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ABSTRAK

Sintesis dan karakterisasi material Ni-SiO, telah dilakukan secara sol-gel meggunakan prekursor
Tri ethyl orthosilicate (TEOS), asam citrat dan nikel (II) nitrat. Penelitian ini bertujuan untuk
mendapatkan bahan microwave absorber magnetik yang mempunyai fasa tunggal, berukuran
nano, bersifat magnetik dan menyerap gelombang elektro magnetik pada kisaran 8 -12 GHz.
Untuk mencapai tujuan tersebut dilakukan sintesis Ni-SiO, secara sol-gel dengan variasi jumlah
ion Ni dari 0,5 - 1,25 g/25 mL TEOS. Karakterisasi Ni-SiO, hasil sintesis dilakukan dengan
menggunakan alat X-raydiffraction (XRD) untuk analisis fasa, Fourier Transmission Infra Red
(FTIR) untuk mengetahui jenis ikatan yang terjadi, Vibrating Sample Magnetometer (VSM) untuk
mengetahui sifat magnetik bahan yaitu koersivitas dan saturasi magnetik, Transmission Electron
Microscope (TEM) untuk mengetahui struktur dan ukuran partikel, dan Vektor Network Analyzer
(VNA) untuk mengetahui serapan gelombang suatu bahan. Dari hasil percobaan diperoleh
microwave absorbing material berbasis Ni-SiO2 dengan ukuran partikel < 10 nm, saturasi
magnetik 0,0455 emu/g, koersivitas magnetik sebesar 0, 0738T, dan besarnya reflextion loss (RL)
- 29,4 dB pada 10,68 GHz. Nilai reflextion loss (RL) — 29,4 dB pada 10,68 GHz ini
menunjukkan bahwa microwave absorbing material berbasis Ni-SiO, hasil sintesis mempunyai
kemapuan menyerap gelombang hingga 97 % pada frekuensi 10,68 GHz. Hasil tersebut dicapai
pada penambahan ion Ni sebesar 1,0 g/25 mL TEOS.

ABATRACT

Synthesis and characterization of a microwave absorbing material of Ni-SiO, based has been performed by sol-
gel method using tri-ethyl orthosilicate (TEOS) and nickel (II) nitrate as a precursor. This study of aim is to
obtain of microwave absorbing magnetic material that has similar structure, nano-size, magnetic and able to
absorb electromagnetic waves in the range of 8 -12 GHz. To achieve this goal Ni-SiO, was synthesized by
varying the number of Ni ions from 0.5 - 1.25 g/25 mL TEOS. Ni-SiO2 result was characterized by using X-
ray diffraction (XRD) for structure analysis, Fourier Transmission Infra Red (FTIR) for identification of
bonding type, Vibrating Sample Magnetometer (VSM) to observe magnetic properties, Transmission Electron
Microscope (TEM) for analysis structure and particle size, and Vector Network Analyzer (VNA) to observe a
reflection loss of material. From the results of the experiment obtained microwave absorbing material Ni-SiO2
with particle size <10 nm, magnetic saturation of 0.0455 emu/g, magnetic coercivity of 0, 0738T, and
magnitude of reflection loss (RL) - 29.4 dB at 10.68 GHz. This reflection loss (RL) - 29.4 dB at 10.68 GHz
shows that the synthesized Ni-SiO2 microwave absorbing material has the ability to absorb waves up to 97% at
a frequency of 10.68 GHz. This result was achieved by adding Ni ions of 1.0 g/25 mL TEOS.
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PENDAHULUAN

Penggunaan gelombang elektromagnetik dewasa ini telah meluas di berbagai bidang
diantaranya di bidang telekomunikasi, militer maupun sipil. Pesatnya peningkatan kuantitas
penggunaan serta kecenderungan pergeseran frekuensi ke ranah Gigahertz (GHz) juga berakibat
pada peningkatan electromagnetic interference (EMI). Keberadaan EMI mengakibatkan terganggunya
kinerja alat-alat yang mengunakan gelombang mikro, antara lain seperti alat kesehatan, wireless,
sistem radar, satelit komunikasi dan antena. Material penyerap gelombang dengan frekuensi
penyerapan yang beragam dianggap sebagai solusi efektif bagi penanggulangan efek dari EMI, oleh
karena itu material penyerap gelombang mikro (microwave absorber) menjadi topik yang sangat
menarik. Saat ini pengembangan material penyerap gelombang terpusat pada dua hal yakni sebagai
penangkal interferensi gelombang elektromagnetik (electromagnetic interference/ EMI) dan sebagai radar
absorbing materials (RAM). Salah satu tujuan yang ingin dicapai dalam penelitian ini adalah untuk
mendapatkan material penyerap gelombang mikro yang murah, akan tetapi tetap memiliki kinerja
penyerapan yang baik. Persyaratan yang harus dipenuhi oleh bahan penyerap gelombang mikro
adalah bahan tersebut harus memiliki 2 (dua) sifat yaitu magnetik dan elektrik, yang diperoleh dari
dua bahan berbeda yang bisa menyerap resonansi (Kong I dkk., 2010). Untuk mencapai tujuan
tersebut pada penelitian ini dilakukan penyematan bahan nano partikel magnetik sebagai bahan
yang bersifat magnet ke dalam bahan katalis yang bersifat elektrik.

