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ABSTRACT

Synthesis of NiFe,O4/PVDF nanocomposite with sintering temperature variations of 250°C, 280, 300°C,
350°C, 450°C has been done with the solgel method for microwave absorbing material (RAM).This material is to
reduce reflections or absorb microwaves, so objects coated with RAM are not detected by Radio Detection and
Ranging (RADAR). In making nanocomposite NiFe;Os / PVDF, it includes the making of FesOs precursor
solution using iron sand, making NiFe;O4 solution, making NiFe,O4 / PVDF nanocomposite, printing, and
sintering. The samples were characterized by XRD. FTIR and VNA. For the analysis of microwave absorption
ability as measured by the Vector Network Analyzer (VNA), and then maximum Reflection Loss (RL) number
was obtained at the sintering temperature of 280°C at -27.5767 dB at a frequency of 11.20 GHz which the X-
Band region with microwave absorption in coefficient amounting to 0.0417989142. Nanocomposite NiFe;O4 /
PVDF can absorb microwaves ~ 96% at a frequency of 11.20 GHz. So, NiFe,O./PVDF nanocomposite is
suitable for Absorbing Radar Material

Keywords : Microwave absorption, Nanocomposite NiFe,O4/PVDF, Sintering temperature, Solgel method,
Reflection loss
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PENDAHULUAN transisi magnetik rendah [5]. Banyak peneliti telah
melaporkan permitivitas kompleks dan permeabilitas
ferit spinel yang diolah dengan elemen yang berbeda
seperti Ni, Co, Zn dapat menghasilkan peredam
gelombang mikro yang baik untuk aplikasi yang
berbeda, misalnya teknologi siluman atau perangkat
medis pelindung dari gelombang mikro, dll. [6].Nikel
ferite (NiFe,O4) merupakan salah satu bagian dari
spinel ferite. Nikel ferite memiliki struktur inverse
[6]. Berikut ini adalah struktur kristal nikel ferit yang
terlihat pada Gambar 1

Akhir-akhir ini sintesis dan karakterisasi
bahan nano sedang banyak dikembangkan dalam
penelitian. Jumlah perangkat komunikasi
menyebabkan peningkatan sumber radiasi dalam
bentuk paparan gelombang mikro. Teknolgi
penyerapan gelombang elektromagnetik adalah
teknologi yang sedang dikembangkan tentang
material penyerap radar (RAM), yang mana
merupakan aplikasi di bidang militer [1]. Radar
Absorber Material (RAM) merupakan material yang
dapat mendeteksi posisi benda dengan menggunakan
gelombang mikro. Bahan ini digunakan untuk
mengurangi besarnya pemantulan atau penyerapan
pada hal tersebut[2].

Material yang telah menjadi objek
penelitian di bidang absorber salah satunya adalah
nanokomposit ferit dengan polimer [3,4]. Spinel
ferrite adalah salah satu bahan yang memiliki potensi ) ! . .
untuk digunakan secara luas dalam rentang frekuensi Gambar 1. Struktur Kristal Nikel Ferit[7]
X-band (8,20-12,4 GHz). Bahan ferit dikategorikan Untuk  meningkatkan  karakteristik  peredam

dalam bahan yang sangat stabil serta karakteristik gelombang elektromagnetik, sintesis bahan magnetik
yang sangat baik, dan resistivitas bahan yang tinggi. berbasis NiFe,O4 telah bnayak dibuat dengan metode
Ferit memiliki resistivitas intrinsik yang tinggi. secara kimia dan  fisika [9].Untuk pembuatan
Partikel-partikel spinel nanosized dan sejenis bahan nanokomposit diperlukan polimer konduktif. Polimer
magnetik lunak dengan rumus struktur MFe,O4 (M = konduktif ~ telah  menunjukkan  sifat  khusus
ion logam divalen, diantarnya Ni, Mn, Mg, Zn, Co, dibandingkan dengan logam dalam arti bahwa
Cu, dll.), adalah kelas material yang paling menarik polimer ini dapat mengurangi pantulan serta dapat
karena titik leleh rendah, pemanasan tinggi, suhu menyerap radiasi elektromagnetik [2].

koalisi rendah, magnetisasi saturasi tinggi dan suhu
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Komposit polimer konduktif telah banyak
diteliti, karena penggunaannya dalam berbagai
aplikasi teknologi termasuk perangkat elektronik,
lapisan konduktif, penghambat  gelombang
elektromagnetik, dan sensor [10]. Teknologi
komposit polimer membutuhkan polimer yang tepat
untuk digunakan sebagai matriks yang menyusun
komposit. Salah satu polimer yang aplikasinya sangat
luas dalam biomedis, kimia, dan industri elektronik
adalah PVDF karena memiliki sifat luar biasa seperti
kekuatan mekanik yangcukup tinggi, tahan terhadap
panas, ketahanan terhadap senyawa kimia, dan
hidrofobisitas yang tinggi [11]. Dalam beberapa
dekade terakhir, PVDF telah banyak digunakan
sebagai sensor dan aktuator, PVDF memiliki domain
feroelektrik yang tidak teratur. Melalui proses
polarisasi tegangan tinggi, domain feroelektrik dari
perubahan PVDF menjadi lebih tidak teratur [12].
Dari sifat-sifat yang dimiliki oleh PVDF,
menunjukkan bahwa PVDF cocok sebagai matriks
dalam komposit polimer.

