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PENGARUH VARIASI KECEPATAN PUTAR SPIN COATING
TERHADAP EFEK PEMBEBANAN LAPISAN TIPIS
POLIANILIN PADA SENSOR QCM

ABSTRAK

Metode spin coating merupakan salah satu metode deposisi
lapisan tipis pada suatu permukaan, parameter pada spin coating
yaitu viskositas larutan, konsentrasi larutan dan kecepatan putar.
Pada penelitian ini lapisan yang digunakan yaitu polianilin yang
dideposisi pada permukaan QCM, dengan menggunakan variasi
kecepatan putar spin coating 1000 rpm, 2000 rpm, 3000 rpm, dan
4000 rpm. Bertujuan untuk mengetahui pengaruh kecepatan putar
terhadap morfologi lapisan tipis polianilin dan untuk mengetahui
pengaruh kecepatan putar terhadap nilai impedansi lapisan tipis
polianilin. Polianilin didapatkan dari hasil sintesis menggunakan
metode polimerisasi oksidasi dengan doping HCI. Polianilin yang
digunakan dalam bentuk serbuk dilarutkan dengan pelarut NMP (N-
Methyl-2-Pirrolydone) menggunakan konsentrasi 2%. Polianilin
yang telah di deposisi pada QCM kemudian dikarakterisasi
menggunakan mikroskop optik untuk mengatahui morfologi dari
lapisan polianin. Pada morfologi lapisan polianilin terjadi
aglomerasi, sehingga terjadi pembebanan pada QCM vyang
menyebabkan penurunan nilai frekuensi yang besar dan besarnya
nilai impedansi, karena Semakin tinggi kecepatan putar yang
digunakan maka lapisan yang terbentuk akan semakin tipis, pada
kecapatan 4000rpm didapatkan nilai impedansi yang kecil yaitu
33,375 Q.

Kata kunci : Polianilin, NMP (N-Methyl-2-Pirrolydone), morfologi,
FTIR, impedansi
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THE EFFECT OF DIFFERENT ROTATIONAL SPEED OF
SPIN COATING ON LOADING EFFECT OF POLYANILINE
THIN FILM IN QCM SENSOR

ABSTRACT

Spin coating is one method of deposition of a thin film on a
surface, the parameters on the spin coating that is the viscosity of the
solution, the concentration of the solution and the speed of rotation.
In this research, polyaniline is used as the layer, which is coated on
the surface of QCM using coating method variation of speed 1000
rpm, 2000 rpm, 3000 rpm and 4000 rpm, to study the effect of
different rotational speed of spin coating on morphology and
impedance of the polyaniline thin film. The synthesis of polyaniline
used an oxidation polymerization process with HCI doping. The
polyaniline is in the form of a powder dissolved in an NMP (N-
methyl-2-pirrolydone) solvent at a concentration of 2%. The
polyaniline that has coated on QCM is characterized using an optical
microscope to determine the morphology of the polyaniline.
Agglomeration occurs in the morphology of the polyaniline on
QCM, resulting in a loading in QCM that causes large frequency and
high impedance. The experimental result shows that the thin film
thickness decreases along with the increasing of the rotational speed
of spin coating. At rotational speed of spin coating 4000 rpm, the
impedance of the thin film is 33,375 Q,

Keywords: Polyaniline, NMP (N-methyl-2-pyrrolidone), morphology,
FTIR, impedance
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BAB |
PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Seiring kemajuan teknologi, dewasa ini teknologi dalam
bidang material juga berkembang sangat pesat. Salah satu teknologi
yang berkembang yaitu penelitian tentang lapisan tipis. Teknologi ini
banyak digunakan untuk aplikasi dalam kehidupan manusia yaitu
dalam bidang kesehatan, industri dan lain sebagainya. Sehingga
teknologi lapisan tipis dapat diaplikasikan sebagai bahan sensor.

Salah satu teknologi lapisan tipis yang berkembang saat ini
yaitu teknologi lapisan tipis yang di aplikasikan sebagai bahan
biosensor. Sensor dibutuhkan untuk dapat bekerja dengan cepat
setiap saat secara sensitif dan spesifik. Sejumlah penelitian telah
banyak dilakukan salah satunya yaitu dengan menggunakan Quartz
Cryztal Microbalance (QCM) sebagai biosensor. QCM merupakan
suatu perangkat sensor yang berbasis kuarsa “Quartz” dengan
memanfaatkan sifat piezoelektrik yang mengukur kepadatan massa
dalam suatu daerah tertentu (mass per units) dengan tingkat
sensitivitas mencapai satuan ng/cm?(Johannsmann, 2015).

Sensor VOC memiliki banyak peranan dalam bidang
kehidupan, misalnya dibidang industri dan bidang penelitian. Salah
satu instrument yang dapat diaplikasikan sebagai sensor gas aroma
adalah QCM. QCM dapat digunakan untuk mendeteksi sejumlah
volatile aromatic, dengan diberi lapisan sensitive pada permukaan
QCM, sehingga mampu mendeteksi VOC (Fallis, 2013).

Umumnya penelitian mengenai pelapisan pada kristal kuarsa
dengan digunakan teknik spin coating dan spray coating. Spin
coating dibuat menggunakan motor DC untuk proses pelapisan.
Lapisan tipis sangat dipengaruhi oleh ketebalan karena ketebalan
akan mempengaruhi kualitas kristal, ketika ketebalan berbeda, maka
akan menghasilkan kualitas kristal yang berbeda. Ketebalan lapisan
tipis ditentukan oleh kecepatan putar yang merupakan salah satu
faktor terpenting dalam proses spin coating. Secara lebih spesifik
laju kecepatan putar yang tinggi menentukan morfologi, serta
ketebalan lapisan yang terbentuk dan kecepatan putar dapat
mempengaruhi tebal tipisnya lapisan (Purwanto, 2013).



