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ABSTRAK

PENGARUH HOLDING TIME PROSESANNEALING TERHADAP STRUKTURMIKRO DAN
MORFOLOGI LAPISAN TIPISBARIUM ZIRKONIUM TITANATE. Penumbuhan lapisan tipis Barium
Zirconium Titanate (BZT) menggunakan metode Chemical Solution Deposition (CSD) yang disiapkan dengan
spin coater telah berhasil ditumbuhkan di atas substrat Si. Variasi holding time proses annealing dilakukan
untuk melihat struktur mikro (tingkat kekristalan) menggunakan X-Ray Diffraction (XRD) dan morfologi
(ukuran butir) menggunakan Scanning Electron Microscopy (SEM) dari lapisan tipis BZT. Hasil penelitian
menunjukkan bahwavariasi holding time mengakibatkan berubahnyatingkat kekristalan, ketebalan dan ukuran
butir lapisan BZT. Tingkat kekristalan makin tinggi seiring dengan bertambahnya holding time yang ditandai
dengan makin besarnyaintensitas. Tingkat kekristalan tertinggi pada holding time 4 jam yaitu sebesar 80%.
K etebalan |apisan makin tipis seiring dengan bertambahnya holding time. Lapisan tipisBZT dengan holding
time 4 jam adalah yang paling tipis yaitu sebesar 570 nm. Ukuran butir bertambah besar seiring dengan
bertambahnya hol ding time karena adanya proses difusi antar butir.

Kata kunci: CSD, BZT, Holding time, Tingkat kekristalan, Ukuran butir

ABSTRACT

THE EFFECT OF HOLDING TIME OF ANNEALING PROCESS ON MICRO STRUCTURE
AND MORPHOLOGY OF BARIUM ZIRCONIUM TITANATE THIN FILM S. Barium Zirconium Titanate
(BZT) thin films, which was prepared with spin coater, has been deposited on Si substrate using Chemical
Solution Deposition method (CSD). The variation of the holding time in annealing process was done for
investigating the microstructure (cristalinity) using X Ray Diffraction (XRD) and morphology (grain size)
using Scanning Electron Microscopy (SEM). It is found that the increasing of holding time influences to the
cristalinity level, thickness and and the grain size of BZT. The cristalinity level improves with the increasing
of holding time, which is shown by the increasing of intensity. The highest cristalinity, 80%, is obtained at
holding time of 4 hours. The thickness of thin film decreases with holding time increament. The thickness of
BZT thin film is found to be 570 nm at holding time of 4 hours. The grain size increase with holding time
increament which is caused by diffusion process between grains.

Keywords: CSD, BZT, Holding time, Cristalinity, Grain size

PENDAHUL UAN

Lapisan tipis ferroelektrik merupakan salah pada aplikasi bidang elektronika. Ferroelektrik
satu kandidat yang sangat baik untuk digunakan merupakan material elektronik khususnya material
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dielektrik yang terpolarisasi spontan dan
memiliki kemampuan untuk mengubah arah listrik
internalnya. Polarisasi yang terjadi merupakan hasil dari
penerapan medan yang mengakibatkan adanya
ketidaksimetrisan struktur kristal pada material
ferrodektrik [1].

Bariumzirconiumtitanate atau BaZrTiO, (BZT)
merupakan salah satu komposisi penting untuk bahan
dielektrik dalam multi layer capacitor (MLC).
Peningkatan perbandingan Zr sampai 25% dalam BZT
akan memunculkan sifat relaxor yang kuat dan suhu Curie
(Tc) menjadi lebih rendah [2]. Barium zirkonium titanat
biasanya diperoleh dengan menggantikan ion di posisi
B dari struktur perovskite ABO, atau Ti dalam senyawa
BaTiO, dengan Zr. Hal ini dimungkinkan karenaion Zr*
memiliki ukuranionyang lebih besar (0,087 nm) dari Ti*
(0,068 nm). Barium zirconium titanat adalah alternatif
pengganti yang mungkin untuk BST dalam fabrikasi
kapasitor keramik karena Zr* secarakimiawi lebih stabil
dari Ti*[3].

Penumbuhan lapisan tipis BZT ada berbagai
macam diantaranya Metalorganic Chemical Vapor
Deposition (MOCVD) [4], Pulsed Laser Deposition atau
(PLD) [5], Magnetron Sputtering [6], serta Chemical
Solution Deposition, atau metode sol gel dan disiapkan
dengan spin coating [ 7,8]. Padamakalah ini penumbuhan
lapisan tipis BZT menggunakan metode Chemical
Solution Deposition yang disiapkan dengan spin coater.

Adatiga hal yang mendasar pada metode CSD
yaitu pembuatan larutan (proses kimia), proses
penumbuhan | api san tipisdengan spin coater sertatermal
proses (annealing). Proses annealing dilakukan
menggunakan fur nace dengan suhu pemanasan tertentu.

Faktor suhu sangat berpengaruh terhadap
pertumbuhan butir suatu material. Faktor suhu ini ada
berbagai macam diantaranyaholding time. Holding time
disini dimaksudkan waktu saat sampel dimasukkan dalam
furnace setelah mencapai suhu tertentu kemudian
ditahan. Hal ini dimaksudkan untuk mendapatkan ukuran
butir yang besar, karena pada saat penahananini butiran-
butiran berinteraks satu samalain sehinggaterjadi proses
difusi membentuk butiran dengan ukuran yang lebih
besar. Besar kecilnyabutiran berpengaruh terhadap sifat
ferrolektrik dari material ferroel ektrik. Diharapkan dengan
butiran yang besar makin susah rigid suatu material,
sehingga polarisasi bertambah.

