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ABSTRAK

PEMBUATAN LAPISAN TIPIS TiO2BERBASIS ILMENIT LAMPUNG
MENGGUNAKAN METODE CHEMICAL BATH DEPOSITION (CBD)

Oleh

NADIA FEBRIYANTI

Telah dilakukan penelitian pembuatan lapisan tipis TiO2 berbasis ilmenit Lampung
dengan menggunakan metode Chemical Bath Deposition (CBD). Prekursor yang
digunakan dalam pembuatan lapisan tipis TiO2 pada penelitian ini berupa serbuk
hasil ekstraksi TiO2 dari ilmenit Lampung dengan kemurnian sebesar 60,701%.
Lapisan tipis TiO. ditumbuhkan pada media berupa substrat kaca. Variasi yang
digunakan dalam penumbuhan lapisan tipis pada penelitian ini berupa waktu
pelapisan yaitu 2, 3, 4 dan 5 jam. Setelah proses pelapisan, substrat kaca
dikeringkan dan dikalsinasi pada suhu 500°C selama 4 jam. Kemudian dilakukan
karakterisasi menggunakan XRD dan SEM, serta dilakukan pengukuran nilai
resistivitas dari lapisan tipis dengan menggunakan metode empat titik. Hasil XRD
menunjukkan bahwa serbuk hasil ekstraksi TiOz dari ilmenit Lampung didominasi
oleh fasa rutil dan brukit. Sedangkan untuk lapisan tipis TiO. yang dihasilkan
berstruktur amorf. Morfologi pada semua sampel menunjukkan bahwa telah
terbentuk struktur berpori. Berdasarkan hasil SEM penampang melintang, pada
sampel dengan waktu pelapisan 3 jam memiliki ketebalan lapisan sebesar 7,28 um.
Berdasarkan pengukuran resistivitas didapatkan hasil bahwa semakin lama waktu
pelapisan maka semakin besar nilai resistivitas rata-ratanya.

Kata Kunci: Chemical Bath Deposition, ilmenit, lapisan tipis, TiO2.



ABSTRACT

FABRICATION OF TiO2 THIN FILM BASED ON ILMENIT LAMPUNG
WITH CHEMICAL BATH DEPOSITION (CBD) METHOD

By

NADIA FEBRIYANTI

Research has been carried out on the fabrication of thin film TiO2 based on ilmenite
in Lampung using the chemical bath deposition (CBD) method. The precursor used
in the manufacture of TiO; thin films in this study was a powder extracted from
TiO2 from Lampung ilmenite with a purity of 60.701%. A thin layer of TiO, was
grown on a medium in the form of a glass substrate. The variation used in the
growth of the thin layer in this study were 2, 3, 4, and 5 hours coating time. After
the coating process, the glass substrate was dried and calcined at 500 < for 4
hours. Then the characterization was carried out using XRD, SEM and the
resistivity value of the thin layer was measured using the four-point method. The
XRD results showed that the TiO> powder extracted from Lampung ilmenite was
dominated by the rutile and brookite phases. As for the resulting thin layer of TiO»,
the structure is amorphous. The morphology of all samples showed that a porous
structure had been formed. Based on the cross-sectional SEM results, the sample
with a coating time of 3 hours had a layer thickness of 7,28 um. Based on the
resistivity measurement, it was found that the longer the coating time, the greater
the average resistivity value.

Keywords: chemical bath deposition, ilmenite, thin film, TiO».
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l. PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Indonesia memiliki beberapa sumber daya mineral, salah satunya adalah ilmenit.
IImenit merupakan salah satu sumber utama unsur Titanium (Ti) yang terdapat di
alam. llmenit (FeTiOz3) terdiri dari kombinasi mineral titanium, besi, dan mineral
lainnya. Besi dipisahkan dari ilmenit untuk mendapatkan TiO2 dalam jumlah besar
(Wahyuningsih et al., 2016). Titanium dioksida (TiO2) merupakan material yang
banyak diteliti karena pengaplikasiannya yang luas seperti pada sel surya (Gréatzel,
2003), bahan pembatas dalam sensor inframerah (Yusrianto et al., 2010), sensor gas
(Sotter et al., 2005), self cleaning pada cat (Kusmahetiningsih and Sawatri, 2012),
dan fotokatalis (Eufinger et al., 2007). Cukup banyak penelitian yang dilakukan
untuk meningkatkan kemurnian TiO2 hasil ekstraksi dari ilmenit (Li et al., 2007),

semua berpusat pada usaha untuk menghilangkan unsur Fe dalam FeTiOs.

Hasil ekstraksi TiO> dari ilmenit ini biasanya digunakan sebagai pigmen, pengisi
dalam industri kertas, plastik, karet dan sebagai fluks dalam pembuatan kaca
(Zhang et al., 2011). Namun, penggunaan hasil ekstraksi TiO> dari ilmenit dalam
bentuk lapisan tipis masih jarang digunakan. Penggunaan TiO. dalam bentuk

lapisan tipis merupakan aspek yang mendapat perhatian besar karena berguna untuk



aplikasi seperti fotokatalis (Weinberger and Garber, 1995), lapisan optik, sensor gas

(Manno et al., 1997), dan perangkat elektronik lainnya (Wang and Hu, 1999).

Dalam pembuatan lapisan tipis TiO. terdapat beberapa prekursor yang dapat
digunakan antara lain yaitu TiClz (Manurung et al., 2013), TiCls (Zhou et al., 2008),
TiSO4 (Elfanaoui et al., 2011) dan titanium butoxide (Wang et al., 2013). Selain
itu, prekursor yang dapat digunakan dalam pembuatan lapisan tipis TiO2 yaitu

serbuk TiO2 yang diekstraksi dari ilmenit (Sahdan et al., 2012).

Penumbuhan lapisan tipis TiO> telah berhasil dilakukan dengan berbagai macam
metode penumbuhan, seperti electron-beam evaporation (Lu et al., 2011),
sputtering (Tiwary et al., 2014), dan sol-gel methods (Pérez-Gonzalez et al., 2015).
Metode penumbuhan lapisan tipis yang lain adalah dengan menggunakan metode
Chemical Bath Deposition atau CBD (Zhou et al., 2008). Lapisan tipis yang telah
berhasil dibuat dengan metode CBD adalah lapisan tipis ZnO (Wang et al., 2012),
IrO2 (Chen et al., 2014), CdS (Robin et al., 2013), PbS (Tohidi et al., 2014), ZnS

(Luque et al., 2015) dan TiO2 (Manurung et al., 2013).

