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ABATRAK

Penelitian in: bertujuan untuk memperoleh karakteristik PolyiLactic) Acid [PLA) yang me-
mriliki massa molekul yang tinggi pada proses sintesis PLA dengan metode Ring Opening Palymi-
erization {ROP} dengan variasi konsentrasi kataliz Snl2 dan wakiu polimerizasi. Ring Opening Fo-
lymerization (ROP} dilakirkan melalul tiga tahap yvaitr polikondensasi asam |aktat, depolimerisasi
pembentukan laktida denpan inisiatar xilena dan katalis SnCl2 dan palimerisasi pembukaan cincin
lakiida pada kanselrasi katalis SnCl(2 0,10, 0,15, 0.20% dan waktu polimerisasi 2, 4, dan 6 jam. Mas-
sa molekul PLA sintosis divkur dengan menggunakan Viskometer Oswald. Massa molekul tertinggi
yang dihasilkan 29624,676 ar/mod, 34879,347 gr/mul, dan 47358,871 pr/mel. PLA dengan massa
maolekul tertinggi dikarakteristik dengan menggunakan FTIR dan DSC. Hasil FTIR menunjukkan PLA
dengan bilangan gelombang 3502 ¢m-1, 2502 -1 dan 3501 cin-1. Hasil DSC dengan nifai Te yaitu
34,6200C, 45,100C dan 43,540C. Milai Te yaitu 103,5300, 87 5300, dan 102,570, Nilzi Tre vang di-
hasilkan 278,820C, 297,920, dan 322,460¢.
Kata Kunci :Poly{lLactic) Acid [PLA), Ring Opening Polymerization {ROP), massa molekul, titik leleh.

ABSTRAK

The airm uf the research is to yield bigh mass molecular of Poly{Lactic) Acid {FLAJ character
istic dua to ring opening polymerization (ROF] by the varying SnCl2 catalyst concentration and the
dme of polymerization, The polyimerization is undergone through three steps, those are polycon-
dense of lactic acid, depolimerization of lactide forming with xylene inisiator and Snel2 catalyst,
and ring opening of lactide polymerization on SnCl2 catalyst concentration 0,10%. 0,15%, 0,20%
and the time of polymerization of 2, 4, and & hours.The mass molecular of PLA is measured by using
Viskometer Oswald. The highest mass molecular gained are 29624 676 gr/mol, 34879347 gr/mol
and 47358.871 grams/mol. PLA that the highest mass molecular is characterized by using FTIR and
D5C. The resufts of FTIR that with the wavenumbers 3502 cm-1, 3502 em-1 and 3501 cm-1. The
results of DSC with Tz are 34.620C, 45.100€C and 42.540C. The value of Tc are 103.530C, 97.530C,
dan 102.570C. The value of Tm are 2788200, 297 920, dan 322 460C.
Kats Kunci :Poly(Lactic) Acid (PLA), Ring Opening Polymetization {ROF), mass molecular, melting

paint
PENDAHULUAN kroba di dalam tanah, »=hingga menimbulkan
. pencermaran lingkungan. Oleh sebab itu, diper-
Plastik yang banyak digunakan meru- {tkan suatu plastik ramah lingkungan (biode-

pakan plastik yang herbahan dazar dari min- gradable plastic) yang digunakan sebagai peng-
vak bumi. Plastk vang berbahan dasar minyak ganti plastk konvensional,
bumi Hdak dapat terurai secara alami oleh mi- Paly Lactic Acid {PLA) diketahui sebagai
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salah satu plastik hiodegradable yanpg memi-
liki beberapa aplikasi di dunia industri dalam
bentuk plastk, serat, dan lain sebagamya {P
Mainibvarlet, 1997, PLA menjadi kandidat yang
menjaniikan sebagai bahan alam terbaruyj fre-
newahble resource) untuk pembuatan plastik.
Mamun demikian, Poly-{L}-Lactic Acid {PLLA)
dart Paly-[D)-lactc Acid {PELA) bersifal krista-
lin sedangkan Poby-[DU)-Lactic Acid [FDLLAY
bersifat amoif Cleb karena inilah, PLLA dan
PDLA lebih kuat tetapi barsifat brittle pads
suhu kamar. Menurut Averous (2008], sinte-
sis PLA adalah sebuah proses yang terdiri dari
beberapa langkah, dimulai dari produksi asam
|aktat sampai pada tahap polimerisasi,
Polimertsasi asam  laktat dapat di-
produksi melalut tga metode, yaitu: (1) Po
likondensas] langsung (direct condensation
polymerizanon} asam laktat yang menghasil-
kan PLA dengan massa motekal rendah dan
rapuh sehingga sehagian besarnya tidak dapat
digunakan kecuali jika ditambahkan chain cou-
pling agent untuk meningkatkan panjang rantai
{47eotropic dehydration condenszation) asam
flaktat dengan mnenggunakan pelarut azeo-
tropik, yvang dapat menghasiikan PLA dengan
massa maolekul mencapai 15400 grfmol dan
rendemen sebezar 89% dan {3) Polimerisasi
pembukazn cincin {Ring Opening Polymeriza-

