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Abstrak

Artikel ini berhubungan dengan laporan pembuatan lapisan tipis nanokomposit FesO4/PVDF (Poly
Vinylidine Fluoride) dengan fraksi berat nanopartikel FesO4 yang berbeda. Nanokomposit FesO4/PVDF
disiapkan menggunakan metode sol-gel dan kemudian ditumbuhkan menggunakan alat spin coating di
atas substrat kaca. Lapisan tipis nanokomposit FesO4/PVDF dikarakterisasi menggunakan XRD, FTIR,
SEM, dan VSM untuk menentukan struktur mikro dan sifat magnetiknya. Fraksi berat nanopartikel
Fe;O4 dalam matriks PVVDF berpengaruh pada struktur mikro dan sifat magnetik nanokomposit. Hasil
karakterisasi XRD dan FTIR menunjukkan bahwa nanokomposit telah terbentuk dan telah terjadi
interaksi antara pengisi (FesO4) dengan molekul polimer PVDF. Morfologi permukaan nanokomposit
memperlihatkan bentuk sperulus (spherulites) dan lamela radial. Analisis kurva histeresis dari
nanokomposit FesO4/PVDF menunjukkan magnetisasi saturasi dari lapisan nanokomposit FesO4/PVDF
bertambah dengan bertambahnya konsentrasi FesO4 dalam sampel.

Kata-kata kunci: FesOy4, lapisan tipis, nanokomposit, PVDF.

Abstract

Manufacture thin films of Fes04/PVDF (Poly Vinylidene Fluoride) nanocomposite with different Fe;O.
nanoparticles composition is reported in this article. The effect of the composition of Fe3O.
nanoparticles in the PVDF matrix on the microstructure and magnetic properties of nanocomposites film
is discussed. Nanocomposite Fes04/PVDF was prepared using a sol-gel and then grown using a spin
coating on a glass substrate. The thin film of Fe;s04/PVDF nanocomposite was characterized using
XRD, FTIR, SEM, and VSM to determine its microstructure and magnetic properties. The results of
XRD and FTIR characterization showed that nanocomposites had been formed and interaction between
fillers (Fes04) and PVDF polymer molecules had occurred. Morphology of nanocomposites shows the
form of spherulites and radial lamella. Hysteresis curve analysis of Fe;O4/PVDF nanocomposites
showed saturation magnetization of Fe3O4/PVDF nanocomposite layers increased with increasing FesO4
concentration in the sample.

Keywords: Fes;0y4, thin film, nanocomposite, PVDF.
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PENDAHULUAN

Memasuki era "Internet-of-Things" sekarang ini, permintaan konsumsi divais yang fleksibel,
ringan, berbiaya rendah, berdaya rendah, multifungsi, dan ramah lingkungan telah meningkat tajam
[1, 2]. Konsekuensinya, penelitian di bidang sains material maju menjadi intensif dilakukan. Di masa
depan, material-material yang memiliki sifat unik, baik dalam nanokomposit maupun lapisan tipis
akan menjadi kunci teknologi moderen.

Sintesis dan fungsionalisasi material berstruktur nano merupakan bagian penting dalam penelitian
nanomaterial. Pengembangan material berstruktur nano saat ini memiliki potensi yang sangat
menjanjikan, mulai dari partikel nano, kawat nano, tabung nano hingga material nanokomposit [3].

Komposit adalah kombinasi dari dua atau lebih bahan yang berbeda, satu sebagai komponen
matriks dan yang lainnya sebagai komponen pengisi. Sedangkan nanokomposit itu sendiri adalah
struktur padat dengan dimensi nanometer yang disusun berulang-ulang dengan berbagai bentuk
kompiler.

Perangkat elektronik fungsional yang fleksibel dapat diperolen dengan mengintegrasikan bahan
oksida dalam polimer fleksibel [4]. Akan tetatpi, ada masalah yang muncul saat mensintesis oksida
logam dalam matriks polimer yakni adanya ketidaksesuaian kimia dan mekanis pada antarmuka
material-material tersebut.

Material FesO. termasuk oksida logam transisi. Hasil-hasil penelitian telah menunjukkan bahwa
oksida logam transisi merupakan salah satu material fungsional penting untuk aplikasi divais
elektronik baru karena memiliki sifat-sifat unik. Sifat-sifat tersebut adalah memiliki polarisasai spin
yang sempurna, transisi logam-insulator yang besar, sifat feroelektrik, sifat multiferoik, dan efek
penukar resistif [5].

