Gakra Kimia (indonesian E-Journal of Applied Chemistry) | C aﬁ,r a |
Volume 7 Nomor 2, Oktober 2013 . S

SINTESIS NANOPARTIKEL PERAK (NPAg) MENGGUNAKAN
EKSTRAK AIR DAUN KEMANGI (Ocimum Sanctum Linn.) DAN
APLIKASINYA DALAM FOTODEGRADASI ZAT WARNA METILEN
BIRU

Marsela Luruk Bere', James Sibarani*, Manuntun Manurung®?

b Magister Kimia Terapan, Fakultas Matematika dan Ilmu Pengetahuan Alam, Universitas Udayana, Denpasar-
Bali, Indonesia
2 Program Studi Kimia, Fakultas Matematika dan Ilmu Pengetahuan Alam Universitas Udayana, Jimbaran,
Badung-Bali, Indonesia
marsela_bere@yahoo.com

ABSTRAK: Penelitian ini bertujuan untuk mensintesis nanopartikel perak (NPAg) menggunakan
ekstrak air daun kemangi (Ocimum Sanctum Linn.) yang digunakan sebagai katalis untuk
fotodegradasi metilen biru. Ekstrak air daun kemangi mengandung senyawa flavonoid dan tanin
yang berfungsi sebagai bioreduktor untuk mereduksi Ag" menjadi AgP® dan penstabil nanopartikel
perak. Perbandingan volume ekstrak daun kemangi dengan volume larutan AgNO; 1 mM
divariasikan sebesar 1:9, 2:8, 3.7, 4:6, 5:5 dan suhu sintesis juga divariasikan pada 25°C, 40°C,
50°C, 60°C. Keberhasilan sintesis dikonfirmasi dengan spektroskopi sinar tampak pada panjang
gelombang 447 nm. Analisis nanopartikel perak (NPAQ) dilakukan dengan Particle Size Analyser
(PSA). Perbandingan volume optimum diperoleh pada perbandingan 2:8 dengan ukuran NPAg
sebesar 70,19+0,89 nm. Degradasi metilen biru dilakukan pada kondisi optimum dimana volume
nanopartikel sebesar 4 mL, pH 10 dan waktu fotodegradasi selama 3 jam. Fotodegradasi metilen
biru pada kondisi optimum tersebut adalah sebesar 77,90% dari konsentrasi awal sebesar 200 ppm.

Kata Kunci: Nanopartikel perak, kemangi (Ocimum Sanctum Linn), fotodegradasi, metilen biru,
bioreduktor.

ABSTRACK: Synthesis of silver nanoparticles (NPAQ) used as catalysts for photodegradation of
methylene blue was conducted using water extract of basil leaves (Ocimum Sanctum Linn.).
The water extract of basil leaves contains flavonoids and tannins which function as bioreductors of
Ag’ to Ag® and stabilize silver nanoparticles. The volume ratio of basil leaf extract to solution of
AgNO ;3 1 mM were varied by 1: 9, 2: 8, 3: 7, 4: 6, 5: 5 and the synthesis temperature was also
varied at 25 °C, 40 °C, 50 °C, 60 °C. The success of the synthesis was confirmed by visible light
spectroscopy at a wavelength of 447 nm. Analysis of silver nanoparticles (NPAg) was carried out
with the Particle Size Analyzer (PSA). The optimum volume ratio was obtained at a ratio of 2: 8
with the NPAg size of 70.19 £ 0.89 nm. The optimum conditions for photodegradation of
methylene blue were achieved at nanoparticle volume of 4 mL, pH of 10, and irradiation time of 3
hours. The photodegradation of methylene blue at these optimum conditions was 77.90% out of
200 ppm of mentylene blue solution.

Keywords: Silver nanoparticles, basil (Ocimum Sanctum Linn), photodegradation, methylene blue,
bioreductor.