Metode CBD telah digunakan secara luas untuk pengendapan sulfida dan selenida,
oksida, dan senyawa terner (Eze and Okeke, 1997). CBD merupakan teknik
pembuatan lapisan tipis pada substrat dengan mencelupkan substrat ke dalam
larutan kimia (Nadeem and Waqas, 1999). Kelebihan metode CBD adalah memiliki
biaya pemrosesan yang relatif murah, dapat menghasilkan lapisan senyawa oksida-
logam pada suhu yang rendah, ramah lingkungan, dan mampu dideposisikan pada

permukaan substrat dengan ukuran yang luas (More et al., 2008).



Lapisan tipis TiO. yang terbentuk dengan menggunakan metode CBD dapat
dipengaruhi oleh pH larutan (Selman et al., 2014), frekuensi pelapisan (Manurung
et al., 2013) dan waktu pelapisan (Firman, 2016). Selain itu, lapisan tipis TiO, yang
terbentuk juga dipengaruhi oleh suhu kalsinasi yang digunakan. Waktu pelapisan
yang digunakan pada metode CBD mempengaruhi struktur mikro, struktur kristal,
dan juga nilai resistivitas dari lapisan tipis TiO2 yang terbentuk. Pada penelitian
yang dilakukan oleh Firman (2016) dalam pembuatan lapisan tipis TiO>
menggunakan metode CBD pada substrat FTO dengan prekursor TiCls diperoleh
lapisan tipis dengan fasa anatase-rutil pada waktu pencelupan 1 dan 2 jam. Pada
penelitian yang dilakukan oleh Mayabadi et al. (2014) untuk pembuatan lapisan
tipis TiO2 menggunakan metode CBD pada substrat kaca dengan prekursor TiCls
dengan memvariasikan waktu pelapisan menunjukkan bahwa semakin lama

pelapisan maka didapatkan lapisan tipis TiO dengan fasa rutil murni.

Berdasarkan paparan diatas, maka dilakukan penelitian mengenai proses
pembuatan lapisan tipis TiO2 berbasis ilmenit Lampung menggunakan metode
CBD dengan variasi waktu pelapisan yaitu 2, 3, 4, dan 5 jam. Lapisan tipis TiO>
yang dihasilkan akan dikarakterisasi menggunakan Scanning Electron Microscopy
(SEM) untuk mengetahui struktur mikro dan dikarakterisasi menggunakan X-Ray
Diffraction (XRD) untuk mengetahui struktur kristal. Kemudian akan dicari nilai
reistivitas dari lapisan tipis TiO, yang terbentuk menggunakan metode empat titik

(four probe) untuk mengetahui sifat bahan lapisan tipis TiO2 yang dihasilkan.



1.2 Rumusan Masalah

Berdasarkan latar belakang diatas, rumusan masalah pada penelitian ini yaitu

sebagai berikut:

1.

Bagaimana struktur kristal dari serbuk hasil ekstraksi TiO2 dari ilmenit
Lampung dan juga lapisan tipis TiO, yang terbentuk?

Bagaimana morfologi dan ketebalan dari lapisan tipis TiO yang terbentuk?
Berapakah nilai resistivitas lapisan tipis TiO2 yang diperoleh?

Bagaimana pengaruh waktu pelapisan terhadap nilai resistivitas lapisan tipis

TiO» yang terbentuk?

1.3 Tujuan Penelitian

Adapun tujuan dari penelitian ini yaitu sebagai berikut:

1.

Mengetahui struktur kristal dari serbuk hasil ekstraksi TiO2 dari ilmenit
Lampung dan juga lapisan tipis TiO. yang terbentuk.

Mengetahui morfologi dan ketebalan dari lapisan tipis TiO2 yang terbentuk.
Mengetahui besar nilai resistivitas lapisan tipis TiO2 yang diperoleh.
Mengetahui pengaruh waktu pelapisan terhadap nilai resistivitas lapisan tipis

TiO2 yang terbentuk.

1.4 Batasan Masalah

Adapun batasan masalah pada penelitian ini yaitu:

1.

Lapisan tipis TiO2 akan dibuat pada substrat kaca.



2. Waktu pelapisan lapisan tipis TiO. dilakukan pada variasi 2, 3, 4 dan 5 jam.
3. Lapisan TiOz akan dikalsinasi pada suhu 500°C selama 4 jam.
4. Lapisan TiO; akan diakarakterisasi menggunakan SEM dan XRD.

5. Lapisan TiO2 akan dihitung nilai resistivitasnya menggunakan metode empat

titik.

1.5 Manfaat Penelitian

Adapun manfaat dari penelitian ini yaitu sebagai berikut:

1. Memberikan informasi tentang pembuatan lapisan tipis TiO2 dengan
menggunakan prekursor serbuk hasil ekstraksi TiO2 dari ilmenit Lampung yang
diperoleh dari alam.

2. Memberikan alternatif mengenai cara pembuatan lapisan tipis TiO2 dengan

menggunakan metode CBD yang ekonomis.



1. TINJAUAN PUSTAKA

2.1 limenit

IImenit ditemukan tahun 1827 dan diberi nama sesuai lokasi pertama ditemukan
mineral ini yaitu di danau llmen, pegunungan Miask, selatan Ural Rusia. IImenit
dapat digunakan langsung untuk membuat pigmen atau logam titanium. llmenit
merupakan unsur terpenting dalam ekstraksi unsur titanium. Secara komposisi
ilmenit terdiri atas 36,80% Fe, 31,57% Ti, dan 31,63% O atau 52,66% TiO> dan
47,33% FeO. Batuan maupun pasir ilmenit terbentuk karena kejadian alam,
sehingga sering terjadi kerusakan pada susunan kristalnya dan mengakibatkan
persentase massa yang ada tidak sama dengan teori. Oleh karena itu, umumnya

kandungan TiO> dalam ilmenit adalah antara 33-65% (Graha, 1987).

lImenit (FeTiOs ) ditemukan berupa bijih atau berupa pasir yang mengandung
mineral logam berat (Setiawati, 2013). llmenit merupakan bentuk spinel dari besi
oksida dan titanium oksida, sehingga tidak memungkinkan untuk memisahkan besi
dari titanium pada ilmenit menggunakan pemisahan fisika. Besi dipisahkan dari
permukaan ilmenit untuk mendapatkan TiO. dalam jumlah besar. Proses yang
dilakukan untuk meningkatkan kadar kemurnian TiO2 dalam ilmenit melibatkan

teknologi pirometalurgi, hidrometalurgi dan elektrometalurgi (Zhang et al., 2011).



