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ABSTRAK

SINTESIS LAPISAN TIPIS TiO, BERBASIS FUSI KAUSTIK
MENGGUNAKAN METODE CHEMICAL BATH DEPOSITION (CBD)

Oleh

Mesy Meilani Putri

Telah dilakukan penelitian sintesis lapisan tipis TiO, berbasis fusi kaustik
menggunakan metode Chemical Bath Deposition (CBD). Prekursor yang
digunakan dalam pembuatan lapisan tipis TiO, pada penelitian ini berupa serbuk
hasil ekstraksi TiO, dari pasir besi Lampung dengan kemurnian sebesar 21,35%.
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 dan 4 jam. Setelah proses pelapisan, substrat kaca dikeringkan
dan dikalsinasi pada suhu 500°C selama 4 jam. Kemudian dilakukan karakterisasi
menggunakan SEM dan dilakukan pengukuran nilai resistivitas menggunakan
metode empat titik. Hasil karakterisasi SEM yaitu morfologi pada semua sampel
menunjukkan bahwa telah terbentuk struktur berpori. Hasil SEM penampang
melintang pada sampel 2, 3 dan 4 jam yaitu memiliki ketebalan lapisan sebesar
6,85 um; 7,93 um; dan 10,03 um. Hasil pengukuran nilai resistivitas pada sampel
2, 3 dan 4 jam yaitu sebesar 16,171 x 10° Qcm; 21,352 x 10° Qcm; dan 24, 492
x 10° Qcm. Berdasarkan hasil SEM dan pengukuran resistivitas didapatkan bahwa
semakin lama waktu pelapisan maka pertumbuhan butir semakin homogen,
lapisan tipis yang dihasilkan semakin tebal dan nilai resistivitas semakin besar.

Kata Kunci: Chemical Bath Deposition, lapisan tipis, TiO5.



ABSTRACT

SYNTHESIS OF TIO; THIN FILM BASED ON CAUSTIC FUSION USING
CHEMICAL BATH DEPOSITION (CBD) METHOD

By

Mesy Meilani Putri

Research has been carried out on the synthesis of TiO thin film based on caustic
fusion using the Chemical Bath Deposition (CBD) method. The precursor used in
the manufacture of TiO, thin film in this study was powder extracted from TiO,
from Lampung iron sand with a purity of 21.35%. A thin films of TiO, was grown
on a glass substrate. Variations used in the growth of thin films in this study were
coating times of 2, 3 and 4 hours. After the coating process, the glass substrate
was dried and calcined at 500°C for 4 hours. Then the characterization was carried
out using SEM and the resistivity value was measured using the four-point
method. The results of the SEM characterization, namely the morphology of all
samples shows that a porous structure had been formed. The results of the cross-
sectional SEM in the 2, 3 and 4 hour samples present the layer thickness of 6.85
um; 7.93 um; and 10.03 um. The results of measuring the resistivity values in the
2, 3 and 4 hour samples are 16.171 x 10> Qcm; 21.352 x 10° Qcm; and 24.492
x 10° Qcm. Based on the results of SEM and resistivity measurements, it was
found that the longer the coating time, the more homogeneous the grain growth,
the thicker the resulting thin film and the greater the resistivity value.

Keywords: Chemical Bath Deposition, thin film, TiO,
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.  PENDAHULUAN

1.1. Latar Belakang

Indonesia merupakan negara yang memiliki sumber daya alam yang melimpah.
Salah satu sumber daya alam yang dimiliki Indonesia adalah pasir besi.
Penyebaran pasir besi di Indonesia banyak terdapat di pulau Sumatera, Jawa,
Sulawesi dan Kalimantan. Cadangan pasir besi di Pulau Sumatera salah satunya di
Provinsi Lampung. Pasir besi di Provinsi Lampung ini belum terekplorasi secara
maksimal (Puspitarum et al., 2018). Pasir besi merupakan mineral yang banyak
mengandung senyawa besi oksida, misalnya magnetite (Fe3O,), ilmenite (FeTiO3),
hematite (Fe,O3) dan mineral lain dalam jumlah sedikit. Dari ketiga senyawa yang
terkandung di pasir besi dapat diekstraksi menjadi titanium dioksida (TiO,) yaitu
senyawa ilmenit (Priharyono & Gusmarwati, 2022). limenit adalah mineral alam
yang terdiri dari kombinasi dari titanium, besi dan mineral lainnya. Aplikasi TiO,
yaitu sebagai katalis, fotokatalis, pelapis kaca anti debu (self cleaning) dan sensor
gas. TiO, memiliki kelebihan yaitu tidak beracun, stabil secara kimia dan tidak

memiliki daya serap terhadap cahaya tampak (Istiqgomah et al., 2019).

