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Sintesis dan Karakterisasi Graphene Oxide Terkombinasi
Nanopartikel Perak dalam Fase Cair

Oleh
Azka Fathia
14306144001

ABSTRAK

Penelitian ini bertujuan untuk mengetahui hasil sintesis larutan GO
terkombinasi AgNP yang divariasi konsentrasi larutannya serta pengaruh dari
interaksi antara lembaran GO yang dikombinasikan AgNP berdasarkan hasil
karakterisasi UV-Vis, SEM-EDX, XRD, dan spektrofotometer FTIR. Pengaruh dari
penambahan AgNP pada larutan GO dapat ditunjukkan melalui adanya perubahan
struktur material GO menjadi material rGO yang ditunjukkan dengan pergeseran
nilai puncak absorbansi pada hasil uji spektrofotometer UV-Vis, perubahan
morfologi dan unsur kandungan sampel pada hasil uji SEM-EDX, perubahan
struktur kristal sampel pada hasil uji XRD, serta perubahan nilai transmitan dan
pegeseran bilangan gelombang pada hasil uji spektrofotometer FTIR.

Penelitian ini dimulai dengan membuat dua jenis larutan. Larutan pertama
adalah larutan AgNP dengan konsentrasi 1 mM, 2 mM, 3 mM, dan 4 mM,
sedangkan larutan kedua adalah larutan GO-AgNP. Pembuatan larutan AgNP
dilakukan dengan metode reduksi kimia yaitu mereaksikan larutan AgNO3 tiap
konsentrasi dengan agen pereduksi sehingga terbentuklah larutan AgNP.
Sedangkan pembuatan larutan GO-AgNP dilakukan dengan metode LSE yaitu
mencampurkan larutan AgNP dan larutan grafit dengan perlakuan sonikasi
sehingga larutan akan tereksfoliasi menghasilkan lembaran GO yang terdeposisi
AgNP.

Hasil uji sampel GO-AgNP menggunakan spektrofotometer UV-Vis
diperoleh hasil terbaik pada konsentrasi 4 mM yang menunjukkan dua puncak
absorbansi dengan nilai panjang gelombang 265 nm dan 416,5 nm. Hal ini juga
menyebabkan pergeseran redshift GO dengan panjang gelombang 252 nm sampai
265 nm yang merupakan rentang panjang gelombang material rGO. Hasil uji XRD
menunjukkan terjadinya perubahan struktur kristal heksagonal menjadi struktur
kristal rhombohedral yang mengindikasikan telah terbentuknya material rGO. Pada
hasil uji FTIR menunjukkan sampel GO-AgNP memiliki puncak bilangan
gelombang pada 1634,71 cm™ yang juga berada pada rentang bilangan gelombang
terbentuknya material rGO (Goldsheikh et al., 2014; Mishra et al., 2015).
Berdasarkan hasil karakterisasi tersebut, dapat disimpulkan bahwa telah dihasilkan
nanomaterial rGO dari hasil sintesis larutan GO-AgNP menggunakan metode LSE
dan reduksi kimia yang memiliki tingkat kestabilan nanopartikel cukup baik.

Kata Kunci : GO, GO-AgNP, LSE, reduksi kimia, spektrofotometer UV-Vis,
SEM-EDX, XRD, dan spektrofotometer FTIR
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Synthesis and Characterization of Graphene Oxide Combined with Silver
Nanoparticles in Liquid Phases

By
Azka Fathia
14306144001

ABSTRACT

The objective of this study is to know the synthesis result of GO solution in
combination with AgNP which varied concentration of the solution and the
influence of interaction between the GO sheets combined with AgNP based on UV-
Vis, SEM-EDX, XRD, and FTIR spectrophotometer. The influence of the AgNP’s
addition to the GO’s solution can be indicated by the change of the GO material’s
structure into the rGO material that was indicated by the shift of the absorbance
peak value on the result of UV-Vis spectrophotometer test, the change of the
morphological structure and the sample content’s element on the result of SEM-
EDX test, the change of the sample crystal’s structure on the result of XRD test, as
well as the change of the transmittance’s value and the shift of the wavenumber on
the result of FTIR’s spectrophotometer test.

This study was begun by making two types of solutions. The first solution
was the AgNP’s solution with the concentration of 1 mM, 2 mM, 3 Mm, and 4 mM,
whereas the second solution was GO-AgNP’s solution. The preparation of AgNP’s
solution was conducted by the chemical reduction method by reacting each
concentration of the AgNOs’s solution with the reducing agent. Whereas the
preparation of the GO-AgNP’s solution was conducted by LSE method by mixing
the AgNP’s solution and the graphite’s solution with the sonication treatment so the
solution would be exfoliated to produce the GO’s sheets that was deposited of the
AgNP.

The result of the GO-AgNP sample used UV-Vis spectrophotometer was
obtained the best result on the concentration of 4 mM that indicated two of the
absorbance peaks with the wavelength value of 265 nm and 416.5 nm. It caused
the shift of the GO redshift with the wavelength value of 252 nm up to 265 nm
which is the wavelength range of rGO material. The result of XRD test indicated
the change of the hexagonal crystal structure into the rhombohedral crystal structure
that indicated it had formed the rGO material. The result of FTIR test indicated the
GO-AgNP sample had the peak of wavenumbers at 1634.71 cm™ which is also in
the range of wavenumbers by rGO material (Goldsheikh et al., 2014; Mishra et al.,
2015). Based on these characterization results, it can be concluded that rGO
nanomaterials have been produced from the synthesis of GO-AgNP solution using
LSE method and chemical reduction which has good nanoparticle stability.

Keywords: GO, GO-AgNP, LSE, chemical reduction, UV-Vis spectrophotometer,
SEM-EDX, XRD, and FTIR spectrophotometer
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BAB |

PENDAHULUAN

A. Latar Belakang Masalah

Graphene merupakan salah satu material baru dalam bidang
nanoteknologi yang sedang giat dikembangkan saat ini. Material baru ini
memiliki sifat-sifat yang luar biasa, diantaranya adalah mobilitas elektron
yang tinggi mencapai 200.000 cm?/Vs, konduktivitas listrik yang tinggi
(0,96 x 10° Q1), konduktivitas termal yang tinggi (5000W/mK), transparansi
optik yang baik (97,7%), serta memiliki kekuatan tarik 1 Tpa atau 200 kali
lebih keras dari baja dan 20 kali lebih keras dari berlian. Satu lembar graphene
dengan luas 1 cm? beratnya hanya 0,77 miligram. Lapisan graphene yang
sangat tipis ini merupakan salah satu contoh dari material berdimensi dua
(Naufal et al., 2013). Graphene memiliki satu lapis atom karbon yang tersusun
rapat dan membentuk struktur kisi hexagonal dua dimensi. Struktur dua
dimensi dan ikatan kovalen pada graphene membuatnya memiliki sifat-sifat
fisika yang menarik seperti sifat elektronik, optik, dan mekanik. Keunikan
sifat-sifat graphene inilah yang menyebabkan graphene sangat berpotensi
untuk diaplikasikan pada berbagai bidang seperti fabrikasi perangkat
elektronik (Taufantri, 2016), photovoltaic (Wang et al., 2008), sensor (Ang et
al., 2008), transparent conducting electrode (Lasmana, 2016), supercapasitor

( Stoller et al., 2008) dan lain lain.



Lembaran tipis graphene oxide (GO) baru-baru ini muncul sebagai
senyawa turunan dari graphene yang tidak hanya mengandung karbon, tetapi
juga oksigen dan hidrogen. GO juga telah dikaji pemanfaatannya dalam
berbagai bidang seperti cat ramah lingkungan yang menggunakan
konduktivitas super dari GO sehingga mampu memperlambat konduksi panas
melalui dinding dan keluar dari bangunan (Ramadhiani, 2017), kemudian
penggunaan GO sebagai elektroda transparan untuk LED dan alat sel surya
(Bo et al., 2014), serta GO yang digunakan pada ranah biomedis khususnya
pada pendistribusian obat kanker sebagai sumber larutan air dan larutan serum
dari obat (Sun et al., 2008), serta pencitraan biologis untuk mendeteksi dini
penyakit dan mendeteksi molekul-molekul yang bersangkutan secara biologis
(Ray, 2015).

Salah satu aplikasi GO yang ramai diteliti saat ini adalah kemampuan
material tersebut untuk menghambat pertumbuhan bakteri dengan membentuk
nanokomposit AQNP/GO (Huang et al., 2016). Caratersebut dilakukan dengan
menggunakan GO sebagai substrat atau penstabil dari nanopartikel perak
(AgNP) yang diyakini mampu mencegah aglomerasi/penggumpalan partikel
AgNP. Nanopartikel perak memiliki luas permukaan yang relatif besar
sehingga meningkatkan kontak mereka dengan bakteri atau jamur, dan mampu
meningkatkan efektivitas bakterisida dan fungisidanya (Montazer et al., 2012).
Sintesis nanokomposit AgNP/GO atau AgNP/rGO telah dilakukan oleh
beberapa peneliti. Chook et al. (2012) melakukan preparasi nanokomposit

AgGO menggunakan metode sintesis yang dibantu dengan iradiasi microwave



secara cepat. Taufantri et al. (2016) melaporkan bahwa graphene dapat
disintesis melalui metode hummers termodifikasi secara hidrotermal
menggunakan pereduksi Zn. Sharma et al. (2015) menyiapkan metode sonikasi
yang dikombinasikan dengan larutan Ortho Di-Chloro Benzena (ODCB) untuk
menghasilkan graphene. Lasmana et al. (2016) melakukan sintesis rGO yang
dibuat dengan metode reduksi termal GO melalui pemanasan oven dan dialiri
gas nitrogen. Namun, sebagian besar sintesis GO-AgNP yang dilakukan
dengan metode hummers termodifikasi dengan mengoksidasi grafit murni dan
larutan asam serta pencampuran dengan AgNP telah menghasilkan material
GO yang mampu menghambat aglomerasi dari AgNP (Bao, 2011; Golsheikh,
2014; Shao, 2015; Huang, 2016; Vi, 2017).

Berdasarkan penelitian-penelitian yang sudah dilakukan, belum ada
informasi yang menunjukkan terbentuknya material GO/rGO atau material
lainnya dari hasil sintesis GO terkombinasi AgNP. Mengetahui fakta tersebut
maka perlu dilakukan penelitian untuk menyelidiki pengaruh dari interaksi
lembaran GO terkombinasi AgNP terhadap hasil pembentukan GO/rGO yang
belum pernah diteliti sebelumnya. Pada penelitian ini, sintesis GO
terkombinasi AgNP dilakukan dengan preparasi dan metode yang berbeda
yaitu mendeposisikan AgNP pada lembaran GO.

Salah satu metode yang digunakan untuk mensintesis GO terkombinasi
dengan AgNP adalah metode liquid sonication exfoliation (LSE). Metode LSE
merupakan metode sintesis GO dalam fase cair menggunakan gelombang

ultrasonik untuk mengupas (peeling), mengikis atau memecah permukaan



grafit menjadi lembaran-lembaran grafena (Aisyah, 2016). Metode ini dipilih
karena caranya yang mudah, murah, dan efisien namun dapat menghasilkan
lembaran GO dengan kualitas yang baik (Wang et al., 2014). Sedangkan untuk
sintesis AgNP digunakan metode reduksi kimia. Metode reduksi kimia ini
menggunakan agen pereduksi dan agen stabilisator untuk menstabilkan
nanopartikel. Metode ini dipilih sebagai metode yang paling efektif untuk
menghasilkan nanopartikel perak, karena langkah kerja yang mudah, cepat,
murah, dan menggunakan suhu rendah (Mailu et al., 2010).

GO vyang telah dibuat dengan mengkombinasikan AgNP akan
dikarakterisasi menggunakan spektrofotometer UV-Vis untuk mengetahui
keberadaan GO dan AgNP pada larutan, kemudian hasil Scanning Electron
Microscope (SEM) digunakan untuk mengetahui struktur morfologi material
yang terbentuk, lalu Energy Dispersive X-Ray Spectroscopy (EDX) digunakan
untuk mengetahui unsur-unsur yang terkandung dalam sampel, serta X-Ray
Diffraction (XRD) untuk mengetahui struktur kristal yang terbentuk, dan
Fourier Transform Infra-Red (FTIR) untuk mengetahui gugus fungsional yang
dimiliki oleh sampel. Karakterisasi tersebut dilakukan untuk mengetahui hasil
dari pengaruh AgNP terhadap pembentukan GO serta menenetukan tingkat

keberhasilan dalam sintesis GO-AgNP.



B.

Identifikasi Masalah

Berdasarkan latar belakang masalah yang telah dipaparkan di atas dapat

diidentifikasi beberapa permasalahan sebagai berikut:

1.

Perlunya penelitian tentang GO terkombinasi AgNP sebagai salah satu
kombinasi material baru di bidang nanoteknologi yang memiliki potensi
pengaplikasian sangat luas di berbagai bidang.

Perlunya pengembangan sintesis material GO terkombinasi AgNP untuk
mengetahui interaksi antara GO dan AgNP yang berpengaruh terhadap
sifat keduanya maupun dalam pembentukan lembaran GO.

Belum adanya penelitian/informasi tentang sintesis GO terkombinasi

AgNP yang menunjukan terbentuknya material GO/rGO.

Batasan Masalah

Batasan-batasan masalah dalam penelitian ini adalah

Bahan dasar yang digunakan dalam penelitian ini adalah serbuk grafit dari
batang karbon baterai bekas sebanyak 1 gram dan serbuk perak nitrat
sebagai bahan dasar pembuatan nanopartikel perak.

Agen pereduksi dan agen penstabil yang digunakan dalam metode reduksi
kimia adalah larutan trisodium sitrat mengacu pada penelitian sebelumnya
yang dilakukan oleh Putri (2016) dengan konsentrasi sebesar 1% yang
mengacu pada pengukuran konsentrasi optimum sebesar 1-3% mampu
menghasilkan nanopartikel perak dengan panjang gelombang yang stabil

(Oktaviani, 2015).



Pada proses sintesis larutan GO-AgNP digunakan volume pencampuran
larutan grafit sebanyak 50 ml.
Pengambilan data dengan perlakuan sonikasi dilakukan pada frekuensi

gelombang sebesar 30 kHz selama 6 jam.

Rumusan Masalah

Berdasarkan identifikasi dan batasan masalah yang sudah dijelaskan

sebelumnya, maka dapat ditentukan rumusan masalah sebagai berikut:

1.

Bagaimana hasil sintesis nanomaterial GO terkombinasi AgNP
menggunakan metode LSE dan reduksi kimia dengan memvariasi
konsentrasi larutan?

Bagaimana pengaruh dari interaksi antara lembaran GO yang
dikombinasikan AgNP berdasarkan hasil karakterisasi spektrofotometer

UV-Vis, SEM-EDX, XRD, dan FTIR?

Tujuan Penelitian

Penelitian ini dilakukan dengan tujuan sebagai berikut:

Memperoleh hasil sintesis nanomaterial GO terkombinasi AgNP
menggunakan metode LSE dan reduksi kimia dengan variasi konsentrasi
larutan.

Mengetahui pengaruh dari interaksi antara lembaran GO dengan AgNP
yang dikombinasikan dengan metode LSE dan reduksi kimia berdasarkan

hasil karakterisasi spektrofotometer UV-Vis, SEM-EDX, XRD, dan FTIR.



F. Manfaat Penelitian
Beberapa manfaat yang dapat diambil dari penelitian ini adalah
1. Bagi Mahasiswa
a. Memberikan informasi tentang cara mensintesis GO yang
dikombinasikan dengan AgNP menggunakan metode LSE.
b. Memberikan informasi tentang pengaruh AgNP terhadap
pembentukan GO dan sifat-sifatnya.
c. Memberikan informasi hasil pengujian spektrofotometer UV-Vis,
SEM-EDX, FTIR, dan XRD pada sampel yang telah disintesis.
d. Sebagai referensi untuk penelitian lebih lanjut mengenai sintesis
nanomaterial yang dapat menghasilkan GO.
2. Bagi Masyarakat
Penelitian ini dapat menjadi sumber referensi di bidang nanoteknologi
yang kemudian dapat dikembangkan lebih lanjut dalam berbagai

konsentrasi ilmu fisika.



BAB I1

KAJIAN PUSTAKA

A. Deskripsi Teori

1. Sekilas tentang Perkembangan Nanoteknologi

Dewasa ini, salah satu pendekatan yang sedang dikembangkan para ahli
terkait rekayasa material adalah nanoteknologi. Nanoteknologi merupakan ilmu
dan rekayasa dalam penciptaan material, struktur fungsional, maupun piranti
dalam skala nanometer (1 nm = 10° m). Definisi lain megatakan bahwa
nanoteknologi adalah pemahaman dan kontrol materi pada ukuran 1 sampai
dengan 100 nm dimana fenomerna-fenomena unik yang timbul dapat digunakan
untuk aplikasi-aplikasi baru (Wijaya, 2012). Secara fundamental, objek dalam
skala nanometer memiliki sifat dan fungsi baru yang sama sekali berbeda dengan
sifat dan fungsinya dalam ukuran yang lebih besar. Ada dua alasan utama yang
menentukan perubahan sifat ini. Pertama, adanya peningkatan luas permukaan
material yang dapat meningkatkan reaktivitas kimia dan meningkatkan kekuatan
sifat elektronik, yang kedua adalah terjadinya efek ukuran kuantum yang
mendominasi bahan dari skala nano terutama pada pengaruh optikal dan sifat
magnetik material (Budianto, 2016).

Istilah material nano digunakan untuk menunjukkan struktur nano yang
hanya tersusun dari material selain karbon, atau jika terdapat unsur atom karbon

(C) maka atom-atom karbonnya tidak dikombinasikan dengan unsur lain.



