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Abstrak

Perkembangan nanokomposit sudah banyak
dijumpai di berbagai bidang seperti biomedis,
sensor dan komputasi. Dengan ukuran yang
kecil, nanokomposit memiliki sifat yang berbeda
untuk menyesuaikan bahan. Nanokomposit
ZnO/PVA telah berhasil disintesis dengan
metode in situ dimana ZnO sintesis dan ZnO
nanopartikel sebagai filler dan PVA sebagai
matriks, serta diberi treatment suhu saat (suhu
ruang dan suhu 80°C) dan setelah proses sintesis
(70°C, 90°C, 120°C). Karakterisasi 1-V, UV-Vis,
XRD, dan SEM telah dilakukan untuk
mengetahui sifat listrik, kristal dan optik pada
nanokomposit ZnO/PVA. Karakterisasi sifat
listrik menggunakan pengukuran -V
menunjukan bahwa ZnOsintesiss/PVA  memiliki
nilai arus yang tinggi yaitu 1.55 nA sedangkan
untuk ZnOnano/PVA memiliki nilai arus lebih
kecil yaitu 1.49 nA saat diberi treatment suhu
120°C. Selain itu juga semakin tinggi treatment
suhu yang diberikan, resistansi ZnOsintesis/PVA
dan  ZnOnano/PVA  mengalami  kenaikan.
Karakterisasi UV-Vis menunjukan bahwa
ZnOnano/PVA mengalami red shifted saat suhu
meningkat sedangkan ZnOsintesissPVA  dan
ZnOnano/PVA saat diberi treatment suhu 120°C
mengalami blue shifted. Karakterisasi XRD pada
ZNnOnano/PVA menunjukan bahwa semakin tinggi
suhu yang diberikan, maka Kkristalinitasnya
menurun dari 45.77-34.81%. Karakterisasi SEM
bahwa ZnOnano/PVA dengan suhu ruang
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mengalami aglomerasi dan membentuk partikel
yang lebih besar.

Kata Kunci : Nanokomposit ZnO/PVA, treatment
suhu, 1-V, XRD, SEM, UV-Vis.

Abstract

The development of nanocomposites has been
found in various fields such as biomedicine,
sensors and computing. With their small size,
nanocomposites have different properties to suit
the material. ZnO/PVA nanocomposites have been
successfully synthesized using the in situ method in
which ZnO synthesized and ZnO nanoparticles as
filler and PVA as a matrix, were treated at
temperature (room temperature and 80°C) and
after the synthesis process (70°C, 90°C, 120°C). I-
V, UV-Vis, XRD, and SEM characterizations have
been carried out to determine the electrical,
crystalline and optical properties of ZnO/PVA
nanocomposites. Characterization of electrical
properties using I-V measurements showed that
ZnOsynthesized/PVA had a high current value of 1.55
nA while ZnOnano/PVA had a smaller current value
of 1.49 nA when treated at 120°C. In addition, the
higher the treatment temperature, the resistance of
ZnOsynthesized/PVA and ZnOnano/PVA increased.
UV-Vis characterization showed that ZnOnano/PVA
experienced a red shifted when the temperature
increased, while ZNOsynthesized/ PVA and
ZnOnano/PVA when treated at 120°C experienced a
blue shifted temperature. XRD characterization of
ZnOnano/PVA showed that the higher the given
temperature, the lower the crystallinity from 45.77-
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34.81%. SEM characterization showed that
ZNnOnano/PVA at room temperature agglomerated
and formed larger particles.

Keywords: ZnO/PVA nanocomposites, heat
treatment, 1-V, XRD, SEM, UV-Vi

I PENDAHULUAN
Nanokomposit merupakan komposit anorganik

(polimer) atau organik yang berukuran nanometer
dan berperan sebagai filler dan matriks [1, 2].
Perkembangan nanokomposit saat ini sudah banyak
dijumpai di bidang biomedis, sensor dan komputasi.
Karena memiliki ukuran yang kecil, nanokomposit
memiliki sifat berbeda untuk menyesuaikan bahan
[3].