Cukup banyak penelitian yang dilakukan untuk meningkatkan kadar TiO; hasil
ekstraksi dari ilmenit (Li et al.,, 2007), semua berpusat pada usaha untuk
menghilangkan unsur Fe dalam FeTiOs. Pada penelitan yang dilakuan oleh Said
(2016), serbuk TiO2 yang diekstraksi dari ilmenit digunakan sebagai prekursor

pembuatan lapisan tipis TiOs.

2.2 Titanium Dioksida (TiOz2)

Titanium dioksida adalah jenis logam oksida disebut juga sebagai titanium (1V)
oksida atau titania. Material ini merupakan material oksida alami dari titanium,
dengan rumus kimia TiO2. Bahan ini merupakan padatan berwarna putih dengan
indeks bias sangat tinggi dan titik lebur 1855°C. Titanium dioksida tidak larut
dalam air, HCI (asam klorida), HNOs, asam sulfat encer, dan alkohol, namun larut
dalam asam sulfat pekat membentuk titanium sulfat (TiSO4) dan asam florida
(Cutton and Wilkinson, 1988). TiO> merupakan suatu material yang memiliki
beberapa keunggulan diantaranya tidak beracun, inert, memiliki aktivitas
fotokatalis yang baik, tidak larut dalam air, semikonduktor dengan band gap yang

lebar, dan memiliki sifat optik yang baik (Wei et al., 2013).

Titania memiliki tiga fasa yaitu anatase, rutil, dan brukit. Berdasarkan bentuk
kristalnya yang paling umum, kristal TiO> memiliki bentuk tetragonal pada struktur
anatse dan rutil, dan orthorombik pada struktur brukit. Massa jenis fasa anatase
adalah 3,830 g/cm?®, massa jenis fasa rutil adalah 4,240 g/cm? dan massa jenis fasa

brukit adalah 4,170 g/cm®. TiO2 memiliki bandgap 3,2 eV untuk fasa anatase dan



untuk fasa rutil memiliki bandgap 3 eV (Linsebigler, 1995). Parameter Kisi dari

ketiga fasa titanium dioksida ditampilkan pada Tabel 2.1.

Tabel 2.1. Paramater Kisi fasa rutil, anatase dan brukit (Khataee et al., 2012)

Struktur Sistem Parameter Kisi (nm)
Kristal Kristal a b c
Rutil Tetragonal 0,4594 0,4594 0,2959
Anatase Tetragonal 0,3796 0,3796 0,9444
Brukit Ortorombik 0,9174 0,5449 0,5138

Struktur kristal TiO> dapat digambarkan menggunakan software VESTA seperti

yang ditampilkan pada Gambar 2.1, 2.2, dan 2.3.

Gambar 2.1. Struktur kristal TiO. (anatase). Model TiO2 yang digunakan
adalah TiO- sistem tetragonal dengan parameter kisi a = b =
3,796 A dan ¢ = 9,444 A (Djerdj dan Tonejc, 2006). Software
yang digunakan untuk membuat permodelan adalah VESTA.
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Gambar 2.2. Struktur kristal TiO2 (rutil). Model TiO, yang digunakan adalah
TiO; sistem tetragonal dengan parameter kisi a = b = 4,594 A dan
¢=2,959 A (Howard et al., 1991). Software yang digunakan untuk
membuat permodelan adalah VESTA.

-
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Gambar 2.3. Struktur kristal TiO2 (brukit). Model TiO2 yang digunakan adalah
TiO, sistem orthorombik dengan parameter kisi a = 9,174; b =
5449 A dan c= 5,138 A. Software yang digunakan untuk
membuat permodelan adalah VESTA.

Gambar 2.1, 2.2, dan 2.3 menunjukkan struktur kristal fasa anatase, rutil, dan brukit
dari TiOz. Tit* ditunjukkan pada bulatan besar yang berwarna biru dan
072 ditunjukkan pada bulatan kecil yang berwarna merah. Fasa anatase dan brukit
bersifat metastabil, fasa tersebut dapat berubah menjadi rutil ketika mendapat
perlakuan suhu lebih tinggi. Anatase lebih fotoaktif dibanding dengan rutil, hal ini
dikarenakan anatase memiliki luas permukaan yang lebih besar dari pada rutil

sehingga sisi aktif anatase lebih besar (Su et al., 2004). Rutil dan anatase memiliki
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struktur tetragonal dan brukit memiliki strukrur kristal orthohombic. Struktur
anatase-brukit berubah menjadi fasa rutil setelah mencapai ukuran partikel yang
sesuai. Pertumbuhan fasa rutil lebih cepat dari anatase (Carp et al., 2004). Untuk
beberapa aplikasi, rutil paling banyak digunakan karena memiliki sifat fisik yang

unik, misalnya berkilau dan tahan terhadap korosi.

Titanium dioksida (TiO2) merupakan material yang banyak diteliti karena
pengaplikasinya yang luas yaitu pada sel surya (Gratzel, 2003), bahan pembatas
dalam sensor inframerah (Yusrianto et al., 2010), sensor gas (Sotter et al., 2005),

self cleaning pada cat, dan fotokatalis (Jitputti et al., 2008).

