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ABSTRAK

Nama : Adimas Dwi Anggoro
Program Studi : Teknik Metalurgi dan Material
Judul : Studi Pengaruh Kecepatan Rotasi Screw Pada

Pembentukan HDPE-Clay  Nanocomposite  dan
Karakterisasinya

Polymer-clay nanocomposite merupakan material polimer yang telah ditingkatkan
performanya dengan cara penambahan organo layer silicate (OLS) yang mampu
terdispersi pada ukuran nanometer. Hanya dengan penambahan nanoclay yang
sangat sedikit (< 5% berat) ke dalam matrik polimer, dapat meningkatkan sifat
mekanik dan termal. Meningkatnya sifat mekanik dan termal pada nanokomposit
tersebut sangat tergantung pada pendispersian partikel nanoclay dalam matriks
polimer, yaitu interkalass dan eksfolias serta kompatibilitas diantaranya.
Optimalisas terhadap kecepatan rotasi screw saat pembuatan polymer-clay
nanocomposite merupakan salah satu cara untuk membantu terjadinya proses
interkalasi dan eksfoliasi dari nanoclay. Untuk itu perlu dilakukan pemilihan
parameter kecepatan rotasl screw yang tepat untuk mencapal sifat-sifat yang
optimum dari nanokomposit.

Dalam proses pembuatan polymer-clay nanocomposite berbahan dasar HDPE ini
digunakan proses compounding, hot blending . Penelitian ini menggunakan
komposisi nanoclay 5 % dan varias kecepatan rotasi screw 50 rpm, 100 rpm dan
170 rpm. Selanjutnya untuk mengetahui seberapa besar pengaruh kecepatan rotasi
screw pada pembentukan HDPE-clay nanocomposite terhadap pendispersian
lapisan silikat nanoclay dilakukan karakterisasi terhadap sifat mekanik, termal dan
morfologi pendispersian lapisan silikat nanoclay.

Dari hasil pengujian tersebut didapatkan bahwa sifat mekanis dan termal semakin
menurun seiring dengan penambahan kecepatan rotasi screw. Dari ketiga formula,
didapatkan bahwa sifat mekanis dan termal yang paling baik terdapat pada formula
satu dengan besar kecepatan rotasi 50 rpm. Difraktogram XRD menunjukan bahwa
terbentuk interkelasi pada sistem nanokomposit dan beberapa deinterkelas juga
terdeteksi. Kemudian analisis struktur mikro untuk mengetahui morfologi
permukaan digunakan AFM.

Kata kunci : HDPE-clay nanocomposite, kecepatan screw, sifat mekanis, sifat
termal, morfologi.
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ABSTRACT

Name : Adimas Dwi Anggoro
Study Program : Metallurgy and Materials Engineering
Title : Study of The Effect of Screw Rotation Speed on

Formation of HDPE-Clay Nanocomposite and Its
Characterization

Polymer-clay nanocomposite is a polymer material which its performance
improved by the addition of Organo layer silicates (OLS) as reinforcement, and
can be dispersed in nanometer size. The addition of nanoclay as much as (<5% by
weight) into the polymer matrix can improve the mechanical and thermal
properties. The Increasing of mechanical and thermal properties of the
nanocomposite dependent on the dispersing nanoclay particles in polymer matrix,
It means that intercalation, exfoliate and its compatibility. Optimalization of the
screw rotation speed during the manufacture of polymer-clay nanocomposite is a
way to assist the intercalation and exfoliate of the nanoclay. For that we need
election screw rotation speed parameters appropriate to achieve the optimum
properties of the nanocomposite.

The process of making polymer-clay nanocomposite based HDPE using
compounding process or hot blending. This study uses 5% nanoclay composition
and variation of screw rotation speed is 50 rpm, 100 rpm and 170 rpm. To know
that how a big influence of screw rotation speed on formation of HDPE-clay
nanocomposite to dispersing of nanoclay silicate layers, we need to make the
characterization of mechanical and thermal properties and morphology of
dispersing of nanaclay silicate layers.

Based on the test result, that the mechanical and thermal properties obtained
decreased aong with the addition of screw rotation speed. From the three formula,
we know that mechanical and thermal properties are the best found in the formula
of one with a large rotation speed is 50 rpm. XRD has been showed that the
difractogram is intercalation on nanocomposite systems and some deintercalation
has been detected. Then the micro-structure analysis to determine the surface
morphology was observed by AFM.

Keywords : HDPE-clay nanocomposite, screw speed, mechanical properties,
thermal properties, morphology.
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BAB 1

PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Perkembangan dan persaingan global saat ini tengah marak di hampir setiap
negara di dunia. Indikatornya banyak, mulai dari persaingan kualitas sumber daya
manusia sampai  kepada inovas teknologi yang semakin sederhana namun
memiliki fungsi yang lebih optimal. Salah satunya adalah nanoteknologi.
Nanoteknologi merupakan ilmu dan rekayasa dalam penciptaan material, struktur
fungsional, maupun piranti daam skala nano. Nanoteknologi telah
membangkitkan perhatian yang sangat besar dari para ilmuwan diseluruh dunia,
dan saat ini merupakan bidang riset yang sangat bergairah. Nanoteknologi
diyakini sebagai sebuah konsep teknologi yang akan melahirkan revolusi industri
baru di abad ke-21™.

Nanoteknologi yang merupakan terobosan terbesar pada abad ke-20,
memiliki beragam bidang spesifikasi, seperti nanokomposit, nanotube,
nanokatalis, nanofilter, dil. Salah satu dari sekian banyak bidang spesifikas tadi,
nanokomposit memiliki peranan yang besar dalam dunia manufaktur dan industri

kemasan.

Salah satu dari teknologi nanokomposit yang sedang dikembangkan adalah
sistem antara clay yang telah dimodifikasi (modified clay) sebagai filler dengan
polimer (polyethylene) sebagai matriksnya. Dengan adanya clay yang berfungsi
sebagai filler berskala nano dalam sistem polimer, sifat mekanik dan termal dari
polimer murni dapat meningkat secara signifikan. Dari penelitian mengenai
komposit polimer, diketahui bahwa ukuran filler yang lebih kecil dengan
penyebaran yang merata dapat meningkatkan sifat mekanik dari polimer tersebut
jika dibandingkan dengan menggunakan filler yang sama tetapi memiliki ukuran
yang berbeda?.
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Polymer-clay nanocomposite merupakan kelas baru dari material komposit
d mana montmorillonite (MMT), tersusun dari lapisan silikat berukuran
nanometer terdispersi/tersebar acak pada matrik polimer. Montmorillonite (MMT)
sendiri merupakan salah satu fraks dari bentonit, dan merupakan bagian dari
tanah liat (clay™. Sebagai akibat penyebaran clay berukuran nanometer maka
nanokomposit menunjukkan sifat superior dibanding komposit yang diperkuat
serat. Tim peneliti dari Toyota Jepang menyatakan bahwa penambahan nanoclay
dalam jumlah kecil ke dalam sistem komposit nanoclay-nylon, nanoclay akan
terdispersi dengan baik dan dapat meningkatkan sifat-sifat secara signifikan'.
Hanya dengan penambahan nanoclay yang sangat sedikit (<5% berat) ke dalam
matrik polimer, dapat meningkatkan kekuatan, kekakuan, sifat gas barrier,
kestabilan dimensi, dan tidak mudah terbakar®. Meningkatnya sifat mekanik pada
komposit tersebut sangat tergantung pada pendispersian partikel nanoclay dalam

matrik polimer serta kompatibilitas diantaranyal®.

Biasanya, penggabungan polimer dengan clay akan menghasilkan
pembentukan tiga jenis material komposit. Jenis pertama adalah komposit
konvensional, yang mana ukuran dari material penguatnya berukuran mikrometer.
Jenis komposit kedua adalah nanokomposit yang memiliki struktur interkalasi, di
mana dibentuk dengan penyisipan satu atau lebih rantai molekul dari polimer ke
dalam antar |apisan silikat dari clay. Jenis yang ketiga adalah nanokomposit yang
memiliki struktur eksfoliasi, di mana nanokomposit ini dibentuk ketika lapisan
silikat clay yang berukuran nano tersebar secara individu di dalam matrik polimer
yang kontinyut®.

Peningkatan sifat-sifat mekanik dan terma dalam polymer-clay
nanocomposite terbentuk ketika terjadi sinergis yang dimiliki oleh kedua material
tersebut. Interaks sinergis inilah yang diharapkan dalam sistem komposit. Dalam
polymer-clay nanocomposite interaksi sinergis bisa dilakukan dengan adanya
kontak permukaan silikat dan polimer serta terjadinya interkalasi atau eksfoliasi

|apisan-lapisan silikat montmorillonite dalam matrik polimer!®.

Untuk membantu terjadinya proses interkalass dan eksfolias dari
monmorillonite maka ada beberapa usaha yang dilakukan diantaranya:
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(1) perlakuan permukaan silikat nanoclay sebelum pencampuran, yaitu dengan
menambahkan senyawa organik ionik atau surfaktan pada lapisan-lapisan silikat-
nya, (2) memodifikasi polyethylene menjadi bersifat hydrophilic dengan
mencangkokkan zat kimia polar seperti maleic anhydride ke dalam susunan/rantai
molekul polyethylene (PE-g-MA), (3) serta optimalisasi parameter fabrikasi yang
tepat meliputi lama waktu mixing dan kecepatan rotasi screw sehingga didapatkan
pendispersian nanoclay yang sempurna*®. Oleh karena itu diperlukan suatu
inovasi dan terobosan dalam mendesain suatu proses fabrikas dan pemilihan
material yang tepat melalui suatu penelitian secara komprehensif sehingga dapat
diperoleh polymer-clay nanocomposite dengan sifat-sifat yang optimum.

1.2 Perumusan Masalah

Plastik merupakan bahan kemasan utama saat ini. Salah satu jenis plastik
adalah polytehylene (PE). Polytehylene merupakan salah satu termoplastik
polimer yang banyak digunakan dalam aplikasi kemasan selain harganya yang
murah juga karena sifat fisik dan kimia yang cukup baik, densitas yang rendah,
pemrosesan yang mudah dan dapat didaur ulang. Akan tetapi polytehylene juga
mempunyai beberapa kekurangan seperti sifat oksigen barrier dan stabilitas
termal yang rendah!”). Perbaikan seperti dalam sifat mekanik dan sifat barrier
akan dapat meningkatkan kelebihan dalam penggunaaan aplikasi saat ini serta
dapat menuntun dalam penggunaan aplikasi yang lebih maju, seperti kemasan
elektronik dan farmasi. Untuk itu diupayakan memodifikas sifat polytehylene,
agar diperoleh sifat yang lebih baik.

Salah satu upaya untuk memodifikas sifat polytehylene adalah dengan
pembuatan polymer-clay nanocomposite berbahan dasar HDPE. Pembuatan
polymer-clay nanocomposite antara lain dapat dilakukan dengan metoda melt
compounding. Faktor yang mempengaruhi terbentuknya nanokomposit adalah
pendispersian nanoclay dalam matrik polimer yaitu masuknya rantai polimer
didalam lapisan silikat (interkalasi) atau lapisan silikat seluruhnya terdispers
(eksfoliasi).
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Penggunaan compatibilizer pada non-polar polimer dapat meningkatkan
pendispersian lapisan silikat dalam matrik polimer. Terbentuknya struktur super
pada nanokomposit juga dipengaruhi oleh konsentrasi nanoclay. Selain dua hal
tesebut kondisi dari compounding juga turut mempengaruhi dergjat interkalasi
atau eksfoliasi sehingga dapat merubah sifat-sifat mekanik. Faktor yamg
mempengaruhi dari proses compounding adalah lama waktu compounding dan

kecepatan rotasi screw'®,

Nanoclay terdispersi dalam fasa leleh pada matrik polimer oleh shearing
action. High shearing mixers atau internal mixers digunakan untuk sintesis dari
nanokomposit. Parameter compounding dimodifikasi terus menerus untuk
memcapai sifat-sifat yang optimum dari nanokomposit™®. Investigasi terhadap
kondisi proses telah diteliti oleh Lertwimolnun and Vergnes (2006) dimana
dengan meningkatnya kecepatan screw maka dispersi dari nanoclay juga akan
meningkat 7.

Telah dilakukan banyak penelitian mengenai polymer-clay nanocomposite
terutama dalam optimalisai formula serta pengaruhnya terhadap sifat mekanik dan
termal. Berdasarkan beberapa penelitian, jika penambahan nanoclay dan
compatibilizer secara optimum masih belum dapat memperoleh karakterisasi yang
diinginkan, maka harus dicoba untuk melakukan optimalisasi pada proses seperti
waktu dan kecepatan rotasi screw saat mixing.

Daam pendlitian ini dilakukan usaha untuk meningkatkan sifat-sifat
mekanik dan terma polymer-clay nanocomposite dengan cara optimalisasi
terhadap kecepatan rotasi screw Saat proses pembuatan  polymer-clay
nanocomposite. Sehingga dari hasil penelitian ini dihasilkan suatu material

Polymer-clay nanocomposite yang mempunyai optimalisasi performa yang baik.
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1.3 Tujuan Penelitian
Tujuan dari penelitian ini adalah sebagal berikut:

1. Mengetahui karakteristik dari polymer-clay nanocomposite yang
difabrikasi dari kombinasi antara High Density Polyethylene (HDPE) dan
nanoclay dengan bantuan Polyethylene-grafted-Maleic Anhydride (PE-g-
MA) dan anti oxidant.

2. Mengetahui sifat-sifat mekanik dan termal dari HDPE-clay nanocomposite
yang difabrikasi tersebut seperti kekuatan tarik (tensile strength),
temperatur defleksi (heat deflection temperature).

3. Mengetahui seberapa besar pengaruh kecepatan rotasi screw pada
pembentukan HDPE-clay nanocomposite terhadap pendispersian lapisan

silikat nanoclay.
1.4 Ruang Lingkup Penelitian
Ruang lingkup dari penelitian ini adalah sebagai berikut:

1. Pembuatan HDPE-clay nanocomposite dengan kombinasi antara High
Density Polyethilene (HDPE) dan nanoclay dengan bantuan High Density
Polyethilene-grafted-Maleic Anhydride (HDPE-g-MA) dan antioxidant
Irgafos 168 dan Irganox 1076.

