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BAB I
PENDAHULUAN

1.1. Latar Belakang Masalah

Indonesia memiliki sumber daya alam mineral yang
terbesar di beberapa propinsi dengan jumlah yang cukup
besar. Salah satu mineral yang banyak terdapat di
Indonesia adalah lempung. Berdasarkan kandungan
mineralnya, tanah dibedakan menjadi montmorilonit,
kaolit, haloisit, klorit dan illit. Mu%nur'iloniT merupakan
kelompok mineral filosilikat yang paling banyak menarik
perhatian karena montmorilonit memiliki kemampuan
untuk mengembang serta kemampuan untuk diinterkalasi
dengan senyawa organik membentuk mineral komposit
organik dan anorganik. Montmorilonit juga memiliki
kapasitas penukar kation yang tinggi sehingga ruang
antar lapis montmorilonit mampu mengakomodasi kation

dalam jumlah besar (Lubis, 2007).
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Bentonit merupakan sumber ﬁya mineral yang
melimpah terdapat di Indonesia. Propinsi Sumatera
Utara merupakan daerah yang kaya dengan sumber daya
alam, misalnya per'keburgl karet, kelapa sawit dan
mineral. Bentonit adalah salah satu jenis lempung yang
mempunyai kandungan utama mineral smektit atau
montmorilonit dengan kadar (85-95)%, bersifat plastis
dan koloidal tinggi. Bentonit merupakan mineral lempung
yang mampu menyerap air dan mengembang. Sifat-sifat
tersebut menjadikan bentonit memiliki banyak kegunaan.
%rﬂoni? dapat digunakan sebagai lumpur pembilas pada
kegiatan pemboran, pembuatan pelet biji besi,
penyumbat kebocoran bendungan dan kolam. Selain itu
digunakan sebagai bahan pemucat warna pada proses
pemurnian minyak goreng, katalis pada industri kimia, zat
pemutih, zat penyerap dan sebagai pengisi pada industri
kertas dan polimer (Banat, dkk,2000; Bereket,dkk,
2002; Abdou, dkk, 2013).
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Bentonit adalah sejenis batuan yang didalamnya
banyak mengandung mineral montmorillonite sifatnya
yang khas yaitu dapat mengembang dalam air, interkalasi
dan bersifat penukar ion menjadikan bahan ini menarik
digunakan menjadi katalis organo clay, nano clay. Dalam
10 tahun terakhir penelitian di bidang nanoteknologi
terus berkembang di berbagai macam bidang aplikasi
misalnya bentonit dimanfaatkan sebagai bahan penyerap
logam berat atau sebagai adsorben (Le, 2012; Cao, 2013;
Prasetiawati, 2014) dan katalis katalis (Sirsam, 2015;
Gao, 2016). Dalam pengembangan material polimer juga
telah banyak dilakukan penelitian untuk mengembangkan
material nanokomposit, dimana filler berukuran nano
terdispersi ke dalam sistem matriks polimer. Jenis
nanopartikel yang banyak digunakan sebagai objek
penelitian dan sudah diproduksi secara komersil,
terutama ﬁﬂ'uk bidang nanokomposit polimer adalah
bentonit. Bentonit memiliki diameter kurang dari 2 pm

yang terdiri dari berbagai macam mineral phyllosilicate
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yang mengandung silica, aluminium oksida dan hidroksida
yang dapat mengikat air. Bentonit memiliki struktur 3
lapisan yang terdiri dari 2 lapisan silika tetrahedron dan
satu lapisan sentral oktahedral.

Bentonit belum optimal dimanfaatkan khususnya di
bidang Tekagi dalam merekayasa suatu material
(komposit), salah satu aplikasi be.n'ronlarung saat ini
banyak dikaji para peneliti adalah pemanfaatannya
sebagai pengisi (filler) yang berukurauano yang lebih
dikenal dengan nano filler. Nano filler ketahanan termal,
sifat mekanik, keTnhunar%rhadup bahan kimia dan sifat
bakar (flammability). yang berbeda sehingga dapat
meningkatkan sifat mekanik dari material tersebut.
(Ozcan, dkk, 2004; Darvishi, dkk, 2011).

Secara umum penambahan bentonit alam ke dalam
polimer sangat tergantung dari kekuatan interaksi
antara  bahan pengisi dengan polimer dan akan
menghasilkan salah satu dari tiga sifat nano komposit,

seperti: intercalated, nano komposit, flokulated
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nanocomposite = dan  axfloliated  nanocomposite.
Penelitian-penelitian sebelumnya secara fundamental
yang melibatkan bentonit sebagai bahan pengisi. Secara
umum menghasilkan suatu metode baru dalam hal
pencampuran polimer seperti yang telah dilakukan.
bahan pengisiShyuhada, 2009), modifikasi bentonit
menggunakan surfaktan yang berbeda dengan metode
exchange kation (Utracki, 2002; Tahir, 2006). Pada
penelitian ini dibuat nanopartikel bentonit yang
digunakan untuk filler pada nanokomposit Polyvinyl

Alkohol.
4

1.2. Perumusan Masalah
Berdasarkan latar belakang masalah di atas, maka
rumusan masalah dalam penelitian ini adalah :
1. Bagaimana cara pembuatan nanopartikel bentonit
dengan metode Ball Mill
2. Bagaimana struktur dan ukuran partikel bentonit alam

Pahae hasil XRD
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3. Bagaimana kandungan senyawa nanobentonit alam
Pahae hasil EDX

4. Bagaimana morfologi dari nanobentonit alam Pahae
hasil SEM

5. Bagaimana cara pembuatan nanokomposit dari
campuran PVA dan bentonit dengan metode sol-gel?

6. Bagaimana morfologi nanokomposit dari campuran
PVA dan bentonit?

7. Bagaimana hasil uji tarik nanokomposit dari campuran
PVA dan bentonit?

8. Bagaimana hasil uji termal nanokomposit dari

campuran PVA dan bentonit?

1.3. Tujuan dan Manfaat Penelitian

1.3.1. Tujuan Penelitian
Tujuan penelitian ini adalah untuk :
a. Membuat nanopartikel bentonit alam Pahae dengan

metoda Ball-Mill
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b. Mengkarakterisasi nanopartikel bentonit alam Pahae
dengan XRD dan SEM EDX untuk mengetahui
struktur dan morfologinya.

c. Membuat nanokomposit dari campuran PVA dan
bentonit dengan metode sol-gel

d. Mengetahui morfologi nanokomposit dari campuran
PVA dengan bentonit.

c. Mengetahui uji tarik nanokomposit dari campuran
PVA dengan bentonit.

f. Mengetahui uji termal nanokomposit dari campuran

PVA dengan bentonit.

-

.3.2. Manfaat Penelitian

Pemanfaatan sumber daya alam untuk menambah
penghasilan dan meningkatkan nilai jual suatu material
yang ada di daerah sangat diperlukan kerjasama antara
daerah dan dunia pendidikan khususnya dalam hal
penelitian. Kemajuan teknologi dan perkembangan akan

kebutuhan yang efektif dan efisien selalu didambakan
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oleh manusia. Perkembangan teknologi sekarang ini selalu
diikuti dengan kemajuan ilmu pengetahuan. Para peneliti
éﬁﬂlu mencari solusi unfuk menghasilkan yang lebih baik.
Nanoteknologi berkaitan dengan bagaimana mengatur
material, struktur dan fungsi zat pada skala-skala nano
sehingga menghasilkan fungsi materi yang mempunyai
sifat fisis yang berbeda dari kristalnya. Bentonit dapat
digunakan sebagai adsorben dari zat-zat berbahaya
seperti Cu dan Pb, pengikat ion-ion tertentu. Sebagai
gisi (filler) suatu matriks untuk menghasilkan
material baru yang memiliki sifat mekanik yang lebih baik
dan dapat digunakan sebagai asesoris mobil dan packing,

dan dapat digunakan untuk menyuburkan tanah.
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BAB II
TINJAUAN PUSTAKA

2.1 B@foni'r Alam

Bentonit adalah batu yang terbentuk dari tanah
liat yang sangat koloid dan plastis terutama terdiri dari
montmorillonite, mineral lempung kelompok smektit,
dan diproduksi oleh devitrifikasi dari abu vulkanik.
Bentonit mengandung feldspar, kristobalit, dan kristal
kuarsa. Sifat khusus dari bentonit adalah kemampuan
untuk membentuk gel thixotrophic  dengan air,
kemampuan unfuk menyerap air dalam  jumlah yang
besar, dan memiliki kemampuan untuk tukar kation yang
tinggi. Sifat bentonit ini berasal dari struktur kristal
kelompok smektit, yang merupakan |embaran alumina
oktahedral anfﬁ dua tetrahedral silika lembar .

