupakan panjang gelombang sinar-X, 6 adalah sudut dating pada
bidang kisi dan d adalah jarak antara dua bidang planar Kristal (Takeuchi, 2006).

Penelitian yang menggunakan XRD dalam mengidentifikasi sampel
nanopartikel diantaranya penelitian yang dilakukan oleh Gondal et al (2010).
Studi difraksi X-ray SnO, nanopartikel disiapkan dengan teknik PLA. Gambar 2.7
di bawah ini menggambarkan spektra XRD dari sintesis SnO, nanopartikel
menggunakan PLA dalam air deionisasi. Spektra difraksi dan jarak antar bidang
dari produk sesuai dengan pola difraksi standar SnO,. Puncak dominan dari SnO,
diidentifikasi pada 26 = 26,66°; 34,18°; 52,3°; 61,34° dan 65,54° sesuai dengan (1
10,(101),(2211),(112),(301),dan (30 2) dan tiga puncak yang kuat
ditetapkan pada (11 0), (101)dan (2 11).
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Gambar 2.7 Spektrum XRD SnO; yang Disintesis dengan Teknik PLA

Parameter kisi SnO, yang mewakili rutile tetragonal diperkirakan oleh

persamaan (2.2):
sin @ —% ||(u+L_2) (2.2)

dimana A adalah panjang gelombang pada X-ray, h, k, | merupakan indeks miller,
0 adalah sudut difraksi dan a dan c adalah parameter kisi. Dengan demikian,
parameter kisi a = 4.741A dan ¢ = 3.187A vyang diperkirakan dengan
menggunakan persamaan di atas. Dua parameter Kisi yang lebih besar dari nilai
material dalam ukuran besar. Hal ini dapat dihubungkan dengan perluasan
parameter Kisi dalam material nanostruktur yang telah dilaporkan dalam berbagai
material. Ukuran rata-rata (d) pada SnO, nanopartikel dihitung dengan

menggunakan persamaan Debye-Scherrer yang ditunjukkan pada persamaan (2.3)

di bawah ini:
d = ;’“g (2.3)
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dimana [ adalah lebar penuh  setengah  maksimum. Rata-rata
ukuran (d) SnO, nanopartikel dihitung dengan menggunakan rumus di atas pada
(26 = 26,66°) adalah 3 nm.

2.7  Spektrofotometer Fourier Transform Infrared (FTIR)

Spektrofotometer Fourier Transform Infra-Red (FTIR) digunakan untuk
mengidentifikasi material dan membantu memberikan informasi dalam
memperkirakan struktur molekul. Analisis dengan metode ini didasarkan pada
fakta bahwa molekul memiliki frekuensi khusus yang dihubungkan dengan vibrasi
internal dari atom gugus fungsi. Pengukuran FTIR standar berlangsung pada
range 7000 — 400 cm™, tetapi dapat pula mencapai 50 cm™, dengan menggunakan
tambahan sumber sinar, optik, dan detektor. Metode FTIR ini memiliki
keuntungan yaitu radiasi sumber sinar yang lebih tinggi, mengurangi waktu
pengukuran, dan akurasi pengukuran yang lebih tinggi. Saat pengukuran sampel
ditempatkan dalam radiasi sinar IR, sampel akan menyerap radiasi pada frekuensi
vibrasi dari molekul. Pengukuran spektrometer IR menghasilkan plot energi yang
diserap dan frekuensi, dan disebut sebagai spektrum IR dari material yang
dianalisis (Sibilia, 1996).

970
1641

3410

% Transmitan

670

| ]
4000 3000 2000 1000
Bilangan Gelombang (cm™)

Gambar 2.8 Spektrum FTIR SnO, Nanopartikel dengan Metode Dekomposisi
Termal
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Gambar 2.8 menunjukkan spektrum FTIR dari SnO, nanopartikel. Dalam
spektrum ini, puncak di 3410 cm™ merupakan vibrasi ulur (stretching vibration)
gugus OH dan puncak pada 1641 cm™ terkait dengan vibrasi tekuk (bending
vibration) dari molekul air yang terserap. Sebuah puncak kecil di 970 cm™
ditetapkan sebagai permukaan oksigen (Sn-O surfing). Lebar puncak pada 670
cm™ ditetapkan sebagai vibrasi Sn-O-Sn. Puncak yang menunjukkan kelainan
permukaan dalam struktur kristal pada lapisan permukaan oksida logam. Kelainan
ini menyebabkan gaya pada atom berada di sekitar 670 cm™ sesuai dengan vibrasi
Sn-0 pada lapisan permukaan (Davar et al, 2010).

Gambar 2.9 Spektrum FTIR SnO, Nanopartikel dengan Teknik PLA

Gambar 2.9 menunjukkan spektrum FTIR dari sintesis SnO, nanopartikel
dengan teknik PLA. Spektrum ini muncul pada puncak serapan di 3100 — 3431
dan 1635 cm™. Hal ini menunjukkan adanya vibrasi hidroksil yang menyatakan
bahwa SnO, menahan sejumlah air yang terserap. Puncak yang diamati pada
1070 cm™ merupakan vibrasi jenis lain pada permukaan gugus hidroksil. Puncak
disekitar 2399 cm™ dihasilkan dari adsorpsi dan interaksi carbon dioksida di
atmosfir dengan air. Vibrasi antisimetri Sn-O muncul di daerah 400 — 700 cm™,

vibrasi yang seperti inilah yang menegaskan adanya SnO, (Gondal et al, 2010).
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BAB 3
METODA PENELITIAN

3.1 Alat dan bahan
3.1.1 Alat

Peralatan yang digunakan dalam penelitian ini meliputi pemanas (hot
plate), neraca analitik Ohaus, power supply untuk sintesis nanopartikel, kabel heat
srink, kuvet quartz, magnetic stirrer, botol 100 mL, peralatan gelas (gelas kimia
50 mL,100 mL, dan 200 mL, labu ukur 100 mL, gelas ukur 100 mL, pipet tetes,
kaca arloji, corong, dan lain-lain). Sedangkan instrumen yang digunakan untuk
karakterisasi SnO, nanopartikel adalah spektrofotometer sinar tampak (UV-Vis)
GENESYS 10S, Malvern Zetasizer Nano Series Instruments, spektrofotometer
Shimadzu Fourier Transform Infrared (FTIR) dan Philips X Pert MPD (Multi
Purpose Difractometer) XRD menggunakan Cu Ko radiasi (A = 1.540598 nm),
Kas (A = 1.544426 nm).

3.1.2 Bahan
Beberapa bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah logam timah
(tin foil) (Merck, 99,9%), asam klorida (Merck, 37%) dan aquademin.

3.2 Prosedur Penelitian
3.2.1 Preparasi Elektroda Timah
Elektroda timah dibuat dengan metode standar yang telah dilakukan oleh
Husna tahun 2011 pada logam emas. Elektroda timah dibuat dari lembaran timah
(tin foil). Lembaran timah tersebut dilebur dan dibentuk batangan dengan ukuran
diameter 4 mm, ketebalan 1 mm dan panjang 10 cm. Uraian ini dapat dilihat pada
gambar 3.1. Untuk memperjelas uraian secara detail, dibuat diagram alir pada

penelitian yang dapat dilihat pada lampiran.
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Gambar 3.1 Elektroda Timah

3.2.2 Sintesis SnO, Nanopartikel
Pada sintesis timah nanopartikel ini, digunakan seperangkat sel elektrolisis
dengan timah sebagai elektroda pada katoda dan anoda. Larutan elektrolit yang

digunakan pada sintesis ini adalah larutan asam klorida. Skema sel elektrolisis

pada gambar 3.2.