Pada pembuatan bahan penyerap gelombang mikro, ada beberapa parameter yang perlu
dipertimbangkan, antara lain ketebalan, kandungan pengisi (filler), jenis pengisi, ketahanan
lingkungan dan kekuatan mekanik. Bahan filler yang saat ini dikembangkan untuk penyerap
gelombang mikro adalah bahan katalis seperti TiO,, SiO,, dan ZnO, karena bahan tersebut ramah
lingkungan dan banyak terdapat di alam. Pada penelitian ini dipilih bahan katalis SiO, karena bahan
ini ber porous dan bersifat amorf sehingga mempunyai daya serap lebih tinggi dibandingkan dengan
TiO, maupun ZnO yang bersifat kristalin (I'ves, V. G. dkk., 2015; Wardiyati S. dkk., 2017 ), dan
keberadaannya di Indonesia sangat melimpah. Bahan magnet yang dapat digunakan sebagai bahan
penyerap gelombang mikro antara lain Fe, Ni, Nd dan lain sebagainya. Pada penelitian ini
digunakan Ni karena Ni bersifat anti korosi yang sangat baik, tahan suhu tinggi, ketahanan aus
tinggi dan mempunyai kekerasan tinggi (Pollock, T. M., 2006).

Ada beberapa metode yang dapat digunakan untuk pembentukkan bahan penyerap
gelombang mikro, diantaranya dengan cara evaporasi, ball milling, sputtering, ion exchange and sol-gel
(Fonseca, F. C. dkk 2002). Metode sol-gel digunakan karena metode sol-gel prosesnya sederhana,
mudah dikontrol dan tidak perlu suhu tinggi. Faktor faktor yang berpengaruh pada pembuatan
komposit Ni-SiO, secara sol-gel diantaranya pH larutan, perbandingan ion Ni dengan SiO, dan
jumlah penambahan ethylen glycol yang digunakan untuk proses polimerisasi. Parameter yang
dipelajari adalah pengaruh perbandingan ion Ni terhadap SiO,, karena faktor ini sangat berperan
terthadap hasil yang diperoleh seperti pola difraksi, struktur molekul, sifat magnetik yang
kesemuanya ini berpengaruh terhadap serapan gelombang bahan yang dihasilkan.

Proses penyerapan gelombang oleh microwave absorbing material dapat digambarkan pada
Gambear 1.
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Gambar 1. Proses penyerapan gelombang oleh microwave absorbing material

Gelombang datang mengenai sample (microwave absorbing material), ada 3 ( tiga) kemungkinan
yaitu gelombang tersebut diserap oleh bahan absorber, dipantulkan (reflection) dan diteruskan
(tranmission). Gelombang tersebut terserap semuanya oleh microwave absorbing material dan tidak ada
yang di tranmisikan (diteruskan). Untuk mengetahui berapa persentase gelombang yang terserap
oleh microwave absorbing material dapat ditentukan dengan menghitung besarnya reflection loss (RL),
dimana nilai besarnya reflection loss ini akan menunjukkan kemapuman serap dari bahan tersebut.
Berdasarkan teori reflection loss radiasi elektromagnetik RL (dB) dalam gelombang normal pada
permukaan material lapis tunggal dengan sebuah penghantar sempurna dapat didefinisikan pada
persamaan 1, 2, dan 3: (Gunanto, Y. E. dkk 2016)

= Zin=Z0
RL(dB) = 20 log e (1]

