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PERBAIKAN SIFAT MEKANIK DAN SIFAT TERMAL
PADA POLIMER DAUR ULANG MENGGUNAKAN
KOMPOSIT CLAY

Nama Mahasiswa : Anggit Irawan Noviaji
NRP : 2414 105 030
Jurusan : Teknik Fisika FTI - ITS

Dosen Pembimbing  : Dyah Sawitri, ST, MT
Lizda Johar Mawarani, ST, MT

Abstrak

Telah dilakukan penelitian pada bahan komposit berbasis
polipropilena daur ulang dengan filler clay dengan dua macam ukuran
partikel clay yaitu 1 pm dan 74 ym. Komposisi clay mempunyai variasi
yaitu 3 %, 5%, dan 8 % berat. Sifat mekanik dan sifat termal pada
polimer daur ulang umumnya mengalami penurunan, sehingga
diharapkan dengan menjadikan polimer daur ulang tersebut menjadi
komposit diharapkan akan meningkatkan sifat-sifat tersebut. Pengujian
sifat mekanik dan termal dilakukan dengan tes DMA (Dynamic
Mechanical Analysis). Penambahan clay memperkecil massa jenisnya,
sehingga material komposit menjadi lebih ringan. Untuk penambahan
konsentrasi yang diberikan, maka massa jenis dari komposit polimer
akan meningkat dengan kecenderungan untuk ukuran 1 pm memiliki
massa jenis yang lebih besar dibandingkan dengan ukuran partikel 74
um dengan perbandingan pada variasi konsentrasi clay yang diberikan
adalah sama. Dengan menambahkan clay ke dalam polipropilen akan
meningkatkan sifat mekanik dan sifat termalnya. Sifat termal terbaik
didapatkan pada penambahan konsentrasi clay 8% dengan ukuran
partikel 74 pm dengan nilai Tg adalah 48°C. Sifat mekanik terbaik
diperoleh pada penambahan konsentrasi clay 5% pada ukuran partikel 1
um.

Kata kunci: clay, polimer, komposit, DMA.
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Abstract

It has been conducted a research on composite materials based on
recycled polypropylene with clay filler having two kinds of clay particle
size i.e. I um and 74 um. The composition of clay was varied of 3%, 5%
and 8% by weight. Mechanical properties and thermal properties of the
recycled polymers are generally decreased, by recycling polymer into
composite. It is expected improve making these properties will be
improved. Mechanical properties and thermal tests were conducted by
DMA (Dynamic Mechanical Analysis). The addition of clay reduces
its density, thus composite materials become lighter. For all clay
concentrations studied the density of composite having 1 um clay always
somewhat higher than those 74 um size. By adding clay into
polypropylene the mechanical properties and thermal properties will
improved. Best thermal properties obtained for the addition of clay 8%
with particle size of 74 um with a Tg value is 48°C. Best mechanical
properties obtained for the addition of clay 5% with particle size of 1
um.

Key word: clay, polymer, composite, DMA
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BAB 1
PENDAHULUAN
1.1 Latar Belakang

Bidang material komposit akhir-akhir ini mendapat perhatian
serius dari para ilmuwan. Berbagai penelitian pun terus
dilakukan, mengacu pada ide yang sangat sederhana, yaitu
menyusun sebuah material yang terdiri atas blok-blok partikel
homogen dengan ukuran yang kecil. Sebuah material baru lahir
dengan sifat-sifat fisis yang jauh lebih baik dari material
penyusunnya. Hal ini memicu perkembangan material komposit
di segala bidang dengan memanfaatkan ide yang sederhana itu.

Dewasa ini dengan pertumbuhan masyarakat yang cepat
mengakibatkan produksi sampah terutama sampah plastik
bertambah dengan cepat. Penanganan sampah plastik ini biasanya
berupa daur ulang menjadi produk baru. Masalah yang timbul
kemudian adalah bahwa terjadi penurunan kualitas produk daur
ulang dari yang produk asalnya. Polypropylene daur ulang
memiliki sifat mekanik yang menurun jika dibandingkan dari
polypropylene murnit!

Secara konvensional, lempung (clay) sudah lama digunakan
sebagai filler (bahan tambahan) dalam produk seperti cat,
komposit, kosmetik, pelumas dan pemutihan/pemucatan pada
minyak goreng. Pemanfaatan clay sebagai penguat pada komposit
polimer pernah dibuat yaitu komposit dengan matrik poliamid
(nylon) dan digunakan sebagai bahan komponen kendaraan oleh
tim dari peneliti Toyota. Penambahan clay yang berukuran nano
dalam matriks polimer dapat meningkatkan kekuatan sifat
material polimer dalam bentuk komposit clay-polimer.
Meningkatnya sifat mekanik pada komposit tersebut sangat
bergantung pada pendispersian partikel clay dalam matrik
polimer? Oleh karena sifat dari clay yang dapat memperbaiki
sifat mekanik dan termal dari suatu material, maka pada tugas
akhir ini akan membahas tentang peningkatan mutu polimer daur
ulang khususnya pada peningkatan sifat mekanik dan termalnya
dengan pemberian material clay yang digunakan sebagai
komposit-polimer.
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1.2 Permasalahan

Permasalahan yang diambil dalam tugas akhir ini adalah:

e Bagaimana perbandingan antara sifat mekanik dan sifat
termal pada polimer daur ulang dan polimer daur ulang
komposit clay?

e Bagaimana pengaruh variasi konsentrasi clay yang
diberikan terhadap sifat mekanik dan sifat termal polimer
daur ulang komposit clay?

1.3 Tujuan

Tujuan dari tugas akhir ini antara lain untuk:

e Mengetahui pengaruh komposisi clay terhadap sifat
mekanik dan sifat termal pada komposit polimer daur
ulang.

o Mendapatkan komposisi clay yang menghasilkan
komposit polimer daur ulang dengan sifat mekanik dan
sifat termal terbaik.

1.4 Batasan Masalah
Adapun batasan masalah dalam tugas akhir ini adalah
sebagai berikut:
e Variasi ukuran clay yang digunakan adalah 1pm dan 74
pm
e Variasi konsentrasi clay yang digunakan adalah 3%, 5%,
8%, merujuk pada penelitian sebelumnya.
e Sifat mekanik dan sifat termal dilakukan dengan
menganalisa hasil pengujian DMA (Dynamic Mechanical
Analysis).



BAB Il
TEORI DASAR

2.1 Material Komposit

Material komposit dapat didefinisikaan sebagai kombinasi
dari dua atau lebih material yang menghasilkan sifat yang lebih
baik dari pada material penyusunnya. Material komposit terdiri
dari dua buah material penyusun yang disebut filler (bahan
pengisi) dan matriks. Filler merupakan bahan pengisi yang
digunakan dalam pembuatan komposit, biasanya berupa serat atau
serbuk. Serat yang sering digunakan dalam pembuatan komposit
antara lain serat E-Glass, Boron, Carbon dan lain sebagainya.
Sedangkan matriks merupakan material yang berfungsi untuk
mengikat dan berada di sekeliling material filler sehingga menjadi
struktur komposit. Filler atau fasa terdistribusi dapat memiliki
geometrinya sendiri dimana geometri ini juga akan menentukan
sifat dari komposit yang terbentuk. Geometri dari filler dapat
mempunyai arti bentuk partikel, ukuran partikel, distribusi dan
orientasinya. Geometri dari filler dapat dilihat pada gambar
berikut.™

Particulate reinforced

LargeParticle Dispersion

strengthened
—

Gambar 2.1 Representasi geometri filler pada material komposit
untuk jenis particulate reinforced
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Salah satu dari klasifikasi dari material komposit ditunjukan
pada gambar 2.2, dimana pada skema ini mengandung tiga bagian
utama yaitu particle reinforced, fiber-reinforced, struktural
composite. Fasa terdispersi pada particle reinforced composite
memiliki dimensi partikel yang sama untuk setiap arahnya. Untuk
fiber-reinforced composite fasa terdispersina memiliki dimensi
yang memanjang seperti serat. Structural composite merupakan
kombinasi dari material komposit dan material yang sejenis."!

Composites

Particle-reinforced ln!!lr

l_'_lﬁ l_‘_l —

continu Iscontinuou Laminates Sandwict
(aligne (shaort) paneals

=

Aligned Randomly
orented

Gambar 2.2 Skema klasifikasi tipe komposit™!

Large-particle dan dispersion-strengthened composite
merupakan bagian dari particle-reinforced composite.
Perbedaan diantara keduanya yaitu pada mekanisme dasar
penguatannya. Large-particle digunakan untuk menunjukkan
bahwa interaksi partikel dan matriksnya tidak dilakukan dalam
level atom atau molekul. Untuk particle-reinforced composite,
fasa partikelnya harus lebih kuat dan lebih kaku dari pada
matriksnya. Partikel penguat ini cenderung untuk menahan
pergerakan dari fasa matriks di sekitar setiap partikelnya.
Intinya adalah fasa matriks akan mentransfer beberapa tegangan
yang dikenakan padanya ke partikel terdispersinya yang mana
juga akan menanggung sebagian dari beban. Derajat penguatan
atau perbaikan dari sifat mekaniknya tergantung dari kuatnya
ikatan antara fasa matriks dan partikel yang terdispersi.
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Untuk dispersion-strengthened composite, partikel yang
terdistribusi normalnya berukuran kecil, dimana interaksi antara
partikel dan matriks yang digunakan untuk penguatan berada
pada level atom atau moekul. Mekanisme penguatannya mirip
dengan mekanisme penguatan pada precipitation harderning
dimana matriks cenderung memiliki porsi yang lebih dalam
menanggung beban yang diberikan, partikel kecil yang
terdispersi menghalangi atau menghambat pergerakan dari
dislokasi. Hal ini akan meningkatkan sifat mekaniknya terutama
pada kekuatan dan kekerasannya.