Elektroda Sn  <€— %

Larutan HCl <4———

Power Supply

hf
J Kabel

k./'+

Kabel Heat Srink

Gelas Kimia

Magnetic Stirer

Hot Plate

Gambar 3.2 Skema Sel Elektrolisis untuk Sintesis SnO, Nanopartikel
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Dalam sintesis SnO, nanopartikel dilakukan pengamatan terhadap
pengaruh potensial dan pengaruh konsentrasi larutan elektrolit HCI.
A. Pengaruh Potensial

Langkah kerja dalam penelitian ini yaitu menyiapkan dua elektroda timah
kemudian masing-masing ditimbang massanya. Masing-masing elektroda yang
sudah ditimbang beratnya, dihubungkan dengan penghantar positif dan negatif
dari power supply. Kedua elektroda tersebut dicelupkan ke dalam gelas kimia
yang berisi 100 mL larutan 0,02 M asam Kklorida yang di dalamnya terdapat
magnetic stirrer. Proses ini berlangsung selama 15 menit dengan variasi potensial
10; 20; 30; 40; 50; 60; 70; 80; 90 dan 100 V. Setelah selesai, kedua elektroda
dilepas dan dikeringkan, kemudian masing-masing ditimbang massanya. Larutan
didiamkan selama 3 jam pada suhu ruang kemudian dikarakterisasi dengan
spektrofotometer UV-Vis untuk mengetahui plasmon band peak. Pengujian ini
dilakukan untuk menentukan absorbansi dan panjang gelombang maksimum.
Larutan yang menghasilkan absorbansi dan panjang gelombang maksimum,
selanjutnya digunakan untuk proses elektrolisis pada optimasi konsentrasi HCI.

B. Pengaruh Konsentrasi HCI

Metode yang digunakan sama dengan metode elektrolisis sebelumnya,
yaitu menyiapkan dua elektroda timah kemudian masing-masing ditimbang
massanya. Masing-masing elektroda yang sudah ditimbang beratnya,
dihubungkan dengan penghantar positif dan negatif dari power supply. Kedua
elektroda tersebut dicelupkan ke dalam gelas kimia yang berisi 100 mL larutan
0,02 M asam klorida yang di dalamnya terdapat magnetic stirrer. Proses ini
berlangsung selama 15 menit dengan potensial 60 V sesuai hasil optimasi
potensial. Setelah selesai, kedua elektroda dilepas dan dikeringkan, kemudian
masing-masing ditimbang massanya. Selanjutnya dengan perlakuan yang sama,
digunakan larutan HCI dengan berbagai konsentrasi, yaitu 0,005; 0,01; 0,02; 0,03;
0,04; 0,05 dan 0,06 M. Larutan didiamkan selama 3 jam pada suhu ruang

kemudian dikarakterisasi dengan spektrofotometer UV-Vis untuk mengetahui
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plasmon band peak. Pengujian ini dilakukan untuk menentukan absorbansi dan

panjang gelombang maksimum pada koloid SnO, nanopartikel.

3.2.3. Karakterisasi SnO, Nanopartikel

Koloid SnO, nanopartikel yang diperoleh dari masing-masing perlakuan
dikarakterisasi dengan spektrofotometer UV-Vis pada panjang gelombang 190 —
400 nm untuk mengetahui absorbansi maksimum dari SnO, nanopartikel. Cara
pengukuran yaitu larutan blanko dimasukkan pada kuvet A dan koloid SnO,
nanopartikel pada kuvet B (ukuran 10 x 10 x 43 mm) kemudian dimasukkan ke
dalam instrumen UV-Vis. Ditentukn terlebih dahulu panjang gelombang
maksimum dari SnO, nanopartikel setelah itu diukur absorbansi blanko pada
kuvet A, lalu koloid SnO, nanopartikel dalam kuvet B diukur absorbansinya pada
panjang gelombang maksimum.

SnO, nanopartikel yang dihasilkan dari elektrolisis pada konsentrasi HCI
0,06 M dengan potensial 60 volt berupa koloid kuning yang berubah menjadi
endapan berwarna putih. Endapan tersebut dipisahkan dari larutan kemudian
dipanaskan pada suhu 100 °C selama 24 jam. Serbuk yang diperoleh setelah
pemanasan tersebut dikarakterisasi dengan menggunakan instrumen FTIR untuk
mengetahui komponen apa saja yang terkandung di dalamnya. Untuk pengujian,
sampel disiapkan dalam bentuk pelet yang dibuat dengan cara mencampur sedikit
serbuk SnO, nanopartikel dengan serbuk KBr. Sampel digerus sampai homogen
kemudian dimasukkan ke dalam holder dan dilakukan pengepresan untuk
mencetak sampel menjadi pelet. Sampel dalam bentuk pelet dimasukkan dalam
crucible, kemudian digunakan instrumen FTIR untuk mengetahui komponen
dalam sampel.

Selanjutnya SnO, nanopartikel dikarakterisasi XRD untuk mengetahui
struktur kristalnya. Sampel disiapkan dalam bentuk padatan berupa serbuk SnO,
nanopartikel. Lalu sampel dimasukkan ke dalam crucible dan dikarakterisasi
dengan instrumen XRD. Ditentukan sudut untuk pengukuran yakni menggunakan

sudut panjang dari 10 - 100 6, kemudian program dijalankan.
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Untuk mengetahui ukuran dari SnO, nanopartikel yang diperoleh pada
kondisi optimum terhadap potensial dan konsentrasi HCI, digunakan instrumen
Zeta Sizer. Persiapan sampel untuk karakterisasi dengan Zeta Sizer yaitu koloid
SnO;, nanopartikel dimasukkan ke dalam kuvet, kemudian diukur absorbansi dan
ditentukan indeks biasnya. Setelah itu, kuvet yang sudah berisi sampel
dimasukkan ke dalam instrumen Zeta Sizer. Buka program (zetasizer software),
diisi data sampel (nilai absorbansi dan indeks bias) kemudian jalankan program,

lalu hasil pengukuran ditampilkan berupa puncak distribusi ukuran dalam sampel.
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Halaman ini sengaja dikosongkan
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BAB 4
HASIL DAN PEMBAHASAN

SnO;, nanopartikel disintesis dengan menggunakan metode elektrokimia,
yaitu suatu metode yang dapat mengontrol ukuran dari partikel yang akan

dihasilkan.

4.1 Elektrolisis dan Pembentukan SnO, Nanopartikel
Pada sintesis SnO, nanopartikel ini, proses sintesis dengan metode
elektrokimia diawali dengan terjadinya ionisasi dari larutan HCI, yaitu:

lonisasi : HC|(aq) —_— H+(aq) + CI_(aq)

Selanjutnya terjadi reaksi oksidasi pada anoda (Sn) dan reaksi reduksi pada katoda

(Sn), yaitu:

Katoda (Sn) : 4H,0() +4e° —> 40H (3 + 2Hy(g)

Anoda (Sn) :  Sng — Sn* +4e

Reaksi redoks :  4H,Oq)+ Sny —> 40H (o) + SN** (ag) + 2H ()

Reaksi sintesis SnO, nanopartikel:
Sn4+(aq) +40H iy —> SnOy +2H,0(,

Pada sintesis SnO, nanopartikel, yang diamati adalah pengaruh
konsentrasi HCI dalam larutan. Larutan HCI ini berfungsi sebagai larutan
elektrolit pada sel elektrolisis. Senyawa HCI terionisasi menjadi ion H* dan CI".
Elektroda di katoda, yang direduksi adalah H,O menghasilkan ion OH" dan gas
H,. Sedangkan pada anoda, lon Kklorida dapat mengaktifkan terlarutnya logam di

anoda (Husna, 2011), yaitu Sn° yang teroksidasi menjadi Sn*".

4.2 Hasil Analisis FTIR
SnO, nanopartikel yang dihasilkan dari elektrolisis pada konsentrasi HCI

0,06 M dengan potensial 60 volt berupa koloid kuning yang berubah menjadi
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endapan berwarna putih. Endapan tersebut dipisahkan dari larutan kemudian
dipanaskan pada suhu 100°C selama 24 jam. Serbuk yang diperoleh setelah
pemanasan tersebut dikarakterisasi dengan menggunakan instrumen FTIR untuk

mengetahui komposisi apa saja yang terkandung didalamnya. Spektrum SnO,

nanopartikel ditunjukkan pada gambar 4.1.
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Gambar 4.1 Spektrum FTIR SnO, Nanopartikel

Gambar 4.1 menunjukkan spektrum FTIR pada SnO, nanopartikel.
Puncak serapan pada 3396 cm™ merupakan vibrasi ulur (stretching vibration)
pada gugus OH, puncak pada 1626 cm™ memperlihatkan adanya vibrasi tekuk
(bending vibration) dari molekul air yang terserap dan puncak pada 934 cm™
menggambarkan permukaan oksigen dengan logam Sn (Sn-O). Puncak serapan ini
memiliki kemiripan dengan penelitian yang telah dilakukan oleh Davar (2010).
Pada bilangan gelombang 1401 cm™ menunjukkan vibrasi tekuk (bending
vibrations) H-O-H dalam air (Ibarguen, 2007). Sedangkan serapan pada puncak
1159 cm™ sesuai dengan penelitian yang telah dilakukan oleh Gondal (2010) yang
mengindikasikan adanya vibrasi dari jenis yang berbeda pada permukaan gugus

hidroksil. Vibrasi antisimetri Sn-O muncul di daerah 400 — 700 cm™, pada
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penelitian ini terdapat puncak pada 580 cm™. Dengan adanya vibrasi seperti ini

dalam sampel yang disintesis menegaskan adanya SnO,.