2. Karakterisas bahan baku melalui pengujian sifat mekanik dan sifat termal
material.

3. Proses pencampuran dengan menggunakan mesin pencampuran panas (hot
blending machine) dengan formulasi ditentukan, dimana optimalisas
kecepatan screw pada pembuatan HDPE-clay nanocomposite sebagal
variable bebas diharapkan menghasilkan properties yang maksimum.

4. Pembuatan spesimen uji dengan injection molding untuk pengujian sifat
mekanik dan termal.

5. Karakterisasi/analisis nanokomposit hasil pembuatan melalui pengujian
sifat mekanik, sifat termal, dan morfologi pendispersian lapisan silikat

nanoclay.

Universitas Indonesia

Studi pengaruh..., Adimas Dwi Anggoro, FT Ul, 2011



15 Sistematika Penulisan
Sistematika penulisan skripsi ini adalah sebagai berikut:
Bab 1 Pendahuluan

Berisi latar belakang penelitian, perumusan masalahan, tujuan penelitian, ruang

lingkup penelitian, dan sistematika penulisan.

Bab 2 Tinjauan Pustaka

Berisi mengenal studi literatur yang berkaitan dengan penelitian ini.
Bab 3 Metodologi Penélitian

Beris diagram alir penelitian, aat preparass sampel, aat pengujian
karakterisasi, spesifikas dan karakteristik material, formulasi penelitian, dan

prosedur penelitian secaraterperinci.

Bab 4 Hasil dan Pembahasan

Berisi data-data hasil penelitian dan analisis dari hasil penelitian.
Bab 5 Kesimpulan

Beris kessmpulan akhir berdasarkan pembahasan dan andlisis akhir dari

penelitian ini.
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BAB 2

TINJAUAN PUSTAKA

2.1 High Density Polyethylene (HDPE)

Polythylene adalah salah satu dari polyolefin yang paling banyak digunakan
sebagai bahan dasar untuk pembuatan berbagai jenis peralatan rumah tangga dan
kemasan makanan maupun minuman. Pemanfaatannya yang sangat luas
dimungkinkan karena polimer ini memiliki banyak sifat-sifat yang bermanfaat
antara lain daya tahan terhadap zat kimia dan benturan yang baik, mudah dibentuk

dan dicetak, ringan dan harganya yang muraht*",

Proses pembentukan polyethylene (PE) adalah polimerisasi dengan reaks
adisi. Proses pembentukan polimer berlangsung dalam 3 tahap, yaitu: (1) inisiasi,
(2) adis atau pertumbuhan rantai, dan (3) terminasi. Untuk memula proses
polimerisasi  ethylene, ditambahkan H,O, sehingga terjadi pemutusan ikatan
kovalen antar oksigen dalam molekul hidrogen peroksida dan ikatan kovalen antar
karbon dalam molekul ethylene. Polimerisasi ethylene ditunjukkan pada reaksi
dibawah ini!*?,

monomer polymer
H H Tt
heat, pressure, catalyst llt y :“ ol bl
it - C—C-+C—CrC—C
H H polymerization ! :
| |

ethylene polyethylene

Gambar 2.1 Polimerisasi polyethylene!*?

Polyethylene adalah bahan termoplastik yang transparan, berwarna putih
mempunyai titik leleh bervariasi antara 110°C — 137°C. Umumnya polyethylene
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bersifat tahan terhadap zat kimia. Pada suhu kamar polyethylene tidak larut
dalam pelarut organik dan anorganik. Polyethylene dapat teroksidasi di udara pada
temperatur tinggi dengan sinar ultra violet. Struktur rantai polyethylene dapat

berupa linier, bercabang atau berikatan silang!*®.

Secara kimia, polyethylene sangat lembab. Polimer ini tidak larut dalam
pelarut apapun pada suhu kamar, tetapi mengembang oleh hidrokarbon dan
tetrakloro metana (karbon tetra klorida). Polyethylene tahan terhadap asam dan
basa, tetapi dapat dirusak oleh asam nitrat pekat. Polyethylene tidak tahan
terhadap cahaya dan oksigen™®.

Jenis polyethylene yang banyak digunakan adalah LDPE (Low Density
Polyethylene) yang mempunyai rantai cabang dan HDPE (High Low Density
Polyethylene) yang tidak mempunyai cabang tetapi merupakan rantai utama yang
lurus. LDPE bersifat lentur, ketahanan listrik yang baik, kedap air, lebih lunak
dari HDPE, sifat absorbs dan tembus cahaya kurang baik dibanding dengan
HDPE. HDPE mempunyai kecenderungan tidak tahan terhadap perubahan cahaya,
sehingga mudah berubah warna oleh pengaruh cahaya matahari!*.

High Density Polyethylene (HDPE) adalah hasil polimerisasi dari ethylene
yang mempunyai densitas 0.940 atau lebih besar, termasuk homo dan ko-polimer
dengan a-olefin yang lebih besar. HDPE pertama ditemukan pada tahun 1880 dari
reaks diazomethane, kemudian berkembang secara komersial sejak 1950. Katalis
yang digunakan sgjak saat itu hingga sekarang berbasis khromium dan titanium.
Produksi secara komersial dimulai pada tahun 1956 di Amerika oleh Phillips
petroleum dan Hoechst di Jerman. HDPE merupakan komoditas terbesar yang
diproduksi di dunia hingga saat ini™®.,

2.1.1 Struktur molekul HDPE
2.1.1.1 Rantai

Polyethylene linier pada dasarnya mempunyai struktur kimia sebagai
polymethylene (CHy),. Penamaan berbasis pada asa material ini (raw material).
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Oleh karena itu polimerisasi ethylene dengan berbagai mekanisme dinamakan

polyethylene, bukan polymethylene.

HDPE mengandung sedikit rantai cabang, yang kadang-kadang disengagja
dengan memasukkan monomer lain yaitu a-olefin. Pencabangan dapat terjadi
karena adanya reaks samping intrinsik untuk mekanisme polimerisas tertentu,
misalnya pada pembuatan LDPE. Kebanyakan struktur linear polyethelene

diperoleh dengan katalis chromium!*®!.
2.1.1.2 Struktur kristal

Pada dasarnya struktur kristal dari polyethelene linier adalah * orthorhombic’
(simetris) seperti parafin linier merupakan homolog dari HDPE. Potongan
melintang dari unit kristal HDPE ditunjukan pada gambar 2.2 dengan parameter
a= 0.405 nm, b=0.493 dan c= 0.2534 nm. Secara teori densitas dari HDPE 1.00
glem®. Adanya pencabangan pada molekul HDPE akan menyebabkan
penambahan menjadi  «=0.77 nm, b=0.5 nm. Jenis orthorhombic ini merupakan
sebagian besar dari benda cetak yang dibuat dari HDPE.

.i?i S %)

Gambar 2.2 Orthorhombic HDPE, a dan b merupakan parameter [*"
2.1.1.3 Morfologi

Bentuk unit kristal polyethelene dari kondisi cair adalah spherulite (bola)
dengan diameter 1-5 um, yang dapat dilihat dengan mikroskop polar. Soherulite
ini terbentuk dari proses kristalisasi yang komplek dari makro molekul.
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L.

Lamellae
PE spherulite

Gambar 2.3 Sub struktur dari spherulite HDPE!”!

Soherulite mempunyai sub unit struktur berbaris, mirip batang tipis dan
seperti benang yang menyebar keseluruh arah dari pusat menuju ke tepi, sering
bercabang sehingga dapat mengisi badan dari spherulite. Deretan benang terdiri
dari kristal lamellae dengan aksis ¢ tegak lurus terhadap fibril sedang aksis b
parael (lihat gambar 2.3). Spoherulite akan terbentuk hanya dengan kristalisasi
perlahan HDPE cair. Kecepatan kristalisas yang tinggi akan menyebabkan
terbelitnya lamellae satu sama lain sehinggaterbentuk seperti batang.

2.1.2 Sifat-sifat HDPE
2.1.2.1 Sifat kimia

Polyethylene adalah bahan polimer yang sifat-sifat kimianya cukup stabil
tahan terhadap berbagal bahan kimia kecuali halida dan oksida kuat. Polyethylene
larut dalam hidrokarbon aromatik dan larutan hidrokarbon yang terklorinasi diatas
temperatur 70 °C, tetapi tidak ada pelarut yang dapat melarutkan polyethylene
secara sempurna pada temperatur biasa. Karena bersifat non-polar, polyethylene
tidak mudah diolah dengan merekat atau mencap. Perlu perlakuan tambahan
tertentu seperti oksidasi pada permukaan atau mengubah struktur permukaannya
oleh sinar elektron yang kuat!*®.

2.1.2.2 Sifat listrik

Polyethylene merupakan polimer non-polar yang khas memiliki sifat-sifat
listrik yang baik terutama sangat baik dalam sifat khas frekuens tinggi, banyak
dipakai sebagai bahan isolasi untuk radar, TV dan berbagai alat komunikasi!*®.
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HDPE sendiri merupakan isolator yang bagus dan digunakan secara luas untuk
kabel. Densitas dan berat molekul mempengaruhi sedikit sifat kelistrikan dari
HDPE!.,

2.1.2.3 Sifat optik

HDPE mempunyal kristalinitas tinggi. Dengan adanya indek refraksi antara
kristalin dan amorph maka HDPE film bersifat transluscent atau kurang
transparan dibanding LDPE. Jika dilakukan stretching film, HDPE menjadi lebih
‘birefringent’ 7.

2.1.2.4 Per meabilitas.

Film polyethylene sangat sukar ditembus air, tetapi mempunyai
permeabilitas cukup tinggi terhadap CO,, pelarut organic, parfum dsb.
Polyethylene masa jenis tinggi kurang permeable daripada polyethylene masa

jenisrendah!’®.

2.1.2.5 Sifat mekanik

Sifat mekanik HDPE dapat dilihat pada tabel 1. Pada umumnya sifat
mekanik HDPE sangat dipengaruhi oleh: pencabangan, berat molekul,
kristalinitas, orientasi dan bentuk struktur. [dari pak saeful].

Tabel 2.1 Sifat, fisik, termal, mekanik dan elekterik dari HDPE!"

Property Highly linear

Physical

density, g/lem® 0.962 — 0.968

refractive index, n2 1.54
Thermal

melting point, °C 128 -135

brittleness temp, °C -140to0 -70

heat resistance temp, °C cal22

specific heat capacity, kJ/(kg.K) 167-1.88

thermal conductivity, W/(m.K) 0.46-0.52
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Tabel 2.1 Sifat, fisik, termal, mekanik dan elekterik dari HDPE" (lanjutan)

Property Highly linear

temp coefficient

of linear expansion (1-1.5) x 10

of volume expansion (2-3)x10*
Heat of combustion, kJ/g 46.0

Electrical
dielectric constant at 1 MHz 23-24
dielectric loss angle, 1 kHz — 1 MHz (2-4)x10*
volume resistivity, Q.m 10'" - 10%
surface resistivity, Q 10"
dielectric strength, kV/mm 45 - 55
Mechanical

yield point, MPa 28-40
tensile modulus, MPa 900 - 1200
tensile strength, MPa 25-45
notch impact strength, k/m? ca 120
flexural strength, MPa 25-40
shear strength, MPa 20- 38
elongation, %

at yield point 5-8

at breakpoint 50-900
hardness
Brinell, MPa 60-70
Rockwell R55, D60 - D70

2.2 Clay

Clay merupakan istilah umum yang dipergunakan industri untuk menyebut
tanah liat atau lempung. Clay (tanah liat), apabila ditinjau dari bidang geologi,
clay berarti bahan alam yang berasal dari dalam tanah yang sebagian
komposisinya adalah minera yang berbentuk kristal dan dikenal sebagai bagian
dari minera silikal™. Salah satu jenistanah liat yang sudah banyak dipelgjari dan
diketahui manfaatnya adalah bentonit. Bentonit merupakan sumber daya mineral
yang melimpah terdapat di Indonesia.
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Nama bentonit ini pertama kali digunakan oleh Knight pada tahun 1898
untuk suatu jenis lempung yang sangat plastis (koloid) yang terdapat pada formasi
Bentone, Rock, Creek, Wyoming, Amerika Serikat. Pada tahun 1960 Billson
menemukan bahwa mineral bentonit terdiri dari 85% montmorillonite dan sisanya
merupakan pengotor. Nama montmorillonite ini berasal dari jenis lempung plastis
yang ditemukan di Monmorillon, Perancis pada tahun 1847'%”!. Penggunaan utama
bentonit adalah sebagai lumpur pembilas pada kegiatan pemboran, pembuatan
pelet biji besi, penyumbat kebocoran bendungan dan kolam. Selain itu digunakan

jugadalam industri minyak sawit dan farmasi'?.

Mineral bentonit memiliki diameter kurang dari 2 um yang terdiri dari
berbagai macam mineral phyllosilicate yang mengandung silika, aluminium
oksida dan hidroksida yang dapat mengikat air. Bentonit memiliki struktur 3
lapisan yang terdiri dari 2 lapisan silikat tetrahedral dan satu lapisan sentral
oktahedral. Cadangan bentonit di Indonesia cukup berlimpah sebesar £ 380 juta
ton merupakan aset potensial yang harus dimanfaatkan sebaik-baiknya®".

Bentonit sendiri diklasifikasikan dalam dua kelompok, yaitu natrium
bentonit dan kalsium bentonit. Natrium bentonit mengandung relatif lebih banyak
ion Na* dibandingkan ion Ca®* dan Mg?*. Bentonit ini dapat mengembang hingga
8 — 15 kali apabila dicelupkan ke dalam air dan tetap terdispersi beberapa waktu
di dalam air. Posisi pertukaran ion terutama diduduki oleh ion natrium. Sementara
kalsium bentonit mengandung lebih banyak ion Ca®* dan Mg®* dibandingkan
dengan ion Na’. Bentonit kalsium kurang menyerap air, akan tetapi secara
alamiah ataupun setelah diaktifkan dengan asam, mempunya sifat menghisap
yang baik dan tetap terdispersi dalam air. Perbandingan kandungan Na dan Ca
rendah. Posisi pertukaran ion lebih banyak diduduki oleh ion kalsum dan
magnesium. Ca bentonit dipergunakan sebaga bahan pemucat warna pada proses
pemurnian minyak goreng, katalis pada industri kimia, zat pemutih, zat penyerap
dan sebagai filler pada industri kertas dan polimer®Y.
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2.2.1 Struktur clay

Kandungan utama bentonit adalah mineral montmorillonite (80%) dengan
rumus kimia My(Als-xMgy)SigO20(0OH)4.nH,O. Kandungan lain dalam bentonit
merupakan pengotor dari beberapajenis mineral seperti feldspar, gipsum, kaolinit,
kwarsa, ilit, kalsit, mika, klorit, plagioklas, serta senyawa pengotor lain seperti
besi oksida dan materi organik!?.

