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STUDI PENUMBUHAN
LAPISAN ZINC PHTHALOCYANINE (ZnPc)
DI ATAS SUBSTRAT KACA DAN SUBSTRAT POLISTIREN
DENGAN METODE EVAPORASI

ABSTRAK

Biosensor merupakan perangkat uji yang memanfaatkan biomolekul
untuk  mendeteksi suatu zat. Perangkat ini dibuat dengan
mengimobilisasi biomolekul di atas pemukaan transduser. Permukaan
transduser perlu dilapisi lapisan tertentu agar dapat diimobil dengan
biomolekul. Pada penelitian ini dibuat lapisan ZnPc di atas substrat kaca
dan substrat polistiren dengan metode evaporasi. Parameter deposisi
yang dipelajari adalah pada kondisi tegangan kumparan sebesar 3 V,
jarak substrat sebesar 1 cm, dan laju pemanasan 67%. Kemudian,
lapisan hasil deposisi diamati morfologi permukaannya menggunakan
mikroskop optik dan scanning electron microscopy (SEM). Komposisi
penyusun lapisan ZnPc juga diamati menggunakan SEM EDX. Hasil
pengamatan menggunakan mikroskop optik dan SEM menunjukkan
bahwa ZnPc terdeposisi menyebar di permukaan kaca, sedangkan di
permukaan polistiren cenderung terkonsentrasi pada rongga
dipermukaannya. Pengamatan menggunakan SEM EDX menunjukkan
bahwa lapisan ZnPc di atas substrat polistiren mengandung lebih banyak
atom N daripada lapisan di atas substrat kaca. Hal ini mengindikasikan
bahwa ZnPc terdeposisi lebih banyak di atas substrat polistiren daripada
substrat kaca. Dari hasil pengamatan morfologi dan komposisi
disimpulkan bahwa lapisan ZnPc di atas substrat polistiren dapat
digunakan untuk penelitian lanjutan dalam bidang biosensor khususnya
pada sensor quartz crystal microbalance (QCM).

Kata Kunci: QCM, Lapisan Tipis, Zinc Phthalocyanine (ZnPc), DMF,
Evaporasi






STUDY OF ZINC PHTHALOCYANINE (ZnPc) GROWTH
ON GLASS AND POLYSTIRENE SUBSTRATE
BY EVAPORATION METHOD

ABSTRACT

Biosensor is a testing device that utilizes biomolecule to detect a
substance. This device was made by immobilizing biomolecules on the
surface of transducer. The transducer’s surface needs to be layered with
certain film so it can then immobilized with biomolecule. In this study, a
film of ZnPc was grown on the glass and polystyrene substrate by
evaporation method. Deposition parameter as learned on condition value
involving the coil voltage with the magnitude of 3 V, substrate distance
of 1cm, and 67% heating rate. Moreover, the film morphology was
observed by optical microscope and scanning electron microscopy
(SEM). The composition of ZnPc film was also observed by using SEM
EDX. The observation by optical microscope and SEM showed that
ZnPc deposition spread across the glass substrate, while on the
polystyrene substrate tend to be concentrated in the rough part of the
surface. Observation by SEM EDX showed that ZnPc film on the
polystyrene substrate contains more N atom than on the glass
substrate. This result indicate that on the polystyrene substrate contains
more ZnPc than on the glass substrate. Based on morphology and
composition observation, it can be concluded that ZnPc film on the
polystyrene substrate can be utilized in the more advanced study in
biosensor field, specifically in quartz crystal microbalance (QCM)

Key Words: QCM, Film, Zinc Phthalocyanine (ZnPc), DMF,
Evaporation
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BAB |
PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Biosensor adalah perangkat uji yang memanfaatkan biomolekul
untuk mendeteksi sutu zat (Wicaksono, 2000). Biosensor saat ini
sedang dikembangkan di jurusan Fisika Universitas Brawijaya.
Teknik biosensor yang sedang dikembangkan adalah sensor QCM
(Quartz Crystal Microbalance) (Wijayanto, 2012). Sensor QCM
dapat mengalami perubahan frekusensi resonansi kristal akibat
adanya massa yang terdeposisi di permukaannya (Sauerbrey, 1959).
Dalam aplikasinya sebagai biosensor, permukaan QCM yang kasar
dan elektrodanya yang mudah mengalami oksidasi menjadi kendala
untuk mendeteksi zat berbentuk cairan. Untuk mengatasi hal ini,
diperlukan suatu lapisan di permukaan QCM agar kekasaran
permukaannya berkurang dan elektrodanya tidak mengalami oksidasi
(S. P. Sakti, 2012);(S. P. Sakti, 1999).

Peneliti sebelumnya telah melakukan pelapisan polistiren pada
permukaan QCM. Penelitian ini membuktikan bahwa polistiren dapat
mengurangi kekasaran permukaan QCM dan melindungi elektroda
QCM sehingga tidak mengalami oksidasi. Selain itu, polistiren
membentuk lapisan yang mendukung adsorbsi fisik biomolekul (S.P
Sakti, 1998). Ikatan fisik merupakan ikatan yang lemah. Ikatan yang
lebih kuat adalah ikatan kimia. Dengan ikatan fisik, molekul hanya
menempel pada permukaan lapisan. Sedangkan dengan ikatan kimia,
molekul akan berikatan dengan unsur penyusun lapisan.

Untuk menghasilkan ikatan kimia diperlukan suatu lapisan yang
dapat berikatan dengan biomolekul. Zinc Phthalocyanine (ZnPc)
dengan rumus kimia CzHigNgZn, bersifat lipofilik, tahan terhadap
panas (Mariana da Volta Soares, 2011), dan dapat mengikat
biomolekul (Gol, 2012). Karena sifat tersebut, muncul ide untuk
menumbuhkan lapisan ZnPc sebagai lapisan yang dapat mengikat
biomolekul.

Salah satu metode penumbuhan lapisan yang mudah dilakukan
dan hampir dapat digunakan untuk semua bahan adalah metode
evaporasi. Metode evporasi dilakukan dengan mengevaporasi bahan
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yang akan ditumbuhkan menjadi lapisan di ruangan vakum.
Evaporasi yang dilakukan pada padatan membutuhkan pemanasan
yan lebih besar daripada bahan yang berbentuk larutan, hal ini
disebabkan karena larutan lebih mudah menguap daripada padatan.
Oleh karena itu pada penelitian ini dilakukan penumbuhan lapisan
dari ZnPc berbentuk larutan.