3 2nfd 1
Zin = (&) tanh [} (72°) Gy, 77 2]
Zy= (o / &)"*~377Q [3]

dengan Z,, Z,, U, €0, Ur, &, f, ¢, dan d berturut-turut adalah impedansi bahan absorber, impedansi
gelombang EM (electro magnetic) di udara, permeabilitas udara, permitivitas udara, permeabilitas
relatif bahan, permitivitas relatif bahan, frekuensi, kecepatan cahaya, dan ketebalan bidang absorp
bahan. Z;, adalah normalisasi input impedansi yang sama dengan rasio Z; terhadap Z,. Kondisi
impedansi yang matcing jika Z, = Z;, yang merepresentasikan sifat penyerapan sempurna. Besarnya
RL (reflection loss) yang diperoleh akan menunjukkan nilai persentase penyerapan, bila nilai RL 10
dB berarti penyerapan gelombang dapat mencapai 90 %, dan jika nilai RL 20 dB berarti penyerapan
gelombang mencapai 99 %.

METODE

Bahan yang digunakan pada penelitian ini adalah Tetraethyl orthosilicate (TEOS), nikel (IT)
nitrat (Ni(NO3), sebagai prekursor, asam citrat (C¢HgO5), ethylen glycol, asam klorida (HCI), ethanol
dan air demineralisasi. Bahan-bahan tersebut langsung digunakan tanpa perlakuan terlebih dahulu.
Peralatan percobaan yang digunakan adalah pengaduk magnetik yang dilengkapi dengan pemanas,
pompa peristaltik, tanur, dan alat penggerus (mortal).
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Pembuatan microwave absorbing material berbasis Ni-SiO, dengan metode sol-gel dilakukan
dengan cara sebagai berikut; 5 gram citrat dilarutkan ke dalam 50 ml ethanol, kemudian
ditambahkan 25 ml TEOS dan nikel nitrat dengan berat Ni bervariatif secara bersamaan, aduk
larutan agar homogen (pada suhu kamar). Selanjutnya pada larutan tersebut ditambahkan ethylen
glycol untuk proses polimerisasi pada suhu < 100°C. Gel yang terbentuk dipanaskan pada suhu
100°C selama 2 jam untuk mendapatkan padatan kering. Padatan yang terbentuk dikalsinasi pada
suhu 300°C selama 6 jam, kemudian dihaluskan menggunakan mortal dan selanjutnya dipirolisis
pada suhu 600°C — 800°C (Fonseca, F. C. dkk 2002; Gao, H., & Junling 2010; Azlina, H. N. dkk
2016). Pada percobaan ini berat ion Ni divariasi agar diperoleh microwave absorbing material yang
bersifat amorf, berukuran nano, bersifat magnetik dan mampu menyerap gelombang pada daerah 8
— 12 GHz. Untuk mencapai tujuan tersebut dilakukan variasi jumlah ion Ni terlarut dari 0,0; 0,5 g;
0,75 g; 1,0 g dan 1,25 g per 25 ml TEOS. Dasar percobaan ini mengacu percobaan pembuatan SiO,
secara sol-gel dengan menggunakan prekursor TEOS yang telah dilakukan sebelumnya (Wardiyati,
S. dkk, 2017).

Analisa sampel hasil sintesis dilakukan dengan menggunakan peralatan : X-ray difractometer
(XRD) merk PAN Analytical dengan sumber radiasi Cu-Ko pada kisaran sudut pengukuran (20)
antara 15 — 70 derajat utuk mengetahui fasa yang terbentuk; TEM merk JEOL untuk melihat
morfologi dan ukuran partikel; VSM merk OXFORD 1.2T untuk mengetahui sifat magnetik sampel
yaitu berupa nilai saturasi magnetisasi dan koersivitas magnetik; F'TIR merk Bruker Tensor 25 pada
kisaran bilangan gelombang pengukuran 400 cm™” — 4000 cm™ untuk mengetahui jenis ikatan yang
terjadi; dan VNA merek Advatest-R3370 300 KHz - 20 GHz untuk mengetahui nilai reflection loss
(RL) dan kisaran frekuensi penyerapan bahan penyerap gelombang mikro Ni-SiO, yang dihasilkan.

