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METODOLOGI PENELITIAN

Penelitian deposisi film tipis GaN ini menggunakaknik spin-coating
yang dilakukan secara eksperimen. Penelitian ilakdkan untuk mengetahui

karakteristik listrik persambungan Al-GaN.

3.1 Tempat dan Waktu Penelitian

Tempat pendeposisian film tipis GaN dilakukan dibtatorium Fisika
Material, Jurusan Pendidikan Fisika, Fakultas Rekan Matematika dan limu
Pengetahuan Alam, Universitas Pendidikan Indonésiia tipis yang dihasilkan
dikarakterisasi di beberapa tempat, untuk uji stnukristal dengan menggunakan
XRD (X-ray difraction) dilakukan di Institut Teknologi Bandung (ITB), moldgi
permukaan film dengan SEM yang di lakukan di PPPdzn untuk pengukuran
resistivitas dengan karakterisasi |-V dilakukan dniversitas Pendidikan
Indonesia (UPI). Waktu penelitian dilakukan sejakabh Maret sampai dengan

November 2010.

3.2 Alat dan Bahan
Gel yang akan dilapisi dengan tekrsgin coating ini adalah gallium
citrate amine. Berikut adalah alat dan bahan yang digunakannd@lembuatan

gelgallium citrate amine.
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Alat

Alat yang digunakan pada tahap preparasi gel:

* Gelas Ukur 50 ml * Pinset

* Neraca Digital * PH meter

* Magnetic Sirer o Tissue

* Pipet e Vacuum Desicator

Alat yang digunakan pada proses deposisi film:tipis

» Seperangkat ala@pin coater
Terdiri dari beberapa bagian utama diantaraspya coater, pompavacuum,

sistem pengontrol laju putaran, motor DC.

e Hot plate

« Programmable furnace + tabung gas N

Bahan
* Serbuk GgO; * Ethylenediamine
* HCI * Aceton
* HNO;  GasN
e Ammonium Hydroxide * CitricAcid (CA)

3.3 Prosedur Penelitian

Proses penelitian deposisi film tipis GaN dengantod sol-gel
menggunakan teknigpin-coating meliputi beberapa tahapan yaitu: prepaggsi
gallium citrate amine, pelapisan gel di atas substrat dengan tefpiik coating,

kemudian dilanjutkan dengan proses deposisi fijpis tGa. Selanjutnya sampel
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dilakukan karakterisasi sifat fisis film tipis Gddrkaitan dengan struktur kristal,
homogenitas permukaan, dan sifat listrik. Secaraimnprosedur penelitian

ditunjukan pada Gambar 3.1.

Preparasi: -Pembuatan gel
-Pencucian substr

Pelapisan gel diatas substrat
dengan teknilspin coating.

Pengeringan

A\ 4

Pendeposisian GaN di dalam

tungkudengan variasi tekanar
gas nitrogen.

\4
Karakterisasi

Struktur | | Sifat listrik (I-V)
Kristal (XRD) [ <

A

Homogenitas
permukaan (SEM)

v
Analisis hasil dan Pembahasa‘n

Gambar 3.1 Prosedur penelitian



22

3.3.1 Preparasi
3.3.1.1 Pembuatan ggdllium citrate amine

Kristal gallium citrate amine  memiliki formula kimia
(NH4)3[Ga(CGHs07)2]4H.0. Gel gallium citrate amine digunakan sebagai sumber
Ga dalam proses deposisi film tipis GaN. Proseparesigel gallium citrate

amine ditunjukan pada Gambar 3.2.

| Serbuk Gg0s |

v <—-Dilarutkan dengan HCI dan HNO
|Larutan GaOs|

<+—Tambahkan Ammonium Hydroxi

A\ 4
Larutan GaOs
PH 7,5-8,0

+ asam sitrat (CAdasio mola
Ga:CA adalah 1.

