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ABSTRAK

PENGARUH PENAMBAHAN Ag TERHADAP STRUKTUR KRISTAL
DAN SIFAT OPTIK Fe304, SERTA VARIASI MASSA NANOKOMPOSIT
Fe304/Ag TERHADAP KARAKTERISTIK KURVA SURFACE PLASMON

RESONANCE MENGGUNAKAN METODE SINTESIS HIJAU

Oleh

FLORA ROSDIANA LUMBANSIANTAR

Telah dilakukan pengamatan fenomena surface plasmon resonance (SPR)
menggunakan konfigurasi Kretschmann dengan struktur empat /ayer: prisma/Au
Thin Film/ Fe3O4/Ag/udara, dengan variasi massa nanokomposit Fe3O4/Ag sebesar
0,025; 0,05; 0,075; dan 0,1 gram. Fe3O4 yang kemudian ditambahkan Ag 100 mM
sehingga menjadi nanokomposit Fe3Os/Ag 100 mM disintesis menggunakan
metode sintesis hijau, lalu dikarakterisasi dengan XRD dan UV-Vis. Hasil XRD
menunjukkan penambahan Ag pada Fe;O4 tidak mengubah struktur kristal Fe3O4
secara langsung, tetapi menyebabkan peningkatan ukuran kristalit. Hasil UV-Vis
menunjukkan spektrum absorbansi bergeser ke panjang gelombang yang lebih
panjang. Pendeposisian lapisan tipis Au pada sisi prisma menggunakan vacuum
evaporator. Pendeposisian Fe;O4/Ag pada lapisan tipis Au menggunakan metode
spray. Untuk konfigurasi awal prisma/Au Thin Film/udara, diperoleh sudut SPR
(Bspr) sebesar 45,67° dengan reflektansi minimum (R.i») sebesar 0,4208. Setelah
penambahan Fe;O4/Ag dengan masing-masing variasi massa, sudut SPR (Ospr)
mengalami pergeseran menjadi 45,98° 46,38°% 46,75° dan 46,77° dengan
reflektansi minimum (Rin) sebesar 0,5645; 0,6977; 0,7239; dan 0,7663. Pergeseran
sudut yang dihasilkan adalah sebesar 0,31°; 0,71°; 1,08°; dan 1,11°. Hasil penelitian
menunjukkan bahwa penambahan Fe;O4/Ag pada lapisan tipis Au menyebabkan
pergeseran sudut SPR ke arah sudut datang yang lebih besar, serta meningkatkan
nilai reflektansi minimum. Semakin besar massa nanokomposit yang ditambahkan,
maka semakin besar pergeseran sudut SPR yang terjadi.

Kata kunci: Konfigurasi Kretschmann, nanokomposit Fe3O4/Ag, sintesis hijau,
surface plasmon resonance (SPR), UV-Vis, XRD.



ABSTRACT

EFFECT OF ADDING Ag ON THE CRYSTAL STRUCTURE AND
OPTICAL PROPERTIES OF Fe304, AND MASS VARIATION OF Fe304/Ag
NANOCOMPOSITE ON THE SURFACE PLASMON RESONANCE
CURVE CHARACTERISTICS USING THE GREEN SYNTHESIS
METHODS

By

FLORA ROSDIANA LUMBANSIANTAR

Surface plasmon resonance (SPR) phenomenon was observed using the
Kretschmann configuration with a four-layer structure: prism/Au Thin Film/
Fe;04/Ag/air, with Fes0O4/Ag nanocomposite mass variation of 0.025; 0.05; 0.075;
and 0.1 gram. Fe;O4 which was then added with 100 mM Ag to become Fe304/Ag
100 mM nanocomposite was synthesized using green synthesis method, and then
characterized by XRD and UV-Vis. XRD results showed the addition of Ag to Fe3Oy
does not change the crystal structure of Fe3Oy directly, but causes an increase in
crystallite size. UV-Vis results showed the absorbance spectrum shifted to longer
wavelengths. Deposition of Au thin layer on the prism side using vacuum
evaporator. Fe;04/Ag was deposited on the Au thin film using spray method. For
the initial configuration of prism/Au Thin Film/air, the SPR angle (Ospr) of 45.67°
was obtain with a minimum reflectance (Rmin) of 0.4208. After the addition of
Fe;04/Ag with each mass, the SPR angle (Ospr) shifted to 45.98° 46.38° 46.75°
and 46.77° with a minimum reflectance (Ruin) of 0.5645; 0.6977; 0.7239; and
0.7663. The resulting angular shifts were 0.31° 0.71° 1.08° and 1.11°. The results
show that the addition of Fe304/Ag to the Au thin layer causes a shift in the SPR
angle towards a larger incident angle, as well as increasing the minimum
reflectance value. The greater the mass of nanocomposite added, the greater the
SPR angle shift that occurs.

Kata kunci: Kretschmann configuration, Fe3;O4/Ag nanocomposite, green
synthesis, surface plasmon resonance (SPR), UV-Vis, XRD.
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I. PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Pada beberapa dekade terakhir ini, perkembangan biosensor berbasis Surface
Plasmon Resonance (SPR) mengalami peningkatan secara terus menerus dan
signifikan. Biosensor berbasis SPR banyak dikembangkan karena memiliki
kemampuan deteksi respon cepat, pengujian tanpa merusak, bebas label, dan
pemantauan waktu nyata. Biosensor ini dapat digunakan pada beberapa aplikasi
seperti deteksi suhu pada pengendalian lingkungan, keamanan makanan, biomedis,

penyimpanan data, dan deteksi biologis (Song et al., 2022).

SPR adalah fenomena optik, dimana gelombang surface plasmon (SP) tereksitasi
pada permukaan lapisan tipis logam dan media dielektrik pada sudut datang
tertentu. Gelombang SP yang dihasilkan oleh elektron bebas pada permukaan
lapisan tipis logam sangat sensitif terhadap perubahan kecil pada indeks bias lapisan
biomolekuler, yang pada gilirannya menyebabkan tejadinya pergeseran sudut SPR.

Sudut dengan reflektansi paling minimum disebut sudut SPR (Homola et al., 1999).

Biosensor SPR memiliki kekurangan yaitu keterbatasan dalam pendeteksian
biomolekul dengan ukuran dan konsentrasi rendah (Zeng et al., 2014). Salah satu
strategi yang efektif untuk meningkatkan sensitivitas biosensor SPR adalah dengan

penggunaan nanopartikel magnetit (Fe3O4) (Oktivina ef al., 2017).

Nanopartikel Fe;Os memiliki kelebihan yaitu sifat magnetik yang unggul, luas
permukaan besar (Liu et al., 2014), berat molekul yang tinggi, dan indeks bias yang
tinggi, yang dapat meningkatkan sinyal SPR (Mandala et al., 2021). Kendati

demikian, nanopartikel Fe;O4 juga memiliki kekurangan yaitu stabilitas kimia yang



rendah dan mudah teraglomerasi. Oleh karena itu, dibutuhkan modifikasi
permukaan nanopartikel FesO4 untuk mencegah aglomerasi dan meningkatkan

stabilitas dan dispersibilitas nanopartikel Fe3O4 (Camacho et al., 2019).

