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Abstract

SnO; nanoparticles are materials that have great potential in gas sensor devices. In this article, the
synthesis of SnO: nanoparticles is carried out through the mediation of pelawan (Tristaniopsis
merguensis Griff.) leaf extract. The use of mediators of natural materials in this synthesis aims to
make the synthesis process more environmentally friendly and lower in cost compared to conventional
chemical and physical methods. Pelawan extract contains high antioxidant compounds. Thus, it can
inhibit the agglomeration of SnO; particles. Based on the variation of pH synthesis, it is known that
the highest purity of SnO: phase occurs at pH 7 while for alkaline conditions, there is an impurity, i.e.,
Sns04(OH)4. Calcination temperature has a very significant effect on the growth of SnO; nanoparticle
crystals. High temperatures will increase the size of the crystallite and the crystallinity.

Keywords: green-synthesis, pelawan, tin oxide

PENDAHULUAN

Sejak puluhan tahun yang lalu,
Kepulauan Bangka Belitung telah dikenal
sebagai provinsi penghasil timah terbesar di
Indonesia. Sebagai contoh, pada tahun 2014
produksi timah di provinsi ini mencapai
19.719,32  ton/tahun  sehingga  hal
menjadikan Indonesia sebagai salah satu
negara penghasil timah terbesar di dunia
(Tiandho, et al.,, 2018; Tiandho, 2019).
Bahkan dengan asumsi penambangan timah
yang stabil dapat diprediksi bahwa
cadangan timah lepas pantai di provinsi ini
dapat ditambang hingga 50 tahun ke depan.

Namun jumlah penambangan timah yang
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tinggi tersebut belum diikuti oleh proses
pengolahan yang baik. Timah yang
ini  masih

diperjualbelikan di provinsi

berupa bijih timah atau timah hasil
peleburan (Yunianto & Sari, 2009).
Nanopartikel timah oksida (SnO,)
merupakan material yang banyak diteliti
dalam pengembangan sensor gas. Hal ini
dikarenakan nanopartikel SnO; memiliki
sifat yang baik dalam mengidentifikasi

keberadaaan senyawa gas seperti etilen,

etanol, dan gas CO karena memiliki
bandgap  semikonduktor yang luas,
resistansi yang rendah, serta

kemampuannya memberikan konduktivitas
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elektrik yang baik untuk keperluan sensor
gas. Berbagai penelitian telah menyebutkan
bahwa sensitivitas sensor gas berbasis
logam oksida sangat bergantung pada
teknik sintesis, morfologi, struktur kristal,
serta ukuran kristalit nanopartikel. Pada
SnO; semakin kecil ukuran kristalit maka
dalam

2016).

semakin tinggi sensitivitasnya

mendeteksi gas (Akhir, et al,
Ketika butiran partikel SnO> berukuran
nano maka partikel-partikel tersebut akan

memiliki konduktivitas yang buruk di udara

akibat kekurangan muatan pembawa
dibandingkan  ketika  partikel =~ SnO>
berukuran  mikro.  Sehingga  ketika

nanopartikel SnO» terpapar gas maka akan
banyak pembawa muatan terlepas dari
kondisinya ke pita konduksi kemudian
menghasilkan perubahan konduktansi yang
besar (Huang & Wan, 2009).

Beberapa  metode yang  dapat
digunakan untuk mensintesis nanopartikel
SnO; adalah sol-gel (Salavati-Niasari, et al.,
2016), kopresipitasi (Alam, et al., 2015),
dan hidrotermal (Darr, et al., 2017). Tetapi
metode sintesis nanopartikel konvensional
tersebut memiliki beberapa permasalahan
seperti: (1) stabilitas yang tidak sesuai
dengan lingkungan, (i1) bersifat racun, (ii1)
(iv)

permasalahan terkait daur ulang/regenerasi.

