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ABSTRAK

Judul : Sintesis dan Karakterisasi Komposit
n-Oktadekana/Limbah Polistirena/FeCl;
dengan Pelarut Toluena

Penulis : [ta Mastika

NIM : 1608036010

Penggunaan batubara untuk memenuhi permintaan
energi dalam jangka panjang mengakibatkan kelangkaan dan
pemanasan global. Konservasi energi termal dengan Phase
Change Material (PCM) merupakan proses alternatif yang
lebih ramah lingkungan. Salah satu bahan PCM yaitu n-
oktadekana (ODE), namun perlu ditambahkan FeCl; untuk
meningkatkan konduktivitas dan stabilitas termal PCM. PCM
harus dimikroenkapsulasi untuk mencegah kebocoran saat
terjadinya perubahan fase. Salah satu polimer yang dapat
digunakan untuk mikroenkapsulasi yaitu limbah polistirena,
sekaligus sebagai salah satu langkah daur ulang untuk
mengurangi pencemaran lingkungan oleh limbah polistirena.

Penelitian ini memaparkan mikroenkapsulasi n-
oktadekana (ODE) oleh limbah polistirena (PS) dengan filler
FeCl; menggunakan pelarut toluena. Data Fourier Transform
Infrared Spectroscopy (FTIR), komposit ODE/PS/FeCl;
menunjukkan adanya gugus -CH,, -CH;, C=C, C-Cl dan Fe-O.
Analisis X-Ray Diffraction (XRD) komposit ODE/PS/FeCl;
menunjukkan adanya pola difraksi ODE (26 19°, 21°, 22°), PS
(26 20°) dan Fe30, (26 36°). Kristalinitas dan rata-rata
ukuran kristal ODE/PS/FeCl; 0<0,5>1<1,5. Volume toluena
paling optimum yaitu 40 mL dengan tingkat kebocoran
komposit ODE/PS 0%.

Kata Kunci: Mikroenkapsulasi, PCM, limbah polistirena,
Fec13.
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BAB1
PENDAHULUAN

A. Latar Belakang

Kebutuhan energi primer dipenuhi oleh sumber
energi konvensional diantaranya batubara, bensin, dan
solar serta sumber energi nonkonvensional yaitu energi
matahari, bioenergi, energi angin, dan energi panas bumi
(Kalidasan et al, 2019). Sebanyak 50% dari 64,5 GW
kapasitas energi listrik Indonesia berasal dari
pembangkit energi konvensional batubara. Energi
batubara masih menjadi pilihan utama untuk memenuhi
permintaan energi listrik nasional hingga tahun 2050
(Siswanto et al., 2019). Padahal penggunaan batubara
dalam jangka panjang akan mengakibatkan kelangkaan
secara substansial (Mekuto et al, 2019) dan
mengakibatkan pemanasan global karena menghasilkan
polutan (Al-Hamed & Dincer, 2020), termasuk NOx, SOx,
materi partikulat dan senyawa organik yang mudah
menguap (Kalidasan et al., 2019).

Peristiwa kerusakan alam oleh manusia telah
tercantum dalam Al Qu'ran di antaranya surah Al A’raf

ayat 56 dan surah Ar Rum ayat 41:

[

A ey &) 5 b 5a 5 235 galial 3 (=N 8 153 L Y5
1
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(QS Al A'raf: 56) Criwdall (2 Ly 4

Artinya: "Janganlah kamu berbuat kerusakan di bumi
setelah diatur dengan baik. Berdoalah kepada-Nya
dengan rasa takut dan penuh harap. Sesungguhnya
rahmat Allah sangat dekat dengan orang-orang yang
berbuat baik." (QS Al A'raf: 56) (Kementrian Agama RI,
2015)

olse (o3lf (om b G5l T o i Ly Ay 51 3 2l Sl
(QS Ar Rum: 41) & sea 3 aéls]

Artinya: "Telah tampak kerusakan di darat dan di laut
disebabkan perbuatan tangan manusia. (Melalui hal itu)
Allah membuat mereka merasakan sebagian dari
(akibat) perbuatan mereka agar mereka kembali (ke
jalan yang benar)." (QS Ar Rum: 41) (Kementrian Agama
RI, 2015)

Berdasarkan banyaknya dampak negatif akibat
produksi energi dengan batubara dan ayat tersebut maka
sangat diperlukan proses alternatif yang dapat
menghasilkan energi dengan cara yang lebih ramah
lingkungan (Mekuto et al, 2019). Sebagai alternatif
batubara, dapat digunakan sumber energi terbarukan.
Energi matahari sangat dipertimbangan Kkarena

merupakan sumber energi terbarukan yang paling
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dominan di Indonesia yang mempengaruhi seluruh
sumber terbarukan lainnya seperti energi angin, energi
pasang surut, energi laut, energi hidro dan bioenergi
secara langsung atau tidak langsung (Al-Hamed &
Dincer, 2020). Tenaga surya tahunan tersedia sekitar
3.400.000 exajoule dan konsumsi energi di seluruh dunia
untuk tahun 2017 hanya 565,7 exajoule. Dengan
demikian, energi matahari cukup untuk memenuhi
permintaan energi di seluruh dunia (Kalidasan et al.,
2019). Namun energi matahari hanya tersedia pada siang
hari. Solusi utamanya adalah dengan pembuatan bahan
penyimpanan energi (Al-Hamed & Dincer, 2020). Salah
satunya yaitu konservasi energi termal dengan komposit
Phase Change Material (PCM).

Komposit PCM adalah zat yang mampu menyerap,
mengakumulasi dan melepaskan sejumlah energi termal
per satuan massa dalam kisaran suhu transisi fase
(Jouhara et al., 2020). Komposit PCM membuat kemajuan
dalam bidang energi termal dan telah diterapkan di
berbagai bidang lainnya. Selama pemanasan, komposit
padat meleleh menjadi fase cair. Oleh sebab itu komposit
harus dibatasi untuk mencegah kebocoran dengan
teknik mikroenkapsulasi komposit. Mikroenkapsulasi

adalah proses pelapisan partikel inti dengan film
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kontinyu dari bahan polimer (Nelson, 2011). Salah satu
polimer yang dapat digunakan sebagai bahan
mikroenkapsulasi komposit yaitu limbah polistirena,
karena polistirena memiliki stabilitas termal dan listrik
yang baik (Liu et al., 2020; Mostafa et al.,, 2022; Yoon et
al, 2017; Zhang et al, 2018). Keuntungan dari
mikroenkapsulasi dengan polistirena yaitu mencegah
kebocoran komposit selama proses perubahan fase,
meningkatkan kecepatan perpindahan panas,
mengontrol perubahan volume selama perubahan fase,
dan menghilangkan kemungkinan reaktivitas komposit
dengan bagian luar komposit (Naikwadi et al., 2020).
Bahan komposit PCM yang paling populer adalah
parafin (Zhang et al.,, 2018). Salah satu jenis parafin yaitu
n-oktadekana (ODE). ODE memiliki panas laten
perubahan fase yang tinggi, tekanan uap rendah, sifat
fisik dan kimia yang menguntungkan pada aplikasi
komposit, tidak ada pemisahan fase dan tidak korosif,
serta stabilitas kimia yang sangat baik. ODE juga
memiliki panas laten yang lebih tinggi jika
dibandingkan dengan bahan penyimpanan energi panas
lainnya. Namun, ODE memiliki kelemahan, yaitu
konduktivitas termal yang rendah (Zhang et al., 2018).
Sehingga perlu penambahan filler (pengisi) untuk
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meningkatkannya. Bahan filler yang dapat digunakan
diantaranya SiC, B,C, TiC, TiB, TiB,, SiO,, Al,03, Fe,03,
Fe3;04 (Tjahjanti, 2018).

Katalis FeCl; dengan bantuan formaldehid dapat
dikonversikan menjadi Fe30, untuk meningkatkan
gerakan Brown. Gerakan Brown yaitu gerakan terus
menerus partikel saat PCM mengalami fase cair.
Peristiwa tersebut mengakibatkan tabrakan antar
partikel yang meningkatkan konduktivitas termal
(Apmann et al.,, 2021) komposit sampai 61%. Kelebihan
FeCl; lainnya yaitu dapat mempercepat reaksi
mikroenkapsulasi dan memperkuat ikatan antara
matriks polimer polistirena yang bermanfaat untuk
aplikasi PCM (Liu et al, 2020). Kekurangan dalam
penelitian Liu et al (2020) yaitu menggunakan pelarut
1,2-dichloroethane (DCE). Penggunaan DCE sangat tidak
disarankan karena merupakan pelarut yang
bersifat karsinogenik dan dikategorikan sebagai
polutan udara yang berbahaya/hazardous airborne
pollutant (HAP) (Alfonsi et al., 2008). Zhang et al (2018)
memaparkan bahwa ODE dan polistirena dapat larut
dengan baik menggunakan pelarut toluena, maka DCE
dapat diganti dengan toluena sebagai alternatif pelarut

yang lebih ramah lingkungan (Alfonsi et al, 2008).
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Kelemahan penelitian Zhang et al (2018) yaitu
menggunakan polistirena murni  sebagai bahan
mikroenkapsulasi. Penggunaan polistirena murni akan
menimbulkan masalah baru bagi lingkungan karena
proses pengadaannya melalui proses refinery minyak
bumi. Untuk mengurangi penggunaan polistirena sebagai
bahan mikroenkapsulasi komposit, limbah polistirena
dapat digunakan sebagai alternatifnya yang bermanfaat
sebagai salah satu langkah daur ulang untuk mengurangi
pencemaran lingkungan oleh limbah polistirena (Liu et
al, 2020) yang toksisitasnya berdampak pada
permasalahan Kkesehatan manusia dan perubahan
ekosistem (Urbanek et al., 2020).