Salah satu nanopartikel yang memungkinkan untuk meningkatkan dispersibilitas
nanopartikel Fe3Os adalah nanopartikel Ag. Nanopartikel Ag merupakan
nanopartikel yang banyak digunakan dalam meningkatkan performa biosensor
SPR. Nanopartikel Ag bersifat dispersif, memiliki stabilitas baik serta mudah
berikatan dengan material lain termasuk nanopartikel Fe3O4 (Zhan et al., 2019).
Nanopartikel Ag juga memiliki kelebihan yaitu merupakan material plasmonik
sehingga dapat menghasilkan fenomena /localized surface plasmon resonance
(LSPR). LSPR adalah peningkatan medan elektromagnetik disekitar permukaan
nanopartikel yang pada gilirannya akan meningkatkan signal SPR (Wu and Wang.,
2008). Oleh karena itu, penggabungan nanopartikel Fe3O4 dan Ag dalam komposit
Fe;04/Ag merupakan pilihan yang tepat dalam upaya meningkatkan sensitivitas

biosensor SPR (Dizaji ef al., 2015).

Nanopartikel dapat disintesis menggunakan beberapa metode dan yang paling
umum digunakan adalah metode kopresipitasi konvensional. Akan tetapi, metode
sintesis konvensional memiliki beberapa kekurangan yaitu biaya produksi tinggi,
polusi lingkungan, dan penggunaan bahan kimia beracun dan berbahaya sehingga
tidak ramah lingkungan (Wang ef al., 2021). Untuk mengatasi ataupun mengurangi
permasalahan tersebut, dikembangkan metode sintesis hijau. Keunggulan metode
sintesis hijau adalah ramah lingkungan, biaya murah dan membutuhkan energi yang

tidak terlalu tinggi (Raveendran et al., 2003).

Salah satu tanaman yang paling banyak digunakan untuk sintesis nanopartikel
Fe304 dengan metode sintesis hijau adalah Moringa oleifera (MO). Ekstrak daun
MO mengandung senyawa fenolik dan flavonoid yang berperan penting dalam
mereduksi ion Fe(IIl) dan Fe(Il) dan dapat bertindak sebagai zat penstabil dalam

proses sintesis nanopartikel (Vongsak et al., 2013).

Studi eksperimental tentang SPR telah banyak dilakukan oleh beberapa peneliti,
masing-masing memiliki karakteristik dan tujuan yang berbeda. Salah satunya yaitu

penelitian yang dilakukan oleh Adrianto et al., (2022) tentang suatu sifat Localized



surface plasmon resonance (LSPR) nanopartikel Ag menggunakan metode sintesis
hijau. Hasil penelitian menunjukkan bahwa peningkatan konsentrasi PVP
menyebabkan pergeseran sudut LSPR ke arah sudut datang yang lebih besar. Hal
ini membuktikan bahwa penggunaan PVP berpotensi mengoptimalkan kinerja

sensor berbasis SPR di masa mendatang.

Cuana et al., (2022) juga melakukan penelitian tentang sifat SPR nanopartikel
Fe3O4/Kitosan menggunakan metode sintesis hijau. Pengamatan fenomena SPR
menunjukkan kurva SPR mengalami pergeseran sudut ke nilai yang lebih besar
dengan meningkatnya konsentrasi kitosan. Hasil ini menunjukkan bahwa
penggunaan kitosan dalam nanopartikel Fe;O4 dapat meningkatkan sifat SPR, yang

berpotensi untuk aplikasi biosensor berbasis SPR.

Wahyuni et al., (2023) melakukan penelitian untuk mengamati sifat Localized
surface plasmon resonance biosensing by electro-optic nanopartikel komposit
Fe;O4/Ag menggunakan metode sintesis hijau. Pengamatan fenomena SPR
menunjukkan pergeseran sudut LSPR ke nilai yang lebih besar dengan
meningkatnya konsentrasi Ag pada Fe3Os. Hasil ini menunjukkan bahwa

penggunaan nanopartikel Fe;O4/Ag berpotensi meningkatkan kinerja sensor SPR.

Berdasarkan uraian di atas, maka dapat diketahui bahwa pada masa mendatang
teknologi biosensor berbasis SPR sangat berpotensi untuk dikembangkan menjadi
bioteknologi. Pada penelitian ini, dilakukan sintesis untuk mengetahui pengaruh
penambahan Ag terhadap struktur kristal dan sifat optik Fe;O4, serta variasi massa
nanokomposit Fe;Os/Ag terhadap karakteristik kurva SPR. Metode sintesis yang
digunakan adalah sintesis hijau menggunakan ekstrak MO. Pada penelitian ini,
dilakukan karakterisasi X-Ray Diffractometer (XRD) untuk mengetahui pengaruh
penambahan Ag terhadap struktur kristal Fe3Q4, Ultraviolet-visible (UV-Vis) untuk
mengetahui pengaruh penambahan Ag terhadap sifat optik Fe;O4. Karakteristik
kurva SPR dikaji pada sistem prisma/Au Thin Film/Fe;04/Ag/udara dengan variasi
massa Fe304/Ag (0,025; 0,05; 0,075; dan 0,1) gram.



1.2 Rumusan Masalah

Rumusan masalah pada penelitian ini adalah:

1. Bagaimana pengaruh penambahan Ag terhadap struktur kristal Fe3O4?

2. Bagaimana pengaruh penambahan Ag terhadap sifat optik Fe;O4?

3. Bagaimana pengaruh variasi massa nanokomposit Fe3;Os4/Ag terhadap

karakteristik kurva SPR?

1.3 Tujuan Penelitian

Tujuan dari penelitian ini adalah:

1. Mengetahui pengaruh penambahan Ag terhadap struktur kristal Fe3Oa.
2. Mengetahui pengaruh penambahan Ag terhadap sifat optik Fe3Oa.
3. Memahami pengaruh variasi massa nanokomposit Fe3Os/Ag terhadap

karakteristik kurva SPR.

1.4 Batasan Masalah

Rumusan masalah pada penelitian ini adalah:

1. Metode sintesis yang digunakan adalah sintesis hijau menggunakan Moringa
Oleifera (MO).

2. Karakterisasi yang digunakan adalah XRD dan UV-Vis.

3. Penelitian ini hanya terbatas pada sistem prisma/Au Thin Film/ Fe;O4/Ag/udara
dalam konfigurasi Kretschmann.

4. Variasi massa nanokomposit Fe304/Ag yaitu 0,025; 0,05; 0,075; dan 0,1 gram.
1.5 Manfaat Penelitian
Manfaat dari penelitian ini adalah:

1. Memberikan informasi tentang karakteristik bahan Fe;Os4/Ag yang dapat

digunakan dalam aplikasi biosensor SPR.