Bentonit terbentuk dari abu vulkanik de@un unsur
(Na,Ca)oss, (AlLMg)25i4010(OH)2.(H20)  mempunyai
struktur berlapis dengan kemampuan mengembang

(swelling) dan memiliki kation-kation yang dapat
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Bentonit merupakan smektit, suatu mineral
alumino silikat dengan struktur lapis 2:1. Struktur
bentonit memiliki situs akfif: muka dan tepi, ke dua
situs ini merupakan permukaan eksternal. Situs muka
(disimbolkan X) selalu memiliki muatan negatif akibat
subsitusi isomorfik Si** oleh Al**, dimana satu muatan
negatif terjadi di setiap subsitusinya. Sebaliknya situs
tepi mineral lempung merupakan situs yang muatannya
bervariasi tergantung pada harga pH. Muatan positif
pada pH rendah dan negatif pada pH tinggi sebagai
akibat protonisasi dan deprotonisasi gugus hidroksil pada
permukaan.

Bentonit mempunyai bentuk berupa partikel
butiran halus berwarna kuning muda, putih dan abu-abu
dengan massa jenis (2,2- 2,7) g/l dan massa molekul
relatif sebesar 549,07 g/mol. Bentonit termasuk jenis
mineral yang banyak mengandung montmorilonit, memiliki
struktur mineral lempung jenis TOT (2:1). Artinya

struktur lembarannya disusun oleh dua lapisan
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tetrahedral (T) dan satu lapisan oktahedral (O).
Bentonit tfermasuk mineral clay golongan smektit
dioktahedral yang  mengandung  sekitar  80%
montmorillonit dan sisanya antara lain kaolin, illite,
gipsum, fieldspar, abu wulkanik, dan pasir kuarsa.
Montmorilonit posisinya berada di antara dua lapisan
tetrahedral.

Bentonit dapat terjadi karena :

a) Endapan Hasil Pelapukan.

Faktor utama dalam pembentukan endapan bentonit
sebagai hasil pelapukan adalah komposisi kimia dan daya
lalu air pada batuan asalnya. Minerul—mine&u[ utama
dalam pembentukan bentonit antara lain : plagioklas,
kalium-feldspar,  biotit, muskovit serta sedikit
kandungan senyawa alumina dan ferromagnesia.
Pembentukap bentonit dari proses pelapukan diakibatkan

18
oleh adanya reaksi antara ion-ion hidrogen yang terdapat

dalam air tanah dengan senyawa silikat.
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b). Endapan Proses Hiﬁfermal.

Larutan hidrotermal merupakan larutan yang bersifat
asam dengan kandungan khlca’du, sulfur, karbondioksida,
dan silika. Dalam proses ini komposisi larutan kemudian
berubah karena adanya reaksi dengan batuan lain.
Larutan alkali selanjutnya terbawa keluar dan bersifat
basa serta akan tetap bertahan selama unsur alkali 'l'eaah
tetap terbentuk akibat penguraian batuan asal. Pada

alterasi lemah, keterdapatan unsur alkali tanah akan

membentuk bentonit
¢). Endapan Akibat Transformasi.

Endapan  bentonit  sebagai  hasil transformasi/
devitrifikasi debu gunung api terjadi dengan sempurna
apabila debu diendapkan di dalam wadah berbentuk
cekungan. Mineral-mineral gelas gunung api secara
perlahan-lahan akan mengalami devitrifikasi yang

selanjutnya akan menghasilkan bentonit.
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d). Endapan Sedimen.

Bentonit juga dapat terbentuk sebagai cadangan
sedimen keadaan basah. Mineral-mineral yang terbentuk
secara sedimenter dan tidak berasosiasi dengan tufa,
salah satunya adalah bentonit serta terbentuk dalam

cekungan yang bersifat basa.

2.2. Struktur Bentonit

Bentonit sebagai mineral lempung, terdiri dari 85
% montmorillonite dengan rumus kimiuﬁn‘l‘nni‘l‘ adalah
(Mg, Ca) xAl203. ySiOz. n HzO dengan nilai n sekitar 8
%n x,y adalah nilai perbandingan antara Al20s dan SiOs..
Fragmen sisa bentonit umumnya terdiri dari campuran
kristoballit, feldspar, kalsit, gipsum, kaolinit, plagioklas,
illit. Setiap struktur kristal bentonit mempunyai tiga
lapisan yaitu lapisan oktahedral dari alumunium dan
oksigen yang terletak antara dua lapisan tetrahedral
dari silikon dan oksigen. Penyusun terbesar bentonit
adalah silikat dengan oksida utama SiOz (silika) dan

Al20;  (aluminat) yang terikat pada molekul air.

Polyvinyl Alkohol dan Campuran Bentonit
14







daya mengembang dan plastisitas yang lebih tinggi
dibandingkan dengan Ca-bentonit. Berat jenis mineral
bentonit berkisar antara 2,2 - 2,7 g/ml, nilai ini
tergantung komponen besi di dalam bentonit. Sementara
itu warnanya bervariasi antara lain putih keabu-abuan,
kuning, hijau, biru, dan hitam. Bentonit menunjukkan
kilap lilin dalam keadaan segar baru digali.

Nilai kapasitas tukar kation (KTK) berbagai
bentonit bervariasi dari 60-135 me/100 gram, sedangkan
luas permukaannya adalah 700-800 m?/gram. Besarnya
luas permukaan dan KTK ini menjadikannya memiliki sifat
kuloidﬁyang tinggi.

Na bentonit memiliki kandungan Na yang besar
pada antar lapisnya, memiliki sifat mengembang dan
akan tersuspensi bila didispersikan ke dalam air. Pada
Ca-bentonit, kandungan Ca?* dan Mg®* relatif lebih
banyak bila dibandingkan dengan kandungan Na*. Ca

bentonit bersifat sedikit menyerap air dan jika
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didispersikan ke dalam air akan cepat mengendap atau
tidak terbentuk suspense.

Berdasarkan pada sifat penyerapan dan katalis
yang dimiliki bentonit, berbagai aplikasi dalam bidang
industri, antara lain sebagai adsorben: pestisida, kotoran
binatang, katalis, dan bahan pemucat (bleaching earth)
dalam industri minyak sawit dan farmasi.

Bentonit dapat dibedakan dari sifat mengembang
(swelling) bila dicelupkan ke dalam air. Penggunaannya
sangat tergantung pada tingkat ketersediaannya di alam
dan terdiri atas dua jenis, yaitu: natrium bentonit dan
kalsium bentonit.

1. %Tr‘ium bentonit

Memiliki kemampuan mengembang delapan Kkali

lipat bila dicelupkan ke dalam air dan membentuk

suspensi kental setelah beﬁampur air dengan pH
8,5-9,8. Fungsinya adalah sebagai pengisi (filler),
lumpur pemboran, bahan pencampur dalam

pembuat cat, dan bahan baku farmasi.
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2. Kalsium bentonit

Daya mengembang rendah, bila dicelupkan dalam
air dan suspensinya memiliki pH 3-7. Kalsium

bentonit digunakan sebagai bahan pemucat warna
(bleaching eart) pada industri minyak sawit, zat

pemisah pada pengilang minyak bumi, dan

ﬁerusuhann bir.

Bentonit termasuk mineral yang memiliki gugus
aluminosilikat. Unsur-unsur kimia yang terkandung dalam

bentonit diperlihatkan pada Tabel 2.1.

Tabel 2.1. Komposisi Kimia Bentonit

a
Senyawa Na-Bentonit Ca-Bentonit
(%) (%)
Si0; 613-61,4 62,12
Al203 19,8 17,33
Fe203 3.9 5,30
CaO 0,6 3,68
MgO 1.3 8.3
NazO 2,2 05
K20 0,4 0,55
H:0 7,2 7,22
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2.4. Aktivasi Bentonit

Dalam keadaan kering bentonit memiliki sifat fisik
berupa partikel butiran yang halus berbentuk rekahan-
rekahan atau serpihan yang khas seperti tekstur pecah
kaca (concoidal fractura), kilap lilin, lunak, plastis, dan
berwarna kuning muda hingga abu-ﬁu. Bentonit
merupakan bahan alam berupa lapukan, berwarna coklat
kekuningan, kuning merah atau coklat, diraba terasa
licin, dan bila dimasukkan ke dalam air akan mengisap air.
Sifat fisik lainnya berupa:

Massa jenis: 2,2-27 g/L
Indeks bias: 1,547 - 1,557
Titik lebur: (1330 - 1430)°C

Sebelum digunakan dalam berbagai aplikasi,
%n?oni? harus diaktifkan dan diolah terlebih dahulu.
Ada dua cara yang dapat dilakukan untuk aktifasi

bentonit, yaitu:
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1. Secara Pemanasan
Pada proses ini, bentonit dipanaskan pada
temperatur (300-350) °C untuk memperluas
permukaan butiran bentonit.

