BAB Il
METODOLOGI PENELITIAN

Bab ini menjelaskan tentang rancangan penelitianalatan, bahan yang
digunakan dalam penelitian, diagram alir peneljtis@erta prosedur yang harus

dilakukan untuk mencapai tujuan dari penelitian ini

3.1. RANCANGAN PENELITIAN
Dalam penelitian ini akan dilaksanakan beberapapah penelitian, yaitu :
1. Pembuatan seranhata de coco

Seratnata de cocdlibuat dengan berbagai macam variasi seperti:tpd a
komposisi asam asetat, komposisi giac(osg¢ dan komposisi ureanifrogen,
kemudian serat yang telah divariasikan variabel pimameternya dibandingkan
satu dengan lain berdasarkan ketebalan serat, jumdessa serat yang terbentuk,
kekuatan mekanik, densitas dan persengaselling sehingga didapatkan serat

nata de cocqang terbaik.

2. Uji fisik dan morfologi

Pada penguijian sifat fisik dan morfologi ini akditakukan pada lembaran
seratnata de cocanurni (sebelum dilakukan modifikasi penambahanofiber
dan resin), untuk melihat variasi komposisi asagtaagpH), gula dan urea yang
paling optimum dengan menggunakan alat uji seperkrometer skrup dan
digital analitical balance(ketebalan, densitas serat dan persergas#iing dan
juga mengetahui morfologi permukaan serat dengamggunakan SEM

(Scanning Electron Microscopy

3.  Pengisian partikel nanofiller

Seratnata de cocadengan kualitas terbaik yang telah diperoleh daiji d
sifat fisik dan morfologinya, selanjutnya diisi dgm partikel nanofiller (Sig)
Al,Os, dan clay) dengan menggunakan teknik pencelupamérsion. Lalu
dilihat interaksi antara nanofiller dan serat dengaenggunakan SEM-EDX,
apakah nanofiller tersebut telah terdistribusi rreethpermukaan serat atau tidak.
Selain itu pada tahap ini juga dilakukan uji XRDuwkhmelihat sifat kristalinitas

dari serat murni dan serat yang telah terisi ndeaofi
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4. Uji sifat mekanik

Uji sifat mekanik ini dilakukan untuk melihat kedktan tarik serahata de
coco yang sudah terisi oleh nanofiller, dengan mengkamaalat ujiultimate
tensile strengtlfUTS).

5.  Penggabungan komposit seratata de coco — nanofiller dengan resin
Seratnata de cocoyang telah diisi oleh nanofiller S¥OAI,O3, dan clay,

selanjutnya dikomposit dengan menggunakan bebgeaps resin, antara lain:

resin epoksi, resin poliester dan resin vinil gstiangan menggunakan teknik

hand lay up

6.  Uji fisik dan mekanik material komposit

Setelah dilakukan proses komposit, maka tahapuseya adalah dilakukan
uji sifat fisik dan mekanik dari masing-masing p&tkan komposit yang telah,
sehingga didapat material komposit baru yang mkmkiekuatan tinggi yang
dapat diaplikasikan sebagai bahan dasar pembuatastulpproduk tertentu,

misalnyareinforcemenbodymobil, panel tahan peluru dan lain-lain.

3.2. PERALATAN DAN BAHAN
3.2.1 Bahan Penelitian
Bahan yang digunakan untuk penelitian ini terdiaridbahan untuk
pembuatamata de cocalan bahan untuk pembuatan komposit.
A. Bahan untuk pembuatannata de coco
Bahan yang digunakan antara lain:
1. Air kelapa Eresh coconut watgr
Bibit nata de coc@Stater Acetobacter xylindm
Gula pasir Carbon sourcg

Urea (Nitrogen source

o b~ 0N

Asam Asetat Glasial + 96% v/v.