Penelitian ini dilakukan pelapisan QCM dengan metode Spin
coating, spin coating dilakukan dengan cara deposisi larutan kimia
diatas substrat, kemudian diputar dengan kecepatan tertentu,
kecepatan putar pada spin coating berpengaruh terhadap kualitas
kristal dari material. Peningkatan kecepatan putar (rpm) spin coating
umumnya mengakibatkan degradasi pada pembentukan lapisan tipis.
Semakian cepat putaran akan diperoleh lapisan tipis yang semakin
homogen dan tipis.

1.2 Rumusan Masalah

Rumuan pokok-pokok masalah dalam penelitian ini adalah
sebagai berikut :
a. Bagaimana pengaruh kecepatan putar terhadap morfologi
permukaan lapisan tipis polianilin?
b. Bagaiamana pengaruh kecepatan putar terhadap nilai
impedansi lapisan tipis polianilin?

1.3 Tujuan Penelitian

Tujuan dari penelitian ini adalah :
a. Untuk mengetahui pengaruh kecepatan putar terhadap
morfologi permukaan lapisan tipis polianilin.
b. Untuk mengetahui pengaruh waktu putar terhadap nilai
impedansi lapisan tipis polianilin.

1.4 Manfaat Penelitian

Manfaat yang diharapkan dalam penelitian ini adalah :
a. Memahami pengaruh kecepatan putar terhadap morfologi
permukaan lapisan tipis polianilin.
b. Memahami pengaruh kecepatan putar terhadap nilai
impedansi lapisan polianilin.



1.5 Batasan Masalah

Beberapa batasan masalah dalam penelitian yaitu :
Pelarut yang digunakan yaitu N-Methyl-2-Pirrolidone.
Konsentrasi pelarut yang digunakan yaitu 2%.
c. Waktu yang digunakan dalam pelapisan masing-masing 60
detik.
d. Variasi kecepatan putar yang digunakan yaitu 1000 rpm,
2000 rpm, 3000 rpm, dan 4000 rpm.
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BAB Il
TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Quartz Crystal Microbalance (QCM)

Quartz Crystal Microbalance (QCM) merupakan salah satu
sensor yang dapat mengukur massa per unit area dengan cara
mengukur perubahan frekuensi pada resonator kristal kuarsa. QCM
terbuat dari bahan kristal kuarsa atau silikon oksida (SiO;) yang
memiliki ketahanan terhadap temperatur tinggi dan tidak larut dalam
air dengan tidak menghilangkan sifat piezoelektriknya. Faktor —
faktor yang mempengaruhi frekuensi resonansi antara lain yaitu
ketebalan lapisan pada QCM, densitas kuarsa, penambahan massa
yang terdeposisi. Frekuensi resonansi QCM berkurang apabila
terdapat penambahan massa yang terdeposisi diatas permukaan
QCM. Selektivitas sensor QCM dapat dipengaruhi oleh bahan
sensitif yang dilapiskan pada permukaan QCM, sedangkan
sensitivitasnya dipengaruhi  oleh  ketebalan lapisan tersebut
(Jaruwongrungsee, 2009).

QCM memiliki sensitifitas yang tinggi untuk mendeteksi
target yang di deposisi pada permukaan QCM, sehingga didapatkan
perubahan nilai frekuensi resonansi. Pada pengaplikasiannya, QCM
dapat digunakan untuk menganalisis dan mengukur target analit pada
fase gas dan cairan, nilai frekuensi resonansinya tergantung pada
susunan kimia, ukuran, bentuk, dan massa (Chunta, Promptmas, &
Cherdchu, 2009).

QCM merupakan bagian kristal yang tipis diletakkan diantara
sepasang elektroda. Ketika energi listrik diaplikasikan pada sepasang
elektroda diantara kristal kuarsa maka gaya mekanik akan dihasilkan
olen efek piezoelektrik dan mengalami deformasi geser. Pada
deformasi geser, menghasilkan gelombang akustik yang merambat di
kristal dengan arah yang tegak lurus dengan permukaan Kkristal
(Ferreira, da-Silva, & Tomé, 2009). Efek deformasi geser
piezoelektrik menyebabkan kristal kuarsa akan beresonansi pada
frekuensi alami dengan umpan balik positif yang melakui rangkaian
osilator. Frekuensi osilasi bergantung dari cara memotong, kondisi
temperatur, tekanan, dan kelembaman. Frekuensi sensor QCM
berubah ketika adanya efek penambahan massa yang disebabkan
karena viskositas cairan dan kerapatan material pada permukaan

5



sensor. Jika salah satu permukaan sensor memiliki kontak dengan
permukaan cairan, maka terjadi perubahan frekuensi yang
disebabkan oleh perubahan massa dan diakibatkan adanya interaksi
fisik dan kimia (Johannsmann, 2015).

2.2 Polianilin

Polianilin merupakan molekul besar yang dibangun oleh
pengulangan kesatuan kimia kecil dan sederhana yang disebut
monomer anilin (C¢HsNH,) yang berikatan kovalen penggabungan
monomer monomer anilin akan membentuk cincin-cincin benzoid
(B) dan kuinoid (Q) yang dihubungkan satu dengan yang lainnya
oleh atom nitrogen (N) melalui ikatan imin (Kusumawati, Setyarsih,
& Putri, 2008).

' Wy = e

\
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N () ) —N= \=N4— PANLEB
| 3 B, f
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|
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Ir
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= ))—Nu—{( ))-NH () )—NH—~(( [ ))—NH{— PANI-ES

3 o |
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Gambar 2. 1 Reaksi protonasi-deprotonasi polianilin

Polianilin dapat mengalami perubahan listrik dan optik yang
dapat balik (reversible) melalui reaksi redoks dan dopping dedopping
atau protonasi deprotonasi. Berdasarkan tingkat oksidasinya,
polianilin  dapat disintesis dalam bentuk isolatifnya yaitu
leukomeraldin base (LB) yang tereduksi penuh, emeraldine base
(EB) yang teroksidasi setengah, dan pernigranilin base (PB) yang
teroksidasi penuh. Bentuk EB dapat dibuat konduktif dengan asam
protonik seperti HCI. Bentuk konduktif dari EB disebut emeraldine
salt (ES). Bentuk dasar EB berubah menjadi ES melalui asam
protonik seperti HCI, sebaliknya bentuk ES dapat dikembalikan
menjadi bentuk (EB) melalui reaksi reduksi dengan agen reduktan
seperti Nh,OH seperti yang ditunjukkan pada gambar 2.2. EB
memiliki sifat isolatif dan ES memiliki sifat konduktif. Polianilin
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(PANI) adalah polimer konduktif yang memiliki ikatan rantai
terkonjugasi (Maddu, Wahyudi, & Kurniatins, 2008).

