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ABSTRAK

PENGARUH PENAMBAHAN FILLER TiO; TERHADAP
SIFAT TERMAL BIOFILM POLYLACTIC ACID (PLA)

Oleh
Muhamad Firel Firmana
NIM: 1516048
(Program Studi Teknik Kimia Polimer)

Pengolahan polimer alam atau biopolimer sudah ada sejak dulu dari serat sutra dan
serat rami. Poli asam laktat (PLA) salah satu contoh lain dari polimer alam, polimer
yang memiliki monomer asam laktat berasal dari bahan yang terbarukan. PLA
masih memiliki kekurangan pada sifat termal dengan penambahan TiO2 dapat
memperbaiki sifat termal PLA. Penelitian ini yaitu penambahan filler TiO2 ke
matriks PLA dengan kandungan TiO; sebanyak 0%, 1%, 1,5%, 2% dari massa total,
PLA yang digunakan sebanyak 3 gram. Pencampuran yang dilakukan
menggunakan metode solvent casting dengan menggunakan pelarut. Pelarut yang
digunakan adalah kloroform. Metode solvent casting akan menghasilkan biofilm
dari pencampuran matriks PLA dengan filler TiO; setelah jadi biofilm lalu biofilm
tersebut diuji. Pengujian yang dilakukan adalah Pengujian DSC atau Differential
Scanning Calorimetry dan pengujian TGA atau Thermal Gravimetric Analysis
untuk mengetahui pengaruh penambahan filler TiO terhadap temperatur leleh
(Tm), temperatur cold crystallization (Tcc), temperatur transisi kaca (Tg) dan suhu
dekomposisi biofilm PLA. Pada first heating penambahan TiO2 membuat nilai Tm
mengalami penurunan dari PLA murni. Pada komposisi 1% mengalami penurunan
nilai Tm yang cukup signifikan, terjadi kenaikan nilai Tm dengan komposisi TiO
1,5% lalu, terjadi penurunan pada komposisi TiO2 2%. Pada second heating nilai
Tm mengalami penurunan dari PLA mumni dan menghasilkan dua puncak leleh
pada komposisi TiOz2 1% dan 2%. Pada second heating nilai Tcc pada PLA murni
tidak terlihat, dengan penambahan TiO2 memunculkan nilai Tcc dan mengalami
kenaikan pada komposisi TiOz 1%, 1,5%, lalu terjadi penurunan pada komposisi
TiO2 2%. dari biofilm PLA mumi. Pada saat first heating Tg mengalami kenaikan
seiring dengan penambahan jumlah TiO; dan pada saat second heating nilai Tg
mengalami penurunan, Penambahan TiO: pada PLA menyebabkan kenaikan suhu
dekomposisi dari PLA.

Kata kunci: PLA, TiOz, solvent casting, biofilm, DSC, TGA
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MILIK PERPUSTAKAAN STLI \

ca : Ibadah, Mengumbil . Dusa

BAB I Pendahuluan

1.1 Latar Belakang

Pengolahan polimer alam atau biopolimer telah berlangsung sejak dahulu berawal
dari serat tenunan, serat sutra, wol, dan karbohidrat yang berasal rami dan kapas.
Teknik pengelolaan polimer alam dan sintetis saat ini telah berkembang dengan
aplikasi yang lebih luas seperti rekayasa jaringan plastik kemasan (Olatunji dkk.,
2016).

Biopolimer merupakan polimer yang dihasilkan oleh organisme hidup. Selulosa,
pati, kitin, protein dan peptida, DNA dan RNA adalah contoh biopolimer di mana
unit monomer adalah gula, asam amino, dan nukleotida. Biopolimer dengan
turunannya beragam, melimpah, dan penting untuk kehidupan (Elnashar dkk.,
2010). Contoh lain dari biopolimer adalah poli asam laktat (PLA) dan kitosan yang
telah mendapatkan perhatian yang lebih dari industri dalam aplikasi seperti,
pencetakan 3D dan rekayasa jaringan. (Olatunji dkk., 2016). Selain itu, PLA
digunakan sebagai bahan kemasan karena memiliki karakteristik transparan,
toksinitas rendah, ramah lingkungan, dan memiliki sifat termal yang baik (Zorah
dkk., 2020). PLA dapat diaplikasikan menjadi wadah yoghurt, kemasan air dan jus,
peralatan makan (AT dkk., 2017).

PLA memiliki sifat termal yang buruk dan kerapuhan, sifat tersebut membuat PLA
memiliki kekurangan dalam aplikasi menjadi plastik. Kekurangan ini dapat
diperbaiki dengan penambahan atau pencampuran dengan polimer lain seperti
titanium dioksida (TiOz). Penambahan polimer ini didukung dengan sifat TiO: yaitu
tidak beracun, murah, ramah lingkungan, dan inert, selain itu TiO; juga banyak
digunakan menjadi cat dan kemasan makanan (Zhang dkk., 2015)

Penggabungan matriks PLLA dengan filler TiOz untuk suhu dekomposisi termal
PLLA dengan campuran TiO: terjadi pada suhu yang lebih tinggi daripada untuk
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PLLA murni. Kehadiran filler TiO2 menghasilkan peningkatan Tonset dan Tmax
fase PLLA, sehingga lebih sulit untuk terdegradasi (Athanasoulia dkk., 2017).

Penggabungan matriks PLA dengan filler TiO; untuk pengujian DSC dengan
melakukan dua kali pemanasan dengan mendapatkan hasil meningkat nilai
temperatur leleh, temperatur transisi kaca, temperatur kristalisasi, terjadi kenaikan
seiring dengan penambahan filler TiO, (Nakayama & Hayashi, 2007).

.2 Rumusan Masalah

Berdasarkan latar belakang di atas, permasalahan yang diangkat pada penelitian ini,

yaitu:

1. Bagaimana pengaruh penambahan TiO; terhadap temperatur leleh, temperatur
cold crystallization dan temperatur transisi kaca biofilm PLA/TiO,?

