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Abstrak

Pada riset ini, batang ZnO (Zinc Oxide rods) yang merupakan material pendeteksi objek gas
ditumbuhkan di atas permukaan mikrokantilever dengan teknik hidrotermal. Sintesis ZnO rods ini
meliputi dua proses, yaitu proses pelapisan lapisan benih (seed layer) menggunakan Zinc Asetate
Dihydrate dengan metode dip-coating dan proses penumbuhan ZnO rods menggunakan Zinc Nitrate
Tetrahydrate pada suhu 95 °C dengan variasi waktu 2 jam, 4 jam dan 6 jam. Kondisi pengeringan baik
untuk lapisan benih dan penumbuhan ZnO rods dilakukan pada suhu 120 °C selama 2 jam. ZnO rods
dikarakterisasi dengan teknik Fourier Transform Infrared (FTIR) untuk mengetahui pembentukan
ikatan Zn-O. Hasil karakterisasi memperlihatkan bahwa korelasi logam oksida (metal oxide) ditunjukkan
pada spektrum bilangan gelombang 540 cm™ untuk waktu penumbuhan 2 jam, sementara ditunjukkan
pada spektrum gelombang masing-masing 548 cm dan 547 cm™ untuk waktu penumbuhan ZnO rods 4
jam dan 6 jam. Spektrum bilangan gelombang sekitar 540-548 cm™ tersebut diprediksi merupakan
absorpsi dari pembentukan ikatan Zn-O.

Kata-kata kunci: Mikrokantilever, ZnO rods, dip-coating, hidrotermal, waktu penumbuhan
Abstract

In this work, ZnO (Zinc Oxide) rods, which is a sensitive material for gas detection, are grown on a
microcantilever surface by hydrothermal technique. Synthesis of ZnO rods consists of two processes, i.e.,
a formation of seed layer using Zinc Acetate Dihydrate by a dip-coating and a growth of the ZnO rods
using Zinc-Nitrate-Tetrahydrate at a temperature 95°C for time variations of 2 hours, 4 hours and 6
hours. Drying condition for both seed layer and growth of ZnO rods was done at a temperature of 120 °C
for 2 hours. The ZnO rods were then characterized by Fourier Transform Infrared (FTIR) in order to
investigate the formation of Zn-O bond. The characterization results indicate that the metal oxide
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correlation is shown in the wavenumber spectrum of 540 cm™ for a sample with 2-hour growth time,
while the wavenumber spectrum of 548 cm™ and 547 cm! for the growth time of ZnO rods for 4 hours
and 6 hours. Wavenumber spectrum approximately at 540-548 cm is predicted to be the absorption of
the formation of a Zn-O bond.

Keyword: Microcantilever, ZnO rods, dip-coating, hydrothermal, growth time dependent.

PENDAHULUAN

Mikrokantilever merupakan piranti teknologi MEMS (micro electro mechanical system) yang
umum digunakan untuk deteksi gaya antar atom (atomic force) pada sistem AFM (Atomic Force
Microscopy), dan akhir-akhir ini berpotensi digunakan untuk aplikasi sensor biologi dan kimia [1].
Mikrokantilever umumnya difabrikasi dengan menggunakan bahan dasar silikon yang memiliki
panjang sekitar ratusan mikrometer, lebar puluhan mikrometer, tetapi mempunyai tebal hanya satu
mikrometer. Mikrokantilever memiliki karakteristik sensing dengan sensitivitas tinggi hingga skala
attogram (10%%) [2-4]. Untuk kegunaan aplikasi sensor, mikrokantilever didesain sangat lentur
sehingga akan mudah terdefleksi (bending) jika terdapat target objek (molekul, partikel, atau
sejenisnya) yang menempel pada permukaan mikrokantilever [5].