2. Secara kontak Asam
Tujuan dari aktifasi kontak asam adalah unfuk
menukar kation Ca® yang ada dalam Ca-bentonit
menjadi ion H" dan melepaskan ion Al, Fe, Mg, dan
pengotor-pengotor lainnya pada kisi-kisi struktur,
sehingga secara fisik bentonit tersebut menjadi
aktif. Untuk keperluan tersebut asam sulfat dan
asam klorida umumnya digunakan. Selama proses
bleacing tersebut, Al, Fe, dan Mg larut dalam
larutan, kemudian terjadi penyerapan asam ke
dalam struktur bentonit, sehingga rangkaian

struktur mempunyai area yang lebih luas.
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2.5. Aplikasi Bentonit

1. Bentonit sebagai bahan penyerap (adsorben) atau
bahan pemucat pada industri minyak kelapa sawit.
Proses penyerapan zat warna (pigmen) merupakan
proses yang sering digunakan, seperti penyerapan
zat warna pada minyak hewani, minyak nabafti,
minyak bumi, dan lain-lain.

2. Bentonit sebagai Katalis.
Penggunaan lempung sebagai katalis telah lama
diperkenalkan, yaitu pada proses perengkahan
minyak bumi dengan menggunakan mineral
monmorilonit yang ftelah diasamkan. Namun,
penggunaan lempung sebagai katalis memiliki
kelemahan, yaitu tidak tahan terhadap suhu tinggi.

3. Bentonit sebagai Bahan Penukar Ion.
Pemanfaatan bentonit sebagai penukar ion
didasarkan pada sifat penukaran bentonit yang
bermuatan negatif, sehingga ion-ion dapat terikat

secara elektrostatik pada penukaran bentonit.
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4. Bentonit sebagai Lumpur Bor.
Penggunaan utama bentonit pada industri
pengeboran minyak, gas dan panas bumi, dimana
lumpur akan terpilar pada saat pengeboran.
Aktifasi bentonit unfuk lumpur bor adalah
merupakan suatu perlakuan untuk mengubah Ca-
bentonit menjadi Na-bentonit dengan penambahan
bahan alkali. Bahan alkali yang umum digunakan
adalah Natrium karbonat dan Natrium hidroksida.
5. Bentonit untuk pembuatan tambahan makanan
ternak.
Untuk dapat digunakan dalam pembuatan
tambahan makanan ternak, bentonit harus
memenuhi persyaratan sebagai berikut:
a. Kandungan bentonit < 30%
b. Ukuran butiran bentonit adalah 200 mesh
c. Memiliki daya serap > 60%
d. Memiliki kandungan mineral monmorilonit

sebesar 70%
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6. Bentonit untuk Industri Kosmetik.
Untuk dapat digunakan dalam industri kosmetik,
bentonit harus memenuhi persyaratan sebagai
berikut:
a. Mengandung mineral magnesium silikat (Ca-
bentonit)
b. Mempunyai pH netral
c. Kandungan air dalam bentonit adalah < 5%
d. Ukuran butiran adalah 325 mesh
2.6. Nanopartikel
Istilah nanopartikel digunakan untuk
mendeskripsikan kreasi dan ekploitasi suatu material
yang memiliki ukuran struktur di antara atom dan
material ukuran besar yang berdimeﬁii dengan ukuran
nanometer yaitu sekitar 1-100 nm. Sifat dari material
dengan dimensi nano sangat berbeda secara signifikan
dari atomnya juga dari partikel besarnya. Kontrol yang

baik terhadap sifat tersebut dapat menuntun ke

pengetahuan baru yang sesuai dengan peralatan dan
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teknologi baru. Pentingnya nanoteknologi pertama kali
dikamﬁikun oleh Feynman pada tahun 1959.

Nanoteknologi adalah  ilmu  rekayasa dalam
menciptakan material, struktur é&ngsiunui, maupun
piranti dalam skala nanometer. Material berukuran
nanometer memiliki sejumlah sifat kimia dan fisika yang
lebih unggul dari material berukuran besar (bulk).
Disamping itu material dengan ukuran nanometer
memiliki sifat yang kaya karena manghasiﬁn sifat yang
tidak dimiliki oleh material ukuran besar. Sejumlah sifat
tersebut dapat diubah-ubah dengan melalui pengontrolan
ukuran material, pengaturan komposisi  kimiawi,
modifiku%oermukuun, dan pengontrolan interaksi antar
partikel. Material nanopartikel adalah material-material
buatan manusia yang berskala nano, yaitu lebih kecil dari
100 nm, termasuk di dalamnya adalah nanodot atau
quantum dot, nanowire dan aibon nanotube.

Selain nanopartikel juga dikembangkan material

nanostrukfur, yaitu material yang tersusun oleh
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beberapa material nanopartikel. Untuk menghasilkan
material nanostruktur maka  partikel-partikel
penyusunnya harus diproteksi sehingga apabila partikel-
partikel tersebut digabung menjadi material yang
berukuran besar maka sifat individualnya dipertahankan.
Sifat material nanostruktur sangat bergantung pada :

a) ukuran maupun distribusi ukuran

b) komponen kimiawi unsur-unsur penyusun

material tersebut
c) keberadaan interface (grain boundary)
d) interaksi antar grain penyusun material
nanostruktur,

Quantum dot adalah material berukuran kurang
dari 100 nanometer yang mengurung elektron secara
tiga-dimensi, baik arah x, y dan z. Hal ini dimungkinkan
karena diameter dari quantum dot tersebut sebanding
dengan panjang gelombang dari elektron. Nanowire

adalah material berukuran nanometer yang dapat

mengurung elektron secara dua-dimensi dan bebas
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bergerak di dimensi yang ketiga, yaitu ke depan atau ke
belakang.

Sintesis nanopartikel dapat dilakukan dalam fasa
padat, cair, maupun gas. Proses sintesis pun dapat
berlangsung secara fisika atau kimia. Proses sintesis
secara fisika tidak melibatkan reaksi kimia. Yang terjadi
hanya pemecahan material besar menjadi material
berukuran nanometer, atau pengabungan material
berukuran sangat kecil, seperti kluster, menjadi partikel
berukuran nanometer tanpa mengubah sifat bahan.
Proses sintesis secara kimia melibatkan reaksi kimia dari
sejumlah material awal (precursor) sehingga dihasilkan
material lain yang berukuran nanometer. Contohnya
adalah  pembentukan nanopartikel garam dengan
mereuhﬁ‘kun asam dan basa yang bersesuaian.

Secara umum, sintesis nanopartikel akan masuk
dalam dua kelompok besar. Cara pertama adalah
memecah partikel berukuran besar menjadi partikel

berukuran nanometer. Pendekatan ini kadang disebut
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2.7. Polyvinyl Alkohol (PVA)

Polyvinyl alkohol (PVA) adalah suatu resin yang
dibuat dari penggabungan molekul-molekul (polimerisasi)
vinyl asetaf, dengan cara hidrolisis sebagian dari ester
yang bersifat sebagai katalisator. Sifat fisik dari hasil
polimerisasi tergantugg pada derajat polimerisasi dan
derajat hidrolisis. PVA pertama kali dibuat oleh
Hermann dan Haehnel pada tahun 1924 dengan cara
hidrolisis polyvinyl acetat dalam etanol dan potassium
hidroksida. Proses hidrolisis tersebut diklasifikasikan
dalam dua kelompok yaitu hidrolisis penuh dan hidrolisis
sebagian.

Tkatan kimia dari PVA adalah sebagai berikut :

(A)
Afm: —CH
OH
"

(B)
F-('H:—c;'u—‘— CH,— CH
JI} Ol L
Gambar 2.4.  Struktur ikatan kimia PVA : (A)

C=0
I

hidrolisis sebagian, (B) hidrolisis penuh

(DeMerlis dan Schoneker, 2003).

