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ABSTRAK

Sintesis material BiFeO3; doping Yttrium dibuat dengan metode sol-gel. Pertumbuhan kristal BiFeO3; pada temperature 600°C
memperlihatkan adanya fasa BiFeO; dan fasa kedua Bi,sFeOsq dan Bi,Fe,Oq sebagai impuritas. Bertambahnya temperatur
sintering, impuritas fasa Bi,sFeO3zq berkurang disertai hilangnya impuritas fasa Bi,Fe;Oq. Morphologi material BiFeO;
memiliki ukuran butir 700.1 nm. Analisis elemen permukaan material BiFeO3; dengan spektroskopi photoelectron sinar X
pada pengukuran energi binding 0 — 1400 eV memperlihatkan munculnya elemen permukaan Bi pada orbital 4f;, dan 4fs,
dengan energi binding 158 eV dan 164 eV, elemen permukaan Fe orbital 2ps;, dan 2p,/, dengan energi binding 710 eV dan
724 eV, elemen permukaan O orbital 1s dengan energi binding 528 eV, dan elemen permukaan C orbital 1s sebagai elemen
impuritas yang memiliki energi binding 284,5 eV.

Kata kunci : BiFeO3, Sol-gel, kristal, morphologi, photoelectron sinar X, sintering, impuritas, energi binding

ABSTRACT

Synthesis material BiFeO3; doping Yttrium by sol-gel combustion method. Crystal growth BiFeO3 material at 600°C show
single phase BiFeO3 and secondly phase is BiysFeOsq, BiFe,Oq as impurity. Increased sinter, second phase BijsFeOag
decreased he follow loss pahse impurity Bi,Fe,Oy. Morphology BiFeO3; material have grand size at 700.1 nm . The analysis
surface element BiFeO; at binding energy 0 — 1400 eV with XPS show peak element surface Bi 4f;,, at binding energy 158
eV and 4fs), at binding energi 164 eV, furthermore there is peak element surface Fe 2p, at binding energy 710 eV and 2p,,
at binding energy 724 eV, element surface O1s at binding energy 528 eV, and element surface C1s as impurity element at
binding energy 284,5 eV.
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1. Pendahuluan _ _ _ .
Perubahan sifat magnetik dan sifat elektrik pada fasa

tunggal BiFeO; diperoleh dengan adanya doping pada

Material multiferroic adalah senyawa yang
memperlihatkan sifat ferroic atau antiferroic, seperti
ferromagnetic dan ferroelektrik pada fasa tunggal.
Dengan kata lain material multiferroic di sini memiliki
sifat ferroelektrik (antiferroelektrik) dan ferromagnetic
(antiferromagnetik) atau  disebut  juga  material
magnetoelektrik. Sifat kopling material magnetoelektrik
membuat sangat penting tidak hanya diterapkan di dunia
industry tetapi juga untuk mendalami sifat fisika[1,2].
Material multiferroic memiliki sifat ferroic pada
temperatur ruang atau di atas temperatur ruang.

Salah satu contoh material multiferroic adalah
Bismuth ferrite (BiFeOs). Bismuth ferrite
memperlihatkan antiferromagnetik type G di bawah
temperature Neel TN = 643 K dan ferroelektrik di bawah
1103 K [3,4]. BiFeO3 dalam bentuk bulk memperlihatkan
magnetisasi yang lemah [5].

site A (Bi) seperti unsur tanah jarang valensi 3+ seperti
(La, Y, Gd) dan unsur alkali tanah valensi 2+ seperti Ca,
Ba, Sr) sedangkan doping pada site B (Fe) adalah
anggota logam transisi seperti (Cr, Mn, Zn, Ni)[6].
BiFeO; doping Gd menunjukkan semakin besar material
doping memperkecil ukuran butir dan tidak
mempengaruhi energy binding elemen atom BiFeO;
tetapi muncul elemen baru dari material doping[7].

BiFeO; disintesis dengan beberapa tehnik seperti sol-
gel dan solid state reaction[8], sucrose, glycine nitrat
combustion[9]. Nanopartikel BiFeO; tidak hanya untuk
memahami gejala magnetoelektrik tetapi juga diterapkan
pada cahaya tampak fotokatalis, absorbsi gelombang
mikro[10], dan sensor gas. Pertumbuhan kristal BiFeOs
ke arah fasa tunggal disertai dengan fasa kedua Bi,sFeOsy
dan Bi,Fe,Oq sebagai fasa impuritas[11].


