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BAB 1
PENDAHULUAN

BaTiO; dijumpai sejak tahun 1946 yang merupakan salah satu dasar yang penting dalam
kumpulan kermaik ferroelektrik dan digunakan secara meluas dalam industri elektronika
terutamanya menghasilkan komponen-komponen elktronika seperti kapasitor dielektrik dan
transduser. Hal ini disebabkan karena ciri-ciri ferolektriknya yang unik yaitu konstanta
dilektriknya pada salah satu suhu peralihannya adalah tinggi. Suhu ini biasanya dikenal
dengan sebutan suhu Curie, Tc. Kapasitor-kapasitor yang dihasilkan berukuran kecil tetapi
mempunyai kemampuan menyimpan arus yang tinggi sehingga dapat mempertingkatkan
mutu rangkaian elektronik.

Tujuan yang akan dicapai dalam penelitian ini adalah pembuatan pelet BaTiOs;
dengan menggunakan teknik reaksi kimia kemudian dikarakterisasi dengan menggunakan

XRD dan SEM
BAB 11
STUDI PUSTAKA

2.1 Barium Titanat (BaTiO;)

Barium titanat (BaTiOs;) adalah suatu bahan feroelektrik perovskite yang telah diselidiki
sebagai bahan keramik yang mempunyai nilai konstanta dielektrik yang lebih besar dari pada
1000 (Ezhilvalavan dan Tseng 2000). BaTiO; ditemui pada tahun 1946 (Kingery et al. 1991).
BaTiO3; merupakan bahan keramik yang mengandung dua jenis atom logam dan mempunyai
struktur perovskite ABO;. Bahan ini digunakan secara meluas dalam industri elektronik
terutama dalam menghasilkan komponen-komponen elektronik seperti kapasitor dielektrik
dan transduser.

BaTiO; dianggap bersifat polimorfisme berdasarkan fasanya yang dapat berubah
dengan perubahan suhu. BaTiO; mempunyai struktur tetragonal pada suhu kamar, yaitu di
antara 5°C hingga 120°C dan mempunyai struktur kubus pada suhu melebihi 120°C seperti
dalam Gambar 2.1. Strukturnya mempunyai simetri kubus dengan ion-ion Ba®" terletak pada
sudut-sudut sel unit sementara ion Ti'" pula terletak pada pusat kubus. lon-ion O* terletak
pada pusat permukaan kubus dengan koordinasi yang terdiri daripada dua ion Ti*" dan empat

ion Ba®*. Di bawah suhu 120°C, BaTiO; menunjukkan struktur tetragonal dan terdapat sedikit




anjakan kedudukan ion-ion Ti** dan O” merujuk pada ion Ba®* di sudut kubus seperti dalam
Gambar 2.2 (Kingery et al. 1991). Struktur tetragonal dengan ion-ion Ti** dan O teranjak
pada arah yang bertentangan, maka pusat ratio ion-ion positif dan negatif tidak lagi bertindih.
Sel unit mempunyai simetri tetragonal dan arah anjakan dianggap ke atas atau ke bawah, ke
kiri atau ke kanan berdasarkan arah yang dipertimbangkan. Anjakan ini menghasilkan sifat

penting BaTiO; sebagai bahan dielektrik dan piezoelektrik (Mustaffa 1991).

BaTiO at T<120°C
a=b=398A,

Gambar 2.2. Struktur tetragonal BaTiO; pada suhu kurang daripada 120°C (Kingery et al.
1991)

Ciri-ciri BaTiO; dalam kegunaannya sebagai bahan dielektrik didapati di sekitar suhu
peralihan feroelektrik-paraelektrik. Nilai konstanta dielektrik yang tinggi BaTiO; tidak dapat
digunakan secara meluas kerana nilainya tinggi hanya dalam range suhu yang sangat kecil di

sekitar T.. Suatu bahan dielektrik yang digunakan dalam pembuatan kapasitor-kapasitor




keramik yang utama ialah untuk mendapatkan konstanta dielektrik yang tinggi pada suhu

kamar dan konstanta dielektrik yang stabil dalam range suhu selebar mungkin.