Struktur montmorillonite mempunyai lapisan mineral 2 : 1, yang artinya
struktur lembarannya terdiri dari satu lapisan alumina (AlOg) berbentuk
oktahedral pada bagian tengah yang diapit oleh dua buah lapisan silikat (SiO,)
berbentuk tetrahedral[g]. Diantara lapisan oktahedral dan tetrahedral terdapat
kation monovalent maupun bivalent, seperti Na*, Ca®* dan Mg®* dan memiliki
jarak (d-spacing) sekitar 1.2 — 1.5 nm‘?Y.
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Gambar 2.4 Struktur 2 : 1 montmorillonite 2
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Lapisan ini tersusun secara paralel untuk membentuk tumpukan yang
memiliki celah dengan ikatan van der Walls diantara kedunya, yang disebut
dengan interlayer atau gallery. Karena kekuatan ikatan antara kedua lapisan
cenderung lemah, sehingga memungkinkan untuk memasukan molekul diantara
keduanya sebagal pemisah atau tiang penyangga kedua lapisan tidak bertumpuk
kembali, dalam hal ini diberi istilah interkalasi. Dengan terjadinya interkalas atau
eksfolias membuat jarak antara dua lapisan semakin menjauh, sehingga dispers

dari clay dapat tercapai di dalam matriks polimernyal®.
2.2.2 Organo Layered Silicate (OLYS)

Secara alamiah clay berbentuk aglomerasi yang kuat yang disebabkan
adanya surface attraction pada setiap partikel clay. Atraksi gaya tarik tersebut
dapat dikurangi dengan melakuakan surface treatment, yang berupa penambahan
aditif seperti surfaktan atau sejenisnya untuk mengurangi gaya tarik antar lapisan
tadi sehingga jarak antar lapisan (gallery) dapat bertambah besar mencapa >1.5

nmt24,

> 1.5 nm

R

Surface m‘ ~ /
— T4
Treatment

Gambar 2.5 llustrasi surface treatment pada clay

[25]

Bentuk clay yang telah di treatment stuktur permukaan dengan senyawa
organik disebut sebagai Organo Layered Slicate (OLS). Organo Layered Slicate
(OLS) merupakan hasil dari penggantian kation anorganik, seperti natrium,
kalsium dan magnesium pada permukaan partikel montmorillonite dengan suatu
kation organik. Surfaktan kationik yang digunakan biasanya adalah garam
amonium kwartener (R4N)*Cl™ yang memiliki (minimal) satu rantai alkil yang
panjang. Amonium kwartener ini merupakan jenis kationik amonium klorida,
yang mempunyai muatan positif pada salah satu ujung rantainya. Pertukaran ion
terjadi dengan ion Na, Ca, dan Mg pada permukaan montmorillonite. Surfaktan
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kationik baik yang berupa kwartener maupun non kwartener mempunyai aplikasi
yang luas karena dapat terarbsorbs pada permukaan padatan mineral.
Penambahan surfaktan bertujuan untuk mengubah montmorillonite yang bersifat

hydrophilic menjadi organophilic!®.

s Hydrophilic

s Hydrophohic

Gambar 2.6 Amphiphilic surfactant!®”

Surfaktan atau zat aktif permukaan adalah zat yang memiliki kecendrungan
terarbsorbs pada permukaan atau antar muka sistem sehingga dapat mempengaruhi
energi bebas permukaan atau antar muka sistem. Pada umumnya Amphiphilic
surfaktan dilambangkan dengan model kepala dan ekor. Kepal a melambangkan gugus
hydrophilic terutama terdiri dari ion logam atau senyawa logam sedangkan ekor

melambangkan gugus hydrophobic berupa rantai hidrokarbon alkil atau alkilaril”.

Dengan masuknya surfaktan ke dalam bentonit, d-spacing pada bentonit-
pun bertambah besar (terinterkalasi). Pada proses pembuatan nanokomposit antara
material polimer dan organoclay pada fasa leleh, diharapkan dengan adanya gaya
puntir (shear) jarak antar lapisan pada organoclay akan semakin membesar dan
akhirnya terjadi delaminasi struktur pada bentonit atau lebih dikenal dengan
istilah eksfoliasi, dimana lapisan-lapisan bentonit dalam ukuran nano ini akan

terdispersi dalam matriks polimert?.

Pada saat pemasukan surfaktan ke dalam lapisan bentonit, sebaiknya
bentonit dalam keadaan mengembang (swelling). Berbeda dengan zeolit, bentonit

memiliki sifat mengembang yang baik, pengembangannya bisa mencapai 15 kali.
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Daam keadaan mengembang lapisan bentonit akan terbuka atau d-spacing sedikit
membesar, sehingga memudahkan surfaktan masuk ke dalamnya®®.

= Sweling e

Ao e

L

Gambar 2.7 llustrasi swelling pada bentonit!®

Nanokomposit merupakan pengembangan dari teknologi - komposit.
Nanokomposit mensubstitusikan patikel berukuran nano meter (ukuran < 100 nm)
sebagal filler penguat (reinforcement) ke dalam suatu matriks pada sistem
komposit, baik dari satu jenis material matriks maupun campuran beberapa
material matriks. Matriks biasanya berupa polimer, keramik, maupun logam,
sedangkan partikel penguat biasanya berbentuk partikel biasa, serat, tabung,
sperikal dan lainnya®.

Polymer-clay nanocomposite adalah material dengan matriks polimer yang
diperkuat dengan nanofiller seperti butiran silika, zeolit dan lainnya. Penelitian
dalam mempelgari interaks polymer-clay sudah dikerjakan sgjak tahun tujuh
puluhan. Dua penemuan penting yang menjadi pionir dalam penelitian ini adalah
pembuatan material nilon 6/ montmorillonite oleh peneliti S Fujiwara dan
Sakamoto. Kemudian Giannelis menemukan bahwa pembuatan material tersebut
dapat dilakukan dengan metode melt mixing tampa penggunaan pelarut %
Penelitian mengenai  polymer-clay nanocomposite pun semakin  meluas,

dikarenakan peningkatan sifat termal dan mekanik yang sangat signifikan.

Bergantung pada sifat dasar dari konstituen penyusun kompositnya (misa

lapisan silikat, kation organik dan matriks polimer), dan metode preparasinya
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dapat dihasilkan tiga bentuk struktur dari polymer-clay nanocomposite. Jika
polimer tidak dapat terinterkalas diantara lapisan silikat/kedua fasa saling
terpisah, maka akan terbentuk struktur tactoid (struktur lapisan-lapisan clay yang
bertumpuk dengan jarak pisah sekitar 10 A) maka sifat yang dihasilkan dari
morfologi semacam ini akan menyamai sifat dari konvensional komposit®. Dua
struktur lainnya adalah tipe nanokomposit. Stuktur interkalasi dihasilkan jika satu
atau beberapa polimer dapat masuk diantara lembaran-lembaran silikat.
Nanokomposit yang dihasilkan mempunyai struktur multilayer, yaitu aternas

polimer dan lapisan silikat®.

%+:%%
|

Layered silicate Polymer

Phase-separated Exfoliated Intercalated

Gambar 2.8 Dispersi organo layered silicates dalam matriks polimert??

Struktur eksfolias atau delaminasi terbentuk jika lapisan silikat seluruhnya
terdispersi didalam matriks polimer. Konfigurasi dimana nanokomposit tersebar
didalam matriks polimer menghasilkan perubahan yang signifikan dalam sifat gas
barrier, heat deflection temperatur, dimensi dan ketahanan api karena terjadi
interaksi yang maksimum antara polimer dan clay™®®. Peningkatan sifat-sifat
mekanik dan termal dalam polymer-clay nanocomposite ini terbentuk ketika
terjadi sinergis yang dimiliki oleh kedua material tersebut. Selain itu dengan

struktur eksfoliasi sistem polymer-clay nanocomposite juga akan menaikkan
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tortuosity (liku-liku jalur difusi gas), yang dapat memperlambat transmis
senyawa-senyawa seperti oksigen, uap air dan lain-lain=.

"Teortuous Path™

Gambar 2.9 Tortuosity Path*”
2.3 Compatibilizer

Seperti  polyolefin  pada umumnya, polyethylene (PE) yang belum
mengalami perlakuan tertentu memiliki energi permukaan yang relatif rendah
karena sifatnya yang non-polar. Sedangkan kebanyakan bahan yang digunakan
sebagal penguat komposit, seperti serat baja, serat gelas, serbuk kayu dan clay

memiliki kepolaran yang tinggi, sehingga tegangan permukaannya tinggit>?.

Apabila polyethylene akan dijadikan komposit dengan bahan penguat yang
disebut di atas, tentunya tidak akan terbentuk komposit yang baik karena tidak
dapat terjadi pembasahan yang baik. Promotor adhesi diperlukan untuk
memperbalki sifat mampu basah pada komposit yang terdiri dari konstituen-
konstituen yang berbeda tingkat tegangan permukaannya. Promotor adhesi adalah
zat yang dapat menyatukan komponen-komponen yang tidak saling bergabung
dengan cara menjadi penghubung diantara komponen-komponen tersebut.
Promotor adhes umumnya disebut dengan istilah sesuai dengan aplikasinya.
Apabila promotor adhes digunakan untuk meningkatkan keterpaduan
(compatibility) pada pencampuran dua macam polimer yang tidak saling
melarutkan (immiscible), maka disebut pemadu (compatibilizer)®?.

Dalam suatu sistem yang immicible, untuk meningkatkan tingkat dispersi

biasanya digunakan compatibilizer. Compatibilizer adalah suatu zat yang mampu
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meghubungkan setiap konstituen dalam suatu sistem agar terbentuk suatu sistem
yang miscible (saing melarutkan). Compatibilizer pada umumnya berfungs
sebagai interfacial agent dalam campuran polimer. Struktur kimia compatibilizer,
satu bagian miscible dengan satu komponen campuran (polimer) dan bagian yang
lain miscible dengan komponen campuran yang lain (organoclay). Biasanya
compatibilizer yang digunakan identik dengan komponen campuran atau

mengandung gugus fungsi yang sesuai dengan salah satu komponen campuran.

Prinsip kerja compatibilizer adalah sebagai interface yang mempengaruhi
adhesi interfacial dan tegangan interfacial. Adhesi interfacial akan semakin besar
dan tegangan interfacial akan turun dengan penambahan compatibilizer. Selain itu
penambahan compatibilizer juga menyebabkan organoclay akan terdispersi
dengan baik serta stabil dalam matriks polimer.

Pada penelitian ini, polyethylene yang non-polar membutuhkan
compatibilizer guna memungkinkan terjadinya kontak antara polyethylene dengan
lapisan silikat. Maleic anhydride (MA) merupakan senyawa kimia yang pada saat
ini_banyak disukai peneliti sebagal compatibilizer termoplastik dengan material
lainnya seperti clay. Compatibilizer pada intinya berupa fungsionalisasi polimer
agar memiliki ujung polar sehingga dapat berikatan dengan lapisan silikat clay.

124 - I_T:]I.ﬁ]le:l
v, - = = 1% clay
T e = R - = = 5% clay
o 7 * 5
05 Y o R
S 1.14 /f,, \-\\ t""-..__‘__'
3 ~
8 i 1 - "
E o/
@ 10 |/
) 4 ’
c 1 /
5 /
L JA _ 8-
094 o "~~.“+,__,..—-" *-—..____+
0'8 L} L] T T L) L] L]
0 5 10 15 20 25 30 35
a) PEgMA content [ wt %)

Gambar 2.10 Pengaruh kandungan PE-g-MA & clay terhadap sifat mekanik®
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Polyethylene akan kompatibel dengan PE dari PE-g-MA, sedangkan gugus
MA (polar) yang tercangkok pada polyethylene akan meningkatkan kepolaran PE-
g-MA (kepolaran bergantung dengan jumlah MA yang tercangkok), sehingga PE-
g-MA akan memiliki polaritas yang sesuai dengan filler dan akan menyusup

masuk diantara gallery filler®¥,

Tahap-tahap mekanisme reaksi proses pencangkokan maleic anhydride (MA
pada polyethylene adalah sebagai berikut™®:

1. Peroxide decomposition

R-0-0-R — 2RO,

(2.1
2. Initiation
R-Q, + ---CH,-CH,-CHy-CH,-CHp-—- —— ROH + ———CHZ—CH-CHZ-CHZ--- 22)
3. Propagation
~--CHy-CH-CHp-CHyp-- + MA —— -~CH,-CHCH, CHy
MA, (2.3)
4. Chain transfer
«-CH,-CH-CHp-CH,-—- 4 ---CHz-CH, CH-CHp---
CHp CH CH, CHz — + ---CH,-CH-CH,-CH,---
MAH
) (2.4)
5. Termination
—-CH,-CH-CHp-CHy— + ---CH,-CH,-CH-CHp-—- —
--CH,-CH,-CH,-CHp--- + ---CH,-CH=CH-CH,---
Disproportionation
~~CHz-CH-CHp-CH,—
~-CH,-CH,-CH-CH,---
Cross-linked polymer (2.5)
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~CH,-CH-CH,CH,— + —CH,-CH-CH, CH,~ —

MA,

Disproportionation WCHZf(‘jH,CHZ,C[—]Zm " ---CHZ—CH:CH—CHZ——-
MAH

and ~—-CH,-CH-CH,-CH,---

MA Cross-linked polymer
—-CHp-CH-CH,-CHy—

(2.6)
2.4 Antioxidant

Seperti polimer pada umumnya, kelemahan utama polyethylene adalah
mudah mengalami kerusakan akibat degradasi. Proses degradasi akan
menghasilkan radikal bebas yang akan merusak ranta molekul secara
berkesinambungan sehingga kualitas polimer akan terus menurun. Degradasi
akibat oksidasi seperti ini dapat dikurangi dan dicegah dengan menggunakan
aditif antioxidant’®”,

MﬂIl' Pmccrsslrlg
[P-::-Iymer]

Cal'ai}-‘sr Residues

Oxygen
Cycle Il Cycle /

RO + ++ OH ROO =
K/R Q
— Path of Alkyl radical
Degradation RCI Alkoxy radical

ROO + Peroxy radical
ROOH Hydroperoxide

Gambar 2.11 Polymer Auto-oxidation Cycle®

Antioxidant adalah senyawa kimia yang digunakan untuk mencegah atau
menghambat terjadinya reaksi oksidasi dari materia plastik. Oksidas adalah
reaks kimia dimana terjadi transfer elektron dari suatu substans ke sebuah
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oksidator. Reaks oksidasi dapat menghasilkan radikal bebas yang mampu
merusak sel. Antioxidant mampu mencegah reaks oksidasi dengan
menghilangkan radikal bebas dan menahan oksidasi lain dengan mengorbankan
dirinya sendiri®.