4.3 Hasil Analisis XRD

Pola X-ray diffraction serbuk SnO, nanopartikel yang disintesis dengan metode
elektrokimia ditunjukkan pada gambar 4.2. Pengamatan pada pola XRD yang
dihasilkan menunjukkan beberapa puncak kuat, diantaranya (110), (101), (200),
(211), (310), (112), (202) dan (321) pada sudut 20. Hasil Ini menunjukkan
kesesuaian dengan penelitian yang dilakukan oleh Gondal (2010). Tiga puncak
tajam, yakni (110), (101), dan (211) pada SnO, nanopartikel diidentifikasi pada
sudut 26 adalah 26,58°, 33,39° dan 52,04°. Puncak difraksi sesuai dengan pola
difraksi standar SnO, yang menunjukkan bahwa SnO, nanopartikel yang
diperoleh memiliki struktur tetragonal. Ini berarti SnO, dengan struktur tetragonal

telah diperoleh dengan metode elektrokimia.

(0)

I T I T I T I T I T I

20 30 40 50 60 70 80
Sudut 20

Gambar 4.2 Spektra XRD (a) SnO, Standar (b) SnO, yang Disintesis dengan
Metode Elektrokimia
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4.4 Sintesis SnO, Nanopartikel

Pada elektrolisis logam timah murni, dihasilkan larutan tak berwarna dan
dengan bertambahnya waktu, larutan tersebut mengalami perubahan warna
menjadi koloid kuning muda kemudian kuning pekat dan mengalami kekeruhan
lalu membentuk endapan kuning dan dalam rentangan waktu tertentu, endapan
tersebut berubah warna menjadi putih. Penentuan panjang gelombang optimum

dari SnO, nanopartikel dapat digunakan spektrofotometer pada daerah UV.

A. Pengaruh Potensial

Pada sintesis SnO, nanopartikel, yang pertama kali diamati adalah
pengaruh potensial terhadap larutan. Pengamatan dilakukan pada potensial 10; 20;
30; 40; 50; 60; 70; 80; 90 dan 100 V. Konsentrasi HCI dibuat tetap, yaitu 0,02 M.
Potensial berpengaruh terhadap nanopartikel yang diperoleh karena potensial
berperan sebagai parameter pengontrol pada tekanan elektron yang menyebabkan
spesi kimia mengalami penambahan atau pengurangan elektron (reduksi atau
oksidasi) (Wang, 2006).

Potensial yang digunakan dinaikkan dari potensial terkecil yaitu 10 volt
hingga 100 volt dengan rentang 10 volt. Pembahasan ini dimulai dari potensial
terkecil, yaitu 10 volt. Sintesis logam timah dengan HCI 0,02 M pada potensial 10
volt, selama proses elektrolisis berlangsung dalam waktu 15 menit, reaksi yang
terjadi sangat lambat. Elektroda di katoda menghasilkan gelembung gas pada
permukaan elektroda dan dalam jumlah yang sedikit terdapat serbuk timah yang
menempel, sedangkan elektroda di anoda terdapat sedikit gelembung gas yang
menempel di permukaannya. Larutan SnO;, nanopartikel tidak menunjukkan
perubahan warna. Setelah proses elektrolisis dihentikan, elektroda pada anoda
mengalami pengurangan massa dan ektroda pada katoda mengalami penambahan
massa. Pada jam ke-30, terjadi pengendapan pada larutan dan endapan yang
dihasilkan berwarna putih sebagaimana pengamatan pada gambar 4.3. Ini
menunjukkan bahwa potensial 10 volt mampu mengubah logam timah (Sn°
menjadi ion (Sn**) dalam jumlah yang sedikit sehingga hanya sedikit Sn° yang

dapat teroksidasi menjadi ion Sn** yang berupa SnO, nanopartikel.
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Gambar 4.3 Perubahan Warna Larutan setelah Proses Sintesis SnO»
Nanopartikel Menggunakan Konsentrasi HCI 0,02 M pada
Potensial 10 - 50 V
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Sintesis logam timah dengan HCI 0,02 M pada potensial 20 volt, hampir
sama dengan sintesis sebelumnya yakni 10 volt. Selama proses elektrolisis
berlangsung dalam waktu 15 menit, reaksi yang terjadi sangat lambat. Elektroda
di katoda menghasilkan gelembung gas pada permukaan elektroda dan dalam
jumlah yang sedikit terdapat serbuk timah yang menempel, sedangkan elektroda
di anoda terdapat sedikit gelembung gas yang menempel di permukaannya.
Larutan SnO, nanopartikel tidak menunjukkan perubahan warna. Setelah proses
elektrolisis dihentikan, elektroda pada anoda mengalami pengurangan massa dan
katoda mengalami penambahan massa. Dalam rentang waktu yang lebih lama dari
sintesis sebelumnya yakni 34 jam, terjadi pengendapan pada larutan dan endapan
yang dihasilkan berwarna putih sebagaimana pengamatan pada gambar 4.3. Ini
berarti potensial 10 volt yang digunakan mampu mengubah logam timah (Sn°
menjadi ion (Sn**) dalam jumlah yang sedikit sehingga hanya sedikit Sn° yang
dapat teroksidasi menjadi ion Sn** yang berupa SnO, nanopartikel.

Gambar 4.3 menunjukkan adanya perubahan warna larutan setelah proses
sintesis SnO, nanopartikel potensial 30 volt dengan konsentrasi HCI 0,02 M
dalam waktu 15 menit proses elektrolisis, reaksi yang terjadi lebih cepat dari
proses elektrolisis pada potensial 20 volt. Elektroda di katoda menghasilkan
gelembung gas pada permukaan elektroda dan terdapat serbuk timah yang
menempel dalam jumlah yang lebih banyak dari sebelumnya, sedangkan elektroda
di anoda menghasilkan banyak gelembung gas yang menempel di permukaannya.
Dari hasil pengamatan pada gambar tersebut diketahui perubahan warna larutan
dari tak berwarna menjadi kuning muda pada jam ke-30 hingga jam ke-50.
Namun pada suhu kamar, koloid SnO, nanopartikel ini pada waktu 53 jam
membentuk endapan kuning dan jika dibiarkan dalam rentangan waktu tertentu
maka endapan tersebut akan berubah warna menjadi putih. Ini menunjukkan
bahwa potensial 30 volt dapat mempercepat logam timah (Sn°) berubah menjadi
ion Sn** dari pada potensial 20 volt. Koloid SnO, nanopartikel dapat bertahan
dalam waktu yang lebih lama dan pada kondisi ini mampu membentuk SnO,

nanopartikel dalam jumlah yang lebih banyak dari kondisi sintesis sebelumnya.
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Hal ini juga dapat dilihat dari semakin banyaknya massa timah yang berkurang di
elektroda anoda.