Nanopartikel Fe;O4 yang digunakan dalam paper ini telah dilaporkan sebelumnya [6] dimana
nanopartikel FesO4 diolah dari mineral pasir besi menggunakan metode Ball Milling. Fe3O4 dalam
ukuran nano telah diteliti memiliki beberapa kelebihan yaitu; superparamagnetik dan mempunyai
kejenuhan magnetik yang tinggi serta sifat-sifatnya bergantung pada ukurannya [7].

Sampai saat ini, nanokomposit polimer/Fe;O. telah dilaporkan oleh beberapa peneliti, yaitu;
nanokomposit PEDOT:PSS/Fe;0, dengan metode solgel [8], nanokomposit PANI/Fe;O. dengan
metode in situ polimerisasi [9], dan nanokomposit PVDF/Fes04 dengan metode solution mixing
technique. Dalam artikel ini, nanokomposit Fe;04/PVDF dibuat dari nanopartikel FesO4 yang berasal
dari pasir besi alam dan metode preparasinya dengan spin coating.

Fe;04 dalam ukuran nano yang terkandung dalam pasir besi memiliki kelebihan dibandingkan
dengan senyawa lain, karena lebih unggul dalam menanggapi medan magnet luar. Jadi, ia memiliki
peluang besar untuk diterapkan di berbagai bidang industri dan elektronik. Sebuah lapisan tipis
nanopartikel magnetik di dalam matriks polimer dimungkinkan untuk diterapkan pada teknologi
elektronik, magnetik, optik dan mekanik [11, 12]. FesO4 ini banyak terdapat dalam pasir besi di
Sumatera Barat, Indonesia dan pengolahan pasir besi tersebut telah dijadikan nanopartikel FesO4 [6]
dan lapisan tipis FesOa [13, 14].

Polyvinylidene Fluoride atau PVDF adalah fluoropolimer termoplastik murni yang memiliki titik
leleh rendah sehingga lebih mudah untuk meleleh [15]. Material PVDF sering digunakan pada
beberapa aplikasi karena bila dibandingkan dengan fluoropolymer yang lain, ia lebih murni, lebih
kuat, dan tahan terhadap pelarut asam. Konsekuensinya, penggunaan PVDF sebagai matriks dalam
pembuatan nanokomposit adalah salah satu parameter kunci untuk berbagai aplikasi.

Kemajuan teknologi dan adanya permintaan masyarakat, komposit polimer telah menggantikan
banyak bahan logam konvensional karena mempunyai keunggulan yaitu sifat mekaniknya yang
sangat baik [16], stabilitas termal [17], dan kinerja fungsional [18], kemudahan pengolahan [19],
peningkatan produktivitas [20], dan pengurangan biaya produksi [21]. Dengan kata lain, komposit
polimer lebih disukai karena lebih kuat, lebih ringan, dan lebih murah daripada bahan logam
tradisional [22]. Dalam artikel ini, penulis berkonsentrasi pada pengaruh nanopartikel Fe;O4 pada
pembentukan nanokomposit Fe;O4/PVDF serta sifat struktur mikro dan magnetik nanokomposit
diuraikan lebih rinci.
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METODE

Penelitian ini merupakan penelitian eksperimental. Pengisi nanokomposit adalah FesO4 yang telah
disintesis sebelumnya [6]. Sementara, polimer PVDF (-CH2-CF.-), diperoleh dari Sigma Aldrich
dengan mutu analitis dan langsung digunakan tanpa perlakuan lanjutan. Proses pembuatan sol-gel
Fes04, adalah mereaksikan 17,4 gr FesO. dan 41,96 ml HNOs dengan asam oksalat sebanyak 4,5 gr
pada suhu 110°C. Kemudian sebanyak 14 gr sol-gel FesO, dilarutkan dengan ethylene glycol
sebanyak 55 gr dalam gelas beaker, lalu dipanaskan pada suhu 80°C selama 2 jam sambil diaduk
dengan magnetic stirrer.

Sol-gel Fe;04 dilarutkan dalam THF dan diaduk menggunakan ultrasonic cleaner selama 2 jam.
PVDF (3:70 PVDF: THF) terus dicampur dengan pengaduk magnetik pada suhu 75° C sampai
PVDF larut secara menyeluruh dalam pelarut. Selanjutnya, larutan THF - FesO4 ditambahkan ke
dalam larutan PVDF dan diaduk selama 24 jam. Gel prekursor diteteskan di atas substrat kaca
kemudin diputar dengan alat spin coating dengan kecepatan 3000 rpm selama 60 sekon. Lapisan tipis
yang terbentuk di annealing dengan suhu 60° C selama 30 menit. Variasi komposisi Fe30./PVDF dan
penamaan sampel diperlihatkan dalam TABEL 1. Lapisan tipis nanokomposit Fe;O./PVDF
dikarakterisasi menggunakan X-Ray diffraction (XRD), Fourier-transform infrared spectroscopy
(FTIR), scanning electron microscopy (SEM), dan vibrating sample magnetometer (VSM). Sampel
Fes04/PVDF dikarakterisasi dengan SEM penampang lintang untuk mengetahui ketebalan sampel
sebagai bukti bahwa telah terbentuk lapisan tipis nanokomposit Fe;O4/PVDF.