2. Bagaimana pengaruh penambahan TiO; terhadap suhu dekomposisi biofilm
PLA/TiO2?

1.3 Batasan Masalah

Batasan masalah untuk penelitian ini adalah:

1. bahan baku adalah PLA dan TiO,,

2. massa PLA yang digunakan 3 gram,

3. persentase TiO: yang digunakan 0%, 1%, 1,5%, 2% dari berat total,
4. pelarut yang digunakan kloroform,

5. proses pembuatan biofilm menggunakan metode solvent casting.

1.4 Tujuan

1. Mengetahui pengaruh penambahan TiO; terhadap temperatur leleh, temperatur
cold crystallization dan temperatur transisi kaca biofilm PLA/TiO2.

2. Mengetahui pengaruh penambahan TiO: terhadap suhu dekomposisi biofilm
PLA/TIO2
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I.5S Manfaat

1. Penelitian ini memberikan informasi tentang pembuatan biofilm.
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MILIK PERPUSTAKAAN STMI

Membaca : Ibadah, Mengamblil : Dosa

BAB II Tinjauan Pustaka

I1.1 Polimer Alam

Polimer alam atau biopolimer adalah polimer yang ditemukan di alam umumnya
berasal dari organisme hidup seperti hewan dan tumbuhan. Polimer alam tidak
membahayakan bagi manusia dan lingkungan. Contoh polimer alam adalah pati,
selulosa, protein (Kaushik, 2016). Contoh lain dari biopolimer yaitu poli asam
laktat (PLA) dan aplikasi dari biopolimer ini adalah plastik kemasan (Yadav dkk.,
2018).

Klasifikasi polimer alam terbagi menjadi 2 yaitu berasal dari tanaman dan berasal
dari hewan. Contoh polimer berasa dari tanaman adalah selulosa, hemiselulosa,
glucomannan, agar, starch, pectin, inulin, rosin, guar gum, locust bean gum, gum
acacia, karaya gum, gum tragacanth, aloe vera gel. Contoh polimer berasal dari
hewan adalah chitin, alginates, carageenans, psyllium, xanthum gum (Vishakha
dkk., 2012).

Aplikasi polimer alam secara umum adalah pengikat, pembentuk matriks,
pembentuk lapisan film, pengental dan bioadhesives. Aplikasi polimer alam lainya
adalah dalam bidang farmasi digunakan untuk pembuatan implan padat, film,
mikropartikel, nanopartikel, sistem yang dapat dihirup dan dapat disuntikkan serta
kandungan cairan kental (Kaushik, 2016).

112 Polylactic Acid (PLA)

Polylactic Acid adalah poliester alifatik biodegradable dan terbarukan. Poli asam
laktat adalah salah satu biopolimer yang memiliki monomer asam laktat yang dapat
dihasilkan dari bahan baku terbarukan yang tidak berbahaya serta dapat menjadi
asam organik alami. Asam laktat dibuat dari fermentasi gula yang diperoleh dari
sumber daya terbarukan seperti tebu atau pati jagung. Oleh karena itu, PLA produk
ramah lingkungan dengan model yang dapat diterima oleh tubuh manusia (Shady
dkk., 2016).
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Produksi PLA untuk aplikasi industri telah meningkat tajam karena biayanya yang
kompetitif dan pandangan positif dari masyarakat tentang polimer ini dilihat dari
segi lingkungan. PLA yang biasa digunakan untuk bidang medis, serat dan tekstil,
kemasan, perbaikan lingkungan, dan lain-lain (Aguirre dkk., 2016).

Poli asam laktat (PLA) memiliki dua macam stereoisomer, seperti poli (L-laktida)
(PLLA), poli (D-laktida) (PDLA), (Shady dkk., 2016). Gambar II.1. menunjukkan
struktur PLA. Tabel II.1 menunjukkan sifat termal poli asam laktat.

' H CH
H3C\C- OH Y .\ 30H
/ \C' /C\ o
HO 1 HO ﬁ
O O
@ ®

Gambear II. 1 Struktur polimer PLA
(a) Poli L asam laktat (PLLA) dan (b) Poli D asam laktat (PLLD) (Aguirre dkk.,
2016)

Tabel 11.1 Sifat termal poli asam laktat (PLA) (Chariyachotilert, 2011)

Sifat — sifat Nilai Satuan
Suhu transisi kaca 55-65 i, O

Suhu leleh 130-180 G

Kristalinitas 0-40 %

I1.3 Metode Pembuatan Biofilm PLA

Pembuatan biofilm PLA memiliki beberapa metode yaitu: ekstrusi, injection
molding, casting film

1. Pembuatan biofilm PLA dapat menggunakan ekstrusi, dengan melelehkan PLA
dengan suhu pemanasan biasa 40°C sampai temperatur lelehnya. PLA yang
dilelehkan lebih dari temperatur lelehnya maka akan menyebabkan degradasi
termal. Metode ekstrusi ini dapat mempengaruhi kemurnian optik dari PLA ang di
ekstrusi dan menghasilkan uap laktida. Uap laktida tersebut akan mengembun pada
screw dan die (Aguirre dkk., 2016).
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2. Injection molding

Penggunaan metode ini membuat film dengan cara lelehan PLA disuntik ke dalam
mold. Metode dapat membuat biofilm PLA yang dihasilkan menjadi getas, maka
akan menurunkan nilai Tg, dan dapat memperlambat laju kristalisasi. Hal ini terjadi
karena PLA disuntikan ke dalam mold yang membuat terjadinya penyusutan dan
pendinginan (Aguirre dkk., 2016)

3. Casting film

Metode ini menghasilkan biofilm berupa lembaran, dengan menggunakan cetakan
yang menghasilkan film. Casting film salah satu metode yang akan mempengaruhi
biofilm PLA seperti sifat optik yang baik, ketebalan yang terkontrol, dan
mendapatkan dimensi dan lebar film yang terkontrol (Aguirre dkk., 2016)

I1.4 Titanium Dioksida (TiO2)

Titanium dioksida adalah bahan semikonduktor dengan berbagai macam aplikasi,
mulai dari katalis hingga kosmetik dan berbagai aplikasi lain karena titanium
dioksida memiliki sifat-sifat seperti stabilitas tinggi, biaya rendah dan non-

toksisitas (Aranda dkk., 2005). Titanium dioksida memiliki polimorf alami yaitu

rutile dan anatase (Caratto dkk., 2012).