Penelitian ini merupakan studi awal untuk menumbuhakn
lapisan ZnPc. Sebagai studi awal, maka dilakukan penumbuhan di
atas substrat kaca dan substrat polistiren. Metode penumbuhan yang
digunakan adalah metode evaporasi. Pada penelitian ini dipelajari
sinstesis larutan ZnPc dan pengaruh substrat terhadap morfologi serta
komposisi lapisan ZnPc.

1.2 Rumusan Masalah

Berdasarkan latar belakang penelitian yang telah dipaparkan,
permasalahan yang dirumuskan pada penelitian ini adalah sebagai
berikut:

1. Bagaimana mensintesis larutan ZnPc?

2. Bagaimana pengaruh substrat terhadap morfologi lapisan

ZnPc?
3. Bagaimana pengaruh substrat terhadap komposisi lapisan
ZnPc?

1.3 Batasan Masalah

Pembahasan masalah yang dirumuskan dibatasi dalam hal
sebagai berikut:

1. Bahan yang dievaporasi pada penelitian ini berupa larutan.

2. Konsentrasi larutan ZnPc tidak diukur.

1.4 Tujuan Penelitian

Tujuan dilakukan penelitian ini adalah, untuk:

1. Mempelajari sintesis larutan ZnPc.

2. Mempelajari pengaruh substart terhadap morfologi lapisan
ZnPc.

3. Mempelajari pengaruh substrat terhadap komposisi lapisan
ZnPc.



1.5 Manfaat Penelitian

Dengan dilakukannya penelitian ini, diharapkan diperoleh
manfaat sebagai berikut:

ik,
2.

3.

Memberikan informasi mengenai sintesis larutan ZnPc.
Memberikan informasi mengenai pengaruh substrat
terhadap morfologi lapisan ZnPc.

Memberikan informasi mengenai pengaruh substrat
terhadapa komposisi lapisan ZnPc.

Digunakan sebagai studi awal modifikasi permukaan
sensor QCM untuk imobilisasi protein.






BAB 11
TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Zinc Phthalocyanine (ZnPc)

Istilah phthalocyanine (Pcs) pertama kali digunakan oleh R. P.
Linstead pada 1933 untuk mendeskribsikan golongan pewarna
organik, yang rentang warnanya mulai biru kemerah-merahan sampai
hijau kekuning-kuningan. Nama phthalocyanine berasal dari bahasa
yunani naphtha yang artinya minyak mineral dan cyanine yang
berarti biru tua (Herbest, 2003).

Zinc Phthalocyanine (ZnPc) dengan rumus kimia Cas,H;gNgZn,
merupakan salah satu senyawa turunan dari phthalocyanine. Bahan
ini mudah disintetis dan tidak merusak lingkungan (S. Senthilarasu,
2003). ZnPc adalah sebuah pewarna dengan berat molekul 577, 91
g/mol, berbentuk bubuk, dan bersifat lipophilic. Selain itu ZnPc
memilki stabilitas termal yang tinggi, massanya hanya berkurang
<5% dalam suhu 500°C (Mariana da Volta Soares, 2011).

Kelemahan utama dari bahan ini adalah nilai solubilitasnya yang
rendah ketika dilarutkan pada pelarut organik atau air (Gulnur Keser
Karaoglan, 2011). ZnPc mengalami agregasi ketika dilarutkan dalam
air. ZnPc dapat larut dalam piridin, dimethylformamide (DMF), dan
dichloromethane (DCM). Pelarut ini dapat mengurangi agregasi
pada ZnPc ketika dilarutkan (Ogunsipe dkk., 2003).

R R

\ /7
N Y —N
R | N R
N—2zn—N :
R (Y R
Nz/ §7N ZnPc: R=H

R R

Gambar 2. 1 Struktur Molekul ZnPc
(Ogunsipe dkk., 2003)



2.2 Polistiren (PS)
Polistiren (PS) dengan rumus kimia (C8HS8),

adalah hasil

polimerisasi dari monomer-monomer stirena. Sifat-sifat umum dari

polistiren adalah (Mujiarto, 2005):
1. Sifat mekanis
Sifat mekanis yang menonjol dari bahan ini

adalah kaku,

keras, mempunyai bunyi seperti metalic ketika dijatuhkan.

2. Ketahan terhadap bahan kimia
PS larut dalam eter, hidrokarbon aromatik dan chlorinated
hidrokarbon. Selain itu bahan ini mempunyai daya serap air
yang rendah, dibawah 0,25%.

3. Abrasion resistance
PS mempunyai kekuatan permukaan relatif ebih keras
dibandingkan dengan jenis termoplastik yang lain.
Meskipun demikian, bahan ini mudah tergores.

4. Transparansi
PS mempunyai derajat transparansi yang tinggi, dapat

melalui semua panjang gelombang (90%).

Polistiren merupakan salah satu polimer yang banyak digunakan

sebagai substrat karena berat spesifiknya rendah dan

sifat mekanik

yang dimilikinya (A.N Yusilawati, 2010). Selain itu, bahan ini

mudah dibuat dan terjangkau (S.P Sakti, 1998).

CH CH CH CH CH CH
2 2 2 2 2 2
0 o e e e e el
many o Polymerization /.L_\ A /.L_\ A A
4 {I/'_\I'] [I/'_\I] [I/'_\I'] [/'_\I'] [/'_\I'] {I/'_\I'
N oA N A N A ) s
styrene polystyrene

CH

[ CHZ%

1@

N

Gambar 2. 2 Struktur Kimia Polistiren



Water

,— Film

Gambar 2. 3 Permukaan lapisan polistiren dilihat menggunakan
SEM

Bahan ini juga dapat digunakan untuk mengurangi
kekasaran permukaan dan melindungi terjadinya oksidasi pada
elektroda di permukaan sensor QCM tanpa mempengaruhi
kerja dari sensor tersebut. Selain itu, lapisan polistiren yang
dibuat dengan metode spin coating dapat membentuk matriks
yang mendukung imobilisasi di pemukaan sensor QCM (S.P
Sakti, 1998).