Gambar 4.3 menunjukkan adanya perubahan warna larutan setelah proses
sintesis SnO, nanopartikel pada potensial 40 volt dengan konsentrasi HCI 0,02 M
dalam waktu 15 menit proses elektrolisis, reaksi yang terjadi lebih cepat dari
proses elektrolisis pada potensial 30 volt. Elektroda di katoda menghasilkan
gelembung gas pada permukaan elektroda dan terdapat serbuk timah yang
menempel dalam jumlah yang lebih banyak dari sintesis sebelumnya, sedangkan
elektroda di anoda menghasilkan banyak gelembung gas yang menempel di
permukaannya. Dari hasil pengamatan pada gambar 4.3 diketahui perubahan
warna larutan dari tak berwarna menjadi kuning muda ditunjukkan pada jam ke-
30 hingga jam ke-53. Namun pada suhu kamar, koloid SnO; nanopartikel ini pada
jam ke-71 membentuk endapan kuning dan jika dibiarkan dalam rentangan waktu
tertentu maka endapan tersebut akan berubah warna menjadi putih. Ini
menunjukkan bahwa potensial 40 volt dapat mempercepat logam timah (Sn°)
berubah menjadi ion Sn** dari pada potensial 30 volt. Koloid timah nanopartikel
dapat bertahan dalam waktu yang lebih lama dan pada kondisi ini mampu
membentuk SnO, nanopartikel dalam jumlah yang lebih banyak dari kondisi
sintesis sebelumnya. Hal ini juga dapat dilihat dari semakin banyaknya massa
timah yang berkurang di elektroda anoda.

Gambar 4.3 menunjukkan koloid timah nanopartikel dapat bertahan lebih
lama dari sintesis sebelumnya, yakni dengan menggunakan potensial 50 volt
dengan konsentrasi HCI 0,02 M dalam waktu 15 menit proses elektrolisis, reaksi
yang terjadi lebih cepat dari proses elektrolisis pada potensial 40 volt. Elektroda
di katoda menghasilkan gelembung gas pada permukaan elektroda dan terdapat
serbuk timah yang menempel dalam jumlah yang lebih banyak dari sintesis
sebelumnya, sedangkan elektroda di anoda menghasilkan banyak gelembung gas
yang menempel di permukaannya. Dari hasil pengamatan diketahui perubahan
warna larutan dari tak berwarna menjadi kuning muda ditunjukkan pada jam ke-
30 hingga jam ke-95. Namun pada suhu kamar, koloid SnO; nanopartikel ini pada

jam ke-105 membentuk endapan kuning dan jika dibiarkan dalam rentangan
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waktu tertentu maka endapan tersebut akan berubah warna menjadi putih. Ini
menunjukkan bahwa potensial 50 volt dapat mempercepat logam timah (Sn°)
berubah menjadi ion Sn** dari pada potensial 40 volt. Koloid SnO, nanopartikel
dapat bertahan dalam waktu yang lebih lama dan pada kondisi ini timah yang
terlarut lebih banyak (berkurangnya massa elektroda di anoda) sehingga mampu
membentuk SnO, nanopartikel dalam jumlah yang lebih banyak dari kondisi

sintesis sebelumnya.

60 V 0V 80V 0V 100 vV 60V 70V 80V 90V 100 V
3 jam 24 jam

60V 0V 80V 0V 100V 60 V 70V 80V 0V 100V
48 jam 72 jam

60 V 0oV 80V 0V 100 V 60V ('AY 80V 0V 100 V
96 jam 104 jam
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Gambar 4.4 Perubahan Warna Larutan setelah Proses Sintesis SnO;
Nanopartikel Menggunakan Konsentrasi HCI 0,02 M pada

Potensial 60 — 100 V

Gambar 4.4 menunjukkan perubahan warna larutan setelah proses sintesis
SnO, nanopartikel pada potensial 60 volt dengan konsentrasi HCI 0,02 M dalam
waktu 15 menit proses elektrolisis, reaksi yang terjadi sangat cepat jika

dibandingkan dengan proses elektrolisis pada potensial yang lain. Logam timah
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pada elektroda anoda habis bereaksi sedangkan elektroda pada katoda semakin
banyak jumlah serbuk timah yang menempel di permukaannya. Dari hasil
pengamatan diketahui perubahan warna larutan dari tak berwarna menjadi kuning
muda ditunjukkan pada jam ke-72 dan berubah warna menjadi menjadi lebih
pekat pada jam ke-192 hingga dibawah jam ke-240 lalu pada jam ke-240
mengalami kekeruhan hingga jam ke-280 terjadi pengendapan. Ini menunjukkan
bahwa potensial 60 volt dapat mempercepat logam timah (Sn°) berubah menjadi
ion Sn** dari pada potensial 50 volt. Koloid SnO, nanopartikel dapat bertahan
dalam waktu yang lebih lama dan pada kondisi ini timah yang terlarut lebih
banyak (berkurangnya massa elektroda di anoda) sehingga mampu membentuk
SnO;, nanopartikel dalam jumlah yang lebih banyak dari kondisi sintesis yang
lainnya.

Gambar 4.4 menunjukkan perubahan warna larutan setelah proses sintesis
SnO, nanopartikel pada potensial 70 volt dengan konsentrasi HCI 0,02 M dalam
waktu 15 menit proses elektrolisis, reaksi yang terjadi lebih lambat jika
dibandingkan dengan proses elektrolisis pada potensial 60 volt. Logam timah
pada elektroda anoda habis bereaksi sedangkan elektroda pada katoda semakin
banyak jumlah serbuk timah yang menempel di permukaannya. Dari hasil
pengamatan diketahui perubahan warna larutan dari tak berwarna menjadi kuning
muda ditunjukkan pada jam ke-48 dan berubah warna menjadi menjadi lebih
pekat pada jam ke-116 hingga dibawah jam ke-192 jam lalu pada jam ke-192
mengalami kekeruhan hingga jam ke-193 terjadi pengendapan. Ini menunjukkan
bahwa potensial 70 volt dapat mempercepat logam timah (Sn°) berubah menjadi
ion Sn** namun lebih lambat jika dibandingkan dengan potensial 60 volt. Koloid
SnO, nanopartikel tidak dapat bertahan dalam waktu yang lebih lama jika
dibandingkan dengan sintesis sebelumnya.

Gambar 4.4 menunjukkan perubahan warna larutan setelah proses sintesis
SnO, nanopartikel pada potensial 80 volt dengan konsentrasi HCI 0,02 M dalam
waktu 15 menit proses elektrolisis, reaksi yang terjadi sangat cepat jika
dibandingkan dengan proses elektrolisis sebelumnya. Logam timah pada elektroda

anoda habis bereaksi sedangkan elektroda pada katoda semakin banyak jumlah

34



serbuk timah yang menempel di permukaannya. Dari hasil pengamatan diketahui
perubahan warna larutan dari tak berwarna menjadi kuning muda ditunjukkan
pada jam ke-48 dan berubah warna menjadi menjadi lebih pekat pada jam ke-116
hingga jam ke-192 lalu mengalami kekeruhan pada jam ke-192 hingga jam ke-
197 kemudian terjadi pengendapan. Ini menunjukkan bahwa potensial 80 volt
dapat mempercepat logam timah (Sn°) berubah menjadi ion Sn** dari pada
potensial 70 volt. Koloid SnO;, nanopartikel dapat bertahan dalam waktu yang
lebih lama dan pada kondisi ini timah yang terlarut lebih banyak (berkurangnya
massa elektroda di anoda) sehingga mampu membentuk SnO, nanopartikel dalam
jumlah yang lebih banyak dari kondisi sintesis sebelumnya.

Gambar 4.4 menunjukkan perubahan warna larutan setelah proses sintesis
SnO; nanopartikel pada potensial 90 volt dengan konsentrasi HCI 0,02 M dalam
waktu 15 menit proses elektrolisis, reaksi yang terjadi lebih lambat jika
dibandingkan dengan proses elektrolisis pada potensial 80 volt. Logam timah
pada elektroda anoda habis bereaksi sedangkan elektroda pada katoda semakin
banyak jumlah serbuk timah yang menempel di permukaannya. Dari hasil
pengamatan diketahui perubahan warna larutan dari tak berwarna menjadi kuning
muda ditunjukkan pada jam ke-48 hingga jam ke-96 lalu mengalami kekeruhan
pada jam ke-104 kemudian pada jam ke-105 terjadi pengendapan. Ini
menunjukkan bahwa potensial 90 volt dapat mempercepat logam timah (Sn°)
berubah menjadi ion Sn** namun lebih lambat jika dibandingkan dengan potensial
80 volt. Koloid SnO, nanopartikel tidak dapat bertahan dalam waktu yang lebih
lama jika dibandingkan dengan sintesis sebelumnya.

