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ABSTRAK

AJENG. Penumbuhan ZnO Nanorods pada Kaca Preparat Terlapisi Emas (Au)
Tipis untuk Aplikasi Surface Plasmon Resonance (SPR). Skripsi. Jakarta: Prodi
Fisika, Fakultas Matematika dan llmu Pengetahuan Alam, Universitas Negeri
Jakarta, 2017.

Dalam rangka pembuatan struktur divais untuk aplikasi surface plasmon
resonance telah dilakukan proses penumbuhan ZnO nanorods pada permukaan
substrat kaca yang terlapisi lapisan tipis Au. Proses penumbuhan ZnO nanorods
ini dilakukan dengan menggunakan metode hidrotermal melalui dua tahapan
utama, yaitu proses pembibitan (seed layer) dan penumbuhan (growth). Proses
seed layer menggunakan larutan yang terdiri dari Zinc Acetate Dihydrate
(Zn(0,CH3),(H,0),), Diethylamine (C4;H1:N), dan Etylene Glycol Monomethyl
(C4H1002) dengan konsentrasi 0.3M, dilanjutkan dengan proses dip coating
selama 5 menit, proses pengeringan, dan proses annealing. Pada proses
penumbuhan ZnO, digunakan larutan yang mengandung Zinc Nitrate
Tetrahydrate (Zn(NO3), . 6H,0), Hexamethylene-tetramine (CgH12N4), dan Aqua
DM dengan konsentrasi 0.05M. Waktu penumbuhan ZnO divariasikan 3
parameter, yaitu 2 jam, 4 jam, dan 6 jam, pada suhu 95°C yang diikuti proses
annealing pada suhu 500°C selama 1 jam. Struktur ZnO dikarakterisasi
menggunakan field emission scanning electron microscopy (FESEM), energy
dispersive spectroscopy (EDS), x-ray diffraction (XRD), dan fourrier transmition
infra red (FTIR). Hasil FESEM menunjukkan bahwa diameter ZnO nanorods
yang terbentuk akan semakin besar seiring semakin panjang waktu penumbuhan.
Waktu penumbuhan 2 jam dan 4 jam menghasilkan ZnO nanorods dengan
diameter di bawah 100 nm, di mana ZnO dengan diameter 29+7 nm berhasil
ditumbuhkan dengan waktu penumbuhan 2 jam. Berdasarkan hasil EDS dapat
diketahui bahwa semakin lama waktu penumbuhan maka persentase Zn semakin
meningkat, sementara persentase O menurun. Pada karakterisasi XRD terlihat
struktur kristal yang heksagonal dengan semakin meningkatnya intensitas puncak
bidang (0,0,2) yang dihasilkan seiring semakin lama waktu penumbuhan. Hal ini
mengindikasikan bidang kristal yang semakin searah. Hasil FTIR menunjukkan
bahwa absorbsi infra red ikatan Zn-O berada disekitar panjang gelombang 540
hingga 544 cm™. Hasil pengujian SPR menunjukkan bahwa fenomena SPR
terkonfirmasi dengan munculnya penurunan reflektansi pada area total internal
reflection. Namun demikian, perlu menjadi perhatian bahwa waktu penumbuhan
ZnO harus diatur dalam waktu penumbuhan yang sangat singkat. Hal ini karena
semakin lama waktu penumbuhan akan menghasilkan ZnO rods yang besar dan
panjang sehingga dapat mengakibatkan ketebalan substrat lebih dari 100 nm.
Lapisan ZnO nanorods yang tebal berpotensi menghilangkan superposisi antara
gelombang sinar datang (laser) dengan gelombang evanescent yang dapat
berakibat tidak terjadinya fenomena SPR.

Kata kunci : ZnO nanorods, hidrotermal, waktu penumbuhan, lapisan tipis Au,
SPR



ABSTRACT

AJENG. Growth of ZnO Nanorods on Glass Surface Coated with Au Thin Layer
for Surface Plasmon Resonance (SPR) Application. Script. Jakarta: Department of
Physics, Faculty of Mathematics and Science, State University of Jakarta. 2017.

In order to fabricate device for surface plasmon resonance (SPR) application, ZnO
nanorods have been synthesized on the surface of glass substrate coated with Au
thin layer. Formation of ZnO nanorods was done by using hydrothermal method
through two main processes, i.e., a formation of seed layer and ZnO growth
process. Formation of seed layer was performed by using a solution that consist of
Zinc Acetate Dihydrate (Zn(O,CH3),(H20).), Diethylamine (C4;H1;N), and
Etylene Glycol Monomethyl (C4H100,) with a concentration of 0.3M, followed by
a 5-minute dip coating process, drying process, and annealing process. In ZnO
growth process, we used a solution containing Zinc Nitrate Tetrahydrate
(Zn(NO3), . 6H,0), Hexamethylene-tetramine (Cg¢Hi12N4), and Agqua DM with
concentration of 0.05M. Growth time were varied into 3 parameters, i.e., 2 hours,
4 hours, and 6 hours, at temperature of 95 ° C followed by annealing at 500 ° C
for 1 hour. The structures of ZnO were characterized by field emission scanning
electron microscopy (FESEM), energy dispersive spectroscopy (EDS), x-ray
diffraction (XRD), dan fourrier transmition infra red (FTIR). The FESEM results
showed that the size of ZnO nanorods will be greater when the growth time is
increased. Growth time of 2 hours and 4 hours produced ZnO nanorods with
diameter less than 100 nm, where ZnO nanorods with diameter of 29+7 nm were
formed by growth at 2 hours. EDS results showed that longer of growth time
produced high composition of Zn and low one of O. In XRD characterization, the
hexagonal crystal structure appears, which is indicated by increasing peak
intensity of (0, 0, 2) by increasing growth time. This indicates that the direction of
rods tends to uniform direction. The FTIR results show that the absorption of infra
red on Zn-O bond was around the wavelength 540 to 544 cm™. SPR
measurements showed that the SPR phenomenon is confirmed by the decrease of
light reflectance in total internal reflection area. However, it should be noted that
ZnO growth time should be adjusted in a very short time. This is because the
longer growth time will produce large and long ZnO rods, which can lead to
thicker ZnO film thickness of greater than 100 nm. The thick layer of ZnO
nanorods potentially eliminates superposition between the incident light (laser)
waves and evanescent waves which can produce the absence of SPR phenomena.

Keywords : ZnO nanorods, hydrothermal, growth time, thin film Au, SPR
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BAB |
PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Seiring berkembangnya zaman, makin banyak masalah kesehatan yang terjadi
di kehidupan sekitar kita, baik akibat dari faktor lingkungan, bahan pangan,
ataupun virus dan bakteri. Lingkungan yang kurang baik, biasanya memiliki
kualitas udara yang kurang baik pula, dan banyak polutan yang mengisi atmosfer
di lingkungan tersebut. Polutan tersebut juga dapat mengontaminasi makanan
secara bebas. Polutan yang kemudian menjadi radikal bebas pada umumnya
berbentuk gas, dan gas yang paling banyak menyebabkan kerusakan jaringan
tubuh salah satunya adalah gas CO (A. Tri, 2004). Saat ini, ilmu pengetahuan dan
teknologi yang ada belum cukup mumpuni untuk menanggulangi semua masalah
kesehatan tersebut. Untuk pencegahan, manusia perlu mengenali gejala yang ada
di dalam tubuhnya agar selalu waspada. Oleh karena itu, salah satu solusi yang
efektif dan efisien untuk kebutuhan aplikasi medis adalah dengan
dikembangkannya teknologi bio-sensor dan chemical-sensor.

Bio-chemical-sensor adalah suatu device atau perangkat analitik yang
memanfaatkan molekul-molekul dan atau meniru cara kerja molekul tersebut.
Surface Plasmon Resonance (SPR) merupakan salah satu device sensor yang
potensial untuk digunakan sebagai bio-sensor dan chemical-sensor. SPR banyak
diaplikasikan di berbagai bidang, misalnya untuk monitoring lingkungan, untuk
mendeteksi kerusakan pada DNA (Labuda, dkk., 2008), untuk diagnosa medis
(Homola, dkk., 2006), untuk menjamin keamanan makanan agar terhindar dari
formalin pada teknologi food safety (Risma, dkk.,2013), untuk aplikasi medeteksi
gas CO; (Ratno dan Rina, 2015), juga untuk mendeteksi norovirus (Hiroki, dkk.,
2016).

Pada aplikasi SPR untuk mendeteksi gas, umumnya menggunakan lapisan
tipis emas (Au), perak (Ag), atau alumunium (Al) yang dicoating pada prisma.
Pada bidang SPR ini, banyak penelitian menggunakan Au karena memiliki

resolusi sensor yang tinggi dan kestabilan kimia yang baik. Terdapat beberapa gas



yang telah berhasil dideteksi dengan SPR, misalnya H, (Tobiska, dkk., 2001),
alkohol (Manera, dkk., 2004), dan NOy (Yang, dkk., 2010).

Beberapa penelitian menggunakan lapisan logam oksida sebagai lapisan
penangkap objek untuk meningkatkan selektivitas sensor gas pada SPR, misalnya
seng oksida (ZnO). ZnO merupakan senyawa semikonduktor golongan 11-1V yang
mempunyai sifat elektronik dan fotonik penting karena memiliki stabilitas termal
dan kimia yang baik, celah energi langsung yang lebar (3,37 eV) pada suhu
kamar, dan energi ikatan eksiton yang besar (60 meV) (Neha, dkk.,2011). ZnO
merupakan salah satu material yang menjanjikan pada aplikasi sensor gas karena
memiliki respon yang sensitif terhadap gas (Ratno dan Rina, 2015). ZnO juga
memiliki rentang energi gap yang lebar, bahan bakunya yang melimpah di alam,
harga yang terjangkau dan sifatnya yang relatif tidak beracun (Khallaf, dkk.,
2009).

