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ABSTRAK

Penelitian ini bertujuan untuk mengetahui pengaruh penambahan CaCO; pada
biofilm polylactic acid (PLA). Variasi jumlah CaCO; yang ditambahkan pada
biofilm PLA adalah 2,5%, 5%, dan 15% dari berat PLA. Pembuatan biofilm PLA
dan biofilm PLA/CaCO; menggunakan metode solution casting. Hasil pengujian
dengan FTIR menunjukkan penambahan CaCO; pada biofilm PLA tidak
mempengaruhi gugus fungsi PLA. Hasil pengujian dengan DSC menunjukkan
pengaruh penambahan CaCO; pada biofilm PLA, yaitu: i) menyebabkan kenaikan
nilai temperatur transisi kaca (Tg) pada first heating dan penurunan pada second
heating, ii) menyebabkan penurunan nilai temperatur leleh (Tm) pada first heating
dan second heating, iii) menyebabkan penurunan nilai entalpi pelelehan (AHm)
pada first heating dan kenaikan pada second heating, iv) tidak mempengaruhi
nilai temperatur cold crystallization (Tcc) pada first heating dan menyebabkan
penurunan nilai Tcc pada second heating, v) tidak mempengaruhi nilai entalpi
cold crystallization (AHcc) pada first heating dan menyebabkan kenaikan nilai
entalpi AHcc pada second heating.

Kata kunci :polylactic acid (PLA), CaCOs3, biofilm, filler, gugus fungsi, sifat
termal.
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BAB 1

PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang Masalah

Manusia memiliki beragam kebutuhan sehari-hari, seperti kebutuhan untuk
rumah tangga dan pekerjaan. Seiring berkembangnya teknologi, plastik digunakan
sebagai kemasan yang tidak hanya digunakan untuk peralatan elektronik saja
tetapi juga untuk kemasan peralatan rumah tangga, perlengkapan kantor,
perlengkapan medis, perlengkapan industri, sampai menjadi kemasan untuk
makanan dan minuman. Plastik dipilih menjadi kemasan untuk beragam
kebutuhan sehari-hari dikarenakan harganya yang ekonomis, mudah dibawa
karena ringan, tetapi kuat meskipun ringan dan awet. Kamsiati dkk. (2017)
mengatakan bahwa menurut Asosiasi Industri Olefin Aromatik dan Plastik
Indonesia (INAPLAS) konsumsi masyarakat Indonesia akan plastik pada tahun
2015 mencapai 17 kg/kapita/tahun.

Dampak positif dari plastik dapat berubah menjadi dampak negatif akibat
limbah plastik yang sulit terurai di alam sehingga menimbulkan penumpukan
limbah plastik yang mencemari lingkungan. Bukan hanya ekosistem sumber daya
manusia saja yang dapat terganggu tetapi ekosistem sumber daya alam juga
terganggu. Penggunaan plastik yang sulit terurai atau plastik konvensional dapat
digantikan menjadi plastik yang mudah diurai atau plastik biodegradable. Plastik
biodegradable merupakan plastik yang ramah lingkungan, plastik ini dapat terbuat
dari selulosa, tapioka, poli asam laktat atau polylactic acid (PLA) ataupun hasil
pertanian yang diperbaharui. Pengunaan plastik biodegradable dapat mengurangi
permasalahan lingkungan yang disebabkan oleh plastik.

Plastik biodegradable sudah banyak dikembangkan tetapi karena harga
plastik biodegradable lebih mahal daripada plastik konvensional menyebabkan
plastik biodegradable belum banyak digunakan oleh masyarakat. Keberadaan
plastik biodegradable yang berasal dari poli asam laktat banyak digunakan karena
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berasal dari bahan baku pati yang banyak tersedia di alam Indonesia tetapi PLA
tergolong lebih rapuh daripada plastik konvensional (Kamsiati dkk., 2017). Untuk
mengatasi kekurangan dari plastik biodegradable yang berasal dari poli asam
laktat dapat menambahkan filler.

CaCO; digunakan sebagai filler untuk memperbaiki kekurangan dari
polimer, pengunaan filler CaCOj; sudah banyak digunakan karena tersedia dalam
jumlah besar di alam yang menyebabkan harganya yang relatif ekonomis.
Berdasarkan penelitian yang dilakukan oleh Aframehr dkk., 2017 struktur
morfologi PLA/nano CaCO; merupakan hal penting karena sifat mekanik dan
stabilitas termal bergantung pada struktur morfologi PLA/CaCO3, penambahan
CaCO; pada biofilm PLA tidak mempengaruhi gugus fungsi biofilm PLA tetapi
menunjukkan kehadiran gugus fungsi COs> pada biofilm PLA. Kenaikan derajat
kristalisasi (Xc) pada biofilm PLA/nano precipitated CaCO3 (NPCC) didapatkan

oleh penelitian yang dilakukan oleh Chow dkk., 2016. Dari penelitian tersebut
biofilm poli asam laktat yang dihasilkan dapat digunakan sebagai kemasan

makanan.

1.2 Rumusan Masalah

Berdasarkan uraian di atas, permasalahan yang diangkat pada penelitian ini,

yaitu :
1. bagaimana pengaruh penambahan CaCOj; terhadap gugus fungsi biofilm
PLA dan biofilm PLA/CaCO;?
2. bagaimana pengaruh penambahan CaCOjs terhadap sifat termal biofilm PLA
dan biofilm PLA/CaCO3?

1.3 Batasan Masalah
Batasan masalah untuk penelitian ini adalah :
bahan baku berupa PLA, bahan pengisi berupa CaCO3, dan bahan-bahan

—
.

yang digunakan merupakan bahan komersil,
2. komposisi CaCOjs yang digunakan 2,5%, 5% dan 15% dari berat PLA,
komposisi PLA yang digunakan 3 gram,

it o

proses pembuatan biofilm menggunakan metode solution casting,
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1.4

1.6

sifat termal yang diamati adalah temperatur transisi kaca (Tg), temperatur
leleh (Tm), Cold Crystallization Temperature (Tcc), entalpi leleh (AHm),
entalpi kristalisasi (AHcc),

pengujian gugus fungsi dilakukan dengan metode Attenuated Total
Reflectance (ATR) menggunakan Spektroskopi Fourier Transform Infrared
(FTIR) Nicolet iS10,

pengujian sifat termal dilakukan menggunakan Differential Scanning

Calorimetry (DSC) Netzch 214 polyma.

Tujuan Penelitian

Adapun tujuan yang hendak dicapai pada penelitian ini adalah untuk :
mengetahui pengaruh penambahan CaCO; terhadap gugus fungsi biofilm
PLA dan biofilm PLA/CaCOs,

mengetahui pengaruh penambahan CaCOj; terhadap sifat termal biofilm
PLA dan biofilm PLA/CaCOs.

Manfaat Penelitian

Penelitian ini memberikan prosedur pembuatan biofilm.

Penelitian ini memberikan informasi pengaruh penambahan CaCOj; terhadap
gugus fungsi biofilm PLA dan biofilm PLA/CaCOs.

Penelitian ini memberikan informasi pengaruh penambahan CaCO; terhadap
sifat termal biofilm PLA dan biofilm PLA/CaCO;.

Sistematika Penelitian

Bagian ini merupakan gambaran secara keseluruhan. Didalamnya

terdapatlima bab yang masing-masing berkaitan erat. Adapun susunan ke lima bab

tersebut sebagai berikut :
BAB I : PENDAHULUAN

Bab ini berisi penjelasan mengenai latar belakang diadakannya penelitian,

rumusan masalah yang akan dibahas, batasan masalah dari penelitian yang akan

dilakukan, tujuan dan manfaat dari dilakukannya penelitian ini, serta penjelasan

mengenai sistematika penulisan laporan penelitian.
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BAB Il : TINJAUAN PUSTAKA

Bab ini berisi tinjauan umum mengenai plastik, PLA/CaCO3, alat pengujian
berupa differential scanning calorymetri (DSC), spektroskopi fourier transform
infrared (FTIR) serta beberapa penelitian yang pernah ada.

