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PERNYATAAN

Dengan ini saya menyatakan bahwa skripsi ini merupakan karya orisinil saya dan
sepanjang pengetahuan saya tidak memuat bahan yang pernah dipublikasi atau telah
ditulis oleh orang lain dalam rangka tugas akhir untuk suatu gelar akademik di
Universitas Hasanuddin atau di lembaga pendidikan lainnya di manapun, kecuali
bagian yang telah dikutip sesuai kaidah yang berlaku. Saya juga menyatakan bahwa
skripsi ini merupakan hasil kerja saya sendiri dan dalam batas tertentu dibantu oleh

pihak pembimbing.

Penulis

SALDY BUDIANTO



SARI BACAAN

Telah ditumbuhkan lapisan tipis ZnO:NiO heterostructure dengan
menggunakan metode solgel teknik spin coating. Lapisan tipis itu divariasikan 3x
pelapisan, 6x pelapisan, 10x pelapisan, dan 11x pelapisan. Sifat struktur dan sifat
optik lapisan ini diidentifikasi dengan menggunakan pengukuran XRD dan UV-Vis.
Hasil XRD memperlihatkan bahwa penurunan ukuran kristal dengan bertambahnya
jumlah pelapisan. Pada celah pita energi didapatkan nilai yang semakin meningkat

dengan adanya jumlah pelapisan yang semakin meningkat.

Kata kunci: lapisan tipis ZnO:NiO heterostructure, solgel spin coating, celah pita

energi.



ABSTRACT

ZnO: NiO heterostructure has been grown by using solin spin coating
technique. The thin layer is varied 3x coating, 6x coating, 10x coating, and 11x
coating. The properties of the structure and optical properties of these layers were
identified using XRD and UV-Vis measurements. The XRD results show that the
decrease in the size of the crystal by the increasing number of coatings. The energy

band gap obtained values are increasing with the number of coatings are increasing.

Keywords: thin film ZnO: NiO heterostructure, spin coating solgel, energy band gap.
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BAB |
PENDAHULUAN

I.1.LATAR BELAKANG

Senyawa ZnO mempunyai celah pita energi 3,37 eV. Senyawa ini juga
merupakan semikonduktor tipe—n, biaya rendah, ramah lingkungan, dan memiliki
kristalisasi tinggi sehingga dapat digunakan untuk beberapa aplikasi seperti

konduktor transparan, sel surya, sensor gas, fotovoltaik dan fotokatalis .

Lapisan tipis (thin film) ZnO banyak dikembangkan dan dikombinasi
dengan senyawa lain, diantaranya dibuat sebagai doping, komposit, dan
heterostruktur. Beberapa penelitian heterostruktur menggunakan NiO sebagai
kombinasi dalam pelapisan “®!. Heterostruktur dipilih karena dapat diketahui
kualitas kristal, lebar celah pita energi (band gap), dan juga sifat optik dari bahan
tersebut 1,

Senyawa NiO merupakan semikonduktor tipe —p dengan lebar celah pita
energi sebesar 3,6 - 4,0 eV. Senyawa ini memiliki sifat kimia khusus, biaya
ekonomis, ramah lingkungan I8!,

Metode yang digunakan dalam pembuatan heterostruktur diantaranya dip
coating, pulsed laser deposition, sol-gel, dan spin coating. Metode yang
digunakan dalam penelitian ini mengunakan metode sol-gel dengan teknik spin
coating. Metode sol-gel spin coating merupakan salah satu teknik fabrikasi dalam
pembuatan lapisan tipis. Pada suhu rendah, dengan produk berukuran

nanopartikel, tidak beracun, dan tingkat homogen yang tinggi .



I.2.Ruang Lingkup

Ruang lingkup dari penelitian ini membahas tentang kualitas kristal, sifat
optik, dan nilai lebar celah pita energi (band gap) dari lapisan tipis heterostruktur
ZnO;NiO dengan cara memvariasikan ketebalan lapisan tipis yang didisposisikan
diatas subtrat corning glass menggunakan metode sol-gel teknik spin coating.

1.3. TUJUAN PENELITIAN
Adapun tujuan dari penelitian ini diantaranya:

1. Menentukan pengaruh variasi ketebalan lapisan tipis ZnO:NiO

heterostruktur.

2. Menentukan lebar celah pita energi (band gap) pada setiap variasi

ketebalan lapisan tipis ZnO;NiO heterostruktur.

3. Menganalisis sifat optik dari lapisan tipis ZnO;NiO heterostruktur.



BAB Il
TINJAUAN PUSTAKA

I11.1. Heterostruktur

Bahan material yang mengandung semikonduktor dapat dimanfaatkan
dalam proses heterostuktur. Heterostruktur merupakan suatu proses penggabungan
dari 2 atau lebih bahan semikonduktor yang bebeda. Penggunaan bahan yang
berbeda ini, ada kaitannya dengan perbedaan lebar celah pita energi dari masing-

masing bahan. Perbedaan ini yang nantinya dapat merekayasa suatu divais.

Semikonduktor adalah sebuah bahan yang memiliki konduktivitas berbeda
diantara insulator dan konduktor. Pita valensi merupakan pita yang terbentuk dari
orbital molekul (bonding), pita konduksi merupakan pita yang terbentuk dari
molekul yang tidak berikatan (nonbonding). Pita konduksi dan pita valensi ini
memegang peranan penting dalam material semikonduktor. Jarak dari pita valensi

dan pita konduksi dinamakan celah pita (band gap) .

Perbedaan sifat isolator, konduktor, dan semikonduktor, dapat dilihat dari

ukuran konduktivitas listrik, pita valensi, dan pita konduksi, yaitu: ™!

a. Konduktor, merupakan suatu bahan yang dapat dengan mudah
mengantakan arus listrik dengan nilai konduktivitas listrik(c) sebesar 10*-
10 ohm~tcm™1, mempunyai struktur dengan pita valensi berisi elektron
dan pita konduksi kosong serta energi celah pita yang kecil serta struktur

yang berhimpit



b. Isolator, merupakan bahan dengan daya hantar listrik yang sangat lemah
atau bahkan tidak ada, dengan nilai konduktivitas listrik lebih kecil dari
1071 ohm~tcm™1,mempunyai pita valensi yang terisi sebagian dan pita
konduksi kosong, serta energi celah pita yang besar (lebih besar dari 4,0
eV).

c. Semikonduktor, merupakan suatu bahan dengan konduktivitas listrik di
antara konduktor dan isolator. Mempunyai nilai konduktivitas listrik
sebesar 10* > 6 > 10780hm~1cm™1. Mempunyai pita valensi yang terisi
penuh dan pita konduksi yang kosong. Serta memiliki energi celah pita
yang tidak terlalu besar sehingga memungkinkan beberapa elektron yang
mempunyai cukup energi (bila diberi energi berupa radiasi) dapat

berpindah dari pita valensi ke pita konduksi ™! .

