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ABSTRAK

SINTESIS NANOPARTIKEL EMAS MENGGUNAKAN REDUKTOR TRISODIUM SITRAT.
Nanopartikel yang berasal dari logam mulia seperti emas banyak dikembangkan karena bersifat inert
dan relatif aman dalam penggunaan secara in vivo dalam dosis tertentu. Pada penelitian ini nanopartikel
emas dibuat melalui proses reduksi larutan prekursor HAuCls pada suhu 100 "C dengan konsentrasi 0,4
mM; 0,3 mM; 0,175 mM; 0,1 mM dan 0,075mM. Pereduksi yang digunakan adalah frisodium sitrat 5%
b/v (0,17 M) yang sekaligus berfungsi sebagai stabilisator. Analisa UV-Vis pada larutan HAuCls sebelum
sintesis menunjukan puncak serapan pada panjang yelombang 290 nm, sedangkan setelah sintesis
muncul puncak serapan pada panjang gelombang 524 nm yang menunjukan terbentuknya nanopartikel
emas. Pada pengamatan sintesis nanopartikel emas menggunakan HAuCl; 0,4 mM berdasarkan waktu
pembentukan nanopartikel, panjang gelombang 525-527 nm paling tinggi ditunjukkan pada menit ke 25
sampai 35. Ukuran rata-rata nanopartikel emas menggunakan HAuCl4 0,07 mM, 0,15 mM, 0,30 mM dan
0,40 mM berturut-turut adalah 3,087 nm, 6,157 nm, 11,20 nm dan 39,54 nm. Pada sintesis
menggunakan HAuCls 0,40 mM terbentuk nanopartikel emas yang berukuran 186,3 nm dengan
probabilitas sebaran 0,3% dari total partikel, hal ini diduga akibat mulai terjadi koagulasi dalam proses
sintesis. Hasil analisa TEM pada nanopartikel menggunakan HAuCls; 0,4 mM menunjukan ukuran
partikel sekitar 20-40 nm.

Kata Kunci : HAuCl,, trisodium sitrat, nanopartikel emas, UV-Vis, PSA (Particle Size Analyzer)

ABSTRACT

SYNTHESIS OF GOLD NANOPARTICLES USING TRISODIUM CITRATE AS THE REDUCING
AGENT. Noble metal nanoparticles such as gold nanoparticles intensively developed, because it is inert
and relatively safe for in-vivo use in certain doses. In this study, gold nanoparticles are made through
reduction process using HAuCI4 precursor solution with a concentration of 0.4 mM; 0.3 mM; 0.15 mM;
0.1 Mm and 0.075 mM at temperature of 100 "C. Trisodium citrate 0.17 M was used as reducing agent
and also as the stabilizer. UV-Vis analysis of the HAuCl4 solution before synthesis showed absorbance
al wavelength 290 nm, while the absorbance appears after synthesis at wavelength 524 nm which
indicates the formation of gold nanopatrticles. In observation of nanoparticles formation using 0.4 mM
HAuCI4 as a function of time, the highest peak in wavelength between 525-527 nm is shown on 25 to
35 minutes synthesis process. The average size of gold nanoparticles using HAuCI4 0.07 mM, 0.15 mM,
0.30 mM and 0.40 mM, are 3,087 nm, 6,157 nm, 11.20 nm and 39.54 nm respectively. In the process
of synthesis with 0.40 mM HAuCI4 formed gold nanoparticles 186.3 nm with distribution probability of
0.3% of the total particles, it is considered the coagulation of gold nanoparticles was occured. The results
of TEM analysis on nanoparticles using 0.4 mM HAuCl4 showed particle size between 20-40 nm.
Keywords: HAuClq, trisodium citrate, gold nanoparticles, UV-Vis, PSA (Particle Size Analyzer)
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PENDAHULUAN