Sebelumnya telah dilakukan penelitian pembuatan
komposit ODE/PS murni/EG menggunakan pelarut
toluena oleh Zhang et al (2018) dan pembuatan komposit
parafin/limbah PS/FeCl; dengan pelarut DCE oleh Liu et
al (2020). Tetapi penggunaan pelarut toluena pada
sintesis komposit ODE/limbah PS/FeCl; belum pernah
dilakukan sebelumnya. Sehingga dilakukan penelitian
penggunaan pelarut toluena pada sintesis komposit

ODE/limbah PS/FeCls.



B. Rumusan Masalah
Berdasarkan pada latar belakang yang telah
ditemukan dapat dirumuskan permasalahan sebagai
berikut:
1. Bagaimana karakteristik komposit ODE/PS/FeCl;
yang dihasilkan?
2. Bagaimana pengaruh volume pelarut toluena
terhadap tingkat kebocoran komposit ODE/PS yang

dihasilkan?

C. Tujuan Penelitian
Tujuan pada penelitian ini adalah:
1. Untuk  mengetahui karakteristik ~ komposit
ODE/PS/FeCl; yang dihasilkan.
2. Untuk pengaruh volume pelarut toluena terhadap
tingkat kebocoran komposit ODE/PS yang
dihasilkan.

D. Manfaat Penelitian
Manfaat dari penelitian ini diharapkan dapat
memberikan  informasi terhadap pengembangan
mikroenkapsulasi komposit sebagai salah satu langkah
untuk meminimalisir limbah polistirena yang kemudian
dapat digunakan sebagai bahan pendukung dalam

pembuatan bahan penyimpan energi.



BAB I
LANDASAN TEORI DAN TINJAUAN PUSTAKA

A. Landasan Teori
1. Polistirena

Resin yang paling banyak digunakan dalam
produksi adalah polistirena yang mewakili 7% dari
semua plastik karena merupakan  kelas polimer
termoplastik berlapis rendah yang menjanjikan (Huan
et al, 2015). Polistirena biasanya berbentuk
termoplastik padat pada suhu kamar. Tetapi dapat
dicairkan pada suhu yang lebih tinggi untuk pencetakan
atau ekstrusi, kemudian dipadatkan kembali (Yousif &
Haddad, 2013). Polistirena merupakan salah satu
polimer termoplastik yang paling berguna dan murah
karena transparan, tidak berwarna, dan bahan yang
serbaguna (Mostafa et al.,, 2022). Selain itu, polistirena
memiliki ketahanan termal (Yoon et al, 2017) dan
listrik yang tinggi dengan titik leleh 260 °C (Sarker et
al., 2011). Sifat yang berbeda ini membuatnya banyak
digunakan di beberapa bidang aplikasi, seperti bahan
transparan untuk kemasan makanan, penutup listrik,

isolator, penutup lampu, filter, tekstil (Mostafa et al.,
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2022) dan peralatan laboratorium (Yousif & Haddad,
2013).

Polistirena adalah polimer aromatik sintetik yang
diproduksi dengan polimerisasi adisi dari monomer
stirena (Urbanek et al,, 2020). Rute manufaktur utama
untuk stirena adalah dehidrogenasi katalitik langsung

dari etil benzena (Yousif & Haddad, 2013)

[; ;j e

CH:—CH CH2=—=CH

Gambar 2.1 Rute manufaktur utama stirena (Yousif &
Haddad, 2013)

. n-Oktadekana (ODE)

n-Oktadekana (ODE) digunakan dalam penelitian ini
karena tersedia secara komersial dengan harga yang
wajar dan menunjukkan efisiensi yang lebih baik dan
digunakan oleh banyak peneliti dalam berbagai aplikasi
(Manikandan et al., 2020) salah satunnya PCM karena
memiliki titik leleh hampir sama dengan suhu
lingkungan sekitar 26-28°C (Faden et al., 2019). ODE

merupakan alkana rantai lurus CyHznn dengan n genap
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(18<n<26) mengkristal dalam sistem triklinik (Nyburg
& Luth, 1972).

. Toluena

Toluena diadopsi sebagai pelarut karena PS
maupun ODE larut dengan baik dalam toluena (Zhang et
al, 2018). Toluena merupakan cairan bening, tidak
berwarna dengan aroma khas. Toluena adalah senyawa
alami yang berasal dari proses petrokimia. Beberapa
toluena diperoleh dari pembuatan kokas metalurgi.
Toluena juga disebut sebagai totuol methylbenzena,
methacide, dan phenymethane. Toluena merupakan
hidrokarbon aromatik dengan rumus CeHsCHs.
Mendidih pada 111 °C dan memiliki tekanan uap 30 mm
Hg pada suhu ruang. Kelarutan toluena dalam air
adalah 535 mg/L dan dapat bercampur dengan
berbagai pelarut organik (Costle et al., 1980).

a

Gambar 2.2 Struktur toluena (Linford, 2014)
. FeCl; anhidrat

FeCl; anhidrat merupakan reagen dengan sifat
korosif pada logam, toksisitas akut, dapat mengiritasi
kulit serta menyebabkan kerusakan pada mata yang

serius. Tetapi FeCls merupakan asam lewis yang baik
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dan telah digunakan secara luas dan efektif sebagai
katalis dalam berbagai jenis reaksi kimia (Sun et al,
2017). FeCl; dapat melekat sebagian ke dalam rantai
polimer atau berada pada batas amorf/kristal dan
berdifusi secara istimewa melalui daerah amorf yang
membentuk kompleks transfer muatan atau mungkin
ada dalam bentuk agregat molekuler di antara rantai
polimer (Abdelrazek, 2007). Polimerisasi oksidatif
dengan FeCl; dianggap sangat bermanfaat karena

mudah dan murah dengan kondisi reaksi ringan yang

FeCly
n : Friedel-Crafts reaction
h = | + r’m“h-ll"n‘» S——
H‘“\H |
,"l
\‘*-‘._ - __,/
S Friedel-Crafts
| —c— | reaction n
Pl = phy -— h
|II % | -~
H

LS
CH,OH

akan cocok untuk produksi skala besar (Cai et al., 2010).

Gambar 2.3 Perkiraan mekanisme enkapsulasi

komposit (Liu et al., 2020)
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Cincin fenil kerangka polistirena bereaksi dengan
FDA dengan bantuan FeCl; membentuk perantara yang
kemudian direaksikan dengan unit polistirena lainnya
untuk  menyelesaikan  proses  hypercrosslinking
menghasilkan area permukaan spesifik yang dan
struktur berpori dengan stabilitas yang baik (Liu et al.,

2020).

. Mikroenkapsulasi In-situ

Enkapsulasi merupakan suatu teknik pelapisan
suatu material inti menggunakan substansi yang lain
untuk lapisan luar atau pembungkusnya. Material yang
dienkapsulasi dapat berupa material padat, cair,
maupun gas. Material yang dienkapsulasi ini umumnya
merupakan suatu senyawa aktif yang perlu dibatasi
bahkan dilindungi dari lingkungan luar agar tidak
terjadi reaksi yang tidak diinginkan (Helmyati et al,
2018).

Enkapsulasi adalah proses di mana suatu partikel
yang sangat kecil dari bahan dilapisi dengan film
kontinyu dari bahan polimer. Bahan yang akan
dienkapsulasi biasanya disebut sebagai bahan inti,
namun bisa juga disebut dengan fase internal, fase aktif,

muatan atau isi. Biasanya konten inti akan memiliki
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berat sekitar 80% meskipun apa pun hingga 95%
dimungkinkan (Nelson, 2011).

Melimpahnya polimer alam dan polimer buatan
manusia memberikan ruang lingkup yang luas dalam
pemilihan material shell, yang memungkinkan
pembuatan shell dapat ditembus (permeable), setengah
tembus (semi-permeable) atau tidak dapat ditembus
(impermeable). Kulit permeable digunakan untuk
aplikasi pelepasan (release), sedangkan kapsul semi-
permeabel biasanya kedap terhadap bahan inti (core)
tetapi permeable terhadap cairan dengan berat molekul
rendah. Oleh Kkarena itu Kkapsul tersebut dapat
digunakan untuk menyerap zat dari lingkungan dan
membebaskannya kembali ketika dibawa ke media lain.
Kapsul yang impermeable membungkus bahan inti dan
melindunginya dari lingkungan eksternal. Oleh karena
itu, untuk melepaskan materi isi dari kapsul harus
dipecah oleh tekanan luar, dilelehkan, dikeringkan,
dilarutkan dalam pelarut atau dirusak di bawah
pengaruh cahaya (Evi, Budianto, 2012).