2.3 Metode Evaporasi

Evaporasi merupakan salah satu metode lama yang digunakan
untuk mendeposisikan lapisan tipis dalam penelitian dan industri
(Meissel L.I, 1970), (Bunshah, 1982). Hampir semua material dapat
dievaporasi dan, jika evaporasi dilakukan di sistem vakum,
temperatur evaporasi akan berkurang, serta ketidakmurnian lapisan
yang ditumbuhkan dapat diminimalisir (R.E Zeng Acosta, 1982).



Gambar 2.4 meruapakan contoh sistem evaporasi. Tahapan
dasar dalam proses deposisi dengan metode evaporasi meliputi: (i)
Uap dihasilkan dari sumber material yang dipanaskan (ii) Uap
ditransferkan dari sumber menuju substrat, dan (iii) Uap mengalami
kondensasi menjadi lapisan padat pada permukaan substrat (Meissel
L.1, 1970) .

Substrate

wnsd L ]

Source o O0CH
filament

Current source

Gambar 2. 4 Sistem Evaporasi

Meskipun secara prinsip metode ini sederhana, namun dalam
aplikasinya dibutuhkan pemilihan parameter deposisi yang tepat
supaya lapisan berhasil dideposiasi. Parameter deposisi yang
mempengaruhi proses deposisi menggunakan metode evaporasi
adalah tegangan listrik, tekanan vakum, dan jarak substrat (Meissel
L.1, 1970); (Bunshah, 1982).

Object
__—Wacuumn chamber

_—Molecules of remaining gas

Evaporated particles

N — Evaporation sour ce
{a) Atmesphere {b) Low vacuum {c) High vacuum

particles: vapor, oxygen, nitrogen and carbon dioxide in the air
Red particles: materials of the film

Gambar 2. 5 Pergerakan partikel evaporan di dalam ruang vakum

Evaporasi dilakukan pada ruang vakum agar tidak
terkontaminasi  dengan partikel yang bersifat pengotor dan
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memperbesar lintasan bebas rata-rata (mean free path). Dalam
kondisi vakum yang tinggi (dengan mean free path yang besar),
partikel yang diuapkan dapat bergerak langsung ke target deposisi
tanpa bertabrakan dengan partikel gas lain (Herlambang, 2012).

2.4 Mekanisme Penumbuhan Lapisan

Lapisan adalah material yang dideposisikan ke material lain
untuk mendapatkan sifat yang lebih baik daripada sifat saat material
tersebut berdiri sendiri. Material yang permukaannya dideposisikan
dengan film tipis ini disebut substrat. Sedangkan lapisan yang akan
dikenakan ke permukaan substrat disebut target.

Tahapan pembuatan lapisan dimulai dari emisi partikel dari
sumber material yang akan dideposisikan. Partikel ini ditransporkan
menuju substrat kemudian mengalami kondensasi di atas substrat.

[ 2 20
— e/ @ @ 4/: Surface
Diffusion
,i -,
O]®)

b.3D

\
3D Cluster

Gambar 2. 6 Mekanisme Penumbuhan Lapisan
tampak a. 2D dan b.3D



Secara umum, terdapat tiga tipe penumbuhan lapisan yaitu
island growth (Volmer-Weber), layer by layer (Frank-Van der
Merwe), dan mix growth (Stranski-Krastanov) (Ohring, 2002).

1. Layer by Layer (Frank-Van der Merwe)

Tipe penumbuhan ini terjadi karena atom lapisan berikatan lebih
kuat dengan atom substrat daripada berikatan dengan atom
sesamanya. Hal ini disebabkan karena tegangan permukaan substrat
(ys) lebih besar daripada tegangan permukaan bahan evaporasi (yp).

Frank-van der Merwe Volmer-Weber Stranski-Krastanov

(a) (b) ()
Gambar 2. 7 Mode penumbuhan lapisan (a) Layer by Layer (b)
Island (c) Mix

2. Island Growth (VVolmer-Weber)

Tipe penumbuhan ini terjadi karena atom lapisan berikatan lebih
kuat dengan sesama atom unsur deposisi daripada berikatan dengan
atom substrat. Hal ini disebabkan karena tegangan permukaan
substrat (ys) lebih kecil daripada tegangan permukaan bahan
evaporasi (yp).
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3. Mix Growth (Volmer-Weber)

Tipe penumbuhan ini merupakan gabungan dari penumbuhan
secara island growth dan layer by layer.

2.5 Energi Permukaan y (Surface Energy)

Permukaan padatan dan cairan memiliki karakteristik khusus
karena permukaan menunjukan terminasi fase. Atom di bagian dalam
permukaan padat akan saling berikatan pada segala arah, dan
keseimbangan ikatan ini menghasilkan pengurangan energi potensial
sistem. Pada permukaan, atom atau molekul tidak berikatan pada
semua bagian, atom atau molekul ini hanya berikatan pada satu
bagian saja. Dengan demikian terdapat gaya yang tidak seimbang
pada permukaan yang menyebabkan atom atau molekul melakukan
pemyususnan ulang pada permukaan. Dapat dikatakan bahwa
permukaan memiliki kelebihan energi yamg disebut energi
permukaan (surface energy). Energi permukaan adalah kelebihan
energi tiap satuan luas permukaan yang disebabkan karena ikatan
pada permukaan yang tidak sempurna. Satuan energi permukaan
adalah Jm? (Chawla, 2012). Penurunan persamaan energi
permukaan dari kerja adalah sebagai berikut:

dW =dG = y.L.dx = y.dA

dG = y.dA
Yy = j—i (Pers. 1)
Keterangan:

dW : Kerja / Usaha (J)
dG : Energi bebas Gibbs (J)
y : Energi Pemukaan (J.m?)
dA : Perubahan luas (m?)
(Hansen, 2004)

Tegangan permukaan (surface tension) adalah kecenderungan
untuk meminimalkan total energi permukaan dengan memperkecil
luas permukaan. Energi permukaan dan tegangan permukaan secara
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numerik bernilai sama untuk bahan isotropik. Tegangan permukaan
memiliki satuan N/m, dimana sama dengan J.m? Hal ini tidak
berlaku untuk bahan anisotropik. Apabila terdapat sebuah luas A
dengan energi permukaan vy, jika luas ditambah dalam ukuran kecil,
kerja yang dilakukan tiap satuan luas dapat ditulis sebagai:

ay) _ ay
A Y+ 24 (Pers. 2)