Ekstraksi TiO, dari ilmenit telah berhasil dilakukan dengan menggunakan
beberapa metode, diantaranya metode pirometalurgi, hidrometalurgi (Setiawati et

al., 2013), leaching (Marjunus et al., 2022), pelindian asam (Firdaus et al., 2021),



dan fusi kaustik (Aristanti et al., 2019). Ekstraksi TiO, dengan metode fusi
kaustik bertujuan untuk menguraikan suatu mineral atau sampel menggunakan
reaktif seperti NaOH atau KOH. Hal tersebut akan memudahkan TiO, untuk larut
dalam larutan asam (Aristanti et al., 2019). Hasil ekstraksi TiO, dari ilmenit
biasanya digunakan sebagai pigmen, Kkaret, plastik dan fluks dalam pembuatan
kaca (Zhang et al., 2011). Penggunaan TiO, dalam bentuk lapisan tipis yaitu pada
aplikasi lapisan optik, sensor gas (Manno et al., 1997), fotokatalis (Weinberger &

Garber, 1995) dan perangkat elektronik (Wang & Hu, 1999).

Pada pembuatan lapisan tipis TiO, ada beberapa prekursor yang dapat digunakan
antara lain yaitu TiCl3 (Manurung et al., 2013), TiCl, (Zhou et al., 2008) dan
titanium butoxide (Wang et al., 2013). Selain itu, serbuk TiO, yang diekstraksi
dari ilmenit dapat digunakan untuk prekursor dalam pembuatan lapisan tipis TiO,

(Sahdan et al., 2012).

Pembuatan lapisan tipis TiO, telah berhasil dilakukan dengan menggunakan
beberapa metode, seperti sputtering (Tiwary et al., 2014), sol gel (Pérez-Gonzélez
et al., 2015), electron-beam evaporation (Lu et al., 2011), dan Chemical Bath
Deposition (CBD) (zZhou et al., 2008). Lapisan tipis yang berhasil dibuat dengan
metode CBD adalah lapisan tipis ZnO (Wang et al., 2012), CdS (Robin et al.,
2013), IrO, (Chen et al., 2014), ZnS (Luque et al., 2015), PbS (Tohidi et al.,

2014) dan TiO, (Manurung et al., 2013) dan (Marjunus et al., 2021).

Metode CBD dikenal sebagai deposisi larutan kimia. Pada metode CBD substrat
dicelupkan ke dalam gelas kimia yang berisi larutan prekursor seperti garam

mineral, zat pengompleks dan penstabil pH (Kadhim & Mohammed, 2022).



Keunggulan dari metode CBD adalah peralatan yang sederhana, ekonomis dan
efektif untuk mendoposisikan lapisan tipis. Laju deposisi dapat dikontrol dengan

pH, waktu perendaman, suhu dan konsentrasi (Mulyadi, 2013).

Lapisan tipis TiO, yang terbentuk menggunakan metode CBD dapat dipengaruhi
oleh pH larutan (Selman et al., 2014), frekuensi pelapisan (Manurung et al., 2013)
dan waktu pelapisan (Marjunus et al., 2021). Selain itu 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 TiO, yang terbentuk. Pada penelitian yang dilakukan oleh (Marjunus
et al., 2021) dalam pembuatan lapisan tipis TiO, menggunakan metode CBD pada
substrat kaca diperoleh lapisan tipis dengan fasa brookite pada waktu pelapisan 3
jam. Pada penelitian yang dilakukan oleh (Firman, 2016) dalam pembuatan
lapisan tipis TiO, menggunakan metode CBD pada substrat FTO diperoleh

lapisan tipis dengan fasa anatase-rutil pada waktu pelapisan 1 dan 2 jam.

Berdasarkan uraian diatas, maka dilakukan penelitian mengenai sintesis lapisan
tipis dari ekstraksi TiO, fusi kaustik menggunakan metode CBD dengan variasi
waktu pelapisan yaitu 2, 3, dan 4 jam. Lapisan tipis TiO, akan dibuat pada
substrat kaca dan akan dikalsinasi pada suhu 500°C selama 4 jam, suhu kalsinasi
digunakan 500°C didasarkan bahwa fasa anatase stabil dibawah 600°C (Mursal &
Dahlan, 2016). Lapisan tipis TiO, yang dihasilkan akan dikarakterisasi
menggunakan Scanning Electron Microscopy (SEM) untuk mengetahui struktur
mikro. Kemudian dicari nilai reistivitas menggunakan metode empat titik (four

probe) untuk mengetahui sifat bahan lapisan tipis TiO, yang dihasilkan.



1.2. Rumusan Masalah
Berdasarkan latar belakang diatas, maka rumusan masalah pada penelitian ini
adalah bagaimana pengaruh waktu pelapisan terhadap morfologi ketebalan dan

nilai resistivitas lapisan tipis TiO, yang terbentuk.

