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Nasional Fisika (SNFUA) 2013 di Convention Hall, Kampus Universitas Andalas, Limau
Manis, Padang pada tanggal 07 Oktober 2013.
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SINTESIS LAPISAN TIPIS TIO, DENGAN METODE
ELEKTRODEPOSISI MENGGUNAKAN ARUS KONTINU DAN
ARUS PULSA

lin Lidia Putama Mursal, Dahyunir Dahlan
Jurusan Fisika FMIPA, Universitas Andalas, Kampus Limau Manis — Padang

lin_mursal@yahoo.com

ABSTRAK

Telah dilakukan elektrodeposisi lapisan tipis TiO, dari larutan 1,5 M TiCl, ditambah 1 mM
Cetyltrimethylamonium Bromide (CTAB) menggunakan arus kontinu 5 V selama 1 jam dengan
variasi suhu kamar 27 °C dan 50 °C. Setelah itu dilakukan pula elektrodeposisi menggunakan
arus pulsa on-off 0,5 detik, dengan konsentrasi larutan, tegangan, dan waktu seperti di atas
dengan suhu 50 °C. Sampel disintering pada suhu 500 ‘C dengan waktu tahan 5 jam. Dari ketiga
jenis sampel tersebut didapatkan berturut-turut energi gapnya 3,68 ; 3,03 ; dan 3,13 eV dengan
ukuran kristal 90,519 nm, 90,520 nm, dan 16,311 nm. Pada semua sampel sudah terbentuk TiO,
dengan fasa anatase.

Kata kunci : Elektrodeposisi, arus kontinu, arus pulsa, Cetyltrimethylamonium Bromide
(CTAB), lapisan TiO,

PENDAHULUAN

Material TiO, ini adalah material semikonduktor tipe-n yang memiliki banyak aplikasi antara
lain sebagai sel surya (Pandey dan Samaddar, 2006 ; Gratzel, 2003) , fotokatalis (Jitputti dkk,
2008), sensor biologis dan kimia (Kolmakov dan Moskovits 2004), produk kesehatan hingga
pigmentasi cat (Kong dkk, 2007). Bahan semikonduktor ini memiliki sifat yang tidak beracun,
biocompatible, tersedia secara luas, serta biaya sintesisya yang relatif rendah (Gratzel, 2003).

Peranan TiO, dalam fotokatalis salah satu contohnya adalah pada Dye Sensitized Solar Cell
(DSSC) dimana TiO, berfungsi sebagai semikonduktor anorganik nanokristal. TiO, memiliki
sifat fotokatalis yang tinggi (Ahmadi 2011) dan band gap yang lebar yaitu sekitar 3,0-3,2 eV.
Band gap yang lebar akan membuat ruang reaksi fotokatalis dan absorpsi oleh dye akan
menjadi lebih banyak atau dengan kata lain spektrum absorbsi menjadi lebar (Nadeak, 2012).

Material semikonduktor TiO, harus mampu menyerap molekul dye sebanyak-banyaknya agar
semakin banyak elektron yang bisa diterima. Untuk itu, ukuran partikel TiO, sebaiknya berada
dalam skala nanometer. Hal ini dibutuhkan karena dengan ukuran partikel dalam skala
nanometer, luas permukaan secara keseluruhan menjadi lebih besar. Sehingga dengan luas
yang lebih besar, dimungkinkan terjadinya penyerapan molekul dye yang lebih banyak
(Ahmadi, 2011).

Nanokristal TiO, dapat dibentuk dengan menggunakan beberapa metode salah satunya adalah
dengan menggunakan metode elektrodeposisi. Metode ini digunakan untuk pembuatan lapisan
tipis dikarenakan metode ini memiliki beberapa kelebihan. Menurut Karapuchani (2011)
kelebihan dari metode elektrodeposisi ini antara lain mudah dilakukan, biaya yang rendah,
substrat dapat terlapisi pada area yang luas, dan rata-rata kemungkian terdeposisi yang tinggi.