Polimer yang digunakan pada penelitian ini adalah
Polyvinyl Alcohol (PVA). PVA merupakan sebuah
polimer yang terbuat dari polyvinyl esters ataupun
polyvinyl ethers dengan melalui prosedur melalui
reaksi transesterifikasi menggunakan metil atau etil
alkohol seperti polyvinyl acetate. Diketahui
polyvinyl acetate berbentuk kristal dan memiliki
ukuran gugus hidroksil yang relatif kecil dan
berdekatan sehingga polyvinyl alcohol ini mudah
larut dalam air [4]. Selain itu, PVA juga memiliki
kemampuan untuk membentuk film dengan kualitas
optik tinggi, dilihat dari sifat luminesensinya, yang
dapat digunakan untuk perangkat optik nonlinier
dan sensor optik. Sedangkan filler yang digunakan
pada penelitian ini adalah Zinc Oxide (ZnO). ZnO
saat ini muncul sebagai bahan yang menjanjikan
untuk perangkat semikonduktor, piezoelektrik dan
optoelektronik, karena sifat optik dan listriknya.
Selain itu juga ZnO memiliki band gap yang lebar
(3,3 eV) dan energi pengikat eksitasi yang besar (60
meV) [5]. Kombinasi dari nanopartikel ZnO dan
PVA menghasilkan sifat listrik, mekanik dan optik
yang lebih baik [6].

Penelitian mengenai nanokomposit ZnO/PVA ini
sudah banyak dilakukan salah satunya untuk
pengaplikasian sensor optik. Seperti penelitian yang
dilakukan oleh Kandulna, et al (2017) dimana
nanokomposit ZnO/PVA yang disintesis dengan
metoda in situ dengan berbagai konsentrasi
digunakan sebagai transfer elektron pada OLED [7].
Pada penelitian tersebut, menggunakan
nanokomposit ZnO/PVA di fabrikasi menjadi bahan
hybrid yang baru dengan band gap rendah,
dielectric permittivity tinggi, breakdown voltages
tinggi dan energy storage density untuk aplikasi
pada OLED dan kapasitor sebagai perangkat
penyimpanan energi listriknya. Selain itu,
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nanokomposit ZnO/PVA juga dikarakterisasi sifat-
sifat fisika seperti sifat kristal dengan X-Ray
Diffraction (XRD), morfologi permukaan dengan
analisis FTIR dan FESEM serta sifat optik dengan
UV-Visible Spectroscopy. Dari penelitian tersebut
diketahui bahwa konsentrasi dapat mempengaruhi
sifat-sifat fisika nanokomposit ZnO/PVA. Maka,
perlu dipelajari hal-hal yang dapat mempengaruhi
sifat-sifat yang ada nanokomposit ZnO/PVA seperti
pemberian treatment suhu. Pemberian treatment
suhu ini bertujuan untuk degradasi termo-mekanis
dan termo-oksidatif bahan serta meningkatkan
kelarutan pada PVA selama sintesis maupun setelah
proses sintesis nanokomposit ZnO/PVA [4, 8].
Selain itu juga pemberian treatment suhu ini
bertujuan untuk mengontrol ukuran parikel
nanokomposit ZnO/PVA [9]. Pada penelitian ini
akan meneliti pengaruh treatment suhu pada
nanokomposit ZnO/PV A yang menggunakan 2 jenis
ZnO (ZnO hasil sintesis dan ZnO nanopartikel)
dengan metoda in situ yang kemudian
dikarakterisasi sifat kristal, sifat listrik maupun sifat
optik.

1. KAJIAN TEORI
Polyvinyl Alcohol (PVA) (87-90% hydrolyzed),

Zinc Oxide (ZnO) (<100 nm particle size), bahan
untuk sintesis ZnO (Zinc acetate, NaOH, metanol),
dan aquades sebagai pelarut.

a. Sintesis ZnO
Proses sintesis ZnO menggunakan metoda kimia

yang sederhana. Mengaduk 0.1M zinc acetate ke
dalam 100 ml metanol di suhu ruang dengan
magnetic  stirrer  sampai  larut  kemudian
menambahkan 0.2M NaOH dengan pipet. Proses
pengadukan dilakukan selama £2 jam, lalu di filtrasi
menggunakan kertas filter. Kemudian dikeringkan
dengan oven di suhu 50°C selama 5-6 jam [10].