BAB III : METODE PENELITIAN

Bab ini berisi penjelasan tentang waktu dan tempat penelitian, alat dan bahan
yang digunakan, variabel penelitian, prosedur penelitian, tahapan pembuatan
biofilm PLA kontrol, biofilm PLA/CaCOj serta karakterisasi sampel.

BAB IV : HASIL DAN PEMBAHASAN

Bab ini berisi data hasil pengujian, analisis data berdasarkan grafik hasil
pengujian, dan pembahasan terhadap hasil pengujian dan analisis data.

BAB V : PENUTUP

Bab ini berisi dua bagian, kesimpulan dan saran yang telah dilakukan berdasarkan

hasil yang telah didapat pada bab sebelumnya.
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BAB I1

TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Plastik

Plastik adalah bahan yang paling sering dijumpai dalam kehidupan sehari-
hari. Penggunaan plastik banyak dilakukan karena memiliki kelebihan antara lain
ekonomis, ringan, tahan air, tranparan, mudah dibentuk, mudah diberi wamna,
tidak mudah pecah, isolator panas dan listrik yang baik serta mudah terjangkau
oleh masyarakat. Disamping kelebihan, plastik juga memiliki kekurangan yaitu
sulit terurai di alam sehingga limbah dari plastik mengalami penumpukan dan
berdampak buruk terhadap lingkungan. Plastik dapat digunakan sebagai
kebutuhan dasar dalam pembuatan rumah tangga, otomotif, dan elektronik
(Kamsiati dkk. 2017)

L‘.) C.’-..\ L:".) L“.) (_5..\ LG..\ U.-\
PETE HDPE PVC LDPE OTHER
Gambar I1.1 Kode plastik
Sumber: UNEP, 2009

Polimer berdasarkan sifat termal terdiri dari dua sifat yaitu termoset dan
termoplastik. Polimer yang dapat diubah kembali ke bentuk semula setelah
dilakukan modifikasi melalui pemanasan maupun tidak disebut termoplastik. Poly
ethylene, poly styrene, dan poly vinyl chloride adalah beberapa contoh dari
termoplastik. Sedangkan termoset adalah polimer yang tidak dapat diubah
kembali ke bentuk semula setelah dilakukan modifikasi melalui pemanasan
maupun tidak. Phenol formaldehyde dan urea formaldehyde adalah beberapa
contoh dari termoset. Gambar II.1 menampilkan 7 kode dalam plastik yang
digunakan untuk membedakan plastik yang mudah didaur ulang dan sulit untuk
didaur ulang. Semakin tinggi nomer kode akan semakin mudah didaur ulang

(UNEP, 2009). Biodegradasi berarti proses kimia melibatkan mikroorganisme
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yang ada di lingkungan untuk mengubah bahan plastik menjadi zat alam seperti
air dan karbon dioksida. Proses biodegradasi tergantung pada temperatur dan
keadaan lokasi bahan. Plastik biodegradable dikatakan ramah lingkungan karena
dapat terdegradasi oleh alam dalam waktu 3 sampai 6 bulan (Kamsiati dkk.,
2017).

Limbah plastik yang menumpuk menyebabkan kerusakan pada lingkungan.
Salah satu cara menanggulangi meningkatnya limbah plastik adalah dengan
mengganti penggunaan plastik yang sulit diurai ke plastik yang mudah diurai atau
dapat disebut plastik biodegradable. Tabel 1.1 menunjukkan perbedaan antara
plastik konvensional dengan plastik biodegradable. Plastik biodegradable
umumnya terbuat dari pati. Contoh pati yang digunakan adalah pati yang berasal
dari ubi kayu, sagu dan jagung, gambar 1.2 menunjukkan contoh dari plaStik
biodegradable.

Pati bisa didapatkan dari limbah pertanian seperti pati umbi porang, pati dari
kulit ubi kayi dan pati biji durian. Meskipun tidak terbuat dari minyak bumi
plastik yang berasal dari pati memiliki karakteristik yang menyerupai Low Density
Polyethylene (LDPE), Polypropylene (PP), dan High Density Polyethylene
(HDPE). Oleh karena itu plastik biodegradable memiliki sifat ringan dan dapat
digunakan sebagai bahan pengemas makanan, kantung belanja, jas hujan, sarung

tangan, dan kantung sampah (Kamsiati dkk., 2017).

gens

Gambar 11.2 Plastik Biodegradable
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Tabel 11.1 Perbedaan Plastik Konvensional dan Plastik Biodegradable

Aspek Plastik Kovensional Plastik Biodegradable
Bahan tidak terbarukan Bahan terbarukan
Baban el (minyak bumi) (bahan nabati)
Ekonomi Murah Mahal
Teknologi Sudah canggih Tahap pengembangan
Lingkungan Tidak ramah lingkungan Ramah lingkungan
Sosial Dikenal oleh masyarakat Tahap pengenalan ke masyarakat

Sumber : Kamsiati dkk., 2017

2.2 Poli Asam Laktat atau Polylactic Acid (PLA)

Poli asam laktat termasuk jenis plastik biodegradable, masuk dalam
kelompok biopoliester atau poliester yang dapat terurai, gambar 11.3 menunjukkan
rumus struktur PLA. Poli asam laktat dapat dimodifikasi dengan penambahan
plasticizer, biopolimer ataupun filler. Poli asam laktat dapat dikatakan sebagai
biodegradable jika fungsinya untuk kemasan, tetapi dapat juga dikatakan sebagai
biokompatibel apabila fungsinya untuk aplikasi medis. Poli asam laktat dapat
terdegradasi oleh degradasi abiotik seperti hidrolisis sederhana dari ikatan ester
tanpa memerlukan kehadiran enzim sebagai katalisnya (Avérous dkk., 2008).

Sintesis poli asam laktat melalui proses multistep yaitu dimulai dari proses
produksi asam laktat hingga proses polimerisasi. Proses yang pertama adalah
asam laktat mengalami kondensasi polimerisasi menghasilkan polimer yang
rapuh, berat molekul rendah, dan sebagian besar tidak dapat digunakan kecuali
ditambahkan coupling agent eksternal untuk membantu menambah panjang
rantai. Lalu proses kedua adalah kondensasi dehidrasi azeotropik asam laktat,
proses ini menghasilkan poli asam laktat yang memiliki berat molekul tinggi
tanpa bahan penambahan khusus. Dan proses ketiga yang merupakan proses
utama adalah Ring Opening Polymerization (ROP) atau polimerisasi pembukaan
cincin laktida untuk mendapatkan poli asam laktat dengan berat molekul tinggi
(Avérous dkk., 2008).

PLA sudah banyak digunakan dikalangan masyarakat, salah satunya
digunakan pada kemasan makanan. Plastik biodegradable PLA digunakan untuk
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menggantikan plastik konvensional seperti PET (Polyethylene Terefialat) sebagai
bahan baku untuk pembuatan plastik kemasan. Kelemahan PLA adalah memiliki
harga yang tinggi, rapuh, dan kristalinitas yang kurang baik. Kelemahan PLA
dapat dikurangi dengan adanya penambahan filler untuk mengurangi biaya
(Avérous dkk., 2008).