Nanopartikel TiO; ditambahkan ke PLA menunjukkan efek yang signifikan yaitu
peningkatan nilai Tg, Tm, Xc, peningkatan ini terjadi karena adanya interaksi PLA
dengan TiOz, nanopartikel TiO: sebagai penghalang panas yang diterima oleh film
PLA/TiOz (Abbas dkk., 2014).

Matriks PLA dengan bahan pengisi TiO; yang ukuran partikel TiO> dimodifikasi
secara organik dengan polimerisasi in situ. TiO2 yang memiliki sifat sangat
hidrofilik dimodifikasi sifat terscbut menjadi cukup hidrofobik agar menyebar
secara merata dalam matriks PLA. DSC, TGA, dan tes tarik menunjukkan bahwa
ada beberapa peningkatan dalam sifat termal dan mekanis dibandingkan dengan
PLA mumi (Zhuang dkk., 2009).
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Pencampuran nanopartikel TiO (rutile) dengan matriks PLA bertujuan untuk
mengkarakterisasi PLA murni dan nanokomposit PLA/TiO,. Film dipaparkan sinar
ultraviolet (UV) dengan waktu 500 jam, 1000 jam, 2000 jam, setelah film
dipaparkan dengan sinar UV maka film dilakukan pengujian yaitu morfologi,
termal, dan mekanis (Antunes dkk., 2020).

Penambahan filler talc pada matriks PLA untuk pengujian DSC dengan melakukan
dua kali pemanasan dengan mendapatkan hasil menurunkan nilai temperatur
kristalisasi dan temperatur cold crystallization terjadi penurunan seiring dengan

penambahan filler talc (Shakoor& Thomas, 2014).

Penggabungan matriks PLA dengan filler ZnO mendapatkan hasil dari pengujian
DSC terjadi penurunan temperatur transisi kaca, temperatur cold crystallization.
Hal ini disebabkan karena kehadiran ZnO mengganggu proses kristalisasi PLA dan
pengujian TGA terjadi penurunan suhu dekomposisi setelah ditambahkan filler
ZnO (Anzlovar dkk., 2017).

TiO2 dijadikan filler karena memiliki keunggulan diantaranya adalah
mengendalikan degradasi termal, biokompatibilitas yang baik, dan dapat menyebar
ke seluruh permukaan komposit atau film (Buzarovska & Grozdanov, 2011) selain
itu, TiO2 memiliki sifat bahan fotokatalitik, tidak beracun dan hidrofilik (Zhuang
dkk., 2009).

L5 Differential Scanning Calorimetry (DSC)

DSC adalah alat yang digunakan untuk menganalisis sifat termal seperti
menentukan panas atau energi yang dibutuhkan untuk sampel mengalami
perubahan fisik dan referensi sebagai pembandingnya (Nirav, 2017). DSC dapat
mengetahui transisi glass, kapasitas panas, suhu leleh, dan suhu kristalisasi (Tc)
(Joseph dkk., 2009).
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Temperatur transisi kaca (Tg) atau transisi kinetik adalah terjadinya perubahan suhu
yang mengakibatkan sifat polimer mengalami perubahan dari keras menjadi getas
dipengaruhi oleh suhu, terjadi peningkatan panas yang membuat terjadinya
perubahan, titik leleh (Tm) adalah suhu maksimal yang menyebabkan terjadinya
perubahan padatan kristal menjadi cairan isotropik kondisi ini disebut dengan
endotermik, Temperatur kristalisasi (Tc) adalah suhu rendah yang menyebabkan
cairan isotropik menjadi padatan kristal selama pendinginan. Suhu kristalisasi
sebagai hasil dari supercooling, pendinginan atau titik beku mempunyai suhu lebih
rendah dari titik leleh kondisi ini disebut eksotermik (Joseph dkk., 2009).

Pemanasan dilakukan sebanyak dua kali. Pemanasan pertama dilakukan untuk
menghilangkan sejarah pemanasan atau historical thermal yang terjadi selama
pemprosesan sebelumnya (Nomai dkk., 2015).

Nilai Xc (derajat kristalinitas) dapat diketahui dengan perhitungan (Elvira dkk.,
2016).
(AHm — AHc)

‘T aHm -y
Keterangan:
Xc: derajat kristalinitas
AHm = entalpi pelelehan sampel
AHc = entalpi kristalisasi sampel
AHm® = entalpi pelelehan PLA kristalisasi 100% =93 J/g
(Elvira dkk., 2016)

a = fraksi massa filler.

116 Thermal Gravimetric Analysis (TGA)

TGA merupakan teknik yang digunakan untuk menganalisis sifat termal dengan
mengamati berat zat yang dipanaskan atau didinginkan dengan suhu yang di kontrol
dan dicatat sebagai fungsi waktu dan suhu. Prinsip dari TGA adalah mengamati
jumlah zat yang terurai pada saat pemanasan dengan memanaskan sampel dan
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mengamati perubahan berat dari sampel setelah dipanaskan. TGA memiliki nilai
Tonset adalah suhu awal ketika sampel mulai rusak atau disebut onset degradation,
Tend adalah suhu dekomposisi akhir dari sampel, Tmax adalah suhu optimal ketika
sampel kehilangan massa secara maksimum, dan residu adalah sisa material yang
telah habis terdekomposisi atau kehilangan massa (Zorah dkk., 2020) dan
Instrumentasi modern yang digunakan untuk analisis termal biasanya terdiri dari
empat bagian:

a. tempat meletakkan sampel.

b. Sensor untuk mendeteksi / mengukur sifat sampel dan suhu.

c. Sebuah tempat yang digunakan untuk mengendalikan parameter eksperimental.
d. Komputer untuk mengendalikan, pengumpulan, dan pemrosesan data

(Nirav, 2017).

