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RINGKASAN

Karet alam merupakan Biomacromol ecule yang dikenal dengan 1,4-poliisoprene memiliki
sifat yang specia termasuk memiliki ketahanan yang tinggi, kekuatan dan ketangguhan yang
baik. Karet dam memiliki berbagai aplikasi produk karet seperti ban mobil, sarung tangan
karet, dan bearing karet. Indonesia merupakan Negara penghasil karet terbesar kedua dunia
setelah Thailand. Berdasarkan analisa Bisnis.com, produksi karet mentah Indonesia melimpah
tetapi bahan baku industri hilir, seperti crumb rubber masih impor sekitar 70-80%, hal ini
membuka peluang untuk melakukan diversifikasi produk latex menjadi produk thermoplastic
elastomer (TPE) dengan harga 2 — 9 usd/kg meningkat sebesar 100 — 900% dari harga latex.
Termoplasik elastomer (TPE) merupakan material yang bersifat termoplastik dan elastis yang
merupakan gabungan antara materia yang bersifat termoplastik seperti metil metakrilat
(MMA) dan yang bersifat elastis seperti latex. Starch-g-PMMA merupakan produk kopolimer
hasil sintesis melalui metode ATRP dibiayai dari hibah insinas tahun 2013 dan hibah bersaing
tahun 2014-2016 yang dapat digunakan sebagai kompatibilizer pada pencampuran polimer
alam dan polimer sintetik seperti pada PP dan serat alam. Metode Atom Transfer radical
Polymeriation (ATRP) dapat diaplikasikan pada sintesa kopolimer latex-g-PMMA yang akan
diaplikasikan sebagai kompatibel agen pada pencampuran antara latex/PMMA. Penelitian
diawali dengan membentuk pusat aktif pada latex oleh substitusi gugus aktif alkil bromide
melaui modifikas dua langkah yaitu epoksidasi parsial pada ikatan C=C, diikuti dengan
penambahan nukleofilik dari asam karboksilat dengan gugus fungsi alkil bromide pada cincin
oxirane dari karet terepoxidasi (ENR) menghasilkan latex-alkil bromida. Selanjutnya latex
alkil bromide digunakan sebagai makroinisiator untuk memulai ATRP dengan monomer
MMA. Pada bagian pertama kelayakan reaks pencangkokan diverifikasi dengan mempel gjari
ATRP dari makroinisiator latex-alkil bromide melaui epoksidasi dengan asam-
chloroperbenzoic (CPBA) diikuti dengan penambahan asam karboksilat alkil bromida pada
cincin oxirane. Penambahan asam terjadi sesuai mekanisme SN2 dengan fiksasi kelompok
asam pada karbon yang disubtitusi dari cincin oxirane yang akan bersaing dengan reaksi
sekunder kearah pembentukan kembali cincin oxirane, mengarah pada pembentukan dua
alkohol alil, dengan keasaman sesuai dengan kadar asam karboksilat yang digunakan.
Selanjutnya digunakan campuran ligan sebagai stock solution untuk memulai ATRP latex-g-
PMMA pada 90 ° C dalam campuran pelarut DMF/air menggunakan Cu () Br kompleks
dengan ligan poliamina. Beberapa ligan diuji: N- (n-oktil) -2-pyridylmethanimine (NOPMI),
N- (n-oktadesil) -2-pyridylmethanimine (NODPMI), dan 1,1,4,7,7-
pentamethyl diethylenetriamine (PMDETA). Produk dikontrol terhadap berat molekul (SECn,
Mn) dan indeks polidispersitas (PDI) diperoleh dengan O- (2-hidroksi-2-metil-1- (n-propil)
pentil) -2-bromoisobutyrate sebagai pemrakarsa di hadapan CuBr / NOPMI sebagal sistem
katalitik. Pada bagian kedua, dilakukan optimalisasi formulasi komposisi yang diperoleh dari
proses tahun pertama, dilakukan scale up di laboratorium untuk pembuatan macroinitiator
latex-akil bromide dilanjutkan dengan pencangkokan dengan MMA. Produk dikarakterisasi
terhadap berat molekul (SECn), index PDI. Selanjutnya dilakukan uji kinerjalatex-g-PMMA
pada pemrosesan latex dengan PMMA pada skalalaboratorium. Pada bagian terakhir, rancang
bangun proses pembuatan thermoplastic elastomer latex//PMMA/latex-g-PMMA pada scale-
up dari skala laboratorium. Karakterisasi produk dilakukan terhadap Struktur kimia
menggunakan FT-IR, 1H dan 13C NMR. Sifat termal dari kopolimer cangkok dipelgari
menggunakan Scaning Therma Anayzer (STA). Morphologi dipelgari menggunakan
scanning el ectron microscopy (SEM). Sifat mekanik (kuat tarik, ketahanan sobek, keuletan dan
ketangguhan) dipelgari menggunakan Dinamic Mechanical Analyzer (DMA). Untuk
meningkatkan performance TPE latex/PMMA/latex-g-PMMA pada aplikasi bearing jembatan
dalam meredam suara akibat beban dan gesekan, maka ditambahkan filler selulose dengan



memanfaatkan produk starch-g-PMMA yang telah dihasilkan pada penelitian sebelumnya
sebagal kompatibel agen pada pencampuran TPE (latex/PMMA) dengan selulosa. Produk
TPE/selulose blend dianalisa sesuai standar ASTM D 412.

Luaran penelitian wajib tahun pertama berupa 1 makalah Accepted pada journal of
Polymers and Environmental dengan impak factor 1,969. Sedangkan luaran tambahan berupa
1 makal ah accepted pada Majalah Polimer Indonesia (MPI) terakreditasi LIPI, 1 makalah yang
akan diseminas pada Internasional Polymers Science and Technology (IPST 2018) dan 1
makal ah yang akan diseminarkan pada seminar nasional Teknik KimiaUnpar 2018. Sedangkan
dari hasil penelitian diperoleh HKI berupa produk dan draft paten dengan kesiapan teknologi
level 4, tahun kedua berupa luaran wajib 1 makalah accepted pada jurna Polymers Chemistry
dengan impak factor 2,020, dan luaran tambahan berupa 1 makal ah published pada proceeding
internasional RSCE 2019 dan 1 makalah terbit pada proceeding nasional SNP XI1 2019. Hasl|
penelitian berupa produk dan draft paten dengan tingkat kesiapan teknologi padalevel 5.

KataKunci: Latex-EBiB, Metil Metakrilat (MMA), Latex-g-PMMA, TPE/Selulose, ATRP
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BAB |. PENDAHULUAN

1.1.Latar Belakang

Karet alam dikenal dengan 1,4-poliisoprene merupakan macromolecule alami yang
memiliki sifat special yaitu ketahanan yang tinggi, kekuatan dan ketangguhan yang baik. Karet
alam dapat diaplikasikan pada berbagai produk karet antara lain sebagai ban mobil, sarung
tangan karet, dan seal karet(Vayachuta, 2009). Indonesia merupakan Negara penghasil karet
terbesar kedua dunia setelah Thailand. Berdasarkan analisa Bisnis.com, produksi karet mentah
Indonesia melimpah tetapi bahan baku industri hilir, seperti crumb rubber masih impor sekitar
70-80%, hal ini membuka peluang untuk melakukan diversifikasi produk latex menjadi produk
thermoplastic elastomer (TPE) yang dapat memberikan nilai tambah sebesar 100 — 900% dari
harga latex murninya.

TPE memiliki keunggulan sebagai plastik serbaguna yang bersifat plastis dan eastis,
karenahanyadibuat dari pencampuran fisik termoplastik dan elastomer yang dihubungkan oleh
penambahan bahan kimia atau ikatan kovalen antar keduanya. TPE biasanya dibuat dari karet
sintetik dengan polyolefin maupun polimer vinil. Akibat tingginya harga minyak bumi sebagai
bahan baku polimer sintetis, untuk itu banyak peneliti tertarik untuk mengembangkan karet
alam sebagal sumber bahan baku terbarukan. Modifikas karet alam dilakukan untuk
memperbaiki kelemahan sifat karet alam yaitu rendahnya hambatan terhadap panas, ozon dan
minyak yang disebabkan oleh sifat hidrofobisitas dari karet dam (Amin & Amin, 2011;
Vayachuta, 2009). Karet alam (NR) dimodifikasi secara kimia melalui reaksi epoksidasi,
hidrogenasi dan maleinisasi termasuk degradasi dan transformasi karet alam menjadi material
yang sensitive terhadap panas. Disisi lain modifikasi melalui kopolimerisasi cangkok dengan
metil metakrilat (MMA) telah lama dikembangkan menjadi NR-g-PMMA untuk aplikas
adhesive pada sepatu. Dilaporkan juga bahwa NR-g-PMMA telah berhasil digunakan sebagai
kompatibilizer pencampuran antara NR dengan PMMA, campuran NR/PMMA setelah
diberikan NR-g-PMMA menunjukkan peningkatan kuat tarik, kuat sobek dan 1zod Impak
(Vayachuta, 2009).

Starch merupakan polimer alam yang jumlahnya melimpah, biodegradable dan ramah
lingkungan. Starch sangat menarik untuk dikembangkan, karena sifat intrinsik materialnya
seperti struktur molekul penyusunnya mudah dimodifikasi secara kimia maupun secarafisika,
mudah diperoleh dan dibudidayakan di Indonesia. Starch lebih banyak digunakan sebagai

bahan pangan dan obat, untuk mengantisipasi penggunaan bahan pangan dengan bahan
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engineering, maka penggunaan selulose berpeluang untuk digunakan. Selulose memiliki
struktur kimia seperti pada starch, sehingga modifikas selulose dapat dilakukan untuk
menggantikan peran starch sebagal bahan pengisi(A.S.Handayani*, 2016; Mochamad Chalid,
Handayani, & Budianto, 2014a; Muchamad Chalid, Y uanita, & Pratama, 2015).

Pencangkokan petropolimer pada polisakarida banyak dilakukan sebagai salah satu cara
terbaik untuk menggabungkan keunggulan polimer alami dan sintetis. Starch juga telah
digunakan sebagai bahan pengisi (filler) pada karet ban untuk menurunkan resistensi putaran
dan mengurangi penggunaan karbon black turunan dari gas alam atau minyak bumi (Y .-P. Wu,
Qi, Liang, & Zhang, 2006). Goodyear Tire co menggunakan starch untuk jenis ban GT3 (Bio-
tire) menggantikan filler silica dan carbon black untuk mengurangi berat ban dan hambatan
putaran, serta menurunkan konsumsi energi. Penggunaan pati pada karet ban ini membuka
peluang aplikasi baru pada komposit karet dengan bahan pengisi pati, karena biaya murah,
ringan dan memiliki kinerja yang baik. Sehingga selain untuk bahan ban juga tidak menutup
kemungkinan digunakan pada produk karet lain seperti pada bantalan jembatan(Y .-P. Wu et
al., 2006).

Permasal ahan yang timbul pada penggunaan starch padakaret alam adalah dispers partikel
yang rendah, beberapa peneliti memperkecil ukuran partikel menggunakan agen koagulasi
dalam media air untuk memperbaiki dispersi pati pada karet dam(de Graaf, Karman, &
Janssen, 2003; Y.-P. Wu et al., 2006; Y. P. Wu, Ji, Qi, Wang, & Zhang, 2004). Selain itu
penggunaan kompatibelizer diperlukan untuk memperbaiki tegangan antar muka dari
campuran antara PMMA, NR dan sdlulose (Y. P. Wu et a., 2004; Xin, Yuan, Xiao, & He,
2011). Sehingga diperlukan senyawa yang melibatkan ketiga komponen tersebut, karena
PMMA memiliki sifat hidrofobik sedangkan kedua bahan starch dan NR memiliki sifat
hidrofilik, yang menyebabkan tidak memiliki kompatibilitas yang baik. Modifikas selulose
dan NR dengan PMMA diperlukan untuk meningkatkan kompatibilitas ketiga komponen
tersebut.

Teknik modifikass TPE berbasis PMMA/NR dengan filler selulose dapat dilakukan
baik secara fislka maupun secara kimia menggunakan teknik pencangkokan. Pada kasus
pencangkokan PMMA dengan NR dapat dilakukan dengan baik melalui metode “grafting
form”, dimana keduannya dilarutkan dalam pelarut organik dan air. Prinsip dari metode
tersebut menggunakan reaks polimerisasi radikal konvensional, tetapi kelemahannya adalah
reaksi ini tidak dapat mengontrol terbentuknya homopolimer dan reaksi cross linking. Metode
lain yang lebih baik dalam mengontrol terbentuknya homopolimer adalah metode Atom
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Transfer Radical Polymerization (ATRP), dimana metode ini dilaporkan memiliki berbagai
tipe system inisiasi termasuk dengan berbagai ligan(Nakason, Kaesaman, & Eardrod, 2005).

Beberapa penelitian yang telah dilakukan selama program Doktor melalui metode ATRP
antara lain melakukan fungsionalisasi starch dengan senyawa alkil bromide sebagai
makroinisiator ATRP(Mochamad Chalid, Handayani, & Budianto, 2014b), dilanjutkan dengan
kopolimerisas cangkok amilopektin-g-PMMA (A.S.Handayani*, 2016), kopolimerisasi
cangkok dengan metode ATRP juga dipelgari pada berbaga monomer akil
metakrilat(Handayani, Chalid, Budianto, & Priadi, 2017). Dari serangkaian penelitian
diperoleh metode sintesis dan produk makroinisiator starch-EBiB dan produk kopolimer
starch-g-PMMA, disamping itu juga telah dilakukan sintesa terhadap onggok limbah pabrik
pati sebaga kopolimer cangkok Onggok-g-PMMA yang masih belum dipublikasi.

Penelitian dimulai dengan sintesa epoxidasi parsial pada latex dan dilanjutkan dengan
substitusi gugus epoxy dengan alkil bromide untuk menghasilkan makroinisiator latex-EBIB.
selanjutnya latex-EBiB sebagai makroinisiator dicangkokan dengan MMA menghasilkan
latex-g-PMMA.. Kopolimer latex-g-PMMA yang dihasilkan digunakan sebagal kompatibilizer
pada pencampuran latex dengan PMMA untuk memproduksi thermoplastic elastomer
latex/PMMA untuk aplikasi bearing jembatan. Pada setiap tahapan proses dilakukan analisis
gugus fungs (FTIR), Struktur kimia (NMR), Berat molekul (SECn) dan index PDI.
Selanjutnyadilakukan uji Kinerjalatex-g-PMMA pada pemrosesan latex dengan PMMA pada
skala laboratorium. Pada bagian terakhir, rancang bangun proses pembuatan thermoplastik
elastomer latex/PMMA/latex-g-PMMA pada scale-up skala laboratorium. Karakterisasi
produk dilakukan terhadap Struktur kimia menggunakan FT-IR, 1H dan 13C NMR. Sifat
termal dari kopolimer cangkok dipelajari menggunakan Scaning Thermal Analyzer (STA).
Morphologi dipelgjari menggunakan scanning electron microscopy (SEM). Sifat mekanik
(kuat tarik, ketahanan sobek, keuletan dan ketangguhan) dipelgari menggunakan. Dinamic
Mechanical Analyzer (DMA). Untuk meningkatkan performance TPE |latex/PMMA/latex-g-
PMMA pada aplikasi bearing ditambahkan filler selulosa dengan memanfaatkan produk
selulose-g-PMMA yang telah dihasilkan pada penelitian sebelumnya sebagai kompatibel agen
pada pencampuran TPE (latex/PMMA) dengan selulosa. Produk TPE/selulose blend dianalisa
sesual standar ASTM D 412.