Ada tiga cara enkapsulasi: nanoenkapsulasi,
mikroenkapsulasi, makroenkapsulasi dan stabilisasi
bentuk (Su et al, 2018). Mikroenkapsulasi adalah

proses pelapisan partikel individu atau tetesan dengan
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film terus menerus (Jamekhorshid et al., 2014) untuk
menghasilkan enkapsulasi partikel dengan diameter
lebih kecil dari 1 milimeter (Ushak et al., 2016). Bahan
perubahan fase mikroenkapsulasi terdiri dari dua
bagian utama: komposit sebagai inti dan polimer atau
cangkang anorganik sebagai wadah komposit seperti
gambar 2.4. Mikrokapsul mungkin memiliki bentuk
yang teratur misalnya bulat, tabung, dan oval atau dapat
dibuat dalam bentuk yang tidak beraturan. Gambar 2.6
menggambarkan bentuk khas mikrokapsul yang
terutama bergantung pada bahan inti dan proses
pengendapan cangkang (Jamekhorshid et al., 2014).
Mikroenkapsulasi memiliki beberapa tujuan,
seperti menahan komposit saat fase cair untuk
mencegah perubahan komposisi komposit karena
kontak dengan lingkungan luar komposit, mengurangi
tingkat perubahan volume internal dan eksternal
komposit, meningkatkan perpindahan panas dari dan
ke sekitar mikrokapsul komposit karena dengan ukuran
mikro luas permukaan penyerapan komposit akan
bertambah, dan meningkatkan stabilitas siklus
perubahan fase karena pemisahan fase dibatasi jarak

mikroskopis (Ushak et al., 2016).
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Cangkang

Inti

Gambar 2.4 Mikrokapsul (Jamekhorshid et al., 2014).

O
SO
@

Mononuklear Polinuklear
Matriks Dinding berlapis

Gambar 2.5 Morfologi mikrokapsul (Jamekhorshid
etal,2014)

Proses mikroenkapsulasi dapat dikategorikan
menjadi dua kelompok yaitu metode fisika dan metode
kimia. Metode fisika: spray drying, multiple multiple

nozzle spraying, fluidized bed coating, ekstruksi
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sentrifugal, ekstruksi, microfluidic channels. Metode
kimia: polimerisasi antar muka, polimerisasi in-situ,
polikondensasi, koaservasi, pemisahan fase, layer-by-
layer assembly (Nguon et al, 2018). Metode fisik
dibatasi oleh ukuran butiran sehingga pembuatannya
berguna untuk memproduksi partikel komposit
mikroenkapsulasi, dan metode kimia dapat
menghasilkan partikel komposit terenkapsulasi yang
jauh lebih kecil (Su et al., 2015).

Sistem polimer termoplastik dan termoset telah
digunakan untuk menghasilkan komposit polimer
menggunakan pendekatan sintesis in-situ (Osman et al,
2003). Polimerisasi in-situ adalah teknik enkapsulasi
kimia yang sangat mirip dengan polimerisasi
antarmuka. Karakteristik yang membedakan dari
polimerisasi in-situ adalah bahwa tidak ada reaktan
yang termasuk dalam bahan inti. Semua polimerisasi
terjadi dalam fase kontinu, bukan di kedua sisi
antarmuka antara fase kontinu dan bahan inti, seperti
dalam polimerisasi antarmuka (Nelson, 2011).
Polimerisasi  in-situ  merupakan metode yang
menguntungkan untuk memperoleh polimer/partikel
komposit anorganik dalam skala besar. Partikel akan

diimpregnasi dengan monomer mengikuti proses
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polimerisasi menggunakan berbagai metode. Metode
yang memungkinkan agar memperoleh partikel polimer
monodispersi menggunakan air sebagai media dispersi

yaitu emulsi polimerisasi (Dragostin et al., 2017).

B. Karakterisasi
1. Analisis Kebocoran

Analisis kebocoran dinyatakan dengan Lr. Analisis
ini digunakan untuk menghitung persen tingkat
kebocoran mikrokapsul komposit secara sederhana
menggunakan oven. Beberapa gram masing-masing
sampel ditimbang dan mendapatkan massa awal (Mo).
Kemudian dipanaskan dengan oven pada suhu tertentu
selama beberapa waktu. Setelah dilakukan pemanasan,
sampel ditimbang dan menghasilkan massa setelah
pemanasan (M,). Tingkat kebocoran dihitung dengan

persamaan berikut (Jiang et al., 2018; Zhang et al,

2017):
Lr (%) = "2 x 100% (2.1)
]
dimana,
Lr = Kebocoran (%)
Mo = Massa komposit sebelum pemanasan(gram)

Mn = Massa komposit sesudah pemanasan (gram)
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2. FTIR

Fourier Transform Infrared Spectroscopy digunakan
untuk menentukan gugus fungsi komposit (Zhang et al.,
2018). FTIR merupakan instrumentasi untuk
mengukur besarnya radiasi inframerah.
Spekrofotometer FTIR banyak digunakan untuk
mempelajari suatu material melalui analisa struktur
ataupun gugus fungsinya. Suatu radiasi inframerah yang
melewati suatu molekul, maka molekul tersebut akan
menyerap sejumlah energi yang dipancarkan sehingga
menyebabkan ikatan pada suatu molekul mengalami
vibrasi atau getaran. Berbeda dengan serapan
ultraviolet dengan energinya yang mampu mengeksitasi
sebuah elektron menuju orbital dengan tingkat energi
yang lebih tinggi, radiasi inframerah tidak memiliki
cukup energi untuk membuat elektron tereksitasi.
Dengan demikian, serapan inframerah dengan
energinya hanya mampu menyebabkan bergetarnya
atom-atom yang saling berikatan dalam suatu molekul,
dimana suatu tipe ikatan atau gugus fungsi tertentu
akan mengadsorp radiasi inframerah pada panjang
gelombang yang khas atau spesifik (Sari, 2010).

FTIR lebih banyak digunakan untuk mempelajari

molekul yang dapat mengalami dua jenis perubahan
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yaitu stretching vibration (vibrasi ulur) menyebabkan
perubahan panjang ikatan dan bending vibration
(vibrasi tekuk) yang menyebabkan perubahan sudut
ikatan. Perubahan pada panjang ikatan biasanya terjadi
pada energi atau frekuensi yang tinggi karena stretching
membutuhkan energi yang lebih tinggi dibandingkan
bending vibration. Berdasarkan hukum Hooke,
bertambahnya massa atom-atom akan memvibrasi
atom-atom pada frekuensi yang lebih rendah atau pada
energi yang lebih rendah (Khan et al., 2018).

Spektrum elektromagnetik dari inframerah terbagi
dalam tiga daerah diantaranya inframerah dekat
(overtone region) berkisar pada 0,8-2,5ym (12500-4000
cm!), inframerah tengah (vibration-rotation region)
berikisar pada 2,5-50ym (4000-200 cm), dan
inframerah jauh (rotation region) berkisar 50-1000ym
(12500-4000 cm-1). Adapun daerah utama untuk tujuan
analisis berkisar 2,5-25ym (Vogel, 1989). Umumnya,
spektra inframerah untuk identifikasi molekul terbagi
ke dalam empat bagian, diantaranya sebagai berikut.

a. Daerah 4000-2500 cm, untuk adsorpsi ikatan
tunggal hidrogen dengan unsur-unsur lainnya

seperti O-H, N-H, dan C-H.
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b. Daerah 2000-2500 cm-! untuk adsorpsi rangkap tiga,
C=C, C=N.

c. Daerah 2000-2500 cm-! untuk adsorpsi rangkap dua,
seperti C=C dan C=0.

d. Daerah 1500-2000 cm-!, dimana daerah dari 1000-
1500 cm-l biasanya digunakan untuk
mengidentifikasi adsorpsi C-O, C-C, dan vibrasi
bending lainnya. Sedangkan daerah 700-400 cm'!
biasanya disebut sebagai daerah Fingerprint.

