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Abstrak

Metil jingga (MJ) merupakan pewarna sintetis non-biodegradable yang umum ditemukan
dalam limbah industri tekstil, sehingga dapat mengganggu ekosistem perairan karena
menghambat proses fotosintesis mikroalga. Salah satu metode pengolahan limbah MJ yang
efektif dan ramah lingkungan adalah fotodegradasi berbasis fotokatalis nanopartikel perak
(NPsAg). NPsAg dinilai mampu mendegradasi zat warna yang memiliki konsentrasi tinggi.
Penelitian ini bertujuan untuk menyintesis NPsAg menggunakan ekstrak daun kitolod
(Hippobroma longiflora (L.) G.Don) sebagai bioreduktor dan mengevaluasi efektivitasnya
dalam mendegradasi MJ. Sintesis nanopartikel perak dilakukan menggunakan metode green
synthesis melalui reaksi reduksi yang terjadi pada senyawa poli-ol yang terdapat pada ekstrak
daun kitolod. NPsAg yang terbentuk dikarakterisasi menggunakan Spetrofotometer UV-Vis,
FT-IR, XRD, SEM-EDX, dan DRS UV-Vis. Pembentukan NPsAg ditandai dengan perubahan
warna menjadi cokelat kehitaman, dan dari hasil spektroskopi UV-Vis terdapat adanya puncak
serapan pada 434 nm. Hasil FT-IR menunjukkan adanya peran senyawa fenolik dari ekstrak
daun kitolod dalam mereduksi Ag™ menjadi Ag’. Analisis XRD menunjukkan ukuran kristal
NPsAg rata-rata sebesar 56.33 nm dengan morfologi NPsAg dari SEM berbentuk bulat. Hasil
wji DRS-UV diperoleh nilai band gap 3.04 eV. Efektivitas NPsAg paling optimal dalam
mendegradasi MJ 200 ppm terjadi pada pH 2, dengan penambahan 5 mg NPsAg dan waktu
radiasi selama 4 jam menghasilkan persentase degradasi 50,87%.

Kata kunci: bioreduktor, daun kitolod, fotodegradasi, metil jingga, nanopartikel perak

Abstract

Methyl orange (MO) is a non-biodegradable synthetic dye commonly found in textile industry
wastewater, which can disrupt aquatic ecosystems by inhibiting microalgae photosynthesis.
One effective and eco-friendly method for treating MO wastewater is photocatalytic
degradation using silver nanoparticles (AgNPs). AgNPs are considered capable of degrading
dyes at high concentrations. This study aims to synthesize AgNPs using Hippobroma longiflora
(L.) G.Don (kitolod) leaf extract as a bioreductor and to evaluate its effectiveness in the
photocatalytic degradation of MO. The synthesis of AgNPs was carried out using a green
synthesis method via reduction of polyol compounds present in the kitolod leaf extract. The
obtained AgNPs were characterized using UV-Vis, FT-IR, XRD, SEM-EDX, and DRS UV-Vis.
The formation of AgNPs was indicated by a color change to brownish-black and a UV-Vis
absorption peak at 434 nm. FT-IR results confirmed the role of phenolic compounds from the
kitolod leaf extract in reducing Ag* to Ag°. XRD analysis revealed an average crystallite size of
56.33 nm, while SEM images showed spherical morphology. The DRS-UV analysis determined
a band gap value of 3.04 eV. The highest photocatalytic efficiency of AgNPs in degrading 200
ppm MO was achieved at pH 2, with 5 mg of AgNPs and 4 hours of irradiation, yielding a
degradation percentage of 50.87%.

Keywords: Bioreductor, Kitolod Leaves, Photodegradation, Methyl Orange, Silver
Nanoparticles
PENDAHULUAN mudah diperoleh di pasaran (Naimah dkk.,

Industri tekstil saat ini berkembang pesat
di berbagai negara, salah satunya Indonesia
(Dianggoni dkk., 2017). Dalam industri tekstil,
pewarna sintetis banyak dipilih karena harganya
murah, jenis warna beragam, tahan lama, dan

2014). Umumnya, air limbah tekstil di perairan
memiliki konsentrasi 10 — 200 mg/L (Shah,
2014). Salah satu pewarna tekstil yang sering
digunakan yaitu metil jingga (MJ). MJ
merupakan salah satu zat warna sintesis dengan
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warna  menyala  yang  bersifat  non-
biodegradable (Sylvia dkk., 2022). Hal ini
dikarenakan MJ memiliki gugus azo (-N=N-)
yang berikatan dengan cincin benzen (Djawa
dkk., 2018).