Banyak metode telah dikembangkan untuk
mensintesis  partikel nano  NiFe,Os,. Namun,
teknik lainnya adalah kerugian dari biaya yang
sangat mahal,dan membutuhkan instrumen yang
canggih [31]. Sol gel method adalah metode yang di
mudah digunakan diberbagai keadaan [14]. Metode
sol gel yang dugunakan dalam penelitian ini, karena
cocok pada berbagai partikel atau serba guna, ukuran
partikel yang sama, relatif mudah dan murah serta
nanopartikel yang dihasilkan memiliki kristalinitas
tinggi  jika  dibandingkan  dengan  metode
sintesis lainnya [15].

METODE PENELITIAN

Penelitian nikel ferit (NiFe,O4) yang dibuat
dari pasir besi dan polimer yang digunakan adalah
polivinilidena fluorida. Pada penelitian ini digunakan
HEM-E3D, gelas kimia, pengaduk magnetik yang
dilengkapi dengan hot plate, magnet permanen, dan
timbangan digital. Sementara bahan lain yang
diperlukan untuk membuat ferit nikel nanokomposit -
polivinilidena fluorida (NiFe,O, - PVDF) adalah
NiO, aquabidest, polyetien glicol, asam nitrat, asam
sitrit, etilen glikol dan asam oksalat. Dengan
instrumen karakterisasi : X-Ray Diffraction ,Fourier
Transform infraRed dan Vector Network Analyser.
Untuk instrumen karakterisasi Vector Analysis
Network  (VNA) berada di  Laboratorium
Telekomunikasi Politeknik Negeri Padang.
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Gambar 2. X-Ray Diffraction

)

Gambar 3. Fourier Transform

Gambar 4. Vector Network Analyser

Sebelum pasir besi disiapkan dengan
metode sol-gel, pasir besi harus dimurnikan terlebih
dahulu. Dalam penelitian ini, proses pemurnian pasir
besi adalah dengan cara pasir besi dimurnikan
dengan cara ditarik menggunakan magnet permanen
30 kali, untuk memisahkannya dari kotoran (residu).
Kemudian pasir besi dicuci dengan aquabidest, dan
dikeringkan. Setelah Kkering, pasir besi ditarik
menggunakan magnet permanen. Kemudian pasir
besi  murni dibuat menjadi partikel nano
menggunakan alat HEM-E3D selama 30 jam, karena
pada penggilingan 30 jam menunjukkan hilangnya
fase hematit, sehingga hanya satu fasa tersisa, fasa
magnetit. Kemudian di cuci untuk menghilangkan
kotoran atau campuran pada pasir besi dan kemudian
dikeringkan lagi [16].

Prekursor yang digunakan untuk membuat
sol gelmagnetit adalah Prekursor (Fe (NOs) 3.9H,0),
didahului dengan mereaksikan 17,4 g magnetit dalam
4,5 g asam oksalat (C,H;04) dan 42 mL asam nitrat
(HNO;) pada 110°C. Kemudian tambahkan etilen



glikol ke dalam larutan. Aduk selama 2 jam pada
suhu 80°C menggunakan pengaduk magnet [13].
(Larutan 1).

Kemudian, persiapan prekursor nikel
dilakukan dengan metode kimia basah, yaitu metode
sol-gel menggunakan prekursor Ni (NO3) 2.6H0.
pembuatan prekursor dilakukan dengan memanaskan
nikel murni dalam bentuk bubuk pada 650°C selama
3 jam[17], dari pemanasan ini diperolen dalam
bentuk NiO murni kehijauan. Timbangan untuk
pembuatan prekursor yaitu menambahkan larutan 1,
1.25gr NiO dicampur dengan asam sitrat 5.55gr dan
11.1gr PEG 4000 dan diaduk selama 2 jam pada suhu
90°C. Setelah itu dibiarkan selama 5 menit di strirer
untuk mengeringkan prekursor kemudian dicuci
dengan aquabidest setelah dikeringkan pada suhu
110°C selama 24 jam. (Larutan 2)

Selanjutnya buatlah prekursor  polimer
polivinilidena fluorida (PVDF) dengan melarutkan
PVDF ke dalam Tetrahydrofuran (THF) dengan
perbandingan (3:70). Campuran diaduk terus
menerus menggunakan pengaduk magnetik sampai
homogen pada 75°C (Larutan 3) [21].