2.3 Lapisan Tipis

Lapisan tipis adalah suatu lapisan bahan organik, anorganik, metal maupun
campuran metal-organik dengan ketebalan dalam orde nm (nanometer) hingga pm
(mikrometer) yang dapat memiliki sifat-sifat sebagai konduktor, semikonduktor,
maupun isolator. Lapisan tipis juga dapat didefinisikan sebagai bahan material
dengan dimensi rendah yang dibentuk oleh kondensasi partikel jenis atom, molekul
atau ion dengan ketebalan berkisar antara 10° hingga 10° meter. Bila
dibandingkan dengan substratnya, ketebalan ini tergolong sangat tipis (Ohya

etal., 1996).

Proses pembentukan lapisan tipis pada substrat secara garis besar terdiri dari empat
tahap, yaitu sumber, transportasi material ke substrat, deposisi lapisan di atas

substrat dan analisis. Sumber material dapat berbentuk padat, cair, uap atau gas
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yang ditransportasikan ke substrat. Tahap transport menentukan keseragaman yang
bergantung pada medium transport (dalam vakum tinggi atau fluida). Tahap
berikutnya dalam proses pembentukan lapisan tipis adalah deposisi/kondensasi
yang membentuk lapisan padat pada permukaan substrat. Nukleasi dan
pertumbuhan lapisan tipis bergantung pada berbagai kondisi deposisi. Kondisi
deposisi ditentukan oleh sumber, transport dan permukaan substrat. Analisis
merupakan tahap terakhir dalam proses deposisi yang meliputi pengukuran sifat-

sifat lapisan tipis yang penting untuk aplikasinya (Sutanto and Nurhasanah, 2012).

Dari segi aplikasi secara umum, lapisan tipis telah menjangkau berbagai bidang
ilmu. Dalam bidang konstruksi terutama yang berkaitan dengan bahan logam,
lapisan tipis digunakan sebagai bahan untuk meningkatkan daya tahan bahan
terhadap korosi. Pada bidang elektronika, lapisan tipis digunakan untuk

membuat kapasitor, semikonduktor dan sensor (Iftimie et al., 2009).

Lapisan tipis semikonduktor banyak digunakan sebagai piranti alat elektronik dan
optoelektronik. Salah satu material lapisan tipis yang digunakan dalam piranti
optoelektronik adalah semikonduktor lapisan tipis silikon amorf terhidrogenisasi.
Material tersebut memiliki sifat listrik, optik dan struktur yang unik yang dapat
memberikan solusi pada hampir semua persoalan elektronika. Salah satu bahan
lapisan tipis yang popular saat ini adalah lapisan tipis titanium dioksida. Lapisan
tipis TiO2 memiliki daya tarik tersendiri di bidang industri dan penelitian, karena
lapisan TiO2 memiliki potensi besar dalam hal aplikasi elektronika dan memiliki

efisiensi yang baik pada fotokatalis (Fujhisima et al., 2000).
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2.4 Chemical Bath Deposition (CBD)

CBD merupakan salah satu dari berbagai macam jenis teknik deposisi yang sudah
lazim digunakan. CBD merupakan teknik pendeposisian lapisan tipis pada substrat

yang dicelupkan dalam larutan kimia(Nadeem and Wagqas, 1999) .

Metode CBD diperkenalkan pertama kali pada tahun 1980 oleh R.L Call. Saat itu
R.L Call membuat lapisan tipis ZnO. Metode ini kemudian dikembangkan oleh
peneliti lain dan menggunakan material lain. Metode CBD merupakan salah satu
cara fabrikasi lapisan tipis, metode ini memanfaatkan reaksi Kkimia untuk
mendeposisikan prekursor kesubstrat. Metode CBD merupakan metode yang
sederhana dan murah serta dilakukan pada suhu yang rendah (25°C-90°C). Dengan
metode ini juga berbagai lapisan dapat dibuat. Pada tahun 1991 dilaporkan bahwa
lebih dari 35 bahan senyawa dapat dibuat dengan metode ini (Nadeem and Wagas,
1999). Lapisan tipis yang telah berhasil dibuat dengan metode CBD adalah lapisan
tipis dari ZnO (Wang et al., 2012), IrO2> (Chen et al., 2014), CdS (Robin et al.,
2013), PbS (Tohidi et al., 2014), ZnS (Luque et al., 2015), dan TiO2 (Manurung et
al., 2013). Teknik deposisi kimia pada metode CBD memberikan cakupan
pendeposisian pada permukaan substrat dengan ukuran yang luas, sehingga dipilih

untuk membuat lapisan tipis dengan keberhasilan yang tinggi.

Pembentukan lapisan tipis dengan metode CBD vyaitu melalui proses kondensasi
ion-ion prekursor pada substrat atau dengan adsorpsi partikel koloid pada substrat
(Lokhande et al., 2004). Lapisan tipis akan terdeposisi pada substrat melalui proses

hidrolisis yang lambat. Pertumbuhan dengan metode CBD merupakan jenis
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pertumbuhan dengan proses nukleasi heterogen pada permukaan substrat atau

proses nukleasi yang homogen pada larutan (Wang et al., 2013).

Deposisi pertumbuhan lapisan tipis dibagi menjadi dua, yaitu pertumbuhan secara
epitaksial dan difusi. Pertumbuhan epitaksial merupakan pertumbuhan dengan arah
ke atas, terjadi ketika atom-atom terdeposisi saling bertumpukan selama proses
deposisi. Sedangkan pertumbuhan difusi yaitu pertumbuhan dengan arah
pertumbuhan ke atas maupun ke bawah. Pada proses CBD dalam proses
deposisinya pertumbuhan lapisan tipis secara epitaksial. Laju pertumbuhan dengan
laju linier dan parabolik. Adapun skema metode CBD dapat dilihat pada Gambar

2.4.

Termometer =3

& Tempat substrat

Substrat kaca ->
3 Beaker glass

Larutan

Stirrer bar

Magnetik
stirrer

Gambar 2.4. Skema metode CBD (Hamid et al., 2019).

Gambar 2.4 menunjukkan proses CBD, pada proses tersebut substrat kaca yang

akan dideposisi dicelupkan secara vertikal ke dalam larutan kompleks. Substrat
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direndam pada larutan yang diaduk dan suhu pada larutan dikontrol. Pertumbuhan
lapisan tipis TiO2 dipengaruhi oleh pH larutan (Selman et al., 2014), frekuensi

pelapisan (Manurung et al., 2013) dan waktu pelapisan (Firman, 2016).