Luaran penelitian wajib tahun pertama berupa 1 makalah Accepted pada journal of
Polymers and Environmental dengan impak factor 1,969. Sedangkan luaran tambahan berupa
1 makalah accepted pada Magjalah Polimer Indonesia (MPI) terakreditasi LIPI, 1 makalah yang
akan diseminasi pada Internasional Polymers Science and Technology (IPST 2018) dan 1
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makal ah yang akan diseminarkan pada seminar nasional Teknik KimiaUnpar 2018. Sedangkan
dari hasil penelitian diperoleh HKI berupa produk dan draft paten dengan kesiapan teknologi
level 4, tahun kedua berupa luaran wajib 1 makalah accepted padajurna Polymers Chemistry
dengan impak factor 2,020, dan luaran tambahan berupa 1 makal ah published pada proceeding
internasional RSCE 2019 dan 1 makalah terbit pada proceeding nasional SNP XI1 2019. Hasll
penelitian berupa produk dan draft paten dengan tingkat kesiapan teknologi padalevel 5.

Pada penelitian konsorsium pengembangan karet alam ini terdiri dari tim peneliti DTMM-
Ul, Tim Teknik kimia dan Teknik Sipil ITI, dan Tim Teknik Mesin Unila serta mitra Bala
penelitian karet Bogor telah melakukan penelitian pengembangan karet alam yang dapat dilihat
dari petajaan pendlitian masing-masing PT dan lembaga mitra.

DTMM-UI telah mengembangkan Material berbasis Biomass dan telah menghasilkan
beberapa produk polimer berbasistepung, serat alam, modifikasi limbah plastic dengan asphalt,
fungsionalisasi lignin sebagai kopling agent pada pencampuran asphalt-beton, sedangkan
penelitian tentang karet alam yang telah dilakukan adalah modifikas karet alam dengan
selulosa termodifikasi menghasilkan termoplastik poli uretan. Beberapa publikasi tentang
pengembangan material berbasis bio dari DTMM yang tergabung dalam polymer Technol ogy
group disgjikan pada gambar 1. Pengalaman penelitian dari kelompok ini sangat penting dalam
penelitian konsorsium Stranas ini, pengembangan serat selulose yang dikembangkan
merupakan bagian penting dari riset ini.

Pengusul yang tergabung dalam kelompok Teknologi dan Rekayasa Material 1TI terdiri
dari kelompok bidang sintesa dari Teknik Kimia bekerjasama dengan peneliti bidang aplikasi
material untuk konstruksi beton dari Teknik sipil mengembangkan bearing jembatan dari
termoplatik elastomer berbasis karet alam. Penelitian yang telah dilakukan oleh kelompok
Teknologi dan Rekayasa Material 1TI mengembangkan metode ATRP dalam pencangkokan
bahan alam dan bahan sintetik. Rekam jegjak penelitian yang dikembangkan digambarkan pada
gambar 2. Sedangkan pendliti dari teknik sipil akan mengembangkan aplikasi TPE/selulose
pada bearing jembatan. Pengalaman peneliti dalam menggunakan serat kelapa dalam
konstruksi beton sangat penting dalam pengembangan penelitian ini.

Peneliti dari Teknik mesin UNILA telah menggunakan koagulan dalam dalam
penggumpalan karet untuk aplikasi komponen mesin. Hal ini sangat penting dalam mengambil
bagian dalam pengembangan TPE Karet aam/PMMA/selulose. Secara keseluruhan

konsorsium penelitian ini akan mempercepat keberhasilan penelitian.

13



PETA JALAN PENELITIAN BIO-BASED MATERIALS

PorLymer (Probucer) TEcHNOLOGY GROUP - DTMM FTUI

~+ | Produk Polimer Berbasis Asam Levulinat A
> \LClllld.d.d. Molec. Cat. A: Chem,, 341, 14-21 (2011)

B ML Chalid, ecal, X Netherlands Cat. & Chem. Cont, The
Netherlands, 2009

Produk Polimer Berbasis Tepung

M. Chalid, etal, Appl. Polym. Scle,, 1 23(6), 3556-3564(2012)

Produk Polimer Berbasis Serat Alam c> M. Chalid, ecal, The 1% 1at) Conf on Maltifusctional Hybride &
Nano Mat., France, 2009

ML Chalid, Adv. Mat. Res., 277, 112.119(2011)

Produk Polimer Berbasis Lignin: AL Chalid, The IntL Cont on Quality in Research, Bali, 2011
Lals Modifikasi Limbah Plastk & Aspal ::.t::lall.dlit:ﬁ.he 1" Intl Conl oa Innov. im Polym. Scie.
- Fungsionalisasi Lignin Sebagai Coupling D \y' Chatg, etat, Procesia Chemistry 4, 260-367(2012)
Agent pada Aspal - Beton, Pengeras M. Chalid, ez.al, The Intl Cont. on Mech, & Electrical Tech,
- - Kuala Lumper, 2012
Tanah dan Coating Material M. Chalid, et.al, App. Mech. and Mats, 229.231, 267-302(2012)
B ML Chalid, The Intk Conf. on Quality ia Research, Yogva, 2013
A.S. Handayani, M Chalid, The 2 Tntl Conf on Innovation in Pol. Sche. & Tech,, Yogya, 2013 ML Chalid, etal, Adv. Mat. Res., 789, 275.278 (2013)
A.S. Handayaul, M Chalid, The Nat. Semisary on Chem.] and Process. Eng,, Solo, 2013 M. Chalid erat,, The 2 Intl Cont. on Inuov. is Polym. Scie. &
A. S. Handavani, M Chalid, The 2* Intt Conf on Functional MatertalsScience, Lombok - 2014 Tech,, Yogyakarta, 2013
M Chalid, eLaL, Advanced Materials Research, 1051, 90.93(2014) M. Chalid, Indonesian-American Kavli Frontiers of Scieace,
A.S. Handayani, M Chalid, The 4 Intl Conf on Multifanctional, Hybride & Nano Mat., indooesian Academy of Sciences ~ US. Natioml Academy of
Barcelona, 2034 Sciences, 2014
A.S. Handsyani, M Chalid, et.al, Material Sclence Forum, 827, 306-310 (201%) M. Chalid, ecal, Polym.-Plastic Tech, and Eng,, Vol 54(2015)
A. S, Handayani, M Challd, et.al, accqpted in Adv, Mat. Res (201%) D
c
A Rabman, M Chalid., The 2+ lati Conf on Ianovation in Polymer Scie. & Tech., Yogya, 2013 m“g?f.he IatL Coof. os Quality in Research,
M Chalid, eral., Macr HE Sysposie 353, 108:114 (2015) W.N. Putra, M Chalid, The 4th Fed.of Asian Polym Socie. It}
G.Ramahdhita, M Chalid, The 2% Intl Coaf on Functional Materfals Science, Lombok - 2014 x x v

Polym Congre, Kuala Lumper, 2015
» "
M Chalid, etal, The 2% Intl Conf on Functional Materfals Science, Lombok - 2014 WoN. Putra, M Chalid, submitted to M molecular Sy i

M Chalid, ecal, Material Science Forum, 827 326.331(201%) (201%5)
M Chalid, ezal, Intl. J Chem., Nuclear, Mat. and Metal Eng., (9) 2 343.346(201%) a
G. Ramabdhita, M Challd, er.al, accepted (n Adv, Mat. Res (2015)

G. Ramahdhita, M Chalid, The Intl. Cosl. on Quality is Research, Lombok, 2015
E. Yuamita, M Chalid, The 4th Fed. of Asian Polym Socie. Intl Pohvm Congre, Kuala Lumpur, 2015

G. Ramahdhita, M Chalid, The 41h Fed. of Asian Polyins Socie. Int] Polym Congre Kuala Lusmpur 2015
M Chalid, ecal, Hak Kekayaan Intelektual (HKI) No Reg. POO201S07655341 (201 5)

E. Yuanita, M Chalid, ecal, Procedia Chemistry, 16, 608 615 (2015)

Gambar 1.Peta Jalan Penelitian Bio-Based M aterial DTMM -Ul

1. AS Eaadnas M Coats, Ermsl Suants, Do Priak, SRKP 2013, Undip, 6-28 Apsstus 2013, Proceedizg SUAP 2913

ISSX 14114218

| Produk Pelymer Berbasis Starch > 2 A.S Emdranr, M ChiF D Pead” 1 S Parnmagsd’ BST 2013, Vegiakiea, 740, 0ct 2017 Procesdagy of ST

/| 0n@eTann) 8N g 280 08
3. Aok S Handirae®, Js Subirvan 7, M Caatidl Ennt Buudans, o Ded Pria 3™ XTMS 214, Now, 1218 034,

Loesbek tadonens, Matwial Scionce Forum Vo827 Q01 5ipp 306300, € 0915 Trows Tack Pudications, Swexrignd,
\ ot 0B onw scimfic e \SF 87T 3.
" 4.AS Hinhyas, s Ssbmyat P, MCBaid Exal Bakesn aod Deck Prod, Fourth Iatemasca confemence 0
Il Procuk Polymer Berbas's Serat Ml s, Hybad ad sasersenals 2015, 13 Mirt 2015 & Segs Bircsoea Spaz

/|5 Atk 3Randoram® Js Sbsnos P, Ml B Buckie, Dok Prin, QIR 2015, S0 At 315,
3I0BASED Lomsbek tatomena SV 141J-1350
Nmm § A5 Endyor’ Eoudins! DAt M Chald’™ SFARSIPC 2018 Oadber 58, 201, PWTC, Kushs

N, | Lamper Madivsa Macromsieoie Symposa, 371(2017) 5640, 1SN 1521-3900

Il Produk Mm Berhasis Chm) 7. Mochispd (halof”, Areek S0 m:,umm,mamm Reexck ol 151 (0M)

)

22 903 wow e vttt € (0.4 Trave Tech Pabir atnes; Swstercnd ot 104008 www sciemeyfic mee AR 1051 90
813 Pumamagsd and A SHisist [PST 16 Mot 130 Neveamber 2016
§.ASHnbma 1S Prvansgsd’ L Martea*, E Xustmb and M C2ad, XCST 2007, 1102 Jey 2017

T e L At R
. 2A ", A M. Chai oz, D P o &
~ NProduk PolymerBerbasis Karet )| =2t Lty Decepber 263 15518

3 AS Hantryan™? M Ohasd” EPST 2016, Modin, 710 Noversher M16

4.0 Pawns £ Fsvar Jsvops, A S Emdanan IPST 2006, Modas, 710 Nevesmber X16

5. Ak H Susévaen, Lia Mari 4.5 Hascavaes *, DST 216 Maae, 7-10 Novesber 216

£ 4 Sofarn L Chasy Besie A SHasdvas JOOMMET 2017, Sumbuava, 20 31 Octoser 2017

1 Amex S Handgrani, s Setisnas P, Inteerational Jowrmil of Arts a0 Scemnes 2001) CDROM. ISSN 194449014 [I\‘ 1B 25", JSodkood’. A S Handsram, SNPNL 9 Sepe 2017
3 Amek S Haodnam, b Setiseyari P, SFACHE 2010, B4, 34 Nov 200
3 Hadinas AS, Theosss Indeawans SNTRI 2012, Depot, 1112 Agasus 2012

4 Hadiam AS, S Handwvas, SNTRI20LL, Depok 1117 Apusas 2012

Gambar 2. Peta Jalan Penelitian Teknologi dan Rekayasa Material 1 TI

14




N . -
N Tahap 11 (2014) \\ Tahap VI (2015)

X s:::c:i‘:i:e(faotg)e \/ Identifikasi D Karakteristik >

4 / £ Material // Material /

Telah menentukan <t Terindentifikasi Karakterisasi serat
teknologi yang akan 8 komponen material sabut kelapa dan
dikembangkan yaitu ™~ yang akan pengaruhnya
material komposit dikembangkan dan terhadap beton
beton serat natural metode eksperimen semen diperoleh
yang ramah

lingkungan

2013
2015

N\,

N\,
Tahap IV (2016)
Desain Material

Tahap V (2017) \ Tahap VI (2018)
Karakteristik Karakteristik
Material Material

w Telah menentukan r~ Karakterisasi serat co Karakterisasi W

! rancangan = natural baik fisik, S material komposit

S teknologi material S mekanik dan S beton serat natural
yang akan mikromekanik. secara fisik dan

dikembangkan yaitu mekanik
material komposit

beton serat natural

yang ramah

lingkungan

Gambar 3. Peta Jalan Penélitian Anggota Pengusul I Tl

A

Tahamn 2015 , Tahun 20186, Tahun 2017,
Sleley S ave tlarn dde telak el aiul hih aly p enalitian un ggulan Malaiu hibah DIFA Fabuhas,
wmlakoukas perelitian perguruan tinggl Shitkey Savetiana dik, Universitas Lampun g Shitley Savetlana
e lanjuthan penalitian tent ang karer Ak, telah malak uban penelitian
nurgena «ftk dax dengan mampaslsjaritentang pengarubh mangan i pangaruh duas macam 2t
peraarbahan b ahan koagalan strubtur baron hitam terhadap sifar-sifan koagulan alami vyt u tavwas dan buah
yaity s e forrdat, bakan taclk lompo sk bacet alam. Hasil permlitian m menghudu tarhadap sfat mekani kacat
: taku 2005 dan 2016 tersebuat telah A B yaltu SIF et Taik baret alaen.
oo by~ mlﬂudul dipres exttas han di senirer tderus osal Hasiinys aban dipres antasiban pada
balan parguatkasbon Hitam (Tmovation in polynmer science and saminar diakhir tahun 2017
terhadap sifd tank ket tecknology (PSS T) talun 2016 di Medan)
alen, dan diteama wrtuk dipublikasikan da parral
e i 1(IOF couds serws
Materials Saence and Erg maerirg) pada
tadun 2017, I—l

|

U

Tahun2018 , Tahun2019, Tahun2020 ,

Simdey S avetlanadkk Shadey S avetlanas dkk Kompost karet alam
bemncans ronlangs toas berencana e largathan dengan sif s mekamk
perelitian karet mengenas penelitian karet dan takhun yang unggul dan
perdngkatan s ifts ifkt 2018 ivimsgemai peiingkatan bernilai ekonomis
rowkarsk karet yang tahan :) 5 it nakand: kamt D ;‘:fk:‘;‘;ko:f:):;n
tod arian dan schekan yang tahue tervperatur dan

