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ABSTRAK

PENGARUH OKSIDATOR KALIUM PERKLORAT DAN
KALIUM PERIODAT TERHADAP SIFAT TERMAL, EMISI
SPEKTRUM, DAN FASA YANG TERBENTUK PADA
PIROTEKNIK BERBASIS Cu-PVC UNTUK APLIKASI SUAR
MERAH MUDA

Oleh

Frila Dwi Untari

Material piroteknik merupakan salah satu jenis material less explosive yang dapat
menghasilkan efek berupa panas, cahaya, bunyi, gas, atau kombinasi dari itu semua.
Komponen dasar dari piroteknik adalah oksidator, bahan bakar, dan komposisi
lainnya. Penelitian ini bertujuan untuk mengetahui sifat termal, emisi spektrum, dan
fasa yang terbentuk dari proses penguraian komposisi piroteknik Cu-KCIlO4-PVC
(B1) dan Cu-KIO4-PVC (B2) selama proses pembakaran. Sampel dikarakterisasi
menggunakan Thermogravimetri Analysis (TGA), Differential Scanning
Calorimetry (DSC), X-ray Diffraction (XRD) dan spektrometer. Masing-masing
sampel mengalami dua dekomposisi utama dengan energi aktivasi 201,881 dan
307,003 kJ/mol untuk B1, 291,181 dan 192,486 kJ/mol untuk B2. Proses
dekomposisi B1 terjadi secara difusi sedangkan B2 terjadi secara reaksi kimia. Sifat
termal B1 lebih baik daripada B2, terlihat dari suhu pengapian (B1 = 294,06 °C; B2
= 285,33 °C) dan residu massa setelah proses pembakaran yang lebih tinggi
daripada B2. Sampel B1 mengemisikan spektrum berwarna merah muda,
sedangkan B2 mengemisikan warna merah muda ke orange. Adapun intensitas
spektrum B1 lebih rendah dibandingkan B2. Emisi spektrum yang dihasilkan dari
kedua sampel dipengaruhi oleh fasa yang terbentuk setelah proses pembakaran.
Dimana, pada sampel B1 terbentuk fasa dipotassium copper(l) chloride (K2CuCls),
potassium chloride (KCI), dan dicopper(l) oxide (Cu.0). Sedangkan pada sampel
B2 terbentuk sylvine (KCI), potassium iodide (K1), copper iodide (Cul), dan copper
oxide (CuO).

Kata Kunci : sifat termal, karakterisasi, energi aktivasi, fasa



ABSTRACT

EFFECT OF OXIDIZER POTASSIUM PERCHLORATE AND
POTASSIUM PERIODATE ON THERMAL PROPERTIES,
EMISSION SPECTRUM, AND PHASE FORMED IN
PYROTECHNIC BASED ON Cu-PVC FOR PINK FLARE
APPLICATION

By
Frila Dwi Untari

Pyrotechnic materials are a type of non-explosive material that can produce effects
in the form of heat, light, sound, gas, or a combination of these. The basic
components of fireworks are oxidizer, fuel, and other compositions. This study aims
to analyze the thermal properties, emission spectra, and phases formed from the
decomposition process of the pyrotechnic compositions Cu-KCIO4-PVC (B1) and
Cu-KI0O4-PVC (B2) during the combustion process. Samples were characterized
using Thermogravimetric Analysis (TGA), Differential Scanning Calorimetry
(DSC), X-ray Diffraction (XRD), and a spectrometer. Each sample underwent two
major decompositions with activation energies of 201.881 and 307.003 kJ/mol for
B1, 291.181 and 192.486 kJ/mol for B2. The process of decomposition of Bl
occurs by diffusion, while that of B2 occurs through chemical reactions. The
thermal properties of B1 are better than B2, as seen from the ignition temperature
(B1 = 294.06 °C; B2 = 285.33 °C), and the residual mass after the combustion
process is higher than B2. Sample B1 emits a pink spectrum, while sample B2 emits
pink to orange. While the intensity of the B1 spectrum is lower than B2. The
emission spectrum produced from the two samples is influenced by the phase
formed after the combustion process. In sample B1, dipotassium copper(l) chloride
(K2CuCls), potassium chloride (KCI), and copper(l) oxide (Cu20) phases were
formed. Meanwhile, in sample B2, sylvine (KCI), potassium iodide (KI), copper
iodide (Cul), and copper oxide (CuQ) are formed.

Keyword : thermal properties, characterization, activation energy, phase
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MOTTO

“Learn from yesterday, live for today, hope for tomorrow. The important
thing is not to stop questioning”

-Albert Einstein-

“Dalam hal gaya, berenanglah mengikuti arus. Dalam hal prinsip, berdirilah
seperti batu™

-Thomas Jefferson-

“Everybody is a genius. But if you judge a fish by its ability to climb a tree, it
will live its whole life believing that it is stupid.”

-Albert Einstein-

Sebaik-baiknya pilihan yang kamu pilih merupakan sebuah konsekuensi
Lantas,
Konsekuensi seperti apa yang kamu pilih?

-Penulis



PERSEMBAHAN

Dengan ketulusan dan rasa syukur kepada Allah SWT

Karya ini kupersembahkan kepada:

Kedua Orang tua tercinta

Bapak Sidik Purnomo & Ibu Haryanti

Engkau bagaikan
Laksana sinar matahari kepada dunia,
Laksana mata angin dalam navigasi,
Laksana anggota tubuh pada manusia, dan
Laksana pahlawan tanpa tanda jasa.

Terima kasih atas Laksana mu dalam hidupku.

Serta kuucapkan kembali rasa terima kasih ku kepada mu, atas segala do’a yang
selalu dipanjatkan setiap waktu dan sujudmu. Terima kasih atas segala
pengorbanan dengan cucuran keringat yang tak pernah diperlihatkan, Terima
kasih atas motivasi yang tak pernah surut untuk disampaikan. Jika ada kata yang

lebih indah dari kata Terima kasih ku ucapkan itu padamu.



Keluarga Besar, Teman-teman, & Orang-orang baik

Wahai Tuan dan Puan,

Terima kasih atas segala motivasi dan semangat yang selalu diberikan dalam
keadaan suka maupun duka, Terima kasih sudah menjadi saksi manusia ini
melewati segala prosesnya, dan Terima kasih atas hal-hal baik yang selalu

diberikan untuk dapat menyelesaikan skripsi ini.

Almamater Tercinta

UNIVERSITAS LAMPUNG

Xi



KATA PENGANTAR

Puji syukur penulis ucapkan kepada Allah SWT atas limpahan rahmat dan karunia-
Nya schingga penulis dapat menyelesaikan skripsi yang berjudul “Pengaruh
Oksidator Kalium Perklorat dan Kalium Periodat terhadap Sifat Termal, Emisi
Spektrum, dan Fasa yang Terbentuk pada Piroteknik Berbasis Cu-PVC untuk
Aplikasi Suar Merah Muda”. Adapun tujuan penulisan skripsi ini adalah sebagai
salah satu persyaratan untuk mendapatkan gelar Sarjana dan melatih mahasiswa

untuk dapat berpikir cerdas, kreatif, dan inovatif dalam menulis karya ilmiah.

Penulis menyadari masih banyak kekurangan dalam skripsi ini. Oleh karena itu,
penulis mengharapkan kritik dan saran yang membangun. Akhir kata, semoga

skripsi ini dapat bermanfaat bagi semua.