2.2 Polimer Polipropilena

Polimer merupakan istilah dari bahasa Yunani poly (banyak)
dan meros (bagian, unit). Jadi polimer berarti bagian yang
berulang-ulang, yakni molekul yang terdiri dari unit-unit yang
sama berulang-ulang. Polietilen adalah molekul etilen dalam
jumlah banyak bersambung berulang hingga mencapai ratusan
ribu kali. Polimer disebut juga Polimer tinggi karena merupakan
makromolekul. Makromolekul adalah molekul besar yang
dibangun oleh pengulangan kesatuan kimia yang kecil dan
sederhana atau disebut monomer. Molekul-molekul polimer
umumnya mempunyai massa molekul yang sangat besar, seperti
polimer poli feniletena mempunyai harga rata-rata massa molekul
mendekati  300.000. Molekul-molekul polimer seringkali
digambarkan sebagai molekul rantai atau rantai polimer. Struktur
polimer dapat dipahami dengan mengidentifikasi monomer yang
secara berulang-ulang menyusun polimer tersebut. Karena
polimer merupakan molekul yang besar, maka polimer umumnya
disajikan dengan menggambarkan hanya sebuah rantai. Sebuah
rantai yang digambarkan tadi harus mencakup paling tidak satu
satuan ulang yang lengkap.

Polipropilena merupakan polimer hidrokarbon yang
termasuk ke dalam polimer termoplastik yang dapat diolah pada
suhu tinggi. Polipropilena berasal dari monomer propilena yang
diperoleh dari pemurnian minyak bumi. Kristalinitas merupakan
sifat penting yang terdapat pada polimer. Kristalinitas merupakan
ikatan antara rantai molekul sehingga menghasilkan susunan
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molekul yang lebih teratur. Pada polimer propilena, rantai
polimer yang terbentuk dapat tersusun membentuk daerah
kristalin (molekul tersusun teratur) dan bagian lain membentuk
daerah amorf ( molekul secara tidak teratur). Untuk polipropilena
struktur zig-zag planar dapat terjadi dalam tiga cara yang
berbeda-beda tergantung pada posisi relatif gugus metana satu
sama lain di dalam rantai polimernya. Ini menghasilkan struktur
isotaktik, ataktik dan sindiotaktik.

CH,y CH, CH CH CH,y

@ | |

CH, ‘ CH, CH

CH CH,
CH, ‘ CH, CH

CH CH

Gambar 2.3 Struktur tiga dimensi dari polipropilena,
(a) isotaktik, (b) ataktik, dan (c) sindiotaktik™!

Ketiga struktur polipropilena tersebut pada dasarnya secara
kimia berbeda satu sama lain. Polipropilena ataktik tidak dapat
berubah menjadi polipropilena sindiotaktik atau menjadi struktur
lainnya tanpa memutuskan dan menyusun kembali beberapa
ikatan kimia. Struktur yang lebih teratur memiliki kecenderungan
yang lebih besar untuk berkristalisasi dari pada struktur yang
tidak teratur. Jadi, struktur isotaktik dan sindiotaktik lebih
cenderung membentuk daerah kristalin daripada ataktik.
Polipropilena berstruktur stereogular seperti isotaktik dan
sindiotaktik adalah sangat kristalin, bersifat keras dan kuat.
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Dalam struktur polipropilena ataktik gugus metana bertindak
seperti cabang-cabang rantai pendek yang muncul pada sisi rantai
secara acak. Ini mengakibatkan sulitnya untuk mendapatkan
daerah-daerah rantai yang sama (tersusun) sehingga mempunyai
sifat kristalin rendah menyebabkan tingginya kadar oksigen pada
bahan tersebut sehingga bahan polimer ini mudah terdegradasi
oleh pengaruh lingkungan seperti kelembaban cuaca, radiasi sinar
matahari dan lain sebagainya.

Polipropilena merupakan jenis bahan baku plastik yang
ringan dengan densitas 0,90 g/cm® — 0,92 g/cm®, memiliki
kekerasan dan kerapuhan yang paling tinggi serta bersifat kurang
stabil terhadap panas dikarenakan adanya hidrogen tersier.
Penggunaan bahan pengisi dan penguat memungkinkan
polipropilena memiliki mutu kimia yang baik sebagai bahan
polimer dan tahan terhadap pemecahan karena tekanan (stress —
cracking) walaupun pada temperature tinggi.

Kerapuhan Polipropilena dibawah 0 °C dapat dihilangkan
dengan penggunaan bahan pengisi. Dengan bantuan pengisi dan
penguat, akan terdapat adhesi yang baik. Polimer yang memiliki
konduktivitas panas rendah seperti Polipropilena (konduktivitas =
0,12 W/m) kristalinitasnya sangat rentan terhadap laju
pendinginan. Misalnya dalam suatu proses pencetakan
termoplastik membentuk barang jadi yang tebal dan luas, bagian
tengah akan menjadi dingin lebih lambat daripada bagian luar,
yang bersentuhan langsung dengan cetakan. Akibatnya, akan
terjadi perbedaaan derajat kristalinitas pada permukaan dengan
bagian tengahnya.”

Polipropilena mempunyai tegangan (tensile) yang rendah,
kekuatan benturan (impact strength) yang tinggi dan ketahanan
yang tinggi terhadap pelarut organik. Polipropilena juga
mempunyai sifat isolator yang baik mudah diproses dan sangat
tahan terhadap air karena sedikit sekali menyerap air, dan sifat
kekakuan yang tinggi. Seperti polyolefin lain, Polipropilena juga
mempunyai ketahanan yang sangat baik terhadap bahan kimia
anorganik non pengoksidasi, deterjen, alkohol dan sebagainya.
Tetapi polipropilena dapat terdegradasi oleh zat pengoksidasi
seperti asam nitrat dan hidrogen peroksida. Sifat kristalinitasnya



8

yang tinggi menyebabkan daya regangannya tinggi, kaku dan
keras .[°

Karena polipropilena kebal dari lelah, kebanyakan living
hinge (engsel fleksibel tipis yang terbuat dari plastik yang
menghubungkan dua bagian dari plastik yang kaku), seperti yang
ada di botol dengan tutup flip top, dibuat dari bahan ini. Lembar
propilena yang sangat tipis dipakai sebagai dielektrik dalam pulsa
berdaya tinggi tertentu serta kondensator frekuensi radio yang
kehilangan frekuensinya rendah.

Kebanyakan barang dari plastik untuk keperluan medis atau
labolatorium bisa dibuat dari polipropilena karena mampu
menahan panas di dalam autoklaf. Sifat tahan panas ini
menyebabkannya digunakan sebagai bahan untuk membuat ketel
(ceret) tingkat-konsumen. Wadah penyimpan makan yang terbuat
darinya takkan meleleh di dalam mesin cuci piring dan selama
proses pengisian panas industri berlangsung. Untuk alasan inilah,
sebagian besar tong plastik untuk produk susu perahan terbuat
dari propilena yang ditutupi dengan foil aluminium (keduanya
merupakan bahan tahan-panas). Seusai produk didinginkan,
tabung sering diberi tutup yang terbuat dari bahan yang kurang
tahan panas, seperti polietilena berdensitas rendah (LDPE) atau
polistirena. Wadah seperti ini merupakan contoh yang bagus
mengenai perbedaan modulus, karena tampak jelas beda
kekenyalan LDPE (lebih lunak, lebih mudah dilenturkan) dengan
PP yang tebalnya sama. Jadi wadah penyimpan makanan dari
polipropilena sering memiliki tutup yang terbuat dari LDPE yang
lebih fleksible agar bisa tertutup rapat-rapat. Polipropilena juga
bisa dibuat menjadi botol sekali pakai untuk menyimpat produk
konsumen berbentuk cairan atau tepung, meksi HDPE dan
polietilena tereftalatlah yang umum dipakai untuk membuat botol
semacam itu. Ember plastik, baterai mobil, kontainer penyejuk,
piring, dan kendi sering terbuat dari polipropilena atau HDPE,
keduanya memiliki penampilan, rasa, serta sifat yang hampir
sama pada suhu ambien.

