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ABSTRAK

Bevi Lidia: Sintesis dan Karakterisasi Film Tipis Hausmannite (Mn3O,)
dengan Metode Spin Coating

Mangan merupakan salah satu mineral dari 12 unsur yang cukup banyak
terdapat di kerak bumi. Salah satu mineral penyusun bijih mangan yang terdapat
di Nagari Kiawai Kecamatan Gunung Tuleh Kabupaten Pasaman Barat adalah
Hausmannite. Hausmannite di aplikasikan sebagai material elektronika
semikonduktor salah satunya sebagai bahan optoelektronik. Adapun tujuan dari
penelitian ini yaitu untuk menyelidiki pengaruh temperatur kalsinasi pada
penumbuhan film tipis dengan metode spin coanting terhadap struktur, morfologi
dan sifat optik Hausmannite.

Jenis penelitian ini merupakan penelitian eksperimen. Hausmannite
diprepasi dengan teknik sol-gel menggunakan prekursor mangan asetat
(Mn(NO3)2.4H,0), Kemudian ditumbuhkan di atas substrat kaca dengan metode
spin coating berkecepatan 1000 rpm selama 30 sekon. Setelah lapisan terbentuk
kemudian dikalsinasi selama 1 jam dengan variasi suhu sebesar 200 °C, 300 °C,
400 °C dan 500 °C. Kemudian film tipis dikarakterisai menggunakan alat X-ray
difraction, SEM dan Spektrofotometer UV-VIS.

Berdasarkan hasil penelitian suhu kalsinasi 200 °C, 300 °C,400 °C dan 500
°C film tipis yang terbentuk terdiri dari Mn3O4 dan Mn,O3, dimana ukuran kristal
rata-rata untuk masing-masing suhu kalsinasi adalah 41.06 nm, 52.37 nm, 47.73
dan 47.87 nm. Bentuk morfologi film tipis hausmannite menunjukkan pada
temperatur kalsinasi 200 °C sampai 300 °C ukuran butir pemukaan film tipis
mengecil kemudian pada temperatur 500 °C ukuran butir kembali membesar. Dan
nilai transmitansi dan reflektansi dari film tipis hausmannite mengecil pada
temperatur 200 °C sampai 400 °C kemudian membesar pada temperatur 500 °C.
Dan nilai absorbansi dari film tipis hausmannite membesar pada temperatur 200
°C sampai 400 °C kemudian mengecil pada temperatur 500 °C. Menggunakan
nilai transmitansi didapatkan besar energi gap pada suhu kalsinasi 200 °C, 300 °C,
400 °C dan 500 °C adalah 1,53 eV, 1,64 eV, 2,26 eV dan 2,28 eV.

Kata Kunci : Film Tipis Hausmannite, Morfologi, Sifat Optik, Spin Coating,
Struktur.
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BAB |
PENDAHULUAN

A. Latar Belakang

Mangan merupakan salah satu mineral dari 12 unsur yang cukup banyak
terdapat di kerak bumi. Mineral mangan di seluruh dunia terdapat dengan jumlah
0,1 % dari kandungan kerak bumi (Anshori, 2010). Salah satu keberadaan bijih
mangan terdapat di Nagari Kiawai Kecamatan Gunung Tuleh Kabupaten Pasaman
Barat. Hasil penelitian (Putri, 2015) struktur mangan oksida penyusun bijih
mangan dari hasil sinter pada suhu 700-1000 °C, menghasilkan beberapa
komposisi mineral salah satunya Hausmannite.

Hausmannite mempunyai sistem kristal berbentuk tetragonal dengan
dimensi sel nya a= 5,76 A, b =576 A, ¢ = 9,45 A serta grup ruang 141/amd. Berat
jenis 4,7-4,8 g cm™ berwarna hitam kecoklatan. Hausmannite memiliki kilap
seperti logam. Hausmannite saat ini banyak di aplikasikan sebagai material
elektronik semikonduktor, agar dapat di aplikasikan sebagai bahan elektronika
semikonduktor beberapa persyaratan harus dimiliki hausmannite adalah harus
memiliki energi gap kecil dari 6 eV. Hausmannite dapat Memiliki energi gap
yang kecil dari 6eV Hausmannite dengan cara disintesis agar memiliki ukuran
butir yang kecil dan bentuk morfologi yang homogen. Sebelumnya, telah
dilakukan penelitian oleh (Prasetyo, 2017) yang menghasilkan nanopartikel
hausmannite pada waktu milling 8 jam dengan ukuran butir 90,50 nm. Namun,

morfologi nanopartikel hausmannite yang dihasilkan memiliki bentuk yang tidak



menentu dengan distribusi ukuran yang tidak merata. Morfologi nanopartikel
hausmannite yang beraturan dapat dibuat dengan cara merubah nanopartikel ini
menjadi Lapisan tipis yang sering disebut dengan film tipis.

Film tipis merupakan suatu lapisan dari bahan organik, anorganik, metal,
maupun cairan metal organik yang dapat memiliki sifat-sifat sebagai konduktor,
semikonduktor, superkonduktor, maupun isolator. Lapisan tipis dibuat dengan
teknik penumbuhan atom atau partikel pada permukaan substrat dengan ketebalan
sampai orde mikrometer bahkan nanometer. Sifat umum lapisan tipis dari suatu
bahan berbeda dengan bahan padatan, hal ini disebabkan oleh perbedaan proses
preparasinya, komposisi, morfologi dan strukturnya. Teknologi lapisan tipis sudah
banyak mengalami perkembangan, baik dari segi cara pembuatan, bahan yang
digunakan, dan aplikasinya. Berbagai bahan yang memiliki potensi sebagai
semikonduktor telah banyak diteliti, mulai dari bahan yang memiliki sifat
fotokatalis, magnetic storage dan dielektrik. (Siyambalapitiya, 2006).

Metode pembuatan lapisan tipis secara umum dikelompokkan menjadi
dua yaitu metode vakum dan non-vakum. Metode vakum terdiri dari PVD
(Phisical Vapour Deposition), Laser Ablasi, lon Planting, dan CVD (Chemical
Vapour Deposition). Sedangkan, untuk metode non vakum yaitu CSD (Chemical
Solution Deposition) seperti sol gel.

Sintesis penumbuhan film tipis Hausmannite dapat dilakukan dengan
metode Spray Pyrolisis (Abhijid dkk, 2016), Chemical Bath Deposition (Guimin
dkk, 2008) dan (Dubal dkk, 2009). Namun, metode penumbuhan film tipis
tersebut memiliki kekurangan seperti lapisan yang di hasilkan tidak merata, sulit

dalam pelaksanaan dan biaya produksi yang mahal. Cara lain yang lebih



sederhana untuk mensintesis film tipis Hausmannite dapat dilakukan dengan
menggunakan metode spin coating.