Analisis FTIR pada penelitian ini diharapkan dapat
mengidentifikasi gugus fungsi senyawa-senyawa
berikut: wilayah mode peregangan C-H pada puncak
serapan 3200 cm! hingga 2800 cm-l. Beberapa puncak
serapan pada 3082 cm-, 3060 cm! dan 3026 cm! dari
getaran regangan C-H aromatik, pita serapan pada
2916 cm! dan 2849 cm! masing-masing dari
peregangan asimetris dan simetris vibrasi gugus
metilen -CH,. Puncak serapan pada 1471 cm! karena
adanya getaran tekuk C-H. Puncak serapan pada 1493
cm!l dan 1452 cm! berasosiasi dengan getaran
regangan cincin benzena C=C, dan puncak serapan pada
757-697 cm! untuk getaran deformasi cincin benzena

(Zhang et al., 2018).
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Reflectance (%)
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Wavenumber (cm )
Gambar 2.6 Spektrum FTIR ODE murni (Baglioni et
al., 2018)

Gambar 2.6 menunjukkan adanya sinyal karena
peregangan asimetris hidrokarbon alifatik pada 2915
cm'l dan pada 2848 cm terjadi peregangan simetris
hidrokarbon alifatik. Vibrasi in-plane hidrokarbon
alifatik terletak pada 1471, 1464, dan 1375 cm'.
Sedangkan puncak akibat gugus vibrasi yang sama
ditemukan pada 720 m-1(Baglioni et al., 2018).
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Gambar 2.7 Spektrum FTIR polistirena (Wankasi &
Dixon, 2014)
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Gambar 2.7 menyajikan spektrum FTIR polistirena.
Puncak tajam pada 3000-2800 cm-lterjadi karena
peregangan C-H aromatik. 1700-1500 cm-! karena C=C
aromatik dan 3000-2800 cm-! karena peregangan C-H
alkane. 1600-1300 cm? karena pembengkokan C-H
alifatik dan 1750-1735 cm! karena peregangan ester
(karbonil) C=0 (Wankasi & Dixon, 2014).

Transmittance(%)

T T T T T T T T T T T T T
000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

Wavenum ber(cm': )

Gambar 2.8 Spektrum FTIR FeCl; (Sheng et al., 2020)

3. XRD

Fase kristaloid komposit dieksplorasi oleh X-ray
Diffraction (XRD) dengan metode pemindaian dengan
kecepatan tertentu dari 5°(20)/menit dan kondisi

operasi tetap 40 kV dan 15 mA.
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Gambar 2.9 Difraktogram XRD ODE murni (Rao &
Zhang, 2011)
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Gambar 2.10 Difraktogram XRD PS (Donbebe &
Dikio, 2014)



24

Fel ,

Intensitas {au)

U N A

15171921 2325272931 3335373941 434547
28 (aelar)

Gambar 2.11 Difraktogram XRD FeCl; anhidrat
(Abdelrazek, 2007)

Uji instrumen XRD juga digunakan untuk
mengetahui ukuran komposit yang dihasilkan.
Persamaan Debye-Scherrer banyak digunakan untuk
perhitungan ukuran Kkristal dari difraktogram XRD.
Ukuran kristal diasumsikan sebagai domain difraksi
yang koheren, tidak harus sama dengan ukuran
partikel. Persamaan Debye-Scherrer mengaitkan
puncak XRD yang melebar ke ukuran kristal secara
eksklusif yang dinyatakan sebagai berikut: (Bindu &
Thomas, 2014)

KA
" BcosB

(2.2)

dimana

D= ukuran kristal (nm)
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K= konstanta faktor bentuk kristal (0,90)

A = panjang gelombang XRD (0,15406 nm)

B =nilai Full Width at Half Minimum (FWHM) (rad)
0 = sudut difraksi (°)

C. Kajian Pustaka

Kajian penelitian terdahulu yang dijadikan penulis
sebagai bahan acuan dan pertimbangan dalam skripsi ini
adalah sebagai berikut :

Zhang et al (2018) membuat komposit ODE/PS/EG
sebagai polystyrene-based form-stable composite phase
change materials (CPCMs) dengan metode larutan dan
refluks. n-oktadekana (ODE) digunakan sebagai bahan
penyimpanan energi panas, polistirena (PS) bertindak
sebagai bahan pendukung, dan grafit diperluas (EG)
sebagai filler untuk meningkatkan konduktivitas termal
komposit. Penelitian ini menunjukkan nilai kalor laten
CPCM dengan kandungan ODE tertinggi (48,5 wt%) adalah
98,05 J/g dengan suhu leleh rendah yaitu 27,5°C.
Penggunaan ODE menjadikan material CPCM menjadi
stabil dan sangat menjanjikan sebagai penyimpanan energi
panas dalam sistem penyimpanan energi panas matahari.

Liu et al (2020) mengenkapsulasi komposit berbahan
dasar parafin dengan limbah polistirena. Menghasilkan

komposit dengan tingkat enkapsulasi mencapai 68,7%. Hal
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ini dapat membuktikan bahwa limbah polistirena layak
digunakan sebagai bahan enkapsulasi komposit. Pada
penelitian ini juga digunakan katalis FeCls. Secara singkat,
cincin fenil kerangka polistirena bereaksi dengan FDA
dengan bantuan FeCl; membentuk perantara yang
kemudian direaksikan dengan unit polistirena lainnya
untuk menyelesaikan proses hypercrosslinking. Reaksi
hypercrosslinking  berkaitan dengan ketahanan dan
kinetika reaksi Friedel-Crafts yang cepat sehingga
menghasilkan area permukaan spesifik yang besar dan
struktur berpori dengan stabilitas yang baik. Selain itu
FeCl; dikonversikan menjadi oksida besi untuk
meningkatkan ekonomi atom yang secara maksimal dapat
meningkatkan konduktivitas dan stabilitas termal
komposit dibandingkan dengan parafin murni.
Srinivasaraonaik (2020) mengerjakan
mikroenkapsulasi komposit yang disintesis dengan
campuran eutektik (75% SA+25% CA) sebagai inti dan
melamin  formaldehida  (MF) sebagai cangkang
menggunakan polimerisasi in-situ. Hasil penelitian
menunjukkan bahwa proses enkapsulasi in-situ
menghasilkan peningkatan stabilitas termal campuran
eutektik, meningkat dari 202,5 menjadi 212,3 °C, dan
enkapsulasi M-PCM ditemukan sampai 85,3%. Titik leleh
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dan panas laten fusi M-PCM ditemukan masing-masing
34,5°Cdan 103,9 k] / kg.

Abdelrazek (2007) menyiapkan film polietil-
metakrilat (PEMA) murni dan didoping FeCls;. Hasil
menjelaskan bahwa FeCl; memiliki kecenderungan yang
baik untuk melakukan beberapa fase kristal dalam matriks
polimer. Penambahan FeCl; ke film PEMA menyebabkan
pembentukan beberapa fase kristal teratur dengan
konsentrasi yang bergantung pada kandungan FeCls.
Keseragaman kristal yang dihasilkan berakibat pada
peningkatan stabilitas termal PEMA.

Berdasarkan penelitian tersebut maka akan dilakukan
penelitian mikroenkapsulasi in-situ komposit ODE dengan
limbah polistirena dan FeCl; sebagai filler untuk
menghasilkan salah satu material pendukung dalam

penyimpanan energi.

. Hipotesis

FeCl; diharapkan akan melekat sebagian ke dalam
rantai polimer membentuk kompleks transfer muatan atau
mungkin ada dalam bentuk agregat molekuler di antara
rantai polimer. Cincin fenil kerangka polistirena akan
bereaksi dengan FeCl; dengan bantuan formaldehid
membentuk perantara berupa gugus Fe-O (Fe;0,) dan C-

Cl. Gugus tersebut akan direaksikan dengan unit
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polistirena untuk menghasilkan area permukaan spesifik
dengan gugus fungsi C=C, C-H, -CH,, -CHs. Semakin besar
volume pelarut toluena tingkat kebocoran ODE/PS akan
semakin kecil, karena bertambahnya volume pelarut

mengakibatkan emulsi ODE/PS saat reaksi semakin stabil.



BAB III
METODE PENELITIAN

A. Alat dan Bahan
1. Alat
Alat yang diperlukan dalam penelitian ini adalah
labu alas bulat, pipet volume, oven, magnetic stirrer,
thermometer, gelas beaker, gelas ukur, batang
pengaduk, cawan porselein, spatula, neraca analitik,
klem dan statif, FTIR (Bruker Alpha II) dan XRD (Rigaku
Miniflex 600 Benchtop).
2. Bahan
Bahan yang diperlukan dalam penelitian ini adalah
limbah polistirena (styrofoam dari limbah pembungkus
makanan), ODE PA (Sigma Aldrich), serbuk reagen
analitik FeCl; anhidrat (Smart-Lab), toluena PA (Smart-
Lab), cairan FDA PA (Smart-Lab), aquades, kertas

saring, alumunium foil (Bestfresh).

B. Metode
1. Preparasi Limbah Polistirena
Limbah polistirena dicuci dan dibilas menggunakan
akuades kemudian dikeringkan dengan diangin-

anginkan. Setelah limbah polistirena kering, selanjutnya

29
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limbah polistirena dipotong menjadi ukuran 0,5x0,5
cm.

. Preparasi Mikroenkapsulasi Komposit n-Oktadekana
Limbah Polistirena (ODE/PS) (Liu et al., 2020)

Komposit ODE/PS disiapkan dengan melelehkan
10 gram ODE pada suhu 80°C dalam labu alas bulat 100
mL. Kemudian ditambahkan larutan limbah PS. Larutan
limbah PS dibuat dengan melarutkan 1,5 gram limbah
PS menggunakan pelarut toluena dengan variasi 10, 20,
30, 40, 50 mL pada suhu ruang. Setelah ODE dan larutan
limbah PS homogen, kemudian ditambah 3,2 mL FDA
dalam kondisi pengadukan menggunakan magnetic
stirrer pada suhu 120°C selama 8 jam. Kemudian
dilakukan analisis kebocoran untuk mendapatkan
ODE/PS dengan volume toluena yang paling optimum.