Selama ini, gas yang telah dapat dideteksi oleh SPR dengan lapisan ZnO
antara lain, H,S (Tabassum, dkk., 2013), Cl, (Tabassum, dkk., 2015), NO;
(Watanabe, dkk., 2010), ammonia (Dinesh, dkk., 2013) dan CO, (Ratno dan Rina,
2015). Pada publikasi sebelumnya (Ratno dan Rina, 2015) terlihat bahwa kurva
SPR cenderung lebar yang diprediksi karena ketebalan Au lebih besar dari 70 nm
(terlalu tebal). Disisi lain, pengaruh struktur ZnO rods juga tidak dibahas secara
mendetail. Pada penelitian ini dilakukan penumbuhan ZnO rods berbasis metode
hidrotermal pada lapisan tipis Au setebal 45 nm di atas prisma dengan variasi
ukuran dalam rangka untuk aplikasi SPR. Jadi penelitian ini memiliki kebaruan: a.
penumbuhan ZnO rods pada lapisan tipis Au (45 nm)/prisma, dan b. studi

pengaruh variasi ukuran ZnO rods pada fenomena SPR.

1.2 Perumusan Masalah
1. Dapatkah dilakukan penumbuhan ZnO nanorods di atas lapisan tipis emas
dengan metode hidrotermal?
2. Apa saja parameter yang mempengaruhi pertumbuhan ZnO nanorods pada

substrat kaca dengan lapis tipis emas?



3.

Sejauh mana optimasi dari setiap parameter pertumbuhan ZnO nanorods
pada substrat kaca dengan lapisan tipis emas?

Bagaimana bentuk nanopartikel ZnO pada substrat kaca dengan lapisan
tipis emas?

Dapatkah substrat kaca dengan lapisan tipis emas yang telah ditumbubhi
ZnO nanorods digunakan pada aplikasi Sufrace Plasmon Resonance
(SPR)?

1.3 Batasan Masalah

Penelitian ini memiliki fokus pada penumbuhan ZnO nanorods pada kaca

preparat dengan lapisan tipis Au dan mempelajari fenomena SPR pada substrat

tersebut.

1.4 Tujuan Penelitian

1.

Melakukan panumbuhan ZnO nanorods di atas lapisan tipis emas dengan
metode hidrotermal.

Mengetahui berbagai parameter yang mempengaruhi pertumbuhan ZnO
nanorods pada substrat kaca dengan lapis tipis emas.

Mengetahui parameter optimum dari setiap parameter pertumbuhan ZnO
nanorods pada substrat kaca dengan lapisan tipis emas.

Mengetahui bentuk nanopartikel ZnO pada substrat kaca dengan lapisan
tipis emas.

Melakukan pengujian SPR terhadap substrat kaca dengan lapisan tipis

emas yang telah ditumbuhi ZnO nanorods.

1.5 Manfaat Penelitian

1.

Menambah pengetahuan penulis dan pembaca pada bidang material dan
sintesis ZnO rods untuk aplikasi SPR.
Mengetahui proses penumbuhan material ZnO pada skala nanometer pada

lapisan tipis Au/prisma.



Mengetahui proses investigasi fenomena SPR dari lapisan tipis Au yang
ditumbuhi ZnO nanorods.
. Sebagai sumber referensi bagi rekan-rekan yang ingin melakukan

pengembangan di bidang yang sama.



BAB I1
LANDASAN TEORI

2.1 Seng Oksida (ZnO)

Seng oksida (zinc oxide) atau ZnO merupakan suatu senyawa kimia
anorganik oksida logam yang umumnya berupa serbuk. Serbuk seng oksida ini
sangat banyak digunakan sebagai bahan aditif pada berbagai produk material
seperti plastik, keramik, kaca, semen, karet, pelumas, cat, adesif, hingga perangkat
elektronik. Pada struktur kristal, ZnO mempunyai sifat piezoelectric dan
thermocromic. ZnO merupakan salah satu bahan kandidat yang telah menarik
perhatian karena memiliki lebar celah pita energi sebesar 3.37 eV dan energi ikat
eksitasi 60 meV pada suhu kamar. Luasnya aplikasi dari seng oksida terkait
dengan berbagai sifat yang dimilikinya, antara lain harganya yang ekonomis,
sensitivitas gas yang baik, aktivitas fotokatalitik, anti bakteri, sifat optis yang
dapat direkayasa, kemampuan sebagai katalisator dan sifat non-toxic pada
konsentrasi yang cukup rendah. Selain itu, ZnO merupakan bahan yang penting
untuk laser UV dan device optoelektronik, dan juga ZnO memiliki sifat listrik dan
optik sehingga banyak digunakan sebagai fotokonduktor, sensor terintegrasi.

Secara kristalografi, seng oksida memiliki tiga jenis struktur kristal, yaitu
rocksalt, zincite atau zincblende dan wurtzite (lihat gambar 2.1). Seng oksida yang
tersedia sebagai mineral di alam memiliki struktur zincite. Struktur kristal ini
berbentuk sphalerite dengan adanya atom Zn di setiap sudut dan bagian tengah
sisi (face centered cubic, FCC) dan atom O sebagai interstisi di antara empat atom
Zn yang berdekatan. Di lain hal, seng oksida yang biasa diproduksi secara
komersial merupakan hasil sintesis dan berstruktur wurtzite. Struktur ini memiliki
bentuk heksagonal dan stabil pada suhu ruang. Berbeda dengan dua struktur
kristal lain yang cukup banyak diperoleh, seng oksida dengan struktur rocksalt

hanya dapat diperoleh pada tekanan tinggi di atas 10 GPa.



Rocksalt Zinc blende Wurtzite

Gambar 2.1 Struktur Kristal ZnO: (a) rocksalt, (b) zincite/zincblende, (c)

wurtzite. (American Institute of Physics, 2005)

Keunggulan nanostruktur dari ZnO tidak hanya dilihat dari segi aplikasinya,
tetapi juga kelayakan yang dimiliki untuk difabrikasi melalui metode sintesis yang
konvensional. Berbagai penelitian menunjukkan bahwa nanopartikel ZnO dapat
difabrikasi melalui berbagai teknik, mulai dari yang konvensional seperti milling
dan metode kimiawi basah, hingga metode fabrikasi yang cukup kompleks seperti
molecular beam epitaxy dan chemical vapor deposition yang membutuhkan
teknologi tinggi. Karena struktur kristal yang dimilikinya, nanopartikel ZnO hasil

sintesis stabil pada temperatur ruang.

2.2 Surface Plasmon Resonance (SPR)

Surface plasmon (SP) adalah fenomena terkuantisasinya pergerakan awan
elektron konduksi yang bergerak dengan ritme tertentu, pada frekuensi tertentu,
dan memiliki energi tertentu. Peristiwa terjadinya SP ditandai dengan fenomena
total internal reflection (TIR). Di mana TIR terjadi karena sinar datang
berpolarisasi-p merambat melalui dua medium yang berbeda, yaitu dari medium
yang rapat menuju ke medium yang kurang rapat. Pada sudut tertentu, sinar
datang akan dipantulkan seluruhnya oleh prisma dan tidak ada yang dibiaskan.

Sehingga intensitas yang terdeteksi oleh photodiode memiliki nilai yang sama



oleh intensitas sinar datang tersebut. Selain fenomena TIR, juga terbentuk
gelombang evanescent yang berasal dari sinar datang berpolarisasi-p tersebut.
Gelombang evanescent memiliki ciri khas khusus, yaitu amplitudonya akan

meluruh seiring dengan semakin jauhnya gelombang tersebut dari permukaan

prisma.
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Gambar 2.2 Sistem dan Grafik SPR pada Prisma

Pada prisma yang terlapisi logam, pada sudut tertentu gelombang sinar datang
akan melakukan superposisi dengan gelombang evanescent dan saling

menguatkan. Fenomena tersebut ditandai dengan meluruhnya intensitas sinar yang



dideteksi photodioda hingga sangat rendah. Fenomena itulah yang disebut Surface
plasmon Resonance (SPR). Sudut di mana peluruhan intensitas cahaya berada

pada nilai terendah adalah sudut SPR.
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Gambar 2.3 Sistem dan Grafik SPR pada Prisma/Au



2.3 Field Emission Scanning Elecron Microscope (FESEM)

Field Emission Scanning Elektron Microscopy (FESEM) merupakan salah
satu jenis mikroskop elektron yang menggunakan berkas elektron untuk
menggambarkan permukaan sampel melalui proses scan dengan menggunakan
pancaran energi yang tinggi dari elektron dalam suatu pola scan. FESEM
digunakan untuk mengamati morfologi permukaan, yang bertindak menetapkan
secara kualitatif suatu pengamatan fisika yang berhubungan dengan luas
permukaan. Sistem alat ini menggunakan elektrostatik dan elektromagnetik yang
digunakan untuk mengontrol pencahayaan dan tampilan gambar serta memiliki
kemampuan pembesaran objek dan resolusi yang lebih baik dibandingkan
mikroskop cahaya. Elektron berinteraksi dengan atom-atom yang membuat
sampel menghasilkan sinyal yang memberikan informasi mengenai permukaan

topografi sampel, komposisi dan sifat-sifat lainnya.