Polianilin  diperolen dari proses polimerisasi anilin,
polimerisasi yang dilakukan yaitu melalui polimerisasi oksidasi.
Polimerisasi oksidasi yaitu dengan merekasikan anilin dengan
ammonium peroksid asulfat (APS) pada larutan asam dan diperoleh
dalam bentuk endapan. Dasar dari sintesis polianilin yaitu
pencampuran dalam larutan aquades, antara asam, anilin dan
oksidator. Polimerisasi anilin diiringi dengan meningkatnya
temperatur reaksi yang berlanjut pada penurunan kembali temperatur
reaksi. Proses polimerisasi anilin melibatkan tahapan inisiasi,
propagasi dan terminasi.

Polimerisasi anilin lebih efektif dilakukan pada medium asam,
dengan mengubah anilin menjadi bentuk kation. Berdasarkan
penelitian terdahulu, polimerisasi diindikasikan melalui mekanisme
oksidasi kationik.

Polianilin  memiliki beberapa keunggulan dibandingkan
polimer konduktif lainnya. Polianilin kaya akan aspek ilmiah dan
luas potensi aplikasinya seperti baterai sekunder, sensor, LED dan
pada bidang optoelektronik lainnya. Ditinjau dari aspek kestabilan di
udara bahan polimer konduktif dari polianilin memiliki ke stabilan
yang paling baik diantara bahan polimer yang selama ini di kenal.
Polianilin dapat disintesis secara elektrokimia yang menghasilkan
produk dalam bentuk film atau dapat menghasilnya polianilin dalam
bentuk bubuk. Metode galvanostatik yang merupakan salah satu
metode elektropolimerisasi, dimana proses doping terjadi bersamaan
dengan polimerisasi. Selain itu sifat polianilin juga dipengaruhi oleh
parameter sintesis seperti jenis dopan, konsentrasi monomer anilin,
konsentrasi yang digunakan, lama waktu yang digunakan, arus yang
digunakan dan tegangan polimerisasi. Pada parameter sintesis yang
optimum akan diperoleh polianilin dengan nilai konduktivitas listrik
yang maksimum (Stejskal & Gilbert, 2002).

2.3 N-Methyl-2-Pyrrolidone

N-Methyl-2-Pyrrolidone adalah pelarut organik yang dapat
larut dalam air. NMP cairan yang tidak berwarna dengan bau amina
yang ringan. NMP merupakan senyawa polar dengan stabilitas
tinggi, tetapi sulit untuk teroksidasi oleh udara. NMP bersifat
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higroskopis. Memiliki nilai massa molekul relatif yaitu 99,13. Nilai
massa jenis yaitu 1,028 g/cm®. Nilai titik lebur yaitu 23°C sampai
24,4°C. Nilai titik didih yaitu 202°C pada 101,3 Pa. Memiliki nilai
tekanan uap yaitu 39 Pa pada 20°C dan 45 Pa pada 25°C (Geneva,
2001).

("3
|] i)

Y
Gambar 2. 2 Struktur Kimia N-Methyl-2-Pyrrolidone

2.4 Spin Coating

Spin Coating merupakan suatu metode yang digunakan untuk
mendeposisi lapisan tipis dengan cara menyebarkan larutan ke atas
substrat kemudian diputar dengan kecepatan tertentu agar dapat
diperoleh endapan lapisan tipis di atas substrat. Metode ini sudah
sering digunakan karena dapat menghasilkan lapisan tipis yang
memiliki ketebalan homogen pada orde mikrometer hingga
nanometer. Spin coating didasarkan pada asumsi bahwa aliran
larutan berada dalam keadaan stabil ketika gaya sentrifugal dan gaya
viskositas seimbang.

Proses spin coating memiliki beberapa parameter antara lain
viskositas larutan, konsentrasi larutan, volume larutan, ketebalan
lapisan akhir, waktu putar, dan kecepatan putaran akhir (o). Tetapi
faktor yang paling mempengaruhi pembentukan lapisan yaitu
viskositas larutan dan kecepatan putar (Sahu, Parija, & Panigrahi,
2009). Selain parameter tersebut terdapat faktor lain yang dapat
mempengaruhi pembentukan lapisan tipis yaitu repeatability atau
perulangan saat melakukan pelapisan. Variasi ketebalan saat
melakukan pelapisan pada proses spin coating dapat menghasilkan
variasi yang drastis pada film yang sedang dilapisi.

Terdapat 4 tahapan proses spin coating sesuai Yyang
ditunjukkan pada gambar 2.3. Tahapan tersebut terdiri dari deposisi,
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spin up, spin off, dan tahap evaporasi yang menentukan ketebalan
akhir dari lapisan.

a.

Deposisi merupakan proses penetesan cairan, dimana cairan
dideposisikan atau diteteskan di atas substrat. Viskositas
substrat yang tinggi memerlukan tetesan substrat yang lebih
besar untuk memastikan bahwa seluruh substrat berada pada
kecepatan rendah. Kecepatan yang biasanya digunakan pada
tahapan ini sekitar 500rpm.

Tahap spin up dilakukan dengan kecepatan final. Ciri-ciri
dari fase ini yaitu, larutan yang di teteskan mulai menyebar
pada permukaan target sebagai akibat dari adanya gaya
sentrifugal.