1. PENDAHULUAN proses pencelupan ikut meningkat.

Kegiatan industri tekstil yang Limbah cair berwarna, apabila dibuang
semakin  berkembang  menghasilkan langsung ke badan air penerima tanpa
produksi limbah cair berwarna dari diolah terlebih dahulu dapat memberikan
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dampak negatif terhadap ekosistem " (1
! X S Ag /

perairan [1]. Salah satu limbah cair ini o ~ o

yaitu metilen biru. Metililasi klorida atau
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. . - . Ag —— - N
metilen biru adalah senyawa Kkimia @( T = @ :

OCH;

aromatik heterosiklik dengan rumus OCH, OCH,
kimia [C16H18N3SCI] dan merupakan dye Flavonoid /
(0]

kationik dengan daya adsorpsi yang
sangat kuat. Oleh karena itu, untuk
mengurangi zat warna tersebut digunakan
metode fotodegradasi berbasis “Green
Chemistry”. Dalam fotodegradasi ini oCH,

menggunakan  nanopartikel  logam Gambar 1. Mekanisme pembentukan

sebagai katalis dan sinar UV [2,3]. nanopartikel perak oleh flavonoid [11].
Nanopartikel logam yang

digunakan yaitu perak. Nanopartikel ini

memiliki permukaan plasmon penyerapan 2. PERCOBAAN

di wilayah UV-VIS (SPR) [4]. Adanya
Surface Plasmon Area (SPR) membuat
nanopartikel perak dapat menyerap lebih
banyak sinar sehingga menghasilkan
banyak hole positif dan elektron.
Kemudian membentuk radikal
superoksida dan radikal hidroksil yang
membantu menguraikan polutan organik
menjadi zat yang aman bagi lingkungan

[5].

Nanopartikel — perak disintesis
menggunakan tanaman kemangi [6].
Kemangi mengandung senyawa alkoloid,
saponin, flavonoid, triterpenoid, steroid,
dan tanin yang diperkirakan membantu
proses sintesis nanopartikel perak [7].
Fenolik seperti flavonoid dan tanin
memiliki gugus hidroksil (OH), dan
karbonil (CO) yang dapat mengikat
logam [8]. Gugus fungsi ini bekerja
dengan cara mendonorkan elektron ke
ion Ag® untuk menghasilkan Ag partikel-

2.1 Bahan dan Peralatan

Bahan vyang digunakan dalam
penelitian ini adalah daun kemangi
(Ocimum Sanctum Linn.) diambil dari
dusun Toleon desa Umanen Lawalu Nusa
Tenggara Timur, padatan FeCl; analis
p.a., serbuk Mg, etanol 70%, padatan Kl
p.a, padatan I, teknis, larutan HCI 37%,
padatan AgNOg3 p.a, padatan NaOH p.a,
padatan metilen biru dibeli dari toko zat
warna.

Alat yang digunakan dalam
penelitian ini adalah neraca analitik,
kertas  Whatman  No.l, pengaduk
magnetik, pemanas magnetic, pH meter,
sentrifugasi, peralatan gelas Kimia,
spektrofotometer UV-VIS merk Biochrom
dan Particle Size Analyzer (PSA) merk
Malvern serial MAL/165275.

Pembuatan serbuk daun kemangi

nano [9], dan SEbagai agen stabilisasi Daun kemangi segar Sebanyak
untuk mencegah aglomerasi dalam media 340,194 gram dikeringkan dengan diangin-
berair [10] (Gambar 1). Oleh karena itu, anginkan pada suhu kamar. Daun yang telah
dilakukan penelitian tentang nanopartikel kering ditimbang lagi untuk mengetahui
perak yang disintesis menggunakan daun kadar air akhir. Setelah itu dipotong kecil-

kemangi dan diaplikasikan sebagai kecil  kemudian  dihaluskan  dengan
fotokatalis dalam degradasi zat warna tumbukan tradisional [10].

metilen biru.

Pembuatan ekstrak air daun kemangi
Sebanyak 3,2321 gram serbuk

daun kemangi, dicampur dengan 400 mL

aquades. Campuran ini dipanaskan pada
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suhu 60 °C selama 15 menit [12]. Setelah
itu didinginkan pada suhu ruang dan
disaring dengan kertas Whatman No.1.
Ekstrak air daun kemangi digunakan
untuk proses sintesis nanopartikel perak
(NPAg) dan skrining fitokimia. Apabila
ekstrak ini tidak digunakan maka perlu
disimpan pada suhu 4°C [13].