Bandar Lampung, 10 Mei 2023

Penulis,

7

Fril i Untari

xii



SANWACANA

Segala puji dan syukur penulis ucapkan kepada Allah SWT sehingga penulis dapat
menyelesaikan skripsi dengan judul “Pengaruh Oksidator Kalium Perklorat dan
Kalium Periodat terhadap Sifat Termal, Emisi Spektrum, dan Fasa yang Terbentuk
pada Piroteknik Berbasis Cu-PVC untuk Aplikasi Suar Merah Muda”. Penulisan
skripsi ini tentu tidak terlepas dari bantuan semua pihak yang tulus membantu,
membimbing, dan mendoakan. Penulis mengucapkan banyak terima kasih kepada

pihak-pihak yang telah membantu, diantaranya:

1. Bapak Drs. Pulung Karo Karo, M.Si. selaku Pembimbing | yang telah
membimbing, memberikan pemahaman, dan memotivasi dalam penulisan
skripsi;

2. Bapak Abdul Basyir, M.Si. selaku Pembimbing 11 yang senantiasa membimbing,
membantu memberikan pemahaman, dan masukan dalam penelitian ini;

3. Ibu Suprihatin, S.Si, M.Si. selaku dosen Pembahas yang telah memberikan saran
dan masukan dalam penyelesaian skripsi ini;

4. Bapak Igbal Firdaus, S.Si., M.Si. selaku dosen Pembimbing Akademik yang
telah memberikan bimbingan dan arahan selama penulis menempuh

perkuliahan;

Xiii



. Bapak Gurum Ahmad Pauzi, S.Si., M.T. selaku Ketua Jurusan Fisika FMIPA
Universitas Lampung;

. Bapak Dr. Eng. Heri Satria, S_.Si., M.Si. selaku Dekan Fakultas Matematika dan
Ilmu Pengetahuan Alam;

- Teman seperjuanganku Indriya Wati, Afifah Zahro, Vivi Savitri, Hilya Sofwatuz
Zahra, dan Arin Sadita. Terima kasih atas semangat dan dukungannya selama
ini;

. Orang-orang baik Nurul Istigomah, Delina Akmelia, Nabila Eka Putri, Annisa
Safari Putri, Fatika Almayda, Nur Halisa, Dewi, dan Riana. Terima kasih atas
motivasi yang selalu diberikan; dan

. Teman-teman dan keluarga besar Himafi FMIPA Universitas Lampung.

Serta semua pihak yang telah membaniu penulis dalam menyelesaikan skripsi ini.

Semoga Allah SWT. Dapat membalas scluruh kebaikan dan mempermudah segala

urusannya.

Bandar Lampung, 10 Mei 2023

Penulis,

rd

F Untari



DAFTAR ISI

Halaman

AB S T R A T o e [
AB ST RAK i
HALAMAN JUDUL ..o il
HALAMAN PERSETUJUAN ... iv
HALAMAN PENGESAHAN ... e v
PERNY AT AAN L. e e vi
RIWAYAT HIDUP ... e vil
MOTTO e e, IX
PERSEMBAHAN ... e X
KATA PENGANTAR ..o e Xii
SANW A C AN A e Xiii
DAF T AR ISl XV
DAFTAR GAMBAR .o Xvilil
DAFTAR TABEL ... e XiX
I. PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang ........oooviniiini e 1

1.2 Rumusan Masalah ... 5

1.3 TujuanPenelitian ..o 5

1.4 Batasan Masalah ....... ... 6

1.5 Manfaat Penelitian ..o 6
1. TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Komposisi Piroteknik ...........coooiiiiiii e 7

XV



2.2 Material PIroteknik ....coooororiiiiii e 9

2.2.1 Tembaga (CU) ..oueiiii it re e e e e 9
2.2.2 Kalium Perklorat (KClO4) ......ooviiiiiiiiiece e, 10
2.2.3 Kalium Periodat (KI1O4) .......oviniiiiii e 11
2.2.4 Polivinil Klorida (PVC) ... 12
23 Sifat Termal ... 14
2.3.1 Thermogravimetri Analysis (TGA) ......c.ovviriiiiiiieee e, 14
2.3.2 Differential Scanning Calorimetry (DSC) .........cccoiiiiiiiiiiennnne 16
2.4 X-Ray Diffraction (XRD) .......cooiiiiiiii i 17
2.5 ENergl AKEIVAST «.oueitiii e 20
2.6 SPEKIIOMELEr ...\t 22

I11. METODOLOGI PENELITIAN

3.1 Waktu dan Tempat Penelitian ................ocooiiiiiiiiiiie 24
32Alatdan Bahan ... 24
3.3 Prosedur Penelitian ............coouiuiuiiii e 25
3.3.1 Pembuatan Sampel ... .......cooiiiiiiiii 26
3.3.2 Analisis Sifat Termal ... 27
3.3.2.1 Karakterisasi TGA ..ot 27

3.3.2.2 Karakterisasi DSC .........ocviiiiiiiiiiieeeeee 27

3.3.3 Analisis Emisi Spektrum ..............coooiiiiiiii, 28
3.3.3.1 Pembuatan Pelet .............coooiiiiiiiii 28

3.3.3.2 Uji SpeKtrometer ........oovveuiiiiiriiieiiiiieieeneeniinenns 28

3.3.4 Karakterisasi XRD ........ccooiiiiiiiiiiiiiiiice e, 28

3.4 Diagram Alir Penelitian ... 29

I\VV. HASIL DAN PEMBAHASAN

4.1 Hasil Analisis Termal ............cooeiiiiiiiiiii e, 30
4.2 Hasil Emisi Spektrum ... 35
4.3 Hasil Karakterisasi X-Ray Diffraction (XRD) ..........ccccovviiiiiiinnnn 39

XVi



V. KESIMPULAN DAN SARAN
5.1 KesSimpulan ........ooiiiiii e

D S AN ..o

DAFTAR PUSTAKA

LAMPIRAN

XVii



DAFTAR GAMBAR

Gambar Halaman
2.1 Serbuk Tembaga ........c.ouiniiniiii i 9
2.2 Kalium Perklorat dalam Bentuk (a) Kristal (b) Serbuk ......................... 10
2.3 Kalium Periodat .........ooiiiiiiiii e 12
2.4 Serbuk PV C ..o 13
2.5 Reaksi Pembentukan dari PVC ..., 13
2.6 KUINVA TG A Lo e 15
2.7 Komponen Utama TGA ... e 16
2.8 Termogram DSC ... e 17
2.9 Komponen dan Skema Dasar XRD ...........cooooiiiiiiiiiiiiiiii, 18
2.10 Difraksi Sinar-X pada Kristal ..o 19
2.11 Mekanisme SPeKtrometer ... .....ovuiietiriet ettt e eteeaeeeeenenns 22
3.1 Diagram Alir Penelitian ..............oooiiiiiiiiiiiiiii 29
4.1 Kurva Termogram TGA dan DSC Sampel B1dan B2 .............cc..e.e.... 30
4.2 Kurva Emisi Spektrum Sampel Bldan B2 ................ccoiiiiiiiiiiiien. 36
4.3 Diagram Kromatisitas Sampel B1dan B2 ..............coooiiiiiiiiiiinnnnn, 37
4.4 Difraktogram XRD Sampel B1dan B2 ...........coooiiiiiiiiiiiiiiiee, 40

xviii



DAFTAR TABEL

Tabel Halaman
2.1 Rentang Panjang Gelombang Dari Warna Spektral ...........cccooeviiiiiinnnnns 8
2.2 KOMPOSIST SUAr BEIWAIMNA ......ocveiiiiiiiiiiieieieee e 9
2.3 MOGEI REEKST Z(00) +.veuveveereereenieiiesieste sttt 21
3.1 Bahan-Bahan Penelitian ... 24
3.2 Alat-Alat PENEITIAN ..ocviiiiiiiieee e 25
3.3 Persentase Sampel Penelitian ... 26
4.1 Suhu dan Kehilangan Massa Sampel B1 dan B2 ...........cccccooeiiiiiiiiiinnnnne 31
4.2 Model Dekomposisi Energi Aktivasi Sampel Bl dan B2 ...........cccccocevvvineee 34
4.3 Hasil Faktor Pre-Eksponensial dan log A Sampel B1 dan B2 ...........c.cccc..... 35
4.4 Hasil Karakterisasi TGA dan DSC ... 35