Tahap spin off merupakan fase dimulainya ketika target
berputar dengan kecepatan konstan. Proses utama pada tahap
ini berupa penurunan ketebalan lapisan dari larutan yang
diteteskan. Sehingga akan diperoleh ketebalan yang seragam
(homogen).

Evaporasi merupakan tahapan yang paling berpengaruh
dalam menentukan ketebalan lapisan tipis, ketika tahap spin-
off berakhir, maka akan terjadi proses penguapan pelarut.
Sehingga pada permukaan substrat akan terbentuk lapisan
dengan komposisi hanya berupa zat terlarut dari larutan yang
diteteskan sebelumnya (Sahu et al., 2009).

Typical Stages of
the Spin Coating Process

™ —_—
Mg
—

§ 4 4 $ 4 Evaporation

Gambar 2. 3 Proses spin coating (Sahu et al., 2009)



2.5 Pembebanan QCM dengan Parameter Impedansi

Bahan viskoelastis ditandai dengan perilau visko dan elastis.
Perilaku bahan material menurut sifat viskoelastisnya. Bahan
viskoelastis terbagi menjadi beberapa bentuk yaitu rigid, peralihan,
elastis. Pada bentuk rigid memiliki nilai kekakuan yang maksimum
dan level redaman yang bernilai kecil sedangkan bentuk peralihan
yaitu daerah peralihan dari bahan rigid ke elastis. Pada bentuk
peralihan bahan viskoelastis mengalami perubahan kekakuan dan
mengalami efek redaman yang cukup besar. Bentuk elastis memiliki
nilai kekakuan yang sangat kecil dan redaman yang sangat besar
(Macioce, 2003).

Sensor QCM terbuat dari bahan piezoelektrik yang berbentuk
piringan bundar, pada masing-masing permukaan terdpat elektroda
seperti terlihat pada gambar 2.4. Dengan mengetahui nilai impedansi
pada QCM dapat mendeskripsikan pembebanan pada sensor QCM
(Ferreira, 2009).

Gambar 2. 4 llustrasi QCM dengan elektroda pada setiap
permukaan (Kanazawa & Cho, 2009)

Impedansi merupakan rasio antara tegangan dan arus yang
mengalir pada kristal. Besarnya nilai impedansi merupakan
pengukuran dari redaman sinyal, impedansi pada sebuah sensor
bergantung pada frekuensi sinyal yang dikenakan pada sensor. QCM
yang dideposisi PANI dapat digunakan sebagai sensor apabila massa
lapisan yang terdeposisi tidak memberikan efek yang viskoelastik
namun memberikan sifat rigid pada QCM. Ketika lapisan yang
terdeposisi memberikan efek viskoelastik maka getaran yang terjadi
pada QCM akan teredam. Hal ini dikarenakan bahan material yang
sifatnya viskoelastik akan kembali ke bentuk semula ketika diberi
tekanan atau gaya yang merubah deformasi fisisnya. (Ferreira et al.,
2009).
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BAB Il
METODOLOGI PENELITIAN

3.1 Waktu dan Tempat Penelitian

Penelitian ini dilakukan dari bulan November 2017 sampai
dengan bulan Mei 2018. Penelitian ini dilakukan di beberapa tempat
yaitu Laboratorium Material Jurusan Fisika Fakultas Matematika dan
IImu Pengetahuan Alam Universitas Brawijaya, Laboratorium
Plasma Jurusan Fisika dan Laboratorium Sensor Jurusan Fisika
Fakultas Matematika dan Ilmu Pengetahuan Alam.

3.2 Alat dan Bahan

Peralatan yang digunakan dalam penelitian ini yaitu Botol
Sampel, Corong, Neraca Digital, Impedance Analyzer, Pipet Tetes,
Spin Coater, Oven, Gelas Ukur, Gelas kimia, Spatula, Kertas Saring,
Cawan Petri, FTIR, Mikroskop Optik, dan magnetic stirer.

Bahan yang digunakan dalam peneltian ini yaitu, Quartz
Cryztal Microbalance (QCM), Aquades, Monomer Anilin Pro Analis
(PA), Aseton Pro Analis (PA), APS Pro Analis (PA), HCL Pro
Analis (PA), N-Methyl-2-Pyrrolidone (NMP) dan alumunium foil.

3.3 Tahapan Penelitian
3.3.1 Persiapan Alat

Sebelum melakukan penelitian, langkah — langkah yang perlu
dilakukan adalah menyiapkan alat — alat yang akan digunakan. Pada
Peralatan yang digunakan memiliki fungsi masing — masing yaitu
gelas ukur digunakan untuk mengukur banyaknya larutan. Botol
sampel digunakan sebagai tempat serbuk polianilin. Neraca digital
digunakan sebagai alat bantu untuk mengukur berat APS padat.
Spatula digunakan untuk mengaduk larutan agar larutan menjadi
homogen. Corong digunakan untuk menyaring larutan, agar
dihasilkan serbuk yang melekat di kertas saring. Oven digunakan
untuk mengeringkan serbuk polianilin. Pipet tetes digunakan sebagai
alat bantu untuk meneteskan larutan. Impedance analyzer digunakan
untuk mengetahui nilai impedansi dari QCM sehingga diketahui sifat
viskoelastisnya. Spin Coating merupakan alat yang digunakan untuk
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melapiskan polianilin diatas permukaan QCM. Karakterisasi sampel
menggunakan uji FTIR.