B. Bahan untuk pembuatan komposit serat
Bahan yang digunakan antara lain :
1. Lembaran kering seratata de coco
2. Partikel nanofiller :
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» Silikat (SiQ) diperoleh dari Brataco Bogor.
e a-Alumina (Al,O3) diperoleh dari Aldrich, Germany.
3. Clay (CaMontmorillonite).
4. Material Resin :
* Epoksi dan vinil ester diperoleh dari PT. Justusnidi Raya,
Jakarta.

* Poliester diperoleh dari PT. Alam Kimia, Jakarta.

3.2.2 Peralatan Penelitian

Peralatan yang diperlukan dalam penelitian iniagrlmenjadi tiga, yaitu

peralatan untuk membuatta de cocpperalatan untuk mendapatkan lembaran

seratnata de cocalan peralatan untuk pembuatan komposit.

A.

Peralatan pembuatannata de coco
Peralatan pembutarata de cocaderdiri dari :
Baki plastik ukuran 20 cm x 15 cm
Panci pemasak

Kompor Gas

Kertas Koran

Kain Lap

Saringan

Karet

Pengaduk

Beaker glas4000 ml

10. Beaker glas400 ml

11. Termometer

© 0 N o g B~ wDdhPRE

12. pH meter

Peralatan untuk mendapatkan lembaran seranata de coco

Peralatan untuk mendapatkan lembaran sextat de cocaerdiri dari :

1. Alat Tekan
Alat tekan yang digunakan ada 2 jenis, yang pertadaah alat tekan
dingin (cool pres$ dengan tekanan maksimum 20 ton dan alat tekan
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panas lgot presy dengan tekanan maksimum 10 ton dan dilengkapi
dengan termokopel sebagai sumber panas yang bsrfunguk
menghilangkan kandungan air darata de cocp sehingga didapat
lembaran seraNata de cocdkering dengan kandungan amdisture
contenj sekitar 8 —10%.

2. Wire mesh
Wire meshberfungsi untuk membantu proses penghilangan kegaiu

air nata de cocgada saat ditekarcdol pres$.

3. Lembaran Teflon
Lembaran teflon berfungsi untuk melindungi seratig saat ditekan
panas agar tidak menempel padite pressUkuran teflon disesuaikan
dengan ukuran lembaran serata de cocoyang akan ditekan, pada

penelitian ini akan digunakan ukuran lembaran reflekitar 25x25 cm.

C. Peralatan pembuatan komposit serahata de coco
Peralatan pembuatan komposit seatt de cocderdiri dari :
1. Wadah ukuran 2000 ml
Wadah ini digunakan untuk melakukan proses kompmsiara serat
nata de cocaengan nanofiller.

2. Pengaduk
Pengaduk digunakan untuk mencampurkan resinhdagenernya di
dalam wadah agar merata.

3. Kuas
Kuas digunakan untuk melapisi serat dengan resin agérruse

permukaan serat terlapisi oleh resin dengan baiknuerata.

4. Keramik darMirror Glaze
Keramik danmirror glaze digunakan sebagai alas pada saat proses
pembuatan komposit agar material komposit yandhtdlauat mudah

diambil dan tidak lengket.
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3.3. DIAGRAM ALIR PENELITIAN
Tahapan penelitian yang dilakukan dapat dilihap@dmbar 3.1. berikut :

Gambar 3.1.Diagram Alir Penelitian
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3.4. PROSEDUR PENELITIAN
3.4.1 PembuatarNata de coco

Tahapan pembuatarata de cocadalah sebagai berikut :

Persiapan media air kelapa

Air kelapa disaring agar benar-benar bersih datotan, ke dalam tiap
1 liter air kelapa tersebut, tambahkan gula pasimgdn variasi 15; 20;
dan 25 gram, asam asetat glasial sebanyak 2,5m33& ml dan urea
sebanyak 4; 5; dan 6 gram. Campurkan bahan-balsebte ke dalam
panci pemasak, lalu direbus hingga mendidih (brarkendidih selama
5 menit). Tuangkan bahan campuran yang sudah dirergebut ke
dalam baki plastik steril yang berukuran 20 x 15 d@mgan ketebalan
1,5 - 2,0 cm, lalu tutup rapat dengan menggunalestak koran dan

diamkan sehari sampai benar-benar dingin.