Material atau bahan dapat diklasifikasikan menjadi tiga kategori
berdasarkan konduktivitas bahan tersebut, 1) konduktor, dengan resistivitas < 10™
Qm, 2) insulator, yang resistivitasnya adalah > 10> Qm dan 3) semikonduktor,
dengan resistivitas diantara konduktor dan isolator. Material semikonduktor
merupakan material yang paling banyak dimanfaatkan bagi pengembangan
teknologi modern seperti devaice elektronik, optoelektronik, dan sensor 2.

Energi celah yang tidak terlalu besar pada semikonduktor memungkinkan
beberapa elektron pada semikonduktor yang memiliki cukup energi dapat naik ke
pita konduksi. Sedangkan pada isolator yang memiliki energi celah yang cukup
besar maka sangat sedikit elektron yang memiliki energi cukup untuk dapat naik

ke pita konduksi "%,



11.2. Metode sol-gel spin coating
Lapisan tipis dapat dihasilkan dengan menggunakan berbagai metode sintesis,
yaitu dip coating, pulsed laser deposition, sol-gel, dan spin coating **. Dalam
penelitian ini metode yang digunakan yaitu metode sol-gel teknik spin coating.
Keunggulan metode ini peralatan yang dibutuhkan sederhana dan tidak mahal,
selain itu tingkat kemurnian senyawa serta pengontrolan komposisi larutan mudah
dilakukan!®. Dalam menghasilkan struktur lapisan tipis yang baik, maka tidak
terlepas dari berbagai parameter salah satunya parameter annealing. Annealing
yang berbeda secara signifikan akan mempengaruhi ukuran dan kualitas kristal.
Metode spin coating merupakan teknik yang banyak digunakan untuk fabrikasi
film tipis. Teknik ini memiliki keunggulan dapat dilakukan pada temperatur
rendah, biaya opasionalnya yang murah, produk yang dihasilkan berukuran
nanopartikel, tidak beracun, dan memiliki tingkat homogen yang tinggi (3-41
11.3. Lapisan Tipis (Thin Film)
Merupakan suatu lapisan yang memiliki ketebalan tidak lebih dari 10 um
(31 Lapisan tipis ini dapat dibentuk dengan material bahan organik, anorganik,
metal, maupun campuran metal organik. Pembuatan lapisan tipis merupakan
inovasi untuk mendapatkan sifat-sifat konduktor, isolator, maupun semikonduktor
[14—15].
11.4. Zinc Oxide (ZnO)
Zinc Oxide merupakan bahan semokonduktor tipe —n pada golongan 11-VI
memiliki lebar pita energi 3,37 eV. Pada suhu ruang logam ini memiliki transmisi

optik yang tinggi serta mampu mengantarkan listrik. Senyawa ini merupakan



material alternatif yang cukup baik untuk lapisan tipis. ZnO memiliki transparansi
optik pada daerah tampak, dan konstanta piezoelektrik yang besar. Zinc Oxide

juga mempunyai struktur kristal hexagonal dengan tipe kristal wurtize ™2,

11.5.Nickle oxide (NiO)

Nickle oxide merupakan salah satu material yang memiliki sifat fisika dan
kimia yang khusus serta dapat diaplikasikan dalam berbagai bidang optik dan
elektronik seperti lapisan tipis, sel surya, kapasitor, dan isi ulang baterai lithium
(6] 'NiO memiliki lebar celah pita energi (band gap) sebesar 3,6 - 4,0 eV dan
merupakan semiconductor tipe-p dengan struktur kubik f67.
11.6.Cacat Kristal

Permasalahan yang sering muncul dalam pengembangan bahan
semikonduktor adalah cacat dalam bahan. Cacat sering diartikan sebagai ketidak
sempurnaan dalam kisi kristal. Kualitas dari kristal dikatakan baik apabila
kecacatan atau ketidak sempurnaan yang terjadi dapat diminimalisasi. Cacat yang
sering terjadi dalam pembentukan film tipis adalah cacat titik (point defect) dan
cacat garis (dislocation) (2.

Cacat titik merupakan cacat nol dimensi yang terdiri dari atom tunggal
atau beberapa atom komplek. Gangguan yang menyebabkan perubahan potensial
periodik dalam satu atau beberapa unit sel atau yang dinamakan sebagai deep
level keadaan tingkat energi yang berbeda jauh dari energi pita valensi (Ev) dan
pita konduksi (Ec). Kemudian terjadi perubahan potensial yang semakin luas,
meliputi lebih dari 10 unit sel dinamakan sebagai shallow level (keadaan tingkat

energi yang berdekatan dengan Ec dan Ev) ™. Cacat titik digolongkan menjadi



tiga macam yaitu kekosongan (vacancy), interstitial, dan antisite. Ditunjukkan

dalam gambar I1.4.
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Gambar I1.1. Cacat Titik (Vacancy, Self Interstitial dan Interstitial) *®!

Kekosongan adalah cacat kristal yang terjadi karena atom-atom tidak
menempati posisi pada kristal sehingga posisi atom tidak terisi (kosong).
Kekosongan disebabkan karena adanya gangguan lokal, susunan atom dalam
kristal karena mobilitas atomik, pendinginan sangat cepat dan faktor eksternal.
Insterstitial adalah cacat kristal yang terjadi karena penambahan atom-atom
(logam atau nitrogen) yang masuk diantara kisi kristal yang terjadi karena faktor
external seperti radiasi %,

Cacat garis (cacat dua dimensi) atau sering disebut juga dislokasi

ditunjukkan pada gambar 11.2:



Gambar 11.2 Cacat Garis (Dislokasi) %!