Temperaturég ———e

Gambar I1. 2 Termogram Thermal Gravimetric Analysis (Nirav, 2017)
Keterangan:

AA’: Senyawa stabil

A'B’: Penghilangan berat
n: Suhu dekomposisi awal
t: Suhu dekomposisi akhir
n- u: Daerah dekomposisi.
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BAB III Metode

II1.1 Waktu dan Tempat
Tugas akhir ini dilakukan pada bulan Oktober 2019 sampai dengan Oktober 2020.

Penelitian dilakukan di Politeknik STMI Jakarta JI. Letjend Suprapto No.26,

Cempaka Putih, Jakarta Pusat.

II1.2 Alat dan Bahan
I11.2.1 Alat

1.

9.

-l B e

Neraca Digital

Cawan Petri

Magnetic Stirrer

Gelas Kimia

Hot Plate

Aluminium Foil

Differential Scanning Calorimetry
(DSC)

Batang Pengaduk

Corong

10. Plastik Ziplock

111.2.2 Bahan
1. Poli asam laktat (PLA),
2. Titanium dioksida (TiO),

3. Kloroform.

113 Variabel
Penelitian ini terdapat dua variabel yang mempengaruhi pembuatan biofilm
PLA/TiOz, yaitu variabel tetap dan variabel bebas.
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11. Spatula

12. Pinset

13. Gelas Ukur

14. Lemari Asam

15. Gunting

16. Kaca Arloji

17. Thermal Gravimetric Analysis
(TGA) TA instruments TGA 55
18. Pipet

19. Perforator
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I11.3.1 Variabel Tetap

Variabel tetap merupakan variabel yang tidak berubah selama penelitian
berlangsung. Variabel tetap yang digunakan selama penelitian ini, yaitu:

1. Massa PLA untuk biofilm PLA 3 gram,

2. Waktu melarutkan PLA 45 menit — 1 jam 30 menit,

3. Waktu pencampuran PLA/TiOz 1 jam 30 menit,

4. Diameter cawan petri 13,5 cm,

5. Volume kloroform 50 ml,

6. Waktu penguapan PLA, PLA/TiO2 1 hari.

I11.3.2 Variabel Bebas

Variabel bebas merupakan variabel yang divariasikan pada tiap penelitian agar
didapat hasil yang diinginkan. Variabel bebas memiliki fungsi utama sebagai acuan
untuk mengetahui pengaruhnya terhadap variabel lain. Pada Tabel III.1 variabel
bebas pada penelitian ini adalah persentase TiOa.

Tabel I11. 1 Variasi komposisi biofilm PLA, PLA/TiO>

Sampel 1i0s Keterangan
Persentase (%) Massa (g)
1 0 0 Kontrol
2 1 0,0309 Variasi 1
3 1,5 0,0456 Variasi 2
4 2 0,0612 Variasi 3

IIL.4 Prosedur
Gambar III.1 menunjukkan prosedur tugas akhir pembuatan biofilm PLA dan
biofilm PLA/TiO2 menggunakan metode solvent casting dari studi literatur hingga

kesimpulan.
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IIL.5S Pembuatan Biofilm PLA/TiO:

IIL5.1 Pelarutan Bahan

Pelarutan PLA dengan mencampurkan pellet PLA ke dalam gelas kimia yang
berisikan kloroform dan didiamkan selama 45 menit - 1 jam 30 menit di atas
hotplate pada temperatur kamar.

IIL.5.2 Pencampuran dan Casting

Pencampuran dilakukan menggunakan hotplate dan magnetic stirrer. PLA yang
sudah dilarutkan dicampurkan dengan TiO2. Pencampuran PLA/TiO2
membutuhkan waktu selama 1 jam 30 menit di atas hotplate pada temperatur kamar.
Setelah itu campuran PLA dengan TiO: yang sudah homogen dituang ke dalam
cawan petri hingga merata dengan menggunakan metode casting.

I11.5.3 Penguapan di dalam lemari asam

Penguapan bertujuan untuk menghilangkan pelarut dari masing-masing cawan
petri. Waktu yang dibutuhkan untuk menguapkan bahan 1 hari pada temperatur
kamar.

IIL.6 Karakterisasi Sampel

111.6.1 Differential Scanning Calorimetry (DSC)

Sifat termal sampel diuji menggunakan Differential Scanning Calorimetry (DSC)
214 Polyma. Pengujian dilakukan di Laboratorium Instrumentasi Teknik Kimia
Politeknik STMI Jakarta. Sampel diuji menggunakan standar yang terdapat pada
ASTM D 3418 dengan massa 5-20 mg, pemanasan dilakukan sebanyak dua kali,
dan dimulai dari 20°C-200°C, pendinginan dilakukan dari 200°C-20°C, awal
pemanasan 20°C (sesuai dengan material). Pengujian selesai setelah melakukan
pendinginan dan data yang di dapat berupa grafik.

111.6.2 Thermal Gravimetric Analysis (TGA)

Pengujian dilakukan menggunakan Thermo Gravimetric Analysis (TGA) TA
TGASS di Laboratorium Instrumentasi Teknik Kimia Politeknik STMI Jakarta.
Sampel diuji menggunakan standar yang terdapat pada ASTM E 1131-08 dengan
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massa 10-30 mg diletakkan pada pan kemudian dipanaskan dengan rentang suhu
30-750°C, dan laju gas nitrogen 50 mL/menit. Pengujian berakhir ketika sampel
sudah terdekomposisi dan mendapatkan suhu dekomposisi berupa grafik.