Untuk dapat mendeteksi suatu objek tertentu, mikrokantilever membutuhkan lapisan fungsional
(bioreceptor) pada permukaannya. Karena itu, beberapa peneliti melakukan riset tentang pelapisan
fungsional pada permukaan mikrokantilever tersebut. Pada tahun 2013, Thomas Contineau dkk.
melakukan penelitian mengenai pelapisan mikrokantilever menggunakan bahan dasar Titanium
Dioxide (TiO2) dengan metode sputtering untuk mendeteksi gas yang mudah meledak contohnya
karbit, fosfor dan bensin [6]. Tahun 2014, peneliti Turkey bernama Necmettin Killinc dkk. melakukan
penelitian mikrokantilever yang dilapisi dengan Zinc Oxide (ZnO) dapat mendeteksi senyawa organik
yang mudah menguap (Volatile Organic Compounds) [7]. Dari riset yang telah dilakukan oleh
beberapa penelitian di atas dapat disimpulkan bahwa mikrokantilever yang diberikan lapisan
fungsional memiliki peluang untuk dapat digunakan sebagai pendeteksi objek tertentu.

Holder

Mikrokantilever 20 um

Gambar 1. Perbesaran mikrokantilever dengam microscope digital 200-400x

ZnO merupakan salah satu material yang menjanjikan pada beberapa aplikasi sensor karena
memiliki respon yang sensitif. Dari sisi metode sintesis, pada tahun 2011, Singh dkk. meneliti
mengenai efek terhadap pemanasan dan waktu penumbuhan ZnO rods dengan metode sol gel [8].
Tahun 2014, Kumar dkk. melakukan penelitian sintesis ZnO dengan bahan hexamethylenetetramin
sebagai pelapisan (precipitant) dan zinc nitrate sebagai sumber (source) untuk membuat sel
photovoltaic agar lebih sensitif terhadap warna [9].

Meskipun riset tentang sintesis ZnO telah dilakukan oleh beberapa grup peneliti [8,9], tetapi
penumbuhan ZnO di atas mikrokantilever untuk aplikasi sensor masih jarang dilakukan [7],
khususnya analisa kimiawi pembentukan ikatan Zn-O di atas permukaan mikrokantilever. Jadi, tujuan
riset ini untuk melakukan penumbuhan ZnO rods di atas permukaan mikrokantilever dengan metode
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hidrotermal dan analisa pembentukan ikatan Zn-O dengan menggunakan FTIR (Fourier Transform
Infrared).

FTIR menggunakan prinsip spektro inframerah yang jika senyawa organik dikenai sinar
inframerah dengan frekuensi tertentu (400-4000 cm™), maka beberapa frekuensi diserap oleh senyawa
tersebut. Banyaknya frekuensi yang melewati senyawa tersebut diukur sebagai persentasi transmisi
(percentage transmittance). Setiap fekuensi sinar (termasuk inframerah) memiliki A tertentu yang
dapat menunjukkan pembentukkan ikatan antar atom tertentu.[10]

METODE PENELITIAN

Proses penumbuhan ZnO rods pada penelitian ini menggunakan metode hidrotermal yang terdiri
dari dua proses yaitu pelapisan seed layer dan proses penumbuhan ZnO rods. Secara detail proses
penumbuhan dijelaskan sebagai di bawah ini.

Proses pelapisan benih (seed layer) di atas permukaan mikrokantilever

Bahan yang digunakan pada proses pelapisan benih (seed layer) di atas permukaan
mikrokantilever yaitu Diethylamine (CsH1:N), Etylene Glycol Monomethyl (CsH100;), dan Zinc
Acetate Dihydrate (Zn(O2CHs)2(H20),) dengan konsentrasi 0,3 M . Mikrokantilever yang memiliki
ukuran kecil (mikrometer) menyebabkan proses sintesis tidak mudah untuk dilakukan (gambar 1).
Oleh karena itu, dilakukan pembuatan holder penjepit untuk mempermudah melakukan proses dip-
coating. Holder penjepit dibuat dengan beberapa bahan yaitu akrilik, magnet, alumunium dan baut
yang berbahan dasar besi. Pada gambar 2 dapat dilihat desain holder penjepit yang telah dibuat.
Akrilik dilubangi kemudian magnet ditanam di dalamnya untuk menarik alumunium yang akan
digunakan sebagai penjepit mikrokantilever. Pada gambar 2, dilakukan proses pencelupan (dip-
coating) holder yang telah disiapkan dan mikrokantilever yang telah dipasang. Proses dip-coating
dilakukan dengan cara mencelupkan holder beserta mikrokantilever ke dalam larutan kemudian
dipindahkan ke gelas beaker kosong dalam waktu masing-masing 5 menit dengan pengulangan
selama tiga kali. Setelah proses dip-coating, dilakukan pengeringan (drying) dengan suhu 120°C
selama 2 jam.