mailto:harnosuharno81@yahoo.co.id

Spektra: Jurnal Fisika dan Aplikasinya, Vol. 15 No. 1 Mei 2014

2. Eksperimen

Sintesis material

BiFeO; dibuat dengan metode combustion menggunakan
logam nitrat dan asam citric (sebagai fuel). Bismuth
nitrat Bi(NOs3)3.5H,0 dan Ferri nitrat Fe(NO3)3.9H,0
dibuat dalam bentuk larutan dengan penambahan asam
citric CgHgO; dicampur secara stoikiometri ke dalam
gelas kimia dan dipanaskan pada suhu 80-90°C di atas
hot-plate selama beberapa jam sampai diperoleh gel.
Selanjutnya dikeringkan pada temperature 150°C selama
2 jam menjadi berwarna coklat. Perkusor digrounded
menjadi powder menggunakan mortar dan postel.
Perkusor powder dilakukan annealing pada suhu 750°C
selama 3 jam ke dalam furnace dengan heating rate 40°C
per jam dan secara perlahan didinginkan pada temperatur
ruang

Karakterisasi

Powder yang sudah dipanaskan pada 750°C selama 3 jam
dipress diameter 12 mm ketebalan 3 mm tekanan 7 ton
selama 1 menit dan dikarakerisasi dengan difraksi sinar
X (XRD) Cu-Ka A = 1.54053 A type Philips. Studi
Morphologi material menggunakan Scaning electron
microscopy (SEM) menggunakan type Hitachi S-3400N.
Studi komposisi material menggunakan EDAX TSL
AMATEX-Advance microanalysis  solution.  Studi
Elemen permukaan BiFeO; menggunakan analisis XPS
type A VG ESCALAB 220i-XL.

Spektroskopi Photoelektron sinar X

Tehnik spektroskopi photoelectron sinar X adalah
menembakkan foton ke permukaan atom dan energy dari
energi dari photoelectron dideteksi dan diukur.
Permukaan atom ditembak dengan energi rendah Ka
sinar X dari sebuah sumber aluminium dan magnesium.
Pada proses photoelectron sinar X permukaan atom
ditembak foton dengan energy E = hv dan electron
masuk dari suatu electron valensi atau sebuah inti
electron. Energi injeksi electron E diberikan :

E=hv—E —q9 ()
dimana v adalah frekuensi foton yang dating E; =
binding energy electron dan @ = fungsi Kkerja

spectrometer (3 — 4 eV). Pengukuran E dan energy
photoelectron diketahui maka binding energi dapat
dihitung. Aplikasi dengan tehnik ini adalah studi reaksi
kimia dimana dapat terjadi pada lapisan atom suatu
material. Spektroscopy photoelectron sinar X (XPS)
adalah sangat baik untuk mendeteksi elemen atom dari
pengukuruan binding energi. Gambar 1 memperlihatkan
interaksi electron ditembak oleh foton pada proses
photoelectron sinar X (XPS).

O Photoelectron

Etemileve
s oo 3R
2p o 1”
Q_/_) i Binding Energy (BE)
2s * ®
1s iﬂ ®
KE = hv-BE - e®

Gb.1. Interaksi Foton dan Elektron pada photoelektron
sinar X

XPS digunakan untuk memeriksa permukaan lapisan dan
permukaan senyawa oksida. Pemeriksaan dengan XPS
dengan binding energi 1 eV — 1200 eV. Komposisi
elemen suatu material dapat dihitung dengan :

&)
ze

Dimana X adalah elemen atom, A, = area di bawah
puncak elemen X pada spectrum dan S, = faktor
sensivitas  elemen.  Evaluasi  grafik  spectrum
menggunakan Surface Science Instrumen Software.

%X = 2

3. Hasil dan Pembahasan
Pertumbuhan kristal

Gambar 2, hasil studi difraksi sinar X
memperlihatkan pertumbuhan kristal BiFeO; murni
dengan perbedaan calsinasi. Pada temperatur 650°C
sudah mulai muncul fasa BiFeO; tetapi fasa kedua
Bi,sFeO49 sebagai fasa impuritas juga ditemukan dalam
jumlah yang banyak dan satu fasa impuritas lain yaitu
Bi,Fe,04. Pada temperatur 700°C menunjukkan kenaikan
intensitas puncak fasa BiFeO; yaitu pada sudut 22.473°
dan fasa impuritas BisFeOsg juga masih ditemukan
tetapi menunjukkan penurunan intensitas puncak difraksi,
pada temperature ini juga memperlihatkan fasa impuritas
Bi,Fe,Oo hilang. Pada temperatur 750°C terjadi
penurunan intensitas puncak baik pada fasa BiFeO3 dan
fasa impuritas BiysFeOsg.