CH, o) CH3

o OH
Ho ~ 0

o CH, o

L gn

Gambar I1.3 Struktur Polylactic Acid (PLA)

Sumber: Liu dkk., 2004
2.3 Biofilm Poli Asam Laktat
Penelitian pembuatan biofilm yang menggunakan bahan baku poli asam
laktat sudah banyak dilakukan, penelitian ini dilakukan untuk meningkatkan
kemampuan dari poli asam laktat dengan penambahan filler. Tabel I1.2
menunjukkan pembuatan biofilm PLA dari beberapa penelitian.
Tabel I1.2 Penelitian Pembuatan Biofilm PLA

No | Nama Peneliti | Metode Pelarut Hasil
1 Nekhamanurak | Ekstrusi Penambahan nano CaCO;
dkk mempengaruhi sifat termal dari
biofilm PLA
2 Chow dkk Ekstrusi Penambahan nano CaCO; yang

diendapkan mempengaruhi  sifat
termal dari biofilm PLA

3 Kumar dkk Solution | Kloroform | Penanambahan nano CaCO; tidak

blending mempengaruhi gugus fungsi dan
mempengaruhi sifat termal dari
biofilm PLA
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No | Nama Peneliti | Metode Pelarut Hasil

4 Aframehr dkk | Solution | Kloroform | Penanambahan nano CaCO; tidak
casting mempengaruhi gugus fungsi dan

mempengaruhi sifat termal dari

biofilm PLA
5 Elvira dkk Solution | Kloroform | Penambahan nano CaCOs; yang
mixing diendapkan dapat mempengaruhi

sifat termal dari biofilm PLA

Pembuatan biofilm PLA dengan penambahan kalsium karbonat memiliki
beberapa metode. Metode ekstrusi merupakan proses pembentukan polimer
dengan menekan polimer melalui rongga cetakan menggunakan ekstruder.
Metode solution casting merupakan proses polimer dilarutkan secara sederhana
menggunakan hot plate dan magnetic stirrer selama 1 jam (Aframehr dkk., 2017).
Metode solution mixing merupakan proses polimer dilarutkan menggunakan mixer
selama 1 menit (Elvira dkk., 2016). Metode solution blending merupakan proses
melarutkan polimer dan filler yang telah dilarutkan sebelumnya (Kumar dkk.,
2014). Solution casting, solution blending, solution mixing memiliki metode yang
serupa yaitu proses melarutkan polimer ke dalam pelarut kemudian pelarut yang
digunakan dihilangkan.

2.4 Kalsium Karbonat (CaCOj3)

Aditif padat yang dimasukkan ke dalam matriks plastik disebut pengisi atau
filler. Filler yang biasa digunakan berbahan anorganik. Filler biasanya digunakan
untuk mengurangi biaya, menambahkan kekuatan tarik dari sifat mekanik dari
matriks plastik, meningkatkan densitas senyawa, mengurangi penyusutan, dan
meningkatkan kekerasan (Baker dkk., 2004).

Bentuk partikel, ukuran partikel, dan distribusi ukuran dari filler dapat
mempengaruhi sifat-sifat termoplastik maka dari itu filler yang digunakan harus
dapat menyesuaikan matriks plastik. Umumnya, semakin kecil partikel filler yang
digunakan semakin besar kekuatan tarik dari plastik sebaliknya apabila partikel
filler semakin besar maka kekuatan tarik dari plastik akan semakin kecil. Tanah
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liat, kalsium karbonat, dan talk biasanya digunakan sebagai filler (Baker dkk.,
2004). Dibandingkan dengan filler yang lain kalsium karbonat memiliki harga
yang lebih ekonomis (Haryati dkk., 2017). Selain kalsium karbonat ZnO juga
dapat digunakan sebagai filler. Kelebihan ZnO adalah dapat digunakan sebagai
antimikroba, dapat meningkatkan barrier properties dan dapat meningkatkan
kekuatan tarik dari film, tetapi memiliki harga yang lebih tinggi daripada CaCO;
(Bawardi, 2018).

Kalsium karbonat adalah salah satu bahan anorganik yang berasal dari alam
dan terkandung pada batu kapur. Precipited Calcium Carbonate (PCC) adalah
salah satu jenis dari kalsium karbonat. Kalsium karbonat berwarna putih, tidak
berasa, dan tidak berbau. Kalsium dapat digunakan untuk filler polimer, kertas
dan cat (Omari dkk., 2016).

C a2+
(02 O
! 1

Gambar 11.4 Struktur Kalsium Karbonat

Sumber: Omari dkk., 2016
Gambar 1.4 menunjukkan rumus struktur CaCO; dan tabel I1.3
menunjukkan sifat fisika dan kimia dari CaCOs.
Tabel I1.3 Sifat Fisik dan Kimia CaCO;

Sifat CaCO; Nilai

Massa jenis 2,7-298/2

Temperatur leleh 1339°C
pH 9-9,5
Kelarutan dalam air | 0,99 x 10 %
Sumber : Wypych, 2000
Penelitian pembuatan biofilm menggunakan bahan pengisi dengan kalsium
karbonat sudah dilakukan oleh beberapa peneliti misalnya, Haryati dkk. (2017)
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mengatakan pengaruh penambahan kalsium karbonat dapat meningkatkan kuat

tarik dari biofilm pati.

2.5 Pengujian Gugus Fungsi dengan Spektroskopi Fourier Transform
Infrared (FTIR)

Spektroskopi FTIR merupakan jenis intrumen yang menggunakan sinar
infrared untuk menghasilkan interferogram. Komponen dasar dari spektroskopi
FTIR adalah sumber yang menghasilkan radiasi dilewatkan melalui interferometer
ke sampel lalu melewati detektor setelahnya amplifikasi sinyal, lalu kontribusi
frekuensi tinggi telah dihilangkan dengan penyaringan setelahnya data dikonversi
ke bentuk digital oleh konventer analog ke digital dan ditransfer ke komputer
untuk transformasi oleh fourier (Stuart, 2004), dapat dilihat pada gambar IL.5.

Analog-to-digital
conventer

Gambar I1.5 Komponen Dasar Spektrometer FTIR
Sumber : Stuart , 2004

Data yang dikeluarkan oleh instrumen disebut sebagai spektra. Pada
umumnya spektra dengan bilangan gelombang menurun dari kiri ke kanan. Ada

tiga wilayah dari spektra inframerah yaitu :

a. inframerah-jauh : <400 cm™
b. inframerah-menengah : 4000-400 cm™
¢. inframerah-dekat : 13000-4000 cm™

Hasil dari panjang gelombang dapat ditampilkan dengan spekta absorban
dan spektra transmitan. Spektra absorban adalah spektra dengan cahaya yang
diserap dengan menunjukkan puncaknya ke atas sedangkan spektra transmitan
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adalah spektrum dengan cahaya yang dilewatkan dengan menunjukkan puncaknya
ke bawah. Spektra absorban dapat digunakan untuk pekerjaan kuantitatif
sedangkan spektra transmitan dapat digunakan untuk interpretasi spektra (Stuart,
2004). Gambar I1.6 menunjukkan perbedaan spektra dari transmitan dan spektra
absorban. Spektra inframerah jauh memiliki wilayah antara 400 dan 100 cm’,
wilayah ini memberikan informasi getaran (vibration) molekul yang mengandung
atom berat, kerangka molekul dan perputaran molekul. Spektra inframerah
menengah dapat dibagi menjadi empat wilayah yaitu, wilayah peregangan X-H
(4000-2500 cm™"), wilayah rangkap tiga (2500-2000 cm™), wilayah rangkap dua
(2000-1500 cm™), dan wilayah sidik jari (1500-600 cm™). Pada tabel I1.4
menunjukkan tipe getaran dan bilangan gelombang dari beberapa jenis ikatan
(Stuart, 2004).