. Memberikan informasi tentang pengaruh variasi massa Fe3Os/Ag terhadap
kurva SPR.

. Hasil penelitian diharapkan dapat dijadikan sebagai referensi untuk penelitian
selanjutnya dalam upaya pengembangan teknologi biosensor.

Sebagai tambahan referensi di Jurusan Fisika, Fakultas MIPA, Universitas

Lampung.



II. TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Surface Plasmon Resonance (SPR)

Pada tahun 1902, Wood melakukan pengamatan pertama terhadap fenomena
Surface Plasmon (SP). Dalam eksperimennya, Wood menyinari kisi difraksi logam
dengan cahaya polikromatik dan melihat adanya pita gelap sempit dalam spektrum
cahaya yang terdifraksi. Pita-pita gelap ini yang disebut sebagai “anomaly Wood”,
menjadi tanda awal dari fenomena Surface Plasmon Resonance (SPR). Anomali ini
terjadi karena eksitasi gelombang elektromagnetik pada permukaan logam, yang
menyebabkan osilasi elektron kolektif di permukaan tersebut. Pengamatan Wood
merupakan langkah penting dalam perkembangan studi mengenai interaksi antara
cahaya dan permukaan logam, yang kemudian menjadi dasar bagi teknologi SPR

yang kita kenal saat ini (Homola, 2006).

SPR adalah fenomena yang terjadi ketika gelombang elektromagnetik berinteraksi
dengan elektron bebas pada permukaan logam, menghasilkan resonansi yang
sensitif terhadap perubahan indeks bias di sekitarnya. Dalam sensor SPR, SP
tereksitasi pada permukaan antara lapisan logam dan medium dielektrik
(superstrate). Perubahan indeks bias medium dielektrik ini, yang bisa disebabkan
oleh interaksi molekul di sekitar permukaan, menyebabkan pergeseran dalam sudut
resonansi. Pergeseran ini kemudian dapat diukur, yang memungkinkan sensor SPR
untuk mendeteksi dan menganalisis perubahan tersebut secara real-time dan dengan

sensitivitas tinggi (Homola, 2006).

Konsep ini menjadi dasar pengembangan berbagai sensor SPR yang digunakan
dalam bidang biosensor khususnya dalam mendeteksi interaksi biomolekul seperti
antigen-antibodi, interaksi DNA, diagnosis medis, dan berbagai aplikasi lainnya

(Homola, 2006).



Pengaturan spektroskopi SPR dan konfigurasi Kretschmann dapat dilihat pada
Gambar 2.1.
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Gambar 2.1 (a) Pengaturan Spektroskopi SPR dan (b) Konfigurasi Kretschmann
(Panre et al., 2021).

Sudut SPR adalah sudut kritis di mana terjadi resonansi antara gelombang cahaya
datang dan elektron di permukaan logam, yang menyebabkan penurunan intensitas
cahaya yang dipantulkan. Fenomena ini terjadi ketika cahaya melewati material
dengan indeks bias tinggi (seperti kaca atau prisma) menuju material dengan indeks
bias lebih rendah (seperti udara atau cairan), kemudian sebagian sinar akan

dipantulkan dari batas antara kedua material (Tudos and Schasfoort, 2008).

Jika sudut datang lebih besar dari sudut kritis, terjadi Internal Total Reflection (ITR)
yaitu pemantulan sempurna dimana hampir semua berkas sinar dipantulkan.
Namun, ketika permukaan prisma dilapisi dengan lapisan logam tipis, seperti emas
atau perak, sinar datang tidak lagi sepenuhnya dipantulkan, karena sebagian sinar

diserap oleh lapisan logam tipis logam. Serapan ini memicu resonansi antara medan



elektromagnetik cahaya dan elektron bebas di permukaan logam, yang disebut
plasmon permukaan. Ketika sudut datang lebih besar daripada sudut kritis maka
terjadi pengurangan intensitas sinar terpantul sehingga intensitas sinar terpantul
menjadi minimum. Sudut inilah yang kemudian disebut sebagai sudut SPR (0spr).
Sudut ini ditentukan oleh beberapa faktor, termasuk sifat material logam, panjang
gelombang cahaya, dan indeks bias medium di dekat permukaan logam. Pergeseran
sudut SPR mencerminkan perubahan lingkungan, seperti adanya molekul yang
terikat pada permukaan logam, yang menjadikannya alat deteksi sensitif untuk

mempelajari interaksi molekuler tanpa pelabelan (Tudos and Schasfoort, 2008).

2.2 Nanopartikel Fe3zO4 dan Ag

Nanopartikel Fe3O4 (magnetit) merupakan partikel magnetik berukuran nano yang
memiliki banyak aplikasi dalam biosensor karena memiliki stabilitas kimia yang
baik, sifat magnetik yang kuat, sehingga sangat sensitif terhadap perubahan
lingkungan. Dalam ukuran nano, partikel ini menunjukkan sifat uniknya karena
dominasi sifat magnetik akibat domain tunggal di dalamnya. Fes;Os4 dapat
dimodifikasi permukaannya untuk meningkatkan biokompatibilitas dan
fungsionalisasi, memungkinkan penggunaannya dalam deteksi sebuah molekul

target (Darton ef al., 2019).

Nanopartikel Fe;Os (magnetit) mempunyai struktur spinel, dimana atom-atom
oksigen yang lebih besar membentuk struktur kubik, sedangkan atom Fe yang lebih
kecil mengisi situs tetrahedral dan oktahedral. Pada situs tetrahedral, atom Fe
dikelilingi oleh 4 atom oksigen, sedangkan pada situs oktahedral atom Fe dikelilingi
oleh 6 atom oksigen. Magnetit tergolong ke dalam Space Group no. 227 (Fd -3m)
dengan parameter kisi (a =b = ¢ = 8,3122 A) dan sudut (o = B = y = 90°) seperti
pada Gambar 2.2.
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Gambar 2.2 Struktur kristal Fe3O4 (a) posisi atom dalam kristal tetrahedral (b)
posisi atom dalam kristal oktahedral (c) gabungan tetrahedral dan
oktahedral (d) kubus spinel (Cullity and Graham, 2009).

Sifat magnetik yang kuat berasal dari adanya interaksi spin antara ion Fe** dan Fe**
di dalam kisi kristal Fe3O4, yang menghasilkan magnetisasi spontan. Fe3O4 dikenal
sebagai bahan feromagnetik, yang artinya material ini dapat mengalami magnetisasi
kuat ketika dikenakan medan magnet eksternal dan mampu mempertahankan
magnetisasinya setelah medan dihilangkan. FesO4 mempunyai sensitivitas yang
tinggi terhadap perubahan medan magnet. Hal ini dimanfaatkan dalam berbagai alat
deteksi molekul, termasuk sensor SPR untuk analisis interaksi biomolekul. Ketika
medan magnet diterapkan, interaksi antara medan elektromagnetik cahaya dan
elektron di permukaan logam dapat dimodifikasi, yang memungkinkan deteksi

perubahan lingkungan dengan sangat presisi (Nguyen ef al., 2021).