Dibandingkan dengan metode physical deposition (sputtering DC atau radio
frequency, Pulsed Laser Deposition (PLD)), metode CBD mempunyai kelebihan
yaitu memiliki biaya pemrosesan yang rendah dan lapisan tipis yang terbentuk
memiliki kualitas yang sama dengan metode physical deposition. Selain itu, dengan
CBD dapat diproduksi lapisan tipis dengan suhu pemerosesan yang rendah, mampu
mendeposisikan pada substrat dengan ukuran yang luas (More et al., 2008), dan

ramah lingkungan.

2.5 X-Ray Diffraction (XRD)

Sinar-X pertama kali ditemukan oleh Wilhelm Rontgen pada tahun 1895. Sinar-X
merupakan gelombang elektromagnetik dengan panjang gelombang (4 = 0,1 nm)
yang lebih pendek dibandingkan dengan gelombang cahaya (4 = 400-800 nm)
(Smallman dan Bishop, 2000). Panjang gelombang sinar-X hampir sama dengan
jarak antara atom dalam kristal, menyebabkan sinar-X menjadi salah satu teknik

dalam analisis mineral (Suryanarayana and Norton, 1998).

XRD merupakan suatu metode yang digunakan untuk mengidentifikasi fasa
kristalin dalam material dengan cara menentukan parameter struktur kisi serta untuk
mendapatkan ukuran partikel. Difraksi sinar-X digunakan untuk menentukan

struktur kristal dari bahan yang tidak diketahui (Smallman and Bishop, 2000).
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Syarat agar sinar-X yang dihamburkan merupakan berkas difraksi, yaitu sinar
tersebut harus sesuai dengan Hukum Bragg. Berdasarkan Hukum Bragg, jika
seberkas sinar-X dijatuhkan pada bahan kristal, maka bidang kristal itu akan
membiaskan sinar-X yang memiliki panjang gelombang sama dengan jarak
antarkisi dalam kristal tersebut. Sinar yang dibiaskan akan ditangkap oleh detektor
kemudian diterjemahkan sebagai sebuah puncak difraksi (Cullity, 1978). Skema

difraksi sinar-X berdasarkan Hukum Bragg ditampilkan pada Gambar 2.5.

1
Al
dsing’ C dsin@

Gambar 2.5. Skema difraksi sinar-X (Cullity, 1978).

Pada Gambar 2.5, sinar datang P akan menumbuk titik Z dan kemudian sinar
dibelokkan. Begitu juga pada sinar datang Q akan menumbuk titik C dengan
panjang gelombang AC+CB. Dengan jarak tempuh sinar PZR sama dengan jarak
tempuh sinar QCS, maka diperoleh:

A=AC+CB (2.1)

sing =25 =4 2.2)
zZC d
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dsinf = AC (2.3)

Karena AC=CB, maka diperoleh:

A =24C (2.4)

Kemudian persamaan (2.4) disubstitusikan ke persamaan (2.3), sehingga diperoleh:

dsin@ =1/1

2

2dsinf = 1 (2.5)

dengan A adalah panjang gelombang (A), d adalah jarak antar bidang (m) dan 0

adalah sudut difraksi (Cullity, 1978).

Apabila suatu berkas sinar-X dilewatkan pada suatu bahan maka akan terjadi
penyerapan dan penghamburan berkas sinar oleh atom-atom dalam bahan tersebut.
Berkas sinar-X yang jatuh dihamburkan ke segala arah, tetapi karena keteraturan
letak atom-atom pada arah-arah tertentu gelombang hambur itu akan mengalami
interferensi konstruktif ~ (mengalami penguatan), sedangkan yang lain akan
mengalami interferensi deskruktif (mengalami penghilangan) (Cullity, 1978).

Adapun skema mesin XRD ditampilkan pada Gambar 2.6.
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Gambar 2.6. Skema mesin XRD (Cullity, 1978).

Pada Gambar 2.6 ditampilkan skema mesin XRD yang terdiri dari tabung, celah,
sampel dan detekor. Sinar-X dihasilkan oleh tabung sinar-X, kemudian sinar-X
melewati celah yang berfungsi untuk mengarahkan sinar-X kesampel. Pada saat
seberkas sinar-X yang terarah jatuh pada sampel dengan sudut #, maka sebuah
detektor diletakkan untuk mencatat sinar yang sudut hamburnya juga 6. Setiap
sinar-X yang sampai ke detektor memenuhi syarat pertama Bragg. Ketika sudut
diubah, detektor akan mencatat puncak intensitas yang bersesuaian dengan orde
yang dituliskan dalam persamaan (2.5), jika jarak antar bidang Bragg yang
berdekatan dalam kristal diketahui, maka panjang gelombang sinar-X akan
diketahui. Lingkaran pengukur digunakan untuk mengukur sudut kemiringan
sampel terhadap sinar-X, sehingga setiap kemiringan sampel memiliki intensitas

yang berbeda. Data yang diperoleh dari XRD berupa intensitas difraksi sinar-X
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yang terdifraksi dan sudut-sudut 26. Tiap pola yang muncul pada pola XRD

mewakili satu bidang kristal yang memiliki orientasi tertentu (Cullity, 1978).

2.6 Scanning Electron Microscopy (SEM)

SEM digunakan untuk mengamati dan menganalisis struktur mikro dan morfologi
berbagai material. Hasil yang diperoleh berupa scanning electron micrograph yang
menyajikan bentuk tiga dimensi berupa gambar atau foto. Keunggulan SEM
dibandingkan dengan mikroskop optik adalah tingkat perbesaran yang tinggi 25-
25.000 kali atau sampai ukuran partikel 1-5 nm dan memiliki fokus kedalaman yang
lebih besar (Griffin and Nix, 1991). Skema dasar SEM ditampilkan pada Gambar

2.7.
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Gambar 2.7. Skema SEM (Griffin and Nix, 1991).
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Pada Gambar 2.7 ditampilkan skema SEM. Pistol elektron merupakan sumber
elektron dari bahan material yang menggunakan energi tegangan tinggi sekitar 10-
40 kV. Material yang biasa digunakan yaitu tungsten dan Lantanum atau
Hexaboride cerium (LaBs atau CeBeg). Tungsten merupakan material yang biasa
digunakan sebagai pistol elektron dalam SEM. Energi panas pada bahan material
akan diubah menjadi energi kinetik oleh elektron sehingga ada pergerakan elektron.
Semakin besar panas yang diterima maka energi kinetiknya akan semakin besar
sehingga pergerakan elektron semakin cepat dan tidak menentu yang
mengakibatkan elektron tersebut terlepas dari permukaan bahan material (Griffin

and Nix, 1991).