Antioxidant dibagi tiga jenis menurut fungsi mekanisme pencegahan
oksidas yaitu antioxidant primer dan antioxidant sekunder. Primary antioxidant
berfungs untuk menjadikan peroxide maupun radikal akil yang terbentuk dalam
tahap pengaktifan dan tahap propagas menjadi tidak aktif dengan membentuk
radikal lain dan produk samping yang stabil. Secondary antioxidant menguraikan
senyawa hydro peroxide dengan membentuk senyawa yang lebih stabil[k]. Metal
deactivator menangkap ion-ion logam yang terdapat dalam polimer dengan
membentuk senyawa kompleks (chelats) yang stabil. Untuk mendapatkan hasil
yang optimal, penggunaan primary antioxidant harus dikombinasikan dengan
penggunaan secondary antioxidant%.

2.5 Metoda Pencampuran Polimer dengan OL S
2.5.1 In situ polymerization

Metoda pencampuran ini merupakan metoda pembuatan polymer-clay
nanocomposite yang pertama. Metoda ini dikembangkan oleh Toyota dengan
menggabungkan nilon sebagai matriks dengan montmorillonite sebagai
penguatnya™".  Pada metoda ini OLS dilarutkan dalan pelarut monomer.
Monomer kemudian berpindah ke gallery silikat, sehingga polimerisasi dapat
terjadi diantara lapisan silikat. Reaks polimerisas ini dapat terjadi dengan proses

pemanasan, radiasi atau menggunakan inisiator.
2.5.2 Metoda pelar ut

Pada prinsipnya metoda ini hampir sama dengan in situ polymerization.
Mula-mula OLS dilarutkan dalam pelarut. Pelarut yang digunakan dalam sintesa
polymer-clay nanocomposite adalah pelarut polar. Kemudian polimer yang sudah
dilarutkan ditambahkan ke dalam larutan OLS sehingga polimer dapat
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terinterkalasi diantara lapisan silikat. Tahap terakhir adalah menghilangkan
pel arutnya dengan penguapan, biasanya dalam kondisi vakum.

Keuntungan proses ini adalah interkalas nanokomposit dapat dilakukan
pada polimer non-polar atau yang mempunyai polaritas rendah. Akan tetapi,
penggunaan palarut pada metoda ini sukar diaplikasikan dalam skala industri,
karena pemakaian pelarut dalam jumlah yang besar. Selain itu kelamahan dalam
metoda ini adalah tingkat kesulitan dan lamanya waktu yang dibutuhkan untuk
penguapan pelarut yang digunakan, sehingga kurang efisien untuk di aplikasikan
pada produksi massal*Y.

2.5.3 Melt compounding

Metoda ini menerapkan pencampuran antara OLS dan polimer dengan
compatiboilizer pada kondisi lelehan dalam proses intensif shear mixing agar
mendapatkan morfologi polymer-clay nanocomposite yang baik (interkalasi yang
homogen atau bahkan eksfoliasi). Sejak ditemukannya metoda ini oleh Giannelis,
hal ini merupakan penemuan yang penting untuk industri dimana memungkinkan

terjadinya pencampuran antara polimer dan OL S tanpa penggunaan pelarut.

Metoda ini merupakan pendekatan baru yang menjanjikan untuk fabrikas
polymer-clay nanocomposite dengan menggunakan proses konvensional seperti
exstrusion dan injection molding. Pembentukan nanokomposit menggunakan
proses melt compounding diatur oleh interaksi termodinamik antara rantai polimer
dan lapisan silikat dan transport rantai polimer dari bulk melt ke dalam |apisan
silikat. Nanoclay (organoclay) terdispersi dalam fasa leleh pada matriks polimer
oleh shearing action. High shearing mixers atau internal mixers digunakan untuk

sintesis dari nanokomposit!®..

Daam pembentukan polymer-clay hanocomposite ada beberapa teknik yang
harus dikembangkan agar dapat meningkatkan sifat-sifat bila dibandingkan sifat-
sifat material asalnya. Paling tidak ada tiga usaha yang harus dilakukan dalam
meningkatkan sifat komposit tersebut, yaitu; (1) memodifikas permukaan

lapisan-lapisan silikat dalam montmorillonite, diantaranya dengan membentuk
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interkalas lapisan-lapisan dengan menggunakan bahan organik membentuk
organic layered silica (OLS) sebelum dicampur dan biasanya senyawa organik
yang digunakan memiliki gugus fungsi amin'®, (2) memodifikasi sifat polimer
dari hydrophobic menjadi hydrophilic misalnya dengan mencangkokan senyawa
maleic anhydride pada rantai panjang polimer'®, dan (3) memodifikasi kondisi
proses, misalnya menambah shear, menambah waktu pendispersian dan lain

sebagainyal®.
2.6 Mesin Pencampur

Ada beberapa peralatan yang digunakan untuk mencampur (mixing) plastik,
baik plastik dengan plastik maupun plastik dengan filler ataupun aditif lainnya,
Ada beberapa peralatan yang digunakan untuk mencampur (mixing) plastik, baik
plastik dengan plastik maupun plastik dengan filler ataupun aditif lainnya,
diantaranya banbury mixer, single screw extruder mixer, static mixer, cokneader,
dan twin screw extruder. Pada dasarnya ada 3 prinsip pencampuran untuk

menghasilkan distribusi yang optimal, yaitu:

1. Luas kontak permukaan antar komponen yang akan dicampur. Jika luas
kontaknya diperluas maka distribusinya menjadi maksimal.

2. Semua elemen harus bersifat merata ke segala bagian dari sistem yang
bersangkutan.

3. Distribusi masing-masing komponen harus ke segala arah.

Tipe banbury mixer contohnya adalah Internal Mixer yang banyak dan
umum digunakan. Dalam proses pencampuran (compounding) polimer, alat
banbury mixer digunakan untuk menghasilkan distribusi dari partikel clay yang
merata ke dalam matriks. Iternal mixer merupakan mixer dengan intensitas yang
tinggi dengan keunggulan pada kuantitas pencampuran yang lebih besar dalam
durasi yang lebih singkat. Secara garis besar mesin ini terdiri dari ruangan
pencampur (chamber) dan dua buah rotor yang dapat diubah sesuai dengan

peruntukannya.
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. Pelat pertama

. Pelat Kedua

. Pelat ketiga

{. Rotor Shafis

. Bushing

. Rotor
7. Melt Thermocouple

. Control Thermocouple

. RAM

Gambar 2.12 Internal mixer®?

Internal mixer terdiri dari ruangan pencampuran yang tersusun atas counter -
rotating rotor (two roll mill) pada setiap bagiannya. Pada dinding ruangannya
terdapat saluran pendingin dan pemanas. Dispersi dari komponennya tergantung
pada durasi pencampuran, kecepatan rotor, temperatur dan variable proses
pencampuran lainnya. Rotor atau roll mill merupakan bagian terpenting dalam
pencampuran. Rotor ini seperti halnya screw pada ekstruder yang dapat dibedakan
berdasarkan arah putarannya yaitu rotor yang berputar searah (co-rotating) dan
berlawanan arah (counter rotating). Pada counter-rotating terjadi penumpukan
material di daerah pertemuan yang disebut material bank sehingga terjadi shear
stress yang besar di satu areal tersebut!®.

Selain jenisnya, kecepatan rotor (rotor speed) menentukan keoptimalan
prosesnya. Makin cepat rotor berputar distribusi semakin berkurang, namun dapat

diatasi dengan penyesuaian pada durasi pencampuran yang lama.

Variabel durasi pencampuran harus diperhatikan untuk mencapa waktu

mixing yang optimal, diantaranya jika:

1. Terlau cepat akan menurunkan tingkat persebaran atau homogenitas.
2. Terladu lama dapat mengakibatkan material berubah warna akibat
degradasi pada materia disebabkan oleh friksi yang dihasilkan gesekan
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dari rotor dan chamber sehingga merusak stabilitas material dan

performanya.

(b)

Gambar 2.13 Skema (a) Co-rotating dan (b) Counter rotating'*3
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BAB 3

METODOLOGI PENELITIAN

3.1 Diagram Alir Penelitian

Tahapan proses penelitian adalah sebagal berikut:

Persiapan Bahan

L 2

v v v Y

HDPE Diethylene Glycol Dicumyl Peroxide Maleic Anhydride

v

Rheomix

v

Crushing

v

HDPE-g MA

v

Selesai

Gambar 3.1 Diagram alir pembuatan HDPE-g-MA
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v

| Persiapan Bahan |

v

4
v v

v

HDPE

Organoclay HDPE-g-MA

Antioxidant

v

| Rheomix |

v

| Crushing |

v

Polymer-Clay Nanocomposite

y

Selesai

Gambar 3.2 Diagram alir pembuatan HDPE-clay nanocomposite

y

Polymer-Clay Nanocomposite

v

Pembuatan Sampel Uji

v

v

v v

Pengujian
KeKkuatan Tarik

Pengujian

Temperatur Defleksi

AFM

Studi Literatur

—_— Analisa & Pembahasan

Data

A 4

y

Kesimpulan

v

Selesai

Gambar 3.3 Diagram alir karakterisasi sampel uji
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3.2 Alat dan Bahan

3.2.1 Alat

3.2.1.1 Alat preparasi sampel

30

Tabe 3.1 Spesifikasi aat preparasi

90

Nama alat Spesifikasi Foto alat
Timbangan )
) Sartorius BP 2215
analitik
K apasitas maks 50 cm?
Rheomix HAAKE | Temperatur maks 200°C
PolyDrive Kecepatan putar maks 50
rpm
Rheomix HAAKE i
Kapasitas 250 gr
3000 + Rheocord _
waktu maks 20 menit
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Tabel 3.1 Spesifikasi dat preparas (lanjutan)

Nama alat Spesifikas Foto alat

Injection molding | Battenfeld tipe BA 400
machine CDC.

Motor dengan induksi tiga

fasa
Crusher Tatung

. Dayators 3 Hp
tipe KF-808-B

Kecepatan putar 1400 rpm
50 Hz

3.2.1.2 Alat pengujian karakterisasi

Tabel 3.2 Spesifikasi alat uji

Nama alat Spesifikas Foto alat

Universal Testing
Tensiletest Machine (UTM) -
Shimadzu AGS-10KNG
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Tabel 3.2 Spesifikasi dlat uji (Ianjutan)

Nama alat Spesifikas Foto alat
Heat Deflection Frank Prifgerate
Temperature GmbH
XRD Shimadzu XRD 7000
AFM Agilent 5500
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3.2.2Bahan
3.2.2.1 Pembuatan compatibilizer HDPE-g-MA
1. High Density Polyethylene (HDPE)

HDPE ini disuplai dari PT TITAN Petrokimia Nusantara.

Gambar 3.4 High Density Polyethylene (HDPE)
2. Diethylene Glycol (DEG)

Diethylene Glycol digunakan untuk mencegah terjadinya degradasi pada
polyethylene terhadap suhu. Sifat fisik: cairan berwarna putih jernih,

etilen glikol g i

T S—

Gambar 3.5 Diethylene Glycol (DEG)
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Tabel 3.3 Sifat Diethylene Glycol (DEG)*?

Parameter Nilai

Grade For synthesis

Molar mass 106.12 g/moal

Density 1.1184 g/cm?® (20 °C) DIN 51757

Melting point -9 °C DIN 51583

Boiling point 242 - 247 °C (1013 hPa)

Structure HO Y OH
e

3. Maleic Anhydride (MA)

Maleic Anhydride (MA) adalah bahan utama selain HDPE untuk pembuatan
HDPE-g-MA. Karena Maleic Anhydride ini memiliki gugus electronegative yang
cukup tinggi, HDPE-g-MA bersifat cukup polar untuk menghubungkan HDPE
yang bersifat non-polar dan clay yang bersifat polar®Y.

Gambar 3.6 Maleic Anhydride (MA)
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Tabel 3.4 Sifat Maleic Anhydride (MA)!**

Parameter Nilai
Appearance White flakes
Grade For synthesis
Molar mass 98.06 g/moal
Density 1.32 g/cm® (55 °C)
Melting point 51-54°C
Boiling point 202 °C (1013 hPa)

C4H203
Structure —
0@ )

4. Di Cumyl Peroxide (DCP)

35

Berbentuk serbuk kristal berwarna putih kekuningan, Dalam penelitian ini

Di Cumyl Peroxide (DCP) digunakan sebagai initiator.

Gambar 3.7 Di Cumyl Peroxide (DCP)
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Tabel 3.5 Sifat Di Cumyl Peroxide (DCP)!*°!

Parameter Nilai
Appearance White powder
Grade For synthesis
Molar mass 270.37 g/mol
Density 1.02 g/cm® (20 °C)
Melting point 37-40°C
Boiling point 70 °C decomposes

C1gH220;
Struct TS _on 2
e S )
LT e
= HyC s

3.2.2.2 Pembuatan HDPE-clay hanocomposite

1. High Density Polyethylene (HDPE)

HDPE ini disuplai dari PT TITAN Petrokimia Nusantara.

2. Organoclay

Gambar 3.8 Organoclay
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OLSorganoclay merek NANOMER-1.44PT®, dari NANOCOR Amerika.
Komposis terdiri dari 55-65% montmorillonite dan surfaktan Dimethyl Dialkyl
(C14-18) Ammonium sebesar 35-45%.