Polipropilena merupakan sebuah polimer utama dalam
barang-barang tak tertenun. Sekitar 50% digunakan dalam popok
atau berbagai produk sanitasi yang dipakai untuk menyerap air


https://id.wikipedia.org/wiki/Kondensator
https://id.wikipedia.org/wiki/Frekuensi_radio
https://id.wikipedia.org/wiki/Polistirena
https://id.wikipedia.org/wiki/Polietilena_tereftalat
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(hidrofil), bukan yang secara alami menolak air (hidrofobik).
Penggunaan tak tertenun lainnya yang menarik adalah saringan
udara, gas, dan cair dimana serat bisa dibentuk menjadi lembaran
atau jaring yang bisa dilipat untuk membentuk Kkartrij atau lapisan
yang menyaring dalam batas-batas 0,5 sampai 30 mikron.
Aplikasi ini bisa ditemukan di dalam rumah sebagai saringan air
atau saringan tipe pengondisian udara. Wilayah permukaan tinggi
serta polipropilena hidrofobik alami yang tak tertenun merupakan
penyerap tumpahan minyak yang ideal dengan perintang apung
yang biasanya diletakkan di dekat tumpahan minyak di sungai.

2.3 Polimer Komposit

Polimer komposit dibuat dengan mengkombinasikan polimer
dan sintesis atau natural inorganik filler. Dengan penambahan
filler ke matriks polimer akan menyebabkan sifat dari komposit
tersebut yang umumnya meningkat, seperti sifat mekanik dan
sifat termalnya. Akan tetapi, penambahan filler ini dapat
menyebabkan timbulnya sifat yang tidak diinginkan, jika
komposisi yang digunakan tidak sesuai, sifat yang tidak
diinginkan tersebut vyaitu kerapuhan dan kehilangan sifat
optiknya.!”

Sifat akhir yang diperoleh pada polimer komposit
dipengaruhi oleh sifat alami dari polimer tersebut, sifat dan
kandungan dari isi komponen, dimensi dari komponen dan
struktur mikro dari komposit serta interaksi yang terjadi diantara
matriks dan fasa terdispersinya. Efisiensi perbaikan sifatnya
tergantung dari sifat-sifat mekanik fillernya dan juga adhesi
antara matriks dan filler pada rasio filler yang dipakai. Aspek
rasio dari filler sangat penting dan krusial untuk banyak dari sifat
komposit yang dihasilkan seperti sifat elektrik, mekanik dan
termalnya. Polimer komposit dengan rasio aspek yang tinggi dari
nano-filler seperti clay, carbon nanotube, dan nanofiber memiliki
banyak fungsi yang unik dalam peningkatan sifatnya. Kombinasi
dari ukuran dimensi filler yang berukuran nano dan aspek rasio
yang tinggi dengan pendispersian nanoscale pada matriks polimer
untuk peningkatan sifat polimer secara signifikan pada fraksi
volume filler yang sangat rendah.!
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Sebuah nanokomposit didefinisikan sebagai komposit
material yang salah satu dimensi komponennya dalam skala nano.
Penggunaan material alami dan polimer seperti karbohidrat,
lemak, dan protein alami membuat kuat nanokomposit seperti
halnya tulang, kerangka dan kayu'®. Dengan salah satu fillernya
yang berukuran nanometer, maka luasan kontak antara matriks
dan filler akan semakin besar, hal ini akan meningkatkan sifat
yang dimiliki polimer komposit tersebut meskipun menggunakan
fraksi filler yang rendah.

Dalam material komposit terdapat istilah rule of mixtures, ini
berarti bahwa hasil percampuran komposit tersebut harus sesuai
dengan teori yang ada. Untuk mengetahui atau memperkirakan
nilai storage modulus (E’) dari percampuran material komposit
dapat diprediksi menggunakan persamaan berikut.

Ec(u) = EmVm + EpVp (2.1)
EmEp

Ec(l) = W (2.2)
Keterangan:

Ec(u) = batas atas storage modulus (MPa)

Ec(l) = batas bawah storage modulus (MPa)

Em = storage modulus filler (MPa)

Ep = storage modulus polymer (MPa)

vm = fraksi volume filler

Vp = fraksi volume polymer
2.4 Clay

Tanah liat atau clay merupakan bagian dari faksi tanah
dengan ukuran partikel yang kecil. Lapisan tanah liat memilii
ketebalan sekitar 1 nm dalam skala strukturnya. Beberapa bagian
dari clay strukturnya dapat dibenggangkan sehingga dapat
dijadikan  sebagai nanofiller ~pada material komposit.
Pembenggangan pada struktur clay ini dapat digunakan sebagai
tempat masuknya struktur matriks, misalnya polimer, yang
demikian sehingga struktur ikatannya akan menjadi kuat. Dengan
adanya ikatan yang kuat ini, akan menyebabkan peningkatan sifat
yang dramatis jika dibandingkan dengan sifat aslinya. ™
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Clay memiliki struktur berlapis. Lapisan ini dibangun dari
lapisan tetrahedral dimana silikon dikelilingi oleh empat atom
oksigen dan lapisan oktahedral dimana logam seperti alumunium
atau magnesium dikelilingi oleh delapan atom oksigen. Lempung
membentuk gumpalan keras saat kering dan lengket apabila basah
terkena air. Sifat ini ditentukan oleh jenis mineral lempung yang
mendominasinya. Mineral lempung digolongkan berdasarkan
susunan lapisan oksida silikon dan oksida aluminium yang
membentuk kristalnya. Golongan 1:1 memiliki lapisan satu
oksida silikon dan satu oksida aluminium, sementara golongan
2:1 memiliki dua lapis golongan oksida silikon yang mengapit
satu lapis oksida aluminium. Mineral lempung golongan 2:1
memiliki sifat elastis yang kuat, menyusut saat kering dan
memuai saat basah. Karena perilaku inilah beberapa jenis tanah
dapat membentuk kerutan-kerutan atau "pecah-pecah” bila kering.
Pada lapisan-lapisan yang menyusun clay akan terdapat jarak
antar lapisannya. Jarak ini dinamakan inter layer atau galeri.
Ketebalannya akan terus berulang untuk lapisan berikutnya.
Dimensi galeri juga bergantung pada sifat dan pembenggangan
dari clay tersebut. Gaya elektrostatik dan gaya van der waals yang
menahan antar lapisan memiliki kekuatan yang kecil. Karena
adanya jarak antar lapisan dan gaya antar lapisan yang lemah,
maka akan mengakibatkan kation yang berada dalam lapisan
dapat terhidrasi dalam larutan dengan mudah, inilah yang disebut
dengan pembenggangan. Pembenggangan terjadi  akibat
meningkatnya jarak antar lapisan. Densitas muatan pada tiap
layernya akan berbeda untuk jenis clay yang berbeda. Dengan
adanya jarak dan gaya yang lemah antar lapisan akan
memungkinkan molekul lain untuk mengisi bagian antar lapisan
tersebut. Hal ini juga dapat mengakibatkan lapisan tersebut
menjadi terpisah sehingga menjadikannya lembaran-lembaran
yang tidak saling terikat.®


https://id.wikipedia.org/wiki/Air
https://id.wikipedia.org/wiki/Mineral_lempung
https://id.wikipedia.org/wiki/Kristal
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Tetrahedral sheet ——>

Octahedral sheet ——>
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Gambar 2.4 Skema struktur clay 2:1

Struktur lapisan 2:1 dari clay ini memiliki dimensi ketebalan
sekitar 1nm dan panjang lateral mulai dari 30 nm sampai
beberapa mikron, tergantung dari sumber dan perlakuan yang
diterima oleh clay tersebut. Aspek dimensi ini sangat penting
dalam penentuan sifat dari komposit polimer-clay yang
dihasilkan. Karena luas permukaannya yang besar dan karena
persebarannya yang banyak, maka gaya internal untuk terjadinya
aglomerasi juga meningkat. Oleh karena itu, lapisan pada clay
cenderung akan terus bersama dan membentuk sebuah agregat.
Beberapa lapisan tersebut memiliki tebal sekitar 10 nm.

2.5 Pengujian DMA Material

Metode termal seperti differential scanning calorimetry
(DSC), thermogravimetric analysis (TGA), thermomechanical
analysis (TMA) dan dynamic mechanical analysis (DMA)
merupakan teknik untuk mencirikan morfologi dan komposisi
material (bahan). Hal ini sering dilakukan untuk mengidentifikasi
zat dengan mengacu pada karakteristik perubahan suhu suatu
material. Dengan mengamati perubahan sifat yang diukur dengan
suhu (misalnya. entalpi, berat, panjang, kekakuan dll), seseorang
mungkin dapat mengukur derajat kristalinitas, komposisi atau
kepadatan. sistem multi-fase akan memberikan respon kombinasi
dimana memungkinkan untuk memperkirakan jumlah setiap
komponen. Metode termal konvensional hanya memberikan
respon rata-rata spesimen yaitu mereka tidak dapat memberikan
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informasi mengenai distribusi fase dalam rangka untuk
mendapatkan informasi tentang sampel, sehingga penelitian
harus menggunakan mikroskop.