Ketidakmampuan MJ terdegradasi secara
alami menyebabkan ekosistem perairan yang
terkontaminasi dengan limbah tekstil tersebut
menjadi terancam. Hal ini dikarenakan zat
warna MJ dapat menghambat penyerapan
cahaya matahari, sehingga mengganggu proses
fotosintesis mikroalga. Dampaknya, kadar
oksigen (O:) di dalam air berkurang dan
makhluk hidup air akan mati akibat kekurangan
oksigen (Al-Mahi dan Dzul, 2017). Oleh karena
itu, perlu metode untuk mengurangi konsentrasi
zat warna MJ sebagai limbah industri pada
perairan. Terdapat beberapa metode yang sering
dilakukan untuk mengurangi konsentrasi MJ,
antara lain adsorpsi (Iwuozor dkk., 2021),
elektrokimia (Li dkk., 2013), dan fotodegradasi
(Anwar dkk., 2019; Ismail dkk., 2019). Di
antara beberapa metode tersebut, fotodegradasi
dianggap secbagai salah satu metode yang
efektif karena mampu menguraikan senyawa

zat warna menjadi senyawa yang relatif lebih
aman, seperti H.O (air) dan CO:
(karbondioksida).

Baru-baru  ini,  nanopartikel  hasil

biosintesis dapat digunakan sebagai fotokatalis
dalam proses fotodegradasi MJ yang efisien dan
berkelanjutan, karena ramah lingkungan,
murah, prosesnya cepat, dan bahan bakunya
melimpah di  alam. Namun demikian,
konsentrasi MJ yang dipakai masih sangat kecil
(<50 ppm) (Emmanuel dkk.,, 2023).
Nanopartikel perak merupakan fotokatalis yang
banyak digunakan dan dapat dihasilkan dari
proses sintesis yang menggunakan bioreduktor
dan larutan AgNO;. Proses sintesis tersebut
dikenal dengan istilah green synthesis, suatu
sintesis nanopartikel yang memanfaatkan
tumbuhan  dengan  kandungan  senyawa
metabolit sekundernya.

Golongan senyawa metabolit sekunder
dapat dijadikan sebagai bioreduktor untuk
mereduksi ion Ag" menjadi nanopartikel perak
Ag’ (Kosimaningrum dkk., 2020). Hal ini
disebabkan karena beberapa golongan senyawa
tersebut memiliki potensial reduksi yang berada
di bawah potensial redoks dari Ag* (0.80 V),
seperti flavonoid sekitar 0.21 — 0.75 V
(Chiorcea-Paquim, 2023). Selain itu, golongan
metabolit sekunder fenolik, termasuk flavonoid
dan fenil propanoid merupakan senyawa yang

dapat mengikat dan mereduksi ion logam
menjadi nanopartikel. Hal tersebut disebabkan
karena pada senyawa golongan fenolik
memiliki banyak gugus hidroksil (-OH) yang
dapat membentuk ikatan dengan ion logam,
sehingga menyebabkan kemampuan
mengkhelat logam (Mahardani dan Leny,
2021). Oleh karena itu, pada penelitian ini akan
dilakukan  sintesis = nanopartikel  perak
menggunakan bioreduktor yang bersumber dari
tumbuhan.

Kitolod (Hippobroma longiflora (L.)
G.Don merupakan tumbuhan yang berpotensi
dijadikan sebagai alternatif sumber bioreduktor
pada pembuatan nanopartikel. Kitolod banyak
ditemukan di tempat-tempat lembap. Selain itu,
kitolod banyak mengandung senyawa-senyawa
yang memiliki peranan sebagai bioreduktor, di

antaranya quercetin, cathechin, myricetin,
caffeic acid, dan gallic acid (Dewantoro dkk.,
2022).

Pemanfaatan nanopartikel perak

menggunakan ekstrak daun kitolod sebagai
sumber bioreduktor pada fotokatalisis dalam
mendegradasi limbah tekstil MJ belum pernah
dilakukan  sebelumnya. Berdasarkan hal
tersebut, penelitian ini bertujuan untuk
mengetahui efektivitas fotokatalis nanopartikel
perak yang disintesis menggunakan ekstrak
daun kitolod sebagai sumber bioreduktor dan
aplikasinya pada fotodegradasi zat warna metil

jingga.

2. METODOLOGI

Objek dalam penelitian ini berupa daun
kitolod Hippobroma longiflora (L.) G.Don.
yang diperoleh dari Kampung Cibuntu, Desa
Sukamaju, Kecamatan Kadudampit, Kabupaten

Sukabumi. Daun kitolod dideterminasi di
Laboratorium Biologi Universitas
Muhammadiyah Sukabumi.
2.1. Bahan

Bahan yang diperlukan antara lain

akuades, metanol (CH3;OH), akuabides, metil
jingga (Ci4H4N3NaOsS), daun kitolod, asam
klorida (HCI) 0.01 M, perak nitrat p.a.
(AgNO:3), kertas saring Whatman nomor 41,
natrium hidroksida (NaOH) 1%, dan 0.5 M.

2.2, Alat

Alat yang digunakan di antaranya neraca
digital, set alat maserasi, grinder, pH meter,
corong buchner, vacuum rotary evaporator,
mesh nomor 100, pipet volumetrik 2 mL dan 25
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mL, reaktor yang dilengkapi dengan dudukan
lampu, lampu UV 11 watt, lampu Visible 10
watt, magnetic strirrer, freeze dryer, centrifuge,
sonicator bath, Spektrofotometer UV-Vis,
Spektofotometer Fourier Transform Infra-Red
(FT-IR), Scanning Electron Microscope-Energy
Dirpersive X-ray Spectroscopy (SEM-EDX), X-
Ray Diffraction (XRD), Diffuse Reflectance
Spectroscopy UV-Vis (DRS UV-Vis), Liquid
Chromatography-Mass Spectrometry
(LCMS/MS), dan peralatan gelas.