Nanoteknologi saat ini merupakan
penelitian yang banyak di kembangkan
diberbagai bidang keilmuan karena
pemanfaatannya yang sangat luas. Suatu
penelitian dapat digolongkan nanoteknologi
apabila melibatkan suatu partikel atau
material yang berukuran kurang dari 100 nm
dan material tersebut memiliki sifat yang jauh
berbeda dari penyusunnya yang berukuran
makro. Nanopartikel bukan hanya unggul
dari segi struktur, namun juga unggul dalam
hal fungsinya. Nanopartikel memiliki sifat
optik dan elektronik yang berbeda, luas
permukaan yang lebih besar mengakibatkan
sifat katalitik yang jauh lebih baik dari
penyusunnya yang berukuran makro.
Semakin berkembangnya penelitian
nanoteknologi bahkan menghasilkan suatu

disiplin ilmu baru diantaranya
nanoengineering, nanoelektronik  dan
nanobijoelektronik [1].

Selain di bidang teknik,

nanoteknologi saat ini juga dikembangkan
dalam bidang kesehatan, diantaranya
nanomedicine, drugs delivery, bahkan saat
ini sedang dikembangkan nanobot yang
berfungsi sebagai media untuk proses
pengobatan suatu penyakit secara spesifik
[2]. Aplikasi nanomedicine dan nanodrugs
delivery difokuskan pada bagaimana suatu
obat dapat dikirimkan ke organ atau sel
target secara tepat (targeted nanomedicine),
sehingga volume obat yang diinjeksikan
lebih sedikit dan lebih efektif [3]. Beberapa
nanomaterial telah dikembangkan dalam
pembuatan drug delivery diantaranya
alumina, silica, emas [4], polistirene dan TiO;
[5].

Nanopartikel yang berasal dari logam
mulia seperti emas dan perak lebih banyak
dikembangakan karena bersifat inert dan
relatif aman dalam penggunaan secara in
vivo dalam dosis tertentu. Nanopartikel emas
memiliki pita serapan plasmon tertentu
tergantung pada ukuran partikelnya. Aplikasi
nanopartikel emas diantaranya sebagai
bahan kosmetik, biosensor, biomedis, katalis

dan sebagai agen pengantar obat (drug
delivery agent) untuk penyakit kanker. [6]

Di bidang kesehatan nanopartikel
emas memiliki kelebihan untuk digunakan
dalam proses diagnosa dan terapi. Fungsi
diagnosa didasarkan karena nanopartikel
emas menunjukan serapan dan emisi
karakteristik yang dapat digunakan dalam
pencitraan untuk diagnosa. Nanopartikel
emas memiliki serapan spesifik terhadap
sinar-X, sehingga dapat meningkatkan
kontras dalam pencitraan menggunakan
Computed Tomography (CT). Fungsi terapi
dapat dilakukan karena nanopartikel emas
akan melepaskan sejumlah panas bila
berada pada suatu medan magnet, sehingga
sangat potensial untuk  mengontrol
pertumbuhan tumor spesifik. Pembuatan
nanopartikel emas dari radioisotop emas-
198 ('*®Au) yang merupakan pemancar beta
(B) dapat digunakan untuk sebagai
radioterapi kanker [7]. Aplikasi isotop Au-198
lainnya adalah dalam bidang radioisotop
perunut, sehingga tidak menutup
kemungkinan nanopartikel Au-198
digunakan sebagai nanotracer.

Nanopartikel emas dibuat melalui
proses reduksi larutan prekursor HAuCI,
menggunakan pereduksi berupa asam
organik, polisakarida, aldehid alkohol dan
pereduksi kuat seperti NH2NH, dan NaBH..
Sedangkan untuk bentuk dan ukuran partikel
diperlukan perlakuan khusus pada proses
sintesis dengan mengubah variabel
konsentrasi prekursor atau pereduksi,
temperatur sintesis, pH, bahan aditif dan
surfaktan. Selain prekursor dan pereduksi
diperlukan juga stabilisator dalam proses
sintesis, hal ini bertujuan agar nanopartikel
emas yang terbentuk tidak teraglomerasi
sehingga menjadi partikel yang berukuran
makro  [8]. Penggunaan  stabilisator
umumnya diberikan pada proses sintesis
menggunakan pereduksi kuat. Stabilisator
yang dipilih dalam sintesis nanopartikel
emas sebagai agen pengantar obat adalah
dendrimer. Dendrimer selain berfungsi
sebagai stabilisator, juga berfungsi sebagai
material yang akan mengenkapsulasi
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nanopartikel emas, sehingga partikel akan
cenderung lebih stabil dan memiliki
monodispersitas tinggi.