Metode spin coating dapat diartikan sebagai sebuah metode
pembentukan lapisan tipis melalui proses pemutaran atau spin. Metode spin
coating merupakan metode yang paling mudah dan cepat dalam penumbuhan
lapisan tipis. Lapisan tipis yang dihasilkan dengan metode ini memiliki tingkat
kehomogenan yang cukup tinggi. Ketebalan lapisan yang diinginkan bisa
dikontrol berdasarkan waktu dan kecepatan putaran dari alat spin coater. Proses
spin coating meliputi 4 tahapan yang terdiri dari deposisi, spin up dan spin off
serta tahap evaporasi yang menentukan ketebalan akhir dari lapisan tipis (Muhlis,
2013).

Penelitian film tipis Hausmannite dengan metode Spin Coating telah
dilakukan oleh Ullah (2017), Farid (2012) dan Hernandez (2016). Meskipun
demikian penelitian ini memiliki kelemahan dalam pelaksanaan campuran bahan-
bahan yang digunakan cukup rumit serta ukuran partikel yang dihasilkan agak
kasar dan tidak homogen. Oleh karena itu dalam penelitian ini penulis membuat
film tipis Hausmannite menggunakan proses sol-gel, dimana untuk campuran
yang digunakan untuk membuat sol-gel adalah aditif etilen diamin sesuai dengan
penelitian yang dilakukan Ningsih (2013) dengan ukuran partikel yang dihasilkan
lebih halus dan sangat homogen.

Sebelumnya telah dikaji karakterisasi film tipis hausmannite oleh (Dubal
dkk, 2010) dan (Vipin dkk, 2015) yang menjelaskan bahwa sifat fisika dari
hausmannite seperti sifat listrik, sifat magnet dan sifat optik dapat dipengaruhi

oleh perubahan bentuk morfologi yang bergantung pada suhu substrat saat



pembuatan film tipis. Oleh karena itu, maka dilakukan penumbuhan film tipis
dengan variasi temperatur kalsinasi untuk melihat pengaruhnya terhadap struktur,
morfilogi, sifat listrik dan sifat optik film tipis hausmannite yang dihasilkan.
Berdasarkan alasan di atas penulis melakukan penelitian yang berjudul
“Sintesis dan karakterisasi film tipis hausmannite (Mn3zO,) dengan metode spin
coating”. Pada penelitian ini diharapkan dapat menghasilkan film tipis dengan
ukuran partikel yang lebih halus dan homogen.
B. Batasan Masalah
Berdasarkan latar belakang, peneliti membatasi masalah yang dikaji
yaitu :
1. Sintesis hausmannite yang dimaksud adalah dengan menggunakan teknik sol-
gel dengan metode Spin Coating dengan variasi temperatur kalsinasi.
2. Karakterisasi film tipis hausmannite dibatasi pada struktur, morfologi, dan sifat
optik.
C. Rumusan Masalah
Berdasarkan batasan masalah di atas, dapat dirumuskan permasalahan
yaitu :
1. Bagaimana pengaruh temperatur kalsinasi pada penumbuhan film tipis dengan
menggunakan metode spin coating terhadap struktur hausmannite.
2. Bagaimana pengaruh temperatur kalsinasi pada penumbuhan film tipis dengan
menggunakan metode spin coating terhadap morfologi hausmannite.
3. Bagaimana pengaruh temperatur kalsinasi pada penumbuhan film tipis dengan

menggunakan metode spin coating terhadap sifat optik hausmannite.



D. Tujuan Penelitian
Adapun tujuan dari penelitian ini adalah :

1. Menyelidiki pengaruh temperatur kalsinasi pada penumbuhan film tipis
dengan menggunakan metode spin coating terhadap struktur hausmannite.

2. Menyelidiki pengaruh temperatur kalsinasi pada penumbuhan film tipis dengan
menggunakan metode spin coating terhadap morfologi hausmannite.

3. Menyelidiki pengaruh temperatur kalsinasi pada penumbuhan film tipis dengan
menggunakan metode spin coating terhadap sifat optik hausmannite.

E. Manfaat Penelitian
Manfaat dari penelitian ini adalah :

1. Bagi Peneliti, sebagai syarat untuk menyelesaikan Program Studi Fisika S1
dan pengetahuan dalam bidang kajian Fisika.

2. Kelompok kajian Fisika Material dan Biofisika, dapat memberikan ilmu
pengetahuan dalam pengembangan pembuatan material berbasis nanopartikel,
khususnya dalam pembuatan lapisan tipis.

3. Jurusan Fisika, untuk menambah pengetahuan dan memperluas wawasan
dalam bidang kajian material.

4. Peneliti lain, sebagai referensi dalam pengembangan peneltian tentang
material terutama dalam lapisan tipis dan dapat menjadi sumber ide bagi
peneliti lainnya.

5. Pembaca, untuk menambah pengetahuan dan memperluas wawasan dalam
bidang kajian material serta dalam pengembangan aplikasinya dalam berbagai

bidang.
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TINJAUAN PUSTAKA

A. Tinjauan Hausmannite (Mn3zOy)

Oksida — oksida mangan terbentuk dalam empat fasa, yaitu MnO, MnO,,
Mn,03 dan Mn304. Mn3O4 sering disebut dengan Hausmannite mengkristal dalam
bentuk spinel tertragonal dengan rumus umum XY,0, (Taufig, 2008).
Hausmannite dikenal sebagai salah satu oksida mangan paling stabil.

Hausmannite mempunyai sistem Kkristal berbentuk tetragonal dengan
dimensi sel nya a= 5,76 A, b =5,76 A, ¢ = 9,45 A serta grup ruang 141/amd. Berat
jenis 4,7-4,8 g cm™ berwarna hitam kecoklatan. Hausmannite memiliki kilap
seperti logam. Hausmannite diaplikasikan sebagai material elektronik magnet
keramik dan bahan material semikonduktor (Q. feng, 1999). Seperti terlihat pada

Gambar 1.

Gambar 1. Struktur Tetragonal Hausmannite (Q. Feng, 1999)
Hausmannite saat ini banyak digunakan di bidang industri sebagai
katalis, magnetisme, elektokimia, atau untuk dekontaminasi udara. Berdasarkan
tujuan untuk memperbaiki kemampuan dan ukuran agar dapat diaplikasikan lebih

jauh, Mn3O, sudah dibuat dengan beberapa metoda seperti melakukan



penggilingan menggunakan alat HEM untuk merubah ukuran dari kristalnya serta
pembentukan film tipis dari hausmannite.

Berdasarkan penelitian (Prasetyo, 2017) nanopartikel hausmannite
terbentuk pada waktu milling 8 jam dengan ukuran butir 90,50 nm. Namun
morfologi nanopartikel hausmannite memiliki bentuk yang tidak menentu dengan
distribusi ukuran yang tidak merata. Untuk itu agar morfologi nanopartikelnya
beraturan maka penulis merubah nanopartikel ini menjadi film tipis.