4.5 Penampang emisi spektrum dan intensitas cahaya secara kualitatif sampel B1
AN B2 oo 38

XiX



. PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Material piroteknik merupakan salah satu jenis material less explosive yang dapat
menghasilkan efek berupa panas, cahaya, bunyi, gas, atau kombinasi dari itu
semua (Steinhauser dan Klapotke, 2010). Efek-efek ini dihasilkan oleh reaksi
redoks antara pereduksi anorganik dengan oksidator dalam waktu pendek.
Komposisi dasar dari piroteknik adalah oksidator (oxidizer), bahan bakar (fuel),
dan komposisi lain seperti bahan pengikat (binder), sumber warna (color source),
dan pewarna (dye) tergantung dengan tujuan penggunaan dari komposisi ini
(Ineichen dan Berger, 2004). Suar (flare) merupakan salah satu aplikasi dari
piroteknik yang biasanya digunakan oleh seseorang untuk memberikan sinyal
darurat pada pesawat atau pelaut terdekat saat terjadi kecelakaan (Bailey dan

Murray, 2000).

Suar menghasilkan cahaya dan warna melalui pembakaran komposisi piroteknik.
Material oksidator yang umum digunakan untuk suar adalah strontium nitrat
(Sr(NOz3)2), kalium nitrat (KNOs3), dan kalium perklorat (KCIO4), sedangkan
material bahan bakar yang sering digunakan adalah magnesium (Mg) dan
alumunium (Al) (Basyir dkk., 2021). Untuk menghasilkan spektrum warna di

daerah tampak (380-780 nm), biasa digunakan elemen logam seperti stronsium



(Sr), barium (Ba), tembaga (Cu), dan natrium (Na) (Provatas, 2000). Elemen-
elemen ini ketika dipanaskan dengan suhu tertentu akan mengemisikan warna
merah, hijau, biru, dan kuning (Steinhauser dan Klapotke, 2010). Oleh karena itu,

elemen-elemen ini disebut juga sebagai sumber warna (Sadek dkk., 2017).

Berdasarkan sensitivitas mata, retina mengandung dua jenis elemen fotosensitif,
yaitu respon mata fotopik dan skotopik. Respon mata fotopik merupakan respon
mata pada siang hari, sedangkan respon mata skotopik merupakan respon mata
pada malam hari. Respon mata skotopik lebih sensitif daripada respon mata
fotopik, namun kemampuan memisahkan warna kurang baik (Buc dkk., 1993).
Dalam aplikasi suar, masing-masing warna cerah seperti merah, jingga, kuning,
dan merah muda dapat digunakan sebagai penanda keadaan darurat, misi telah
dihentikan, dan kecelakaan lalu lintas, serta dalam dunia hiburan dan militer
(Antonis, 2010). Penelitian tentang suar merah, jingga, dan kuning sudah banyak
dan sering dilakukan (Juknelevicius dkk., 2014; Sadek dkk., 2017, 2018; dan
Basyir dkk., 2021). Oleh karena itu, dalam penelitian ini akan mengembangkan
suar merah muda, selain karena warna merah muda tidak serupa dengan warna-

warna yang ada di alam, sehingga lebih mudah untuk diamati oleh mata manusia.

Penelitian tentang suar merah muda pernah dilakukan menggunakan kombinasi
antara stronsium nitrat (Sr(NOs)2) dan magnalium (Mg-Al) (Shimizu, 1983).
Selain itu, Chaves (1990) mengembangkan suar ini menggunakan material 43 %
dihydroxylammonium 5,5-Bis-1H-tetrazo-late (C2HgN1002), 52 % amonium
perklorat (NH4ClOs), 2,1 % tembaga (ll) Bis-(1(2)H-tetrazol-5-yl) amine

dihydrate (C2HNgoCu.2H20), dan 2,9 % kalsium karbonat (CaCOs). Penelitian



sejenis juga pernah dilakukan oleh Sadek dkk (2018) dengan mencampurkan
komposisi suar kuning (27 % alumunium (Al), 61 % natrium nitrat (NaNO3z), dan
12 % gom arab (CisH20NNaO4) dan komposisi suar biru (15 % alumunium (Al),
70 9% amonium perklorat (NHCIO4), 8 % tembaga (lI) karbonat
(2CuCO03.Cu(OH)2), 7 % polivinil klorida (PVC). Adapun Gluck dkk (2018)
membuat suar merah muda dari kombinasi material 57 % amonium perklorat
(NHCIO4), 15 % magnalium (Mg-Al), 11 % stronsium sulfat (SrSOs), 8 %
stronsium karbonat (SrCOz), 4 % parlon ((CsHeCl2)n), dan 5 % kalium dikromat

(K2Cr207).

Secara umum, penelitian di atas menggunakan material perklorat (kalium atau
amonium perklorat) sebagai oksidator. Material ini dapat menghasilkan unsur
klorida yang dapat meningkatkan kemurnian warna (Juknelevicius dkk., 2014;
Sadek dkk., 2016) dan bersifat non-higroskopis (Conkling dan Mocella, 2019).
Namun, material ini bersifat toksik dan tidak ramah lingkungan (Winder, 2001;
Shi dkk., 2011; Brusnahan dkk., 2016; Sabatini, 2017). Residu pembakaran dari
KCIO4 berupa KCI dan gas HCI dapat mengkontaminasi air dan tanah. Dimana,
saat ini belum ditemukan teknologi yang efisien untuk mengatasi kontaminasi

perklorat dalam air (Prianto, 2008).

Salah satu upaya yang pernah dilakukan oleh Departemen Pertahanan AS untuk
untuk menggantikan senyawa perklorat dalam aplikasi piroteknik adalah
penggunaan senyawa nitrat (NO3) (Chen dkk., 2006; Shortridge dkk., 2006;
2007). Akan tetapi, upaya itu kurang optimal. Kualitas suar dan bom kilat yang

menggunakan senyawa nitrat (KNOs) lebih rendah dibandingkan dengan



menggunakan senyawa perklorat (KCIO4). Brusnahan dkk menyatakan bahwa
senyawa periodat (K104) adalah senyawa yang potensial untuk menggantikan
peran dari KCIOs sebagai oksidator untuk aplikasi piroteknik. Secara
termodinamik senyawa KlO4 lebih stabil dibandingkan dengan KCIO4 (Cotton
dkk., 1999; Moretti dkk., 2014; Brusnahan dkk., 2016). KIO4 pernah digunakan
sebagai oksidator dalam suar merah oleh Moretti dkk (2014), dimana senyawa ini

dapat meningkatkan intensitas cahaya dari suar tersebut.

Logam tembaga (Cu) merupakan salah satu bahan bakar dan sumber penghasil
warna hijau atau biru (Conkling dan Mocella, 2019; Weingart, 2001). Dalam
proses pembakaran, atom Cu dapat bereaksi dengan senyawa radikal hidroksida
“OH” atau atom oksigen (O) untuk membentuk CuOH atau CuO (Ripley dan
McGriffen, 1962). CuO akan memancarkan emisi spektrum di wilayah merah
(Meyerriecks dan Kosanke, 2003). Oleh karena itu, dalam penelitian ini
digunakan material Cu, diharapkan kombinasi antara CuO dengan garam kalium

dapat menghasilkan spektrum emisi merah muda.