2.3. Prosedur
2.3.1. Ekstraksi Daun Kitolod
2.3.1.1. Preparasi Sampel

Sampel daun kitolod yang digunakan pada
penelitian ini merupakan tumbuhan dari famili
Campanulaceae, genus Hippobroma dengan
nama ilmiah Hippobroma longiflora (L.)
G.Don. Sampel dibersihkan menggunakan air
yang mengalir, dikeringkan dengan dijemur di
bawah sinar matahari dengan ditutup kain
hitam, dan dihaluskan hingga berbentuk serbuk
simplisia sampel ukuran 100 mesh.

2.3.1.2. Ekstraksi
Sebanyak 500 g simplisia sampel daun

kitolod (DK) dimaserasi dengan 2 L metanol.
Pada proses maserasi, simplisia sampel harus
terendam dalam pelarut dalam maserator.
Maserasi dilakukan selama 3 X 24 jam.
Selanjutnya, ekstrak disaring menggunakan
corong Biichner, lalu dipekatkan dengan
vacuum rotary evaporator pada suhu 50°C.
Setelah itu, ekstrak dipekatkan kembali
menggunakan water bath pada suhu 50 °C dan
dihasilkan ekstrak pasta daun kitolod.
2.3.2. Analisis LC-MS/MS Ekstrak Daun

Kitolod
Ekstrak daun kitolod sebanyak 10 g
dianalisis menggunakan LC-MS/MS dengan
spesifikasi dan kondisi yang dapat dilihat pada
Tabel 1.
Tabel 1. Kondisi Instrument LC-MS/MS

Keterangan Kondisi

Kolom HSS T3

Fase Gerak (A): Asam format 0.1%
dalam asetonitril
(B): Asam format 0.1%
dalam akuabides

Laju Alir 0.6 mL/menit

Sistem Pompa Gradient

MS Type Tof MSE

Sumber Ionisasi ESI (-) dan/atau ESI (+)

Perangkat Lunak UNIFI

2.3.3. Sintesis Nanopartikel Perak
2.3.3.1. Pembuatan Ekstrak

Ditimbang 2 mg ekstrak pasta DK,
kemudian ditambahkan 20 mL akuades
(Farzeen dan Kumar, 2022).

2.3.3.2. Pembuatan Larutan AgNO3; 1 Mm
Sebanyak 0.085 g serbuk AgNOs;

dimasukkan ke dalam labu takar 500 mL, lalu

ditambahkan akuabides sampai batas tera.

2.3.3.3. Sintesis Nanopartikel Perak

Sebanyak 2 mL ekstrak ditambahkan
secara bertahap ke dalam 20 mL larutan AgNO;
dengan konsentrasi 1 mM. Lalu, pH campuran
diatur menjadi 9 menggunakan NaOH 1%,
kemudian campuran diaduk selama 30 menit
dalam sonicator bath pada suhu 35 (+1) °C.
Selanjutnya, larutan disinari menggunakan
lampu UV 11 watt selama 1 jam. Perubahan
warna dari kuning menjadi cokelat kehitaman
menunjukkan bahwa ion Ag' telah tereduksi
menjadi logam perak (Ag’). Pembentukan
nanopartikel ~— perak  juga  dikonfirmasi
menggunakan spektrofotometer UV-Vis pada
panjang gelombang antara 400 dan 450 nm.
Proses pemisahan dan pemurnian nanopartikel
dilakukan melalui sentrifugasi pertama pada
2.000 rpm selama 10 menit. Supernatan yang
diperoleh disentrifugasi kembali pada 5.500
rpm selama 30 menit, kemudian endapan
(pellet) hasil sentrifugasi kedua disaring dan
dikumpulkan, lalu dikeringkan menggunakan
freeze dryer untuk analisis karakterisasi
(Pilaquinga dkk., 2019).

2.3.4. Karakterisasi Nanopartikel Perak

Karakterisasi NPsAg meliputi analisis
spektroskopi  FTIR, XRD, SEM-EDS, dan
DRS-UV.

2.3.5. Efektivitas Fotodegradasi MJ
Menggunakan Nanopartikel Perak
(Anwar dkk., 2019; Ismail dkk.,
2019; Lestari dkk., 2019)

2.3.5.1. Preparasi MJ 200 ppm

Dipipet sebanyak 20 mL larutan MJ 5.000

ppm, kemudian ke dalam labu ukur 500 mL.

Selanjutnya, akuades ditambahkan hingga batas

tera. Dihasilkan larutan MJ 200 ppm.