(R
'
'
'
i
i
i
¥

A. Spektra Transmitan B. Spektra Absorban
Gambar I1.6 Spektra FTIR

Tabel I1.4 Jenis Ikatan, Tipe Getaran dan Bilangan Gelombang

] Bilangan Gelombang
Jenis lkatan Tipe Getaran (cm_l)
Alkana (Uluran) 3000-2850
-CH3- (Tekukan) 1450 dan 1375
-CH2- (Tekukan) 1465
C-H Alkena (Uluran) 3100-3000
Aromatik (Uluran) 3150-3050
Alkalin (Uluran) 3300
Aldehid 2900-2700
C-C Alkana Tidak terinterpretatif
Alkena 1680-1600
C=C Aromatik 1600 dan 1475
C=C Alkuna 2250-2100
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Bilangan Gelomban
Jenis Ikatan Tipe Getaran & (cm") &
Aldehid 1740-1720
Keton 1725-1705
Asam Karboksilat 1725-1700
C= Ester 1750-1730
Amida 1680-1630
Anhidrida 1810 dan 1760
Asam Klorida 1800
Alkohol, Eter, Ester, Asam
€0 Karboksilat, Anhidrida 1300-1000
Alkohol, Fenol 3650-3600
5! Asam Karboksilat 3400-2400
Amina Amida (Uluran) 3500-3100
DR Amina Amida (Puntiran) 1640-1550
C-N Amina 1350-1000
C= : Nitril 2260-2240
X=C=Y Alkena, Isosianat, Isotiosianat 2270-1940
N= Nitro (R-NO2) 1550 dan 1350
S-H Merkaptan 2550
Sulfoksida 1050
S=0 Sulfonat, Sulfonil Klorida, Sulfat, 1375-1300 dan 1350-
Sulfonamida 1140
Florida 1400-1000
Klorida 785-540
C-X Bromida, Iodida <667

Sumber: Pavia dkk., 2009
Sampel seperti cairan, bubuk, larutan, pasta, biofilm, serat dan gas dapat

diuji oleh FTIR. Pengujian FTIR dapat dilakukan dengan 3 teknik yaitu
Attenuated Total Reflectance (ATR), Photo Acoustic Spectroscopy (PAS), dan
Difuse Reflectance Infrared Fourier Transform (DRIFT). Teknik pengujian ATR
dapat digunakan untuk sampel cair dan padat. Proses pengujian dengan teknik ini
sampel langsung mengenai sinar inframerah. Untuk mendapatkan hasil spektra
yang akurat dibutuhkan pengujian pada beberapa titik pada satu sampel (Stuart,
2004).

Teknik pengujian PAS dapat digunakan untuk sampel cair, padat, atau gas.
Teknik ini digunakan untuk sampel yang mudah menyerap. Spektrum FTIR

diperoleh dengan mengukur panas sampel yang dihasilkan pada proses

penyerapan. Pada teknik ini spektrum diperoleh dengan mengukur panas yang
dihasilkan oleh proses penyerapan. Teknik pengujian DRIFT digunakan untuk
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sampel berbentuk bubuk dan serat, sampel yang digunakan dicampur dengan
bubuk KBr terlebih dahulu sebelum dilakukan pengujian. Teknik pengujian ini
dilakukan dengan memantulkan energi ke segala arah. Sel DRIFT memantulkan
radiasi ke bubuk dan mengumpulkan energi yang dipantulkan kembali ke sudut
yang besar (Stuart, 2004).

Teknik pengujian sampel FTIR dengan metode ATR adalah metode yang
paling sederhana. Preparasi sampel yang tidak terlalu rumit, sampel tidak perlu
dicampurkan dengan bubuk KBr terlebih dahulu dan perbedaan ukuran partikel
yang dapat diabaikan menyebabkan metode ini banyak dipilih untuk menguji
sampel menggunakan alat FTIR (Stuart, 2004).

2.6 Pengujian Sifat Termal dengan Differential Scanning Calorymetry
(DSC)

DSC AmWimg)
exo
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100 1%0
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Gambar I1.7 Termogram Kurva DSC

DSC berfungsi untuk mengukur dan menganalisis perbedaan kalor yang
mengalir pada sampel dan referensi sebagai pembandingnya. Hasil dari pengujian
DSC berupa kurva yang menampilkan grafik keseluruhan proses. Pada gambar
11.7 menunjukkan proses pemanasan pertama akan melewati temperatur transisi
kaca (Tg), Proses temperatur transisi kaca ini adalah proses perubahan polimer
dari keras menjadi getas. Kemudian membentuk lembah ketika polimer mencapai
temperatur kritsalisasi (Tc) dan akhimya membentuk puncak ketika polimer
mencapai temperatur leleh (Tm). Pada proses transisi kaca tidak menunjukkan
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adanya puncak atau lembah dikarenakan pada proses ini tidak ada panas yang
dilepaskan atau diserap oleh polimer ( Kodre dkk., 2014).

Proses temperatur leleh adalah proses perubahan polimer padat menjadi
polimer cair. Polimer yang mengalami pendinginan setelah dipanaskan atau
polimer yang mengalami pengendapan cenderung mengkristal. Derajat kristalisasi
adalah tingkat keteraturan penempatan atom pada unit sel. Untuk polimer yang
memiliki struktur teratur memiliki nilai derajat kristalisasi yang tinggi. Untuk
polimer semi kristalin memiliki Tm dan Tg, untuk polimer amorf hanya memiliki
Tg, dan untuk polimer kristalin hanya memiliki Tc (Kodre dkk., 2014).

Sampel yang akan diuji dapat diletakkan ke dalam wadah agar terhindar dari
kontaminasi, wadah yang digunakan dapat disesuaikan dengan temperatur yang
diinginkan agar tidak meleleh pada saat proses pengujian berlangsung. Wadah
aluminium tidak boleh digunakan pada temperatur lebih dari 600°C, untuk wadah
aurum dapat digunakan pada temperatur 1063°C dan untuk wadah platina dapat
digunakan pada temperatur yang lebih tinggi (Gabbott, 2008).

Preparasi sampel biofilm dapat dilakukan dengan memotong biofilm
menggunakan perforator. Umumnya, sampel yang digunakan sekitar 10 mg.
Sampel yang telah dipotong dimasukkan ke dalam wadah crucible lalu dilakukan
pemanasan. Pada pemanasan temperatur leleh yang digunakan temperatur
dilebihkan 30°C sampai 50°C untuk menghilangkan history termal dari sampel.
Umumnya, laju pemanasan yang digunakan 10°C/menit atau 20°C/menit kemudian
ditahan selama 5 menit dan dilakukan pendinginan dengan laju pendinginan yang
sama dengan laju pemanasan yang digunakan. Lalu, lakukan kembali pemanasan

dengan laju pemanasan yang telah digunakan (ASTM D3418-12).
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BAB 111

METODE PENELITIAN

3.1 Waktu dan Tempat Penelitian

Penelitian ini dilakukan pada bulan Juni 2018 - Mei 2019. Pembuatan
biofilm dan pengujian untuk biofilm dilakukan di Laboratorium Teknik Kimia
Polimer Politeknik STMI Jakarta di Jalan Letjend Soeprapto No. 26, Cempaka
Putih-Jakarta Pusat 10510.

3.2 Alatdan Bahan

3.2.1 Alat
Alat yang digunakan pada penelitian ini :

1. neraca analitik 8. gunting

2. cawan petri 9. lemari asam

3. pinset 10. spatula

4. aluminium foil 11. gelas ukur

5. magnetic stirrer 12. perforator

6. hot plate 13. gelas kimia

7. Differential Scanning 14. Fourier Transform Infrared
Calorimetry (DSC) Spectroscopy (FTIR) Nicolet
Netzsch 214 polyma iS10

Gambar alat yang digunakan dapat dilihat pada lampiran A.
3.2.2 Bahan
Bahan yang digunakan pada penelitian ini :
1. Poli asam laktat (PLA) teknis
2. Kalsium karbonat (CaCO3) teknis
3. Kloroform analitik

Gambar bahan yang digunakan dapat dilihat pada lampiran B.
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3.3 Variabel Penelitian

Penelitian ini memiliki dua jenis variabel, yaitu variabel tetap dan variabel
bebas.
3.3.1 Variabel Tetap

Variabel tetap adalah variabel yang digunakan dalam penelitian ini yang
tidak berubah selama penelitian berlangsung. Variabel tetap dalam penelitian
sebagai berikut :

a. Massa PLA untuk biofilm PLA : 3 gram

b. Waktu pelarutan PLA : 1 jam

c. Waktu pencampuran PLA/CaCO; :1 jam

d. Massa kloroform yang digunakan : 50 gram

e. Diameter cawan petri :15cm
3.3.2 Variabel Bebas

Variabel bebas adalah variabel yang digunakan dalam penelitian ini yang
dapat divariasikan agar mendapatkan hasil yang diinginkan. Variabel bebas
sebagai standar untuk mengetahui pengaruh variabel bebas terhadap variabel
tetap. Pada penelitian ini variabel bebas yang digunakan adalah konsentrasi
CaCOs. Variabel bebas ditampilkan pada tabel I11.1.

