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Abstrak

Analisis Rielveld dengan program EXPGUI-GSAS dapat digunekan untuk meneliti kekristalan
material. Pada penelitian dilakukan penghalusan parameter-parameter strukiur tiga sampel (Tm tipis
PIZT diatas subsirat Pr (200)/8i0,/Si(100} dengan variasi doping indium, didapat indikator
keberhastian R-pola {(Rp) pada selang (5,77-10,36)%, R-pola dengan pemberat (wRp) pada selang
antara {8,59-15,35)% dan Goodness of Fit (GoF} pada sclang antara 1,036-5,462. Indikator yang
didapat secara fisik dapat dilandai dengan miripnya kurva kalkulasi dengan kurva cksperimen, Semua
sampel PIZT substral Pt menunjukkan sistem kristal kubik dengan grup ruang Fm3m. Sclain itu didapat
nilai parameter kist hasil penghalusan yang mendekati nilai pada International Centre for Diffraction
Data (ICDD).

Abstract

We have use Rictveld analysis on EXPGUI-GSAS platform to examine the crystalinity of PIZT on Pt
Subslrate. In this experiment, we have used 3 samples of PIZT thin film in the platinum substrate with
variation on the percentapge of indium doping. The value of efficacy indicator for 3 specimens included
R-Fattern (Rp) between (5,77-10,36)%, weighted ol R-Peiten { wRp) between ( 8,59-15,35)% and
Goodness ol Fil (GoF) between 1,036-5,462. The value of efficacy indicator marked physically as alike
between the calculated curve and experiment curve. Mosl of the sample of PIZT thin films in platinum
substrate show that the crystal structure are cubic with space group Fm3m and lallice parameter ncar

the valuc on the Powder Dilfraclion Data-Intemational Center for Dilfraction Data
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1. PENDAHULUAN

Penelitian tentang struktur kristal merupakan salah
salu bagian dar analisis struktur mikro suatu bahan.
Metode yang sering digunakan adalah metode Hanawalt
dari kurva prafik XRD. Dalam metode ini puncak-
puncak yang dihasilkan dalam eksperimen dicocokkan
dengan database yang ada seperti dari PDF-1CDD [1].
Analisis lain adalah denpan menggunakan metode
General Structure Analysis System (GSAS) [2]. Analisis
yang dilakukan GSAS mengace pada penghalusan
(refinement) dengan metode Rietveld ditmana dilakukan
pencocokan (fizting) antara kurva kalkulasi (teoritis)
dengan kurva hasil eksperimen hingga terdapat
kesesuaian anlara keduanya secara menyeluruh.

2. KEKRISTALAN PIZT

Fakior utama yang dapat mempengaruhi intensitas
difraksi adalah faktor strukiur (Fpy). Dari data intensitas
eksperimen XRD, faktor struktur adalah faktor
dibutuhkan vntuk mengetahui posisi relatif dan atom.
Faktor lainnya yang juga mempengaruhi intensitas
adalah faktor multiplisitas (p), faktor polarisasi Lorentz

(Lpol), faktor absorbsi A¢8) dan faktor temperatur [3].
Intensitas difraksi dirumuskan berdasarkan persamaan
sebagai berikut :

I=|F [ .p(LPal).AB)"" 2.1)

Pada penelitian digunakan bahan PbZr,Ti; O
doping In;Oy (PIZT) dengan menggunakan metode
chemical solution deposition (CSD) dan spin coating
guna meningkatkan mutu dari film tipis PZT [4, 5, 6, 7].

Reaksi PZT doping indium oksida
persamaan reaksi sebagai berikut [3]:

berdasarkan

PbZr, Tiy Oy HIn—+  Pb(Zr,Ti;,I0,)01n  (2:2)

Penambahan doping indium akan menggantikan
posisi dari unsur Zr** atau unsur Ti" secara acak yang
mengakibatkan lerlepasnya sebuah atom cksigen.
Semakin banyak doping yang diberikan  semakin
banyak oksigen yang terlepas. Akibat ditinggalkan oleh
oksigen maka tercipla hofe (lubang), hole akan diisi
oleh oksigen yang lain, tetapi di tempat lain akan
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tercipta kembali hole dan seterusnya. Perpindahan ini
akan mengalirkan atau menghantarkan arus sehingga
disebut pembawa muatan positif,

Terlepasnya sebuah oksigen dikarenakan adanya
perbedaan muatan antara unsur Zr*/Ti** (valensi
empat) dan unsur In** {valensi tiga). Masuknya indium
mengakibatkan kekurangan satu muatan positif, arlinya
unsur indium menjadi bermuatan negatif. Oksigen
bermuatan negatif, maka akan ditolak oleh indium,
sehingga oksigen terlepas ke luar .