2.3.5.2. Optimasi pH
Ke dalam 4 buah gelas kimia 100 mL
dimasukkan MJ 200 ppm sebanyak 50 mlL.
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Kemudian pH masing-masing larutan diatur
pada pH 2, 4, 6, 8 dengan menambahkan
larutan HC1 0.01 M untuk pH asam dan NaOH
0.5 M untuk pH basa, lalu diukur dengan pH
meter dan diukur absorbansinya menggunakan
spektrofotometer UV-Vis pada panjang
gelombang MJ. Selanjutnya, ditambahkan
fotokatalis/NPsAg sebanyak 6 mg, dan diradiasi
selama 4 jam pada jarak 17 cm menggunakan
lampu Visible 10 watt. Setelah itu, suspensi
disaring dan larutan diukur absorbansinya
dengan spektrofotometer UV-Vis pada panjang
gelombang maksimum MJ. Setelah itu, dihitung
nilai persentase degradasi dengan rumus (1):

. (C,—C
Degradasilig) = = )

% 100% ... (1)

Di mana C, adalah konsentrasi awal dan C
adalah konsentrasi setelah penyinaran.

2.3.5.3. Optimasi  Jumlah
Perak

Diambil 4 gelas kimia 100 mL, masing-
masing diisi dengan 200 ppm MJ sebanyak 50
mL, dan diatur pH masing-masing larutan pada
pH  optimum. Kemudian ditambahkan
nanopartikel perak dengan variasi 3, 4, 5, dan 6
mg. Selanjutnya, diradiasi pada jarak 17 cm
dengan lampu Visible 10 watt selama 4 jam
sambil diaduk menggunakan magnetic stirrer.
Suspensi  disaring dan larutan  diukur
absorbansinya dengan spektrofotometer UV-
Vis dan nilai konsentrasi dari MJ dimasukkan
ke dalam rumus persentase degradasi (%D)
pada persamaan (1).

Nanopartikel

2.3.5.4. Optimasi Waktu Radiasi
Sebanyak 50 mL MJ 200 ppm
ditambahkan ke dalam masing-masing 4 buah
gelas kimia 100 mL, dan pH masing-masing
larutan diatur pada pH optimum. Setelah itu,
ditambahkan jumlah optimum NPsAg. Lalu,
diradiasi pada jarak 17 cm menggunakan lampu
Visible 10 watt selama 1, 2, 3, dan 4 jam.
Berdasarkan  nilai  energi  potensial
redoksnya, senyawa katekin seperti katekin-3-
O-gallate memiliki potensi sebagai bioreduktor
yang kuat. Namun demikian, kelimpahan
senyawa tersebut dalam ekstrak daun kitolod
cenderung rendah. Hal ini menyebabkan proses
reduksi ion Ag* menjadi Ag® kurang maksimal.
Di sisi lain, senyawa 2"-O-Acetylrutin memiliki
kelimpahan yang besar dalam ekstrak daun
kitolod. Namun, berdasarkan strukturnya,

Suspensi disaring dan diukur absorbansinya
menggunakan spektrofotometer UV-Vis pada
panjang gelombang maksimum MJ. Nilai
konsentrasi ~ dari  MJ  disubstitusi ke
dalam persamaan (1).

3. Hasil dan Pembahasan
3.1. Ekstraksi

Ekstraksi  daun  kitolod  dilakukan
menggunakan metode maserasi. Metode ini
dipilih karena merupakan metode yang paling
sederhana dan dapat mencegah terjadinya
kerusakan senyawa-senyawa yang bersifat
termolabil. Pelarut metanol dipilih karena
sifatnya merupakan pelarut universal yang
memungkinkan untuk menarik senyawa lebih
banyak (Asworo dkk., 2023).

Proses evaporasi dilakukan pada suhu 50°
atau di bawah titik didih metanol (64,7). Hal ini
dilakukan karena proses evaporasi yang
menggunakan sistem vakum akan menguapkan
pelarut di bawah titik didih metanol untuk
menjaga kerusakan pada senyawa yang
diekstraksi. Ekstrak yang dihasilkan berupa
pasta hijau kehitaman, dengan berat 57.7 g dan
rendemen 11.54%. Pada penelitian (Susilowati,
2023; Rahmawati, 2023) Rendemen ekstrak
metanol daun kitolod berada pada kisaran
10,039%-19,14%. Hal ini menunjukkan bahwa
rendemen yang diperoleh cenderung konsisten
dengan ekstraksi metanol lainnya.

3.2. Identifikasi Senyawa Flavonoid dan

Fenol
Identifikasi ~ komponen  ekstrak  kitolod
dilakukan = menggunakan instrumen LC-
MS/MS. Diketahui bahwa terdapat 46

komponen pada ekstrak daun kitolod. Namun
demikian, berdasarkan kerangka strukturnya,
hanya terdapat 11 komponen yang memiliki
gugus -OH (hidroksil) pada posisi orfo yang
diduga berpotensi sebagai bioreduktor dengan
hasil identifikasi dari spektra massa yang tersaji
pada Tabel 2.

senyawa tersebut yang mengikat glikosida
memiliki kecenderungan yang kurang baik. Hal
ini diduga karena adanya substituent -OH pada
posisi tertentu yang mampu meningkatkan
aktivitas bioreduktornya, yang digantikan
dengan suatu gula yang dapat menurunkan
kereaktifan zat tersebut. Kondisi ini juga
menjadi faktor lain yang menyebabkan proses
reduksi Ag" menjadi Ag® tidak berlangsung
secara optimal.
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Kemungkinan mekanisme pembentukan

nanopartikel perak oleh senyawa catechin-3-O-
OH —

OH OH

OH

OH

Catechin-3-O-gallate

06
@ N

radikal Catechin-3-O-gallate

gallate dapat dilihat pada Gambar 1.