., -0 -
Nilai é adalah nol untuk cairan karena atom atau molekul pada

cairan dalam keadaan bergerak. Struktur permukaan cairan tidak
berubah ketika luas permukaan ditambah. Sehingga, tegangan
permukaan dan energi permukaan pada cairan memiliki nilai yang
sama (Chawla, 2012).

a) b) -
Liquid Liquid

High Surface Energy Low Surface Energy

Gambar 2. 8 llustrasi pengaruh energi permukaan (surface energy)
terhadap kontak antarmuka dua permukaan

Energi pada permukaan padatan digunakan untuk membentuk
permukaan baru, yaitu luasan yang terdiri dari banyak atom. Karena
atom pada permukaan mempunyai energi yang tidak terpakai, maka
atom- atom tersebut berinteraksi satu sama lain dengan atom pada
padatan lain dan lingkungan. Energi bebas permukaan
mempengaruhi ikatan adhesi pada atom padatan lain. Permukaan
dengan energi permukaan besar akan mengikat lebih kuat (gambar
2.8) (Bhushan, 2013).
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BAB 111
METODOLOGI

3.1 Waktu dan Tempat Penelitian

Penelitian ini dilakukan pada bulan November 2012 sampai
dengan Agustus 2013. Deposisi lapisan ZnPc dilakukan di
Laboratorium Biofisika FMIPA UB. Pengamatan lapisan ZnPc
menggunakan mikroskop optik dilakukan di Laboratorium Fisika
Material FMIPA UB. Pengamatan lapisan ZnPc menggunakan SEM
dilakukan di Laboratorium Sentra llmu Hayati (LSIH) UB.

3.2 Alat dan Bahan

Alat utama yang digunakan pada penelitian ini antara lain,
evaporator vakum, multimeter digital, power supply, thermocople,
timbangan digital Mettler, magnetic stirer-hot plate Cole Parmer,
oven, spin coater VTC-100, ultrasound cleaner Digital Pro, SEM,
pipet ukur, mikro pipet, dan kertas saring.

Bahan utama pada penelitian ini adalah cover glass 2x2 cm,
ZnPc, DMF, alkohol, toluen, etanol 75%, dan aquades.

3.3 Tahapan Penelitian
Penelitian ini dilakukan dalam beberapa tahap sebagai berikut:

1. Pembuatan larutan ZnPc.

2. Persiapan substrat kaca dan substrat polistiren.

3. Pemilihan parameter deposisi larutan ZnPc di atas substrat
kaca.

4. Deposisi lapisan ZnPc di atas substrat kaca dan substrat
polistiren..

5. Pengamatan lapisan ZnPc dengan Mikroskop Optik.

Pengamatan morfologi lapisan ZnPc dengan SEM.

7. Pengamatan komponen penyusun lapisan ZnPc dengan
SEM EDX.

o
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Tahapan penelitian dalam bentuk skema ditunjukkan pada
gambar 3.1 sebagai berikut

Gambar 3. 1 Skema penelitian
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3.3.1 Pembuatan Larutan

Pembuatan larutan ZnPc dimulai dengan menimbang ZnPc
sebanyak 0,1 mg menggunakan timbangan mettler. Kemudian,
bahan ini dicampur dengan 15 ml pelarut DMF. Campuran ZnP¢ dan
DMF diaduk menggunakan magnetic stirer selama + 30 menit.
Campuran yang telah diaduk kemudian disaring menggunakan kertas
saring.

Dicampur dengan 15 ml DMF

e Diaduk menggunakan magnetic stirer
selama * 30 menit

Disaring menggunakan kertas saring

Gambar 3. 2 Diagram alir pembuatan larutan ZnPc

3.3.2 Persiapan Substrat Kaca dan Substrat Polistiren

Dicuci dengan sabun
e Dibilas dengan air

e Dicuci dengan aquades

e Dicuci dengan etanol 75%
Dikeringkan dengan hair dryer

Gambar 3. 3 Diagram alir persiapan substrat kaca

Langkah pertama yang dilakukan adalah mencuci cover glass
dengan sabun. Kemudian cover glass dibilas dengan air sampai
15



bersih. Setelah itu cover glass dicelupkan ke dalam aquades dan
etanol 75% secara berturut-turut. Langkah selanjutnya adalah
mengeringkan cover glass. Cover glass dikeringkan menggunakan
hair dryer sampai tidak terdapat bintik air dipermukaannya.
Dipastikan tangan tidak menyentuh permukaan cover glass ketika
mencelupkan dan mengeringkan, supaya tidak terdapat bekas jari di
permukaan tersebut.

Dipotong menjadi berukuran £ 2 mm
¢ Ditimbang sebanyak 0,1 gr

e Dicampur toluen sebanyak 5 ml
Diaduk dengan ultrasounic cleaner £ 20 menit

Gambar 3. 4 Diagram alir pembuatan larutan polistiren

Pembuatan substrat polistiren diawali dengan membuat larutan
polistiren. Larutan yang digunakan adalah larutan polistiren dengan
konsentrasi 2%. Larutan ini dibuat dengan melarutkan 0,1 gr
polistiren dalam 5 ml toluen. Kemudian campuran ini diaduk
menggunakan ultrasounic cleaner selama + 20 menit. Diagram alir
pembuatan larutan polistiren ditunjukan pada gambar 3.4.

e Dilapisi polistiren dengan metode spin

coating
e Dioven sampai suhu 200°C

Gambar 3. 5 Diagram alir substrat polistiren
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Substrat polistiren dibuat dengan mengcoating lapisan polistiren
di atas substrat kaca menggunakan metode spin coating. Substrat
kaca diletakkan pada substrat holder spin coater dan diatur waktu
pre coating (T,) selama 5 s, waktu coating (T,) selama 60 s, dan
laju putar () sebesar 3000 rpm, setelah itu spin coater dinyalakan.
Saat spin coater telah menyala selama £ 5 s, substrat kaca ditetesi
larutan polistiren sebanyak 20 ul menggunakan mikropipet. Setelah
spin coater mati, substrat kaca yang telah dilapisi polistiren dioven
sampai mencapai suhu 200°C.