Tabel I11.1 Variasi Komposisi Biofilm PLA Kontrol dan Biofilm PLA/CaCO;

PLA Kloroform CaCO;
Persentase dari
Sampel Massa (gram) Massa (gram) basis 3 gram Massa(gram)
PLA (%)
1 3 50 - =
2 3 50 2,5 0,0750
3 3 50 5,0 0,1500
4 3 50 15,0 0,4500

3.4 Prosedur Penelitian
Pada gambar II1.1 menunjukkan prosedur peneltian pembuatan biofilm PLA
dan biofilm PLA/CaCO; menggunakan metode solution casting dari studi literatur

hingga kesimpulan.
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3.5 Prosedur Pembatan Biofilm PLA dan PLA/CaCO;
3.5.1 Pelarutan Bahan

Pelarutan PLA dengan mencampurkan pellet PLA ke dalam kloroform
selama 1 jam di atas hotplate pada temperatur kamar.
3.5.2 Pencampuran

Proses pencampuran ini dilakukan menggunakan hotplate dan magnetic
stirrer. PLA yang sudah dilarutkan dicampur dengan CaCOj; Pencampuran

PLA/CaCO; membutuhkan waktu selama 1 jam diatas hotplate pada temperatur

40°C.
Persiapan Alat dan Bahan l——_—l

< (=)

I;elnrutan dengan Kloroﬁm

[ Casting dalam Cawan Petri |

Fagﬂapau dalam Lemari Asam l

Pengujian Sampel :
FTIR
DSC

[ Hasit Pengujian Sampel |

Analisis Data

Gambar I11.1 Prosedur Penelitian
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3.5.3 Casting dalam petri

Campuran PLA/CaCOj yang sudah homogen dituang kedalam wadah kaca
yaitu cawan petri menggunakan metode casting.
3.5.4 Penguapan dalam lemari asam

Penguapan diperlukan untuk menghilangkan pelarut dari masing-masing
bahan. Waktu yang dibutuhkan untuk menguapkan bahan kurang lebih dua hari.
Gambar proses pembuatan biofilm PLA kontrol dan biofilm PLA/CaCO; dapat
dilihat pada lampiran C.

3.6 Karakterisasi Sampel
3.6.1 Pengujian Fourier Transform Infrared (FTIR)

Fourier Transform Infrared (FTIR) digunakan untuk pengujian gugus
fungsi. Jenis FTIR yang digunakan adalah FTIR Nicolet iS10 dengan metode
ATR yang dilakukan di Laboratorium Instrumentasi Teknik Kimia Polimer
Politeknik STMI Jakarta.

Prosedur FTIR sebagai berikut :
Hubungkan kabel instrumen dengan sumber listrik.
Nyalakan instrumen FTIR dengan menekan tombol power on.

. Hidupkan komputer, klik ikon spectrum.

Powon o

Sebelum melakukan pemindaian sampel, lakukan pemindaian background
untuk menghilangkan hasil pemindaian lingkungan pada saat pemindaian
sampel dengan cara mengklik collect background.

5. Letakkan sampel yang sudah dipreparasi pada tempat sampel, kemudian
lakukan pemindaian sampel dengan cara mengklik collect sample, pastikan
parameter pemindaian yang dilakukan benar, tunggu hingga proses
pemindaian selesai.

6. Klik find peaks untuk dapat menentukan puncak spektra lalu klik replace
dan klik print untuk menyimpan.

7. Klik analyst pilih interpretasi lalu klik print untuk menyimpan.

8. Klik search lalu klik print untuk menyimpan.

9. Apabila diperlukan, lakukan perbandingan spektra yang diperoleh dari hasil

pemindaian sampel dengan spektra polimer standar yang ada pada basis data
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(library) dengan melihat puncak-puncak yang terbentuk berdasarkan

bilangan gelombangnya.

3.6.2 Pengujian Differential Scanning Calorimety (DSC)

Differential Scanning Calorimetry (DSC) dilakukan untuk menguji sifat
termal. Jenis DSC yang digunakan adalah DSC 214 polyma yang dilakukan di
Laboratorium Instrumentasi Teknik Kimia Polimer Politeknik STMI Jakarta. DSC
dapat digunakan untuk mengetahui energi yang diserap dan dilepaskan oleh
sampel sebagai fungsi temperatur.

Sampel yang digunakan sekitar 8 mg dimasukkan ke dalam wadah crucible
lalu dilakukan pemanasan dari —20°C sampai 200°C. Laju pemanasan 10°C/menit
kemudian ditahan selama 5 menit dan dilakukan pendinginan dengan laju
pendinginan 10°C/menit sampai temperatur —20°C dan ditahan selama 5 menit
kemudian dilakukan pemanasan hingga temperatur 200°C (ASTM D3418-12).

Prosedur DSC sebagai berikut :

Hubungkan kabel instrumen dengan sumber listrik.

—
.

Pastikan suplai tabung gas nitrogen dan gas oksigen masing-masing 0,5bar.

Hidupkan tabung gas, komputer dan nyalakan mesin DSC 214 polyma.

ol B

Buka software expert mode pada desktop dan tunggu beberapa menit untuk

membiarkan alat optimizing.

5. Preparasi sampel dengan memotong sampel dengan berat sesuai standar
bahan yang digunakan dengan alat yang telah disediakan.

6. Masukan sampel yang sudah dipotong dengan berat sesuai standar bahan
yang digunakan dalam wadah yang telah disediakan menggunakan pinset.

7. Masukkan wadah crucible kosong sebagai referensi.
Klik method, lalu klik create new method.

9. Lengkapi data program sampai lampu berubah menjadi hijau.

10. Atur temperatur program klik category mulai temperatur sebesar -20°C
hingga 200°C. Temperatur ditentukan dari material polimer yang digunakan.

11. Klik purge 1 MFC sebesar 0, purge 2 MFC diklik dengan sebesar 40ml/min,

protective MFC standar N sebesar 20 ml/min
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Atur laju pemanasan dan pendinginan sebesar 10°C/min dan waktu isotermal

selama 5 menit.

Kalibrasi dengan klik will be used klik 2 kali.

Klik measure, lalu klik start kemudian klik start lagi.

Tunggu sampai proses pengujian selesai. Mesin akan melakukan
pendinginan secara otomatis.

Simpan hasil pengujian dengan mengubah file name dan save kemudian klik
OK.
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BAB IV

HASIL DAN PEMBAHASAN

4.1. Hasil Pengujian Fourier Transform Infrared (FTIR)

Pengujian menggunakan FTIR dilakukan untuk mengetahui gugus fungsi
yang ada pada biofilm PLA kontrol, serbuk CaCO; dan biofilm PLA dengan
penambahan filler CaCO3. Gambar biofilm PLA kontrol dan biofilm PLA/CaCO;
dapat dilihat pada lampiran D.
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Gambar IV.1 Spektra FTIR Biofilm PLA Kontrol

4.1.1 Hasil Pengujian FTIR Biofilm PLA Kontrol

Hasil pengujian FTIR dari biofilm PLA kontrol pada gambar IV.1
menunjukkan spektra panjang gelombang yang tampak tidak jauh berbeda dengan
hasil pengujian FTIR biofilm PLA yang dilakukan oleh Chariyachotilert dkk.
(2011), untuk penelitian yang dilakukan oleh Chariyachotilert dkk. (2011)
menunjukkan hasil spektra regangan (stretch) gugus C-H pada panjang
gelombang 2997 cm™, gugus regangan C=0 ditunjukkan pada panjang gelombang

2
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1748 cm’', panjang gelombang 1093 cm™ menunjukkan adanya gugus regangan
C-O, panjang gelombang 1365 cm™ menunjukkan adanya gugus C-H yang telah
rusak (deformation), panjang gelombang 1047 cm™ menunjukkan adanya tekukan
(bend) gugus OH, dan panjang gelombang 926 cm™ menunjukkan adanya
regangan gugus C-C.