Aplikasi kawtuu dapat go adaan. Aplikas: kst s

diterapleanarsak bahan dapatd gtemplanwrdak bakhan

sealing pada konporen pada koarpomen mves in

rwsin

Gambar 4. Petajalan Penditian Kelompok Komposit dan Karet Teknik Mesin UNILA

Lembaga penelitian Karet sebagai mitratel ah banyak mengembangkan produk berbasis

karet. Hasil penelitian konsorsium akan dicoba untuk diimplementasikan di balai penelitian

karet, sehingga akan dapat mempercepat pemakaian teknologi yang dihasilkan konsorsium
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oleh industri Karet untuk bearing jembatan. Beberapa hasil yang telah diimplementasikan
dirangkum padatable 1 berikut:
Tabel 1. Profil Hasil Penelitian dari Balai Penelitian Kar et

Tanun

Kegiat an P enalitian

2000

e Dosmin dan Manufakiur Tandon Alr dan Karol Skala Pkiok (> 5000 L) dengan Homga Lobin |
Murah 20 % dan Produk mpor untuk Keporiuan di Bidang Poranian

= Rokayasa Roakior Konvors: Mintyak Nabat jones Drying O menjadi Procossing Alds Pongolanan
Karel untuk Substtus: Impor 50 %

e Pongoambangan Teknolog Tepat Guna Poambustan Barang Karol Berbasis Latoks Pravulkanisoas
untuk Moningkatkan Nilal Tambah Produk Latoks 25 9%

e Pormanfaotan Karot Alam sobagoa Bahoan Aditif Aspal doan Boton untuk Moningkatkan Kuolitas

jalan dan Konswrsi Domeastik Karaet Alam Sekitar 10 9%

Korwors dan Utisas: Limbah Vulkanisat Karet Alorm Meongadl Bohan Pombuantan Barang Jod

Karot dongan Harga Produk Letsh Rendah 20 — 30 %

Pongambangan Proses Pambuastan Karot Viskositas Martap SIR 20 Fasa Padat

Kajlan-kajlan kelayakan poambangunan pabrik hulu dan hilir karet BUMN dan Swasta

2010

2073

Ponoitian Divorsifikas: Produk Tanaman Porkoebunan — Mitra dongan Pusitbangbun

Program Riset Insantif — Mitra doangan Pasitbangbun dan Komenrstak

Kapan Katahanan dan Peagoembangan Produk Karol pada Asesons Kompor Terhadap DME 100
“% dan Campuran OME/LP G — Mara dengan PT Poertarmena

Pangkapian dan Penorapan Teknolog Karot Alam Modifikas untuk Komponen Bus (Engine
Mounting) — Matra dangan BPPT

Disain dan Rancangbangun Meonara Deamorncast dan Poningkatan Mutu Litoks Skun padn
Industn Latoks Pokst - Mitra dangan PTPN Vil

Kajlan -k ayian kelayakan permbangunan pabnk halu dan hilir kareot BUMN dan Sw asta
Pangombangan Modifikas: Karet Alam T ahan Mryak/Palumas — Mitra BPP T
Pengambangan Koaguian Padal — in House Resogach

Kajon kylon kelayakan pombangunan pabnk hulu dan hilie karet BUMN dan Swasta

Formulast Koaguan Padat dan Pengendalan Mutu Bokar — in House IRosoarch

Pomanfaatan Limbah Biomasa Seoebagal Bahoan Sintosa Produk Plasticizer Pada Pombuotan
Barang Jadi Karet — in House Research

e Simesa NanoFiller yang Ramah Lingkungan Dalam Monunjang Produk Green Tyre — in House
Resoarch

]

()

F ormulas Kongunn ‘Padat dan l’nngondnlmn MU Bokar - in House Resoarch (Lun]ulnn 20 1))

Pomanfantan Limbah Biomasa Sobagat Bahan Sintosa Produk Alasticizer Pada Pambuatan

Barang Jadi Karet — in House Resoach (Lanptan 2012)

& Sintean Nanof lller yang Raman Lingkuangan Dalam Monunjang Produk Grooen Tyre — In House
Reosearch (Lanjutan 2012)

- Pongambangan Teknoog PFembuatan Kompon Latoks Pravuikanisas Untuk Pembuastan Bamng

__Jadi Karat Skala UKM o Propinsi Sumatora Solatan

e

Dari penelitian ini direncanakan akan menghasilkan luaran yang dirangkum pada tabel

2 berikut:

1.

o o &

10.
11.

12.

Publikasi Ilmiah Jurnal Internasional : submitted

Publikasi Ilmiah Jurnal Nasional Terakreditasi : submitted

Prosiding dalam pertemuan ilmiah Nasional : sudah terbit/sudah dilaksanakan
Prosiding dalam pertemuan ilmiah Internasional : sudah terbit/sudah dilaksanakan
Keynote Speaker dalam pertemuan ilmiah Nasional : terdaftar

Keynote Speaker dalam pertemuan ilmiah Lokal : terdaftar

Paten : terdaftar

Teknologi Tepat Guna : produk

Bahan Ajar : draft

Purwarupa/Prototipe : produk

Metode : draft

Produk : produk

16



13. Keikut sertaan dalam Seminar Internasional : sudah dilaksanakan

14.

Keikut sertaan dalam Seminar Nasional : sudah dilaksanakan

Tabe 2. Rencana Target Capaian Tahunan

No Jenis Luaran Indikator Capaian
' Kategori Sub Kategori | Wajib | Tambahan TS TS+1
o I nternasional Accepted/ Accepted/
Artikel ilmiah | por o ag ] v Published | Published
1 dimuat di .
jurnal2) Nasional o i Vv Accgpted/ Accepted/
J Terakreditas Published Published
Artikel ilmiah | Internasiona Accepted/
> |dimuat  di | Terindeks ) v Accepted | pyplished
prosidings) Nasiona - V Accepted Accepted
Invited I nternational -
3 | speaker dalam . . Telah
temuilmiahy | NESONA } M Tidak ada | 4\ aesanekan
4 | ViSting Internasional | - : Tidekada | Tidek ada
Lecturer5)
Paten - V draft Terdaftar
Paten . .
Sederhana - - Tidak ada Tidak ada
Hak Cipta - - Tidak ada Tidak ada
Merk Dagang - - Tidak ada Tidak ada
Rehasia : : Tidekada | Tidak ada
Dagang
Desain
Hak Kekayaan | Produk - - Tidak ada Tidak ada
5 Intelektual Industri
(HKDo Indikasi . . Tidkada | Tidak ada
Geografis
Perlindungan
Varietas - - Tidak ada Tidak ada
Tanaman
Perlindungan
Topografi . . Tidekada | Tidek ada
Sirkuit
Terpadu
6 | Teknologi Tepat Gunar) - \% Draft produk
Model/Purwarupa/Desain/Kary . .
7 aseni/ Rekayasa Sosials - - Tidak ada Tidak ada
8 | Buku Ajar (ISBN)9) - \Y; draft Published
9 Tingkat Kesigpan Teknologi i Vv 4 5

(TKT)10)
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BAB 2. TINJAUAN PUSTAKA

State of The Art

Penggunaan starch sebagai filler pada karet alam telah dikembangkan sejak tahun 1970,
hasil penelitian memberikan gambaran bahwa starch dapat digunakan sebagai crosslinking
agen pada karet alam, dengan menambahkan 3-5% starch yang dicampur langsung pada karet
alam. Jika penggunaan jumlah starch meningkat, maka pencampuran akan lebih mudah tetapi
proses pencampuran juga akan berubah. Tahun 2002, Goodyear tire& Rubber Co, USA
mengumumkan penemuannyatentang penggunaan starch dari jagung dapat meningkatkan sifat
peredamdari ban. Modifikas starchini digunakan untuk menggantikan carbon black, silicadan
filler jenis lainnya. Secara umum starch dari jagung diproses terlebih dahulu untuk
memperkecil ukuran partikel, dengan menambahkan acrilonitril butadiene rubber untuk
memudahkan pencampuran dengan karet alam. Dari berbagai sumber dijelaskan bahwa
penggunaan starch ini mengakibatkan rendahnya hambatan putar pada ban, dan berkurangnya
suara saat jalan, rendahnya CO: release dan energy proses pada ban(zhi-fen, Lin, Ke-xi, &
Xin, 2008). Starch merupakan senyawa yang establish, hasil penelitian menunjukkan bahwa
karet tanpa modifikasi dengan filler starch memiliki kompatibilitas dan sifat mekanik yang
rendah. Sedangkan karet yang telah dimodifikas dan diberi starch sebagai filler menunjukkan
tegangan antar muka yang kuat, modulus elastisitas menurun dengan kuat tarik meningkat.
Suhu transisi glass -8 -32°C, dengan kompatibilitas yang baik(Zhi-fen et al., 2008).

Dari penelitian di Thailand, tentang sintesa pencangkokan antara NR dengan MMA,
yang dilanjutkan dengan blending antara kopolimer dengan NR dan cassava starch,
menghasilkan periode curing induksi menurun dengan meningkatnya jumlah cassava starch
yang digunakan (Nakason et al., 2005).

Kopolimerisasi cangkok merupakan metode yang sangat efektif dalam menggabungkan
NR dengan monomer vinil untuk memperbaiki sifat yang dikehendaki seperti ketahanan
toughness, hardness, impak dengan proses yang mudah. Alasan lain melakukan modifikas
karet alam dengan monomer vinil adalah bahwa karet termodifikasi dapat melakukan
reinforcement sendiri, sedangkan aasan lain adalah untuk memperoleh thermoplastic

elastomer dengan cara yang mudah(Chumeka, 2013).

18



Beberapa thermoplastic telah dilakukan pencangkokan dengan NR termasuk polivinil
asetat (PIP-g-PVAC)(Jin, Chin, Kim, Kim, & Yoon, 2000), polistiren (NR-g-PS) (Asaetha,
Groeninckx, Kumaran, & Thomas, 1998; Chuayjuljit, Moolsin, & Potiyargj, 2005), polimetil
methacrylate (NR-g-PMMA) (Chumeka, 2013; R Jaratrotkamjorn, 2011; Ruedee
Jaratrotkamjorn, Khaokong, & Tanrattanakul, 2012). Asaletha et a. dapat meningkatkan
kompatibilitas NR dan PS (NR/PS) blend dengan menambahkan kopolimer cangkok NR-g-PS
sebagai  kompatibilizer, demikian juga penggunaan NR-g-PMMA dapat meningkatkan
kompatibilitas pencampuran NR/PMMA (Vayachuta, 2009).

Dengan melihat keberhasilan penggunaan kopolimer cangkok tersebut, maka untuk
membuat thermoplastik elastomer yang menggabungkan PMMA dengan NR dan diperkuat
oleh selulose, harus digunakan kopolimer cangkok yang terdiri dari ketiga senyawa tersebut,
yaitu selulose-g-PMMA-g-NR, sehingga pencampuran antara NR/PMM A/sel ul ose akan dapat
bercampur dengan kompatibilitas yang baik.

K ebaruan yang dihasilkan dari kopolimerisasi cangkok berbasiskaret alam/latex, dilakukan
melalui duatahap reaks untuk menghasilkan makroinisiator latex, yaitu

1. Reaks epoksidasi in situ menggunakan asam formiat

2. Reaks adisi dari 2-akil bromo asam karboksilat (2-bromopropionic acid dan 2-

bromo,2-methylpropionic acid) pada latex melalui reaksi pembukaan cincin.

Skema alur reaks digambarkan pada gambar 5 berikut:

\";_\_,,lj Epo:udannu \_\ } ' 2) Addition \_\\—,—4->‘_<~—

NE Epc-ndized NE {EI\'R Bromoalkyl-functionalized NE.

Gambar 5. Modifikas latex sebagai makroinisiator dalam system ATRP

Reaks dilanjutkan dengan menggunakan makroinisiator NR hasil dari tahap 1
digunakan sebagai komonomer pada pencangkokan dengan MMA dalam system katalis CUBr
dan berbagai ligan dapat digambarkan dalam reaks pada gambar 6 berikut;
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Gambar 6. Kopolimerisasi cangkok dari MMA melalui metode ATRP.

Selanjutnya reaksi dihentikan melalui reaksi kombinasi antara selulose-g-PMMA
dengan NR-g-PMMA menghasilkan selulose-g-PMMA-PMMA-g-NR sebagai kompatibel
agen pada pencampuran antara selulose, PMMA dan NR. Skema reaksi diramalkan pada

gambar 7 berikut merupakan terobosan teknologi baru dari penelitian ini:

a5 ki 4
Ry, W g, V| B o, MM
! A ‘ S AN bl e X
A M e B o NOYVTPRT T
= )= O“Fr Mo U\ g -\;~ 0<) 9 o A
SO = Rt j’o(u, BE R o ; (=0 suwHc f o 0CH; p ':\0.
, Ta A8 0 PERWEWEWAWL,
naWEWES ‘g e
Ve .U u u u_iq 1 " — ) )
Stach g PAA e

Gambar 7. Reaksi kombinasi antara NR-g-PMMA dan Starch-g-PMMA
2.2. Peta Jalan Penelitian

Peta jalan penelitian yang akan dilakukan selama 2 tahun digambarkan pada gambar 7,
di awal pendlitian dilakukan screening material yang akan digunakan, dilanjutkan dengan
sintesa kopolimer cangkok latex-g-PMMA dari makroinisiator NR-Br, yang dilanjutkan
dengan uji kinerja kopolimer cangkok pada pencampuran latex/PMMA/selulose. Pekerjaan di
tahun 2018 diakhiri dengan karakterisas produk TPE dengan FTIR,NMR,STA ,XRD dan sifat
mekanik. Pendlitian tahun ke-2 (2019) akan dilakukan mengikuti peta jalan yang telah
digambarkan pada gambar 8 berikut;
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Gambar 8. Peta Jalan Penelitian Kopolimerisasi Cangkok Latex-g-PMMA

BAB 3. TUJUAN DAN MANFAAT PENELITIAN

1.1. Tujuan Penelitian

Tujuan utama dari penelitian ini adalah membuat produk Thermoplastic Elastomer (TPE)
berbasis latex dari karet alam dengan MFC dan PMMA menggunakan kompatibel Agen latex-
g-PMMA dan Celulose-g-latex melalui metode ATRP. Selanjutnya tujuan khusus adalah
produk TPE yang dihasilkan dapat diaplikasikan sebagai kompatibel agen pada komponen
bearing jembatan sesual standar ASTM D 412.
1.2. Manfaat Penelitian

Penerapan teknologi ATRP pada kopolimerisas latex pada selulose dan MMA sangat
penting dilakukan karena teknik ini dapat mengendalikan terminasi dan perpindahan rantai
monomer sgjenis sehingga berat molekul dan polidispersitas polimer dapat dikendalikan
(Matyjaszewski & Xia, 2001). Keberhasilan teknologi ATRP pada pencangkokan latex seperti
pencangkokan MMA pada selulosa sebagai kompatibel agen pada pencampuran latex pad
dengan selulosa dapat mengurangi pemakaian feedstock karet sintetik turunan minyak dan gas
bumi, dengan meningkatnya penggunaan bahan baku terbarukan selulosa dan latex yang
banyak ditemukan di Indonesia. Disisi lain, pengembangan teknologi ATRP pada kopolimer
selulosa-g-latex dan latex-g-PMMA memungkinkan dapat digunakan oleh industri hulu dalam
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pengembangan inisiator ATRP. Sebagai produk antara dapat dikembangkan kopolimer
cangkok sdlulose-g-PMMA, latex-g-PMMA dan sdlulosa-g-latex sebaga  agen
pengkompetibel antaralatex, PMMA dan selulosa. Sedangkan industri hilir, selain starch dapat
dimanfaatkan serat alam sebagai penguat biokomposit bermatrik kopolimer tersebut, sehingga
memberikan peluang baru bagi industri hilir dalam pengembangan material baru sebagai bahan
baku produk.