TABEL 1. Persentase FesO4 dan penamaan sampel

Sampel % Fes04 Kode Sampel
PVDF 0% PVDF
Fe304 100% Fe304
Fes04/PVDF 75% Fe;04/PVDF C3
Fes04/PVDF 67% Fes04/PVDF C2
FesO4/PVDF 50% Fes04/PVDF C1

HASIL DAN PEMBAHASAN

GAMBAR 1 adalah citra SEM penampang lintang sampel nanokomposit FesO04/PVDF. Ketebalan
rerata sampel nanokomposit FesO4/PVDF adalah +7,6 mikrometer. Hal ini membuktikan bahwa
sampel telah memenuhi kriteria sebuah lapisan tipis. Selanjutnya, bahwa nanokomposit Fes04/PVDF
telah terbentuk diketahui dari karakterisasi XRD serta karakterisasi FTIR untuk mengetahui jenis
ikatan yang terbentuk.

Hasil karakterisasi XRD pada GAMBAR 2 menunjukkan pola difraksi dari nanopatikel FesOs,
PVDF dan nanokomposit FesOs/PVDF. Pola XRD diperoleh menggunakan radiasi Cu Ka (A =
1,541A) untuk rentang nilai 26 dari 10° hingga 80°. Pola difraksi nanopartikel FesO, ditandai dengan
adanya puncak FesO, dalam pola XRD pada sudut 20 = 30,6; 35,8; 43,4; 54,0 dan 63,0° yang
berhubungan dengan bidang (220), (311), (400), (422), dan (440). Puncak-puncak tersebut
bersesuaian dengan data JCPDS No. 89-4319. Analisis pola difraksi menunjukkan bahwa sampel
berstruktur kubik spinel, karena pantulan terkuat yang berasal dari bidang (311) dan ukuran krsitalit
nanopartikel FesO4 sebesar 20,5 nm, seperti yang telah dilaporkan sebelumnya [6].
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GAMBAR 1. Citra SEM penampang lintang nanokomposit FesO4/PVDF
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GAMBAR 2. Pola XRD dari Fe3Os, PVDF dan nanokomposit FesO4/PVDF

Pola difraksi PVDF murni muncul pada sudut 26 = 20,2° dan 65,0° yang berhubungan dengan
bidang (110) dan (600) dengan fase  [23]. Sementara itu, pola difraksi nanokomposit Fe;O4/PVDF
muncul pada sudut 26 = 20,2° yang berkaitan dengan fase B (110) PVDF dan 26 = 35,8° yang
merupakan menandakan keberadaan FesO4 dengan bidang (311). Intensitas bidang (311) ini dalam
nanokomposit meningkat dengan bertambahnya konsentrasi FesOs. Hal ini menandakan bahwa
periodisitas makin banyak sehingga kristalitas nanokomposit bertambah. Hasil XRD tersebut
mengkonfirmasi bahwa telah terjadi penggabungan antara nanopartikel FesO, dalam matriks PVDF
melalui interaksi antara pengisi (yaitu FesO4) dengan molekul polimer. Puncak-puncak difraksi ini
bersesuaian dengan database JCPDS no. 82-1533 dengan struktur kubus spinel ferrite, seperti yang
telah dilaporkan oleh peneliti sebelumnya [24, 25].

Ukuran kristalit dari sampel dihitung menggunakan persamaan Scherrer,

D-K—* ®
Bcosé,

dengan D adalah ukuran kristalit, K adalah konstanta, A panjang gelombang sinar X, B adalah lebar
setengah pita maksimum (FWHM), dan 6g adalah sudut Bragg. Ukuran kristalit berkurang dengan
bertambahnya fraksi nanopartikel FesO4 dalam nanokomposit, dimana ukuran butir rata-rata adalah
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100 nm, 50 nm dan 20 nm berturut-turut untuk sampel Fe;O4/PVDF C1, Fe;0./PVDF C2, dan
Fes04/PVDF C3.

Pengujian FTIR telah dilakukan untuk mengidentifikasi jenis ikatan-ikatan kimia molekul dengan
cara memproduksikan spektrum serapan infra merah yang mirip dengan “sidik jari” molekul.
Spektrum yang dihasilkan merepresentasikan absorbansi dan transmitansi molekular yang
menghasilkan suatu sidik jari molekular dari suatu sampel.