Studi Literatur

v

Persiapan alat dan bahan

y

Pelarutan dengan kloroform

Pencampuran
> t =1 jam 30 menit

v

Casting ke dalam cawan petri

v

Penguapan dalam lemari asam
T = Tkm.r

y

i

v

Biofilm PLA dan
Biofilm PLA/TiO,

¥

Pengujian Sampel:
DSC, TGA

v
Hasil Pengujian
v
Analisis Data

v

Kesimpulan

Gambear I11. 1 Diagram Alir Proses Pembuatan biofilm dan karakterisasi PLA,
PLA/TiO2
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BAB 1V Hasil dan Pembahasan

Bab ini membahas mengenai hasil analisis produk biofilm PLA mumi dan
PLA/TiO; menggunakan alat uji Differential Scanning Calorimetry (DSC),
Thermal Gravimetric Analysis (TGA). Gambar dan ketebalan biofilm PLA murni
dan biofilm PLA/TiO; dapat dilihat pada lampiran D.

IV.1 Hasil pengujian DSC

Pengujian termal menggunakan Differential Scanning Calorimetry (DSC) untuk
mengetahui nilai temperatur transisi kaca (Tg), temperatur kristalisasi (Tc),
temperatur leleh (Tm) dan derajat kristalinitas dari suatu bahan atau produk yang
akan diuji (Nomai dkk., 2015). Hasil dari pengujian DSC ini berupa grafik yang
menampilkan proses eksotermik dan endotermik. Gambar termogram hasil
pengujian DSC PLA, PLA/TiO; dapat dilihat pada Lampiran F.

Hasil pengujian pada grafik DSC dirangkum pada Tabel IV.1 untuk first heating
dan dan second heating. Tabel IV.1 menunjukkan nilai derajat kristalinitas (Xc).
Perhitungan derajat kristalinitas (Xc) dan fraksi massa biofilm PLA dan PLA/TiO>
dapat dilihat pada lampiran E.

Tabel IV. 1 Hasil Pengujian DSC biofilm PLA, PLA/TiO;
(a) First heating (b) Second heating

Fraksi First Heating
No | Material | Massa | Tg Tec | AHc | Tm | AHm | Xc
® [0 | CO 1A CO | | B
1 PLA 0,00 | 47,6 - - 151,5 - -
PLA/TiO2
2 (1%) 0,010 | 57,1 - - 147,1 | 35,93 | 39,02
PLA/TIO2
3 (1.5%) 0,015 | 57,2 - - 150,3 | 34,79 | 37,93
PLA/TIO; -
4 Qv | 0020 | 623 | - 146,3 | 35,03 | 38,39
(@)
14

! Dipindai dengan |
i & CamScanner’;


https://v3.camscanner.com/user/download

Fraksi Second Heating

No | Material | Massa | Tg [ Tcc | AHc | Tm; | Tmz | AHm| Xc

® (OO P! (C) | (C) | (g | (%

PLA | 0,00 |554] - | - [1483] - | - 5

2 PLéf/f;oz 0010 | 474 | 972 | 3324 | 1443 | 1328 | 1526 | 1,80
PLA/TIO;

3 | Pitsony”| 0015 |51 (1218|2403 | 1476 | - |2379| o

4 PL(A:,_{/E;OZ 0,020 | 48.4 | 100,6 | 32,86 | 144,9 | 1340 | 16,09 | 121

(®)

1. Temperatur transisi kaca (Tg)

Pada first heating nilai Tg mengalami kenaikan seiring dengan penambahan filler
TiO2 pada biofilm PLA, nilai tertinggi temperatur transisi kaca pada kandungan
TiO2 sebesar 2%.

Pada second heating nilai Tg biofilm PLA/TiO; dengan komposisi 1%, 1,5%, dan
2% mengalami penurunan dari nilai Tg biofilm PLA murni. Hasil ini sama dengan
yang diperoleh Luo dkk (2012) yang kemudian menjelaskan bahwa penurunan
disebabkan oleh terdegradasinya biofilm PLA setelah mengalami pemanasan
pertama yang menyebabkan biofilm bersifat plastis.

2. Temperatur leleh (Tm)

Pada first heating nilai Tm mengalami penurunan dengan komposisi 1%,1,5%, dan
2% dari biofilm PLA murni. Hasil ini sama dengan yang didapat oleh Mallick dkk.
(2018), dapat dijelaskan bahwa penurunan ini disebabkan oleh kehadiran TiO2 yang
mengganggu kestrukturan rantai PLA.

Pada second heating nilai Tm mengalami penurunan dengan komposisi TiO2 1%,
lalu terjadi kenaikan nilai Tm dengan komposisi TiOz 1,5%, lalu terjadi penurunan
Kembali pada komposisi TiO2 2%. pada komposisi 1% dan 2% terdapat dua nilai
temperatur leleh. Hal ini sama dengan Fosenca dkk. (2015) dengan munculnya dua
puncak leleh disebabkan oleh perbedaan kristal atau disebut polimorfisme.

15
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3. Temperatur cold crystallization (Tcc)

Pada second heating nilai Tcc pada PLA murni tidak terlihat, dengan penambahan
TiO2 memunculkan nilai Tcc dan mengalami kenaikan pada komposisi TiO2 1%,
1,5%, lalu terjadi penurunan pada komposisi TiO2 2%. Hasil ini sama dengan
Buzarovska dkk. (2011) dijelaskan terjadinya peningkatan nilai Tcc hal ini
dikarenakan partikel TiO2 berperan aktif dalam membantu kristalisasi PLA selama

pemanasan proses.

4. Derajat kristalinitas (Xc)

Pada first heating biofilm PLA murni tidak terlihat, dengan komposisi TiO2
memunculkan nilai Xc dan mengalami kenaikan pada komposisi TiO2 1%, 1,5%,
dan mengalami penurunan pada komposisi TiO2 2%.