3.3.2 Persiapan Pembuatan PANI

Bahan yang digunakan untuk deposisi permukaan QCM dalam
penelitian ini adalah Polianilin. Pada penelitian ini akan disintesis
polianilin sebagai bahan dasar pembuatan komposit Polianilin.
Polianilin yang digunakan dalam bentuk serbuk, untuk dihasilkan
polianilin dalam bentuk serbuk diperoleh dengan cara mensintesis
anilin  menggunakan metode polimerisasi oksidasi dengan
menggunakan doping HCL. Langkah langkah untuk mensintesis
polianilin adalah membuat 50ml larutan HCI 2 M dan disiapkan
anilin (PA) 1,82 ml di gelas ukur kemudian mencampurkan larutan
HCI 2 M dengan anilin 1,82 ml Anilin (PA) kedalam gelas kimia dan
dibiarkan selama 1 jam, secara bersamaan disiapkan 50 ml aquades
di gelas ukur dan APS 5,71 gram dengan ditimbang menggunakan
neraca digital. Setelah itu mencampurkan 5,71 gram APS dengan 50
ml aquades ke dalam gelas kimia dan dibiarkan selama 1 jam.
Setelah dibiarkan 1 jam, larutan APS dengan 50 ml aquades
dicampurkan dengan larutan HCI 2 M dan anilin yang telah dibiarkan
selama 1 jam kemudian dimasukkan ke gelas kimia, dan diaduk
menggunakan magnetic stirer selama 1 jam dengan kecepatan 1500
rpm sampai warna larutan berwarna ungu sehingga terbentuk
emeraldine base. Setelah larutan terbentuk emeraldin base larutan
dicuci dan disaring menggunakan 100ml HCL 0,2 M dan dicuci lagi
menggunakan Aseton (PA) 50 ml kemudian disaring menggunakan
kertas saring. Setelah endapan polianilin yang didapatkan dari hasil
penyaringan dikeringkan dengan oven selama 5 jam dengan suhu
60°C. Ketika proses pengeringan selesai, diperoleh serbuk polianilin
yang siap untuk dikarakterisasi menggunakan uji FTIR dan di
deposisi dengan metode spin coating.

3.3.3 Pembuatan Larutan

Dalam penelitian ini digunakan pelarut NMP . Konsentrasi
yang digunakan adalah 2%. Diketahui rumus untuk konsentrasi
adalah sebagai berikut
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. massa zat terlarut (gr) 1
Konsentrasi = x x 100 %
volume larutan (ml) Ppolianilin

Berdasarkan rumus diatas didapatkan massa zat terlarut dan
volume larutan untuk setiap konsentrasi. Massa jenis PANi sebesar
1,44 g/cm3. Pada konsentrasi 2% sebesar 0,133 gr.

3.3.4 Pengukuran Impedansi QCM menggunakan Impedance
Analyzer

Pengukuran pembebanan pada QCM dilakukan dengan
menggunakan alat impedance analyzer bode 100 dari omicron.
Impedance Analyzer digunakan untuk menganalisis sifat viskoelastik
dari lapisan polianilin agar diketahui terjadinya pembebanan atau
tidak. Pengukuran dilakukan pada QCM sebelum deposisi dan
setelah deposisi. Pengukuran dilakukan diawali dengan penentuan
kalibrasi alat dengan frekuensi 10MHz, karena QCM yang
digunakan memiliki frekunesi 10MHz. QCM dijepitkan pada probe
dan dilakukan pengukuran. Sehingga didapatkan nilai impedansi dan
perubahan frekuensi.

3.3.5 Pelapisan Sampel Pada QCM

Pelapisan sampel pada QCM menggunakan metode spin
coating yaitu dengan melapiskan NMP (N-Methyl-2-pyrrolidone).
QCM dimasukkan ke dalam spin coating, kemudian diatur waktu
putar pertaman yaitu 5 detik dan waktu putar keduanya 60 detik,
serta diatur kecepatan putar pertama yaitu 500 rpm dan kecepatan
kedua berdasarkan variasi kecepatan putar, variasi kecepatan putar
yang digunakan yaitu 1000 rpm, 2000 rpm, 3000 rpm, dan 4000 rpm.
Selanjutnya, di teteskan larutan polianilin dibagian tengah elektroda
QCM sebanyak 50 pL. menggunakan mikropipet tepat pada saat spin
coating berputar pada kecepatan kedua. Pelapisan dilakukan pada
satu sisi permukaan QCM. QCM vyang telah dideposisi dengan
polianilin dimasukkan kedalam oven selama 6 menit dengan suhu
100°C. Hal ini dilakukan untuk menghilangkan uap air dan pelarut.
Pemilihan suhu 100°C karena titik leleh dari polianilin 116°C.
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3.3.7 Pengukuran Permukaan Lapisan Tipis dengan Mikroskop
Optik

Karakterisasi lapisan dengan mikroskop optik dilakukan agar
dapat mengetahui bagaimana keadaan lapisan tipis yang terbentuk
dan dapat mengetahui morfologi dari lapisan tipis yang akan
digunakan. Perbesaran yang digunakan pada mikroskop Olympus
yaitu 100x. Perbesaran 100x digunakan untuk mengetahui struktur
lapisan yang lebih luas. Sampel diletakkan dimeja objek dan diamati
dengan perbesaran yang telah ditentukan. Kemudian diatur dengan
pemutar kasar dan pemutar halus. Pengambilan gambar dilakukan
pada 5 titik yang berbeda.

3.4 Diagram Alir
3.4.1 Tahapan Penelitian

Penelitian ini dilakukan dengan beberapa tahapan. Tahapan
proses penelitian ditunjukkan oleh diagram alir pada Gambar 3.1.

Persiapan alat
dan bahan

o Serbuk
Polimerisasi polianilin -
polianilin

—>
Pengukuran Impedansi QCM Karakterisasi FTIR
sebelum dideposisi dengan Serbuk polianilin

!
O
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Deposisi PANI Pada permukaan
QCM dengan metode Spin Coating

v

Pengukuran Impedansi setelah
dideposisi dengan Impedance

!

Uji Mikroskop Optik

v

Analisis Data

!

Hasil dan Pembahasan

v

( Selesai )

Gambar 3.1 Diagram alir penelitian
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3.4.2 Proses Polimerisasi Oksidasi Polianilin

Proses polimerisasi oksidasi

diagram alir pada Gambar 3.2.

polianilin ditunjukkan oleh

!