1.3. Tujuan Penelitian
Adapun tujuan dari penelitian ini adalah mengetahui pengaruh waktu pelapisan
terhadap morfologi, ketebalan dan nilai resistivitas lapisan tipis TiO, yang

terbentuk.

1.4. Batasan Masalah

Adapun batasan masalah pada penelitian ini sebagai berikut:

1. Lapisan tipis TiO, akan dibuat pada substrat kaca.

2. Waktu pelapisan lapisan tipis TiO, dilakukan pada variasi 2, 3 dan 4 jam.

3. Lapisan TiO, akan dikalsinasi pada suhu 500°C selama 4 jam.

4. Lapisan TiO, akan dikarakterisasi menggunakan SEM.

5. Lapisan TiO, akan dihitung nilai resistivitasnya menggunakan metode empat

titik.

1.5. Manfaat Penelitian

Adapun manfaat dari penelitian ini sebagai berikut:

1. Memberikan informasi tentang pembuatan lapisan tipis TiO, dengan
menggunakan prekursor serbuk hasil ekstraksi TiO, dari pasir besi Lampung.

2. Memberikan alternatif mengenai cara pembuatan lapisan tipis TiO, dengan

menggunakan metode CBD yang ekonomis.



Il.  TINJAUAN PUSTAKA

2.1. Pasir Besi

Pasir besi merupakan bahan alam yang sangat melimpah ketersediaannya di
Indonesia. Pasir besi di Indonesia tersebar di Pulau Sumatera, Jawa dan Sulawesi.
Produksi pasir besi meningkat dari 308.497 ton pada tahun 1992 menjadi 487.354
ton pada tahun 1997 atau terjadi kenaikan sekitar 8,35% per tahun. Komponen
utama pasir besi adalah besi oksida (Fe,O3) dan silika oksida (SiO). Besi (1)
oksida (FeO) dikenal sebagai wustite dalam bentuk mineral. Serbuk oksida
berwarna hitam dan dapat menyebabkan ledakan. Besi (IlI) oksida (Fe,Os3)
dikenal sebagai hematit (a-Fe,O3), maghemit (y-Fe,O3), dalam bentuk mineral.
Besi (11, I11) oksida (Fe3O,) atau besi oksida dikenal sebagai magnetit atau magnet
dalam bentuk mineral (Rahmi et al., 2019). Magnetit adalah salah satu mineral
magnetik yang terkandung dalam pasir besi. Magnetit memiliki sifat mekanik
yang kuat, tidak mudah terkorosi dengan tingkat kestabilan terhadap pengaruh

medan luar dan suhu yang cukup baik (Zen, 2014).

Pasir besi secara alamiah bersifat feromagnetik (sifat magnet dengan daya tarik
magnet yang kuat) dan mineral-mineral magnetik pada pasir memiliki sifat
magnet yang kuat. Respon yang kuat terhadap medan magnet luar membuat

dikembangkannya sifat magnetik pada pasir besi dalam berbagai riset khususnya



dalam aplikasi pembuatan adsorben bersifat magnetik untuk memudahkan
pemisahan antara adsorbat dan adsorben dalam proses adsorpsi. Mineral-mineral
non-magnetik pada pasir besi seperti silikon oksida (SiO;) memiliki persentase
yang cukup tinggi dan mempengaruhi sifat kemagnetan. Keberadaan mineral-
mineral ini berkontribusi pada sifat kemagnetan pasir besi. Pasir besi yang
memiliki kandungan magnetite (Fe,O,) tinggi akan memberikan sifat kemagnetan
yang kuat, sedangkan yang memiliki banyak mineral gangue seperti beberapa
unsur lain yaitu K, C, Na, Mg, Al, Si, dan Ca akan menurunkan sifat kemagnetan
pada pasir besi. Keberadaan mineral non-magnetik dapat dikurangi dengan
pencucian pasir besi menggunakan larutan asam maupun basa. Ukuran pasir besi
mempengaruhi kadar mineral magnetik dan mempengaruhi daya tarik terhadap

medan magnet luar (Karbeka et al., 2020).

2.2. Titanium Dioksida (TiO,)

Titanium adalah salah satu elemen yang paling melimpah. Logam ini ditemukan
di Inggris pada 1791 oleh Pendeta William Gregor. Logam ini terikat pada unsur
lain yang ada di berbagai batuan dan sedimen, kebanyakan sebagai titanium
dioksida (TiO). Titanium dioksida merupakan senyawa ionik yang tersusun dari
ion-ion Ti** dan ion-ion O yang memiliki keelektronegatifan sebesar 1,54 pada

atom Ti dan 3,44 pada atom O (Rahayu, 2021).

Titanium dioksida dapat di ekstraksi dari senyawa ilmenit yang terkandung dari
pasir besi. Kandungan TiO; pada ilmenit adalah 35% sampai 65% (Wahyuningsih
et al., 2016). TiO, banyak digunakan dalam industri penerbangan karena sifatnya

yang ringan, kuat, dan lebih tahan terhadap korosi daripada baja tahan karat.