Pada penelitian ini dilakukan sintesis
nanopartikel emas menggunakan trisodium
sitrat sebagai stabilisator sekaligus sebagai
reduktor. Kelebihan penggunaan trisodium
sitrat dalam proses sintesis adalah
dihasilkan nanopartikel yang membentuk
bola dengan monodispersitas yang tinggi [9].
Tujuan penelitian ini untuk mengetahui batas
konsentrasi HAuCl: yang dapat digunakan
pada proses sintesis nanopartikel
menggunakan reduktor  trisodium sitrat
dengan konsentrasi tertentu dan mengetahui
waktu optimum sintesis. Prekursor yang
digunakan adalah larutan HAuCls yang
dibuat dari proses pelarutan logam emas
menggunakan aqua regia. Parameter yang
diamati adalah perbedaan konsentrasi
HAuCl, terhadap ukuran partikel dan proses
pembentukan nanopartikel emas terhadap
waktu sintesis.

METODOLOGI
Bahan

Bahan utama dalam pembuatan
nanopartikel emas adalah emas murni

99,99% yang digunakan untuk pembuatan
larutan prekursor HAuCls, emas murni yang
digunakan  berasal dari PT.ANTAM
berbentuk foil (lembaran) dengan ketebalan
0,25 mm. Trisodium sitrat 99% berasal dari
sigmaaldrich, HNO; p.a , HCI p.a berasal dari
Merck, serta bahan kimia lainnya. Untuk
proses analisa dilakukan menggunakan
spektra UV/Vis dan Particle Size Analyzer
(PSA).
Pembuatan HAuCI; dan Trisodium citrat
Logam emas seberat 11,3 g
dilarutkan menggunakan 5 mL aqua regia
(HCI : HNO3;) dengan pemanasan +90°C.
Setelah logam emas larut dalam aqua regia,
larutan terus dipanaskan hingga gas NO;
hasil reaksi menguap dan larutan menjadi
kisat. Hasil kisatan ditambah 10 mL aqua
demineralisasi, kemudian dikisatkan
kembali. Proses pengisatan dan
penambahan 10 mL aqua demineralisasi
dilakukan sebanyak 3 kali. Setelah
pengisatan yang ke-3, kisatan dilarutkan
dalam aqua demineralisasi sehingga
diperoleh konsentrasi larutan stok HAuCls

20 mM. Larutan HAuUCls di analisa
menggunakan Spektrometer UV/VIS.
Stabilisator yang digunakan adalah trisodium
sitrat 5 % b/v (0,17 M), yang dibuat dari
larutan trisodium sitrat dihidrat (NazCesHsO7
2H,0) dengan kemurnian >99% [9].
Pembuatan Nanopartikel emas

Proses pembuatan nanopartikel emas
dilakukan dengan mencampurkan larutan
HAuUCls dan reduktor. Pada penelitian ini
dilakukan sintesis nanopartikel emas dengan
variasi konsentrasi larutan emas, sedangkan
konsentrasi trisodium sitrat sebagai reduktor
dan stabilisator dibuat tetap. Variasi
konsentrasi larutan emas dibuat dengan
mengencerkan larutan stok HAuCl; dalam
aqua demineralisasi dengan perbandingan
volume 1:1, 1:2, 1:3, 1:4, 1:5 sehingga
diperoleh konsentrasi 0,4 mM; 0,3 mM; 0,15
mM; 0,1 Mm dan 0,075mM. Konsentrasi
trisodium sitrat yang digunakan adalah 5%
b/v atau 0,17 M. Sebanyak 1 mL larutan
trisodium sitrat ditambahkan ke dalam 10 mL
larutan HAuCI 0,4 mM, kemudian campuran
diaduk dan dipanaskan pada suhu +100°C.
Proses selanjutnya sama untuk larutan
HAuCI4 0,3 mM hingga 0,75 mM. Dilakukan
analisa spektrofotometri UV/Vis pada
campuran larutan HAuCIl4 dan trisodium
sitrat sebelum dan sesudah sintesis.