Pencampuran APS
5,71 g dengan
Aguades 50ml

16

l

Pencampuran anilin
1,82ml dengan HCL
2M 50ml

l

Pengadukan sampai homogen dan dibiarkan
selama 1 jam

'

Pengadukan menggunakan magnetic stirer
selama 1 jam dengan kecepatan 1500 rpm

l

Pencucian dan penyaringan endapan pani
dengan HCL 0,2 M 100ml

l
O



Pencucian dan penyaringan endapan pani
dengan Aseton 100ml

l

Pengeringan endapan pani menggunakan
oven selama 5 jam dengan suhu 60°C

l

Hasil endapan pani dalam bentuk serbuk
dan dikarakterisasi dengan FTIR

Gambar 3.2 Diagram alir polimerisasi oksidasi
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3.4.3 Proses Deposisi Lapisan tipis Pada QCM

Proses deposisi lapisan tipis pada QCM ditunjukkan oleh
diagram alir pada Gambar 3.3.

( Mulai )

v
Spin Coater diatur v;=500 rpm dan t;=5 second

|

Spin Coater diatur v,=1000 rpm dan t,=60 second
(v2, menyesuaikan Variasi yang digunakan yaitu
1000rpm, 2000rpm, 3000rpm, dan 4000rpm)

|

QCM diletakkan di Spin Coater

\4
Lapisan polianilin diambil menggunakan
mikropipet sebanyak 50 uL

\4
Polianilin diteteskan saat transisi menuju v,

|

QCM di Oven selama 6 menit dengan suhu 100°C

|

Selesai

Gambar 3.3 Diagram alir deposisi lapisan tipis polianilin
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3.4.4 Perlakuan QCM Setelah di Deposisi

Perlakuan pada QCM setelah dideposisi ditunjukkan oleh
diagram alir pada Gambar 3.4.

QCM vyang telah di deposisi dengan polianilin

\4

Pengukuran nilai impedansi dengan
menggunakan Impedasi Analyzer

|

Pengamatan dengan Mikroskop Optik

\4

( Selesai )

Gambar 3.4 Diagram alir perlakuan QCM setelah di deposisi
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BAB IV
HASIL DAN PEMBAHASAN

4.1 Karakterisasi Gugus Fungsi Polianilin menggunakan FTIR

Uji Spektroskopi FTIR dilakukan untuk analisis berdasarkan
pengukuran intensitas infra merah terhadap panjang gelombang.
Korelasi antara posisi serapan panjang gelombang dengan struktur
kimia digunakan untuk mengidentifikasi gugus fungsi sampel. Dari
pengujian didapat grafik transmitansi pada gambar 4.1.

100—f------------ e [ Fo==--=---- -
1 . . . W
1 | ! ! ¥
%T | ”J,.L|
| | | N
- ! ! : {1 e
] | : ' v

T T T T L e e LA B e sy B S s s |
4000 3000 2000 1500 1000 500
Palianilin Pani 1fem

Gambar 4.1 Grafik pektra transmitansi FTIR polianilin

Berdasarkan grafik transmitansi hasil pengujian FTIR dapat
diketahui bahwa sampel yang dibuat merupakan polianilin. Dari
grafik ini terdapat bilangan gelombang yang menandakan bahwa
bilangan gelombang yang dihasilkan merupakan ciri dari Polianilin.
Pada puncak 1563 menunjukan vibrasi stretching C=C dari cincin
quinoid (N=Q=N). pada bilangan gelombang 1493,56 cm™!
menunjukan vibrasi stretching C=N yang terdapat senyawa imin
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yang merupakan karakteristik dari polianilin. C-C stretch dari dari
cincin-cincin quinoid (N=Q=N) dan cincin-cincin benzoid (N-B-N)
sebagai backbone polianilin. Pada bilangan gelombang 1302,56
cm~! menunjukan vibrasi C-H bending (Q), Kkarakteristik pada
bilangan gelombang 1246,69 cm™! dan 1150,26 cm™! sesuai
dengan vibrasi stretching C-N yang terprotonasi, sehingga
menunjukkan senyawa tersebut tergolong senyawa amina. Pada
karakteristik bilangan gelombang 814,67 cm™! menunjukan vibrasi
C-H dinyatakan sebagai senyawa aromatik. Berikut merupakan
pencocokan vibrasi gugus molekul dari polianilin hasil sintesis
dengan data literatur yang disajikan dalam tabel 4.1

Tabel 4.1 Data Pencocokan vibrasi gugus molekul polianilin

Bil. Gelombang (cm ™) *jenis ikatan
*data sheet *ref Sampel
PANI/HCI
1560-1650 1560,6 1563,00 C=C stretch (Q)
1400-1500 1479,6 1493,56 C=N stretch (Q)
1250-1335 1301,5 1302,62 C-H bending (Q)
1020-1250 12429 1246,69 C-N stretch. C-C
1150.26 stretch. C-H
bending (B)
550-850 810 814,67 C-H bending
Keterangan :
*data sheet = (Winter, 2008)
*ref = (Ambarsari, 2013)

Dari hasil pencocokan vibrasi gugus fungsi molekul pada tabel
4.1 menunjukkan bahwa serbuk polianilin yang dibuat memiliki
kesamaan vibrasi gugus molekul terhadap data sheet, dimana kondisi
sampel polianilin yang di doping dengan HCL sebagai sumber
proton (H") sehingga di dapatkan bentuk konduktif polianilin
(Emeraldine Salt).
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Gambar 4.2 Grafik pektra transmitansi FTIR polianilin dengan
NMP (N-methyl-2-pirrolydone)

Pada Penelitian (Baibarac, 2016) pada pelarut NMP terdapat
gugus fungsi yaitu pada spektral 1600-1750 cm™, sedangkan pada
hasil uji FTIR gugus fungsi yang diperoleh yaitu 1665 cm™,1681cm’
!, dan 1700 cm™. Berdasarkan gambar 4.2 grafik spektra transmitansi
hasil uji FTIR setelah deposisi polianilin dengan NMP terdapat
gugus fungsi NMP yaitu 1679,88 cm™, gugus fungsi tersebut
menunjukkan terbentuknya ikatan baru C=C yaitu senyawa aromatik.
Terjadi hilangnya gugus fungsi dari polianilin pada puncak 814,67
cm™, 1150,26 cm™, 1246,69 cm™, dan 1302,62 cm™, gugus fungsi
yang hilang disebabkan oleh spektrum absorpsi dari QCM itu sendiri
sehingga gugus fungsi polianilin pada rentan tersebut diserap oleh
QCM.