Dislokasi terjadi ketika terdapat dua atom

berbeda™. Dislokasi menyebabkan atom-atom

terdekatnya yang dapat menghasilkan deep level pada pita energi. Deep level

dapat menjadi perangkap elektron dan hole saat proses rekombinasi pada pita

energi.
Grain boundaries (cacat tiga dimensi)

material polikristal yang memisahkan grain

yang bertemu tetapi ukurannya

terlepas dari ikatan tetangga

adalah cacat permukaan pada

dari orientasi yang berbeda.

Permukaan grain boundaries ditunjukkan pada gambar 11.3 [):
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Gambar 11.3. Batas butir (Grain Boundaries) ™




Grain boundaries adalah daerah sempit antara dua grain, daerah antara
atom-atom yang bersebalahan /.
I1.7.Pembentukan Sinar-X

Sinar-X terjadi apabila suatu berkas elektron bebas berenergi tinggi
mengenai atau menumbuk logam dalam tabung vakum, seperti yang ditunjukkan

pada Gambar 11.4 2%

’7
=

Katoda

Sinar-X

T Anoda

Gambar 11.4 Skema Pembangkitan Sinar-X

Katoda yang dihubungkan dengan kutub negatif diberi sumber tegangan
tinggi yang kemudiaan dipanaskan dengan menggunakan filamen agar lebih
mudah memancarkan elektron. Elektron-elektron tersebut akan menumbuk logam
pada anoda dan menimbulkan pancaran sinar-X dengan daya tembus yang besar
[21].

Fungsi tabung dalam keadaan vakum dengan katoda dan anoda di
dalamnya agar elektron yang mengalir dari katoda ke anoda tidak mengalami

gangguan dari lingkungan sekitar. Sinar-X dapat dihasilkan dengan 2 cara yaitu



dengan Bremsstrahlung yang bersifat kontinu dan sinar-X karakteristik yang
bersifat diskrit. Sinar-X bremsstrahlung terbentuk akibat adanya elektron yang
dipercepat oleh beda potensial antara anoda dan katoda yang mengarah ke inti
atom kemudian melambat dan berbelok akibat daya tarik inti yang bermuatan
positif. Pada saat elektron melambat dan kecepatan elektron berkurang maka
elektron akan mengemisikan sinar-X. Sinar-X karakteristik adalah sinar-X yang
terbentuk akibat tumbukan elektron yang terdapat pada kulit K. Sehingga, terjadi
kekosongan pada kulit K. Yang menyebabkan elektron dari kulit terluar akan
mengisi kekosongan tersebut (kulit L, M, N). Pada proses perpindahan ini

elektron akan mengemisikan sinar-X 12,

Secondary
collimator &
detector/\ '

/

Creates|
Target atom = polychront

Gambar 11.5 Dua Cara Menghasilkan Sinar-X (a) Sinar-X Bremstrahlung (b)
Sinar-X Karakteristik
Gelombang elektromagnetik membuat suatu material berinteraksi dengan

material lain, interaksi yang terjadi akibat sifat listrik dan magnetik dari
gelombang elektro magnet. Interaksi yang mungkin terjadi ketika sinar-X
mengenai suatu material antara lain ?%:
a) Interaksi Koheren

Interaksi ini terjadi ketika gelombang sinar-X yang datang diserap

seluruhnya oleh elektron kemudian diemisikan kembali dengan energi yang
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sama besar. Jadi pada interaksi ini energi tidak digunakan untuk mengubah
elektron.
b) Interaksi Inkoheren
Interaksi ini terjadi ketika gelombang sinar-X yang datang diserap
seluruhnya oleh elektron kemudian diemisikan kembali tidak seluruhnya.
Sebagian energi sinar-X yang diserap elektron digunakan untuk mengubah
keadaan elektron.
c) Fotoelektron
Interaksi ini terjadi ketika gelombang sinar-X yang datang diserap
seluruhnya oleh electron, kemudian energi ini melebihi fungsi kerja elektron
sehingga elektron keluar dari atom. Interaksi tersebut disebut fotoelektron atau
juga dikenal sebagai efek fotolistrik.
d) Interaksi Flourecent
Interaksi ini terjadi ketika gelombang sinar-X yang datang diserap oleh
elektron pada kulit K, kemudian elektron tersebut tereksitasi. Karena terjadi
kekosongan pada kulit K maka elektron yang berada pada energi yang lebih
rendah (kulit L dan M) akan mengisi kekosongan pada kulit K. Pada saat
elektron pada kulit L dan M berpindah ke kulit K, elektron ini mengemisikan
gelombang.
e) Elektron Auger
Interaksi ini terjadi ketika gelombang sinar-X yang datang diserap oleh
elektron pada kulit K, kemudian elektron tersebut tereksitasi. Pada saat terjadi

kekosongan elektron pada kulit K, elektron pada kulit terluar mengisi
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kekosongan tersebut dan pada saat yang bersamaan elektron dari kulit yang
sama tereksitasi untuk menyamakan momentum. Elektron kedua yang
tereksitasi ini disebut elektron Auger.

Apabila sinar-X monokromatis mengenai material kristal, maka setiap
bidang kristal akan merefleksikan atau menghamburkan sinar-X ke segala arah.
Interferensi terjadi hanya antara sinar-sinar pantul sefase sehingga hanya terdapat
sinar-X pantulan tertentu saja. Interferensi saling memperkuat terjadi apabila
sinar-X yang sefase mempunyai selisih lintasan kelipatan bulat panjang

gelombang (A). Pernyataan ini dinamakan Hukum Bragg untuk difraksi kristal 2%,

vl
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Gambar 11.6 Hukum Bragg .

Interferensi konstruktif hanya akan terjadi ketika AB=BC, maka:

ni.=AB+ BC (2.1)
karena AB=BC, maka
ni = 2AB (2.2)
dari Gambar 11.6 terlihat bahwa:
sin =% — AB = dsiné (2.3)
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Maka:
nl = 2dsin 6 (2.4)
A = Zdhkl sin Hhkl (25)

Ukuran butir dari hasil XRD dapat dihitung dengan persamaan Dybee Scheerrer

[21] .