3. Compatibilizer HDPE-g-M A

Gambar 3.9 Compatibilizer PE-g-MA

Pada penelitian ini compatibilizer HDPE-g-MA yang dipakai dihasilkan dari
buatan sendiri dan berfungsi sebagai interfacial agent dalam campuran polimer.

4. Antioxidant

Pada penelitian ini, antioxidant digunakan sebagai agen pencegah degradasi
pada pelat bipolar, khususnya degradasi akibat temperatur tinggi pada sistem
khususnya saat fabrikasi. Antioxidant yang digunakan dalam penelitian ini adalah
Irgafos 168 dan Irganox 1076.

Gambar 3.10 Anti Oxidant Irgafos 168 dan Irganox 1076
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Tabel 3.6 Sifat Irgafos 168 [*°!

Parameter Nilai
Appearance White powder
Use Stabiliser
Density 1.03 g/cm* (20 °C)
Melting point 183 - 186 °C
Boiling point not applicable
Decomposition temp >350°C

Tabel 3.7 Sifat Irganox 1076

Parameter Nilai
Appearance White powder
Use Stabiliser
Density 1.02 g/ml (25 °C)
Melting point 50-55 °C

3.3 Prosedur Pendlitian

38

Penelitian yang dilakukan mengikuti prosedur penelitian dengan tahapan

sebagal berikut:

1. Studi pustaka yang menyangkut pembentukan compatibilizer HDPE-g-

MA dan pembentukan HDPE-clay nanocomposite dengan Kkaian

mengenai bahan, karakter bahan, proses fabrikasi.

Menyiapkan bahan baku yang meliputi penyediaan polyethylene, nanoclay

(organoclay), compatibilizer (HDPE-g-MA), aditif (Primary dan
secondary antioxidant), serta bahan pendukung lainnya.

3. Melakukan karakterisasi awal terhadap polyethylene dan nanoclay
(organoclay) meliputi karakterisasi sifat-sifat mekanik dan sifat termal..
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4. Melakukan proses fabrikasi compatibilizer HDPE-g-MA dan fabrikasi
HDPE-clay nanocomposite.

5. Melakukan karakterisasi yang diawali dengan preparasi pembuatan sampel
uji.

6. Pembuatan/penulisaan laporan.
3.3.1 Proses pembuatan compatibilizec HDPE-g-M A

Proses Pembuatan compatibilizer  HDPE-g-MA ini dilakukan dengan
pencampuran panas (hot blending) menggunakan mesin pencampur Rheomix
HAAKE PolyDrive dan dilakukan di Laboratorium Kimia Institut Teknologi
Indonesia (ITI), Serpong. Pembuatan HDPE-g-MA ini mengacu pada penelitian
yang pernah dilakukan di Sentra Teknologi Polimer'®®.

HDPE-g-MA dibuat dengan mencampur HDPE, Diethylene Glycol (DEG),
Maleic Anhydride (MA) dan Di Cumyl Peroxide (DCP) secara dry mixing dalam
beaker glass dengan komposisi seperti terlihat pada tabel 3.8. Proses dry mixing
ini dilakukan dengan mencampurkan HDPE dengan Diethylene Glycol (DEG) dan
Maleic Anhydride (MA) dengan Di Cumyl Peroxide (DCP) dalam dua beaker
glass yang terpisah.

Tabel 3.8 Komposist HDPE-g-MA

Bahan Komposis
HDPE 40 gr
Diethylene Glycol (DEG) 1.4ml
Maleic Anhydride (MA) 20r
Di Cumyl Peroxide (DCP) 0.14 gr

Prosedur pembuatan compatibilizer HDPE-g-MA dengan aat Rheomix
Haake Polydrive :

1. Persiapkan alat rheomix dengan cara pre—heating alat sampai suhu 170 °C.
2. Siapkan bahan — bahan yang akan dilakukan proses rheomix.
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Nyal akan rotor mesin rheomix sebelum bahan — bahan dimasukan.
Masukan HDPE dan Diethylene Glycol (DEG) yang sudah tercampur di
dalam beaker glass kedalam chamber mesin rheomix lewat hopper bagian
feeder peralatan.

Tekan tombol start untuk mejalankan timer dan tunggu hingga + 3 menit.
Setelah 3 menit tambahkan Maleic Anhydride (MA) dan Di Cumyl
Peroxide (DCP) kedalam chamber mesin rheomix. Lama waktu
pencampuran dihitung selama 7 menit, sehingga total lamanya
pencampuran adalah 10 menit.

Setelah proses rheomix selesai, maka mesin rheomix dibuka dan
dibersihkan untuk mengambil HDPE-g-MA hasil rheomix.

. Proses ini merupakan proses diskontinyu, hasil yang didapat kemudian di
crusher sehingga berbentuk potongan-potongan kecil.

Tabel 3.9 Kondis operasional rheomix HDPE-g-MA

Parameter Kondisi
Temperatur 170°C
Kecepatan screw 45 rpm
Waktu proses 10 menit

3.3.2 Proses pembuatan HDPE-clay nanocomposite

Proses pembuatan nanokomposit dilakukan di PT PERTAMINA Pulo

Gadung. Pembuatan nanokomposit ini dilakukan dengan pencampuran panas (hot

blending) menggunakan mesin pencampur Rheomix HAAKE 3000 + Rheocord

90 yang mampu mencampurkan beberapa jenis zat yang berbeda dengan cara

melelehkan dan mencampurkannya. Adapun kondisi operasi yang digunakan pada

proses pencampuran panas (hot blending) ini adalah sebagai berikut:
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Tabel 3.10 Komposisi nanokomposit

Bahan Komposis
HDPE 89 % berat
Organoclay 5 % berat
HDPE-g-MA 5 % berat
Antioxidant 1 % berat

HDPE, organoclay, HDPE-g-MA dan antioxidant dengan komposisi

tertentu seperti terlihat padatabel 3.4 dicampur secara dry mixing di dalam beaker

glass, kemudian campuran diaduk merata secara manual di luar mesin ekstruder.

Selanjutnya prosedur pembuatan nanokomposit secara hot blending dalam
mesin Rheomix HAAKE 3000 + Rheocord 90 adalah sebagai berikut:

1. Mencampurkan (dry mixing) HDPE, HDPE-g-MA, Antioxidant, dan Clay
sesual komposisi yang ditetapkan (tabel 3.10) di dalam beaker glass.

2. Memasukkan campuran tersebut ke dalam chamber mesin rheomix yang

kondis operasinyatelah disiapkan dan diatur terlebih dahulu. Persigpan ini

termasuk pre-heating dan menyal akan rotor sebelum zat dimasukkan.

3. Memula waktu pencampuran setalah seluruh zat masuk ke dalam mesin.

Waktu dihitung selama 20 menit.

4. Setelah proses rheomix selesai, maka mesin dibuka dan dibersihkan untuk

mengambil masterbatch hasil rheomix.

Tabel 3.11 Kondisi operasiona rheomix nanokomposit

Parameter Kondisi
Temperatur 150-180°C
Devias 0
Waktu proses 20 menit
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Jumlah formulasi sampel yang digunakan dalam penelitian ini adalah 3
formula nanokomposit dimana pada penelitian ini variabel yang digunakan adalah
pengaruh kecepatan screw pada pembentukan nanokomposit seperti tertera dalam
tabel 3.12 di bawah ini.

Tabel 3.12 Formulasi sampel nanokomposit

Formula K ecepatan screw
HDPE-Clay 50R 50 rpm
HDPE-Clay 100R 100 rpm
HDPE-Clay 170R 170 rpm

3.3.3 Crushing

Hasll dari hot blending (masterbach) yang berbentuk bongkahan harus
dihaluskan terlebih dahulu sebelum dilakukan proses pembuatan spesimen uji.
Alat yang digunakan dalam proses penghalusan bahan komposit ini adalah mesin
Crusher Kpi tipe KF-808-B. Tujuan utama dari proses crushing ini adalah untuk
mereduks ukuran partikel yang berbentuk bongkahan hasil proses pencampuran
panas (hot blending). Produk hasil proses crushing ini berbentuk granula dengan
berbagai variasi ukuran.Prosedur crushing yang dilakukan adal ah sebagai berikut:

1. Bersihkan mesin crusher dari kotoran dan debu yang masih menempel
pada mesin crusher.

Nyalakan mesin crusher.

Masukan masterbach hasil rheomix ke dalam mesin crusher.

Setelah proses penghancuran bongkahan selesai, mesin dimatikan

a ~ w0

kemudian dibuka dan dibersihkan dari sisa — sisa hasil crushing. Ulangi

langkah diatas untuk formula yang lainnya.
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3.3.4 Proses pembuatan spesimen uji

Setelah proses crushing masterbatch nanokomposit selesai dilakukan untuk
ketiga formulasi penelitian maka selanjutnya dilakukan proses pembuatan sampel

uji menggunakan metode injection molding dengan kondisi operasi temperatur:

Nozzle :185°C
Zone 1 :180°C
Zone 2 . 175°C
Zone 3 . 170°C

Proses injection molding ini dilakukan untuk pembuatan sampel uji tarik
dan temperatur defleksi. Pembuatan spesimen sampel uji tarik sesua dengan
standar ASTM D638 tipe |, untuk sampel uji temperatur defleksi menggunakan
spesimen sampel uji tarik yang kemudian dipotong sehingga sesual standar ASTM
D648. Untuk uji XRD dan AFM menggunakan sampel sisauji tarik.

Proses injection molding adalah sebagai berikut:

1. Mekanisme proses injection molding diawali dengan bahan baku yang ada
di hopper turun untuk memasuki rongga ulir pada screw.

2. Screw akan bergerak untuk membawa butiran plastik menuju barrel untuk
melelehkan butiran plastik.

3. Langkah berikutnya, cetakan ditutup dan screw didorong maju oleh piston
untuk mendorong lelehan plastik dari screw chamber melalui nozze
masuk ke dalam cetakan.

4. Lelehan plastik yang telah diinjekss mengalami pengerasan karena energi
panasnya diserap oleh dinding cetakan yang berpendingin air.

5. Setelah proses pendinginan dan kekakuan produk cukup maka screw
bergerak mundur untuk melakukan pengisian barrel. Pada saat itu,
clamping unit akan bergerak untuk membuka cetakan.

6. Produk dikeluarkan dengan gector.

7. Setelah itu, cetakan siap untuk diinjekss kembali. Gambar 3.11
memperlihatkan mekanisme injection molding.
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step1: start of plastication stepé: start of injection

step 2:

step'3:
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>

Gambar 3.11 Mekanisme injection molding*®!.

3.3.5Karakterisas
3.3.5.1 Pengujian kekuatan tarik (tensile test)

Tujuan utama dilakukannya pengujian tarik ini adalah untuk menganalisa
respon material pada saat dikenakan beban atau deformasi terhadap pembebanan
statis yang diberikan serta untuk memprediksi performa material di bawah kondisi
pembebanan. Di antara semua pengujian, pengujian tarik merupakan jenis
pengujian yang paling banyak dilakukan karena mampu memberikan informasi

representasi dari perilaku mekanis material.

Prinsip pengujian ini yaitu sampel atau benda uji dengan ukuran dan bentuk
tertentu diberi beban tarik uniaxial (satu arah) yang bertambah secara kontinyu
hingga spesimen tarik tersebut putus, bersamaan dengan penarikan tersebut

dilakukan pengamatan pertambahan panjang yang dialami benda uji.
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Gambar 3.12 Proses uji tarik

Pengujian tarik yang dilakukan mengacu pada standar pengujian ASTM
D638 tipe |. Ukuran spesimen memiliki ketebalan sakitar 3 mm sesua petunjuk
ASTM D638 tipe I, dimana sampel yang berupa crushing hasil fabrikasi
masterbach dibentuk spesimen uji (sampel uji) menggunakan peralatan injection
molding. Sebelum diuji kuat tarik, sampel uji terlebih dahulu dikondisikan pada
temperatur 23°C dengan kelembaban 50 % selama 24 jam.

Pengujian tarik dilakukan pada kondisi temperatur ruang dengan kecepatan
tarik ditetapkan pada 50 mm/menit, nilai kuat tarik tercatat dalam sistem
komputer yang dilengkapi grafik!®?. Alat yang digunakan adalah UTM
berkekuatan 10 Newton merek Shimadzu tipe AGS-10kNG.

}”_ W wnl]
\__T L | Al
G
L H

Gambar 3.13 Bentuk spesimen uji tarik ASTM D638 tipe I1*!
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Table 3.13 Dimensi spesimen uji tarik ASTM D638 tipe I1?

Dimens Tipg I Tolera_lnsi
mm(in) mm (in)

W (Width of Narrow Section) 13 (0.50) + 0.5 (= 0.02)
L (Length of Narrow Section) 57 (2.25) + 0.5 (x 0.02)
WO (Width Over All, Min) 19 (0.75) + 6.4 (+0.25)
LO (Length Over All, Min) 165 (6.50) Nno max
G (Gage Length) 50 (2.00) + 0.25 (+ 0.010)
D (Distance Between Grip) 115 (4.50) + 5 (+0.20)
R (Radius of Fillet) 76 (3.00) +1(+0.04)

Prosedur pengujiannya:

Hitung lebar dan ketebal an pada daerah gage length

Letakkan sampel pada mesin uji tarik dengan memasang/menjepit tepat
pada grip pada bagian atas dan bawah sampel;

Tekan ‘START’ dan pembebanan mulal dilakukan hingga sampel tersebut
putus;

Komputer akan menampilkan berbagai data uji tarik yang diatur sesuai
spesifikasi yang telah ditentukan sebelumnya (dapat pula diambil referensi
dari program standar yang ada, dalam hal ini ASTM D 638), terutama data
kekuatan tarik maksimum (Ultimate Tensile Siress) dan keuletan
(ductility). Selain itu didapat kurva tegangan-regangan sebagai hubungan
beban terhadap regangan (ekstension);

Simpan dan cetak hasilnya dan kemudian ulangi prosedur yang sama

untuk sampel yang berbeda.