Menurut Pokropivny et al. (2007) yang termasuk dalam material nano tersebut
adalah fullerene, carbon nanotube, nanowire, dan nanopartikel.

Fullerene merupakan struktur nano yang tersusun dari 60 buah atom karbon
(Ce0) dan memiliki simetri seperti bola. Fullerene secara formal dikenal sebagai
buckeyballs. Penemuan terhadap fullerene ini memberikan harapan baru untuk
diterapkan dalam bidang elektronika dan kedokteran. Nanotube adalah material
berbentuk silinder dengan ketebalan kulit silinder kurang dari 100 nm. Contoh
yang terkenal adalah carbon nanotube dengan kulit silinder berupa satu atau
beberapa lapis atom carbon. Struktur material nanotube dapat dipandang sebagai
jalinan selapis carbon yang bergulung membentuk tabung berukuran nano.
Nanowire atau dikenal juga sebagai nanorods (batang nano) merupakan
material padatan anorganik berbentuk seperti kabel yang dapat dibuat dari
silikon, oksida seng (ZnO), dan berbagai logam lain. Nanopartikel atau dikenal
juga dengan nanodots atau quantum  dots (QDs)  merupakan material
semikonduktor berukuran nanometer (nm). Biasanya ukuran QDs berkisar
antara 3 hingga 25 nm (Young, 2012). Contoh lain dari material nano yang baru
adalah selapis karbon yang ditemukan pada tahun 2007 oleh Geim dan
Novoselov disebut grafena atau graphene. Contoh-contoh material nano tersebut

dapat dilihat pada Gambar 1.



{ - . .

- - - - -

& Y “ &
& SN N N N
(d) (e)

Gambar 1. Contoh-contoh matrial nano (a) Fullrene, (b) Carbon Nanotube,
(c) Nanowire, (d) QDs, dan (e) Graphene (Young, 2012).

Perkembangan nanoteknologi sampai saat ini memiliki dampak aplikasi
yang luas mulai dari bidang material maju, transportasi, ruang angkasa,
kedokteran, lingkungan, informatika, hingga energi. Beberapa aplikasi

nanoteknologi dapat dapat dilihat pada Tabel 1.
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Tabel 1. Beberapa aplikasi nanoteknologi (Wijaya, 2012)

Jenis Bidang Contoh Aplikasi
Material maju cat, pelapis, tinta, keramik, komposit, cairan
kompleks
Kimia berkelanjutan katalis, membrane nano-poros, pelarut nano-
struktur

Produksi dan

penyimpanan energi sel surya, bahan bakar, penyimpanan hydrogen

Informatika nnokomputer, fotonika, alat spintronic
Elektronika komponen, sensor, analisa kebutuhan mobile,
spacecraft

obat-obatan, terapi, implan, biosensor, diagnose
medis, cancer treatment

Lingkungan perbaikan dan pemeliharaan lingkungan

Kesehatan

2. Graphene (Grafena)

Graphene atau grafena merupakan alotrop karbon yang berbentuk lembaran
datar tipis di mana setiap atom karbon memiliki ikatan sp? dan dikemas rapat
dalam bentuk kisi kristal seperti sarang lebah. la dapat dilihat sebagai sebuah
jaring-jaring berskala atom yang terdiri dari atom karbon beserta ikatannya.
Graphene merupakan unsur struktur dasar dari alotrop karbon, meliputi grafit,
tabung nano karbon, dan fullrene. Graphene juga dapat dianggap sebagai
molekul aromatik sangat besar yang merupakan kelompok senyawa hidrokarbon
polisiklik aromatik datar.

Graphene dapat diperoleh dengan mensintesis material grafit. Menurut
Geim (2007), grafit merupakan material yang terdiri dari banyak lembaran
grafena yang ditumpuk secara bersama. Lembaran graphene satu dengan lainnya
diikat oleh ikatan Van der Waals. Jarak antara lembar graphene satu dengan

yang lainnya adalah 0,335 nm dan jarak antar lembar graphene yang sejajar
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adalah 0,67 nm. Panjang ikatan kovalen rangkap antar atom C pada lembar

graphene adalah 0,142 nm.

Gambar 2. Struktur graphene (Lasky, 2015)

Graphene dengan struktur kimia yang unik mempunyai sifat-sifat yang luar
biasa, diantaranya adalah karena ikatannya yang kovalen, menjadikan material
ini lebih kuat daripada logam. Kemudian, karena hanya berbentuk 2D
memungkinkan transport elektron yang cepat sehingga konduktivitas listrik dan
konduktivitas termalnya sangat tinggi. Graphene yang memiliki tebal hanya
berkisar diameter atom karbon, membuat material tersebut menjadi material

yang tipis dan fleksibel serta mempunyai transparansi yang tinggi (Lasky, 2015).

3. Graphene Oxide (GO)

Menurut Li et al. (2014), terdapat dua masalah utama dalam memperoleh
grafena. Masalah pertama adalah tentang bagaimana dapat menghasilkan
lembaran grafena pada skala yang cukup. Seperti telah diketahui bahwa grafit,
meskipun harganya murah dan tersedia dalam jumlah banyak, grafit tidak mudah

terkelupas untuk menghasilkan lembaran grafena satu lapis. Masalah kedua
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adalah bahwa lembaran grafena sulit digabungkan dan didistribusikan secara
homogen ke berbagai matriks untuk aplikasi. Sebagai solusi, GO yang
mengandung banyak kelompok berbasis oksigen dapat diperoleh dengan mudah
dari oksidasi grafit. GO merupakan senyawa turunan dari grafena yang tidak
hanya mengandung karbon, tetapi juga oksigen dan hidrogen.

GO adalah grafena yang teroksidasi, yang mempunyai ikatan dengan gugus
fungsi. Struktur GO bersifat hidrofilik, dan pada bagian basal dan tepi-tepinya
mengandung gugus-gugus fungsional oksigen yaitu gugus karboksil, alkoksil
dan epoksil. Oleh karena itu, GO mengandung atom karbon hibrid sp? dan sp?,
dan bersifat isolator. Kandungan oksigen pada GO juga mengurangi sifat-sifat
unggul yang lain dari grafena. Gambaran dari struktur GO dapat dilihat pada

Gambar 3.

Gambar 3. Struktur GO (Ossila, 2013)

Sintesis GO dapat dilakukan dengan membentuk graphite oxide terlebih
dahulu. Secara sederhana grafit dioksidasi menjadi oksida grafit, kemudian
lembaran-lembaran oksida grafit tersebut dapat dikelupas (exfoliated) dalam air
hingga terbentuk GO. Konsentrasi oksigen dalam GO dapat direduksi hingga

kadar oksigen berkurang dan terbentuk lapisan grafena. GO diyakini dapat
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menjadi material awal yang menjanjikan untuk produksi grafena dalam skala

besar (Syakir, 2015).

Graphene oxide
Graphite oxide

Graphite

H3300veqr it

@ carbon
@ oxygen

Gambar 4. Preparasi GO (Jimenez, 2016)

4. Reduksi GO (rGO)

Proses perubahan GO dapat merusak lapisan grafena dan memiliki
konsekuensi lebih lanjut saat pengurangan senyawa (oksigen dan hidrogen). GO
mengandung beberapa lapisan grafena tunggal yang di dalam ikatan
heksagonalnya terdapat ikatan antara karbon dengan oksigen dan hidrogen
(tergantung dari media dasar). Pengurangan oksigen dan hidrogen yang
dilakukan untuk menghasilkan rGO adalah proses yang sangat penting karena
memiliki dampak besar pada kualitas GO vyang dihasilkan sehingga

mempengaruhi sifat fisika dari rGO. Preparasi rGO dapat ditunjukkan pada
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Gambar 5. Preparasi rGO (Toda et al., 2015)
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GO digunakan sebagai bahan dasar dalam pembentukan rGO dengan cara
reduksi kimia dan reduksi termal. Proses preparasi rGO ditunjukkan pada
Gambar 6 (Jianchang, 2014). Lapisan oksida karbon tersebut dapat dikelupas
dalam media air dengan ultrasonik (Kim, 2010). Pengelupasan uktrasonik pada
umumnya dilakukan selama 2 jam (Loryuenyong, 2013). Lapisan dari rGO
biasanya mengandung lebih sedikit ikatan oksigen akibat reduksi yang dapat
dilakukan dengan pengelupasan menggunakan ultrasonik (Fu, 2013). Reduksi
GO menggunakan reduksi kimia adalah metode yang sangat terukur, namun
sayangnya rGO yang diproduksi seringkali menghasilkan hasil yang relatif
buruk dalam hal luas permukaan dan konduktivitas elektronik. Reduksi GO pada
suhu 1000 °C atau lebih dapat menciptakan rGO yang telah terbukti memiliki

luas permukaan yang sangat tinggi, mendekati grafena murni.

5. Nanopartikel Perak (AgNP)

Nanopartikel adalah partikel dengan ukuran nanometer, yaitu sekitar 1-100
nm. Material nanopartikel memiliki sifat-sifat atau karakteristik yang berbeda
dari ukuran besarnya (bulk). Karakteristik spesifik dari nanopartikel tersebut
bergantung pada ukuran, distribusi dan morfologi partikel (Willems, 2005).
Emas, perak, dan tembaga telah banyak disintesis menjadi nanopartikel yang
berguna dalam bidang fotografi, pelabelan, katalis, fotonika dan optoelektronik
(Naheed et al., 2011; Guangquan et al., 2012).

Nanopartikel dapat berupa logam, oksida logam, semikonduktor, polimer,

material karbon, dan senyawa organik. Perak adalah logam transisi yang dapat
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melakukan beberapa proses oksidasi dan dapat mengoksidasi zat lain. Perak
umumnya digunakan karena salah satu sifatnya yang bertoksik rendah. lon perak
bersifat netral di dalam air, tahan asam, garam, dan berbasa lemah. Stabilitas
perak sangat baik terhadap panas dan cahaya (Bakir, 2011).

Nanopartikel perak merupakan salah satu produk berbasis nanoteknologi.
Pada saat ini, nanopartikel perak telah banyak diproduksi dan sedang dilakukan
berbagai pengujian. Salah satu keunggulan dari nanopartikel perak ini yaitu
harga produksi relatif murah dan juga mudah untuk produksi. Salah satu bentuk
nanopartikel perak adalah koloid. Nanopartikel perak memiliki serapan dan
sebaran cahaya yang sangat efisien serta memiliki warna yang bergantung dari
ukuran dan konsentrasi larutan (Dwandaru et al., 2016). Hal ini dapat diamati

pada Gambar 6.

Mo
oy

Gambar 6. Warna nanopartikel perak bergantung pada ukuran dan konsentrasi
larutan (Oldenburg, 2011).

Faktor-faktor yang dapat mempengruhi ukuran partikel dalam sintesis
nanopartikel yaitu suhu larutan, konsentrasi garam, agen pereduksi, dan waktu
reaksi (Sileikaite et al., 2006). Nanopartikel perak memiliki sifat yang stabil dan

aplikasi yang potensial dalam berbagai bidang antara lain sebagai katalis,
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detektor sensor optik, dan agen antimikroba. Sebagian besar pemanfaatannya
adalah sebagai agen antimikroba (Haryono et al., 2008). Nanopartikel perak
memiliki luas permukaan yang relatif besar sehingga meningkatkan kontak
mereka dengan bakteri atau jamur, dan mampu meningkatkan efektivitas

bakterisida dan fungisidanya (Montazer et al., 2012).

6. Metode Liquid Sonication Exfoliation (LSE)

Metode LSE adalah metode sintesis GO dalam fase cair menggunakan
gelombang ultrasonik. Metode ini merupakan salah satu jenis dari metode liquid
phase exfoliation (LPE) yang menggunakan proses sonikasi yaitu terdapat gaya
pengikisan dan kavitasi yang menyebabkan kemunculan dan pemecahan
gelembung berukuran mikrometer. Hal ini mengakibatkan eksfoliasi pada
material yang berukuran besar (bulk). Proses sonikasi langsung tanpa bantuan
surfaktan pada larutan grafit dapat disebut juga dengan metode LSE (Ciesielski,
2013).

Sonikasi adalah suatu teknologi yang memanfaatkan gelombang ultrasonik.
Gelombang ultrasonik adalah gelombang bunyi dengan frekuensi yang lebih
besar daripada batas frekuensi tertinggi yang dapat didengar oleh telinga
manusia yaitu lebih besar dari 20 kHz. Penggunaan sonikasi dengan frekuensi
20-100 kHz diketahui mempunyai efek signifikan dalam mempercepat berbagai
proses kimia dan fisika. Efek penggunaan ultrasonik dalam proses pembersihan
(cleaning), ekstraksi atau pemurnian suatu senyawa adalah waktu proses lebih

s/ingkat dan peningkatan kualitas produk (Chemat et al., 2011; John, 2002).
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Gelombang ultrasonik kekuatan tinggi diketahui mampu merusak atau mengikis

dinding sel atau permukaan bahan padat (John, 2002).

c) d)
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Starting material

Gambar 7. Metode LSE (Bonaccorso et al., 2014)

Dengan demikian, dalam metode ini sonikasi berfungsi untuk melemahkan
ikatan Van der Waals antar lembaran GO pada sebuah material grafit. Pelemahan
ikatan Van der Waals tersebut menyebabkan lembaran-lembaran GO saling
terlepas. Material grafit yang terdiri dari banyak lembaran grafena dapat
disintesis menjadi beberapa lembar GO berkat peran dari sonikasi. Metode LSE
menjadi metode yang efisien karena caranya yang mudah dan murah, namun
dapat menghasilkan lembaran GO dengan kualitas yang baik (Wang et al.,

2014).

7. Metode Reduksi Kimia

Nanopartikel perak telah banyak dibuat dengan beberapa metode dan
kondisi yang berbeda seperti metode reduksi kimia, fotokimia, sonokimia,
radiasi ultrasonik, sintesis solvotermal, dan lain-lain (Guzman, 2008). Diantara
banyak metode yang dapat dilakukan, metode reduksi kimia dipilih sebagai
metode yang paling efektif untuk menghasilkan nanopartikel perak. Hal ini

dikarenakan langkah kerja yang mudah, cepat, murah, dan menggunakan suhu
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rendah. Metode reduksi kimia merupakan proses reaksi reduksi pada garam-
garam perak seperti perak nitrat, perak sulfat, perak perflorat, dan garam-garam
yang mengandung perak lainnya. Zat-zat lain yang digunakan untuk pembuatan
nanopartikel perak yaitu stabilisator, zat pengikat, zat pereduksi, aquades dan
katalis untuk mempercepat reaksi (Chou et al., 2008). Mailu (2010) melakukan
sintesis nanopartikel perak dengan metode reduksi kimia karena prosesnya
mudah dan sederhana. Garam perak yang digunakan yaitu perak nitrat (AgNO3)
1x10° M dan zat pereduksinya adalah natrium sitrat (NasCsHsO7). Reaksi
pembuatan nanopartikel perak dari AgNOs dengan agen pereduksi natrium sitrat
adalah sebagai berikut:

4Ag* + CeHsO7Nas + 2H,0 > 4Ag° + CeHsO7Hs + 3Nat + H + O
Keuntungan metode reduksi dibandingkan dengan metode lainnya menurut
Chou et al (2008) diantaranya adalah mudah dilakukan, biaya murah, peralatan
yang digunakan sederhana, dan cocok digunakan untuk skala kecil.

Pada umumnya ketika melakukan preparasi nanopartikel perak dengan
metode reduksi kimia, ion logam direduksi oleh agen pereduksi dengan
penambahan agen protektif untuk menstabilkan nanopartikel. Stabilitas
nanopartikel memegang peranan yang sangat penting terutama Kketika
nanopartikel tersebut dikarakterisasi dan diaplikasikan ke dalam sebuah produk
(Haryono et al., 2008). Metode reduksi ini pernah dilakukan beberapa kali oleh
para peneliti, diantaranya Guzman (2008) dan Mailu (2010). Guzman (2008)
menggunakan perak nitrat sebagai bulk, hidrasin hidrat sebagai agen pereduksi

dan dua agen stabilisator yaitu natrium sitrat dan SDS. Begitu pula dengan Mailu
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(2010) yang juga menggunakan perak nitrat dan natrium sitrat. Namun, natrium
sitrat disini digunakan sebagai agen pereduksi sekaligus sebagai agen

stabilisator.

8. Spektrofotometer UV-Visibel

Spektrofotometri merupakan salah satu metode dalam kimia analisis yang
digunakan untuk menentukan komposisi suatu sampel baik secara kuantitatif dan
kualitatif yang didasarkan pada interaksi antara materi dengan cahaya. Peralatan
yang digunakan dalam spektrofotometri disebut spektrofotometer. Cahaya yang
dimaksud tidak hanya UV, cahaya tampak, dan inframerah, tetapi juga bentuk
lain dari radiasi elektromgnetik seperti sinar X, gelombang mikro, dan

gelombang radio. Prinsip dan cara kerja dari spektrofotometer UV-Visibel dapat

Sample Cell
_Slts ,
\I / Detoctor

dijelaskan pada gambar berikut.