3. METODE PENELITIAN

Melode penghalusan yang digunakan dalam
penelitian ini adalah metode GSAS berdasarkan analisis
Rietveld [9,10]. Analisis Rietveld merujuk pada
penghalusan nilai parameter strukiur kristal dengan cara
pencocokan keseluruhan pola difraksi sinar-X. Pada
metode GSAS-Rietveld untuk mendapatkan kurva
teoritis mendekati kurva eksperimen, dilakukan
penghalusan kuadrat terkecil (feast sguare) secara
berulang-ulang sampai didapatkan pencocokan terbaik
anlara semua data eksperimen dan data kalkulasi,
Pencocokan dilakukan dengan mengubah-ubah model
struktur kristal, faktor instrumentasi dan karakteristik
spesimen lainnya.

4. HASIL DAN PEMBAHASAN
4.1 Harga Indikator Akhir Penghalusan

Setelah menjalankan program GSAS dan melakukan
penghalusan (refinemens) beberapa parameler bahan
maka didapatkan hesil reffnement berupa parameter-
parameter bahan yang diperhalus. Indikator yang
dipergunakan untuk menentukan tingkat keberhasilan
percobaan adalah indikator Rp, wRp, dan Chi’ (GoF).

Rp dan wRp merupakan nilai residu kesalahan
(Error) kumulatif dari parameter-parameter yang
diperhalus, semakin kecilnya nilai Rp dan wRp
(idealnya mendekati 0} menunjukan semakin miripnya
kurva intensitas eksperimen dengan kurva intenmsitas
teoritis, dan nilai Chi’ adalah nilai indikator
penyesuaian lerbaik dari percobaan, nilai Chi’ ideal
berada pada selang 1,2 sampai 2. Proses penghalusan
dihentikan ketika kurva kalkulasi yang dihasilkan
menyerupai kurva eksperimen, dengan nilai indikator
mendekali ideal dengan ketidaksesuaian kecil.

Pada penelitian ini didapatkan nilai indikator
penghalusan R (Rp dar wRp) yang baik, hal ini dapat
ditunjukkan dengan hampir seluruh nilai indikator R
sampel memiliki nilai dalam selang (5,77-10,36)%. dan
wRp pada selang (8,59-15,35)%. Begitu juga dengan

nilai Chi® atau GoF diperoleh nilai peda selang 1,036-
5,462. Selengkapnya dala nilai Rp, wRp, serta GoF
dapat dilibat dalam Tabel 1.

4.2 Hasil Parameter Yang Diperhalus

Setelah selesai melakukan proses penghalusan
dengan menggunakan metede GSAS, terjadi perubahan-
perubahan parameter masukan yang telah diperhalus.
Dari sekian banyak parameter sampel, pada penelitian
ini diambil beberapa parameter yang memungkinkan
untuk diperhalus dianlaranya adalah parameter kisi, titik
nol, posisi alom, fraksi berat, faklor skala, latar
belakang (Background), dan fungsi —fungsi profil.

Harga parameter kisi a, b dan c serta perbandingan
c/a vyang diperoleh setelah akhir penghalusan
ditunjukkan pada Tabel 2. Dari Tabel 2 Pada sampel
lapisan tipis PIZT pada substrat Pt, nilai a, b dan ¢
memiliki nilai yang sama, karena pada ketiga sampel
lersebut tidak terjadi penumbuhan kristal PIZT,
orientasi yang muncul diakibatkan karena tertembaknya
substrat Pt, sehingea nilai yang dimunculkan adalah
nilai parameler kisi Pt setelah proses penghalusan
dengan nilai a, b dan ¢ sama. Dari proses penghalusan
didapatkan unsur P{ termasuk dalam sistern kristal
kubik dengan grup ruang Fm3m..