_ 092
- B cosB

(2.6)

Kristal merupakan tumpukan bidang Kkisi, dimana dengan menganggap
bidang kisi sebagai cermin yang dapat memantulkan setiap radiasi yang datang.
Pada gambar 11.9 terlihat bahwa jarak antar atom adalah d. Dan setiap sinar yang
datang mengenai atom pada kristal akan dipantulkan dengan sudut sebesar 6
sehingga kedua sinar pada gambar memiliki selisih panjang jalan sebesar 2d sin 6.
Apabila gelombang yang dipantulkan sefase dan berinterferensi, maka selisih
panjang jalannya merupakan kelipatan bilangan bulat dari panjang gelombang
sehingga pola terang akan dihasilkan
dari pantulannya 14,

11.8. Celah Pita Energi

Celah pita energi merupakan kumpulan garis pada tingkat energi yang
sama akan saling berimpit. Berdasarkan pengisian elekron, pita energi dapat
dibedakan menjadi 2 jenis, yaitu pita valensi dan pita konduksi. Pita valensi
adalah pita energi teratas yang terisi penuh oleh electron, sedangkan pita konduksi
adalah pita energi yang berada diatas pita valensi yang terisi sebagian oleh

elektron atau tidak terisi sama sekali oleh electron. Pada umumnya diantara pita
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valensi dan pita konduksi terdapat suatu celah yang disebut dengan celah energi.
Energi celah pita atau yang sering juga disebut dengan energi gap (Eg) dapat
dihitung dengan menggunakan persamaan:

Eg=hv (2.6)
Eg="7 (27)

Pada keadaan kesetimbangan (equilibrium), pita energi terbagi menjadi 2
bagian dan dipisahkan oleh daerah dimana elektron tidak bisa bergerak atau
beroprasi, daerah ini disebut daerah terlarang (forbidden gap atau band gap). Pita

diatas dinamakan pita konduksi, dan pita bagian bawah dinamakan pita valensi

[21]
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BAB I
METODE PENELITIAN

111.1.Waktu dan Tempat

Tempat penelitian ini dilakukan di Pusat Penelitian Fisika — Lembaga limu
Pengetahuan Indonesia (P2F-LIPI) Serpong Tangerang. Penelitian dimulai pada
Tanggal 20 Mei 2017 penelitian ini dilakukan dari mulai penyiapan bahan sampai
dengan karakterisasi bahan.

I11.2.Alat dan Bahan Penelitian
111.2.1. Alat Penelitian

Adapun alat yang digunakan dalam melakukan penelitian ini adalah,
Difraksi sinar X (XRD), spektroscopi uv-visible, breakerglass, timbangan digital,
spatula, kertas alumunium, magneticstirrer, mikropipet, penjepit, furnace,
desikator, ultrasonic cleaner, serta alat-alat lain yang digunakan diantara: kaca
(corning glass), tisu, sarung tangan, masker, kertas label.
111.2.2 Bahan Penelitian

Adapun bahan yang digunakan dalam melakukan penelitian ini adalah
Zink Acetate Dihydrate, Nickle Acetate Tetrahydrate, Isopropanol, Dimethyl
Formamide, Ethanolamine, Aseton dan Metanol, Deionized Water.
111.3.Metode Penelitian

Metode yang digunakan dalam penelitian ini menggunakan sol-gel dengan

teknik spin coating. Berikut prosedur penelitian secara umum.

111.3.1.Persiapan sample sol-gel

15



Subtrat yang digunakan adalah corning glass yang dicuci menggunakan
acetone dan methanol selama masing-masing 10 menit didalam ultrasonic cleaner

kemudian dikeringkan dengan alat pengering (dryer).

Bahan dasar zinc acetat dehydrate 2,193 gram yang dilarutkan dengan
menggunakan pelarut dimethyl formamide. Bahan dasar diaduk menggunakan
magnetic stirrer dengan suhu 40°C selama 60 menit hingga larutan menjadi
homogen. Kemudian ditambahkan ethanolamine sebagai penstabil dan diaduk
selama 30 menit. Setelah itu diamkan larutan selama 24 jam pada suhu kamar.
Setelah itu mencampur bahan dasar nickel tetrahidrate dilarutkan dengan
isopropanol, lalu larutan diaduk dengan magnetic stirrer pada suhu 40°C selama
60 menit sampai larutan menjadi homogen. Kemudian menambahkan
ethanolamine sebagai penstabil dan kembali diaduk selama 60 menit, lalu
ditambahkan 6 ml dimethyl formamide dan diaduk selama 30 menit. Setelah itu

larutan didiamkan selama 24 jam dalam suhu kamar.

111.3.2.Persiapan Spin Coating

Bahan dasar zinc acetat dehydrate dan nickel tetrahidrate yang telah
homogen diposisikan diatas subtrat corning glass dan diletakkan diatas spin
coating. Setelah itu bahan dasar yang diletakan diatas subtrat corning glass di spin
dengan kecepatan 3000 rpm. Sample A terdiri dari 6 lapisan, sample B 10 lapisan
, sample C 11 lapisan, dan sample D sebagai parameter menggunakan ZnO 3x

pelapisan.
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111.3.3. Karakterisasi

Semua sampel lapisan tipis pada subtract kaca dilanjutkan dengan
karakterisasi. Adapun karakterisasi yang dilakukan adalah analisa XRD,

photoluminescence, uv-visible.

111.3.3.1.XRD (x-ray diffraction)

Difraksi sinar x atau x-ray diffraction (XRD) adalah suatu metode analisa
yang digunakan untuk mengidentifikasi fasa kistalin dalam material dengan cara
menentukan parameter struktur kisi serta untuk mendapatkan ukuran partikel.
Profil XRD juga dapat memberikan data kualitatif dan semi kuantitatif pada
padatan atau sample. Difraksi sinar x ini digunakan untuk beberapa hal
diantaranya, penentuan struktur kristal dari material yang diuji, mengukur bentuk,

ukuran, dan tegangan dari kristal.

Untuk pembacaaan spektra dengan membandingkan spektra yang berada
pada induk data spektra XRD JCPDS (Joint on Powder Diffraction Standard).
Untuk menyimpulkan minimal ada 3 puncak spektra yang identik dengan spektra

pada data induk.