Beam
Splitter

%EF
1
Mirrors Reference Cell

Gambar 8. Skema kerja spektrofotometer UV-Vis (Sharma, 2015)

Ratio

Gambar 8 menunjukkan seberkas cahaya polikromatis dari sumber radiasi
dilewatkan pada sebuah celah dan diteruskan menuju prisma/monokromator
untuk memecahkan cahaya dengan berbagai panjang gelombang. Cahaya dari

monokromator akan melewati sebuah celah dengan melewatkan panjang
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gelombang tertentu. Kemudian berkas cahaya tersebut akan terbagi menjadi dua
arah karena adanya beam splitter yang akan membagi cahaya menjadi dua
bagian.  Masing-masing  berkas cahaya yang dipantulkan akan
melewati kuvet berisi larutan referensi (berisi pelarut dari larutan uji)
dan kuvet berisi larutan uji, kemudian berkas cahaya yang melewati
kedua kuvet ini dideteksi oleh detektor. Detektor akan menangkap cahaya
tersebut dan mengubahnya menjadi spektrum yang diwujudkan dalam bentuk
puncak pada panjang gelombang tertentu. Rentang panjang gelombang yang
digunakan pada spektrofotometer UV-Vis yaitu 200-800 nm. (Sastrohamidjojo,
2013).

Proses terjadinya absorbansi cahaya pada spektrofotometer mengacu pada
Hukum Lambert Beer yaitu ketika cahaya monokromatis (Io) mengenai suatu
media (larutan) maka sebagian cahaya tersebut akan diserap (la), sebagian akan
dipantulkan (Ir), dan sebagian akan diteruskan (It). Jika suatu molekul dalam
larutan tertentu menyerap energi dari cahaya UV dan cahaya tampak maka
besarnya energi yang terserap menyebabkan terjadinya perpindahan elektron
dari keadaan dasar menuju keadaan tereksitasi. Perpindahan elektron ini disebut
transisi elektronik.

Jenis-jenis transisi elektron terbagi dalam tiga jenis utama orbital/tingkat
energi molekul, yaitu orbital sigma (o); orbital pi (x); dan orbital elektron bebas
(n). Masing-masing orbital molekul ini mempunyai suatu orbital ¢* atau ©* anti-
ikatan yang berkaitan dengannya. Transisi-transisi elektron tersebut terjadi dari

orbital ikatan ke orbital anti-ikatan. Transisi w— ©* keadaan tereksitasi lebih
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terkutub (polar) daripada keadaan dasar. Akibatnya, pada transisi =— n* dalam
pelarut polar, absorpsi akan bergeser ke panjang gelombang lebih besar atau
disebut efek batokromik (red shift). Sedangkan molekul yang mempunyai
elektron bebas dapat berinteraksi dengan pelarut berikatan hidrogen dengan
lebih baik dalam keadaan dasar daripada dalam keadaan tereksitasi. Akibatnya,
absorpsi transisi n— 7* akan bergerak ke panjang gelombang yang lebih kecil
dalam pelarut polar atau disebut dengan pergeseran hipsokrom (blue shift) (Pavia

etal., 2014).

U*[anti-hunding)

L Jl:*[anti-huﬂding)
N . [ == 0'“=
-1 * =
= T T SO .
% n (non-bonding)
w > 270 nm >185nm G T
m (bonding)
> 165 nm
o (bonding)

<165nm
Gambar 9. Diagram transisi yang mungkin terjadi (Pavia et al., 2014).

Sampel GO yang dikarakterisasi dengan spektrofotometer UV-Vis
menunjukkan puncak absorbansi yang kuat pada 230 nm yang disebabkan oleh
transisi m— n* dari ikatan C-C aromatik, sementara transisi n— z* dari ikatan
C = O diperoleh dari tepi dengan panjang gelombang 300 nm. AgNP dan AgGO
masing-masing menunjukkan puncak absorbansi yang kuat pada 418 nm dan 420
nm, karena resonansi plasmon permukaan AgNP. Terdapat rentang absorbansi
yang luas untuk sampel AgGO pada 210 nm sampai 240 nm, yang dapat

dikaitkan dengan keberadaan GO (Chook et al., 2012).

22



Absorbance (a.u)

200 250 300 350 400 450 500
Wavelength (nm)

Gambar 10. Spektrum UV-Vis GO, AgNP, dan AgGO (Chook et al., 2012)

Hasil karakterisasi menggunakan spektrofotometer UV-Vis yang dilakukan
oleh Golsheikh et al (2014) dalam mensintesis komposit AgNP-rGO
menunjukkan spektrum absorbansi UV-Vis dari GO dan AgNP-rGO. Pada
spektrum UV-Vis GO, dua puncak karakteristik dapat diamati pada 229 nm dan
304 nm yang masing-masing dikaitkan dengan transisi t— z* dari transisi C=C
aromatik dan transisi n— n* dari ikatan C=0. Setelah diberi perlakuan sonikasi
pada larutan AgNP dan GO, puncak tersebut hilang dan dua puncak baru muncul
pada 251 nm dan 396 nm yang menyerupai dengan reduksi GO dan resonansi

plasmon permukaan masing-masing AgNP.
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Gambar 11. Spektrum serapan UV-Vis larutan GO dan AgNP-rGO
(Golsheikh et al, 2014)

9. Scanning Electron Microscope (SEM)

SEM digunakan untuk mengetahui morfologi permukaan suatu bahan.
Karakteristik bahan menggunakan SEM dimanfaatkan untuk melihat struktur
topografi permukaan, ukuran butir, cacat struktural, dan komposisi pencemaran
suatu bahan. Hasil yang diperoleh berupa scanning electron macrograph yang
menyajikan bentuk tiga dimensi berupa gambar atau foto. Ada beberapa sinyal
penting yang dihasilkan oleh SEM. Dari pantulan inelastis didapatkan sinyal

elektron sekunder dan karakteristik sinar X sedangkan dari pantulan elastis
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didapatkan sinyal backscattered electron. Sinyal -sinyal tersebut dijelaskan pada

gambar di bawah ini.

SEM Setup
Electron/Specimen Interactions
When the electron beam strikes the sample, both photon and electron signals are

emitted.
Incident Beam
X-rays Primary Backscattered Electrons
Through Thickness Atomnic Number and Topographical Information

Composition Information .
Cathodoluminescence

Electrical Information

Auger Electrons
Surface Sensitive
Compositional Information

Secondary Electrons
Topographical Information

Specimen Current
Electrical Information

Gambar 12. Sinyal karakteristik yang dihasilkan SEM (Goldstein et al, 2007).

Gambar 12 menunjukkan bahwa elektron sekunder menghasilkan topografi
dari benda yang dianalisa dengan permukaan yang tinggi berwarna lebih cerah
dari permukaan rendah. Sedangkan primary backscattered elektron memberikan
perbedaan berat molekul dari atom-atom yang menyusun permukaan. Atom
dengan berat molekul tinggi akan berwarna lebih cerah daripada atom dengan
berat molekul rendah (Goldstein et al, 2007).

Pada sebuah alat SEM terdapat beberapa peralatan utama antara lain: pistol
elektron, biasanya berupa filamen yang terbuat dari unsur yang mudah melepas
elektron misal tungsten, lensa untuk elektron, berupa lensa magnetis karena
elektron yang bermuatan negatif dapat dibelokkan oleh medan magnet., dan
sistem vakum untuk menghilangkan molekul udara. Prinsip kerja dari SEM

berupa suatu sumber elektron dari filamen yang terbuat dari tungsten
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memancarkan berkas elektron. Tungsten biasanya digunakan pada elektron gun
karena memiliki titik lebur tertinggi dan tekanan uap terendah dari semua logam
sehingga memungkinkan dipanaskan untuk emisi elektron. Berkas elektron
difokuskan oleh satu atau dua lensa kondensor ke titik yang diameternya sekitar
0,4 nm sampai 5 nm. Permukaan bahan yang dikenai berkas elektron akan
memantulkan kembali berkas tersebut atau menghasilkan elektron sekunder ke
segala arah arah. Scanning pada permukaan bahan yang dikehendaki dapat
dilakukan dengan mengatur scanning generator dan scanning coils. Elektron
sekunder hasil interaksi antara elektron dengan permukaan spesimen ditangkap
oleh detektor secondary electron (SE) yang kemudian diolah dan diperkuat oleh
amplifier dan kemudian divisualisasikan dalam monitor sinar katoda

(Havancsak, 2016). Skema dasar SEM disajikan pada gambar 13.

Gambar 13. Skema dasar SEM (Havancsak, 2016)
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SEM juga digunakan untuk menggambarkan posisi AgNP pada rGO dan
untuk menghitung ukuran partikel nanopartikel yang tertanam pada rGO.
Morfologi SEM dari sampel yang diunakan seperti ditunjukkan pada Gambar 14
bahwa partikel nano perak diendapkan dan disematkan pada rGO selama proses

reaksi (Yoon et al., 2015).

Gambar 14. Hasil SEM dari morfologi dan mikrostruktur AgNP- rGO
(Yoon et al., 2015).

10. Energy Dispersive X-Ray Spectroscopy (EDX)

EDX digunakan untuk menentukan komposisi kimia suatu bahan. EDX
bekerja sebagai fitur yang terintegrasi dengan SEM dan tidak dapat bekerja tanpa
SEM. Prinsip kerja dari EDX adalah menangkap dan mengolah sinyal
flouresensi sinar-X yang keluar apabila berkas elektron mengenai daerah
tertentu pada bahan. Sinar-X tersebut dapat dideteksi dengan detektor zat padat
yang dapat menghasilkan pulsa intensitas sebanding dengan panjang gelombang
sinar-X. Gambar 15 memperlihatkan hamburan elektron-elektron apabila
mengenai spesimen. Interaksi antara elektron dengan atom pada sampel akan

menghasilkan pelepasan elektron energi rendah, foton sinar-X, dan elektron
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Auger yang semuanya dapat digunakan untuk mengkarakterisasi material

(Havancsak, 2016).

secondary electrons

incoming beam

lglaé%l%scattered

X-ray photons rons

" ; sample

Gambar 15. Hamburan dari elektron yang jatuh pada lembaran tipis
(Havancsak, 2016).

Elektron sekunder adalah elektron yang dipancarkan dari permukaan kulit
atom terluar yang dihasilkan dari interaksi berkas elektron jatuh dengan padatan
sehingga mengakibatkan terjadinya loncatan elektron yang terikat lemah dari
pita konduksi. Elektron Auger adalah elektron dari kulit orbit terluar yang
dikeluarkan dari atom ketika elektron tersebut menyerap energi yang dilepaskan
oleh elektron lain yang jatuh ke tingkat energi yang lebih rendah.

Apabila berkas elektron mengenai sampel padat maka sebagian berkas yang
jatuh tersebut akan dihamburkan kembali dan sebagian lagi akan menembus
sampel. Untuk sampel yang tipis maka sebagian besar elektron akan diteruskan,
beberapa elektron akan dihamburkan secara elastis tanpa kehilangan energi dan
sebagian lagi akan dihamburkan secara tak elastis. Teknik ini juga dapat
dimanfaatkan untuk mengamati unsur-unsur pada daerah kecil permukaan bahan
secara kualitatif dan semi kuantitatif. Hal ini karena masing-masing unsur

menyebar pada panjang gelombang spesifik.
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11. X-Ray Diffraction (XRD)

XRD pertama kali ditemukan oleh Max von Laue tahun 1913 dan
pengembangannya dilakukan oleh Bragg. Difraksi sinar-X merupakan salah satu
metode baku yang penting untuk mengkarakterisasi material. Sampai saat ini,
metode difraksi sinar-X digunakan untuk mendapatkan informasi struktur kristal
material logam maupun paduan, mineral, polimer, material organik, dan
superkonduktor (Suharyana, 2012). XRD memberikan data-data difraksi dan
kuantisasi intensitas difraksi pada sudut-sudut dari suatu bahan. Data yang
diperoleh dari XRD berupa intensitas difraksi sinar-X yang terdifraksi dan sudut-
sudut 20. Tiap pola yang muncul pada pola XRD mewakili satu bidang kristal
yang memiliki orientasi tertentu (Widyawati, 2012).

Pola difraktogram yang dihasilkan berupa deretan puncak-puncak difraksi
dengan intensitas relatif bervariasi sepanjang nilai 20 tertentu. Besarnya
intensitas relatif dari deretan puncak-puncak tersebut bergantung pada jumlah
atom atau ion yang ada, dan distribusinya di dalam sel satuan material tersebut.
Pola difraksi setiap padatan kristalin sangat khas, yang bergantung pada Kisi
kristal, unit parameter, dan panjang gelombang sinar X yang digunakan. Dengan
demikian, sangat kecil kemungkinan dihasilkan pola difraksi yang sama untuk
suatu padatan kristalin yang berbeda.

Gambar 16 menunjukkan spektrum XRD pada sampel AgNP dan AgGO.
Pembentukan AgNP dipastikan dengan adanya pola difraksi struktur kristal
perak, yang sesuai dengan pola XRD menggunakan standar JCPDS. Puncak

difraksi untuk kedua sampel yaitu pada 38.1°, 44.3° 64.5° dan 77.4° mewakili

29



bidang kristalografi dari (111), (200), (220), dan (311) untuk jenis FCC kristal

perak (Chook et al., 2012).
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Gambar 16. Spektrum XRD pada AgNP dan AgGO (Chook et al., 2012)

12. Spektrofotometer FTIR

Spektrofotometer FTIR merupakan salah satu alat yang dapat digunakan
untuk identifikasi senyawa, khususnya senyawa organik, baik secara kualitatif
maupun kuantitatif. Analisis kualitatif dilakukan dengan melihat bentuk
spektrumnya yaitu dengan melihat puncak-puncak spesifik yang menunjukkan
jenis gugus fungsional yang dimiliki oleh senyawa tersebut. Sedangkan analisis
kuantitatif dapat dilakukan dengan menggunakan senyawa standar yang dibuat
spektrumnya pada berbagai variasi konsentrasi.

Bila radiasi inframerah dilewatkan melalui suatu cuplikan, maka molekul-
molekulnya dapat menyerap (mengabsorpsi) energi dan terjadilah transisi
diantara tingkat vibrasi (ground state) dan tingkat vibrasi tereksitasi (excited

state). Sebagian radiasi sinar infra merah tersebut diserap (diadsorpsi) oleh
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molekul dan sebagian lagi diteruskan (ditransmisikan) melalui molekul tersebut.
Pengabsorpsian energi pada berbagai frekuensi dapat dideteksi oleh
spektrofotometer inframerah yang memplot jumlah radiasi inframerah yang
diteruskan melalui cuplikan sebagai fungsi frekuensi (atau panjang gelombang)
radiasi. Plot tersebut adalah spektrum inframerah yang memberikan informasi
penting tentang gugus fungsional suatu molekul (Kristianingrum, 2014).

Sinar inframerah memiliki rentang panjang gelombang dari 2.5 um sampai
25 um. Adapun frekuensi sinar IR memiliki rentang dari 400 cm* sampai 4000
cm™. Pada alat spektrofotometri IR, satuan bilangan gelombang merupakan
satuan yang umum digunakan. Bilangan gelombang adalah jumlah gelombang
per 1 cm, yang merupakan kebalikan dari panjang gelombang. Nilai bilangan
gelombang berbanding terbalik terhadap frekuensi atau energinya. Bilangan
gelombang dan panjang gelombang dapat dikonversi satu sama lain
menggunakan persamaan di bawah (Nugraha, 2016):

V (cm™) = 1/A (um) x 10*

Informasi absorpsi inframerah pada umumnya diberikan dalam bentuk
spektrum dengan panjang gelombang (um) atau bilangan gelombang (cm™)
sebagai absis x dan intensitas absorpsi atau persen transmitan sebagai ordinat y.
Untuk memperoleh interpretasi lebih jelas dibutuhkan tabel korelasi dari

inframerah yang dapat dilihat pada Tabel 2.
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Tabel 2. Korelasi bilangan gelombang dengan jenis ikatan (Nugraha, 2016).

Gugus | Jenis Senyawa Daerah Serapan(cm ™)
C-H alkana 2850-2960, 1350-1470
C-H alkena 3020-3080, 675-870
C-H aromatik 3000-3100, 675-870
C-H alkuna 3300
C=C | alkena 1640-1680
C=C [ aromatik(cincin) 1500-1600
C-O alkohol, eter ,asam karboksilat, ester | 1080-1300
C=0 aldehida, keton, asam karboksilat, 1690-1760
ester
O-H alkohol, fenol(monomer) 3610-3640
O-H alkohol, fenol(ikatanH) 2000-3600(lebar)
O-H asamkarboksilat 3000-3600(lebar)
N-H amina 3310-3500
C-N amina 1180-1360
NO2 nitro 1515-1560, 1345-1385

Pengukuran FTIR dapat dilakukan untuk menyelidiki interaksi antara GO

dan AgNP. Gambar 18 menunjukkan spektrum FTIR nanokomposit GO dan

GO-Ag.
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Gambar 17. Spektrum FTIR GO dan GO-Ag nanocomposite (Shao et al.,
2015)

Dalam kasus GO, puncak dengan intensitas yang tinggi berpusat pada 3416
cm? sesuai dengan kelompok gugus O-H, dan puncak kuat pada 1728 cm™
sesuai dengan vibrasi regangan (stretching) dari gugus karboksilat C=0. Puncak
pada 1621 cm™ dikaitkan dengan vibrasi skeletal dari ikatan C=C aromatik atau
ikatan hidrogen intramolekuler. Puncak lain berada pada 1365, 1215, dan 1054
cm? sesuai dengan deformasi C-O-H, regangan C-H (kelompok epoksi), dan
vibrasi regangan C-O (masing-masing kelompok alkoksi). Oleh karena itu, hal
ini membuktikan adanya kelimpahan gugus hidroksil dan kelompok oksigen di
permukaan GO, yang membuat GO lebih mudah untuk modifikasi lebih lanjut
seperti dengan AgNP.