HASIL DAN PEMBAHASAN

Pembuatan larutan prekursor HAuCl,
dilakukan dengan proses pelarutan foil emas
murni dengan aqua regia (HCI : HNO3; 3 : 1)
seperti yang ditunjukan pada reaksi kimia
pada persamaan (1). Pada proses awal
proses pelarutan foil emas menggunakan
aqua regia akan terjadi perubahan warna
larutan dari tak berwarna menjadi larutan
kuning kemerahan. Warna larutan kuning
kemerahan menunjukan adanya foil emas
yang larut dan terbentuknya gas NO; yang
terlarut. Proses pengisatan pada suhu £85°C
bertujuan mempercepat lepasnya gas NO;
yang terbentuk, sehingga HAuCl: yang
diperoleh bebas oksida nitrogen.
Pengulangan pengisatan bertujuan untuk
memastikan gas NO lepas seluruhnya.
Proses akhir kisatan dilarutkan dengan aqua
demineralisasi untuk mengurangi kandungan
logam lain yang mungkin terlarut dalam
prekursor HAuUCl,. *

Prinsip pembentukan nanopartikel
emas dari prekursor HAuCl; adalah reaksi
reduksi ion Au** menjadi Au’. Penambahan
stabilisator sangat diperlukan untuk menjaga
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agar pembentukan nanopartikel tetap stabil,
sehingga tidak terjadi proses koagulasi.
Pada penelitian ini menggunakan trisodium
sitrat yang berfungsi sebagai stabilisator
karena sifatnya sebagai larutan penyangga,
dimana trisodium sitrat adalah garam yang
berasal dari asam lemah (asam sitrat) dan
basa kuat (NaOH) seperti pada persamaan
(2). Asam sitrat hasil penguraian trisodium
sitrat berfungsi sebagai reduktor lemah,
sehingga ion Au** akan direduksi menjadi
Au° seperti ditunjukkan pada persamaan (3).
Pembentukan Au’ yang terkontrol akan
membentuk nanopartikel emas dengan
ukuran tertentu. Parameter yang dapat
dikontrol dalam pertumbuhan nanopartikel
emas diantaranya perbandingan konsentrasi
Au®* terhadap reduktor, suhu reaksi, waktu
sintesis (waktu pertumbuhan) dan pH.

Au + HNO3 + 4 HCl — HAuUCls + NO2 +2H20 (1)
Na3zCsHsO7 + 3H20 — CeHgO7 + 3NaOH  (2)
HAuUCIs + 3CeHsO7 — 2Au + 3CsHeOs

(3- ketoglutaric acid) +8HCI +3CO: (3)

2 s HASCL
L] + Trinadinm sitrar

i\‘ e HAGCK + Trisodinm sitrat (suhu ruang)
Il

B HAWCs + Trisodinm sitrat (100°C)

Gambar 1. Hasil Analisa UV-Vis sintesis
nanopartikel emas menggunakan stabilisator
trisodium sitrat

Gambar 1. menunjukan hasil analisa
UV-Vis  sintesis  nanopartikel emas
menggunakan stabilisator trisodium sitrat.
Hasil analisa UV-Vis pada larutan HAuCl,
menunjukan adanya puncak serapan pada
panjang gelombang 290 nm. Larutan
trisodium sitrat 0,17 M tidak menunjukan
adanya puncak serapan yang berarti pada
hasil analisa UV-Vis. Spektra UV-Vis pada
campuran HAuCls dan trisodium sitrat pada
awal proses sintesis tidak menunjukkan
adanya puncak serapan pada panjang
gelombang 290 nm yang menunjukan
puncak serapan HAuUCIs. Spektra campuran
menunjukan adanya landaian dari panjang
gelombang 225-450 nm. Selama proses

sintesis larutan terus diaduk selama 45 menit
dan dipanaskan pada suhu + 100 "C. Hasil
analisa UV-Vis larutan hasil sintesis
menunjukan adanya puncak serapan pada
panjang gelombang 524 nm vyang
menunjukan telah terbentuk nanopartikel
emas.