b. Sintesis Lapisan Tipis Nanokomposit ZnO/PVA

Sintesis nanokomposit ZnO/PVA menggunakan
metode in situ. Pada penelitian ini, ZnO yang
digunakan ada 2 yaitu ZnO hasil sintesis dan ZnO
nanopartikel. Pertama, membuat larutan dengan
campuran 0,1 gr ZnO yang sudah di sintesis maupun
ZnO nanopartikel dan 10 ml air suling kemudian
disonikasi dengan suhu ruang selama 30 menit.
Setelah itu, campurkan larutan ZnO tersebut dengan
10% w/v nanokomposit PVA dan di aduk
menggunakan magnetic stirrer selama 2 jam dengan
suhu ruang dan suhu 80°C. Lalu, larutan ZnO/PVA
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disonikasi dengan suhu ruang selama 30 menit.
Setelah di sonikasi, larutan tersebut dicetak di atas
substrat kaca dan diratakan. Untuk terbentuknya
thin film, dilakukan pengeringan di suhu ruang
dengan ruang tertutup selama 24-48 jam untuk
larutan ZnO/PVA suhu ruang dan suhu tertentu
(70°C, 90°C, dan 120°C) dengan hot plate stirrer
selama 10 menit untuk larutan ZnO/PVA suhu 80°C.
Pemberian heat treatment dengan suhu tersebut
berdasarkan wilayah degradasi termal PVA pada
suhu 70°C-120°C dimana terjadinya penguapan
ikatan H»0 [11].

c. Karakterisasi
Pengukuran 1-V nanokomposit ZnOnano/PVA dan

ZnOsineesis PVA dilakukan 5 kali pengukuran dengan
rentang tegangan -5 volt sampai 5 volt
menggunakan Keithley 2400. Karakterisasi sifat
optik menggunakan UV-Vis dengan rentang
panjang gelombang 200-800 nm yang dilakukan di
Pusat Pelayanan Basic Science Universitas
Padjajaran dengan alat Spektofotometer Shimadzu
UV-1800 UV-Vis. Untuk karakterisasi struktural
ZNnOnand/PVA  menggunakan metoda SEM/EDX
dengan alat JEOL JSM IT300/0OXFORD XMAX 20
dengan energi sinar 20kV perbesaran 10.000x dan
XRD menggunakan alat XRD Bruker D8 Advance
3kW dengan detektor LynxEye XE-T dan
difraktometer sinar-X (Cu Ko A = 0.154 nm) untuk
rentang intensitas 10°-80°.

1. METODE
a. Analisis Sifat Listrik Thin Film Nanokomposit
ZnO/PVA

Pada Kkarakteristik sifat listrik thin  film
nanokomposit ZnO/PVA menggunakan sampel
ZNOnano/PVA dan ZnOsintesis/PVA untuk mengetahui
material ZnO yang sesuai untuk aplikasi sensor
optik berdasarkan ukuran partikel. Kurva 1-V dapat
dibagi dua wilayah, yaitu wilayah ohmic (resistansi
tinggi) dan non-ohmic (resistansi rendah). Ukuran
partikel berkaitan dengan sifat listrik, dimana
semakin kecil ukuran partikel dan semakin tinggi
treatment suhu yang diberikan, maka secara efektif
meningkatkan sifat listrik [12].

Sampel  ZnOsinesislPVA (A4, A5, AB6) dan
ZnOnano/PVA (B4, B5, B6) terlihat kurva ohmic
dimana masing-masing sampel memiliki arus
berskala nano dan arus meningkat secara linier
dengan peningkatan tegangan yang diberikan yang
diakibatkan oleh mobilitas elektron yang didasarkan
pada proses rekombinasi electron-hole (pembawa
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muatan hole meningkat) dengan adanya ZnO pada
matriks PVA sehingga mekanisme konduksi
nanokomposit polimer sedikit berbeda dengan
semikonduktor intrinsik  [7].  Thin  film
ZnOsinesisPVA  dan  ZnOnano/PVA  memiliki arus
tertinggi sebesar 1.55 nA dengan tegangan 5.01 V
yang diperoleh resistansi sebesar 3.23 GQ dan 1.49
nA dengan tegangan 5.03 V vyang diperoleh
resistansi sebesar 3.37 GQ dimana thin film diberi
treatment suhu 120°C vyang ditunjukkan pada
Gambar 1(d). Dari hasil tersebut dapat diketahui
bahwa ukuran partikel ZnOsinesis lebih  besar
daripada ZnO nanopartikel. Untuk analisis sifat
listrik akibat pemberian treatment suhu pada sampel
ZnOsintesis/PVA terjadi penurunan resistansi saat
diberi suhu 90°C (A5) sedangkan sampel
ZnOnano/PVA semakin tinggi suhu yang diberikan,
maka resistansi semakin tinggi.