CH; 1l
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Pada senyawa polimer terdapat konstanta n yang
merupakan nilai dari derajat polimerisasi. PVA cukup
mudah larut dalam air, tetapi kenyataannya tergantung
dari derajat polimerisasi dan derajat hidrolisis. PVA
dengan derajat polimerisasi yang lebih rendah mudah
dilarutkan dalam air. Secara umum, PVA dengan tingkat
hidrolisis sebagian lebih mudah dilarutkan daripada
tingkat hidrolisis penuh. Selain itu kecepatan larut PVA
tergantung pada suhu pelarut. Hidrolisis sebagian
dilarutkan dalam suhu ruang lebih mudah daripada
hidrolisis penuh yang tidak mudah larut dalam suhu
r-ucmg.

PVA berwarna putih, bentuk seperti serbuk, rasa
hambar, tembus cahaya, tidak berbau dan larut dalam
air. pH sekitar 5-7, ftitik leleh antara (150-190) °C
untuk  hidrolisis sebagian dan (210-230) °C untuk
hidrolisis penuh, massa jenis berkisar antara (0,4-0,7)
gr/cm?. Berat molekul antara 26.300 dan 30.000 gr/mol,

Resistivitas listrik antara (3,1-3,8) x 107 2 m.
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Semakin besar berat molekul PVA maka viskositas,
kekuatan tarik, daya rekat dan daya dispersinya makin
besar. Semakin kecil berat molekulnya maka makin
mudah larut dalam air. Bila derajat hidrolisis semakin
naik maka kekuatan tarik, tahan air dan adhesi pada
permukaan hidrofilik semakin besar. Derajat hidrolisis
semakin menurun maka daya dispersi dan adhesi pada
permukaan hidrofobik semakin menurun.

Tingkat kristalisasi memiliki efek pada kelarutan,
sensitive terhadap air, kekuatan tarik, sifat penghalang
oksigen (oxygen-barrier properties), dan sifat
termoplastik. Titik leleh suatu kristal tergantung pada
kesempurnaan dan ukuran. Penentuan yang tepat dari
titik leleh kristal menggunakan teknik DTA adalah sulit
karena dekomposisi berlangsung di atas 130°C. Suhu
transisi gelas dari PVA terhidrolisis penuh adalah 85°C
unfuk bahan yang memiliki berat molekul yang tinggi.
Suhu transisi gelas untuk PVA terhidrolisis sebagian 87-

89% adalah 58°C. Suhu transisi gelas dari PVA untuk
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hidrolisis sebagian tergantung pada derajat polimerisasi
(DP). Hubungan antara suhu transisi gelas (Tg) dengan
derajat polimerisasi adalah:

T, = 58 - (2,0 x 10°3/DP) °C

PVA akan larut dalam larutan yang polar tinggi dan
hidrofilik, seperti air, DMSO, asetamid, glikol dan DMF.
Biasanya pelarut yang dipilih adalah air. Viskositas
larutan dari PVA terutama tergantung pada berat
molekul, konsentrasi, derajat hidrolisis, dan suhu (Chang,
dkk. 2000). Semakin tinggi derajat hidrolisis suatu
bahan maka semakin tinggi viskositasnya dan dapat

menghasilkan gel.
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Gambar 2.5. Hubungan tingkat kelarutan terhadap
derajat hydrolysis dari PVA pada suhu 20°C

dan 40°C (Chang, dkk. 2000).

Kekuatan tarik dari PVA ftergantung pada derajat
hidrolisis, berat molekul, dan kelembaban relatif.
Pemberian panas akan menyebabkan kekuatan tarik akan
meningkat, mengurangi kekuatan tfarik yang tidak

proporsional, tidak meningkatkan sensitivitas terhadap
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air. Polyvinyl alkohol tidak dipengaruhi oleh hidrokarbon,
hidrokarbon terklorinasi, ester asam karboksilat, oli, dan
minyak hewani atau nabati. Resistensi terhadap pelarut
orguniﬁneningkm dengan meningkatnya hidrolisis.

PVA disintesis dari Polyvinil Asetat secara
alkoholisis. PVA adalah amorf, tetapi mendekati serat
kristalin, struktur rantainya adalah ataktik. PVA dapat
larut dalam air, kelarutannya lambat dalam air dingin dan
akan lebih cepat pada temperatur yang lebih tinggi.
Ikatan silang pada Poly(vinyl Alkchol) akan menyebabkan
pertambahan viskositas sehingga menjadi produk yang
tidak larut. PVA mempunyai sifat berubah warna secara
perlahan-lahan ketika berada pada suhu 100 °C dan akan
berubah menjadi gelap ketika berada pada suhu di atas
160 °C. Selain berubah warna, PVA dapat memisah secara
perlahan-lahan pada suhu di atas 180 °C atau sama
dengan titik lelehnya. PVA tidak dapat larut dalam tubuh
binatang, fumbuhan dan bahan berminyak dan kepadatan
PVA tidak terbatas ketika dilindungi dari uap. (Erizal dan
Rahayu, 2009).
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Tabel 2.2. Sifat Fisis dari Polyvinyl Alkohol (Jacqualine, 998).

panas, W/(m.K)

Sifat Nilai Keterangan
Bentuk bubuk
berwarna putih

Berat jenis 1,27-131 Meningkatkan derajat
kristalinitas

Kekuatan tarik, | 67-110 Meningkatkan derajat

MPa kristalinitas

98-99% (pemberian panas),

terhidrolisis pERE N

24-79 kelembaban, dan

peningkatan berat

87-89% molekul

terhidrolisis Meningkatnya berat
molekul dan penurunan
kelembaban

Elongasi, % 0-300 Meningkatkan dengan
kelembaban

Koefisien 7-12

ekspansi termal

x 107, per °C

Kalor jenis, | 1,67

J/(g.K)

Konduktivitas 0,2

Transisi gelas, °C
98-99%

Polyvinyl Alkohol dan Campuran Bentonit

34




terhidrolisis 85

87-89% 58
terhidrolisis

Titik leleh, °C

98-99% 230
terhidrolisis 180

87-89%

terhidrolisis

Resistivitas (3,1-3,8) x 107
listrik, 2.cm

Stabilitas termal

Tingkat warna di atas
100°C, gelap dengan
cepat di atas 150°C,
dekomposisi yang
cepat di atas 200°C

Indeks bias 155

Derajat 0-0,54 Meningkat dengan

kristalinitas pemberian panas dan
derajat hidrolisis

Stabilitas tak tentu, tergantung

penyimpanan dari kelembaban

Kemampuan Mudah terbakar

terbakar seperti kertas

Stabilitas Baik

terhadap  sinar

matahari
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semakin banyak jumlah elektron maka semakin besar
inTerE'Tns sinar X.

Teknik X-Ray Diffraction (XRD) berperan penting
dalam proses analisis padatan kristal maupun amorf. XRD
adalah metode karakterisasi lapisan yang digunakan
untuk mengetahui senyawa kristal yang terbentuk.
Teknik XRD dapat digunakan untuk analisis struktur
kristal knam setiap unsur atau senyawa memiliki pola
tertentu. Apabila dalam analisis ini pola difraksi unsur
diketahui, maka unsur tersebut dapat ditentukan.
Metode difraksi sinar-X merupakan metode analisis
kualitatif yang sangat penting karena kristalinitas dari
material pola difraksi serbuk yang karakteristik, oleh
karena itu metode ini disebut juga metode sidik jari
serbuk (powder fingerprint method). Penyebab utama
yang menghasilkan bentuk pola-pola difraksi serbuk
tersebut, yaitu: (a) ukuran dan bentuk dari setiap selnya,

(b) nomor atom dan posisi atom-atom di dalam sel.
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Difraksi merupakan penyebaran atau pembelokan
gelombang pada saat gelombang melewati peng&aiung.
Sinar-X merupakan gelombang elektromagnetik dengan
panjang gelombang antara (0,5-25) A dan memiliki
energi foton antara 1,2 x 10° eV - 2,4 x 10° eV yang
dihasilkan dari penembakan logam dengan elektron
energi tertinggi. Dengan karakterisasi tersebut sinar-X
mampu menembus zat padat sehingﬁ'dapu‘r digunakan
untuk menentukan struktur kristal. Hamburan sinar ini
dihasilkan bila suatu elektron logam ditembak dengan
elektron-elektron berkecepatan tinggi dalam tabung
hampa udara.