B. Sifat Fisis
1. Kiristalografi
a. Kristal

Ditinjau dari struktur atom penyusunnya, bahan padat dibedakan menjadi
tiga yaitu kristal tunggal (monocrystal), polikristal (policrystal), dan amorf
(Smallman dan Bishop, 2002). Pada kristal tunggal, atom-atom penyusunnya
mempunyai struktur tetap karena atom-—atom atau molekul-molekul penyusunnya
tersusun secara teratur dalam pola tiga dimensi yang berulang secara periodik
dalam rentang yang panjang tak berhingga. Sedangkan polikristal merupakan
kumpulan dari kristal-kristal tunggal yang memiliki ukuran sangat kecil dan
saling menumpuk yang membentuk benda padat. Struktur amorf menyerupai pola
hampir sama dengan kristal akan tetapi pola susunan atom-atom, ion-ion atau
molekul-molekul yang dimiliki tidak teratur (Smallman dan Bioshop, 2002).

Susunan atom berbeda antara kristal dan amorf ditunjukkan pada Gambar 2.



Gambar 2. Susunan Atom (a) Kristal dan (b) Amorf
(Salman dan Bishop, 2002:13)

b. Struktur Kristal

Suatu zat padat dikatakan memiliki struktur kristal apabila atom, ion,
atau molekul teratur dan periodik dalam rentang yang panjang dalam kristal
(Parno, 2006). Perpanjangan dari koordinasi-koordinasi atomik (ionik) dalam
dimensi ketiga ini menghasilkan peridositas rentang panjang yang khas.

Struktur kristal dapat dinyatakan sebagai posisi tertentu sebuah atom
dalam unit sel. Unit sel merupakan atom atau ion dari suatu volume berukuran
kecil. Semua sel satuan didalam kristal identik. Suatu kristal terdiri dari jutaan
atom yang dapat dinyatakan dengan ukuran, bentuk, dan susunan sel satuan
dengan pola pengulangan yang menjadi ciri khas dari suatu kristal. Sumbu-sumbu
a, b, dan c¢ adalah sumbu-sumbu yang dikaitkan dengan parameter kisi Kristal.
Sudut a, 8, dan y merupakan sudut antara sumbu-sumbu referensi kristal (Van

Vlack, 2004). Gambar 3 memperlihatkan sumbu dan sudut antara sumbu kristal.



Gambar 3. Sumbu dan Sudut antar Sumbu Kristal (Van Vlack, 2004)

c. Sistem Kristal

Setiap atom dalam kristal dianggap suatu titik, tepat pada kedudukan
setimbang tiap atom didalam ruang. Pola geometrik yang diperoleh dinamakan
Kisi kristal. Periodisitas tiga dimensional yang merupakan karakteristik kristal
dapat menggunakan beberapa geometri yang berbeda. Ada dua jenis Kisi yaitu
kisi Bravais dan non Bravais. Seluruh titik kisi dalam kisi Bravais adalah
ekivalen, artinya Kisi bersifat invarint terhadap operasi simetri translasi. Dengan
demikian, semua atom dalam kristal haruslah sejenis. Sedangkan dalam Kisi non
Bravais terdapat beberapa titik Kisi yang tidak ekivalen.

Berdasarkan parameter Kisi, maka variasi sudut aksial dan variasi ukuran
relatif dari dimensi a, b, dan ¢ akan menghasilkan tujuh sistem kristal yang

tercantum pada Tabel 1.
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Tabel 1. Tujuh Sistem Kristal dan Empat Belas Kisi Bravais
(Van Vlack, 2004)

No Sistem Kristal Parameter Kisi | Kisi Bravais Simbol
1 Kubik a=b=c Simpel P
a=pB=y=90° | Pusat Badan I
Pusat muka C
2 Monoklinik azb=zc Simpel
a=p=90°=zy | PusatDasar
3 Triklinik azb=zc Simpel P
azPzy=90°
4 Tetragonal a=bz#c Simpel P
a=p=y=90° | Pusat Badan I
5 Orthorombik azbz#c Simpel P
a=B=y=90° | PusatDasar C
Pusat Badan I
Pusat Muka F
6 Trigonal/Rhombohedral a=b=c Simpel P
a=pB=y z90°
7 | Hexagonal/Rhombohedral a=b#c Simpel P
a=p=90°
y=120°

Sesuai dengan ketujuh sistem yang ada

Bravais yang diperlihatkan pada Gambar 4.

/

Simple

tet

Simple
cubic (P)

.‘
/

ragonal
o

Sody-centred
tetragonal

Sody-centred

cubic (/)

(P)

Simple
orthornombic

Face-centred

cubic (F)

pada Tabel 1 terdapat 14 Kisi

Sody-centreg
orthorhombic
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Base-centred Face-centred Rhombohedral Hexagonal
orthorhombic orthorhombic (R) )
Q) (F)

/]
b

Simple Base-centred Triclinic
monoclinic monoclinic (P)
) (C)

Gambar 4. Empat Belas Kisi Bravais (Cullity, 1978)

Pada Tabel dan Gambar 4 memperlihatkan 7 sistem kristal dan 14 kisi
bravais. Tujuh sistem Kkristal tersebut antara lain kubik, monoklinik, triklinik,
tetragonal, orthorombik, rhombohedral dan hexagonal.

d. Bidang Kristal

Suatu kristal memiliki beberapa bidang atom yang akan mempengaruhi

sifat dan perilaku material, sehingga bermanfaat untuk mengidentifikasi berbagai

bidang dalam kristal. Gambar 5 memperlihatkan sebuah bidang kristal.

| / -
), v

(110) (111)

Gambar 5. Bidang Kristal dengan Indeks Miller (Parno, 2006 :16)
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Pada Gambar 5 merupakan bidang kristal dengan diberi tanda (110) dan
(111). Baik bidang, maupun arah bidang dapat dinyatakan dalam 3 angka yang
disebut dengan indeks miller.

1) Untuk arah bidang digunakan simbol atau lambang [h Kk I].
2) Untuk bidang kristal digunakan lambang (h k I)

Bidang kisi yang paling mudah digambarkan adalah bidang-bidang yang
membatasi sel satuan disamping bidang lainnya. Indeks miller merupakan
kebalikan dari ketiga perpotongan antara bidang dengan sumbu, tanpa pecahan
dan tanpa kelipatan yang sama (Van Vlack, 2004).

2. Sifat Optik Bahan

Sifat optik bahan merupakan suatu bentuk respon dari material terhadap
elektromagnetik khususnya cahaya tampak. Karakterisasi sifat optik dilakukan
dengan menggunakan spektrofotometer UV-VIS, dimana jika cahaya dilewatkan
pada suatu material maka sebagian cahaya tersebut dipantulkan (reflected),
sebagian akan diserap (absorbed), sebagian akan diteruskan dan sebagian lagi
akan disebarkan (scattered), yang secara matematis cahaya yang datang dapat
dituliskan dalam Persamaan (1).

lb=Rc+T+Ap,+S=100% 1)
dengan I, = Intensitas cahaya datang, R = Cahaya yang dipantulkan, T = Cahaya
yang diteruskan, A, = Cahaya yang diserap, dan S = Cahaya yang disebarkan.