3.3.5.2 Pengujian temperatur defleksi (HDT)

Pengujian bertujuan untuk menentukan temperatur defleks dikarenakan

beban flexural atau Heat Deflection Temperature (HDT) pada posisi edgewise

sesuai dengan standar yang pengujian ASTM D648. Nilai heat deflection
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temperature (HDT) menunjukkan nilai temperatur dimana sampel uji mengalami
defleksi. Preparas sampel dilakukan dengan injection molding sesual standar
ASTM D648 dimana ukuran spesimen memiliki ketebalan sakitar 3 mm .
Kemudian dilakukan pengkondisian pada temperatur 23°C dan kelembaban 50%
selama 40 jam. Media yang digunakan sebagai pemanas adalah silicon oil dengan
kecepatan pemanasan 120 + 10 °C/jam, dilengkapi dengan pengaduk. Sampel
pengujian diletakan pada tempatnya (holder), kemudian diberi beban tetap dan
dimasukan kedalam chamber berisi media silicon oil yang dipanaskan. Pencatatan
dilakukan setelah dial gauge menunjukan defleksi 0,25 mm.

Prosedur pengujian HDT adalah sebagai berikut:

a.  Ukur teba dan |ebar sampel dengan menggunakan micrometer.

b. Siapkan bak pemanas. Pada awa pengujian suhu media penghantar panas
sebaiknya antara 23 — 30 °C, kecuai untuk sebagian material yang pada
pengujian sebelumnya tidak menunjukan adanya perbedaan pada
pengujian dimana suhu awal lebih besar dari 23 °C. Media penghantar
panas harus diaduk dengan baik untuk mendapatkan suhu yang merata.

c. Letakkan spesimen diatas penyangga dengan posis edgewise, dimana
sumbu longitudinalnya tegak lurus dengan tiang penyangga.

d. Letakkan thermometer ke dalam support.

e. Letakkan support ke dalam bak pemanas.

f. Letakkan massa tambahan yang diperlukan sesual dengan maksimum fiber
stress yang akan diberikan terhadap spesimen (1.82 MPa atau 0.455 MPa).

g. Tunggu selama5 menit, kemudian catat defleks yang terjadi atau atur dial
gauge ke angkanol.

h. Naikan suhu media pemanas dengan kecepatan 120 + 10 °C/jam. Aduk
cairan penghantar panas dengan baik selama pengujian.

i. Control/cek heating rate padainterval 6 menit (12 + 1 °C/6 menit).

j. Catat suhu media pemanas jika telah tercapai defleks 0.25 mm. suhu
tersebut didefiniskan sebaga Suhu Deflekss Karena Beban (Heat
Deflection Under The Load/HDT)
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Gambar 3.14 Pengujian temperatur defleksi™

Uji ketahanan terhadap defleksi pada beban tertentu yang tetap, dilakukan
untuk menentukan temperatur pelunakan material. Pengujian HDT ini dilakukan
dengan menggunakan alat produksi Frank Prifgerate GmbH dengan kemampuan
operasiona padatemperatur 25°C s/d 300°C.

3.3.5.3Karakterisasi morfologi X-Ray Diffraction (XRD)

Karakterisass XRD dilakukan untuk menghitung jarak antar lapisan silikat
(d-spacing) dari organoclay serta untuk melihat apakah sudah terjadi interkalasi
atau eksfoliasi pada nonokomposit dengan melihat perubahan pada sudut 26. Hasl
karakterisasi berupa difraktogram XRD 20 versus intensitas. Data yang
didapatkan dari difraktogram akan menunjukkan nilai 26 dimana peak terbentuk.
Sehingga dengan persamaan hukum Bragg akan didapatkan nilai d-spacing dari
organoclay yang nantinya akan digunakan sebagai data pembanding pada proses
selanjutnya.

Persamaan hukum Bragg:
nA=2dsin6 (3.2

Pada persamaan hukum Bragg terlihat bahwa jarak d-spacing berbanding
terbalik dengan 20, sehingga pada suatu difraktogram XRD, peningkatan d-
spacing (hingga terjadi interkelasi) ditandai dengan adanya pergeseran puncak /
peak ke arah sebelah kiri .
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Sampel organoclay berupa bubuk putih keabuan, sehingga dapat langsung
dikarakterisasi XRD, sedangkan untuk sampel nanokomposit digunakan sisa
sampd uji tarik. XRD yang digunakan adalah jenis wide angle dengan CuK o yang
memiliki panjang gelombang 1,542 A sebagai sumbernya. Pengujian dilakukan
dengan 26 dari 1° hingga 10° dengan scan rate 0,5 dergjat per menit.
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Gambar 3.15 Ilustrasi jalannya sinar pada X RDPY
3.3.5.4 Analisis struktur mikro AFM (Atomic Force Microscopy)

Andisis struktur mikro ini bertujuan untuk mengukur partikel melalui
morfologi permukaan. Pada analisis struktur ini digunakan AFM teknik SPM
(Scanning probe microscope). AFM atau atomic force microscopy adalah sebuah
metode untuk mengasilkan citra permukaan pada objek yang akan di uji. AFM ini
bekerja karena adanya sebuah probe yang sangat sensitif dan berukuran nano.
Ketika probe ini menyentuh permukaan yang sangat rata, kemudian probe
digerakan maka akan terdapat pola naik turun pada data yang ditangkap dan pole-
pola tadi di akusis oleh komputer sehingga akan didapat citra topografi pada
permukaan yang diuji.

Pengukuran dikalibrass dengan partikel nano tembaga. Kecepatan
pengukuran 2-5 line/s. Syarat dari pengukuran menggunakan metode AFM ini
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adalah permukaan dari sampel harus bersih dan halus (dirasa dan dipandang).
Peralatan AFM dapat dilihat pada gambar 3.16.

Feedback Loop

Laser

) Photodiode
Piezo

Crystal

Substrate

Gambar 3.16 Prinsip kerja AFM!®H
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HASIL DAN PEMBAHASAN

Daam penelitian ini dilakukan usaha untuk meningkatkan sifat-sifat
mekanik dan terma HDPE-clay nanocomposite dengan cara optimalisasi terhadap
kecepatan rotasi screw saat proses pembuatan HDPE-clay nanocomposite.
Sehingga dari hasil penelitian ini dihasilkan suatu material HDPE-clay
nanocomposite yang mempunyai optimalisasi performa yang baik.

Untuk mengetahui sifat-sifat material nanokomposit hasil fabrikasi, maka
telah dilakukan pengujian sifat mekanik, sifat termal, dan morfologi pendispersian
lapisan silikat organoclay.

4.1 Hasl Preparasi Sampel

Pada proses preparas sampel HDPE-clay nanocomposite terdapat tiga
tahapan utama, yaitu proses rheomix, crushing, dan juga pembentukan spesimen
uji. Dari hasil pencampuran dengan metode rheomix, didapatkan hasil
masterbatch yang dapat dilihat pada gambar 4.1 di bawah ini.

(a) (b) (c)

Gambar 4.1 Tampak visual hasil rheomix formula: (a) HDPE-Clay 50R, (b)
HDPE-Clay 100R, (c) HDPE-Clay 170R
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Hasil masterbatch pada gambar 4.1 berupa bongkahan besar dan keras dan
masing-masing formula menghasilkan masterbatch berwarna coklat. Warna coklat
terbentuk dari pencampuran bahan baku HDPE yang berwarna putih dan nanoclay
atau organoclay yang berwarna coklat. Warna coklat dari organoclay tersebut
mendominasi warna putih yang dimiliki HDPE, sehingga warna nanokomposit
yang terbentuk mengikuti warna dari organoclay.

Masterbatch pada ketiga formula memberikan hasil warna yang berbeda,
dimana formula HDPE-Clay 50R mempunyai warna coklat muda, HDPE-Clay
100R coklat tua dan HDPE-Clay 170R mempunyai warna coklat yg lebih gelap
dari kedua formula lainnya Ha ini menunjukkan bahwa parameter proses
fabrikass HDPE-clay nanocomposite, yaitu kecepatan rotasi screw mempunyai
pengaruh terhadap pendispersian organoclay dalam matriks polymer. Selain itu,
semakin cepat rotasi screw hasil masterbatch yang diperoleh menjadi |ebih ulet.

4.2 Hasll Pembuatan Spesimen Uji

Setelah melakukan crushing masterbatch, selanjutnya dilakukan proses
pembuatan spesimen Uuji menggunakan metode injection molding. Bentuk
spesimen uji tarik berbentuk dog bone sesuai standar ASTM D638 tipe | (gambar
4.2).

Gambar 4.2 Spesimen uji tarik
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43 Hasil Uji Tarik (Tensile Test)

Pada pendlitian ini, dilakukan pengujian tarik terhadap formula-formula
HDPE-clay nanocomposite yang dihasilkan untuk mengetahui kekuatan komposit
tersebut terhadap beban tarik linier. Selain itu juga untuk mengetahui seberapa
baik ikatan antarmuka dan antarfasa antara matriks HDPE dengan filler
organoclay yang dipengaruhi oleh compatibilizerr HDPE-g-MA, dimana

kemampuan pembasahan sangat berperan penting.

Pengujian tarik ini dilakukan terhadap spesimen yang dibuat melalui proses
injection molding. Agar hasilnya cukup mewakili keseluruhan maka dilakukan
pengujian sebanyak lima kali untuk setiap formula. Data yang dihasilkan dari
pengujian tarik adalah berupa kurva teganan — regangan dari HDPE-clay
nanocomposite yang mana dari kurvatersebut dapat diketahui nilai kekuatan tarik,

modulus el astisitas dan regangan dari nanokomposit.
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Gambar 4.3 Tensile strength HDPE-clay nanocomposite

Kesimpulan hasil pengujian kuat tarik pada sampel HDPE murni dan
sampel HDPE-clay nanocomposite  ditunjukkan pada grafik gambar 4.3.
Pengujian kuat tarik dari HDPE murni akan menjadi pembanding bagi ketiga
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formula lainnya (HDPE-Clay 50 R, HDPE-Clay 100 R dan HDPE-Clay 170 R)
yaitu sgjauh mana keberhasilan proses penelitian ini diantara ketiga formula

tersebut dalam memberikan sifat mekanik yang diinginkan.

Dapat dilihat bahwa ketiga formula HDPE-clay nanocomposite memiliki
tensile strength yang lebih tinggi dari HDPE murni. Tetapi terjadi penurunan nilai
tensile strength pada formula HDPE-Clay 100 R dan HDPE-Clay 170 R
dibandingkan dengan formula HDPE-Clay 50 R. Hal ini berarti bahwa seiring
dengan bertambahnya kecepatan rotasi screw pada pembuatan HDPE-clay
nanocomposite, maka kekuatan dari nanokomposit tersebut semakin berkurang.
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Gambar 4.4 E-Modulus HDPE-clay nanocomposite

Sama halnya dengan nilai tensile strength, besarnya nilai modulus elastisitas
untuk ketiga formula HDPE-clay nanocomposite lebih tinggi dibandingkan
dengan HDPE murni. Selain itu seiring dengan bertambahnya kecepatan rotasi
screw pada pembuatan HDPE-clay nanocomposite, maka modulus el astisitas dari

nanokomposit tersebut semakin berkurang (gambar 4.4).
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Gambar 4.5 Srain at break HDPE-clay nanocomposite

Sedangkan, pada grafik perbandingan nilai regangan di atas (gambar 4.5),
dapat dilihat bahwa terjadi kenaikan nilai regangan seiring dengan penurunan nilai
modulus elastisitas untuk sampel HDPE-clay nanocomposite. Pada umumnya
regangan berkebalikan dengan modulus elastisitas, semakin rendah modulus
elastisitas maka semakin tinggi regangan. Sebagamana hukum Hooke yang
biasanya ditulis dengan rumus sebagai berikut:

c=E¢ (4.2)
sehingga, besar elongasi iaah:
e=Eloc (4.2

Secara keseluruhan dengan penambahan nanoclay atau organoclay ke
dalam matriks polimer HDPE dapat meningkatkan kekuatan dan kekakuan
nanokomposit dibandingkan dengan HDPE murni. Meningkatnya sifat mekanik
pada nanokomposit tersebut sangat tergantung pada pendispersian partikel
organoclay dalam matrik polimer serta kompatibilitas diantaranya. Selain itu
penambahan organoclay akan menurunkan regangan atau keuleten. Penurunan
keuletan ini disebabkan karena terbatasnya gerakan rantai molekul dari polimer
akibat adanya partikel clay yang kaku. Hal ini sesuai dengan penelitian yang
dilakukan oleh Yang Zhong dkk!®¥, dimana dengan penambahan organoclay
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sebanyak 5 % dan compatibelizer 5 % pada HDPE akan meningkatkan tensile
strength dan modulus etastisitas menjadi 29.26 MPa dan 0.511 GPa. Selain itu

regangan menurun dengan adanya penambahan organoclay.

Pada penelitian ini, turunnya nilai kekuatan mekanik pada HDPE-clay
nanocomposite dengan adanya penambahan kecepatan rotasi screw membuktikan
bahwa ada kesalahan/kegagalan dari sistem HDPE-clay nanocomposite.
Penurunan nilai kekuatan mekanik dengan adanya penambahan kecepatan rotasi
screw juga terjadi pada penelitian H. Kubis ova’ dkk!®, dimana disebutkan bahwa
pada kecepatan rotasi yang tinggi, akan menyebabkan penurunan berat molekul
dan viskositas dari polimer. Selanjutnya penurunan dari viskositas menyebabkan
efisiensi dari proses mixing dan akhirnya akan menurunkan kekuatan mekanik.

Selain itu, Ricky!™™ dalam penelitiannya menyebutkan bahwa kekuatan
mekanik nanokomposit sangat bergantung pada kemampuan matriks untuk
mentransfer tegangan ke filler. Akan tetapi, karena tidak adanya ikatan antarmuka
antara matriks polimer dan organoclay, maka organoclay tidak dapat menyerap
tegangan hasil pembebanan dari luar. Adhes yang kurang baik menjadikan
matriks polimer tidak membasahi permukaan organoclay dengan sempurna,
sehingga memungkinkan terdapat celah-celah mikro pada antarmuka Adanya
celah-celah mikro pada antarmuka menjadikan material kehilangan kekuatan
mekaniknya, yang mana terlihat dari nilai kuat tarik dan modulus elastisitas yang

menurun.