membutuhkan biaya besar, dan

Untuk mengatasi keterbatasan tersebut
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maka beberapa tahun terakhir mulai
diusulkan era baru green-synthesis dalam
sains dan teknologi material. Pada dasarnya
melibatkan

green-synthesis beberapa

prinsip  seperti minimalisasi  limbah,
penggunaan pelarut/bahan pembantu yang
ramah lingkungan, serta material yang

terbarukan. Sehingga melalui
pengembangan green-synthesis akan dapat
dicapai teknologi rekayasa material yang
ekonomis, Dberkelanjutan, dan ramah
lingkungan (Singh, et al., 2018)
Kebanyakan green-synthesis  dari
nanopartikel logam oksida mengadopsi
material biologis seperti bakteri, fungi, alga,
dan ekstrak tanaman (Singh, et al., 2018).
Ekstrak tanaman mengandung enzim,
protein, flavonoid, dan terpenoid yang dapat
berperan sebagai agen bioreduktor dan agen
stabilizer nanopartikel (Mittal, et al., 2013).
Beberapa tanaman yang dapat digunakan
adalah  Berberis

2019),

diantaranya vulgaris

(Behravan, et al, Syngonium
podophyllum (Yasir, et al., 2018), Ocium
sanctum (Jain & Mehata, 2017), Calotropis
procera (Babu & Prabu, 2011), serta teh
(Camelia sinensis).

Salah satu tanaman yang melimpah di
Kepulauan Bangka Belitung dan berpotensi
digunakan sebagai mediator dalam metode
green-synthesis logam oksida adalah pohon

pelawan (Tristaniopsis merguensis Griff).



Ekstrak daun pelawan mengandung

senyawa antioksidan seperti flavonoid,

saponin, dan tanin dalam jumlah yang

tinggi sehingga  berpotensi untuk
dimanfaatkan sebagai agen bioreduktor
nanopartikel  (Kadri, et al, 2019;

Enggiwanto, et al., 2018). Oleh karena itu,

untuk mengetahui efektivitas ekstrak daun

pelawan  sebagai  agen  bioreduktor
nanopartikel maka dalam artikel ini
dilakukan penelitian  green-synthesis
nanopartikel SnO; termediasi ekstrak

pelawan. Karakteristik yang diamati dalam

penelitian ini  meliputi fasa  kristal
nanopartikel SnO; serta ukuran kristalit dan
derajat kristalinitasnya. Diharapkan dari
penelitian ini akan diperoleh informasi
SnO, ramah

metode  sintesis

yang

lingkungan dan berkelanjutan dalam

rekayasa timah di Kepulauan Bangka

Belitung.

METODE PENELITIAN
Pembuatan Ekstrak Daun Pelawan

Daun pelawan yang digunakan dalam
penelitian diambil dari hutan pelawan di
daerah Bangka. Sebelum digunakan dalam
pembuatan ekstrak daun tersebut dicuci
untuk menghilangkan pertikel debu dan
dikeringkan pada temperatur ruang. Setelah
kering sebanyak 2 gram daun pelawan

kemudian dihaluskan dan ditambahkan 20
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ml etanol lalu diaduk menggunakan
magnetic stirrer dengan kecepatan 1.000

selama 30 menit. FEkstrak daun

ppm
pelawan yang berwarna hijau tua disaring
menggunakan Whatman paper no. 1 dan

digunakan untuk proses selanjutnya.

Sintesis Nanopartikel Timah Oksida

Untuk mengetahui pengaruh pH
terhadap karakteristik kristal SnOz yang
terbentuk maka dilakukan pengujian dengan
variasi pH sintesis.
SnCl2.2H>O (98%, Xilong Chemical Co.

Ltd.) dilarutkan ke dalam 100 ml akuades.

Sebanyak 3 gram

Setelah homogen larutan tersebut ditetesi
NaOH (98%, Xilong Chemical Co. Ltd.)
0,5 M dengan variasi pH 7, 8, 9, dan 11
Gel tersebut

24

hingga terbentuk  gel.

kemudian di-aging selama jam.
Selanjutnya gel yang terbentuk disaring
menggunakan Whatman paper no. 1 dan di
cuci menggunakan akuades. Gel yang
diperoleh dikeringkan menggunakan oven
pada temperatur 2500 selama satu jam.
Karakteristik serbuk SnO» dengan variasi
pH ditentukan
difraksi sinar-x (XRD).

