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ABSTRAK

Komposit polipropilena - getah asli (PP/NR) berpengisi serbllk
YIG (Y1Fc,O d telah dised iakan dengan menggunakan mesin
Brabcnder. Kesan pcnambahan serbllk pengisi YIG di dalam
komposit PPI R/YIG tclah dikaji dari scgi mikrostruktur dan
morfologi. Teknik-tcknik pembelauan sinar-X (XRD) dan
mikroskopi illlbasan elektron (SEM) masing-masing telah
digllnakan bagi mencntllkan mikrostruktllr, morfologi dan
kehomogcnan taburan pcngisi di dalam komposit PP/NR/YIG.
DilTraktograll1 daripada kajian pembelallan sinar-X
ll1enunjllkkan struktur pengisi YIG' dalam komposit tidak
berubah. Keputusan lIjikaji menunjukkan bahawa zarah-zarah
pengisi YIG bertabllr secara sekata di dalam kOll1posit
PP/NR/YIG.

PENOAHULUAN

Menurut Sahrim et a\. (1995). getah asli dengan rantai polill1er yang panjang.
umull1nya. agak tidak begitll serasi dcngan kebanyaka'p polill1er sintetik seperti
tcrmoplastik polietilena (PE) dan polipropilena (PP) yang mcngakibatkan berlakunya
morfologi dua fasa dalam adunan getah asli terll10plastik (Thermoplastic Natural J

Rubber,TP R) (Ell iot 1981). (ni bermakna wujud ll1asalah Ketidakholl1ogenan fasa
antara tcrmoplastik dan fasa getah asli (Sahrim et a\. 1994). Oleh itu. pengserasi
scbagai ra~a ketiga pcrlu ditambahkan dalam adunan TP R untuk membantu
mcngaruhkan interaksi antara fasa getah asli dan fasa termoplastik, serta
menambahkan kehomogenan adunan TPNR (Sahrim et a\. 1994; 1995). Ibrahim &
Zuriati (1980) dan Ibrahim & Dahlan (1998) telah menggunakan getah asli cecair
(Liquid Nature Rubber. LNR) sebagai pengserasi lIntuk adunan TPNR. Sahrill1 et a\.
(1992; 1994; 1995) juga ll1engkaj i kesan LNR terhadap sifat fizikal bagi adunan NR-
PP, R-HDPE. dan NR-LLDPE.
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Xanthos et al. (1988, 1991) melaporkan bahawa molekul kecil atau polimer pendek
yang mempunyai terminal aktif akan bertindak sebagai agen pengikat antara matriks
dengan zarah-zarah yang tertabur. Oengan itu sebarang interaksi kimia antara rantai
getah asli dan terminal aktif LNR dijangka menyebabkan pembentukan ikatan kimia
dalam fasa getah asli. Keadaan yang sarna juga dijangka bagi termoplastik (Sahrim
et al. 1994). Oengan kata lain, terminal aktif LNR seperti kumpulan -OH dijangka
bertindakbalas dengan zarah-zarah tennoplastik dan mengikatnya dengan matriks
getah asli (Sahrim et al. 1995). Oleh itu, LNR dalam adunan TPNR berfungsi sebagai
agen taut-silang dalam fasa getah asli, dan sebagai pengikat antarafasa bagi fasa getah
asli dan fasa termoplastik. Oengan itu, adunan TPNR akan menjadi lebih bersifat
homogen dengan kehadiran LNR (Choudhury & Bhowmimck 1988; Qin et al. 1990).

Sifat fizikal adunan diperbaiki dan diperhatikan berkadaran dengan peningkatan
kandungan L R (Sahrim et al. 1995) di mana darjah taut-silang bertambah (Sahrim et
a!. 1994). Oaripada kaj ian-kaj ian Sahriml . et al. (1992, r994, 1995), kandungan
optimum bagi LNR dalam adunan NR-PP ialah 10%, 10 - 27% dalam adunan NR
HOPE, dan 10 -15% dalam adunan NR/LLOPE. Ini bermakna dengan penambahan
pengserasi, LNR telah berjaya memperbaiki sifat-sifat fizikal adunan dengan
menghasilkan interaksi antara fasa getah dan termoplastik iaitu mengatasi masalah
ketidakhomogenan fasa dalam adunan. Kehomogenan adunan hukan sahaja
ditentukan oleh kandungan LNR, tetapi juga oleh cara percampuran polimer, iaitu
kadar percampuran dan suhu ketika polimer di masukkan ke dalam mesin pencampur,
yang merupakan parameter yang penting dalam pengadunan TPNR. Kajian mendapati
sifat fizikal optimum adunan NR-PP diperolehi pada suhu pemprosesan 170°C
dengan kadar percampuran 50 putaran seminit (Sahrim et al. 1995).