Pada second heating biofilm PLA dengan komposisi TiO2 1%, 2% mendapatkan
nilai 1,80% dan 1,21%. Pada komposisi 1,5% mendapatkan nilai 0%.

IV.2 Hasil pengujian TGA

Pengujian TGA menggunakan alat Thermogravimetry Analysis TA TGAS550
dengan sampel yang digunakan 10-30 mg. Suhu yang digunakan dari 30°C-750°C
kondisi operasi ini mengacu pada standar ASTM E1131-08. Gambar termogram
hasil pengujian TGA dengan filler dapat dilihat pada lampiran G.

PLA Mumi(1)
3
it R e
as
L 2 g
70 4 i
€ ss g 3
l Orset x 318.57 °C =
- e 5
» ° 4
[T Resstue 0 116 mg
Rewadse 0sS7T2%
Y -1
o ey 300 430 600 70

Tempeatse T (C)

Gambar IV. 1 Termogram hasil TGA pengujian PLA murni
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Gambar IV.1 Termogram hasil pengujian menunjukkan terdapat dua garis yang
berwarna biru dan hijau, garis biru menunjukkan nilai suhu Tonser dan Tend dan
garis hijau yang membentuk puncak dapat ditentukan sebagai nilai Tmax.
Terjadinya penurunan berat yang dimulai di bawah L0°C, kehilangan berat ini
adalah pelarut (Mallick dkk., 2018). PLA murni mengalami dekomposisi lebih awal
dibandingkan dengan PLA/TiO; ditandai dengan terbentuknya lekukan curam ke
bawah pada garis biru. Dekomposisi terjadi lebih cepat karena peran dari TiO:
sebagai penghalang panas di awal tahap dekomposisi termal (Li dkk., 2017).

Tabel IV. 2 Rangkuman hasil pengujian TGA biofilm PLA, PLA/TiO;

Komposit T(‘:,'g)e ] T(f,”c")" Tend (°C) Residu (%)
PLA 318,57 | 331,00 | 35297 0,572
PLA/TIOz1% | 32247 | 350,1 362.16 0,244
PL‘I“QE/LOL 332,52 | 3552 368,62 0,960
PLA/TIO2% | 32559 | 3564 365,99 1,039

Tabel IV.2 menunjukkan rangkuman hasil dari pengujian TGA yang dilakukan,
didapatkan nilai suhu dekomposisi biofilm PLA, PLA/TiO; dari setiap masing -
masing variasi. Berdasarkan nilai suhu dekomposisi biofilm PLA, nilai Tonset pada
PLA murni sebesar 318,57°C lebih rendah dibandingkan dengan Tonset pada PLA
yang ditambahkan filler TiO; yaitu 322,47°C-325,59°C dan meningkatnya nilai
Tmax biofilm PLA ketika ditambahankan TiOx.

Hasil ini sama dengan yang diperoleh Luo (2014) yaitu penambahan TiO;
meningkatkan nilai Tonset dan Tmax. Peningkatan ini disebabkan oleh
penambahan TiO; yang membuat biofilm PLA memiliki stabilitas termal yang baik.
Tend PLA/Ti02(1%)-PLA/Ti02(2%) ikut meningkat seiring dengan penambahan
TiO,. Residu mengalami penurunan pada komposisi TiO2 1% dan mengikat
kembali pada komposisi TiO2 1,5% dan 2%. Hasil ini sama dengan yang diperoleh
Zhuang dkk. (2009) yang kemudian menjelaskan bahwa peningkatan nilai Tmax
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disebabkan oleh sifat dari TiO2 yaitu memiliki stabilitas termal yang baik dan dapat
bertindak sebagai isolator termal (Zhuang dkk., 2009).

I8
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BAB V Penutup

V.1 Kesimpulan
Berdasarkan data hasil pengujian dan analisis data didapatkan kesimpulan sebagai

berikut:

1. Pada first heating penambahan TiO2 membuat nilai Tm mengalami penurunan
dari PLA murni. Pada second heating komposisi 1% mengalami penurunan nilai
Tm yang cukup signifikan. Pada second heating penambahan TiO2 menurunkan
nilai Tm dan menghasilkan dua puncak leleh. Pada second heating nilai Tcc pada
PLA murni tidak terlihat, dengan penambahan TiO2 memunculkan nilai Tcc. Pada
first heating penambahan TiO2 mengalami kenaikan Tg dari nilai Tg PLA murni,
seiring dengan banyaknya penambahan TiO», sedangkan nilai Tg pada second
heating mengalami penurunan nilai Tg dari nilai Tg biofilm PLA murni.

2. Penambahan TiO; pada biofilm PLA mempengaruhi suhu dekomposisi. Biofilm
PLA mengalami kenaikan suhu dekomposisi pada Tmax.

V.2 Saran

Berdasarkan penelitian yang dilakukan dan analisis hasil penelitian didapatkan

saran sebagai berikut:

1. Perlu dilakukan uji Scanning Electron Microscopy (SEM) untuk melihat
persebaran distribusi dari filler,

2. Perlu adanya dilakukan pengujian Universal Testing Machine (UTM) untuk
melihat kekuatan tarik dari biofilm yang telah ditambahkan filler.
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LAMPIRAN
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Lampiran A Lembar Bimbingan Tugas Akhir

Tanggal BAB Keterangan

14 september Diskusi tentang penentuan tempat penelitian.

2019

8 Oktober Diskusi konsep perencanaan penelitian tugas

2019 akhir mengenai bahan baku yang akan digunakan

7 November Diskusi tentang bahan baku, filler, metode,

2019 pengujian yang akan digunakan pada tugas akhir

28 November Diskusi rencana bahan baku PLA, filler CaCos,

2019 metode solvent casting, dan pengujian FTIR dan
DSC pengujian yang akan digunakan.