Bahan yang digunakan sebagai sumber elektron disebut sebagai emitter atau lebih
sering disebut katoda sedangkan bahan yang menerima elektron disebut sebagai
anoda atau plate dalam instrument SEM. Lensa magnetik terdiri dari dua buah
kodensator yang berfungsi untuk menfokuskan arah elektron. Selain itu, lensa
magnetik juga berfungsi untuk menguatkan elektron sehingga informasi gambar
yang dihasilkan memiliki kualitas yang baik. Koil pemindai berfungsi untuk
mengumpulkan berkas sinar elektron, karena pada dasarnya elektron yang
dipancarkan ke sampel tidak terjadi secara kontinu melainkan berupa paket-paket
energi. Setelah terjadi tumbukan antara elektron dan sampel, detektor akan
merekam interaksi yang terjadi pada sampel. Detektor secondary electron (SE)
merupakan sintilator yang akan menghasilkan cahaya jika mengenai elektron,
cahaya tersebut akan dikonversi menjadi sinyal elektrik oleh photomultipler. Pada
sintilator terdapat potensial positif yang digunakan untuk mempercepat aliran SE,

sehingga SE yang memiliki energi rendah (beberapa volt) dapat ditangkap oleh
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detektor dengan baik. Sementara detektor backscatered electron (BSE) yang juga
terdapat sintilator dapat menerima sinyal BSE tanpa adanya beda potensial, karena
pada dasarnya BSE sudah memiliki energi yang cukup tingi untuk diterima oleh

detekor BSE (Griffin and Nix, 1991).

SE adalah sebuah pancaran elektron yang dihasilkan akibat interaksi elektron
dengan sampel. SE berasal dari interaksi elektron yang energinya rendah (kurang
dari 50 eV) dan hanya mampu berinteraksi pada permukaan sampel, maka
informasi yang dapat diambil dari SE yaitu mencakup bentuk permukaan sampel
(topografi). BSE dihasilkan oleh interaksi elektron yang memiliki energi tinggi
sebagai akibat adanya hamburan elastik. Energi yang dimiliki elektron ini mampu
berinteraksi dengan sampel hingga menembus lapisan permukaan sampel.
Informasi yang diperoleh dari elektron BSE mencakup morfologi struktur pada

bahan material (Griffin and Nix, 1991).

Untuk mengetahui ketebalan lapisan tipis dengan menggunakan SEM, sampel
dipotong secara melintang dan kemudian diikat dengan epoxy dan dipoles dengan
hati-hati. Pengukuran dilakukan dengan mengatur sudut pengamat secara hati-hati

sehingga dapat dilihat secara tepat penampang melintangnya.

2.7 Pengukuran Resistivitas

Resistivitas adalah suatu nilai tahanan jenis yang ada pada suatu material. Konsep
dasar pengukuran resistivitas adalah hukum ohm. Hukum ohm dapat dituliskan

seperti pada persamaan dibawabh ini:
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R = (2.6)

v
1
dengan R adalah resistansi bahan (ohm), | adalah besar kuat arus (ampere), dan V
adalah besar tegangan (volt). Hukum Ohm menyatakan bahwa potensial atau
tegangan antara ujung-ujung penghantar adalah sama dengan hasil kali resistansi
dan kuat arus. Hal ini diasumsikan bahwa R tidak tergantung I, bahwa R adalah

konstan (tetap). Hubungan antara besar arus listrik dan resistivitas penghantar dapat

dituliskan seperti pada persamaan berikut:

I= 24V 2.7)

Dari persamaan 2.7 dengan mengacu pada persamaan hukum ohm, maka dapat

diketahui nilai tahanan dari penghantar yaitu:
l A
R=pzataup=RT (2.8)

dengan R adalah resistansi (ohm), p adalah resistivitas penghantar (ohmmeter),
adalah panjang penghantar (meter) dan A adalah luas penampang penghantar (m?)
(Jati and Priyambodo, 2010). Resistivitas (p) dan konduktivitas (o) adalah besaran-
besaran yang menjelaskan mengenai baik atau buruknya bahan-bahan atau

material-material dalam menghantar listrik (Suyoso, 2003).

Pengukuran resistivitas pada sampel dilakukukan dengan metode empat titik.
Metode uji empat titik adalah salah satu metode yang digunakan untuk menghitung
nilai resistivitas dari suatu bahan konduktor maupun semikonduktor. Pada metode
ini arus listrik diinjeksikan melalui elektroda arus yang menghasilkan garis-garis

aliran arus listrik dan permukaan ekipotensial, seperti pada Gambar 2.8.
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Gambar 2.8. Gambaran sederhana garis-garis arus listrik dan permukaan
ekipotensial.

Pada Gambar 2.8, arus lisrik yang diinjeksikan berarah radial keluar dari elektroda
dan membangkitkan permukaan ekipotensial yang arahnya tegak lurus dengan
garis-garis arus listrik dan berbentuk setengah bola. Garis-garis permukaan
ekipotensial inilah yang menyebabkan terjadinya perbedaan potensial di permukaan

bahan yang dapat terukur oleh voltmeter (William, 2007).

Teknik pengukuran reistivitas dengan metode empat titik ini menggunakan empat
buah elektroda, 2 elektroda diujung sebagai sumber arus masuk dan 2 elektroda

didalam sebagai nilai tegangan keluar, seperti Gambar 2.9.
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Gambar 2.9. Skema dua elektroda arus dan potensial yang terletak pada
suatu permukaan.