Selulosa dan latex sebagal rantai Utama menjadi sumber carbon polimer biodegradabel
dapat dikopolimerisasi terlebih dahulu dengan MMA menjadi selulosa-g-PMMA dan latex-g-
PMMA. selanjutnya diblending dengan latex, PMMA dan filler selulosa. Susunan tersebut
akan menjadi kopolimer selulosa-g-latex, produk ini merupakan produk baru yang dapat
diaplikasikan menjadi kompatibel agen pada pencampuran latex/selulosa untuk diaplikasikan
pada bearing jembatan. Keunggulan produk kopolimer selulosa-g -latex adal ah dapat langsung
dipakai sebagai additive dalam pencampuran padat-padat dari karet padat dan selulose untuk
meningkatkan homogenitas campuran yang mengakibatkan sifat mekanik meningkat dan
meredam getaran dan bunyi dari bearing jembatan akibat adanya beban.

Teknologi proses dan produk yang dihasilkan akan menjadi aternatif difersifikasi produk
turunan karet alam dan selulose yang bernilai tinggi yang dapat mengatasi masalah strategis
nasional yang sebelumnya diperoleh dari impor. Dengan teknologi tepat guna dapat menjadi
solusi persediaan bahan additive yang dapat dipenuhi oleh ndustri kecil menengah Indonesia.
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BAB 4. METODE PENELITIAN

Penelitian untuk membuat kopolimer berbasis karet alam, selulose dan PMMA sebagai
aditive pada pencampuran antara latex, PMMA dan selulose menggunakan metode ATRP
dilakukan melalui beberapa tahapan sintesa yaitu : 1) Sintesa makroinisiator selulose dan
makroinisiator latex, 2) kopolimerisasi cangkok selulose-g-PMMA, dan Selulose-g-latex, 3)
Blending NR/PMMA/Selulose dengan kompatibel agen kopolimer cangkok selulose-g-NR,
dan 4) karakterisasi biodegradabel kopolimer NR/selulose/selulose-g-NR.

Penelitian dirancang menggunakan metode eksperimental Fractional Faktorial Design.
aktivas starch tidak divariasikan, karenatelah dilakukan optimasi pada penelitian sebelumnya
(Mochamad Chalid et a., 2014b). Aktifas latex dengan alkil bromide dilakukan dengan jumlah
variable 4 faktor dan 2 level dengan jumlah percobaan ada 16. Sedangkan Kopolimerisasi
cangkok selulose-g-NR, dengan jumlah variable 6 faktor dan 2 level, jumlah blok 1 dengan
satu kali replikasi, jumlah fraksi %4 dan tidak menggunakan titik tengah, maka jumlah
percobaan ada 16, selanjutnyauji kinerjakompatibel agen selulose-g-NR dikaji dengan 4 faktor
dengan 2 level sehinggajumlah percobaan ada 16 menggunakan full fraksional faktorial design
2*. Selanjutnya karakterisasi dilakukan untuk mengetahui karakteristik matrik selulose-g-
NR/latex/Selul ose. Percobaan total dapat dihitung berdasarkan persamaan berikut:

N=2K44 k44K eng (4.2)

Dimana k dan k” adalah independen variable dan no adalah jumlah titik replikasi (Lee,
Chaibakhsh, Rahman, Basri, & Tegjo, 2010). Teknik pengumpulan data dihimpun berdasarkan
data hasil analisa setiap tahapan dan dibahas berdasarkan pengaruh parameter terhadap proses
eksperimental yang dilakukan.

Jenis kegiatan riset meliputi studi literature, sintesa selulose teraktifasi dan latex
teraktifasi, kopolimerisasi cangkok selulose teraktifasi dan latex teraktifasi dengan monomer
MMA, analisa produk, prototype, uji kinerja produk dalam pencampuran latex, selulose dan
PMMA, diseminasi penelitian, pembuatan paper yang akan disubmit dan laporan kemajuan
sertalaporan akhir hibah PSN.

Adapun rancangan percobaan dibuat sesuai tahapan penelitian sebagai berikut
4.1. Sintesa selulose teraktifas dan latex teraktifas

Desain eksperimen aktivasi selulose tidak divariasikan, karena telah dilakukan optimasi
pada penelitian sebelumnya, sedangkan design eksperimen sintesa latex teraktivasi disgjikan
padatabel 3 berikut:
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Tabel 3. Desain Eksperimen Aktivasi Selulose

Variabel Satuan Baseline Range
A. [katalig] %(wt/wt.Ap) 0,448 0,01667-0,448
B. [Sellulose]:[Br] % wt /wt 6 39
C. Suhu °C 70 70
D. Jenis Senyawa Bromida - aBiB(1) A1(1),A2(2)
E. JenisKatalis - NOPMI(1), NOPMI(1), NODPMI (2),
F. Jenis Solvent - DMSO (1) DMSO

4.2. Kopolimerisasi Cangkok Selulose-g-NR
Tahap kedua dari eksperimen adalah serangkaian penelitian untuk melihat pengaruh
kondisi proses pada reaksi kopolimerisasi cangkok selulose-g-NR. Desain eksperimen sintesa

kopolimerisasi cangkok makroinisiator selulose dan NR disgjikan pada tabel 4.
Tabel 4. Desain Eksperimen Kopolimerisasi Cangkok selulose-g-NR

Variabel Satuan Baseline Rentang
[Monomer] mol 1 1-15
Jenis Monomer - NR NR
[Monomer]:[MI]1:[MI]2:] CuCI]:[ CuCl5] %mol/mol 100:1:1:0.8 100:1:1:0,8
[ligan]/(CuCI]+[CuCl;] mol/mol 2,5 1-25
Suhu °C 30 30-70
Waktu Reaksi jam 6 6,9,12,15,18
Rasio Pelarut, Toluen/H>O Y%viv 50:50 20:80, 80:20

Dari serangkaian eksperimen diatas pertama kali dilakukan adalah mempelgjari
pengaruh waktu reaks terhadap methyl methakrilat yang akan dicangkokkan. Rasio bahan
ditetapkan sesuai baseline yaitu rasio [M]o:[Ml]o:[CuBr]:[CuBrz] = 100:1:1:0,8, rasio stock
solution [ligan]/([CuBr] + [CuBr2]) = 2,5, suhu reaksi 30°C dan rasio pelarut DM F/H20 50/50,
dengan jumlah eksperimen ada 10. Setelah waktu optimum diperoleh maka eksperimen
dilanjutkan dengan mempelgjari pengaruh suhu, konsentrasi monomer dan rasio stock solution
sertarasio pelarut dengan 32 dan 23 dan total eksperimen sebanyak 17 eksperimen. Sehingga
total eksperimen sebanyak 27 eksperimen.

4.3. Diagram Alir Pendlitian

Diagram air penelitian dibuat untuk diusulkan selama 2 tahun, akan dikerjakan
mengikuti alur skema penelitian pada gambar 98 berikut;
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Gambar 9. Diagram Alir Penelitian selama 2 tahun

Sintesa Selulose-EBiB .
Pada kondisi suhu 48 C, Rasio
Sel /EBIB:1:3, katalis BPy 0,167TM
wakiy 18 jam
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BAB 5. HASIL DAN LUARAN YANG DICAPAI

5.1. Hasil Pendlitian

5.1.1. Persigpan Bahan Baku Serat Selulose dan Latex
1. Preparas Serat Selulose

Bahan baku selulose dibuat dari limbah tandan kosong kelapa sawit dan limbah onggok atau
limbah padat pabrik tapioca. Kedua limbah tersebut diperoleh dari petani dan pabrik tapioca
yang berada di Lampung tengah.
Selulose dihasilkan dari preparasi secara fisika dan kimiaterhadap tandan kosong kelapa sawit
(TKKYS) dan Onggok. Standar ukuran serat ditetapkan berukuran micro untuk mempermudah
proses selanjutnya.
e Preparas serat mikro fiber selulosa (MFC) dari TKKS

TKKS diambil dari perkebunan rakyat di daerah Ciseeng, dicuci bersih kemudian dicacah
dengan crusher 2 kali sampai panjang serat berkisar antara 1-3 cm. TKKS kemudian
dihilangkan ligninnya dalam reactor delignifikasi menggunakan larutan NaOH 4% (b/v)
sedlama 3 jam dengan rasio serat/larutan NaOH 1:50 pada suhu 70°C. setelah itu larutan
didinginkan dan disaring untuk memperoleh selulosa yang terpisah dari NaOH dan komponen
lain pada TKKS. Selanjutnya dilakukan proses bleaching menggunakan H20. 6% (b/v) dan
NaOH 2% (b/v) selama 1,5 jam pada suhu 80°C, setelah selesai dicuci dengan air sampai pH
larutan netral dan diperoleh selulose dengan kadar tinggi. Dari ekstraksi ini dapat dihitung yield
selulose, potensi selulose dari TKKS yang dapat dimanfaatkan sebagai MFC dapat dihitung
sebagal berikut:
Potens selulosa (ton) = jumlah produksi kelapa sawit (ton) x % TKKS x % selulosa x yield
SEUIOSA D).
Potensi bioplastik yang dapat dibuat = potensi selulosa (ton) x yield selulosaasetat ......... (2).

TKKS beratnya mencapal 23% dari berat tandan segar kelapa sawit. Sampai saat ini

baru 10% TKKS yang dimanfaatkan. Diantaranya digunakan sebagai bahan bakar ketel uap
dan kompos. Sebagian besar TKKS yang belum termanfaatkan menjadi masalah sampah.
Daam TKK Sterdapat beberapa komponen penyusun yang dapat diekstraksi dan dimanfaatkan
menjadi produk lain yang lebih berharga. Salah satu komponen TKK S tersebut adal ah selul osa.
Selulosa merupakan bahan penyusun TKKS dengan persentase paling besar yaitu sekitar 30 -
40%. Selulosadari TKKS dapat dimurnikan melalui duatahap proses yaitu delignifikasi yang
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dilanjutkan dengan bleaching. Deliginfikasi merupakan proses yang bertujuan melarutkan
lignin, holoselulose dan hemiselulose dari TKKS selain selulosa. Melalui proses deliginifikasi
diharapkan komponen tersebut dan komponen lain dapat larut dalam NaOH. Lignin larut
dalam suasana alkali tetapi selulosa tidak. Konsentras NaOH yang digunakan pada proses
delignifikasi tidak boleh melebihi 17% karena selulosa akan mengalami perubahan struktur

yang sangat berbeda dari aslinya pada konsentrasi NaOH 15 - 20 % [, Selanjutnya selulosa
yang diperoleh dari proses deliginifikas disaring untuk memisahkan dengan pelarutnya.

Selulosa yang didapat masih berwarna cokelat gelap karena masih ada pigmen dan sisalignin

yang masih terikut dalam selulosa. Gambar 1 menunjukkan warna TKKS setelah dilakukan
proses delignifikasi dengan larutan NaOH 4 % (A), setelah proses bleaching (B). dan produk
MFC (C), sedangkan gambar 11. Adalah hasil scale-up produk MFC yang telah dikemas dalam

kemasan 1 kg.

A.I

D=

Gambar 11. Produk MFC Hasil Scale-up

Mikro fiber selulosa (MFC) yang dihasilkan dari prosesini dilakukan uji PSA dan SEM
untuk mengetahui ukuran partikelnya. Hasil pengujian Partikel size analyzer (PSA)
menggunakan Beckman Coulter-Delsa™Nano C diperolen polydispersitas partikel 2,174
dengan ukuran partikel 4623,5 + 14.862,9 nm setara dengan 4+ 14,8 um. Dari hasil ukuran
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partikel ini memiliki rentang sangat |ebar, oleh karena itu dipastikan ukuran partikel tersebut
dengan menggunakan SEM. Hasil pengukuran dengan SEM terlihat pada gambar 12 berikut:

Gambar 12. Hasil SEM MFC pada pembesaran 500X, 1000X, 2000X

Dari gambar diatas menunjukkan bahwa ukuran partikel dari pembesaran 1000X dan
2000X menunjukan nilai 10 ym. Hal ini menunjukkan bahwa MFC yang dihasilkan memiliki
ukuran partikel rata-rata sebesar 10 um.

Hasil ekstraks selulosa dengan NaOH 4% diperoleh yield selulosa sebesar 32%.
Selulosa yang diperoleh diekstraksi melalui proses delignifikass NaOH dan bleaching H,0,
dengan NaOH 2% mencapai 80% dari total selulosa yang terkandung dalam TKKS.