OH

OH OH

OH OH

Dehidro Catechin-3-O-gallate

Gambar 1. Mekanisme Pembentukan Nanopartikel Perak oleh Senyawa
Catechin-3-O-gallate (Sari dkk, 2017).

Tabel 2. Kandungan Senyawa Ekstrak Daun Kitolod yang Memiliki Potensi sebagai Bioreduktor
dari Jalur Biosintesis Shikimate dan Kombinasi Shikimate-Acetate

Waktu Mass
. Rumus Massa Golongan
No Nama Senyawa Retensi Molekul error ) Respon Senyawa
(Menit) (ppm)
1 24,5- 3.27 C7HsO4 -2.9 153.01881 12048 Fenolik
Trihyderoxybenzaldehyde
2 (2R 3R)-Taxfolin7-O-o-L- 7.26 C27H3,016 -0.7 611.16099 4770 Flavano-
rhamnopyranosyl-(1—6)- nol
[-D-glucopyranoside
3 Cyanidin 3,5-diglucoside 8.33 C»7H31ClO;6 -1.3 610.14920 2034 Garam
favilium
4 Luteolin-7,4"-di-O-p-D- 9.28 C27H30016 -0.2 609.14577 12751 Flavon
glupyranoside
5  Sulfuretin 10.15 Ci5H1005 -1.2 269.04534 690 Auron
6  2"-O-Acetylrutin 10.66 Cy9H3,017 -1.0 651.15580 297959  Flavonol
7 Cyanidin 3-glucoside 10.94 C21H21ClO1; -2.7 474.19115 694 Garam
favilium
8  Luteolin 12.77 CisH1006 0.1 285.04032 38650 Flavon
Hematine 14.09 CisH1206 -0.7 299.05549 1420 Auron
10 Catechin-3-O-gallate 14.32 Cx»Hi3010 -0.8 445.24356 457 Flavanol
11 Kukoamine A 16.81 C23H4N4O06 -3.2 513.31038 9862 Fenolik

3.3. Sintesis Nanopartikel Perak

Sintesis nanopartikel perak pada penelitian
ini dilakukan menggunakan green synthesis,
yaitu menggunakan ekstrak daun kitolod
sebagai bioreduktor dan larutan AgNOs3 sebagai
prekursor Ag. Terbentuknya nanopartikel perak
(NPsAg) ditandai dengan perubahan warna dari

bening menjadi kuning hingga cokelat
kehitaman  seiring bertambahnya  waktu
penyinaran. Hasil ini mengindikasikan telah
terbentuknya NPsAg.

Perubahan warna tersebut terjadi karena
senyawa flavonoid yang mengandung gugus

fungsi -OH akan mendonorkan elektron (reaksi
reduksi) ke ion Ag" untuk menghasilkan Ag°
(Wahyuni dkk., 2025). Senyawa yang
terkandung dalam ekstrak kitolod berperan
sebagai reduktor dalam sintesis nanopartikel
perak, seperti fenolik dan flavonoid (Dewantoro
dkk., 2022). Selain itu, munculnya puncak
serapan pada panjang gelombang 400 — 450 nm
pada  pengukuran  spektroskopi = UV-Vis
merupakan ciri khas nanopartikel perak
(Solomon dkk., 2007).

Fakultas Teknik-UNIVERSITAS WAHID HASYIM SEMARANG



Inovasi Teknik Kimia. Vol. 10, No.3, Juli 2025, Hal 49-62

ISSN 2527-614X, e-ISSN 2541-5891

|— Koloid AgNPs|

2.0

1.5 4

Absorbansi

0.5 4

0.0

434 nm

1
400 410

1
420

1 1
430 440 450

Wavelength (nm)
Gambar 2. Spektrum UV-Vis Kitolod NPsAg.

Gambar 2 menunjukkan bahwa pada hasil
analisis spektroskopi UV-Vis terdapat serapan
puncak pada panjang gelombang 434 nm.
Panjang gelombang tersebut merupakan
karakteristik absorpsi pada panjang gelombang
yang khas dari nanopartikel perak. Hal ini
sesuai dengan penelitian yang dilakukan oleh
(Purnamasari dkk., 2021) yang menunjukkan
bahwa serapan khas nanopartikel perak berada
di sekitar 400 — 450 nm.

3.4. Karakterisasi Nanopartikel Perak
3.4.1. Spektroskopi FT-IR

Karakterisasi menggunakan FT-IR
bertujuan untuk mengetahui gugus fungsi yang
berperan dalam proses reduksi Ag" menjadi
Ag’. Hal tersebut dapat dilihat dari beberapa
bilangan gelombang dari spektrum IR yang
tersaji pada Gambar 3.
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3258 (-OH)

(b)

Transmittance (%)

3294 (-OH)

(Ag-O-Ag) 781

/

1413 (C=C)

?