Pada penelitian ini akan dilakukan pembuatan lapisan tipis dengan metode elektrodeposisi
menggunakan arus kontinu dan arus pulsa dimana akan dilihat pengaruh dari kedua arus
tersebut. Substrat yang digunakan adalah Indium Tin Oxide (ITO) karena memiliki
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konduktivitas listrik dan transparasi secara optik. ITO banyak digunakan untuk membuat
lapisan konduktif transparan seperti pada sel surya (Luo, 2010).

Pada masing-masing arus juga akan dilihat pengaruh parameter lain yang juga mempengaruhi
produk dari lapisan tipis yang terbentuk yaitu suhu elektrodeposisi. Surfaktan yang digunakan
adalah CTAB. Sedangkan untuk suhu sintering yang digunakan adalah 500 °C yang
merupakan range fasa anatase dari TiO,. Fasa anatase diharapkan dapat terbentuk pada
penelitian ini dikarenakan TiO, yang memiliki fasa anatase memiliki sifat fotokatalis yang
baik.

EKSPERIMENTAL
Bahan dan alat

Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini meliputi TiCl, (Merck) kemurnian 99,99 %,
Surfaktan CTAB (Cetyltrimethylammonium Bromide), Aquades 96 %, dan kaca konduktif
jenis Indium Tin Oxide (ITO). Alat yang digunakan dalam penelitian ini adalah Gelas kimia,
Gelas ukur, Spatula, Pinset, Disposable syringe, Masker, sarung tangan, Crucible Neraca
digital OHAUS GALAXY™ 160, Stirer magnetik, hot plate, ultrasonic cleaner, Set peralatan
elektrodeposisi, dan Electric Furnace.

Persiapan substrat ITO

Alkohol 96 % dituangkan ke dalam gelas kimia sebanyak + 200 ml. Kemudian kaca 1TO
berukuran 2,5 x 0,5 cm dimasukkan ke dalam gelas kimia tersebut. Pada ultrasonic cleaner
diisii aquades sampai batas yang diinginkan. Gelas kimia berisi alkohol 96% dan ITO tadi
dimasukkan ke ultrasonic cleaner selama 15 menit. Kemudian dikeringkan menggunakan hair
dryer

Pembuatan larutan elektrolit

1,5 M TiCl, yang telah diencerkan dengan aquades diberikan penambahan surfaktan 1 mM
CTAB kemudian dihomogenkan dengan menggunakan magnetic stirer.

Deposisi lapisan tipis TiO,

Kaca ITO dipasang pada katoda (kutub negatif) dan batang karbon atau plat platinum dipasang
pada anoda (kutub positif). Kedua elektoda tersebut dipasang dan dimasukkan secara
bersamaan ke dalam set peralatan elektrodeposisi yang berbentuk bejana yang berisi larutan
elektrolit.

Elektrodeposisi larutan dilakukan pada tegangan 5 V dan waktu deposisi 1 jam. Pada
penelitian ini divariasikan pula 2 macam jenis arus yaitu arus langsung (direct current) dan
arus denyut (pulse current). Elektrodeposisi dilakukan pada dua variasi suhu yaitu pada suhu
ruang (x 27 °C) dan suhu 50 °C.

Proses sintering lapisan tipis

Setelah proses elektrodeposisi selesai, ITO yang terpasang pada katooda dilepas dan dicuci
dengan aquades kemudian dikeringkan. Selanjutnya disintering pada suhu 500 'C selama 5
jam. Suhu sintering digunakan 500 "C didasarkan bahwa fasa anatase stabil di bawah suhu 600
"C. Sampel yang telah terbentuk selanjutnya dikarakterisasi dengan menggunakan XRD dan
UV-Vis.
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HASIL DAN DISKUSI

Pada pembahasan ini dianalisa 3 sampel. Variasi data tiap sampel dapat dilihat pada Tabel 1.