Selain sifat magnetik, Fe;O4 juga memiliki kemampuan untuk dilapisi dengan
berbagai bahan seperti polimer atau biomolekul. Pelapisan ini memungkinkan
modifikasi fungsionalitas nanopartikel sehingga dapat berinteraksi secara spesifik
dengan target molekul. Lapisan ini dapat meningkatkan kemampuannya dalam
mendeteksi molekul target sehingga meningkatkan sensitivitas deteksi,
menjadikannya sebagai alat deteksi yang efisien, terutama dalam suatu aplikasi

biosensor (Yang et al., 2017).

Salah satu sifat penting dari Fe;Os4 dalam aplikasi ini adalah permeabilitas
magnetiknya, yang berubah berdasarkan frekuensi. Permeabilitas ini sangat sensitif

pada rentang gelombang mikro, di mana resonansi magnetik dapat terjadi, serta
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nanopartikel Fe3Os memengaruhi indeks bias di permukaan tempat interaksi
resonansi terjadi. Pelapisan nanopartikel pada lapisan tipis emas dapat dilakukan
dengan teknik spray yang memungkinkan deposisi nanopartikel pada lapisan tipis
secara presisi. Dengan adanya nanopartikel Fe3Os menyebabkan terjadinya
perubahan indeks bias pada bidang batas ditandai dengan adanya pergeseran kurva
Attenuated Total Reflection (ATR). Perubahan konfigurasi berupa ketebalan
lapisan nanopartikel juga dapat menyebabkan pergeseran sudut SPR (Putra et al.,
2021).

Nanopartikel Ag memiliki sifat plasmonik yang unik, terutama kemampuan untuk
menghasilkan /localized surface plasmon resonance biosensing (LSPR). LSPR
terjadi ketika nanopartikel Ag terpapar cahaya dengan panjang gelombang tertentu,
menyebabkan osilasi kolektif dari elektron bebas di permukaan nanopartikel
sehingga menghasilkan peningkatan medan elektromagnetik di sekitar nanopartikel
yang sangat sensitif terhadap perubahan indeks bias di sekitarnya. Perubahan dalam
indeks bias di sekitar nanopartikel dapat menyebabkan pergeseran dalam spektrum
LSPR. Ini membuat nanopartikel perak sangat sensitif terhadap perubahan
lingkungan, yang berguna untuk aplikasi biosensor. Sensor berbasis nanopartikel
Ag menunjukkan sensitivitas tinggi dan kemampuan untuk mendeteksi target
biomolekuler pada konsentrasi yang sangat rendah. Keunggulan ini menjadikan
nanopartikel Ag sebagai komponen kunci dalam pengembangan sensor untuk

aplikasi medis, lingkungan, dan keamanan pangan (Loiseau et al., 2019).

Nanopartikel perak Ag memiliki struktur kristal yang umumnya berbentuk face-
centered cubic (FCC) seperti pada Gambar 2.3. Struktur ini ditandai dengan bidang
kristalografi seperti (111), (200), (220), dan (311) (Oktaviani et al., 2015).

Gambar 2.3 Face-centered cubic (Kittel, 2005).
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2.3 Karakterisasi Nanopartikel
2.3.1 X-Ray Diffraction (XRD)

X-Ray Diffraction (XRD) merupakan teknik penting yang digunakan untuk
menganalisis struktur kristal dari material dengan cara mempelajari pola difraksi
yang dihasilkan. Ketika sampel terpapar sinar-X yang memiliki energi tinggi, maka
elektron-elektron pada kulit atomnya akan menyerap energi tersebut. Tetapi, jika
energi paparan sinar-X tidak cukup untuk melepaskan elektron-elektron dari
lintasannya, maka elektron-elektron ini akan menghamburkan kembali sinar-X

dengan besaran energi yang sama (Setianingsih et al., 2018).

Tlustrasi difraksi pada bidang kristal dapat dilihat pada Gambar 2.4.

Berkas datang
Berkas
dlreflek5|kan

—o—o—o o'—o—o——o—
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Gambar 2.4 Ilustrasi difraksi pada bidang kristal (Cullity, 1956).

Prinsip dasar yang mendasari teknik XRD yaitu hukum Bragg. Hukum Bragg
menghubungkan panjang gelombang sinar-X dengan sudut difraksi dan jarak antar
bidang atom dalam kristal. Berdasarkan hukum Bragg, spektrum difraksi yang
dihasilkan dapat dianalisis untuk menentukan parameter kristalografi

material (Setianingsih ef al., 2018).

Syarat terjadinya difraksi harus memenuhi hukum Bragg, seperti pada Persamaan

2.1).

Dengan d adalah jarak antar bidang atom dalam kristal (A), A adalah panjang
gelombang sinar-X, dan 6 adalah sudut difraksi yang menggambarkan posisi

puncak (Gautreau and Savin, 1999).
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Komponen dari XRD berupa sumber sinar-X, kolimator, sampel, dan detektor.
Sumber sinar-X biasanya terdiri dari tabung sinar-X yang menggunakan elektroda
logam yang saat terkena elektron berkecepatan tinggi, memancarkan sinar-
X dengan panjang gelombang bergantung pada bahan targetnya. Kolimator
berfungsi mengarahkan dan menyempitkan sinar-X menjadi berkas paralel.
Kolimator adalah perangkat yang digunakan untuk membentuk berkas sinar-X
menjadi lebih fokus dan sejajar, sehingga hanya sinar dengan sudut tertentu yang
dapat mencapai sampel. Sampel yang dianalisis, biasanya berupa material padatan
halus, ditempatkan pada pemegang sampel (sample holder) dan diposisikan
sedemikian rupa sehingga berkas sinar-X dapat mengenai permukaannya dari
berbagai sudut. Detektor berfungsi mengolah data difraksi yang dapat menentukan
struktur kristal. Data dari detektor diolah menggunakan perangkat lunak khusus
untuk menghasilkan pola difraksi. Pola ini kemudian dianalisis untuk menentukan
struktur kristal, mengidentifikasi fase material, parameter kisi, ukuran kristalit, dan

informasi kristalografi lainnya (Yusuf et al., 2024).

Difraksi sinar-X dapat menentukan ukuran kristal dengan fase tertentu. Ukuran
kristal ditentukan melalui puncak-puncak utama pada pola difraktrogram melalui

pendekatan persamaan Debye Scherrer seperti pada Persamaan (2.2).