Dynamic Mechanical Spectrometer (DMS) atau lebih dikenal
dengan Dynamic Mechanical Analysis (DMA) adalah salah satu
uji polimer yang berfungsi mengukur viskoelastik suatu sampel
yang diukur sebagai fungsi frekuensi, waktu, suhu, tegangan,
regangan dan lingkungan. Penggunaan DMA khususnya
pengukuran stress sinuisoidal dan strain dalam suatu material,
memudahkan dalam pengukuran modulus yang kompleks. Variasi
pada modulus kompleks dapat terjadi akibat perubahan suhu
ataupun frekuensi. Keadaan tersebut sangat berguna dalam
penentuan temperatur transisi glass (Tg) dari suatu materi.

Pada instrument DMA, karakterisasi suatu material dapat
mencakup fungsi yang sangat luas. Antara lain, dapat melakukan
pengukuran statis viscoelasticity, stress relaxation, dan dynamic
viscoelasticity. Relaksasi dari suatu material dapat ditentukan
menggunakan DMA. Hal ini dikarenakan DMA mempunyai
sensitivitas yang tinggi dan adanya synthetic oscillation mode
dalam DMA sangat memudahkan untuk mengukur modulus
transformasi  secara cepat yang dilakukan dalam variasi
frekuensi®.

Pengukuran sifat mekanik materi menggunakan DMA
mengikuti Hukum Hooke diamana materi diibaratkan sebuah
pegas. Dalam Hukum Hooke, elastic atau Young Modulus (E)
diperoleh pada sampel yang lunak dengan teknik bending atau
tension. Teknik ini memungkinkan sifat shear mode dan shear
Modulus (G) diperoleh dengan tepat.

o(t) = E ™ (w)e(t) (2.3)
E™* (0) = E'(w) + iE"(w) (2.4)
Ernr

tang = — (2.5)
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Keterangan:
E* = Young Modulus
o = Stress Oscillation
e = Strain Amplitude
E’ = Storage Modulus
E” =Loss Modulus
tan = Phase Angle

Umumnya, nilai E’, E”, dan tan dibuat berlawanan dengan
temperature dan waktu. DMA adalah instrument yang memiliki
sensitivitas yang baik dalam pengkuran nilai Tg dari polimer.
Pergerakan rantai samping dan rantai induk dari area polimer
yang spesifik ataupun local relaxation mode yang tidak dapat
diukur dengan DSC dapat diamati dengan DMA. Dalam
pengujian DMA akan terjadi penurunan storage modulus karena
pengaruh penambahan suhu yang diberikan. Penurunan ini dalam
kekuatan dapat menyebabkan masalah serius jika terjadi pada
suhu yang berbeda dari yang diharapkan. Salah satu keuntungan
dari DMA adalah bahwa kita dapat memperoleh modulus setiap
kali gelombang sinus diterapkan, hal itu memungkinkan Kkita
untuk melakukan pengujian di suhu atau rentang frekuensi yang
diinginkan. Jadi jika kita menjalankan eksperimen di siklus 1 Hz
atau 1 / detik, kita akan mampu merekam nilai modulus setiap
detik. Hal ini dapat dilakukan sambil memvariasikan suhu di
beberapa tingkat, seperti 10 °C / menit, sehingga perubahan suhu
per siklus dapat terjadi tidak signifikan. DMA dapat merekam
modulus sebagai fungsi temperatur lebih dari 200 ° C dalam 20
menit. Demikian pula, kita dapat memindai frekuensi atau geser
rentang dari 0,01 sampai 100 Hz di kurang dari 2 jam. Dalam
pendekatan tradisional, kita harus menjalankan percobaan pada
setiap tingkat suhu atau regangan untuk mendapatkan data yang
sama. Untuk pemetaan modulus atau viskositas sebagai fungsi
temperatur, ini akan membutuhkan proses dan waktu yang lama
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2.6 Pengujian FTIR

Prinsip kerja spektroskopi FTIR adalah adanya interaksi
energi dengan materi. Misalkan dalam suatu percobaan berupa
molekul senyawa kompleks yang ditembak dengan energi dari
sumber sinar yang akan menyebabkan molekul tersebut
mengalami vibrasi. Sumber sinar yang digunakan adalah keramik,
yang apabila dialiri arus listrik maka keramik ini dapat
memancarkan infrared. Vibrasi dapat terjadi karena energi yang
berasal dari sinar infrared tidak cukup kuat untuk menyebabkan
terjadinya atomisasi ataupun eksitasi elektron pada molekul
senyawa yang ditembak dimana besarnya energi vibrasi tiap atom
atau molekul berbeda tergantung pada atom-atom dan kekuatan
ikatan yang menghubungkannya sehingga dihasilkan frekuaensi
yang berbeda pula. FTIR interferogramnya menggunakan
mecrosem dan letak cerminnya (fixed mirror dan moving mirror)
paralel.  Spektroskopi inframerah berfokus pada radiasi
elektromagnetik pada rentang frekuensi 400 — 4000 cm™ di mana
cm™ disebut sebagai wavenumber (1/wavelength) yakni suatu
ukuran unit untuk frekuensi. Daerah panjang gelombang yang
digunakan pada percobaan ini adalah daerah inframerah
pertengahan (4.000 — 200 cm™).

Interaksi antara materi berupa molekul senyawa kompleks
dengan energi berupa sinar infrared mengakibatkan molekul-
molekul bervibrasi dimana besarnya energi vibrasi tiap komponen
molekul berbeda-beda tergantung pada atom-atom dan kekuatan
ikatan yang menghubungkannya sehingga akan dihasilkan
frekuensi yang berbeda.

Analisis menggunakan FTIR dapat digunakan untuk
mengetahui sifat termal bahan dari suatu lapisan tipis misalnya.
Dari hasil analisis spektrum FTIR didapatkan analisa tentang
disosiasi ligan suatu bahan penumbuhan lapisan tipis secara
sempurna. Misalkan disosiasi ligan berawal pada temperatur 300°
C sampai 400° C. Hasil ini menyarankan nilai besaran temperatur
substrat saat penumbuhan dimana lapisan akan tumbuh diawali
pada temperatur 300° C sampai temperatur 400° C. FTIR
digunakan untuk melakukan analisa kualitatif yaitu untuk
mengetahui ikatan kimia yang dapat ditentukan dari spektra
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vibrasi yang dihasilkan oleh suatu senyawa pada panjang
gelombang tertentu. Selain itu digunakan juga untuk analisa
kuantitatif ~ yaitu melakukan perhitungan tertentu dengan
menggunakan intensitas.

Karakterisasi menggunakan FTIR dapat dilakukan dengan
menganalisis spektra yang dihasilkan sesuai dengan puncak-
puncak yang dibentuk oleh suatu gugus fungsi, karena senyawa
tersebut dapat menyerap radiasi elektromagnetik pada daerah
inframerah dengan panjang gelombang antara 0.78 — 1000 pum.

2.7 Pengujian XRD

Proses analisis menggunakan X-ray diffraction (XRD)
merupakan salah satu metoda karakterisasi material yang paling
tua dan paling sering digunakan hingga sekarang. Teknik ini
digunakan untuk mengidentifikasi fasa kristalin dalam material
dengan cara menentukan parameter struktur Kkisi serta untuk
mendapatkan ukuran partikel. Sinar X merupakan radiasi
elektromagnetik yang memiliki energi tinggi sekitar 200 eV
sampai 1 MeV. Sinar X dihasilkan oleh interaksi antara berkas
elektron eksternal dengan elektron pada kulit atom. Spektrum
sinar X memilki panjang gelombang 10" s/d 5% nm,
berfrekuensi 1017-1020 Hz dan memiliki energi 103-106 eV.
Panjang gelombang sinar X memiliki orde yang sama dengan
jarak antar atom sehingga dapat digunakan sebagai sumber
difraksi kristal. Sinar X dihasilkan dari tumbukan elektron
berkecepatan tinggi dengan logam sasaran. Olehk arena itu, suatu
tabung sinar X harus mempunyai suatu sumber elektron, voltase
tinggi, dan logam sasaran. Selanjutnya elektron elektron yang
ditumbukan ini mengalami pengurangan kecepatan dengan cepat
dan energinya diubah menjadi foton.

Sinar X ditemukan pertama kali oleh Wilhelm Conrad
Rontgen pada tahun 1895, di Universitas Wurtzburg, Jerman.
Karena asalnya tidak diketahui waktu itu maka disebut sinar X.
Untuk penemuan ini Rontgen mendapat hadiah nobel pada tahun
1901, yang merupakan hadiah nobel pertama di bidang fisika.
Sejak ditemukannya, sinar-X telah umum digunakan untuk tujuan
pemeriksaan tidak merusak pada material maupun manusia.
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Disamping itu, sinar-X dapat juga digunakan untuk menghasilkan
pola difraksi tertentu yang dapat digunakan dalam analisis
kualitatif ~dan  kuantitatif  material.  Pengujian  dengan
menggunakan sinar X disebut dengan pengujian XRD (X-Ray
Diffraction).