Kelebihan dari tiitanium dioksida antara lain harganya murah, tidak beracun,
stabil secara kimia dan tidak memiliki daya serap terhadap cahaya tampak.
Sebaliknya, titanium dioksida sangat responsif terhadap sinar UV, pasangan
elektron dan hole dihasilkan oleh radiasi UV dan mendorong adanya reaksi kimia

pada permukaan material (Istiqgomah et al., 2019).

Aplikasi TiO, vyaitu digunakan dalam sel surya, sensor gas, pigmen putih
(misalnya dalam cat dan produk kosmetik), lapisan optik, lapisan pelindung
korosi, implan tulang, perangkat listrik, keramik, transistor, Li baterai berbasis
dan perangkat elektrokromik. TiO, memiliki tiga struktur utama yang berbeda
yaitu rutile, anatase, dan brookite. Struktur kristal TiO, yang digambar

menggunakan software VESTA seperti yang ditunjukkan pada Gambar 2.1.

(b)

Gambar 2.1 Struktur kristal TiO, : (a) Anatase (b) Rutile (c) Brookite.



Menurut Rahayu (2021) ciri-ciri dari ketiga struktur yang berbeda ini yaitu:

(a)

(b)

(©)

Anatase berstruktur tetragonal (a = b = 3.782 A, ¢ = 9.502 A). Itu dinamai
oleh R. J. Hauy pada tahun 1801 dari kata Yunani “anatasis” yang berarti
“ckstensi”, karena sumbu vertikalnya lebih panjang dibandingkan dengan
rutil.

Rutile berstruktur tetragonal (a = b = 4,584 A, ¢ = 2,953 A). Struktur ini
adalah bentuk dari TiO, yang paling stabil. Ini ditemukan pada tahun 1803
oleh Werner di Spanyol, mungkin di Cajuelo, Burgos. Warnanya biasanya
coklat kemerahan tetapi juga kadang-kadang kekuningan, kebiruan atau ungu,
transparan menjadi buram.

Brookite berstruktur kristal belah ketupat (a = 5,436 A, b = 9,166 A, ¢ =
5,135 A). Dinamai demikian untuk menghormati ahli mineralogi Inggris, H.
J. Brooke, dan ditemukan oleh A. Levy pada tahun 1825 di Snowen (Inggris).

Kristal ini berwarna coklat tua sampai hitam kehijauan buram.

2.3. Lapisan Tipis

Lapisan tipis adalah suatu lapisan yang sangat tipis dengan ketebalan kurang dari

10 um dan terbuat dari bahan (organik, inorganik logam maupun campuran logam

organik) yang memiliki sifat-sifat konduktor, semikonduktor, superkonduktor

maupun isolator (Sutanto & Nurhasanah, 2012). Pada umumnya lapisan tipis

dibuat dengan cara deposisi ion/molekul/atom pada permukaan substrat dengan

ketebalan sampai dengan orde mikrometer (Sujawarta & Marwoto, 2014).

Proses pembentukan lapisan tipis sangat tergantung pada kondisi deposisi. 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
ditransportasikan ke substrat. Dalam hal ini laju alir sumber prekursor sangat
penting, karena sifat-sifat lapisan tipis dapat berubah dengan laju deposisi dan
perbandingan elemen-elemen yang disuplai ke lapisan tipis. Tahap transport
menentukan uniformitas yang bergantung pada medium transport. Tahap
berikutnya yaitu dalam proses pembentukan lapisan tipis adalah deposisi akan

membentuk lapisan pada permukaan substrat (Sutanto & Nurhasanah, 2012).

Ada tiga faktor utama permukaan substrat yang menentukan berlangsungnya
proses deposisi, yaitu kondisi permukaan (kekasaran, tingkat kontaminan, derajat
ikatan kimia dengan material yang dideposisikan dan kristalografi), reaktivitas
material yang mencapai substrat dan energi input. Kondisi deposisi ditentukan
oleh sumber, transport dan permukaan substrat. Terdapat 3 mode pertumbuhan
lapisan tipis yang ditentukan oleh energi permukaan, yaitu island (tipe Volmer-
Weber), layer (Frank-Van der Merwe), dan campuran (tipe Stranski-Krastanov).
Mode pertumbuhan yang terbentuk tergantung pada lama waktu tinggal rata-rata

atom deposit pada permukaan substrat (Sutanto & Nurhasanah, 2012).