HASIL DAN PEMBAHASAN

Karakaterisasi fasa bahan absorber Ni-SiO, hasil sintesis secara sol-gel dengan berbagai
perbandingan ion Ni terhadap SiO, dengan menggunakan alat XRD ditunjukkan pada Gambar 2.
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Gambar 2. Pola difraksi Ni-SiO, dengan berbagai variasi perbadingan berat Ni dalam larutan

Pada Gambar 2 terlihat pola difraksi Ni-SiO, dengan variasi jumlah ion Ni dalam larutan
yaitu 0,0; 0,5 g; 0,75 g; 1,0 g dan 1,25 g. Pada gambar tersebut terlihat bahwa dengan penambahan
Ni dari 0,5 — 1,0 g tidak mengalami perubahan pola difraksi dari bahan tersebut, yang berarti pola
difraksi Ni-SiO, yang dihasilkan sama dengan pola difraksi SiO, tanpa Ni yaitu bersifat amorf. Akan
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tetapi pada penambahan Ni 1,25 g ditemukan puncak baru pada sudut 2 theta = 36,5; 42,7 dan
62,5°. Puncak pada sudut 26 = 36,5° merupakan puncak NiO (M. El-Kemary et al, 2013). Dari hasil
karakterisasi dengan XRD menunjukkan bahwa penambahan Ni pada pembuatan bahan penyerap
gelombang mikro Ni-SiO, tidak boleh melebihi dari 1,0 g ion Ni, karena bila penambahan ion Ni
melebihi dari 1,0 g akan muncul puncak (kristalin) selain puncak SiO, yang akan menghasilkan
komposit semikristalin.

Karakterisasi berikutnya yang dilakukan adalah untuk mengetahui adanya ion Ni dan jenis
ikatan yang terjadi pada bahan penyerap gelombang mikro Ni-SiO, yang dihasilkan dengan
menggunakan alat FTIR. Analisis Ni-SiO, hasil sintesis dengan FTIR ditunjukkan pada Gambar 3.
Pada Gambar 3, terlihat spektrum FTIR SiO, murni dan Ni-SiO, hasil sintesis dengan variasi jumlah
ion Ni. Pengamatan dilakukan pada bilangan gelombang 400 cm™ - 4000 cm
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Gambar 3. Spektrogram FTIR SiO, muri dan Ni-SiO, dengan variasi jumlah ion Ni

Pada Gambar 3 terlihat adanya perbedaan spektogram SiO, murni dan Ni-SiO, dengan
variasi jumlah ion Ni, akan tetapi kesemua spketogram pada Gambar 2 terdapat spektrum pada
bilangan gelombang 1100 cm-1 yang merupakan stretching Si-O yang menunjukkan bahwa SiO,
telah terbentuknya (Luna-Lopez, J. A., and Carrillo-Lopez, J. 2009), sedangkan dengan
penambahan ion Ni muncul spektrum pada bilangan gelombang sekitar 1400 cm-1 yang merupakan
streaching Ni-O dan pada bilangan gelombang sekitar 3650 cm-1 yang merupakan streaching
Ni(OH),, hal ini menunnjukkan bahwa Ni telah tertanam pada SiO, (Khaleed, A. A. dkk, 2017)

Sifat karakteristik lainnya yang perlu diperhatikan dalam mensintesis microwave absorbing
material adalah saturasi magnetik (Ms) dan koersitivas magnetik (Hc) bahan yang dihasilkan. Untuk
mengetahui sifat magnetik bahan absorber Ni-SiO, hasil sintesis dilakukan karakterisasi terhadap
bahan tersebut dengan menggunakan alat VSM merk OFORD 1,2 T. Karakterisasi dilakukan di
laboratorium Bidang Sains Bahan Maju PSTBM BATAN Serpong. Hasil karakterisasi dengan
menggunakan alat VSM ditunjukkan pada Gambar 4.

Pada Gambar 4 terlihat bahwa jumlah ion Ni berpengaruh terhadap sifat magnet dari Ni-
SiO2 hasil sintesis, semakin tinggi jumlah ion Ni semakin tinggi pula saturasi magnetik dan
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koersifitas magnetiknya. Pada penggunaan ion Ni 10 g memberikan hasil yang cukup bagus dimana
dari kurve histerisis terlihat bahwa Ni-SiO, yang dihasilkan mempunyai nilai saturasi magnetik
sebesar 0,0455 emu/g dan koersivitas magnetik sebesar 0, 0738 T. Koersivitas bahan absorber
magnetic Ni-SiO, hasil sintesis ini mempunyai nilai lebih tinggi bila dibandingan dengan koersivitas
bahan absorber magnetic Fe-SiO, yang di sintesis secara sol-gel dengan menggunakan prekursor
TEOS yang dilakukan oleh Luo, G. dkk (2011). Dari data ini menunjukkan bahwa Ni telah tertanam
pada bahan microwave absorbing material berbasis Ni-SiO, hasil sintesis.
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Gambar 4. Kurve histerisis microwave absorber magnetic Ni-Si0, dengan variasi jumlah ion Ni, [a] 0, 5
g [b] 0,75 gdan[c] 1,08