Dengan D adalah ukuran kristal, k adalah faktor bentuk kristal (0,9-1), A adalah
panjang gelombang sinar-X (0,15406 A), B adalah nilai Full Width at Half
Maximum (derajat), dan 6 adalah sudut difraksi (derajat).

Persamaan Debye Scherrer menjelaskan bahwa nilai ukuran kristal yang dihasilkan
berbanding terbalik dengan nilai FWHM, sedangkan nilai FWHM dipengaruhi oleh
intensitas masing-masing bidang kristal. Saat intensitas semakin tinggi, maka nilai

FWHM akan semakin kecil (Masruroh et al., 2013).
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2.3.2 Spektroskopi Ultraviolet-Visible (UV-Vis)

Spektroskopi UV-Vis merupakan teknik analisis yang digunakan untuk mengukur
absorbansi cahaya dalam rentang panjang gelombang ultraviolet (UV) dan visible
(Vis), yakni spektrum gelombang elektromagnetik dengan panjang gelombang 210
nm sampai 900 nm. Pada spektroskopi UV-Vis, cahaya disorotkan pada sebuah
material (padat, cair, atau gas) dan spektrum cahaya yang ditransmisikan
dibandingkan dengan spektrum cahaya yang digunakan. Hal ini dilakukan karena
interaksi cahaya dengan suatu material akan sangat beragam, mulai dari pemantulan
(refleksi), hamburan, serapan (adsorpsi), pembiasan, transmisi, dan polarisasi.
Jika material menyerap (absorpsi) cahaya, maka dapat terjadi perubahan gerakan
muatan di dalam material tersebut. Absorpsi radiasi gelombang elektromagnetik
pada rentang UV-Vis dengan transisi antar tingkat energi elektron. Transisi yang
paling mungkin terjadi adalah dari highest occupied molecular orbital (HOMO) ke
lowest occupied orbital molecular (LOMO) (Sani, 2019).

Prinsip dasar spektroskopi UV-Vis melibatkan transisi elektron dari tingkat energi
dasar ke tingkat energi yang lebih tinggi ketika molekul menyerap cahaya pada
panjang gelombang tertentu. Spektrum yang dihasilkan mencerminkan pola
absorpsi molekul dan dapat dianalisis untuk mengidentifikasi zat atau mengukur
konsentrasinya. Dalam spektroskopi UV-Vis, energi yang bersesuaian dengan
daerah UV-Vis yang diserap oleh molekul dapat menyebabkan transisi-transisi

elektron dari keadaan dasar ke berbagai keadaan eksitasi (Rohman et al., 2023).

Komponen dari UV-Vis berupa sumber cahaya, monokromator, kuvet (wadah
sampel), dan detektor. Sumber cahaya berfungsi menghasilkan cahaya UV-Vis yang
diperlukan untuk analisis. Monokromator berfungsi memilih panjang gelombang
cahaya tertentu dari spektrum yang dihasilkan oleh sumber cahaya. Monokromator
berfungsi untuk memisahkan cahaya putih (yang mengandung berbagai panjang
gelombang) menjadi panjang gelombang tunggal yang diinginkan menggunakan
kisi difraksi (prisma). Panjang gelombang yang dipilih oleh monokromator ini akan
diarahkan ke sampel untuk analisis. Kuvet berfungsi untuk menampung sampel
yang akan dianalisis. Kuvet biasanya terbuat dari kuarsa (untuk analisis di wilayah

UV) atau kaca (untuk analisis di wilayah tampak). Kuvet harus bersifat transparan
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terhadap cahaya UV-Vis, sehingga cahaya dapat melewati sampel di dalam kuvet
tanpa terhalang. Kuvet ditempatkan pada jalur optik antara monokromator dan
detektor. Detektor berfungsi mengukur intensitas cahaya yang telah melewati

sampel dan mengubahnya menjadi sinyal listrik (Sunandar, 2024).

Skematik spektrofotometer UV-Vis dapat dilihat pada Gambar 2.5.
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Gambar 2.5 Skematik Spektrofotometer UV-Vis (Gandomi et al., 2018).

2.4 Sintesis Hijau (Green Synthesis)

Nanopartikel dapat disintesis dengan tiga cara yaitu: fisika, kimia, dan biologis.
Umumnya cara yang digunakan untuk sintesis nanopartikel adalah metode fisika
dan kimia. Akan tetapi, terdapat kekurangan dari masing-masing metode ini.
Metode fisika memerlukan waktu yang lebih banyak untuk mencapai stabilitas
termal, memerlukan banyak energi, dan menempati ruang yang besar jika terjadi
pembakaran. Metode kimia pada umumnya menggunakan zat pereduksi yang keras
seperti natrium borohidrida, natrium sitrat, dan pelarut organik. Reagen kimia ini
menimbulkan masalah toksisitas dan masalah lingkungan. Sehingga metode
biologis lebih disukai dalam sintesis nanopartikel. Sintesis nanopartikel dengan
metode biologis dapat dilakukan menggunakan bakteri, jamur, alga, tanaman, dan
limbah pertanian. Nanopartikel dapat disintesis melalui teknologi hijau

menggunakan ekstrak tumbuhan dan limbah pertanian yang hemat biaya, ramah
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lingkungan, dan mudah ditangani (Nurhidayati et al., 2023).

Salah satu tanaman yang paling banyak digunakan untuk sintesis hijau nanopartikel
Fe3O4 adalah Moringa oleifera (MO) (Mabarroh et al., 2022). Ekstrak MO
mengandung senyawa fenolik dan flavonoid, mengandung gugus hidroksil (-OH)
(Vongsak et al., 2013). Larutan ekstrak MO mengurangi jumlah pereaksi kimia
NH4OH yang diperlukan untuk memasok gugus hidroksil (Mabarroh et al., 2022).
Pendekatan ini mengurangi sebagian penggunaan reagen kimia, seperti ammonium
hidroksida (NH4OH), yang biasa digunakan dalam proses pengendapan, sehingga
penggunaan bahan tanaman dalam sintesis nanopartikel menjadi metode sintesis
hijau. Pembentukan nanokomposit Fe3Os/Ag dibagi menjadi 4 tahap, yaitu
pembentukan nanopartikel Fe3;O4, Ag, Fe304/APTMS, dan nanokomposit
Fe;04/Ag (Jain and Mehata, 2017).

2.5 Penelitian Terkait

Penelitian terkait dengan surface plasmon resonance (SPR) telah banyak dilakukan
oleh beberapa peneliti, masing-masing memiliki karakteristik dan tujuan yang
berbeda. Beberapa diantaranya digunakan sebagai dasar untuk membantu dalam

pelaksanaan penelitian ini.