S —
{ 2 ke
1 + memit k-
| el : et e
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T meit ke-16
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Gambar 2. (a) Spektra UV-Vis pembentukan
nanopartikel Au dengan stabilisator trisodium
sitrat berdasarkan waktu sintesis (HAuCls 0,4
mM), (b) Perubahan visual pembentukan
nanopartikel Au berdasarkan waktu sintesis

Perubahan visual larutan dan puncak
serapan berdasarkan perubahan waktu pada
sintesis nanopartikel Au’® menggunakan
trisodium  sitrat sebagai  stabilisator
ditunjukkan pada gambar 2. Pengamatan
dilakukan menggunakan spektra UV-Vis
pada sintesis nanopartikel Au°
menggunakan HAuCls; dengan konsentrasi
0,4 mM pada menit ke-1 sampai menit ke-45
dengan pemanasan +100 °C. Puncak
serapan pada panjang gelombang 525-527
nm paling tinggi ditunjukkan pada menit ke
25 sampai 35. Pada proses pengukuran
pada menit ke 45 puncak serapan pada 525-
527 nm mengalami penurunan. Secara
visual pada proses pemanasan hingga 45
menit  terbentuk  padatan berwarna
kehitaman yang diduga akibat terjadi
koagulasi. Dari hasil pengujian tersebut,
waktu yang digunakan untuk sintesis
nanopartikel Au® adalah 30 menit pada suhu
+100 'C.
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Gambar 3. Perubahan spektra UV-Vis HAuCl4

sebelum dan sesudah sintesis pada berbagai
variasi konsentrasi

Gambar 4. Larutan Nanopartikel Au hasil
sintesis konsentrasi HAuCls (berturut-turut dari
kiri ke kanan) 0,4 mM; 0,3mM; 0,15 mM; 0,1
mM; 0,075mM dan sebelum sintesis

Penggunaan  variasi  konsentrasi
HAuCls pada proses sintesis nanopartikel Au
ditunjukkan pada Gambarr 3. Konsentrasi
HAuCls yang diamati menggunakan UV-Vis
adalah 0,4 mM — 0,1 mM, pada konsentrasi
HAuCI4 0,075 mM puncak serapan pada
spektra UV-Vis tidak dapat diamati lagi.
Sebelum proses sintesis, HAuCls ditandai
dengan adanya puncak serapan pada
panjang gelombang 290 nm. Setelah proses
sintesis terbentuk puncak serapan pada
panjang gelombang 525-527 nm yang
menandakan terbentuknya nanopartikel Au
bebas. Semakin tinggi konsentrasi HAuCl4
maka intensitas puncak serapan pad 527 nm
semakin tinggi. Spektra UV-Vis setelah
proses sintesis tidak menunjukan adanya
puncak serapan pada 290 nm, sehingga
diduga HAuUCls (Au**) sudah tereduksi

menjadi  nanopartikel AW. Gambar 4
menunjukkan visual nanopartikel Au hasil
sintesis dengan konsentrasi HAuCl4

berturut-turut dari kiri ke kanan 0,4 mM;
0,3mM; 0,15 mM; 0,1 mM; 0,075mM dan
sebelum sintesis. Pada konsentrasi 0,075

mM pada analisa menggunakan spektra UV-
Vis tidak menunjukan puncak serapan yang
signifikan.