XRD digunakan untuk analisis komposisi fasa atau senyawa
pada material dan juga karakterisasi kristal. Prinsip dasar XRD
adalah mendifraksi cahaya yang melalui celah kristal. Difraksi
cahaya oleh kisi-kisi atau kristal ini dapat terjadi apabila difraksi
tersebut berasal dari radius yang memiliki panjang gelombang
yang setara dengan jarak antar atom, yaitu sekitar 1 Angstrom.
Radiasi yang digunakan berupa radiasi sinar-X, elektron, dan
neutron. Sinar-X merupakan foton dengan energi tinggi yang
memiliki panjang gelombang berkisar antara 0.5 sampai 2.5
Angstrom. Ketika berkas sinar-X berinteraksi dengan suatu
material, maka sebagian berkas akan diabsorbsi, ditransmisikan,
dan sebagian lagi dihamburkan terdifraksi. Hamburan terdifraksi
inilah yang dideteksi oleh XRD. Berkas sinar X yang
dihamburkan tersebut ada yang saling menghilangkan karena
fasanya berbeda dan ada juga yang saling menguatkan karena
fasanya sama. Berkas sinar X yang saling menguatkan itulah yang
disebut sebagai berkas difraksi. Hukum Bragg merumuskan
tentang persyaratan yang harus dipenuhi agar berkas sinar X yang
dihamburkan tersebut merupakan berkas difraksi.

Incident ™\

@ ® @ © O © 154
Gambar 2.5 Skema difraksi sinar-X pada XRD
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ni=SQ + QT (2.6)

nA = dpgisin 0 + dpgsin 0
= 2dp)sin 6 (2.7)

Dari metode difraksi kita dapat mengetahui secara langsung
mengenai jarak rata-rata antar bidang atom. Kemudian Kita juga
dapat menentukan orientasi dari kristal tunggal. Secara langsung
mendeteksi struktur kristal dari suatu material yang belum
diketahui komposisinya. Kemudian secara tidak langsung
mengukur ukuran, bentuk dan internal stres dari suatu kristal.
Prinsip dari difraksi terjadi sebagai akibat dari pantulan elastis
yang terjadi ketika sebuah sinar berinteraksi dengan sebuah
target. Pantulan yang tidak terjadi kehilangan energi disebut
pantulan elastis (elastic scatering). Ada dua karakteristik utama
dari difraksi yaitu geometri dan intensitas. Geometri dari difraksi
secara sederhana dijelaskan oleh Bragg’s Law (Lihat persamaan
2.7). Misalkan ada dua pantulan sinar o dan . Secara matematis
sinar [} tertinggal dari sinar o sejauh SQ+QT yang sama dengan
2d sin 0 secara geometris. Agar dua sinar ini dalam fasa yang
sama maka jarak ini harus berupa kelipatan bilangan bulat dari
panjang gelombang sinar A. Maka didapatkanlah Hukum Bragg:
2d sin @ = nJ. Secara matematis, difraksi hanya terjadi ketika
Hukum Bragg dipenuhi. Secara fisis jika kita mengetahui panjang
gelombang dari sinar yang membentur kemudian kita bisa
mengontrol sudut dari benturan maka kita bisa menentukan jarak
antar atom (geometri dari latis). Persamaan ini adalah persamaan
utama dalam difraksi. Secara praktis sebenarnya nilai n pada
persamaan Bragg diatas nilainya 1. Sehingga cukup dengan
persamaan 2d sin 6 = A . Dengan menghitung d dari rumus Bragg
serta mengetahui nilai h, k, | dari masing-masing nilai d, dengan
rumus-rumus yang telah ditentukan tiap-tiap bidang kristal kita
bisa menentukan latis parameter (a, b dan ¢) sesuai dengan bentuk
kristalnya.
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2.8 Pengujian PSA

Perkembangan ilmu pengetahuan yang mengarah ke era
nanoteknologi, para peneliti mulai menggunakan metode laser
diffraction (LAS).yang memiliki tingkat akurasi yang tinggi bila
dibandingkan dengan metode analisa gambar maupun metode
ayakan (sieve analysis). Metode ini menjadi prinsip dasar dalam
instrumen Particle Size Analyzer (PSA). Prinsip dari Laser
Diffraction sendiri ialah ketika partikel-partikel melewati berkas
sinar laser dan cahaya dihamburkan oleh partikel-pertikel tersebut
dikumpulkan melebihi rentang sudut yang berhadapan langsung.
Distribusi dari intensitas yang dihamburkan ini yang akan
dianalisis oleh komputer sebagai hasil distribusi ukuran partikel.!

Gambar 2.6 Prinsip kerja PSA

Pengukuran partikel dengan menggunakan PSA biasanya
menggunakan metode basah. Metode ini dinilai lebih akurat jika
dibandingkan dengan metode kering ataupun pengukuran partikel
dengan metode ayakan dan analisa gambar. Terutama untuk
sampel-sampel dalam orde nanometer yang cenderung memiliki
aglomerasi yang tinggi. Hal ini dikarenakan partikel didispersikan
ke dalam media sehingga partikel tidak saling aglomerasi.
Dengan demikian, ukuran partikel yang terukur adalah ukuran
dari single particle. Selain itu hasil pengukuran ditampilkan
dalam bentuk distribusi, sehingga hasil pengukuran dapat
diasumsikan sudah menggambarkan keseluruhan kondisi sampel.
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Melalui analisis Particle Size Analyzer (PSA) diharapkan
distribusi ukuran nanopartikel kitosan yang dihasilkan berada
pada rentang nanometer dengan keseragaman ukuran yang baik.

Keunggulan penggunaan Particle Size Analyzer (PSA) dalam
mengetahui ukuran partikel antara lain mudah digunakan, mampu
mengukur dalam rentang 0,6 nanometer hingga 7 mikrometer dan
lebih akurat jika dibandingkan dengan pengukuran partikel
dengan alat lain seperti TEM ataupun SEM. Hal ini dikarenakan
partikel dari sampel yang akan diuji didispersikan ke dalam
sebuah media sehingga ukuran partikel yang terukur merupakan
ukuran partikel tunggal. Selain itu, hasil pengukuran disajikan
dalam bentuk distribusi, sehingga mampu menjelaskan
keseluruhan kondisi sampel atau penyebaran ukuran rata-rata
partikel dalam suatu sampel.!*”

2.9 Pengujian SEM

Metode analisis yang sangat penting dalam Kkarakterisasi
morfologi polimer adalah metode analisis menggunakan Scanning
Electron Microscopy (SEM). SEM adalah salah satu jenis
mikroskop elektron yang berfungsi untuk analisis morfologi atau
menggambarkan permukaan suatu objek atau material.

SEM menggunakan elektron berenergi tinggi yang
ditembakkan ke permukaan material dan permukaan material
yang terkena berkas elektron berenergi tinggi tersebut akan
dipantulkan kembali sehingga menghasilkan elektron sekunder
yang menuju ke segala arah. Intensitas pantulan dengan tingkat
energi tertinggi kemudian akan ditangkap oleh detektor sehingga
diperolen informasi mengenai morfologi material seperti
kelandaian, permukaan, dan arah kemiringan. Untuk memperoleh
pencitraan yang baik, permukaan material haruslah dilapisi
dengan logam sehingga dihasilkan elektron sekunder ketika
ditembakan denagn berkas electron berenergi tinggi. Akan tetapi,
bila material yang diamati berasal dari logam maka tidak perlu
dilakukan pelapisan dengan logam lagi.
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Gambar 2.7 Skema kerja SEM

Scanning Electron Microscopy (SEM) adalah suatu
instrumen yang menghasilkan seberkas elektron pada permukaaan
spesimen target dan mengumpulkan serta menampilkan sinyal-
sinyal yang diberikan oleh material target. Penggunaan alat
Scanning Electron Microscopy dalam morfologi kopolimer telah
dikembangkan secara luas. Pada prinsipnya SEM terdiri dari
kolom elektron (electron coloum), ruang sampel (specimen
chamber) dan sistem vakum (vacuum system).

Prinsip analisis SEM adalah dengan menggunakan alat sinyal
elektron sekunder. Berkas elektron diarahkan pada suatu
permukaan spesimen yang telah dilapisi oleh suatu film
konduktor. Pelapisan ini bertujuan agar polimer yang digunakan
dapat menghasilkan arus listrik sehingga dapat berinteraksi
dengan berkas elektron. Berkas elektron yang berinteraksi dengan
spesimen dikumpulkan untuk menghasilkan sinyal. Sinyal ini
digunakan untuk mengatur intensitas elektron pada suatu tabung
televisi yang diarahkan serentak dengan sinar dari mikroskop.
Interaksi berkas elektron dengan spesimen akan menghasilkan
pola difraksi elektron yang dapat memberikan informasi
mengenai kristalografi, jenis unsur dan distribusinya, dan
morfologi dari permukaan bahan.
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Halaman Ini Sengaja Dikosongkan



BAB IlII
METODOLOGI PENELITIAN

Metode penelitian ini berisi tentang langkah-langkah yang

dikerjakan dalam penelitian yang dilakukan. Berikut merupakan
flowchart dari penelitian yang dilakukan:
Pembuatan |4

Microclay

l A 4

v

Pengujian Persiapan Polimer daur
PSA ulang:
[ - Pemilihan polimer
- Penggerusan

- Pengujian FTIR

. Tidak
Ukuran partikel
(l-lOpm%
Ya
Pengujian
FTIR
> Percampuran
"|  Clay+Polimer daur ulang
v
| Uji DMA & SEM |
Analisis