Gambar 111.1. Difraksi sinar X 29,
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Adapun langkah-langkah dari pengujian ini adalah:

a. Menyiapkan sample yang akan diuji

b. Meletakan sample di atas preparat

¢. Memasukan dalam XRD kemudian tutup rapat

d. Menyiapkan software pendukung untuk pengoprasian XRD.

Prinsip dasar XRD adalah mendifraksikan cahaya melalui celah kristal.
Difraksi cahaya oleh kisi-Kisi atau kristal ini dapat terjadi apabila difraksi tersebut
berasal dari radius yang memiliki panjang gelombang yang setara dengan jarak
antara atom, yaitu sekitar 1 Angstrom. Radiasi yang digunakan merupakan radiasi
sinar X, elektron, dan neutron. Sinar X yang terdifraksi oleh bidang permukan

sample memiliki sudut refleksi yang sama dengan sudut sinar datang.

111.3.3.2.Spektroskopi Uv-Visible

Spektroskopi Uv-Visible merupakan alat yang digunakan untuk mengukur
panjang gelombang dan intensitas penyerapan sinar ultra-violet serta cahaya
tampak. Eksitasi elektron dalam orbital molekul dari tingkat energi dasar ke
tingkat energi yang lebih tinggi dapat terjadi akibat penyerapan sinar tampak atau
ultraviolet oleh molekul tersebut. Hasil pengukuran uv-visible berupa data
hubungan antara panjang gelombang terhadap transmisi spektrum absorbansi
dapat digunakan sebagai pengukuan awal untuk menentukan besarnya energi

celah pita.
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Prinsip dasar spektrometer uv-visible vyaitu jika material disinari
gelombang elektromagnetik maka cahaya akan diserap oleh material sehingga

menyebabkan elektron akan meloncat ke tingkat energi yang lebih tinggi.

111.3.3.3. Photoluminiscence (PL)

Photoluminiscence (PL) merupakan emisi cahaya secara spontan dari
sebuah material yang mengalami ekstasi optik. Saat energi cahaya dari luar
diberikan pada material cukup besar, maka foton akan terserap dan elektron
mengalami eksitasi. Sering kali eksitasi tersebut tidak stabil sehingga elektron

kembali pada keadaan normalnya.

Prinsip kerja dari photoluminescence yaitu menyerap tenang cahaya dan
memancarkan cahaya kembali dan tidak melibatkan cahaya listrik. Suatu molekul
yang awalnya mengabsorpsi cahaya UV atau cahaya tampak pada suatu waktu
kembali  ketingkat dasar yang disebut dengan istilah mengalami
photoluminesencence. Photoluminesencence terjadi hanya didalam beberapa
molekul yang dapat mengalami emisi foton yang tertentu, setelah terjadi eksitasi

yang kemudian kembali kekeadaan dasar.

Beberapa sifat material yang dapat dikarakterisasi menggunakan
spektrokopi PL diantaranya pita energi (Eg), deteksi cacat Kristal, dan juga

kualitas material.
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I11.4.Bagan Alir Penelitian
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Gambar I11.2. Diagram alir penelitian
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BAB IV
HASIL DAN PEMBAHASAN

IV.1. Hasil Karakterisasi Difraksi sinar-X (XRD) Lapisan Tipis ZnO:NiO
Karakterisasi film tipis ZnO:NiO dilakukan untuk mengetahui pengaruh

variasi ketebalan lapisan tipis ZnO:NiO heterostruktur, meliputi ukuran kristal,
nilai FWHM, dan bidang hkl. Karakterisasi ini dilakukan menggunakan Difraksi

Sinar-X (XRD).

250 - ) e
. ,,D{‘_._"" ZnO:MNiO 11x pelapisan
t19% 002
WMW\#M W'HWWWWMM
200 —
= ZnO:NiD 10x pelapisan
1907 JWWW MU‘HWMFW ittt

ZHNONIO 6x pelapisan

100 — ..I A er{u.l

30 + ZnO murni 3x pelapisan
- WWWW

Intensitas (a

20 ?0 BD
2- Theta {deg]

Gambar 1V.1 Spektra XRD film tipis ZnO:NiO pada 3 kali pelapisan, 6 kali
pelapisan, 10 kali pelapisan, dan 11 kali pelapisan.

Gambar V.1 menunjukan pola difraksi ZnO:NiO yang disentesis dengan
variasi ketebalan 3 kali pelapisan, 6 kali pelapisan, 10 kali pelapisan, dan 11 kali
pelapisan. Untuk 3 kali pelapisan difraksi ZnO:NiO terbentuk pada 20 yaitu,

31,88°, 34,38° dan 36,16° masing-masing pada bidang (100), (002), dan (101).
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Intensitas difraksi yang relatif meningkat menunjukan struktur Kkristal lebih
dominan. Untuk 6 kali pelapisan difraksi ZnO:NiO terbentuk pada 20 yaitu,
31,68°, 34,46° 37,14° dan 43,40°, masing-masing pada bidang (100), (002),
(110), dan (200). Pada bidang (101) tidak terbentuk puncak difraksi, kemungkinan
ini terjadi akibat proses reklistalisasi yang kurang baik. Untuk 10 kali pelapisan
difraksi ZnO:NiO terbentuk pada 260 yaitu, 32,00°, 34,38° 36,36°, 37,46°, dan
43,36°, masing-masing pada bidang (100), (002), (101), (110), dan (200). Bidang
(101) mulai terbentuk kristal dengan munculnya puncak difraksi. Sedangkan
untuk 11 kali pelapisan difraksi ZnO:NiO terbentuk pada 20 yaitu, 31,82°, 36,44°,
32,200, 37,35°, dan 43,34°, masing-masing pada bidang (100), (002), (101), (110),
dan (200). Intensitas difraksi yang relatif kecil menunjukan struktur amorft lebih
dominan dibandingkan dengan struktur kristal.