Untuk nanokomposit GO-Ag, posisi puncak gugus fungsional di GO tetap
ada, dan bentuknya serupa. Secara khusus, intensitas peregangan karbonil C=0
(1736 cm™) menurun, sedangkan getaran C=C aromatik (1628 cm™) nanosheets

GO meningkat.
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Perubahan ini dapat membuktikan bahwa ada interaksi antara AgNP dan
kelompok fungsional yang mengandung oksigen (yaitu, -COOH) dari

nanosheets GO dengan membentuk ikatan kimia (Shao et al., 2015).

. Kerangka Berpikir

Penelitian ini berfokus pada sintesis GO yang dikombinasikan dengan
AgNP dalam fasa cair. Sintesis GO-AgNP tersebut divariasi konsentrasi
larutannya sebesar 1 mM, 2 mM, 3 mM, dan 4 mM. Hal ini dilakukan untuk
menyelidiki interaksi antara lembaran GO dan AgNP, serta pengaruh AgNP
terhadap sifat-sifat pembentukan grafena. Sintesis GO-AgNP dimulai dengan
membuat dua jenis larutan, yaitu larutan AgNP dan larutan grafit. Sintesis
larutan AgNP dilakukan dengan metode reduksi kimia menggunakan serbuk
perak nitrat sebagai bahan dasar dan serbuk trisodium sitrat sebagai agen
pereduksi dan agen stabilisator. Metode reduksi kimia dipilih karena langkah
kerja yang mudah, cepat, dan murah untuk menghasilkan nanopartikel perak.
Sintesis larutan grafit dilakukan dengan cara mencampurkan antara larutan
aquades dan serbuk grafit menggunakan blender. Setelah didapatkan dua jenis
larutan tersebut maka sintesis GO-AgNP dilakukan dengan metode LSE yaitu
mencampurkan larutan AgNP dan larutan grafit yang akan diberi perlakuan
sonikasi selama 6 jam. Metode LSE digunakan karena caranya yang mudah,
murah, dan efisien namun dapat menghasilkan lembaran GO dengan kualitas

yang baik (Wang et al., 2014).
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Sampel yang telah diberi perlakuan sonikasi akan dikarakterisasi
menggunakan spektrofotometer UV-Vis, SEM-EDX, XRD, dan FTIR.
Karakterisasi spektrofotometer UV-Vis dilakukan untuk mengetahui keberadaan
GO dan AgNP pada larutan. Karakterisasi SEM-EDX untuk mengetahui gambar
struktur morfologi yang terbentuk dan mengetahui unsur-unsur yang terkandung
dalam sampel. Karakterisasi XRD untuk mengetahui perubahan struktur kristal
yang terbentuk, dan spektrofotometer FTIR untuk mengetahui gugus fungsional
penyusun yang dimiliki oleh sampel. Beberapa karakterisasi tersebut dilakukan
untuk mengetahui hasil dari pengaruh AgNP terhadap pembentukan GO serta

menenetukan tingkat keberhasilan dalam sintesis GO-AgNP.
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BAB |11

METODE PENELITIAN

A. Tempat dan Waktu Penelitian
1. Tempat Penelitian

a. Sintesis GO-AgNP dilakukan di Laboratorium Koloid lantai 2 Jurusan
Pendidikan Fisika, Fakultas MIPA, Universitas Negeri Yogyakarta.

b. Pengujian bahan menggunakan spektrofotometer UV-Vis dan XRD
dilakukan di laboratorium Kimia Analitik lantai 2 Jurusan Pendidikan
Kimia, Fakultas MIPA, Universitas Negeri Yogyakarta.

c. Pengujian bahan menggunakan SEM-EDX dilakukan di Laboratorium
Penelitian dan Pengujian Terpadu (LPPT), Universitas Gadjah Mada.

d. Pengujian bahan menggunakan FTIR dilakukan di Laboratorium
Pengujian Terpadu, Fakultas MIPA, Universitas Islam Indonesia.

2. Waktu Penelitian
Penelitian ini dilaksanakan pada bulan September 2017 sampai bulan Januari

2018.

B. Variabel Penelitian
1. Variabel Bebas
Variabel bebas yang digunakan pada penelitian ini adalah konsentrasi larutan

nanopartikel perak (AgNP) pada proses sintesis larutan GO-AgNP.
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2. Variabel Terikat

Parameter yang diamati pada penelitian ini adalah

a. panjang gelombang pada puncak absorbansi hasil uji UV-Vis,

b. gambar morfologi dan komposisi kimia hasil uji SEM-EDX untuk
memperoleh parameter ukuran diameter partikel dan kandungan unsur
dalam sampel,

c. parameter Kisi struktur kristal hasil uji XRD, dan

d. angka gelombang pada sampel hasil uji FTIR untuk memperoleh
parameter gugus fungsional.

3. Variabel Kontrol

Variabel kontrol yang digunakan pada penelitian ini adalah

a. massa serbuk grafit,

b. volume larutan GO,

c. frekuensi sonikasi, dan

d. lama waktu sonikasi.

C. Alat dan Bahan
1. Alat-alat penelitian
Alat-alat yang digunakan dalam penelitian ini adalah
a. blender merk Miyako BL102PL dengan kapasitas 1 liter, daya 200 watt,
dan voltase 220 V, frekuensi 50 Hz (1 set),
b. gelas kimia 200 ml (4 buah),

c. gelas ukur 25 ml (1 buah),
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u.

V.

. neraca ohaus digital merk Scout Pro dengan batas ukur 2000 mg(1 buah),

. oven merk Mitseda Electric Oven dengan batas ukur 250°C (1 buah),

botol sampel (20 buah),

. wadah sampel (10 buah),
. tabung reaksi (5 buah),

. pengaduk (1 buah),

heater (1 set),
termometer alkohol merk Nikida panjang 30 cm dan rentang suhu -10°C
sampai 110°C (1 buah),

penjepit kayu (5 buah),

.kaca preparat (5 buah),

. pemotong kaca (1 buah),

. tweeter piezoelectric model P234 dengan diameter 27 mm (6 buah),
. pipet tetes (2 buah),

. plastik klip (1 bungkus),

AFG sebagai pembangkit sinyal frekuensi merk Speco dengan batas ukur
2 MHz (1 buah),

amplifier sebagai penguat sinyal dari AFG merk Uchida TA-2MS(1 buah),
spektrofotometer UV-Vis merk Shimadzu UV-4250 (1 unit),

SEM-EDX merk JEOL, tipe JSM-6510LA (1 unit),

XRD merk Rigaku Miniflex600 (1 unit),

w. spektrofotometer FTIR merk Nicolet Avatar (1 unit).
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2. Bahan-bahan penelitian
Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah
a. perak nitrat (AgNOs) (1 gram),
b. trisodium sitrat (NasCsHsO7) (1 gram),
c. aquades (1 liter),
d. grafit dari limbah baterai Zn-C (20 buah),

e. alkohol 70% (secukupnya).

D. Langkah Pengambilan Data
Penelitian yang dilakukan dibagi dalam dua tahap. Tahap pertama adalah tahap
preparasi dan sintesis larutan GO-AgNP. Tahap kedua adalah tahap karakterisasi
sampel GO-AgNP.
1. Tahap preparasi dan sintesis larutan GO-AgNP

a. Pembuatan larutan AgNO3z (perak nitrat)

Penggunaan AgNOs merupakan bahan utama yang digunakan untuk
mensintesis larutan nanopartikel perak dengan variasi konsentrasi 1 mM,
2 mM, 3 mM, dan 4 mM. Langkah-langkah yang dilakukan sebagai
berikut:

1) Menyiapkan alat dan bahan yang dibutuhkan.

2) Membuat larutan perak nitrat dengan variasi konsentrasi yaitu

dilakukan dengan pengenceran dimulai dari konsentrasi 4 mM.
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3) Menghitung massa AgNO3 yang akan digunakan untuk konsentrasi

massa 1000
X

4 mM, dapat digunakan rumus: M =
mr v

massa 1000 massa 1000
X—— = 0,004 = X—— —> massa= 0,204 gr
mr v 170 300

M=

sehingga diperoleh massa AgNOs sebesar 0,204 gram.

4) Menimbang  AgNOz  sebanyak 0,204  gram  kemudian
mencampurkannya dengan 300 ml aquades ke dalam gelas kimia secara
bersamaan sedikit demi sedikit.

5) Campuran AgNOs dan aquades diaduk sampe merata.

6) Memisahkan setengah dari larutan tersebut sebanyak 150 ml ke dalam
wadah untuk konsentrasi 4 mM dan 150 ml sisanya untuk dilakukan
pengenceran pada konsentrasi 3 mM dan berlaku seterusnya.

7) Membuat larutan AgNOz 1 mM, 2 mM, dan 3 mM dilakukan dengan
pengenceran, yaitu dengan rumus M1 x vl = M2 x v2
untuk konsentrasi 3 mM

M1 xvl =M2xv2
4 mM x 150 ml = 3 mM x v2
v2 =200 ml
untuk konsentrasi 2 mM

M1 xvl=M2xv2
3mMx100ml = 2mM x v2
v2 = 150 ml
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untuk konsentrasi 1 mM

M1 xvl =M2xv2
2mMx50ml =1mM x v2
v2 = 100 ml

8) Proses pengenceran dilakukan setelah mengetahui besar volume yang
dibutuhkan tiap konsentrasi. Pada konsentrasi 3 mM dibuat dengan
menambahkan 50 ml aquades ke dalam 150 ml AgNOs 4 mM sambil
diaduk merata sehingga diperolen volume akhir sebesar 200 ml.
Kemudian 100 ml dari larutan tersebut diambil dan dimasukkan ke
dalam wadah untuk konsentrasi 3 mM.

9) Untuk konsentrasi 2 mM dibuat dengan menambahkan 50 ml aquades
ke dalam 100 ml AgNOs 3 mM sambil diaduk merata sehingga
diperoleh volume akhir sebesar 150 ml. Kemudian 100 ml dari larutan
tersebut diambil dan dimasukkan ke dalam wadah untuk konsentrasi 2
mM.

10) Untuk konsentrasi 1 mM dibuat dengan menambahkan 50 ml aquades
ke dalam 50 ml AgNO3 2 mM sambil diaduk merata sehingga diperoleh
volume akhir sebesar 100 ml. Larutan tersebut dimasukkan ke dalam

wadah untuk konsentrasi 1 mM.
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Gambar 18. Larutan AgNO3z 1 mM, 2 mM, 3 mM, dan 4 mM

b. Pembuatan larutan trisodium sitrat (NasCsHsO7) 1%

Pembuatan larutan trisodium sitrat 1% diawali dengan perhitungan

persentase NazCsHs07 1% menggunakan rumus sebagai berikut:

massa zat terlarut 0,5 gram
x 100% = f—x 100% = 1 %

volume pelarut 50 ml

Setelah mendapatkan hasil perhitungan perssentase, kemudian
menimbang NasCeHsO7 sebanyak 0,5 gram dan mencampurkannya
dengan 50 ml aquades ke dalam gelas kimia secara bersamaan sedikit demi

sedikit. Campuran tersebut diaduk sampai merata.

c. Pembuatan nanopartikel perak 1 mM, 2 mM, 3 mM, dan 4 mM

Sintesis nanopartikel perak dilakukan dengan metode reduksi kimia yaitu
mereaksikan larutan AgNOs tiap konsentrasi dengan larutan trisodium
sitrat sebagai agen pereduksi dan stabilitator. Langkah-langkah yang

dilakukan sebagai berikut:
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1) Menyiapkan 2 ml larutan AgGNOz 1 mM, 2 mM, 3 mM, dan 4 mM ke
dalam tabung reaksi.

2) Memanaskan masing-masing konsentrasi larutan AgNOs tersebut
menggunakan heater selama 10 menit (Putri, 2015) untuk menguraikan
perak nitrat membentuk oksidanya. Sesuai dengan reaksi kimia sebagai

berikut.

2 AgNO3 > 2 Ag + Oy + 2 NO2

Gambar 19. Pemanasan larutan AgNO3z menggunakan heater.
3) Kemudian mengangkat tabung-tabung tersebut dan menambahkan 5
tetes NasCsHsO7 1% ke dalam masing-masing tabung reaksi.
4) Memanaskan kembali larutan hingga warna larutan berubah menjadi
kekuning-kuningan. Warna kekuningan merupakan salah satu indikasi

terbentuknya nanopartikel perak.
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Gambar 20. Nanopartikel perak yang telah selesai dibuat.
5) Melakukan uji UV-Vis dari keempat variasi konsentrasi nanopartikel
perak untuk mendapatkan hasil puncak terbaik yang akan digunakan

pada campuran selanjutnya (hasil uji terlampir).

. Pembuatan larutan grafit

Larutan grafit dibuat dengan proses pencampuran mekanik yaitu

memblender serbuk grafit dengan aquades agar diperoleh campuran yang

merata. Langkah-langkah yang dilakukan sebagai berikut:

1) Menyiapkan alat dan bahan yang akan digunakan.

2) Menimbang serbuk grafit yang telah dihaluskan dari batang karbon
Zn-C sebanyak 1 gram.

3) Mencampurkan serbuk graphite dengan 100 ml aquades menggunakan
blender dengan kecepatan rotasi £12.000 rpm selama 3 menit.

4) Memasukkan dan menyimpan larutan tersebut ke dalam wadah.
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Gambar 21. Larutan grafit hasil pencampuran menggunakan
blender.

e. Sintesis larutan GO terkombinasi AgNP (GO-AgNP)

Larutan GO-AgNP disintesis menggunakan metode LSE yang sebelumnya

dilakukan pencampuran antara larutan AgNP dengan larutan grafit.

Campuran tersebut kemudian disonikasi selama 6 jam. Langkah-langkah

pembuatan dapat dilihat sebagai berikut:

1) Menyiapkan larutan grafit dan nanopartikel perak tiap konsentrasi yang
telah dibuat.

2) Mengencerkan 2 ml nanopartikel perak masing-masing konsentrasi ke
dalam 50 ml aquades, lalu menyiapkan larutan grafit sebanyak 50 ml.

3) Mencampurkan kedua larutan tersebut secara bersamaan dan sedikit
demi sedikit sambil diaduk hingga merata.

4) Menyiapkan 50 ml larutan grafit untuk dilakukan sonikasi tanpa

campuran.
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5) Melakukan sonikasi dengan cara eksfoliasi sampel dalam fasa cair
menggunakan gelombang ultrasonik dengan frekuensi 30 kHz selama
6 jam untuk memperoleh lembaran GO yang tipis. Hal ini mengacu
pada penelitian sebelumnya yang manyatakan bahawa semakin tinggi
frekuensi dan waktu sonikasi akan menghasilkan lembaran GO yang
lebih tipis (Wisnuwijaya, 2017; Aisyah 2016). Larutan yang telah
disonikasi  lalu didiamkan selama semalam untuk memisahkan
endapan berupa kumpulan lapisan graphene yang masih tebal dalam

larutan.

(b)

Gambar 22. Larutan yang telah didiamkan semalam: (a) larutan
GO-AgNP variasi konsentrasi, (b) larutan GO

2. Tahap karakterisasi sampel GO-AgNP

a. Karakterisasi menggunakan spektrofotometer UV-Vis
Karakterisasi sampel UV-Vis dilakukan dalam bentuk larutan, yaitu pada
sampel larutan AgNP dengan variasi konsentrasi, larutan grafit, larutan
GO dengan dan tanpa sonikasi, serta larutan GO-AgNP dengan variasi

konsentrasi.
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b. Karakterisasi menggunakan SEM-EDX
Karakterisasi sampel menggunakan SEM-EDX dilakukan dengan
menempelkan sampel larutan GO-AgNP pada kaca preparat berukuran
1x1cm? Menempelkan sampel larutan tersebut dilakukan dengan cara
mencelupkan kaca preparat ke dalam loyang yang berisi sampel larutan.
Selanjutnya sampel yang menempel pada kaca preparat tersebut dioven
pada suhu 250°C selama 10 menit supaya larutan pada sampel mengering
dan menempel dengan baik pada kaca preparat kemudian didinginkan.
Sedangkan untuk sampel larutan GO digunakan serbuk dari larutan GO
yang telah dipanaskan untuk diuji menggunakan SEM-EDX. Sampel GO
dan GO-AgNP yang telah dingin kemudian diuji menggunakan SEM-

EDX.

c. Karakterisasi menggunakan XRD
Karakterisasi sampel menggunakan XRD juga dilakukan dalam bentuk
lapisan tipis yang menempel pada kaca preparat berukuran 1x1 cm?.

Sampel yang diujikan adalah sampel larutan GO dan GO-AgNP 4 mM.

d. Karakterisasi menggunakan spektrofotometer FTIR
Karakterisasi sampel FTIR dilakukan dalam bentuk larutan dengan 2
variasi sampel yaitu sampel larutan GO dan larutan GO-AgNP 4 mM yang

telah dipilih berdasarkan hasil uji sebelumnya.
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E. Teknik Pengumpulan Data

1. Hasil pengujian menggunakan spektrofotometer UV-Vis
Pengujian dengan spektrofotometer UV-Vis digunakan untuk mengetahui
panjang gelombang serapan dan puncak absorbansi. Rentang panjang
gelombang yang digunakan untuk uji UV-Vis berkisar pada 200-800 nm.
Rentang panjang gelombang ini dipilih karena pengujian sampel
menggunakan sinar UV yang berada pada rentang 200-400 nm dan sinar
tampak (visible) pada rentang 400-800 nm.

2. Hasil pengujian menggunakan SEM-EDX
Pengujian SEM-EDX dilakukan untuk mengetahui morfologi permukaan
dari sampel GO dan GO-AgNP 4 mM serta untuk mengetahui komposisi
kimia yang terdapat pada kedua sampel.