Potensial 100 volt adalah potensial maksimum yang digunakan dalam
sintesis SnO, nanopartikel. Gambar 4.4 menunjukkan perubahan warna larutan
setelah proses sintesis SnO, nanopartikel pada potensial 100 volt dengan
konsentrasi HCI 0,02 M dalam waktu 15 menit proses elektrolisis, reaksi yang
terjadi sangat cepat jika dibandingkan dengan proses elektrolisis sebelumnya.
Logam timah pada elektroda anoda habis bereaksi sedangkan elektroda pada
katoda semakin banyak jumlah serbuk timah yang menempel di permukaannya.

Dari hasil pengamatan diketahui perubahan warna larutan dari tak berwarna
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menjadi kuning muda ditunjukkan pada jam ke-48 hingga jam ke-96 lalu
mengalami kekeruhan pada jam ke-116 kemudian pada jam ke-117 terjadi
pengendapan. Ini menunjukkan bahwa potensial 100 volt dapat mempercepat
logam timah (Sn°) berubah menjadi ion Sn** dari pada potensial 90 volt. Koloid
SnO; nanopartikel dapat bertahan dalam waktu yang lebih lama dan pada kondisi
ini timah yang terlarut lebih banyak (berkurangnya massa elektroda di anoda)
sehingga mampu membentuk SnO, nanopartikel dalam jumlah yang lebih banyak
dari kondisi sintesis sebelumnya.

Pada gambar 4.3 dan 4.4 menunjukkan bahwa setiap potensial yang
digunakan untuk elektrolisis mempengaruhi waktu terbentuknya endapan SnO,
nanopartikel. Semakin besar potensial yang digunakan untuk elektrolisis, maka
semakin lama proses terbentuknya koloid SnO, nanopartikel menjadi endapan
SnO;, nanopartikel, kondisi elektrolisis yang menunjukkan waktu terbentuknya
endapan paling lama adalah pada potensial 60 volt. Hal ini dapat dilihat pada
grafik waktu yang dibutuhkan SnO, nanopartikel mengendap saat sintesis dengan
HCI 0,02 M pada potensial 10 — 100 volt yang disajikan dalam gambar 4.5.

Gambar 4.5 Grafik Waktu yang Dibutuhkan SnO, Nanopartikel Mengendap
saat Sintesis dengan HCI 0,02 M pada Potensial 10 — 100 Volt
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Potensial optimum dalam penelitian ini diperoleh pada potensial 60 volt.
Logam timah pada elektroda anoda mengalami pengurangan massa yang paling
besar jika dibandingkan dengan sintesis pada potensial yang lain. Potensial yang
digunakan dalam sintesis SnO, nanopartikel berpengaruh terhadap banyaknya
logam timah yang terlarut. Hal ini dikarenakan potensial berperan sebagai
parameter pengontrol pada tekanan elektron yang menyebabkan spesi kimia
mengalami penambahan atau pengurangan elektron (reduksi atau oksidasi)
(Wang, 2006).

Semakin besar potensial yang digunakan maka semakin banyak pula
logam timah yang terlarut. Hal ini sesuai dengan persamaan E = | . R. Persamaan
tersebut menyatakan bahwa semakin besar potensial maka arus listrik yang
dihasilkan akan semakin banyak dan dan arus listrik juga berbanding lurus dengan
massa logam anoda yang teroksidasi menjadi ion karena ion hanya akan terbentuk
di bawah pengaruh medan listrik yang mengalir melalui larutan (Kavan et al,
1993). Tabel 4.1 menunjukkan massa logam timah yang terlarut dari sintesis

SnO;, nanopartikel pada pengaruh potensial.

Tabel 4.1 Massa Logam Timah yang Terlarut dalam Koloid SnO;
Nanopartikel saat Sintesis dengan HCI 0,02 M pada Potensial

10 - 100 Volt
Potensial Massa Sn

(V) (@)

10 0,0171
20 0,0210
30 0,0338
40 0,0399
50 0,0822
60 0,1785
70 0,0835
80 0,1383
90 0,1846
100 0,1668
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Perubahan warna koloid setelah proses sintesis SnO, nanopartikel yang
disintesis dengan berbagai potensial menyebabkan hasil pengukuran dengan
spektrofotometer UV-Vis juga berbeda. Hasil spektra UV-Vis disajikan pada
gambar 4.6.

Pada gambar 4.6 tampak bahwa potensial yang digunakan dalam sintesis
SnO, nanopartikel berpengaruh terhadap nilai absorbansi pada panjang
gelombang maksimum. Ini berarti potensial berpengaruh terhadap jumlah timah
nanopartikel yang terbentuk. Dapat diketahui bahwa semakin besar potensial yang
digunakan untuk elektrolisis diperoleh koloid SnO, nanopartikel yang mempunyai
nilai absorbansi pada panjang gelombang maksimum yang lebih besar. Ini
mengindikasikan jumlah SnO, nanopartikel yang ada di dalam koloid semakin
banyak. Kondisi optimum dalam pengamatan pengaruh potensial terjadi pada
potensial 60 volt dengan absorbansi 2,583 dan panjang gelombang maksimum
203 nm.

Gambar 4.6 Spektra UV-Vis Koloid SnO, Nanopartikel yang Disintesis
dengan Konsentrasi HCI 0,02 M pada berbagai Potensial

Koloid SnO, nanopartikel yang dihasilkan dengan menggunakan
konsentrasi HCI 0,02 M pada potensial 60 volt, jumlah timah nanopartikel yang
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terbentuk paling banyak dibandingkan kosentrasi lainnya. Dengan kenaikan
potensial yang lebih tinggi dari 60 volt, nilai absorbansi pada panjang gelombang
maksimum koloid SnO, nanopartikel semakin turun karena nanopartikel yang
terbentuk semakin sedikit. Banyaknya logam timah yang terlarut dalam koloid

SnO, nanopartikel disajikan dalam gambar 4.7.

Gambar 4.7 Massa Timah yang Terlarut dalam Koloid SnO, Nanopartikel
saat Sintesis dengan Konsentrasi HCI 0,02 M pada Potensial 10
- 100 Volt

Berdasarkan pembahasan sintesis SnO, nanopartikel dengan pengamatan
pengaruh potensial, pada tahap sintesis selanjutnya akan digunakan potensial 60

volt dengan variasi konsentrasi larutan HCI.

A. Pengaruh Konsentrasi HCI

Setelah diamati pengaruh potensial dalam sintesis SnO, nanopartikel dari
logamnya pada konsentrasi HCI yang dibuat tetap yakni 0,02 M, potensial
optimum yang didapatkan adalah potensial 60 volt. Tahap selanjutnya adalah
dilakukan pengamatan terhadap pengaruh konsentrasi HCI. Pengamatan dilakukan
pada potensial yang dibuat tetap yakni 60 volt dengan variasi konsentrasi HCI
0,005; 0,01; 0,02; 0,03; 0,04; 0,05 dan 0,06 M. Larutan HCI ini berfungsi sebagai
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larutan elektrolit. Senyawa HCI terionisasi menjadi ion H" dan ion CI". lon klorida
dapat mengaktifkan terlarutnya logam di anode (Husna, 2011), yaitu Sn° yang
teroksidasi menjadi Sn**. Setelah proses sintesis, diamati perubahan warna yang
terjadi pada larutan. Perubahan warna larutan setelah proses elektrolisis sintesis

SnO;, nanopartikel dengan pengamatan terhadap konsentrasi HCI disajikan pada

gambar 4.8.
0,005 M 001 M 0,005M 001M 0,005M 0.01M
3jam 52 jam 60 jam
0,005 M 001 M 0,005 M 001 M 0,005 M 0,01 M

L 66 jam 80 jam 102 jam J

Gambar 4.8 Perubahan Warna Larutan setelah Proses Sintesis SnO»
Nanopartikel Menggunakan Potensial 60 Volt pada
Konsentrasi HCI 0,005 - 0,01 M

