BAB I11

METODOLOGI PENELITIAN

Metode yang digunakan dalam penelitian ini adatetode eksperimen.
Penelitian dilakukan dengan beberapa tahapan. Yaitapan persiapan, tahapan
pembuatan film tipis, karakterisasi, analisis datan kesimpulan. Dengan
dideskripsikan dan diinterpretasikan dengan meryjakla referensi yang ada.

Secara umum diagram alir penelitian ditunjukkan lgandi bawah ini :

Pembuatan larutan

A 4
Preparasi substrat

A 4
Penumbuhan film tipis

A 4
Sintering dengan variasi
waktu 5 jam, 10 jam & 15
jam

\ 4

Karakterisasi
SEM,XRD,dan
karakteristisasi listrik.

}

Analisis Data

A 4
Kesimpulan

Gambar 3.1 Diagram alir pembuatan film tipis®e
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3.1 Alat Dan Bahan

Bahan-bahan yang digunakan pada pembuatan filsnagalah :

* Serbuk FgOs
* Ethanol

* PEG

+ HCI

» Akuades

* Amoniak

Alat yang digunakan pada pembuatan film tipis ddala
* Gelas kimia
» Timbangan digital
* Spatula
« Oven
» Tungku sinter carbolit furnaces RHF 1600
*  Heater
» Kertas saring
 Corong
* Pipet
» Kaca/slides glass
* Alat ultrasonic

* Multitester digital
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* Rangkaian power supply
» Bata tahan api
* Glass wall

e spiner

3.2Langkah Kerja
3.2.1 Persiapan
Sebelum memulai eksperimen, persiapan yang dilakukdalah
mempersiapkan alat dan bahan yang akan digunakamndgga dapat
mempermudah dan memperlancar proses langkah kalgajignya. Alat
yang dipersiapkan adalah timbangan digital, lalemelyer, heater, corong,
pengaduk, cawan, dan kertas saring. Sedangkan bamandipersiapkan

adalah serbuk Fe, HCI, Aquades, Amoniak, Nitri&kplaol dan PEG.

3.2.2 Pembuatan L arutan

Dalam proses pembuatan larutan yang akan digunakata-mula
serbuk FgO; ditimbang sebanyak 20 gram. Kemudian dilarutkar&iam
HCI 100 ml. Larutan tersebut dipanaskan di atagehgzada suhu 258G
sampai larutan tercampur dan melarut. Untuk menlghinmasih adanya
yang belum larut, larutan disaring dengan menggamakertas saring.
Larutan hasil saringan diencerkan dengan aquadés n@0 Kemudian
ditambahkan nitrat 100 ml dan amoniak 100 ml. Lamuersebut diaduk dan

diendapkan.
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Selama proses pengendapan larutan, untuk mengnmagii saringan
diperlukan 4 buah labu elemeyer, 4 kertas sarimtgan4 corong. Larutan
yang telah mengendap kemudian di saring, dan ditvegijadi 4 bagian.
Selama proses penyaringan yang membutuhkan wakty dama, dari atas
saringan endapan dibersihkan dengan aquades sehbayg menyengat
amoniak berkurang. Endapan yang tertinggal di dtastas saring
kemudikan dituangkan ke dalam cawan keramik daven selama 24 jam
dengan suhu 10C.

Endapan yang sudah di panaskan dalam oven dagenneg, digerus
menggunakan penggerus listrik dengan kecepatanrdfiOsupaya bahan
benar-benar halus dan menjadi partikel yang lebtil kSelanjutnya, serbuk
yang sudah halus ditimbang sebanyak 4.0125 gr daruttan ke dalam
asam cuka 150 ml. Kemudian dipanaskan pada heatgad suhu 25C.
Disaring kembali untuk memastikan tidak terdapabwle yang masuk ke

dalam larutan. Hasil saringan terakhir tersebuladdiarutan Fe(OH)

3.2.3 Preparasi substrat
Substrat yang digunakan untuk pembuatan films tipgO3; adalah
glass/ kaca. Sebelum digunakan untuk penumbuhartipis, substrat kaca

di cuci dengan detergent. Kemudian kaca dicuci denglkohol dalam

ultrasonic bath untuk menghilangkan debu dan lemak yang dapat

menghambat menempelnya partikel koloid dalam sabstPreparasi

terakhir pada substrat adalah mengeringkannya.
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3.2.4 Penumbuhan film tipis

Larutan FgO; yang sudah dibuat diambil 50 ml kemudian
ditambahkan PEG 5 ml dan alkohol 10 ml. larutarseleut kemudian
dilapiskan pada permukaan substrat kaca denganspareoating. Setelah
dilakukan spincoating, kemudian disinter denganusaimter 556C dan

waktu sinter yang berbeda-beda. Yaitu 5 jam, 10gam15 jam.