3. Hasil pengujian menggunakan XRD
Pengujian XRD digunakan untuk menentukan struktur kristal dan parameter
kisi dari sampel. Data yang diperoleh dari karakterisasi XRD berupa
difaktogram. Difaktogram menunjukkan intensitas sebagai fungsi sudut
difraksi (29).

4. Hasil pengujian menggunakan spektrofotometer FTIR
Pengujian dengan FTIR digunakan untuk mengetahui gugus fungsional yang
terdapat pada sampel dengan menunjukkan grafik nilai transmitansi dan

angka gelombang.
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F. Diagram Alur Penelitian

( Mulai )
Preparasi alat
dan bahan

e e e e e e e e e R I

3 mM, 4 mM

— o o e e e e e e e e e e e e e e e e e o

Sonikasi selama 6 jam

Karakterisasi sampel

Pemanasan sampel pada kaca
preparat

A

UV-Vis SEM-EDX XRD FTIR

A4 4 A4

Pengolahan dan analisa data

Gambar 23. Diagram alur tahap penelitian
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BAB IV

HASIL DAN PEMBAHASAN

A. Hasil Sintesis GO-AgNP

Proses sintesis GO-AgNP pada penelitian ini dilakukan dalam 2 tahap, yaitu
dengan metode reduksi kimia dan dilanjutkan dengan metode LSE. Pada proses
sintesis ini digunakan variasi konsentrasi AgNP sebanyak 1 mM, 2 mM, 3 mM, dan
4 mM. Hasil sintesis AgNP dengan menggunakan metode reduksi kimia dapat
diamati perubahan warna larutan dari larutan AgNO3z yang bening menjadi kuning
muda hingga berwarna kecokelatan. Perubahan warna tersebut adalah salah satu
indikator terbentuknya nanopartikel perak. Hasil reaksi dapat dilihat secara fisis

seperti yang ditunjukkan pada Gambar 24 di bawah ini.

(a) (b)
Gambar 24. Larutan dengan variasi konsentrasi: a) larutan AgNO3 dan
b) larutan AgNP.

Gambar 24(a) menunjukkan variasi konsentrasi larutan AgNOs sebelum
dilakukan pemanasan menjadi larutan AgNP. Terlihat masing-masing variasi

larutan AgNOs tidak terdapat perbedaan warna. Sedangkan hasil sintesis larutan
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AgNP vyang terlihat pada Gambar 24(b) menunjukkan perbandingan warna
sampel AgNP untuk setiap variasi konsentrasi larutan. Perbedaan warna dapat
terlihat jelas dari kiri ke kanan pada warna larutan AgNP yang semakin pekat.
Semakin besar konsentrasi larutan maka warna larutan juga semakin pekat, yaitu
dari warna kuning terang pada konsentrasi larutan 1 mM hingga warna kuning pekat
pada konsentrasi larutan 4 mM.

Sintesis selanjutnya adalah larutan grafit yang akan digunakan dalam sintesis
GO-AgNP. Hasil dan proses pencampuran serbuk grafit dengan aquades dapat

dilihat pada Gambar 25.

K,
$hly,
fhﬁ

Gambar 25. Larutan grafit: (a) proses pencampuran menggunakan blender,
(b) larutan grafit yang telah diblender.

Gambar 25(a) merupakan proses pencampuran mekanik serbuk grafit dan
aquades menggunakan blender, sedangkan Gambar 25(b) menunjukkan larutan
grafit yang telah diblender selama 3 menit. Sampel di atas menunjukkan bahwa
larutan hasil blender memiliki warna hitam pekat dikarenakan mengecilnya ukuran
partikel pada larutan grafit selama pemblenderan berlangsung dan juga masih

terdapatnya endapan grafit sisa pemblenderan.
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Hasil sintesis selanjutnya adalah campuran larutan GO-AgNP yang telah
disonikasi selama 6 jam menggunakan frekuensi sebesar 30 kHz. Sebagai
perbandingan hasil larutan GO-AgNP, diperlukan larutan GO yang juga dihasilkan
dari proses sonikasi larutan grafit selama 6 jam. Sampel yang telah diberi perlakuan
sonikasi didiamkan selama 1 hari dengan tujuan untuk memisahkan endapan
berupa kumpulan lapisan graphene yang masih tebal dalam larutan. Hasil sonikasi

dapat dilihat pada Gambar 26.

Gambar 26. Perbandingan larutan hasil sonikasi: (a) larutan GO, (b) larutan
GO-AgNP 1 mM, (c) larutan GO-AgNP 2 mM, (d) larutan GO-
AgNP 3 mM, (e) larutan GO-AgNP 4 mM.

Gambar 26 menunjukkan perbandingan sampel lartan GO dan larutan
GO-AgNP hasil sonikasi. Gambar 26(b), (c), (d), dan (e) menunjukkn perbedaan
warna yang terlihat jelas pada larutan GO-AgNP dengan variasi konsentrasi
larutan. Semakin besar konsentrasi larutan maka warna larutan juga semakin pekat,

yaitu dari warna kuning terang (hampir tak berwarna) hingga kuning keruh.
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Sedangkan untuk larutan GO pada Gambar 26(a) yang digunakan adalah larutan

berwarna bening kehitaman yang telah dipisahkan dari endapan larutan grafit.

B. Pengaruh GO Terkombinasi AgNP Berdasarkan Hasil Karakterisasi
Spektrofotometer UV-Vis, SEM-EDX, XRD, dan FTIR
1. Hasil Karakterisasi Spektrofotometer UV-Vis
Karakterisasi spektrofotometer UV-Vis menunjukkan hubungan panjang
gelombang dalam nanometer dengan besarnya absorbansi larutan yang diuji.
Rentang panjang gelombang yang digunakan sesuai dengan panjang gelombang
spektrum ultraviolet dan cahaya tampak (visible) yaitu dari 200 nm hingga 800 nm.
Pada penelitian ini, sampel hasil sintesis variasi konsentrasi AgNP dilakukan
pengujian UV-Vis terlebih dahulu untuk mengetahui tingkat keberhasilan sintesis
AgNP serta untuk menunjukkan ada tidaknya nanopartikel perak yang dihasilkan
dengan variasi konsentrasi larutan. Hasil karakterisasi spektrofotometer UV-Vis

untuk variasi konsentrasi larutan AgNP dapat dilihat pada Gambar 27.

2.5

AgNP 2mM
= o+ +AgNP3 mM
= oo AgNP 4 mM
AgNP 1 mM

Absorbansi

200 300 400 500 600 700 800
Panjang Gelombang (nm)

Gambar 27. Spektrum absorbansi AgNP dengan variasi konsentrasi larutan.
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Gambar 27 di atas merupakan spektrum hasil spektrofotometer UV-Vis sampel
AgNP dengan variasi konsentrasi larutan. Gambar tersebut menunjukkan bahwa
semakin besar konsentrasi larutan menyebabkan puncak absorbansi semakin tinggi.
Hal ini bersesuaian dengan penelitian yang pernah dilakukan oleh Putri (2015)
dalam mensintesis nanopartikel perak. Berikut adalah tabel absorbansi pada

panjang gelombang tertentu dari sampel-sampel yang telah diuji.

Tabel 3. Puncak absorbansi AQNP dengan variasi konsentrasi larutan.
1mM 2mM 3mM 4 mM
Mnm) | Abs. | A(nm) | Abs. | M(nm) | Abs. | A(nm) | Abs.
417,5 | 0,220 | 423,5 | 0,420 | 423,0 | 0,587 | 415,5 | 1,338

Puncak-puncak absorbansi yang terdeteksi oleh instrumen UV-Vis ditunjukkan
pada Tabel 3 yaitu dari empat sampel yang dikarakterisasi menggunakan UV-Vis
terdapat titik-titik puncak yang relatif tinggi muncul pada panjang gelombang 417,5
nm; 423,5 nm; 423,0 nm; dan 415,5 nm. Dari hasil data di atas, tampak bahwa
spektrum serapan UV-Vis pada konsentrasi larutan AgNP 4 mM memiliki nilai
absorbansi yang tertinggi yaitu 1,338 sehingga dapat diartikan bahwa larutan
nanopartikel perak tersebut dapat menyerap secara maksimal pada panjang
gelombang 415,5 nm. Hal ini menunjukkan kesesuaian dengan hasil penelitian
sebelumnya yang dilakukan oleh Putri (2015) bahwa semakin tinggi konsentrasi
larutan akan meningkatkan puncak absorbansi. Hal ini menandakan jumlah
nanopartikel perak yang terbentuk dapat terserap maksimal pada daerah serapan
yang sesuai dengan gugus molekul nanopartikel perak.

Pengujian UV-Vis selanjutnya dilakukan untuk karakterisasi larutan GO-

AgNP dengan konsentrasi 1 mM, 2 mM, 3 mM, dan 4 mM yang telah disonikasi
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selama 6 jam. Hal ini bertujuan untuk mengetahui perbandingan puncak-puncak

yang dihasilkan dari variasi

konsentrasi

larutan. Hasil karakterisasi

spektrofotometer UV-Vis untuk variasi konsentrasi larutan GO-AgNP dapat dilihat

pada Gambar 28.
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Gambar 28. Spektrum absobansi UV-Vis larutan GO-AgNP sebelum dan
sesudah perlakuan sonikasi dengan variasi konsentrasi larutan:
a) GO-AgNP 1 mM, b) GO-AgNP 2 mM, ¢) GO-AgNP 3 mM,

dan d) GO-AgNP 4 mM.

Gambar 28 merupakan spektrum absorbansi UV-Vis untuk sampel GO-AgNP

dengan masing-masing konsentrasi. Garis lurus berwarna biru merupakan sampel

larutan dengan sonikasi 6 jam, sedangkan garis putus-putus merupakan sampel

larutan tanpa sonikasi. Berdasarkan Gambar 28, terlihat bahwa perlakuan sonikasi

pada larutan tidak menunjukkan pergeseran panjang gelombang yang signifikan,
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namun perlakuan dalam pencampuran larutan GO dengan larutan AgNP
menunjukkan adanya kecenderungan redshift pada larutan GO-AgNP. Hal ini
mengindikasikan terjadinya perubahan struktur pada sampel GO-AgNP yang telah
diberi perlakuan sonikasi. Berikut adalah tabel absorbansi pada panjang gelombang

tertentu dari sampel-sampel yang telah dibuat.

Tabel 4. Puncak absorbansi GO-AgNP dengan variasi konsentrasi larutan.
Jenis 1 mM 2mM 3mM 4 mM

Perlakuan | M(nm) | Abs. | M(nm) | Abs. | A(nm) | Abs. | A(nm) | Abs.
Tanpa Sonikasi | 256,0 | 0,140 | 259,5 | 0,073 | 265,5 | 0,234 | 260,0 | 0,237
410,5 | 0,046 | 422,5 | 0,096 | 416,0 | 0,154 | 403,0 | 0,151
Sonikasi 260,5 | 0,091 | 251,0 | 0,101 | 260,0 | 0,117 | 265,0 | 0,226
417,0 | 0,054 | 423,5 | 0,103 | 402,0 | 0,171 | 416,5 | 0,131

Berdasarkan data di atas, spektrum UV-Vis pada Gambar 25(a) menunjukkan
dua puncak karakteristik yang dapat diamati pada 256,0 nm dan 410,5 nm yang
masing-masing dikaitkan ke transisi =— n* dari ikatan C=C aromatik dan transisi
n— 7* dari ikatan C=0. Setelah dilakukan perlakuan sonikasi pada larutan GO-
AgNP 1 mM, puncak tersebut hilang dan dua puncak baru muncul pada 260,5 nm
dan 417 nm yang menyerupai dengan reduksi GO dan keberadaan nanopartikel
perak.

Spektrum UV-Vis pada Gambar 25(b) juga menunjukkan dua puncak
karakteristik yang dapat diamati pada 259,5 nm dan 422,5 nm yang masing-masing
juga disebabkan oleh transisi n— n* dari ikatan C=C aromatik dan transisi n— n*
dari ikatan C=0. Perlakuan sonikasi pada larutan GO-AgNP 2 mM turut

menghilangkan puncak tersebut dan menghasilkan dua puncak baru pada 251,0 nm
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dan 423,5 nm yang menyerupai dengan reduksi GO dan juga keberadaan
nanopartikel perak.

Spektrum UV-Vis pada Gambar 25(c) juga menunjukkan dua puncak
karakteristik yang dapat diamati pada 265,5 nm dan 410,0 nm yang masing-masing
juga dikaitkan pada transisi =— n* dari ikatan C=C aromatik dan transisi n— x*
dari ikatan C=0. Perlakuan sonikasi pada larutan GO-AgNP 3 mM turut
menghilangkan puncak tersebut dan menghasilkan dua puncak baru pada 260,0 nm
dan 402,0 nm yang menyerupai dengan reduksi GO, namun masih belum memenuhi
rentang sebagai nanopartikel perak.

Hasil yang sama juga terdapat pada spektrum UV-Vis pada Gambar 25(d)
menunjukkan dua puncak karakteristik yang dapat diamati pada 260,0 nm dan 403,0
nm yang masing-masing juga disebabkan oleh transisi =— =* dari ikatan C=C
aromatik dan transisi n— =* dari ikatan C=0. Perlakuan sonikasi pada larutan
GO-AgNP 4 mM juga menghilangkan puncak-puncak tersebut dan menghasilkan
dua puncak baru pada 265,0 nm dan 416,5 nm yang menyerupai dengan reduksi
GO dan juga keberadaan nanopartikel perak.

Dari keempat hasil tersebut, diperoleh bahwa larutan GO-AgNP mengandung
material reduksi GO dan nanopartikel perak. Oleh karena itu, dilakukan
perbandingan antara larutan GO yang diberi perlakuan sonikasi dengan larutan
GO-AgNP 4 mM tersonikasi dimana larutan tersebut mempunyai nilai absorbansi
tertinggi yang akan digunakan untuk mengetahui pengaruh larutan AgNP terhadap
pembentukan GO maupun reduksi GO. Spektrum hasil perbandingan dapat dilihat

pada Gambar 29.
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Gambar 29. Spektrum absorbansi perbandingan antara GO dan GO-AgNP
4 mM dengan sonikasi selama 6 jam.

Gambar 29 menunjukkan sampel GO yang dikarakterisasi memiliki puncak
absorbansi yang cukup lemah pada panjang gelombang 252 nm dan dua puncak
absorbansi yang kuat pada sampel GO-AgNP 4 mM sebesar 265 nm dan 416,5 nm.
Hasil data tersebut menunjukkan bahwa proses pencampuran larutan grafit dengan
larutan AgNP dalam proses sonikasi mengakibatkan adanya pergeseran puncak
absorbansi menuju panjang gelombang yang lebih besar, atau terdeteksi adanya
redshift/batokromik. Hal ini mengindikasikan adanya perubahan struktur yang
mereduksi ukuran partikel GO menjadi rGO. Masuknya atom-atom Ag yang
berikatan dengan atom karbon di antara lapisan GO dapat merenggangkan jarak
antar lapisan dan energi getaran yang diberikan selama proses sonikasi sehingga

membantu memutus ikatan antar lapisan GO menjadi rGO.
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Selain pengaruh dari AgNP yang disisipkan pada material GO dapat
menghasilkan material rGO, kombinasi GO dan AgNP juga mampu menstabilkan
keberadaan nanopartikel perak. Hal ini sesuai dengan penelitian yang dilakukan
oleh Vi et al., (2017); Huang et al., (2016); Shao et al., (2015) yang menyatakan
bahwa GO dapat digunakan sebagai penstabil dari nanopartikel perak. Hasil

penentuan kestabilan nanopartikel perak dapat diamati pada Gambar 30.
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Gambar 30. Stabilitas nanopartikel perak pada larutan GO-AgNP dengan
konsentrasi 4 mM.

Kestabilan nanopartikel perak dapat diketahui dari terjadinya perubahan
puncak absorbansi. Jika terjadi perubahan puncak absorbansi menuju panjang
gelombang yang lebih besar menunjukkan bahwa kestabilan nanopartikel perak
rendah dikarenakan telah terjadi peristiwa aglomerasi. Berdasarkan Gambar 30
tampak bahwa tidak terjadi pergeseran puncak absorbansi pada panjang gelombang
417 nm dalam periode waktu 12 hari. Hal ini menunjukkan bahwa nanopartikel
perak yang dihasilkan pada campuran GO-AgNP memiliki tingkat kestabilan yang

baik.
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2. Hasil Karakterisasi SEM-EDX

Pengujian sampel menggunakan uji SEM-EDX menghasilkan gambar struktur
morfologi permukaan dan kandungan unsur dari sampel yang diuji. Sampel yang
dikarakterisasi merupakan sampel GO yang diberi perlakuan sonikasi dan sampel
GO-AgNP 4 mM yang juga diberi perlakuan sonikasi. Hasil SEM diperoleh berupa
gambar struktur morfologi untuk masing-masing sampel pada perbesaran tertentu.

Hasil karakterisasi SEM untuk sampel GO dapat dilihat pada Gambar 31.
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Gambar 31. Hasil uji SEM-EDX untuk sampel GO tersonikasi: (a) sampel GO
dengan perbesaran 100x, (b) sampel GO dengan perbesaran 1000x,
(c) sampel GO dengan perbesaran 3000x, (d) sampel GO dengan
perbesaran 10000x.
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Gambar 31 merupakan gambar morfologi permukaan dari sampel GO sesudah
perlakuan sonikasi pada perbesaran 100x, 1000x, 3000x dan 10000x. Morfologi
permukaan pada Gambar 31(a) cenderung masih terlihat seperti bongkahan-
bongkahan. Pada gambar 31(b) dapat diamati bahwa mulai terlihat pengikisan
lapisan-lapisan pada permukaan bongkahan yang cukup banyak. Gambar 31(c)
menunjukkan morfologi permukaan sampel yang mengalami beberapa pecahan
lapisan dengan distribusi ukuran partikel yang lebih kecil. Gambar 31(d)
menunjukkan adanya lembaran-lembaran yang cukup halus dengan distribusi
ukuran yang hampir sama. Lembaran-lembaran pada hasil SEM ini menunjukkan
sifat karakteristik dari GO yang sesuai dengan hasil penelitian sebelumnya. Hasil
penelitian tersebut dilakukan oleh Aisyah (2016) dan Wisnuwijaya (2017) yang
berhasil melakukan sintesis dan menghasilkan lembaran-lembran GO, hal ini
berarti sampel hasil karakterisasi SEM pada Gambar 31 tersebut merupakan
lembaran GO.