LarutanGallium Citrate Amine

<« DPiaduk dengan Magnet#irer
Pada suhu 8C selama 1 jam

Kristal putihGallium Citrate Amine

l <—Dicuci dengan Aseton

Kristal putih keringGallium Citrate Amine

l <— Dilarutkan dengamethylendiamine

Gel Gallium Citrate Amine |

Gambar 3.2 Prosedur pembuagghgallium citrate amine

Proses pembuatagel gallium citrate amine diawali dengan menimbang
sebanyak 2,3 gram serbuk g (Gallium Oxide) yang dilarutkan kedalam

pelarut HCI (asam klorida) dan HN@asam nitrat) dengan perbandingan volume
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HCI : HNO; = 1 : 1, dengan volume masing — masing pelarut ral5
Perbandingan volume HCI : HN& 1:1 karena pada perbandingan ini,Ga
dapat melarut dengan sempurna.
Persamaan reaksi pembentukan larutanOgalalam pelarut HCI dan HNO
sebagai berikut :

GaOs () L G203 @aq)

Selanjutnya kedalam larutan &8 ditambahkan ammonium hydroxide
(NH4OH) sehingga larutan tersebut memiliki pH sekitéh # 8, yang diukur
dengan menggunakan pH meter. Persamaan reaksi pemaknbahan NADH ke
dalam larutan G&®s;adalah :

Ga0sg 2NH;OH@tHCIH HNO;  —  Ga0s(aqtNHACliagy +NHiNOgag+2H:0y
Kemudian ke dalam larutan tersebut ditambahkan astat [CA =citric acid
(CeHgO7)] sehingga rasio Ga : CA adalah 1 : 1 dengan tujurguk memperoleh
stoikiometri reaksi. Dengan persamaan reaksi :

Ga0s (ag+ BNHOH (aqy + 2GHg07 ) — 2(NHg)s[Ga(GHs07);]4H,0 +5H.0,
Larutan yang terbentuk dinamakan larugghgallium citrate amine. Larutan ini
kemudian diaduk selama satu jam pada suhfC 8fengan menggunakan
magnetic stirrer. Dari hasil pemanasan dan pengadukan ini dihaskkiatal putih
gel gallium citrate amine. Kristal putih yang dihasilkan dibilas dengan aseto

kemudian disimpan didalam desikator vakum untuls@sgengeringan.
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Gambar 3 Magnetic stirrer

Kristal kering tersebut kemudian dilarutkan dalathylenediamine untuk
mendapatkan larutan jernih (gel). Untuk mempercgpases pelarutan maka
larutan tersebut diaduk dengan menggunakagnetic stirrer. Gel gallium citrate
amine yang dihasilkan siap digunakan sebagai sumbem@&egk umemperoleh film
tipis GaN. Gambar 3.4 menunjukgel gallium citrate amine yang ditempatkan

didalam desikator vakum.

Gambar 4 Gel gallium citrate amine dalam desikator vaku

3.3.1.2 Pencucian Substrat Silikon

Substrat merupakan media tumbuh pada deposisitigim GaN dengan
metodasol-gel ini. Pada penelitian ini digunakan substrat silildengan bidang
orientasi (111). Substrat silikon memilikattice mismatch yang cukup besar
dengan bahan GaN yaitu sekitar 17% (M.Gross dkig7,196-19). Sebelum
digunakan untuk media deposisi film tipis GaN stdissilikon dibersihkan

dengan proses pencucian standar.
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Substrat silikon mula-mula direndam dengaceton selama 5 menit,
kemudian direndam dalammethanol selama 5 menit dengan tujuan untuk
menghilangkan debu dan lemak. Kemudian dibilas aertgO selama 5 menit.
Setelah itu substrat silikon di etsa dalam laruth® : HO, : H,SO, dengan
perbandingan volume 1 : 1 : 3 selama 5 menit. Bre&tsa bertujuan untuk
menghaluskan permukaan substrat silikeelanjutnya substrat silikodirendam
dalam campuran 4D : HF (2% HF) dengan perbandingan volume 1 : ansal
5 menit, kemudian dibilas dengan,® selama 5 menit. Setelah itu substrat

dikeringkan dengan cara menyemproltkan gas nitrégen

3.3.2 Pelapisan gel dengan metedege teknik gin-coating

Proses pelapisan gel diawali dengan menempatkastraulsilikon yang
telah dibersihkan diataspin-coater. Kemudian diteteskamel gallium citrate
amine di pusat permukaan substrat. Selanjutrspan-coater diputar dengan laju
putaran 1108 rpm selama 1 menit. Tetesan gel ianakenyebar diseluruh
permukaan substrat akibat gaya sentripetal yangganah keluar substrat yang

dihasilkan dari putaraspin-coater.

Gambar 3.5 Seperangkat adpin coating
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3.3.3 Pengeringan
Lapisan yang telah dilapisi gel kemudian dikeringkgada suhu 17C
selama beberapa menit, untuk proses pengeringajupgpan pelarut dengan

menggunakahot-plate.