Skrining fitokimia

ISSN 2302-7274

gelombang 664 nm. Selanjutnya dihitung
nilai persentase degradasi dengan Rumus
1:

Kadar degradasi (%) = @ x100% ...(1)

Penentuan pH optimum
Diambil 8 labu erlemyer 100 mL
masing-masing diisi dengan 50 mL

metilen biru 50 ppm dan sejumlah
nanopartikel perak optimum, dan diatur
pH-nya yaitu pH 3, 4, 7, 8, 10, 11 dengan
menambahkan larutan HCI 0,01 M untuk

Ekstrak air daun kemangi digunakan
untuk menguji kandungan senyawa Alkaloid
dengan pereaksi Wagner, Flavonoid, Tanin

[14].

Sintesis nanopartikel perak

Sintesis NPAg dilakukan dengan
variasi perbandingan volume ekstrak
daun kemangi dengan larutan AgNO3 1 m
yaitu 1:9, 2:8, 3:7, 4:6, 5:5. Variasi ini
diberi perlakuan suhu 25°C, 40°C, 50°C,
60°C dan penyimpanan selama 1-5 hari.
Perbandingan volume, suhu dan waktu di
analisis dengan spektrofotometer UV-VIS
dengan panang gelombang 200-800 nm
[10].

Penentuan ukuran nanopartikel perak
dengan Particle Size Analyser

Sebanyak 15 mL nanopartikel
perak diencerkan dengan menambahkan
10 mL akuabides. Hasil pengenceran
dipipet lalu dimasukan ke dalam cell
setinggi 2 cm dan diukur ukuran
nanopartikel perak menggunakan Particle
Size Analyser (PSA) sebanyak 3 Kkali
pengukuran.

Penentuan jumlah
Nanopartikel perak
Diambil 11 labu erlemeyer 100
mL masing-masing diisi dengan 50 mL
metilen biru 50 ppm dan ditambahkan
larutan nanopartikel perak volume dari 0-
10 mL. Suspensi diradiasi dengan lampu
UV selama 5 jam sambil diaduk dengan
pengaduk magnetik [15]. Setelah di
irradiasi, suspensi disaring dan
absorbansi  filtratnya diukur dengan
spektrofotometer UV-VIS pada panjang

optimum

pH asam dan NaOH 0,5 M untuk pH basa
lalu diukur dengan pH meter. Suspensi
diradiasi dengan sinar ultraviolet selama 5
jam sambil diaduk dengan pengaduk
magnetik. Setelah di irradiasi, suspensi
disaring dan absorbansi filtratnya diukur
dengan spektrofotometer UV-VIS pada
panjang gelombang 664 nm. Selanjutnya
dihitung persentase degradasi dengan
Rumus 1.

Penentuan waktu optimum

Diambil 6 buah labu erlemeyer 100
mL masing-masing diisi dengan 50 mL
metilen  biru 50 ppm, sejumlah
nanopartikel perak optimum dan diatur pH
pada pH optimum. Suspensi diradiasi
dengan sinar UV masing-masing selama
1-6 jam sambil diaduk dengan pengaduk
magnetik. Setelah di irridiasi, suspensi
disaring dan absorbansi filtratnya diukur
dengan spektrofotometer UV-VIS pada
panjang gelombang 664 nm. Selanjutnya
dihitung nilai persentase degradasi dengan
Rumus 1.

Fotodegradasi metilen biru

Diambil 4 buah labu erlemeyer 100
mL masing-masing diisi dengan 50 mL
metilen biru dengan variasi konsentrasi
50-300ppm, ditambahkan sejumlah
nanopartikel perak optimum dan larutan
diatur pada pH optimum. Suspensi
diradiasi dengan sinar UV selama waktu
optimum sambil diaduk dengan pengaduk
magnetik. Setelah di irradiasi, suspensi
disaring dan absorbansi filtratnya diukur
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Tabel 1. Hasil Pemeriksaan Fitokimia Ekstrak Daun Kemangi (Ocimum Sanctum Linn.)