Peristiwa pembentukan sinar-X dapat dijelaskan
ﬁ'm pada saat menumbuk logam, elektron yang berasal
dari katoda (elektron datang) menembus kulit atom dan
mendekﬂ kulit inti atom. Pada wakiu mendekati inti
atom, elektron dia-ik mendekati inti atom yang
bermuatan positif, sehingga lintasan elektron berbelok

dan kecepatan elektron berkurang atau diperlambat.
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Karena perlambatan ini, maka energi elektron berkurang.
Energi yang hilang ini dipancarkan dalam bentuk sinar-X.
Proses ini terkenal sebagai proses bremstrahlung.

Spektroskopi ___ XRD (X-Ray Difraction) atau

difraksi  sinar-X r'upukun salah satu metode
karakterisasi material yang paling tua dan paling sering
digunakan hingga sekarang. Metode difraksi sinar-X
digunakan untuk mengetahui struktur dari Iupisoa tipis
yang terbentuk. Hasil difraksi sinar-X berupa
difraktogram yang menyatakan hubungan antara sudut
difraksi 20 dengan intensitas sinar-X yang dipantulkan.
Bila atom-atom pada kristal ditumbuk oleh partikel yang
ukurannya seorde dengan ukuran atom, maka partikel
tersebut akan dipantulkan dengan sudut yang tidak

dapat dipastikan arahnya. Peristiwa yang terjadi

hamburan atau difraksi seperti gambar di bawah ini.
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dan n adalah bilangan bulat yang disebut sebagai orde
difraksi Bragg.

Berdasarkan persamaan Bragg, jika seberkas
sinar-X yang dimiliki panjang gelombang sama dengan
Jarak antar kisi dalam kristal fersebut. Sinar yang
dipantulkan akan ditangkap oleh detektor kemudian
diterjemahkan sebagai puncak difraksi. Makin banyak
bidang kristal yang terdapat dalam sampel, makin kuat
intensitas difraksi yang dihasilkan. Tiap puncak yang
muncul pada pola XRD mewakili satu bidang kristal yang
mewakili orientasi fertentu dalam sumbu tiga dimensi.
Puncak-puncak yang didapatkan dari data pengukuran ini
kemudian dicocokkan dengan standard difraksi sinar-X
yaitu JCPDS (Joint Committee on Powder Diffraction
Standard). Selain orientasi kristal XRD dapat digunakan
untuk mengetahui nilai kisi juga dapat ditentukan dari
hasil karakteristik XRD. Nilai dma struktur kristal

heksagonal ditulis pada persamaan
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elektron sekunder. SEM menggunakan prinsip scanning
dengan prinsip utamanya adalah berkas elektron
diarahkan pada titik-titik permukaan spesimen. Gerakan
elektron diarahkan dari satu ftitik ke titik lain pada
permuﬁun spesimen.

Jika seberkas sinar elektron ditembakkan pada
permukaan spesimen maka sebagian dari elektron itu
akan dipantulkan kembali dan sebagian lagi diteruskan.
Jika permukaan spesimen tidak rata, banyak lekukan,
lipatan atau lubang-lubang maka tiap bagian permukaan
itu akan memantulkan e.[e.kTr-H dengan jumlah dan arah
yang berbeda dan jika ditangkap detektor akan
diteruskan ke sistem layar dan akan diperoleh gambaran
yang jelas dari permukaan spesimen dalam bentuk tiga
dimensi.

Cara terbentuknya gambar pada SEM yaitu gambar
dibuat berdasarkan deteksi elektron baru (elektron

sekunder) atau elektron pantul yang muncul dari

permukaan sampel ketika permukaan sampel tersebut
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discan dengan sinar elektron. Elektron sekunder atau
elektron pantul yang terdeteksi selanjutnya diperkuat
sinyalnya, kemudian besar amplitudo ditampilkan dalam
gradasi gelap - terang pada layar monitor CRT (Cathode
Ray Tube). Di layar CRT inilah gambar struktur obyek
yang sudah diperbesar dapat dilihat. Pada proses
operasinya, SEM tidak memerlukan sampel yang
ditipiskan, sehingga bisa digunakan untuk melihat obyek
dari sudut pandang 3 dimensi.

SEM adalah sebuah instrumen berkekuatan besar
dan sangat handal yang dapat dipadukan dengan EDX
(Energy Dispersive X-Ray Spectroscopy) sehingga dapat
digunakan untuk memeriksa, observasi, dan
karakterisasai struktur terkecil benda-benda padat dari
material organik maupun anorganik yang heterogen serta
permukaan bahan dengan skala micrometer bahkan
sampai sub-mikrometer yang menggunakan sumber
medan emisi dan mempunyai resolusi gambar 15 nm,

sehingga kita dapat menentukan sifat dari bahan yang
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diuji baik sifat fisis, kimia maupun mekanis yang dapat
mempengaruhi mutu dan kualitas dari suatu produk,
dengan demikian kita dapat mengembangkan produk
tersebut melalui informasi ukuran partikel dari
mikrostruktur yang terbentuk dan komposisi unsurnya.
2.8.3. Uji Tarik

Uji tarik adalah salah satu uji stress-strain
mekanik yang bertujuan mengetahui kekuatan bahan
terhadap gaya tarik seperti mengetahui tegangan,
regangan, dan modulus élusfisi‘rus bahan. Dengan
melakukan uji tarik kita mengetahui bagaimana bahan
tersebut bereaksi terhadap tenaga farikan dan
mengetahui sejauh mana material bertambah panjang.
Uji Tarik dapat dilakukan dengan beberapa standart
misalnya ASTM, JIS dan ISO. Pengujian tarik dilakukan
menurut standar ISO 527-2 tipe 5A yang merupakan uji
proporsi unfuk plastik maupun komposit. Standar ISO
527-2 menguraikan prosedur untuk mengukur sifat tarik

plastik maupun komposit seperti rasio posisi,
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pemanjangan total, modulus dan kekuatan. Untuk

pengujian Spesimen uji tarik menurut standar ISO 527-

2 tipe 5A dapat ditunjukkan pada Gambar 2.7.

el h Ir1
= =
5 | | L
: _-\\\._ _yf.p_"l T
S S S——— oo T—" —— ) fr— - ‘ENI
7 | N 1
Ly =

Gambar 2.7. Spesimen uji tarik dengan International
Standard ISO 527-2.

Keterangan gambar :
Is = Panjang keseluruhan (=75) mm

bz = Lebar pada ujung (12.5+1)mm

l1 = Panjang bagian sisi sejajar
(25 1)mm
bi = Lebar pada bagian sempit
(4+0.1) mm
46
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ri = Jari-jari kecil (8+0,5)mm

rz = Jari-jari besar (12.5+1)mm

L = Jarak awal antara pegangan
(30+£2)mm

Lo =Panjang Gauge (20+0,5) mm

h = Tebal (2£0.2)mm

Kekuatan tarik adalah tegangan yang dibutuhkan
untuk mematahkan suatu sampel. Kekuatan tarik penting
untuk polimer yang akan ditarik, contohnya fiber, harus
mempunyai kekuatan tarik yang baik. Secara matematis

kekuatan tarik (o) dapat dilihat pada persamaan 2.5 :

o)

F
% mnks
waky A 2 5

11}

Keterangan :

a,.4.= Kekuatan Tarik (enginering stress)

(MPa)
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F...= Beban yang diberikan arah tegak

maks =

lurus terhadap penampang
spesimen (N).
A, = Luas penampang mula-mula spesimen

sebelum diberikan  pembebanan

(m?).
Sedangkan enginering Strain (¢) dapat dilihat pada
persamaan 2.6 :
e=1"h 1009 =2y 100% 2.6

] i

Keterangan:

76
¢ = (Regangan) Enginering Strain (%)

l, = Panjang mula-mula spesimen sebelum
pembebanan (mm)
Al = Pertambahan panjang (mm)
Hubungan antara stress dan strain dirumuskan seperti

pada persamaan 2.7 berikut ini :
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Keterangan :

E = Modulus Elastisitas atau Modulus Young

(MPa)

o = Enginering Stress (MPa)

e = Enginering Strain (%)
Besaran Modulus Elastisitas merupakan besaran yang
sangat bermanfaat dalam fisika material yang
mengambarkan keadaan suatu material. Besaran ini
memberikan gambaran tentang kekuatan dan keelastisan
suatu material. Bila kekuatan tfariknya besar dan
regangannya kecil, hal ini memberikan modulus
elastisitas yang besar. Jika kekuatan tariknya kecil dan
regangannya besar, hal ini memberikan modulus
elastisitas yang kecil.