Pada penelitian sebelumnya dengan NaOH 10% pada suhu 60 9C selama 90 menit, didapatkan
yield sebesar 43,22% [2]. sedangkan pendlitian lain melakukan ekstraksi selulosa dengan
deliginifkass NaOH 4% wt dan bleaching dengan H202 7,2% wt yield selulosa yang didapat
sebesar 8,35% [3]. Selulosa yang didapatkan dengan 500 ml larutan NaOH 2% pada suhu 80

0C selama 30 menit memiliki kadar kemurnian sebesar 94,26%. Selulosajugadapat diekstraksi

dengan delignifikasi dengan 500 ml NaOH 17,5% pada suhu 80 °C selama 30 menit. Factor-
faktor yang mempengaruhi hasil ekstraksi selulose dari TKK S diantaranya adalah konsentrasi
NaOH, suhu, dan karakteristik dari TKKS. NaOH pada proses delignifkasi berfungs untuk
melarutkan komponen lain selain selulosa yang ada pada TKKS, sehingga diharapkan akan
diperoleh selulosa dengan kemurnian yang tinggi. Pada penelitian ini, NaOH sebesar 4%
dilanjutkan bleaching dengan campuran NaOH dan H>O> menghasilkan yield yang cukup
tinggi yaitu mencapai 80% dari total selulosa yang terkandung dalam TKKS. Hal ini karena
konsentrasi NaOH total 6% telah cukup untuk mengekstraksi selulosa TKK S. Pada konsentrasi
yang lebih rendah akan didapatkan yield selulosa yang rendah sedangkan pada konsentrasi
yang terlalu tinggi akan menyebabkan yield selulosa yang didapat menurun [4]. Selain

pengaruh konsenrasi NaOH, faktor lain yang mempengaruhi adalah suhu operasi. Pada
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pendlitian ini suhu dijaga pada 70-80 OC dengan tujuan agar tidak banyak air yang menguap
atau hilang selama proses, karena dengan berkurangnya jumlah air dalam larutan akan
menyebabkan peningkatan konsentrasi NaOH sehingga akan menurunkan yield selulosa yang
diharapkan. Selain kedua faktor diatas, karakteristik TKKS yang menjadi bahan baku juga
berpengaruh. Karena kandungan selulosa dari tiagp TKK'S juga berbeda yang dipengaruhi oleh
distribusi nutrisinya. Sehingga, hasil selulosa yang didapatkan akan berbeda meskipun sumber
TKKS adalah dari pohon kelapa sawit yang sama|3].

Untuk meyakinkan kemurnian selulose yang dihasilkan dilakukan pengujian gugus
fungs menggunakan FTIR. Hasil mengujian gugus fungsi digambarkan pada gambar 13.
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o704 [---TRFS (1:20)
----- THKS (1:25)
— THKKS (1:50)

.85 -

4000 2500 2000 2500 2000 1500 1000 500
Panjang Gelombang {cm™)
Gambar 13. Hasil FTIR MFC dari TKKS

Preparasi serat melalui akalinasi dengan rasio 1:20 memiliki gugus fungsi hidroksil di
bilangan gelombang 3300 cm™* menunjukkan serapan yang |ebih rendah dibandingkan dengan
rasio 1:35 dan 1:50.
Hasil pengamatan morphologi serat selulose dari TKKS setelah dilakukan proses bleaching
digambarkan pada gambar 14.

(). (b) (© (d)
Gambar 14. Serat TKK S hasil ekstraksi dengan NaOH 1:20 pada pembesar an (a).250x, (b). 1000x dan (c). 5000x, (d).
10000x
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Dari hasil morphologi pada rasio serat/pelarut 1:20 (gambar 14) terlihat pada

pembesaran 250x sampai dengan 10.000x menunjukan bahwa serat masih menggumpal dan

belum terburai, hal ini disebabkan adanya lignin yang belum terlepas dari serat TKKS.

@ (b). (©).

Gambar 15. Serat TKK S hasil ekstraksi NaOH (1:35) dengan pembesaran (a) 250x, (b) 1000 X, (c) 5000 x, (d) 10000x

(a) ) (o ()

Gambar 16. Serat TKK S hasil ekstraksi NaOH (1:50) dengan pembesar an (a) 250x (b) 1000x (c) 5000x (c) 10000x

Gambar 15. Hasil ekstraksi selulose dengan NaOH pada rasio 1:35 serat yang diperoleh
menunjukkan adanya spot-spot yang beraturan pada serat, sedangkan gambar 16. Terlihat
adanya patahan dari serat pada pembesaran 250 x dengan ukuran 20 um, dan pada ukuran yang
lebih besar menunjukkan bahwa lignin masih belum sepenuhnya lepas dari selulose.

e Preparas Serat Selulose dari Onggok

Onggok diperoleh dari limbah padat industri Tapioka yang berada di Lampung Tengah.
Limbah onggok sebelum digunakan dipreparasi terlebih dahulu melalui metode akalinas
untuk memurnikan kandungan serat pada onggok.

Metode preparasi serat dari onggok dilakukan melalui metode ekstraksi padat cair
menggunakan distilasi pelarut air pada suhu 60°C selama 1 jam dengan hot plate stirrer. Rasio
onggok terhadap pelarut dipelgari pada rasio (berat/vol): 1:35, 1:50, dan 1:100. Selanjutnya
onggok yang terekstraksi di lakukan prewashing dengan larutan NaOH (2% dan 4%) pada suhu
80°C selama 2 jam pada hotplate stirrer. Pencucian dilanjutkan dengan menggunakan buffer
asetat (27gr NaAst + 75 ml air distilat dan larutan 1,7% NaOcl, dalam air) diulang sampai 3
kali pada suhu 80°C selama 2 jam sambal terus diaduk menggunakan magnetic stirrer. Selulose
yang diperoleh dicuci beberapa kali dengan air distilat menghasilkan selulose berwarna putih
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seperti pada gambar 14. Dilihat dari dergjad keputihannya rasio 1:50 memiliki warna yang
lebih putih daripada 1: 20 dan 1: 35

-,

=%

Gambar 17. Selulose dari Onggok Hasil Ekstraks Onggok/air 1:20 (A), 1:35 (B) dan 1:50 (C)

Selulose yang berhasil diekstrak dari onggok dilakukan pengujian perubahan gugus
fungsi menggunakan FTIR. Kedua bahan baku selulose dibandingkan dengan CMC yang
diperoleh dari SigmaAldrich, hasil uji digambarkan padagambar 18. Sedangkan perbandingan
gugus fungs ketiga bahan ditabelkan padatable 5.

5.1.2. Pembuatan Makroinisiator

Selulosa memiliki tiga gugus fungsi hidroksil yang dapat dimodifikasi menjadi
berbagai bahan aditif. Modifikasi selulosa dan turunannya telah banyak dipelgjari melalui
metode pencangkokan (Wang, 2011). Beberapa teknik kopolimerisasi cangkok yang telah
dikembangkan dari selulosa sebagai rantai utama dan monomer melalui polimerisasi radikal
bebas (Rizzardo, 2000). Kopolimerisasi cangkok melalui metode grafting to memerlukan
sumber karbon yang telah memiliki gugus fungsi hidroksil, seperti pada selulosa. Sebagai
makroinisiator, selulosa harus memiliki reaktifitas yang lebih besar dibandingkan dengan
monomer yang akan dicangkokan. Selulosamemiliki gugus hidroksil yang cenderung moderat
reaktifitasnya, maka pada selulosa perlu ditingkatkan reaktifitasnya dengan melakukan
substitusi dengan gugus fungsi yang lebih reaktif, seperti alkil bromida.
5.1.2.1. Sintesa Makroinisiator Selulose

Selulose yang digunakan terdiri dari CMC dari SigmaAldrich, MFC dari limbah TKKS
dan Onggok dari limbah Tapioka. Sintesa makroinisiator selulosa terjadi melalui reaksi
esterifikasi sebagian dari gugus fungsi hidroksil pada selulosa dengan senyawa akil bromida
yaitu Ethyl Bromoisobutyrate (EBiB). Gugus hidroksil Selulosa padakarbon primer disubtitusi
oleh senyawa ester, akan menjadi Cell-EBiB. Mekanisme reaksi antara selulosa dengan EBiB

diperkirakan mengikuti mekanisme reaksi pada persamaan 3 dan gambar 18. berikut:
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Gambar 18. Skema Reaksi Substitusi Selulose-EBiB

Reaks tersebut dilakukan dengan penambahan katalis bipyridine (Bpy) dalam pelarut dimetil
sulfoksida (DM SO) pada suhu 40°C, sehingga menghasilkan gugus fungsi karbonil (C=0)
yang menghubungkan molekul selulosa dengan senyawa EBiB. Evaluasi keberhasilan sintesa
makroinisiator diidentifikas menggunakan analisa gugus fungsi dengan Fourier Transform
Infrared Spectroscopy (FTIR) dan analisa struktur kimia dengan Nuclear Magnetic Resonance
(NMR). Selulosa sebelum dimodifikasi, setelah diaktifasi, dan setelah di kopolimerisasi
dikarakterisasi dengan menggunakan Fourier Transform Infra Red (FTIR). Informasi
mengenai bilangan gelombang gugus fungsi ditunjukkan padatabel dibawah ini.
Tabel 5. Hasil FTIR CMC, MFC,dan Onggok Sebelum Preparasi

i -1
Bilangan Gelombang, cm Gugus fungsi

CMC MFC Onggok
3337,75 3336,63 3336,01 O-H
2895,38 2895,41 2920.53 C-H

- - - Cc=0
1203,24 1593,12 1605,52 Aromatic ring
1161,38 1160,79 124117
1109,27 1105,31 1030,32
1056,87 1030,31 - CC;CO
1032,76 1052,70
887,69 896,58

Tabel 5. merupakan hasil pengamatan FTIR pada bilangan gelombang sampel CMC,
MFC dan onggok sebelum preparasi. Pada tabel tersebut terlihat beberapa puncak keberadaan
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gugus fungsi pada CMC sebelum preparasi. Adanya gugus hidroksil (OH) yang berasal dari
senyawa selul osa pada panjang gelombang 3337,75 cm™.

Pada bilangan gelombang 1161,38 cm!; 1109,27 cm?; 1056,87 cml; 1032,76 cm?; 887,69
cmt menunjukan adanya regangan ikatan kimia C-O-C dari R- 1,4-glycosidic yang di ketahui
sebagal daerah amorf pada selulosa (Ghiska, 2017).

Pada tabel 5. juga terlihat beberapa puncak keberadaan gugus fungsi pada MFC sebelum
preparasi. Adanya gugus hidroksil (OH) yang berasal dari senyawa selulosa pada panjang
gelombang 3336,63 cmt. Selain itu juga terdapat regangan ikatan kimia C-O-C pada panjang
gelombang 1160,79 cm™ ; 1105,31 cm?; 1030,31 cm?; 1052,70 cm™ ; dan 896,58 cm™.
Berdasarkan dari tabel tersebut, dapat diketahui bahwa pada sasmpel CMC sebelum preparasi
dan MFC sebelum preparasi memiliki gugus fungsi yang sama

Pada tabel 5. juga menunjukkan beberapa puncak keberadaan gugus fungsi pada Onggok
sebelum preparasi. Adanya gugus hidroksil (OH) yang berasal dari senyawa selulosa pada
panjang gelombang 3336,01 cmt. Selain itu juga terdapat regangan ikatan kimia C-O-C pada
panjang gelombang 1241,17 cm™ dan 1030,32 cmt. Berdasarkan dari tabel tersebut, dapat
diketahui bahwa pada sampel CMC, MFC dan Onggok sebelum preparast memiliki gugus
fungsi yang sama. Gambar 19. Adalah hasil FTIR CMC, MFC dan Onggok sebelum preparasi.
Terlihat bahwa gugus hidroksil dari CMC menunjukkan serapan paling besar dibandingkan
dengan onggok dan MFC dari TKKS, hal ini jugaterlihat di daerah amorf CMC menunjukkan
serapan terbesar yang menunjukkan bahwa daerah amorf yang ditunjukkan olen CMC lebih
besar. Secaraumum sampel CM C, MFC dan Onggok sebelum preparasi memiliki gugus fungsi
yang sama, sehingga dapat digunakan sebagai kerangka monomer pada makroinisiator

selulose.
100
o5 4 .". "---. het .;II?_:':'-'.I I‘ P
90 - )
a5 _ ::!-‘:.: ' e T
20 - TR
i :::.:
¥58 4 T _CcMC sepeum preprasl r
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Gambar 19. Hasil FTIR CMC, MFC, dan Onggok sebelum preparasi

Makroinisiator selulose dari sumber karbon MFC, CMC dan Onggok terlihat pada gambar 20
berikut:

(b) (©)

Gambar 20. Produk Makroinisiator (a). CMC-EBIB, (b). MFC-EBIB, (c). Onggok-EBiB

Perubahan gugus fungsi sebelum dan setelah aktivasi pada CMC ditunjukkan oleh
perubahan hasil Reaks substitusi yang terjadi antara gugus hidroksil pada selulosa dengan

senyawa bromida yang dibuktikan melalui uji FTIR. Tabel 6. Merupakan hasil pengujian FTIR

CMC sebelum aktivas dan setelah aktivasi padarasio CMC-Bromida 1:3 dan 1:6.
Tabel 6. Hasil Analisa FTIR CMC sebelum aktivasi dan dan setelah aktivasi

Panjang Gelombang

CMC sebelum CMC-Bromida Gugus fungsi
preparasi 1:3 1:6
3337,75 3336,74 3521,42 O-H
2895,38 2898,24 - C-H

- 1645,49 1646,25 Cc=0

1203,24 - - Aromatic ring
1161,38 1160,86 1318,01
1109,27 1108,63 1011,31
1056,87 1055,82 950,82 C-C;CoO
1032,76 1031,41 901,34
887,69 951,56 844,14

Dari tabel 6 terlihat beberapa puncak keberadaan gugus fungsi pada CMC sebelum
aktivasi. Adanya gugus hidroksil (OH) yang berasal dari senyawa selulosa pada panjang
gelombang 3337,75 cmt. Pada panjang gelombang 1161,38 cm®; 1109,27 cm?; 1056,87 cmv
1-1032,76 cmt; 887,69 cm! menunjukan regangan ikatan kimia C-O-C dari 3- 1,4-glycosidic
yang mana kita ketahui sebagai daerah amorf pada selulosa (Ghiska, 2017).