\

Gambar 1 Perbandingan ZnOsintesis/PVA dan
ZnOnano/PVA dengan pemberian treatment suhu
yang bervariasi: suhu 70°C (a); suhu 90°C (b); suhu
120°C (c); (d) Kurva I-V ohmic ZnOsintesis/PVA dan
ZNnOhnano/PVA

(a)

(b)

(©)

(d)
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b. Analisis UV-Vis Spectroscopy Thin Film
Nanokomposit ZnO/PVA

Pada karakteristik sifat optik thin film nanokomposit
ZnO/PVA menggunakan sampel ZnOnano/PVA 70°C
(B4), 90°C (B5), 120°C (B6) dan ZnOsinesis/PVA
120°C (A6) yang ditunjukan pada Gambar 2.

—— Zn0Onano/PVA 80/70°C (B4)
ZnOnano/PVA §0/30°C (B5)

—— ZnOnano/PVA 80/120°C (B6)

Absorbansi

T T T T T T T
200 300 400 500 800 700 800
Panjang Gelombang (nm)

—— InOsintesis/PVA 80/120°C(A6)

ZnOnano/PVA 80120°C(B6)

Absorbansi

T T T T T T T
200 300 400 500 600 700 800

Panjang Gelombang (nm)

Gambar 2 (a) Hasil UV-Vis sampel B4, B5, dan
B6; (b) Perbandingan UV-Vis sampel A6 dan B6

Berkaitan dengan penurunan ukuran partikel akibat
suhu yang bervariasi dan efek quantum confinement
semikonduktor, maka tepi absorbansi akan bergeser
ke energi yang lebih tinggi [9, 13]. Oleh karena itu
dapat diperoleh energi band gap dengan persamaan
(1) dengan Eg adalah energi band gap (eV), h adalah
konstanta Planck (4.13 x 10'° eVs), ¢ adalah
kecepatan cahaya (3 x 10°m/s) dan X adalah
panjang gelombang cut-off (m).. Pada ZnOnano/PVA
(B4, B5 dan B6) energi band gap menurun dari 4.10-
4.01 eV dengan panjang gelombang meningkat dari
302-309 nm. Untuk ZnOsintesis (A6) dapat diketahui
dari besaran energi band gap lebih kecil yaitu 3.35
eV dengan panjang gelombang 370 nm, dibanding
ZNnOnano (B6). Dari hasil pergeseran pada tepi
absrobansi  disesbabkan oleh efek quantum
confinement. Oleh karena itu, ukuran partikel rata-
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rata dapat ditentukan dari titik belok dalam
spektrum absorbansi dengan panjang gelombang
menggunakan penurunan persamaan model massa
efektif seperti persamaan (2) dimana ukuran partikel
(r, radius) sebagai fungsi dari panjang gelombang
peak absorbansi (p) untuk nanopartikel ZnO
monodispersi [13].

h.c
Eg= 7 e
—0.304—9+\/(—26.23012+%0'7)2
= p(nm
r(nm) = -6.3820+ 2232 -(2)

Ap(nm)

Tabel 1 Energi band gap dan ukuran partikel
sampel thin film ZnOnano/PVA (B4, B5, B6) dan

ZnOsimesis/PVA (A6)
Sampel Ac Energi Ukuran
(hnm) | band partikel
gap 2r (nm)
(eV)
ZnOsintesis/ PVA 370 3.35 5.47
120°C (A6)
ZNnOrano/PVA 302 4.10 2.68
70°C (B4)
ZnOnano/PVA 307 4.04 2.77
90°C (B5)
ZnOnano/PVA 309 4.01 2.81
120°C (B6)