3.2.5 Sintering
Proses sinter merupakan proses pemanasan bahamabimelting

point (titik leleh sekitar 60-80%) dari bahan dasar (\Vdiack, 1994).

Karena proses pemanasan ini sehingga terjadi pamgam pori dalam

lapisan film, dan terbentuk butiran-butiran yanguba

Prosedur Sintering:

. hidupkan saklar panel listrik 220 volt dari VCB jata listrik PLN, maka
akan terlihat sinyal berwarna hijau.

. hidupkan tungku dengan cara membuka pintu tungkat&e dan menekan
tombol on/off dari O ke arah 1, maka layer prograkan menunjukkan
sinyal berwarna merabh.

. masukkan sampel atau zat yang akan dipanaskan diasryang sesuai
dengan bahan yang akan dipanaskan, kemudian pratjjaenkan.

. set program manual dengan cara:
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a) tekan tombol A untuk kenaikan suhu and tomb® untuk
penurunan suhu, suhu yang diinginkan tertera padplag
program.

b) tekan tombol s maka akan keluar Prl = programaikem suhu
derajat/menit, diisi dengan menggunakan tombol peran and
kenikan suhu.

c) Tekan lagi tombok> maka akan keluar Pl-1 = pmogrsuhu
pemanasan yang ingin dicapai, diisi dengan menekambol
kenikan and penurunan suhu.

d) Tekan lagi tombol <5 maka akan keluar Pd1 = wajdng
diinginkan setelah mencapai suhu yang diinginkakifg time)
diisi.

€e) Tekan tombal> maka akan keluar Pr2 = waktu peramusuhu,
setelah mencapai soking time, diisi.

f) Tekan lagi tombot> maka akan keluar PL2 = suboupunan
yang terakhir, bisa diisi dengafl O atau “end” (=program sampai
disini).

g) Tekan tombol “run” dan pintu tungku ditutup, makahs akan
naik sendiri secara otomatis.

h) Catat waktu kenikan suhu dan waktu (soking time) p@nurunan
suhu.

5. Setelah selesai, matikan tungku dengan cara menoka tungku dan

menekan tombol “on/off” kearah “0”.
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Saklar tungku di “off’kan pada VCB tungku dari jgéda PLN

Secara umum diagram proses sintering dapat ditkajuikjambar di

bawah ini :
T (°C)
1&
550°C .
5 jam
> t(jam)
A
550°C
10 jam
» t(jam)
T (°C)
A
550°C
15 jam
» t(jam)

Gambar 3.2 proses sintering film tipis,©e

Setelah disinter dengan variasi waktu yang berbedaaka

hasil tersebut adalah film tipis K& pada substrat kaca yang

dibuat dengan metode sol gel.
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3.2.6 Pelapisan perak
Setelah dilakukan pembuatan film tipis, maka dikadupelapisan
perak untuk membuat kontak konduktor pada filmstigrsebut. Pelapisan
perak dilakukan dengan carsreen printing. Lapisan perak tersebut
digunakan untuk kontak konduktor ketika melakukgigirik.
3.3 ProsesKarakterisas
Karakterisasi yang dilakukan pada film tipis ;Gg¢pada substrat kaca
yang dibuat dengan metode sol-gel meliputi karéddsr XRD yaitu untuk
mengetahui struktur kristal film tipis p@;, karakterisasi dengan SEM yaitu
untuk mengobservasi morfologi permukaan dan tamfiateng film tipis FeOs
serta sifat listrik film tipis Fgs; untuk mengetahui resistansi fungsi dari
temperatur (R-T).
3.3.1 karakterisas Struktur Kristal dengan XRD (X-Ray Diffraction)
Karakterisasi difraksi sinar-X (XRD) dilakukan uktumengetahui
struktur kristal dari sampel film tipis p@3; pada substrat kaca yang dibuat
dengan metode sol-gel yang disinter pada suhfG88an waktu sinter yang
berbeda. Yaitu 5 jam, 10 jam dan 15 jam. Ketiga mendikarakterisasi
dengan cara ditembak dengan sinar-X sehingga dgbeigambaran pola
difraksi sinar-X yang divisualkan dalam bentuk grafiubungan antara
intensitas relatif terhadap62Dari pola difraksi tersebut dapat dianalisis
struktur, orientasi kisi dan kualitas kristal filtipis FeOs. Proses

karakterisasi XRD dilakukan di Laboratorium GeolbgB Bandung.
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3.3.2Karakterisas Struktur Morfologi dengan SEM (Scanning

Electron Microscope)

Karakterisasi SEM Scanning Electron Microscope) dilakukan untuk
mendapatkan gambaran morfologi dari sampel filmstipeOs; yang
ditumbuhkan. Dari citra morfologi permukaan dapetnhti ukuran butir
kristal dan porositas. Karakterisasi SEM dilakukdn PPPGL (Pusat
Penelitian dan Pengembangan Geologi Kelautan) demganggunakan
sistem peralatan SEMSganning Electron Microscope) tipe JEOL{apan

Electron Optics Laboratory) seri JSM-35C.