Analisis struktur dengan menggunakan TEM dilakukan ntuk membuktikan telah
tertanamnya Ni pada SiO,. Selain struktur bahan, dengan alat TEM dapat diperoleh informasi
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ukuran partikel Ni-SiO, hasil sintesis. Hasil karakterisasi microwave absorbing material Ni-SiO, dengan
menggunakan TEM ditunjukkan pada Gambar 5

Si0,

—
Gambar 5. Transmission Electron Microscope partikel Ni yang tertanam pada matrik SiO,

Pada Gambar 5 terlihat adanya partikel Ni (warna gelap) yang tertanam pada matrik SiO,
(warna abu abu) dengan ukuran ukuran partikel sangat kecil yaitu < 10 nm, hal ini menunjukkan
bahwa pembentukan bahan absorber magnetik Ni-SiO, telah berhasil. Ukuran partikel Ni yang
tertanam dalam matrik SiO, ini bila dibandingkan dengan percobaan yang dilakukan oleh Fonseca,
F. C. dkk (2002) tidak jauh berbeda, meskipun ukuran partikel Ni yang tertanam ke matrik SiO,
terlihat kurang homogen, hal ini dimungkinkan karena faktor pengadukan yang kurang cepat atau
kurang stabil. Dan bila dibandingkan dengan percobaan pembuatan Ni-SiO, secara kombinasi antara
sol-gel dan reduksi hidrogen yang dilakukan oleh Peng, K. dkk (2008) dan He, S. dkk (2015) ukuran
partikel Ni-SiO, hasil sintesis ini lebih kecil dimana ukuran partikel Ni-SiO, yang diperoleh oleh
Peng, K. dkk (2008). dan He, S. dkk (2015) yaitu berkisar 30 - 40 nm.

Uji bahan absorber magnetik Ni-SiO, hasil sintesis dapat berfungsi sebagai absorber
dilakukan dengan menggunakan alat VNA. Pengujian serapan dilakukan pada kisaran gelombang 8
— 12 GHz, karena kisaran gelombang tersebut merupakan gelombang RAM (Radar absorber magnetic)
(Musi¢, B. dkk 2011). Hasil pengujian serapan Ni-SiO, hasil sintesis ditunjukkan pada Gambar 5.

Pada Gambar 6 terlihat bahwa microwaveabsorber magnetik Ni-SiO, hasil sintesis
mempunyai reflection loss (RL) -29,4 dB pada frekuensil0,68 GHz dengan tebal absorber 1,0 mm.
Nilai (RL) -29,4 dB menunjukkaan bahwa bahan absorber tersebut mampu menyerap gelombang
pada frekuensi terukur sebesar > 99,87 % [Marki microwave]. Data ini jauh lebih bagus
dibandingkan dengan percobaan pembuatan microwave absorbing material berbasis Ni-SiO, yang
dilakukan oleh Wong, B. dkk (2011), dimana reflection loss (RL) yang diperoleh —20 dB pada kisaran
frekuensi 2.6-8.9 GHz dengan tebal absorber 2.0-5.6 mm. Dari hasil kareakterisasi dengan VNA
menunjukkan bahwa pembuatan bahan absorber Ni-SiO, secara sol-gel dengan menggunakan TEOS
dan Ni(NOs), pada penelitian ini telah berhasil.
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Gambar 6. Frekuensiserapa dan reflection loss Ni-SiO, hasil sintesis

SIMPULAN

Microwave absorbing material berbasis Ni-Si0, telah berhasil disintesis melalui metode sol-gel
dengan menggunakan prekursor TEOS dan Ni(NO;),. Jumlah penambahan ion Ni sangat
berpengaruh terhadap fasa dan sifat magnetik Ni-SiO, yang dihasilkan. Penambahan ion Ni
optimum dicapai pada 1,0 g/25 ml TEOS, dimana pada kondisi tersebut bahan absorber magnetik
Ni-SiO, yang dihasilkan mempunyai struktur amorf SiO, dengan ukuran partikel < 10 nm, saturasi
magnetik 0,0455 emu/g, koersivitas magnetik sebesar 0, 0738 T, dan besarnya Reflextion loss (RL) —
29,4 dB pada frekuensi 10,68 GHz dengan tebal absorber 1,0 mm. Nilai (RL) -29,4 dB
menunjukkaan bahwa bahan absorber tersebut mampu menyerap gelombang pada frekuensi
terukur sebesar > 99,87 %.
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