Dari Gambar 2.9, arus listrik diinjeksikan melalui elektroda arus yaitu C; dan C,.
Sedangkan pengukuran tegangan yang terjadi diukur melalui elektroda beda

potensial yaitu P; dan P,. Pada elektroda P;, potensial listrik yang dihasilkan oleh

elektroda C, bernilai positif yaitu sebesar p#. Sedangkan potensial listrik pada
elektroda P; yang dihasilkan oleh elektroda C, benilai negatif yaitu sebesar

—p # sehingga besar potensial listrik pada elektroda P; sebesar:
2

=p(t-2) e

Demikian pula pada elektroda P,, potensial listrik dihasilkan oleh elektroda arus

listrik C; dan C,, sehingga besar potensial listrik pada elektroda P, adalah sebesar:

Ve, =p— (13 - l) (2.10)

Setelah diperoleh nilai potensial listrik pada elektroda P, dan elektroda P,, beda

potensial listrik antara elektroda P, dan P, adalah sebesar:

w =o{(E-2)- -2 e
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Merujuk pada persamaan (2.7) hubungan antara beda potensial dan tahanan jenis

dapat ditulis sebagai berikut:

2n = (2.12)

atau

= K=/, dengan K = i 2.13
P e [EDE) N

r1L T2

dengan p adalah resistivitas (Qm), K adalah faktor geometri (cm), V adalah
beda potensial listrik (\Volt) dan I adalah kuat arus (Ampere) (Kearey et al., 2002).
Adapun diagram pengukuran resistivitas sampel pada penelitian ini ditampilkan

pada Gambar 2.10.

I

Pasta Perak
\ mily

Sampel

<+“—> +“—r> <—>
a a a

Gambar 2.10. Diagram pengukuran resistivitas sampel.

Berdasarkan salah satu konfigurasi pada pengukuran nilai resistivitas sampel yaitu
konfigurasi Wanner, jika nilai a atau jarak antar kawat tembaga yang diletakkan
diatas sampel sama panjang, maka didapatkan nilai faktor geometri K yaitu sebesar

(Telford et al., 1990):
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ey — 1)]=27Ta (2.14)

Kegunaan dari pengukuran nilai resistivitas suatu bahan adalah untuk dapat
mengetahui nilai konduktivitasnya yang merupakan kebalikan dari resistivitas.
Setelah konduktivitas suatu bahan diketahui, maka sifat dari bahan atau sampel
yang kita amati juga dapat diketahui. Sifat bahan yang dimaksud adalah konduktor,

semikonduktor, isolator ataupun superkonduktor (Sze, 1985).



I11.  METODE PENELITIAN

3.1 Waktu dan Tempat

Penelitian ini dilaksanakan pada bulan Maret 2021 sampai dengan Mei 2021 yang
bertempat di Laboratorium Fisika Material Jurusan Fisika Fakultas Matematika dan
IImu Pengetahuan Alam Universitas Lampung. Karakterisasi SEM dilakukan di
Laboratorium Terpadu Sentra Inovasi Teknologi (LTSIT) Universitas Lampung,
karakterisasi XRD dilakukan di Balai Penelitian Teknologi Mineral (BPTM)
Lembaga Ilmu Pengetahuan Indonesia (LIPI) Tanjung Bintang, dan pengujian
resistivitas sampel dilakukan di Laboratorium Fisika Inti Fakultas Matematika dan

IImu Pengetahuan Alam Universitas Lampung.

3.2 Alat dan Bahan

Alat yang digunakan pada penelitian ini yaitu pipet tetes, gelas beker, labu ukur,
erlenmeyer, ultrasonic cleaner, spatula, magnetik stirrer, stirrer bar, kertas pH,
neraca digital, oven listrik, statif, multimeter, kabel penghubung, catu daya, XRD
dan SEM. Adapun bahan yang digunakan pada penelitian yaitu serbuk TiO> hasil
ekstraksi TiO2 dari ilmenit Lampung, NaHCOs, substrat kaca, etanol, HNOs,

aquades dan sabun teepol.
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3.3 Prosedur Percobaan

1. Preparasi Substrat Kaca

Substrat kaca dicuci terlebih dahulu dengan sabun teepol dan dibilas dengan air.
Kemudian aquades dipanaskan hingga mendidih dan substrat kaca dimasukkan lalu
didiamkan selama 15 menit. Setelah itu substrat kaca dipindahkan ke gelas beker
yang berisi aquades lalu diletakkan di dalam pembersih ultrasonic cleaner selama
15 menit. Dengan langkah yang sama, substrat kaca dipindahkan ke dalam gelas
beker yang berisi etanol dan diletakkan kembali ke ultrasonic cleaner selama 15
menit. Substrat kaca diambil dan dibilas menggunakan aquades kemudian

dikeringkan.

2. Pembuatan Larutan

Sebanyak 0,3 gram serbuk TiO> dilarutkan dalam 10 ml etanol dan 20 ml HNO:s.
Kemudian diaduk menggunakan magnetik stirrer selama 24 jam. Setelah itu dibuat
larutan NaHCOs 7% dengan sebanyak 7 g NaHCOs ditimbang kemudian
dicampurkan kedalam labu ukur yang berisi 100 ml aquades. Larutan NaHCO3
diteteskan kedalam larutan yang telah distir selama 24 jam hingga mencapai pH 3-

4 yaitu pH asam.

3. Pembuatan Lapisan Tipis

Penumbuhan lapisan tipis TiO> dilakukan menggunakan metode CBD. Substrat
kaca digantungkan menggunakan statif lalu dimasukkan secara vertikal ke dalam

beaker glass yang berisi larutan TiO2. Proses penumbuhan lapisan tipis dilakukan
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pada suhu ruang (25°C) dengan laju magnetik stirer konstan. Penumbuhan lapisan
tipis TiO2 dilakukan dengan variasi waktu pelapisan yaitu 2, 3, 4 dan 5 jam dengan
2 kali pelapisan. Kemudian substrat kaca diangkat dan ditiriskan hingga tidak ada
larutan yang menetes dan dipanaskan pada suhu 100°C selama 1 jam. Setelah itu,

substrat kaca dikalsinasi pada suhu 500°C selama 4 jam.