 KAEDAH KAJIAN DAN PENCIRIAN

Penyediaan sampcl tulen YIG

Bagi kaj ian morfologi, sampel yang berbentuk pelet digu.nakan. Pelet tersebut
disediakan dengan menimbang lebih kurang 1.000 g serbuk ferit YIG dan
dicampurkan polivinil alkohol (PYA) yang digunakan sebagai agen pengikat.
Campuran tersebut dikisar dengan menggunakan lesung selama beberapa minit.
Campuran tersebut kemudiannya di masukkan dalafl1 acuan dan dikenakan tekanan
sebanyak 3 kN untuk membentuk pelet dengan ketebalan - 3 mm. Sampel
kemudiannya disinter pada suhu 1050 °C selama 10 jam sebelum disejukkan secara
perlahan-Iahan ke suhu bilik. Bagi penentuan mikrostruktur, serbuk YIG yang telah
dibekalkan digunakan.

..
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Penyediaan matriks polipropilena-getah asH (Matriks PP/NR)
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Matriks PPINR yang disediakan berdasar peratus berat bahan adalah PPINR(70130)
dengan 10 peratus berat LNR sebagai pengserasi (Sahrim et al. 1994; Sahrim et al.
1995; Ibrahim & Dahlan 1998). Mesin pengadun leburan dalaman
(Model Brabender Plastic-Corder PL 2000) dan pencampur (Model W50E/2)
digunakan untuk mengadunkan matriks tersebut.

Proses pengadunan dijalankan dengan kadar putaran 50 putaran perminit dan suhu
pencampurun 170 \)c. Suhu ini dipilih berdasarkan suhu lebur PP (170 uC) dan getah
asli (130 uC) bagi memastikan adunan PP dan NR adalah seragam. NR dimasukkan ke
dalam Brabender dan dibiarkan selama I minit. Seterusnya diikuti pula oleh LNR
sebelum dibiarkan berputar selama 2 minit. Pada minit keempat, PP di masukkan dan
dibiarkan selama 12 minit sebelum adunan dikeluarkan dari Brabender. Ketulan
matriks PP/ R yang terhasil dihancurkan selepas dibiarkan matang selama lebih
kurang 24 jam deng~n menggunakan pengisar (Model Refer Granulator PH 300S).

Penyedia,ln komposit PP/NRJYIG

Komposit yang disediakan tcrdiri dari matriks PPINR (70/30) berpengisi serbuk YIG
sebanyak 5, 10, 15,20,25. dan 30 peratus berat. Pengadunan dilakukan pada kadar
pularan 50 putaran perminit dan suhu percampuran 170 uc. Butiran matriks PPINR
yang telah dihancurkan dimasukkan ke dalam Brabender dan dibiarkan selama 3
minit. Pada minil keempat, serbuk ferit YIG dj masukkan dengan kuantiti yang
ditetapkan dan dibiarkan bcrputar selama 12 minit. Selepas itu komposit tersebut
dikeluarkan dan ditekan dengan mesin pcnekan panas (Carver Laboratary Press) yang
telah dipanaskan pada suhu 175 "C. Pcnekanan dilakukan selama 2 minit pada 8 kN
untuk membentuk kepingan komposit setebal 5 mm, 3 mm atau 1 mm. Ketebalan
bergantung kepada dimensi salllpel yang diperlukan dalam setiap ujian yang
dijalankan.

Kajian morfologi

Kajian morfologi ke atas permukaan sampel lulen YIG, matriks PPINR(70/30) dan
komposit PPINR/YIG dengan menggunakan mikroskop imbasan elektron
(SEM Model Philips XL-30). Kajian ini dilakukan untuk memeriksa taburan pengisi
di dalam komposit PPINR/YIG dan menentukan kehomogenan adunan komposit
tersebut.