Pada gambar V.1, diperoleh nilai fwhm ZnO murni dan ZnO:NiO. Pada
bidang (100) ZnO murni memiliki nilai fwhm 0,05, setelah divariasikan NiO 3
kali pelapisan memiliki nilai fwhm 0,45, lalu pada NiO 4 kali pelapisan memiliki
nilai fwhm 0,55, sedangkan pada NiO 5 kali pelapisan memiliki nilai fwhm 0,96.
Pada bidang (002) ZnO murni memiliki nilai fwhm 0,27, setelah divariasikan NiO
3 kali pelapisan memiliki nilai fwhm 0,42, lalu setelah divariasikan NiO 4 kali
pelapisan memiliki nilai fwhm 0,55, sedangkan pada NiO 5 kali pelapisan
memiliki nilai fwhm 1,30. Pada bidang (101) ZnO murni memiliki nilai fwhm
0,15, pada 6 kali pelapisan tidak muncul bidang (101) karna terjadi cacatan kristal
sehingga menyebabkan bidang tersebut tidak muncul, lalu pada variasi NiO 4 kali

pelapisan memiliki nilai fwhm 0,36, kemudian variasi NiO 5 kali pelapisan
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memiliki nilai fwhm 0,37. Pada 6 kali pelapisan bidang (110) memiliki nilai fwhm
0,50, lalu pada 10 kali pelapisan memiliki nilai fwhm 0,39, sedangkan pada 11
kali pelapisan memiliki nilai fwhm 0,08. Pada 6 kali pelapisan bidang (200)
memiliki nilai fwhm 0,59, lalu pada 10 kali pelapisan memiliki nilai fwhm 0,74,
dan pada 1ikali pelapisan memiliki nilai fwhm 0,61. Nilai fwhm menunjukan
adanya peningkatan dengan semakin banyak tumpukan lapisan dari senyawa NiO
yang diberikan maka kualitas dari struktur kristal senyawa ZnO semakin
menurun.

Berdasarkan data JCPDS (Joint on Powder Diffraction Standard No 00-
005-0664), untuk lapisan ZnO memiliki ukuran parameter kisi a = b = 3,249 A
dan ¢ = 5,205 A. Parameter kisi a = b # ¢ ini berlaku untuk struktur kristal
heksagonal. Sedangkan berdasarkan data JCPDS (Joint on Powder Diffraction
Standard No 04-006-6160) lapisan NiO memiliki ukuran parameter kisi a =
5,1009 A, b =2,9556 A, dan ¢ = 2,9514. Parameter kisi a = b = ¢ ini berlaku untuk
struktur kristal kubik.

Dari gambar IV.1 menunjukan bahwa ZnO merupakan kristal dengan
struktur heksagonal dengan sumbu a = b # c. Sedangkan NiO merupakan kristal
dengan struktur kubik. Dimana struktur kubik memiliki kisi sederhana dengan
sumbu a = b = c¢. Senyawa NiO dengan struktur kubik memiliki jenis Kisi

sederhana berupa, body-centered cubic.

Tabel IV.1 Kualitas kristal film tipis ZnO:NiO dengan variasi ketebalan.
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Ukuran butir kristal dari pola difraksi gambar V.1, didapatkan dengan

Sample (hkl) FWHM 20 (deg) D (nm)
(100) 0,05 31,88 165,239
ZnO 3 kali pelapisan
(002) 0,27 34,38 30,799
(murni)
(101) 0,15 36,16 55,712
(100) 0,45 31,68 18,350
(002) 0,42 34,46 19,803
ZnO:NiO 6 kali pelapisan
(110) 0,50 37,14 16,761
(200) 0,59 43,40 14,491
(100) 0,55 32,00 15,026
(002) 0,55 34,38 15,119
ZnO:NiO 10 kali
(101) 0,36 36,36 23,226
pelapisan
(110) 0,39 37,46 21,509
(200) 0,74 43,36 11,552
(100) 0,96 31,82 8,604
(002) 0,37 36,44 22,604
ZnO:NiO 11 Kkali
(101) 1,00 32,20 8,268
pelapisan
(110) 0,60 37,35 13,976
(200) 0,61 43,34 14,013
menerapkan persamaan (2.6)
_ 092
" BcosB (2.6)
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D adalah ukuran butir kristal rata rata, A adalah panjang gelombang
(1,54056 A), 0 adalah suhu difraksi, dan B adalah lebar puncak setengah

maksimum (fwhm) masing-masing puncak.
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Gambar 1V.2 Grafik pengaruh perubahan nilai fwhm terhadap ukuran butir
kristal ZnO:NiO heterostruktur.

Pada gambar V.2 terlihat bahwa ukuran butir kristal menurun dari 3 kali
pelapisan sampai 6 kali pelapisan kemudian meningkat dari 6 kali pelapisan
sampai 10 kali pelapisan, kemudian pada 10 kali pelapisan sampai dengan 11 kali
pelapisan kembali megalami penurunan. Nilai ukuran butir kristal dipengaruhi
oleh lebar spektrum XRD yaitu nilai fwhm. Jika nilai fwhm kecil maka ukuran

butir kristal besar begitupun sebaliknya.
IV.2 Hasil uji karakterisasi spektrometer UV-Visible

Sifat optik lapisan tipis ZnO:NiO ditentukan berdasarkan pengukuran

spektrum transmitansi yang diperoleh dari alat spektrometer Uv-Visible.
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Gambar 1V. 3 Spektrum transmitansi ZnO:NiO pada 3 kali pelapisan,6 kali

pelapisan, 10 kali pelapisan, dan 11 kali pelapisan.

Hasil pengukuran yang diperlihatkan pada gambar 1V.3 dan 1V.4
didapatkan bahwa film tipis ZnO:NiO menyerap energi UV pada panjang
gelombang 365 nm untuk ZnO murni pada 3 kali pelapisan nilai ini menunjukan
bahwa sampel yang ditumbuhkan melalui metode spin coating memiliki sifat
kristal yang cukup baik. Lapisan tipis ZnO sebelum dan setelah heterostructure
NiO memiliki variasi ketebalan yang berbeda, sehingga menghasilkan nilai
transmitansi yang berbeda pula. Semakin tebal lapisan yang diberikan maka nilai
transmitansi yang dihasilkan semakin menurun. Dapat dilihat bahwa nilai
transmitansi tertinggi ditunjukan pada saat sebelum diberikan heterostructure
NiO. Sehingga nilai transmitansi film tipis ZnO sebelum dan setelah

heterostructure NiO digunakan untuk menentukan energi gap (band gap).
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Gambar IV. 5 Plot (¢hv)? terdahap hv film tipis ZnO:NiO hetrostructure (a) ZnO murni 3 kali
pelapisan (b) ZnO:NiO heterostruktur 6 kali pelapisan (c) ZnO:NiO
heterostructure 10 kali pelapisan (d) ZnO:NiO heterostruktur 11 kali pelapisan.