. Preparasi Mikoroenkapsulasi Komposit ODE/PS dengan
Filler FeCl; (ODE/PS/FeCls)

Komposit ODE/PS/FeCl; disiapkan dengan
melelehkan 10 gram ODE pada suhu 80°C dalam labu
alas bulat 100 mL. Kemudian ditambahkan larutan
limbah PS. Larutan limbah PS dibuat dengan
melarutkan 1,5 gram polistirena menggunakan pelarut
toluena pada suhu ruang dengan volume optimum pada

prosedur sebelumnya. Setelah ODE dan larutan limbah
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PS homogen, kemudian ditambah 3,2 mL FDA dan FeCl;
anhidrat dengan variasi 0,5; 1; 1,5 gram secara
berurutan dan diaduk pada suhu 120°C selama 8 jam.
Komposit diperoleh dengan bentuk padatan coklat
gelap dicuci dengan akuades dan dikeringkan dalam

oven pada 80°C selama 12 jam.

C. Karakterisasi
1. Analisis kebocoran komposit

Analisis tingkat kebocoran dinyatakan dengan Lr.
Satu gram masing-masing sampel komposit ODE/PS
dengan toluena 10, 20, 30, 40 dan 50 mL diletakkan
pada kertas saring sebagai massa awal (Mo). Kemudian
dipanaskan dengan oven pada suhu 80°C selama 2 jam.
Sampel ditimbang dan menghasilkan massa setelah
pemanasan (M,). Selisih M, dengan M, disebabkan oleh
perubahan massa inti mikrokapsul komposit yang
terjadi karena adanya deformasi cangkang mikrokapsul
yang disebabkan karena depresi material akibat
pemanasan. Kemudian tingkat kebocoran dihitung
dengan persamaan berikut (Jiang et al., 2018; Zhang et
al, 2017):

Mo—M,

Lr (%) = =22 X 100% (3.1)
0
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dimana,
Lr =Kebocoran (%)
My = Massa komposit sebelum pemanasan (gram)
Mn = Massa komposit sesudah pemanasan (gram)
. FTIR

Fourier Transform Infrared Spectroscopy (FTIR)
digunakan untuk menentukan gugus fungsi komposit
ODE/PS/FeCl; 0; 0,5; 1 dan 1,5 gram. Satu miligram
sampel ODE/PS/FeCl; 0; 0,5; 1 dan 1,5 gram digiling
menjadi bubuk, dan kemudian dicampur dengan 100
mg KBr murni kering (AR grade), ukuran partikel
campuran sekitar 2um (200 mesh), kemudian
campuran dicetak di bawah tekanan 20MPa selama 2
menit, dan diperoleh lembaran transparan. Kemudian
dianalisis dengan FTIR dari bilangan gelombang 400
hingga 4000 cm dengan resolusi 2 cm-1.
. XRD

Fase kristaloid komposit ODE/PS/FeCl; 0; 0,5; 1
dan 1,5 gram dieksplorasi oleh X-ray Diffraction (XRD)
dengan mode pemindaian dengan Kkecepatan 4-
80°(268)/menit dan kondisi operasi tetap 40 kV dan 15
mA. Serbuk sampel diisikan ke dalam sumur kaca 20
mmx20 mmx0,5 mm dan dipadatkan kemudian

dianalisis dengan instrumen XRD.
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Ukuran kristal dihitung dari difraktogram XRD
menggukanan persamaan Debye-Scherrer dinyatakan
sebagai berikut: (Bindu & Thomas, 2014)

_ k4
" Bcos6

(3.2)

dimana

D= ukuran kristal (nm)

K= konstanta faktor bentuk kristal (0,90)

A = panjang gelombang XRD (0,15406 nm)

B = nilai Full Width at Half Minimum (FWHM) (rad)

0 = sudut difraksi (°)

dengan nilai § dan 6 yang diperoleh dari analisis

melalui software origin lab.



BAB1V
HASIL DAN PEMBAHASAN

A. Preparasi Komposit ODE/PS

Percobaan diawali dengan preparasi limbah
polistirena. Limbah polistirena dicuci dan dibilas
menggunakan akuades kemudian dikeringkan dengan
diangin-anginkan. Setelah limbah polistirena Kkering,
selanjutnya limbah polistirena dipotong menjadi ukuran
0,5%0,5 cm dan limbah polistirena siap digunakan sebagai
bahan komposit.

Komposit ODE/PS disiapkan dengan melelehkan ODE
pada suhu 80°C dalam labu alas bulat 100 mL. Lelehan ODE
ditambahkan pelarut toluena dengan variasi 10, 20, 30, 40,
50 mL dan limbah polistirena 1,5 gram. Setelah limbah
polistirena larut sepenuhnya, 3,2 mL FDA ditambahkan
dalam kondisi pengadukan menggunakan magnetic stirrer
pada suhu 120°C selama 8 jam. Material yang dihasilkan
berupa padatan lilin berwarna putih seperti pada gambar
4.1. Material yang didapat kemudian dianalisis untuk
mengetahui tingkat kebocoran komposit masing-masing
volume pelarutnya dengan perhitungan tingkat kebocoran

(Lr).
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(@) m_____ ©
(d) (e)
Gambar 4.1 (a) Komposit ODE/PS pelarut 10 mL,
(b) Komposit ODE/PS pelarut 20 mL, (c) Komposit

ODE/PS pelarut 30 mL, (d) Komposit ODE/PS pelarut 40
mlL, (e) Komposit ODE/PS pelarut 50 mL

. Analisis Kebocoran

Analisis kebocoran dinyatakan dengan tingkat
kebocoran (Lr). Analisis Lr dilakukan untuk mengetahui
volume optimum pelarut toluena dalam pembuatan
mikroenkapsulasi komposit ODE/PS. Analisis Lr dilakukan
dengan pengukuran 0,5 gram masing-masing sampel
komposit ODE/PS sebagai massa awal (My). Kemudian
dipanaskan dengan oven pada suhu 80°C selama 2 jam.
Sampel ditimbang dan menghasilkan massa setelah

pemanasan (My).
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Berdasarkan perhitungan yang telah dilakukan pada
lampiran 2, jumlah M, diseragamkan yaitu 0,5 gram.
Komposit ODE/PS dengan komposisi volume toluena 10
mL menghasilkan M, 0,41 gram, sehingga menghasilkan Lr
18 %. Selanjutnya komposit ODE/PS dengan toluena 20
mL menghasilkan M, 0,46 gram setelah pemanasan, maka
dihasilkan Lr sebesar 8 %. Kemudian komposit ODE/PS
dengan toluena 30 mL menghasilkan M, 0,43 gram setelah
pemanasan dan diperoleh Lr sebesar 14 %. Komposit
ODE/PS dengan toluena 40 mL menghasilkan M, 0,5 gram
setelah pemanasan, maka dihasilkan Lr sebesar 0 %.
Terakhir, komposit ODE/PS dengan toluena 50 mL
menghasilkan M, 0,47 gram setelah pemanasan, maka
dihasilkan Lr sebesar 6 %.

Analisis tersebut menunjukkan tingkat kebocoran dari
komposit ODE/PS dengan volume pelarut toluena 10, 20,
30, 40, 50 mL masing-masing yaitu 18, 8, 14, 0, 6 %. Hasil
perhitungan menunjukkan bahwa volume optimum
toluena sebesar 40 mL, karena komposit ODE/PS yang
dihasilkan memiliki Lr terendah dengan persentase
kebocoran 0%. Semakin besar volume pelarut maka
tingkat kebocorannya akan semakin kecil, karena dengan
bertambahnya volume pelarut maka semakin stabil emulsi

ODE/PS saat reaksi. Lr komposit ODE/PS dengan volume
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toluena 50 mL kembali meningkat menjadi 6 %. Hal
tersebut disebabkan karena adanya sisa pelarut toluena
yang belum menguap sempurna saat sintesis ODE/PS.

Lr disebabkan oleh perubahan massa ODE pada
komposit ODE/PS yang terjadi karena adanya deformasi
cangkang mikrokapsul akibat pemanasan. Penjelasan
tersebut dapat diartikan bahwa semakin besar massa
komposit ODE/PS yang berkurang, maka semakin banyak
ODE dalam mikrokapsul yang terlepas dari komposit
tersebut dan semakin besar pula tingkat kebocoran

cangkang mikrokapsul kompositnya.

Preparasi Komposit ODE/PS/FeCl;

Komposit ODE/PS/FeCl; disiapkan dengan
melelehkan 10 gram ODE pada suhu 80°C dalam labu alas
bulat 100 mL. Kemudian ditambahkan larutan limbah PS
dengan pengadukan. Larutan limbah PS dibuat dengan
melarutkan 1,5 gram polistirena menggunakan pelarut
toluena dengan volume optimum pada prosedur
sebelumnya yaitu 40 mL. Setelah ODE dan larutan limbah
PS homogen, kemudian ditambah 3,2 mL FDA dan FeCl3
anhidrat dengan variasi 0,5; 1; 1,5 gram secara berurutan
dan diaduk pada suhu 120°C selama 8 jam. FDA
ditambahkan untuk direaksikan dengan kerangka

polistirena dengan bantuan FeCl; membentuk perantara
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berupa gugus Fe-O dan C-Cl yang kemudian direaksikan
dengan unit polistirena lainnya.