Selesai

Gambar 3.1 Flowchart pengerjaan tugas akhir
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Pada metodologi penelitian ini, yang pertama kali dilakukan
yaitu mengadakan studi literatur tentang pengetahuan yang
diperlukan dalam pengerjaan tugas akhir ini. Kemudian dilakukan
pembuatan mikroclay. Setelah mikroclay dibuat, maka dilakukan
karakterisasi yang berupa pengujian ukuran partiel menggunakan
uji PSA dan karakterisasi gugus-gugus ikatan kimia yang
terkandung di dalam mikroclay tersebut menggunakan uji FTIR.
Pada pengujian PSA ini diharapkan terbentuk mikroclay dengan
ukuran partikel 1um sampai 10 um. Langkah selanjutnya yaitu
mencampurkan mikroclay yang telah dibuat dengan polimer daur
ulang, dimana polimer daur ulang yang dipakai menggunakan
jenis polipropilena yang telah menjadi barang yang terpakai
selama lebih dari 5 tahun dengan keadaan yang telah rusak.
Setelah tercampur, maka akan dilakukan pengujian termal dan
pengujian mekanik yang berupa pengujian DMA. Kemudian
setelah dilakukan pengujian DMA, maka hasilnya akan
dibandingkan dengan hasil uji DMA pada polimer daur ulang dan
polipropilena murninya. Hasilnya kemudian dianalisis untuk
didapatkan kesimpulan.

3.1 Rancangan Penelitian
Pada rancangan penelitian ini berisi tentang penentuan
variabel-variabel yang dipakai. Variabel-variabel yang dipakai
yaitu:
Variabel bebas  : Konsentrasi microclay yang
dicampurkan yaitu pada konsentrasi
3%, 5% dan 8%.
Ukuran partikel clay yang digunakan
sebagai campurkan yaitu 1pum dan yang
lolos saringan 74 pm.
Variabel terikat  : Sifat mekanik dan sifat termal
Variabel kontrol : Sifat polimer daur ulang dan sifat asli
polipropilena.
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Secara umum tabel data variabel-variabel tersebut yaitu:

Tabel 3.1 Tabel Data Berdasarkan Variabel-Variabel yang Digunakan

No Konsentrasi Microclay(%) le?:rtlik TSe:Li;I De;g;tas
1 3 lum T3 L3 D3
2 3_74 um T4 L4 D4
3 5 lum T5 L5 D5
4 5 74 um T6 L6 D6
5 8 lum T7 L7 D7
6 8_74 um T8 L8 D8
7 Polimer daur ulang m Lm Dm
8 Polipropilena Tt Lt Dt

3.2 Persiapan Polimer Daur Ulang

Persiapan polimer daur ulang yang digunakan dalam tugas
akhir ini adalah polipropilena bekas berbentuk ember yang telah
rusak dengan masa pakai kurang lebih lima tahun. Sebelum
digunakan dalam pembuatan sampel, polimer daur ulang tersebut
dibersihkan dan dihancurkan hingga ukuran Kkecil dengan
menggunakan blender. Ukuran polimer daur ulang tersebut dibuat
kecil agar mempermudah dalam proses percampuran.

3.3 Pembuatan Microclay

Langkah pertama yang dilakukan setelah diadakan studi
literatur yaitu pembuatan microclay. Clay yang digunakan pada
tugas akhir ini yaitu diambil dari desa Sokka, kecamatan
Pejagoan, kabupaten Kebumen, Jawa Tengah. Pembuatan
microclay meliputi bagaimana cara terbaik dalam mendapatkan
ukuran mikro pada material yang akan dikompositkan dengan
polimer. Ukuran yang diharapkan yaitu dalam rentang 1um -10
um. Clay yang didapatkan dari alam biasanya masih terdapat
kandungan air yang banyak, sehingga perlu untuk dikurangi
kandungan airnya terlebih dahulu. Untuk mengurangi kandungan
airnya, maka diperlukan pengeringan dengan cara diopen pada
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suhu 170 °C sampai kering dengan lama waktu pengeringan
tergantung dari jumlah yang dikeringkan. Sedangkan ukuran yang
diharapkan didapatkan dengan menghaluskan clay hingga
menjadi serbuk, kemudian melarutkan serbuk clay ke dalam
akuades dengan perbandingan 20 gram serbuk clay dengan
akuades 300 ml. Kemudian dibiarkan agar mengendap selama 20
menit. Hasil campuran tersebut yang belum mengendap
dipisahkan ke wadah lain untuk diendapkan lagi. Setelah 15
menit, diambil campuran clay dan akuades yang belum
mengendap untuk kemudian dikeringkan dengan cara dioven.
Berikut merupakan gambar dari proses tersebut.

Gambar 3.2 Proses pengendapan clay

Setelah itu, serbuk clay yang telah kering digerus selama 10
jam, dan jadilah serbuk clay yang akan digunakan dalam
percobaan. Setelah serbuk clay dibuat, maka dilakukan uji PSA
dan FTIR. Uji PSA dimaksudkan untuk mengetahui ukuran butir
yang didapatkan dari proses tersebut. Sedangkan uji FTIR
dimaksudkan untuk mengetahui gugus senyawa yang terkandung
dari bahan clay yang digunakan. Selanjutnya sampel clay diuji
PSA untuk mengetahui ukuran partikel yang didapat. Untuk
ukuran partikel clay 74 um, didapatkan dengan menyaring serbuk
clay dengan saringan berukuran 200 mesh.

3.4 Percampuran Microclay dan Polimer Daur Ulang
Pada percampuran ini telah divariasikan konsentrasi

microclay yang digunakan dan divariasikan pula ukuran

microclay yang digunakan dalam pembuatan komposit yaitu 1um



dan ukuran partikel

74 um. Hal ini

27

dimaksudkan untuk

mengetahui pada konsentrasi dan ukuran partikel berapa akan
dihasilkan material komposit yang memiliki sifat mekanik dan

termal

yang terbaik. Berikut merupakan flowchart

percampuran microclay dan polimer daur ulang.

Air NaOH

——

Air+NaOH(24%)
+

Propylene
Glycol(56%)
+

microclay(20%)
(Aduk selama 4 Menit
dan diamkan 1 jam)

1

Propylene Glycol

microclay

56% 20%

dari

PP HI 35
HO

Peroxide
5ml

Maleic Anhydride/MA

10%

A

Proses Pencampuran
t=5 Menit
T=170°C
100 RPM

PP-MA

\ 4

Clay dispersed PG(50%)
+
PP-MA(50%)
t=5 Menit
T=200°C
100 RPM

Masterbatch

Polymer daur

——

Masterbatch(50%)
+
Polymer daur
ulang(50%)
t=3menit
T=200°C
100 RPM

v

Hasil
Campuran

Gambar 3.3 Metode percampuran microclay dan polimer daur

ulang
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Hal yang pertama dilakukan dalam percampuran ini yaitu
pembuatan kompatibilizer PP-MA. Pembuatan PP-MA ini
dilakukan dengan mencampurkan PP HI 35 HO sebanyak 90%
total berat yang dihasilkan, hidrogen peroksida sebanyak 5 ml dan
Maleic Anhydride sebanyak 10% dari total berat yang dihasilkan.
Proses percampurannya dilakukan pada suhu 170 °C dengan
kecepatan putar pengadukan yaitu 100 RPM serta waktu
pengadukan selama 5 menit dihitung dari melelehnya PP HI 35
HO. Setelah selesai percampuran, maka PP-MA didinginkan
terlebih dahulu.

Hal yang selanjutnya dilakukan yaitu pembuatan microclay
yang dikondisikan. Pembuatan ini dilakukan dengan mencampur
microclay yang telah ditentukan konsentrasinya yaitu pada 3%,
5% dan 8 % berat total spesimen jadi dengan propylene glycol
sebanyak 56 % dari berat campuran total microclay yang
dikondisikan dan ditambahkan aquades sebanyak 24 % dari berat
campuran total microclay yang dikondisikan. Campuran tersebut
kemudian diaduk sambil dipanaskan pada suhu 50 °C selama 4
menit. Kemudian, larutan tersebut ditambahkan NaOH hingga
pHnya menjadi 10. Penambahan NaOH ini dimaksudkan agar
larutan tersebut menjadi basa dan dalam kondisi basa, ikatan
struktur molekul clay akan mengalami perenggangan sehingga
pada saat dicampurkan dengan polimer akan terjadi ikatan yang
kuat. Untuk dapat merenggangkan struktur molekulnya, maka
diperlukan waktu setelah dilakukan pembasaan. Oleh karena itu,
setelah terbentuk larutan microclay yang dikondisikan, maka
harus didiamkan selama 1 jam untuk kemudian diproses dalam
percampurannya dengan bahan lainnya. Berikut merupakan
gambar dari proses tersebut.
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(a) (b)
Gambar 3.4 Proses pembuatan larutan microclay yang
dikondisikan
(a) Proses pengadukan dan pemanasan larutan
(b) Proses penambahan NaOH hingga pH 10

Setelah didiamkan selama 1 jam, kemudian larutan tersebut
dicampurkan dengan PP-MA vyang telah dibuat sebelumnya.
Proses pencampuran ini dilakukan dengan mencampurkan PP-
MA dan larutan yang telah dibuat dengan perbandingan 1:1 pada
suhu 200 °C dengan kecepatan putar pencampuran 100 RPM
selama 5 menit setelah PP-MA meleleh. Setelah itu dimasukkan
polimer daur ulang dengan perbandingan 1:1 dengan campuran
PP-MA dan larutan microclay yang telah dibuat. Hasil dari
campuran tersebut kemudian dibentuk sesuai dengan kebutuhan
pengujian.