Pada gambar 4.8 menunjukkan perubahan warna larutan setelah proses
sintesis SnO, nanopartikel potensial 60 volt dengan konsentrasi HCI 0,005 M
dalam waktu 15 menit proses elektrolisis, reaksi terjadi secara cepat. Elektroda di
katoda menghasilkan gelembung gas pada permukaan elektroda dan terdapat
serbuk timah yang menempel, sedangkan elektroda di anoda menghasilkan

banyak gelembung gas yang menempel di permukaannya. Dari hasil pengamatan
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pada gambar tersebut diketahui perubahan warna larutan dari tak berwarna
menjadi kuning muda pada jam ke-32 hingga jam ke-56, kemudian berubah
menjadi keruh pada jam ke-60, lalu koloid SnO, nanopartikel ini pada jam ke-66
mengalami pengendapan. Endapan koloid SnO, nanopartikel berwarna kuning
dan jika dibiarkan dalam rentangan waktu tertentu maka endapan tersebut akan
berubah warna menjadi putih. Perubahan warna yang terjadi mengindikasikan
telah terbentuk SnO, nanopartikel. Koloid SnO, nanopartikel yang diperoleh
diukur  absorbansinya pada panjang gelombang maksimum dengan
spektrofotometer UV-Vis dan diperoleh nilai absorbansi 0,539 pada panjang
gelombang 198 nm. Nilai absorbansi pada panjang gelombang maksimum
berhubungan dengan jumlah SnO, nanopartikel yang ada pada koloid. Nilai
absorbansi yang kecil tersebut relatif menunjukkan SnO, nanopartikel yang
dihasilkan juga sedikit (Gupta, 2010).

Pada gambar 4.8 menunjukkan perubahan warna larutan setelah proses
sintesis SnO, nanopartikel potensial 60 volt dengan konsentrasi HCI 0,01 M
dalam waktu 15 menit proses elektrolisis, reaksi terjadi lebih cepat dari sintesis
sebelumnya. Elektroda di katoda menghasilkan gelembung gas pada permukaan
elektroda dan terdapat serbuk timah yang menempel, sedangkan elektroda di
anoda menghasilkan banyak gelembung gas yang menempel di permukaannya.
Dari hasil pengamatan pada gambar tersebut diketahui perubahan warna larutan
dari tak berwarna menjadi kuning muda pada jam ke-32 hingga jam ke-96,
kemudian berubah menjadi keruh pada jam ke-100, lalu koloid SnO, nanopartikel
ini pada jam ke-102 mengalami pengendapan. Endapan koloid SnO, nanopartikel
berwarna kuning dan jika dibiarkan dalam rentangan waktu tertentu maka
endapan tersebut akan berubah warna menjadi putih. Perubahan warna yang
terjadi mengindikasikan telah terbentuk SnO, nanopartikel. Koloid SnO,
nanopartikel yang diperoleh diukur absorbansinya pada panjang gelombang
maksimum dengan spektrofotometer UV-Vis dan diperoleh nilai absorbansi 1,384

pada panjang gelombang 199 nm.
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Gambar 4.9 Perubahan Warna Larutan setelah Proses Sintesis SnO,
Nanopartikel Menggunakan Potensial 60 Volt pada
Konsentrasi HCI 0,02 - 0,06 M

Pada gambar 4.9 menunjukkan perubahan warna larutan setelah proses
sintesis SnO, nanopartikel potensial 60 volt dengan konsentrasi HCI 0,02 M
dalam waktu 15 menit proses elektrolisis, reaksi terjadi lebih cepat dari sintesis
sebelumnya. Elektroda di katoda menghasilkan gelembung gas pada permukaan
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elektroda dan terdapat serbuk timah yang menempel, sedangkan elektroda di
anoda habis bereaksi dan menghasilkan banyak gelembung gas yang menempel di
permukaannya. Dari hasil pengamatan pada gambar tersebut diketahui koloid
SnO;, nanopartikel mengalami perubahan warna pada jam ke-72 hingga 272 dan
terjadi pengendapan pada jam ke-280. Endapan koloid SnO, nanopartikel
berwarna kuning dan jika dibiarkan dalam rentangan waktu tertentu maka
endapan tersebut akan berubah warna menjadi putih. Perubahan warna yang
terjadi mengindikasikan telah terbentuk SnO;, nanopartikel. Koloid SnO,
nanopartikel yang diperoleh diukur absorbansinya pada panjang gelombang
maksimum dengan spektrofotometer UV-Vis dan diperoleh nilai absorbansi 2,583
pada panjang gelombang 203 nm. Nilai absorbansi yang meningkat dari sintesis
sebelumnya menunjukkan bahwa SnO, nanopartikel yang dihasilkan semakin
banyak. Ini berarti dengan meningkatnya konsentrasi HCI yang digunakan dapat
mempengaruhi larutnya timah saat bereaksi (Mendes, 2012).

Pada gambar 4.9 menunjukkan perubahan warna larutan setelah proses
sintesis SnO, nanopartikel potensial 60 volt dengan konsentrasi HCI 0,03 M
dalam waktu 15 menit proses elektrolisis, reaksi terjadi lebih cepat dari sintesis
sebelumnya. Elektroda di katoda menghasilkan gelembung gas pada permukaan
elektroda dan terdapat serbuk timah yang menempel, sedangkan elektroda di
anoda habis bereaksi dan menghasilkan banyak gelembung gas yang menempel di
permukaannya. Dari hasil pengamatan pada gambar tersebut diketahui koloid
SnO, nanopartikel mengalami perubahan warna pada jam ke-72 hingga 362 dan
terjadi pengendapan pada jam ke-370. Endapan koloid SnO, nanopartikel
berwarna kuning dan jika dibiarkan dalam rentangan waktu tertentu maka
endapan tersebut akan berubah warna menjadi putih. Perubahan warna yang
terjadi mengindikasikan telah terbentuk SnO, nanopartikel. Koloid SnO,
nanopartikel yang diperoleh diukur absorbansinya pada panjang gelombang
maksimum dengan spektrofotometer UV-Vis dan diperoleh nilai absorbansi 2,663
pada panjang gelombang 203 nm. Nilai absorbansi yang meningkat dari sintesis
sebelumnya menunjukkan bahwa SnO, nanopartikel yang dihasilkan semakin

banyak. Koloid SnO, nanopartikel yang dihasilkan membutuhkan waktu yang
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lebih lama untuk mengalami pengendapan, hal ini menandakan bahwa semakin
besar konsentrasi HCI yang digunakan, proses pembentukan koloid akan menjadi
semakin lama dan konsentrasi elektrolit yang rendah mempengaruhi cepatnya
proses pembentukan koagulasi (Nowicki, 2015).

Pada gambar 4.9 menunjukkan perubahan warna larutan setelah proses
sintesis timah nanopartikel potensial 60 volt dengan konsentrasi HCI 0,04 M
dalam waktu 15 menit proses elektrolisis, reaksi terjadi lebih cepat dari sintesis
sebelumnya. Elektroda di katoda menghasilkan gelembung gas pada permukaan
elektroda dan terdapat serbuk timah yang menempel, sedangkan elektroda di
anoda habis bereaksi dan menghasilkan banyak gelembung gas yang menempel di
permukaannya. Dari hasil pengamatan pada gambar tersebut diketahui koloid
SnO, nanopartikel mengalami perubahan warna pada jam ke-48 dan terjadi
pengendapan pada jam ke-480. Waktu terbentuknya endapan dari sintesis SnO,
nanopartikel pada kondisi ini membutuhkan waktu yang lebih lama dari sintesis
sebelumnya. Endapan koloid SnO, nanopartikel berwarna kuning dan jika
dibiarkan dalam rentangan waktu tertentu maka endapan tersebut akan berubah
warna menjadi putih. Perubahan warna yang terjadi mengindikasikan telah
terbentuk SnO, nanopartikel. Koloid SnO, nanopartikel yang diperoleh diukur
absorbansinya pada panjang gelombang maksimum dengan spektrofotometer UV-
Vis dan diperoleh nilai absorbansi 3,051 pada panjang gelombang 207 nm. Nilai
absorbansi yang meningkat dari sintesis sebelumnya menunjukkan bahwa SnO,
nanopartikel yang dihasilkan semakin banyak.