Komposit ODE/PS/FeCl; berupa padatan coklat gelap
dicuci dengan akuades untuk menghilangkan sisa FDA dan
dikeringkan dalam oven pada suhu 80°C selama 12 jam
dan menghasilkan material komposit ODE/PS/FeCl;
seperti pada gambar 4.2. Komposit ODE/PS tanpa FeCl;
berbentuk padatan putih, komposit ODE/PS/FeCl; 0,5
gram berbentuk padatan berwarna krem dan material
komposit ODE/PS/FeCl; yang diperoleh dari FeCl; 1 dan
1,5 gram berbentuk padatan coklat. Perbedaan warna
tersebut dipengaruhi oleh banyak sedikitnya FeCl; yang

berikatan dalam komposit tersebut.

~ P -
it s R ey ¢
A A m m

() (b) (c) (d)
Gambar 4.2 (a) Komposit ODE/PS, (b) Komposit
ODE/PS/FeCl; 0,5 gram, (c) Komposit ODE/PS/FeCl; 1 gram,
(d) Komposit ODE/PS/Fe(Cl; 1,5 gram
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. Analisis FTIR

FTIR digunakan untuk mengidentifikasi gugus fungsi
dan jenis ikatan pada komposit ODE/PS tanpa
penambahan FeCl; dan komposit ODE/PS/FeCl; dengan
penambahan 0,5; 1 dan 1,5 gram FeCls. Spektra FTIR
komposit ODE/PS/ FeCl; dapat dilihat pada gambar 4.3.

1
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Gambar 4.3 Spektra FTIR komposit ODE/PS dari bawah
ke atas dengan penambahan FeCl; 0 gram, FeCl; 0,5 gram,

FeCl; 1 gram, FeCl3 1,5 gram
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Tabel 4.1 Interpretasi spektra FTIR komposit ODE/PS

Bilangan Gelombang (cm-1)

Interpretasi FeCl, 0 Fgflsl3 FeCl,1 F;,C513
Vibrasi regangan 2956,39 2956,30 2956,04 2956,33
-CH; asimetris
Vibrasi regangan 2915,84 2915,54 2915,73 2915,96
-CH, asimetris
Vibrasi regangan 2847,77 2847,55 2847,67 284793
-CH, simetris
Vibrasi regangan 1631,57 1631,57
C=C cincin 1588,40
Benzene 1462,94 1462,72 1461,81 1462,74
Vibrasi 1377,46 1377,55 1377,42 1377,50
deformasi -CH;
Vibrasi 721,60 721,87 721,78 722,04
deformasi cincin
benzena
C-Cl - - 699,01 699,06
Vibrasi oksida - 555,77 559,77
logam Fe-0 512,73 514,95

Tabel 4.1 menunjukkan respon utama ODE pada

material komposit ODE/PS, dimana puncaknya muncul

sekitar pita serapan 2956 cm yang merupakan vibrasi

regangan -CH; asimetris, kemudian 2916 cm-! dan 2849

cm'! masing-masing berasal dari peregangan asimetris

dan simetris vibrasi gugus metilen -CH,. Puncak serapan

pada bilangan gelombang 1460 cm sampai 1631 cm'!

merupakan vibrasi regangan C=C cincin benzena (Zhang
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et al,, 2018), pada bilangan gelombang 1377 cm-! berasal
dari vibrasi deformasi -CHz (Liu et al, 2020), puncak
serapan 721 cm-! untuk vibrasi deformasi cincin benzena.
(Zhang et al., 2018).

Komposit ODE/PS tanpa penambahan FeCl; memiliki
gugus fungsi -CHjz asimetris (2956,39 cm!), deformasi -
CHs; (1377,46 cm), -CH, simetris (2847,77 cm'!) dan
asimetris (2915,84 cm), vibrasi regangan C=C cincin
benzena (1631,57 cm'! dan 1462,94 cm-!) dan deformasi
cincin benzena (1377,46 cm1). Komposit ODE/PS dengan
penambahan FeCl; 0,5 gram memiliki gugus fungsi -CH;
asimetris (2956,30 cm1), deformasi -CH3 (1377,55 cm1),
regangan -CH, simetris (2847,55 cm') dan asimetris
(2915,54 cm?), vibrasi regangan C=C cincin benzena
(1631,57 cm?! dan 1462,72 cmt), deformasi cincin
benzena (1377,46 cm'l) dan vibrasi metal-oxygen Fe-O
(512 cm) yang berasal dari penambahan 0,5 gram FeCl;
(Liu et al, 2020). Komposit ODE/PS/FeCl; 1 gram
memiliki gugus fungsi -CH; asimetris (2956,04 cm1),
deformasi -CHs (1377,42 cm), regangan -CH, simetris
(2847,67 cm1) dan asimetris (2915,73 cm-1), vibrasi
regangan C=C cincin benzena (1588,40 cm! dan 1461,81
cm-1), deformasi cincin benzena (1377,42 cm), vibrasi

metal-oxygen Fe-O (555,77 cm) yang berasal dari
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penambahan 1 gram FeCl; (Liu et al.,, 2020) dan gugus C-
Cl (699,01 cm1) (Abdelrazek, 2007). Komposit
ODE/PS/FeCl; 1,5 gram memiliki gugus fungsi -CHj;
asimetris (2956,33 cm), deformasi -CHz (1377,50 cm1),
regangan -CH, simetris (2847,93 cm) dan asimetris
(2915,96 cm1), vibrasi regangan C=C cincin benzena
(1462,74 cm1), deformasi cincin benzena (1377,50 cm1),
vibrasi metal-oxygen Fe-0 (559,77 cm! dan 514,95 cm-1)
karena penambahan 1,5 gram FeCl; (Liu et al., 2020) dan
gugus C-CI (699,06 cm1) (Abdelrazek, 2007).
Berdasarkan hasil analisis yang sudah dilakukan,
komposit yang menunjukkan perbedaan yaitu ODE/PS
tanpa penambahan FeCl; karena tidak terdapat gugus C-
Cl dan gugus Fe-O serta komposit ODE/PS dengan
penambahan 0,5 gram FeCl; juga tidak menunjukkan
adanya gugus C-Cl. Puncak vibrasi gugus Fe-O pada
penambahan 1 gram FeCl; memiliki intensitas yang lebih
besar dibandingkan dengan FeCl; 1,5 gram. Perbedaan
intensitas ini terjadi karena pada variasi FeCl; 1 gram
mempunyai kemungkinan Fe3* yang lebih banyak
bereaksi dengan 0% yang mengakibatkan banyak
terbentuknya gugus Fe-O. Sedangkan pada konsentrasi
FeCl; 1,5 gram mengakibatkan berlimpahnya Fe3* yang

tidak berikatan karena kurangnya konsentrasi reagen
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yang menyediakan pasangan elektron untuk berikatan

dengan Fe3-.

. Analisis XRD

Fase kristaloid PCM dieksplorasi oleh XRD dengan
mode pemindaian dengan kecepatan 4-80°(20)/menit
dan kondisi operasi tetap 40 kV dan 15 mA dengan
membandingkan data difraktogram yang diperoleh
dengan database standar JCPDS No. 53-1532 untuk
ODE, JCPDS No. 41-1107 PS dan JCPDS No. 00-900-5837
untuk FeCls. Hasil analisis XRD ditunjukkan oleh gambar
4.4. Gambar 4.4 menunjukkan adanya perbedaan
intensitas difraksi pada penambahan variasi konsentrasi
FeCl; 0; 0,5; 1; 1,5 gram. Gambar 4.4 menunjukkan pola
XRD sesuai dengan bidang ODE sesuai dengan JCPDS No.
53-1532 karena terdapat puncak pada 26 19°, 21° dan
22° yang menunjukkan bahwa beberapa ODE
dimasukkan ke dalam pori-pori PS (Li et al., 2022).
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Gambar 4.4 Difaktogram XRD komposit ODE/PS
dengan FeCl; 0 gram, ODE/PS dengan FeCl;3 0,5 gram,
ODE/PS dengan FeCl3 1 gram, ODE/PS dengan FeCl5 1,5

gram
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Analisis XRD juga menunjukkan bahwa tidak ada
perubahan dalam struktur kristal ODE setelah dicampur
dengan PS, dan penambahan FeCl; tidak berpengaruh
pada struktur kristal komposit ODE/PS (Zhang et al,
2018). Intensitas puncak difraksi meningkat pada
komposit dengan penambahan 0,5 gram FeClz. Komposit
dengan penambahan FeCl; 1 dan 1,5 gram menunjukkan
penurunan intensitas pola difraksi ODE dan terdapat
pelebaran puncak pada 20 sekitar 20° yang menunjukkan
adanya PS sesuai JCPDS No. 41-1107 (Ohtaka et al,
2011). Komposit dengan penambahan FeCls, terdapat
puncak 20 sekitar 36° sesuai JCPDS No. 00-900-5837
yang menandakan adanya FezO, (Li et al, 2021).
Intensitasnya semakin meningkat dengan bertambahnya
komposisi FeCly (Saranya et al, 2017). Dapat
diasumsikan bahwa komposit dengan penambahan 1
gram FeCl; merupakan komposit yang cukup baik
dibandingkan dengan penambahan 0,5 dan 1,5 gram
FeCl; karena pada penambahan 0,5 gram FeCls, pola
difraksi PS tidak terbaca. Sedangkan pada komposit
dengan penambahan 1,5 gram FeCl; terdeteksi pola
difraksi PS dengan intensitas rendah.