Beberapa puncak keberadaan gugus fungsi pada CMC-Bromida teridentifikasi adanya gugus
hidroksil (OH) yang berasal dari senyawa selulosa pada panjang gelombang 3336,74 cm™ pada
CMC-Br 1:3 ; dan gugus hidroksil pada panjang gelombang 3521,42 cm pada CMC-Br 1:6.
Selainitu jugaterdapat gugus karbonil (C=0) yang berasal dari senyawa bromida padapanjang
gelombang 1645,49 cm pada CMC-Br 1:3 dan gugus karbonil pada panjang gelombang
1646,25 cm! pada CMC-Br 1:6. Adanya gugus hidroksil (OH) dan karbonil (C=0)
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menunjukkan bahwa telah terjadi perubahan struktur antara selulosa sebelum aktivasi dan
selulosa-bromida. Hasil anadlisa FTIR pada CMC sebelum aktivasi dan CMC-Bromida pada
rasio 1:3 dan 1:6 digambarkan pada gambar 20. Dari puncak serapan yang dihasilkan terlihat
adanya perubahan hasil gugus fungsi O-H yang di dapatkan pada CMC sebelum aktivasi dan
CMC-Bromidaantararasio 1:3 dan 1:6. CMC sebelum aktivasi memiliki gugus hidroksil (OH)
dengan absorbansi sebesar 0,0109; pada CM C-Br 1:3 dengan absorbansi sebesar 0,0119 ; dan
pada CMC-Br 1:6 memiliki gugus hidroksil (OH) dengan absorbansi sebesar 0,0264. Dari
puncak serapan tersebut terdapat perubahan pada gugus karbonil (C=0) dimana pada CM C-Br
1:3 dengan absorbansi sebesar 0,0106 sedangkan pada CMC-Br 1:6 memiliki gugus karbonil
(C=0) dengan absorbans sebesar 0,0159. Seiring dengan meningkatnya rasio maka telah
terjadinya peningkatan gugus hidroksil (OH) dan karbonil (C=0). Hal ini menunjukkan bahwa
telah terjadi perubahan struktur antara selulosa sebelum aktivasi dan telah terjadi reaks antara
selulosa dengan senyawa bromida. Berdasarkan dari hasil uji FTIR, sintesa makroinisiator
CMC-Bromida berhasil karena munculnya gugus fungsi karbonil (C=0) dan rasio
Selulosa/Bromida yang terbaik adalah 1:6 dengan nilai absorbansi gugus karbonil tertinggi
yaitu 0,0159.

100 —
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Q T T T T T T T T T T T T T T
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Gambar 21. Hasil FTIR CMC sebelum preparasi, CMC-Br 1:3, dan CMC-Br 1:6

Perubahan Gugus Fungs Pada Micro Fiber Cellulose (MFC) dihasilkan dari reaksi substitusi
yang terjadi antara gugus hidroksil pada selulosa dengan senyawa bromida dapat dibuktikan
melalui uji FTIR. Berikut adalah tabel hasil pengujian FTIR MFC sebelum aktivasi dan setelah
aktivas menjadi MFC-Bromida.

Tabel 7. Hasil FTIR MFC Sebelum Preparasi, MFC-Br 1:3, dan MFC-Br 1:6

Panjang Gelombang
| MFC-Bromida

Gugus fungsi
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MFC sebelum 1:3 1:6
preparasi
3383,88 3367,09
3336,63 3006,18 3007,05 O-H
2895,41 2917,26 2916,86 C-H
- 1652,69 1652,75 Cc=0
1593,12 - - Aromatic ring
1160,79 1202,32 1202,30
1105,31 1160,60 1160,51
1030,31 1108,18 1108,54 _
1052,70 1014,50 1014,13 C-C:C0o
896,58 951,85 951,77
- 899,50 899,53

Tabd 7. merupakan pengamatan FTIR pada sampel MFC sebelum aktivasi dan setelah aktivasi
menjadi MFC-Bromida. Padatabel 7. terlihat beberapa puncak keberadaan gugus fungsi pada
MFC sebelum aktivasi. Adanya gugus hidroksil (OH) yang berasal dari senyawa selulosa pada
bilangan gelombang 3336,63 cm™. Sedangkan pada bilangan gelombang 1160,79 cm™;
1105,31 cm'}; 1030,31 cm?; 1052,70 cm't; 896,58 ct menunjukan regangan ikatan kimia C-
O-C dari 3- 1,4-glycosidic yang manakita ketahui sebagai daerah amorf pada selulosa (Ghiska,
2017). Table 7. juga memperlihatkan beberapa puncak keberadaan gugus fungsi pada MFC-
Bromida. Adanya gugus hidroksil (OH) yang berasal dari senyawa selulosa pada panjang
gelombang 3383,88 cm™ dan 3006,18 cm? pada MFC-Br 1:3 ; dan gugus hidroksil pada
panjang gelombang 3367,09 cm™ dan 3007,05 cm! pada MFC-Br 1:6. Selain itu ditemui juga
gugus karbonil (C=0) yang berasal dari senyawa bromida pada panjang gelombang 1652,69
cmt pada MFC-Br 1:3 dan gugus karbonil pada panjang gelombang 1652,75 cm! pada MFC-
Br 1:6. Adanya gugus hidroksil (OH) dan karbonil (C=0) menunjukkan bahwa telah terjadi
perubahan gugus fungsi antara selulosa sebelum aktivasi dan selulosa setelah aktivasi dengan
bromida. Dibawah ini terdapat grafik hasil FTIR pada MFC sebelum preparasi dan MFC-
Bromida dengan rasio 1:3 dan 1:6.
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Gambar 22. Hasil FTIR MFC sebelum preparasi, MFC-Br 1:3, dan MFC-Br 1:6

Gambar 21. Menunjukkan puncak serapan terlihat adanya perubahan gugus fungsi O-H
pada MFC sebelum aktivasi dan setelah aktivasi (MFC-Bromida) pada variasi rasio antara 1:3
dan 1:6. MFC sebelum aktivasi memiliki gugus hidroksil (OH) dengan absorbansi sebesar
0,0104; sedangkan MFC-Br 1:3 dengan absorbans sebesar 0,0210; dan pada MFC-Br 1:6
memiliki gugus hidroksil (OH) dengan absorbansi sebesar 0,0218. Dari gambar 21. ditemukan
puncak serapan baru gugus karbonil (C=0) dimana pada MFC-Br 1:3 memiliki absorbansi
sebesar 0,0134 sedangkan pada MFC-Br 1.6 memiliki gugus karbonil (C=0) dengan
absorbansi sebesar 0,0135. Seiring dengan meningkatnya rasio MFC/Br maka telah terjadinya
peningkatan gugus hidroksil (OH) dan karbonil (C=0). Ha ini menunjukkan bahwa telah
terjadi perubahan gugus fungsi antara selulosa sebelum aktivasi dan telah terjadi reaks antara
selulosa dengan senyawa bromida. Berdasarkan dari hasil uji FTIR, dapat menunjukkan bahwa
sintesa makroinisiator MFC-Bromida berhasil, karena munculnya gugus fungsi karbonil
(C=0). Dari rasio Selulosa/lBromida 1:6 memiliki nilai absorbansi gugus karbonil tertinggi
yaitu 0,0135.

Perubahan Gugus Fungsi Pada Onggok dihasilkan dari reaksi substitusi yang terjadi antara
gugus hidroksil pada selulosa dengan senyawa bromida dapat dibuktikan melalui uji FTIR.
Tabel 8. merupakan hasil pengujian FTIR Onggok sebelum aktivas dan setelah aktivasi
menjadi Onggok-Bromida

Tabel 8. Hasil FTIR Onggok Sebelum Preparasi, Onggok-Br 1:3, dan Onggok-Br 1:6

Panjang Gelombang
Onggok sebelum Onggok-Bromida Gugus fungsi
preparasi 1:3 1.6
3336,63 3336,17 3336,99 O-H
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Panjang Gelombang
Onggok sebelum Onggok-Bromida Gugus fungsi

preparasi 1:3 1:6
2895,41 - - C-H

- 1633,61 1634,33 C=0

- - - Aromatic ring
1160,79 1235,52 1003,89
1105,31 1006,48 950,48
1052,70 951,05 - C-C;Cc-O
1030,31 -

896,58

Pada tabel 8. merupakan pengamatan pada Fourier Transform Infrared Spectroscopy (FTIR)
Onggok sebelum aktivasi dan Onggok-Bromida. Beberapa puncak keberadaan gugus fungsi
Onggok sebelum aktivasi terlihat adanya gugus hidroksil (OH) yang berasal dari senyawa
selulosa pada panjang gelombang 3336,63 cm™. Pada bilangan gelombang 1160,79 cm™;
1105,31 cm}; 1052,70 cm?; 1030,31 cm't; 896,58 ct menunjukan regangan ikatan kimia C-
O-C dari 13- 1,4-glycosidic yang manakita ketahui sebagai daerah amorf pada selulosa (Ghiska,
2017). Terlihat beberapa puncak keberadaan gugus fungs pada Onggok-Bromida dengan
adanya gugus hidroksil (OH) yang berasal dari senyawa selulosa pada panjang gelombang
3336,17 cm™ untuk Onggok-Br 1:3 dan bilangan gelombang 3336,99 cm™* untuk Onggok-Br
1:6. Selain itu juga terdapat gugus karbonil (C=0) yang berasal dari senyawa bromida pada
panjang gelombang 1633,61 cm™ untuk MFC-Br 1:3 dan gugus karbonil pada bilangan
gelombang 1634,33 cmt untuk MFC-Br 1:6. Keberadaan gugus hidroksil (OH) dan karbonil
(C=0) menunjukkan telah terjadi perubahan gugus fungsi antara selul osa sebelum aktivasi dan
selulosa setelah aktivasi dengan bromida. Gambar 22. hasil FTIR pada MFC sebelum aktivasi
dan makroinisiator MFC-Bromida padarasio 1:3 dan 1:6.
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Gambar 23. Hasil FTIR Onggok sebelum preparasi, Onggok-Br 1:3, dan Onggok-Br 1:6
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Dari puncak serapan yang dihasilkan terlihat bahwa terdapat perbedaan dari hasil gugus fungsi
O-H yang di dapatkan pada Onggok sebelum preparasi dan Onggok-Bromida dengan
perbandingan rasio antara 1:3 dan 1:6. Onggok sebelum aktivas memiliki gugus hidroksil
(OH) dengan absorbans sebesar 0,0102; pada Onggok-Br 1:3 dengan absorbansi sebesar
0,0107; dan pada MFC-Br 1:6 memiliki gugus hidroksil (OH) dengan absorbansi sebesar
0,0108. Dari hasil puncak serapan gugus karbonil (C=0) pada MFC-Br 1:3 dengan absorbansi
sebesar 0,0106 sedangkan pada MFC-Br 1:6 memiliki gugus karbonil (C=0) dengan
absorbansi sebesar 0,0105. Seiring dengan meningkatnyarasio MFC/Br, makatelah terjadinya
peningkatan serapan gugus hidroksil (OH) dan karbonil (C=0). Hal ini menunjukkan bahwa
telah terjadi perubahan gugus fungsi antara selulosa sebelum aktivasi dan telah terjadi reaksi
antara selulosa dengan senyawa bromida. Berdasarkan dari hasil uji FTIR, sintesa
makroinisiator MFC-Bromida berhasil karena terdapatnya gugus fungsi karbonil (C=0) dan
rasio Selulosa/Bromida yang terbaik adalah 1:3 dengan nilai absorbansi gugus karbonil
tertinggi yaitu 0,0106

Perubahan Gugus Fungsi Pada CMC-Bromida, MFC-Bromida, dan Onggok-Bromida dari

hasil pengujian FTIR CMC, MFC dan Onggok setelah aktivasi dirangkum dalam table 9.
Tabel 9. Hasil FTIR CMC-Br 1:6, MFC-Br 1:6, dan Onggok-Br 1:3

Panjang Gelombang
Gugus fungsi
CMC-Br (1:6) MFC-Br (1:6) Onggok-Br (1:3)

3521,42 3367,09 3336,17 O-H

- 2916,86 - C-H
1646,25 1652,75 1633,61 C=0

- - - Aromatic ring
1318,01 1160,51 1235,52
1011,31 1108,54 1006,48
950,82 1014,13 951,05 C-C;C-O
901,34 951,77 -
844,14 899,53

Tabel 9. merupakan pengamatan hasil Fourier Transform Infrared Spectroscopy (FTIR) pada
sampel CM C-Bromida, MFC-Bromidadengan rasio 1:6 dan Ongok-Bromidadenganrasio 1:3.
Pada tabel tersebut terlihat beberapa puncak keberadaan gugus fungsi produk CMC-Bromida,
dengan adanya gugus hidroksil (OH) yang berasal dari senyawa selulosa pada panjang
gelombang 3521,42 cm. Sdlain itu juga terdapat gugus karbonil (C=0) yang berasal dari
senyawa bromida pada panjang gelombang 1646,25 cmt. Dari tabel 9. juga terlihat beberapa
puncak keberadaan gugus fungs pada MFC-Bromida, dengan gugus hidroksil (OH) yang
berasal dari senyawa selulosa pada panjang gelombang 3367,09 cmt dan 3007,05 cm. serta
keberadaan gugus karbonil (C=0) yang berasal dari senyawa bromida pada panjang gelombang
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1652,75 cmt. Gambar 23. hasil FTIR pada CMC-Bromida dan MFC-Bromida pada rasio
sebesar 1:6. Padatabel 9. jugaterlihat beberapapuncak keberadaan gugusfungsi pada Onggok-
Bromidadengan adanyagugus hidroksil (OH) yang berasal dari senyawa sel ulosa pada panjang
gelombang 3336,17 cm* dan gugus karbonil (C=0) yang berasal dari senyawa bromida pada
panjang gelombang 1633,61 cm™. Gambar 23. memperlihatkan hasil FTIR pada CMC-
Bromida, MFC-Bromida dengan rasio 1:6 dan Onggok-Bromida dengan rasio sebesar 1:3.