Berdasarkan gambar IV.5 menunjukan bahwa semakin banyak jumlah
variasi ketebalan lapisan tipis ZnO:NiO heterostruktur yang diberikan maka nilai
energi band gap yang didapatkan cendrung meningkat. Pada lapisan tipis ZnO
murni memiliki energi band gap yang lebih kecil dari pada setelah diberikan

variasi ketebalan dengan senyawa NiO. Hasil ini sama dengan hasil penelitian
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yang dilakukan oleh Xiaolin Hu et al (2016), yang menyatakan bahwa nilai energi

gap akan meningkat dengan bertambahnya jumlah ketebalan.
IVV.3 Hasil Uji karakterisasi Spektrometer Photoluminescence

Sifat optik dari suatu lapisan tipis juga dapat diketahui melalui uji
karakterisasi Spektrometer Photoluminescence (PL). Data Photoluminescence
yang dihasilkan dapat digunakan untuk menghitung Energi gap (Eg) film tipis

ZnO heterostruktur menggunakan senyawa NiO dan tanpa senyawa NiO.

| Zn0O murni 3x pelapisan \
1000

2798V
500

intensitas (%)

T
25 30 35

energi foton (ev)

Gambar IV. 7. (a) Grafik Energi Gap lapisan tipis ZnO dengan 3 kali pelapisan
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Gambar IV. 7. (b) Grafik Energi Gap lapisan tipis ZnO heterostruktur

dengan menggunakan senyawa NiO 6 kali pelapisan
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Gambar 1V. 7. (c) Grafik Energi Gap lapisan tipis ZnO heterostruktur dengan

menggunakan senyawa NiO 10 kali pelapisan.
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Gambar 1V. 7. (d) Grafik Energi Gap lapisan tipis ZnO heterostrukur dengan

menggunakan senyawa NiO 11 kali pelapisan

Hasil dari gambar IV.7.(a), (b), (c), (d) menunjukkan bahwa Energi gap
(Eg) yang dihasilkan pada lapisan tipis ZnO heterostruktur dengan menggunakan
senyawa NiO cendrung mengalami peningkatan pada jumlah pelapisan 6 kali
pelapisan dan 11 kali pelapisan yaitu dari 3,43 eV menjadi 3,46 eV. Pada jumlah
10 kali pelapisan mengalami penurunan (Eg) menjadi 3,29 eV. Hal ini disebabkan
oleh pengaruh jumlah pelapisan, yang berpengaruh terhadap perubahan Energi

gap (Eg) pada lapisan tipis ZnO:NiO heterostruktur.
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BAB V
KESIMPULAN DAN SARAN

V.1 Kesimpulan

Kesimpulan dari penelitian ini adalah :

1. Hasil data XRD diketahui film tipis ZnO;NiO heterostructure mengalami
peningkatan intensitas. Dan juga jumlah variasi pelapisan mempengaruhi
ukuran butir kristal yang cendrung semakin menurun.

2. Pada lapisan tipis heterostruckur ZnO:NiQO, nilai celah pita energi mengalami
peningkatan dengan bertambahnya jumlah pelapisan.

3. Hasil pengujian UV- Visible menunjukkan bahwa nilai transmitansi dari
masing-masing sample sebelum dan setelah diberikan lapisan NiO pada
jumlah variasi lapisan yang berbeda-beda, memiliki nilai yang cendrung

menurun akibat semakin banyaknya jumlah lapisan yang dibentuk .

V.2 Saran

1. Untuk penelitian selanjutnya disarankan menggunakan bahan TCO dan
juga memalukan proses annealing pada suhu yang lebih tiggi agar proses

reklistarilasi semakin baik.

2. Untuk penelitian selanjutnya disarakan untuk menggunakan SEM untuk

melihat morfologi dari masing-masing variasi lapisan yang diberikan.
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Lampiran 2. Alat dan Bahan

Alat

Ultrasonic Cleanser

Tungku (furnace) Magnetic stirrer
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Desikator Vakum

Mikropipet Hair Dryer

Bahan
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Zinc acetat dihydrate

DI Water Metanol
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Corning glass

Lampiran 3 Gambar Hasil Uji XRD

Pola difraksi film tipis ZnO;NiO  menggunakan lapisan NiO dan tidak
menggunakan lapisan NiO dengan variasi ketebalan yang berbeda 3x pelapisan,

6x pelapisan, 10x pelapisan, dan 11x pelapisan.

Pola difraksi tanpa menggunakan lapisan NiO dengan 3x pelapisan.
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Inl_1_3x.ras

Sumple nome D il 2 Seam mode © OINTINOLS Incident slit ™Y
Commwent : Scam speed [ Duratlon tise & B 0000 Length 1imiting slit 10, e
Date DT ando6 1 acdl Step width L L 0200 deg Receiving slit & 1 0, D
liperator ! ndmindsirator Seam axls  Theta/2-Thain Filier ! None
Analysls date DT el 10 o SCim TAngEe o 2R 0000 - HO. 0O deg Receiving eptical devies @ PSA_0UGdeg
Analyst ! ndmindsirator -Thetn DL SO deg Receiving parallel slit ¢ Soller_slii_B. Odeg
i-ray A0 KV, 30 md Umiga DL 4900 deg Receiving slin & 2 0, D
Tavelengih : Cuka /L BaiEG2 A Chi B AL tesuaLar D1/ 10000
Gon | ol Ler : Smartlob(Trplaned Phi 5L 0000 deg IH ffrectid boms mono. : None

Base att. eonfig. * I-Phi Stage 2=Thwtalhi 0L 0000 deg Moneehromator slit : Rane
Autachment : Haky CB0 selection slit ] Upties atiribune :

Deteetar : s0=T Ineldent parallel slin * Soller_slit_f. odeg

Mims ! PHSPER Scan

Intensity (counts )

50 &0
2-theta (deq)

i}

Pola difraksi menggunakan lapisan NiO dengan variasi lapisan 6x pelapisan.
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Ni0_fn0_A. raz