Untuk meningkatkan kemurnian warna dalam penelitian ini, material polivinil
klorida (C2HsCl) digunakan untuk menghasilkan unsur Kklorin dalam jumlah
sedikit, yang dapat digunakan sebagai penguat warna (Juknelevicius dkk., 2015;
Army, 1989). Adapun persentase massa dari masing-masing komposisi yang
digunakan dalam penelitian ini adalah 15 wt.% untuk material bahan bakar-
sumber warna, 70 wt.% untuk material oksidator, dan 15 wt.% material pengikat.
Besaran dari persentase ini merujuk pada persentase dari suar ungu dan biru yang

sudah ada (Shimizu, 1980; Wilson, 2007).



Berdasarkan penjelasan di atas, mendorong penulis untuk melakukan penelitian
mengenai suar merah muda berbasis Cu-PVC-KCIlO4/KI10s. Dimana sifat termal
dan kualitas emisi spektrum dari komposisi ini akan dianalisis. Sifat termal ini
berkaitan dengan level keamanan dari penggunaan komposisi ini, dimana dari
data sifat termal diketahui suhu pengapian, nilai perubahan entalpi, energi
aktivasi, dan proses penguraian dari masing-masing komposisi selama proses
pembakaran. Karakterisasi yang dilakukan yakni menggunakan Thermogravimetri
Analysis (TGA), Differential Scanning Calorimetry (DSC), dan X-Ray Diffraction

(XRD), serta analisis emisi spektrum.

1.2 Rumusan Masalah

Berdasarkan masalah yang telah dipaparkan di atas, rumusan masalah dalam

penelitian ini adalah:

1. Bagaimana sifat termal dari komposisi piroteknik Cu-KClO4-PVC dan Cu-
K104-PVC?

2. Bagaimana emisi spektrum yang didapatkan dari komposisi piroteknik Cu-
KCIO4-PVC dan Cu-KI0s-PVC?

3. Bagaimana fasa yang terbentuk dari proses penguraian komposisi piroteknik

Cu-KCl0O4-PVC dan Cu-KI04-PVC selama proses pembakaran?

1.3 Tujuan Penelitian

Tujuan dari penelitian ini adalah:
1. Mengetahui sifat termal dari komposisi piroteknik Cu-KClO4-PVC dan Cu-

KIO4-PVC;



2. Mengetahui hasil emisi spektrum dari komposisi piroteknik Cu-KCIlO4-PVC

dan Cu-KI04-PVC; dan

3. Mengetahui fasa yang terbentuk dari proses penguraian komposisi piroteknik

Cu-KCl0O4-PVC dan Cu-KIO4-PVC selama proses pembakaran.

1.4 Batasan Masalah

Batasan masalah dalam penelitian ini meliputi:

1.

Analisis sifat termal komposisi piroteknik Cu-KCIlO4-PVC dan Cu-KI104-PVC
menggunakan TGA dan DSC;

Parameter sifat termal yang dianalisis dalam penelitian ini adalah suhu
pengapian, nilai perubahan entalpi (AH), energi aktivasi (E), dan model
dekomposisi dari proses penguraian masing-masing komposisi selama proses
pembakaran;

Energi aktivasi diperoleh menggunakan metode Coats & Redfern; dan
Kualitas warna dari komposisi piroteknik Cu-KClO4-PVC dan Cu-KIO4-PVC

yang diperoleh dari analisis emisi spektrum menggunakan spektrometer.

1.5 Manfaat Penelitian

Manfaat dari dilakukannya penelitian ini adalah:

1.

Dapat menganalisis sifat termal, emisi spektrum, dan fasa selama proses
pembakaran dari komposisi piroteknik Cu-KClO4-PVC dan Cu-KI04-PVC;
Menjadi referensi bagi penelitian berikutnya mengenai suar piroteknik; dan
Sebagai alternatif untuk komposisi suar merah muda yang lebih ramah

lingkungan.



. TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Komposisi Piroteknik

Zat atau campuran zat yang dirancang untuk menghasilkan efek panas, cahaya,
suara, dan asap atau biasa dikenal dengan komposisi piroteknik. Hasil panas dan
cahaya digunakan untuk suar (flare), sedangkan hasil partikel panas dapat
digunakan untuk penyala propelan, dan penghasil cahaya sering digunakan
sebagai pencari (tracer) dan kepentingan pertunjukan (artwork). Untuk
menghasilkan cahaya warna, biasa digunakan senyawa logam yang menghasilkan
emisi spektrum (Provatas, 2000). Komposisi piroteknik masuk ke dalam bahan
peledak, dengan bahan/zat yang terbentuk cair, padat, gas atau campurannya yang
apabila dikenai suatu aksi berupa panas, benturan, gesekan akan berubah secara
kimiawi menjadi zat-zat lain, perubahannya berlangsung dalam waktu yang sangat
singkat yang disertai efek panas dan tekanan yang sangat tinggi. Dalam
penggunaannya komposisi piroteknik banyak digunakan untuk kegiatan militer

(Ineichen dan Berger, 2004).

Adapun komponen-komponen dalam komposisi piroteknik seperti bahan bakar
(Fuel), oksidator (oxidizer), sumber warna (color source), dan bahan pengikat
(binder). Bahan bakar dapat berasal dari material logam dan non logam, dimana
material yamg termasuk bahan bakar yang baik adalah material yang tahan

terhadap oksidasi dan kelembaban udara (Conkling dan Mocella, 2019). Bahan



bakar yang sering digunakan adalah material-material logam seperti magnesium
(Mg), alumunium (Al), titanium (Ti), tembaga (Cu), besi (Fe), dan seng (Zn),
sedangkan material non logam seperti karbon (C), belerang (S), silicon (Si), dan
boron (B). Adapun material sebagai pengoksidasi atau oksidator, dimana sebagai
material oksidator material tersebut memiliki kandungan oksigen yang tinggi,
sehingga dapat terurai pada suhu sedang hingga tinggi, dan tingkat higroskopisitas
cukup rendah. Pada umumnya dalam komposisi piroteknik oksidator mengandung
ikatan CI-O atau N-O, seperti nitrat (NO3’), perklorat (ClOy4), stronsium nitrat
(Sr(NOs)2), kromat barium (BaCrOs4), dan kalsium (Ca). Selain itu, pengikat
menjadi komponen yang sangat penting dalam komposisi ini, hal ini karena
pengikat dapat mempengaruhi kinerja keseluruhan komposisi walaupun dalam
jumlah sedikit dan tanpa pengikat ini semua komponen komposisi akan terpisah
karena pengikat ini bertindak seperti lem untuk meyatukan komposisi (Conkling
dan Mocella, 2019). Komponen-komponen ini dapat menjadi sumber warna pada

komposisi piroteknik dapat dilihat dari spektrum yang ditunjukkan pada Tabel

2.1.

Tabel 2.1. Rentang panjang gelombang dari warna spektral (Steinhauser dkk.,
2008).

Warna Panjang Gelombang (nm)

Infrared >700

Merah 700-610

Kuning 610-570

Hijau 570-500

Biru 500-450

Ungu 450-400

Ultraviolet <400




Adapun beberapa komposisi warna suar dalam wt % ditunjukkan pada Tabel 2.2.

Tabel 2.2. Komposisi suar berwarna (Steinhauser dkk., 2008).

Bahan Merah Merah Hijau Kuning
Biru Tua Biru Tua Biru Tua

Mg 24,4 - 21,0 30,3
KCIlO4 20,5 6,0 32,5 21,0
Sr(NOs):2 34,7 74,0 - -
Ba(NOs):2 - - 22,5 20,0
PVC 11,4 - 12,0 -
Na2C204 - - - 19,8
Cu Powder - - 7,0 -
Asphaltum 9,0 - - 3,9
Binder - 10,0 5,0 5,0
Sh - 10,0 - -

2.2 Material Piroteknik

2.2.1 Tembaga (Cu)

Tembaga memiliki rumus kimia Cu atau nama kimia cupprum, termasuk ke dalam
unsur logam yang berbentuk kristal dengan warna kemerahan. Pada tabel periodik
unsur, tembaga berada pada posisi nomor atom 29 dan dapat ditemukan di alam,
namun pada umumnya ditemukan dalam bentuk senyawa padat dalam bentuk

mineral (Natadisastra dkk., 2018).