Gambar 2. Holder penjepit yang digunakan untuk proses dip-coating

93



Spektra: Jurnal Fisika dan Aplikasinya Volume 2 Nomor 2, p-1SSN: 2541-3384
http://doi.org/10.21009/SPEKTRA Agustus 2017 e-ISSN: 2541-3392

Gambar 3. Proses Dip coating mikrokantilever
Penumbuhan ZnO rods di atas permukaan mikrokantilever

Bahan yang digunakan pada proses penumbuhan batang ZnO (ZnO Rods) di atas permukaan
mikrokantilever yaitu Zinc Nitrate Tetrahydrate (Zn(NOs).. 6H,0), Hexamethylene-tetramine
(CeH12N4) dan Agua Demineralitas (Aqua Dm) dengan konsentrasi 0,05 M. Penumbuhan ZnO di atas
permukaan mikrokantilever menggunakan metode hidrotermal. Mikrokantilever yang telah dilakukan
proses pelapisan dicelupkan ke dalam larutan dengan bahan dasar di atas untuk dilakukan proses
penumbuhan. Proses penumbuhan ZnO menggunakan oven dengan suhu 95 °C selama waktu yang
divariasikan yaitu 2 jam, 4 jam dan 6 jam. Catatan bahwa setelah proses penumbuhan ZnO seharusnya
dilakukan proses annealing dengan suhu 300 °C sesuai referensi penumbuhan ZnO penelitian
sebelumnyal”, tetapi pada penelitian ini hanya dilakukan proses pengeringan dengan suhu 120 °C
selama 1 jam dikarenakan bahan holder yang digunakan yaitu akrilik memiliki titik lebur dengan suhu
160 °C. Oleh karena itu, pada proses ini tidak menggunakan furnace melainkan menggunakan oven.
Pada proses penumbuhan ZnO dengan suhu 95 °C, larutan mengendap dan endapan tersebut
dilakukan pengeringan dengan suhu 120 °C hingga endapannya membentuk serbuk yang digunakanan
dalam proses karakterisasi.

HASIL DAN PEMBAHASAN

Gambar 4 menunjukkan skema gambar mikrokantilever dan hasil uji karakterisasi FE-SEM dari
sample dengan waktu penumbuhan 2 jam pada perbesaran 50000x. Bentuk batangan-batangan
merupakan batang material ZnO (ZnO rods). Di sini, arah penumbuhan batang ZnO terlihat belum
semua mengarah ke atas. Dengan kata lain, ada batang ZnO yang mengarah ke atas, arah miring
dengan sudut tertentu, atau bahkan arah menyamping (horizontal). Tabel 1 menunjukkan sebaran
ukuran diameter ZnO rods pada gambar FE-SEM. Dapat dilihat dari tabel 1 bahwa sebaran diameter
penumbuhan ZnO rods untuk variasi waktu diameter 2 jam mempunyai interval 40-179 nm.
Diameter yang menunjukkan frekuensi terbesar yaitu pada ukuran 120-139 nm.
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Mikrokantilever

Gambar 4. Skema Mikrokantilever dan hasil uji karakterisasi gambar FE-SEM (gambar atas) waktu penumbuhan 2 jam

Tabel 1. Interval ukuran diameter hasil FESEM ZnO rods waktu penumbuhan 2 jam.

Interval ukuran (nm) Frekuensi (buah)

40-59 5

60-79 4

80-99 17
100-119 8
120-139 34
140-159 4
160-179 2

Gambar 5 menunjukkan spektrum FTIR dari bahan dasar penumbuhan batang ZnO (ZnO Rods) yaitu
Zinc Nitrate Tetrahydrate (Zn(NOs),. 6H.0), dan juga spektrum FTIR endapan penumbuhan batang ZnO
dengan waktu 2 jam, 4 jam dan 6 jam. Panjang gelombang 540 cm™ menunjukkan pembentukkan ikatan Zn-O
untuk waktu penumbuhan 2 jam, sementara panjang gelombang masing-masing 548 cm™ dan 547 cm untuk
waktu penumbuhan batang ZnO (ZnO rods) 4 jam dan 6 jam. Diketahui dari publikasi sebelumnyal® bahwa
spektrum bilangan gelombang penumbuhan ZnO nanopartikel adalah 532 cm.
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Gambar 5. Spektrum dari Zinc Nitrate Tetrahydrate (Zn(NOs)2. 6H20) dan endapan larutan ZnO yang digunakan untuk
penumbuhan selama 2 jam, 4 jam dan 6 jam
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Tabel 2.Peak (puncak/lembah) yang timbul pada bahan dasar Zinc Nitrate Tetrahydrate