Spektrum serapan FTIR dari komposit Fes04/PVDF ditunjukkan pada GAMBAR 3. Pita absorpsi
yang kuat dan lebar hadir pada 770 cm™ dan 923 cm™® yang berkaitan dengan C-H bend.
Pita 1731 cm™ berhubungan vibrasi grup karbonil (C-O), sementara puncak 2200 cm™ berhubungan
dengan vibrasi C-F, dan puncak 2951 cm™ berhubungan dengan vibrasi C-H [26]-[28].

Fe304/PVDF C1
e e

2951

2200 1731

| Fe304/PVDF C2

Fe304/PVDF C3
T ~——

Transmitansi (%)

—"
2163
770
2
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 600

Bilangan gelombang (Cm™)
GAMBAR 3. Spektrum FTIR dari nanokomposit FesO4/PVDF

Morfologi permukaan dari sampel nanokomposit FesO./PVDF diperlihatkan dalam GAMBAR 4.
PVDF dikenal memperlihatkan morfologi yang terdiri dari sperulus (spherulites) dan lamella radial
ketika ia mengkristal dari larutannya [29]. Morfologi dari lapisan tipis nanokomposit menunjukkan
sperulus yang lebih besar dan lamella radial antar sperulus dan juga terdapat porositas. Sperulus ini
ditemukan memiliki diameter rata-rata dalam kisaran 0,31-0,34 pm. Peningkatan ukuran sperulus
menunjukkan peningkatan laju kristalisasi polimer, yang menegaskan bahwa penambahan Fes;O4
membantu kristalisasi yang lebih cepat. Terlihat partikel FesO, terdistribusi dengan baik di seluruh
matriks PVDF yang ditandai dengan bintik putih.

Fe304/PVDF C1 Fe304/PVDF C2 Fe304/PVDF C3 ‘ .

3um 3um
GAMBAR 4. Citra SEM lapisan nanokomposit FesO4/PVDF
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Sementara itu, sifat magnetik lapisan tipis nanokomposit Fe;O4/PVDF diketahui dari kurva
histeresis. GAMBAR 5 memperlihatkan kurva histeresis dari sampel Fes;Os dan nanokomposit
FesO4/PVDF yang diukur pada suhu ruang. Semua sampel nanokomposit Fe;O./PVDF
memperlihatkan kurva histeresis yang sempit. Hal ini berarti bahwa semua sampel bersifat
ferimagnetik lunak. Sampel lapisan tipis FesO4 diperoleh memiliki magnetisasi saturasi sebesar 14,43
emu/g. Sementara magnetisasi saturasi dari lapisan tipis nanokomposit Fe;O./PVDF bertambah
dengan bertambahnya konsentrasi FeszO, dalam sampel. Dengan kata lain, sifat magnetik dari
nanokomposit FesO4/PVDF diinduksi oleh efek penambahan nanopartikel FesO4. Meningkatnya nilai
magnetisasi saturasi dengan penambahan nanopartikel Fe;O. karena nanopartikel Fe;O4 tertanam
dalam matriks polimer non-magnetik. Hasil ini sesuai dengan yang dilaporkan sebelumnya untuk
nanokomposit PVDF/Fes04 yang dibuat dengan metode penuangan pelarut (solvent casting method)
[24].
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GAMBAR 5. Kurva histeresis lapisan nanokomposit FesO4/PVDF dan FesO4. a. sampel Fe304/PVDF C1, b. sampel
Fe304/PVDF C2, c. sampel Fe304/PVDF C3, dan d. Fe3Oas

KESIMPULAN

Lapisan tipis nanokomposit FesO4/PVDF telah berhasil dipreparasi dengan metode spin coating.
Hasil pengujian XRD dan FTIR memperlihatkan bahwa telah terjadi penggabungan antara
nanopartikel FesO4 dalam matriks PVDF melalui interaksi antara pengisi (FesOs) dengan molekul
polimer. Penambahan konsentrasi FesOs dalam matriks PVDF menyebabkan Kkristalitas
nanokomposit meningkat. Sementara penambahan Fe3O4 membantu kristalisasi polimer yang lebih
cepat yang ditandai dengan peningkatan ukuran sperulus pada morfologi permukaan. Sifat magnetik
lapisan tipis FesO4/PVDF adalah ferimagnetik lunak dengan magnetisasi saturasi bertambah dengan
bertambahnya konsentrasi Fe3O4 dalam sampel lapisan tipis Fe3O4/PVDF.
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