Gambar 2.1. Serbuk Tembaga.
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Gambar 2.1 menunjukkan serbuk tembaga yang berwarna kemerah-merahan.
Dimana, unsur ini sangat mudah dibentuk dan lunak, serta memiliki titik leleh
pada suhu 1084,62 °C dan titik didih pada 2562 °C. Berdasarkan sifat kimia
tembaga dapat bereaksi dengan oksigen membentuk tembaga (I1) oksida (CuO)

dan atau tembaga (1) oksida (Cu20).

2.2.2 Kalium Perklorat (KCIO4)

Kalium perklorat adalah salah satu jenis garam dapur yang memiliki rumus kimia
KCIO4. Senyawa ini termasuk ke dalam pengoksidasi kuat, namun pada umumnya
bereaksi lambat dengan zat organik, dan biasanya digunakan sebagai pengoksidasi
dalam kembang api, tutup perkursi amunisi, bahan peledak, dan propelan.
Senyawa ini dapat menggantikan kalium klorat (KCIO3) sebagai kembang api,
dikarenakan memiliki tingkat keamanan yang lebih unggul (Conkling dan
Mocella, 2019). Kalium perklorat juga merupakan oksidator yang dapat
mentransfer oksigen ke bahan yang mudah terbakar dengan bentuk fisik seperti

padatan kristal tidak berwarna, ditunjukkan pada Gambar 2.2.

(b)
Gambar 2.2. Kalium perklorat dalam bentuk (a) kristal (b) serbuk.
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Kalium perklorat termasuk bahan kristal putih dan non-higroskopis dengan titik
leleh pada suhu 610 °C, jauh lebih tinggi dari titik leleh 356 °C KCIOs. Adapun
dekomposisi yang terjadi pada suhu tinggi:

KCIO4 => KCI + 20, (2.1)
Membentuk kalium klorida dan gas oksigen, dengan kandungan oksigen aktif
KCIO4 sebesar 46,2 % adalah salah satu yang tertinggi yang tersedia untuk

piroteknik (Conkling dan Mocella, 2019).

2.2.3 Kalium Periodat (KIO4)

Kalium periodat termasuk ke dalam garam anorganik dengan rumus Kimia KlOa,
terdiri dari kation kalium dan anion periodat, dengan sifat fisik berwarna putih,
tidak berbau, dan memiliki nilai densitas sebesar 3,618 g/cm?®. Kalium periodat
termasuk ke dalam senyawa yang stabil, oksidator kuat, mudah terbakar, dan
sebagai zat pereduksi kuat, dengan tingkat kelarutan air sebesar 0,42 g/100 mL.
Kalium periodat dapat terurai pada suhu 582 °C untuk membentuk kalium
iodat dan oksigen. Kelarutan KIO4 yang rendah membuatnya berguna sebagai
pengoksidasi untuk bahan bakar dalam suatu komposisi (Conkling dan Mocella,
2019). Senyawa ini sulit untuk larut dalam air (salah satu garam kalium yang
kurang larut, karena anion besar), sehingga memunculkan larutan yang sedikit
basa. la terurai untuk membentuk kalium iodat, melepaskan gas oksigen (Al-
Dhahir dkk., 1992). Senyawa ini merupakan kristal tidak berwarna atau bubuk

kristal putih yang ditunjukkan pada Gambar 2.3 berikut.


https://p2k.stekom.ac.id/ensiklopedia/Kalium_iodat
https://p2k.stekom.ac.id/ensiklopedia/Kalium_iodat
https://p2k.stekom.ac.id/ensiklopedia/Oksigen
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. _. P
Gambar 2.3. Kalium Periodat.

Adapun kelemahan dari senyawa ini dimana kalium periodat memiliki harga tiga

kali lebih mahal daripada kalium perklorat (Conkling dan Mocella, 2019).

2.2.4 Polivinil Klorida (PVC)

PVC masuk ke dalam urutan ketiga polimer termoplastik dalam jumlah
pemakaian di dunia, setelah pemakaian dari pada polietilena dan polipropilena. Di
dunia, pemakaian PVC lebih dari 50 % diproduksi untuk bidang konstruksi. PCVV
memiliki sifat tahan lama, mudah dirangkai, dan juga memiliki harga yang relatif
murah. PVC diproduksi menggunakan cara polimerisasi monomer vinil klorida
(CH2=CHCI). Sifat yang dimiliki keras dan kaku, sehingga kekuatan benturan
baik, mudah untuk disintesis, memiliki bentuk serbuk putih sehingga mudah
diolah, mudah terdegradasi akibat panas dan cahaya serta mudah larut dalam suhu
kamar (Billmeyer, 1984). Dalam piroteknik biasanya PVC digunakan sebagai
pengikat, dimana pengikat ini menjadi komponen penting untuk menahan semua
komponen, dapat memberikan kekuatan mekanis untuk ditekan, dan memiliki
peran sebagai bahan bakar (Conkling dan Mocella, 2019). Bentuk serbuk dari

polivinil klorida ditunjukkan pada Gambar 2.4.
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Gambar 2.4. Serbuk PVC.

PVC termasuk kedalam polimer bertipe termoplastik dengan rumus molekul (-
CHz — CHCI -), dengan titik leleh (melting point) pada suhu sekitar 204 °C.
Dalam kehidupan sehari-hari, kegunaan PVC sebagai pipa plastik, peralatan
listrik, atap bangunan dan lain-lain (Umam, 2013). PVC merupakan tepung putih
yang memiliki massa jenis 1,4 g/cm® sehingga memiliki ketahanan terhadap air
sangat baik, tidak beracun dan tahan terhadap banyak larutan (Surdia dan Kenji,
1985). PVC memiliki sifat-sifat kimia seperti karakteristik kelarutan, temperatur,
dan energi radiasi yang tinggi. Senyawa ini sangat stabil karena berbentuk polimer
dengan fasa padatan yang keras sehingga tidak bereaksi terhadap oksidator kuat.
Dari segi safety, senyawa ini tidak berbahaya dan ramah lingkungan juga bersifat
mudah terbakar (Fadlullah dan Sri, 2019). Reaksi pembentukkan dari Polivinil

klorida ditunjukan pada Gambar 2.5.

H Cl
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Gambar 2.5. Reaksi pembentukan dari PVC.
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PVC dibuat dengan cara reaksi polimerisasi suspensi atau emulsi monomer vinil
klorida (CH2=CHCI) pada suhu 20 °C dan 500 °C (Cowd, 1991). Dari beberapa
teknik yang ada, ternyata teknik polimerisasi suspensi adalah teknik polimerisasi

yang paling banyak digunakan dalam pembuatan PVC.

2.3 Sifat Termal

Sifat termal merupakan sifat yang menunjukkan respon material terhadap panas
yang diterima suatu material. Untuk mengetahui sifat termal material perlu
dilakukan analisis termal. Analisis termal merupakan suatu pengukuran yang
dilakukan untuk mengetahui sifat-sifat fisik dan kimia dari suatu material dan
masuk ke dalam cabang dari ilmu material yang mempelajari perubahan sifat
material sebagai fungsi dari suhu. Adapun yang termasuk ke dalam teknik analisis
termal, seperti Thermogravimetri analysis (TGA) dan Differential Scanning

Calorimetry (DSC).