Sampel lulen YIG dipecahkan sementara matriks PPINR(70/30) dan komposit
PPINR/YIG dipatahkan selepas dicelup di dalam cecair nitrogen dan di lekatkan pada
pcnyokong spesimen. Setiap sampel ujian disalut dengan lapisan emas dengan
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menggunakan mcSln sputter coateI' (Model SC5(0). Pcnyalutall ini ht.:rtujuan
mcnghasilkan pcrmukaan yang ber-,;il:1t konduk1or hagi membolchkan elektron
mt.:ngalir Im:laluinya. nH.:ngclakkan kcpnnasan melampau bila sampcl terkena elektron
scmasa pcngujian dan untuk mcnghasilkan clektron sckunder dalam proscs
pcmcriksaan. Scbclum pengimbasan dilnkllkan. sampcl di masukbn kc clalalll kebuk
\ aklllll SLM dan di\'akllmkan sclama ..:t mini!. Pcngimbasan dilakllkan mclailli
ka\\alan komplltcr kc atas sCliap salllpcl.

I\:ajian struktur

Kajian strllktur sampel dilakukan c1cngan mcngg.unakan difraktomctcr
( Model Siclllcns D5000 ) dcngan sumber sinal' CuKcxl c1cngan panjang gelombang.
A = \.541 A. Tcknik pcmbclauan sinar-X c1igllnnkan untuk mengesahkan struktur
hablur game1 adalah rasa tunggal clan scterusnya mcncillukan pClllalar kckisi (a) bagi
lCrit YIC. Oirraktometcr aclalah lakaran kcamatan sinar-X (I) yang tcrhelau mclawan
sudut pelllbclauan. 20. clcngan 0 adalah slldut lhagg. Suatu hablur kubus akan
mClllbcrikan puncak-pulll:ak pembelauan di mana nilai sin20 nyn mcmatuhi persamaan
yang mcrupakan gabungan pcrsamann Rragg dan pers<lmaan ruang satah (Cullity
1967 ) iaitu

( I )

Di sini h. k. clan / ialah indeks-indeks Miller, s = suatu integer, A = pan.Jang
gelolllbang sinar-X yang digunakan iaitu 1.541 A clan a = pemalar kekisi' sel unit
lazim. Daripacla integer-integer s yang c1iclapnti. set indeks Miller) ang bcrpadahan
ditcntukan claripacla jadual bentllk kuadrat bagi indcks-incleks Millel (Cullity 1967).
Satah-satah pembelauan yang telah cliindckskan dibanclingkan dengan indeks-indeks
MilicI' bagi s1ruktur garnet yang c1ial11bil daripada JCPDS ( Bayliss et al. 1974 ).
Se1erusnya pemalar kekisi a ditentukan.

KEPlJTlJSAN DAN PERBINCANGAN

Pemedksaan morfologi

Rajah-rajah I, 2, 3 dan 4 mcnunjukkan mikroskopi imbasan elektron (SEM) ke atas
permukaan sal11pel tulen YIG yang clipecahkan, matriks PP/NR(70/30) dan komposit
kOl11posit yang dipatahkan di cia lam cecair nitrogen. Keputusan yang ditunjukkan aleh
l11ikrograf menggambarkan bahawa pengisi Y1G bertabur clengan sekata cli dalam
matriks PP/N R. In i membuktikan bahawa parameter-parameter pemprosesan yang
digunakan adalah sesuai dan optimum. Parameter-parameter pemprasesan yang
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dillla"sudkan adalah sullll pcngadullClIl. "ada I' putaran rotor elan IlldSa pengadunan
e1ijalankan. Kchomogcnan l'elsa adunan elan paralllder-paramcter pemprosesan yang
dipilih aelalah antara parameter yang boleh Illencntukan kualiti komposit yang
e1ihasilkan (Willis & Favis 1988: (jelling & Tinker 198R : Tinker 1987: AI-Malaika
& AmiI' 1986: Sahrim ct al. 199-1: Llliot & Tinker 1988). Kcholllogenan sampel juga
boleh e1ikaitkan dcngan kehadiran LNR sebagai pengserasi dengan kuantiti yang
optimum iaitu sebanyak 10 peratus herat hagi matriks PP/NR (Sahrill1 et al. 1992).