2.2 KARAKTERISASI PELET
2.2.1 PENYINARAN SINAR-X (XRD)

Sinar-X merupakan radiasi elektromagnetik dengan panjang gelombang lebih kurang 1 (10
m) yang sama seperti jarak atom di dalam bahan. Sinaran ini terbentuk di antara sinar
gamma dan ultraungu dalam spektrum elektromagnet. Pada tahun 1985, penemuan sinar-X
oleh ahli sains membolehkan kajian terhadap struktur bahan kristaline pada peringkat atom

dilakukan.

Penyinaran sinar-X telah digunakan dalam dua bahagian utama yaitu untuk mengkaji
unsur-unsur di dalam bahan berkristal dan menentukan strukturnya. Setiap bahan padat
berkristal menghasilkan spektrum sinar-X yang unik apabila dikenakan sinar-X dan dijadikan
sebagai rujukan (fingerprint) untuk mengetahui bahan. Bahan yang telah diketahui akan
digunakan untuk menentukan grafik hablur sinar-X. Selain itu, kita boleh menentukan ukuran
dan bentuk sel unit untuk berbagai jenis bahan karena ia lebih mudah dengan menggunakan

metode ini.

Sinar-X dihasilkan dalam tiub. Mesin sinar-X terdiri dari pada transformer, rektifier,
dan alat kawalan jauh. Tiub sinar-X dibuat dari pada kaca dan tabung logam berbahan
isolator keramik yang terdiri dari anoda dan katoda dengan ruang kosong yang bervakum
tinggi. Pada katoda, terdapat filamen yang mana apabila dipanaskan dengan energi listrik (15-
60 kV), ia akan memancarkan elektron. Pada anoda pula terdapat sasaran yang diterbuat dari
bahan yang bernomor atom besar dan mempunyai tingkat lebur yang tinggi seperti tungsten.
Luas sasaran anoda yang dilalui oleh elektron ini menghasilkan sinar-X. Struktur alat
penyinaran seperti dilihat pada Gambar 2.3. Seterusnya, kita boleh menentukan jarak di
antara dua daerah dengan menggunakan hukum Bragg yang dapat dilihat seperti pada

Gambar 2.4.




Sampel |

Gambar 2.3: Struktur geometri dasar bagi alat penyinaran, difraktometer Bragg Brentarno.

Gambar 2.4: Pantulan sinar-X dari dua daerah atom-atom di dalam bahan padat.

Dari Gambar 2.4, perbedaan lintasan dua gelombang dapat ditentukan yaitu

2 x=2dsin 0 (2.1)

dengan d = jarak di antara dua satah, 6 = sudut belauan , x =d sin 6
untuk inteferens membina di antara gelombang ini, perbedaan lintasan adalah dalam sebutan

panjang gelombang, A iaitu




nk = 2x 2.2)

Berdasarkan kepada persamaan Bragg maka
n A=2dsin 0 (2.3)

dengan 1= L300

2.2.2 SCANING ELECTRON MICROSCOPI (SEM)

Mikrostruktur film seperti ukuran butiran dan ketebalan film melalui pengukuran keratan
rentas dan kecacatan film dikaji dengan menggunakan scaning electron microscopy (model
LEO 1450VSEM). Sebelum karakterisasi dilakukan, sampel film tipis terlebih dahulu disadur
dengan emas untuk mengurangkan kesan pencasan dan bagi mendapatkan suatu imej yang
lebih baik. Magnitud pembesaran yang digunakan ialah 1 x 10* hingga 4 x 10* X dan voltan
imbasan alur elektron adalah 20 hingga 30 kV.