4.2 Pengaruh Kecepatan Putar terhadap Morfologi permukaan

Mikroskop optik digunakan untuk mempelajari dan
membandingkan morfologi dari lapisan yang telah terlapisi pada
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QCM, dengan menggunakan pembesaran 100x agar dapat terlihat
morfologi lapisan pada QCM yang tidak dapat dilihat secara
langsung dengan mata. Dengan kecepatan putar yang digunakan
berbeda, maka akan dihasilkan struktur morfologi yang berbeda.

Gambar 4.3 (a) morfologi pada kecepatan 1000 rpm. (b) morfologi
pada kecepatan 2000 rpm. (c) morfologi pada kecepatan 3000 rpm.
(d) morfologi pada kecepatan 4000 rpm.

Berdasarkan hasil uji mikroskop optik menunjukkan terjadinya
perbedaan pada permukaan lapisan tipis polianilin pada masing-
masing variasi kecepatan putar yang dilakukan. lapisan tipis
polianilin yang terbentuk berupa layer-island, hal ini disebabkan
oleh adanya gaya sentrifugal pada putaran spin coating, ketika
kecepatan putar yang digunakan rendah maka proses penyebaran
larutan lambat sehingga lapisan yang terbentuk tidak seragam dan
terjadi aglomerasi (penggumpalan partikel). Ketika kecepatan putar
yang digunakan besar maka gaya sentrifugal pada putaran spin
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coating semakin besar, sehingga memaksa lapisan lebih cepat
menyabar, hal ini menyebabkan terjadinya aglomerasi yang lebih
sedikit. Terjadinya aglomerasi akan menyebabkan terbentuknya
island pada permukaan lapisan polianilin. Berdasarkan gambar 4.3
(@), (b), (c) dan (d) terdapat perbedaan banyaknya aglomerasi dan
ukuran-ukuran yang berbeda. Terjadi perbedaan banyaknya
aglomerasi dan ukuran yang berbeda disebabkan karena kecepatan
putar yang digunakan berbeda.

4.3 Pengaruh Kecepatan putar terhadap Impedansi

Deposisi lapisan tipis polianilin pada permukaan QCM
menggunakan metode spin coating. Polianilin yang telah dilarutkan
dengan N-Methyl-2-Pirrolidone diteteskan pada permukaan QCM.
Pada proses spin coating kecepatan putar berpengaruh terhadap nilai
impedansi lapisan tipis pada QCM, Saat kecepatan putar yang rendah
maka akan dihasilkan lapisan yang lebih tebal dibandingkan saat
kecepatan putar yang digunakan tinggi. berdasarkan penelitian
Rahmawati pada tahun 2014, jika kecepatan putar yang digunakan
kecil maka lapisan yang terbentuk tebal, sehingga terjadi
pembebanan dan nilai impedansi yang didapatkan besar. Pada
penelitian ini digunakan 4 variasi kecepatan putar spin coating yaitu
1000 rpm, 2000 rpm, 3000 rpm, dan 4000 rpm. Larutan polianilin
yang diteteskan akan disebarkan secara merata karena adanya gaya
sentrifugal. Sehingga lapisan akan mengalami penipisan selama
proses perputaran, Hasil dari pengukuran berupa grafik hubungan
antara kecepatan putar deposisi dengan nilai impedansi. Hasil
impedansi pada QCM vyang telah diterlapisi polianilin pada empat
variasi kecepatan putar dapat dilihat pada gambar 4.4.

Berdasarkan variasi kecepatan putar, nilai impednasi yang
didapatkan besar pada kecepatan 1000 rpm, 2000 rpm dan 3000 rpm.
Sedangkan pada kecepatan putar 4000 rpm didapatkan nilai
impedansi yang kecil, hal ini sesuai dengan penelitian yang telah
dilakukan oleh Purwanto pada tahun 2013, semakin cepat kecepatan
putar spin coating yang digunakan maka akan semakin tipis lapisan
yang terbentuk dan tidak membebani QCM. Hal ini juga dapat dilihat
pada hasil karakterisasi morfologi permukaan QCM pada gambar 4.3
(a), (b), (c) dan (d), morfologi dengan menggunakan kecepatan putar
1000 rpm, 2000 rpm terdapat banyak aglomerasi, sehingga terjadi
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pembebanan pada QCM. Sedangkan pada kecepatan putar 3000 rpm
aglomerasi yang terjadi mulai berkurang, dan pada kecepatan putar
4000 rpm aglomerasi yang terjadi lebih sedikit. Hal ini disebabkan
olen besarnya kecepatan putar yang digunakan sehingga gaya
sentrifugal semakin besar dan memaksa lapisan untuk lebih cepat
menyebar. Sehingga aglomerasi yang terbentuk sedikit dan di
dapatkan nilai impedansi lapisan tipis polianilin yang kecil dan tidak
membebani QCM.