Adrianto et al., (2022) melakukan penelitian sifat Localized surface plasmon
resonance (LSPR) nanopartikel Ag menggunakan metode sintesis hijau. Pada
penelitian ini, sifat LSPR dikaji setelah penambahan polivinilpirolidon (PVP) pada
sintesis hijau nanopartikel Ag dan perak-polivinilpirolidon menggunakan ekstrak

Moringa Oleifera (MO) dengan variasi konsentrasi PVP (1,70, 2,55, dan 4,25 ppm).
Hasil karakterisasi menggunakan Transmission Electron Microscopy (TEM)
menunjukkan nanopartikel Ag berbentuk bulat, memiliki struktur kristal face
centered cubic (FCC), tersebar dengan ukuran rata-rata 22 nm, dan terjadi
penurunan ukuran nanopartikel menjadi 20, 19, 15 nm akibat peningkatan
konsentrasi PVP. PVP berperan penting dalam pengaturan ukuran kristal; semakin
tinggi konsentrasi PVP, semakin sempit distribusi ukuran partikel. Hasil

spektroskopi UV-Vis menunjukkan pita LSPR pada 326 nm bergeser menjadi 325,



16

323 dan 321 nm seiring dengan peningkatan konsentrasi PVP. Hasil penelitian
menunjukkan bahwa pergeseran sudut LSPR ke arah sudut datang yang lebih besar
karena Ag-PVP. Peningkatan konsentrasi PVP menyebabkan pergeseran besar pada
sudut LSPR karena perubahan ukuran dan ketebalan lapisan PVP, yang mengubah
konstanta dielektrik nanopartikel. Hal ini membuktikan bahwa penggunaan PVP
dapat membantu mengontrol sifat struktur mikro dan LSPR dari nanopartikel Ag-
PVP hasil sintesis hijau dan berpotensi mengoptimalkan kinerja sensor berbasis

SPR di masa mendatang.

Cuana et al., (2022) melakukan penelitian sifat SPR nanopartikel Fe3O4/Kitosan
menggunakan metode sintesis hijau. Pada penelitian ini, sifat SPR dikaji setelah
penambahan kitosan pada sintesis hijau nanopartikel Fe3;O4/Kitosan menggunakan
ekstrak MO dengan variasi konsentrasi kitosan (20, 33, 43, dan 50%). Hasil
karakterisasi menggunakan X-Ray Diffractometer (XRD) menunjukkan
nanopartikel yang dihasilkan memiliki struktur kristal cubic inverse spinel dan
terjadi peningkatan ukuran kristalit akibat penambahan kitosan pada sintesis hijau
Fe304 yaitu dari 7,2 nm menjadi 7,8 nm. Hasil spektroskopi UV-Vis menunjukkan
pergeseran puncak serapan khas Fe3O4/Kitosan ke daerah panjang gelombang yang
lebih besar dengan meningkatnya konsentrasi kitosan. Pengamatan fenomena SPR
menunjukkan kurva SPR mengalami pergeseran sudut ke nilai yang lebih besar
dengan meningkatnya konsentrasi kitosan. Nilai sudut SPR bergeser dari 0,17°
menjadi  1,91°. Kitosan yang menutupi permukaan nanopartikel Fe3O4
menyebabkan indeks bias berubah sehingga meningkatkan pergeseran sudut SPR.
Hasil yang diperoleh menunjukkan bahwa sifat SPR dari nanopartikel Fe;O4
meningkat secara signifikan melalui modifikasi dengan kitosan. Hasil ini juga
menunjukkan bahwa penggunaan kitosan dalam nanopartikel Fes;Os4 dapat

meningkatkan sifat SPR, yang berpotensi untuk aplikasi biosensor berbasis SPR.

Wahyuni et al., (2023) melakukan penelitian untuk mengamati sifat Localized
surface plasmon resonance biosensing by electro-optic nanopartikel komposit
Fe;04/Ag menggunakan metode sintesis hijau. Pada penelitian ini, sifat SPR dikaji
setelah penambahan Ag pada sintesis hijau nanopartikel komposit Fe;Os/Ag
menggunakan ekstrak MO dengan konsentrasi AgNOs (20, 40, 60 mM). Hasil

karakterisasi menggunakan XRD menunjukkan penambahan konsentrasi Ag dapat
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menyebabkan ukuran kristal bertambah. Peningkatan ukuran kristal Fe3;O4
disebabkan oleh adanya proses pemanasan pada saat proses modifikasi dan
mengindikasikan bahwa permukaan nanopartikel Fe3Os hasil darisintesis hijau
telah berhasil dimodifikasi dengan Ag. Hasil spektroskopi UV-Vis menunjukkan
bahwa peningkatan konsentrasi Ag menyebabkan pergeseran puncak serapan khas
Fe304 ke daerah panjang gelombang yang lebih besar. Pengamatan fenomena SPR
menunjukkan pergeseran sudut LSPR ke nilai yang lebih besar dengan

meningkatnya konsentrasi Ag pada Fe3Oa.



III. METODE PENELITIAN

3.1 Tempat dan Waktu Pelaksanaan

Penelitian ini dilaksanakan di Laboratorium Fisika Material dan Instrumentasi,
Jurusan Fisika, Fakultas Matematika dan Ilmu Pengetahuan Alam, Universitas
Gadjah Mada, yang bertempat di komplek FMIPA Sekip Utara Bls 21, Yogyakarta
dan Laboratorium Fisika Universitas Ahmad Dahlan, yang bertempat di JI. Ahmad
Yani (Ringroad Selatan) Tamanan Banguntapan Bantul, Yogyakarta, pada bulan
Juli-Desember 2024.

3.2 Alat dan Bahan

3.2.1 Alat-alat Penelitian

Alat-alat yang digunakan dalam melaksanakan penelitian ini adalah gelas ukur,
gelas beaker, labu erlenmeyer, spatula besi, hot plate/magnetic stirrer, kertas
whatman, pipet tetes, neraca analitik, lemari pendingin, furnace, ultrasonic cleaner,
thermometer, meja magnet, prisma, laser merah (He-Ne) dengan panjang

gelombang A = 623,8 nm.

3.2.2 Bahan-Bahan Penelitian

Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian adalah serbuk MO, FeCls.6H2O,
FeS04.7H20, Fe;O4 NPs, (3-Aminopropyl) triethoxysilane (APTMS), etanol,
AgNO3, aquades, NH4OH, Au, alkohol 70%.
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3.3 Prosedur Penelitian

Prosedur penelitian diawali dengan pembuatan sampel lalu dilakukan karakterisasi

menggunakan XRD dan UV-Vis. Setelah itu, dilakukan pengamatan fenomena

SPR.

3.3.1 Pembuatan Sampel

3.3.1.1 Pembuatan Larutan MO

Prosedur pembuatan larutan MO adalah:

l.
2.

Serbuk MO ditimbang sebanyak 5 gram

Aquades sebanyak 60 ml dipanaskan menggunakan hot plate pada suhu
100°C hingga mencapai suhu 60°C.

Serbuk MO dimasukkan ke dalam aquades dan diaduk menggunakan
magnetic stirrer selama 1 jam dengan kecepatan 600 rpm pada suhu 100°C.
Suhu campuran larutan MO dijaga stabil pada suhu 60°C, set timer selama
1 jam.