2.4 X-Ray Diffraction (XRD)

Sinar-X adalah gelombang elektromagnetik dengan panjang gelombang
antara 0,5 — 2,5 A. Sinar-X terjadi bila suatu sasaran logam ditembaki oleh berkas
elektron yang berenergi tinggi. Bila sinar-X bertemu dengan bahan, sebagian dari
sinar-X tersebut akan ditansmisi dan sebagian lagi diserap. Berkas sinar-X
monokromatik yang jatuh pada sebuah kristal akan terhambur kesegala arah,
tetapi karena keteraturan letak atom-atom pada arah tertentu maka gelombang
hambur akan berinterferensi kosntruktif sedangkan pada arah yang lain akan
berinterferensi destruktif. Menurut Bragg, interferensi konstruktif terjadi bila
panjang lintasan yang ditempuh sinar hamburan sejajar adalah kelipatan bilangan
bulat dari panjang gelombang (4). Spektrum pada sinar-X ada yang bersifat
kontinu dan ada yang mempunyai puncak-puncak khas, hal ini dipengaruhi pada
nilai voltasi yang diterapkan terhadap tabung sinar-X dan tidak bergantung pada

jenis sasarannya.
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Gambar 2.4 Difraksi Sinar-X Kristal Kubus (Beiser, 2003)

Pola-pola difraksi akan terjadi pada :
2dSin6 = n) (1)
Dengan :
d = jarak antar bidang
6 = sudut difraksi
A = panjang gelombang sinar X yang digunakan

n = orde difraksi

2.5 Fourier Transform Infra Red (FTIR)

Fourier Transform Infra Red (FTIR) merupakan salah satu instrumen yang
menggunakan prinsip spektroskopi inframerah yang dilengkapi dengan
transformasi fourier untuk deteksi dan analisis hasil spektrumnya. Spektroskopi
inframerah berguna untuk identifikasi senyawa organik karena spektrumnya yang
sangat kompleks yang terdiri dari banyak puncak-puncak. Selain itu, masing-
masing kelompok fungsional menyerap sinar inframerah pada frekuensi yang
unik. Inti spektroskopi FTIR adalah interferometer Michelson yaitu alat untuk
menganalisis frekuensi dalam sinyal gabungan. Spektrum inframerah tersebut
dihasilkan dari pentrasmisian cahaya yang melewati sampel, pengukuran
intensitas cahaya dengan detektor dan dibandingkan dengan intensitas tanpa

sampel sebagai fungsi panjang gelombang. Spektrum inframerah yang diperoleh
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kemudian diplot sebagai intensitas fungsi energi, panjang gelombang (um) atau

bilangan gelombang (cm-%).
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Gambar 2.5 Skema Alat FTIR (Siti, dkk., 2015)

Keterangan:

1. Sumber Inframerah
2. Beam Splitter

3. Kaca Pemantul

4. Sensor Inframerah
5. Sampel

6. Display

2.6 Penelitian Relevan

Bio-chemical-sensor adalah suatu device atau perangkat analitik yang
memanfaatkan molekul-molekul dan atau meniru cara kerja molekul tersebut.
Surface Plasmon Resonance (SPR) merupakan salah satu device sensor yang
potensial untuk digunakan sebagai bio-sensor dan chemical-sensor. SPR banyak
diaplikasikan di berbagai bidang, misalnya untuk monitoring lingkungan, untuk
mendeteksi kerusakan pada DNA (Labuda, dkk., 2008), untuk diagnosa medis
(Homola, dkk., 2006), untuk menjamin keamanan makanan agar terhindar dari

formalin pada teknologi food safety (Risma, dkk.,2013), untuk aplikasi medeteksi
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gas CO; (Ratno dan Rina, 2015), juga untuk mendeteksi norovirus (Hiroki, dkk.,
2016).

Pada aplikasi SPR untuk mendeteksi gas, umumnya menggunakan lapisan
logam. Logam yang digunakan harus mendukung penjalaran SP pada frekuensi
cahaya tampak. Oleh karena itu, logam yang paling banyak digunakan untuk
sensor berbasis SPR adalah lapisan tipis emas (Au), perak (Ag), atau alumunium
(Al) yang dicoating pada prisma. Perak dan alumunium menghasilkan lembah
pada kurva yang lebih tajam, namun perak mudah teroksidasi, dan secara kKimiawi
memiliki sifat yang kurang stabil. Pada bidang SPR ini, banyak penelitian
menggunakan Au karena memiliki resolusi sensor yang tinggi dan kestabilan
kimia yang baik. Terdapat beberapa gas yang telah berhasil dideteksi dengan SPR
dengan lapisan emas tipis, misalnya H, (Tobiska, dkk., 2001), alkohol (Manera,
dkk., 2004), dan NOy (Yang, dkk., 2010).

Beberapa penelitian menggunakan lapisan logam oksida sebagai lapisan
penangkap objek untuk meningkatkan selektivitas sensor gas pada SPR, misalnya
seng oksida (ZnO). ZnO merupakan senyawa semikonduktor golongan I1-1V yang
mempunyai sifat elektronik dan fotonik penting karena memiliki stabilitas termal
dan kimia yang baik, celah energi langsung yang lebar (3,37 eV) pada suhu
kamar, dan energi ikatan eksiton yang besar (60 meV) (Neha, dkk.,2011). ZnO
merupakan salah satu material yang menjanjikan pada aplikasi sensor gas karena
memiliki respon yang sensitif terhadap gas (Ratno dan Rina, 2015). ZnO juga
memiliki rentang energi gap yang lebar, bahan bakunya yang melimpah di alam,
harga yang terjangkau dan sifatnya yang relatif tidak beracun (Khallaf, dkk.,
2009).

Pada penelitian sebelumnya, material ZnO yang dilapiskan di atas logam
untuk aplikasi SPR terdapat beberapa publikasi, seperti lapisan tipis ZnO setebal
10 nm di atas tembaga (Tabassum, et. al., 2013) dan perak (Tabassum, et. al.,
2015). Watanabe dkk. menumbuhkan lapisan tipis ZnO berketebalan 5-7 nm di
atas lapisan tipis emas 50 nm (Watanabe, et. al., 2010). Pada penelitian
sebelumnya tahun 2015, Ratno dan Rina menggunakan heksagonal ZnO rods

yang ditumbuhi di atas lapisan tipis emas, dengan ukuran diameter ZnO rods 200
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nm — 300 nm dan panjang sekitar 3 um — 5 pm (Ratno dan Rina, 2015). Karena itu
kontrol ukuran ZnO secara efektif dapat dilakukan dengan penyesuaian waktu
penumbuhan. Dari kontrol waktu penumbuhan, diprediksi memungkinkan
penumbuhan ZnO nanorods sampai dalam orde kisaran 10 nm.

Selama ini, gas yang telah dapat dideteksi oleh SPR dengan lapisan ZnO
antara lain, H,S (Tabassum, dkk., 2013), Cl, (Tabassum, dkk., 2015), NO,
(Watanabe, dkk., 2010), ammonia (Dinesh, dkk., 2013) dan CO, (Ratno dan Rina,
2015). Pada publikasi sebelumnya (Ratno dan Rina, 2015) terlihat bahwa kurva
SPR cenderung lebar yang diprediksi karena ketebalan Au lebih besar dari 70 nm
(terlalu tebal).
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Gambar 2.6 Grafik Optimasi Ketebalan Emas

Berdasarkan buku Physics of Surface Plasmon Resonance, dapat dilihat hasil
dari penelitian mengenai optimasi ketebalan lapisan emas yaitu: semakin tebal
lapisan emas, kurva yang terbentuk akan semakin melebar dan dangkal. Dari
kurva diatas, diketahui ketebalan optimum adalah 50 nm, dan akan terbentuk
kurva yang ideal (lembah tajam dan tidak melebar). Sedangkan pada ketebalan
emas dibawah 50 nm, seperti ketebalan 40 nm dan 30 nm, kurva yang tebentuk

akan kembali melebar seiring semakin tipisnya lapisan emas.
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BAB |11
METODOLOGI PENELITAN

3.1 Tujuan Operasional
Penelitian ini bertujuan melapisi dan menumbuhkan ZnO nanorods pada

permukaan substrat kaca preparat dan substrat kaca preparat dengan lapisan tipis

emas untuk aplikasi Surface Plasmon Resonance (SPR).

3.2 Waktu dan Tempat Penelitian
Penelitian ini dilaksanakan pada bulan Januari 2017 hingga Agustus 2017

yang dilaksanakan di Laboratorium Nanomaterial dan Laboratorium Sensor di
Pusat Teknologi Material, Badan Pengkajian dan Penerapan Teknologi, Gedung
224 Puspiptek, Tangerang Selatan.

3.3 Alat dan Bahan
3.3.1 Alat

a. Pipet

b. Pinset
Spatula
Gelas Ukur

Gelas Beaker

Q o

Ceramic

Tenol

o Q —+H~ o

Selotip Anti Korosi

Magnetic dan Hotplate Stirrer

J. Termometer

k. Botol untuk Penumbuhan

I. Oven

m. Furnace

n. Alat Uji Karakterisasi (FESEM dan EDS, FTIR, XRD, SPR.
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3.3.2 Bahan

a. Zinc Acetate Dihydrate (Zn(CH3COOQ), - 2H,0)
Diethanolamine (C4H11NO,)
Monoethanolamine (C4H100,)

Zinc Nitrate Tetrahydrate (Zn(NO3), . 6H,0)
Hexamethylene-tetramine (CgH12N4)

f. Aqua DM

=

® o o

3.4 Metode Penelitian
Metode yang digunakan pada penelitian ini adalah metode eksperimen.

Metode eksperimen dilakukan untuk membentuk lapisan tipis ZnO rods dengan
metode hidrotermal dan mengetahui hasil dari pelapisan dengan pengaruh waktu
penumbuhan terhadap morfologi, grafik komposisi unsur, struktur kristal, gugus
fungsi dari lapisan yang terbentuk pada kaca preparat dengan lapisan tipis emas.
Selanjutnya dipelajari juga pengaruh ukuran ZnO terhadap grafik Surface

Plasmon Resonance (SPR).
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3.5 Diagram Alir Penelitian

Mulai <

Preparasi Larutan Seed Layer

v

/ Larutan seed layer ZnAc+DEA+MEA 0.3M /

v

Dip coating

v

Pengeringan 100°C dan annealing 350° dengan furnace

v

/ Substrat dengan seed layer ZnO /

v

Preparasi larutan penumbuhan ZNT+HMT+Aqua DM 0.05M

v

Penumbuhan selama 2jam/4jam/6jam di oven pada suhu 95°C

v

Cuci sampel dengan Aqua DM

v

Annealing 500°C dengan furnace

v

/ Sampel dengan ZnO nanorods /

v

Analisa FTIR

Apakah terdapat gugus
fungsi ZnO?

v v

Analisa SEM dan EDS Analisa XRD

v v

Uji SPR

Gambar 3.1 Diagram Alir Penelitian

16



3.6 Prosedur Penelitian
3.6.1 Persiapan Alat dan Sampel
1. Pencucian Alat
Semua peralatan gelas, serta pipet, spatula, dan termometer harus
dicuci terlebih dahulu agar steril ketika dipakai dan tidak terkontaminasi
zat lain. Pencucian dilakukan dengan 3 tahap pencucian:
1. Cuci dengan air keran beserta sabun cuci piring, kamudian
keringkan semua alat dengan hairdryer.
2. Cuci kembali dengan alkohol 96%, keringkan.
3. Terakhir cuci dengan aqua dm, dan keringkan.
Semua alat dikeringkan menggunakan hairdryer agar tidak ada kadar
air yang tertinggal pada alat. Setelah alat selesai dicuci, semua alat

ditutup dengan wraping plastic.