3.3.3 Karakterisas Sifat Listrik Dengan Pengukuran R (resistansi)

terhadap (T) Temperatur

Uji kelistrikan adalah sebuah metode karakteridsgian untuk
mengetahui sifat kelistrikan yang dimiliki bahanridgrafik hubungan
resistivitas terhadap temperatur. Selain itu juggad digunakan untuk
mengetahui respon bahan terhadaatment panas dan suasana gas yang
diberikan. Apakah bahan sensitif atau tidak terpagtiaptreatment yang

diberikan. uji sifat listrik dilaksanakan di Labtvaum Material BATAN.

3.4 Analisis Data

Dari hasil pembuatan film tipis F@s; pada substrat kaca yang dibuat

dengan metode sol-gel diperoleh tiga buah sampejatedengan variasi waktu
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sintering yaitu 5 jam, 10 jam dan 15 jam dengarussintering 558C. Untuk
mengetahui sifat fisis dari film tipis tersebut)atukan beberapa karakterisasi.
Hasil dari karakterisasi dapat dihitung dan diamslidengan rujukan referensi
yang sudah ada.

3.4.1 Analisis Data XRD (X-Ray Diffraction)

Difraktometer sinar-X merupakan instrumen yangudakan untuk
mengidentifikasi cuplikan berupa kristal dengan raefaatkan radiasi
gelombang elektromagnetik sinar-X. Hasil dari kéeakasi XRD diperoleh
gambaran pola difraksi sinar-X yang divisualkanadal bentuk grafik
hubungan antara intensitas relatif terhad@p 2ari pola difraksi tersebut
dapat dianalisis struktur dan orientasi kisi.

Menentukan Struktur Kristal Kubik.

kondisi difraksi, sinar yang dihamburkan memilikneegi yang sama
dengan sinar sumber hamburan, tetapi memiliki cepatbat yang

berbeda.

A= 20 SI0. . oveeeeeere e 3)

Pada Kristal kubik pemusatan sisi berlaku huburgatar jarak bidang

dan jarak antar atom

yang kemudian dikombinasikan dengan persamaai: Cility,1956)
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12
sin® = —— (0" ¢+ P).oovrrc (5)

4a

Karena struktur pada kristal J&& adalah hexagonal maka cara
menentukan struktur kristalnya adalah dengan merad@gn perhitungan

hexagonal.

Menentukan Struktur Kristal Dari Hexagonal.
Berbagai bahan termasuk jenis logam, keramik, dan

semikonduktor ada yang memiliki struktur kristaldpakisi bravais
hexagonal (a=bzc; a=£=90 y=12). Sel satuan hexagonal ditandai oleh

parameter kisi a dan c seperti pada gambar dibawah

Gambar 3.3
Struktur Hexagonal

Untuk struktur hexagonal jarak bidang pendifrakapat ditentukan

dengan persamaan : (B.D Culity,1956)

d2 3 2 To e (6)

1 _4(h*+hk+k? +I2
a C
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Jika persamaan diatas digabung dengan persamaamtgragg,

A =2d sin 4
A
= 7
2 sin & %
1 _ 4 sin?8@
d?z )2

Maka akan diperoleh persamaan sebagai berikutD: (Rility,1956)

c? A2

1 4(h2+hk+k2) 12 _4SiIN2G  ceereeneiiine (8)
a2 3 &« )7

a2

Dan hasilnya ialah

2 2 2 2
sirg=2| 4/ L rhkrk 1, T
413 a

.......... ©)
sir’ 6= Aln? + hk+k2)+C12
Dimana A = N (20)
ST
/]2
danc = 2 (1)
4c?

Sedangkan untuk struktur hexagonal ni(h?+hk+k2)yang mungkin

adalah 0,1,3,4,7,9,12,....

Dan nilai f yang mungkin adalah 0,1,4,9,...