Pada penelitian ini hasil spektra menunjukkan gugus C-H stretch pada
panjang gelombang 2994,52 cm”, gugus C=0 stretch ditunjukkan pada panjang
gelombang 1748,99 cm™, panjang gelombang 1082,03 cm™ menunjukkan adanya
gugus C-O stretch, panjang gelombang 1043,78 cm™ menunjukkan adanya gugus
OH bend, dan panjang gelombang 924,56 cm™ menunjukkan adanya gugus C-C
stretch. Hasil pengujian FTIR ini dapat dikonfirmasi bahwa PLA memiliki
komponen yang tidak jauh berbeda dengan Chariyachotilert dkk. (2011).
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Gambar IV.2 Spektra FTIR Serbuk CaCO;

4.1.2 Hasil Pengujian FTIR Serbuk CaCO;

Hasil pengujian FTIR terhadap serbuk CaCO; pada gambar V.2
menunjukkan spektra panjang gelombang yang tidak jauh berbeda dengan
penelitian yang dilakukan oleh Kumar dkk. (2014) namun tetap memiliki gugus
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penyusun dari material CaCOj;. Pada penelitian yang dilakukan Kumar dkk.
(2014) spektra FTIR menunjukkan adanya tekukan bidang dalam (in-plane
bending) CO;* pada panjang gelombang 714 cm’', panjang gelombang 874 cm’
menunjukkan adanya tekukan bidang luar (out-of-plane bending) COs%, panjang
gelombang 1434 cm” menunjukkan regangan gugus asimetrik (asymmetric
stretching) CO5>.

Pada penelitian ini hasil spektra menunjukkan in-plane bending COs> pada
panjang gelombang 712,04 cm™', out-of-plane bending CO5* ditunjukkan panjang

gelombang 870,68 cm™', dan panjang gelombang 1392,74 cm™

menunjukkan
asymmetric stretching CO5>. Hasil pengujian FTIR ini dapat dikonfirmasi bahwa
serbuk CaCO3; memiliki komponen yang tidak jauh berbeda dengan Kumar dkk.

(2014).

105 ac0325% T
y

Lo i T e N
- "I"l‘\-ll"t':“.“‘ r]" i"l.‘ v1".\..J'.'"\'u"fb"\:\%vl‘v \Wrlained 'u'\ﬂll“lﬁﬂlm ,‘v"lil\ﬁnlﬂ Wb

204720

w7

400 %0 3000 2%00 2000 1300 1000 500
Wavenumbers (am-1)

Gambar 1V.3 Spektra FTIR PLA/CaCO; 2,5%

4.1.3 Hasil Pengujian FTIR Biofilm PLA/CaCOj3 2,5%

Hasil pengujian FTIR dari biofilm PLA/CaCO; 2,5% pada gambar 1V.3
menunjukkan spektra panjang gelombang yang tampak tidak jauh berbeda dengan
hasil pengujian FTIR biofilm PLA kontrol tetapi memiliki gugus penyusun dari
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material CO;> yang diindikasi berasal dari penambahan CaCO;. Hasil spektra
menunjukkan gugus C-H stretch pada panjang gelombang 2947,20 cm™, gugus
C=0 stretch ditunjukkan pada panjang gelombang 1746,05 cm™, panjang
gelombang 1084,56 cm™ menunjukkan adanya gugus C-O stretch, panjang
gelombang 1044,16 cm™ menunjukkan adanya gugus OH bend, dan panjang
gelombang 924,24 cm™ menunjukkan adanya gugus C-C strefch dan spektra FTIR
menunjukkan puncak karateristik CaCO; yang ditandai dengan munculnya
panjang gelombang 710,23 cm™ menandakan in-plane bending COs*, out-of-
plane bending CO;? ditandai pada panjang gelombang 872,15 cm™', dan panjang

! sebagai asymmetric stretching CO5;* Hasil pengujian

gelombang 1359,92 cm’
FTIR ini dapat dikonfirmasi bahwa penambahan CaCQ; tidak mengganggu gugus

fungsi dari biofilm PLA.
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Gambar 1V.4 Spektra FTIR PLA/CaCO; 5%

4.1.4 Hasil Pengujian FTIR Biofilm PLA/CaCOj; 5%

Hasil pengujian FTIR dari biofilm PLA/CaCO; 5% pada gambar 1V.4
menunjukkan spektra panjang gelombang yang tampak tidak jauh berbeda dengan
hasil pengujian FTIR biofilm PLA kontrol tetapi memiliki gugus penyusun dari
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material CO5>" yang diindikasi berasal dari penambahan CaCO;. Hasil spektra
menunjukkan gugus C-H stretch pada panjang gelombang 2991,95 cm™, gugus
C=0 stretch ditunjukkan pada panjang gelombang 1751,21 cm™, panjang

gelombang 1084,78 cm’

menunjukkan adanya gugus C-O stretch, panjang
gelombang 1043,45 cm™ menunjukkan adanya gugus OH bend, dan panjang
gelombang 920,72 cm™ menunjukkan adanya gugus C-C stretch dan spektra FTIR
menunjukkan puncak Karateristik CaCO; yang ditandai dengan munculnya
panjang gelombang 711,02 cm™” menandakan in-plane bending COs>, out-of-
plane bending CO5* ditandai pada panjang gelombang 871,35 cm™, dan panjang

gelombang 1360,47 cm’!

sebagai asymmetric stretching CO5> Hasil pengujian
FTIR ini dapat dikonfirmasi bahwa penambahan CaCO; tidak mengganggu gugus

fungsi dari biofilm PLA.

‘: C’jﬁ": J."\.v' J.'..~-..‘4_...,\',.L.-_,.,;‘q.‘.‘jﬁi ;ﬂ 0 Ve PN WY -'.-('\n"l,"y,'ll‘k}flj',’ “',\‘*I'u”»\ /A’.‘h,v\
: : \ A "ﬁ ,'1 |
, | Al
s “ I\ vl [ W,‘ ’k
v \ wIIRR
i LA ]
i -
. L ,-"l ‘r‘g |
. A R
|
"5
3
>

Wavenumbers (cm-1)

Gambar IV.5 Spektra FTIR PLA/CaCOj3 15%

4.1.5 Hasil Pengujian FTIR Biofilm PLA/CaCOj3 15%

Hasil pengujian FTIR dari biofilm PLA/CaCO; 15% pada gambar 1V.5
menunjukkan spektra panjang gelombang yang tampak tidak jauh berbeda dengan
hasil pengujian FTIR biofilm PLA kontrol tetapi memiliki gugus penyusun dari
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material CO;* yang diindikasi berasal dari penambahan CaCO;. Hasil spektra
menunjukkan gugus C-H strefch pada panjang gelombang 2997,29 cm™, gugus
C=0 stretch ditunjukkan pada panjang gelombang 1754,48 em’, panjang
gelombang 1084,97 cm™ menunjukkan adanya gugus C-O strefch, panjang
gelombang 1045,89 cm™ menunjukkan adanya gugus OH bend, dan panjang
gelombang 923,46 cm™ menunjukkan adanya gugus C-C stretch dan spektra FTIR
menunjukkan puncak Kkarateristik CaCO; yang ditandai dengan munculnya
panjang gelombang 710,88 cm™ menandakan in-plane bending COs%, out-of-
plane bending CO,% ditandai pada panjang gelombang 869,35 cm’!, dan panjang

! sebagai asymmetric stretching COs* Hasil pengujian

gelombang 1358,81 cm’
FTIR ini dapat dikonfirmasi bahwa penambahan CaCOj3 tidak mengganggu gugus

fungsi dari biofilm PLA.
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Gambar V.6 Termogram DSC Biofilm PLA Kontrol

4.2. Hasil Pengujian Differential Scanning Calorimetry (DSC)

Pada penelitian ini pengujian menggunakan DSC dilakukan untuk
membandingkan sifat termal dari biofilm PLA kontrol dan biofilm PLA dengan
penambahan CaCOj; 2,5%, 5%, dan 15%. Gambar IV.6 menunjukkan termogram
DSC dari biofilm PLA kontrol yang menampilkan proses eksoterm yang ditandai
dengan adanya puncak temperatur leleh (Tm) dan temperatur transisi kaca (Tg)
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dan proses endoterm yang ditandai dengan adanya lembah temperatur cold
crystallization (Tcc). Sifat termal yang dihasilkan oleh alat DSC dapat digunakan
sebagai referensi kondisi operasi untuk penggunaan alat pembuatan bioplastik
skala industri sebagai contohnya kondisi operasi dari mesin ekstruder dan juga
dapat menjadi standar aplikasi dari biofilm sebagai contoh dalam aplikasi
kemasan makanan sifat termal yang didapatkan dapat menjadi standar bahwa
biofilm dapat bertahan pada kondisi panas tertentu.