2. Preparasi Substrat

Substrat yang digunakan pada sintesis ZnO nanorods ini adalah kaca
preparat dan kaca preparat dengan lapisan tipis emas yang berdimensi
sekitar 2 cm x 2 cm x 0.1 cm, dan tebal lapisan emas sekitar 45 nm.
Sebelum substrat digunakan, substrat juga harus dicuci agar tidak
terkontaminasi zat lain saat sintetsis. Substrat preparat kaca dicuci
menggunakan alkohol 96%, dikeringkan, kemudian dicuci kembali
menggunakan aqua dm, dan dikeringkan kembali. Substrat preparat kaca
dengan lapisan tipis emas hanya dicuci menggunakan aqua dm dan
dikeringkan. Hal ini dilakukan untuk menghindari rusaknya lapisan tipis
emas yang terdapat pada preparat kaca tersebut.
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3.6.2 Pelapisan Seed Layer

A\ 4

\ 4 A
Diaduk
19775 gr ZnAc+ |/ > menggunakan € — = - - 0.9462 gr DEA+
30 ml MEA Magnetic Stirrer 30 ml MEA

, ,

A

Dicampur, diaduk dengan diberi perlakuan panas hingga
60°C

A 4

Didiamkan hingga suhu berubah menjadi suhu ruang

\ 4

Dip coating, masing-masing substrat dicelup selama 5
menit, sebanyak 3 kali

\ 4

Pengeringan dengan suhu 100°C selama 1 jam
dilanjutkan proses annealing dengan suhu 350°C selama
2 jam
(rate 5°C/min)

Gambar 3.2 Diagram Alir Pelapisan Seed Layer

Dalam persiapan larutan seed layer, 1.9775 gr ZnAc dan 0.9462 gr
DEA masing-masing dicampurkan dengan 30 ml MEA, kemudian diaduk
dengan magnetic stirrer hingga larutan menjadi homogen. Setelah masing-
masing larutan homogen, kedua larutan tersebut dicampur dan diaduk
kembali dengan magnetic stirrer dengan diberi perlakuan panas hingga
mencapai suhu 60°C. Ketika suhu larutan telah mencapai 60°C, perlakuan
panas dihentikan dengan tujuan menurunkan suhu larutan menjadi suhu

ruang, sambil terus diaduk dengan magnetic strirrer.
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Jika suhu larutan telah turun menjadi suhu ruangan, larutan dapat segera
digunakan untuk proses dip coating. Dip coating dilakukan dengan
mencelupkan substrat ke dalam larutan secara vertikal selama 5 menit
sebanyak 3 kali. Setelah dip coating, dilakukan pengeringan sampel
menggunakan furnace dengan suhu 100°C selama satu jam, dilanjutkan
proses annealing dengan suhu 350°C selama 2 jam, ratio yang digunakan
adalah 5°C/menit.

3.6.3 Penumbuhan ZnO Nanorods

A\ 4

A 4 A

Diaduk
13039 grZzNT+ > menggunakan e = — e - 0.7024 gr HMT+

100 ml Aqua DM Magnetic Stirrer 100 ml Aqua DM

y
Dicampur dan diaduk menggunakan Magnetic Stirrer

\ 4
Tuang kedalam botol penumbuhan ZnO nanorods

\ 4
Penumbuhan ZnO nanorods selama 2jam/4jam/6jam di
oven dengan suhu 95°C

A 4

Cuci sampel sebanyak 5-10 kali menggunakan aqua dm

A 4

Annealing dengan suhu 500°C selama 1 jam
(rate 5°C/min)

A 4

Gambar 3.3 Diagram Alir Penumbuhan ZnO Nanorods
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Larutan yang digunakan untuk penumbuhan ZnO rods yang telah
memiliki seed layer terdiri dari 1,3039 gram ZNT dan 0,7024 gram HMT
yang masing-masing dicampurkan dengan 100 ml Aqua DM dan diaduk
dengan magnetic strirrer hingga larutan bersifat homogen. Setelah kedua
larutan tersebut homogen, keduanya dicampur dan diaduk kembali
menggunakan magnetic strirrer.

Jika larutan telah homogen, larutan dapat segera dituang ke dalam botol
penumbuhan. Penumbuhan dilakukan dengan variasi waktu, yaitu 2 jam, 4
jam, dan 6 jam pada suhu 95°C di dalam oven. Setelah waktu penumbuhan
telah mencapai masing-masing variasi, keluarkan sampel dari dalam botol
penumbuhan, dan cuci dengan aqua dm sebanyak 5-10 kali pencucian.
Kemudian kembali dilakukan proses annealing menggunakan furnace dengan

suhu 500°C selama satu jam dengan ratio sebesar 5°C/menit.

3.6.4 Uji Krakterisasi
1. Field Emission Scanning Electron Microscopy (FESEM)

Pengujian ini bertujuan untuk mengetahui morfologi dan ukuran
diameter ZnO nanorods yang terbentuk pada substrat kaca preparat
dengan lapisan tipis emas.

2. Energy Dispersive Spectroscopy (EDS)

Dengan dilakukannya uji karakterisasi EDS, dapat diketahui
kandungan komposisi unsur yang terbentuk pada lapisan ZnO
nanorods.

3. X-Ray Diffraction (XRD)

Pengujian ini bertujuan untuk mengetahui struktur kristal dan arah
penumbuhan dari ZnO nanorods yang terbentuk pada substrat kaca
preparat dengan lapisan tipis emas.

4. Fourrier Transmition Infra Red (FTIR)
Pengujian ini bertujuan untuk mengetahui gugus fungsi dari

endapan penumbuhan ZnO nanorods.
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5. Pengujian dengan Sistem SPR
Pengujian SPR dilakukan dengan menggunakan sistem pada

gambar 9 di bawah ini. Sinar laser dari semiconductor laser dilewatkan
pada polarizer, dan selanjutnya melewati beam splitter untuk
memisahkan gelombang terpolarisasi p dan gelombang terpolarisasi s.
Gelombang terpolarisasi p inilah yang diteruskan menuju prisma
Kretschmann, sementara gelombang terpolarisasi s dibelokkan 90
derajat dari arah datangnya. Gelombang terpolarisasi p selanjutnya
mengenai permukaan datar prisma dan terpantulkan sebagaimana
terlihat di gambar. Pantulan cahaya dari prisma ini (reflectance light)
ini diukur intensitasnya dengan photodiode. Untuk pengukuran grafik

SPR, dibuatkan grafik reflectance light versus sudut sinar datang.

Photodiode

Beam
Splitter
P-Polarization P ]
- S-Polarization [ | P-Polarization
Semiconductor d Wave
Laser Polarizer
S-Polarization Prism
Wave

Gambar 3.4 Sistem Pengujian SPR
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BAB IV
HASIL DAN PEMBAHASAN

Pada bab ini akan diuraikan mengenai hasil dan pembahasan dari uji
karakterisasi yang telah dilakukan untuk mengetahui profil sampel yang telah
dibuat, diantaranya karakterisasi morfologi dan kandungan komposisi unsur yang
terbentuk pada lapisan ZnO nanorods, karakterisasi struktur kristal, karakterisasi
gugus fungsi, dan pengamatan profil Surface Plasmon Resonance (SPR) pada
kaca preparat dengan lapisan emas tipis yang telah disintesis ZnO dengan metode
hidrotermal.

4.1 Uji Karakterisasi Morfologi Permukaan (FESEM)

Struktur ZnO dikarakterisasi menggunakan Field Emission Scanning Electron
Microscope (FESEM) vyang bertujuan untuk mengetahui morfologi atau
permukaan lapisan yang teramati pada substrat dengan perbesaran 10.000x hingga
100.000x dari semula, dengan kelipatan perbesaran per 10.000x. Pada
karakterisasi FESEM ini juga dakan dilakukan pengukuran diameter ZnO
nanorods yang terbentuk. Uji FESEM dilakukan secara langsung pada substrat
terlapisi Au 45 nm yang telah ditumbuhi ZnO nanorods.
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4.1.1 Morfologi ZnO Nanorods Pada Waktu Penumbuhan 2 Jam
Hasil morfologi ZnO pada waktu penumbuhan 2 jam dengan perbesaran
40.000x ditunjukkan oleh gambar 4.1(a).

'5.0kV x40,000 0.5pm

- =
.