Tabel 1. Data sampel

; Surfaktan Suhu
sameel | 15w | Kontna | bk | AP | Rumg(e | g™
K5 v v v v
K6 v v v v
P6 v v v v

Waktu dan arus elektrodeposisi

Elektrodeposisi dilakukan pada tegangan 5 V selama 1 jam. Setiap 10 menit dilakukan
pengamatan terhadap perubahan arus yang terjadi. Data yang didapat kemudian diolah dalam
bentuk grafik waktu terhadap arus. Grafik data dari perubahan arus elektrodeposisi pada
sampel K1 dan K2 (arus kontinu) dapat dilihat pada Gambar 1.

K5 Ké

550
500 4
450 =
400
350
300 +
250 1
200 1

550
500
450
400 -
350
300 +
250
200 +
150 150
100 + 100 -
50 = 50 +

arus (i)
arus (i)

0 10 20 30 40 50 60 0 10 20 30 40 50

waktu (menit) waktu [menit)

60

Gambar 1. Grafik waktu terhadap arus elektrodeposisi

Gambar 1 memperlihatkan bahwa arus yang teramati selama proses elektrodeposisi relatif
berkurang seiring waktu. Semakin berkurangnya arus menandai bahwa pada substrat ITO telah
terbentuk lapisan secara bertahap. Hal ini disebabkan ion-ion yang berada di dalam larutan
elektrolit terdeposisi pada substrat ITO yang dipasang pada katoda (kutub negatif). Semakin
lama ion-ion yang tinggal dalam larutan elektrolit akan semakin sedikit sehingga akan semakin
mengurangi proses penghantaran arus listrik dalam larutan elektrolit tersebut. Rata-rata arus
yang terbaca pada sampel K5 dan K6 sebesar 157,43 pA dan 137,29 pA. Sampel K5
dielektrodeposisi pada suhu ruang + 27 °C dan sampel K6 dielektrodeposisi pada suhu 50 °C.

Pengujian XRD

Pengujian XRD pada penelitian ini menggunakan XRD (X-ray Difractometer) merck
PANalytical X’PERT PRO XRD POWDER. Hasil pengujian XRD ini digunakan untuk
mempelajari struktur kristal yang terbentuk pada lapisan tipis. Pengukuran difraksi sinar-X
dilakukan pada rentang sudut 10° - 100° dan panjang gelombang CuKa sebesar 1,5405 A°.
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Hasil uji XRD menunjukkan bahwa TiO, terbentuk pada ketiga sampel K5, K6 dan P6 dengan
strukutur kristal tetragonal. Pola difraksi yang terbentuk dari ketiga sampel tersebut kemudian
dibandingkan dengan data standar JCPDS untuk melihat puncak-puncak fase anatase yang
terbentuk. Hasil karakterisasi nya dapat dilihat pada gambar dan tabel berikut.

11%)

Gambar 2. Pola difraksi sampel K5

Tabel 2. Nilai 20 fasa anatase pola difraksi XRD sampel K5

Puncak 20 Intensitas d(A) Senyawa (hkI)
1 25,4831 33,5610 3,4940 Anatase (101)
2 38,431 17,3136 2,3384 Anatase (112)
90 | g KG
80 “; i
70 g &
60 u IE

50

1%
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30
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anatase [211)
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20

10

10 20 30 40 50 28 60 70 80 80 100

Gambar 3. Pola difraksi sampel K6

Tabel 3. Nilai 20 fasa anatase pola difraksi XRD sampel K6

Puncak 20 Intensitas d(A) Senyawa (hkI)
1 25,3531 54,4416 3,5118 Anatase (101)
2 36,9491 31,0348 2,4319 Anatase (103)
3 55,0191 19,9996 1,6684 Anatase (211)
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Gambar 4. Pola difraksi sampel P6

Tabel 4. Nilai 20 fasa anatase pola difraksi XRD sampel K6

Puncak 20 Intensitas d(A) Senyawa (hkI)
1 25,0671 66,4116 3,5511 Anatase (101)
2 35,6491 43,5167 2,5175 Anatase (103)
3 47,6351 26,3559 1,9083 Anatase (200)
4 54,2131 23,1039 1,6912 Anatase (211)