{(*)

W
- - - CMC-Br (1:5) ¥
1 F----MFc-Br (1.5} i

onggok-Br (1:3)

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Panjang Gelombang (cm™)
Gambar 24. Hasil FTIR CMC-Br 1:6, MFC-Br 1:6, dan Onggok-Br 1:3
Puncak serapan yang dihasilkan terlihat bahwa terdapat perbedaan gugus fungsi O-H yang di
dapatkan pada CMC-Bromida, MFC-Bromida dengan perbandingan rasio sebesar 1:6 dan
Onggok-Bromida dengan rasio perbandingan 1:3. Pada CMC-Br 1:6 memiliki gugus hidroksil
(OH) dengan absorbansi sebesar 0,0264 pada MFC-Br 1:6 memiliki gugus hidroksil (OH)
dengan absorbansi sebesar 0,0218 sedangkan pada Onggok-Br 1:3 memiliki gugus hidroksil
(OH) dengan absorbansi sebesar 0,0107. Dari puncak serapan tersebut terdapat perbedaan
serapan gugus karbonil (C=0) dimana pada CMC-Br 1:6 memiliki absorbansi sebesar 0,0159,
pada MFC-Br 1.6 memiliki gugus karbonil (C=0) dengan absorbansi sebesar 0,0135
Sedangkan pada Onggok-Br 1:3 memiliki gugus karbonil (C=0) dengan absorbans sebesar
0,0106. Berdasarkan dari hasil uji FTIR, diketahui bahwa sintesa makroinisiator yang terbaik
adalah CMC-Bromida karena nilai absorbansi gugus karbonil tertinggi yaitu 0,0159.
Penetapan identifikasi keberhasilan sintesa makroinisiator juga akan diuji menggunakan C-
NMR dan H-NMR untuk memastikan telah terjadi perubahan struktur kimia. Uji NMR sedang
dalam penyelesaian yang membutuhkan waktu lebih lama karena Alat yang ada di Indonesia
rata-rata kesulitan dalam memperoleh pelarut standarnya. Direncanakan akan selesai bulan
Oktober
5.1.2.2. Sintesa Makroinisiator Latex
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Teknologi modifikas struktur molekul Natural Rubber secara kimia maupun fisika

telah lama dikembangkan oleh para ilmuwan dan ahli teknologi polimer. Modifikasi struktur
secara fisika dapat dilakukan dengan cara interaks molekul secara fisika Natural Rubber
dengan Sintesis Rubber, sedangkan modifikasi secara kimia pada Natural Rubber dilakukan
dengan mereaksikan bahan kimia tertentu sehingga dapat merubah struktur molekul Natural
Rubber, seperti epoksidasi, hidrogenasi, degradasi kimia, klorinasi, pencangkokan (grafting),
dan siklisasi Natural Rubber. ( Vayachuta, 2011).
Berbagai reaksi kimia telah digunakan untuk memodifikas struktur kimia Natural Rubber
dengan tujuan tidak hanyamengatasi kekurangan — kekurangan pada sifatnya seperti ketahanan
panas, oksidasi, dan abrasi yang rendah, tetapi juga untuk mengubahnya menjadi Natural
Rubber dengan nilai tambah tinggi seperti elastomer berbasis termoplastik elastomer. Reaksi
kimia padaNatural Rubber sebenarnya dapat terjadi pada C = C dan padaposisi alylic. Reaksi
kimia yang dipilih tergantung pada sifat akhir yang dibutuhkan. Sebagai contoh, hidrogenasi
dilakukan untuk mengurangi jumlah ketidakjenuhan pada struktur molekul Natural Rubber,
sehingga meningkatkan ketahanan termalnya. Penyambungan plastik pada Natural Rubber
melalui kopolimerisasi graft, memberikan sifat-sifat yang menggabungkan antara kemampuan
plastis dan elastisitas karet yang dikenal sebagai elastomer termoplastik. (Vayachuta, 2009).
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Gambar 25. Berbagai macam modifikasi kimia dari Natural Rubber
Epoksidasi Natural Rubber (ENR) adalah reaksi yang cukup terkenal. Ini adalah metode yang
efektif untuk meningkatkan ketahanan terhadap minyak dan impermeabilitas gas pada Natural
Rubber. Untuk sudut pandang ekonomis, epoksidasi Natural Rubber dilakukan padafase lateks
melalui peracid situ yang dibuat dari asam format (FA) dan hidrogen peroksida (H202). Reaksi
Epoksidasi Natural Rubber menggunakan asam performat yang dihasilkan dari hidrogen
peroksida dan asam format secara insitu lebih mudah untuk digunakan, karena reaks
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epoksidasi dengan asam performat tidak memerlukan asam sulfat sebagai katalis (Handayani,
2011). Mekanisme epoksidasi dari peracid yang dihasilkan dari FA/H202 ditunjukkan pada
gambar 2.3. Struktur kimiaNatural Rubber parsial epoksiat (ENR) dicirikan olen 1H NMR dan
hasiinya dapat digunakan untuk menentukan tingkat epoksidasi dengan menggunakan area
integrasi dari sinyal proton yang bersebelahan dengan C=C dan proton yang bersebelahan
dengan cincin oxirane sebagaimana yang dilaporkan dalam karya sebelumnya.(Vayachuta,
2009).

0 §)
" "
HC OH + H,0, —— H-C-0-OH * H,0

H
>=o
0,
()_)” *_>_\_’_‘_>& o
N 3 — = = X 1
= = = \—}—m H-C-OH

Gambar 26. M ekanisme Eksposidasi Natural Rubber
Persamaan untuk menghitung persen Natural Rubber terepoksidasi menurut Phynocheep dan
Boonjairak (2006) adalah sebagai berikut :
%E = 8270 (4)

Az70+As5.15+A0.84/3

Dimana: A, ;, = Luasintegrasi padadaerah pergeseran kimia2.70 ppm, A ;s = Luasintegrasi
pada daerah pergeseran kimia 5.15 ppm dan A, g, = Luas integrasi pada daerah pergeseran
kimia 0.84 ppm.

Natural Rubber yang telah dimodifikass menjadi Epoksidasi Natural Rubber menggunakan
asam performat yang dihasilkan dari hidrogen peroksida dan asam format secara insitu
disinteskan dengan atom bromin (Br). Reaks Brominasi adalah salah satu teknik yang
memperkenalkan atom halogen atom bromin (Br) - ke dalam struktur kimia material
(Vayachuta 2009).
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Gambar 27. M ekanisme sintesa makr oinisiator

Persamaan untuk menghitung persen NR-EBiB menurut Vayachuta (2009) adalah sebagai
berikut.
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%NR — EBiB = Ba.40 X OOE et (5)

Ag40tAs05+A272

Dimana: A, 4, = Luasintegrasi padadaerah pergeseran kimia4.40 ppm, A, o5 = Luasintegrasi
pada daerah pergeseran kimia 4.05 ppm dan A, ,, = Luas integrasi pada daerah pergeseran
kimia 2.72 ppm.

1. Eksposidasi Natura Rubber (ENR)

Natural Rubber telah diubah menjadi Eksposidasi Natural Rubber dengan menggunaan
air , Poly(ethylene oxide fatty alcohol) hexadecylether (Teric), asam format (FA) dan
hidrogen peroksida (H-02) yang ditambahkan kedalam lateks pada suhu pemanasan 50°C
selama 36 jam. Pemanasan sistem pada temperatur sebesar 50°C dapat menyebabkan
senyawa hidrogen peroksida (H202) mengalami dekomposisi menjadi sumber radikal bebas
yaitu radikal hidroksi (OH). Molekul radikal bebas akan menyerang ikatan rangkap C=C
pada molekul NR dan selanjutnya melalui proses oksidasi (O) terjadi pemutusan rantai
molekul NR. Reaks Epoksidasi Natural Rubber menggunakan asam performat yang
dihasilkan dari hidrogen peroksida dan asam format secara insitu lebih mudah untuk
digunakan, karenareaks epoksidasi dengan asam performat tidak memerlukan asam sulfat
sebagal katalis (Handayani, 2011). Mekanisme reaksi yang terjadi pada proses ENR
ditunjukkan pada Gambar 27:
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Gambar 28. M ekanisme Eksposidasi Natural Rubber

Keberhasilan reaksi epoksidasi diamati dengan melalui analisaNMR. Hasil NMR dapat
menentukan jumlah proton atau karbon spesifik yang terdapat padaENR. NMR merupakan
salah satu metode analisis yang digunakan untuk menentukan struktur kimia dari
komponen aami dan sintetik yang baru dan kemurnian dari komponen. Hasil
spektrofotometri *H NMR dari ENR ditunjukan pada gambar 28.
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Gambar 29 Perbandingan spektrum 1H NMR Eksposidasi Natural Rubber, Vayachuta,(2009) (A) dengan 1H NMR
Eksposidasi Natural Rubber (B)

Pada gambar 28 (A), merupakan hasil *H NMR ENR dari Vayachuta,(2009) dan
gambar 28 (B) merupakan hasil *H NMR dari pendlitian ENR. Pada gambar 28 (A) dan
(B), pada pergeseran kimia 6 = 0,8-1,2 ppm terdapat proton akil primer (R-CHs) atau
ditunjukan pada sinyal ¢ dan e, pada pergeseran kimia 6 = 1.4-1.8 terdapat proton alkil
sekunder (R2CH) ditunjukan padasinyal d, pada pergeseran kimiaé = 2.0-2.4 ppm terdapat
proton karbonil (C=0) yang berasal dari senyawa Asam Format dan Hidrogen Peroksida
yang ditunjukan pada sinyal d, pada pergeseran kimia 6 = 2.70-2.80 ppm terdapat proton
methil (=CH-) ditunjukan pada sinyal b, pada pada pergeseran kimia 6 = 3.4-3.9 ppm
terdapat proton hidroksil ditunjukan pada sinyal f merupakan reaksi samping dari
Epoksidasi Natural Rubber dan pada pergeseran kimia 6 = 5.0-5.5 ppm terdapat proton
Alkena ( R2C=CHy) ditunjukan pada sinyal a yang berasal dari isoprene.

Merujuk dari (Vayachuta, 2009), Hasil ENR ditunjukan oleh proton metin (=CH-) pada
pergeseran kimia 6 = 2.72 ppm terdapat pada sinyal b sehingga hasil ENR sesuai dengan
referensi penelitian sebelumnya. Rumus untuk menghitung persen Natural Rubber
terepoksidasi menurut Phynocheep dan Boonjairak (2006) adal ah sebagai berikut:

Berdasarkan persamaan 5, didapat %ENR dalam penelitian ini sebesar 5.44%. Reaksi
epoksidas menyebabkan berkurangnya ikatan rangkap C=C pada gugus isoprene karet

alam dengan bertambahnya gugus oksiran.. Adanyagugus oksiran yang bersifat polar maka
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akan membuat ENR bersifat lebih polar. Menurut Handayani (2016) besarnya %ENR
dipengaruhi oleh suhu dan lama waktu reaksi. Semakin tinggi suhu dan semakin lama
waktu reaksi %ENR yang dihasilkan semakin besar.

Proses perubahan yang terjadi pada epoxidase NR

Gambar 30. Epoksidasi Natural Rubber

1. SintesaMakroinisiator Natural Rubber-EBiB

Sintesa makroinisiator NR -EBiB dapat terjadi melalui reaks trans-esterifikasi antara
alkohol pada Natural Rubber dengan ester dari senyawa ethyl bromoisobutyrate (EBiB).
Penambahan senyawa EBIiB bertujuan untuk menstabilkan gugus NR yang terepoksidasi
karena terdapat gugus karbonil pada ENR yang tidak stabil, sehingga perlu adanya
penambahan senyawa EBiB. Mekanisme reaksi Natural Rubber dengan EBIB ditunjukan
pada Gambar 30 dan 31 terjadi perubahan produk dari ENR menjadi NR-EBIB.

Gambar 32. Perubahan Produk ENR, sintesa aktivasi ENR dan produk ENR-EBiB
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Keberhasilan reaksi NR-EBIB diamati dengan melalui analisaNMR. NMR merupakan
salah satu metode analisis yang digunakan untuk menentukan struktur kimia dari
komponen aami dan sintetik yang baru dan kemurnian dari komponen. Hasll
spektrofotometri *H NMR dari NR-EBiB ditunjukan pada gambar 32.
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Gambar 33. Spektrum 1H NMR NR-EBiB

Pada gambar 32. menunjukan spektrum proton hidrogen NMR ( ' H NMR) untuk NR—
EBiB. Pada pergeseran kimia 6 = 0,8-1.2 ppm terdapat proton akil primer (R-CHz)
ditunjukan padasinyal e dan c, pada pergeseran kimiad = 1.4-1.8 ppm terdapat proton alkil
sekunder (R2-CH2) ditunjukan pada sinyal d. Pada pergeseran kimia & = 2.0-2.4 ppm
terdapat proton metil ditunjukan pada sinyal R1 dan R2 yang berasal dari senyawa EBiB
bahwa proton metil adalah atom hidrogen yang terikat dengan karbon primer sangat
berdekatan dengan senyawa bromide dari EBiB. Pada pergeseran kimia s = 4.0-4.4 ppm
terdapat proron metin (CH2-O-C=0) ditunjukan pada sinya b dan pada pergeseran kimia
6 = 5.0-5.5 ppm terdapat proton Alkena ( R2C=CHy>) ditunjukan pada sinyal ayang berasal
dari isoprene. Hal ini sesuai dengan penelitian sebelumnya yaitu Sintesa Makroinisiator
NR-EBIiB terdapat proron metin (CH2-O-C=0) pada pergeseran kimia 6 = 4.0-4.4 ppm
(Vayachuta,2009). Berdasarkan persamaan 5, didapat persen Makroinisiator NR-EBIB
dalam pendlitianini sebesar 1.19%. Dari hasil tersebut, penggunaan inisiator EBiB berhasil
digunakan untuk menghasilkan makroinisiator NR-EBiB

5.1.3. Kopolimerisasi Cangkok Selulose-g-PMMA dan Selulose-g-L atex
5.1.3.1. Kopolimerisasi Cangkok Selulose-g-PMMA

Sintesa kopolimerisasi makroinisiator NR-EBIiB dengan metil metakrilat dilakukan dengan

menggunakan metode ATRP. Pada kasus pencangkokan PMMA dengan NR dapat dilakukan

dengan baik melalui metode “grafiing form” maupun dengan metode “grafting to” dimana
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keduannya dilarutkan dalam pelarut organic dan air. NR teraktivasi dicangkok dengan metil
metakrilat pada temperatur 70° C selama 15 jam dengan variasi rasio pelarut Toluen dan H20
yaitu 80:20 dan 20:80. Penggunaan pelarut campur yang tidak saling larut dimaksudkan agar
polimerisasi berlangsung secara terpisah tetapi dapat terdispersi secara bersama dalam bentuk
droplet organik. Mekanisme reaks yang terjadi pada proses kopolimerisasi ditunjukkan pada
Gambar 33, sedangkan perubahan dari produk ENR-EBiB menjadi ENR-g-PMMA dapat
dilihat dari gambar 34.
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Gambar 34. Reaksi kopolimerisasi NR-EBIiB dengan Metil M etakrilat

Gambar 35.Perubahan bentuk produk dari M1 ENR-EBIB, sintesa dan produk ENR-g-PMMA

Pada pencangkokan PMMA dengan NR dilakukan dengan memvariasikan komposisi
media pelarut toluene dan air. Kopolimerisasi cangkok yang dilakukan pada rasio pelarut
toluene:air sebesar 80:20 (model 2) tidak ditemukan endapan produk setelah proses isolasi
dengan metanol. Sementara itu, untuk variasi toluene:air sebesar 20:80 (model 1) ditemukan
endapan setelah proses isolasi. Perkembangan kopolimerisasi dipelajari dengan analisis
spektrum *H NMR. Spektrum 1H NMR dari model 1 dan model 2 dapat dilihat pada Gambar
36.
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Gambar 36. Perbandingan spektrum *H NMR mode 2 (A) dan *H NMR mode 1 (B).
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Gambar 36 (A) menunjukan spektrum proton hidrogen NMR (*H NMR) untuk NR-g-PMMA
model 2. Gambar tersebut tidak mengindikasikan proton dari gugus senyawa NR-g-PMMA.
Gambar 36 (A) hanya mengidentifikasi proton pada gugus toluene. Hal tersebut terjadi
dikarenakan tidak berlangsungnya proses kopolimerisasi cangkok NR-g-PMMA didalam
sistem. Gambar 36 (B) menunjukan spektrum proton *H-NMR NR-g-PMMA model 1.
Keberhasilan kopolimerisai cangkok NR-g-PMMA diamati melalui analisa tersebut dan
dibandingkan dengan literatur. Berikut merupakan hasil spektrum proton *H-NMR dari model
1 dan hasil spektrum proton *H-NMR dari poliisopren graft polimetilmetakrilat (Pl-g-PMMA)
yaitu ditunjukan pada gambar 37 [8]. Gambar 35 (A) merupakan hasil *H NMR PI-g-PMMA
[8] dan gambar 37 (B) merupakan hasil *H-NMR NR-g-PMMA padastudi kami. PMMA yang
berhasil tercangkokkan ke dalam NR dapat diidentifikasi melalui signal pergeseran kimia pada
3.57 ppm (a). Signal 3.57 ppm mempresentasikan proton pada gugus metoksi (-OCHzs) yang
berasal dari MMA yang berhasil tercangkokkan ke dalam NR.