Untuk

berdasarkan  pengujian

mengetahui efektivitas

penggunaan ekstrak daun pelawan terhadap

reduksi ukuran partikel SnO, maka
dilakukan analisis berdasarkan variasi
temperatur  kalsinasi.  Metode  yang
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diterapkan sama seperti metode sebelumnya
hanya saja ditambahkan ekstrak daun
pelawan sebanyak 25% volume larutan
SnClL. Setelah homogen larutan tersebut
kemudian dititrasi menggunakan NaOH 0,5
M hingga mencapai pH 7 dan di-aging

selama 24 jam. Gel terbentuk

yang
kemudian dioven dengan suhu 250°C dan
dilanjutkan ~ dengan  kalsinasi  pada
temperatur 1000°C, 750°C, dan 500°C
selama 3 jam. Karakteristik nanopartikel
SnO;

diperoleh ditentukan

yang

berdasarkan analisis XRD.

HASIL DAN PEMBAHASAN
Hasil Variasi pH

Pada Gambar 1 ditunjukkan pola hasil
XRD  nanopartikel SnO»
pH. Hasil XRD

analisis
berdasarkan variasi
dianalisis dengan menggunakan software
X’Pert HighScore Plus. Berdasarkan
perbandingan antara data referensi (PDF 2 —
Ref. Code: 01-070-4277) dapat dinyatakan
bahwa keempat variasi pH sintesis
nanopartikel SnO; telah menghasilkan fasa
SnO; dengan sistem kristal tetragonal dan
space group P 42/m n m. Adapun
parameter kisi kristal SnO» adalah a (nm) =
b (nm) = 47,35; ¢ (nm) = 31,83 dengan a =
B =

menghasilkan

= 90°. Keempat variasi pH

puncak-puncak  dengan
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orientasi yang relatif tidak jauh berbeda
meskipun keempatnya memiliki tingkat
kristalinitas ~ yang  buruk. Hal ini
dikarenakan temperatur pengeringan belum
menyediakan energi termal yang cukup
tinggi untuk memenuhi proses pertumbuhan
kristal secara optimal. Ketiga puncak
tertinggi dari pola XRD keempat sampel
berkaitan dengan sudut (20): 26,6°, 33,9°,
dan 51,81°.

Hal yang menarik adalah ketika pH
sintesis nanopartikel SnO» berada pada
kondisi basa. Pada pH di atas 9 mulai
terbentuk fasa

SnO4(OH)4

impuritas berupa

sebagai akibat tingginya
jumlah NaOH yang ditambahkan ke dalam
larutan SnCl,. Begitu pula untuk kondisi pH
11 puncak-puncak yang berkaitan dengan
impuritas tersebut semakin terlihat tajam
dan tinggi. Kemunculan impuritas tersebut
dapat dilihat pada puncak di sekitar sudut
(20): 30,05°, 48,03°, 50,86°. Hal ini dapat
dipahami karena pH 11 memiliki gugus
OH  yang jumlahnya lebih tinggi
dibandingkan dengan pH 9. Terbentuknya
fasa impuritas SnsO4(OH)4 pada kondisi
basa karena prekursor SnCL.2H>O ketika
dilarutkan ke dalam air akan membentuk
larutan Sn(OH)Cl yang berwarna putih
melalui reaksi (Ghosh & Roy, 2017),

SnCly.2H,0 + H,0 — Sn(OH)C1 + HCI (1)
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Gambar 1. Pola analisis XRD nanopartikel SnO> untuk variasi pH

Hasil tersebut merupakan senyawa
yang mudah untuk membentuk kation Sn?*
berdasarkan hubungan (Ibarguen, et al.,

2007),

Sn** + H,0 — Sn(OH)" + H' )
2Sn*" + 2H,0 — Sna(OH)*", + 2H" 3)
3Sn** + 4H,0 — Sn3(OH)*'4 + 4H' 4)