Data digital hasil karakterisasi menggunakan SEM dapat diolah lebih lanjut
untuk mendapatkan distribusi ukuran partikel melalui software pengolah data
digital Image-J. Berdasarkan pengolahan gambar pada Image-J dapat diketahui
luas area partikel dan ukuran rata-rata partikelnya menggunakan fitur Analyze
Particles pada Image-J. Gambar hasil karakterisasi SEM yang digunakan untuk
analisis ukuran partikel adalah sampel GO dengan perbesaran 10000x. Hasil
pengolahan gambar menggunakan Image-J ditunjukkan pada Gambar 32. Dalam
gambar tersebut ditunjukkan hasil pengolahan gambar dengan menggunakan

Threshold dan Outline hasil analisis Image-J.
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Gambar 32. Hasil pengolahan gambar SEM menggunakan Image-J:
(@) cuplikan asli, (b) sampel setelah threshold, dan (c)
gambar outline sampel.

Tabel 5. Hasil penghitungan ukuran partikel rata-rata sampel GO dengan

perbesaran 10000x.

No Jenis sampel Luas partikel rata- | Diameter partikel
rata (nm?) rata-rata (nm)
1 GO 3061,67 62,452
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Pada Tabel 5 menunjukkan bahwa analisis partikel dengan Image-J

menghasilkan diameter partikel rata-rata untuk perbesaran 10000x adalah sebesar
62,452 nm. Hal tersebut berhasil menunjukkan terbentuknya partikel GO yang
berada pada rentang ukuran 32 nm sampai 84 nm (Sharma, 2015). Hasil ini juga
sesuai dengan referensi yang menunjukkan terbentuknya nanopartikel pada ukuran
1 nm sampai 100 nm.
Setelah mengetahui distribusi ukuran partikel GO yang dihasilkan dari sampel
tersebut, uji SEM-EDX juga digunakan untuk mengetahui kandungan unsur dalam

sampel yang dikarakterisasi. Grafik kandungan unsur dalam sampel dapat dilihat

pada Gambar 33.
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Gambar 33. Grafik hasil uji SEM-EDX pada sampel GO yang menunjukkan
kandungan unsur dalam sampel.
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Berdasarkan hasil EDX pada Gambar 33 untuk sampel GO dapat diamati
bahwa unsur karbon (C) memiliki persentase massa yang paling besar yaitu 65,61%
dengan presentase atom 72,1%. Diikuti oleh persentase massa nitrogen (N) sebesar
19,78% dengan presentase atom 18,62% dan persentase massa oksigen (O) sebesar
9,47% dengan persentase atom 7,80 %. Adapun beberapa unsur penyusun lainnya
dengan persentase massa dan persentase atom kurang lebih sebesar 1%.
Berdasarkan persentase susunan atom mayoritas dapat diamati bahwa hal ini
bersesuaian dengan susunan atom pada GO, yang mana atom karbon menunjukkan
unsur utama penyusun bahan, dan atom oksigen yang menunjukkan bahan dalam
bentuk oksidanya. Unsur karbon dan oksigen inilah yang menandakan bahwa bahan
tersebut merupakan GO. Sedangkan unsur nitrogen (N) yang memiliki persentase
massa cukup besar di bawah unsur karbon disebabkan karena kandungan grafit dari
batang karbon baterai juga mengandung unsur nitrogen (N) dari senyawa NH4Cl
yang bereaksi sebagai oksidator di dalam baterai.

Sampel berikutnya yang dikarakterisasi menggunakan SEM-EDX adalah
sampel GO-AgNP dengan konsentrasi 4 mM. Hal ini juga dilakukan untuk
mengetahui gambar struktur morfologi permukaan dan kandungan unsur dari
sampel GO-AgNP. Selain itu, hasil dari karakterisasi juga digunakan untuk
mengatahui pengaruh atom-atom Ag dari senyawa AgNP yang tersubtitusi di antara
ikatan lemah Van der Waals dalam lapisan rGO. Hasil karakterisasi SEM untuk

sampel GO-AgNP 4 mM dapat dilihat pada Gambar 34.
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Gambar 34. Hasil uji SEM-EDX untuk sampel GO-AgNP 4 mM tersonikasi:
(a) sampel GO-AgNP dengan perbesaran 1000x, (b) sampel GO-
AgNP dengan perbesaran 5000x, (c) sampel GO-AgNP dengan
perbesaran 10000x.

Gambar 34 merupakan hasil karakterisasi SEM berupa gambar morfologi
permukaan GO-AgNP 4 mM dengan perbesaran 1000x, 5000x, dan 10000x.
Morfologi permukaan pada Gambar 34(a), (b), maupun (c) tidak menunjukkan
adanya lembaran GO maupun bongkahan seperti pada sampel GO sebelumnya.
Pada gambar tersebut juga tidak menunjukkan adanya butiran-butiran nanopartikel
perak yang tersisipi dalam lembaran GO. Hal ini bisa disebabkan karena waktu
pemanasan sampel GO-AgNP pada kaca preparat yang terlalu lama sehingga
sampel larutan tersebut teroksidasi dan tidak menempel dengan baik pada kaca

peparat. Selain itu, bentuk sampel berupa lapisan yang sangat tipis pada kaca
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preparat memungkinkan karakterisasi SEM hanya mendeteksi sedikit dari lapisan

tersebut.
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Gambar 35. Grafik hasil uji SEM-EDX pada sampel GO-AgNP yang
menunjukkan kandungan unsur dalam sampel.

Gambar 35 merupakan grafik hasil uji SEM-EDX yang menyatakan kandungan
unsur dalam sampel GO-AgNP. Grafik tersebut menunjukkan bahwa unsur oksigen
(O) memiliki persentase massa yang paling besar yaitu 48,38% dengan presentase
atom 59,2%. Diikuti oleh persentase massa silikon (Si) sebesar 30,17% dengan
presentasi atom 21,03%. Namun, persentase massa karbon (C) yang diperoleh
hanya sebesar 4,55% dengan persentase atom 7,42 %. Berdasarkan persentase
susunan atom tertinggi menunjukkan bahwa unsur oksigen merupakan unsur utama

penyusun bahan GO-AgNP dalam bentuk oksida. Selain itu, kandungan unsur
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silikon (Si) yang cukup tinggi berasal dari senyawa SiO> yang merupakan senyawa
utama penyusun kaca preparat yang digunakan dalam pembuatan sampel GO-
AgNP. Senyawa lain penyusun kaca preparat yang terdeteksi pada lapisan hasil
EDX adalah unsur natrium (Na) dari senyawa NazO, unsur kalsium (Ca) dan
magnesium (Mg) dari senyawa CaCO3.MgCOs, serta unsur aluminium (Al) dari
senyawa (Al203) yang memiliki persentase di bawah 5% (Yandi, 2012). Hal ini
berarti bahwa pada sampel GO-AgNP belum mampu menunjukkan terbentuknya
GO maupun AgNP dikarenakan kerusakan sampel yang dihasilkan saat proses
preparasi lapisan GO-AgNP, namun pengaruh penambahan AgNP pada larutan GO

dapat diamati pada hasil XRD berikut.

3. Hasil Karakterisasi XRD

Pengujian XRD dilakukan untuk mengetahui struktur kristal dari lapisan yang
terbentuk. Karakterisasi menggunakan sumber Cu dengan panjang gelombang (1)
adalah 1,54060 A serta range 20 yang digunakan yaitu 2°-80°. Data hasil pengujian
XRD berupa spektrum XRD yang menyatakan hubungan antara sudut hamburan
(20) dengan intensitas (I) puncak spektrum. Sampel yang digunakan pada pengujian
XRD ini yaitu sampel GO dan GO-AgNP. Kedua sampel tersebut kemudian akan
dibandingkan untuk mengetahui struktur kristal yang terbentuk. Diketahui bahwa
salah satu struktur kristal yang terbentuk merupakan kristal dengan sistem Kristal
heksagonal.

Pola difraksi sampel GO pada Gambar 36 merupakan hasil pengolahan data
struktur kristal menggunakan software MATCHI!3 yang secara otomatis akan

dicocokkan dengan database struktur kristal yang paling sesuai dengan data sampel.
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Pola difraksi sampel GO menghasilkan enam puncak yaitu pada posisi 26 = 20,78°;
28,75%; 35,530; 38,67°; 42,32°; dan 46,89° yang menunjukkan bahwa telah
terbentuk fasa GO dengan bidang kristal (001) pada sudut 20,78, (100) pada sudut
28,75%; (012) pada 42,32°; dan (101) pada sudut 46,89°. Hal ini ditunjukkan
dengan pencocokkan secara kualitatif dari hasil sampel XRD dengan data JCPDS
pada Tabel 6 dan pola difraksi sinar X sampel GO dapat dilihat pada Gambar 36.

Tabel 6. Perbandingan hasil XRD dengan data JCPDS atom C.

Sudut | Data penelitian | 20,78 | 28,75 | 35,35 ‘ 38,67 | 42,32 | 46,89
20 (°) | Data JCPDS 20,91 - Koson 42,33 | 44,45
Nilai hkl 001 100 9 012 101

s |
EA W YR |

Index  Amount(?:) Name

A 65.0 Carbon
B 26.4 Hydrogen
C 86 co
723 Unidentified peak area

A: Carbon (65.0 %a)

Formula sum C

Entry number 96-901-4005
Figure-of-Merit (FolM) 0765847

Total number of peaks 56

Peaks in range 38

Peaks matched 14

Intensity scale factor 068

Space group PGmmm

Crystal system hexagonal .
Unit cell a=4.8900 Ac=3.8800A
Ifc 276

Calc. density 2482 glcm®

Gambar 36. Grafik pola XRD dan analysis report hasil pengolahan MATCH!3
pada sampel GO
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Selain mencocokkan data dengan JCPDS, hasil analisa menggunakan software
MATCH!3 juga menunjukkan persentase kandungan dari sampel yang digunakan
yaitu atom karbon (C) sebesar 65% kemudian atom hidrogen (H) sebesar 26,4%
dan CO sebesar 8,6%. Hal ini sesuai dengan hasil karakterisasi EDX yang
menunjukkan atom karbon (C) merupakan atom penyusun mayoritas pada sampel
GO. Selain itu, data hasil analisa juga menunjukkan nilai jarak antar bidang (d) dan
struktur kristal yang terbentuk. Nilai d pada sampel GO tersebut sebesar 4,272°A
dengan struktur kristal heksagonal.

Dibandingkan dengan sampel GO yang mempunyai struktur kristal, pola
difraksi sampel GO-AgNP pada Gambar 37(a) memiliki struktur hampir amorf
membentuk struktur rhombohedral yang mana lapisan-lapisan heksagonal atom
karbon yang tersusun acak dan terdiri dari satu puncak lebar pada posisi sekitar
sudut 20 = 24°-26° dengan bidang kristal (002) dan (111) serta persentase
kandungan sampel GO-AgNP yang menunjukkan adanya karbon grafit (C) sebesar
72,9%, perak (Ag) sebesar 15,6%, dan perak oksida (Ag20) sebesar 11,4% yang
belum terlihat pada hasil EDX. Posisi sudut difraksi pada sampel GO-AgNP jika
dicocokkan secara kualitatif dengan XRD oleh Fu (2013) pada Gambar 37(b)

menunjukkan telah terbentuknya fasa grafena oksida tereduksi (rGO).
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Gambar 37.

20 30 40 50 60 70

26 (degree}
Index Amount (%) Name
A 729 Carbon Graphite 2H
B 156 Ag
C 14 Ag2 O
12.3 Unidentified peak area
A: Carbon Graphite 2H (72.9 %)
Formula sum
Entry number 96-110-0004
Figure-of-Merit (FoM) 0.695015
Total number of peaks 26
Peaks in range 12
Peaks matched 6
Intensity scale factor 027
Space group R-3m
Crystal system rhombohedral
Unit cell a=3.6350 A a= 39.490°
e 252
Calc. density 2.281 glen®

Grafik pola XRD dan analysis report: (a) hasil pengolahan
MATCH!3 pada sampel GO-AgNP, (b) lapisan nano rGO
(Fu, 2013).
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Pada gambar di atas dapat diamati bahwa kombinasi antara GO dan AgNP
telah menghasilkan fasa grafena oksida tereduksi (rGO) dengan nilai jarak antar
bidang (d) sebesar 3,3470°A. Hal ini terbukti dari puncak-puncak difraksi yang
muncul sangat bersesuaian dengan pola difraksi yang dihasilkan oleh Fu (2013).
Hasil difraktogram GO-AgNP juga menunjukkan terdapat puncak lain di sebelah
puncak rGO yang teridentifikasi sebagai puncak GO. Puncak ini memiliki sudut
20 = 28,313°. Pola puncak ini muncul disebabkan karena GO pada saat proses

pencampuran tidak bereaksi dan menjadi pengotor pada material rGO.
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Gambar 38. Grafik pola XRD dengan perbandingan hasil sampel GO dan
GO-AgNP.

Gambar 38 menunjukkan bahwa grafik pola XRD GO-AgNP cenderung lebih
rendah dan melebar dibandingkan grafik pola XRD GO. Hal ini menunjukkan
bahwa tersisipnya atom-atom Ag pada ikatan karbon antar lapisan telah merusak
ikatan gaya Van der Waals sehingga menjadi renggang dan terputus dengan adanya
sonikasi dan mereduksi atom-atom pada bidang (002) sehingga menyebabkan
terjadinya perubahan struktur pada sampel GO dengan GO-AgNP vyaitu dari

struktur kristal heksagonal menjadi struktur kristal rhombohedral. Grafik XRD
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GO-AgNP yang cenderung lebih lebar menunjukkan perubahan jarak antar lapisan
dari GO sebesar 4,272°A menjadi rGO sebesar 3,3470°A ini berarti bahwa proses
reduksi GO telah berjalan dengan baik.

Semakin teratur dan panjang susunan suatu atom yang membentuk Kristal,
maka jumlah cacahan dari intensitas yang mengenai atom-atom akan semakin
banyak sehingga semakin banyak pula cacahan difraksi yang diterima oleh detektor
yang menyebabkan intensitas terbentuk runcing dan tajam. Perbandingan antara
sampel GO dan GO-AgNP menunjukkan perubahan yang besar pada hasil XRD.
Secara keseluruhan, pola puncak grafik XRD GO-AgNP menghasilkan puncak
lebar pada sudut 24-26° dengan intensitas yang lebih rendah daripada hasil XRD

GO.

4. Hasil Karakterisasi Spektrofotometer FTIR

Analisis gugus fungsi dari sampel GO dan GO-AgNP dapat dilakukan dengan
karakterisasi Fourier Transform Infra-Red (FTIR). Gugus-gugus fungsi yang
muncul ditunjukkan dengan adanya puncak-puncak transmitansi dari pola grafik
FTIR. Masing-masing gugus fungsi memiliki bilangan gelombang yang berbeda
didasarkan pada kemampuan gugus fungsi yang bergetar dan menyerap energi dari
spektrum infra merah.

Pada grafik pola FTIR terdapat cekungan atau gelombang pada spektrum
transmitansi yang menunjukkan adanya partikel yang berinteraksi dengan radiasi
inframerah pada panjang gelombang tersebut. Cekungan tersebut menunjukkan
ikatan unsur pada sampel yang diuji. Untuk bilangan gelombang yang berada

kurang dari 1400 cm™ disebut daerah sidik jari atau fingerprint, dimana pada
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daerah ini terjadi absorbsi yang disebabkan oleh bermacam-macam interaksi
sehingga tidak mungkin dapat menginterpretasikan dengan tepat. Sedangkan untuk
bilangan gelombang 1400 cm™ sampai 4000 cm™ merupakan daerah khusus yang
berguna untuk identifikasi gugus-gugus fungsional.

Spektrum FTIR dari kedua sampel secara kualitatif menunjukkan bahwa
teridentifikasi gugus-gugus fungsi utama yang dimiliki oleh GO maupun rGO yaitu
berupa gugus fungsi C=C dan O-H. Kedua gugus fungsi tersebut saling berikatan
dan menyebabkan terbentuknya struktur heksagonal atom karbon yang tersusun
menjadi lapisan GO maupun rGO. Gugus fungsi C=C menjadi struktur dasar dari
GO atau rGO yang saling berikatan dan membentuk heksagonal dimana ikatan
rangkap tersebut merupakan ikatan kovalen yang terbentuk dari hibridisasi sp®
menjadi sp? dan sulit untuk terputus dikarenakan memiliki energi ikatan yang besar.

