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Abstrak

Percobaan pendahuluan tentang pembuatan kaca konduktif fluorine-doped tin oxide
(FTO) dilakukan dengan menggunakan metode spin coating. Penelitian ini menggunakan
bahan baku dimethyltin dichloride (Me,SnCl,) sebagai prekursor dan ammonium florida
(NH4F) sebagai doping. Hasil percobaan memperlihatkan bahwa nilai viskositas larutan
SnO,:F yang dibuat dalam pelarut ethanol lebih besar daripada dalam methanol seiring
meningkatnya konsentrasi Me,SnCl,. Pembuatan kaca konduktif fluorine-doped tin oxide
(FTO) dengan metode spin coating, konsentrasi larutan optimum dalam penelitian ini
berada pada konsentrasi 0,3M dengan pelarut ethanol dengan nilai resistansi 3,2 MQ
dimana pada konsentrasi tersebut semakin meningkat waktu spin coating maka resistansi
akan semakin kecil.

Kata kunci : viskositas, konsentrasi, dimethyltin dichloride (Me,SnCl,), spin coating

Abstract

Preliminary experiments on the manufacture of fluorine-doped tin oxide (FTO)
conductive glass were carried out using the spin coating method. This study uses the raw
material dimethyltin dichloride (Me2SnCI2) as a precursor and ammonium fluoride
(NH4F) as doping. The experimental results show that the viscosity value of SnO2: F
solution made in ethanol is greater than in methanol as the concentration of Me2SnCI2
increases. The making of fluorine-doped tin oxide (FTO) conductive glass by the spin
coating method, the optimum concentration of the solution in this study was at a
concentration of 0.3 M with ethanol solvent with a resistance value of 3.2 MQ where at
that concentration the spin coating time increases, the resistance will getting smaller.

Keywords : viscosity, concentration, dimethyltin dichloride (Me,SnCly), spin coating

PENDAHULUAN

Pemanfaatan energi terbarukan sebagai
energi alternatif saat ini merupakan suatu
keharusan karena kebutuhan energi yang
semakin meningkat yang menyebabkan
konsumsi energi meningkat pula. Saat ini
sumber energi yang banyak digunakan berupa
energi fosil yang merupakan energi habis pakai
yang tidak  diperbaharui lagi  yang
kesediaannya di dalam bumi juga terbatas.

Dengan adanya keterbatasan kesediaan
energi tersebut, untuk itu perlu dikembangkan
energi alternatif yang aman dan dapat
diperbaharui. Salah satu dari potensi sumber
energi alternatif yang terbesar dan terbarukan

adalah energi surya, sinar matahari. Sinar
matahari merupakan energi yang tak terbatas
sebagai sumber energi

Pada daerah tropis seperti Indonesia,
hampir setiap hari cahaya matahari diterima.
Jika cahaya ini dapat dikonversikan menjadi
energi, maka kebutuhan energi masyarakat
dapat terpenuhi tanpa mengeluarkan biaya
yang besar. Salah satu sistem yang dapat
digunakan dalam pemanfaatan energi matahari
menjadi  energi  listrik  adalah  panel
photovoltaic. Salah satu komponen utama
untuk  panel photovoltaic ini  adalah
Transparent Conductive Oxide (TCO) atau
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gelas transparan konduktif (Rinaldi, Amri, and
Khairat 2016).

Kaca konduktif transparan (TCO) yang
umumnya digunakan adalah 1TO (Indium-
doped Tin Oxide), ATO (Antimony-doped Tin
Oxide) dan FTO (Fluorine-doped Tin Oxide).
Indium merupakan unsur logam yang langka
sehingga proses pembuatan TCO dengan
indium (ITO) dibutuhkan biaya yang mahal.
Berbagai unsur kimia coba diteliti untuk
menggantikan indium  dalam rangka
menghasilkan TCO, salah satunya adalah
antimony (Sh), namun TCO dengan dopan
antimoni ini masih sulit dikembangkan secara
komersil. Unsur kimia lain  yang
ketersediaannya melimpah di alam adalah
fluorine (F), sehingga TCO dengan fluorine (F)
lebih sering di sintesis karena proses
pembuatannya realtif lebih murah (Fikri dkk,
2017). Oleh sebab itu, fluorine dijadikan
kandidat utama yang memiliki potensi besar
menggantikan indium dalam produksi TCO.