Gambar 3.61ot plate

3.3.4 Deposisi GaN

Setelah pelapisan gel dilakukan dengan telgpik coating, selanjutnya
mengikatkan N dengan Ga untuk mendeposisikan Gdaélaihfurnace, sebelum
mendeposisikan GaN dilakukan terlebih dahulu pratEsomposisi pada suhu
400 °C dengan tujuan untuk menghilangkan unsur-unsuggien organik di
dalam furnice. Setelah itu dilakukan proses deposisi film ti@aN didalam
programmable furnace dalam atmosfer N(99,99%) sebagai sumber N. Gambar
3.5 menunjukarprogrammable furnace yang digunakan untuk proses deposisi

film tipis GaN beserta ilustrasi sampel didalmmace.
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sampel

(a) (b)
Gambar 3.7 (a) FotBrogrammable furnace

(b) ilustrasi gambar sampel yang dialiri gas niénoglidalanfurnace

Proses deposisi film tipis GaN dimulai dengan mepekan substrat yang
telah dilapisi tersebut dalanprogrammable furnace. Pada penelitian ini
temperatur deposisi pada sampel #a dan #b adalfiC 3engan peningkatan
temperatur 18C/menit, ketika suhu mencapai 860dialirkan gas nitrogen ke
dalamfurnace dengan tekanan gas Bebesar 0,5 kgf/chpada sampel #a dan 1,5
kgf/cm? pada sampel #b, temperatur deposisi dipertahankastan pada suhu
900°C selama 1 jam, kemudian suHurnace diturunkan kembali sampai
mencapai suhu kamar, dan aliran gas nitrogen dik@nketika suhu mencapai
750°C. Dari proses deposisi ini dihasilkan film tipis diatas substrat silikon

yang siap untuk dikarakterisasi untuk mengetatiat-sifat fisisnya.
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3.4 Karakterisasi

3.4.1X-ray Diffraction (XRD)

Karakterisasi XRD dilakukan di Teknik Pertambangiastitut Teknologi
Bandung, dengan menggunakan sistem peralatan RiRldps Analitical X-Ray.
Karakterisasi ini dilakukan berkaitan dengan stuiuktistal. Dari data XRD yang
dihasilkan, dapat diketahui informasi mengenaikstnukristal film GaN dengan
menggunakarPower Diffraction Data Base. Untuk menentukan struktur kristal
maka perlu mengetahui unsur-unsur penyusun sai®aelipel dari material yang
sama dapat memiliki struktur kristal yang berbeédisiuk mengetahui unsur mana
yang terbentuk, diperlukan data referensi sinaBAta referensi tersebut sudah
dibakukan dalam bentuk buku hingga puluhan volutae aalam bentuk CD.
Akan lebih membantu dengan menginstall aplikasi [P Qfelease notes 1998 by
ICDD). Analisis dilakukan menggunakan aplikasi ¢t (Abdullah-
Khairurrijal,M: 54-55). Prosedur penggunaan apiikaR€PD untuk mengetahui
struktur kristal sampel adalah sebagai berikut:

e Mulai dengan membuka aplikasi PCPDFWIN

« Setelah dibuka kemudian klik instrulssarch lalu pilih names(slow) pada bar
menu dan muncul dialog box.

* Masukan nama material. Disini masukan gallium erilalu tekarok. Akan
muncul dialog box, terdapat beberapa referensi ybagkaitan dengan
material gallium nitride.

* Untuk melihat referensi tersebut, pilih instruksarch result pada bar menu.

« Pilih salah satu senyawa yang dianggap paling selrgan sampel yang
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diukur. Untuk sampel yang dibuat, pilih GaN lal4arok.
Tabel 3.1 berikut merupakan data-data ppoaer diffraction data base yang

disesuaikan dengan pola difraksi film tipis GaN pahita dan #b .

Tabel 3.1 Daftar Pola XRD Film GaN paBewer Diffaction Data Base

Fase
20 | hkl : Referensi
kristal

38.062 | 101 | Heksagonal Yeh, C et al., Phys. Rev. B: Conddagter, 46. 10086 (1992)
48.314 | 102 | Heksagonal Juza, R., Hanh, H., Z. Anorg. Allgem., 239, 282 (1938)

57.756 | 110 | Heksagonal Schulz, H., Thiemann, K., SolideS&dmmun, 23, 815 (1977).
64.655 | 103 | Heksagonal Juza, R., Hanh, H., Z. Anorg. Allgem., 239, 282 (1938)
78.36T | 202 | Heksagonal Schulz, H., Thiemann, K., SolideS&dmmun, 23, 815 (1977).