Penambahan 0,5 gram FeCl; meningkatkan

kristalinitas komposit ODE/PS/FeCl; tetapi semakin
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bertambahnya komposisi FeCls, kristalinitas komposit
ODE/PS/FeCl; semakin menurun dengan hasil
perhitungan derajat kristalinitas pada penambahan FeCl;
0; 0,5; 1; 1,5 gram secara berurutan yaitu 64,66872;
72,09665; 42,37894; 24,49078 %.

Rata-rata ukuran komposit ODE/PS/FeCl; juga
dianalisis menggunakan hasil uji XRD. Ukuran kristal
dihitung dari difraktogram XRD menggukanan
persamaan Debye-Scherrer. Komposit ODE/PS tanpa
penambahan FeCl; memiliki ukuran kristal rata-rata
12,6001 nm. Komposit ODE/PS dengan penambahan 0,5
gram FeCl; rata-rata ukuran kristalnya 14,3374 nm. Rata-
rata ukuran kristal komposit ODE/PS dengan
penambahan 1 gram FeCl; yaitu 9,268612 nm dan
komposit ODE/PS dengan penambahan 1,5 gram FeCl;
rata-rata ukuran kristalnya 5,794734 nm. Ukuran kristal
tersebut merupakan hasil analisis dari perkalian K (0,90)
dengan A (0,15406 nm) dibagi radians FWHM sebagai 8

dikali cos radian 6 yang berasal dari data puncak 26.



BABV
KESIMPULAN DAN SARAN

A. Kesimpulan
Berdasarkan hasil penelitian yang telah dilakukan,
maka dapat disimpulkan bahwa:

1. Komposit ODE/PS mempunyai karakteristik gugus ODE
karena terdapat gugus -CH;, -CH, dengan C=C.
Komposit ODE/PS/FeCl; terdapat gugus -CH,, -CHjs,
C=C, C-Cl dan Fe-O0. Komposit ODE/PS/FeCl;
menunjukkan adanya pola difraksi ODE (26 19°, 21°,
22°), PS (26 20°) dan Fe30,4 (20 36°). Kristalinitas dan
rata-rata ODE/PS/FeCl; 0<0,5>1<1,5 (64,66872<
72,09665>42,37894>24,49078 % dan 12,6001<
14,3374>9,268612>5,794734 nm).

2. Tingkat kebocoran komposit ODE/PS yang dihasilkan
dari volume pelarut toluena 10 20, 30, 40, 50 mL
masing-masing yaitu 18, 8, 14, 0, 6 %. Hasil perhitungan
menunjukkan bahwa volume optimum toluena sebesar
40 mL karena komposit yang dihasilkan memiliki Lr

terendah dengan tingkat kebocoran 0%.

B. Saran
Penelitian lebih lanjut diperlukan untuk mengetahui

sifat termal dan panas laten komposit ODE/PS/FeCl; yang
47
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dapat dilakukan dengan TG-DTA-DSC. Selain itu untuk
mengetahui komposisi, morfologi dan luas permukaan
mikrokapsul  komposit perlu dilakukan analisis

menggunakan SEM-EDX dan TEM.
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DAFTAR LAMPIRAN

Lampiran 1 Langkah Kerja Penelitian

1. Preparasilimbah polistirena

Limbah PS

<— Dicuci dan dibilas dengan aquades
Limbah PS bersih

.« Dikeringkan dengan diangin-anginkan semalam

Limbah PS bersih kering

<<— Dipotong menjadi ukuran 0,5x0,5 cm

Limbah PS siap pakai
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2. Preparasi mikroenkapsulasi komposit limbah polistirena
(ODE/PS)

10 gr ODE

ke Ditambahkan ke dalam labu alas bulat 100mL
ke Dipanaskan hingga 80°C
—— ODEleleh

Limbah PS

= Dilarutkan dengan toluena
(10, 20, 30,40,50,mL)

Larutan Limbah P5

“— Ditambahkan 3,2 mLFDA

Larutan

< Diaduk pada 120°Cselama 8 jam

Komposit

= Dicuci dengan aquades dan dikeringkan dalam
oven pada 80°C selama 2 jam
Komposit ODE/P5
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3. Preparasi mikoroenkapsulasi komposit limbah
polistirena dengan filler FeCl;

10 gr ODE

= Ditambahkan ke dalam labu alas bulat 100mL
= Dipanaskan hingga 80°C
ODE leleh

Limbhah P5

e Dilarutkan dengan toluena
(10,20,30,40,50,mL)

Larutan Limbah P5

ke Ditambahkan 3,2 mLFDA
< Ditambahkan FeCl: anhidrat {0,5;1:1,5 gram)

Larutan

e Diadukpada 120°Cselama 8 jam

Kompaosit

- Dicuci dengan aquades dan dikeringkan dalam

oven pada B0°C selama 2 jam

Komposit ODE/PS/FeCl;




Lampiran 2 Analisis Tingkat kebocoran
1. Toluena 10 mL

M, =0,5 gram

My =0,41 gram

Mo n
Lr (%) = Mo x 100%

0,5-0,41
=—x100%

]

0,09
=——Xx100%
0,5

’

=18%
2. Toluena 20 mL
M, =0,5 gram
M, = 0,46 gram
Lr (%) = 2™ 1 00%
Mo
0,5-0,46
= T %X 100%

0,04
=—— X 100%
0,5

1]

=8%
3. Toluena 30 mL
M, = 0,5 gram
M, =0,43 gram

Mo n
Lr (%) = Mo %X 100%
60



0,5-0,43

X 1009
0,5 %

0,07
= —5 X 100%

]

=14%
Toluena 40 mL
M, =0,5 gram
M, =0,5 gram

Mo n
Lr (%) = Mo X 100%

0,5-0,5
= x 100%
0,5

’

0
=— X 100%
0,5

=0%
Toluena 50 mL
M, =0,5 gram
M, =0,47 gram
Lr (%) = =M 00%
Mo
_ 0,5-0,47

x 1009
0,5 o

0,03
=—— X% 100%
0,5

1]

=6%
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Lampiran 3 Analisis % Kristalinitas

Luas Fraksi Kristalin

% Kristalinitas =
0 Luas Fraksi Kristalin+Luas Fraksi Amorf

14234,95

% Kristalinitas ODE/PS = 201211
=64,66872 %

16665,35
"~ 23115,29

=72,09665 %

% Kristalinitas ODE/PS/FeCl; 0,5 gram

12731,08

% Kristalinitas ODE/PS/FeCl3 1 gram T 30041.06

=42,37894 %

7734

% Kristalinitas ODE/PS/FeCl; 1,5 gram = _31581 68

=24,49078

62



Lampiran 4 Analisis Rata-Rata Ukuran Komposit

FeCl; 0 gram
6000
5000
4000
%2}
g
A 3000
e
]
= 2000
= 2
o
Tplle]
o™
1000 3
E
04

21,27

2350474

1920453

47,14012

20

Radians 6

FWHM

Radians
FWHM

4,29526

2,14763

0,037483215

0,39672

0,00692

6,48647

3,24324

0,056605129

0

0,00515

19,73901

9,86951

0,172255358

4,90719

0,085647

21,23675

10,6184

0,185325605

0,45882

0,00801

23,58448

11,7922

0,205813414

0,48963

0,00855

35,85693

17,9285

0,312910744

0,62431

0,0109

38,05345

19,0267

0,332078997

0,72725

0,01269

40,10756

20,0538

0,350004488

0,65999

0,01152

42,15672

21,0784

0,367886783

0,78351

0,01367

53,13439

26,5672

0,463685026

4,98281

0,08697
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1

. K
A
B
0

K

=0,90
=0,15406 nm
= FWHM =0,39672° =0,00692 rad
=2,14763° =0,037483215 rad
KA
- BcosO
0,90.0,15406

" 0,00692 cos 0,037483215

=20,0109 nm
=0,90
=0,15406 nm
= FWHM
=3,2432°

KA
- BcosBO

=0° =0,0052rad
=0,056605129 rad

0,90.0,15406

- 0,056605129 cos 0,0052

=26,867 nm
=0,90
=0,15406 nm
= FWHM
=9,8695°

KA
" BcosH

=4,90719° =0,08565 rad
=0,172255358 rad
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O ™™ > R