Tabel 1. Hasil analisa nanopartikel emas
menggunakan Particle Size Analysis (PSA)

No | Konsentrasi Ukuran Sebaran Std
HAuCls partikel (%) Deviasi
(mM) (d, nm) (d,nm)
1. 0,07 3,087 100 0,577
2 0,15 6,157 100 1,709
3. 0,30 11,20 100 4,29
4, 39,54 99.7 7,31
i 186,3 0.3 30,04
Analisa sampel hasil sintesis

nanopartikel emas menggunakan Particle
Size Analysis (PSA) ditunjukkan pada Tabel
1. Parameter sistem yang digunakan saat
pengukuran adalah suhu pengukuran 24,9
°C, kecepatan ukur 1459 kcps, lama
pengukuran 50 detik, posisi pengukuran 4,65
mm, indeks bias 1,330 dan viskositas larutan
0,8872 kg/(s'm). Ukuran nanopartikel emas
paling kecil ditunjukkan pada proses sintesis
menggunakan HAuCls 0,07 mM dengan
distribusi ukuran partikel rata-rata
3,087+0,577 nm. Pengukuran PSA pada
hasil sintesis menggunakan HAuCI4 0,4 mM
menunjukkan 2 buah puncak sebaran
dengan distribusi ukuran partikel rata-rata
39,54+7,31 nm (99,7%) dan 186,3+40,04 nm
(0,3%). Distribusi ukuran partikel rata-rata
lebih dari 100 nm pada penggunaan
konsentrasi HAuCls 0,4 mM menunjukkan
adanya koagulasi saat proses sintesis.
Koagulasi kemungkinan terjadi karena
perbandingan konsentrasi HAuCl4 dan
trisodium sitrat yang digunakan terlalu tinggi.
Konsentrasi Trisodium sitrat 0,17 M tidak
berfungsi efektif sebagai stabilisator pada
sintesis  nanopartikel emas  dengan
konsentrasi lebih dari HAuCls 0,4 mM.
Gambar.5 menunjukkan ukuran nanopartikel
yang terbentuk dari hasil sintesis
menggunakan HAuCl; 04 mM. Pada
Gambar 5 tampak ukuran partikel berkisar
antara 20-40 nm, hal ini sesuai dengan hasil
analisa menggunakan PSA.
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Gambar 5. Hasil analisa nanopartikel Au pada
konsentrasi HAuCl4 0,4 mM menggunakan TEM

KESIMPULAN

. Pada sintesis nanopartikel emas
digunakan HAuCls dengan konsentrasi 0,4
mM; 0,3 mM; 0,15 mM; 0,1 Mm dan
0,075mM, sedangkan konsentrasi trisodium
sitrat yang digunakan adalah 5% b/v atau
0,17 M. Dari analisa spektroskopi UV-Vis
menunjukan adanya puncak serapan pada
panjang gelombang 524-525 nm yang
mengindikasikan telah terbentuk
nanopartikel emas. Hasil pengamatan pada
perubahan kenaikan puncak serapan 525-
527 nm, waktu optimum sintesis nanopartikel
emas adalah 30-35 menit pada suhu 100°C.
Ukuran nanopartikel emas paling kecil
ditunjukkan pada proses sintesis
menggunakan HAuCls 0,07 mM dengan rata-
rata ukuran partikel 3,087+0,5772 nm.
Ukuran nanopartikel emas paling besar
ditunjukkan pada proses sintesis
menggunakan HAuCl4 0,4 mM dengan rata-
rata ukuran partikel 39,54+7,314 nm (99,7%)
yang diperkuat dengan adanya tampilah dari

hasil analisa TEM yang menunjukkan
kisaran ukuran antara 20-40 nm. Pada
siintesis dengan HAuCl4 0,4 mM ditunjukkan
pula adanya sebaran ukuran partikel
186,3+40,04 nm (0,3%), hal ini menunjukan
adanya proses koagulasi. Sehingga batas
konsentrasi HAuCl; yang dapat digunakan
untuk sintesis nanopartikel emas adalah 0,4
mM dengan konsentrsai trisodium sitrat 5%
b/v. Penelitian selanjutnya akan dilakukan
pengaruh perubahan konsentrasi reduktor
terhadap konsentrasi prekursor HAuUCI,
tetap. Selain itu akan dilakukan sintesis
nanopartikel emas menggunakan
radioisotop "% Au.
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