(C-0) 1267

1637 (C=C)
(C-0) 1045

/

(Ag) 559

1633 (C=C)

1 1 1
4000 3500 3000 2500

1 1 1 1
2000 1500 1000 500

Wave number (cm™)

Gambar 3. Spektrum IR (a) nanopartikel perak (b) ekstrak daun kitolod.

Pada Gambar 3 terlihat beberapa bilangan
gelombang yang muncul. Hasil kajian dan

analisis FT-IR pada daun kitolod terdeteksi
gugus fungsi seperti streching -OH (H-bonded)
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(3294.42 cm™), serta stretching C=C (cincin
aromatik) (1633.71 c¢m™) yang menandakan
keberadaan gugus hidroksil dan cincin aromatik
dari kandungan senyawa ekstrak kitolod, seperti
fenolik dan flavonoid (Pabia dkk., 2009).

Sementara itu, pada nanopartikel perak terdapat
beberapa gugus fungsi ditunjukkan oleh adanya
puncak -OH (H-bounded) (3257.77 cm™),
streching C=C (cincin aromatik) (1637.56 cm™!
dan 1413.82 c¢cm™), streching C-O (eter) pada
puncak (1267.23 dan 1045.42 cm™), dan juga
terdapat streching C-H (alkana) (2958.80 dan
2926.01 cm) yang menunjukkan adanya
senyawa aktif seperti flavonoid yang berperan
aktif dalam sintesis nanopartikel perak sebagai
ligan capping agent (Kurian dkk., 2023).
Terdapat pula stretching Ag,O pada puncak

serapan 781.17 cm™ (Elyamny dkk., 2021) dan
stretching Ag pada puncak serapan 559.36
cm™'. Selain itu, penurunan puncak serapan
pada bilangan gelombang 3257.77 cm™' pada
spektrum nanopartikel perak diduga akibat
adanya proses reduksi ion Ag" menjadi Ag°®
(Abdallah dkk., 2025).

34.2. XRD

Data difraktogram nanopartikel perak hasil
sintesis dibandingkan dengan data difraktogram
nanopartikel perak standar dari database JCPDS
(Joint Committee on Powder Diffraction
Standards). Data difraktogram nanopartikel
perak hasil sintesis dapat dilihat pada Gambar
4.

32.116°
1200 (Ag;0)
38.006°

1000 (Ag)
— 800 _|27.730°
=3 (Ag;0)
S
2 600 -
w
| =
-g 54 710° 57 3620 (Ag)
= 400 (Ag:0) (Ag,0)

200
1 |

77.189°
(Ag)

64.349°

81.350°

JCPDS No. 04-0783 (Ag)

40

Hasil  analisis  nanopartikel ~ perak
menggunakan XRD memperlihatkan bahwa
nanopartikel perak memiliki lima puncak
difraksi yang khas, yaitu pada 20: 38.006°
44.129% 64.349% 77.189°, dan 81.359°. Data ini
sesuai dengan JCPDS No. 04-0738 perak dan
sesuai dengan hasil penelitian yang telah
dilakukan oleh (Mehrotra dkk., 2024). Namun
demikian, masih terdapat puncak yang
menunjukkan adanya impurities pada NPsAg,
impurities yang membentuk senyawa Ag,O
yang terbaca pada 20: 27.730% 32.116°%
46.115% 54.710°% dan 57.362° (Dewi dkk.,
2019).

Reaksi samping pembentukan Ag>O
diawali dengan reaksi AgNO; dengan NaOH
menurut reaksi berikut (Salasa dkk., 2016).

50 80
2 Theta (degree)
Gambar 4. Difraktogram XRD Nanopartikel Perak Ekstrak Daun Kitolod.

100

2AgNO;3)+ 2NaOH) — AgrO) + 2NaNO;3() +
H>Oq)

Terbentuknya Ag,O disebabkan oleh
proses reduksi yang tidak berlangsung optimal.
Hal ini diakibatkan oleh kelimpahan komponen
senyawa yang berperan sebagai agen pereduksi
yang sedikit. Selanjutnya, berdasarkan hasil
perhitungan menggunakan persamaan Scherrer,
diperoleh rata-rata ukuran kristal 56.33 nm.

3.4.3. SEM-EDX

Hasil analisis SEM NPsAg hasil sintesis
menunjukkan morfologi permukaan NpsAg
yang masih mengandung Ag,O memiliki
bentuk morfologi bulat seperti tertera pada
Gambar 5.
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(a) (b)
Gambar 5. (2) SEM NPsAg hasil sintesis pada pembesaran 20.000x (b) SEM NPsAg (Rautela
dkk., 2019).
Dilakukan jga penelitian EDX yang yang terkandung dalam NPsAg. Hasil spektrum

bertujuan untuk mengetahui komposisi unsur

EDX dapat dilihat pada Gambar 6.