3.3.3 Deposisi Larutan ZnPc
3.3.3.1 Evaporator Vakum

Gambar 3. 6 Sistem Evaporator Vakum

17



Keterangan:

1. Substrat holder 7. Kran pipa

2. Nozzle 8. Hot plate

3. Penutup vakum 9. Thermocouple
4. Kawat kumaran 10. Power supply
5. Pompa 11. Multimeter
6. Evaporan

Gambar 3.6 merupakan ilustrasi gambaran sistem evaporator
vakum yang digunakan. Sistem evaporator vakum tersusun atas
ruang vakum, pipa, penutup, power supply, sumber evaporator
(evaporan) dan pompa vakum. Ruang vakum ditutup oleh penutup
vakum yang terbuat dari kaca dengan ketebalan kurang lebih 1 cm.
Di dalam ruang vakum terdapat substrat holder, nozzle, dan
kumparan. Substrat holder berfungsi sebagai tempat substrat. Nozzle
mimiliki lubang kecil dan berfungsi sebagai tempat keluarnya uap
dari evaporan. Kumparan berfungsi memberikan panas pada nozzle
untuk memberikan daya pada uap yang melewati nozzle sehingga
dapat keluar menuju ruang vakum. Pompa vakum berfungsi untuk
menyedot udara dalam ruang evaporator agar menjadi vakum.
Tekanan di dalam ruang vakum kurang lebih 107 torr. Power supply
berfungsi memberikan daya supaya kumparan memanas. Evaporan
adalah tempat laruta yang akan dievaporasi.

Evaporator dihubungkan dengan alat pengukuran seperti
multimeter digital dan thermocouple serta pemanas sumber
evaporator yaitu hot plate. Multimeter digital digunakan untuk
menampilkan tegangan listrik yang diberikan pada nozzle.
Thermocouple digunakan untuk mengukur suhu pada nozzle. Hot
plate digunakan untuk memberikan panas pada sumber evaporator
sehingga larutan dapat menguap.

Evaporator vakum ini digunakan untuk mengevaporasi sumber
berupa larutan. Evaporan berupa botol dengan ukuran 15 ml. Larutan
diletakkan pada evaporan sejumlah yang diinginkan. Kemudian
substart diletakkan pada substrat holder. Ketika akan dimulai
evaporasi, dipastikan kran dalam keadaan tertutup dan pompa vakum
mulai dinyalakan. Saat ruangan telah vakum, kurang lebih setelah 5
18



menit pompa vakum dinyalakan, power supply dinyalakan pada
tegangan yang diinginkan untuk memberikan panas pada nozzle.
Setelah suhu pada thermocople meter menunjukkan suhu yang sama
dengan suhu uap larutan yang dievaporasi, hot plate dinyalakan dan
panasnya diatur sesuai yang diinginkan. Ketika dipanaskan, larutan
akan menguap dan uap tersebut naik akibat perbedaan tekanan antara
sumber evaporasi dan ruang vakum. Kemuadian ketika sampai di
nozzle, uap mendapat tekanan dari panas yang diberikan kumparan.
Hal ini menyebabkan uap naik dan terdeposisi pada substrat sehingga
terbentuklah lapisan.

Multimeter
e Thermocouple
Hot plate

Tegangan listrik
e Jarak susbstrat

e Laju pemanasan
Tekanan vakum

Substrat diletakkan pada substrat holder
e Penutup vakum dipasang

e Pompa vakum dinyalakan

¢ hot plate dinyalakan

e kran pipa dibuka

ditunggu hingga larutan habis terevaporasi

Gambar 3. 7 Diagram alir proses deposisi dengan metode evaporasi
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3.3.3.2 Pemilihan parameter deposisi

Pemilihan parameter deposisi dilakukan dengan medeposisikan
larutan di atas substrat kaca. Parameter deposisi yang ditentukan
adalah tegangan listrik pada kumparan (V), jarak subtrat (S), dan
laju pemanasan. Variasi tegangan kumparan yang diberikan adalah
sebesar 2V, 3V, dan 4V. Variasi jarak substrat yang diberikan adalah
sebesar 0,5 cm, 1,0 cm, dan 1,5 cm. Variasi laju pemanasan yang
ditransferkan oleh hot plate sebesar 58%, 67%, dan 75%. Nilai
tegangan listrik (V), jarak substrat (S), dan laju pemanasan yang
menghasilkan lapisan berwarna biru digunakan sebagai parameter
deposisi larutan ZnPc. Variasi ini menghasilkan nilai parameter
deposisi yaitu parameter tegangan, parameter jarak, dan parameter
laju pemanasan.

E—l

Gambar 3. 8 Skema pemilihan parameter deposisi

Parameter yang dibuat tetap saat menentukan parameter laju
pemanasan adalah parameter tekanan vakum (P), volum evaporan
sebesar 2 ml, jarak substrat sebesar 1 cm, dan tegangan listrik yang
diberikan pada kumparan sebesar 3 V. Parameter laju pemanasan
divariasi sebesar 58%, 67%, dan 58%. Parameter laju pemanasan
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yang menghasilkan lapisan berwarna biru digunakan sebagai
parameter laju pemanasan untuk deposisi larutan ZnPc.

=

Gambar 3. 9 Skema pemilihan parameter laju pemansan

Parameter deposisi yang dibuat tetap ketika menentukan
parameter tegangan adalah tekanan ruang vakum (P), volum
evaporan, jarak substrat (S), dan laju pemanasan. Tekanan ruang
vakum sebesar + 102 torr, volum evaporan sebesar 2 ml, jarak
substrat sebesar 0,5 cm, dan laju pemanasan sebesar 58%. Setelah
parameter tersebut diatur, penutup vakum dipasang. Pompa vakum
dinyalakan, setelah 5 menit power supply dinyalakan pada tegangan
2V. Saat suhu pada thermocouple menunjukan angka 153°C, suhu ini
merupakan titik uap DMF, kran pipa dibuka. Dicatat waktu mulai
kran dibuka sampai dengan larutan habis tereveporasi. Setelah
larutan habis, pompa vakum dimatikan dan dilanjutkan dengan
menghetikan tegangan listrik. Ruang vakum dibuka dan substrat kaca
yang telah terlapisi diambil dari substrat holder. Sample ini
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diletakkan pada wadah substrat yang tertutup. Langkah-lankah
tersebut diulangi dengan mengubah-ubah nilai tegangan sebesar 3 V
dan 4 V. Nilai tegangan yang menghasilkan lapisan berwarna biru
pada substrat digunakan sebagai nilai parameter tegagan.