15.0kV. #%100,000 40.1pm

Gambar 4.1 Hasil gambar FESEM dari ZnO nanorods yang terbentuk
pada waktu penumbuhan 2 jam, (a) dengan perbesaran 40.000x, (b) dengan
perbesaran 100.000x

Terlihat dengan jelas bahwa struktur batang (rods) dari material ZnO
tumbuh sepanjang permukaan substrat. Selain itu, dapat diamati pada gambar
4.1(a) dan (b) bahwa ZnO nanorods yang terbentuk belum seluruhnya
memiliki arah penumbuhan yang searah. Banyak ZnO nanorods yang tumbuh
miring dengan sudut tertentu, dan juga ada ZnO nanorods yang tumbuh
secara horizontal di atas substrat. Meskipun kurang terlihat jelas, struktur
kristal ZnO nanorods berbentuk heksagonal dapat dilihat pada gambar 4.1(b).
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Gambar 4.2 Histogram persentase frekuensi distribusi ZnO nanorods
dengan waktu penumbuhan 2 jam

Tabel 4.1 Tabel frekuensi distribusi ZnO nanorods dengan waktu penumbuhan 2
jam

Distribusi Ukuran Diameter
ZnO Nanorods (nm)
0-50 92.22222
51-100 7.777778
101-150 0
151-200
201-250
251-300
301-350
351-400
401-450
451-500

Frekuensi Distribusi (%)

ellelleliolielie] N

Untuk mengetahui ukuran dari struktur batang ZnO, dilakukan
pengukuran diameter ZnO nanorods tersebut. Jangkauan diameter dari
struktur ZnO nanorods yang terbentuk (lihat tabel 4.1 dan histogram gambar
4.2 yaitu kisaran dari 0 nm hingga 100 nm. Dengan persentase frekuensi

distribusi terbanyak pada 0 nm hingga 50 nm, yaitu 92,22%. Sedangkan pada
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ukuran diameter 51 nm hingga 100 nm, hanya memiliki persentase frekuensi
sebesar 7,78%. Dari hasil yang telah diamati, tidak ada batang (rods) ZnO
yang memiliki diameter lebih besar dari 100 nm. Pada waktu penumbuhan 2
jam ini, rata-rata ZnO nanorods yang dihasilkan sekitar 29 nm dengan standar
rata-rata yang telah dihitung adalah senilai 7 nm (2917 nm). Dari hasil ini
jelas terkonfirmasi bahwa batang ZnO yang terbentuk dengan waktu

penumbuhan 2 jam memiliki ukuran nanometer (ZnO nanorods).

4.1.2 Morfologi ZnO Nanorods Pada Waktu Penumbuhan 4 Jam
Hasil FESEM dari ZnO nanorods pada waktu penumbuhan 4 jam
dengan perbesaran 30.000x ditunjukkan oleh gambar 4.3(a).

e - T

- NTeo: 7 ; -
15500 #xathooo *,5um“ v , @)

15.0kV x60,000 0.2uym 6.8 8 SEM_SEI

(b)
Gambar 4.3 Hasil gambar FESEM dari ZnO yang terbentuk pada waktu
penumbuhan 4 jam, (a) dengan perbesaran 30.000x, (b) dengan perbesaran
60.000x
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Arah pertumbuhan ZnO nanorods juga bervariasi, kebanyakan miring
dengan kemiringan sudut tertentu. Sebagaimana pada waktu penumbuhan 2

jam, struktur heksagonal ZnO semakin jelas terlihat pada gambar 4.3(b).
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Gambar 4.4 Histogram persentase frekuensi distribusi ZnO nanorods
dengan waktu penumbuhan 4 jam

Tabel 4.2 Tabel frekuensi distribusi ZnO nanorods dengan waktu penumbuhan 4
jam

Distribusi Ukuran Diameter P,
ZnO Nanorods (nm) Frekuensi Distribusi (%)

0-50 37.69231
51-100 62.30769
101-150 0
151-200
201-250
251-300
301-350
351-400
401-450
451-500

OoO|0O|O|O|lOC|O|O

Dari pengukuran yang telah dilakukan, distribusi ukuran diameter ZnO
yang terbentuk dapat dilihat pada tabel 4.2 dan gambar 4.4 histogram, di
mana persentase frekuensi distribusi ukuran diameter ZnO terbanyak yaitu
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62.30% adalah ZnO nanorods dengan diameter sekitar 51 nm hingga 100 nm.
ZnO nanorods yang terbentuk pada waktu penumbuhan 4 jam ini masih
memiliki jangkauan ukuran diameter yang sama dengan ZnO nanorods
dengan waktu penumbuhan 2 jam, yaitu dari 0 nm hingga 100 nm. Namun,
berbeda dengan waktu penumbuhan 2 jam yang memiliki perbedaan
signifikan antara ZnO nanords dengan diameter 0 nm hingga 50 nm dan 51
nm hingga 100 nm, pada waktu penumbuhan 4 jam, ZnO nanorods memiliki
nilai persentase frekuensi distribusi diameter yang tidak terlalu berbeda jauh
Diameter ZnO nanorods yang berukuran O nm hingga 50 nm memiliki
persentase yang cukup besar, yakni sebesar 37.69%. Rata-rata yang dimiliki
oleh ZnO nanorods dengan waktu penumbuhan ini adalah berkisar 33 nm
hingga 79 nm (56£23 nm). Dengan terbentuknya ZnO nanorods yang kurang
dari 100 nm ini, maka dapat diketahui ZnO yang terbentuk merupakan ZnO

nanorods.
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4.1.3 Morfologi ZnO Nanorods Pada Waktu Penumbuhan 6 Jam
Hasil FESEM dari struktur ZnO pada waktu penumbuhan 6 jam dengan
perbesaran 20.000x ditunjukkan oleh gambar 4.5.

(b)

15.0xV x70,000 0.2pum 6.4 8 SEM.SEI

Gambar 4.5 Hasil gambar FESEM dari ZnO yang terbentuk pada waktu
penumbuhan 6 jam, (a) dengan perbesaran 20.000x, (b) dengan perbesaran
70.000x

Dari hasil FESEM di atas, dapat dilihat meski arah penumbuhan ZnO
bervariasi, ZnO nanorods yang terbentuk pada waktu penumbuhan 6 jam
memiliki formasi yang relatif semakin rapi dan semakin rata dibandingkan dengan
ZnO nanorods pada penumbuhan 2 jam dan 4 jam. Hal ini mungkin dikarenakan
ZnO nanorods yang terbentuk memiliki diameter yang besar. Selain formasi
penumbuhan yang semakin rapi dan rata, struktur heksagonal yang terbentuk

terlihat amat jelas pada gambar 4.5(b).
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Gambar 4.6 Histogram persentase frekuensi distribusi ZnO nanorods
dengan waktu penumbuhan 6 jam

Tabel 4.3 Tabel frekuensi distribusi ZnO nanorods dengan waktu penumbuhan 6

jam
D|stzr|nb(l;s||\l;Jnk(;Jrrggslizr|]artrr]r;eter Frekuensi Distribusi (%)
0-50 0
51-100 8
101-150 11.33333
151-200 29.33333
201-250 28
251-300 11.33333
301-350 7.333333
351-400 4.666667
401-450 0
451-500 0

Setelah dilakukan pengukuran terhadap diameter ZnO nanorods,
teramati perbedaan yang cukup besar antara hasil yang didapatkan pada
waktu penumbuhan 6 jam terhadap hasil dari waktu penumbuhan 2 jam dan 4
jam. Berbeda dengan hasil sebelumnya, pada waktu penumbuhan 2 jam dan 4
jam hanya memiliki sebaran diameter antara O nm hingga 100 nm, pada

29



waktu penumbuhan 6 jam ini memiliki distribusi diameter yang lebih
bervariasi, yaitu dari 51 nm hingga 400 nm (dapat dilihat pada gambar
histogram 4.6 dan tabel 4.3).

Ditemukan persentase frekuensi distribusi diameter yang hampir sama
antara diameter 151 nm hingga 200 nm dengan persentase 29.33% dan 201
nm hingga 250 nm dengan persentase 28%. Sehingga rata-rata yang
didapatkan sekitar 207 nm, dengan standar rata-rata diameter sebesar 10 nm.
Hal ini menunjukkan rata-rata ZnO rods yang terbentuk pada waktu
penumbuhan 6 jam kisaran 197 nm hingga 217 nm (207+£10 nm). Sedangkan
persentase frekuensi distribusi diameter yang terendah senilai 4.67%
merupakan ZnO rods yang berdiameter 351 nm hingga 400 nm. Namun, dari
gambar histogram 6, dapat diamati ZnO rods yang terbentuk pada waktu
penumbuhan 6 jam memiliki distribusi yang cukup merata. Pada waktu
penumbuhan 6 jam ini, ZnO yang terbentuk mungkin tidak bisa sepenuhnya
disebut dengan ZnO nanorods karena hasil yang terbentuk mayoritas lebih

dari 100 nm, walaupun terdapat 8% rods ZnO yang lebih kecil 100nm,
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4.1.4 Analisa Morfologi ZnO Nanorods antara Waktu Penumbuhan 2
jam, 4 jam, dan 6 jam.
Berikut merupakan hasil perbandingan morfologi ZnO Nanorods antara

Waktu Penumbuhan 2 jam, 4 jam, dan 6 jam.
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Gambar 4.7 Hasil FESEM dan histogram persentase frekuensi
distribusi waktu penumbuhan (a) 2 jam, (b) 4 jam, dan (c) 6 jam

Dari hasil ketiga sampel di atas dapat terlihat bahwa semakin lama

waktu penumbuhan akan menghasilkan ZnO rods yang semakin rapi dan rata.
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Arah penumbuhan ZnO rods juga semakin teratur. Selain itu, ukuran diameter
ZnO nanorods akan semakin besar seiring dengan semakin panjangnya waktu
penumbuhan ZnO nanorods tersebut. Sehingga struktur kristal heksagonal
yang terbentuk juga semakin jelas terlihat.

Dapat diamati secara langsung pergeseran puncak pada ketiga
histogram yang menunjukkan persentase frekuensi distribusi diameter dari
masing-masing waktu penumbuhan. Di mana rata-rata dari ketiga sampel
tersebut antara lain, (29£7 nm) untuk waktu penumbuhan 2 jam, (5623 nm)
untuk waktu penumbuhan 4 jam, serta (207+10 nm) untuk waktu
penumbuhan 6 jam.