tion, ROP). Proses polimerisasi dengan metode -

ROP dilakukan melalui tiga tahapan yaitu po-
likendensasi asam laktat, depolimerisasi, se-
hingga membentuk dimersiklik dan dilanjutkan
dengan polimerisasi pembukaan cincin, se-
hingga diperoleh PLA dengan massa molekui
tinggi.

Penelitian polimerisasi PLA dengan
rmetode Ring Qpening Polimerization atau po-
limerisasi pembukaan cincin telah banyak di-
lakukan sebelumnya. Gunawan, dki (2012}
melakukan penelitian pengarih waktu interak-
si polimerisasi asam laktat. Tamnyiz dan Agustin
{2012) menelit pengarub korsentrasi katalis
timah coktoat terhadap viskositas dan massa
molekul PLA dengan variast konsentrasi katalis,
Hasil dari penelitan-peneliban menunjukan
bahwa wakte polimerisasi dan konsentrasi

katalis barpengaruh terhadap massa molekul
PLA. Peneiitian ini difokueskan pada konsentrasi
katafis SnCl2 dan waktu polimerisasi asam lak-
tat dengan metode ring opening polimerizstion
(ROP] sebagai bahan dasar permbuatan plastik
biodegradable.

METGLOLOG! PEMELITIAN

Pencditian ini dilakukan dengan meng-
punakan alat Viskometer Oswaid untuk uji be-
rat motekul, Spektrolotometer IR (FTAR) untulk
Wit augus fungsi dan 05C untok uji tok leleh.
Dan bahan yang digunakan adalah asam faktat
Q0% wt,.inisiator xilena, katzhiz 5nCl2 dan el
asetat. Sodongkon alat yang digunakan yartu
lzhu leher tiga, hot plare stirrer, magnetic shir-
rer, pompa vakum, termocantroller, pipet vol-
ume, mikropipet, pipet sump, gelas vkur, |3bu
ulur, neraca digital, viskometer oswald, stop-
watch, FTIR dan DSC,

Frosedur Penelitian
a. Tahap Prepolimerisasi

Sebanyak 20 mlL (L}-asam laktat dima-
sukkan ke dalamy labu leher tiga, kemudian
dihubungkan dengan penghisap vakum dan
dilakukan pemanasan 1206C dengan menggu-
nakan hotplate stirrer sambil diaduk menggu-
nakan magnetic stireer dengan kecepatan rotor
150 rpm selama 2 jam dikontrol dengan ther-
rmocontroller.

h. Tahap Sintesis Laktida

Prepolimer yang terbentuk ditambah-
kart katalis 5nCl2 sebanyak 10 pl {0,05%),
kemudian dipanaskan 1300C, serta diaduk
dengan kecepatan 150 rpm dan dihubungkan
dengan penghisap vakum selama 2 jam.

c. Tahap Polimerisasi [Ring Opening Po-
lymerization)

Kristal |akfida vang terbentuk kemu-
dian ditimbang seberat 10 g Kristef laktida
dirmasukkan pada labu teher tiga 100 mL den-
gan ditamizah katalis 5nC12 0,1% wt, 0,15% wt
dan 0,2% wt sebanyak 11,99 pl, xilena 32,96
pi (8,45 wi) dan dipanaskan secara konden-
sasi dengan temperatur 140°C pada tekanan
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300 mmHg selama 2 jam, 4 jam dan 6 jam. Ha-
sj| dikarakterisasi analisis gugus fungsi, massa
maolekul, dan tiik leleh

Prosedur Karakteristik
a. Pangujian Massa Moleku
tarakterisast ini dilakukan dengan tu-
juan menentukan massa molekul Poly{lactic)
Acid {PtA) menggunakan viskometer QOstwald,
Mengukur waktu alir etil asetat {10 dan waktu
alir Paly{Lactic) Acid (PLA] dalain etil asetat {t)
datamn konsentasi (,2%: 0,3%; 0,4% dan 0,5%
menggunakan viskometer Oswald. Viskositas
{n] dihitung melalui persamaan:

I
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Ket: = Konsentras: DLA dalam enl asetat
Bilangan bohot molekul rata rata wviskosi-
tas [Mv) ditentukan berdasarkan persamaan
Mark-Houwink:

[n] = kM) (5]
k dan o merupakan tatapan yang bergantung
pada pelarut, polimer, dan suhu. Nilai k dan
a secara berturut-turat adalah 1,58=10-4 dun
0,78 {Steven, 2001). -
b.  Penentuan Titik Leleh PLA

Masing-masing sampel Poly(Lactic)
Acid (PLA), ditimbang sekitar 0,01-10 mg dan
dimasukkan ke dalam alumunijum pan. Kemu-
dian sampel tersebut di crimp menggunakan
crimper. Tipe pan yang sama dengan yang di-
gunakan pada sampel disiapkan dan digunak-
an sehagai reference. Sampel dan reference
diletakkan pada tempat sampel di dalam DSC
[Difference Scanning Colometry] furnace iid
menggunakan pinset. Analisis dilakukan pada
temperatur awal dari 306C sampai 8000 dan
hanya satu kali pemanasan saja.

c. Pengujian Gugus Fungsi [PLA]
72

Sampel PLA vang telah jadi, kemudian ditem-
hakkan dengan sinar infra merah pada daerah
frokuenst antara 4000 em-1 <ampai dengan
£00 cri-1. Hasil serapan gugus fungsional dari
senyawa yang ada dalam sampel akan terekarm
sebapai spektrum IR '

HASIL DAN PERABAHASAN

i Penentuan Massa moalekul

Denentuan massa molekul ini dilakokan den-
gan tujean menentdkan massa molekul Poly-
lactic Acid {PLA] dengan menggunakan alat
Viskometer Oswald,

mannc
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Gambar 4.1 (rafik Massa hiolekul

Pada Gambar 4.1 terfihat hahwa massa
molekul untuk masing-masing waktu pelim-
erisasi meningkat seiring dengan penambahan
kansentrasi katalis,

Hal ini menunjukkan bahwa semakin
tingei konscntrasi katalis yang digunakan un
tuk waktu palimerisasi yang sama, maka akan
semakin tinggi massa molekul yang dihasilkan.
Dalam Gambar 4.1 dapat dilihat juga bahwa
massa molekul untuk konsetrasi katalis yang
sama dengan peningkatan waktu palimerisasi
menealami kenatkan untuk konsetrasi 0,15%
dan 0,20%, tetapi untuk konsetrasi katalis
0,10% mengalami penurunan pada waktu &
jam. Hal ini menyatakan bahwa konsetrasi
katalis 0,10% pada waklu polimerisasi 4 jam
morupakan waktu optimum untuk menghasil-
kan massa molekul FLA hasil polimerisast.

Polimerisasi dengan waktu yang lebih
lama diperlukan untuk mencapar massa nale-
kul yang diinginkan, ini akan disertai dengan
degradasi yang tak terhindarkan disebabkan
waktu tingeal tambahan pada suhu tinggi yang
di daialr"nnya terdapat katalis (Groot, Wim, dkk,
2010)



Tiga hasil massamolekul tertinggi dari PLA sin-
tesis yvang diperoleh adalab pada konsentras
0.20% seflama 2 jam, 4 jam dan 6 jam masing-
masing adalah 29.624,576 g/raal, 34,879,347
p/mal, dan 47358871 ar/mol. Hal ini me-
nyatakan bahwa semakin tinggi konsentrasi
katalis dan semakin lama wakit pelimerisasi
akan menghasilkan massa molekul yang tinggi.
Masea molekul yvang dihasitkan dalam sintesis
Paobylactic Acid dengan variasi konsentrasi kata-
liv dan waktu polimerisasi renghasilkan massa
motekul sesuai dengan standar FLA, yaifu sebe-
sar 2= H14 hingga 6 Bx 105 (Kolstad, 1939). Tiga

|

v = b= D w4 = D2% wr

hasil PLA sintsesis dengan massa molekul ter-
tingri dianalisis menggunakan FI-IR dan DSC.

2. Analisis Fourier Transfer Infra Red
(FFIR)

Salah satu pengpunaan FTIR adalahk
penentuan guglis molekul pada polimer Poly-
lactic Acid [PLA}. Adapun spektrum FTIR gugus
tungsi sampel sintesis Polylactic Acid dengan
berat molekul tortinggt dengan varias konse-
trasi katadis dan wakty pelimerisasi diperoieh
intormasi beberapa peak vanp mungul. Hasil
FTIR tersebut dapat dilihat pada garmbar 4.2:

i : — = A a DM W
I ———=t B amila BINT
8} I. 3 e e
4200 3700 palile 203 annn 2rLD 2500 J2an 2400 1780 1520 1250 ol RO
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(Gambar 4.2 Spektium FTIR Sampel Polytlactic) Acid (PLA ) Sintesis

Pada PLA mempunyai ikatan -OH den-
gan jangkauan yang melipyti daerah 30600-
3700 cm-1, terlihat puncak peak hasii IR spe-
ktrum PLA sintesis tampak bilangan gelombang
3502 cmi-1, 3502 cm-1, dan 3501 am-1 yang
merupakan gabungan gugus —OH dari asam
dan aikohol. Pada spektrum FTIR terlihat bah-
wa gugus fungsi —OH pada rentang 3000-3700
cm-1 merupakan —OH asam karboksilat yang
ditunjukkan dengan pita serapan yang lebar

dan intensit Hal ini dikarenakan asam karbok- -

silat membentuk dimer berdasarkan ikatan hi-
drogen {Fessenden, 1987).