Gambar 3. 10 Skema pemilihan parameter tegangan

Pemilihan parameter jarak substrat dilakukan dengan
mengubah-ubah jarak substrat. Jarak substrat berturut-turut diubah
menjadi 0,5 cm, 1,0 cm, dan 1,5 cm. Parameter yang dibuat tetap
adalah parameter tekanan vakum, tegangan listrik yang diberikan
pada kumparan sebesar 3 V, laju pemanasan sebesar 58%, Jarak
substrat yang menghasilkan lapisan berwarna biru secara kasat mata
dipilih sebagai nilai parameter jarak substrat.
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Gambar 3. 11 Skema pemilihan parameter jarak substrat

3.3.3.3 Deposisi lapisan ZnPc di atas substrat kaca dan
substrat polistiren

Tahap pertama yang dilakukan adalah mempersiapkan
evaporator dan mengatur parameter-parameter yang digunakan.
Evaporator dihubungkan dengan multimeter, thermocouple meter,
dan hot plate. Parameter deposisi yang diatur meliputi tekanan ruang
vakum, tegangan listrik yang diberikan pada kumparan oleh power
supply sebesar 3V, jarak substrat sebesar 1 c¢m, dan laju pemanasan
yang ditransferkan hot plate sebesar 67%. Laju pemanasan diatur
dengan memutar tombol hot plate pada putaran ke-8. Penutup vakum
dibersihkan menggunakan aquades dan etanol agar ruang vakum
steril, dan substrat diletakkan pada substrat holder.



dirangkai dengan:
o Multimeter

e Thermocouple
e Hot plate

nilai parameter diatur:
e Tegangan listrik 3V

e Jarak susbstrat 1 cm

e Laju pemanasan 67%
Tekanan vakum # 107 torr

Gambar 3. 12 Diagram alir deposisi larutan ZnPc

3.3.4 Pengamatan Lapisan ZnPc dengan Mikroskop Optik

Substrat yang telah dideposisi diamati menggunakan mikroskop
optik. Pengamatan ini dilakukan untuk mengamati adanya lapisan
ZnPc secara kasat mata, yang diindikasikan dengan adanya lapisan
berwarna biru. Selain itu, pengamatan ini dilakukan untuk
mengetahui sebaran dari lapisan warna biru yang terdeposisi.

3.3.5 Pengamatan Lapisan ZnPc dengan SEM dan Sem EDX

Pengamatan menggunakan SEM digunakan untuk mengetahui
morfologi lapisan ZnPc dalam skala mikroskopis. Pengamatan
menggunakan SEM EDX dilakukan untuk memastikan bahwa
lapisan berwarna biru yang terdeposisi merupakan lapisan ZnPc. Hal
ini ditandai dengan mengetahui kompoisi unsur penyusun lapisan
ZnPc yang teramati menggunakan SEM EDX.. Hasil pengamatan ini
digunakan untuk membuktikan bahwa lapisan berwarna biru adalah
lapisan ZnPc.
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3.3.6 Analisa Hasil

Analisa hasil dilakukan dengan mengamati hasil foto
mikroskop optik, SEM, dan SEM EDX. Dari hasil mikroskop optik
diamati ada tidaknya lapisan berwarna biru dan bagaimana sebaran
lapisan berwarna biru yang terbentuk. Kemudian untuk memastika
bahwa lapisan berwarna biru adalah lapisan ZnPc, maka dilakukan
pengamatan lebih lanjut menggunakan SEM EDX dari kompoisi
lapisan penyusun lapisannya. Morfologi lapisan secara mikroskopis
juga dimati menggunakan SEM. Setelah semua pengamatan tersebut
dilakukan maka dianalisa kemudian diambil kesimpulan untuk
menjawab rumusan masalah yang telah dibuat.
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BAB IV
HASIL DAN PEMBAHASAN

4.1 Sintesis Larutan ZnPc dengan DMF

Zinc Phthalocyanine (ZnPc) mengalami agregasi ketika
dilarutkan dalam air sehingga sulit untuk larut. Salah satu pelarut
yang dapat melarutkan ZnPc adalah dimethylformamide (DMF)
(Herbest, 2003). DMF dapat mengurangi agregasi pada ZnPc.

Pada penelitian ini, ZnPc yang dilarutkan menggunakan DMF
masih mengandung endapan. Gambar 4.1 (a) menunjukkan larutan
ZnPc sebelum disaring. Larutan ini terlihat pekat dan jika didiamkan
akan membentuk endapan di dasar botol. Adanya endapan ini
disebabkan karena jumlah ZnPc yang dilarutkan lebih banyak dari
kemampuan maksimal DMF untuk melarutkannya, sehingga terdapat
serbuk ZnPc yang tidak larut dan cenderung terkonsentrasi. Endapan
yang terdapat pada larutan dipisahkan dengan cara menyaring larutan
menggunakan kertas saring agar didapatkan larutan tanpa endapan.
Larutan yang telah disaring ditunjukkan pada gambar 4.1 (b).
Gambar tersebut memperlihatkan bahwa larutan setelah disaring
lebih bening dan encer dibandingkan sebelum disaring. Secara kasat
mata tidak terdapat endapan meski larutan didiamkan.

@) (b)

Gambar 4. 1 Larutan ZnPc (a) sebelum disaring (b) setelah disaring
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4.2 Pengaruh Substrat terhadap Morfologi Pemukaan ZnPc

Pada proses pembentukan lapisan dan pelapisan harus
dipertimbangkan kemapuan tumbuhnya lapisan tersebut pada
substrat. Karakteristik substrat akan  menentukan pembentukan
lapisan (Pauleau, 2006). Oleh sebab itu, dalam penumbuhan lapisan
perlu mempertimbangkan jenis substrat yang akan digunakan.