Pada waktu penumbuhan selama 4 jam atau kurang menghasilkan
ukuran ZnO dalam rentang nanometer (ZnO nanorods). Karena itu kontrol
ukuran ZnO secara efektif dapat dilakukan dengan penyesuaian waktu
penumbuhan. Dari kontrol waktu penumbuhan, diprediksi memungkinkan

penumbuhan ZnO nanorods sampai dalam orde kisaran 10 nm.

4.1 Uji Karakterisasi Energy Dispersive Spectroscopy (EDS)

Untuk mengetahui komposisi yang terkandung pada lapisan ZnO nanorods
yang terbentuk pada kaca preparat terlapisi emas, dilakukan uji karakterisasi
Energy Dispersive Spectroscopy (EDS). Sama seperti FESEM, pengujian EDS ini
dilakukan secara langsung pada substrat terlapisi Au 45 nm yang telah ditumbuhi
ZnO nanorods. Hasil uji karakterisasi EDS untuk ketiga sampel (waktu

penumbuhan 2 jam, 4 jam, dan 6 jam) dapat dilihat pada gambar 4.8.
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Gambar 4.8 Perbandingan kandungan komposisi unsur lapisan ZnO pada
sampel (a) 2 jam, (b) 4 jam, (c) 6 jam
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Tabel 4.4 Persentase kandungan komposisi unsur lapisan ZnO pada sampel

) ) ) Standard
Element Wt% 2jam W1t% 4jam W1t% 6jam
Label
O 15.94 14.97 13.97 SiO,
Zn 84.06 85.03 86.03 Zn

Dari grafik dan tabel diatas, dapat dilihat persentase komposisi unsur Zn
dan unsur O yang terdapat pada lapisan ZnO yang disintesis dengan metode
hidrotermal dengan variasi waktu penumbuhan 2 jam, 4 jam, dan 6 jam. Dengan
adanya unsur Zn dan O yang terdeteksi, maka terkonfirmasi bahwa unsur yang
terbentuk pada substrat kaca terlapisi emas adalah ZnO. Persentase unsur Zn dan
O dari ketiga sampel waktu penumbuhan adalah 100%. Dengan persentase unsur
O yang semakin berkurang seiring makin lamanya waktu penumbuhan, yaitu
dengan 15,94% untuk waktu penumbuhan 2 jam, 14,97% pada waktu
penumbuhan 4 jam, dan pada waktu peumbuhan 6 jam memiliki persentase O
sebesar 13.97%. Sebaliknya, unsur ZnO yang terbentuk memiliki persentase yang
semakin banyak dengan semakin panjangnya waktu penumbuhan, antara lain pada
waktu penumbuhan 2 jam menunjukkan 84,06%, sampel dengan waktu
penumbuhan 4 jam memiliki persentase Zn senilai 85,03%, serta 86,03% pada
waktu penumbuhan 6 jam. Hal ini kemungkinan disebabkan karena semakin lama
waktu penumbuhan, lapisan ZnO yang terbentuk akan semakin tebal, dan rods
yang terbentuk juga akan semakin panjang dan berdiameter besar dibandingkan
dengan substrat dengan waktu penumbuhan 2 jam dan 4 jam. Peristiwa ini juga
sesuai dengan hasil uji karakterisasi FESEM. Perubahan masing-masing unsur
memiliki pola yang relatif sama pada setiap interval waktu penumbuhan 2 jam,

yakni sekitar 1%.

34



4.2 Uji Karakterisasi X-Ray Diffraction (XRD)

Karakterisasi lapisan ZnO menggunakan X-Ray Diffraction (XRD) dilakukan
untuk mengetahui arah orientasi pertumbuhan struktur kristal ZnO yang terbentuk
pada substrat kaca terlapisi emas terhadap pengaruh waktu penumbuhan. Di mana
penumbuhan ZnO divariasikan 3 parameter, yaitu waktu penumbuhan 2 jam, 4
jam, dan 6 jam. Sampel yang digunakan untuk uji karakterisasi XRD ini
merupakan serbuk endapan ZnO yang terbentuk saat proses penumbuhan ZnO
nanorods. Larutan tersebut merupakan larutan yang terbuat dari Zinc Nitrate
Tetrahydrate (Zn(NOs), . 6H,0) dan Hexamethylene-tetramine (C¢H12N4) yang
masing-masing dilarutkan dalam Aqua DM, dengan konsetrasi larutan 0.05 M.

4.3.1 Struktur Kristal ZnO pada Waktu Penumbuhan 2 Jam.
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Gambar 4.9 Hasil grafik dari karakterisasi struktur kristal lapisan ZnO
pada waktu penumbuhan 2 jam
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Tabel 4.5 Peak list dari karakterisasi struktur kristal lapisan ZnO pada waktu
penumbuhan 2 jam

2- FWHM .
No theta(deg) d(A) Int (a.u.) (deg) Size (A) Hkl
1 31.719 2.8187 222 0.166 518 (1,0,0)
2 34.367 2.6074 92 0.194 449 (0,0,2)
3 36.195 2.4797 240 0.253 344 (1,0,2)
4 47.50 1.9128 34 0.30 298 (1,0,2)
5 56.59 1.6251 98 0.321 294 (1,1,0)
6 62.781 1.4789 37 0.40 245 (1,0,3)
7 66.29 1.4089 20 0.16 617 (2,0,0)
8 67.92 1.3789 47 0.37 268 (1,1,2)
9 69.07 1.3588 31 0.27 369 (2,0,1)
Dari hasil analisa uji karakterisasi XRD dihasilkan beberapa puncak
yang terbentuk, dan terdapat tiga puncak tertinggi yang dapat

mengindikasikan struktur kristal dari lapisan ZnO pada waktu penumbuhan 2
jam. Berdasarkan hasil pencocokan, hasil analisis sampel pada waktu
penumbuhan 2 jam ini bersesuaian dengan data International Centre for
Diffraction Data (ICDD) dengan nomor kartu 01-076-0704. Tiga puncak

tertinggi tersebut, antara lain:

Tabel 4.6 Tiga puncak tertinggi hasil karaterisasi XRD pasda waktu penumbuhan

2 jam
2-theta 2-thetaref | d-spacing | d-spacing ref
HkI hkl ref
(deg) (deg) A A)
36.195 36.2143 2.4797 2.47842 (1,0,1) (1,0,2)
31.719 31.7360 2.8187 2.81718 (1,0,0) (1,0,0)
56.59 56.5340 1.6251 1.62650 (1,1,0) (1,1,0)

Dapat dilihat bahwa, puncak dengan hkl (002) yang semestinya menjadi
karakteristik struktur kristal heksagonal bukan merupakan salah satu puncak

tertinggi dari hasil analisa XRD diatas. Hal ini sesuai dengan hasil morfologi
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FESEM yang menyebutkan bahwa struktur kristal heksagonal belum terlihat
begitu jelas pada waktu penumbuhan 2 jam. Namun, pola untuk struktur
kristal heksagonal dengan hkl (002) tersebut menempati posisi keempat dari
puncak tertinggi, yang memiliki intensitas sebesar 92, pada 2-theta 34.367°.
Ukuran kristal yang terbentuk juga sesuai dengan ukuran kristal hasil uji
karakterisasi dengan FESEM, yakni masih dalam order nanometer (dapat
dilihat pada tabel 4.5).

Di sisi lain, parameter kisi yang didapatkan pada sampel waktu
penumbuhan 2 jam, yaitu a= 3,2526 A, b= 3,2526 A, dan c= 5,2139 A.
Dengan parameter kisi yang demikian (@ = b # c), adalah salah satu
karakteristik lain dari struktur kristal heksagonal, dan hal ini menunjukkan

bahwa strukur Kkristal yang terbentuk merupakan struktur kristal heksagonal.

4.3.2 Struktur Kristal ZnO pada Waktu Penumbuhan 4 Jam.
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Gambar 4.10 Hasil grafik dari karakterisasi struktur kristal lapisan
ZnO pada waktu penumbuhan 4 jam
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Tabel 4.7 Peak list dari karakterisasi struktur kristal lapisan ZnO pada waktu
penumbuhan 4 jam

No thet:( deg) d(A) | Int(au) Fge';')v' Size (&) | hk
1 | 31792 2.8124 222 0.217 398 (1,0,0)
2 | 34.453 2.6011 134 0.180 481 (0,0,2)
3 | 36.268 2.4749 327 0.191 456 (1,0,1)
4 4753 1.9115 49 0.25 362 (1,0,2)
5 | 56.554 1.6260 103 0.277 340 (1,1,0)
6 62.91 1.4761 54 0.33 291 (1,0,3)
7 66.443 1.4060 13 0.32 312 (2,0,0)
8 67.94 1.3787 62 0.29 343 1,1,2)
9 68.987 | 1.36020 26 0.40 251 (2,0,1)
10 | 77.02 1.2371 9 0.28 377 (2,0,2)

Berdasarkan data yang didapat dari pengujian pada sampel waktu

penumbuhan 4 jam, dihasilkan puncak-puncak tertinggi sebagai ciri struktur

kristal dari lapisan ZnO. Setelah mengamati data sampel penumbuhan 4 jam,

terkonfirmasi bahwa hasil analisis karakterisasi XRD sesuai dengan data pada

nomor kartu 04-008-8197 dalam International Centre for Diffraction Data

(ICDD). Puncak-puncak yang menjadi ciri struktur kristal tersebut terdiri dari

tiga puncak tertinggi, yaitu:

Tabel 4.8 Tiga puncak tertinggi hasil karaterisasi XRD pasda waktu penumbuhan

4 jam
2-theta 2-thetaref | d-spacing | d-spacing ref
hkl hkl ref
(deg) (deg) (A) (A)
36.268 36.2521 2.4749 2.47592 (1,0,2) (1,0,2)
31.792 31.7669 2.8124 2.81451 (1,0,0) (1,0,0)
34.453 34.4215 2.6011 2.60329 (0,0,2) (0,0,2)
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Dari puncak-puncak tertinggi tersebut, berbeda dengan pada sampel
waktu penumbuhan 2 jam, dihasilkan puncak dengan hkl (002). Munculnya
puncak dengan hkl (002) ini menandakan bahwa mulai terbentuk struktur
kristal heksagonal. Begitu pula dengan hasil gambar FESEM yang
menunjukkan rods heksagonal yang lebih jelas dari rods yang tumbuh pada
permukaan substrat dengan waktu penumbuhan 2 jam. Masing-masing
puncak tertinggi tersebut memiliki ukuran kristal yang sedikit bervariasi,
antara lain: pada puncak tertinggi pertama memiliki ukuran kristal sebesar
45,6 nm, kemudian pada puncak tertinggi kedua ukuran kristalnya adalah
39,8 nm, serta puncak tertinggi ketiga, yang juga mengkonfirmasi bahwa
struktur kristal tersebut adalah heksagonal memiliki ukuran kristal 48,1nm.
Ukuran kristal tersebut juga menunjukkan bahwa ZnO yang terbentuk adalah
ZnO nanorods.