Setelah itu, nanokomposit disiapkan dengan
mencampurkan larutan 2 ke dalam larutan 3 dengan
variasi komposisi ferit nikel: polivinilidena fluorida
(NiFe204: PVDF) dengan variasi 30:10) [11]. Proses
pengeringan bubuk NiFe,O4 / PVDF yang terbentuk
kemudian dilakukan dengan pengeringan
menggunakan oven pada suhu 110°C sampai sampel
menjadi gel. Selanjutnya prose Sintering. Ada
beberapa unsur yang mempengaruhi proses sintering
yaitu ukuran partikel,jenis bahan, komposisi.
Penelitian ini melakukan variasi suhu sintering
dengan sintering selama 3 jam dengan melakukan
variasi suhu 250°C, 280°C, 300°C, 350°C, 450°C.
Untuk karakterisasi dilakukan menggunakan VNA
(Vector Network Analyzer). Sampel dimasukkan ke
dalam tempat sampel yang terbuat dari akrilik dengan
ukuran = 3,5 x 2,,5 cm dengan ketebalan 2 mm.

HASIL PENELITIAN DAN PEMBAHASAN
Pada penelitian nanokomposit NiFe;O, / PVDF di
dapatkan hasil dan pembahasan sebagai berikut:

1. Hasil Kkarakterisasi nanokomposit NiFe;Os /
PVDF menggunakan XRD dengan komposisi
30:10dilihat pada Gambar 5
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Gambar 5. Pola Difraksi Nanokomposit NiFe;O4 /
PVDF dengan komposisi 30:10

Pola difraksi sinar-X yang dihasilkan dari
nanokomposit NiFe;O4/PVDF dengan komposisi
30:10 memberikan informasi struktur kristal.Hasil
karakterisasi XRD yang telah diperoleh dibandingkan
dengan database ICDD (00-010-0325) dan (00-061-
1406).Pada  komposisi  30:10 muncul fasa
nanokomposit NiFe;O4, dan PVDF. Hasil dari XRD
dapat dilihat pada pola difraksi padakomposisi 30:10
pada Gambar 5.

Pada Gambar 5 bisa kita lihat bahwa ada
beberapa puncak tertinggi. Puncak yang ada yaitu
berupa lima buah puncak NiFe,O4 dan PVDF yang
mana puncak paling tinggi yaitu NiFe;Os. Hasil
deposisi yang terbentuk adalah lima puncak yaitu
pada sudut 2 theta 20.043°, 35.7°, 43.254° 62.917°,
72,62° .Dengan bantuan Software HighScore Plus
dapat di identifikasi indeks miller puncak yang
berkaitan dengan fasa yang muncul vaitu (110),
(311), (311), (440), (533).

2. Hasil karakterisasi FTIR nanokomposit NiFe,O4/
PVDF dengan komposisi 30:10 dilihat pada
Gambar 6.
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Gambar 6 .Hasil Karakterisasi FTIR Komposisi
Nanokomposit NiFe,O4 / PVDF 30:10

Nanokomposit ~ NiFe,O4/PVDF  dengan
komposisi  30:10 di peroleh hasil pengamatan
spektrum IR nanokomposit NiFe,O./PVDF yang
disintesis dengan metode sol gel dengan instrumen
FT-IR menggunakan metode KBr. Spektrum IR
nanokomposit NiFe,O4/PVDF diamati pada bilangan
gelombang 600-4000 cm?yang mana sudah
terbentuknya gugus fungsi seperti Gambar 6. Untuk
PVDF bilangan gelombang 1500 cm™* dan 3500 cm'?
menunjukkan atom O-H dan C-N.

3. Hasil karakterisasi nanokomposit NiFe;Os /
PVDF menggunakan Vector Network Analyzer

Karakterisasi menggunakan Vector Network
Analyzer menghasilkan data dalam bentuk parameter
hamburan yang kemudian menghasilkan output
dalam bentuk kurva Rugi Refleksi (RL) sebagai
fungsi frekuensi. Kurva ini berarti menjelaskan
sampel memiliki penyerap gel elektromagnetik yang
baik maupun tidak. Gambar 7 menunjukkan kurva
kehilangan refleksi dari nanokomposit NiFe;Os /
PVDF dengan variasi suhu sintering, ditunjukkan
pada Gambar 7
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Gambar 7. Kurva Pengaruh Suhu Sintering dengan
Reflection Loss pada nanokomposit
NiFe,O./ PVDF