Awalnya pada pH relatif rendah
(dalam penelitian ini pH = 1), penambahan

NaOH akan mengonsumsi H' radikal yang

ditandai dengan  peningkatan  pH.
Selanjutnya  proses tersebut akan
memfasilitasi ~ kondensasi  membentuk
Sns04(OH)4 melalui reaksi berikut,
2[Sn3(OH)4]*" + 40H"

— SngO4(OH)4 + 4H20 (5)
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Dengan demikian dapat dinyatakan bahwa

kondisi terbaik untuk proses sintesis
nanopartikel SnO> dengan prekursor SnCl,
adalah pada pH 7.
Hasil variasi temperatur kalsinasi

Setelah proses kalsinasi dihasilkan
SnO-

ditunjukkan oleh Gambar 2. Tampak bahwa

serbuk  nanopartikel seperti
setelah melalui kalsinasi pada temperatur
5000] dan 75000 serbuk masih berwarna
hijau kecoklatan sebagai indikasi masih
ekstrak daun

tersisanya pelawan.

Temperatur 7500] menghasilkan warna
yang lebih putih sebagai indikasi lebih
sedikitnya ekstrak daun pelawan dibanding
temperatur 5000]. Adapun untuk serbuk

SnO; setelah dikalsinasi pada temperatur
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10000J memiliki warna yang putih sebagai

ciri dari serbuk SnOx.

(a) (b) (c)
Gambar 2. Hasil kalsinasi serbuk
nanopartikel SnO, pada temperatur: (a)
500°C, (b) 750°C, dan (c) 1000°C.

Pola hasil analisis XRD serbuk
nanopartikel SnO» setelah melalui kalsinasi
selama 3 jam ditunjukkan oleh Gambar 3.
Tampak bahwa seluruh variasi temperatur
telah menghasilkan fasa SnO> (PDF-2 Ref.
Code: 01-070-4177). Setelah  proses
kalsinasi pada temperatur 2500] tampak
bahwa tiga puncak tertinggi yang berkaitan
dengan SnO> adalah sudut (26):26,68°;
34,02°; dan 51,95°. Adapun kalsinasi pada
temperatur 5000) dihasilkan tiga puncak
tertinggi yang berkaitan dengan SnO: yaitu:
26,75°% 34,04°; dan 51,88. Pada kalsinasi
dengan temperatur 75001 akan dihasilkan
tiga puncak 26,69°;

tertinggi  berupa:
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34,04°; dan 51,92°. Sedangkan untuk

kalsinasi  dengan  temperatur 10000

dihasilkan tiga puncak tertinggi antara lain:
26,75°; 34,04°; dan 51,88°.
Selain itu, apabila diperhatikan lebih lanjut

terdapat dekomposisi impuritas yang

terbentuk pada proses kalsinasi 5001[.

Semakin tinggi temperatur kalsinasi maka
kehadiran impuritas tersebut semakin
lenyap adanya proses dekomposisi akibat

perlakuan termal (Ghosh & Roy, 2017).

Dengan menggunakan persamaan
Debye-Scherrer:
KA

= 6
’ Bcos@ ©)

dengan K adalah faktor bentuk nanopartikel
(dalam penelitian ini digunakan K = 0,9), 4
adalah panjang gelombang sinar-x yang
digunakan, B adalah FWHM, dan @ adalah
sudut Bragg maka dapat ditentukan ukuran
kristalit dari nanopartikel yang disintesis
(r). Hasil

penerapan persamaan Debye-Scherrer pada

dalam penelitian ini dari
pola XRD dalam penelitian ini memberikan
informasi ukuran kristalit rata-rata pada tiap
sampel dengan variasi temperatur kalsinasi
Gambar 4.