Variasi Kecepatan Putar Terhadap

Impedansi Lapisan Tipis Polianilin
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Gambar 4.4 Grafik variasi kecepatan putar Spin coating terhadap
nilai impedansi lapisan tipis Polianin

Berdasarkan pengukurannya, pada pengukuran hari kedua
setelah deposisi pada kecepatan putar 3000 rpm dan 4000 rpm terjadi
penurunan nilai impedansi, hal ini dikarenakan pada lapisan yang
telah terdeposisi terjadi penguapan pelarut sehingga menyebabkan
penurunan nilai impedansi. Sedangkan pada kecepatan putar 1000
rpm dan 2000 rpm terjadi kenaikan nilai impedansi, dikarenakan
kecepatan putar yang digunakan kecil dan lapisan yang terbentuk
tebal, sehingga pelarut terperangkap dan terjadi penguapan hanya
pada lapisan yang paling atas. Dapat dilihat dari gambar 4.4 pada
kecepatan putar 4000 rpm didapatkan nilai impedansi yang paling
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kecil yaitu 33,375 Q. Sehingga lapisan tipis polianilin yang dapat
digunakan sebagai lapisan pada sensor QCM pada kecepatan putar
4000 rpm.
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Gambar 4.5 Grafik pengukuran impedansi sebelum deposisi

Pada gambar 4.5 menunjukkan grafik pengukuran impedansi
pada QCM sebelum di deposisi dengan polianilin. Dilakukan
pengukuran impedansi sebelum proses deposisi agar dapat diketahui
nilai impedansi pada QCM sebelum di deposisi polianilin.

27



Fraquency TR Mag | TRZ Fhas

10.007048 MHz 2830 RE: 10
10020857 MHz 167.085 k02 3.0Mm”
dataC201 23810kH2 167.082 402 1.5
[ 1] H ]
10* :
|
___________________________________ e s
10% il
FARY
LN
10* A Y
a // : vy
S R 5 |
= y T ——— /7 |
10 g /
\ / |
\ I/ |
32 A |
[
I |
= I =
a |
10 |
9.42M EEET R EENT 10,000 D024 10,0404
5z
TAR1. IMag(impecance)|
100 |
o s
( A
80 I II
i |
20
3
L e oTmrma— e
E T
20 |
| I
-40 I l
. l ‘i
I] \
-80 i } Ao y
-100
s.22M 29414 2,964 2.88M 10.00M 10.02M 10.04M
THz
— TRZ Phase{impecance)

Gambar 4.6 Grafik pengukuran Impedansi terkecil setelah deposisi

Pada gambar 4.6 menunjukkan naiknya nilai impedansi setelah
dilapisi polianilin, hal ini dapat dibandingkan pada gambar 4.5
dengan gambar 4.6, nilai impedansi mengalami kenaikan seiring
semakin tebal lapisan polianilin yang terdeposisi. Gambar 4.6
menunjukkan nilai impedansi yang didapatkan kecil, disebabkan oleh
kecepatan putar yang digunakan yaitu 4000 rpm sehingga lapisan
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yang terbentuk tipis dan tidak membebani QCM dan dapat
digunakan sebagai sensor.
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Gambar 4.7 Grafik pengukuran Impedansi terbesar setelah deposisi

Pada gambar 4.7 menunjukkan naiknya nilai impedansi setelah
dilapisi polianilin, nilai impedansi mengalami kenaikan seiring
semakin tebal lapisan polianilin yang terdeposisi. Pada gambar 4.7
menunjukkan nilai impedansi yang besar karena kecepatan putar
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yang digunakan kecil yaitu 1000rpm sehingga teradi aglomerasi pada
ermukaan lapisan tipis polianilin, sehingga terjadi pembebanan dan

i perubahan frekuensi yang besar
r. Untuk mengetahui perubahan

ik hubungan antara frekuensi dan impedansi.
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Gambar 4.8 Grafik’Hubungan/antara Frekuensi dan Impedansi

pada germukaan QCM/Sehingga terjadi kenaikan nilai impedansi.




Frekuensi pada Kecepatan Putar 4000 rpm
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Gambar 4.9 Grafik Nilai Frekuensi Lapisan Polianilin pada
Kecepatan Putar 4000 rpm

Pada gambar 4.9 menunjukkan perubahan nilai frekuensi
resonansi QCM vyaitu terjadi penurunan nilai frekuensi setelah
dilapisi polianilin. Pada gambar 4.9 dapat dilihat pada sumbu x
angka 1 menunjukkan nilai frekuensi sebelum deposisi, angka 2
menunjukkan nilai frekuensi setelah deposisi, angka 3 menunjukkan
nilai frekuensi 1 hari setelah deposisi, dan angka 4 menunjukkan
nilai frekuensi 2 hari setelah deposisi. Grafik tersebut menunjukkan
perubahan nilai frekuensi sebelum dan setelah deposisi, dapat
diketahui bahwa nilai frekuensi setelah deposisi, 1 hari setelah
deposisi dan 2 hari setelah deposisi terjadi kenaikan. Hal ini
disebabkan oleh terjadinya penguapan pada pelarut sehingga massa
yang membebani sensor QCM berkurang, maka nilai frekuensi
menjadi naik. Untuk mengukur ketebalan lapisan tipis pada sensor
QCM dapat menggunakan persamaan sauerbrey, tetapi jika
penurunan yang terjadi besar maka tidak dapat diukur ketebalan
lapisan pada sensor QCM dengan persamaan sauerbrey.
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BAB V
PENUTUP

5.1 Kesimpulan

Berdasarkan penelitian yang dilakukan dapat disimpulkan
bahwa :

1. Kecepatan putar berpengaruh terhadap morfologi dari
lapisan polianilin, semakin rendah kecepatan putar yang
digunakan maka akan semakin banyak aglomerasi yang
terbentuk sehingga terjadi pembebanan pada QCM.

2. Kecepatan putar berbanding terbalik dengan nilai impedansi
lapisan polianilin, semakin cepat kecepatan putar yang
digunakan maka lapisan yang terbentuk semakin tipis dan
nilai impedansi semakin kecil, sehingga lapisan polianilin
tidak membebani QCM. Pada penelitian ini lapisan polianilin
yang tidak membebani yaitu pada kecepatan 4000 rpm.

5.2 Saran

Untuk membuat lapisan tipis polianilin  sebaiknya
menggunakan kecepatan putar spin coating minimal 4000 rpm agar
lapisan polianilin yang dihasilkan setelah deposisi tipis dan tidak
membebani QCM.
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