Hasil pengujian pada grafik DSC dirangkum pada tabel IV.1 untuk first
heating dan tabel 1V.2 untuk second heating. Penggunaan second heating
dilakukan untuk mengetahui hasil sifat termal yang sebenarnya dari biofilm.

Pada tabel IV.1 dan IV.2 menampilkan nilai Xc. Nilai Xc didapatkan dari
perhitungan menggunakan rumus seperti berikut (Elvira dkk., 2016) :

(A Hm — A Hc)
= 0 5.1
Xc Afme (1—a) x 100%
Keterangan
Xc  =derajat kristalisasi

AHm = entalpi pelelehan sampel
AHc = entalpi kristalisasi sampel
AHm® = entalpi pelelehan PLA kristalisasi 100% =93 J/g
(Sabzi dkk., 2013)

a = fraksi massa CaCO;
Untuk perhitungan Xc pada biofilm PLA dan biofilm PLA/CaCO3 dapat dilihat
pada lampiran E.

Tabel 1V.1 Hasil Pengujian DSC Biofilm PLA Kontrol, PLA/CaCO; First

Heating
First Heating
No Material ;lr::; Tg Tee | AHcee Tm AHm Xe
(°0) (°0) | (/) (°C) /g (%)
1 | PLA Kontrol 0,00 524 148 30,54 33
o | PLACACOs | 00 | 539 1409 | 2449 | 27
25%
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First Heating ]
; Fraksi
No [ Material N;‘:ssx: Tg Tee | AHee | Tm AHm | Xe
(°C) 0 | V) (°C) Vg | (%)
3 PLAé(;/Z:COJ 0,05 55,8 141,5 20,55 23

Tabel 1V.2 Hasil Pengujian DSC Biofilm PLA Kontrol, PLA/CaCOj; Second

Heating
) Second Heating
l Fraksi =
No Materia Massa | T8 | Tee | AHecc Tm (°C) AHm | Xc
0 | €O | (g 1 2 | Q) | (%)
1 | PLAKontrol | 0,00 | 581 [1248] 112 [150.2 12,22 | 1,10
2 | PLAICECOs | 000 | 453 | 972 | 2527 | 1426|1322 | 2726 | 219
3 | PLAICACOs 005 | 463 | 967 | 2477 | 1432 | 1326 [ 27,04 | 2.56
0
4 PL*?/;:;COB 0,13 | 494 | 114,7| 20,01 | 1437 22,42 | 2,98
(]

Adapun nilai fraksi massa yang ditampilkan pada tabel didapatkan dari
rumus seperti berikut:

_ massa filler
" massa filler + massa polimer

5.2

Perhitungan untuk fraksi massa dari PLA/CaCO; 2,5% sesuai dengan

rumus 5.2 sebagai berikut :

» 0,075 gram
~ 0,075 gram + 3 gram

= 0,02
Untuk perhitungan fraksi massa biofilm PLA kontrol, biofilm PLA/CaCOs3
5% dan 15% dapat dilihat pada lampiran E.

(o ¢

4.2.1 Temperatur Transisi Kaca (Tg)

Pada proses first heating nilai Tg biofilm PLA/CaCO; dengan variasi 2,5%
dan 5% mengalami kenaikan dari nilai Tg biofilm PLA kontrol sedangkan pada
biofilm PLA/CaCOj; 15% nilai Tg mengalami penurunan dari nilai Tg biofilm
PLA kontrol, gambar 1V.7 menampilkan grafik Tg. Penurunan ini disebabkan
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oleh keberadaan CaCO; yang mendominasi biofilm PLA sehingga mengganggu
mobilitas rantai PLA (Sabzi kk., 2013).
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Gambar IV.7 Temperatur Transisi Kaca pada Berbagai Konsentrasi CaCO3
Pada proses second heating nilai Tg biofilm PLA/CaCO; dengan variasi
2,5%, 5%, dan 15% mengalami penurunan dari nilai Tg biofilm PLA kontrol.
Penurunan ini disebabkan oleh terdegradasinya biofilm PLA setelah mengalami
pemanasan pertama yang menyebabkan biofilm bersifat plastis (Anzlovar dkk.,
2017).

DSC A(mW/mg)
.3

Gambar IV.8 Termogram DSC Biofilm PLA/CaCO; 2,5%

4.2.2 Temperatur Leleh (Tm)

Pada proses first heating nilai Tm biofilm PLA/CaCO; dengan variasi 2,5%,
5%, dan 15% mengalami penurunan dari nilai Tm biofilm PLA kontrol.
Penurunan Tm dapat diindikasikan bahwa penambahan CaCO; pada biofilm PLA
menyebabkan terhambatnya penyebaran rantai PLA (Sabzi dkk., 2013).
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Pada proses second heating nilai Tm biofilm PLA/CaCO; 2,5%, 5%, dan
15% mengalami penurunan dari nilai Tm biofilm PLA kontrol. Pada biofilm
PLA/CaCO; dengan variasi 2,5% dan 5% terdapat Tm ganda. Fenomena Tm
ganda dapat dilihat pada gambar IV.8. Menurut Lorenzo (2006) adanya Tm ganda
ini diindikasikan oleh adanya perbedaan morfologi kristal. Termogram biofilm
PLA kontrol dan biofilm PLA/CaCOj; 5% dan 15% dapat dilihat pada lampiran F.
4.2.2 Entalpi Leleh (AHm)

Pada proses first heating nilai AHm biofilm PLA/CaCO; dengan variasi
2,5%, 5%, dan 15% mengalami penurunan dari nilai AHm biofilm PLA kontrol.

Pada proses second heating nilai AHm biofilm PLA/CaCOj3 dengan variasi
2,5%, 5%, dan 15% mengalami kenaikan dari AHm biofilm PLA kontrol.
Kenaikan ini disebabkan oleh CaCO; yang membantu polimer merapikan diri,
semakin teratur struktur polimer menyebabkan polimer tersebut susah untuk
dilelehkan sehingga memerlukan entalpi lebih tinggi.

4.2.3 Temperatur Cold Crystallization (Tcc)
Pada proses first heating nilai Tcc biofilm PLA kontrol dan biofilm PLA/

CaCOj3 dengan variasi 2,5%, 5%, dan 15% tidak terdeteksi diindikasikan polimer
sudah mengkristal secara sempurna pada saat proses pengeringan selama 48 jam.
Pada proses second heating nilai Tcc biofilm PLA/ CaCO; 2,5%, 5%, dan 15%
mengalami penurunan dari biofilm PLA kontrol.

Pada proses second heating nilai Tcc biofilm PLA/ CaCO; 2,5%, 5%, dan
15% mengalami penurunan dari biofilm PLA kontrol. Penurunan ini disebabkan
CaCO; yang meningkatan kinerja kristalisasi dari PLA (Sabzi dkk., 2013).

4.2.4 Entalpi Cold Crystallization (AHcc)

Pada proses first heating nilai AHcc biofilm PLA kontrol dan biofilm PLA/
CaCO; dengan variasi 2,5%, 5%, dan 15% tidak terdeteksi disebabkan oleh
polimer sudah mengkristal secara sempurna pada saat proses pengeringan selama
48 jam sehingga tidak ada energi yang dibutuhkan untuk proses kristalisasi pada
first heating .