Pada gambar 4.9 menunjukkan perubahan warna larutan setelah proses
sintesis timah nanopartikel potensial 60 volt dengan konsentrasi HCI 0,05 M
dalam waktu 15 menit proses elektrolisis, reaksi terjadi lebih cepat dari sintesis
sebelumnya. Elektroda di katoda menghasilkan gelembung gas pada permukaan
elektroda dan terdapat serbuk timah yang menempel, sedangkan elektroda di
anoda habis bereaksi dan menghasilkan banyak gelembung gas yang menempel di
permukaannya. Dari hasil pengamatan pada gambar tersebut diketahui koloid
SnO, nanopartikel mengalami perubahan warna pada jam ke-24 dan terjadi

pengendapan pada jam ke-536. Perubahan warna yang ditunjukkan pada kondisi
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ini terjadi lebih cepat dan waktu terbentuknya endapan dari sintesis SnO,
nanopartikel membutuhkan waktu yang lebih lama dari sintesis sebelumnya.
Endapan koloid SnO, nanopartikel berwarna kuning dan jika dibiarkan dalam
rentangan waktu tertentu maka endapan tersebut akan berubah warna menjadi
putih. Perubahan warna yang terjadi mengindikasikan telah terbentuk SnO,
nanopartikel. Koloid SnO, nanopartikel yang diperoleh diukur absorbansinya
pada panjang gelombang maksimum dengan spektrofotometer UV-Vis dan
diperoleh nilai absorbansi 3,057 pada panjang gelombang 207 nm. Nilai
absorbansi dan panjang gelombang yang dihasilkan mengalami sedikit
peningkatan jika dibandingkan dengan sintesis sebelumnya, hal ini menunjukkan
bahwa SnO, nanopartikel yang dihasilkan lebih banyak.

Pada gambar 4.9 menunjukkan perubahan warna larutan setelah proses
sintesis SnO, nanopartikel potensial 60 volt dengan konsentrasi HCI 0,06 M
dalam waktu 15 menit proses elektrolisis, reaksi terjadi lebih cepat dari sintesis
sebelumnya. Elektroda di katoda menghasilkan gelembung gas pada permukaan
elektroda dan terdapat serbuk timah yang menempel, sedangkan elektroda di
anoda habis bereaksi dan menghasilkan banyak gelembung gas yang menempel di
permukaannya. Dari hasil pengamatan pada gambar tersebut diketahui koloid
SnO, nanopartikel mengalami perubahan warna pada jam ke-24 dan terjadi
pengendapan pada jam ke-558. Waktu terbentuknya endapan dari sintesis SnO,
nanopartikel membutuhkan waktu yang paling lama dari sintesis sebelumnya.
Koloid SnO, nanopartikel yang diperoleh diukur absorbansinya pada panjang
gelombang maksimum dengan spektrofotometer UV-Vis dan diperoleh nilai
absorbansi 3,068 pada panjang gelombang 207 nm. Nilai absorbansi dan panjang
gelombang yang dihasilkan merupakan nilai optimum yang didapat pada
penelitian ini. Hal ini menunjukkan bahwa ion CI" dapat mempercepat proses
oksidasi logam anoda menjadi ionnya, yaitu Sn° menjadi Sn**. Nilai pada panjang
gelombang ini merupakan panjang gelombang optimum yang didapat, Husna
(2011) menyatakan bahwa panjang gelombang berhubungan dengan ukuran

nanopartikel yang diperoleh, hal ini berarti SnO, nanopartikel yang diperoleh dari
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sintesis menggunakan konsentrasi HCI 0,06 M mempunyai ukuran yang lebih
besar dari pada sintesis dengan konsentrasi HCI yang lain.

Dari gambar 4.8 dan 4.9 menunjukkan bahwa jumlah HCI yang digunakan
dalam sintesis berpengaruh terhadap jumlah SnO, nanopartikel yang diperoleh.
Hal tersebut diketahui dari hasil pengukuran nilai absorbansi pada panjang
gelombang maksimum dengan menggunakan spektrofotometer UV-Vis.

Pengamatan pada panjang gelombang maksimum disajikan pada gambar 4.10.

Gambar 4.10 Spektra UV-Vis Koloid SnO, Nanopartikel yang Disintesis
dengan Potensial 60 Volt pada Konsentrasi HCI 0,005 - 0,06 M

Dari gambar 4.10 menunjukkan spektra UV-Vis koloid SnO, nanopartikel
pada sintesis dengan pengamatan pengaruh konsentrasi HCI. Semua spektra
menunjukkan pola puncak yang sama, ini menandakan bahwa distribusi ukuran
pada SnO, nanopartikel ditentukan dari jenis konsentrasi yang digunakan.
Semakin tinggi konsentrasi HCI yang digunakan akan berpengaruh pada
pertumbuhan partikel oleh pembentukan banyak ion. Terbentuknya ion yang
terlalu banyak akan menyebabkan kemampuan permukaan partikel tidak dapat
menghambat terjadinya aglomerasi partikel yang dihasilkan. Larutan mungkin
tidak stabil dan tumbuh dengan proses koagulasi menjadi partikel yang lebih
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besar. (Budipramana, 2014). Berdasarkan penelitian Link (1999) menunjukkan
adanya hubungan antara panjang gelombang dengan ukuran partikel yang
diperoleh. Besarnya panjang gelombang yang ditunjukkan pada spektra UV-Vis
berarti bahwa sintesis menggunakan konsentrasi HCl yang lebih besar akan
mengalami pergeseran panjang gelombang yang lebih besar.

Koloid SnO; nanopartikel yang dihasilkan dengan konsentrasi HCI 0,06 M
mempunyai nilai absorbansi paling tinggi pada panjang gelombang maksimum.
Hal ini berarti dengan menggunakan konsentrasi HCI 0,06 M, jumlah SnO,
nanopartikel yang terbentuk paling banyak dibandingkan konsentrasi lainnya.
Dengan perubahan konsentrasi HCI, jumlah nanopartikel yang terbentuk juga
mengalami perubahan.

Semakin tinggi konsentrasi HCI yang digunakan dalam proses sintesis
maka nilai absorbansi pada spektra akan semakin meningkat. Hal ini dikarenakan
semakin banyaknya logam timah yang terlarut. Pengendapan partikel dapat
diketahui dari banyaknya logam timah yang terlarut. Banyaknya logam timah
yang terlarut dalam koloid SnO, nanopartikel disajikan dalam tabel 4.2.

Tabel 4.2 Massa Logam Timah yang Terlarut dalam Koloid SnO,
Nanopartikel yang Disintesis Menggunakan Konsentrasi HCI
0,005 - 0,06 M pada Potensial 60 Volt

Konsentrasi Massa Sn
(M) (9)
0,005 0,0199
0,01 0,0499
0,02 0,1785
0,03 0,1810
0,04 0,2623
0,05 0,2897
0,06 0,2985

Koloid SnO;, nanopartikel yang dihasilkan dengan menggunakan potensial
60 volt pada konsentrasi HCI 0,06 M, jumlah timah nanopartikel yang terbentuk
paling banyak dibandingkan kosentrasi lainnya. Dengan bertambahnya
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konsentrasi HCI, nilai absorbansi pada panjang gelombang maksimum koloid
SnO, nanopartikel semakin meningkat karena nanopartikel yang terbentuk
semakin banyak. Banyaknya logam timah yang terlarut dalam koloid SnO,
nanopartikel disajikan dalam gambar 4.11.

Gambar 4.11 Massa Timah yang Terlarut dalam Koloid SnO, Nanopartikel
saat Sintesis dengan Potensial 60 Volt pada Konsentrasi HCI
0,005 -0,06 M

Pada gambar 4.8 dan 4.9 menunjukkan bahwa konsentrasi HCI yang
digunakan untuk elektrolisis mempengaruhi waktu terbentuknya endapan SnO
nanopartikel. Semakin besar konsentrasi yang digunakan untuk elektrolisis, maka
semakin lama proses terbentuknya koloid SnO, nanopartikel menjadi endapan
SnO, nanopartikel. Konsentrasi HCI 0,06 M menunjukkan waktu terbentuknya
endapan paling lama dari konsentrasi yang lainnya. Hal ini dapat dilihat pada
grafik waktu yang dibutuhkan SnO, nanopartikel mengendap saat sintesis dengan
potensial 60 volt pada konsentrasi HCI 0,005 — 0,06 M yang disajikan dalam
gambar 4.12.
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Gambar 4.12 Grafik Waktu yang Dibutuhkan SnO, Nanopartikel Mengendap
saat Sintesis dengan Potensial 60 Volt pada Konsentrasi HCI
0,005 - 0,06 M

4.5 Hasil Analisis Zeta Sizer

Koloid SnO, nanopartikel optimum pada pengaruh potensial dengan
elektrolisis menggunakan konsentrasi HCI 0,02 M dan potensial 60 volt dianalisis
dengan instrumen zeta sizer. Analisis ini dilakukan untuk mengetahui ukuran
partikel dan distribusi ukuran partikel. Hasil analisis dengan menggunakan
konsentrasi HCI 0,02 M pada potensial 60 volt disajikan pada tabel 4.3 dan

distribusi penyebaran ukuran disajikan pada gambar 4.13.