Pada tabel 1, dapat dilihat bahwa treatment suhu
yang diberikan semakin tinggi, maka ukuran
partikel semakin besar sehingga puncak panjang
gelombang absrobansi pada thin film ZnOnano/PVA
(B4, B5, dan B6) mengalami red shifted karena
penurunan quantum confinement  dengan
meningkatnya ukuran partikel dan deformasi
struktur pita dan pembentukan cacat pada matriks
PVA [14]. Sedangkan untuk ZnOsinesis (AB)
memiliki ukuran yang paling besar yaitu 5.47 nm
dibandingkan dengan ZnOnno (B6) sehingga
mengalami blue shifted.

c. Analisis XRD Thin Film Nanokomposit
ZnO/PVA
Pada analisis XRD digunakan sampel ZnOnano/PVA

suhu ruang (B) dan sampel ZnOnao/PVA 120°C
(B6). Hasil XRD sampel tersebut bertujuan untuk
mengetahui ukuran kristal dan kristalinitas serta
dibandingkan dengan pola standar difraksi standar
JCPDS No. 36-1451 yang sesuai dengan struktur
Zn0O dan PVA murni seperti pada Gambar 3 (b) dan
(c). Pada hasil XRD sampel B dan B6 masing-
masing memiliki 7 peak yang sesuai dengan bidang
hkl dan peak JCPDS No. 36-1451. Untuk mengukur
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ukuran kristal ZnOnano/PVVA dapat menggunakan

persamaan Scherrer sebagai berikut:
KA

D= 5 Cost ...(3)
Dengan D adalah ukuran kristal rata-rata (nm), K
adalah faktor konstanta (0.9), A adalah Panjang
gelombang sinar X (0.154 nm), gadalah Full
Width at Half Maximum (FWHM) dan 6 = sudut
hamburan (°) sehingga dapat mengetahui ukuran
kristal. Dari hasil ukuran kristal pada sampel thin
film ZnO/PVA suhu ruang (B) rata-rata ukuran
kristal ~ 66.978 nm sedangkan ZnO/PVA suhu
120°C (B6) rata-rata ukuran kristal ~ 37.897 nm
dimana ukuran kristal B hampir 2 kalinya sampel
B6.

—— ZnO/PVA room
(a) ZnO/PVA 80/120°C
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Gambar 3 (a) Hasil Pengukuran XRD Sampel
B dan B6; (b) PVA murni; (c) ZnO
nanocrystal JCPDS No. 36-1451 [15].
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Untuk kristalinitas dari PVA dapat dihitung dengan

membandingkan area puncak kristal dari hasil origin

menggunakan persamaan sebagai berikut:
Kristalinitas (%) =

Total area terintegrasi puncak kristal

x 100%

Total area terintegrasi dari semua puncak

(4)
Menurut Kandulna et al (2017), terdapat korelasi
FWHM dan indeks kristalinitas dengan
nanokomposit ZnO/PVA dengan penggabungan
ZnO dalam matriks polimer PVA [7]. Kristalinitas
sampel B sebesar 45.77% sedangkan sampel B6
(0.23387) memiliki kristalinitas sebesar 34.81%,
dimana semakin tinggi treatment suhu yang
diberikan, maka  kristalinitas ~ ZNOnano/PVA
menurun. Hal ini disebabkan oleh degradasi termal
PVA yang mengalami penurunan massa dimana saat
diberi heat treatment 70°C-120°C mengalami
penguapan ikatan H,O yang lemah secara fisik dan
kuat secara kimia [11]. Selain itu juga, dari hasil
kristalinitas pada ZnOnano/PVA menunjukkan bahwa
ZnO nanopartikel memiliki struktur semi kristalin
dan distribusi ZnO nanopartikel pada permukaan
PVA.

d. Analisis SEM dan EDX Thin Film Nanokomposit
ZnO/PVA
Hasil SEM thin film ZnOnmo/PVA B dan B6

ditunjukkan pada Gambar 4. Dari hasil tersebut
dapat diketahui bahwa partikel saat diberi suhu
ruang (B) lebih besar daripada partikel saat diberi
suhu 120°C (B6). Untuk pengukuran partikel dari
hasil SEM menggunakan software imageJ yang
ditunjukkan pada tabel 2. Hal tersebut diakibatkan
oleh energi permukaan pada sampel B sehingga
partikel cenderung aglomerasi dan membentuk
partikel yang lebih besar. [6]
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Gambar 4 Hasil SEM thin film ZnOnano/PVA suhu
ruang (a) dan suhu 120°C (b)