3.4 Karakterisasi Lapisan Tipis TiO2

Lapisan tipis TiO2 yang telah diperoleh dikarakterisasi mikro strukturnya dengan
SEM, dikarakterisasi sifat strukturnya dengan XRD, dan juga dilakukan

pengukuran resistivitas dengan metode pengukuran empat titik.

1. Karakterisasi dengan XRD

Karakterisasi dengan menggunakan XRD bertujuan untuk mengetahui komposisi
fasa pada lapisan tipis TiO». Difraksi sinar-X atau XRD merupakan suatu metode
analisis yang digunakan untuk mengidentifikasi fasa kristalin dalam material
dengan cara menentukan parameter struktur kisi serta untuk mendapatkan ukuran
partikel. Difraksi sinar-X digunakan untuk mengukur bentuk dan ukuran kristal,
serta penentuan struktur kristal dari bahan yang tidak diketahui. XRD memberikan
data-data difraksi dan kuantisasi intensitas difraksi pada sudut-sudut dari suatu
bahan. Data yang diperoleh XRD adalah berupa intensitas difraksi sinar-X yang
terdifraksi dan sudut-sudut 20. Adapun langkah-langkah yang dilakukan untuk
memperoleh pola difraksi sampel yaitu:

1. Disiapkan seperangkat difraktometer sinar-X.

2. Diatur tegangan sebesar 30 kV dan arus 10 mA.
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Sampel dipasangkan.

Diisi parameter data kedalam software yang telah terpasang pada difraktometer
sinar-X yaitu rentang data difraksi (26) adalah 10°-90°C dengan tipe step size
0,05, waktu 1 detik per step dan full scale 0,1 kcps.

Pengolahan data difraksi dengan menggunakan software yang terpasang pada
difraktometer sinar-X.

Pola difraksi sampel dapat diperoleh secara langsung dan dapat dilihat pada

komputer.

2. Karakterisasi dengan SEM

Data hasil karakterisasi yang diperoleh dari analisis morfologi permukaan dengan

SEM adalah berupa citra atau foto. Tampilan gambar SEM merupakan tampilan

gambar tiga dimensi. Uji SEM ini dilakukan pada sampel yang telah dikalsinasi

pada suhu 500°C. Adapun langkah-langkah dalam uji SEM ini yaitu sebagai berikut:

1.

2.

3.

Sampel yang akan dianalisis disiapkan dan direkatkan pada specimen holder.
Sampel yang telah dipasang pada holder dibersihkan.

Sampel dimasukkan ke dalam mesin couting .

Sampel dimasukkan ke dalam ruang cuplikan.

Diamati dan diambil gambar pada layar SEM dengan mengatur pembesaran
yang diinginkan.

Pemotretan gambar mikroskopi elektron.

Pengukuran Resistivitas Sampel

Pengukuran resistivitas pada sampel ini dilakukan untuk mengetahui besar nilai

penghantar dari lapisan tipis TiO. sehingga bisa digunakan sebagai bahan
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semikonduktor. Metode yang digunakan untuk mengetahui resistivitas pada sampel
TiO> adalah dengan menggunakan metode pengukuran empat titik. Pada proses
pengukuran ini tidak dapat secara langsung dilakukan, maka prosedurnya adalah
dengan menganggap arus (I) mengalir antara kedua elektroda terluar, dan tegangan

(V) diukur melalui kedua elektroda yang didalam. Adapun alat dan bahan yang

digunakan untuk pengukuran resistivitas menggunaka metode empat titik yaitu

pasta perak, kawat tembaga, power supply, voltmeter, amperemeter, dan penggaris.

Langkah-langkah pengukuran sampel yaitu sebagai berikut:

1. Diletakkan empat buah kawat tembaga dengan empat buah elektroda pada
permukaan sampel menggunakan pasta perak dengan posisi sejajar dan jarak
yang sama.

2. Dua elektoda terluar dihubungkan dengan amperemeter untuk mengetahui arus
() yang mengalir dan dua elektroda dalam dihubungkan dengan voltmeter
untuk mengetahui tegangannya serta power supply untuk mengatur sumber
tegangan input.

3. Kemudian diukur besarnya arus yang mengalir pada amperemeter dan
tegangan pada voltmeter sehingga didapatkan nilai resistivitas masing-masing

sampel yaitu menggunakan persamaan (2.13).

3.5 Diagram Alir Penelitian

Diagram alir dalam penelitian ini dapat dilihat pada Gambar 3.1.
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\ 4

Persiapan alat dan bahan

\ 4
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\ 4
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\ 4

Proses pelapisan substrat kaca ke dalam larutan TiO;
dengan variasi waktu pelapisan 2, 3, 4 dan 5 jam

Substrat kaca dikeringkan pada suhu 100°C
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\ 4
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Gambar 3.1. Diagram alir penelitian.

31



V. KESIMPULAN DAN SARAN

5.1 Kesimpulan

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan, dapat disimpulkan bahwa:

1. Hasil XRD menunjukan bahwa serbuk hasil ekstraksi TiO2 dari ilmenit
Lampung didominasi oleh fasa rutil dan brukit. Sedangkan untuk lapisan tipis
TiOz yang dihasilkan masih berstruktur amorf.

2. Morfologi pada semua sampel menunjukkan bahwa telah terbentuk struktur
berpori. Berdasarkan hasil SEM penampang melintang, pada sampel dengan
waktu pelapisan 3 jam memiliki ketebalan lapisan sebesar 7,28 pum.

3. Hasil uji resistivitas dengan metode empat titik pada masing-masing sampel
yaitu sampel dengan waktu pelapisan 2, 3, 4 dan 5 jam memiliki nilai
resistivitas rata-rata sebesar 21,509; 18,808; 28,699 dan 40,161 x 10° Qcm.

4. Berdasarkan pengukuran resistivitas didapatkan hasil bahwa semakin lama

waktu pelapisan maka semakin besar nilai resistivitas rata-ratanya.

5.2 Saran

Adapun saran yang dapat diberikan untuk penenlitian berikutnya yaitu sebagai

berikut:
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1. Menggunakan serbuk hasil hasil ekstraksi TiO. dari ilmenit Lampung dengan
kemurnian yang lebih tinggi.

2. Mengganti media penumbuhan lapisan tipis dengan substrat kaca ITO.
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