Kaca dan polistiren yang digunakan sebagai substrat pada
proses deposisi menghasilkan morfologi lapisan yang berbeda. Hasil
deposisi lapisan tersebut apabila diamati menggunakan mikroskop
optik terlihat pada gambar 4.2. Gambar 4.2 menunjukkan informasi
sebagaimana berikut ini.

a. Adanya lapisan warna biru yang terdeposisi di kedua substrat,
b. Perbedaan sebaran lapisan warna biru, dan
c. Perbedaan luasan permukaan (surface area) lapisan warna biru.

Lapisan berwarna biru yang ditunjukkan gambar 4.2
mengindikasikan lapisan ZnPc yang terdeposisi. Hal ini dapat
dibuktikan dengan dilakukan pengamatan komponen penyusun
lapisan menggunakan SEM EDX. Apabila hasil dari SEM EDX
tersebut sesuai dengan komponen penyusun ZnPc, yaitu CzHigNgZn,
maka lapisan berwarna biru tersebut terbukti sebagai lapisan ZnPc.
Hasil SEM EDX dibahas pada subbab 4.3.
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b. Polistiren

Gambar 4. 2 Pengaruh substrat (a) kaca dan (b) polistiren terhadap
morfologi permukaan ZnPc hasil analisis dengan mikroskop optik
perbesaran 100x
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Perbedaan sebaran lapisan warna biru yang terdeposisi
ditunjukan pada gambar 4.2. Perbedaan ini disebabkan karena kedua
substrat memiliki keadaan permukaan yang berbeda. Secara fisik
kaca dan polistiren memiliki sifat yang hampir sama, yaitu
transparan dan keras (S.P Sakti, 1998). Namun, permukaan substrat
polistiren lebih kasar dan berongga daripada permukaan kaca
(gambar 4.3). Gambar 4.3 menunjukan bahwa permukaan polistiren
memiliki rongga sehingga terlihat kasar dibandingkan permukaan
kaca.

Permukaan polistiren

—_—

Permukaan kaca

]

Gambar 4. 3 Perbedaan morfologi permukaan substrat polistiren (S.
P. Sakti, 2012) dan substrat kaca (Stella Kiel, 2012)

Permukaan substrat yang tidak rata atau berongga (roughness)
menyebabkan atom-atom sulit berpindah ketika tiba di permukaan
substrat, karena atom-atom tersebut terperangkap pada bagian yang
berongga (Pauleau, 2006). Permukaan substrat yang rata
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menyebabkan atom-atom dapat berpindah ke bagain lain di
permukaan substrat, sehingga atom-atom dapat bergeser dan akhirya
menyebar pada posisi tertentu. Hal ini yang menyebabkan lapisan
warna biru di atas substrat kaca terdeposisi menyebar (gambar 4.3 a)
dan di atas substrat polistiren cenderung terkonsentrasi pada bagian
tertentu (gambar 4.3 b).

Pengamatan menggunakan mikroskop optik juga menunjukan
perbedaan luasan permukaan (surface area) lapisan warna biru. Luas
permukaan (surface area) lapisan di atas substrat kaca lebih besar
daripada luas permukaan (surface area) lapisan di atas substrat
polistiren. Hal ini disebabkan oleh perbedaan energi permukaan (vy)
yang dimiliki substrat kaca dan substrat polistiren. Energi permukan
substrat kaca (yx = 500 dyn/cm?) lebih besar daripada energi
permukaan substrat polistiren (y, = 30-40 dyn/cm?) (Suresh G.
Advani, 2004). Semakin besar energi permukaan, semakin besar
gaya adhesinya. Gaya adhesi adalah gaya tarik menarik antar
molekul tak sejenis. Gaya ini menyebabkan molekul ZnPc
mengalami gaya tarik menarik dengan molekul substrat kaca dan
substrat polistiren. Substrat kaca memiliki gaya adhesi lebih besar
daripada substrat polistiren. Gaya adhesi yang lebih besar pada
substrat kaca menyebabkan molekul ZnPc cenderung berikatan
dengan substrat kaca daripada berikatan dengan molekul sesamanya.
Kecenderungan ini menyebabkan terbentuknya luasan permukaan
yang lebih besar di atas substrat kaca. Sebaliknya, molekul ZnPc di
atas substrat polistiren cenderung berikatan dengan molekul
sesamanya daripada berikatan dengan molekul substrat polistiren,
sehingga terbentuk luasan permukaan yang kecil di atas substrat
polistiren. Perbedaan luas permukaan diilustrasikan pada gambar 4.4
(a) dan (b). Tanda panah pada gambar menunjukkan arah tarikan
molekul ZnPc, substrat kaca, dan substrat polisiren akibat gaya
adhesi.

31



(@)

—» ZnPc

Substrat
Kaca (k)

Yk = YPs

——>»ZnPc

Substrat
Polistiren
(Ps)

Gambar 4. 4 Deposisi partikel di atas substrat (a) kaca (b) polistiren.

Perbedaan luasan permukaan yang teramati pada mikroskop
optik terbukti oleh hasil pengamatan secara mikroskopis
menggunakan SEM (gambar 4.5). Gambar ini menunjukan ukuran
butir yang berbeda pada substrat yang berbeda. Lapisan di atas
substrat kaca (gambar 4.5 a) menunjukkan ukuran butir yang lebih
besar daripada ukuran butir pada lapisan di atas substrat polistiren
(gambar 4.5 b). Ukuran butir mengindikasikan luasan permukaan
(surface area) lapisan yang terdeposisi. Sebelumnya telah dijelaskan,
bahwa lapisan di atas substrat kaca memiliki luas permukaan
(surface area) yang lebih besar daripada luas permukaan (surface
area) lapisan di atas substrat polistiren. Sehingga, terbukti bahwa
luas permukaan (surface area) lapisan di atas subarat kaca lebih
besar daripada luas permukaan (surface area) lapisan di atas substrat
polistiren.
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b. Polistiren

Gambar 4. 5 Pengamatan lapisan secara mikroskopis menggunakan
SEM di atas substrat (a) kaca dan substrat (b) polistiren.
Menunjukan ukuran butir yang berbeda.
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Selain ukuran butir yang berbeda, terdapat retakan (crack) pada
lapisan di atas substrat polistiren. Adanya retakan diduga berasal dari
substrat polistiren yang sebelumnya dioven sampai suhu 200°C.
Suatu lapisan yang dideposisi pada suhu tinggi kemudian
didinginkan, akan mengalami retakan apabila koefisien muai panjang
lapisan lebih besar daripada koefisien muai panjang substrat (Z.
Cedric Xia, 2000). Polistiren memiliki nilai koefisien muai panjang (
Olpolistiren = 70 X 10° m/m K) yang lebih besar daripada koefisien muai
panjang kaca (o = 5,9 X 10° m/m K). Sehingga, ketika dipanaskan
terdapat tegangan tarik pada permukaan polistiren yang
menyebabkan timbulnya retakan di permukaan polistiren.