Hubungan antara gaya tarikan dan pertambahan

panjang dapat dilihat dari Gambar 2.8.
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diemisikan oleh sampel sebagai fungsi waktu atau suhu.
Ketika transisi termal terjadi pada sampel, DSC
memberikan pengukuran kalorimetri dari energi transisi
dari temperafur fertentu. Analisa termal merupakan
suatu analisa dengan memberikan input kalor unfuk
mengetahui karakterisasi dari sampel. DSC untuk
mengukur energi yang diperlukan membuat perbedaan
suhu antara sampel dan pembanding mendekati nol, yang
dianalisa pada daerah suhu yang sama, dalam lingkungan
panas atau dingin dengan kecepatan yang teratur.
Analisa termal memiliki keuntungan yaitu jumlah material
sampel yang diperlukan hanya sedikit. Tujuannya untuk
memastikan keseragaman distribusi suhu dan resolusi
yang tinggi.

Ada dua tipe sistem DSC yang umum digunakan
yaitu Power-compensation DSC dan Heat-flux DSC. Pada
Power-compensation DSC, suhu sampel dan pembanding
diatur secara manual dengan menggunakan tungku

pembakaran yang sama dan terpisah. Suhu sampel dan
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pembanding dibuat sama dengan mengubah daya masukan
dari kedua tungku pembakaran. Energi yang dibutuhkan
untuk melakukan hal tersebut merupakan ukuran dari
perubahan entalpi atau perubahan panas dari sampel
terhadap pembanding. Pada Heat-flux DSC, sampel dan
pembanding dihubungkan dengan suatu lempengan logam.
Sampel dan pembanding tersebut ditempatkan dalam
satu tungku pembakaran. Perubahan entalpi atau
kapasitas panas dari sampel menimbulkan perbedaan
temperatur sampel terhadap pembanding, laju panas
yang dihasilkan nilainya lebih kecil dibandingkan dengan
DTA. Hal ini dikarenakan sampel dan pembanding dalam
hubungan termal yang baik. Perbedaan temperatur
dicatat dan dihubungkan dengan perubahan entalpi dari
sampel menggunakan percobaan kalibrasi. Sistem Heat-
flux DSC merupakan sedikit modifikasi dari DTA, hanya
berbeda pada wadah untuk sampel dan pembanding

dihubungkan dengan lajur laju panas yang baik. Sampel
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BAB III
METODE PENELITIAN

3.1. Pembuatan Nanopartikel Bentonit

Penelitian ini merupakan penelitian eksperimen.
Penelitian ini dilaksanakan di Laboratorium Kimia, Fisika
FMIPA UNIMED dan LIPI Serpong Tangerang.
Pembuatan nanopartikel bentonit alam dapat dilakukan
dengan langkah berikut:
Bentonit alam diperoleh dari Desa Janji Natogu,
Kecamatan Pahae Julu. Kabupaten Tapanuli Utara
Propinsi Sumatera Utara. Bentonit alam yang diambil
dalam bentuk bongkahan dalam ukuran yang besar dan
dibuat menjadi ukuran dalam skala nanometer. Metode
yang digunakan adalah metode ball-mill dan kopresipitasi.
Kemudian dilakukan pemurnian dengan metode kimia
yaitfu dengan melarutkan dengan zat kimia dan metode

fisika dengan kalsinasi. Tahapan awal yang dilakukan

yaitu dengan mengeringkan bentonit alam didalam oven
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dengan suhu 100°C selama 7 hari dengan tujuan untuk
menghilangkan kadar air yang terkandung pada bentonit
alam, sehingga mempermudah dalam melakukan proses
milling dengan menggunakan alat Planetary Ball-Milling
(PBM). Setelah bentonit alam kering dilakukan tahap
penggerusan dengan menggunakan mortal untuk
memecahkan bongkahan bentonit yang masih berukuran
besar. Lalu ditimbang 0,2 kg bentonit dan 0,8 kg bola
PBM dan dimasukkan ke dalam jar PBM dengan
perbandingan yang dilakukan untuk melakukan proses
milling yaitu 1: 5 (Kartika, dkk, 2013). Proses milling
dilakukan selama 24 jam dengan kecepatan 15 rpm.
Setelah proses milling selesai lalu diayak  dengan
menggunakan ayakan 200 mesh, fujuannya untuk
memisahkan powder yang masih menggumpal dalam
proses milling ini. Setelah powder bentonit selesai
diayak, proses selanjutnya yang akan dilakukan yaitu
dengan melakukan proses kimia atau pemurnian bentonit

dengan menggunakan larutan HCl 10 M. Masukkan 100 ml
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larutan HCI dan 50 gram serbuk bentonit ke dalam gelas
beaker lalu aduk dengan menggunakan magnetic stirer
dengan suhu 70°C selama 90 menit dengan kecepatan
300 rpm. Tahap selanjutnya yaitu mencuci hasil bentonit
dengan aquades yang dilakukan secara berulang,
tujuannya yaitu untuk menetralkan pH bentonit dengan
bantuan kertas lakmus. Setelah mendapatkan pH netral
lalu larutan bentonit diendapkan dan dikeringkan dengan
suhu 70°C selama 5 jam. Proses selanjutnya yaitu dengan
melakukan proses fisika yaitu dengan kalsinasi. Proses
kalsinasi bertujuan untuk menghilangkan ikatan Cl yang
masih berikatan dengan bentonit. Proses kalsinasi
dilakukan dengan suhu tinggi yaitu 600°C yang ditahan
selama 1 jam dan dilakukan dengan kenaikan yang
bertahap yaitu 150°C selama 30 menit, lalu setelah 30
menit suhu dinaikkan lagi menjadi 450°C ditahan 30
menit, proses kalsinasi ini dilakukan dengan menggunakan
furnace. Setelah melakukan proses kalsinasi, tahapan

selanjutnya yaitu proses High Energy Milling (HEM) yang

Polyvinyl Alkohol dan Campuran Bentonit
57




dilakukan selama 30 menit dengan tujuan untuk
memperkecil ukuran partikel menjadi skala nanomefter.
Setelah proses HEM selesai maka dilakukan
karakterisasi dengan XRD yang bertujuan untuk
mengetahui struktur kristal, fase dan ukuran partikel.
SEM bertujuan untuk melihat morfologi nanobentonit
dan EDX untuk mengetahui komposisi unsur yang
terkandung pada bentonit.
3.2. Pembuatan Nanokomposit Campuran PVA dan
Bentonit

Hasil nanopartikel bentonit alam Pahae yaitu 36,25
nm akan dibentuk menjadi nanokomposit PVA/bentonit
dengan cara berikut : PVA ditimbang 24 gr dilarutkan ke
dalam 200 ml aquades dan diaduk menggunakan magnetik
stirer sampai larut. Setelah PVA larut lalu dimasukkan
nanopartikel bentonit alam dan diaduk menggunakan
magnetik stirer sambil dipanasi dengan hot plate sampai
suhu 80 °C. Setelah aquades menguap dan larutan

mengental, dimasukkan ke cetakan kaca yang telah
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dibentuk dan dibiarkan sampai kering dan mengeras.
Kemudian sampel dicetak sesuai alat uji yang digunakan
dengan ISO. ISO 527-2 untuk uji tarik dan ASTM
D3418 untuk uji termal. Variasi campuran PVA/bentonit :
0%, 2%, 4%, 6% dan 8%. Kemudian sampel

dikarakterisasi untuk uji tarik, uji termal dan morfologi.
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BAB IV

HASIL DAN PEMBAHASAN

4. 1. Hasil Sintesis Bentonit Alam

Pada penelitian ini telah berhasil dilakukan
pembuatan nanopartikel bentonit dengan ball-mill dan
metode kopresipitasi. Nanopartikel bentonit berbahan
dasar bentonit alam dari Desa Janji Natogu, Kecamatan
Pahae Julu, Kabupaten Tapanuli Utara. Bentonit alam
dikeringkan dengan oven pada suhu 100°C selama
seminggu. Bentonit yang telah kering digerus dengan
mortal agar memperkecil ukuran sebelum dilakukan
proses milling. Bentonit tersebut digiling menggunakan
planetary ball mill dengan perbandingan antara bentonit
dengan bola adalah 1:5. Proses milling dilakukan pada
kecepatan 15 rpm selama 24 jam, setelah proses milling
dilakukan maka menghasilkan powder bentonit.