11 Desember Diskusi 2 jurnal sebagai referensi awal mengenai

2019 metode, bahan, pengujian, kondisi operasi dan
melakukan penetapan bahan baku, filler, metode,
pengujian yang akan digunakan yaitu PLA (bahan
baku), TiO2 (filler), metode (solvent casting),
pengujian (UTM dan TGA)

18 Desember Diskusi ASTM D882-10 yang akan digunakan

2019 BABI untuk pengujian kekuatan tarik dan membahas

B:gnlll mengenai revisi proposal tugas akhir yang

terdapat pada Latar Belakang dan Waktu dan
Tempat, Variabel
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26 Desember
2019

19 Januari
2020

31 Januari

2020

12 Februari
2020

17 Februari
2020

19 Februari

2020

20 Februari
2020

27 Februari
2020

5 Maret 2020

11 Maret
2020

BABI,
BAB I, dan
BABIII

BAB],
BAB I, dan
BABIII

BAB]I,
BABII, dan
BAB III

BAB III

BAB III

BAB Il

BAB Il

BAB III

Diskusi mengenai revisi proposal tugas akhir
yang terdapat pada Latar Belakang, PLA, TiO2,
UTM, TGA, pembuatan biofilm PLA, PLA/TiOz
dan karakterisasi sampel dan diagram alir proses

Diskusi mengenai revisi proposal tugas akhir
yang terdapat pada Latar Belakang, Polimer
Alam, Diagram Alir dan Jadwal Pelaksanaan

Diskusi mengenai revisi proposal tugas akhir
yang terdapat pada sampul sampai Daftar Pustaka
(nomer halaman, fonf tulisan, penulisan kata-kata
dan penandatanganan proposal tugas akhir oleh
dosen pembimbing.

Diskusi tentang percobaan pembuatan biofilm,
kesalahan yang terjadi pada saat pendahuluan dan
menentukan komposisi dan metode dan pelarut
yang digunakan

Diskusi penentuan komposisi TiO2 yang akan
digunakan untuk penelitian, membahas hasil
sampel pendahuluan dan kondisi sampel yang
sulit dilepas dari cawan petri walaupun sudah
diberikan klorofrom

Diskusi pembuatan biofilm dengan persentase
TiO2 0,5%, 1% dan kendala yang dialami pada
saat pembuatan biofilm

Diskusi hasil sampel (biofilm) dengan persentase
Ti020,5% dan 1%

Diskusi membahas hasil sampel (biofilm) dengan
persentase TiOz 1,5%, 2% dan membahas tentang
pengujian XRD yaitu tempat, harga, waktu lama
pengerjaan

Diskusi hasil observasi tentang pengujian XRD
Diskusi tentang pengisian formulir pengujian

XRD di LIPI Fisika Serpong dan melaporkan
hasil diskusi dengan instruktur UTM mengenai

pengujian
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12 Maret BABIV | Diskusi tentang hasil pengukuran ketebalan dari
2020 semua sampel dan menyampaikan kelanjutan
pengujian XRD
16 Maret Diskusi spesifikasi pengujian XRD untuk
2020 diajukan ke pihak LIPI dan menyampaikan harga
pengujian XRD
24 Maret Penyampaian tentang kelanjutan pengujian
2020 (XRD, UTM, TGA)
13 April BAB], Presentasi progres tugas akhir kepada dosen
2020 BAB II, dan | pembimbing dan membahas tentang kesalahan
BABIII | PPT laporan tugas akhir yang terdapat pada
batasan masalah, polimer Alam, PLA, Diagram
Alir, Saran dan Kesimpulan
25 April BABI, Revisi bahan presentasi dengan kesalahan pada
2020 BAB II, dan | slide pertama sampai slide 26
BAB III
27
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Lampiran B Surat Tugas bimbingan

Perindustian POLITEKNIK STMI JAKARTA

REPUBLIK INDONESIA JI. Letjen Suprapto No. 26 Cempaka Putih, Jakarta 10510

o’: Kementenan BADAN PENGEMBANGAN SUMBER DAYA MANUSIA INDUSTRI
Telp: (021) 42886064 Fax: (021) 42888206

Nomor : 200/8PSDMUSTMI/PP/11/2020 Jakarta, 12 Februari 2020
Lampiran : 1 (satu)
Hal : Penugasan Proses Bimbingan Tugas Akhir
Tahun Akademik 2019/2020
Yth. Bapak Syaiful Ahsan, ST, MT

Di Jakarta

Berdasarkan Kepulusan Direktur Politeknik STMI Jakarta Nomor
01/BPSDMIV/STMI/PP/KEP/I/2020 tanggal 02 Januari 2020 tentang pengangkatan Dosen
Pembimbing dan Assisten Dosen Pembimbing Tugas Akhir Politeknik STMI Jakarta Tahun
Akademik 2019/2020, maka dengan ini kami mengharap bantuan Bapak untuk dapat memberikan
bimbingan dalam penulisan / penyusunan Tugas Akhir kepada mahasiswa yang namanya tersebut

di bawah ini:
. Nama : Muhamad Firel Firmana
No. Induk : 1516048

Adapun judul Tugas Akhir yang bersangkutan berdasarkan proposal yang terdaftar adalah:

* Pengaruh Penambahan Filler TiO2 terhadap Sifat Mekanik dan Sifat Termal Bio Film
Polylactic Acid (PLA). *

Demikian surat penugasan ini disampaikan. Atas perhatian dan bantuan Bapak kami ucapkan
terima kasih.

o
i

i
|
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Lampiran C Gambar Alat

Plastik Ziplock

Pinset

Batang Pengaduk

Gunting
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Lampiran D Gambar Bahan

Kloroform Titanium dioksida
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Lampiran E Biofilm PLA, PLA/TiO;