Hal ini menunjukkan bahwa intensitas cahaya yang datang bernilai sama
dengan intensitas cahaya yang dipantulkan, diteruskan, diserap dan disebarkan.

Sifat optik zat padat berhubungan dengan keadaan atom-atom dan

elektron-elektron. Pada beberapa bahan semikonduktor, sifat optik didaerah
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spektrum cahaya tampak dan ultraviolet berhubungan dengan transisi elektron
dari pita valensi ke pita konduksi sehingga informasi mengenai keadaan-keadaan
elektron pada kedua pita tersebut menjadi sangat penting untuk diketahui.
Keadaan- keadaan elektron pada suatu materi digambarkan dengan struktur pita
energi dan kurva densitas keadaan elektron (Density of States)material tersebut.

Transmitansi, absorbansi dan reflektansi merupakan sifat optik dari
suatu material yang ada kaitannya dengan interaksi antara material dengan
gelombang elektromagnetik seperti cahaya, khususnya cahaya tampak. Spektrum
transmisi menunjukkan fungsi transmisi terhadap panjang gelombang. Spektrum
absorbsi menunjukkan fungsi koefisien absorbsi terhadap energi foton cahaya.
Pengukuran sifat optik menggunakan gelombang elektromagnetik dari ultraviolet
sampai sampai inframerah. Parameternya adalah panjang gelombang (L), energi
(hv). Hubungan antara energi dan panjang gelombang adalah sebagai berikut :

E=hv=h (2)

E merupakan energi gelombang cahaya (joule), h konstanta Planck yang
besarnya 6,63 x 10°** Js, ¢ merupakan kecepatan cahaya dalam ruang hampa (3 x
10° m/s) dan A adalah panjang gelombang cahaya (m) (Schroder, 2006). Dengan
mengukur transmitansi cahaya, reflektansi cahaya dan absorbansi cahaya pada
lapisan tipis, maka akan diperoleh informasi transmitansi, reflektansi dan
absorbansinya pada masing-masing lapisan.

Transmitansi merupakan istilah yang digunakan untuk menggambarkan
sebuah proses dimana fluks radiasi yang datang meninggalkan permukaan atau

medium menuju permukaan di belakangnya (Palmer, 2008). Transmitansi
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merupakan perbandingan antara intensitas cahaya setelah dan sebelum melewati

material semikonduktor, seperti yang ditunjukkan dalam Persamaan (3).
T= Ii x 100 % 3)

T merupakan besarnya nilai transmitansi, | adalah intensitas berkas cahaya keluar
dan I, adalah intensitas berkas cahaya masuk/datang.

Dalam spektroskopi, besar penyerapan cahaya (absorbansi) dari suatu
kumpulan atom/molekul dinyatakan oleh hukum Beer-lambert. Hukum Lambert
menyatakan: apabila sinar monokromatis melalui suatu medium yang tembus
cahaya maka Kkecepatan berkurangnya intensitas terhadap tebal medium
sebangding dengan berkurangnya intensitas sinar datang. Dimana dengan kata
lain, intensitas sinar yang dipancarkan berkurang secara eksponensial sesuai
dengan bertambahnya ketebalan medium penyerap. Hukum beer menyatakan
bahwa absorbansi berbanding lurus dengan ketebalan bahan/medium yang
ditembusi oleh cahaya (Prasetiyo, 2006). Hubungan antara absorbansi dan
ketebalan lapisan material dapat dilihat pada Persamaan (4) dengan a adalah
koefisien serapan dan d adalah ketebalan lapisan material.

A=ad (4)

Reflektansi adalah sebuah proses dimana sebagian dari fluks radiasi yang
datang pada sebuah permukaan dikembalikan pada daerah yang sama dengan
daerah datangnya (dipantulkan). Reflektansi dapat berupa spekular (cermin,
menyebar ke semua arah, atau kombinasi dari keduanya (Palmer, 2008).

Absorbansi meliputi transisi dari tingkat dasar ke tingkat yang lebih
tinggi, yakni tingkat tereksitasi. Dimana dengan menelaah frekuensi bahan yang

tereksitasi maka dapat di identifikasi dan di analisis karakterisasi dari sebuah
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bahan (Jergel, 1997). Pada bahan semikonduktor, kemampuan dalam menyerap
radiasi disebut sebagai absorbsitivitas dengan rentang panjang gelombang yang
berbeda-beda. Panjang gelombang bergantung pada absorbansi optiknya dan
spektrum transmitansinya. Sedangkan untuk spektrum absorbansi akan bertambah
bila panjang gelombangnya berkurang (S. Elmas, 2011).

3. Band Gap

Salah satu topik yang hangat dalam riset nanomaterial ialah band gap
engineering, karena memiliki aplikasi yang sangat luas. Band gap engineering
adalah rekayasa pita energi material untuk menghasilkan sifat optik, elektronik,
maupun optoelektronik sesuai dengan yang diinginkan. Rekayasa ini umumnya
meliputi pengontrolan lebar celah pita energi sehingga energi yang diperlukan
untuk mengeksitasi elektron dalam material atau energi yang dipancarkan elektron
maupun hole ketika kembali ke keadaan dasar dapat di ubah-ubah sesuai dengan
yang di inginkan.

Didalam atom tunggal, berdasarkan teori atom bohr, elektron memiliki
energi berdasarkan keadaannya, bisa disebut state energi. Dekatnya jarak antara
atom tetangga didalam materi konduktor tersebut memberikan pengaruh kepada
energi potensial dari elektron yang mengorbit dadalam tiap atom. Di dalam
sebuah zat padat kristal yang atom-atomnya tersusun secara teratur akan
mengalami interaksi. Interaksi dari atom-atom tersebut menimbulkan
pergeseseran energi. Sehingga, dampaknya adalah tiap state energi didalam atom
akan mengalami pemisahan (splitting) energi yang tergantung pada jumlah atom
tetangganya. Dengan demikian energi yang terpisah akan membentuk dua jenis

pita energi yang terpisah oleh gap, sehingga disebut sebagai energi gap. Apabila
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ada elektron yang tereksitasi dari pita valensi ke pita konduksi energi
minimumnya akan sama dengan energi gap.