3.4.2 Analisis Data SEM (Scanning Electron Microscope)
Scanning Electron Microscope (SEM) adalah sebuah alat
karakterisasi bahan yang digunakan untuk mengetahui

« Topografi ; gambar permukaan atau tekstur darusbamhda
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* Morfologi ; ukuran dan bentuk partikel penyusun
« Komposisi ; Gabungan dan komposisi unsur-unsur gy bahan
» Kiristalografi ; Sifat kekristalan yang dimiliki bah

SEM pertama kali ditemukan pada tahun 1938 oleh Adalenne,
dengan menggunakan prinsip tumbukan berkas elekda permukaan
bahan. Jika seberkas elektron menumbuk suatu balkan, dihasilkan
berkas cahaya (photon). Interaksi terjadi padaaebolum tertentu pada
bahan. Besar kecilnya volum yang berinteraksi betgey pada;
Nomor atom; nomor atom besar menunjukan jumlah abamyak dan
berkas elektron akan semakin banyak yang diserapingga volum
interaksi menjadi kecil
Accelerating voltage/AV (pemercepat tegangan); AV besar akan
menghasilkan berkas elektron yang banyak sehingganv interaksi
semakin besar

Sudut datang; semakin besar sudut datang, volteraksi semakin kecil.

Cojumn

We can divide the signals into two broad categories:

2.1 Electron-Solid Interactions

When an electron beam strikes a sample, a large 3 - Electron gun
number of signals are generated. i Gun Alignment Control

incldent&'Beam Backecattered . Pneumatic Air Lock Valve

. |

2 Cathodaluminescence o4 o ;

< oray = I Objective Aperture ; 1

3 2 Secondary e " ’

2 T Scanning Coil 1

I i i}

S v e N Objective Lens ﬁ

i - 1) Y
Inelastically Scattered e- Elastically Scattered e I % Motorized Stage B ot
'\ Unscattered e- /

Transmitted Electrons

a) electron signals, b) photon signals

Gambar 3.4 Mekanisme Gambar 3.5 Bagian-bagian SEM
fisis proses dari SEM

( Laboratorium DR Kebamoto,SEM)
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Cara terbentuknya gambar pada SEM berbeda dengan ap
yang terjadi pada mikroskop optic dan TEM. Pada SG&mbar dibuat
berdasarkan deteksi elektron baru (elektron sekliadi@u elektron pantul
yang muncul dari permukaan sampel ketika permulsaemnpel tersebut
dipindai dengan sinar elektron. Elektron sekundeu slektron pantul
yang terdeteksi selanjutnya diperkuat sinyalnyamudian besar
amplitudonya ditampilkan dalam gradasi gelap-tenaada layar monitor
CRT (cathode ray tube). Di layar CRT inilah gams@uktur obyek yang
sudah diperbesar bisa dilihat. Pada proses opgeasiBEM tidak
memerlukan sampel yang ditipiskan, sehingga bispundikan untuk
melihat obyek dari sudut pandang 3 dimensi.

Agar hasil yang didapatkan pada SEM berkualitas, lzberapa
persiapan preparasi bahan, yaitu :

1. Melakukan fiksasi, yang bertujuan untuk mematikal tanpa mengubah
struktur sel yang akan diamati. fiksasi dapat dikain dengan
menggunakan senyawa glutaraldehida atau osmiuokseda.

1. Dehidrasi, yang bertujuan untuk memperendah kaolaiadam sayatan
sehingga tidak mengganggu proses pengamatan.

2. pelapisan/pewarnaan, bertujuan untuk memperbesartralso antara
preparat yang akan diamati dengan lingkungan sek#da
Pelapisan/pewarnaan dapat menggunakan logam nagertsemas dan

platina
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3.4.3 Analisis Data Sifat Listrik Dengan Pengukuran R (resistans) terhadap
(T) Temperatur
Karakteristik listrik pada Film tipis E®s; dilakukan dengan melakukan
pengukuran tahanan yang kemudian dikonversi kenda#dnanan jenis dengan
memasukkan data dimensi, pada berbagai suhu d303C.
3.5Waktu & Tempat Penelitian
Penelitian ini dilakukan dari bulan Maret 2009 kt@ber 2009.

Dengan agenda penelitian sebagai berikut :

No Waktu Kegiatan

1 Maret-April 2009 Studi literatur

2 Mei-Juni 2009 Preparasi bahan

3 Juli-Agustus 2009 Pembuatan Film tipis

4 September 2009 Karakterisasi  ( struktur Kkristal,
morfologi dan sifat listrik )

5 Oktober 2009 Pengolahan & Analisis data

Penelitian ini dilaksanakan di Laboratorium TekmpldBahan
Dasar, Pusat Teknologi Nuklir dan Radiometri (PTNBRIan Tamansari No. 71

Bandung 40132.
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