Setelah 1 jam, stirrer dimatikan dan ditunggu hingga larutan mencapai suhu
30°C.

Larutan MO disaring menggunakan kertas whatman No. 1, diperoleh larutan
MO 30 ml.

Larutan MO disimpan dalam wadah erlenmeyer yang ditutup menggunakan

plastic wrapping.

3.3.1.2 Sintesis Hijau Fe3O4 NPs

Prosedur sintesis hijau Fe3O4 NPs adalah:

l.

FeCl3;.6H>O ditimbang sebanyak 4,054 gram dan FeSO4.7H>O ditimbang
sebanyak 2,086 gram.
7,5 ml aquades ditambahkan ke dalam masing-masing sampel dan diaduk

menggunakan magnetic stirrer selama 15 menit dengan kecepatan 600 rpm.
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18 ml aquades dicampur ke dalam 12 ml NH4OH sehingga diperoleh 30 ml

larutan NH4OH (10%).

Larutan FeCl3.6H,0O dan FeSO4.7H>O dicampurkan, kemudian diaduk

menggunakan magnetic stirrer pada suhu 100°C dengan kecepatan 600 rpm

hingga mencapai suhu 60°C. Lalu, diaduk kembali selama 15 menit, suhu

dijaga tetap stabil pada suhu 60°C.

10 ml MO dimasukkan dan diaduk menggunakan magnetic stirrer pada

suhu 60°C dengan kecepatan 600 rpm selama 30 menit.

Larutan NH4OH diaduk menggunakan magnetic stirrer pada suhu 60°C

dengan kecepatan 600 rpm selama 15 menit.

Larutan NH4OH dititrasi ke dalam campuran larutan MO dan FeClz.6H,O

dan FeS04.7H>0 pada suhu 60°C dan dengan kecepatan 600 rpm sebanyak

30 ml selama 90 menit.

Larutan didiamkan sampai mencapai suhu 35°C.

Dilakukan pencucian sebanyak 7 kali masing-masing selama 15 menit

- 250 ml aquades dituangkan ke dalam endapan larutan, diletakkan pada
meja magnet, didiamkan selama 15 menit sampai ada endapan.

- Air dibuang.

Dilakukan pemanasan menggunakan furnace pada suhu 100°C selama 2

jam.

Nanopartikel Fe3;O4 digerus dan ditimbang.

3.3.1.3 Sintesis Hijau Fe3O4/APTMS (3-Aminopropyl) trimethoxysilane (silika

termodifikasi)

Prosedur sintesis hijau Fe3;O4/APTMS adalah:

1.
2.

Fe304 ditimbang sebanyak 0,5 gram.

Fe3Os4 ditambahkan 12 ml APTMS, 12 ml NH4OH, 200 ml etanol, dan
dilakukan sonifikasi selama 90 menit pada suhu 27°C.

. Larutan diendapkan menggunakan meja magnet.

Pencucian dilakukan sebanyak 3 kali masing-masing selama 15 menit.

a. Larutan diletakkan di atas meja magnet dan didiamkan selama 15 menit.

- Air dibuang (meja magnet tetap pada bagian bawah).
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b. Etanol 96% ditambahkan sebanyak 20 ml, diletakkan pada meja magnet,
didiamkan selama 15 menit.
- Air dibuang.

c. Langkah b diulangi.

Dilakukan pemanasan menggunakan furnace pada suhu 70°C selama 2 jam.

6. Nanopartikel Fe304/APTMS digerus dan ditimbang.

3.3.1.4 Sintesis Hijau Ag

Prosedur sintesis hijau Ag pada adalah:

l.
2.

AgNO;s ditimbang sebanyak 1,36 gram
AgNOs ditambah 70 ml aquades, diaduk menggunakan magnetic stirrer selama

1 jam dengan kecepatan 450 rpm. Setelah 1 jam, suhu dinaikkan ke 60°C.

. Larutan MO 10 ml diteteskan ke dalam larutan AgNOs selama 30 menit.

Campuran larutan diaduk selama 30 menit dengan kecepatan 450 rpm pada suhu

ruang dan diperoleh larutan AgMO.

3.3.1.5 Sintesis Hijau Fe304/Ag

Prosedur sintesis hijau Fe304/Ag adalah:

1.
2.

80 ml AgMO, 100 ml ethanol 96% dan 0,4 gram Fe304/APTMS dicampurkan
Campuran larutan diaduk selama 4jam pada suhu ruang dengan kecepatan 600
rpm.
Pengendapan dilakukan menggunakan meja magnet selama 30 menit.
Pencucian dilakukan sebanyak 2 kali masing-masing selama 30 menit.
- Setelah air dibuang, 200 ml ethanol dituang, diletakkan pada meja magnet,

air dibuang.

- Ethanol 200 ml ditambahkan, diletakkan pada meja magnet, air dibuang.

Pemanasan menggunakan furnace 60°C dilakukan selama 2 jam.

Nanokomposit Fe304/Ag digerus dan ditimbang.
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3.3.2 Karakterisasi Sampel

3.3.2.1 X-Ray Diffraction (XRD)

Karakterisasi menggunakan XRD merek Shimadzu XD-3H untuk menentukan
ukuran kristalit dan menganalisis struktur kristal sampel. Program Materials
Analysis Using Diffraction (MAUD) digunakan untuk menganalisis spektrum XRD
menggunakan metode penyempurnaan Rietveld. Kemudian diolah menggunakan
software Origin sehingga diperoleh kurva XRD. Ukuran kristalit dari nanopartikel
Fe304 dan nanokomposit Fe3Os/Ag dihitung menggunakan persamaan Debye-

Scherrer.

3.3.2.2 Ultraviolet-Visible (UV-Vis)

Karakterisasi menggunakan UV-Vis bertujuan untuk mengetahui spektrum
absorbansi sampel Fe;Os dan Fe;Os/Ag. Analisis data menggunakan software

Origin sehingga diperoleh nilai spektrum absorbansi sampel Fe3O4 dan FesO4/Ag.

3.3.3 Pengamatan Fenomena SPR

3.3.3.1 Pencucian Prisma

Prosedur pencucian prisma adalah:

1. Prisma dimasukkan ke dalam gelas beker.

2. Aseton dituangkan ke dalam gelas beker sampai menutupi prisma.

3. Sonifikasi selama 15 menit menggunakan ultrasonic cleaner, lalu larutan aseton
dibuang.

4. Alkohol dituang ke dalam gelas beker sampai menutupi prisma.

5. Sonifikasi selama 15 menit menggunakan ultrasonic cleaner, lalu larutan
alkohol dibuang.

6. Aquades dituang ke dalam gelas beker sampai menutupi prisma.

7. Sonifikasi selama 15 menit menggunakan ultrasonic cleaner.
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8. Larutan aquades dibuang.