METODE PERCOBAAN

Metode yang digunakan pada penelitian ini
adalah metode Chemical Solution Deposition. Bahan
precursor yang digunakan adalah Barium Asetat
(Merck, 99%), zirconium isopropanol, titanium
isopropoxide (Merck, 99%). Bahan pelarut yang
digunakan adalah asam asetat dan etylene glycol.
Platinum (Pt/Si) digunakan sebagai substrat pada
penelitianini.

Pada proses kimia yaitu pembuatan larutan
dengan mencampurkan bahan-bahan terlarut dan pelarut
menggunakan hotplate magnetic stierer selama 1,5 jam.
Larutan BZT dibuat dengan 0,5 M. Pemanasan larutan
yang dilakukan selama 1 jam untuk mempercepat reaksi
antara bahan-bahan yang digunakan. Proses deposisi
larutan BZT di atas substrat Pt/Si menggunakan
spin coater dengan kecepatan putar 4000 rpm selama
30 detik [7]. Tetesan pertama akan menjadi |apisan
pertama, setelah diputar dengan spin coater lalu
dipanaskan di atas hotplate dengan suhu 300°C Pada
proses annealing akan divariasi waktu tahan yaitu 1 jam,
2 jam, 3 jam, dan 4 jam pada suhu pemanasan 800 °C.
Lapisan tipis BZT yang terbentuk di atas substrat Si
kemudian dikarakterisas menggunakan peralatan X-Ray
diffraction (XRD) Bruker D8 Advance untuk mengetahui
struktur kristal dan peralatan Scanning Electron
Microscopy (SEM) untuk melihat ketebalan dan
morfologinya.

HASIL DAN PEMBAHASAN

Karakterisasi XRD

Struktur kristal padasampel diperoleh melalui uji
menggunakan peralatan XRD yang ditunjukkan oleh hasil
pengukuran yang berkaitan antara intensitas puncak
difraksi (mewakili sumbuy) dengan sudut 20 (mewakili
sumbu X). Gambar 1 adalah pola difraksi lapisan tipis
BZT untuk varias holdingtime 1, 2, 3, dan 4 jam. Puncak-
puncak difraksi yang muncul menunjukkan bahwa sampel
BZT yang ditumbuhkan merupakan kristal. Puncak-
puncak yang muncul dicocokkan dengan ICDD PDF
#360019 untuk mengidentifikasikan lapisan tipis BZT
dan ICDD PDF #870642 untuk mengidentifikasikan
substrat Pt. Puncak-puncak yang muncul yang
teridentifikasi milik BZT dengan orientasi bidang (001)
(0112), (1112), (012), dan (112). Terlihat bahwa seiring
dengan bertambahnya holding time, intensitas sinar X
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Gambar 1. Pola difraksi lapisan tipis BZT untuk varias
holding time
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Tabel 1. Intensitas pola difraksi pada variasi holding time

Intensitas (count)
N

19eng ) m 2 Jam 3Jm  4Jam
(001) 3005 3193 3193 3192
(011) 7136 7500 7502 8268
(111) 2737 2905 2907 2908
(002) 2756 2968 2969 3051
(012) 1490 1588 1588 1641
112) 1729 1833 1833 1894

terdifraksi cenderung makin besar, seperti ditunjukkan
padaTabel 1. Hal ini disebabkan makinlamawaktu tahan
makin lamaatom-atom menata dirinya untuk membentuk
kristal pada orientasi bidang tertentu.

Kristalinitas menyatakan tingkat kekristalan suatu
material yang dihitung dengan membandingkan selisih
intensitas puncak tertinggi dan terendah dengan
intensitas puncak tertinggi. Tabel 2 adalah kritalinitas
BZT untuk variasi holding time. Kristalinitas tertinggi
padaholding time 4 jam. Namun secarakeseluruhan tidak
ditemukan perubahan yang signikan.

Tabel 2. Kristalanitas BZT pada variasi

holding time
Holding time (jam) Kekristalan (%)
1 79
2 79
3 79
4 80

Tabel 3. Ketebalan lapisan tipis BZT variasi

holding time
Holding Time (jam) Ketebalan (nm)
1 1030
2 890
3 700
4 570

Gambar 2 adalah foto SEM lapisantipisBZT untuk
varias holding time. Hasil karakterisas menggunakan
SEM terlihat bahwa bertambahnya holding time
mengakibatkan butiran-butiran saling berdifusi
membentuk butiran yang lebih besar. Ukuran butir tidak
dapat dihitung karenabatas butir dan ukuran yang tidak
teratur. Namun secaravisual hal ini terlihat jelas.

Gambar 3 menunjukkan ketebalan lapisan tipis
BZT untuk varias holding time. Seiring bertambahnya
holding time ketebalan lapisan tipis BZT makin tipis.
Hal ini disebabkan makin lama waktu pemanasan
mengakibatkan unsur-unsur BZT makin mampat dan
pelarut yang masih terjerambab makin berkurang.

KESIMPULAN

Variasi holding time memberikan dampak
perubahan yang signifikan, terutama pada ketebal an dan
ukuran butir lapisan BZT. Tingkat kekristalan tertinggi
diperoleh pada holding time 4 jam yaitu sebesar 80%.
Ketebalan lapisan tipis makin tipis seiring dengan

-
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Gambar 2. Foto SEM Lapisan Tipis BZT untuk Variasi Holding time
(@ 1jam (b) 2jam (c) 3jam (d) 4 jam.
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Gambar 3. Foto Tampang Lintang Lapisan Tipis BZT Variasi Holding time
(@ 1jam(b) 2jam (c) 3jam (d) 4 jam

bertambahnya holding time. Lapisan tipis BZT dengan
holding time 4 jam adal ah yang paling tipisyaitu sebesar
570 nm. Ukuran butir bertambah besar seiring dengan
bertambahnya holding time karena adanya proses difusi
antar butir.
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