Ketiga sampel tersebut dibandingkan dengan data JCPDF yang sesuai sampel K5 dan K6
dengan data JCPDF 01-073-1764 dan sampel P6 dengan data JCPDF 01-075-2551.
Berdasarkan hasil uji XRD pada ketiga sampel diketahui bahwa ketiga sampel telah
membentuk TiO, dengan struktur kristal tetragonal. Fasa anatase juga telah terbentuk pada
setiap sampel. Selain fasa anatase, terdapat juga puncak lain yang muncul pada hasil XRD
lapisan Titanium dioksida (TiO,) di mana puncak tersebut merupakan substrat dari kaca
konduktif Indium Tin Oxide. Perbandingan pola difraksi dari keetiga sampel tersebut dapat
dilihat pada Gambar 4.

Sampel dengan pemanasan 50 °C arus kontinu (K6) dan pemanasan 50 °arus pulsa (P6)
menghasilkan fasa-fasa anatase yang lebih baik dibandingkan dengan sampel K5. Selain itu,
sampel K6 yang menggunakan temperatur elektrodeposisi 50 °C menghasilkan puncak-puncak
pola difraksi yang lebih tajam dibandingkan dengan sampel K5 yang dielektrodeposisi pada
suhu kamar (x 27 °C). Begitu pula dengan sampel P6 yang menggunakan arus pulsa, puncak-
puncak pola difraksinya terlihat lebih tajam dibandingkan dengan sampel K5 dan sampel K®6.
Hal ini daat dianalisa bahwa adanya pengaruh pemberian suhu elektrodeposisi yang lebih
tinggi (50 °C ) dan penggunaan arus pulsa.

Sampel K6 dan sampel K5 sama-sama di elektrodeposisi menggunakan arus kontinu, tetapi
perbedaan suhu elektrodeposisi menyebabkan sampel K6 menghasilkan pola difraksi yang
lebih baik dari pada sampel K5. Suhu ini dapat mempengaruhi arus karena pemanasan pada
proses elektrodeposisi merupakan suplay energi aktivasi termal pada atom-atom substrat
sehingga memudahkan atom-atom tersebut bergetar sehingga menghasilkan celah antar atom
yang memudahkan atom-atom deposit memasukinya, sedangkan untuk sampel P6 selain
adanya pengaruh pemanasan pada suhu elektrodeposisi 50 °C dapat diketahui pula bahwa
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adanya pengaruh penggunaan arus pulsa on-off 0,5 detik. Dimana adanya arus on-off ini dapat
mengontrol pertumbuhan partikel pada sampel dan meminimalisir impuritas pada sampel
sehingga membantu deposisi ion-ion dalam larutan elektrolit pada substrat.

200

K5

10 20 30 40 50 60 70 80
20

Gambar 4. Pola difraksi dari sampel K5, K6 dan P6

Nadeak (2012) menyatakan bahwa puncak-puncak difraksi yang lebih tajam akan
menghasilkan ukuran partikel yang lebih kecil dari Titanium Dioksida (TiO). Ukuran partikel
yang lebih kecil akan menghasilkan luas permukaan yang lebih besar sehingga sifat fotokatalis
dari bahan tersebut menjadi lebih baik. Dari hasil perhitungan ukuran partikel dilakukan
dengan menggunakan persamaan Scherer.

0,94
" Bcos@

)

Dengan D adalah ukuran partikel, B lebar setengah puncak makssimum, A adalah panjang
gelombang sinar X dan 6 adalah sudut Bragg pada puncak difraksi, didapat ukuran sampel K5,
K6 dan P6 berturut — turut adalah 90,519 nm, 90,520 nm, dan 16,311 nm. Berdasarkan data
tersebut terlihat bahwa sampel yang dielektrodeposisi menggunakan arus pulsa dan suhu 50 °C
menghasilkan ukuran partikel yang lebih kecil dibandingkan sampel yang menggunakan arus
kontinu

Pengujian UV-Vis
Pengujian ini bertujuan untuk mengetahui nilai absorbsi dari suatu sampel yang ditembakkan
dengan menggunakan sinar UV. Hasil yang didapat kemudian digunakan untuk menentukan
besarnya energi gap.