Dan untuk menghitung parameter kisi struktur krieksagonal dapat digunakan

persamaan yang diturunkan dari persamaan braggiberi

1 4£h2+hk+k2j |2
+

2T a2 2 (3.1)

d> 3
3.4.2Scanning Elektron Microscope (SEM)

Karakterisasi SEM dilakukan di PPPGL (Pusat Penelitian dan
Pengembangan Geologi Kelautan) Bandung, dengan menggunakan sistem
peralatan SEM tipe JEOL seri JSM-35C. Karakterisasi ini dilakukamkun
mendapatkan informasi morfologi permukaan dan penampang lintam@saiN.

Dari hasil karakterisasi ini, dengan mengamati morfologi permukaaat ddihat
secara kasat mata bagaimana struktur film GaN yang telah didedesigan

teknik spin coating, dapat juga menentukan ketebalan film yang dibuat diatas
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substrat (Abdullah-Khairurrijal, M: 21). Prosedwngukuran ketebalan film tipis

adalah sebagai berikut:

» Pertama SEM dioperasikan dalam posisi (miring) sehingga yang tampak
dari sampel adalah bayangan samping, seperti pasgamatan tampak pada
Gambar 4.2.

* Gambar tersebut dibuka Eaint. Lalu ukur ketebalan film dalam satuan pixel.
Ukur juga bar skala dalam satuan pixel (Gambar. 4.3)

* Berdasarkan angka panjang yang tertulis pada k&l skaka SEM dapat

digunakan untuk menentukan ketebalan film.

3.4.3 Karakterisasi I-V

Karakterisasi |-V dilakukan di laboratorium fisikanjut Il, Universitas
Pendidikan Indonesia, dengan menggunakan Elkalfi-MOmeter. Karakterisasi
ini dilakukan untuk mengetahui sifat listrik fillbebelum dilakukan pengukuran
I-V, terlebih dahulu sampel dievaporasi dengan alinm menggunakan

evaporator di laboratorium fisika material, ITB.

3.4.3.1 Metalisasi

Film tipis GaN selanjutnya di atas permukaannyasting kontak logam
dengan mengevaporasi permukaan film tipis GaN memggan logam
alumunium (Al). Sebelum tahap mengevaporasi, peaankfilm dimasker

menggunakan alumunium foil seperti yang ditunjuékain Gambar 3.6.
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3 -8
-
Gambar 3.8 Film tipis GaN yang telah di masker

Kemudian pada tahap evaporasi, sampel pada GantbdisBnpan dalam
sebuah dudukan dalam evaporator, kemudian alumuxdipersiapkan sebagai
logam yang akan diuapkan yang disimpan dalanksenboat yang terbuat dari
platina. Ketika diberpower supply pada ruangan evaporator yang divakumkan ,
tanksenboat ini akan berpijar merah karena memanas sehinggauglium
meleleh dan siap untuk ditembakkan ke sampel. fiummamvakumkan ruangan

adalah agar alumunium menguap ke atas dan meneippainukaan sampel.

Gambar 3.9 Evaporator
Setelah  memvakumkan selama 5 jam, kemudian meridaba
alumunium dengan cara mengatur arus sebesar 20n§ gierikan secara
bertahap, mula-mula diatur arus sebesar 10 A umeikbuang kotoran-kotoran.
Setelah beberapa saat kemudian, naikkan arus sanfis. Skema kontak Al-

GaN yang telah dibuat seperti pada Gambar 3.10.
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Kontak ohmik

0 = AN

GaN

o ] Si(111)

Kontak ohmik
@ (b

Gambar 3.10 Skema kontak ohmik di atas film tipg\Ga) tampak atas,
(b) tampak samping.

3.4.3.2 Pengukuran |-V

Untuk mengetahui karakteristik film tipis GaN, makdilakukan
pengukuran |-V setelah sampel dimetalisasi. Pengukini menggunakan |-V
meter Elkahfi 100. Data yang didapat adalah data sarhadap tegangan, yang
kemudian data ini diolah dan diplotkan ke grafibes#i pada lampiran C. Untuk
kurva 1-V yang menunjukan bahwa persambungan Al-Galdlah nonohmik,
maka kontak akan bersifadchottky, karena kontak bersifaschottky maka
tegangan barrier kotak alumunium dengan film ti@aN ini dapat dihitung

dengan persaman (2.4).