Energi gap juga bisa diartikan sebagai energi minimum yang dibutuhkan
oleh elektron yang berada pada pita valensi untuk bergerak menuju pita konduksi.
Energi gap antara pita valensi dan konduksi berada didalam orde elektron volt ( 1
elektron volt (eV) = 1,6 x 10™*° (J)). Energi valensi merupakan energi terbesar
yang berada di pita valensi (valence band) di dalam sebuah atom. Elektron-
elektron yang berada di orbit terluar dari pita valensi akan mengalami ikatan
(bound) dengan elektron yang berasal dari atom tetangganya, elektron ini disebut
elektron valensi. Elektron-elektron valensi itulah yang menentukan sifat kimia
dari atom. Bila elektron valensi tersebut mendapat energi yang cukup tinggi untuk
menembus energi gap, maka elektron-elektron tersebut akan bergerak ke level
energi yang lebih tinggi (pita konduksi). Energi yang lebih tinggi itu biasa disebut
sebagai energi konduksi (condiction band).

Selama elektron yang berada didalam pita konduksi tidak mengalami
ikatan dengan atom lainnya, elektron tersebut akan bebas bergerak didalam
kristal. Gerakan dari elektron-elektron didalam kristal akan memberikan
kontribusi timbulnya arus listrik, sehingga dari karakteristik energi gap sifat
materi dapat dibedakan menjadi tiga, yaitu isolator, semikonduktor, dan

konduktor.
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Perhitungan celah pita optik dimulai dari penentuan nilai transmitansi
maksimum dan minimum, tebal dan koefisien serapan lapisan tipis dan diakhiri
perhitungan dengan menerapkan metode Touch Plot. Celah pita optik pada
lapisan tipis dapat ditentukan dengan mengolah data transmitansi yang diperoleh
dari pengukuran transmitansi menggunakan spektrofotometer UV-ViS. Data
transmitansi yang diambil adalah data yang menunjukkan adanya perubahan
transmitansi yang cukup tajam. Dimana nantinya perubahan nilai transmitansi ini
menunjukkan adanya absorbsi yang cukup tinggi pada panjang gelombang
tersebut. Berdasarkan hubungan panjang gelombang dan transmitansi dapat
diketahui data-data nilai transmitansi maksimum dan minimum.

Setelah didapatkan nilai transmitansi maksimum dan transmitansi
minimum, kemudian menentukan nilai indeks bias dan ketebalan lapisan tipis

menggunakan persamaan Swanepoel yang dapat dilihat pada Persamaan (5) dan

(6)

Ty=Tm , NgZ+1

N2 = 27’15 TfYW_Tm +T (5)
Tu=Tm , NsZ+1

Ny =2ng 4 B (6)

Dimana ng menyatakan indeks bias kaca (1,51). Setalah itu indeks bias lapisan

ditentukan dengan Persaman (7) dan (8).

n,= Ny+ N> —n? (7)

ny= N+ N,°—ng? (8)
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Hasil Perhitungan indeks bias digunakan untuk menghitung nilai tebal film

menggunakan Persamaan (9).

A4
d — 1742
2 /’{1712—127’11

9)
Setelah ketebalan dari lapisan tipis diketahui, maka koefisien serap lapisan tipis
untuk masing-masing masing panjang gelombang dapat diketahui dengan

menggunakan Persamaan (10)

a= —=nT (10)
Setelah koefisien serap lapisan tipis diketahui, kemudian menentukan hv melalui

persamaan (11).

hv = h (11)
dengan h = Konstanta Plank (6,63 x 104 J.s), ¢ = kecepatan cahaya dalam ruang
hampa (3 x 10® m/s), dan 4 = penjang gelombang cahaya (m). Setelah itu
melakukan ekstrapolasi dari grafik hubungan (hv) sebagai absis dan (ahv)"
sebagai ordinat yang hingga memotong sumbu energi sehingga diperoleh nilai
celah pita optik. Cara ini biasa disebut dengan metode Tauch plot, nilai n untuk

transisi langsung adalah %2 (n=0,5).
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C. Metode Preparasi Sampel
1. Teknil Sol-Gel

Teknik sol gel merupakan salah satu teknik basah karena pada prosesnya
melibatkan larutan sebagai medianya. Pada proses sol-gel, sesuai dengan namanya
larutan mengalami perubahan fase menjadi sol (koloid yang mempunya padatan
tersuspensi dalam larutannya) dan kemudian menjadi gel (koloid tetapi
mempunyai fraksi solid yang lebih besar daripada sol.

Sol adalah suspensi koloid yang fasa terdispersinya berbentuk padat dan
fasa pendispersinya berbentuk cairan. Suspensi dari partikel padat atau molekul-
molekul koloid dalam larutan, dibuat dengan metal alkoksi dan dihidrolisis
dengan air, menghasilkan partikel padatan metal hidroksida dalam larutan, dan
reaksinya adalah reaksi hidrolisis. Gel (gelation) adalah jaringan partikel atau
molekul, baik padatan dan cairan, dimana polimer yang terjadi didalam larutan
digunakan sebagai tempat pertumbuhan zat anorganik. Pertumbuhan anorganik
terjadi di gel point, dimana energi ikat lebih rendah. Reaksinya adalah reaksi
kondensasi, baik alkohol atau air, yang menghasilkan oxygen bridge (jembatan
oksigen) untuk mendapatkan metal oksida (Paveena, 2010).

Prekursor atau bahan awal dalam pembuatan adalah alkoksida logam dan
klorida logam, yang kemudian mangalami reaksi hidrolisis dan reaksi
polikondensasi untuk membentuk koloid, yaitu suatu sistem yang terdiri dari
partikel-partikel padat (ukuran partikel antara 1 nm sampai 1 pum) yang terdispersi
dalam suatu larutan (Paveena, 2010). Struktur dan ukuran gel yang dihasilkan
tergantung pada rumusan komposisi kimia dan prosedur preperasi pembuatan sol

hingga titik gel serta jalannya proses aging, pengeringan, dan pemanasan gel.
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Proses aging dilakukan dengan cara mendiamkan gel untuk mengubah sifatnya
agar lebih kaku, kuat dan menyusut.

Penelitian tentang sol-gel yang telah ada menunjukkan bahwa prose sol-
gel tidak hanya menghasilkan material yang homogen, tetapi juga juga sol-gel
dapat digunakan untuk sintesis berbagai macam material campuran antar organik
dan anorganik (Bandyopadhyay et al, 2005). Metoda sol gel memiliki kekurangan
dan kelebihan. Kekurangan dari proses sol —gel ini adalah terjadinya penyusutan
dari xerogel karena berkurangnya pelarut, air ekses, dan pelepasan alkohol selama
proses pengeringan (Hsu et al, 2001). Keuntungan menggunakan metoda so-gel
yaitu:

a. homogenitasnya lebih baik, temperatur rendah, kemurnian lebih baik, dan
hemat energi.
b. pencemaran rendah, menghindari reaksi dengan container dan kemurnian
tinggi serta fase pemisahan cepat.
2. Metode Spin Coating
Metode pembuatan lapisan tipis secara umum dikelompokkan menjadi
dua yaitu metode vakum dan non-vakum. Metode vakum terdiri dari PVD
(Phisical Vapour Deposition), Laser Ablasi, lon Planting, dan CVD (Chemical
Vapour Deposition), sedangkan untuk metode non vakum yaitu CSD (Chemical
Solution Deposition) (Irzaman, 2010).

