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ABSTRAK

ANALISIS STRUKTUR KRISTAL LAPISANTIPIS BaZrovaiOVSO3 YANG DITUMBUHKAN
DENGAN METODE SOL GEL . Penumbuhan lapisan tipis BaZr ,Ti, ;O, menggunakan metode sol gel yang
disigpkan dengan spin coater telah berhasil ditumbuhkan di atas substrat Si. Barium asetat, zirconiumisoproponol,
titanium isopropoksid digunakan sebagai bahan pembuat BZT dan asam asetat serta etilen glicol digunakan
sebagai pelarut. Adatiga prinsip dasar pembentukan |apisan tipis menggunakan metode sol gel yaitu proses
kimia (pembuatan larutan), penumbuhan lapisan menggunakan spin coater, dan proses termal (annealing).
Variasi jumlah lapis dilakukan untuk mendapatkan | apisan yang diinginkan. Sedangkan kecepatan dan waktu
putar, suhu annealing, waktu annealing dibuat sama yaitu 3000 rpm selama 30 detik dengan 800 °C selama
3jam. Karakterisasi yang dilakukan meliputi uji menggunakan alat X-Ray Flurosence (XRF) untuk mengetahui
komposisi lapisan tipis BZT dan X-Ray Diffraction (XRD) untuk mengetahui struktur kristal. Hasil karakterisasi
menggunakan XRF menunjukkan bahwa unsur-unsur pembentuk BZT telah terdeposit di atas substrat Si.
Makin banyak jumlah lapisan makamakin banyak unsur-unsur pembentuk BZT. Hasi| karakterisas menggunakan
XRD menunjukkan kekristalan | apisan tipisBZT. Hal ini ditunjukkan dengan munculnyabeberapa puncak yang
teridentifikasi sebagai milik BZT setel ah dicocokkan dengan | CDD database. Hal ini diperkuat dengan penghal usan
menggunakan program General Sucture Analysis System (GSAS). Makin banyak jumlah lapis makin tinggi
intensitas pada suatu orientasi bidang tertentu.

Kata kunci : Sol gel , BZT, XRD, XRF, GSAS

ABSTRACT

ANALYSIS CRYSTAL STRUCTURE OF THIN FILMSBazr ,Ti,,O, WHICH HAVE
DEPOSITED BY SOL GEL METHOD. Fabrication of BaZr ,Ti O, thin film on Si substrate by sol gel
method use spin coater has been done successfully. Barium asetat, zirconium isoproponol, titaniumisopropoksid
were used as deposition components BZT thin film. Asetat acid and etylen glycol were used as solvent. There
arethree basic principles of thin film fabrication by sol gel method, i.e. chemical process (Solvent fabrication),
thin film deposition use spin coater, and thermal process (annealing). The layers number variation has doneto
get layer which becometarget in this research. Speed and duration of spin coater rotation were set at 3000 rpm
for 30 seconds, while annealing temperature and duration were set in 8000 °C for 3 hours. Characterization that
we have done i.e. X-Ray Flurosence (XRF) test to observe the composition of thin film BZT and X-Ray
Diffraction (XRD) test to observe crystal structure. The XRF characterization results show that deposition
components of BZT thin film have deposited on Si substrate. The implication of more layers number which
have formed is more components BZT thin film which have deposited. The XRD characterizations results
show that crystality of BZT thin film because raise some peaks which have been cross check by ICDD
database and conclude that the owner of some peaks is BZT. The conclusions have strength by smoothing
results by General StuctureAnalysis System (GSAS) software. Theimplication of more layers number ismore
high intensity on certain oriented plane.

Key wods. Sol gel, BZT, XRD, XRF, GSAS

65



Jurnal SainsMateri Indonesia
Indonesian Journal of Materials Science

PENDAHUL UAN

Perkembangan penelitian tentang penumbuhan
lapisan tipis semakin. Hal ini juga terjadi pada
kegunaanya sebagai piranti elektronika. Lapisan
dikatakan lapisan tipis jika mempunyai ketebalan yang
berkisar antara orde 10-° meter sampai dengan orde 10°
meter sehingga ketebalan lapisan ini tidak dapat dilihat
dengan matabiasa. Lapisantipisferoelektrik merupakan
salah satu kandidat yang sangat baik untuk digunakan
padaaplikasi bidang elektronika. Feroelektrik merupakan
material elektronik khususnya material dielektrik yang
terpolarisasi spontan dan memiliki kemampuan untuk
mengubah arah listrik internalnya. Polarisasi yang terjadi
merupakan hasil dari penerapan medan yang
mengakibatkan adanya keti daksi metrisan struktur kristal
padamaterial feroel ektrik.