Tahap terakhir dalam proses deposisi yaitu analisis yang meliputi pengukuran
sifat-sifat lapisan tipis yang penting untuk aplikasinya. Sebagai contoh adalah
pengukuran ketebalan lapisan tipis, indeks bias (sifat optik), konstanta dielektrik
dan tegangan dadal isolator, resistivitas dan kekasaran. Salah satu bahan lapisan
tipis yang populer saat ini adalah lapisan tipis titanium dioksida (Sutanto &

Nurhasanah, 2012).
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2.4. Chemical Bath Deposition (CBD)

CBD dikenal sebagai deposisi larutan kimia dengan teknik yang sederhana,
murah, dan banyak digunakan untuk pembuatan lapisan tipis menggunakan
pengaturan sederhana. Metode CBD merupakan salah satu cara fabrikasi lapisan
tipis dengan memanfaatkan reaksi kimia untuk mendeposisikan prekursor ke
dalam substrat. Substrat ditempatkan di dalam gelas kimia yang berisi larutan
prekursor berair jenuh seperti garam mineral, zat pengompleks, dan penstabil pH.
CBD memiliki banyak manfaat, seperti kemampuan untuk beroperasi pada
tekanan atmosfer dan suhu rendah, tidak memerlukan instrumen canggih seperti
sistem vakum, dapat digunakan untuk menyimpan material dalam jumlah besar,
kemampun area yang luas, dan kemungkinan penyesuaian sifat film tipis dengan

mengontrol kondisi pengendapan (Kadhim & Mohammed, 2022).

Metode CBD pertama kali diperkenalkan oleh seorang peneliti yang bernama R. L
Call pada tahun 1980 dan pada saat itu digunakan dalam pembuatan lapisan tipis
Zn0. Metode ini kemudian dikembangkan oleh peneliti lain tidak hanya untuk
ZnO tetapi juga untuk material lainnya. Kelebihan metode CBD adalah peralatan
yang digunakan sederhana, ekonomis, dan efektif untuk mendoposisikan lapisan
tipis. Laju deposisi dapat di kendalikan melalui parameter-parameter seperti pH,
waktu perendaman, suhu perendaman dan kensentrasi. Metode CBD yang terdiri
dari 3 tahap utama yaitu proses pembuatan larutan, proses perendaman (aging)
dan proses pembakaran (kalsinasi). Pada poses pembuatan larutan, prekursor yang
digunakan dilarutkan dengan aqua bidest atau aquades. Reaksi kimia yang akan

terjadi adalah reaksi hidrolisis. Reaksi hidrolisis adalah sebuah reaksi antara
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molekul air dengan ion logam tertentu untuk membentuk logam hidroksida

(Mulyadi, 2013).

Adapun skema metode CBD dapat dilihat pada Gambar 2.2.

Substrat Kaca

Larutan TiO,

Magnetic Stirrer

HotPlate —— 5
Magnetic Stirrer

Gambar 2.2 Skema Metode CBD.
Pada Gambar 2.2 menunjukkan proses metode CBD, pada proses tersebut substrat
kaca yang akan dideposisi dicelupkan secara vertikal ke dalam larutan. Substrat
direndam pada larutan yang diaduk dan suhu pada larutan dikontrol. Lapisan tipis
yang terbentuk dengan metode CBD tergantung pada deposisi, pH, suhu dan
konsentrasi larutan (Lokhande et al., 2004). Lapisan tipis yang berhasil dibuat
dengan metode CBD adalah lapisan tipis ZnO (H. Wang et al., 2012), CdS (Robin
et al., 2013), IrO, (Chen et al., 2014), ZnS (Luque et al., 2015), PbS (Tohidi et

al., 2014) dan TiO, (Manurung et al., 2013) dan (Marjunus et al., 2021).
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2.5. Scanning Electron Microscopy (SEM)

SEM adalah sebuah instrumen yang menggunakan berkas elektron pancaran
tinggi untuk memindai sebuah objek sehingga menghasilkan citra atau gambar
dari objek. Gambar yang paling sering dihasilkan oleh SEM ada dua jenis, yaitu
permukaan sampel dan pemetaan komposisi sampel. Teknik SEM adalah salah
satu teknik observasi dan analisis morfologi permukaan sampel. Data yang
diperoleh dari SEM merupakan data hasil interaksi berkas elektron yang
ditembakkan dari permukaan sampel pada daerah volum tertentu yang diamati.
SEM ditemukan oleh seseorang fisikawan asal jerman yang bernama Max Knoll.
Max Knoll memperkenalkan konsep SEM pada tahun 1935. la mengajukan
gagasan bahwa sebuah image (citra) dapat dihasilkan dengan melakukan
pemindaian pada permukaan sampel dengan memfokuskan berkas elektron
sehalus mungkin (dengan diameter berkas elektron sangat kecil). Kemudian pada
tahun 1937, seorang fisikawan jerman lainnya yang bernama Manfred von

Ardenne pertama kali memproduksi SEM (Masta, 2020).