Penambahan kecepatan rotasi screw pada saat pembuatan HDPE-clay
nanocomposite bisa menjadi salah satu penyebab kurang sempurnanya proses
rheomix. Matriks HDPE bersifat non-polar. Compatibilizer HDPE-g-MA bekerja
dengan cara yaitu maleic anhydride (-MA) yang bersifat polar mengikat gugus —
OH atau —ester dari filler organoclay, sedangkan HDPE-g mengikat dengan
HDPE. Kontak yang baik terjadi apabila seluruh bagian serat terbasahi oleh
matriks. Pembasahan dapat terjadi apabila perbedaan energi permukaan antara
pengisi dan matriks relatif kecil. Akibat kecepatan rotasi screw yang terlalu cepat
akan menurunkan tingkat persebaran atau homogenitas dari organoclay dan
compatibilizer HDPE-g-MA. Sehingga HDPE-g-MA yang berfungs sebagai
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interfacial agent antara matriks HDPE dan filler organoclay menjadi kurang
optimum dalam memberikan pembasahan dan menghasilakan interaksi yang

buruk antara matriks HDPE dengan filler organoclay.

Aditif HDPE-g-MA yang kurang optimum sebagai compatibilizer, serta
persebaran organoclay yang tidak homogen akan menyebabkan terjadinya
struktur lapisan-lapisan silikat yang bertumpuk dan akan menghasilkan morfologi
yang menyama sSifat dari  konvensional komposit, selanjutnya akan
mempengaruhi karakteristik mekanik HDPE-clay nanocomposite. Karena itulah

kekuatan mekanik turun seiring dengan semakain cepatnya rotasi screw.
4.4 Hasl Uji Temperatur Defleks (HDT)

Karakaterisas sifat termal dari nanokomposit dilakukan dengan pengujian
temperatur deflekss (HDT). Pengujian Heat Deflection Temperature (HDT)
bertujuan untuk mengetahui sifat defleksi material dengan pembebanan tertentu

yang telah ditetapkan pada temperatur yang meningkat.

Pengujian HDT dilakukan terhadap spesimen yang dibuat melalui proses
injection molding. Untuk sampel uji temperatur defleks ini menggunakan
spesimen sampel uji tarik yang kemudian dipotong sehingga sesuai standar ASTM
D648. Pengujian dilakukan sebanyak duakali untuk setiap formula

Kehadiran nanoclay dalam sistem nanokomposit dapat mempengaruhi sifat
termal dari nanokomposit tersebut. Dari hasil pengujian HDT seperti yang
ditampilkan pada gambar 4.6 menunjukkan bahwa temperatur defleks dari
HDPE-clay nanocomposite lebih rendah dari nilat HDT HDPE murni dan secara
keselurahan ketiga formula menunjukkan penurunan nilai dengan semakin

cepatnya kecepatan rotasi screw.
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Gambar 4.6 Heat Deflection temperature HDPE-clay nanocomposite

Seharusnya dengan adanya penambahan organoclay kedalam matriks
polimer akan meningkatkan sifat termal dari sistem nanokomposit tersebut, tetapi
dalam penelitian ini terjadi penurunan dari nilai polimer murninya. Penurunan
nilac HDT ini dapat terjadi karena aditif HDPE-g-MA yang kurang optimum
sebagal compatibilizer dan persebaran organoclay yang tidak homogen yang
kemudian akan akan menyebabkan terjadinya struktur |apisan-lapisan silikat yang
bertumpuk. Selain itu berdasar penelitan yang dilakukan oleh M. Aboobucker
Sithique dkk!®!, adanya plasticizing effect dari clay pada temperatur tinggi dan
dibawah pembebanan menyebabkan penurunan dari nila HDT walaupun

kekuatan mekanik dari nanokompositnya naik.

Beberapa penelitian telah dilakukan dengan menggunakan variasi beban
untuk menentukan ketergantungan temperatur defleks terhadap beban yang
digunakan. Hasil yang diperoleh menyatakan bahwa semakin besar beban yang
dikenakan pada spesmen, maka temperatur defleksi akan semakin kecil. Ini
berarti untuk beban yang lebih besar, akan sulit untuk mencapa temperatur
defleks yang tinggi jikatidak terdapat interaks yang kuat antara matriks polimer

dengan filler organoclay'>®.
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45 Hasl Karakterisass XRD

Hasil yang diperoleh dari karakterisas XRD ditunjukkan dalam Gambar 4.8
berupa difaktogram yang membandingkan OLS 1.44PT dengan HDPE-clay
nanocomposite. Grafik OLS menjadi pembanding bagi ketiga formula HDPE-clay

nonocomposite.

Dari hasil difaktogram ini didapat nilai 26 pada tiap peak/puncak yang akan
memberikan nilai d-spacing sesuai persamaan hukum Bragg. Secara otomatis, alat
XRD yang digunakan dapat langsung memberikan nilai d-spacing. Karakterisasi
XRD hanya dapat mendeteksi lapisan silikat yang berbentuk tumpukan teratur
(ordered). Untuk tumpukan yang tidak teratur dan struktur eksfoliasi sampel yang
di karakterisasi dengan alat XRD tidak akan terbaca (tidak ada peak), sehingga
harus dilakukan dengan pengujian selanjutnya.
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: Organoclay \ ~ Organoclay

v -, Organoclay v ’.\
;oA i +o
LY

Intensity
Intensity
Intensity

24

Gambar 4.7 Karakterisas XRD polymer-clay nanocomposite (a) Immicible
nanocomposite (b) Intercalatied nanocomposite (c) Exfoliated nanocomposite!*®

Dengan karakterisas XRD (gambar 4.7), struktur immicible dari
nanokomposit ditunjukkan dengan tidak adanya perubahan terhadap peak 26,
yang berarti bahwa tidak ada polimer yang memasuki gallery dari organoclay
sehingga jarak antara lapisan silikat atau d-spacing tidak berubah. Struktur
nanokomposit yang terinterkalass memiliki d-spacing yang meningkat
ditunjukkan dengan adanya peak yang bergeser kearah kiri. Sedangkan struktur
eksfolias tidak menunjukkan adanya peak, hal ini berarti bahwa sejumlah besar
polimer telah memasuki gallery organoclay dan memperluas jarak antar lapisan
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silikat begitu besar sehingga tidak dapat teramati dengan difraktogram XRD wide-
angle (20 > 1°)P*7,
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Gambar 4.8 Difaktogram XRD Organo Layered Slicate (OLS)
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Gambar 4.9 Difaktogram XRD OLS dan HDPE-clay nanocomposite
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Berdasarkan hasil karakterisass XRD, OLS (gambar 4.8) menunjukkan
adanya peak 20 ~ 3.5° (d-spacing ~ 25.2 A). Dibandingkan nilai d-spacing dari
OLS, pada ketiga formula HDPE-clay nonocomposite (gambar 4.9) menunjukkan
adanya pergeseran peak ke kiri (peak 1) yang berarti terjadi peningkatan nilai d-
spacing atau interkalasi dengan adanya optimalisasi pada saat proses pembuatan
nanokomposit (terbukti dari menurunnya sudut 26 akibat adanya rantai HDPE-g-
MA dan HDPE yang menyelimuti dan mengangkat gallery OLS).

Pada karakterisasi formula HDPE-clay nonocomposite juga menunjukkan
adanya beberapa peak yang muncul di sebelah kanan (peak 2 dan 3). Hal ini
berarti peak-peak tersebut memiliki nilai d-spacing yang lebih kecil dari d-
gpacing OLS dan mengindikasikan adanya deinterkalas atau aglomerasi pada
sejumlah lapisan silikat di beberapa bagian sistem HDPE-clay nonocomposite.

Menurut Topaz® dalan pendlitiannya mengenai polyprophylene-clay
nanocomposite, interkalasi atau aglomerasi pada sgumlah lapisan silikat di
beberapa bagian sistem nanokompsit terjadi karena gallery dari organoclay
runtuh/collapse dan jarak antar lapisannya kembali merapat (deinterkalasi).
Deinterkalasl akan menghasilkan fasa monmorillonite yang terdispersi hingga
berukuran mikrometer sehingga serupa dengan kompos konvensional. Adanya
deinterkalasi akan menyebabkan turunnya hasil pengujian kuat tarik.

Dari tabel 4.1 untuk formula HDPE-Clay 100 R dan HDPE-Clay 170 R
terlihat adanya penurunan nilai dari d-spacing. Penurunan ini dikarenakan
rendahnya miscibility polimer dengan organoclay sehingga menghasilkan
interaksi yang kurang antara HDPE dengan organoclay. Selain itu formula
HDPE-Clay 50 R mempunyai d-spacing yang yang lebih kecil dari HDPE-Clay
100 R, dimana seharusnya nilai d-spacing lebih besar kekuatan mekanisnya lebih
tinggi. Hal ini karena peak 20 < 1.5° pada HDPE-Clay 50 R tidak terlihat, yang
berarti harus menggunakan alat XRD small angle agar dapat membacanya.
Karena dengan alat wide angle, peak yang terbentuk di sudut kecil terbaca dengan

diakumulasikan menjadi satu garis lurus sgja.

Universitas Indonesia

Studi pengaruh..., Adimas Dwi Anggoro, FT Ul, 2011



Tabel 4.1 Morfologi d-spacing
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K ode Sampel 20 d-spacing (A) K eterangan
Organoclay 35 25.2 -
HDPE-Clay 50 R

Puncak 1 2.8899 30.54751 Intercal ated

Puncak 2 4.6704 18.90509 Deintercalated

Puncak 3 6.8859 12.82665 Deintercalated
HDPE-Clay 100 R

Puncak 1 2.4638 35.82948 Intercal ated

Puncak 3 4.2154 20.94458 Deintercalated

Puncak 2 6.3679 13.86883 Deintercal ated
HDPE-Clay 170 R

Puncak 1 2.9024 30.41597 | ntercal ated

Puncak 2 4.3600 20.25027 Deintercalated

Puncak 3 6.7028 13.17662 Deintercalated

Hasil Analisis AFM

Morfologi pendispersian organoclay dari

nanokomposit hasil fabrikasi
dianalisis menggunakan AFM ( Atomic Force Microscopy), Yyaitu suatu

pengamatan mikrostruktur permukaan dengan skala nanometer.
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Gambar 4.10 AFM HDPE-Clay 50 R (a) Phase (b) Amplitude
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Pada pengamatan struktur mikro dengan AFM untuk formula HDPE-Clay
50 R (gambar 4.10) struktur morfologi pendispersian organoclay yang diperoleh
tidak dapat diamati dengan jelas. Dari pengamatan AFM tersebut hanya bisa
diamati gambar phase dari nanokomposit tersebut, dimana semakin terang
penampakannya menunjukkan bahwa fasa tersebut memiliki dergjat kekerasan
yang lebih besar, artinya lebih keras dibandingkan dengan fasa yang berwarna
lebih gelap. Sedangkan untuk gambar amplitude, tidak terlihat perbedaan struktur,
sehingga tidak bisa digunakan untuk menentukan apakah organoclay dalam
matriks HDPE sudah terdispersi dengan baik atau tidak.
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Gambar 4.11 AFM HDPE-Clay 100 R (a) Phase (b) Amplitude

Hasil pengamatan struktur mikro terhadap pendispersian organoclay dalam
HDPE-clay nanocomposite dengan formula HDPE-Clay 100 R terlihat pada
gambar 4.11. Lapisan silikat dari organoclay ditunjukkan dengan tanda panah
warna merah pada gambar amplitude. Dari pengamatan AFM terlihat bahwa
organoclay terdisperss secara parale dalam jarak sekitar 50 nm dan
mengindikasikan adanya dispersi yang cukup baik dan kecenderungan organaoclay
untuk menyebar dalam sistem nanokomposit tersebut. Hal ini terlihat seperti pada
gambar phase, dimana penampakan warna terang menunjukkan fasa yang lebih
keras dan bisa diartikan sebagai organoclay, sedangkan warna yang lebih gelap
adalah matriks HDPE yang lebih lunak dan jarak antar fasa organoclay saling

berjauhan.
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Gambar 4.12 AFM HDPE-Clay 170 R (a) Phase (b) Amplitude

Untuk pengamatan struktur mikro terhadap pendispersian organoclay dalam
HDPE-clay nanocomposite dengan formula HDPE-Clay 170 R (gambar 4.12)
diperoleh dispersi dari organoclay yang kurang baik, hal ini karena lapisan silikat
organoclay cenderung untuk saling merapat, terlihat dari gambar amplitude yang
ditunjukkan oleh tanda panah warna merah, bahwa antar lapisan silikat

organoclay memiliki jarak yang saling berdekatan.

Adanya dispersi yang kurang baik dari organoclay daam matriks HDPE
pada formula HDPE-Clay 170 R dapat dilihat dari kekuatan mekanis formula
HDPE-Clay 170 R yang mengalami penurunan dibandingkan dengan formula
HDPE-Clay 100 R, dimana pada formula HDPE-Clay 100 R, organoclay
tedispers lebih baik dan menyebar dalam matriks HDPE sehingga kekuatan
mekanisnya lebih tinggi. Hal ini berarti bahwa seiring dengan bertambahnya
kecepatan rotasi screw pada pembuatan HDPE-clay nanocomposite, akan
menyebabkan terjadinya struktur organoclay yang bertumpuk dan akan
menghasilkan morfologi yang menyamai sifat dari konvensional komposit.
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KESIMPULAN

Dari hasil pengujian yang telah dilakukan, maka dapat diambil beberapa

kesimpulan:

1. Secara umum dengan penambahan kecepatan rotasi screw pada saat
pembuatan HDPE-clay nanocomposite, tidak berpengaruh secara
signifikan terhadap peningkatan sifat mekanik dan termal. Ha ini
disebabkan oleh kurang baiknya ikatan yang terjadi antara nanoclay
dengan HDPE akibat pengaruh kecepatan sotasi screw.

2. HDPE-clay nanocomposite mempunya nilai kekutaan tarik dan modulus
elastisitas yang lebih tinggi dibandingkan HDPE murni. Nilai kekutaan
tarik dan modulus elastisitas tertinggi adalah nanokomposit dengan
formula HDPE-Clay 50 R ( kecepatan 50 rpm) sebesar 29.70 MPa dan
0.666 GPa.

3. Nila Heat Deflection Temperature (HDT) tertinggi adalah nanokomposit
dengan formula HDPE-Clay 50 R ( kecepatan 50 rpm) sebesar 78.5°C.
tetapi nilai ini lebih rendah dibandingkan dengan HDPE murni.