Tabel 4.3 Hasil Analisis Instrumen Zeta Sizer saat Elektrolisis dengan
Konsentrasi HCI 0,02 M pada Potensial 60 Volt

% % %

No. Puncak | Puncak | Puncak | Intensitas | Intensitas | Intensitas
1 2 3 1 2 3
1 58,91 0 0 100 0 0
2 59,66 0 0 100 0 0
3 61,40 0 0 100 0 0
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Tabel 4.3 menunjukkan hasil yang stabil pada pengukuran koloid SnO,
nanopartikel menggunakan instrumen zeta sizer. Ini dapat dilihat dari puncak
yang dihasilkan, yakni masing-masing hanya 1 puncak yang dihasilkan dari 3x
pengulangan. Pada gambar 4.13 ukuran partikel yang dihasilkan pada puncak 1
adalah 58,91 nm, puncak 2 dengan ukuran 59,66 nm dan puncak 3 dengan ukuran
61,40 nm. Ketiga puncak dari hasil pengukuran ini dihasilkan rata-rata ukuran
sebesar 59,99 nm. Dengan demikian, ukuran koloid SnO, nanopartikel yang
diperoleh saat elektrolisis menggunakan konsentrasi HCI 0,02 M pada potensial
60 volt adalah 59,99 nm.

Gambar 4.13 Distribusi Ukuran Hasil Analisis Instrumen Zeta Sizer saat
Elektrolisis dengan Konsentrasi HCI 0,02 M pada Potensial
60 Volt

Koloid SnO, nanopartikel optimum pada pengaruh konsentrasi dengan
elektrolisis menggunakan konsentrasi HCI 0,06 M dan potensial 60 volt dianalisis
dengan instrumen zeta sizer. Analisis ini dilakukan untuk mengetahui ukuran

partikel dan distribusi ukuran partikel. Hasil analisis dengan menggunakan

53



konsentrasi HCI 0,06 M pada potensial 60 volt disajikan pada tabel 4.4 dan
distribusi penyebaran ukuran disajikan pada gambar 4.14.

Tabel 4.4 menunjukkan hasil yang stabil pada pengukuran koloid SnO,
nanopartikel menggunakan instrumen zeta sizer. Ini dapat dilihat dari puncak
yang dihasilkan, yakni masing-masing hanya 1 puncak yang dihasilkan dari 3x
pengulangan. Pada gambar 4.14 ukuran partikel yang dihasilkan pada puncak 1
adalah 82,11 nm, puncak 2 dengan ukuran 84,11 nm dan puncak 3 dengan ukuran
83,48 nm. Ketiga puncak dari hasil pengukuran ini dihasilkan rata-rata ukuran
sebesar 83,11 nm. Dengan demikian, ukuran koloid SnO, nanopartikel yang
diperoleh saat elektrolisis menggunakan konsentrasi HCI 0,06 M pada potensial
60 volt adalah 83,11 nm.

Hasil analisis menggunakan instrumen zeta sizer dari pengukuran
optimum pada pengaruh potensial dan konsentrasi menunjukkan bahwa semakin
tinggi konsentrasi HCI yang digunakan maka ukuran partikel yang diperoleh juga
semakin bertambah, yakni 59,99 nm untuk konsentrasi HCI 0,02 M dan 83,11 nm
untuk konsentrasi 0,06 M.

Tabel 4.4 Hasil Analisis Instrumen Zeta Sizer saat Elektrolisis dengan
Konsentrasi HCI 0,06 M pada Potensial 60 Volt

% % %

No. Puncak | Puncak | Puncak | Intensitas | Intensitas | Intensitas
1 2 3 1 2 3
1 82,11 0 0 100 0 0
2 84,11 0 0 100 0 0
3 83,48 0 0 100 0 0
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Gambar 4.14 Distribusi Ukuran Hasil Analisis Instrumen Zeta Sizer saat
Elektrolisis dengan Konsentrasi HCI 0,06 M pada Potensial
60 Volt
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Halaman ini sengaja dikosongkan
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LAMPIRAN

1. Skema Kerja
1.1 Preparasi Elektroda Timah

Lembaran Timah (Tin Foil)
— dilebur

— dibentuk batangan dengan ukuran diameter 1 mm
dan lebar 4 mm

Batangan Timah

l* dipotong sepanjang 10 cm

Elektroda Timah

1.2 Preparasi dan Karakterisasi SnO, Nanopartikel

Elektroda Timah

— ditambahkan 100 mL asam klorida
konsentrasi (0,005 — 0,06 M) dengan beda
potensial (10 - 100 V)

— diaduk dengan pengaduk magnetik
(selama 15 menit)

Larutan Timah
Nanopartikel

— dikarakterisasi Spektrofotometer UV-Vis
— dikarakterisasi XRD

— dikarakterisasi FTIR

— dikarakterisasi Zeta Sizer

\ 4
Hasil
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BAB 5
KESIMPULAN

5.1 Kesimpulan

Dari penelitian yang telah dilakukan dapat disimpulkan bahwa SnO,
nanopartikel dapat disintesis dari logamnya dengan metode elektrokimia
menggunakan larutan elektrolit asam klorida. Potensial yang digunakan untuk
elektrolisis berpengaruh terhadap pengendapan, semakin tinggi potensial yang
digunakan semakin lama waktu yang dibutuhkan SnO, nanopartikel mengendap.
Potensial optimum yang dapat digunakan adalah potensial 60 volt.

Konsentrasi HCI yang digunakan berpengaruh terhadap jumlah dan ukuran
SnO; nanopartikel yang dihasilkan. Semakin besar konsentrasi yang digunakan,
logam timah yang terlarut semakin banyak. Hal ini menyebabkan nilai absorbansi
pada spektra UV-Vis mengalami peningkatan dan panjang gelombang bergeser
menjadi lebih besar. Keadaan ini diperoleh pada konsentrasi HCI 0,06 M dengan
nilai absorbansi 3,068 pada panjang gelombang 207 nm.

SnO; nanopartikel dipastikan berdasarkan X-ray Diffraction (XRD). Pola
difraktogram yang diperoleh menunjukkan tiga puncak yang tajam, yakni pada
(110), (101), dan (211) masing-masing pada sudut 20 = 26,58°; 33,39° dan
52,04°, pola ini sesuai dengan difraktogram SnO;, nanopartikel standar. Dan
karakterisasi pada Spektrum Fourier Transform Infrared (FTIR) menunjukkan
vibrasi antisimetri Sn—O di 580 cm™ yang berarti bahwa hasil sintesis merupakan
SnO; nanopartikel.

Hasil analisis menggunakan instrumen zeta sizer menunjukkan bahwa
panjang gelombang berhubungan dengan ukuran koloid SnO, nanopartikel yang
diperoleh. Sintesis dengan konsentrasi HCI 0,02 M menghasilkan panjang
gelombang pada 203 nm, diperoleh ukuran sebesar 59,99 nm. Sedangkan sintesis
dengan konsentrasi HCI 0,06 M menghasilkan panjang gelombang pada 207 nm,

diperoleh ukuran sebesar 83,11 nm.
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5.2 Saran

Penelitian ini menghasilkan SnO, nanopartikel dari logamnya dengan
metode elektrokimia menggunakan larutan elektrolit HCI. Dari hasil penelitian ini
diharapkan dapat dilakukan pengembangan penelitian lebih lanjut mengenai SnO,

nanopartikel ke berbagai aplikasi.
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