PcmcI'iksaan mik.-ostJ·uktllJ·

Rajah 5 mempamerkan spcktrull1 pelllbclauan sinar-X bagi sampel tulen YIG.
Illatriks PP/NR. dan kOll1posit PP/NR/YIG. Pencerapan dibuat ke atas sifat
Illikrostruktur berdasarkan kcpada ujian sinar-X, ll1enunjukkan bahawa ferit tulen
Yd"e'()12 adalah bcrstruklur garnet e1engan inelcks miller hagi satah-satah cirian yang
utallla adalah (400), (420). (422). (521), (611), (444), (640), (642) dan (800) e1engan
salah (420) adalah puncak dengan kcalllatan yang paling lllaksill1um. Nilai pemalar
kekisi purata yang e1ikira adalah (12.38 ± 0.0 I) A di mana kcputusan ini adalah
ocrscsuaian dcngan kcputusan yang telah e1ilaporkan oleh hcberapa penyelidik seperti
Standley, CelieI' & Gilleo, Wolf & Rodrigue dengan nilai pcmalar kekisi, (a) masing
masing adalah 12.37 A, 12.38 Aelan 12.36 A (Gillen 19RO). Mikrostruktur YIG tulcn
yilng berrasa tunggal aelalah kekal tidak berubah eli dalall1 Illatriks PPI R dengan
mengekalkan punca"-puneak utall1anya dalilm julat sudut antara 20 hingga 60 darjah
sepcrti yang tcrdapat dalalll Rajah 5. Matriks PPINR pula adalah bersirat sernihablur
dcngan kelllunculan puneak-puneaknya dalam julat sudut 13 hingga 22 darjah.
Komposit Illelllpunyili dua rasa iaitu fasa hablur dan selllihablur ll1asing-masing
disulllbangkan oleh YIG dan PP/NR tulcn. Ini menunjukkan bahawa tiada
pemhentukan hilblur baru bagi komposit yang terscbut. Keamatan puneak bagi fasa
semihablur dilihat berkurangan dengan peningkatan pengisi YIG di dalarn rnatriks
PP/NR(70/30). selllentara kearnatan puneak-puneak fasa hablur di ihat bertambah.
Pcningkatan kealllatan puneak-puneak hablur sumbangan YIC tulen adalah
disebabkan oleh pertambahan kandungan pengisi di dalam matriks PPINR(70/30).

 

KESIMPuLAN

Kajian ini telah dapat mengesahkan struktur garnet berfasa tunggal dengan
menggunakan teknik pembelauan sinar-X bagi sampel tllien YIG yang digllnakan
scbagai pengisi untllk sampel-sampel komposit. Struktllr ini tidak berllbah di dalam
komposit Illanakala komposit yang dihasilkan rnenunjukkan wlIjud dua fasa berlainan
iaitu rasa hablur disumbangkan oleh pengisi YIG dan fasa sernihablur disurnbangkan
oleh PP. Zarah-zarah pengisi YIG didapati bertabur seeara sekata ~ dalam matriks
PPI R. Ini Illengesahkan bahawa parameter pemprosesan yang digllnakan sernasa
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pengadunan dengan kandungan 10 peratus berat LN R sebagai pengserasi adalah
optimum. Kandungan NR yang tinggi di dalam komposit telah meng:kat dengan kuat
zarah-zarah pengisi di dalam matriks PP/NR.
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(a)

(b)
Rajah I :Yllkrngr:.lr SLM (:.I) s:.Impcl tulcn YIG (50()()x pembes:.Iran)

J:.In (h) m:llnks PPi, R (70/30) (!O{)()x pcmbcsaran)
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(b)

Ra jah 1 \tIIKrogrJ ,. SEM Jcngan 25th pcmhcsaran hagi komposil

1'1' :---JR(70!30j hcrpcngisl 'y'[(j scbanyak (a) 5 Jan

I h) 10 pcr:llLls hera l
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(b)

Rajah 3 Mikragrar SEM dengan 250x pembesaran bagi kampa, it
PPIN R( 70/3 0) berpengisi YIG sebanyak (a) 15 clan
(b) 20 perallis beral
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Rajah -l MikrografSEM dengan 250x pembesaran bagi komposit
PP/NR(70/JO) berpenglsi YIG sebanyak (a) 25 Jan
(b) 30 pcratlls berat

Ifr
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SlIdu[ 28 (darjah)

Rajah 5 DitTraktt)gram pClllbelalian sirwr-X pada slIhll bilik bagi
'alllpcl tlllcn YIG, Illalriks rP/NR(701J0) dan kOll1posil PPINRPOIJO)
bcrpcngisi dari 5 hingga 30 peralll bera!.