Senyawa Pereaksi Persyaratan Hasil
Keterangan

Adanya endapan coklat | Coklat dan tidak

Alkaloid Wagner ()
kemerahan terbentuk endapan

. Hijau kehitaman/biru - _
Tanin FeCls . . hijau kehitaman (+)
kehitaman/biru

Flavonoid Mg + HCI Merah bata Merah bata (+)

Keterangan : (+) : terkandung senyawa
(-) : tidak terkandung senyawa

A B
3,00
- 2,50
_‘g“ 2,00
= 1,50
381,00
0,50
O’OO T T T T T T T T T T 0,00 T T T T T T T T T
380 420 460 500 540 580 620 660 700 740 7 380 420 460 500 540 580 620 660 700 74
Panjang Gelombang Panjang Gelombang
C D
4,00 3,00
% 3,00 z 220
S s 2,00
§ 2,00 = 1,50
< 3 1,00
< g
1,00 050
0,00 T T T T T T T T T T 0,00 T T T T T T T T T T
380 420 460 500 540 580 620 660 700 740 78! 380 420 460 500 540 580 620 660 700 74
Panjang Gelombang Panjang Gelombang

Gambar 2. Spektrum UV-VIS NPAg pada perbandingan volume ekstrak dengan larutan AgNO;
1 mM yang sintesis pada suhu 25°C (A), 40°C (B), 50°C (C) dan 60°C (D).

dengan spektrofotometer UV-VIS pada Uji pendahuluan dilakukan untuk

panjang gelombang 664 nm. Selanjutnya mengetahui kandungan Kkimia dari

dihitung nilai persentase degradasi dengan ekstrak air daun kemangi (Ocimum

Rumus 1. Sanctum Linn.). Hasil uji ini dapat dilihat
pada Tabel 1.

3. HASIL DAN PEMBAHASAN

3.1  Skrining fitokimia 3.1  Sintesis nanopartikel

Nanopartikel perak dengan suhu

25°C, 40°C, 50°C, 60°C pada perbandi-
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Gambar 3. Spektrum UV-VIS NPAg pada perbandingan volume ekstrak dengan larutan AgNO;
1 mM yang bervariasi diukur pada hari ke-2 (A), ke-3 (B), ke-4 (C), ke-5 (D).

ngan volume 1:9, 2:8 dan suhu 40°C pada
perbandingan volume 3:7 warnanya
merah kecoklatan selama proses sintesis
yang membuktikan terbentuknya
nanopartikel perak [16]. Oleh karena itu,
dapat dikatakan bahwa perbandingan
volume 1:9 dan 2:8 pada suhu 25°C, 50°C,
60°C dan 3:7 pada suhu 40°C terbentuk
nanopartikel perak. Indikasi terbentuknya
nanopartikel dengan perubahan warna
dibuktikan dengan menggunakan
spektrofotometer UV-VIS. Hasil analisis
dari variasi perbandingan volume ekstrak
air daun kemangi dan larutan AgNO; 1
mM memberikan puncak serapan pada
kisaran  445-447 nm. Serapan ini
merupakan karakteristik yang khas dari
nanopartikel perak dengan panjang
gelombang 400-450 nm [17] seperti

terlihat pada Gambar 2. Selain itu,
nanopartikel perak yang terbentuk ini
dapat ditentukan jumlahnya dari nilai

absorbansi [3]. Dari data variasi
perbandingan volume didapatkan
perbandingan  2:8  memiliki  nilai

absorbansi tertinggi yang menunjukan
bahwa banyaknya jumlah nanopartikel
perak yang terbentuk.

3.2 Kestabilan Nanopartikel Perak
Kestabilan  nanopartikel  perak
selama 1-5 hari memberikan puncak
serapan dengan Kisaran 445-447 nm
(Gambar 3). Panjang gelombang tersebut
masih dalam rentang krakteristik SPR dari
nanopartikel perak sehingga dikatakan
bahwa nanopartikel tersebut masih stabil
karena tidak terjadi pergeseran puncak
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serapan ke panjang gelombang yang lebih
besar [18], dan panjang gelombang
tersebut tidak mengalami penurunan
intensitas serapan pada kisaran 380-400
nm sebagai indikasi bahwa nanopartikel
perak belum terbentuk dan masih dalam
bentuk ion perak [19].

100

m25 w40 50 60
80 -
60 -
40
20
0 -
1:9 2:8 3:7 4:6 5:5

Perbandingan Volume Ekstrak Terhadap
Larutan AGNO3 1 mM

Ukuran Nanopartikel Perak
(nm)

Gambar 4. Pengaruh perbandingan volume
terhadap ukuran NPAg pada suhu 25°C, 40°C,
50°C, 60°C.