4.3 Pengaruh Substrat terhadap Komposisi Lapisan ZnPc

Tabel 4.1 merupakan hasil pengamatan lapisan ZnPc di atas
substrat kaca dan substrat polistiren menggunakan SEM EDX. Hasil
tersebut menunjukan prosentase berat unsur penyusun ZnPc, yaitu
unsur C,N, dan Zn, yang terdeteksi pada lapisan ZnPc. Prosentase
berat unsur ini digunakan untuk menentukan nilai X, y, dan z
menggunakan persamaan pada lampiran berdasarkan rumus molekul
ZnPc yaitu CsHiNgZn. Nilai x,y, dan z berturut-turut merupakan
jumlah unsur C, N, dan Zn penyusun ZnPc, dituliskan CyN,Zn,.

Tabel 4.1 Hasil pengamatan lapisan menggunakan SEM EDX

% Weight
Substrat C N Zn
Kaca 61,2 24,9 13,9
Polistiren 51,8 36,7 11,6

Gambar 4.6 menunjukkan perbandingan jumlah unsur C, N,
dan Zn yang terdapat pada substrat kaca dan substrat polistiren.
Terlihat bahwa perbandingan jumlah atom yang terdeteksi tidak
sesuai dengan jumlah atom ZnPc, vyaitu 32:8:1. Namun,
perbandingan jumlah atom di atas sudah memenuhi perbandingan
jumlah atom ZnPc. Sehingga, dapat disimpulkan bahwa lapisan
warna biru pada gambar 4.2 yang terdeteksi sebelumnya merupakan
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lapisan ZnPc. Namun, jumlah atom yang terdeteksi di atas substrat
kaca dan substrat polistiren lebih banyak jumlahnya daripada jumlah
atom ZnPc acuan. Hal ini disebabkan karena komponen penyusun
DMF (C3H;NO) dan polistiren (CgHs), ikut terdeteksi.

Pengaruh Substrat terhadap
Komposisi Lapisan ZnPc
cg mC
49 N
c 60 B Zn
S 30
<
s
E 20 - 2 2
3
0
Kaca Polistiren

Gambar 4. 6 Pengaruh substrat terhadap komposisi lapisan ZnPc

Hasil perbandingan kedua substrat, yaitu substrat kaca dan
substrat polistiren tidak menunjukan perbedaan komponen penyusun
ZnPc yang signifikan. Hasil deteksi hanya menunjukan perbedaan
akibat komponen penyusun pelarut dan substrat yang terdeteksi.
Sehingga belum dapat disimpulkan pengaruh substrat terhadap
komponen penyusun lapisan ZnPc.
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BAB V
PENUTUP

5.1 SIMPULAN
Berdasarkan  penelitian yang telah dilakukan dapat
disimpulkan bahwa:

1. ZnPc dapat dilarutkan menggunakan pelarut DMF karena
pelarut ini dapat mengurangi agregasi yang terjadi pada ZnPc.

2. Substrat kaca dan substrat polistiren menyebabkan sebaran dan
luas permukaan (surface area) lapisan yang berbeda. Lapisan
ZnPc terdeposisi menyebar di atas substrat kaca dan memilki
luas permukaan (surface area) yang lebih besar daripada lapisan
di atas substrat polistiren. Lapisan yang terdeposisi di atas
substrat polistiren cenderung terkonsentrasi pada bagian tertentu
dan memiliki luas permukaan (surface area) yang lebih kecil
daripada luas permukaan (surface area) lapisan di atas substrat
kaca.

5.2 SARAN

Disarankan untuk mengembangkan penelitian ini di bidang
biosensor khususnya sensor Quartz Crystal Microbalance (QCM).
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LAMPIRAN 1

Perhitungan Konsentrasi Larutan Polistiren 2%

massa zat terlarut (gr
% Zat terlarut = gr)

0,
Volum larutan x 100%
massa Polistiren
2% = T x 100%

massa polistiren = 0,1 gr

LAMPIRAN 2

Perhitungan Jumlah Atom penyusun Lapisan ZnPc di Atas
Substrat Kaca

1. Jumlah Atom C

xX. Ar C
%C = W X 100%
x.6
61,2 = Y ] 100%
X =58
2. Jumlah Atom N
0 - X .ArN 0
A)N Mr C3,H ,NgZn # 100 /0
Y sl
249 = =1 100%
y =20
3. Jumlah Atom Zn
0 i X .ArZn 0
/()Z’n Mr C3,H ,NgZn 100 /0
139 = 222 x 100
577
z =2
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Perhitungan Jumlah Atom penyusun Lapisan ZnPc di Atas
Substrat Polistiren
1. Jumlah Atom C

x. Ar C
%C = W X 100%
X .6
51,8 = 5 100%
X =49
2. Jumlah Atom N
o \, x .ArN 0
N Mr C3,Hi,NgZn x 100%
_y7
36,7 = e 100%
b% =30
3. Jumlah Atom Zn
0 — X .ArZn 0
Zn M1 C33H1,NgZn x 100%
11,6 = 222 x100
577
z =2
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LAMPIRAN 3

Alat dan Bahan

Evaporator

Evaporan di atas hot plate

Evaporan
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g

PRSI JE— Y

Hot Plate-Magnetic Stirer Ultrasonic Cleaner

Spin Coater Desikator
Lapisa ZnPc

Lapisan di atas Lapisan di atas
Substrat Kaca Substrat Polistiren
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Lapisan hasil deposisi
pada tegangan 4V

Wadah Substrat

Lapisan hasil deposisi pada
laju pemanasan 75%
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