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Optimization of Temperature and pH with Response Surface Methodology
for Green Synthesis of Silver Nanoparticles Using Ethanol Extract of Unripe
Areca Nut

Fito Pratama Helyken
08061181823007

ABSTRACT

Silver nanoparticles have antimicrobial activity that can inhibit the bacteria and
fungi’s growth. An eco-friendly, fast, cost-effective and biocompatible green
synthesis method for the synthesis of silver nanoparticles using ethanolic extract
of unripe areca nut as a bioreduction and stabilizer. This study aims to obtain the
optimum temperature and pH conditions in the synthesis of silver nanoparticles.
The ethanolic extract of unripe areca nut was carried out for phytochemical
screening and determination of total flavonoid content. In this study, there were 9
formulas of silver nanoparticles produced by Design-Expert 12® using response
surface methodology and Amax surface plasmon resonance (SPR) response and
absorbance were determined and analyzed to produce the optimum formula. The
optimum formula for silver nanoparticles was characterized and stability tested.
The results of phytochemical screening showed that the ethanolic extract of unripe
areca nut contains alkaloids, polyphenols, tannins, flavonoids and saponins. The
total flavonoid content in the ethanolic extract of unripe areca nut was 110,8 +
0,4110 mgCE/g extract. The optimum formula for the synthesis of silver
nanoparticles using ethanolic extract of unripe areca nut was obtained at
temperature of 30°C and pH of 10,5. The characterization results of the optimum
formula showed the Amax SPR value of 423 nm, absorbance 1,148, particle size of
161,7 + 46,1 nm, PDI of 0,286 + 0,035, zeta potential of -16,1 + 3,7 mV. The
stability test showed the formation of precipitate in the 1% to 6" cycle, a redshift in
the value of Amax SPR from 423 nm with an absorbance of 1,148 to 425 nm with
an absorbance of 1,396 in the 6™ cycle and a decrease in pH from pH 10,50 +
0,008 to pH 10,10 + 0,008 in the 6™ cycle. The optimum formula has good
particle characteristics, but it still has less stability.

Keywords: Silver Nanoparticles, Green Synthesis, Unripe Areca Nut,
Optimization, Response Surface Methodology



Optimasi Suhu dan pH dengan Response Surface Methodology Terhadap
Green Synthesis Nanopartikel Perak Menggunakan Ekstrak Etanol Biji
Pinang Muda

Fito Pratama Helyken
08061181823007

ABSTRAK

Nanopartikel perak memiliki aktivitas antimikroba yang dapat menghambat
pertumbuhan bakteri dan jamur. Metode green synthesis yang ramah lingkungan,
cepat, cost-effective dan biokompatibel untuk sintesis nanopartikel perak
menggunakan ekstrak etanol biji pinang muda sebagai bioreduktor dan agen
penstabil. Penelitian ini bertujuan untuk mendapatkan kondisi suhu dan pH yang
optimum dalam sintesis nanopartikel perak. Ekstrak etanol biji pinang muda
dilakukan skrining fitokimia dan penetapan kadar flavonoid total. Penelitian ini
terdapat 9 formula nanopartikel perak yang dihasilkan oleh program Design-
Expert 12® dengan metode response surface methodology dan ditentukan respon
Amaks Surface plasmon resonance (SPR) dan absorbansi serta dilakukan analisis
untuk menghasilkan formula optimum. Formula optimum nanopartikel perak yang
diperoleh dilakukan karakterisasi serta uji stabilitas. Hasil skrining fitokimia
menunjukkan bahwa ekstrak etanol biji pinang muda mengandung alkaloid,
polifenol dan tanin, flavonoid serta saponin. Kadar flavonoid total dalam ekstrak
etanol biji pinang muda sebesar 110,8 = 0,4110 mgCE/g ekstrak. Formula
optimum untuk sintesis nanopartikel perak menggunakan ekstrak etanol biji
pinang muda diperoleh pada suhu 30°C dan pH 10,5. Hasil karakterisasi formula
optimum menunjukkan nilai Amaks SPR sebesar 423 nm, absorbansi 1,148, ukuran
partikel sebesar 161,7 + 46,1 nm, PDI sebesar 0,286 + 0,035, zeta potensial
sebesar -16,1 £ 3,7 mV. Hasil uji stabilitas menunjukkan terbentuknya endapan
pada siklus ke-1 hingga siklus ke-6, pergeseran merah nilai Amaks SPR dari 423 nm
dengan absorbansi 1,148 menjadi 425 nm dengan absorbansi 1,396 pada siklus
ke-6 dan penurunan pH dari pH 10,50 = 0,008 menjadi pH 10,10 = 0,008 pada
siklus ke-6. Berdasarkan hasil penelitian maka dapat disimpulkan bahwa formula
optimum nanopartikel perak memiliki karakteristik partikel yang cukup baik,
tetapi memiliki stabilitas yang kurang stabil.