Prekursor yang selama ini banyak
digunakan dalam pembuatan FTO adalah di-
hydrated tin (Il) chloride (SnCl,.2H,0)
(Karthick dkk. 2015) (Amma, Vaidyan, and
Manoj 2005)(Maddu, Hasiholan, and Mersi
2009)(Widiyandari dkk.. 2012). Selain itu, di-
hydrated tin (1) chloride (SnCl,.2H,0),
Tin(IV) chloride pentahydrate (SnCl,.5H,0)
(Moholkar dkk. 2008) (Amma, Vaidyan, and
Manoj 2005) juga banyak digunakan dalam
pembuatan FTO.

(Wang dkk. 2014) telah menggunakan
prekursor dimethyltin dichloride (Me,SnCl,)
sebagai alternatif dalam pembuatan FTO
dengan metode chemical vapor deposition
(CVD) dengan hasil nilai mobilitas 0,65-28,5
cm®V's-1dengan adanya peningkatan bidang
kristal (200).

Dalam penelitian awal ini menggunakan
dimethyltin dichloride (Me,SnCl,) produksi
perusahaan lokal Indonesia sebagai prekursor
dalam pembuatan kaca konduktif fluorine-
doped tin oxide (FTO) dengan menggunakan
metode spin coating sederhana.

METODE
Substrat yang digunakan adalah kaca
slide mikroskop sodalime, Me,SnCl, (Lokal

Indonesia), NH4F (98%, Merck Ltd.,
Germany), aquades, ethanol dan methanol.

Kaca substrat sebelumnya dibersihkan
dengan menggunakan deterjen komersial,
kemudian direndam dalam aceton di dalam
ultrasonic cleaner selama kurang lebih 5 menit
dan diulangi 3 kali untuk menghilangkan
kotoran yang masih menempel pada substrat.

Pembuatan larutan konduktif SnO,:F
melalui dua tahapan Tahap pertama,
Me,SnCl, (0,3; 0,4; 0)5; 0,6 dan 0,7M)
dilarutkan dalam 100 ml ethanol dengan suhu
refluks 70-76°C dan diaduk selama 60 menit.
Pembuatan larutan doping fluorine (F) yakni
dengan cara mencampur NH,F (rasio
konsentrasi NH4F : Me,SnCl, sebesar 2 %wrt)
dengan aquades, sampai larutan homogen.
Tahap berikutnya, larutan doping
ditambahkan ke dalam larutan  prekursor
setetes demi setetes disertai pengadukan
selama 60 menit dengan tujuan agar larutan
menjadi homogen.

Pembuatan larutan konduktif SnO,:F
selanjutnya dilakukan dengan menggunakan
pelarut methanol, yakni Me,SnCl, (0,7M dan
0,9M;) dilarutkan dalam 100 ml methanol
dengan suhu refluks 64°C dan diaduk selama
60 menit. Hal yang sama dilakukan seperti
pada pelarut ethanol, dengan jumlah doping
yang sama yakni 2%wt.

Proses selanjutnya adalah  proses
deposisi dengan menggunakan metode spin
coating. Proses deposisi dilakukan dengan
meneteskan larutan konduktif SnO,:F di atas
permukaan dengan ketinggian 2cm sebanyak 1
tetes dengan variasi waktu spin 30,60, 90, 120
dan 150 detik. Setelah itu kaca akan melalui
proses drying selama 10 menit. Proses deposisi
dilakukan sebanyak 4 cycle dengan temperatur
annealing 400°C pada akhir proses tahapan.