Tabel 2 Hasil pengukuran partikel ZnOnano/PVA
suhu ruang (B) dan 120°C (B6) menggunakan
software imageJ

No. ZnO/PVA suhu ZnO/PVA 120°C
ruang (B) (B6)

Luas | Ukuran Luas Ukuran

Partikel Partikel
(nm) (1m)
1. 0.005 0.474 0.018 1.821
2. 0.004 0.380 0.006 0.579
3. 0.003 0.328 0.005 0.493
4. 0.020 1.966 0.006 0.606
5. 0.009 0.898 0.007 0.643
6. 0.013 1.297 0.006 0.580
7. 0.002 0.220 0.003 0.267
8. 0.006 0.546 0.005 0.455
9. 0.002 0.177 0.002 0.179
10. | 0.001 0.100 0.004 0.405
Rata- 0.006 0.603

Rata | 0.007 0.639
Dari hasil pengukuran menggunakan software

imageJ terlihat bahwa rata-rata ukuran partikel
nanokomposit ZnOnano/PVA di suhu ruang lebih
besar yaitu 639 nm dibandingkan dengan ZnO/PVA
saat diberi treatment suhu 120°C yaitu 603 nm.
Untuk  kristalinitas dapat dihitung dengan
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menggunakan ukuran partikel yang terbesar yaitu
1966 nm (B) dan 1821 nm (B6) sehingga dapat
menghasilkan kristalinitas sebsar 30.77% untuk
suhu ruang dan 29.03% untuk suhu 120°C. Hasil
pengukuran EDX sampel ZnOnano/PVA B dan B6
ditunjukan pada Gambar 5 dimana terdapat
komposisi atom Karbon (C), Oksigen (O) dan Seng
(Zn) yang merupakan elemen dari nanokomposit
ZnOnano/PVA serta persentasi dari masing-masing
komposisi ditunjukan pada tabel 3 dan 4.

] I Spectrum 1
B [
|
25— L
Weight % 60
=g
7 4
15—
&3
1=
s B
L R B T T R T B R R R R A B A B SR A RO SO SO S
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H 7 Spectrum 2
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- !
93 Weight % 60
2 2=
B O]
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Gambar 5 Hasil EDX sampel B (a) dan sampel B6
(b)
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Tabel 3 Hasil Pengukuran EDX ZnOyane/PVA suhu komposisi yang terdapat pada thin film

ruang (B) ZnOnano/PVA B dan B6 terdiri dari atom C, O,
Element Line Apparent k Ratio Wist Wtk Atomic % | Standard dan Zn
Type Concentration Sigma Label
C K series 2542 | 0.25416 54.64 0.53 67.05 C Vit
0 K series 2542 | 0.08552 32.66 0.49 30.09 5i02
Zn K series 2004 | 020039 12.70 033 2.86 Zn
Total: 100.00 100.00
Tabel 4 Hasil Pengukuran EDX ZnOpano/PVA REFERENSI
120°C (B6) [1] S. Komarneni, "Nanocomposites,” Mater.
basbne2 | o€ simotA W 21w oiteA A na1eggA anil fnamsal3 Chem’ VOI 2' no. 12' pp 1219-1230' 1992
Isds Bmgie noits1tnsanol sqyT . . .
IE) €3.33 £2.0 eg.x2 I22IE0 | 22.IE 2319z X B [2] l. Srlyantl, "Nanocomp05|te preparE‘d by
SOi2__ | OBSE <20 02XE e8r80.0 | ES.2C esitsz A 0 . .. o
ms laeo a0 [ras  rosano [owa zsiroe s simple mixing method,” in PROCEEDING
00.00L 00.001 :letoT

OF THE THIRD [INTERNATIONAL
SEMINAR ON SCIENCE EDUCATION
in The

Dari hasil pengukuran EDX ZnOnano/PVA dimana

persentasi atom Seng (Zn) berkurang dari 2.86%

(tabel 3) hingga 0.98% (tabel 4) dan atom Karbon

(C) pada ZnOyano/PVA berkurang dari 67.05%

hingga 66.05% akibat treatment suhu yang [3]
diberikan.

“Challenging Science Eduction
Digital Era”, Bandung, 20009.
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