Instrumen SEM terdiri dari beberapa perangkat secara garis besar, Yyaitu
komponen pemindai, komponen penyajian gambar dan data (image display) dan
komponen pendukung. Komponen pemindai adalah komponen yang
menghasilkan input berupa sinyal elektron hasil interaksi dengan atom-atom
sampel. Komponen pemindai sampel terdiri dari penembak eletron, rangkaian
lensa magnetik, tempat spesimen, scanning coils (deflection coils), dan detektor.
Komponen pemindai sampel berada pada kolom sem. Kolom SEM berbentuk
tabung dan menjadi tempat dihasilkannya berkas elektron (electron beam) hingga

menjadi elektron pemindai (electron probe). Elektrorn pemindai yang
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ditembakkan ke sampel dan akhirnya menghasilkan sinyal elektron setelah
berinteraksi dengan sampel. Di dalam kolom SEM elektron dihasilkan oleh
elektron gun, dipercepat oleh anoda, diarahkan melalui seperangkat lensa
magnetik, difokuskan melalui scanning coil dan akhirnya ditembakkan ke sampel.
Setelah elektron ditembakkan, elektron berinteraksi dengan atom-atom sampel
dalam bentuk tumbukan. Hasil dari interaksi ini yaitu foton dan beberapa

spektrum elektron yang kemudian akan ditangkap oleh detektor (Masta, 2020).

Komponen selanjutnya yaitu komponen penyaji gambar dan data yang merupakan
serangkaian perangkat pengolah input sinyal kemudian mengolahnya menjadi
bentuk image (citra) dan data kuantitatif. Komponen penyaji gambar dan data
terdiri atas komponen keras (hard ware) berupa amplifier, prosesor dan layar.
Amplifier berfungsi sebagai penguat data, prosesor sebagai perangkat untuk
mengolah data dan layar untuk menampilkan gambar dan data. Terdapat dua layar
yang digunakan sebagai hasil SEM. Layar pertama digunakan untuk melakukan
pengaturan dan layar kedua digunakan untuk melihat hasil berupa gambar dan
data. Untuk melakukan pengaturan tersedia kontrol berupa tombol-tombol putar
yang bisa digunakan untuk menyetel sehingga kualitas gambar yang dihasilkan

dapat maksimal (Masta, 2020).

Komponen yang terakhir yaitu komponen pendukung SEM diantaranya power
supply, sistem vakum dan sistem pendingin. SEM adalah sebuah instrumen
pemindai objek yang menggunakan sistem vakum. Tegangan yang tinggi dalam

pengoperasian SEM seringkali mengakibatkan kenaikan suhu pada alat, sehingga
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diperlukan sebuah sistem pendingin yang digunakan untuk menjaga agar suhu

dapat terjaga pada suhu optimum kerja (Masta, 2020).

Mekanisme kerja SEM dan penyusunnya ditunjukkan pada Gambar 2.3.

Penembak
Elektron

Amplifier

Lensa
Kondensor

Layar

Kumparan
Pemindai

Lensa Akhir

Detektor
elektron

Gambar 2.3 Skema Mekanisme SEM (Masta, 2020).

Menurut Masta (2020) prosedur kerja SEM berdasarkan komponen-komponen

penyusunnya sebagai berikut.

1. Berkas elektron dari penembak elektron difokuskan oleh serangkaian lensa
elektromagnetik, sehingga menghasilkan electron primer / elektron probe.

2. Elektron primer keluar dari lensa akhir kemudian menumbuk sampel.

3. Elektron primer melakukan penetrasi kedalam permukaan sampel dan
kemudian terjadi interaksi antara elektron primer dengan atom-atom penyusun
sampel.

4. Hasil interaksi elektron-sampel (ada dua jenis interaksi yaitu tumbukan elastis

dan nonelastis) menghasilkan beberapa spektrum elektron dan foton.
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5. Elektron dan foton yang teremisi kemudian dideteksi oleh detektor dan
selanjutnya diteruskan ke amplifier untuk dikuatkan.

6. Detektor mengolah sinyal yang diterima dan mengubahnya menjadi image
(citra) dan data kuantitatif.

7. Image dan data ditampilkan di display.

8. Data hasil pemindaian disimpan dalam bentuk digital.

2.6. 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 2.1.

R=Z
I

(2.1)

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 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 2.2.

A
=24V (2.2)

Dari persamaan 2.2 dengan mengacu pada persamaan hukum ohm, maka dapat

diketahui nilai tahanan dari penghantar yaitu:

R=p% ataUp=R? (2.3)
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dengan R adalah resistansi (ohm), p adalah resistivitas penghantar (ohmmeter), |
adalah panjang penghantar (meter) dan A adalah luas penampang penghantar (m2)

(Jati & Priyambodo, 2010).

Pengukuran resistivitas pada sampel dilakukan 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. 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 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 pada Gambar 2.4.