4.3 Perbandingan Kurva Kalkulasi dan Kurva
Eksperimen

Setelah melakukan proses penghalusan beberapa
parameter siruktur dari bahan, maka didapatkan kurva
perbandingan antara kurva eksperimen dan kurva
kalkulasi.

Grafik hasil penghalusan pada ketiga sampel PIZT
pade subsirat Pt, menunjukkan bahwa fase PIZT tidak
terbentuk pada ketiga sampel ini. Salu-salunya fase
yang muncul adalah fase Pt (Platina), hal ini disebabkan
karena hanya substrat yang tertembak oleh sinar-X, oleh
karena itu hanya terdapat satu atau dua puncak dominan
yang terdapat pada ketiga sampel ini.

Gambar | menunjukkan perbandingan kurva
kalkulasi dan kurva eksperimen untuk sampel PIZT
substrat Pt doping 0,5%, Gambar 2 untuk sampel PIZT
substrat Pt doping indium 1% dan Gambar 3 untuk
sampel PIZT substrat Pt doping indium 10%.

Perbandingan antara kurva kalkulasi dan kurva
eksperimen pada sampel PIZT subsirat Pt menunjukkan
ketaksesuaian (Error) yang kecil, terlihat dengan
mirpnya kurva kalkulasi dan kurva eksperiimen, dan
kurva ketaksesuaian yang makin linear tanpa fluktuasi
kesalahan.
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Tabel 1. Indikator Hasil Penghalusan
X Jumiah
Sampel nmea
i R, Rup | (GOF) | Cycle
PIZT P1 05 0.1036 0.1535 1.338 231
PIZT
Su?,sllml PIZT Pt | 0.0617 0.0859 1.036 128
PIZT Pt 10 0.0577 0.1052 5.462 772
Tabel 2. Hasil Akhir Penghalusan Parameter Kisi
Sampel a(A) B (A) c(A) Nilai c/fa
Substrat Pt PIZT Pt 05 3.923847+0.0001 3.923847+0.0001 3.923847+0.0001 1.00000
PIZT Py | 3.926883:£0.0001 3.926883+0.0001 3.9268830.0001 1.00000
PIZT P1 10 3.92978+0.00003 3.929784+0.00003 3.929780.00003 1.00000
ICDD PZY{33-0784) 4.03600 4.03600 4.14600 1.02725
Pt (04-0802) 3.92300 3.92300 3.92300 1.00000
Pzt Pt 05 Hist 1 PIZT Pt 1 Mist |
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Gambar 1. Perbandingan kurva kalkulasi dan kurva
Eksperimen sampel PIZT substrat Pt
dengan doping indiunm 0,5%.

Gambar 2. Perbandingan kurva kalkulasi dan kurva
eksperimen sampel PIZT substrat Pt dengan
doping indium {%.
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Gambar 3. Perbandingan kurva kalkulasi dan kurva
efsperimen sample PIZT substrat Pt
dengan doping indium 10%,

5. KESIMPULAN

Hasil proses penghalusan (refinement) untuk tiga
sampel PIZT dengan variasi doping indium dan substrat
Pt, didapat indikator keberhasilan Rp pada selang (5,77-
10,36)%, indikator wRp pada selang (8,59-15,35)% dan
GoF pada selang 1,036-5,462. Dari Indikator yang
didapatkan menunjukkan bahwa proses penghalusan
yang dilakukan berhasi{ mendapatkan nilai parameter
struktur yang lebih akurat.

Dari tiga sampel yang digunakan, didapat bahwa
unsur Pt (Platina) memiliki sistem kristal kubik dengan
grup ruang Fm3m. Pada sampel film tipis PIZT diatas
substrat Pt fase PIZT tidak muncul, melainkan hanya
muncul fase Pt, hal ini disebabkan karena hanya fase Pt
saja yang lerlembak. Pembuatan sampel dalam bentuk
film tipis dan penambahan doping indium pada sampel
akan mengubah orientasi bidang kristal. Hal ini terjadi

karena adanya reaksi antara substral dan bahan itu
sendiri.
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