Kata Kunci: Nanopartikel Perak, Green Synthesis, Biji Pinang Muda,
Optimasi, Response Surface Methodology
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PENDAHULUAN

1.1  Latar Belakang

Salah satu bidang material yang mendapat banyak perhatian dalam
beberapa tahun terakhir adalah nanopartikel karena memiliki peran yang penting
khususnya dalam kemajuan di bidang kesehatan. Teknologi nano di bidang
farmasi saat ini berkembang dengan sangat pesat. Salah satu nanopartikel yang
paling banyak diteliti dan dikembangkan di dunia kesehatan adalah nanopartikel
perak karena terbukti memiliki aktivitas sebagai antibakteri, substansi
antimikroba, antiinflamasi, antiagiogenesis, antijamur, antivirus dan antiplatelet
(Rahim dkk., 2020).

Nanopartikel perak dapat disintesis dengan metode fisika, kimia dan
biologi. Meskipun metode fisika dan kimia menghasilkan partikel yang murni,
tetapi metode tersebut mahal dan tidak ramah lingkungan karena pada metode
kimia menggunakan bahan kimia (senyawa sintetis) yang dapat bersifat toxic dan
reaktif serta pada metode fisika yang menggunakan banyak energi. Penggunaan
metode baru yaitu green synthesis atau biosintesis nanopartikel berbasis tumbuhan
sebagai bioreduktor. Penggunaan senyawa organik tumbuhan untuk sintesis
nanopartikel merupakan metode yang ramah lingkungan serta lebih sederhana.
Disamping itu, jenis tumbuhan yang mengandung bahan reduktor ini cukup
melimpah dan mudah didapatkan di wilayah Indonesia (Siddiqi et al., 2018;

Rahim dkk., 2020).



Pemanfaatan tumbuhan sebagai bioreduktor dalam biosintesis nanopartikel
berkaitan dengan kandungan senyawa metabolit sekunder yang memiliki aktivitas
antioksidan (Handayani dkk., 2010). Kandungan antioksidan dalam ekstrak
tumbuhan seperti flavonoid, fenolik dan tanin dapat berperan sebagai bioreduktor
dan capping agent yang dapat mereduksi ion perak (Ag") menjadi nanopartikel
perak (Ag® (Priya et al., 2016). Oleh karena itu, bioreduktor dari ekstrak
tumbuhan dapat dijadikan sebagai pilihan alternatif dalam sintesis nanopartikel
perak.

Salah satu tumbuhan yang dapat digunakan sebagai bioreduktor adalah
tumbuhan pinang. Biji pinang mengandung karbohidrat, lemak, polifenol
termasuk flavonoid dan tanin, alkaloid dan mineral (IARC? 2004). Kandungan
polifenol pada biji pinang muda lebih tinggi dibandingkan dengan biji pinang
yang telah matang (IARC®, 2004).

Pembentukan nanopartikel perak melalui metode green synthesis dapat
dipengaruhi oleh beberapa faktor seperti suhu dan pH (Vanlalveni et al., 2021).
Masing-masing faktor dapat mempengaruhi ukuran, bentuk dan hasil nanopartikel
perak yang terbentuk. Berdasarkan penelitian Prodjosantoso et al. (2019), ketika
suhu meningkat maka laju pembentukan nanopartikel perak akan lebih cepat dan
ukuran nanopartikel perak yang terbentuk akan lebih kecil. Namun, hal ini tidak
berarti suhu optimum berada pada suhu tinggi karena pada suhu rendah juga dapat
menunjukkan kemampuan zat pereduksi dan penstabil (Bindhu & Umadevi, 2014;
Maidul Islam & Mukherjee, 2011). Penelitian Pinto et al. (2010) menunjukkan

bahwa suhu yang lebih tinggi dapat menghasilkan nanopartikel perak yang



cenderung tidak stabil. Penelitian Handayani et al. (2020) menunjukkan bahwa
pembentukan nanopartikel perak lebih baik dalam kondisi pH basa dibandingkan
kondisi pH asam serta nanopartikel perak lebih stabil pada pH basa dan netral
dibandingkan pada pH asam.