Gy Py P, C

> -

< > € >
I3 Iy

Gambar 2.4 Skema dua elektroda arus dan potensial yang terletak pada suatu
permukaan.
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Dari Gambar 2.4 menunjukkan 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 Zé—rz sehingga besar potensial listrik pada elektroda P1
sebesar:

Ve, =po (-2 (2.4)
Demikian pula pada elektroda P,, potensial listrik dihasilkan oleh elektroda arus

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

Ve, =p5 (57 (25)

T3 T4
Setelah diperoleh nilai potensial listrik pada elektroda P; dan elektroda P,, beda

potensial listrik antara elektroda P; dan P, adalah:

=t [(2-2)-G-2) e

st 2
Dengan demikian, hubungan antara beda potensial dan tahanan jenis dapat ditulis

sebagai berikut:

2T AV
p= o2 A 2.7)
G=)-G)l
atau
AV 21
p=K—dengan K = 74—~ (2.8)
! )Gl

dengan p adalah resistivitas (2m), K adalah faktor geometri (cm), V adalah beda

potensial listrik (Volt) dan | adalah kuat arus (Ampere) (Kearey et al., 2002).
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Berdasarkan salah satu konfigurasi pada pengukuran nilai resistivitas pada sampel
yaitu konfigurasi Wanner, jika nilai a atau jarak antar kawat tembaga yang
diletakkan pada sampel sama panjang, maka didapatkan nilai faktor geometri K

yaitu sebesar (Telford et al., 1990):

(2.8)

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 Kkita amati juga dapat diketahui. Sifat bahan yang dimaksud adalah

konduktor, semikonduktor, isolator ataupun superkonduktor (Sze, 1985).



I1l. METODE PENELITIAN

3.1. Waktu dan Tempat Penelitian

Penelitian ini dilakukan dari bulan Desember 2022 sampai dengan bulan Februari
2023 di Laboratorium Fisika Material Jurusan Fisika Fakultas Matematika dan
IImu Pengetahuan Alam Universitas Lampung. Karakterisasi SEM dilakukan di
BRIN Tanjung Bintang, Lembaga lImu Pengetahuan Indonesia (LIPI) Tanjung
Bintang, dan pengujian resistivitas sampel dilakukan di Laboratorium Fisika Inti

Fakultas Matematika dan llmu Pengetahuan Alam Universitas Lampung.

3.2. Alat dan Bahan Penelitian

3.2.1. Alat Penelitian

Alat yang digunakan pada penelitian ini yaitu gelas beaker, labu ukur, erlenmeyer,
ultrasonic cleaner, spatula, pipet tetes, hot plate magnetic stirrer, strirrer bar,
kertas pH, statif, neraca digital, oven, multimeter, kabel penghubung, catu daya

dan SEM.

3.2.2. Bahan Penelitian
Bahan yang digunakan pada penelitian ini yaitu serbuk TiO, hasil ekstraksi TiO,

dari pasir besi, substrat kaca, sabun, aquades, etanol, HNO3z dan NaHCO:s.



20

3.3. Prosedur Penelitian

3.3.1. Preparasi Substrat Kaca

Substrat kaca dicuci terlebih dahulu dengan sabun dan dibilas dengan air.
Kemudian aquades dipanaskan hingga mendidih, lalu substrat kaca dimasukkan
dan 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. Selanjutnya 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

(Marjunus et al., 2021).

3.3.2. Pembuatan Larutan

Serbuk TiO, (yang sudah diekstraksi) sebanyak 0,3 gram dilarutkan dalam 10 ml
etanol dan 20 ml HNO3;. Kemudian diaduk menggunakan magnetic stirrer selama
24 jam. Setelah itu, dibuat larutan NaHCO3; 7% dengan sebanyak 7 g NaHCO3
ditimbang kemudian dicampurkan kedalam labu ukur yang berisi 100 ml aquades.
Larutan NaHCOg diteteskan kedalam larutan TiO, yang telah diaduk selama 24

jam hingga mencapai pH 3-4 yaitu pH asam (Marjunus et al., 2021).

3.3.3. Pembentukan Lapisan Tipis

Pembentukan lapisan tipis TiO; dilakukan menggunakan metode CBD. Substrat
kaca digantungkan menggunakan statif lalu dimasukkan secara vertikal ke dalam
beaker glass yang berisi larutan TiO,. Proses pembentukan lapisan tipis dilakukan
pada suhu ruang (25°C) dengan laju magnetic stirrer konstan dan dengan variasi

waktu pelapisan yaitu 2, 3 dan 4 jam. Kemudian substrat kaca diangkat dan
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ditiriskan hingga tidak ada larutan yang menetes, kemudian dipanaskan pada suhu
100°C selama 1 jam. Setelah itu, substrat kaca dikalsinasi pada suhu 500°C

selama 4 jam (Marjunus et al., 2021).

3.4. Karakterisasi Lapisan Tipis
Lapisan tipis TiO; yang telah diperoleh dikarakterisasi mikro strukturnya dengan
SEM dan dilakukan pengukuran resistivitas dengan metode pengukuran empat

titik.