9. Prisma dikeringkan menggunakan hair dryer.

3.3.3.2 Deposisi Lapisan Emas (Au) pada Prisma

Penelitian ini menggunakan empat prisma, masing-masing dilapisi emas pada
permukaannya menggunakan vacuum evaporator di Laboratorium Universitas
Ahmad Dahlan, Yogyakarta. Setiap prisma dideposisikan dengan emas seberat

0,025 gram, sehingga total massa emas yang digunakan adalah 0,1 gram.

3.3.3.3 Deposisi Nanokomposit Fe304/Ag

Prosedur deposisi nanokomposit Fe;Os/Ag pada permukaan sistem Prisma/Au

adalah:

1. Nanokomposit Fe;Os/Ag ditimbang dengan variasi massa 0,025 gram; 0,05
gram; 0,075 gram; 0,1 gram dan dimasukkan ke dalam masing-masing gelas
beker.

2. Alkohol 70% sebanyak 5 ml ditambahkan ke dalam masing-masing variasi
massa nanokomposit Fe3O4/Ag.

3. Larutan disonifikasi selama 30 menit.

4. Larutan dimasukkan ke dalam botol spray.

5. Larutan dideposisi ke prisma berlapis Au menggunakan metode spray.

Prisma berlapis Au yang dideposisi Fe304/Ag akan menjadi sistem empat lapisan,
yaitu prisma/Au Thin Film/Fe3;O4/Ag/udara. Deposisi nanokomposit Fe3sO4/Ag
pada permukaan prisma berlapis Au menggunakan 4 prisma yang berbeda untuk

masing-masing variasi massa.
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3.3.3.5 Pengambilan Data Surface Plasmon Resonance (SPR)

Pengamatan fenomena SPR dilakukan menggunakan metode Attenuated Total
Reflection (ATR) dengan konfigurasi Kretschmann. Pada pengamatan ini akan
diketahui adanya fenomena SPR yang ditandai dengan pergeseran sudut SPR yang
terjadi akibat penambahan Fe3Os/Ag pada . Pengamatan fenomena SPR dilakukan
pada sistem prisma/Au Thin Film/Fe3;Os/Ag/udara pada masing-masing variasi
massa Fe304/Ag. Pengambilan data dilakukan dengan variasi sudut datang dari 34°

hingga 54°.
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3.4 Diagram Alir

Diagram alir pada penelitian ini ditunjukkan pada Gambar 3.1 sampai Gambar

3.3.

/ Serbuk MO / / AgNO; /
v

Dilarutkan dalam 60 ml - :
aquades Dilarutkan dalam 70 ml aquades
A
Diaduk pada suhu 60 °C Diaduk pada suhu ruang dengan
dengan 600 rpm 60 menit 450 rpm selama 60 menit, lalu
v suhu dinaikkan menjadi 60 °C
Penyaringan larutan

¢ v
Larutan MO »| Ditetesi 10 ml larutan MO selama
30 menit perlahan-lahan

v

Diaduk pada suhu ruang dengan 450
rpm selama 30 menit

o

Gambar 3.1 Diagram Alir Pembuatan Larutan MO dan AgMO.
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FeCls.6H>0 dan FeSO4.7H>0

'

Dilarutkan dalarp 60 ml aquades

v

Diaduk pada suhu 60 °C dengan 450 rpm selama 15 menit

'

Dimasukkan 10 ml larutan MO

.

Ditetesi 30 ml NH4OH (10%)
v

Didinginkan sampai mencapai suhu ruang dan dilakukan pencucian 7 kali

v

Pemanasan menggunakan furnace selama 2 jam pada suhu 100 °C

!

Digerus sampai halus
|

v
/ Fe304 NPs //
v

Ditambahkan APTMS. NH4OH. etanql. dan disonifikasi selama 90 menit

v

Diendapkan dan djcuci sebanvak 3 kali

v

Pemanasan pada suhu 70 °C selama 2 iam

v
/ Fe304/APTMS /
v

Ditambah dengan AgMO dan etanol, diaduk dengan 600 rpm selama 4 jam

v

Diendapkan dan dicuci sebanyak 2 kali
v

Dipanaskan pada suhu 60 °C selama 2 jam

v
/ Fes04/Ag /
| .
v

Karakterisasi XRD dan UV-Vis

Gambar 3.2 Diagram Alir Pembuatan Fe;O4/Ag.
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/ Fe3Of/Ag /

Disonifikasi dalam 5 ml alkohol 70% masing-
masing variasi (0,025; 0,05; 0,075; 0,1 gram)

v

Pencucian prisma

!

Pengamatan fenomena SPR pada sistem
prisma/Au/udara

A

Deposisi nanokomposit Fe304/Ag dengan variasi
massa (0,025; 0,05; 0,075; 0,1 gram) ke masing-
masing prisma

v

Pengamatan fenomena SPR pada sistem
prisma/Au/ Fe;O4/Ag/udara masing-masing
variasi massa nanokomposit Fe;O4/Ag

Gambar 3.3 Diagram Alir Pengamatan fenomena SPR.



V. KESIMPULAN DAN SARAN

5.1 Kesimpulan

Berdasarkan hasil penelitian diperoleh beberapa kesimpulan sebagai

berikut:

1.

5.2

Berdasarkan hasil karakterisasi XRD, penambahan Ag pada Fe;Os tidak
mengubah struktur kristal FesOa4 secara langsung, tetapi menyebabkan ukuran
kristalit semakin besar, dari 37,1 nm menjadi 41,1 nm. Fe3O4 memiliki struktur
spinel invers dengan Space Group No. 227 (Fd -3m) dan Ag memiliki struktur
face-centered cubic (FCC).

. Berdasarkan hasil karakterisasi UV-Vis, penambahan Ag pada Fe3;O4

menyebabkan spektrum absorbansi bergeser ke panjang gelombang yang lebih
panjang. Fe3O4 tidak memiliki spektrum absorbansi dan setelah ditambahkan

Ag 100mM, spektrum absorbansi diperoleh pada panjang gelombang 661 nm.

. Penambahan nanokomposit Fe304/Ag pada lapisan tipis Au dapat menyebabkan

pergeseran sudut SPR ke kanan menuju sudut datang yang lebih besar dan
menaikkan reflektansi. Selain itu, peningkatan massa nanokomposit Fe3;O4/Ag
juga dapat menyebabkan pergeseran sudut SPR ke kanan menuju sudut datang

yang lebih besar dan menaikkan reflektansi.

Saran

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan, perlu adanya penyempurnaan untuk

penelitian selanjutnya dalam upaya pengembangan teknologi biosensor dengan

mengontrol parameter lain seperti tekanan spray untuk memperoleh ketebalan

nanokomposit Fe3O04/Ag yang lebih homogen dan terdeposisi secara merata di atas

permukaan lapisan tipis Au, sehingga hasilnya lebih konsisten.
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