Besarnya energi gap sampel diolah dengan cara memplot grafik (ohv)® Vs (hv) kemudian
dibuat garis linerisasi dari nilai (¢hv)? sampai pada perpotongan garis tersebut dengan sumbu x
maka dari perpotongan akan diperoleh nilai energi gap sampel.

Dari hasil perhitungan energi gap, didapatkan hasil energi gap sampel K5, K6 dan P6 berturut-
turut adalah 3,68, 3,03 dan 3,13 eV. Sesuai dengan hasil XRD yang telah dibahas sebelumnya,
hasil perhitungan energi gap menunjukan bahwa sampel K6 dan P6 memiliki energi gap TiO,
yang cocok untuk aplikasi fotokatalis yaitu berkisar 3,0 — 3,2 eV. Kemudian dari ukuran
partikelnya, sampel P6 yang memiliki ukuran partikel yang lebih kecil (163,112 nm) memiliki
energi gap yang lebih tinggi dibandingkan saampel K6 (905,198 nm). Energi Gap yang lebar
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akan membuat ruang reaksi fotokatalis lebih banyak atau dengan kata lain spektrum absorbsi
menjadi lebar.
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Gambar 7. Perhitungan Energi Gap sampel K5
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Gambar 8. Perhitungan Energi Gap sampel K6
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Gambar 9. Perhitungan Energi Gap sampel P6
KESIMPULAN

Sintesis lapisan tipis TiO, dengan menggunakan metode elektrodeposisi berhasil dilakukan
dengan menggunakan larutan elektrolit TiCl,. Variasi yang dilakukan pada sampel adalah
variasi suhu elektrodeposisi yaitu suhu kamar + 27 °C dan suhu 50 °C dan variasi arus
elektrodeposisi yaitu arus kontinu dan arus pulsa. Waktu elektrodeposisi adalah 1 Jam dan
sampel disintering pada suhu 500 'C dengan waktu tahan 5 jam. Berdasarkan hasil olah data
XRD dan UV-Vis, diketahui bahwa adanya pengaruh suhu dan arus elektrodeposisi dimana
sampel dengan pemanasan 50 °C dan arus pulsa pada saat elektrodeposisi menghasilkan pola
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difraksi yg lebih tajam, fasa anatase yg lebih baik dan energi gap yang sesuai untuk aplikasi
TiO,. Fasa anatase pada sampel K5 (arus kontinu dan suhu kamar) menghasilkan 2 puncak
anatase yaitu pada nilai 20 sebesar 25,4831° dan 38,431°. Sampel K6 (arus kontinu dan suhu
50 °C) menghasilkan 3 puncak fasa anatase yaitu pada 25,3531°, 36,9491°, dan 55,0191°.
Sampel P6 (arus pulsa dan suhu 50 °C) menghasilkan 4 puncak fasa anatase yaitu pada
25,0671 °, 35,6491 °, 47,6351 °, dan 54,2131 °. Ukuran kristal dari sampel K5, K6 dan P6
berturut — turut adalah 90,519 nm, 90,520 nm, dan 16,311 nm. Sedangkan untuk energi gap
sampel K5, K6 dan P6 masing-masing adalah 3,68, 3,03 dan 3,13 eV.
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Pertanyaan 1.

Nama Penanya  : Erman Taer

Instansi . Fisika UNRI

Pertanyaan . Untuk pengujian UV-VIS mengapa grafik interpolasinya tidak digunakan data yang
linear saja?

Jawaban . Data yang digunakan dalam pengujian UV-VIS ini adalah semua data yang di dapat

dari hasil pengujian UV-VIS. Besarnya nilai absorbsi dan panjang gelombang
terdeteksi diolah dengan memplot grafik dan energi gap yang didapat adalah hasil
dari perpotongan garis linearisasi dengan sumbu Xx.
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