L s

PLA Murni PLA/TiO2-1%

PLA/TiO2- 1,5% PLA/TiO2-2%

31

i Dipindai dengan
i & CamScanner’;


https://v3.camscanner.com/user/download

Lampiran F Data dan perhitungan

PLA TiO2
Pesen (%) |Massa (g)| Pesen (%) | Lo | Massa(g) | 01 O
100 3 0 0 X1 3
99 3 1 0,010 X3 3,0309
98,5 3 1,5 0,015 X4 3,0456
98 3 2 0,020 X5 3,0612
1. Konversi persentase TiO2 ke massa TiO; dalam massa total
massa Ti02 il 2
massa TiD2 + massa PLA (g) _ Persentase It
a. Persentase TiO20%
X1
 $E% e
X1=0,00(X1+3)
X1=0g

b. Persentase TiO; 1%

X3 =0,01(X3 + 3)
X3=0,0309g

¢. Persentase TiO; 1,5%
X4
Fies %

X4 =0,015(X4+3)
X4=00456g

d. Persentase TiO; 2%

X5 =2%
X543

X5 = 0,02(X5 + 3)
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X5=0,0612g

Data lengkap massa TiO2, PLA, dan total

PLA TiOz
Pesen (%) [Massa (g) | Pesen (%) ir:skss; Massa (g) T0TAL &)
100 3 0 0 0 3
99 3 1 0,010 0,0309 3,0309
98,5 3 1,5 0,015 0,0456 3,0456
98 3 2 0,020 0,0612 3,0612
1 2. Fraksi massa
E massa Ti02 =
massa TiO2 + massa PLA (g)

a. Fraksi massa TiO; dalam biofilm PLA murni

0g
0g+3g

b. Fraksi massa TiO; dalam biofilm PLA/Ti02-1%

0,0309 g
0,0309g + 3g

= 0,010
¢. Fraksi massa TiO; dalam biofilm PLA/Ti0;-1,5%

0,0456 g

0,0456g +3g _ 2015

d. Fraksi massa TiO; dalam biofilm PLA/Ti02-2%
00612 g
0,0612g + 3g

= 0,020

3
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2. Nilai Ketebalan Biofilm PLA, PLA/TiO;

0,00% 0,50% 1% 1,50% 2%
Tempat1 | 0,14 mm 0,15 mm 0,22 mm 0,13mm | 0,24 mm
Tempat2 | 0,13 mm 0,15 mm 0,15 mm 0,]1mm | 0,10 mm
Tempat3 | 0,15 mm 0,15 mm 0,13 mm 0,]4mm | 0,16 mm
3. Derajat Kristalinitas (Xc)
__ (AHm—AHc)
Xc= Tt 100%
Pemanasan pertama
. _ (35.93-0) _
(Xc PLA/TiO2-1%) Xc = AT 100% = 39,02 %
; 34,79-0
(Xc PLA/TiO2-1,5%) Xc = %(I-OT)S)" 100% = 37,93 %
35,03-0
(Xc PLA/TiO2-2%) Xc = rf“;m’);x 100% = 38,39 %
Pemanasan kedua
_ (349-33.24) =
(Xe PLAITiOz1%) Xc = =i x 100% = 1,80 %
(Xe PLA/TiOz1,5%) Xc = S22 4 100% = —0,26 %

93(1-0,015)

(33.97-32.06) =
(Xe PLA/TIO2-2%) X¢ = mr 100% = 1,21%
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Lampiran G Termogram DSC PLA, PLA/TiO;

e
e
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-2 rl]nq—‘.‘“
§ 0 AA e ey
00 RA—e e s
i 40 ) a0 100 140 160 180 200
- moe e tves Usemvew i Temperature /*C | e
PLA murni
DSC l[gmwm) Giass Transition:
04
T
0.2 1
[ X+
-0.21 s
0.4 1
-06
08 e
/ Peak: 114.1 °C, 0.3002 mW/mg H0nA scars—
3 AA- SR Vg
-1.0 CL] -~‘£~-o- “*\'\
20 40 6o 80 100 120 140 160 180 200
a GEEAE Temperature /°C
.
PLA/TiO2-1%
nyrm
AL ]
Tees 1303 °E. 06932 mWimg
06
Pos 147 8 °C. 0. 7313 mwimg
08
—___/- \
ook 1000 “C. 8 3712 mrwimg
1.0 ZITT e
sy
20 <40 (] 80 100 120 140 180 120 200
Temparature I"C e s

. - —

PLA/TIOz-1,5%
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Olase
DSC /(mW/mg) proeseen Midt a2 E -
[1:5% exo e arzc 330338 Ave BN B e40
0.4 1 Deita Cp~;_0.033 M(g™K) nerey
= b,
02
Simm s ¢
0.0 M . 48 4 °C
2 Inflection: 482 °C
Ena 488 °C
Deita Cp™: _0.018 M(g"K)
nare
0.2 1 148 3 “C, -0 7952 mW/mg
_\—‘___i — _\——’
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Lampiran H Termogram TGA PLA, PLA/TiO;

PLA Mumi(1)
3
100
! ]
l il
! (2 §
I 704 l
|
|
I 3 -
| £ b1 ¥
| i Onset x: 318,57 °C =
40 4 End x: 352,97 °C a
t Change: 19,123 mg L]
: Change (normalized): 94,043 % 7
| 254 ° g
104 Residue: 0.116 mg
Residue Percent: 0,572 %
£ T T T T -1
L] 150 300 450 600 750
Temperatwre T (*C)
o
PLA murni
|
| PLA TiO2 1%
: 3
100+ e o
a5 4
| > g
’°' i
§ Onset x: 32247 °C
?4: g End x 362,16 °C L 4 §
Change: 18,858 mg -
“' Change (normalized): 94.709 % =
40 2
2
2
29 4 ] S.‘
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Weight (%)

PLATIO22 %

3
100
85
- 2
Onset x: 325,59 °C
70 End x: 365,99 °C
Change: 19,082 mg
Change (normalized): 93,163 %
554
-1
40
25 4 L_ °
Residue: 0,397 mg
10 4 Residue Percent: 1,939 %
+
S5 T T ™ T -1
0 150 300 450 600 750
Temperature T (*C)
PLA/Ti02-2%
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