Absorpsi IR (cm™) Ikatan yang menyebabkan penyerapan
(absorpsi)
3337,20 O-H
1637,35 c=C
1357,22 NO,

Tabel 3. Peak (puncak/lembah) yang timbul untuk waktu endapan penumbuhan ZnO 2 jam

Absorpsi IR (cm™) Ikatan yang menyebabkan penyerapan
(absorpsi)
3347,18 O-H
1368,78 C-H
881,69 O-H
540,96 M-0 (Zn-0)

Tabel 4. Peak (puncak/lembah) yang timbul untuk waktu endapan penumbuhan ZnO 4 jam

Absorpsi IR (cm™) Ikatan yang menyebabkan penyerapan
(absorpsi)
3455,96 O-H
1356,20 C-H
825,69 C-H
548,27 M-O (Zn-0O)

Tabel 5. Peak (puncak/lembah) yang timbul untuk waktu endapan penumbuhan ZnO 6 jam

Absorpsi IR (cm™) Ikatan yang menyebabkan penyerapan
(absorpsi)
3369,97 O-H
1355,73 C-H
820,58 C-H
547,27 M-0 (Zn-0)

Dari Tabel 2-5 dapat dilihat beberapa ikatan yang menyebabkan adanya penyerapan (absorpsi)
pada bahan dasar Zinc Nitrate Tetrahydrate yaitu O-H, C=C, NO,. Sedangkan ikatan yang
menyebabkan penyerapan (absorpsi) pada endapan waktu penumbuhan 2 jam, 4 jam dan 6 jam adalah
O-H, C-H dan Metal Oxide (M-O) yang diprediksi sebagai Zinc Oxide (ZnO). lkatan O-H yang
terserap pada daerah spektrum bilangan gelombang sekitar 3300 cm™ semakin mengecil jika waktu
penumbuhan batang ZnO (ZnO rods) semakin lama. Hal tersebut juga terjadi pada ikatan C-H dan O-
H di daerah spektrum lainnya. Sedangkan ikatan C=C, NO- sudah tidak ada penyerapan lagi pada
endapan dengan waktu penumbuhan 2 jam, 4 jam dan 6 jam. lkatan Metal Oxide (M-O) yang
diprediksi sebagai ikatan Zn-O terdapat pada spektrum bilangan gelombang antara 540-548 cm™.
Karena itu, analisa karakterisasi FTIR ini mengkonfirmasi ikatan Zn-O pada penumbuhan ZnO dalam
penelitian ini.

SIMPULAN

Telah dilakukan penumbuhan material ZnO di atas permukaan mikrokantilever dan investigasi
dengan menggunakan FTIR. Gugus fungsi dari pengujian FTIR dilakukan menggunakan serbuk
endapan penumbuhan batang ZnO (ZnO rods). Uji karakterisasi FTIR mendapatkan hasil bahwa
beberapa spektrum bilangan gelombang yang muncul sebagai respon dari ikatan antar atom tertentu.
Ikatan logam oksida yang terbentuk dari bahan dasar penumbuhan batang ZnO (ZnO rods) merupakan
Zinc Nitrate Tetrahydrate (Zn(NOz)2. 6H20). Dengan waktu penumbuhan yang semakin lama yaitu 2
jam, 4 jam dan 6 jam, ikatan O-H dan C-H semakin berkurang tingkat penyerapannya (absorpsi).
Pembentukan ikatan atom Zn-O untuk ketiga sample ZnO rods (waktu penumbuhan 2 jam, 4 jam dan
6 jam) ditunjukkan dengan spektrum bilangan gelombang sekitar 540-548 cm™.
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