Pemasukan bibit dan penyimpanan
Masukkan bibitnata de cocol00 ml atau 10% untuk setiap | liter
media ke dalam baki plastik yang berisi media ataga. Simpan

selama 9 hari di tempat yang sejuk dan aman (telglanggu dan tidak
goyang).

Pemanenan

Media air kelapa yang sudah membentuk serat hefirogta de coco
(pellicle) dicuci dan dibersihkan dengan menggunakan airgyan
mengalir sampai asamnya hilang dan berwarna petihih. Proses
pembersihan dilakukan agar nata yang sudah tetbeitkak menjadi
bau dan busuk karena tumbuhnya jamur. Keberhagsdarbuatan serat
nata de cocalitandai dengan:

1. Lempeng tebal berwarna putih.

2. Tidak terdapat cairan/loyang pertumbuhan kering.

3. Lempeng nata tidak berjamur, bolong dan terdapda matam.
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PEMBUATAN NATA DE COCO

SARING AIR KELAPA SEGAR

Menimbang Bahan-bahan dengan
variasi:
Urea : 4,5 &6 gram

Gula Pasir : 15, 20 & 25 gram
* Asetat Glasial : 2,5; 3; 3,5 ml

Lalu masukan ke media air kelapa

PANASKAN AIR KELAPA
(sampai mendidi)

MASUKAN KE BAKI PLASTIK
(tutup rapat dengan menggunaka
kertas koran)

Setelah media benar-benar dingir
MASUKAN STARTER
(Acetobacter Xylinum)

(diamkan selama kurang lebih 9 1)

l

PRODUK NATA DE COCO

(dengan ketebalan, densitas dan
kekuatan yang paling baik)

‘ PROSES FERMENTASI ‘

Gambar 3.2.Diagram Alir PembuataNata de coco
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3.4.2 Pengisian Nanofiller ke dalam Seratlata de coco.

Tahap pembuatan komposit serat/nanofiller adalbagse berikut :

* Menyiapkamata de cocoyang sudah dibuat.

* Dimensi lembaranata de coca 20 x 15 cm.

* Menyiapkan larutan sebanyak 700 ml dengan variasidiéngan
nanofiller SiQ, Al,O; dan clay dengan komposisi masing-masing
3%w/v.

* Celupkannata de cocoke dalam larutan koloid nanofiller selama 2
minggu sampai partikel nanofiller tersebut menemkeidalam serat

nata de cocalan terikat pada serat mikrofibrilnya.

O Q O O <«— Silica patrticle
dod o4

Micro fibril

i
SR

/

Silica particle

Micro fibril

Gambar 3.3.Partikel Nanofiller Terikat pada Mikrofibril Seriiata de coco
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Gambar 3.4.Diagram Alir Penggabungan Serat dengan Nanofiller

3.4.3 Pembuatan Lembaran Seralata de coco Kering
Tahapan pembuatan lembaran seata de coc@adalah sebagai berikut :
* Menyiapkan sampelata de coco

Dimensi lembaranata de cocalisesuaikan dengan ukuran pelat press.
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* Proses tekamata de coco
Untuk mendapatkan lembaran sersta de cocp dilakukan dua
tahapan proses tekan yaitu tekan dingin kemudikent@anas. Proses
tekan serat ini dilakukan di Laboratorium Teknolodinergi

Berkelanjutan Departemen Teknik Kimia Universitaddnesia.

A. Tekan dingin (Cool Press)
- Tekanan =10 Ton

- Temperatur = Suhu Kamar

Pada proses tekan dingin dilakukan untuk menghilamgebagian besar air
(= 98%) yang terdapat di dalam hidrogehta de cocp sehingga akan
dihasilkan lembaran serat tipis basah dengan Keielbal — 1 mm.