Powder bentonit disinfesis dengan metode

kopresipitasi  unfuk  menghasilkan  ukuran  nano.
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Nanopartikel bentonit didapatkan dengan melarutkan
powder bentonit ke dalam larutan HClI 10 M sebanyak
100 ml dengan kecepatan 300 rpm dengan suhu 70°C
selama 90 menit. Pada reaksi tersebut menghasilkan
bentonit dengan ukuran nano.

Larutan bentonit dicuci dengan aquades sampai
larutan pH adalah 7. Kemudian larutan dioven dengan
suhu 70°C selama 5 jam agar mendapatkan bentonit
dalam bentuk serbuk. Serbuk bentonit digerus dengan
mortal untuk memecah gumpalan bentonit. Serbuk
bentonit dikalsinasi dengan suhu 600°C, proses ini
bertujuan untuk memisahkan ikatan C| dari nanopartikel
bentonit. Nanopartikel bentonit di HEM (High Energy
Milling) menggunakan shaker mill untuk mengoptimumkan
ukuran partikel bentonit. Kemudian nanopartikel bentonit

dikarakterisasi menggunakan XRD dan SEM EDX.

Polyvinyl Alkohol dan Campuran Bentonit
61










Tabel 4.1. Tabel Fasa dan Indeks Miller dari

Nanobentonit

No | 2 Theta Phase dhii
1 19.83 Anorhite, sodian (1,2,0)
2 | 20863 Quartz low, (1,0,0), (0,3,0)
Anorhite, sodian
3 21.94 Anorhite, sodian (2,0,-2)
4 22.0 Anorhite, sodian (0,3-1)
5 | 22.013 Anorhite, sodian (1,2,1)
6 | 26.594 Quartz low (1,0,1)
7 | 27.296 Anorhite, sodian (2,-2,0)
8 36.49 Quartz low, (1,1,0), (3,-1,-1)
Anorhite, sodian
9 | 39.462 Quartz low, (1,0,2), (3,-3,-3)
Anorhite, sodian
10 | 42.46 Quartz low, (2,0,0), (0,0,6)
Anorhite, sodian
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SU3500 20.0kV x2.50k BSE-COMP

Gambar 4.5. Hasil SEM Bentonit dengan
perbesaran 2500 kali.

-

K

- A
SU3500 20.0kV x5.00k BSE-COMP

Gambar 4.6. Hasil SEM Bentonit dengan
perbesaran 5000 Kali.
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Dari gambar di atas dapat dilihat bahwa
nanopartikel bentonit berbentuk bulat dan hasilnya
belum merata ukurannya dan masih terjadi penggumpalan
(aglomerasi) selain itu kurang fokusnya saat pengambilan
gambar sehingga terbentuk tidak merata dan kurang
Jelas. Hal ini dapat diakibatkan karena oksigen sebelum
dikarakterisasi dapat berikatan dengan senyawa dari
partikel pembentuk bentonit sehingga mengakibatkan
penggumpalan pada bentonit. Ini juga dapat diakibatkan
karena antara waktu sintesis dan karakterisasi yang
sedikit lebih lama sehingga menimbulkan kelembaban
yang lebih tinggi dari sampel tersebut.

Karakterisasi EDX (Energy Dispersive X Ray
Analizer) dilakukan dengan menggunakan alat Silicon
Drift X Ray Detector EDX type X Max Horiba di Pusat
Penelitian Fisika (P2F) LIPI. Dengan EDX dilakukan
penembakan pada titik/spot yang diinginkan dalam hal ini
adalah pada intermetalik, eutektik silikon dan matriks

logam aluminium. Dalam pengujian ini diperoleh indikasi
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Gambar 4.8. Hasil Spektrum EDX dari 4 titik
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Dari keempat spektrum di atas dapat dilihat

bahwa unsur-unsur yang terdapat pada bentonit alam
adalah unsur Al, Si, O, C, Fe dan Ti. Senyawa hasil EDX
dari keempat spektrum yang mewakili dari pengambilan

sampel dapat dilihat pada Tabel 4. 2 sebagai berikut :

Tabel 4.2. Tabel Element Hasil EDX

I49] Komposisi
Element | Spekirum | Spektrum | Spektrum | Spektrum Rata
1 (%owt)| 2 (owt) | 3 (%owt) | 4 (%wt) rata
(7 wt)
CaCOs 15,09 12,58 13,44 13,81 13,73
SiO; 72,54 70,67 7057 65 46 69,81
Alz03 11,73 13,68 13,84 17,83 14,27
Ti 0,11 1,69 103 0,65 0,87
Fe 0,53 138 1,12 225 1,32
Total 100 100 100 100 100
Pengujian EDX pada suatu titik pada sampel

menghasilkan keluaran dalam bentuk persentase unsur
saja (bukan senyawa seperti yang dihasilkan dari
pengujian XRD). Dari hasil EDX yang dilakukan diperoleh
unsur unsur Al, Si, Ca, Fe dan Ti pada setiap spekirum.

Pada setiap spektrum diperoleh unsur Al, Si, Ca, Fe , O
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dan Ti. Senyawa yang paling dominan dalam bentonit alam
ini adalah senyawa CaCOs, SiOz, Al:03 dengan rata-rata
sebesar 13,73%; 69,81%. 1427% . Dari rumus kimia
bentonit itu sendiri adalah (Mg, Ca) xAl203. ySiOs..
nHz0, maka hasil yang sesuai dengan rumus kimia
bentonit ini yaitu senyawa CaCO;, SiOz, dan Al2O3
sedangkan unsur Fe dan Ti merupakan pengotor dengan
komposisi sebesar 0,87 % dan 1,32% yang diakibatkan
oleh beberapa faktor yaitu pemurnian bentonit yang
kurang bersih, keadaan oven yang kurang bersih,
peralatan yang dapat beroksidasi dan beberapa faktor

lainnya.

4.2 Hasil Sintesis Nanokomposit Campuran PVA dan
Bentonit

Ra‘ru-ru‘raﬁe’rebalun, lebar dan panjang setiap
sampel yang diuji dapat dilihat pada Tabel 4.3 berikut:
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Tabel 4.3. Data ketebalan, lebar dan panjang sampel
nanokomposit dari PVA/bentonit

Sampel Tihal Lebar | Panjang

PVA Bentonit (mm) (mm) (mm)
100% 0% 1,37
98% 2% 1,34
96% 4% 1,29 4,00 28
94% 6% 1,49
92% 8% 1,33

421 Hasil Uji Tarik Dari Nanokomposit

PVA/Bentonit

Hasil karakterisasi uji tarik nanokomposit dari

PVA/bentonit didapatkan data regangan putus, tegangan

putus, modulus elastisitas dan perpanjangan putus pada

setiap variasi sampel yaitu 0%, 2%, 4%, 6% dan 8%

seperti pada Tabel 4.4. Tabel ini menggambarkan hasil

uji tarik yang dapat dilihat perbandingan dari setiap

campuran bentonit dengan Polyviny| Alkohol.
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Dari hasil grafik pada Gambar 4.9 dapat dilihat
bahwa bahan atau spesimen tidak dapat kembali ke
kondisi semula atau terjadi perubahan permanen pada
bahan. Pada gambar sampel I, TIT dan V tampak bahwa
sampel tidak homogen sedangkan gambar sampel IT dan
IV sampel lebih homogen. Grafik yang diperoleh dari
hasil pengujian didapatkan kenaikan sampai titik putus
bahan tersebut pada setiap variasi. Hasil uji tarik
nanokomposit  dari  PVA/bentonit = menunjukkan
peningkatan dari 0% sampai 8% dan memiliki nilai
maksimum pada variasi 6% dengan nilai tegangan putus
yang lebih tinggi.

Berdasarkan Tabel 4.4 dan Gambar 4.9,
perpanjangan putus akibat penambahan bentonit
menunjukkan peningkatan hingga 100 % pada variasi 2%.
Hal ini menunjukkan bahwa dengan menambahkan
bentonit dapat meningkatkan sifat fleksibel pada PVA
(Jose, dkk. 2014). Namun terjadi penurunan dibeberapa

titik yang diakibatkan karena penambahan bentonit
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dengan jumlah yang berbeda, dimana penambahan
bentonit yang lebih banyak menyebabkan banyaknya
gumpalan-gumpalan dan bentonit tidak terdistribusi
secara merata. Peningkatan tajam pada penambahan
nanobentonit akan berdampak pada nilai modulus
elastisitas. Beberapa anggapan, pada nilai perpanjangan
putus yang tinggi akan menyebabkan modulus elastisitas
yang rendah (Johansson, dkk. 2014).