2.3.1 Thermogravimetri Analysis (TGA)

Thermogravimetric analysis (TGA) merupakan analisis untuk mengetahui
kehilangan massa sampel selama proses pemanasan. Semakin cepat dan banyaknya
kehilangan massa selama analisis mengindikasikan material yang lebih reaktif
(Zhao dkk., 2011). Perubahan massa selama proses pengujian TGA disebabkan
adanya dekomposisi dari material, yang meliputi demoisturisasi, devolatilisasi,
oksidasi ataupun reduksi tergantung dari lingkungan atmosfer sekeliling (Sudarno,

2014).
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Prinsip kerja dari metode TGA dengan pemanasan suatu bahan pada tempat
khusus dengan suhu dan waktu tertentu, hingga mengalami penurunan pada
massanya (Suyitno, 2009). Dalam pengujiannya, material uji diletakkan dalam
dapur pemanasan yang dapat dikontrol temperaturnya. Disisi lain material uji juga
ditimbang massanya setiap perubahan secara kontinyu. Sedangkan temperatur
pemanasan dapat dinaikkan dengan laju tertentu, yang lebih dikenal dengan non-
isothermal TGA. Sementara atmosfer disekitar benda uji dapat dikondisikkan
dalam lingkungan udara atau gas inert (N2), dengan laju massa tertentu. TGA
mengukur dan merekam perubahan massa sampel (Am) selama proses pemanasan,
hal ini terjadi karena adanya perubahan fasa. Perubahan massa kemudian diplot
terhadap suhu dan atau waktu (Dewi dkk., 2016), seperti ditunjukkan pada

Gambar 2.6.
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Gambar 2.6. Kurva TGA.

Adapun komponen utama TGA vyaitu pemegang sampel yang terdiri dari
termokopel, wadah sampel, furnace, program temperatur, dan sistem perekam.
Termokopel yang terdapat pada material uji dan pembanding berfungsi untuk
menjamin sebuah distribusi panas yang rata (Suherman, 2009) ditunjukkan pada

Gambar 2.7.
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Gambar 2.7. Komponen utama TGA (Brown, 2001).

2.3.2 Differential Scanning Calorimetry (DSC)

Pada tahun 1964, diperkenalkan DSC sebagai analisis termal. DSC merupakan
Teknik termoanalitik dimana perbedaan jumlah panas yang dibutuhkan untuk
meningkatkan temperatur material dan referensi diukur sebagai fungsi temperatur.
Metode ini mirip dengan DTA menghasilkan sinyal AT, dengan pengoperasian
menghubungkan perangkat keras ke perangkat lunak. Keduanya dihubungkan ke

dalam sistem, secara kualitatif mengkonversi dari AT ke AH (Doggett, 2005).

Teknik DSC bertujuan untuk menganalisis perubahan suatu molekul dengan
parameternya adalah perubahan suhu. Energi diberikan secara simultan ke dalam
material dan referensi hingga kedua larutan mencapai temperatur yang sama.
Perbedaan energi input yang digunakan untuk menyamakan temperatur material
dan referensi pada tiap tahap pengamatan merupakan jumlah kelebihan kalor yang
diserap (proses endotermik) atau dilepas (proses eksotermik) oleh molekul

material (Bintang dkk., 2020). Efek termal berbentuk puncak, ditandai dengan
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perubahan entalpi dan kisaran temperatur. Contoh efek termal adalah: meleleh,

kristalilasi, transisi padat-padat, dan reaksi kimia.

E Cross Linking Dxliat:lm
E Crysialbieation {Cure)
E II::- I',II Il.,-'. I"..".
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Gambar 2.8. Termogram DSC.

Pada Gambar 2.8 menunjukkan termogram dari DSC, ketika suhu meningkat
sampel akhirnya mencapai suhu leleh dan menghasilkan puncak endotermik saat
proses peleburan. Termogram DSC ini dapat digunakan untuk menentukan
sejumlah sifat-sifat karakteristik sampel, serta untuk mempelajari oksidasi dan
juga reaksi kimia lainnya. Prinsip dasar analisis DSC adalah material yang
mengalami perubahan fisik seperti transisi fasa, diperlukan perubahan panas yang
mengalir dari referensi dan sampel untuk mempertahankan suhu referensi dan

sampel agar tetap sama.

2.4 X-Ray Diffraction (XRD)

XRD merupakan alat yang digunakan untuk mengkarakterisasi struktur kristal
dari suatu bahan padat, sehingga akan memunculkan puncak-puncak yang spesifik

saat proses analisis. Pada umumnya metode difraksi digunakan untuk
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mengidentifikasi senyawa yang belum diketahui yang terkandung dalam suatu
padatan dengan cara membandingkan data difraksi dengan database yang ada.
XRD terdiri atas komponen-komponen penting seperti, tabung sinar-X, detektor,
pemfokus dan lain-lain. Adapun komponen dan skema dasar XRD ditunjukkan

pada Gambar 2.9.

Lintasan

Gambar 2.9. Komponen dan skema dasar XRD.

Gambar 2.9 menunjukkan skema spektrometer sinar-X berdasarkan pada analisis
Bragg. Seberkas sinar-X jatuh tepat pada kristal dengan sudut 6 dengan sebuah
detektor diletakkan untuk mencatat sinar yang sudut hamburannya sebesar 6. Saat
0 diubah, detektor mencatat puncak intensitas yang sesuai dengan orde n yang
digambarkan dalam difraktogram. Apabila sinar-X mengenai suatu sampel, maka
intensitas sinar yang ditransmisikan akan lebih rendah dibandingkan dengan
intensitas sinar yang datang. Adapun syarat yang harus dipenuhi agar berkas
sinar-X yang dihamburkan merupakan berkas difraksi maka dapat dilakukan
perhitungan secara matematis sesuai dengan Hukum Bragg (Smallman dan

Bishop, 1999). Berikut ini ilustrasi dari difraksi berkas cahaya menurut Hukum
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Bragg, difraksi sinar-X akan terjadi pada sudut tertentu sehingga suatu zat akan

mempunyai pola difraksi tertentu, ditunjukan pada Gambar 2.10.

1 X plane normal . 1a', 20’

3

Gambar 2.10. Difraksi sinar-X pada kristal (Cullity, 1978).

Gambar 2.10 menunjukkan peristiwa difraksi yang terjadi. Sinar 1 dan la dalam
sinar datang, sinar menumbuk atom K dan P pada bidang atom pertama dan
tersebar ke segala arah. Akan tetapi, hanya pada arah 1' dan la', sinar-sinar yang
tersebar ini benar-benar sefasa sehingga mampu memperkuat satu sama lain atau
biasa disebut dengan pola terang (interferensi konstruktif), dimana dapat terbentuk
ketika terjadi dari pantulan gelombang-gelombang sinar-X yang saling bertemu.
Interferensi konstruktif tersebut terjadi sesuai dengan Hukum Bragg ditunjukkan

pada persamaan (2.2).

nA=2dsinf (2.2)

dimana:

n = adalah orde difraksi.

A = panjang gelombang sinar-X.
d = jarak antar bidang atom-atom.

0 = sudut berkas datang.
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Dari persamaan tersebut terlihat bahwa jika panjang gelombang sinar-X yang

digunakan diketahui dan sudut 6 diukur (Budiarto dan Sanjaya, 2019).