. K

DO ™ >

0,90.0,15406
0,08565€0s0,172255358

=20,0109 nm

=0,90

=0,15406 nm

= FWHM =0,45882° = 0,008 rad

10,618° =0,185325605 rad
KA

- BcosO

0,90.0,15406
0,008 c0s 0,185325605

17,018 nm
0,90
0,15406 nm
FWHM =0,48963° =0,0085 rad
11,792° =0,205813414 rad
KA

- BcosBO

0,90.0,15406
0,0085c0s0,205813414

0,42818 nm

0,90

0,15406 nm

FWHM =0,6243° =0,0109 rad
17,928° =0,312910744 rad
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KA
" Bcosh

0,90.0,15406
" 0,0109cos 0,312910744

=12,107 nm

=0,90

=0,15406 nm

= FWHM =0,7273° =0,0127 rad
=19,027° =0,332078997 rad

KA
" BcosO

0,90.0,15406
"~ 0,0127 cos 0,332078997

DO ™ > R

=10,327 nm

. K =090

A =0,15406 nm

B =FWHM =0,66° =0,0115rad
6 =20,054° =0,350004488 rad

KA
" BcosO

0,90.0,15406
- 0,0127 cos 0,350004488

=11,307 nm
. K =090
A =0,15406 nm
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B =FWHM =0,7835° =0,0137 rad
6 =21,078° =0,367886783 rad
KA
- BcosO
0,90.0,15406
- 0,0137c0s 0,367886783
=9,4609 nm
10. K =0,90
A =0,15406 nm
B =FWHM =4,9828° = 0,087 rad
6 =26,567° =0,463685026 rad
KA
- BcosO
0,90.0,15406
~ 0,087 cos 0,463685026
=1,426 nm
20,0109+ 26,8666+ 1,59495+ 17,0181+15,8827+
Dx _ 12,107+10,327+11,307+9,4609+1,426

10
=12,6001 nm



FeCl; 0,5 gram

8000
7000

6000

Intensitas
F=9 o
L] L=}
= =
— L=}
1 1

3000

20004

T23,3996

—20,78116
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30

50 60

70 80

90

20

Radians
0

FWHM

Radians
FWHM

4,28387

2,141935

0,037384

0,34268

0,005981

20,29251

10,14626

0,177086

7,83326

0,136716

21,22645

10,61323

0,185236

0,47625

0,008312

23,57851

11,78926

0,205761

0,49124

0,008574

35,80193

17,90097

0,312431

0,47203

0,008238

38,01418

19,00709

0,331736

0,48149

0,008404

40,08541

20,04271

0,349811

0,60404

0,010542

41,00177

20,50089

0,357808

15,44276

0,269527




1

. K
A
B
0

K

=0,90
=0,15406 nm
= FWHM
=2,141935°

KA
- BcosO

0,90.0,1

=0,34268°
=0,037384 rad

5406

" 0,005981 cos 0,037384

=23,16662 nm
=0,90
=0,15406 nm
= FWHM
=10,141935°

KA
" BcosB

0,90.0,1

=7,83326°
=0,177086 rad

5406

" 0,136716 cos 0,177086

=0,998314 nm
=0,90
=0,15406 nm
= FWHM
=10,61323°

KA
" BcosH

=0,47625°
=0,185236 rad

=0,005981 rad

=0,136716rad

=0,008312 rad
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0,90.0,15406
©0,008312¢c0s0,185236

=16,39556 nm
K =090

A =0,15406 nm
B =FWHM =0,49124° =0,008312rad
0 =11,78926° =0,205761rad

KA
" BcosO

0,90.0,15406
" 0,008312 c0s 0,205761

=15,83078 nm

=0,90

=0,15406 nm

= FWHM =0,47203° =0,008238 rad
=17,90097° =0,312431rad

KA
" BcosB

O ™™ > R

0,90.0,15406
" 0,008238 cos 0,312431

=16,0153 nm

. K =090

A =0,15406 nm

B =FWHM =0,48149° =0,008404 rad
6 =19,00709° =0,331736rad



KA
" Bcosh

0,90.0,15406
" 0,008404 cos 0,331736

=15,59981 nm
7. K =090
A =0,15406 nm
B =FWHM =0,60404° =0,010542 rad
6 =20,04271° =0,349811rad

KA
" BcosO

0,90.0,15406
"~ 0,010542 cos 0,349811

=12,35541 nm

23,16662+0,998314+16,39556+15,83078+
- _ 16,0153+15,59981+12,35541

7
=12,60546 nm
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FeCl; 1 gram

3000
2500

2000

1tas

1500

Intens

1000

5004

—z1,

u
w0
=]
—
o=
-
r\l

—42,53952

1§

- &194891

=

iy
[=1
o]
(=1

26(°)

20

0

Radians
0

FWHM

Radians
FWHM

19,50159

9,750795

0,170183

0,43061

0,007516

21,62172

10,81086

0,188685

0,44403

0,00775

22,04753

11,02377

0,192401

12,09773

0,211145

38,9979

19,49895

0,340321

11,11582

0,194008

41,3069

20,65345

0,360471

28,87047

0,503885

42,40699

21,2035

0,370071

93,81783

1,63743

1. K

=0,90

A =0,15406 nm

B =FWHM

=0,43061°

72

=0,007516 rad




. K

=9,750795° =0,170183 rad
KA
- BcosO

0,90.0,15406
"~ 0,007516 cos 0,170183

=18,1824 nm

=0,90

=0,15406 nm

= FWHM =0,44403°
=10,81086° =0,188685rad

KA
" BcosH

0,90.0,15406
"~ 0,00775 cos 0,188685

=17,57379 nm

=0,90

=0,15406 nm

= FWHM =12,09773°
=11,02377° =0,192401 rad

KA
"~ BcosH

0,90.0,15406
"~ 0,211145 cos 0,192401

=0,644559 nm

=0,00775 rad

=0,211145 rad
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4. K =090
A =0,15406 nm
B =FWHM =11,11582° =0,194008 rad
6 =19,49895° =0,340321rad
KA
- BcosO
0,90.0,15406
- 0,194008 cos 0,340321
=0,673694 nm
18,18240056+17,57379348+0,644558991+
D x _ 0,673694342

4
=9,268612 nm
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FeCl; 1,5 gram
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1600—-
1400—-
1200—-
1[]00—_

800 4

Intensitas

600
400

200

—21,4

10 20

30 40

50 G0

70 80 90

0
20(°)
20 Q) Radians FWHM Radians o
0 FWHM
4,7135 2,35675 | 0,041133 | 12,07918 | 0,210821462

18,66211 | 9,331055 | 0,162858 | 3,95747 | 0,069070882
21,46073 | 10,73037 | 0,18728 0,41206 | 0,007191804
22,76224 | 11,38112 | 0,198638 7,5618 0,131978307
39,21533 | 19,60767 | 0,342218 | 4,42331 | 0,077201323
39,22423 | 19,61212 | 0,342296 | 20,69068 | 0,36112049
42,41913 | 21,20957 | 0,370177 | 0,70762 | 0,012350299
1. K =090

A =0,15406 nm

B =FWHM =12,07918° =0,210821 rad

0 =0,041133° =2,35675rad



. K

. K

KA
" Bcosh

0,90.0,15406
"~ 0,210821 cos 2,35675

=0,657128 nm

=0,90

=0,15406 nm

= FWHM =3,95747°
=9,331055° =0,162858rad

KA
" BcosO

0,90.0,15406
"~ 0,069071 cos 0,162858

=1,980854 nm

=0,90

=0,15406 nm

= FWHM =0,41206°
=10,73037° =0,18728rad

KA
" BcosO

0,90.0,15406
- 0,007192 co0s 0,18728

=18,94233 nm
=0,90
=0,15406 nm

=0,069071 rad

=0,007192 rad
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O ™™

. K

= FWHM =7,5618°
=11,38112° =0,198638 rad
KA
- BcosH
0,90.0,15406

- 0,131978 co0s 0,198638
=1,029923 nm

=0,90

=0,15406 nm

= FWHM =4,42331°
=19,60767° =0,342218rad

KA
" BcosH

0,90.0,15406
"~ 0,077201 cos 0,342218

=1,69186 nm

=0,90

=0,15406 nm

= FWHM =0,70762°
=21,20957° =0,370177 rad

KA
" Bcosh

0,90.0,15406
"~ 0,01235¢0s0,370177

=10,46631 nm

=0,131978 rad

=0,077201 rad

=0,01235 rad
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0,657128+1,980854+18,94233+1,029923+
1,69186+10,4663

6
=5,794734 nm
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A.

DAFTAR RIWAYAT HIDUP

Identitas Diri

Nama : [ta Mastika

Tempat, Tgl Lahir : Batang, 10 Mei 1997

Alamat Rumah : Banyuputih, RT 03 RW 01 Desa
Banyuputih, Kecamatan Banyuputih,

Kabupaten Batang

Email : itamastika2 @gmail.com
Riwayat Pendidikan

1. TK Among Putra Banyuputih Lulus 2003
2. SD Negeri 01 Banyuputih Lulus 2009
3. SMP Negeri 1 Limpung Lulus 2012
4. SMA Negeri 1 Subah Lulus 2015
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