Sumple nome * Thin Fils Y50 _2si 1 Sean mode © CINTINUOLS Incident slit DL O
Tl Senn apecd  Duration tiee © 3.0000 Length 1imiting slit * 10, el
Dans T 0020 09i6T e Srip widih 0L 0200 deg Recetving slin 2 1 t ), 0
liperator ! ndmisistratsr Seas axnls : Theta/2-Thota Filver ! hani
Analyals date SR PR L i Sent Fange ¢ AR 0000 - HO. 0000 deg Receiving optical devies @ PSA_0.Bdeg
Analyst ! adedmistrater -Theta DRS00 ey Recetving parallel slit ° Saller_slit_B. Odig
{-ray DAY, M0omd g DL 4460 ey Receiving slit & 2 D, e
Vavelengih * Cubka /1. BNEGE A& Chi : Aitesuator 110000
Gin | aeter : SmartLab(Ir-plane) Phi L0000 ded [HEfrected hoal mono. ! None
Base ate. eonfig @ I-Fhi Stage I-ThwtaChi L0000 ded Morochromator slit * Kani
Antachment * Raky CB0 selection slit B Opries aroribute
Deteeior SC-T0 Incident parallel slic * Sol lor_slii_b. bdeg
Mo ! PHSL Sean
607
Meas. dala:NID_Zn0 & —
Cale. dalat0_Zn0 A e
40
g 201
g
: Ul
- Bt |
= | |' | i Ik I i ||| H I || i | ul I I M AL A
0 | i ,r e i o : ! —
=2
L] T 1 L) L]
30 40 a0 60 70
2-thata (deg)

Pola difraksi menggunakan lapisan NiO dengan variasi lapisan 10x pelapisan
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Inl_hetero. ras

Sample nome  Thin File fs0_Si0_B_heters Sean mode = CINTINILS Ineident skt L O
o : Sean speed [/ Duration tims © 30000 Length 1imiting slit L0, D
Dats D ANTA020 10 10t0E Svep widih L0020 de Recedving sliv 2 1 T
Uperator * adainistrater Seam axls : Thetn/2-Theta Filier * Hone
Analyails date D AN TAET ek Sehd Fange 2B 0000 - H0. 0000 dig Recelving optical dovies ! PSA_O.Bdeg
Analyat ! ndeimistratar I-Theta tRLSN00 deg Recelving parallel slit ! Saller_slit_B. Odex
S-ray A0 KV, 30 ml i D1 4450 deg Recelving sliz & 2 o, s
Tave length ! Cuka f 1. BAIEG2 & hi H AR LBt ar 110000
G50 L oL T * Smartlab(lrplane) Phi DL 0000 deg Hffrectod boas monag. ! Noni

Base att. eanfig. * 2-Phi Stage -Thetalhi 50,0000 deg Monechromator slit ! Wi
Antachsent : Ruky (B0 selection slit ] Onties antribute

Deteetor 1 50-To Ineident parallel slit = Soller_shit_p. odeg

Mo ! PH/PER Scan

Intensity (counts )

50
2-theta (deg)

&0 70

Pola difraksi menggunakan lapisan NiO dengan variasi lapisan 11x pelapisan.
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Ni0_Zn0_C. raz

Smple name ! Thin File Ni0_In0 C Scan mode  DINTINUILE Inebdent shit t 1, D0
Comment : Seom gpeed [/ Duration tiss @ 30000 Length limiting shit * 10, Ol
Date D000 06 e Step widik D0 000 deg Receiving slic 8 1 0, e
Uperatar ! adinistrater Sean axls * Theta/2-Thetn Filrer : N
Mnalysls date S LA T Sean Fange 26 G000 - §0, 0000 deg Receiving optical devies ! P5A_0. Gdeg
Analyst ! ndwinistrater -Thetn 2L 00 deyg Receiving parallel slit @ Soller_slit_B.Odeg
-ray D40 KN, 20 mA Umiega DO1RANGD deyg Receiving slit & 2 0, e
Vavelongth D Cuka /1 BAIEGD & Chi : AR LeBURTar 110000
Gon| oo ver * Smartlab(Irplanch Fhi 0, 0000 deg [HEfrected boas mono.  * None
Base atr. eanfig ! 2-Phi Stage A-Thetalhi D0, 0000 deg Monochramator alit : N
Avtacheent ! Raky B0 selectfon slit t M Opties artribute
Deteetar ! SC-T0 Inetdent parallel slin * Soller_slii_B. ddeg
i ! PIPEL Scan

lili)

Maas. dala:hio_End C —
Calc. dalaliD Zn0 =

4

Imtensity (counts )

30 40 50 &0 70
2-heta (deg)

Lampiran 4. Perhitungan Kualitas Kristal Film tipis ZnO
Perhitungan kualitas kristal film tipis ZnO menggunakan lapisan penyangga NiO

Ukuran kristal (D)
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0,91

D=
B cos @
ZnO murni 3x pelapisan.
Bidang (100)
_ 0,9x1,5406 165.23
~005x31,88 oM
Bidang (002)
0,9 x 1,5406
= = 30,79 nm

b= 0,27 x 34,38
Bidang (001)

_09x15406 _
~015x3616 M
ZnO;NiO 6x pelapisan
Bidang (100)
_09x15406 .
~045x3168 o0t
Bidang (002)
5 _09x15406
T 042x3446 00
Bidang (110)
_09x15406 _
~005x3714 0™
Bidang (200)
_09x15406
T 059x4340 o mMn

ZnO;NiO 10x pelapisan

Bidang (100)
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_ 0,9x1,5406

D =355x3200  >02nm
Bidang (002)
_09x15406
~055x3438 M
Bidang (001)
5 _09x15406 .
T 036x3636 e
Bidang (110)
_09x15406
T 039x3746 <M
Bidang (200)
5 _09x15406
~074x4336 M
ZnO;NiO 11x pelapisan
Bidang (100)
_09x15406 _
~096x3182 o0
Bidang (002)
_09x15406
T 037x3644 00
Bidang (001)
_09x15406 _
T 100x3220 0
Bidang (110)
0,9 x 1,5406
= = 13,97 nm

b= 0,60 x 37,35

Bidang (200)
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_ 0,9x1,5406

— T 1
D= 61xazas - 140Lnm
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