225K Ag

00 13 26 39 5.2

6.5 78 91 104 117 130 |

Gambar 6. Spektum EDX NPsAg Hasil Sintesis.

Gambar 6 spektrum EDX menunjukkan
adanya puncak serapan khas yang kuat teramati
pada 3.0 keV, yang merupakan ciri khas
serapan kristal Ag. Hal tersebut telah sesuai
dengan penelitian yang dilakukan oleh (Raut
dkk., 2014). NPsAg hasil sintesis juga masih
mengandung unsur C yang diduga berasal dari
ekstrak kitolod yang digunakan. Terdapat pula
unsur O yang diduga bersumber dari Ag,O
yang terbentuk. Selain itu, terdeteksi unsur-
unsur lain seperti kalsium (Ca), klor (Cl), fosfor
(P), iodium (I), dan magnesium (Mg) yang

diduga berasal dari pelarut akuades yang
digunakan, yang masih mengandung ion-ion
mineral tersebut.

3.4.4. DRS UV Vis

Semikonduktor merupakan suatu katalis yang
memiliki nilai band gap berkisar 0 — 4 eV
(Zelvina dan Khair, 2023). Pada perhitungan
energi celah pita menggunakan metode
Kubelka-Munk diperoleh energi band gap
NPsAg sebesar 3.04 eV seperti tertera pada
Gambar 7.
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Gambar 7. Kurva band gap NPsAg.

295 3.00
3.5. Efektivitas Fotodegradasi MJ
Menggunakan Nanopatikel Perak
3.5.1. Optimasi pH
Pengaruh pH  terhadap  persentase

degradasi MJ dengan waktu radiasi 4 jam serta
penambahan NPsAg 6 mg selama 4 jam tertera
pada Gambar 8.

46.6

Lh
]

E=y
]

18.63

Persen Degradasi (%)
-2 [#%)
= =

10 i 5.56
0 _I
2 4 6 8

pH
Gambar 8. Pengaruh pH larutan terhadap
persentase degradasi MJ.

Gambar 8 memperlihatkan bahwa pada pH
2 diperoleh persentase degradasi tertinggi.
Kondisi ini terjadi karena pada pH tersebut,
permukaan nanopartikel perak bermuatan
positif sehingga dapat menarik molekul MJ
yang bermuatan negatif melalui gaya
elektrostatik yang kuat. Akibatnya, interaksi MJ
dengan  permukaan  nanopartikel  perak
berlangsung lebih efisien sehingga proses
degradasi meningkat secara signifikan. Namun

demikian, pada pH 2 juga terlihat adanya
penurunan persentase degradasi yang cukup
besar. Hal ini disebabkan oleh berkurangnya
muatan positif pada permukaan nanopartikel
hingga mendekati netral, sehingga gaya tarik
elektrostatik terhadap MJ yang anionik
melemah dan menurunkan efisiensi degradasi.
Pada kondisi pH di atas 4, permukaan
nanopartikel perak cenderung netral hingga
bermuatan negatif, sementara MJ juga
bermuatan negatif. Akibatnya, terjadi gaya
tolak-menolak elektrostatik yang membuat
interaksi antara MJ dan permukaan nanopartikel
perak menjadi lebih sulit.

Hal ini menunjukkan bahwa zat warna
anionik seperti MJ mengalami fotodegradasi
paling optimal pada kondisi asam. Pada suasana
asam, hole (h) bereaksi dengan H.O/OH~ dan
menghasilkan radikal hidroksil (*OH). Radikal
tersebut kemudian berinteraksi dengan molekul
zat warna anionik seperti MJ sehingga memicu
pemecahan struktur zat warna. Dengan
demikian, radikal hidroksil berperan penting
dalam proses degradasi MJ (Lestari dkk., 2019).
Hasil ini sejalan dengan temuan Kumar dkk.,
(2014) yang melaporkan bahwa pH optimum
fotodegradasi MJ menggunakan NPsAg adalah
pH 2, dengan persen degradasi sebesar 60%
pada konsentrasi awal MJ 64 mg/L. Mekanisme
perkiraan degradasi MJ dapat dijelaskan sesuai
dengan mekanisme berikut sebagaimana tersaji
pada Gambar 9:
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Optimasi Jumlah Nanopartikel Perak
Pengaruh  jumlah nanopartikel perak
terhadap persentase degradasi MJ pada kondisi
pH 2 dapat diamati pada Gambar 10.

50

44.45 44.41

)

.40

=% 35.6
2 30
s
A 20
215
& 10

< | 403

0 =

3 4 5 6

Jumlah Nanopartikel Perak (mg)

Gambar 10. Pengaruh jumlah AgNPs terhadap
persentase degradasi MJ.

Gambar 10 menunjukkan bahwa pada
penambahan 3 mg NPsAg, persentase degradasi

N

T ‘
2z
HO' /‘1

CO,+H,0 -— How:‘
e}

Gambar 9. Alur fotodegradasi MJ dan OHe (Lee dkk.; 2016).