Salah satu pembuatan film tipis yang lebih sederhana dan murah adalah

menggunakan metode spin coating. Metode spin coating adalah metode

percepatan larutan pada substrat yang yang diputar diperlihatkan pada Gambar 6.



21

|-

Gambar 6. Sketsa Substrat yang Diputar
(Luurtsema, 1997)

Proses spin coating merupakan proses penetesan larutan pada substrat
yang kemudian diputar dengan putaran tertentu dan waktu tertentu. Mula-mula
cairan diteteskan pada substrat dan pembasahan menyeluruh pada permukaan
substrat (tegangan permukaan diminimalisasi dan tidak ada getaran, tidak ada
noda, pengotor dan sebagainya). Piringan lalu dipercepat dengan kecepatan putar
tertentu dalam waktu tertentu sehingga menyebabkan larutan terdistribusi merata
pada substrat untuk memperoleh lapisan yang homogen. Prinsip fisika dibalik spin
coating adalah keseimbangan antara gaya viskositas yang dijelaskan oleh
viskositas pelarut dengan gaya sentrifugal yang dikontrol oleh kecepatan spin.
Skema dari proses spin coating ditampilkan pada Gambar 7.

-

Spinnec [ | I

Gambar 7. Skema dari Spin Coating (Luurtsema, 1997)

Beberapa parameter yang terlibat dalam coating yaitu: viskositas larutan,
kandungan padatan, kecepatan angular dan waktu putar. Proses spin coating
meliputi penetesan lapisan diatas substrat, percepatan spin coating dengan
kecepatan putar (spin on), perataan (spin off) dan proses pengeringan

(penguapan). Proses Spin coating memuat tahapan seperti dibawah ini :
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a. Penetesan Larutan di atas Substrat

Bagian ini larutan di deposisikan diatas substrat, kemudian diputar
dengan kecepatan tinggi. Kemudian lapisan yang telah dibuat akan dikeringkan
sampai pelarut pada lapisan tersebut benar-benar sudah menguap. Skema

penetesan larutan dapat dilihat seperti Gambar 8.

Gambar 8. Penetesan Larutan di Atas Substrat (Luurtsema, 1997)
b. Percepatan Spin Coating

Tahapan ini, setelah penetesan larutan dilakukan percepatan larutan
dengan kecepatan yang relatif tinggi. Kecepatan yang digunakan mengakibatkan
adanya gaya sentrifugal dan turbelensi cairan. Kecepatan yang digunakan
bergantung pada sifat larutan. Waktu yang digunakan pada percepatan ini
biasanya membutuhkan waktu kira-kira 10 menit. Skema percepatan spin coating

dapat dilihat pada Gambar 9.

Gambar 9. Percepatan pada Spin Coating (Luurtsema, 1997)
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c. Proses Perataan (spin off)
Setelah melalui proses percepatan maka akan terjadi perataan larutan
diatas substrat. Perataan ini agar lapisan tipis tidak terjadi ketebalan pada salah

satu bagiannya. Proses perataan pada Spin Coating dapat dilihat pada Gambar 10.

o VAAAAAAAAAAIIIAS.

Gambar 10. Perataan pada Spin Coating (Luurtsema, 1997)

d. Proses Pengeringan

Pada tahap ini pelarut diserap ke atmosfer dan sudah terbentuk lapisan
tipis dengan ketebalan tertentu. Keteblan pada lapisan ini bergantung pada
kelembaban pada substrat. llustrasi pengeringan lapisan dapat dilihat pada

Gambar 11.

Ry
W

Gambar 11. Pengeringan Lapisan (Luurtsema, 1997)
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D. Karakterisasi Sampel
1. X-Ray Diffraction (XRD)

X-Ray difraction (XRD) merupakan alat yang digunakan untuk
mengkarakterisasi struktur kristal dan ukuran kristal dari suatu bahan padat.
Semua bahan yang mengandung kristal tertentu ketika dianalisa menggunakan
XRD akan memunculkan puncak-puncak yang spesifik. XRD adalah suatu
metode yang didasari oleh difraksi sinar-X.

Data yang diperoleh dari metode karakterisasi XRD adalah sudut
hamburan (sudut Bragg) dan intensitas. Sudut difraksi sangat bergantung kepada
lebar celah Kisi sehingga mempengaruhi pola difraksi, sedangkan intensitas
cahaya difraksi bergantung dari berapa banyak Kisi kristal yang memiliki orientasi
yang sama. Metode ini dapat digunakan untuk menentukan sistem Kkristal,
parameter Kisi, derajat kristalinitas, dan fasa yang terdapat dalam suatu sampel.

Sinar-X akan dipantulkan, dibiaskan dan diteruskan jika melewati suatu
bahan. Andaikan garis-garis S;, S, dan S; seperti pada Gambar 12, mewakili
bidang-bidang atom yang sejajar dengan permukaan hambur dan dipisah satu
sama lain pada jarak, d. Andaikan garis-garis AB dan A’B’ mewakili lintasan
lintasan alur sinar-X pada panjang gelombang yang menuju ke bidang-bidang
hambur pada sudut 6 terhadap bidang dan masing-masing dipantulkan dalam arah
BC dan B’C’. Supaya gelombang dari B’ dapat menguatkan gelombang yang
dipantulkan dari B di C C’, kedua gelombang haruslah sefasa. Dengan kata lain,
beda lintasan antara gelombang A’B’C’ terhadap gelombang ABC merupakan
kelipatan bulat panjang gelombang sinar-X itu, sehingga dapat dirumuskan

Persamaan (12) :
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Alar sinar
sefasa

Gambar 12. Pantulan Sinar-X oleh Bidang Atom S; dan S, Terpisah pada Jarak d

(A’B’+B’C’)-(AB+BC) = n\ (12)
Oleh sebab itu DB’ = B’E = dsinf, maka syarat diatas dipenuhi apabila:
2 dsinf =n (13)
Persamaan (13) dinamakan sebagai syarat Bragg dan sudut 6 dikenal
sebagai sudut Bragg untuk penyinaran sinar X oleh bidang-bidang atom hambur
yang dipisahkan pada jarak d dan n = 1,2,3 dan seterusnya.
Ukuran kristal (D) dapat dihitung menggunakan persamaan scherer yang

dapat dilihat pada Persamaan (14) :

K&
- B cosO

(14)

Nilai k adalah konstanta untuk material biologi yang bernilai 0,94, A
adalah panjang gelombang yang digunakan pada alat XRD yaitu 0,15406 nm, dan
B adalah full width at half maximum (FWHM) dari garis difraksi skala 26.