Barium zirconium titanat atau BaZrTiO, (BZT)
merupakan salah satu komposis penting untuk diel ektrik
dalam multi layer capacitor (MLC). Peningkatan
perbandingan Zr sampai 25 % dalam BZT akan muncul
sifat relaxor yang kuat dan suhu Curie (Tc) menjadi lebih
rendah[1]. Bariumzirkonium titanat biasanyadiperoleh
dengan menggantikan ion di posisi B dari struktur
perovskite ABO, atau Ti dalam senyawa BaTiO, dengan
Zr. Hal ini dimungkinkan karenaion Zr* memiliki ukuran
ion yang lebih besar (0,087 nm) dari Ti* yang hanya
(0,068 nm). Barium zirconium titanat adalah alternatif
pengganti yang mungkin untuk BST dalam fabrikasi
kapasitor keramik karenaZr* secarakimiawi lebih stabil
dari Ti**[2].

Penumbuhan lapisan tipis BZT adaberbagai jenis
diantaranya Metalorganic Chemical Vapor Deposition
(MOCVD) [3], Pulsed Laser Deposition atau (PLD) [4],
Radio-Frequency Magnetron Sputtering [5] dan
Chemical Solution Deposition, atau metode sol gel dan
disiapkan dengan spin coating [6]. Pada makalah ini
penumbuhan lapisan tipis BZT menggunakan metode
sol gel yang disiapkan dengan spin coater dengan
varias jumlah lapisyaitu 5 lapis, 10 lapis, dan 15 lapis.
Lapisan tipis BZT kemudian dikarakterisasi
menggunakan X-Ray Fluiresence (XRF) untuk
mengetahui komposisi lapisan tipis dan X-Ray
Diffraction (XRD) untuk mengetahui struktur kristal
lapisan yang selanjutnya dihaluskan menggunakan
software EXPGUI GSAS.

METODE PERCOBAAN

Bahan-bahan yang digunakan pada penelitianini
adal ah barium asetat, zirconium isopropanol, titanium
isopropoxide. Bahan pelarut yang digunakan adalah
asam asetat dan etylene glycol. Metode sol gel yang
digunakan pada penumbuhan lapisan tipis BZT yang
disiapkan dengan spin coater. Ada tiga hal yang
mendasar pada metode ini yaitu pembuatan larutan
(proseskimia), proses penumbuhan | apisan tipis dengan
metode spin coating serta termal proses (annealing).
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Gambar 1. Diagram alir penelitian

Larutan BZT dibuat dengan 0,5 M. Jumlah lapisdivariasi
dengan kecepatan 3000 rpm selama 30 detik dan
dipanaskan padasuhu 800 °C selama 3 jam. Lapisan tipis
BZT yang terbentuk di atas substrat Si kemudian
dikarakterisasi menggunakan XRF untuk mengetahui
komposisinyadan XRD untuk mengetahui struktur kristal.
Selanjutnya data raw dari karakterisas menggunakan
XRD dihaluskan menggunakan sofware EXPGUI GSAS
untuk mengetahui apakah puncak-puncak yang muncul
milik BZT. Bagan penelitian secara terperinci seperti
disgjikan pada Gambar 1.

HASIL DAN PEMBAHASAN

Varias jumlahlapisdibuat adalah 51apis, 10 lapis,
dan 15 lapis yang dipanaskan menggunakan furnace
dengan suhu annealing tetap yaitu 800 °C selama 3 jam.
Lapisan tipis BZT yang ditumbuhkan dengan metode
sol gel yang disiapkan dengan spin coater di atas
substrat Si dikarakterisasi menggunakan XRF untuk
mengetahui komposisi lapisan tipis. Pada Tabel 1 adalah

Tabel 1. Hasil XRF (wt%) lapisan tipis BZT untuk
varias jumlah lapis

Unsur
3000rpm ——g Ba Zr T
Slapis 83,1131 12,1608 0,0324 4,6937
10lapis 557490 31,0885 0,0778 13,0847
15 lapis 30,8191 48,1145 10,1816 20,8849
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Gambar 2. Pola difraks lapisan tipis BZT variasi jumlah
lapis

hasil karakterisas menggunakan XRF untuk persen berat
masing masing unsur. Teridentifikasi ada empat unsur
yang muncul yaitu Si (Silikon), Ba (Barium), Zr
(Zirconium), dan Ti (Titanium). Si adalah substrat yang
digunakan pada penelitian ini. Sedangkan tiga unsur
yang lain adalah unsur pembentuk BZT, sehingga dapat
dikatakan bahwa unsur-unsur pembentuk BZT telah
terdeposit di atas substrat Si. Nampak bahwa makin
banyak jumlah lapisan makin banyak unsur-unsur
pembentuk BZT (Ba, Zr, dan Ti) yang terdeposit di atas
substrat Si. Kenaikan ini seiring disemua unsur
pembentuk BZT dan diikuti penurunan persen berat Si.