0,6 1

m25 m40 50
0,4 -
0,2 . I I
O | T T
1:9 2:8 3:7 4:6 5:5

Perbandingan Volume Ekstrak Terhadap
Larutan AgNO3 1 mM

60

Pdl

Gambar 5. Pengaruh perbandingan volume
terhadap Pdl pada suhu 25°C, 40°C, 50°C,
60°C.

3.3 Karakteristik
Perak
Nanopartikel perak yang disintesis
pada suhu (°C) tertentu menghasilkan
ukuran dan distribusi ukuran
(Polydispersity Index, Pdl) yang berbeda-
beda (Gambar 4 dan 5). Nanopartikel

Nanopartikel

ISSN 2302-7274

perak pada perbandingan volume 1:9
yang terbentuk tidak seragam karena nilai
PdI>0,5. Sedangkan nanopartikel perak
pada perbandingan volume 2:8, 3:7, 4:6,
5:5 vyang terbentuk lebih seragam.
Perbandingan ini walaupun secara ukuran

nanopartikel perak lebih besar
dibandingkan perbandingan 1:9.
160 - =19 =28 3.7

Ukuran Nanopartikel Perak
(nm)
0]
o

1 2 3 4 5
Waktu (Hari)

Gambar 6. Pengaruh waktu terhadap ukuran
nanopartikel perak pada suhu 25°C.

0,6 - =19 =28 3.7
0,5 -
0,4 -
D03 -
0,2 -
0,1 -

0 -

1 2 3 4 5

Waktu (Hari)

Gambar 7. Pengaruh waktu terhadap PDI
pada suhu 25°C.

Nanopartikel perak yang dibentuk
pada suhu 40°C, 50°C, 60°C memiliki
ukuran lebih kecil dari 100 nm pada
perbandingan volume 2:8. Hal yang sama
juga dilaporkan oleh  Ayu [20] yang
mensintesis nanopartikel perak
menggunakan ekstrak bungkil biji jarak
dimana dengan suhu yang semakin tinggi
ukuran nanopartikel perak yang dibentuk
makin kecil. Dari hasil penelitian, ukuran
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nanopartikel ~ makin  kecil  seiring
bertambahnya suhu namun pada suhu ke
60°C  terjadi  peningkatan  ukuran
nanopartikel. Hal ini mungkin
disebabkan karena pada suhu ini
sebagian  dari  senyawa  penstabil
mengalami kerusakan.

Senyawa flavonoid dan tanin selain
sebagai reduktor, juga bisa sebagai
penstabil karena memiliki gugus fungsi
hidroksil (-OH) dan karbonil (-CO) yang
berinteraksi dengan partikel perak
membentuk lapisan electric double layer.
Hasil interaksi ini membentuk lapisan
rangkap listrik pada permukaan partikel
perak yang menyebabkan partikel yang
satu dengan yang lain saling bertolakan
dan tidak terbentuk  aglomerasi.
Kestabilan diukur dari penyimpanan
selama 1-5 hari dengan ukuran
nanopartikel perak dan Pdl dapat dilihat
pada Gambar 6 dan Gambar 7. Semakin
tinggi konsentrasi dari senyawa penstabil
ini akan menghasilkan ukuran partikel
yang semakin kecil [6].

3.4 Fotodegradasi Metilen Biru

Optimasi Jumlah NPAg

Penggunaan NPAg sebagai katalis
pada reaksi fotodegradasi metilen biru
diawali dengan penyinaran dengan sinar
UV terhadap NPAg sehingga elektron
pada katalis tersebut tereksitasi dari pita
valensi ke pita  konduksi  dan
meninggalkan hole positif pada pita
valensi. Elektron pada pita konduksi
akan bereaksi dengan oksigen
membentuk ion radikal superoksida Oy,
sedangkan hole pada pita valensi
bereaksi dengan ion hidroksi (OH")
membentuk radikal hidroksida (OH")
yang akan mendegradasi struktur metilen
biru [20]. Pengaruh jumlah volume
nanopartikel perak terhadap persen
degradasi metilen biru diamati pada
Gambar 8. Degradasi metilen biru
meningkat seiring bertambahnya volume

ISSN 2302-7274

nanopartikel — perak  (NPAg) vyang
ditambahkan hingga jumlah optimumnya
yaitu 4 mL dimana persen degradasinya
adalah sebesar g7 7204.