4. Berdasarkan karakterisasi XRD didapatkan kondisi interkalasi dari ketiga
formula HDPE-clay nanocomposite, tetapi terdapat pula deinterkalas
sgumlah lapisan silikat di  beberapa bagian sistem HDPE-clay
nonocomposite.

5. Hasil analisa AFM menunjukkan lapisan silikat organoclay yang saling
berjauhan pada HDPE-Clay 100 R, sedangkan HDPE-Clay 170 R terlihat
jarak antar lapisan silikat yang lebih dekat dibandingkan kedua formula

lainnya.
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Lampiran 1 Hasil pengujian tarik formula HDPE murni

Plastics Tensile Test
Material.......ccoovveieninnnne HDPE murni
Tested ON....ovevveeceee 2010-09-29
Kondisi Uji.....cccooeveeenene. 23°C, RH 56.0%
Test standard.......ccoeoeviee. ASTM D638
Testing machine................ AGS-G
Pretention......cccceeeceeeeennens 0.0LN
Gripped length.................. 115 mm
Testspeed 1....ccoovvveveneee.. 0% — 5 mm/min
Test speed 2.......ccceevnene. 1.5% — 50 mm/min
Directory......cccceeevenvreenne Penelitian Komposit
Parameter set.................... ASTM D638

No

E-Modulus Tensile Strength

Strain at Break

(GPa) (MPa) (%)
1 0.577 26.03 146.3
2 0.581 25.32 287.7
3 0.595 26.44 149.0
4 0.584 26.38 134.6
5 0.580 25.83 143.8
M ean: 0.583 26.00 172.3
Minimum: 0.577 25.32 134.6
Maximum: 0.595 26.44 287.7
Std.dev.: 6.95E-3 0.456 64.75
W(0.95)%: 1.479 2.175 46.66
Values: 5 5 5
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Lampiran 2 Hasil pengujian tarik formula HDPE-Clay 50 R

Plastics Tensile Test

Material.......cccoevevveeennnnne Komposit PE Clay
Tested ON....ovevveeceee 2010-09-29

Kondisi Uji..ccccceveeieneenen. 24°C, RH 57.0%
Test standard.......ccoeueviee. ASTM D638
Testing machine................ AGS-G
Pretention.......cccveeeeienees 0.01N

Gripped length.................. 115 mm

Testspeed 1....ccoovvveveneee.. 0% — 5 mm/min
Test speed 2.........cceeeeee. 1.5% — 50 mm/min
Directory......cccceeevenvreenne Penelitian Komposit
Parameter set.................... ASTM D638

No E-Modulus Tensile Strength ~ Strain at Break

(GPa) (MPa) (%)
1 0.674 28.98 181.9
2 0.679 29.90 166.7
3 0.596 30.06 118.9
4 0.683 30.23 81.47
5 0.700 29.33 112.8
M ean: 0.666 29.70 132.4
Minimum: 0.596 28.98 81.47
Maximum: 0.700 30.23 181.9
Std.dev.: 0.041 0.526 41.19
W(0.95)%: 7.554 2.198 38.64
Values: 5 5 5
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Lampiran 3 Hasll pengujian tarik formula HDPE-Clay 100 R

Plastics Tensile Test

Material.......cccoevevveeennnnne Komposit PE Clay
Tested ON....ovevveeceee 2010-09-29

Kondisi Uji..ccccceveeieneenen. 24°C, RH 57.0%
Test standard.......ccoeueviee. ASTM D638
Testing machine................ AGS-G
Pretention......cccceeeceeeeennens 0.01N

Gripped length.................. 115 mm

Testspeed 1....ccoovvveveneee.. 0% — 5 mm/min
Test speed 2.........cceeeeee. 1.5% — 50 mm/min
Directory......cccceeevenvreenne Penelitian Komposit
Parameter set.................... ASTM D638

No E-Modulus Tensile Strength ~ Strain at Break

(GPa) (MPa) (%)
1 0.620 28.52 120.1
2 0.619 28.90 145.3
3 0.596 28.15 159.3
4 0.652 29.57 129.8
5 0.654 29.90 146.6
M ean: 0.628 29.01 140.2
Minimum: 0.596 28.15 120.1
Maximum: 0.6%4 29.90 159.3
Std.dev.: 0.025 0.724 15.36
W(0.95)%: 4.862 3.099 13.60
Values: 5 5 5
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Lampiran 4 Hasll pengujian tarik formula HDPE-Clay 170 R

Plastics Tensile Test

Material.......cccoevevveeennnnne Komposit PE Clay
Tested ON....ovevveeceee 2010-09-29

Kondisi Uji..ccccceveeieneenen. 24°C, RH 57.0%
Test standard.......ccoeoeviee. ASTM D638
Testing machine................ AGS-G
Pretention.......cccveeeeienees 0.01N

Gripped length.................. 115 mm

Testspeed 1....ccoovvveveneee.. 0% — 5 mm/min
Test speed 2.......ccceevnene. 1.5% — 50 mm/min
Directory......cccceeevenvreenne Penelitian Komposit
Parameter set.................... ASTM D638

No E-Modulus Tensile Strength ~ Strain at Break

(GPa) (MPa) (%)
1 0.622 27.76 153.6
2 0.663 27.85 175.2
3 0.512 28.01 155.2
4 0.609 28.40 185.8
5 0.640 28.37 134.2
M ean: 0.609 28.08 160.8
Minimum: 0.512 27.76 134.2
Maximum: 0.663 28.40 185.8
Std.dev.: 0.058 0.294 20.14
W(0.95)%: 11.82 1.302 15.55
Values: 5 5 5
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Lampiran 5 Hasil pengujian HDTformula HDPE mur ni

. General
Date 12 Oktober 2010
Order Number
Description os Sample HDPE murni
Standard M ethod ASTM D648
Responsible Person DRN, ZLZ

Conditioning

23°C, 50% RH

Specimen Preparation

Injection Molding

Start Temperature 29,1°C
Heating Rate 120+ 10°C/h
Position Edgewise
Nominal Surface Stress 0.45 MPa

Il. Verification of Heating Rate (12 + 1 °C/6minutes)

Time Temperature | Heating Rate
(minute) (°C) (°C/6minutes)
0 29.1 -
6 40.8 11.7
12 52.1 11.3
18 63.8 11.7
24 75.3 115

Dimension of Sample

N Thickess[h] | Width [b] | Support Span [L] | Load [F] | Massload [m,]
0
(mm) (mm) (mm) (N) (9)
1 4.25 12.56 100 2.034 207.31
2 4.25 12/56 100 2.034 207.31
V. Result
No | No. Dialgauge Defl. (mm) Temp. (°C)
1 N, 0.25 79.5
2 N, 0.25 79.3
M ean value 79.4
EKP 79.4+£10
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Lampiran 6 Hasil pengujian HDTformula HDPE-Clay 50 R

l. General

Date

13 Oktober 2010

Order Number

Description os Sample

HDPE-Clay 50 R

Standard Method

ASTM D648

Responsible Per son

DRN, ZLZ

Conditioning

23°C, 50% RH

Specimen Preparation

Injection Molding

Start Temperature 29,1°C
Heating Rate 120+ 10°C/h
Position Edgewise
Nominal Surface Stress 0.45 MPa

Verification of Heating Rate (12 + 1 °C/6minutes)

Time Temperature | Heating Rate
(minute) (°C) (°C/6minutes)
0 26.9 -
6 41.0 14.1
12 51.5 10.5
18 61.9 10.4
24 76.3 14.4

[11. Dimension of Sample

N Thickess[h] | Width [b] | Support Span [L] | Load [F] | Massload [m,]
0
(mm) (mm) (mm) (N) (9)
1 4.25 12.56 100 2.034 207.31
2 4.25 12/56 100 2.034 207.31
V. Result
No | No. Dialgauge Defl. (mm) Temp. (°C)
1 N, 0.25 78.5
2 N, 0.25 78.5
M ean value 78.5
EKP 785+1.0
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Lampiran 7 Hasll pengujian HDTformula HDPE-Clay 100 R

l. General

Date

14 Oktober 2010

Order Number

Description os Sample

HDPE-Clay 100 R

Standard Method

ASTM D648

Responsible Per son

DRN, ZLZ

Conditioning

23°C, 50% RH

Specimen Preparation

Injection Molding

Start Temperature 29,1°C
Heating Rate 120+ 10°C/h
Position Edgewise
Nominal Surface Stress 0.45 MPa

Verification of Heating Rate (12 + 1 °C/6minutes)

Time Temperature | Heating Rate
(minute) (°C) (°C/6minutes)
0 27.1 -
6 40.9 13.8
12 53.4 12.5
18 60.6 7.2
24 74.6 14.0

[11. Dimension of Sample

N Thickess[h] | Width [b] | Support Span [L] | Load [F] | Massload [m,]
o}
(mm) (mm) (mm) (N) (9
1 4.25 12.56 100 2.034 207.31
2 4.25 12/56 100 2.034 207.31
V. Result
No | No. Dialgauge Defl. (mm) Temp. (°C)
1 N1 0.25 775
2 N2 0.25 775
Mean value 77.5
EKP 775+ 10
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Lampiran 8 Hasil pengujian HDTformula HDPE-Clay 170 R

l. General

Date

18 Oktober 2010

Order Number

Description os Sample

HDPE-Clay 170R

Standard Method

ASTM D648

Responsible Per son

DRN, ZLZ

Conditioning

23°C, 50% RH

Specimen Preparation

Injection Molding

Start Temperature 29,1°C
Heating Rate 120+ 10°C/h
Position Edgewise
Nominal Surface Stress 0.45 MPa

Verification of Heating Rate (12 + 1 °C/6minutes)

Time Temperature | Heating Rate
(minute) (°C) (°C/6minutes)
0 29.2 -
6 43.2 14.0
12 52.0 8.8
18 65.7 13.7

[11. Dimension of Sample

N Thickess[h] | Width [b] | Support Span[L] | Load [F] | Massload [my]
0
(mm) (mm) (mm) (N) (9)
1 4.25 12.56 100 2.034 207.31
2 4.25 12/56 100 2.034 207.31
V. Result
No | No. Dialgauge Defl. (mm) Temp. (°C)
1 N, 0.25 75.2
2 N, 0.25 75.6
M ean value 75.4
EKP 75.4+10
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Lampiran 9 Has| karakterisass XRD OLS

Universitas Indonesia

Studi pengaruh..., Adimas Dwi Anggoro, FT Ul, 2011



I (Counts)

82

Lampiran 10 Hasll karakterisass XRD HDPE-Clay 50 R

20000
[Group:FTUI, Datal:HDPE—C SOPE] PE-C 50R
15000 - A R - - .~ S B - - R~~~ B - - oo oo
10000 ; ; j
0 ] manaanaay - — ;
2 3 4 5 5 g 9 10
Theta-2Theta (deg)
*#* Basic Data Process *#*
Group :+ FTUI
Data :+ HDPE-C BOR
# Peak Data List
peak 2Theta d I/I1 FWHM Intensity Integrated Int
noe. (deg) (A) (deg) (Counts) (Counts)
1 2.8899 30.54751 o4 0.73460 1737 63293
2 4.6704 18.90509 100 0.94550 1843 87659
3 6.8859 12.82665 79 0.84330 1463 62820
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Lampiran 11 Hasll karakterisass XRD HDPE-Clay 100 R

50000
E 3 [Group:FTqI, Data:HDgE—C 100R] ﬁDPE—C 100R
40000
30000
20000
10000
0 — manaanaay ] ;
3 | 5 g 7 g ] 10
Theta-2Theta (deg)
*** Basic Data Process *#*+
Group : FTUI
Data :+ HDPE-C 100R
# Strongest 3 peaks
no. peak 2Theta d I/11 FWHM Intensity Integrated Int
no. (dag) (A) (dag) (Counta) (Counts)
1 1 2.4638 35.8294¢ 100 0.62330 5360 172366
2 3 6.3679 13.86883 37 0.87320 1963 88259
3 2 4.2154 20.94458 22 0.78140 1192 45203
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Lampiran 12 Hasll karakterisass XRD HDPE-Clay 170 R

100000
[Group:FTUI, Data:HDEIE—C 170R] I-?DPE—C 170R
20000 —
60000 —
40000 —-
20000 —
0 Ramasanans R A R ;
2 3 4 5 5 T g 9 10
Theta-2Theta (deg)
**% Basic Data Process **¥
Group 1 FTUI
Data :+ HDPE-C 170R
# Peak Data List
peak 2Theta d I/I1 FWHM Intensity Integrated Int
no. (deg) (A) (deg) (Counts) (Counts)
1 2.9024 30.41597 100 0.94740 20058 942940
2 4.3600 20.25027 11 1.03760 2174 175037
3 6.7028 13.17662 17 0.91470 3371 165079
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Lampiran 13 Hasil analisis AFM HDPE-Clay 50 R

Phase
deg
0 2|l3 40 6|D 80 100 nm 0.7
0 __|_|.|_|I||||._!!||I||||||||I||||||||I|||| Pl
0.65
10 0.6
20 0.55
0.5
30
0.45
40 0.4
50 0.35
03
RC 0.25
70 0.2
80 0.15
0.1
90 0.05
100 0
nm
Amplitude
v
0 20 40 60 80 100 nm
0 0.013
0.012
10
0.011
20 0.01
30 0.009
40 0.008
0.007
50
0.006
€0 0.005
70 0.004
0.003
80
0.002
%0 0.001
100 0
nm
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Lampiran 14 Hasil analisis AFM HDPE-Clay 100 R

Phase
deg
0 20 40 60 80 100 nm
16
0
10 14
20
12
30
10
40
50 8
60 5
70
4
80
80 2
100 0
nm
Amplitude
: V
0 20 40 60 80 100 nm 0.5
0
0.45
10
20 0.4
30 0.35
40 0.3
50 0.25
60 0.2
70 0.15
80 0.1
90 0.05
100 0
nm
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Lampiran 15 Hasil analisis AFM HDPE-Clay 170 R

Phase
deg
0 20 40 60 80 100 nm
13
0
12
10
1
20 10
30 g
40 8
7
50 A
60 5
70 4
3
80
2
90 N AL 2 T 1
N e IR A e 0
nm
Amplitude
P %
0 20 40 60 80 100 nm
0 0.16
10
0.14
20
0.12
30
40 0.1
50 0.08
60
0.06
70
0.04
80
90 0.02
100 0
nim
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