Sampel dengan ketebalan 2 mm dan
komposisi fase NiFe,O./ PVDF dengan variasi suhu
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sintering telah diuji dengan rentang frekuensi yang
sama, vaitu di daerah X-Band menghasilkan daya
serap yang berbeda serta nilai kehilangan refleksi
yang berbeda pula. Penyerapan yang baik ditandai
dengan nilai refleksi yang rendah. Dari lima variasi
suhu sintering 250°C, 280°C, 300°C, 350°C, 450°C,
nilai-nilai kerugian refleksi adalah - 16,657 dB, -
27,58 dB, - 20,73 dB, -13,69 dB, -19,79 dB. Kita
dapat melihat dari grafik, nilai kehilangan refleksi
terendah oleh suhu sintering 300°C . Berdasarkan
penelitian sebelumnya, semakin dalam dan lebih luas
lembah penyerapan terbentuk, semakin baik
kemampuan untuk mennjadi bahan penyerap radar
[18].

Selain  memiliki daya serap yang baik,
karakteristik bahan penyerap gelombang mikro yang
baik adalah memiliki pita serapan lebar atau interval
frekuensi yang besar karena bahan tersebut akan
mampu menyerap mikrostruktur dalam berbagai
rentang frekuensi [19]. Berdasarkan nanokomposit
NiFe,O4 / PVDF dengan suhu sintering 280° C, pita
serapan terluas berada pada pelebaran pita 0,36 GHz
dan  memiliki  frekuensi  serapan  maksimum
pada frekuensi 11,28 GHz.

Tabel 1. Nilai Reflection Loss NiFe,O4 / PVDF

Sintering Frekuensi Reflection Absorption
Temperature (GH2) Loss (dB) Coefficient
(°C) (%)
250 11.70 - 16.654 85.30%
280 11.28 -27.5767 95.82%
300 11.58 -20.73 90.80%
350 11.76 -13.6892 79 %
450 11.76 -19.7901 89.75 %
Hasil  karakterisasi  pelebaran pita  serapan

nanokomposit NiFe,O4 / PVDF dapat diamati pada
Tabel 1. Dari Gambar 7, kita dapat mengamati secara
langsung perbedaan pita serapan dalam variasi suhu
sintering 250 ° C, 300 ° C, 450 ° C. Tabel 2
menjelaskan hasil analisis pelebaran pita serapan.



Tabel 2. Data Lebar Pita Penyerapan pada
nanokomposit NiFe,O4 / PVDF
Sintering Reflection Absorption Bandwidth
Temperature Loss (dB) band (GHz) absorbs
(°C) (GHz)
250 - 16.6547 11.70- 0.06
11.76
280 -27.5767 11.1- 0.36
11.46
300 - 20.7315 11.46- 0.18
11.64
350 -13.6892 11.76- 0.06
11.82
450 -19.7901 11.76- 0.06
11.82
Berdasarkan  hasil  yang  diperoleh,

nanokomposit NiFe,O4/PVDF suhu sintering 280°C
memiliki nilai reflection loss maximum dan rentang
frekuensi yang paling besar. Hal ini bersesuaian
dengan penelitian[1] bahwasannya perubahan suhu
sintering berpengaruh karena Sintering merupakan
proses pemadatan dari sekumpulan serbuk pada suhu
tinggi di bawah titik leburnya sehingga terjadi
perubahan struktur mikro. Ketika sintering dilakukan
maka akan terjadi pemadatan pada nanokomposit
Sehinggan menyebabkan perubahan bentuk struktur
kristal dan semakin cepat proses pembentukan kristal
tersebut maka  semakin besar suhu sintering
digunakan. Pada  tahapan ini bertujuan
untuk memadat-kompakkan bahan yang sudah
dicetak dengan suhu tinggi 21,

Pada penelitian ini bersesuain dengan teori
yang mana pengaruh suhu sintering terhadap
pergesaran puncak pada fruekuensi tertentu yang
mana semakin tinggi suhu sintering tidak
menentukan penyerapan gelombang mikro semakin
baik pula. Selain itu nilai reflection loss yang tinggi
akan mempunyai lebar pita penyerapan yang besar
dan apabila hal ini terjadi maka material tersebut bisa
dikatakan untuk penyerapan gelombang mikro yang

baik.
KESIMPULAN

Telah berhasil dibuat nanokomposit NiFe,O. / PVDF
dengan metode sol-gel dengan variasi suhu sintering
pada komposisi NiFe;O4/ PVDF 30:10 yaitu 250° C,
280° C, 300° C, 300° C, 350° C, 450° C dengan nilai
kerugian refleksi tertinggi -27,5767 dB pada 280° C
dengan frekuensi 11,28 GHz. Berdasarkan analisis
ditemukan  bahwa  variasi  suhu  sintering
nanokomposit NiFe,Os / PVDF mempengaruhi sifat
penyerapan gelombang mikro dari nanokomposit
NiFe,O4 / PVDF dan nanokomposit NiFe;O, / PVDF
dapat digunakan sebagai RAM di area X-band.
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