Proses pengujian viskositas dilakukan
dengan menggunakan viscometer ostwald.
Pengujian kualitatif untuk mengetahui
kandungan logam apa saja Yyang
terkandung dalam larutan  konduktif
dengan dilakukan menggunakan ICP
(Inductively Coupled Plasma).

Sedangkan pengujian kaca konduktor
menggunakan scanning electron microscope -
energy dispersive spectroscopy (SEM-EDS), x-
ray difraksi (XRD), dan digital multimeter.
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HASIL DAN PEMBAHASAN

Penelitian ~ ini  bertujuan  untuk
mengetahui dan menginvestigasi pengaruh
konsentrasi  pekursor Me,SnCl, terhadap
viskositas dalam pembuatan bahan lapisan tipis
kaca konduktif FTO dengan metode spin
coating.

Pembuatan larutan timah oksida dibuat
dengan melarutkan prekursor Me,SnCl,
dengan variasi pelarut ethanol dan methanol
yang akan didoping fluorine 2wt% dengan
menggunakan refluks dengan temperatur
refluks 70-76 °C untuk pelarut ethanol dan
temperatur 64 °C untuk pelarut methanol
dengan.

Penambahan dopan dilakukan secara
setetes demi setetes dengan tujuan dopan
tercampur merata ke seluruh larutan serta
mempersempit waktu kontak larutan serta
memperbanyak pembentukan inti sol timah
yang didoping flourida sehingga endapan yang
terbentuk akan berkurang (Lalasari et al.
2015).

Umumnya reaksi (1) dan (2) yang terjadi
dapat dilihat dari persamaan (Ramdhan and
Doyan 2018) :

Me,SnCl, + 2 OH” — 2MeCl + SnO, 1)
SN0, + F — SnO,—F @)

Gambar 1. Larutan konduktif dengan variasi
konsentrasi

Gambar 1 memperlihatkan hasil larutan
yang telah di refluks dengan variasi
konsentrasi dan pelarut. Pada Gambar 1
menunjukkan  bahwa pencampuran larutan
dengan variasi konsentrasi 0,3-0,7 M masih

menghasilkan larutan yang bening, namun
mempunyai nilai viskositas yang berbeda.

Tabel 1. Pengaruh konsentrasi prekursor dan
pelarut terhadap nilai viskositas larutan

Konsentrasi Viskositas
SR Larutan (M) (cp)
0,3 0,992
0,4 1,170
Ethanol 0,5 1,182
0,6 1,252
0,7 1,483
0,7 0,773
Methanol 0.9 0.830

Pengaruh konsentrasi prekursor dan
pelarut terhadap nilai viskositas ditunjukkan
pada Tabel 1 yang memperlihatkan dengan
adanya peningkatan nilai konsentrasi maka
akan terjadi peningkatan nilai viskositas
(Prisma  2012). Hal ini didukung
olehNorrman,dkk (Norrman, Ghanbari-
Siahkali, and Larsen 2005) yang mengatakan
bahwa viskositas meningkat untuk konsentrasi
yang lebih tinggi. Hubungan antara konsentrasi
dan viskositas ditunjukkan pada persamaan (3)
berikut (Greenfield 1976) :

1 =ke 0,26¢ 3)
dimana p = viskositas Pa s
¢ = konsentrasi (g/desiliter)

Pada Tabel 1 terlihat bahwa pelarut
Ethanol C,HsOH (2 karbon) lebih besar nilai
viskositasnya daripada pelarut methanol
CH3;OH (1 karbon).  Viskositas senyawa
mengandung rantai karbon (seperti rantai
hidrokarbon induk) meningkat seiring rantai
menjadi lebih panjang. Hasil tersebut didukung
oleh penelitian yang dilakukan sebelumnya
oleh (Motin, Kabir, and Hugue 2005) yang
mengatakan bahwa nilai viskositas dalam
larutan ethanol lebih besar bila dibandingkan
dalam larutan methanol.