Pada penelitian ini XRD yang digunakan adalah tipe X Pert Powder PW
30/40. Bentuk dari XRD tipe X Pert Powder PW 30/40 dapat dilihat pada Gambar

13.
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Gambar 13. XRD tipe X’Pert Powder PW 30/40
(Sumber: Fisika Material FMIPA UNP)

2. Scanning Electron Microscope (SEM)

Scanning Electron Microscope (SEM) adalah sebuah mikroskop elektron
yang didesain untuk mengamati permukaan objek solid secara langsung. SEM
memiliki perbesaran 10 — 3.000.000 kali, depth of field 4 — 0.4 mm dan resolusi
sebesar 1 — 10 nm. Kombinasi dari perbesaran yang tinggi, depth of field yang
besar, resolusi yang baik, kemampuan untuk mengetahui komposisi dan informasi
kristalografi membuat SEM banyak digunakan untuk keperluan penelitian dan
industri.

Prinsip kerja dari SEM adalah sebagai berikut:

a. Electron gun menghasilkan electron beam dari filamen. Pada umumnya
electron gun yang digunakan adalah tungsten hairpin gun dengan filamen
berupa lilitan tungsten yang berfungsi sebagai katoda. Tegangan yang
diberikan kepada lilitan mengakibatkan terjadinya pemanasan. Anoda
kemudian akan membentuk gaya yang dapat menarik elektron melaju menuju
ke anoda.

b. Lensa magnetik memfokuskan elektron menuju suatu titik pada permukaan

sampel.
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c. Sinar elektron yang terfokus memindai (scan) keseluruhan sampel dengan
diarahkan oleh koil pemindai.

d. Ketika elektron mengenai sampel, maka akan terjadi hamburan elektron, baik
Secondary Electron (SE) atau Back Scattered Electron (BSE) dari permukaan
sampel dan akan dideteksi oleh detektor dan dimunculkan dalam bentuk

gambar pada monitor CRT.Secara lengkap skema SEM dijelaskan oleh

Gambar 14.
Electron Beam Electron Gun
——
Anode
Magnetic Lens
- —
To TV Scanner
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Electron
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— = T Secondary
N * Electron Detector

Stage . Specimen

Gambar 14. Mekanisme Kerja SEM (Abdullah, 2010)
Dibawah ini adalah alat SEM tipe JEOL-JSM-6510 LA. Adapun alat SEM tipe ini

dapat dilihat pada Gambar 15.
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Gambar 15. Alat SEM tipe JEOL-JSM-6510 LA (Sumber: Laboratorium SEM
FMIPA ITB)

3. Spektrofotometer UV-VIS

Spektrofotometer sesuai dengan namanya adalah alat yang terdiri dari
spektrometer dan fotometer. Spektrometer ialah menghasilkan sinar dari
spektrum dan panjang gelombang tertentu, sedangkan fotometer adalah alat
pengukur intensitas cahaya yang ditransmisikan atau yang diabsorbsi. Jadi
spektrofotometer adalah alat yang digunakan untuk mengukur energi secara
relatif jika energi tersebut ditransmisikan , direfleksikan atau diemisikan sebagai
fungsi dari panjang gelombang (Khopkar, 2003). Skema mekanisme

spektrofotometer UV-VIS dapat dilihat pada Gambar 16.
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Gambar 16. Skema Mekanisme Spektrofotometer UV-VIS
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Gambar 16 menunjukkan skema mekanisme dari suatu spektrofotometer UV-VIS.
Cahaya yang bersal dari lampu deuterum maupun wolfram yang bersifat
polikromatis diteruskan melalui lensa menuju ke monokromator pada
spektrofotometer dan filter cahaya pada fotometer. Monokromator kemudian akan
mengubah cahaya polikromatis menjadi cahaya monokromatis (tunggal). Berkas-
berkas cahaya dengan panjang tertentu kemudian dilewatkan pada sampel yang
mengandung suatu zat dalam konsentrasi tertentu. Oleh karena itu, terdapat
cahaya yang diserap (diabsorbsi) dan ada pula yang dilewatkan. Cahaya yang
dilewatkan ini kemudian diterima oleh detektor. Detektor kemudian akan
dihitung cahaya yang diterima dan mengetahui cahaya yang diserap oleh sampel.
Cahaya yang diserap sebanding dengan konsentrasi zat yang terkandung dalam
sampel sehingga akan diketahui konsentrasi zat yang terkandung dalam sampel
sehingga akan diketahui konsentrasi zat dalam sampel secara kuantitatif.

Spektrofotometer UV-VIS merupakan anggota teknis analisis
spektrokospik yang memakai sumber radiasi elektromagnetik ultraviolet dekat
(190 nm - 380 nm) dan sinar tampak (380 nm — 780 nm) dengan memakai
instrumen  spektrofotometer. Suatu molekul hanya menyerap radiasi
elektromagnetik dengan panjang gelombang yang khusus (spesifik untuk molekul
tersebut) absobsi cahaya ultraviolet (radiasi berenergi tinggi) mengakibatkan
pindahnya sebuah elektron ke orbital dengan energi yang lebih tinggi (Suherman,
1995).

Keuntungan utama metode spektrofotometri adalah hasil yang diperoleh
cukup akurat, dimana angka yang dibaca langsung dicatat oleh detektor dan

tercetak dalam bentuk angka digital ataupun grafik yang sudah diregresikan
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(Yahya S, 2013). Bentuk Spektrofotometer yang digunakan dalam penelitian ini

seperti yang terlihat pada Gambar 17.

Gambar 17. Spektrofotometer UV-VIS (Laboratorium Kimia UNP)

E. Penelitian yang Relevan
1. Pengaruh Temperatur Kalsinasi terhadap Struktur Film Tipis

Perubahan temperatur kalsinasi dapat mempengaruhi bentuk morfologi
dan ukuran kristal dari nanopartikel pada proses sol-gel. Hasil pengujian struktur
film tipis menggunakan alat uji XRD didapatkan hasil berupa grafik untuk
menganalisis tahapan perubahan struktur kristal setelah mengalami kalsinasi.
Misalnya seperti yang dilakukan oleh Widyantoro dan Diah (2013) dihasilkan
pola XRD dari WO; dengan variasi temperatur kalsinasi 300°C, 400°C, 500°C

dan 600°C yang dapat dilihat pada Gambar 18.
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Gambar 18. Pola XRD dari WO3 setelah proses kalsinasi pada temperatur: (a)
300 °C, (b) 400 °C, (c) 500 °C, dan (d) 600 °C (Augus Widyantoro

dan Diah, 2013)
Gambar 18 (a) diatas menunjukkan pola XRD dari WO3 pada temperatur kalsinasi
300°C dengan puncak-puncak difraksi yang sesuai dengan struktur WOs;
orthorombik. Puncak puncak yang tertinggi terdapat pada sudut 20 = 23.485°,
24.229°, dan 33.996° (kartu JCPDS no. 71-0131) yang menunjukkan bidang (020),
(200) dan (220). Sedangkan gambar 18(b), 18(c) dan 18(d) menunjukkan pola
XRD dari WO pada temperatur Kkalsinasi 400 °C, 500°C dan 600°C dengan
puncak-puncak difraksi yang sesuai dengan struktur WO3z monoklinik. Puncak-
puncak yang tertinggi terdapat pada sudut 20 = 23.117°, 23.583° dan 24.367°
(JCPDS card no. 83-0950) yang menunjukkan bidang (002), (020) dan (200)

(Widyantoro dan Diah, 2013).
Berdasarkan hasil karakterisasi pada Gambar 18 dijelaskan bahwa
temperatur kalsinasi menyebabkan terjadinya perubahan struktur kristal dari

orthorombik pada temperatur 300 °C menjadi monoklinik pada temperatur 400 °C.