Karakterisasi XRD untuk mengetahui kristal
tidaknya lapisan tipis yang telah dibuat. Muncul
puncak-puncak pada pola difraksi karena atom-atom
suatu bahan tertentu akan terdifraksi pada sudut tertentu
dan susunan atom ini harus teratur pada rentang yang
panjang. Hal inilah yang disebut kristal. Gambar 2 adalah
poladifraksi lapisantipis BZT untuk varias jumlah lapis.
Beberapa puncak muncul dan setelah dicocokkan dengan
ICDD data base puncak-puncak ini milik BZT dan
susbtrat Si. Lapisantipis BZT yang dibuat bisadikatakan
telah kristal. Lima puncak yang muncul teridentifikasi
sebagai milik lapisan tipisBZT yaitu bidang (001), (011),
(1112), (022) dan (112).

Poladifraksi menunjukkan bahwa makin banyak
jumlah lapis intesitas pada masing-masing orientasi
bidang tertentu makin tinggi. Hal ini dapat dijelaskan
bahwa makin banyak |apisan makin banyak unsur-unsur
pembentuk BZT yang terdeposit di atas substrat Si dan
hal ini sudah dibuktikan dari karekterisasi menggunakan
XRF, sehingga probabilitas membentuk BZT pada
orientasi bidang tertentu makin besar.

Puncak-puncak yang teridentifikasi sebagal milik
BZT setelah dicocokkan dengan ICDD data base [7],
kemudian diolah (refinement), difitting menggunakan
software EXPGUI GSAS kebenaran dari dugaan awal.
Softwareini memerlukan beberapainput datadiantaranya
data raw dari instrument XRD yang digunakan, data
panjang gelombang sumber Sinar-X dalam bentuk prm,
parameter kisi, dan space grup dari material. Metode ini
selain mencocokkan kurvaantarahasi| percobaan dengan
kalkulasi hasil perhitungan General Sucture Analysis
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Gambar 3. Hasil penghalusan menggunakan software
EXPGUI GSAS

System (GSAS), jugauntuk menghal uskan parameter kisi.
Hasil penghalusan menggunakan software ini seperti
ditampilkan pada Gambar 3.

Hasi | refinement menunjukkan dugaan awal benar
bahwa puncak-puncak itu milik BZT. Hasil penghalusan
menunjukkan kurva kalkulasi (garis tegas) sudah
menyesuaikan dengan kurva hasil percobaan (tanda
silang). Hal ini ditunjukkan dengan kurva paling bawah
(diff) yang merupakan kurvaselisih antarakurvakalkulas
dengan eksperimen dan nampak mendekati garis lurus.
GarisChi2 (chi squarekuadarat terkecil) mendekati linier
dan menunjukkan hasil refinement.

Hasi| parameter kisi dari penghalusan sofware
EXPGUI GSASseperti disajikan padaTabel 2. Parameter
kisi yang didapat dari hasil penghal usan menggunakan
software EXPGUI GSAS mengalami perubahan dari
parameter kisi awal yaitua=b=3,998 nm; c = 4,052 nm.
Secara keseluruhan disemua variasi kecepatan a dan b
mengalami perbesaran dan ¢ mengalami penurunan.
Parameter kisi mengalami sedikit perubahan padavarias
jumlah lapisan pada variasi jumlah lapisan. Parameter
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yang dihasilkan dari penghalusan menggunakan
software EXPGUI GSAS menunjukkan bahwa lapisan
tipisBZT mempunyai struktur tetragonal karenamemiliki
parameter kisi a=b# c dan sudut a=p=y=90°.

KESIMPULAN

Pembuatan lapisan BZT di atassubstrat Si dengan
variasi jumlah lapisan telah berhasil dilakukan. Hal ini
dibuktikan dengan karakterisasi menggunakan XRF dan
XRD yang dilanjutkan dengan software EXPGUI-GSAS
(analisisRietveld). Makin banyak jumlah lapisan makin
banyak unsur-unsur pembentuk BZT yang terdeposit di
atas substrat Si dan makin banyak puncak muncul
yang diikuti makin tingginya intensitas pada orientasi
bidang tertentu.
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