Uji  kuantitatif dilakukan untuk
mengetahui kandungan unsur Sn yang
terkandung dalam larutan timah oksida
yang didoping fluorine dengan
menggunakan alat ICP  (Inductively
Coupled Plasma).
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Tabel 2. Hasil uji kandungan unsur Sn dengan
ICP (Inductively Coupled Plasma) larutan
timah oksida yang didoping fluorine dengan
variasi konsentrasi prekursor dan pelarut.

Pelarut Konsentrasi Unsur Sn
Larutan (M) (ppm)

0,3 1475,38

0,4 1924,87

Ethanol 0,5 2345,32
0,6 2882,58

0,7 2901,35

0,7 3381,13

Methanol 0.9 3808.45

Dari hasil uji ICP (Inductively Coupled
Plasma) dalam Tabel 2 diatas dapat dilihat
bahwa kandungan Sn dalam larutan semakin
besar seiring dengan bertambahnya konsentrasi
prekursor dan pelarut

Tabel 3. Pengaruh konsentrasi prekursor,
pelarut dan waktu spin terhadap nilai resistansi
lapisan tipis FTO

Konsentrasi Resistansi (MQ)

Pelarut Larutan 30 60 90 120 150
(M) det det det det det

0,3 13 82 83 52 32
0,4 00 0 0 0 00
Ethanol 0,5 0 ) 00 ) 0
0,6 o 159 164 85 7,9
0,7 o © © © o0
0,7 o © 32 © o0
Methanol 99 96 w11 o w

Tabel 3 menunjukkan bahwa pada
konsentrasi larutan terkecil (0,3M) kaca
konduktif FTO memperlihatkan adanya nilai
resistansi, sedangkan penambahan konsentrasi,
nilai resistansi semakin besar (tidak terhingga).

Pengujian  resistitansi  menggunakan
digital multimeter (Sanwa® CD800a).
Berdasarkan pengukuran pada Tabel 4.3,
khususnya pada konsetrasi 0,3M dengan
pelarut ethanol, terlihat tren penurunan nilai
resistansi yang terukur dengan penambahan
waktu spin. Hasil ini menunjukkan semakin
lama waktu spin, semakin baik nilai
konduktivitasnya.

Hal ini dapat dikaitkan dengan adanya
penambahan waktu spin, partikel SnO, tumbuh

menjadi lebih padat sehingga porositas
menjadi berkurang dan interkoneksi menjadi
lebih terhubung, transfer elektronik antar
partikel lebih mudah dan resistivitas menjadi
berkurang secara signifikan (Muruganantham,
Ravichandran, and Saravanakumar 2011). Itu
artinya semakin lama waktu lapisan, semakin
baik sifat konduktif yang didapat.

Gambar 2. Morfologi permukaan kaca
konduktif FTO dengan temperatur annealing
400°C, metode spin coating a) 0,3 M, pelarut
ethanol dan waktu spin 150 detik; b) 0,9 M
pelarut methanol dengan waktu spin 90 detik.

Gambar 2 memperlihatkan morfologi
dari lapisan tipis FTO. Gambar diatas
menunjukkan morfologi permukaan film tipis
FTO dengan permukaan datar dan halus yang
terdiri  dari  butiran kecil halus. Pada
konsentrasi 0,3M dengan pelarut ethanol,
waktu spin 150 detik, lapisan tipis FTO
memperlihatkan  permukaan dan ukuran
butiran lebih kasar dan besar daripada film
tipis FTO yang Pada konsentrasi 0,9M dengan
pelarut methanol, waktu spin 90 detik. Hasil
ini menunjukkan bahwa konsentrasi larutan
dan waktu spin memiliki pengaruh signifikan
pada perubahan kekasaran permukaan.