Foely|Lactic) Acid atau PLA memiliki gu-
gus fungsi C-0-C merupakan senyawd esler
vang memiliki suatu pita karbonit yang khas,
dijumpai di.dasrah sidik jari 1100-1300 cm-1
dan kadang-kadang sukar untuk ditandai, teta-
pi cukup kuat (Fessenden, 1987}, lkatan (=0
ditunjukkan pada bitangan gelombang 1748
1747, dan 1748 cm-1. Posisi absorpsi {=0 ter-

dapat dalam senyawa aldehida, keton, asom
karboksilat dan ester, masing-masing memi-
liki pita karbonil yang khas. Urtuk hasil FTIR
merupakan C=0) ester karena memitikd puncak
vang tajam (Fessenden, 1987). Hasil FT!R dari
PLA sintesis yang dihasflkan tidak jauh berbeda
dengan PLA standar.

3. Analisis Differential Scanning Calorim-
etry (DSC)

Analisis DSC [Difference Scanning Co-
lometry) dapat menentukan suhu perubahan
dari keadaan kaku ke keadaan elastis (transi-
ton glass, Tg), sulu pembentukan kristal {tran-
sition crystallinity, Te), subu perubahan dari
padat menjadi cair {transition rmeltng, 1m)
(Widiarto, 2007,
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Gambar 4.3 DSC Sampel Poly{iactic} Acid [PLA)
Sintesis

Hasil pengukuran Temperature Transi-
Hon Glass {Tg) pada Gambar 4.4 menunjukkan
hahwa PLA sintesis vang dihastlkan mempunyai
nilai Tg waitu 34,620C, 45,100C, dan 43,540C
Milai Transition Glass [Tg) ini sesuai dengan FLA
standar yaitu 30-500€ {Auras, dkk, 2010} PLA
sintesis yang dihasilkan mempunyai Transition
Crystaliinity {Tc) vaity 103,530C, 97,530C dan
132,500, subo trapsisi terbentuknya kristal
sedikit lebih tingei dari standarnya yaitu 50
10000, Peningkatan kristafinitas  dijelaskan
dengan spektrum FTIR mendeteksi adarya in-
teraksi antara PLLA pada bagian hidroksil parda
pjung terminal rantai PLLA rmembentuk ika-
tan hidragen yang dapat menginduksi proses
kristalisasi PLLA, schingga dapat meningkat-
kan kristalinitas PLA (Park dkk., 1999: Pan dkk,
20050

Transition Melting {Tm) PLA standar
sebasar 150-2000C. Sedangkan PLA sintesis
vang dihasilkan sebesar 278, 820C, 279.520C
dan 222,460C. Terjadi peningkatan Tm, bal ini
diakibatan cleh atom hidrogen yang hermua-
tan positif pada gugus -CH3 tertaril kuat ke ok-
sigen yang hermuatan negatif pada gugus C=0.
Ikatan hidrogen yang kuat akan berimbas ada
naiknya kuat tarik dan tivik teleh {Tsuji, 2005;
Zhang, dkk, 2005). Dengan temperatur yang
tinggi, PLA dapat digunakan unfuk pengemas
produk vang memiliki subu tngai (di bawah
suhu pengemasan) (Paramawati, 2001). Jika
temperatur bahan polimer naik, maka perger-
akan fnolekul menjadi aktf ke titik trangisi. Hal
Ini dapat menyebabkan modulus efastik dan
kekerasanrya rendzh. Sedangkan tegangan pa-

 tahnya lebih kecil dan perpanjangannyes lebib

besar (Arifianto. 2008]
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SIMPULAN

FLA cintesis yang dihasilkan memiliki
massa molekul yang sesuai dengan standar
Semakin tingpi konsentrasi katalis dan semakin
lama waktu pelimerisasi akan menghasilkan
massa molekul yang tinggi.PLA hasil analisis
D5C menghasilkan T lebih tinggi dari stan-
darnya, hal iini dischabkan adanya ikatan Hi-
drogen yang kuat dan dapat menycbabkan
modulus eiastik dan kekerasannya rendah.
Sedangkan tegangan patahnya lebih kecit dan
nerpanjanganiya lebih besar
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