Berdasarkan uraian di atas, peneliti tertarik untuk menggunakan ekstrak
etanol biji pinang muda sebagai agen bioreduktor yang akan menjadi pereduksi
sekaligus penstabil nanopartikel perak. Penelitian ini juga melakukan proses
optimasi dengan menerapkan teknik response surface methodology (RSM) -
central composite design (CCD) terhadap suhu dan pH. Penelitian ini melakukan
variasi suhu dan pH untuk memperoleh karakteristik dan stabilitas nanopartikel
perak yang baik. Suhu dan pH yang digunakan dalam penelitian ini didasarkan
pada penelitian Prodjosantoso et al. (2019) dan Seifipour et al. (2020) serta
dilakukan sedikit modifikasi sehingga suhu dan pH yang digunakan berada pada
rentang suhu sebesar 30-70°C dan rentang pH sebesar 7,5-10,5. Karakterisasi
nanopartikel perak yang dihasilkan dilakukan dengan menggunakan
spektrofotometer UV-Vis untuk mengukur Amas Surface plasmon resonance
(SPR) dan absorbansi yang dapat memberikan gambaran terkait ukuran partikel
dan jumlah nanopartikel perak yang terbentuk. Formula nanopartikel perak
dengan suhu dan pH yang optimum akan dilakukan karakterisasi lebih lanjut
menggunakan particle size analyzer (PSA) dengan metode dynamic light
scaterring (DLS) untuk menentukan ukuran partikel, indeks polidispersitas (PDI)

dan zeta potensial serta uji stabilitas termodinamika dengan metode cycling test



untuk mengetahui stabilitas termodinamika dari nanopartikel perak yang

dihasilkan.

1.2

Rumusan Masalah

Berdasarkan latar belakang yang diuraikan di atas maka didapatkan

beberapa rumusan masalah yaitu sebagai berikut:

1.

1.3

Bagaimana pengaruh suhu dan pH terhadap nilai Amas surface plasmon
resonance (SPR) dan absorbansi nanopartikel perak ekstrak etanol biji
pinang muda (Areca catechu L.) yang dihasilkan ?

Berapakah suhu dan pH yang optimum untuk sintesis nanopartikel perak
menggunakan ekstrak etanol biji pinang muda (Areca catechu L.) ?
Berapakah ukuran partikel, polydispersity index (PDI) dan zeta potensial
dari formula nanopartikel perak ekstrak etanol biji pinang muda (Areca
catechu L.) dengan suhu dan pH yang optimum ?

Bagaimana stabilitas termodinamika dari formula nanopartikel perak
ekstrak etanol biji pinang muda (Areca catechu L.) dengan suhu dan pH

yang optimum ?

Tujuan Penelitian

Adapun tujuan yang ingin dicapai yaitu:

Mengetahui pengaruh suhu dan pH terhadap nilai Amaks Surface plasmon
resonance (SPR) dan absorbansi nanopartikel perak ekstrak etanol biji

pinang muda (Areca catechu L.) yang dihasilkan.



2. Menentukan suhu dan pH yang optimum untuk sintesis nanopartikel perak
menggunakan ekstrak etanol biji pinang muda (Areca catechu L.).

3. Menentukan ukuran partikel, polydispersity index (PDI) dan zeta potensial
dari formula nanopartikel perak ekstrak etanol biji pinang muda (Areca
catechu L.) dengan suhu dan pH yang optimum.

4. Mengetahui stabilitas termodinamika dari formula nanopartikel perak
ekstrak etanol biji pinang muda (Areca catechu L.) dengan suhu dan pH

yang optimum.

1.4 Manfaat Penelitian

Hasil dari penelitian ini diharapkan dapat menjadi referensi bagi penelitian
selanjutnya mengenai suhu dan pH yang optimum untuk sintesis nanopartikel
perak menggunakan ekstrak etanol biji pinang muda (Areca catechu L.) serta
dapat memberikan informasi dalam mengembangkan suatu formulasi optimum
untuk proses sintesis nanopartikel perak menggunakan ekstrak etanol biji pinang

muda (Areca catechu L.).
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