Berdasarkan modulus elastisitasnya, komposisi 6%
bentonit memiliki nilai modulus elastisitas yang lebih
tinggi dibanding dengan PVA murni. Namun, terjadi
penurunan modulus elastisitas pada penambahan bentonit
2%, 4% dan 8%. Peningkatan ini terjadi, adanya interaksi
yang kuat antara matriks dan lapisan silikat melalui
pembentukan ikatan hidrogen karena hidrofilisitas yang
kuat dari tepi bentonit (Sapalidis, dkk. 2012). Sedangkan
penurunan terjadi karena tidak meratanya penyebaran

bentonit pada PVA yang ditunjukkan pada Gambar 4.9.
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Dari pembahasan tersebut dinyatakan bahwa
banyaknya pertambahan bentonit sebagai reinforcement
(penguat) pada matriks PVA dapat meningkatkan
kekuatan tarik pada nanokomposit tersebut. Selain
semakin kuat, campuran PVA dan bentonit juga semakin
elastis atau cenderung fleksibel diakibatkan lapisan
struktur filler dalam nanokomposit membatasi robeknya

lapisan molekul polimer saat uji tarik dilakukan.

4.2.2 Hasil SEM Dari Nanokomposit PVA/Bentonit
Pada Gambar 4.10 merupakan hasil SEM untuk
melihat morfologi sampel setiap variasi nanokomposit
dari PVA/bentonit, dimana bentonit terdispersi pada
matriks polimer PVA. Untuk permukaan PVA murni tidak
terdapat pori-pori atau lengkungan (dapat dilihat pada
Gambar 4.10a), karena tanpa pengisi bentonit sehingga
tidak terdapat tumpukan-tumpukan pada permukaannya.
Tetapi kekuatan tarik dari PVA murni lebih rendah dan

kurang fleksibel dibanding dengan variasi PVA/bentonit.
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Untuk variasi PVA/bentonit 2% terdapat lengkungan dan
pori-pori pada permukaan gel (dapat dilihat pada Gambar
4.10b) yang dianalisis menggunakan software ImageJ dan
diperoleh lebar lengkungan 4,122 s dan dimeter pori
yaitu 1,342 gm. Pada variasi 4% terdapat tiga pori
dengan diameter yang berbeda-beda (dapat dilihat pada
Gambar 4.10c) yaitu 2,2438 wm, 1,7154 pm danl 984
L.

Permukaan variasi 6% terlihat lebih merata
dibanding dengan variasi PVA/bentonit lainnya dan
terdapat pori dengan diameter 05237 m seperti
tampak pada Gambar 4.10d, hal ini disebabkan adanya
ikatan yang lebih baik antara matriks dengan filler.
Sedangkan variasi 8% memiliki pori sebanyak 7 dengan
diameter 9,2469 wm, 1,3591 yn, 07787 pm, 21172 1m,
24623 wm, 1,0256 1m dan 29741 wn (dapat dilihat
pada Gambar 4.10e). Dimana pada variasi 8%
permukaannya tidak rata sehingga memiliki banyak pori

yang cukup besar dan terdapat retakan pada saat
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pembuatan gel akibat banyaknya penambahan bentonit
sehingga terdapat penumpukan-penumpukan yang tidak
merata.

Pada variasi 6% terlihat campuran lebih homogen
karena nanokomposit ferdistribusi lebih merata dan
lebih sedikit pori yang terdapat pada permukaannya,
sehingga kekuatan tarik dari sampel tersebut lebih
bagus (dapat dilihat pada Gambar 4.10d) dibanding
dengan variasi lainnya. Kenaikan kandungan komposisi
bentonit menghasilkan penurunan viskositas dan
peningkatan kandungan PVA. Kehomogenan komposisi
berkaitan dengan pembentukan air yang mudah larut
dengan komponen yang berinteraksi satu sama lain.
Hubungan PVA dengan bentonit dapat stabil karena
adanya ikatan hidrogen (Kudaibergenova, dkk. 2012).
Penambahan polimer PVA sangat mengubah rheologi
(suatu ilmu tentang sifat alir suatu zat yang terlibat
dalam pembuatan, pengemasan atau pemakaian, dan

lainnya) sifat dispersi bentonit. Tingkat interaksi antara
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Dari hasil Gambar 4.10 dapat dilihat bahwa
bentonit telah menyebar pada PVA dan terdapat
perbedaan permukaan pada sefiap variasinya. Diantara
variasi tersebut ftampak morfologi variasi PVA murni
tidak terdapat pori-pori atau lengkungan, karena tanpa
pengisi bentonit sehingga tfidak terdapat tumpukan-
tumpukan pada permukaannya. Sedangkan untuk
campuran PVA/bentonit, variasi 6% memiliki kondisi
optimum karena bentonit ferdispersi pada PVA dan
sedikit terdapat pori dibanding variasi penambahan

bentonit lainnya.

4.2.3. Hasil Uji Termal Dari Nanokomposit
PVA/Bentonit.

Uji termal dilakukan dengan menggunakan
Diferential ~ Scanning  Calorimetry (DSC)  untuk
menentukan titik leleh dari nanokomposit PVA/Bentonit.
Analisa DSC dengan massa 4,1 mg dengan menggunakan

gas nitrogen dengan kecepatan alir 20 cc/min dan
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kecepatan pemanas adalah 10 °C/min. Untuk sampel

nanokomposit dengan variasi campuran antara PVA dan

Ben%ﬂf diperoleh hasil tfermogram seperti Gambar 4.11
dan Tabel 4.5.

Tabel 4.5 . Hasil Uji Termal Nanokomposit PVA/Bentonit

Nano Temperatur (°C) Entalpi Kalor

Bentonit

(wt %) Titik AH

Onset leleh Endset (T/a) AQ (mJ)

0 209,05 | 22351 | 228,72 27,10 111,12
2 198,41 | 219,98 | 22489 | 4683 192,00
4 208,06 | 222,09 | 22724 | 62,65 256 87
6 208,15 | 22195 | 22748 | 49,65 203,56
8 207,27 | 22148 | 22737 | 22,71 93,09
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@
BAB V

KESIMPULAN DAN SARAN

Kesimpulan

Berdasarkan hasil penelitian dan pembahasan pada

pembuatan nanokomposit dari campuran PVA dan

bentonit alam Pahae diperoleh beberapa kesimpulan

sebagai berikut :

1. Telah dapat disintesis nanobentonit alam Pahae

2.

3.

dengan metode kopresipitasi dengan ukuran rata-
rata adalah 35,26 nm.

Bentonit alam Pahae mengandung senyawa CaCOs
sebanyak 13,73%, SiO: sebanyak 69,81% dan
Al203  sebanyak 14,27%, yang memiliki fasa
Quartz, Anorthite dan Sodian. Bentonit alam
Pahae merupakan kalsium bentonit.

Hasil SEM  menunjukkan  morfologi  dari
nanobentonit yang ferbentuk belum merata dan

masih terjadi aglomerasi.
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4. Morfologi nanokomposit dari campuran
PVA/bentonit yang diuji menggunakan SEM
menunjukkan bahwa penambahan variasi bentonit
6% terdistribusi lebih merata dan memiliki pori
dengan diameter 0,5237 4m, namun terdapat
beberapa fumpukan pada permukaannya.

5. Hasil uji tarik nanokomposit dari PVA/bentonit
menunjukkan bahwa nilai yang optimum terdapat
pada variasi 6% yang memiliki nilai modulus
elastisitas sebesar 114,71 MPa.

6. Hasil uji termal nanokomposit dari PVA/bentonit
menunjukkan bahwa titik leleh tidak berubah
secara signifikan dan memiliki entalpi terbesar
62,65 J/g dan kalor 256,87 mJ pada campuran
bentonit 4% berat.
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5.2 Saran

Pembuatan nanobentonit ini masih terdapat
aglomerasi, maka untuk proses pembuatan partikel
nanobentonit yang lebih baik perlu diperhatikan suhu
kalsinasi dan waktu ball-mill dan keadaan proses ball-mill
misalnya kecepatan putar dari jar yang digunakan, selang
waktu proses pembuatan dan karakterisasi dibuat
sesingkat mungkin sehingga tidak tferjadi aglomerasi
yang lebih besar. Pencampuran dari PVA dan bentonit
harus diperhatikan kecepatan putar dari magnetic
stirrer dan suhu yang diberikan sehingga mengurangi

penggumpalan bentonit agar terdistribusi lebih merata.
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