Prinsip kerja SEM adalah menembakkan permukaan sampel dengan elektron
berenergi tinggi. Elektron tuju ini akan mengalami proses penyerakan yang disebabkan oleh
interaksi dengan atom-atom di dalam sampel. Terdapat dua jenis serakan iaitu serakan kenyal
dan tak kenyal. Hasil dari proses serakan ini secara umumnya dibahagi menjadi empat jenis
pancaran yang terhasil iaitu : pancaran elektron sekunder, pancaran elektron serak balik,
pancaran sinar-X selanjar dan pancaran sinar-X diskrit. Pancaran elektron sekunder adalah
elektron sampel yang telah menerima energi yang secukupnya dari elektron tuju untuk terurai
dari sampel. Elektron serak balik adalah elektron tuju yang mengalami perlanggaran di dalam
sampel mengakibatkan elektron keluar semula dari sampel. Pada saat pengukuran, lokasi di
permukaan sampel tidak boleh terlalu lama dikenai berkas. Elektron yang berenergi tinggi
pada berkas dapat mencabut atom-atom di permukaan sampel sehingga permukaan tersebut

akan rusak dengan cepat.




BAB III
METODE PENELITIAN
3.1 Pembuatan pelet dengan metode Reaksi Padatan

Metode penelitian yang dilakukan menggunakan eksperimen murni yang dilakukan di
laboratorium material Jurusan Fisika FMIPA Universitas Riau. Sedangkan karakterisasi
mikrostruktur dilakukan di laboratorium Fisika FST UKM Malaysia. Pembuatan pelet dari
bahan feroelektrik BaCO; + TiO, sehingga menjadi BaTiO; dilakukan dengan metode reaksi
padatan. Metode ini pilih karena metode ini mempunyai keunggulan dibandingkan dengan
metode yang lainnya. Hal ini disebabkan karena metode ini lebih murah dan mudah
dibandingkan dengan metode lainnya. Setelah masing-masing bahan dibuat pelet kemudian
dianneling pada suhu 700°C selama 1 jam. Hal ini dilakukan untuk mendapatkan bentuk
kristalline dari bahan tersebut. Selanjutnya dikarakterisasi dengan menggunakan XRD dan

SEM untuk melihat mikrostruktur dari bahan tersebut.

Bagan alir dari proses penyediaan pelet seperti Gambar 3.1
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Gambar 3.1 Langkah-langkah penyediaan sampel dan karakterisasi




3.2 Karakterisasi pelet BaTiO;
Karaktrisasi pellet BaTiO; yang dianneling pada suhu 700°C untuk menentukan struktur

fasa dan ukuran butiran pelet.

Bahagian yang seterusnya akan membincangkan instrumentasi yang digunakan untuk tujuan

pencirian.

3.2.1 Diffraktometer sinar-X (XRD)

Kandungan dan struktur fasa pelet dikarakterisasi dengan teknik pancaran sinar-X dengan
menggunakan diffraktometer D8 Advance dengan sumber sinaran CuKa (A= 1.540619A).
Pengukuran dilakukan pada sudut 20 dalam range 20° hingga 60° dengan laju imbasan 0.020°
per minit. Pencirian ini dilakukan untuk mengenal pasti fasa pelet yang terbentuk apakah
kristalline atau amorfus. Difraktogram yang diperolehi adalah plot keamatan sinar X (unit

sembarangan) yang terpancar terhadap sudut pembelauan (20) dengan © merupakan sudut

Bragg.

Suatu kristaline kubus akan memberikan puncak-puncak penyinaran yang nilai sin’©

nya mematuhi persamaan yang merupakan gabungan persamaan Bragg dan persamaan ruang

satah yaitu (Cullity 1967):

sin6 A
Balafar & e 3.1)

Pada persamaan (3.1), h, kdan / ialah indeks-indeks Miller, 4= panjang gelombang sinar-
X yang digunakan dan a= konstanta kisi sel.