B. Tekan Panas Hot Press)
- Tekanan =5 Ton
- Temperatur = 10% - 110°C selama * 30 menit.

Pada tahap proses tekan parast (res$ ini diharapkan dapat diperoleh
seratnata de coco/ang kering dan tidak gosong, dimana pada tekaaga
ini temperatur yang digunakan sekitar 4D5dengan waktu penekanan
kurang lebih 30 - 45 menit untuk satu sampel sesgltingga dihasilkan

seratnata de coco/ang kering dan transparan dengan ketebalan mél

dan kandungan air sekitar 8 — 10%, selanjutnye sensebut dikarakterisasi
baik sifat fisik maupun sifat mekanik untuk mengetavariasi serat apa

yang paling optimum.

3.4.4 Pembuatan Komposit Seralata de coco — Resin
1. Serat yang sudah diuji secara fisikk dan mekanikangainya
dibandingkan satu dengan yang lain.
2. Kemudian dilakukan pemilihan kandidat serat terbggng diambil
untuk dilakukan proses komposit dengan resin.
3. Resin yang akan digunakan ada 3 jenis variasiuyagsin epoksi,

poliester dan vinil ester.
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4. Serat yang sudah dikompositkan dengan resin kemuliigi sifat fisik
dan mekanik, sehingga didapatkan material kompiesigan kuat tarik
terbaik.

5. Komposit yang dihasilkan siap digunakan sebagaabaasar untuk
pembuatan produk-produk lain, khususnya untuk petaou body

mobil atau panel tahan peluru.

/ Pelat Alat Teka
/ y )

77 » Kawat SS 325 mesh

y /4

7
> LempengNata de coco

/.

/ | -

» Kawat SS 325 mesh

> Pelat Alat Tekan

Gambar 3.5. Susunan Pelat untuk Tekan Dingin Pembuatan
Lembaraar&Nata de coco

Pelat

/

»

» SeratNata de coc

»

> Pelat

Gambar 3.6.Susunan Pelat untuk Tekan Panas Pembuatan
Lembar®eratNata de coco
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3.4.5 Pengujian Komposit SeraiNata de coco - Resin
A. Skala Prioritas Seleksi Komposit:
. Pada proses pembuatamNata de coco

Setelah mediaata de cocalengan berbagai variasi komposisi dibuat (asam
asetat, gula dan urea) dan menghasilkan satatde cocdpellicle), selanjutnya
ukur ketebalan dan densitas serat dengan menggunakd ukur seperti
mikrometer skrup damligital analitical balanceuntuk semua variasi. Ambil 3
sampel terbaik yang memiliki ketebalan dan dens&at yang paling tinggi di
antara 27 titik perlakuan sampel yang sudah ditiatiuk penelitian ini ketebalan
serat merupakan prioritas utama bila dibandinglk@mgen densitas serat, karena
serat yang memiliki ketebalan yang tinggi memiljimlah serat yang lebih
banyak dan kemampuan dalam mengikat\aatér holding capacifyyang lebih
tinggi, sehingga kekuatan mekaniter(sile strengthdan modulus elastic serat

akan semakin tinggi [43].

B. Pengujian Sifat Mekanik

Pada penelitian ini sifat mekanik bahan ditentukaslalui kekuatan tarik
(ultimate tensile strengjh Sampel lembaran seraiata de cocodiuji sesuai
dengan ASTM-D638. Uji tarik dilakukan pada lembasanat nata de cocaonurni
dan lembaran serat yang telah dikomposit dengamgguerakan nanofiller (Si)
Al,O3 & clay) dan resin (epoksi, poliester dan vinileest yang disebut sebagai

komposit serabata de coco

— l :/

Gambar 3.7.Alat Uji Tarik AG-1S 50 KN AUTOGRAPH
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(b)
Gambar 3.8.(a). Alat Uji Tarik, (b). Proses Uji Tarik Sersata de coco