COOH

menyediakan situs aktif permukaan yang
memadai, sehingga proses fotodegradasi
berlangsung lebih efektif. Pada penambahan 5
mg NPsAg, persentase degradasi kembali
meningkat. Namun, kenaikannya tidak sebesar
pada penambahan sebelumnya. Hal tersebut
terjadi karena jumlah partikel sudah mencukupi
untuk mendegradasi hampir seluruh molekul
MJ yang ada, sementara intensitas cahaya dan
konsentrasi MJ dalam larutan tetap sama.
Dengan demikian, partikel tambahan tidak
semuanya dapat bekerja optimal. Sementara itu,
pada penambahan NPsAg sebanyak 6 mg
terjadi sedikit penurunan persentase degradasi.
Hal ini disebabkan oleh terlalu banyak
penambahan nanopartikel perak yang dapat
menjadikan larutan jenuh sehingga sinar yang
dipancarkan tidak dapat terserap secara
maksimal oleh permukaan NPsAg dan
menghalangi terjadinya proses fotodegradasi
(Lestari dkk., 2019).

masih sangat rendah, karena jumlah partikel3.5.3. Optimasi Waktu Radiasi

yang tersedia terlalu sedikit sehingga hanya
sedikit situs aktif yang dapat berinteraksi
dengan molekul MJ. Ketika jumlah partikel
ditingkatkan menjadi 4 mg, persentase
degradasi meningkat tajam hingga. Hal ini
menunjukkan bahwa jumlah partikel pada
kondisi  tersebut sudah  cukup  untuk

Pengaruh  waktu  radiasi  terhadap
persentase degradasi MJ pada kondisi pH 2 dan
penambahan nanopartikel perak 5 mg dapat
diamati pada Gambar 11.
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Gambar 11. Pengaruh Waktu Radiasi terhadap
Persen Degradasi MJ.
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Berdasarkan hasil penelitian yang telah
dilakukan, diketahui bahwa persentase
degradasi yang dihasilkan masih rendah,
yaitu kurang dari 60%. Hal ini dapat
disebabkan oleh NPsAg yang masih

mengandung Ag)O yang dapat
menghambat aktivitas fotokatalisis dari
NPsAg. Kemungkinan mekanisme

fotodegradasi menggunakan NPsAg yang
masih mengandung Ag>O dapat dilihat pada
Gambar 12.

Senyawa Ag:O dapat menghambat

M : Produk
! Degradasi

Gambar 12. Mekanisme fotodegradasi menggunakan NPsAg yang mengandung Ag,O.

Gambar 11 menunjukkan bahwa pada
waktu penyinaran 1-2 jam terjadi sedikit
peningkatan persentase degradasi. Hal ini
dikarenakan energi foton yang diterima belum
cukup untuk mendegradasi MJ dengan. Pada
penyinaran 2-3 jam, terjadi kenaikan yang
cukup signifikan karena energi foton yang
diterima lebih banyak daripada sebelumnya
sehingga mampu meningkatkan persentase
degradasi MJ. Pada saat 3—4 jam penyinaran
terdapat peningkatan persentase degradasi yang
cukup signifikan. Hal ini menunjukkan bahwa
energi foton yang diterima semakin banyak
sehingga dapat memberikan peningkatan
persentase degradasi MJ yang optimal.
Berdasarkan hasil tersebut, dapat disimpulkan
bahwa persentase degradasi meningkat seiring
bertambahnya waktu. Peningkatan tersebut
terjadi karena pengaruh radiasi sinar yang terus
bertambah, sehingga foton yang mengenai
nanopartikel perak akan semakin banyak.
Akibatnya, pembentukan radikal hidroksida
(OH¢) semakin meningkat (Lestari dkk.,
2019).

proses fotokatalisis NPsAg karena memiliki
energi potensial yang relatif tinggi (1.5 V)
(Putri, 2016) dibandingkan dengan <O:"
(0.89 V) (Miriyala dkk., 2012). Kondisi ini
membuat Ag.O lebih mudah mengalami
reduksi dengan menangkap elektron pada
pita konduksi. Akibatnya, elektron yang
seharusnya ditangkap oleh <O,  untuk
menghasilkan radikal hidroksil (*OH) justru
terperangkap oleh  Ag.O. Hal ini
menurunkan jumlah radikal hidroksil yang
terbentuk, sehingga efektivitas degradasi
metil jingga (MJ) menurun.

4. Kesimpulan

Green synthesis NPsAg berhasil dilakukan
dengan menggunakan bioreduktor ekstrak daun
kitolod. Hasil FT-IR menunjukkan adanya
peran senyawa fenolik dari ekstrak daun kitolod
dalam mereduksi Ag" menjadi Ag’. NPsAg
hasil sintesis memiliki ukuran kristal rata-rata
sebesar 56.33 nm dengan morfologi berbentuk
bulat serta nilai band gap sebesar 3.04¢V.
NPsAg hasil sintesis memiliki kemampuan
mendegradasi MJ 200 ppm dengan kondisi
optimum pada pH 2, jumlah optimum NPsAg
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sebanyak 5 mg, dan lama penyinaran selama 4
jam dengan persen degradasi sebesar 50,87%.
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