Hasil pola FTIR dari kedua sampel dapat diamati pada Gambar 39.
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80.00
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%Transmittance
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\-
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Gambar 39. Grafik FTIR pada sampel GO dan sampel GO-AgNP.
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Hasil spektrum FTIR dari sampel larutan GO memiliki puncak-puncak
transmitansi yang hampir sama dengan hasil spektrum FTIR dari larutan GO-
AgNP. Perbandingan spektrum FTIR kedua sampel tersebut memiliki struktur yang
mirip dan hampir tidak memiliki perubahan struktur yang signifikan. Hasil analisa
menunjukkan puncak penyerapan yang paling signifikan diidentifikasi sebagai
ikatan O-H pada bilangan gelombang 3441,3 cm™ untuk GO-AgNP dan 3433,75
cm? untuk GO. Puncak penyerapan selanjutnya terdapat pada bilangan
gelombang 1634,71 cm™ untuk GO-AgNP dan 1638,88 cm™ untuk GO yang
teridentifikasi sebagai regangan pada ikatan aromatik C=C. Puncak lain yang
teridentifikasi pada bilangan gelombang 2066 cm™ untuk GO-AgNP dan 2055,26
cm? untuk GO merupakan daerah dimana serapan yang terjadi sangat sedikit
sehingga dimungkinkan ikatan yang diperoleh adalah ikatan COO.

Pada Gambar 39 dapat diamati penurunan intensitas transmitan pada regangan
ikatan O-H dan ikatan C=C yang diikuti dengan pergeseran bilangan gelombang
disebabkan adanya interaksi antara ion-ion perak (Ag) dan gugus-gugus hidroksil
pada GO. Turunnya nilai transmitansi disebabkan karena bertambahnya jumlah
partikel/gugus atom (Ag) yang menyerap cahaya inframerah semakin banyak,
sehingga cahaya yang ditransmisikan semakin sedikit. Tersisipnya atom-atom Ag
pada lapisan GO tersebut menunjukkan bilangan gelombang yang sama dengan
hasil penelitian Mishra et al. (2015) yang menghasilkan bilangan gelombang rGO
sebesar 1618 cm™® pada ikatan aromatik C=C. Hasil penelitian lain juga
menunjukkan komposit AgNP-rGO memiliki puncak pada bilangan gelombang

1597 cm* sebagai ikatan aromatik C=C (Goldsheikh et al., 2014). Berdasarkan
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hasil penelitian tersebut dapat diamati bahwa material rGO memiliki rentang
puncak bilangan gelombang sekitar 1500 cm™ hingga lebih dari 1600 cm™,
sehingga pada sampel GO-AgNP ini mengindikasikan bahwa telah terbentuknya

material rGO yang memiliki puncak bilangan gelombang pada 1634,71 cm™.
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BAB V

KESIMPULAN DAN SARAN

A. KESIMPULAN
Berdasarkan hasil penelitian dapat diambil kesimpulan sebagai berikut:

1. Telah dihasilkan sintesis nanomaterial GO-AgNP berbahan dasar serbuk
grafit dari batang karbon baterai bekas dan serbuk perak nitrat. Sintesis
dilakukan menggunakan metode LSE yang memanfaatkan gelombang
ultrasonik dengan frekuensi 35 kHz untuk memperoleh larutan GO-AgNP dan
metode reduksi kimia dengan memvariasi konsentrasi larutan sebesar 1 mM,
2 mM, 3 mM, dan 4 mM.

2. Telah dihasilkan variasi konsentrasi AgQNP yang memiliki tingkat kestabilan
nanopartikel cukup baik yang diproleh dari proses pencampuran GO sebagai
penstabil pada larutan AgNP. Telah dihasilkan juga nanomaterial rGO dari
proses sintesis GO terkombinasi AgNP yang ditunjukkan dari hasil uji
spektrofotomter UV-Vis, XRD, dan FTIR. Hasil pencampuran antara AgNP
dengan lembaran GO tersebut menunjukkan terjadinya perubahan struktur GO
akibat adanya interaksi antara AgNP yang mampu mereduksi dan

mengeksfoliasi GO membentuk nanomaterial rGO.
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B. SARAN
Saran yang perlu diperhatikan bagi peneliti selanjutnya antara lain sebagai

berikut:

1. Pada penelitian selanjutnya, sebaiknya menggunakan konsentrasi larutan yang
lebih tinggi supaya larutan GO-AgNP dapat terdispersi sempurna ketika diberi
perlakuan pemanasan dan sonikasi pada sampel.

2. Karakteriasi yang digunakan untuk memperkuat hasil sebaiknya menggunakan
karakterisasi lain seperti menggunakan spektrofotometer UV-Vis padat.

3. Dapat dilakukan penelitian lebih lanjut mengenai pengaplikasian hasil material

rGO menggunakan metode LSE.
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Lampiran 1. Dokumentasi Pengambilan Data

Grafit dari limbah karbon bsterai Trisodium sitrat

Proses pemblenderan larutan grafit

*‘-‘
4 s
Seperangkat alat sonikasi (tweeter piezoelectric, AFG, amplifier)
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Proses pemanasan larutan AgNP
NES clmg | P,

T

Larutan grafit

Pembuatan sampel lapisan untuk uji SEM-EDX dan XRD
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Lampiran 2. Hasil Uji Spektrofotometer UV-Vis
1. AgNP 1mM
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2. AgNP 2mM
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3. AgNP 3mM

Spectrum Peak Pick Report 15002017 00:46.05
Data Set: AGNP 3 mM.spc - RawData
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4. AgNP 4 mM

Spectrum Peak Pick Report
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Data Set: AGNP 4 mM.spc - RawData
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5. GO-AgNP 1 mM dengan sonikasi
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6. GO-AgNP 1 mM tanpa sonikasi
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7. GO-AgNP 2 mM dengan sonikasi

Spectrum Peak Pick Report 200002017 084541
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8. GO-AgNP 2 MM tanpa sonikasi
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9. GO-AgNP 3 mM dengan sonikasi

Spectrum Peak Pick Report

28002017 08:48:05

Data Set: $3.spc - RawData

1173

1,000/

) No. PV [Waveh Abs. | Description
Wavelength Range (nen.): 200,00 1o 800,00 ] I‘ 0117
F ® 26000 071

Bt Page 1/1
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10. GO-AgNP 3 mM tanpa sonikasi

Spectrum Peak Pick Report 280092017 08:39:07

Data Set: M3.spc - RawData

135

-

0,500~

0,000 . i
1
0,087 800,00
800,00
200,00 400,00 o
PV Abs. | Description
Wavelength Rangs (nm.) 200,00 o 800,00 & 416,00 03
ameiig tarvet 05
Auto Sampiing Interval: Ensbled
Scan Mode: Single
instrument Type: UV-2400PC Series
Measunng Mode: Absorbance
Siit Wit 2,0 nm
Light Source Change Wavelsngth: 3800 rm
SR
Attachenent None
Sample Preperation Properties
Weight
Volume:
Path Lengm:
Additonal information:
Page1/1
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11. GO-AgNP 4 mM dengan sonikasi

Spectrum Peak Pick Report 280082017 08:52:08
Data Set: S4.spc - RawData
1074 T T
1,000 -
3 osmf g
e
s \-“‘--‘“_
0,000 =
1 A
4'%@ 400,00 . 600,00 800,00
Measurement Properties [N _PV__ [Wavelength | Abs. | Description|
mmm:: o e @ | «®| 06131 =]
Samping Inorvat 058
a‘.:n s Single
mw UV-2400PC Series
Measuring Mode: Adsotence
Siit 2,0 nm

Page 1/1 —
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12. GO-AgNP 4 mM tanpa sonikasi

Spectrum Peak Pick Report 280072017 08:41:09

Data Set: M4.spc - RawData

0,800} \ ’
\ ~
A -
\\ R
e %“_’_-_x
0,000 \ 1 ]
-0.082 600,00 800,00
200,00 400,00 2
Wavelength Aba. Description
Measurement Properties 00 L3 E 7
Wnesob ety : L -
Semplrg 05
Auto Sempling Intarvel Snabind
Scan Mode: Single
Instrument
. UV-2400PC Serles
Inatrument Type:
Messuring Abscrbence
aﬁ Source Change Wavelsngth
Attachment None
Sample Preparation Proparties
Weight
Volume:
Path Length:
—_— Page 1/1
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13. GO dengan sonikasi

Spectrum Peak Pick Report 26102017 09:1828

Data Set: GO SN.spc - RawData

I —
0,008 B :
200,00 400,00 om e s
Wavelength Range (nm.}- 200,00 to 800,00 417,
Scan Speed: Fon H 2z 00%
Auto Sampling intorval Enebind
Scan Mode Single
e Typa: UV2000PG Serten
Measurng Mode:
Sit Width: 20rm
Light Source Change Wavelength: 360.0 nm
&/R Excharge. Normal
Attachment Propertes
Attachment Noas
Sample Preparation Properties
Weight
Vohime:
Path Langth:
WM
——-’-

Page1/1
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14. GO-AgNP 4 mM waktu 1 hari

3 Ctrum Peak Pick Report 05/10/2017 10.11:14
=

Set: SON 1.spc - RawData

1“ 1 Al

-
3 0,500}
“/L“\ s [
\ J \\\_—
0.000 . l .
‘o.%.w 400,00 7 £00.00 erer
No. PN Abs.
Wavelength Range (nm.). 200,00 %o 800,00 - . S Description
ol tmtervet S? 2l _® | 26250 019
‘Samping interval: Enabled
3m: Single
instrument Type: UV-2400PC Series
wWidth .M' 20nm
o Sowrce Wavelength. 360,0 nm
Exchange:
o i None
Properses

Sample Preparaton
weight
Déuson
path Leng™ y
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15. GO-AgNP 4 mM waktu 5 hari

10:07:5¢
ipoctrum Peak Pick Report - i
Data Set: SON  spc - RawData
1,139 : .
1,000 i

0,500} )
\ ~
\/, x\-——_-_
0,000 =
0,080 4 L
" 200,00 400,00 e 800,00 800,00
Properties No, PV Wavelength Abs. Desc:
m‘“’: e T ® | 0144 enen
Scan Speed: - P2 255, 0,188
Auto Samphng intervak Snabiad
Scan Mode: Single
merurmant Froparies UV-2600PC Series
Meoasuring Mode: 2.00m
?ﬁm“ Change Waveiength 360.0 nm
m-d""‘t'"""" None
Semple Properation Properties
weoight
Dilution
Ramons! rormaton
//—-
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16. GO-AgNP 4 mM waktu 9 hari

10:05:44

Spectrum Peak Pick Report
Data Set: TSN .spc - RawData

0.988, T 4
5 0,500 \ i

|] ~
v\ -__l___\
=l \"-\-____
0,000 R
1 1
7™ 400,00 £00,00 800,00
nm
No. PV Wavelength Abs. Description
Wavelength Range (nm.) 200,00 to 809,00 1T ® 416, o'o[ 0,130
Scan Speed: ol;l ) 268,00 0,194
Sampling Imerval Enabiled
g:u Mode Single
instrument Type: UV-2400°C Serles
Measuring Mode mﬁun
#-aw'umw 350,0 nm
Amachment Properses
Anachmant. None
Sample Preparation Properties
Waeight:
Volume:
Dilution:
el
Information:
Page1/1 |
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17. GO-AgNP 4 mM waktu 12 hari

Spectrum Peak Pick Report

1003 40
Data Set: TSN .apc - RewDets
Y 1 S
\
~
. -
|
onr -
‘.’ A A
200 00 «00 .00 800 00 800 00
~n
dess romare Properess ™ N W rtlengen
VWevamrgP Rangs (wm | 200 00 o 800 00 T 3 giv'_gt ..: Comsciptios
Scan Spees Y 3
Semping rasrvet 0% 1 ] 8184
Ao Sewpieg vearvel € natred
Scan Mode Senge
e et Properes
retrmare UV-2400PC Seres
L ] Apscrvence
S e, 20w
:ﬂ..mm 300 0 m
Norme
Anscrvment Properses
Ammcrveera Nore
Bargm Preporsaon Propersos
Wagpe
Vohsms
Ofuson

|

Page 1171
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Lampiran 3. Hasil Uji SEM-EDX

Titie t OIMEL
Instrument t B2101LA)
vels t 18.00 XV
Mag. t = 1,3c0¢
Jote t 20i1T/i1/3e
Pinel t 3028 = YEB
GO

15000 - 8 Azguisitice Parssetes

. Instrumant 1 8210(ZA)

13300 Ass. Veltage : 38.0 WV

l Probe Cussemt: 1.00000 mA

12000 4 PHA mode : I3
Fesal Tioe t 52.38 ses

10300 < Live Time { 20.50 aw=
Deas Tiow t 23

9000 g Ceusting Sate: SOL% epa

g - i . Znergy Range : 0 - 20 ke¥
F

2

6000 <

4300 4 7}
| BRI i 248 34
. e gl | N
G600 LBO 200 3.:)0 4.;)0 1.:)0 6.2:0 7'00 l‘oo 9.'00 10.00
vV

IAY Mathod Stondardiess Juantitative Asnolysis
Tieting Cceffictient : C.2282

Tiement I ka'7} MHnaas Signs Atsy Cenpousd Noasd Cation x
L 0.2 L1 > c.o3 72.0% 73.00234
xx 0.39:2 in.te .l is.82 13.33%¢
ex 0.812 947 c.on .80 3.7

L x i.739 0.7 g.o2 c.en i.8812
s E 2.3¢07 i.50 g.01 C.4n a.%23608

Ta £ g.398 i.37 g.0¢ c.3¢ 1.9134

Cu K 2,040 i.80 g.o8 c.37 2.%1c8

Tatal igoc.oe igc.oc
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11000
o] 9

T
300

eV

LAY Method Stondordliess JQuantitative Annlysis
Ficting Csefficsent : C.0282
Zliemans [T Mossd Signa Azomy

3 0.2%7 g.c8 T4z
cx 0.218 g.38 2% .30
Ha X i.04 c.oe T.e2
Ng X i.2:3 g.08 .7
AL X i.4t0 .03 c.aT
i K 1.7 30,37 g.i2 2i.03
L 3.31iz2 g.33 8.0 c.a2
Ca X 2.1 ‘.02 g.oe 3.3t
Jomal +80.90 ige.oo

T T T
70¢ 300 900 1000

Sergound Maasd Cetian 3

c.s214
22.6222
s.02¢ep
i.873e
g.2038
3C.3822
C.3422
2.7030
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JEaL i/1
pe

sitle t
Instrumant : GE10(LA)
Yelis t 28,00 ¥
Mog. t = 100
Jate t ISIV/ii/16
Pixel : 03¢ x 88

Azgaisitioe Jorameter
Instrumant t B810(LZA)
Ase. Velitage : 18.0 xv

Peebe Cursent: 1.C0000C ak
PHA mode : 33

Feal Tioe : 21.€1 se:s
Live Iine t 20.00 ses
Deaz Tioe t 3%
Counting Bate: 3042 cps
Energy Range : 0 = 3C keV



Intensity (cps)

Lampiran 4. Hasil Uji XRD

Peak List

Analysis date 2017/11/14 13:53:11

Sample name GO Measurement date 2017/11/14 13:17:05
File name 1428-xrd-2017.ras Operator administrator
Comment

Measurement profile

3000
2000+
1000+
0
I I I
20 40 60
2-theta (deg)
Peak list
No. 2-theta(deg) d(ang.) Height(cps) FWHM(deg) Int. I(cps deg) Int. W(deg)  Asym. factor
1 20.78(3) 4.272(7)  1288(104) 0.62(3) 1173(35) 0.91(10) 1.1(3)
2 28.75(3) 3.103(3) 635(73) 0.48(3) 357(19) 0.56(9) 1.1(3)
3 35.5321 2.52448 116.691 0.615377 161.06 1.380227 1.13325
4 38.677 2.32613  391.754 0.615377 198.732 0.507287 1.13325
5 42.3223 2.13383 169.166 0.615377 145.466 0.859901 1.13325
6 46.8967 1.93579  359.596 0.615377 182.151 0.506543 1.13325
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Intensity (cps)

Peak List

General information

Analysis date 2017/11/14 13:54:05
Sample name Ag-GO Measurement date 2017/11/14 13:27:11
File name 1429-xrd-2017.ras Operator administrator
Comment
Measurement profile
1500

20 40 60
2-theta (deg)

Peak list
Int. W(deg) Asym.