3.4.1. Karakterisasi dengan SEM

Karakteriasi SEM pada sampel ini dilakukan untuk mengetahui struktur morfologi
dan ketebalan pada sempel. Data hasil karakterisasi yang diperoleh dari analisis
morfologi permukaan dengan SEM adalah berupa citra atau gambar. Tampilan
gambar SEM merupakan tampilan gambar tiga dimensi. Uji SEM ini dilakukan

pada sampel yang telah dikalsinasi pada suhu 500°C.

3.4.2. Pengukuran Resistivitas Sampel

Pengukuran resistivitas pada sampel ini dilakukan untuk mengetahui besar nilai
penghantar dari lapisan tipis TiO, sehingga bisa digunakan sebagai bahan
semikonduktor. Metode yang digunakan untuk mengetahui resistivitas pada
sampel TiO, adalah metode pengukuran empat titik. Metode uji empat titik adalah
salah satu metode yang digunakan untuk menghitung nilai resistivitas dari suatu
bahan konduktor maupun semikonduktor. Prosedurnya adalah dengan
menganggap arus (1) mengalir antara kedua elektroda terluar dan tegangan (V)

diukur melalui kedua elektroda yang didalam.
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Adapun 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 (2.8).



3.5. Diagram Alir Penelitian
Diagram alir dalam penelitian ini dapat dilihat pada Gambar 3.1, Gambar 3.2

dan Gambar 3.3.

3.5.1. Preparasi Substrat Kaca

( Mulai )
/ Substrat Kaca /

Dicuci dengan sabun dan
dibilas dengan air

Dimasukkan ke dalam aquades
panas selama 15 menit

Dimasukkan dengan
aquades ke dalam ultrasonic
cleaner selama 15 menit

Dimasukkan dengan etanol
ke dalam ultrasonic cleaner
selama 15 menit

Dibilas dengan aquades

y
Dikeringkan

\
/ Substrat kaca bersih /

(o

Gambar 3.1 Diagram Alir Preparasi Substrat Kaca.
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3.5.2. Pembuatan Larutan TiO»

( Mulai )
/ Serbuk TiO, // 10 ml etanol // 20 ml HNO- /

Dicampurkan dan diaduk
menggunakan magnetik
stirrer selama 24 jam

y
7 g NaHCOg3 dilarutkan
dengan aquades 100 ml

Larutan NaHCO3 diteteskan
ke larutan TiO; hingga pH
3-4 (pH asam)

/ Larutan TiO, /
( Selesai )

Gambar 3.2 Diagram Alir Pembuatan Larutan TiO,,




3.5.3. Pembentukan Lapisan Tipis

e

/ Substrat kaca bersih / / Larutan TiO, /

Substrat kaca digantung dan

dimasukkan secara vertikal

ke dalam gelas beaker berisi
larutan TiO,

Pembentukan lapisan tipis
dengan variasi waktu
pelapisan 2,3, dan 4 jam

Substrat kaca dikeringkan
dengan oven pada suhu
100°C selama 1 iam

y
Dikalsinasi pada suhu 500°C
selama 4 jam

/ Lapisan Tipis TiO; /

Karakterisasi:
1. SEM
2. Pengukuran Resistivitas

=)

Gambar 3.3 Diagram Alir Pembentukan Lapisan Tipis TiO,,
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V. KESIMPULAN DAN SARAN

5.1. Kesimpulan

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan, dapat disimpulkan bahwa:

1.

Hasil karakterisasi SEM menunjukkan bahwa telah terbentuk struktur berpori
dan pertumbuhan butir pada sampel 2 jam kurang homogen dan pada sampel
3 jam dan 4 jam sudah cukup homogen. Semakin lama waktu pelapisan maka
pertumbuhan butir semakin homogen.

Hasil SEM penampang melintang pada sampel 2 jam diperoleh ketebalan
lapisan tipis TiO; sebesar 6,85 um, sampel 3 jam sebesar 7,93 um dan sampel
4 jam sebesar 10,03 pm. Semakin lama waktu pelapisan maka lapisan yang
dihasilkan semakin tebal.

Hasil pengukuran resistivitas dengan metode empat titik pada sampel 2 jam
memiliki nilai resistivitas sebesar 16,171 x 10° Qcm, sampel 3 jam sebesar
21,352 x10° Qcm dan 4 jam sebesar 24,492 x 10°> Qcm. Semakin lama

waktu pelapisan maka nilai resistivitas yang dihasilkan semakin naik.



5.2. Saran

Adapun saran yang dapat diberikan untuk penelitian berikutnya yaitu sebagai

berikut:

1. Menggunakan prekursor serbuk dari hasil ekstraksi TiO, dari pasir besi

Lampung dengan kemurnian yang lebih tinggi.

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