Morphologi BiFeO;

Karakterisasi dengan SEM seperti ditunjukkan
pada gambar 3 memperlihatkan bentuk dan ukuran butir
BiFeO;. Ukuran butir BiFeO; diamati 700.6 nm dengan
lama penggerusan 30 menit. Penurunan ukuran butir
mungkin akan tercapai dengan penggerusan yang lebih
lama.Karena semakin kecil ukuran butir akan
mempenaruhi sifat magnetik maupun sifat elektrik suatu
material.
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Gb.2.Pertumbuhan kristal BiFeO3 dengan difraksi sinar X
BiFeOsz (), BixsFeOsg (), BizFesOq ()

Komposisi BiFeO;

Hasil karakterisasi BiFeOsdengan EDS seperti
ditunjukkan pada tabel 1. Kandungan berat Bi pada
BiFeO; dominan yaitu sebesar 70.88%  sedangkan
kandungan berat Fe hanya 11.71%. Hal ini menunjukkan
material BiFeO; sifat elektriknya lebih kuat atau dominan
dibanding sifat magnetinya, hal ini dikarenakan atomBi
bersifat diamagnetik dan atom Fe bersifat ferromagnetik.
Namun pada material BiFeO; muncul unsur diluar
campuran yang dibuat yaitu  unsur carbon meskipun
hanya 4.06%. Munculnya unsur Carbon dikarenakan alat
pembuat pellet terdapat unsur carbon dan BiFeO; bersifat
menyerap unsur carbon tersebut.

Pada peper ini, sifat magnetik dan elektrik tidak
dilaporkan. Komposisi unsur pembentuk material BiFeO;
diperlihatkan pada gambar 4.

Gb.3. Morphologi BiFeO,
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Gb.4. Komposisi BiFeO; dengan EDS

Analisis Elemen Permukaan BiFeO5 dengan
Photoelektron sinar X (XPS)

Senyawa Kkimia dan oksidasi dari Bi, Fe, O
dianalisis dengan XPS pada interval spectrum 0 — 1400
eV seperti diperlihatkan pada gambar 5. Pada gambar 6,
diamati adanya dua puncak dengaan energi binding 158
eV dan 164 eV berhubungan dengan elemen permukaan
Bi4f;,, dan Bi4f;,. Pada gambar 7 ditemukan dua puncak
pada energi binding 710 eV dan 724 eV dengan elemen
permukaan Fe** 2p,, dan 2py,. Pada proses ini, ketika
sampel ditembak terjadi photoelectron dari sel 2p dan
energy kinetik photoelectron telah berkurang selama
elektron bergerak dari orbital 3d ke orbital 4s yang
kosong dan hasilnya di sini sebuah puncak berhubungan
dengan energy loss. Tidak ada tambahan puncak yang
berhubungan oksidasi Fe** melalui studi XPS.

Pada gambar 8 puncak elemen permukaan O1s
diamati pada 528 eV dalam bentuk oksida O% dalam
jumlah 13.35%. Hasil spectrum XPS dari campuran Bi,
Fe, dan O ditemukan adanya atom C sebagai impuritas.
Hal ini memperlihatkan BiFeO; menyerap carbon
meskipun dalam jumlah yang kecil. Puncak spectrum
elemen permukaan C1s seperti diperlihatkan pada gambar
9 meskipun sebagai fasa impuritas memiliki komposisi
4.06% dari BiFeO; diamati pada 284,5 eV. Selanjutnya
tidak puncak elemen yang lain sebagai impuritas atau
sebagai fasa kedua dari spektrum BiFeOs;.



Spektra: Jurnal Fisika dan Aplikasinya, Vol. 15 No. 1 Mei 2014

Bi4f,,

Bi df,

Intensity (a.u)

P

0 100 200 300 400 500 600 700 800
Binding energy (eV)

Gb.5. Analisis spektrum BiFeO3; dengan XPS
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Gb. 6. Elemen permukaan Bi4f
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4. Kesimpulan

Pertumbuhan  Kristal BiFeO; dipengaruhi  oleh
temperatur. Semakin tinggi temperature pemanasan fasa
tunggal BiFeO; muncul secara dominan dan hilangnya
fasa impuritas sebagai fasa kedua. Perlu dilakukan
pemanasan lebih tinggi sampai ditemukan hilangnya fasa
impuritas. Jumlah komposisi unsur pembentuk BiFeO;
mempengaruhi sifat magnetik dan elektrik. Penambahan
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doping pada BiFeO; dimungkinkan akan mempengaruhi
perubahan spektrum dan puncak elemen permukaan Bi,
Fe, dan O.
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