C. Analisis Morfologi

Analisis morfologi terhadap lembaran semata de cocalilakukan dengan
menggunakan SEM dan SEM-ED)>Sdanning Electron Microscopy Energy
Dispersivge melalui perbesaran 5000x. Uji SEM dilakukan dbdeatorium
PUSLIT Kimia LIPI Serpong, Banten. Pengujian dilk&a pada tiga titik dalam
satu lembaran serafta de coco

Gambar 3.9.Alat Scanning Electron Microscof$sEM)

3.4.6 Skematika Prosedur Percobaan

Prosedur percobaan dalam pembuatan material kampadahan dasar
seratnata de cocsecara skematik dapat dilihat pada Tabel 3.1. jpargaluran 1
jenis starter Acetobacter xylinupndengan 3 parameter (komposisi asam asetat,
gula dan urea) dan 3 variabel {(asam asetat: 2,3,8ml), (gula : 15; 20; 25
gram) dan (urea: 4; 5; 6 gram)}, maka akan dipérasleema prosedur percobaan
sebagai berikut:
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Tabel 3.1.Skematika Prosedur Percobaan Pembud&dia de Coco

KOLOM 1 KOLOM 2 KOLOM 3
PERCOBAAN
aja | aif | a;y | aa | af | ay | asa | asp | asy
A Aaia | AaiB | Aayy | Aara | AayB | Aayy | Aasal | AasP | Aasy
B Baia | BaiB | Bayy | Ba,a | BayB | Bayy | Basa | BasPB | Basy
C Caia | Cai | Cayy | Caza | CayB | Cayy | Casa | CasP | Casy
Keterangan :

A :Volume asam asetat (2,5 ml)
B  :Volume asam asetat (3 ml)
C  :Volume asam asetat (3,5 ml)
a; . Massa gula (15 gram)

: Massa gula (20 gram)

(2

a : Massa gula (25 gram)
a : Massa urea (4 gram)
B : Massa urea (5 gram)
Y

: Massa urea (6 gram)

Dari prosedur percobaan pada Tabel 3.1 di ataslkain variasi pembuatan
seratnata de cocoyang paling optimum bila diuji fisik dengan menggkan
mikrometer skrupdigital analitical balance SEM dantensile strengthuntuk
menentukan ketebalan serat, densitas persestasing dan kekuatan serat
adalah pada perlaku®a,p (asam asetat 3 ml; gula 20 gram; dan urea 5 gram),
maka selanjutnyaata de cocalengan formula tersebut dimodifikasi lagi dengan
penambahan partikehanofiller (SiQ, Al,Os, dan clay) dengan konsentrasi
sebesar 3% w/v, dan dikomposit dengan menggunadsan dengan variasi resin
adalah resin epoksi, resin poliester, dan resii gster. Sehingga menghasilkan

skema prosedur yang kedua sebagai berikut:
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Tabel 3.2.Skematika Pembuatan Material Komposit

KOMPOSISI NANOFILLER
PROSEDUR (3% w/v)
Sio, Al,03 Clay
RESIN 1 2 3

Epoksi X X1 X2 X3

Poliester Y Y1 Y2 Y3

Vinil Ester Z 1 Z2 Z3

Keterangan :

X :Resin jenis epoksi 1 : Komposisi nanofilleD%
Y  :Resin jenis poliester : Komposisi nanofilfd ,03
Z : Resin jenis vinil ester 3 : Komposisi nanefilClay

Kemudian masing-masing serat yang telah diberigarlakuan dengan

berbagai variasi resin, selanjutnya dilakukakanfigjk dan mekanik seperti uiji
XRD, SEM, SEM-EDX dantensile test Kemudian diamati dan dibandingkan

satu komposit dengan komposit yang lain, lalu disitkan paduan komposit apa

yang paling baik dalam penelitian ini.
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