2.5 Energi Aktivasi

Energi minimum yang dibutuhkan agar dapat melakukan suatu reaksi dikenal
dengan istilah energi aktivasi dengan nama lain energi pengaktifan yaitu energi
kinetik minimum yang harus dimiliki molekul-molekul pereaksi agar tumbukan
antarmolekul dapat menghasilkan zat hasil reaksi (Muchtaridi dan Justiana, 2007).
Energi aktivasi dapat diperoleh dari kurva termogram karakterisasi termal seperti
DTA dan TGA. Metode pemodelan Kinetika dekomposisi termal yang sering
digunakan untuk menentukan nilai energi aktivasi (E) pada data keluaran TGA
seperti metode Coats & Redfern dan Flynn Wall Ozawa sedangkan untuk data

keluaran DTA menggunakan metode Kissinger.

Metode Coats & Redfern merupakan metode yang lebih efesien daripada dua
metode lainnya, karena hanya menggunakan satu laju pemanasan. Akan tetapi,
metode ini lebih kompleks karena harus menggunakan seluruh model reaksi g(a)
yang tersaji pada Tabel 2.3. Penentuan model mekanisme beserta parameter
kinetika dapat diperoleh dari persamaan regresi yang mempunyai nilai R? terbesar
(Purbasari dan Samadhi, 2021). Selain nilai energi aktivasi, dan metode Coats &
Redfern juga digunakan untuk menentukan pola dekomposisi termal suatu
material (Dewi, 2017). Sedangkan untuk mencari nilai o ditunjukkan pada

persamaan (2.3).

(2.3)
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Dengan o adalah fraksi massa yang hilang, sedangkan wo, w:, dan ws adalah
massa komposisi sebelum proses dekomposisi, massa komposisi selama proses
dekomposisi, dan massa komposisi setelah proses dekomposisi.

Tabel 2.3. Model reaksi g(a) (Wang dkk., 2003; Kahrizsangi dan Abbasi, 2008;
Elmay dkk., 2016)

Model Reaksi g(a)
P1 Power Law 1 ol
P2 Power Law 2 al/?
P3 Power Law 3 al/3
P4 Power Law 4 ol/4
P5 Power Law 5 a3/2
A2 Avrami-Erofeev 1 [-In(1-0)]¥2
A3 Avrami-Erofeev 2 [-In(1-0)]*®
A4 Avrami-Erofeev 3 [-In(1-0)]¥4
D1 One dimensional diffusion a’
D2 Two dimensional diffusion (1-on(l —a) +«
D3 Three Diffusion Jander [1-(1-0)Y3)?
D4 Ginstling-Brouhstein 1-(2/3)a-(1-0))¥3
F1 Chemical Reaction (first order) -In(1-0)
F2 Chemical Reaction (second order) (1-0)t-1
F3 Chemical Reaction (third order) [(1-0)2-1]/2
C2 Contracting Sphere 1-(1-0) Y2
C3 Contracting cylinder 1-(1-0)3
R2 Contracting area [-In(1-0) 7]
R3 Contracting volume [-In(1-0) Y]

Adapun persamaan metode Coats & Redfern menggunakan persamaan (2.4).

gl@) _ . AR E
In o —lnﬁE — (2.4)

Dengan g(a) merupakan persamaan model reaksi, sedangkan A, R, E, dan T

secara berurut adalah faktor pre-eksponensial (s?), konstanta gas ideal (8,314 J
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mol* K1), energi aktivasi (kJ/mol), dan suhu (K). Adapun persamaan untuk faktor
pre-eksponensial ditunjukkan pada persamaan (2.5).

—In (2—1;) = intersep (2.5)

Energi aktivasi untuk setiap proses dekomposisi yang ditampilkan dalam Tabel

2.3 dapat ditentukan dari plot In %versus % dengan g adalah laju pemanasan

dan g(a) adalah laju konversi tetap (Dewi, 2017).

2.6 Spektrometer

Spektrometer merupakan piranti atau alat optik yang digunakan untuk
menghasilkan sinar dari spektrum dengan panjang gelombang tertentu (Gandjar
dan Rohman, 2007). Spektrometer juga memiliki fungsi untuk mengidentifikasi
molekul atau atom, dimana setiap molekul atau atom memiliki karakteristik
spektrum yang berbeda-beda dan untuk menentukan konsentrasi, panjang
gelombang serapan maksimum dan nilai absorbansi atau transmitansi sinar pada
sampel larutan. Dalam spektrometer, terdapat sumber cahaya berupa lampu
(Tungsten, Deutrium atau Wolfram), selanjutnya kolimator untuk memotong sinar
yang menyebar, prisma berfungsi untuk menyeleksi spektrum cahaya atau dapat
juga menggunakan grating atau kisi, dan detektor untuk menangkap cahaya yang
ditransmisikan oleh sampel (Afandi dan Purwanto, 2018). Adapun skematis

spektrometer ditunjukkan pada Gambar 2.11.
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Read Out

detektor

monokromator

pendispersi atau
penyebar cahaya
slit atau

sumber cahaya  pintu masuk
polikromatis

sel sampel

slit atau
pintu keluar

Gambar 2.11. Mekanisme Spektrometer.

Prinsip kerja dari spektrometer dimana cahaya yang berasal dari lampu diteruskan
melalui lensa menuju ke monokromator, kemudian cahaya ini diubah dari
polikromatis menjadi cahaya monokromatis, kemudian berkas cahaya dilewatkan
pada sampel yang mengandung zat dengan konsentrasi tertentu. Cahaya yang
terbentuk ada yang diabsorbsi dan dilewatkan, cahaya yang diterima kemudian
dihitung untuk mengetahui cahaya yang terserap oleh sampel (Gandjar dan

Rohman, 2007).



I11. METODOLOGI PENELITIAN

3.1.Waktu dan Tempat Penelitian

Penelitian ini dilaksanakan pada 20 November 2022 — 20 Januari 2023 yang
bertempat di satuan kerja Pusat Riset Material Maju-Badan Riset dan Inovasi

Nasional (BRIN), Kawasan PUSPIPTEK, Serpong, Tangerang Selatan.

3.2. Alat dan Bahan Penelitian
Bahan-bahan dan alat-alat yang digunakan dalam penelitian ini ditunjukkan pada

Tabel 3.1. dan Tabel 3.2.

Tabel 3.1. Bahan-bahan penelitian.

No Nama Bahan Fungsi

1 Tembaga (Cu) Sebagai bahan bakar dan sumber warna
2  Kalium Perklorat (KCIOa) Sebagai oksidator

3 Kalium Periodat (KIO4) Sebagai oksidator

4 Polivinil Klorida (PVC) Sebagai pengikat dan penguat warna




Tabel 3.2. Alat-alat penelitian.
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No Nama Alat

Fungsi

1

10

Neraca analitik tipe
KERN 220-4N
Kertas saring
Spatula

Tube alumina

Planetary Ball Mill 4000¢
Automatic press tipe
Carver Auto Series NE
Spektrometer Seri Maya
2000 pro

X Ray Diffraction Rigaku
Smartlab
Thermogravimetric
SETARAM-Simultaneous
Thermal Analyzer
Differential Scanning
Calorimetry SETARAM-
Simultaneous Thermal

Analyzer

Mengukur massa serbuk sampel

Tempat meletakkan bahan-bahan sampel
Mengaduk dan memindahkan serbuk sampel
Tempat meletakkan serbuk dalam proses
milling

Mencampurkan semua bahan sampel

Membuat serbuk sampel menjadi pelet

Melihat spektrum cahaya dari sampel

Identifikasi dan analisis fasa sampel

Menganalisis massa bahan yang bereaksi saat

suhu meningkat

Menganalisis proses eksotermik dan
endotermik saat proses pembakaran

3.3 Prosedur Penelitian

Prosedur yang dilakukan pada penelitian ini meliputi proses pembuatan sampel,

analisis sifat termal, analisis emisi spektrum, dan karakterisasi fasa pada residu

pembakaran untuk komposisi Cu-KCIO4-PVC dan Cu-KI10s-PVC.
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3.3.1 Pembuatan Sampel

Pembuatan sampel pada penelitian ini menggunakan metode milling, dengan

prosedur yang dilakukan untuk membuat sampel adalah:

1.