Tabel 4. Analisis Semikuantitatif EDS-SEM
permukaan kaca konduktif FTO dengan
temperatur annealing 400°C, metode spin
coating
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Kadar Massa %

L TEd 0,3M ethanol  0,9M methanol
o] 33,56 35,82
Na 10,84 9,31
Mg 2,66 2,71
Si 39,16 40,09
Cl 2,66 1,80
Ca 8,60 9,15
Sn 2,53 1,12
0] 33,56 35,82

Tabel 4 merupakan hasil semikuantitatif
permukaan lapisan tipis FTO dengan
temperatur annealing 400°C, metode spin
coating. Berdasarkan tabel 4 tersebut,
kandungan silika masih tinggi pada kedua
sampel kaca FTO (39-40%) tetapi kandungan
Sn di dalam FTO tersebut sangat kecil.
Menurut  (Niemeyer 2015), kaca slide
mengandung unsur Natrium (Na), magnesium
(Mq), Aluminium (Al), silika (Si), dan kalsium
(Ca) sehingga unsur-unsur yang terdeteksi
adalah unsur-unsur yang terdapat pada substrat
kaca slide.

Dari hasil ini terlihat bahwa larutan
timah oksida yang didoping fluorine yang
dibuat masih belum terdeposisi secara
sempurna karena masih nampak unsur-
unsur dasar subtrat kaca sedangkan unsur-
unsur Sn, Cl dan O masih terlihat sangat
kecil nilai  presentasenya. Hal ini
kemungkinan disebabkan karena Me,SnCl,
yang digunakan masih mengandung impuritis
yang banyak dan higroskopis sehingga dapat
juga mempengaruhi hasil resistansi FTO yang
dibuat yaitu resistansi yang diperolen masih
tingoi.

Gambar 3a merupakan hasil pegujian
yang dilakukan oleh (Lalasari et al. 2015)
yang merupakan analisis hasil substrat kaca
slide kosong yang belum dilakukan perlakuan
apapun dimana kaca slide ini digunakan untuk
penelitian ini sebagai dasar substrat pelapisan.
Dari analisis yang dilakukan oleh (Lalasari et
al. 2015) terlihat bahwa Si terbentuk pada
titik 20 = 28.

Iteansitas (a0

M 0,30 Ethanol

X 30 0 L] ] ™ L

2 Theta (deg)

Gambar 3. Pola difraksi sinar-x lapisan tipis
Sn0, a) Kaca slide (Lalasari et al. 2015) b) 0,3
M, pelarut ethanol dan waktu spin 150 detik

Gambar 3b merupakan analisis XRD
yang  memperlihatkan ~ bahwa  sampel
menghasilkan fasa masih cenderung amorf,
belum ada puncak difraksi yang muncul. Pada
grafik ini tidak terlihat adanya kristal Si atau
SiO; pada titik 20 = 28 yang merupakan unsur
yang terdapat pada substrat kaca slide. Hal ini
kemungkinan lapisan telah terbentuk yang
berasal dari SnO, (Syuhada, Bayuwati, and
Sulaiman 2008).

Dari hasil di atas dapat disimpulkan
bahwa dengan penambahan waktu spin dapat
mempengaruhi proses pertumbuhan Kristal,
namun masih diperlukan pengkajian yang lebih
mendalam  untuk konsentrasi pelarut, jenis
pelarut, waktu spin serta temperatur anneal
agar mendapatkan hasil yang lebih optimal.

KESIMPULAN DAN SARAN

Percobaan  yang  dilakukan ini
menghasilkan beberapa kesimpulan yaitu nilai
viskositas larutan SnO,:F yang dibuat
dalam pelarut ethanol lebih besar daripada
dalam methanol dan semakin meningkat
seiring meningkatnya konsentrasi
Me,SnCl,. Dalam pembuatan lapisan tipis
FTO dengan metode spin coating, konsentrasi
larutan optimum dalam penelitian ini berada
pada konsentrasi 0,3M dengan pelarut ethanol
dengan nilai resistansi 3,2 MQ dimana pada
konsentrasi tersebut semakin meningkat
waktu spincoating maka resistansi listrik
akan semakin kecil.
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