Pengujian sampel dengan waktu penumbuhan 4 jam ini menghasilkan
parameter Kkisi sebesar a= 3,2497 A, b= 3,2497 A, dan c= 5,2056 A.
Parameter Kisi (a = b # ¢) semakin menguatkan bahwa struktur kristal ZnO

yang terbentuk adalah heksagonal.
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4.3.3 Struktur Kristal ZnO pada Waktu Penumbuhan 6 Jam.
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Gambar 4.11 Hasil grafik dari karakterisasi struktur kristal lapisan
ZnO pada waktu penumbuhan 6 jam

Tabel 4.9 Peak list dari karakterisasi struktur kristal lapisan ZnO pada waktu
penumbuhan 6 jam

No thet:( deq) d(A) Int (a.u.) FE/(;/eI;I)\/I Size (A) hkl
1 31.709 2.8196 225 0.187 462 (1,0,0)
2 | 34384 | 2.6061 144 0.186 466 | (0,0,2)
3 36.243 2.4766 322 0.191 458 (1,0,1)
4 | 47546 | 1.9109 61 0.20 457 | (102
5 56.548 1.6262 104 0.236 399 (1,1,0)
6 62.821 1.4780 74 0.23 418 (1,0,3)
7 66.216 1.4102 12 0.25 401 (2,0,0)
8 | 67864 | 13799 63 0.26 382 | (LL2)
9 68.95 1.3608 27 0.33 305 (2,0,1)
10 76.84 1.2396 6 0.41 257 (2,0,2)
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Dari data diatas, dapat diamati terbentuk sepuluh puncak dari hasil uji
karterisasi XRD sampel waktu penumbuhan 6 jam sama seperti pada sampel
waktu penumbuhan 4 jam, namun berbeda dengan sampel waktu
penumbuhan 2 jam yang hanya menghasilkan sembilan puncak. Berdasarkan
pengamatan hasil, diketahui bahwa sampel waktu penumbuhan 6 jam sesuali
dengan data International Centre for Diffraction Data (ICDD) dengan nomor
kartu 01-076-0704. Dari sepuluh puncak yang terbentuk, terdapat tiga puncak

tertinggi, diantaranya:

Tabel 4.10 Tiga puncak tertinggi hasil karaterisasi XRD pasda waktu penumbuhan

6 jam
2-theta 2-theta ref d-spacing | d-spacing ref
hkl hkl ref
(deg) (deg) A) A)
36.243 36.2143 2.4766 2.47842 (1,0,1) (1,0,2)
31.709 31.7360 2.8196 2.81718 (1,0,0) (1,0,0)
34.384 34.3778 2.6061 2.60650 (0,0,2) (0,0,2)

Dari ketiga puncak tertinggi diatas, seperti sampel waktu penumbuhan 4
jam, sampel waktu penumbuhan 6 jam juga memiliki bidang hkl (002) yang
merupakan Kkarakteristik dari struktur kristal heksagonal. Hal ini sebanding
dengan hasil uji FESEM yang jelas terlihat jelas bahwa pada substrat dengan
waktu penumbuhan 6 jam terbentuk ZnO rods dengan struktur Kristal
heksagonal. Tiga puncak tertinggi tersebut memiliki intensitas masing-
masing, antara lain: pada puncak tertinggi pertama intensitasnya senilai 322,
pada puncak tertinggi kedua intensitasnya sebesar 225, dan pada puncak
tertinggi katika memiliki intensitas 144.

Parameter Kisi yang didapatkan pada sampel waktu penumbuhan 6 jam,
diantaranya a= 3,2518 A, b= 3,2518 A, dan c= 5,2047 A. Dengan parameter
kisi yang demikian (a = b # c¢), menunjukkan bahwa struktur kristal yang

terbentuk adalah struktur kristal heksagonal.

41



4.3.4 Analisa Struktur Kristal ZnO Nanorods antara Waktu
Penumbuhan 2 jam, 4 jam, dan 6 jam.
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Gambar 4.12 Perbandingan hasil grafik uji karakterisasi XRD
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Tabel 4.11 Data-data dari tiga puncak tertinggi masing-masing waktu

penumbuhan
2 jam 4 jam 6 jam 2jam | 4jam 6 jam
36.195 | 36.268 | 36.243 (1,0,1) | (1,0,1) | (1,0,2)
- 31.719 | 31.792 | 31.709 hkl (1,0,0) | (1,0,0) | (1,0,0)
theta(deq)
34.367 | 34.453 | 34.384 (0,0,2) | (0,0,2) | (0,0,2)
344 456 458 240 327 322
Size (A) 518 398 462 nt 222 222 225
449 481 466 (1) 92 134 144

Dari data diatas, dapat dilihat terdapat beberapa perbedaan. Pada
sampel waktu penumbuhan 2 jam, 4 jam, dan 6 jam, terdapat bidang hkl
struktur kristal heksagonal. Begitu pula dengan ukuran kristal yang terdeteksi
oleh karakterisasi XRD ini relatif semakin besar. Rata-rata ukuran kristal
yang terbentuk pada sampel waktu penumbuhan 2 jam adalah 437 A, sampel
waktu penumbuhan 4 jam memiliki rata-rata ukuran kristal sebesar 445 A,
dan pada sampel waktu penumbuhan 6 jam rata-rata ukuran kristalnya sekitar
462 A. Menarik juga dilihat kenaikan intensitas bidang (0,0,2) yang
menunjukkan struktur kristal heksagonal. Intensitas bidang (0,0,2) meningkat
dari 92 untuk waktu penumbuhan 2 jam, pada waktu penumbuhan 4 jam, dan
akhirnya 144 pada penumbuhan 6 jam. Ini mengindikasikan struktur kristal
heksagonal semakin eksis berdiri tegak dengan arah yang cenderung sama.
Hal ini sesuai dengan hasil uji karakterisasi FESEM yang menunjukkan
bahwa semakin lama waktu penumbuhan, akan semakin jelas pula struktur

kristal heksagonal yang terbentuk, dan juga semakin besar ukuran Kkristalnya.

4.3 Uji Karakterisasi Fourrier Transmition Infra Red (FTIR)

Untuk mengetahui gugus fungsi yang terbentuk pada lapisan ZnO nanorods

dilakukan uji karakterisasi FTIR. Karakterisasi ini didasarkan pada karakteristik

puncak — puncak panjang gelombang dari suatu sampel. Puncak — puncak panjang
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gelombang tersebut menunjukan adanya gugus fungsi tertentu yang ada pada
sampel, dikarenakan masing — masing gugus fungsi memiliki puncak karakteristik
yang spesifik untuk gugus fungsi tertentu. Karakterisasi FTIR yang dilakukan
pengukuran dengan jangkauan panjang gelombang 400 cm™ hingga panjang
gelombang 4000 cm™.

Sampel yang diuji adalah serbuk endapan yang terbentuk pada proses
hidrotermal (penumbuhan), di mana pada proses penumbuhan bahan utama yang
digunakan adalah Zinc Nitrate Tetrahydrate dan Hexamethylene-tetramine dengan
pelarut Aqua DM serta konsentrasi larutan senilai 0.05 M. Substrat ditumbuhkan
dalam oven dengan suhu 95° dengan tiga variasi waktu penumbuhan yang
berbeda, yaitu 2 jam, 4 jam, dan 6 jam. Pada eksperimen ini, sampel diambil dari
serbuk endapan ZnO pada saat proses penumbuhan. Perbandingan dari ketiga
grafik gugus fungsi pada lapisan ZnO nanorods yang terbentuk adalah sebagai
berikut:
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Gambar 4.13 Grafik FTIR yang menunjukkan gugus fungsi yang
terbentuk pada lapisan ZnO nanorods dengan waktu penumbuhan (a) 2 jam,
(b) 4 jam, dan (c) 6 jam

Berdasarkan ketiga grafik diatas, gugus fungsi yang terbentuk tidaklah jauh
berbeda antara satu dengan yang lainnya. Gugus fungsi C-H terbentuk pada
beberapa panjang gelombang, yaitu sekitar 650 cm™ hingga 690 cm™, kemudian
pada 1355 cm™ hingga 1370 cm™. Sedangkan pada gelombang 879,80 cm™ ikatan
C-H yang terbentuk pada waktu penumbuhan 2 jam terlihat meluruh pada waktu
pada waktu penumbuhan 4 jam dan 6 jam. Pada waktu penumbuhan 2 jam dan 6
jam, ikatan C=C terbentuk pada panjang gelombang sekitar 1630 cm™ hingga
1640 cm™, sedangkan pada waktu penumbuhan 4 jam tidak terdapat ikatan C=C.
Pada panjang gelombang sekitar 3440 cm™ hingga 3470 cm™ terbentuk ikatan
antara N- dan H. Ikatan hidroksil terlihat meluruh pada saat waktu penumbuhan 4
jam dan 6 jam. Namun, pada waktu penumbuhan 2 jam gugus hidroksil terbentuk
di sekitar panjang gelombang 3574,41 cm™.