3.5 Karakterisasi Sampel

Dynamic Mechanical Spectrometer (DMS) atau lebih dikenal
dengan Dynamic Mechanical Analysis (DMA) adalah salah satu
uji polimer yang berfungsi mengukur viskoelastik suatu sampel
yang diukur sebagai fungsi frekuensi, waktu, suhu, tegangan,
regangan dan lingkungan. Sampel komposit polimer dibentuk plat
dengan ukuran 5 mm x 5 mm x 2 mm, agar sesuai dengan
spesifiasi sampel untuk pengujian DMA.
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Penggunaan DMA khususnya pengukuran stress sinuisoidal
dan strain dalam suatu material, memudahkan dalam pengukuran
modulus yang kompleks. Variasi pada modulus kompleks dapat
terjadi akibat perubahan suhu ataupun frekuensi. Keadaan
tersebut sangat berguna dalam penentuan transisison glass (Tg)
dari suatu materi.



BAB IV

HASIL DAN PEMBAHASAN

Pada bagian ini akan dilakukan perbandingan antara sifat

yang didapatkan tiap spesimen uji. Sifat sifat yang dibandingkan
adalah sifat mekanik dengan pengujian tarik, dan sifat termal
yang dilihat dari titik lelehnya. Dibandingkan pula massa jenis
terukur untuk masing—masing spesimen uji. Setelah itu, kemudian

data tersebut dianalisa sesuai dengan hasil yang didapatkan.

4.1 Hasil Pengujian Massa Jenis

Berikut merupakn data dari sampel uji yang berupa dimensi
serta beratnya.

Tabel 4.1 Data dan Hasil Perhitungan Massa Jenis Spesimen Uji

Massa

No Jenis Panjang | Lebar | Tinggi | Volume | Berat Jenis
%Clay| (cm) | (ecm) | (em) | (ecm’) | (g) | (g/cm’)

1 PP 0 2.2 1.8 0.8 3.168 2.7 0.852
o | PPdaur | g 22 2 08 | 3520 | 41 | 1165
ulang

3 2 2 0.8 3.200 2.9 0.906

3 1u 5 2 1.9 0.8 3.040 3.2 1.053
8 2 2 0.8 3.200 3.6 1.125

3 2.2 2 0.7 3.080 2.8 0.909

4 | 74um 5 2 1.8 0.8 2.880 2.8 0.972
8 2 1.9 0.8 3.040 3.4 1.118

sebagai berikut.
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Dari data yang telah didapatkan, maka dapat dibuat grafik
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Gambar 4.1 Garfik perbandingan konsentrasi clay dan ukuran
clay terhadap massa jenisnya

Dari data didapatkan massa jenis PP adalah 0.852 g/cm®,
sedangkan massa jenis PP daur ulang adalah 1.165 g/cm?®. Hal ini
menyatakan bahwa setelah didaur ulang PP akan mengalami
peningkatan massa jenis. Peningkatan massa jenis ini terjadi
karena telah dilakukan penambahan bahan-bahan lain yang massa
jenisnya lebih besar dari PP pada saat membuat produk PP yang
kemudian digunakan sebagai bahan dalam tugas akhir ini.

4.2 Hasil Karakterisasi PSA dan FTIR
Berikut merupakan hasil dari pengujian PSA yang telah
dilakukan.
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Gambar 4.2 Distribusi ukuran hasil PSA

Pada pengujian PSA dapat diketahui ukuran partikel dan
distribusinya. Dari hasil pengujian PSA yang telah dilakukan
diketahui bahwa ukuran partikel rata-rata yang didapatkan yaitu
1.063 um dengan distribusi seperti pada gambar 4.2. Pada gambar
4.2 tersebut hanya muncul 1 peak yang berarti hanya ada satu
jenis partikel yang terdeteksi yaitu clay.

Berikut merupakan hasil dari uji FTIR yang telah dilakukan
untuk mengetahui gugus ikatan kimia yang terdapat di dalam
clay, dan variasi kondisi keepatan putar pengadukan dalam
pembuatan PP-MA.

120,00
100,00
80,00
60,00
40,00
20,00
0,00

PP-MA

PP MA -50 RPM

Clay

PP MA - 150 RPM

%Transmittance

PP MA - 100 RPM

3400,00 2400,00 1400,00 400,00
Wave numbers (cm?)

Gambar 4.3 Hasil pengujian FTIR beberapa jenis sampel




34

Dari data FTIR dapat dianalisis bahwa terdapat munculnya
peak baru pada percampuran PP-MA dengan clay. Dari
perbandingan grafiknya juga dapat telihat bahwa peak baru yang
muncul merupakan perpaduan antara peak dari clay dan peak dari
PP-MA. Spesifik peak yang dihasilkan dari pengujian FTIR untuk
PP-MA adalah peak 1650-1740"2. Hal ini menyatakan bahwa
pada variasi kecepatan putaran percampuran PP-MA dan Clay
untuk 100 RPM telah terjadi ikatan.

4.3 Hasil Pengujian Dynamic Mechanical Analysis
Berikut merupakan data hasil dari pengujian DMA.

(@) (b)

Gambar 4.4 Hasil pengujian DMA PP
) (a) Storage modulus-Temperatur,
(b) Tan 6 —Temperatur
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(a) (b)
Gambar 4.5 Hasil pengujian DMA PP daur ulang
(a) Storage modulus-Temperatur,
(b) Tan 6 -Temperatur

(a) (b)
Gambar 4.6 Hasil pengujian DMA clay 3%, 1um
(a) Storage modulus-Temperatur,
(b) Tan 6 -Temperatur
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(@) (b)
Gambar 4.7 Hasil pengujian DMA clay 3%, 74 um
(a) Storage modulus-Temperatur,
(b) Tan 6 -Temperatur

Data diatas merupakan data hasil pengujian DMA untuk
sampel yang telah dibuat. Terdapat masing-masing 2 grafik untuk
setiap sampel, dimana grafik tersebut menyatakan storage
modulus (E’) terhadap temperatur dan tan & terhadap temperatur.
Data diatas digunakan untuk mencari nilai temperatur glass,
dimana temperatur glass ini akan menjadi acuan untuk penentuan
sifat termal dari sampel yang diuji.

Temperatur glass merupakan batas temperatur yang
memisahkan fasa untuk material. Dibawah temperatur glass
merupakan fasa solid dari material, sedangkan diatas temperatur
glass merupakan fasa rubber sebelum sampai pada titik lelehnya.
Penentuan temperatur glass dilakukan dengan menganalisis grafik
hasil pengujian di atas sesuai dengan standar ASTM D7028.
Penentuan temperatur glass dapat diketahui dengan melihat
penurunan nilai storage modulus (E’) yang terjadi secara tiba-
tiba. Cara lainnya untuk menentukan temperatur glass adalah
dengan melihat peak yang terjadi pada grafik tan & terhadap
temperaturnya. Tan o merupakan perbandingan antara loss
modulus dan storage modulus, maka ketika storage modulus
mengalami penurunan akan terjadi peningkatan nilai tan 9.

Berikut merupakan nilai Tg dari sampel yang telah diuji
berdasarkan grafik diatas.
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Tabel 4.2 Nilai Tg Masing-masing Sampel

. o Storage Modulus

Jenis Sampel Tg("C) (MPa)
PP 32 899,398
PP DU 33 649,32
3%, lum 38,8 1110,413
5%, lum 43 1535,84
8%, lum 40 1056,729
3%, 74 pm 38 1286,842
5%, 74 um 39 1308,401
8%, 74 um 48 737,764

Berdasarkan tabel diatas, maka nilai Tg paling kecil yaitu
pada PP dengan nilai Tg adalah 32°C, sedangkan nilai Tg paling
besar yaitu pada sampel komposit dengan variasi clay 8% dengan
ukuran partikel 74 um. Nilai Tg terbesar pada ukuran partikel
clay 1um adalah pada konsentrasi clay 5%. Untuk ukuran partikel
clay 74 upm, nilai Tg cenderung naik untuk penambahan
konsentrasi clay yang diberikan. Peningkatan sifat mekanik dari
material juga dapat diketahui dari hasil DMA tersebut yang
dilihat dari nilai storage modulusnya. Berikut merupakan grafik
perbandingannya.