seperti  ditunjukkan pada
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Gambar 3. Pola analisis XRD nanopartikel SnO; berdasarkan variasi temperatur kalsinasi.
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Gambar 4. Hubungan temperatur kalsinasi
nanopartikel SnO> dengan ukuran kristalit
Tampak bahwa semakin tinggi
temperatur kalsinasi maka ukuran kristalit
nanopartikel SnO, yang disintesis dalam
semakin besar. Ukuran

penelitian  ini

kristalit setelah kalsinasi pada temperatur
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500°C adalah 38,28 nm. Ukuran kristalit
setelah kalsinasi pada temperatur 750°C
adalah 41,569 nm. Sedangkan ukuran
kristalit pada kalsinasi dengan temperatur
1000°C adalah 82,657 nm. Hal ini dapat
dipahami karena semakin tinggi temperatur
kalsinasi maka jumlah ekstrak daun
pelawan yang berfungsi untuk menghambat
proses aglomerasi partikel-partikel SnO>
semakin sedikit. Oleh karena itu, ketika
temperatur makin tinggi maka proses
aglomerasi antar partikel SnO» tidak lagi
dapat dihindari dan membentuk partikel
lebih  besar.

yang berukuran Namun

demikin, seluruh  variasi temperatur

kalsinasi yang digunakan dalam penelitian

ini dapat menghasilkan nanopartikel SnOo.
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Pengamatan lebih lanjut “
menunjukkan  bahwa  semakin  tinggi /
temperatur kalsinasi maka puncak pola 30 27
XRD nanopartikel SnO, semakin tajam.
Hal ini mengindikasikan bahwa perlakuan

termal memberi efek yang sangat signifikan /

terhadap kristalinitas. Berdasarkan hasil ol ®

Kristalinitas (%)

pengukuran dengan menggunakan software 200 a0 400 50 600 700 800 %0 1000
Temperatur (°C)

X’Pert HighScore Plus dengan

mengabaikan konstanta latar maka dapat Gambar 5. Hubungan temperatur kalsinasi

diperoleh derajat kristalinitas seperti pada nanopartikel SnO, dengan kristalinitas

Gambar 5. Tampak bahwa semakin tinggi
temperatur kalsinasi maka puncak-puncak KESIMPULAN

yang berkaitan nanopartikel SnO> semakin Berdasarkan hasil penelitian yang

tajam. Pada pemanasan dengan temperatur telah dipaparkan dapat disimpulkan bahwa

25001 derajat kristalinitas nanopartikel
SnO, adalah 11,09%. Kalsinasi pada

ekstrak daun pelawan dapat digunakan
sebagai bioreduktor dalam proses sintesis

temperatur  500L)  akan  menghasilkan nanopartikel SnO2. Hal ini disebabkan

nanopartikel ~ SnO;  dengan  derajat ekstrak  daun  pelawan mengandung

kristalinitas  22,05%. Kalsinasi pada senyawa antioksidan yang dapat berperan

temperatur 7500 akan  menghasilkan sebagai matriks penjebak partikel sehingga

nanopartikel ~ SnO;  dengan  derajat mencegah terjadinya aglomerasi. Proses

kristalinitas  29% dan kalsinasi pada sintesis  nanopartikel  SnO, terbaik

temperatur 10000 akan menghasilkan dilakukan pada pH 7. Apabila pH dalam

nanopartikel ~ SnO;  dengan  derajat proses sintesis terlalu tinggi maka akan

kristalinitas mencapai 37,64%. Hal ini terbentuk impuritas berupa SngO4(OH)s.

dapat terjadi karena semakin tinggi Temperatur  kalsinasi ~ memiliki

temperatur kalsinasi maka semakin tinggi dampak yang sangat signifikan pada

energi termal yang tersedia untuk proses pembentukan kristal nanopartikel SnO».

pertumbuhan kristal. Semakin tinggi temperatur kalsinasi maka
semakin tinggi derajat kristalinitas SnOs.

Begitu pula dengan ukuran kristalit
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nanopartikel ~ SnO» dihasilkan.

yang
Temperatur kalsinasi yang tinggi dapat
merusak struktur matriks penjebak yang
dihasilkan oleh senyawa ekstrak pelawan,
sehingga proses aglomerasi antar partikel

SnO; semakin meningkat.
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