2.

Timbang serbuk Cu sebanyak 1,2 g;

Timbang serbuk PVC sebanyak masing-masing 1,2 g;

Kemudian masukan semua bahan yang sudah ditimbang kedalam tube
alumina;

Masukkan bola-bola alumina dengan perbandingan 1 : 9 dengan serbuk;
Masukkan kedalam mesin milling selama 10 menit dengan kecepatan 130
rpm;

Masukkan serbuk KCIO4 atau KlO4 sebanyak 5,6 g kedalam tube alumina
yang sudah di milling;

Milling kembali tube alumina selama 5 menit, dengan kecepatan 75 rpm; dan

Keluarkan serbuk yang sudah di milling.

Pada penelitian ini menggunakan 2 komposisi dengan persentase massa yang

berbeda, sehingga dapat ditulis sampel seperti yang ditunjukkan pada Tabel 3.3.

Tabel 3.3. Persentase Sampel Penelitian.

Sampel Komposisi

% massa

Cu KCIO4 K104 PVC

Bl Cu-KCIOs-PVC 15 70 - 15

B2 Cu-Kl104-PVC 15 - 70 15
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3.3.2 Analisis Sifat Termal

Prosedur penelitian dibagi menjadi dua tahap, yaitu: Karakterisasi TGA dan DSC.

3.3.2.1 Karakterisasi TGA

Prosedur yang dilakukan pada karakterisasi TGA adalah:

1.

2.

Sampel ditimbang masing-masing sebanyak 0,3 g;

Sampel dimasukkan ke dalam plastik Klip, tempelkan label nama komposisi
pada plastik klip; dan

Sampel dimasukkan ke dalam layanan karakterisasi TGA menggunakan alat
SETARAM-Simultaneous Thermal Analyzer. Sampel di karakterisasi dari suhu
20-1000 °C dengan laju pemanasan sebesar 20 °C/menit di dalam ruang yang

dialiri gas nitrogen.

3.3.2.2 Karakterisasi DSC

Prosedur yang dilakukan pada karakterisasi DSC adalah:

Sampel ditimbang masing-masing sebanyak 0,3 g;

Sampel dimasukkan ke dalam plastik klip, tempelkan label nama komposisi
pada plastik klip;

Sampel dimasukkan ke dalam layanan karakterisasi DSC menggunakan alat
SETARAM-Simultaneous Thermal Analyzer. Sampel di karakterisasi dari
suhu 20-1000 °C dengan laju pemanasan sebesar 20 °C/menit di dalam ruang
yang dialiri gas nitrogen; dan

Hitung perubahan entalpi proses (AH) dengan menggunakan persamaan (3.1).

AxK
m

AH =

(3.1)
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Dengan A merupakan area di bawah puncak, K adalah koefisien kalibrasi,
dan m merupakan massa awal sampel.

3.3.3 Analisis Emisi Spektrum

Prosedur penelitian dibagi menjadi dua tahap, yaitu: Pembuatan pelet dan analisis

emisi spektrum.

3.3.3.1 Pembuatan Pelet

Prosedur yang dilakukan pada pembuatan pelet adalah:

1. Sampel ditimbang masing-masing sebanyak 1 g; dan

2. Sampel dimasukkan ke alat Automatic press tipe Carver Auto Series NE

dengan tekanan 5 ton selama 5 detik.

3.3.3.2 Uji Spektrometer

Prosedur yang dilakukan pada uji spektrum adalah:

1. Pelet setiap sampel diletakkan didalam terowongan gelap;

2. Spektrometer diletakkan 1 meter didepan terowongan gelap;

3. Pelet dibakar menggunakan tabung Liquified Butane Fuel; dan

4. Spektrometer menangkap gelombang tampak yang diemisikan oleh pelet.
3.3.4 Karakterisasi XRD

Prosedur yang dilakukan pada karakterisasi XRD adalah:

1. Sampel ditimbang masing-masing sebanyak 1 g;
2. Sampel dimasukkan ke dalam plastik klip, tempelkan label nama komposisi

pada plastik klip; dan
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3. Sampel dimasukkan kedalam layanan karakterisasi XRD menggunakan alat X-
Ray Diffraction Rigaku Smartlab, dengan tabung X-ray Cu-Ka dengan 2theta

antara 10-120°, dan kecepatan pindai sebesar 5°/menit.

3.4 Diagram Alir

Diagram alir pada penelitian ini ditunjukkan pada Gambar 3.1.

Menimbang Serbuk

¥ h 4
Serbuk Cu sebanyak 1.2 g Serbuk PVC sebanyak 1.2 g

h 4

Di masukkan ke dalam mesin milling selama 10 menit dengan
kecepatan 130 rpm dan perbandingan bola alumina 1:9

h 4 Y
Sampel B1: Sampel B2:
Timbang serbuk KC10, sebanyak 5.6 g Timbang serbuk KIO, sebanyak 5.6 g
h 4

Milling kembali selama 15 menit dengan kecepatan 75 rpm

v

Sampel:
Bl= 15Cu-T0KCIO,-15PVC p| Pembuatan pelet
B2=15Cu-70KIO,-15PVC Fress otomatis

h A h 4
Analisis termal: Analisis fazsa: Analisis emisi spektrum:
Karakterizasi TGA dan DSC Karakterisasi XRD Karakterisas spektrometer
h 4
Hasil:

Sifat termal, emist spektrum, dan fasa setelah
pembakaran dari komposisi suar merah muda

Gambar 3.1. Diagram Alir Penelitian.




V. KESIMPULAN DAN SARAN

5.1 Kesimpulan

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan, diperoleh beberapa kesimpulan

yaitu:

1. Sampel B1 memiliki suhu pengapian pada suhu 294,06 °C sedangkan sampel
B2 pada suhu 285,33 °C, dengan nilai perubahan entalpi sampel B1 sebesar
153,740k kJ/mol dan sampel B2 sebesar 139,530k kJ/mol, dan juga diperoleh
energi aktivasi dari sampel B1 sebesar 201,881 kJ/mol dan 307,003 kJ/mol
dengan model diffusion controlled Ginstling-Brouhstein, sedangkan sampel B2
sebesar 291,181 kJ/mol dan 192,486 kJ/mol dengan model dekomposisi
chemical reaction third order dan second order. Berdasarkan parameter
kinetika dekomposisi termal sampel B1 memiliki stabilitas termal yang lebih
baik dari pada sampel B2.

2. Emisi spektrum sampel B1 dengan panjang gelombang pada rentang 436-500
nm memancarkan warna ungu dan biru dan pada rentang 606-635 nm warna
merah. Sedangkan sampel B2 dengan panjang gelombang rentang 468-534 nm
memancarkan warna biru dan ungu dan pada rentang 642-658 nm warna
merah. Pencampuran warna biru dan merah menghasilkan nyala api warna
merah muda (pink), dan diperoleh bahwa intensitas sampel B2 lebih tinggi

dibandingkan sampel B1.
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3. Setelah proses pembakaran sampel Bl didominasi oleh fasa dipotassium
copper(l) chloride (K2CuCls) dan fasa sylvine atau potassium chloride (KCI)
serta fasa dicopper(l) oxide (Cu20), sedangkan sampel B2 didominasi oleh fasa
potassium iodide (KI) dan gamma (Cul) atau copper(l) iodide, serta fasa

sylvine (KCI) dan copper oxide (CuO).

5.2 Saran
Untuk penelitian selanjutnya dapat memvariasikan persentase massa dari
komposisi Cu-K104-PVC untuk memperoleh stabilitas termal yang lebih baik dari

komposisi yang menggunakan KCIOa.
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