Ikatan ZnO terkonfirmasi terbentuk di sekitar panjang gelombang 540 cm™
hingga 545 cm™. Meskipun berbeda durasi waktu penumbuhan tetapi nilai gugus
fungsi terbentuknya Zn-O tidak jauh berbeda. Berikut perbandingan nilai panjang

gelombang antara waktu penumbuhan 2 jam, 4 jam, dan 6 jam:

45



Tabel 4.12 Perbandingan gugus fungsi ZnO yang terbentuk

Waktu Penumbuhan Absorbsi IR ZnO Nanorods
2 Jam 542,77 cm™
4 Jam 544,10 cm™
6 Jam 540,13 cm™

4.4 Hasil Pengujian Surface Plasmon Resonance (SPR)

Pengujian sampel dengan sistem Surface Plasmon Resonance (SPR) (lihat
gambar 3.4) bertujuan untuk melihat karakteristik grafik SPR yang terbentuk dari
substrat kaca preparat terlapisi emas yang ditumbuhi ZnO nanorods. Grafik yang
didapat kemudian bisa menjadi acuan untuk kelayakan sampel diuji ke tahap
berikutnya, yaitu pengujian sensor gas berbasis SPR. Sistem SPR yang digunakan
terdiri dari laser, polarizer, beam splitter, prisma BK-7, dan photodiode sebagai
detektor intensitas cahaya yang terpantul dari prisma (lihat gambar 3.4). Sampel
yang diuji meliputi kaca preparat sebagai sampel awal, kaca preparat terlapisi
emas tipis 45 nm sebagai referensi, serta sampel kaca preparat terlapisi emas tipis
45 nm yang ditumbuhi ZnO nanorods dengan waktu penumbuhan 5 menit, 2 jam,
4 jam serta sampel dengan waktu penumbuhan 6 jam. Masing-masing preparat
tersebut ditempelkan pada permukaan datar prisma BK-7 dengan bantuan

immersion oil.
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Gambar 4.14 Grafik hasil pengujian reflektansi versus sudut datang
dari kaca preparat yang ditempelkan pada prisma BK-7

Dari grafik pada gambar 4.14 di atas, dapat dillihat bahwa total internal
reflectance (TIR) terjadi pada sekitar sudut 43.5°. Fenomena TIR ditandai dengan
intensitas pemantulan sinar (dari prisma) yang hampir sempurna, sehingga
intensitas cahaya yang masuk ke prisma hampir sama dengan intensitas reflektansi
yang diterima oleh photodiode. Hal ini terjadi karena indeks bias prisma lebih
besar daripada indeks bias udara. Sebagai sampel awal pada pengujian SPR, hasil
ini berfungsi sebagai pengonfirmasi bahwa sistem SPR yang digunakan
merupakan sistem yang sesuai strandar dan optimal serta memiliki hasil yang
baik.
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Gambar 4.15 Grafik hasil pengujian reflektansi versus sudut datang
dari kaca preparat terlapisi emas tipis menggunakan sistem Surface
Plasmon Resonance (SPR)

Berdasarkan grafik pada gambar 4.15 di atas, terlihat bahwa fenomena TIR
mulai terjadi pada sekitar sudut 41.1° hingga sudut 42.6° (6¢), dilanjutkan dengan
penurunan intensitas pada sudut 42.6° dan mencapai intensitas terendah pada
sekitar sudut 44.6° (0gr). Penurunan intensitas reflektansi cahaya tersebut
mengindikasikan terjadinya fenomena SPR. Hasil lembah SPR yang optimal
ditandai dengan lembah yang lancip dan tidak melebar, seperti gambar 4.15
Penurunan intensitas cahaya tersebut disebabkan karena surface plasmon pada
permukaan lapisan tipis yang getarannya terstimulasi oleh sinar datang,
mengalami resonansi (saling menguatkan) dengan gelombang evanescent yang
terbentuk saat TIR. Fenomena tersebut yang disebut dengan fenomena SPR.
Gambar 4.15 merupakan grafik referensi fenomena SPR untuk kaca terlapisi emas

tipis 45 nm dengan lapisan ZnO nanorods.
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Gambar 4.16 Grafik hasil pengujian sampel ZnO menggunakan sistem
Surface Plasmon Resonance (SPR) dengan waktu penumbuhan (a) 6 jam, (b)
4 jam, (c) 2 jam, dan (d) 5 menit

Berdasarkan beberapa grafik diatas, dapat diketahui bahwa semakin lama
waktu penumbuhan ZnO, grafik yang terbentuk akan semakin tidak teratur
(menjauh dari grafik ideal SPR, lihat gambar 4.15). Pada grafik (a), (b), dan (c)
pada gambar 4.16, tidak terbentuk grafik SPR, hal ini dikarenakan semakin lama
waktu penumbuhan, ZnO nanorods yang terbentuk akan semakin besar dan
panjang (mencapai lebih dari 100 nm), sehingga membuat permukaan kaca
preparat terlapisi emas semakin tebal. Akibatnya, gelombang evanescent tidak
bisa saling menguatkan dengan panjang gelombang sinar datang (laser). Dengan
adanya hal tersebut, tidak akan terjadi fenomena Surface Plasmon Resonance
(SPR).

Pada grafik (d) (lihat gambar 4.16), terlihat reflektansi yang mengindikasikan
fenomena total internal reflectance (TIR) (daerah X). Setelah fenomena kenaikan
intensitas (TIR) tersebut, terjadi penurunan reflektansi yang menunjukkan indikasi
terjadinya fenomena SPR. Meskipun lembah SPR yang terbentuk cenderung
melebar (tidak seperti grafik SPR pada gambar 4.15), tetapi masih terlihat jelas
indikasi fenomena SPR tersebut. Nilai terendah dari reflektansi tersebut berada
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pada sekitar sudut 58.2° yang merupakan sudut SPR. Pada grafik ini, lapisan ZnO
nanorods yang tumbuh masih relatif pendek dibandingkan grafik (a), (b), dan (c)

sehingga fenomena SPR masih bisa terlihat.
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BAB V
PENUTUP

5.1 Kesimpulan

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan, dapat ditarik beberapa

kesimpulan, antara lain:

1.

5.

ZnO nanorods telah berhasil ditumbuhkan di atas substrat yang terlapisi Au

tipis dengan metode hidrotermal.

Parameter penting yang mempengaruhi pertumbuhan ZnO nanorods

diantaranya waktu penumbuhan, temperatur penumbuhan, temperature

annealing, konsetrasi larutan, dan pengulangan pencelupan pada proses dip
coating.

Optimasi yang telah dilakukan pada penumbuhan ZnO pada substrat kaca

terlapisi emas setipis 45 nm yaitu pengaturan temperatur penumbuhan yang

sudah cukup optimal dan waktu penumbuhan yang lebih singkat, sehingga

ZnO yang dihasilkan mencapai ukuran nanometer.

ZnO nanorods yang dihasilkan telah diuji oleh beberapa karakterisasi dengan

hasil sebagai berikut:

a. FESEM: ZnO nanorods yang terbentuk akan semakin kecil seiring
dengan semakin pendeknya waktu penumbuhan. Waktu penumbuhan 2
jam dan 4 jam menghasilkan rods diameter < 100 nm.

b. EDS: Semakin lama waktu penumbuhan akan menghasilkan unsur Zn
yang semakin banyak dan unsur O yang semakin berkurang.

c. XRD: Struktur kristal yang terbentuk pada ZnO nanorods merupakan
struktur kristal heksagonal.

d. FTIR: Didapatkan gugus fungsi ZnO pada kisaran 540 cm™ hingga 544
cm™.

Terkonfirmasi fenomena Surface Plasmon Resonance (SPR) terjadi pada

substrat dengan waktu penumbuhan 5 menit.
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5.2 Saran
Untuk menghasilkan penelitian yang lebih baik ke depan, terdapat beberapa

saran yang perlu diperhatikan:

1. Mempersingkat waktu penumbuhan untuk mendapatkan ukuran rods yang
lebih kecil dan pendek, juga dapat menghasilkan profil grafik SPR yang
lebih teratur.

2. ZnO rods sebagai sensitive layer pada aplikasi SPR belum tepat.

3. Jika tetap akan menggunakan ZnO, sebaiknya menggunakan lapisan tipis

ZnO nanopartikel.
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Lampiran 3. Hasil FESEM ZnO Nanorods Waktu Penumbuhan 2 Jam pada
Perbesaran yang Berbeda
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Lampiran 4. Hasil FESEM ZnO Nanorods Waktu Penumbuhan 4 Jam pada
Perbesaran yang Berbeda
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Lampiran 5. Hasil FESEM ZnO Nanorods Waktu Penumbuhan 6 Jam
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Lampiran 6. Sebaran Unsur Zn dan O pada Hasil Karakterisasi EDS Waktu
Penumbuhan 2 Jam
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Lampiran 7. Sebaran Unsur Zn dan O pada Hasil Karakterisasi EDS Waktu

Penumbuhan 4 Jam
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Lampiran 8. Sebaran Unsur Zn dan O pada Hasil Karakterisasi EDS Waktu
Penumbuhan 6 Jam
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Lampiran 9. Grafik Hasil Karakterisasi FTIR Gugus Fungsi ZnAc

T mitt:
3
—

Wavenumbers (cm-1)

Lampiran 10. Grafik Hasil Karakterisasi FTIR Gugus Fungsi DEA
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Lampiran 11. Grafik Hasil Karakterisasi FTIR Gugus Fungsi MEA
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Lampiran 12. Grafik Hasil Karakterisasi FTIR Gugus Fungsi Endapan
ZnAc+DEA+MEA
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Lampiran 13. Grafik Hasil Karakterisasi FTIR Gugus Fungsi ZNT
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Lampiran 14. Grafik Hasil Karakterisasi FTIR Gugus Fungsi HMT
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Lampiran 15. Sudut TIR dan SPR pada Grafik
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