PERBANDINGAN NILAI E' _— B, Tum
UNTUK MASING-MASING SAMPEL S — =

T T T ] 596, 200mesh
8%, 2p0mesh

E ns

1000 ! ! [ [
i
e 1 ————] ~
‘ ] -
[

HedulssE

Hrraget

100

20 40 B0 80 100 120

Gambar 4.8 Perbandingan nilai storage modulus pada sampel
uji.
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Dari grafik perbandingan di atas diketahui bahwa nilai
storage modulus terbesar yaitu pada sampel dengan variasi clay
5% dengan ukuran partikel 1um dan 74 um. Dari data diatas juga
diketahui bahwa dengan penambahan clay, maka akan
meningkatkan  sifat mekaniknya yang terlihat dengan
meningkatnya nilai storage modulusnya. Jika dilihat berdasar
ukuran partikelnya, maka ukuran partikel 1um akan menghasilkan
nilai storage modulus yang lebih besar jika dibandingkan dengan
ukuran 74 um. Dengan ukuran yang lebih kecil, maka luasan
kontaknya akan semakin besar, hal ini menyebabkan semakin
ukuran partikel kecil, maka sifat mekaniknya akan meningkat.

4.4 Pembahasan

Pada pengujian massa jenis jika dilihat dari gambar 4.1,
maka semakin konsentrasi clay ditambahkan pada komposit
polimer, maka massa jenisnya akan bertambah. Hal ini
menyatakan bahwa semakin bertambahnya kandungan clay yang
ada dalam komposit tersebut. Hal ini juga menyatakan bahwa
massa jenis clay lebih besar dari massa jenis polimer daur ulang.
Dengan volume yang tetap, serta penambahan salah satu
konsentrasi bahan yaitu clay akan menghasilkan berat yang lebih
besar, maka dapat dikatakan bahwa memang massa jenis clay
lebih besar dari massa jenis PP daur ulang. Akan tetapi
berdasarkan data yang diperoleh untuk berat keseluruhan
kompositnya lebih rendah dari berat PP daur ulang.

Dari hasil pengujian DMA ada tabel 4.2 dapat diketahui
bahwa dengan penambahan clay pada PP daur ulang akan
meningkatkan sifat mekaniknya, ini dapat dilihat dengan
meningkatnya nilai Tg. Hal ini dapat terjadi karena sifat dari clay
yang tahan terhadap temperatur. Jika dilihat pada ukuran partikel
1 pm, maka nilai Tg tertinggi yaitu pada variasi clay 5 %. Hal ini
berarti peningkatan sifat termalnya terjadi hanya sampai
penambahan konsentrasi clay tertentu saja. Pada hasil pengujian
didapatkan hasil bahwa pada konsentrasi clay 5%, didapatkan
hasil terbaik untuk sifat mekaniknya, hal ini karena pada saat
konsentrasi tersebut merupakan batas penambahan konsentrasi
clay untuk mendapatkan sifat uji mekanik yang terbaik bagi
material komposit. Hal ini disebabkan penyebaran yang merata
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pada matriks polimernya, sedangkan jika dengan konsentrasi
yang lebih tinggi, maka dimungkinkan akan terjadi aglomerasi
yang akan mengakibatkan terjadinya penurunan sifat mekaniknya.
Peningkatan kekuatan material komposit tersebut berkaitan
dengan dislokasi yang terjadi. Ketika material diuji, maka
material diberikan gaya dengan frekuensi tertentu. Hal ini akan
menyebabkan terjadinya dislokasi yang akan terus bergerak.
Penguatan material tergantung dari laju dislokasinya. Material
akan menjadi semakin kuat jika laju dislokasinya terhambat.
Terhambatnya laju dislokasi pada material komposit ini dapat
diakibatkan oleh dislokasi yang tidak dapat menembus clay
sebagai filler dari komposit. Proses pergerakan dislokasi ini dapat
dilihat pada gambar berikut.

Gambar 4.9 Pergerakan laju dislokasi pada sampel dengan
variasi konsentrasi clay yang diberikan.
(a) Pergerakan dislokasi pada konsentrasi clay
3%
(b) Pergerakan dislokasi pada konsentrasi clay
5%
(c) Pergerakan dislokasi pada konsentrasi clay
8%
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Gambar 4.9 merupakan pergerakan dislokasi pada masing-
masing konsentrasi clay yang diberikan. Pada konsentrasi clay
3%, dislokasi hanya sedikit terhambat karena jumlah partikel
yang clay yang sedikit sehingga masih memungkinkan dislokasi
bergerak bebas. Pada konsentrasi clay 5%, persebaran partikel
merata dan memiliki jumlah partikel yang lebih banyak sehingga
pada konsentrasi ini laju dislokasi akan terhambat. Hal ini
menyebabkan material tersebut menjadi lebih kuat. Untuk
konsentrasi clay 8%, seharusnya akan memiliki sifat yang lebih
kuat dari konsentrasi clay 5%, akan tetapi kekuatannya justru
engalami  penurunan. Penurunan kekuatan material ini
ditunjukkan pada gambar 4.10. Dilihat dari gambar tersebut pada
konsentrasi 8% terjadi penurunan kekuatan. Penurunan kekuatan
ini dapat terjadi karena terbentuknya aglomerasi yang akan
menyebabkan clay yang tersebar pada polimer akan mengalami
penggerombolan pada suatu tempat. Hal ini akan menyebabkan
jarak antar persebaran clay menjadi semakin jauh, sehingga
dislokasi akan mudah bergerak dan mengakibatkan kekuatannya
menurun.

Dari hasil pengujian DMA juga didapatkan nilai storage
modulus E’ untuk masing-masing sampel. Nilai E’ ini seharusnya
masuk ke daerah rule of mixtures dari komposit, dimana dengan
nilai E’ untuk polimer daur ulang 600 MPa dan nilai E’ untuk
Clay adalah 100000 MPa (Spriggs & Brissette 1962, Morrell
1987), maka didapatkan grafik berikut.
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Gambar 4.10 Batas atas dan batas bawah dari percampuran
polimer komposit

Dari gambar 4.10, dapat diketahui bahwa nilai storage
modulus untuk semua sampel komposit berada pada daerah
diantara batas atas dan batas bawah. Hal ini berarti storage
modulus yang dihasilkan telah memenuhi rule of mixturesnya.
Penembatan nilai E’ ini berada di dekat batas bawahnya, ini
berarti bahwa sifat mekanik untuk sampel yang dihasilkan
mendekati dengan polimer daur ulangnya. Hal ini dapat terjadi
karena polimer daur ulang yang berperan sebagai matriks dari
komposit tersebut, sehingga sifat-sifatnyapun akan lebih
mendekati matriksnya yaitu polimer daur ulang.

Untuk mengetahui komposisi komposit dapat dilihat dengan
menggunakan gambar SEM. Berikut merupakan gambar SEM
dari spesimen uji yang telah terbantuk.
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(a) Perbesaran 1000 kali (b) Perbesaran 8000 kali

Gambar 4.11 Gambar hasil SEM komposit yang terbentuk
(a) SEM perbesaran 1000 kali, (b) SEM perbesaran
8000 Kali

Berdasarkan gambar SEM diatas dapat terlihat bahwa
gambar serabut merupakan polimer daur ulang, sedangkan
gambar putih yang tersebar bisa berupa clay, karbon, atau debu
yang tersebar dalam matriks polimer. Diperlukan analisis
komposisi lebih lanjut untuk mengetahui komposisi yang terjadi
dalam komposit tersebut.
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LAMPIRAN C
HASIL PENGUJIAN FTIR
A. FTIR CLAY
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LAMPIRAN D
HASIL PENGUJIAN SEM

A. SEM Perbesaran 1000 Kali

B. SEM Perbesaran 2500 Kali






C. SEM Perbesaran 6000 Kali

D. SEM Perbesaran 8000 Kali






LAMPIRAN E
HASIL PENGUJIAN DMA
A. Hasil pengujian DMA PP

B. Hasil pengujian DMA PP DU






C. Hasil pengujian DMA clay 3%, 1um






D. Hasil pengujian DMA clay 5%, 1um

E. Hasil pengujian DMA clay 8%, 1um






F. Hasil pengujian DMA clay 3%, 74um
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G. Hasil pengujian DMA clay 5%, 74um

H. Hasil pengujian DMA clay 8%, 74um






BAB V
PENUTUP
5.1 Kesimpulan
Kesimpulan yang dapat diambil dari tugas akhir ini adalah
sebagai berikut:

1. Penambahan clay ke dalam polipropilena daur ulang akan
meningkatkan sifat mekanik dan sifat termalnya.

2. Sifat termal terbaik didapatkan pada penambahan konsentrasi
clay 8% dengan ukuran partikel 74 pum dengan nilai Tg
adalah 48°C.

3. Sifat mekanik terbaik diperoleh pada penambahan konsentrasi
clay 5% pada ukuran partikel 1 pm, dilihat dari grafik
perbandingan nilai storage modulusnya.

5.2 Saran

Pada penelitian ini telah dilakukan komposit polipropilena
daur ulang menggunakan microclay. Untuk penelitian selanjutnya
agar dapat dibuat komposit polimer dengan nanoclay, agar sifat-
sifatnya, terutama sifat mekanik dan sifat termalnya dapat
dibandingkan dengan jika menggunakan komposit polimer
microclay.
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