100
80
60

40 ¢

Degradasi (%6)

20

0

0 2 4 6 8 10
Volume NPAg (mL)

Gambar 8. Pengaruh volume NPAg
terhadap persen degradasi MB

100
0
60
40
20

Degradasi (%0)

0 2 4 6 8 10 12
pH

Gambar 9. Pengaruh pH larutan terhadap
persen degradasi MB

Optimasi pH

Pengarun pH terhadap persen
degradasi metilen biru diamati pada
rentang pH 3 sampai 11 dengan waktu
irradiasi selama 5 jam (Gambar 9). Data
menunjukkan bahwa pH optimum untuk
proses  fotodegradasi  metilen  biru
menggunakan NPAg ini adalah pH 10
dengan persen degradasi sebesar
92,38%. Hal ini mengindikasikan bahwa
semakin tinggi konsentrasi ion hidroksil
(OH") maka konsentrasi radikal hidroksil
(OH") akan meningkat. Radikal ini yang
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akan berperan mendegradasi zat warna
metilen biru. Selain itu, elektron juga
akan bereaksi dengan oksigen yang
terlarut membentuk radikal superoksida
yang membantu mendegradasi metilen
biru.

Optimasi Waktu Irradiasi

Pengaruh waktu radiasi terhadap
persen degradasi metilen biru diamati
pada Gambar 10. Hasil ini menunjukan
bahwa peningkatan persen degradasi
seiring  bertambah  waktu  namun
penyinaran di atas 4 jam tidak
memberikan peningkatan persen
degradasi sebesar peningkatan persen
degradasi 2 ke 3 jam sehingga waktu
optimum dari penyinaran tersebut adalah
3 jam dengan persen degradasinya
95,77%. Peningkatan tersebut terjadi
karena pengaruh radiasi sinar UV yang
terus bertambah, sehingga foton yang

mengenai  nanopartikel perak akan
semakin banyak akibatnya pembentukan
radikal ~ hidroksida  (OH®)  makin
meningkat.
100 - ——————0
80
S 60
2 40
i
:,; 20
o 0
0 2 4 6

Waktu Radiasi (Jam)

Gambar 10. Pengaruh waktu radiasi
terhadap persen degradasi MB
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Efektivitas nanopartikel perak
Efektifitas fotodegradasi
metilen biru dilakukan dengan variasi
konsentrasi metilen biru seperti terlihat
pada Tabel 2. Efektivitas nanopartikel
perak (NPAg) dalam mendegradasi zat
warna metilen biru dapat dilihat dari
kemampuan menurunkan konsentrasi zat
warna metilen biru dalam waktu radiasi
optimum 3 jam. Efektifitas nanopartikel
perak dalam mendegradasi metilen biru
dilakukan pada beberapa variasi
konsentrasi  metilen  biru.  Variasi
konsentrasi metilen biru yang paling
sedikit terdegradasi adalah 50 ppm
sebanyak 4,693 mg sedangkan
konsentrasi metilen biru yang paling
banyak terdegradasi adalah 200 ppm
sebanyak 15580 mg.  Sehingga
disimpulkan bahwa nanopartikel perak
mampu mendegradasi metilen biru pada
konsentrasi konsentrasi 200 ppm.

4. KESIMPULAN

Sintesis nanopartikel perak
(NPAg) telah berhasil dilakukan dengan
mencampurkan ekstrak air daun kemangi
dan larutan AgNO3; 1 mM dengan
perbandingan volume 2:8. Ukuran
nanopartikel yang diperoleh adalah
70,1940,8855 nm dengan kestabilan
yang baik. Penggunaan nanopartikel
perak mampu mendegradasi konsentrasi
metilen biru sebesar 77,90% dari 200
ppm dengan lama penyinaran selama 3
jam.

Tabel 2. Efektifitas Fotodegradasi dari 50 mL Larutan Metilen Biru dengan Variasi Konsentrasi

Konsentasi Awal Persen degradasi

Metilen Biru (ppm) rata-rata (%o)

Banyaknya MB yang
terdegradasi (mg/1 L sampel)

50 93,86
100 83,69
200 77,90
300 44,45

1,190 4,693
1,188 8,369
6,686 15,580
8,728 13,335
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