No. 2- d(ang.) Height(cps) FWHM(deg) Int. I(cps deg)
theta(deg) factor
1 28.3131 3.14957 171616 0.1 186.306 0.001086 1
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Lampiran 5. JCPDS Atom C

Date 10-08.2017 Time: AM 06 3126 Fils: culs bd (N2_4DC) User samin
Name and formula
Reference code 018751811
Mneral name Graphite 2M
ICSD nams Carbon
Empirical formula Cc
Chemical formula c
Crystallographic parameters
Crystol systom Hexagonal
Space group. Pé&3mc
Space group number 166
alA) Z.4700
B{A) Z.4700
oAy 6,7500
Alpha () go.0000
Bata (*) gp. 0000
Gamme (*) 12p. 0000
Csalculated density {g'em*3] A1
Volume of cell (10*8 pm*3) 35,88
Z 4.00
RIR -3y )
les
Subtiles: Inorgenic
Mineral
Aboy, matal or mtermetakc
|CSD Pattern
Quahty Calculated (C]
Comments
Sample source Spacmen from Kroptmunl Bavana Germany
ICSD collectien coge 031170
Test from ICSD Mo R value gven
At least one TF missng
Calc donsgy unusuai but tolerobla
References
Primary raferance Caiculated from ICSD peing POWD. 124+ {1947)
Structurs Hassel O, Z Phys 26 317 (1924)
Peak list
NG, -] k 1 d [A] ZThetaldeg] T [V]
1 (3] o ~] 3.3%%00 2&.22a 1a0.0
2 1 0 o 2.13008 42.214 2.6
1012
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Date 10-08.2017 Time: AM 06 3126 File: culs bd (N2_4D0C) User aamin

3 1 0 1 2.04023 44,368 13.8
& 1 o % 1.80980  50.381 2.6
s 3] ] L] 1.E87%0 53.87¢ 5.0
é 1 o 3 1.58463 $9.404 3.8
T 1 o <4 1.3296% T70.ED4 0.&
& 1 1 0 1.23500  77.177 3.1
9 1 1 - 1. 16060 83.1867 4.8
I 1 D S 1.14643 84,425 0.9
11 0 0 6 1, 13167 95.7¢93 0.7
= Y TR T
=
. 1 44 { y |
© ! 5 i B ®

2012
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Lampiran 6. Match!3 Analysis Report pada sampel GO

Match! Phase Analysis Report

Sample: 1428-xrd-2017

Sampie Data
File name 1428-xr0-2017 txt
File pamn 0.0 BISMILLAH SKRIPSU2 Hast <RD
Oala callected Nov 20 2017093348
Data range 2.080°- 80 06C°
Number of paints 3900
Step size ao20
Rietvesd refinement converged No
Alpnal sutitracted Nao
Bachkground subl Yes
DOata smoathed Yes
2theta correction oo
Ragation xX-rays
Wavelength | 541874 A
Matched Phases
Index  Amount{®:) Name Formta s um
A 650 Cargan Cc
B 64 Hydrogen L
c a8 co ca
723 Unigentified paak area
A: Carbon (650 %)
Formuts sum c
Entry numoar 96-901-4005
Flgure-ot-Mert (FoM) 0765847
Total number of peaks 56
Peaks in range 36
Peaks matcheo 14
intensity scale factar 068
Space group Pemmm
Crystal systam hexagona!
uUnit cefl 3= 46900 A~ 30B00A
e 276
Calc gensy 24382 glem*
Raference Buchnum M J _Casyo € A “The carion akotrope nexagonits and ity potentiaésynthesis from cola
comprassion of carpan nanatubesiocality: ypotnetical structure® Jaurmal of Chemical Theary and
Computation 2, 775-781 [2006)
8. Hydrogen (264 %)
Formus sum H
Enbry numper 96-901-2911
Flgure-o&-Ment (FoM) 0669822
Total number af peaks 40
£eaks inrange 24
Peahs matcheo 1B
Intensity scale factar aps
Space group FEImmc
Crystal system nexagonal
unitcel 8= 35020 Ac=50260A
ue 045
Calc gensty Q052 gkm*
Reference Vindryevsay 8 A ishmaev S N Sadikov (P, Chemyshey A A “Neuvon diftraction studies of solid
parahydrogen at pressures up 1o & kban ocality: synthescSample £ = 056 GPa, T= 15 3 K", Phyuics Letfers
T6A 355-358 (1980
c:co@en)
Formuia sum ce
Enby number 96-202-0158
Figure-ot-Ment (FOM) 0661364
Totat number of peaks &2
Peahs in range 26
Peaks matchaa 12
intensity scale factor 008
Space group PG3Immc
Crystat system nexagonat
unit ceil a~ 6150 Ac= SHE00 A
e 252
Calc gensty 1 397 giem*
Reference CromerD.7 MHIs R Schteri 0. Je Sar R "Room-Temperature Structure of Carbon Monoxide atZ2 Tand 35

GP3" Acta Crystallographica C (39.1963-) 39, 1145-1150 (1983)
Search-Match
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Softings
Reference database ysed

Automatic zercpoint agaptation

Mirkmum figure-of-mert (Fom)
2tneta windaw for peak com
Mirsmum ret int for peak corr
Parameterinfuence 2hets

Parameterinfuence miensites
Parameter multplensingle phase(s)

Elements:

Eloments of which at least one
must be present:

Elomonts that mustNOT be
presont:

No.  athema[] a[A]
1 3680 232597
2 .08 97639
3 92§ 85482
4 1058 83792
5 1134 78030
8 1274 60467
7 1254 68398
8 19.02 46664
9 1239 45765

12 2006 AAT64
1" 2026 43838
12 2068 42952
13 2068 42548
14 23.04 38604
15 2599 34282
15 21.25 32122
17 2745 32480
18 2878 31024
19 28 52 30877
20 30 54 29273
2 3264 271510
2 a2 21183
23 3342 28811
74 34 50 25779
i) 3501 25633
26 3524 25468
a7 3540 25354
28 1568 25180
29 3650 246820
30 IS 6T 24509
at 3872 23206
32 4219 21421
33 42852 21252
2z 4699 1 5369
a5 47.08 13304
a5 4808 18932
ar as s 18414
3 4973 18332
39 4391 18271
40 65095 17823
41 53239 11161
42 5419 16927
43 54 59 16812
44 5532 1 6608
45 5598 16425
46 6867 ) 6244
47 6710 161
48 6010 1 5396
49 6068 15263
50 63.90 1.4568
51 6411 14526
52 64 85 14357
53 6842 13712
54 G8.55 1 3683
55 68 96 13617
55 6916 13583
57 7360 12840
59 7554 1 2567

CODAnorg REV204654 2048 01 02

Yes
060
0.30 aeg
1

450
050
052

H.C.O

Selection Criteria

All elements not mensaned above

3109
4516
2351
3957
3556
4521
4452
7957
100.52
17312
24653
820 50
1000 00
26905
8269
LLE})
8756
a7 07
42347
8354
46 80
68.00
5e 06
6617
8754
1234
140 84
14178
TE24
7318
132y
5612
11886
19330
11614
12813
™Nn

§8.12
8475
7332
52408
54 64
7248
7960
6346
6240
56 33
3713
3402
3777
3924
4785
4624
T3
4350
3574
2958

Fawme
00400
00400
00400
00400
0 6400
00400
00400
00800
00800
01600
0 26800
02600
04600
00400
0.0800
00400
{1 0BOO
03600
0 2800
00400
00400
00800
00800
00400
0 0400
0 0800
0 osoo
a.200
0 o800
0.0800
0 0400
0 0600
0 0aoo
0.o8ce
02800
02000
02000
00400
01200
01600
01800
00400
0.0800
00600
00800
02400
0 0400
0 o400
00620
00400
0 0400
00800
00400
0 0a00
00400
00400
01200
00400

Peak List
Matchod

BC

BC
K=

oo

>
mm)mm-an
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30 12480 3B
7 12202 3036

Calcuranon was not run of did not Larvergs

00800
0 0400

Rietveld Refinement using FullProf

AC

Crystallite Size Estimation using Scherrer Formula

Calcusation was notun

Integrated Profile Areas
Based on calculated profile
Profie aroa Counts Amount
Overall odracsan profie anTa 100 00%
Background ramation 9 2239%
Difrachion peaks 31857 TT6 1%
Peak area belanging to selécted phases 11404 27.69%
Peak arex of phase A (Cavton) 13554 290%
Peak arey of phase 8 (Hydvogen) 870 211%
Peak ares of phas= C (C Q) 1109 2060%
Unigentted peak area 29774 T231%
Peak Residuals
Poak data Counts Amount
Overall paak ntensity 451 10000%
Peak intansity belonging to selectad phasss 154 3407%
Unicenied paak intensity 297 £593%
Diffraction Pattern Graphics
Irel
1000
Experioactal pabern: 16285102047
#50 4 5094304 T Carbon | 85 0%)
200 NS89 29111 1 ipdimgar 3 4%
2l 0CO
2501
5004
7504
7004
550
500
550
500 4
450 4
00
350 4
300 =
200 -
150 4
1004
w-

Cu-%a (1 541874 A

Match! Copyright © 2003-2018 CRYSTAL IMPACT, Bonn, Garmany
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Lampiran 7. Match!3 Analysis Report pada sampel GO-AgNP

Match! Phase Analysis Report

Sample: 1429-xrd-2017
Sampie Data
File name 1429-2r0-2017 txt
File pamn 0.0 BISMILLAH SKRIPSU2 Hasd <RD
Oala callected Nav 20 2017093348
Data range 2210°- 801900
Number of paints 3%00
Step sive ao20
Rietvesd refinement converged No
Apnal sutitracteq Nao
Bachkground subl No
DOata smoathed Na
2thets correction aze
Ragation X-rays
Wavelength | GATBTAA
Matched Phases
Ingex  Amount(®:) Name Formta s um
A 728 Carpan Geaphite 2H c
B 156 Ag Ag
Cc na Ag20 Ag20
123 Unigentified pean area
A: Carbon Graphite 2H (72.9 %)
Formuts sus
Entry numbar 96-110-0002
Flgure-ot-Merit (FoMm) 0695015
Totat numper of peaks 26
Peaks in range 12
Peaks matcheo 5
intensity scale factar 227
Space group R-3m
Crystal systam mompahearal
unit cell 3=~ 36350 Ao~ 394900
e 252
Calc oensty 2281 ghm*
Raterence Lipson#H  Siokes A R “The Structure of Graphde®. Proceedings of the Royal Soclety A Mathematical,
Physicatand Engineenng Sclences 181(984), 101-105 {1542
B:Ag (156 %)
Formusa sum Ag
Entry numoer 96-150-5145
Figure-ot-Merit [FoM| J 686610
Totat number of paaks 28
Peaks in range 16
Peaks malched E
Intensity scale factor J40
Space group P6ammc
Crystal system nexagonal
Unit cell 2= 29300 Ac=a 7900 A
Me 1748
Calc densty 10 989 giem*
Reference Mokhov A Navgarodova D Garshkav A "Walive silver and its new struclural modificatons®, Zagiski
Vsesoyuznogo Mineralogicheskaga Olishchestva 108, 852-963 (1979)
C:Ag20(114%)
Formuss sum Ag20
Enlry numbes 9E-150.9605
Figure-ot-Ment (FoM) 0719334
Total number of peaks 34
Peaks in range 24
Peaks mateheo 15
intensity scale factar 028
Space group P.ami
Crystal systam rigonal (hexagonal axes)
unitcell 3+ 30720Ac<4 94104
e 1652
Calc oensty 9528 gm*
Reference Vereshenagin LF, Popova SV Serelvjanaja N R Kabalkina S5 "AboutTe naw moadzation of Ag2 O wah
layerad structure®, Daklady Akademil Nauk S53R 152 853-555 {1563
Candidates
Name Formuta Entry No. Fold
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02

Cs4 (02)3
=Vl
Hydrogen
Hydrogen
Hydrogen
Hydragen
H2

D2

Camon (Graphite 2H)
Caroon {Graphite 3R)
Caron (Graphite 3R)
Geaphite

D20

Hydrogen

Graphite
Hydrogen

Ag

Camon dioxae
H20

Cargon dickide
CARBON DIONIOE

H20
Hydragen
o2

co2

Carion dioxide

Hydrogen

el

Hydrogen

ice

Carmon{ll) axige
Graphite
Hydrogen

Hydrogen

ottings
Reference gatabiase used
Automatic Teropoint adaptation

Mindmum figure-of-merit (FoM)
2theta windaow for peak coer
Mirsmum rel. it far peak corr.
Parametsianuence 2hata

Parametsrinfiuence ntensities
Parametar multpiessingle phase(s)

Elements:

Elomonts of which at least one
must bo present:

Elomaonts that mustNOT bo

presont:

No.  theta [y d1A]
1 287 342040
2 3N 264132
3 72T 121529
4 878 160713
5 125 68548
5 1339 56117
7 1447 61218
8 1468 60356
9 1813 4 5227

10 2081 42682
" 2188 40607
12 2299 38678
13 2334 36114
14 2365 37626
15 24.00 371074
15 ErEd 35762

S£.210.6432
9E-153.7287
96-901-6612
96-201-3090
96-901-3089
26-901-3078
96.901-3075
96.154.2174
9E-154.2175
26-110-0004
96-110-1022
96-120-0019
96-901-2706
96-153.7670
96-901-3084
96-901-2235
96-901-3077
96-150-9145
96-101-0493
96-154-1580
36-101-0487
96-101-0051
96-201-5581
96-158-1504
96-931-3002
96-210-6878
36-200-T415
96-900-T850
96-101-0499
96-900-7644
96-901-3074
96-901-5633
96-901-3031
36-900-3215
96-101-G306
96-901-2233
96.901.2912
96-151.2509
96-901-2909

Search-Match

CODUnorg REV204654 2018 01 02

Yes
060
0.30 0eg
1

=1
050
050

H,C.0,Ag

Selection Criteria

All elements nat mensoned above

wo
137.50
1674
1ns00
1113568
1N37s
157.79
13766
12201
17627
34802
33144
39738
395.16
52649
7546
45230

Peak List

FWHM  Matchod

00400
00400
00400
0 0aoo
0 0300
00400
0 0400
00400
00400
00400
0 D400
0 0400
00800
0 1600
00800
0 5400

114

07185
07032
06579
05685
05678
056780
06772
06754
05754
65709
06799
05709
05709
06698
06698
056663
05631
05599
08579
06554
05547
06546
05519
05453
06438
05352
05343
06343
06334
05251
05234
05157
nsias
o5
05682
06060
5024
05016
05002



17 2432 36575 amn 00400

1] 2569 34678 51663 01600
19 26.03 24228 444 61 00400
20 2661 33254 Jasas 00400 A
n 2719 32801 20413 00400
22 275 324 356.50 00800
23 27.93 ERETS) 354 54 00400
24 2860 3.1320 1000.00 0.1200
25 301 29659 307 82 00400
25 3105 286801 288 55 00400
27 3373 26575 23033 0 08GO c
i} 3399 26374 35193 00800
29 3449 26009 205 85 0 0400
30 3500 25837 18042 00400
31 3542 2534 23619 0 0400 B
32 3549 24621 19345 0 06400 c
33 3737 24062 27637 00400
34 3764 23887 27120 0 0400 B
35 3349 23301 31389 01600 c
36 378 23219 36325 00800
a7 391§ 22950 37985 00400
38 3962 22747 13045 00800
39 a0 o1 22536 2614 51 0 6400 B
40 4043 221 25402 00800 -]
a1 4062 22203 23703 00400
42 a1.52 21584 17981 00800
43 4507 aons 135 87 0 0400
a4 a5 61 13463 150 68 10400 A
a3 49 68 18283 18578 08400
a5 5070 18007 256 04 0 0400 c
a7 5091 179358 I7LTS 01600
48 8123 17831 26328 0 0a00
43 8285 11322 257 04 0.0400 ;]
L0 5371 1 7065 19378 0 Daoo
81 04 24 16912 206 38 0400
52 Gd 55 ' 6821 0877 01200 A
53 67.08 16138 16395 0 paoo A
84 §2.32 16073 146.07 00400
85 Y73 ) 5969 194 92 a.o8co
56 87¢8 15208 20840 00800
87 5370 19728 150 45 0 Bago
%8 69.03 10413 194 38 40400 c
59 6236 14881 22842 00400
60 6279 14794 13712 00800
&1 6501 148 199 88 0 0400
62 67.29 3897 22038 Q0400
E3 BT 7T 13823 263383 Q0400
64 6874 t 3656 27790 00400
65 6972 1 3487 18978 00400 B
86 70.28 13378 14953 01600
67 1079 131 12294 0 0400 c
69 178 131565 198 58 00400
€9 7185 inn 198.28 00800
70 7273 13003 20706 00400 c
i 7334 12909 19677 0 0400
72 7383 12835 152,60 01200 c
73 7563 12575 153.02 00400

Rietveld Refinement using FullProf
Calcusation was not wn or did Aot Lonverge

Crystallite Size Estimation using Scherrer Formula

Calcutation was notrun
Integrated Profile Areas

Based on calculated profile

Profilo aroa Counts Amount
Overall affrpcsan profle 233674 100.00%
Background racation 207750 8891%
Diffracion peaks 25924 11.09%
Peak area belanQing 10 selected phases 2598 111%
Prak areg of phase A (Carton Graphite 2H) 2475 1.06%
Peak ares ot phase B (Ag) 5540 237%
Peak area of phsse G (4g2 O) 5478 2%
Unigentted peak area 23855 1235%
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Poak data

Cwerall peak ntensity

Foak intensity belonging to selected phases
Unicemted peak intensity

Towl
£500 -

350
800
850+

Peak Reslduals

Counts Amount

88 100 DO%

R 4 10%

85 95.30%
Diffraction Pattern Graphics

Experimenisl patien: | 4280

[95.115.0004] C Carben Craghte 2n { 729%)

12.00 209C
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nee R 0.Co L
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Lampiran 8. Hasil Uji Spektrofotometer FTIR

%Transmittance

Thu Nov 16 10:39:54 2017 (G

4000 3500

3000

Collection time: Wed Nov 15 10:10:21 2017 (GMT+C

Thu Nov 16 10:39:43 2017 (GMT+07:00)

FIND PEAKS:
Spectrum: 1322-1 GO-Ag
Region: 4000,00 400,00

Absolute threshold: 99,430

Sensitivity: 50

Peak list:
Position: 3441,33 Intensity:
Position: 1634,71 Intensity:
Position: 569,02 Intensity:
Position: 2066,00 Intensity:

%Transmittance

5,462
22,151
23,364
78,443

2500

Wavenumbers (cm-1)

2000

1500

1000 500

Thu Nov 16 10:40:27 2017 (G

4000 3500

3000

Collection time: Wed Nov 15 10:22:37 2017 (GMT+C

Thu Nov 16 10:40:25 2017 (GMT+07:00)

FIND PEAKS:
Spectrum: *1322-2 GO
Region: 4000,00 400,00

Absolute threshold: 115,900

Sensitivity: 50

Peak list:
Position: 3433,75 Intensity:
Position: 557,92 Intensity:
Position: 1638,88 Intensity:
Position: 2055,26 Intensity:

13,247
34,576
38,865
81,909

2500

2000

Wavenumbers (cm-1)
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