Pada second heating nilai AHcc biofilm PLA kontrol dan biofilm PLA/

CaCO; dengan variasi 2,5%, 5%, dan 15% mengalami kenaikan nilai AHcc dari
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biofilm PLA kontrol. Kenaikan ini dikarenakan CaCO; yang berfungsi untuk
membantu proses Kristalisasi.
4.2.5 Derajat Kristalisasi (Xc)

Pada proses first heating nilai Xc biofilm PLA/CaCO3 dengan variasi 2,5%,
5%, dan 15% mengalami penurunan nilai Xc dari biofilm PLA kontrol, gambar
V.9 menunjukkan penurunan nilai Xc pada grafik.

Pada proses second heating nilai Xc biofilm PLA/ CaCOs3 dengan variasi
2,5%, 5%, dan 15% mengalami kenaikan nilai Xc dari biofilm PLA kontrol.
Kenaikan ini berhubungan dengan peran CaCOj yang berfungsi untuk membantu
proses kristalisasi dan pada penelitian ini dapat diamati bahwa CaCO3 berperan
baik pada saat cold cystallization daripada pada saat kristalisasi saja hal ini
berbanding lurus dengan meningkatnya nilai AHcc dan AHm pada second heating.

Perhitungan untuk nilai Xc biofilm PLA/CaCO; 2,5% didapat menggunakan

perhitungan yang sesuai dengan rumus 5.1 sebagai berikut :

o, —vy._ (27.26]/g-2527]/g) 5
Xc PLA/CaCO;2,5% =Xc= STETD x 100%

=2,19%
untuk biofilm PLA kontrol dan biofilm PLA/CaCO; dengan variasi 5% dan 15%
dapat dilihat pada lampiran.

35,00 {* S
3000 +————— —
25.00 ¢ — N
3
X 15.00 ¢ s - —
10.00 - —_—
5.00 110 -—2,19 256 298
y —— —— —
iy L S
0 25 5 15
Konsentrasi Kalsium Karbonat dalam Biofilm PLA (%)

Xc pada second heating
Gambar 1V.9 Derajat Kristalisasi pada Berbagai Konsentrasi CaCO,
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5.1

BAB V

PENUTUP

Kesimpulan

Berdasarkan hasil penelitian yang telah dilakukan didapatkan kesimpulan

bahwa pengaruh penambahan CaCO; pada biofilm PLA ternyata memberikan

pengaruh terhadap gugus fungsi dan sifat termal, yaitu :

a.

Penambahan CaCOj; pada biofilm PLA tidak mempengaruhi gugus fungsi

biofilm PLA, tetapi terlihatnya gugus fungsi dari CO;* pada biofilm
PLA/CaCOs di setiap variasi.
Penambahan CaCO; pada biofilm PLA menyebabkan pengaruh terhadap

sifat termal, yaitu

1.

Tg pada first heating mengalami kenaikan pada penambahan CaCO;
2,5% dan 5% sedangkan 15% mengalami penurunan dari nilai Tg biofilm
PLA kontrol, sedangkan nilai Tg pada second heating mengalami
penurunan nilai Tg dari nilai Tg biofilm PLA kontrol, tetapi mengalami

kenaikan dengan penambahan jumlah CaCO3 yang semakin banyak,

. Tm pada first heating mengalami penurunan, rentang nilai Tm pada

setiap variasi sekitar 141°C, sedangkan pada second heating nilai Tm
mengalami penurunan juga tetapi rentang nilai Tm pada setiap variasi

sekitar 143°C,

. AHm pada first heating mengalami penurunan dengan penambahan

jumlah CaCOj; yang semakin banyak sedangkan pada second heating dari
nilai AHm mengalami kenaikan dari nilai Tm biofilm PLA kontrol, tetapi
penambahan CaCOj; yang semakin banyak menyebabkan penurunan nilai
Tm,

. Tec tidak terdeteksi pada first heating dan penurunan nilai Tcc pada

second heating dari nilai Tcc biofilm PLA kontrol,

. AHcc tidak terdeteksi pada first heating dan kenaikan nilai AHcc pada
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second heating dari nilai AHcc biofilm PLA kontrol, tetapi penambahan
CaCOj; yang semakin banyak menyebabkan penurunan nilai AHcc.
Penambahan CaCO; 15% memberikan hasil yang lebih baik dari
penambahan 2,5% dan 5%, hal ini dapat diindikasikan bahwa semakin
banyak jumlah CaCOj; yang digunakan dapat membantu kinerja biofilm
PLA untuk mengkristal.
5.2 Saran
Berdasarkan hasil penelitian yang telah dilakukan sampel biofilm PLA dan
biofilm PLA/CaCOs perlu dilakukan pengujian lainnya seperti, uji mekanik, uji

morfologi, uji biodegradasi, dan uji lainnya.
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LAMPIRAN A
GAMBAR ALAT

Gelas Kimia Pipet Tetes

Spatula Batang Pengaduk Cawan Petri

Magnetic stirrer

Kaca Arloji

Hot Plate
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Sarung Tangan
Aluminium Foil
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LAMPIRAN B
GAMBAR BAHAN

Pellet PLA Kalsium Karbonat

Kloroform
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LAMPIRAN C
GAMBAR PROSES

Proses Pelarutan pellet PLA dengan Proses Pencampuran dengan
Kloroform Penambahan CaCO3

Casting dalam Cawan Petri Penguapan dalam Lemari Asam
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LAMPIRAN D
BIOFILM

Kontrol PLA

PLA/CaCO; 5% PLA/CaCO; 15%
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LAMPIRAN E
PERHITUNGAN

Konversi persentase CaCO; ke massa CaCO; dengan basis PLA 3 gram

a. CaCO;2,5% =3 X 22 = 0,075 gram

b. CaCO;5% =3x — =015 gram

c. CaCO;15% =3 X —==045gram

Fraksi massa

a. Fraksi massa CaCOjdalam biofilm PLA kontrol
massa CaC03 0 gram

" massa CaCO3 + massa PLA -0 gram + 3 gram =
b. Fraksi massa CaCO3 dalam biofilm PLA/CaCO; 2,5%
massa CaCO3 0,075 gram

~ massa CaCO3 + massaPLA 0,075 gram + 3 gram = e
c. Fraksi massa CaCO; dalam biofilm PLA/CaCO; 5%
massa CaC03 0,15 gram
~ Tassa CaC0O3 + massa PLA - 0,15 gram + 3 gram =05
d. Fraksi massa CaCO; dalam biofilm PLA/CaCO; 15%
massa CaCO3 0,45 gram
= =0,13

= Tnassa CaCO3 + massaPLA _ 3 gram + 0,45 gram
Derajat kristalisasi (Xc)

Xe (AHm — A Hc) 100
= X
AHm®° (1-a)

Pada first heating
ie _ (3054]/g-01/8)

a. XcPLA = %= TR x 100
=33%
_vy,._ (2429]/g-0]/8)

b. Xc PLA/CaCOj;2,5% =Xc= TR x 100
=27%

(20,55]/g-01/8)

c. XcPLA/CaCO; 5% =Xe= 9—3'/!;—(5—_'(# x 100

=23%
43
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0 vy _ (2269]/8-0)/8)
d. XcPLA/CaCO; 15% Xe = SEASE x 100
=28%
Pada second heating
- iadke (12,22]/g—11'2]/g) 100
a. XcPLA Xe= T R x
=1,10%
B vy (27.26)/g-25271/8) « 100
b. XcPLA/CaC032,5% Xe= LB
=2,19%
vy (27.04]/g-2477]/8)
¢. XcPLA/CaCOs 5% =Xc= SR 00 x 100
=2,56%
22,42]/8—20,01]/8)
d. XcPLA/CaCO;15%  =Xc= ZELERIE x 100
=2,98%
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LAMPIRANF
TERMOGRAM DSC
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