Hal ini disebabkan karena adanya penghilangan struktur air WO3H,O pada
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sampel dan terjadi fase dari WO3H,O menjadi WO3. Data pada Gambar 18juga
dijelaskan jika semakin besar temperatur kalsinasi menyebabkan ukuran partikel
juga semakin besar (Widyantoro dan Diah, 2013).
2. Pengaruh Temperatur Kalsinasi terhadap Morfologi Film Tipis

Pengaruh temperatur Kalsinasi terhadap morfologi film tipis di
karakterisasi menggunakan alat SEM. Hubungan antara perubahan temperatur
kalsinasi dengan bentuk morfologi dapat dilihat berdasarkan penelitian
Widyantoro dan Diah (2013) pada Gambar 19 hasil kalsinasi dari WO3 setelah

temperatur kalsinasi 300°C, 400°C, 500°C dan 600°C.

Gambar 19. Hasil Foto SEM perbesaran 30.000x dari material WO3 setelah
temperatur kalsinasi (a) 300 °C, (b) 400 °C, (c) 500 °C dan (d) 600
°C (Widyantoro dan Diah, 2013)

Gambar 19 menunjukkan bahwa butir WO3 pada temperatur kalsinasi 300 °C

berbentuk serpih tipis dan kecil. Butir WO3 pada temperatur kalsinasi 400 °C dan

500 °C berbentuk pipih segi empat hingga segi tak beraturan. sedangkan pada
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temperatur kalsinasi 600 °C butir WO3; nampak terjadi penggumpalan dengan
ukuran butir yang lebih kecil (Widyantoro dan Diah, 2013).

Berdasarkan Gambar 19 dijelaskan bahwa semakin tinggi temperatur
kalsinasi maka semakin besar ukuran dan kekasaran butir. Perubahan bentuk dan
ukuran butir hasil kalsinasi disebabkan oleh transformasi fase, pembentukan
kembali butir dan pertumbuhan kristal (J. Yu, 2008). Menurut Rahman (2017)
Semakin tinggi temperatur kalsinasi menyebabkan terjadinya pengumpalan atau
aglomerasi dan beberapa kekosongan lapisan akibat penguapan.

3. Pengaruh Temperatur Kalsinasi dengan Sifat Optik Film Tipis

Peningkatan temperatur kalsinasi menyebabkan ketebalan film tipis
semakin berkurang sehingga menyebabkan nilai transmitansi film tipis berubah-
ubah (Rahman, 2017). Dengan perubahan nilai transmitansi ini menyebabkan
perubahan absorbansi dan reflektansi dari film tipis.

Berdasarkan penelitian S. S Falahatgar (2016) Spektrum transmitansi
berubah dengan meningkatnya suhu pemanasan dari suatu film tipis. Hal ini bisa
disebabkan karena perubahan ketebalan film dan penyebaran cahaya yang
diakibatkan karena perubahan ukuran butir atau gangguan terhadap struktur
kristal.

Pengaruh dari variasi kalsinasi juga dapat menyebabkan perubahan warna
dari  film tipis. Sehinnga ketika dikarakterisasi menggunakan alat
spektrofotometer UV-VIS menyatakan bahwa semakin besar suhu kalsinasi
menyebabkan nilai absorbansi film tipis semakin besar sehingga transmitansinya
cendrung menurun (Simamora, 2014). Perubahan terhadap nilai transmitansi,

absorbansi dan reflektansi dari suatu film tipis menyebabkan adanya perubahan
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pada nilai energi gap dari film tipis. Semakin besar temperatur kalsinasi dari film
tipis menyebabkan nilai energi gap dari sebuah film tipis semakin kecil (S. S

Falahatgar, 2016).



BAB V

PENUTUP

A. Kesimpulan
Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan dapat ditarik beberapa
kesimpulan sebagai berikut :

1. Temperatur kalsinasi berpengaruh terhadap jumlah puncak difraksi yang
dihasilkan dari karakterisasi XRD. Kemudian juga mempengaruhi nilai
intesitas dan FWHM dari sudut-sudut difraksi yang muncul. Sehingga
mempengaruhi besar ukuran kristal rata-rata yang didapatkan. Dimana ukuran
kristal membesar pada suhu 300 °C dan turun kembali mengecil pada suhu
400 °C kemudian kembali membesar pada suhu 500 °C. Adapun ukuran
kristal terkecil berada pada suhu kalsinasi 200 °C. Adanya perubahan puncak
difraksi dari karakterisai XRD tidak mempengaruhi fasa dan sistem kristal
yang terbentuk yang terbentuk dari lapisan tipis. Dimana fasa yang terbentuk
adalah hausmannite (Mn3O4) yang memiliki sistem kristal tetragonal dan
bixbyite (Mn,0O3) dengan sistem kristal kubik.

2. Pengaruh temperatur kalsinasi terhadap morfologi film tipis hausmannite
ditinjau dari ukuran butir pemukaan, didapatkan pada temperatur kalsinasi
200 °C sampai 300 °C ukuran butir pemukaan lapisan tipis mengecil
kemudian pada temperatur 500 °C ukuran butir kembali membesar.

3. Pengaruh Temperatur Kalsinasi Pada Penumbuhan Film Tipis dengan
Metode Spin Coating Terhadap Sifat Optik Hausmannite. Nilai transmitansi

dan reflektansi dari lapisan tipis hausmannite mengecil pada temperatur

83
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200°C sampai 400 °C kemudian membesar pada temperatur 500 °C. Dan
nilai absorbansi dari lapisan tipis hausmannite membesar pada temperatur
200 °C sampai 400 °C kemudian mengecil pada temperatur 500 °C.
Berdasarkan nilai transmitansi didapatkan besar energi gap pada suhu
kalsinasi 200 °C, 300 °C, 400 °C dan 500 °C adalah 1,53 eV, 1.64 eV, 2,26
eV dan 2,28 eV.
B. Saran
Sebaiknya penumbuhan lapisan tipis hausmannite dilakukan dengan
metode lainnya sehingga didapatkan ukuran butir permukaan yang lebih halus
dan homogen. Sehingga dengan ukuran permukaan yang lebih halus dan

homogen dapat digunakan untuk aplikasi lainnya.
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