3.2.2 Scanning Electron Microscopy (SEM)

Mikrostruktur pelet seperti ukuran butiran dikarakterisasi dengan menggunakan mikroskop
scanning elektron (model LEO 1450VSEM). Sebelum karaktrisasi dilakukan, sampel pelet
terlebih dahulu disadur dengan emas untuk mengurangkan kesan pencasan dan bagi
mendapatkan suatu imej yang lebih baik. Magnitud pembesaran yang digunakan ialah 1 x 10*

hingga 4 x 10* X dan voltan imbasan alur elektron adalah 20 hingga 30 kV.




Prinsip kerja SEM adalah menembakkan permukaan sampel dengan elektron
bertenaga tinggi. Elektron tuju ini akan mengalami proses penyerakan yang disebabkan oleh
interaksi dengan atom-atom di dalam sampel. Terdapat dua jenis serakan iaitu serakan kenyal
dan tak kenyal. Hasil dari proses serakan ini secara umumnya dibahagi menjadi empat jenis

pancaran yang terhasil iaitu : pancaran elektron sekunder, pancaran elektron serak balik,
pancaran sinar-X selanjar dan pancaran sinar-X diskrit. Pancaran elektron sekunder adalah
elektron sampel yang telah menerima tenaga yang secukupnya dari elektron tuju untuk terurai
dari sampel. Elektron serak balik adalah elektron tuju yang mengalami perlanggaran di dalam
sampel mengakibatkan ianya keluar semula dari sampel. Pada saat pengukuran, lokasi di
permukaan sampel tidak boleh terlalu lama dikenai berkas. Elektron yang bertenaga tinggi

pada berkas dapat mencabut atom-atom di permukaan sampel sehingga permukaan tersebut

akan rusak dengan cepat

BAB IV

HASIL DAN PEMBAHASAN

4.1 Karakterisasi Pelet BaTiO; Pada Suhu Anneling 700°C

4.1.1 Karakterisasi XRD

Gambar 4.1 menunjukkan spektrum XRD pelet yang dianneling pada suhu 700°C. Didapati

bahwa pelet yang dianneling pada suhu 700°C mempunyai struktur kristaline. Puncak fasa

BaTiO; terlihat sangat meningkat pada suhu 700°C. Ini menjelaskan bahawa kristaline

BaTiO; meningkat pada suhu 700°C.
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Gambar 4.1 Spektrum XRD pelet yang dianneling pada suhu 700°C

4.1.2 Karakterisasi SEM

Dari imej SEM, dapat diketahui mikrostruktur pelet seperti ukuran butiran. Gambar 4.2
menunjukkan pelet yang dianeling pada suhu 700°C menunjukkan struktur pelet dengan
ukuran butiran antara 140 nm hingga 200 nm. Ukuran butiran yang semakin besar ini akibat
dari kandungan Sr yang dianeling pada suhu yang tinggi 700°C. Menurut Kingery et al.
(1991) dengan meningkatnya suhu aneling dapat meningkatkan kelincahan atom. Kelincahan
atom adalah keupayaan atom bergerak dari satu keadaan kepada keadaan tertentu dalam
bahan kristaline atau bukan kristaline. Serta mendorong berlakunya kelincahan permukaan
atom yang menyebabkan butiran-butiran kecil bergabung membentuk butiran-butiran yang

lebih besar.




Gambar 4.2 Mikrograf SEM untuk sampel pelet yang dianneling pada suhu 700°C

BAB Y

KESIMPULAN

Berdasarkan hasil pembahasan dapat disimpulkan bahwa sampel pelet BaTiO; telah berhasil
dibuat dengan metode reaksi padatan yang dianeling pada suhu 700°C. Hasil karakterisasi
XRD dan SEM memperlihatkan bahwa sampel pelet berstruktur krisatline dengan ukuran

butiran antara 140 nm hingga 200 nm.
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