Pembentukan homopolimer MMA dalam kopolimerisass ATRP NR-g-PMMA tidak terjadi
karena pergeseran signal kimia 3.70 ppm tidak menunjukkan adanya signal tersebut. Hasil
spektrum *H-NMR NR-g-PMMA model 1. Sementara itu, signal (a) merupakan proton yang
berdampingan dengan gugus ikat rangkap karbon (C=C) dari unit NR ataupun PI.
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Gambar 37. Perbandingan spektrum *H NMR Pl-g-PMMA [8] (A) dan *H NMR NR-g-PMMA mode! 1 (B).
Kopolimerisasi cangkok baik model 1 dan model 2 dilakukan pada media pelarut campuran
toluene dan air. Pada model 1, kopolimerisasi cangkok dilakukan dengan rasio pelarut air
terhadap pelarut organik sebesar 80 (%v). Percampuran pelarut yang saling bertolak akan sifat
polarnya menghasilkan droplet organik yang berfungsi sebagai mikro reaktor. NR-EBIB
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merupakan makroinisiator yang larut terhadap pelarut non polar dan bpyridin sebagai ligan
hidrofobik. Sementara MMA dapat larut secara parsial baik dalam pelarut toluen maupun air.
Dalam kasusini, reaksi kopolimerisasi akan terjadi di dalam mikro reaktor. MMA yang terlarut
secara parsial dalam mikro reaktor akan terlebih dahulu bereaksi membentuk kopolimerisasi
cangkok NR-g-PMMA. Selanjutnya, MMA yang terlarut dalam pelarut air akan terdifusi
secara bertahap ke dalam pelarut toluene yang kemudian bereaksi membentuk kopolimerisasi
cangkok NR-g-PMMA.

Pada gambar 37.B menunjukan spektrum proton hidrogen NMR (*H NMR) untuk NR-
g-PMMA dengan rasio pelarut toluene:air yaitu 20:80. Pada pergeseran kimia s = 0,8-1.2 ppm
terdapat proton alkil primer (R-CHzs) ditunjukan pada sinyal e dan c, pada pergeseran kimia o
= 1.4-1.8 ppm terdapat proton akil sekunder (R2-CH2) ditunjukan pada sinyal d. Pada
pergeseran kimiaé = 2.0-2.4 ppm terdapat proton metil ditunjukan padasinyal R1 dan R2 yang
berasal dari senyawa EBIiB, bahwa proton metil adalah atom hidrogen yang terikat dengan
karbon primer sangat berdekatan dengan senyawa bromide dari EBiB. Pada pergeseran kimia
o = 4.0-4.4 ppm terdapat proron metin (CH2-O-C=0) ditunjukan pada sinyal b dan pada
pergeseran kimia 6 = 3.70 ppm mewakili proton (-OCH3) yaitu PMMA yang ditunjukan pada
sinyal a. Hal ini sesuai dengan penelitian sebelumnya bahwa proses pencakokan terdapat pada
pergeseran kimia é = 3.70 (Vayachuta, 2009).

Produk ENR-g-PMMA dapat dilihat pada gambar 38 berikut:

Gambar 38. Produk ENR-g-PMMA

5.1.3.2. Kopolimerisasi Selulose-g-Latex

Pencangkokan (grafting) adalah metode dimana monomer berikatan secara kovalen
dengan polimer menghasilkan kopolimer dengan sifat tertentu (Matyjaszewski, 2012). Salah
satu metode pencangkokan terbaru yang banyak dikembangkan adalah metode Atom Transfer
Radical Polymerization (ATRP), kelebihan metode ATRP adalah dapat meminimalkan
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terbentuknya homopolimer, dapat mengontrol berat molekul, dan proses sangat fleksibel baik
dalam fasa homogen maupun fasa heterogen (Braunecker, 2007).
Selulosa sebagal rantai utama berpeluang untuk dimodifikasi dengan monomer alam lainnya
melalui metode ATRP, seperti pada karet alam sebagai agen pengkompetibel dan
biodegradabel. Modifikasi selulosa dengan karet alam dilakukan dengan memodifikasi gugus
fungsi hidroksil yang dimiliki oleh selulosa dengan senyawa halogen agar reaktifitas selulosa
meningkat. Sehingga dapat berfungs sebagai makroinisiator. Dari penelitian sebelumnya
diperoleh makroinisiator terbaik berdasarkan nilai absorbansi gugus karbonil tertinggi yaitu
0,0159 pada makroinisiator CMC-Bromida dan 0,0135 pada makroinisiator MFC-Bromida
yang disintesa pada kondisi suhu 40°C dalam pelarut DM SO dan rasio selulosa/lbromida 1:6.
Hasil terbaik dari sintesa selulosa teraktifasi digunakan sebagai makroinisiator pada
kopolimerisas cangkok karet alam. Katalis Cu(l) dan Cu(ll) terbukti merupakan katalis yang
baik untuk ATRP, karena mudah teroksidasi untuk memisahkan satu elektron, memiliki
afinitas el ektron, dan dapat membentuk kompleks dengan ligan (Leonardis, 2010). Ligan yang
unggul adalah bpypiridine yang terbukti dapat mengganggu ligan nitrogen multidentat dengan
struktur yang lebih komplek, sehingga memudahkan dalam mengendalikan pembentukan
radikal (Matyjaszewski, 2001).
1. Kopolimerisasi CMC-g-Latex
Reaks substitusi yang terjadi antara gugus hidroksil pada selulosa dengan senyawa
bromida menghasilkan makroinisiator, diuji kinerjanya melalui sintesa kopolimerisas
cangkok dengan karet alam yang dapat dibuktikan melalui uji FTIR. Berikut merupakan
tabel hasil pengujian FTIR CMC sebelum preparasi, makronisiator CMC-Bromida, dan

sintesa kopolimer cangkok CMC dengan karet alam.
Tabel 10. Perubahan Gugus Fungsi M akroinisiator CM C-EBiB, CM C-g-NR

Panjang Gelombang
Gugus fungsi
CMC sebelum | 1 Bromida1:6 | CMC-g-NR
preparasi
3521,42 3406,15
3337,75 3404,85 3036,13 O-H
2726,80
2853,75
2895,38 - 596084 C-H
2925,67
1663,84 _
1646,25 171893 Cc=0
1203,24 - - Aromatic ring
1161,38 1318,01 834,80
1109,27 1011,31 926,84 C-C;CoO
1056,87 950,82 1127,90

50



1032,76 901,34 1037,73
887,69 844,14 1082,47

Tabel 10. merupakan tabel pengamatan hasil pengujian FTIR pada sampel CMC sebelum
preparasi, CMC-Bromida, dan CMC-g-NR. Pada tabel tersebut terlihat beberapa puncak
keberadaan gugus fungsi pada CMC sebelum preparasi. Adanya gugus hidroksil (OH) yang
berasal dari senyawa selulosa pada panjang gelombang 3337,75 cm. Pada panjang gelombang
1161,38 cmt; 1109,27 cmt; 1056,87 cmt; 1032,76 cm't; 887,69 cm™ menunjukan regangan
ikatan kimia C-O-C dari 3- 1,4-glycosidic yang mana kita ketahui sebagai daerah amorf pada
selulosa (Ghiska, 2017). Padatabel 10. jugaterlihat beberapapuncak keberadaan gugus fungsi
pada CMC-Bromida 1:6. Adanya gugus hidroksil (OH) yang berasal dari senyawa selulosa
pada panjang gelombang 3521,42 cm™. Selain itu juga terdapat gugus karbonil (C=0) yang
berasal dari senyawa bromida pada panjang gelombang 1646,25 cmt. Pada tabel 10. juga
terlihat beberapa puncak keberadaan gugus fungsi pada CMC-g-NR. Adanya gugus hidroksil
(OH) yang berasal dari senyawa selulosa pada panjang gelombang 3406,15 cm? dan 3036,13
cmt. Selain itu juga terdapat gugus karbonil (C=0) yang berasal dari senyawa bromida pada
panjang gelombang 1663,84 cmt dan 1718,93 cmt. Terdapat juga gugus (CH) yang berasal
dari monomer karet alam pada panjang gelombang 2726,80 cm™ ; 2853,75 cm® ; 2960,84 cn
1+2925,67 cmt. Adanya gugus hidroksil (OH), karbonil (C=0) dan (CH) menunjukkan bahwa
telah terjadi perubahan struktur antara selulosa sebelum preparasi, selulosa-bromida, dan
sintesa kopolimer cangkok selulosa dengan karet alam. Gambar 39. Hasil FTIR CMC sebelum
aktivasi, makroinisiator CM C-Bromida dengan rasio 1:6 dan sintesa kopolimer cangkok CMC
dengan karet alam.
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Gambar 39. Hasil FTIR CM C sebelum aktivasi, setelah aktivasi CM C-Br, dan kopolimer cangkok CM C-g-L atex
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Dari puncak serapan yang dihasilkan terlihat bahwa terdapat perbedaan dari gugus fungsi pada
CMC sebelum preparasi, CMC-Bromida 1:6, dan sintesa kopolimer cangkok CMC-g-NR.
Terdapat gugus hidroksil (OH) pada CMC sebelum preparasi dengan absorbansi sebesar
0,0109 ; pada CMC-Br 1:6 dengan absorbansi sebesar 0,0264 ; dan pada CMC-g-NR dengan
absorbansi sebesar 0,0104. Selain itu juga terdapat gugus karbonil (C=0) pada CMC-Br 1:6
dengan absorbansi sebesar 0,0159 dan pada CMC-g-NR dengan absorbansi sebesar 0,0107.
Terdapat juga gugus (CH) pada CMC sebelum preparasi dengan absorbansi sebesar 0,0105 dan
pada CMC-g-NR dengan absorbans tertinggi sebesar 0,0129. Dengan terjadinya perubahan
nilai absorbans tiap gugus fungs pada masing-masing sampel, maka hal ini menunjukkan
bahwa telah terjadi perubahan struktur antara selulosa sebelum preparasi, makroinisiator
selulosa bromida, dan kopolimer cangkok selulosa-g-karet alam. Berdasarkan dari hasil uji
FTIR, sintesa kopolimer cangkok CMC-g-NR berhasil karena terdapatnya gugus fungs
hidroksil (OH), karbonil (C=0), dan (CH).

Photo produk kopolimer CMC-g-latex ditampilkan pada gambar 40. berikut:

Gambar 40. Produk CM C-g-latex

2. Kopolimerisasi MFC-g-Latex

Reaks substitusi yang terjadi antara gugus hidroksil pada selulosa dengan senyawa
bromida yang menghasilkan suatu makroinisiator, diuji kinerjanya melalui sintesa kopolimer
cangkok dengan karet alam yang dapat dibuktikan melalui uji FTIR. Berikut ini merupakan
tabel hasil pengujian FTIR MFC sebelum preparasi, makronisiator MFC-Bromida, dan sintesa

kopolimer cangkok MFC dengan karet alam.
Tabel 11. Hasil FTIR MFC Sebelum Preparasi, Setelah Aktivasi, dan Kopolimer Cangkok

Panjang Gelombang

MFC sebelum ] Gugus fungsi
. MFC-Bromida 1:6 MFC-g-NR
preparasi
3367,09 3286,28
3336,63 O-H
3007,05 3035,66
2895,41 2916,86 2726,88 C-H
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Panjang Gelombang
MFC sebelum ] Gugus fungsi
. MFC-Bromida 1:6 MFC-g-NR
preparasi
2853,19
2917,52
2960,85
1661,77
1652,75 Cc=0
1737,47
1593,12 - - Aromatic ring
1160,79 1202,30 1230,60
1105,31 1160,51 1081,72
1030,31 1108,54 1017,30
C-C;C-O
1052,70 1014,13 929,68
896,58 951,77 873,57
899,53 834,88

Tabel 11. hasil pengamatan FTIR pada sampel MFC sebelum preparasi, MFC-Bromida, dan
MFC-g-NR, terlihat beberapa puncak keberadaan gugus fungsi pada MFC sebelum preparasi.
Adanya gugus hidroksil (OH) yang berasal dari senyawa selulosa pada bilangan gelombang
3336,63 cmL. Pada bilangan gelombang 1160,79 cmt; 1105,31 cm'®; 1030,31 cm't; 1052,70
cml; dan 896,58 cmt menunjukan regangan ikatan kimia C-O-C dari R- 1,4-glycosidic
diketahui sebagai daerah amorf pada selulosa (Ghiska, 2017). Dari tabel 11. terlihat beberapa
puncak keberadaan gugus fungsi hidroksil (OH) pada MFC-Bromida 1:6. Adanya gugus yang
berasal dari senyawa selul osa pada panjang gelombang 3367,09 cmt dan 3007,05 cm™. Selain
itu juga terdapat gugus karbonil (C=0) yang berasal dari senyawa bromida pada panjang
gelombang 1652,75 cm™. Beberapa puncak menunjukkan keberadaan gugus fungsi pada M FC-
0-NR, terlihat dengan adanya gugus hidroksil (OH) yang berasal dari senyawa selulosa pada
panjang gelombang 3286,28 cm™! dan 3035,66 cm™. Selain itu juga terdapat gugus karbonil
(C=0) yang berasal dari senyawa bromida pada panjang gelombang 1661,77 ct dan 1737,47
cmt. Terlihat juga adanya gugus (CH) yang berasal dari monomer karet alam pada panjang
gelombang 2726,88 cm ; 2853,19 cm® ; 2917,52 cmt ; 2960,85 ct. Adanya gugus hidroksil
(OH), karbonil (C=0), dan (CH) menunjukkan bahwa telah terjadi perubahan struktur antara
selulosa sebelum preparasi, selulosa-bromida, dan kopolimerisasi cangkok selulosa dengan
karet alam. Gambar 41. adalah hasil FTIR pada MFC sebelum preparasi, makroinisiator MFC-

Bromida dengan rasio 1.6 dan kopolimer cangkok selul osa-g-latex.
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Gambar 41. FTIR MFC sebelum preparasi, setelah aktivasi, dan kopolimer cangkok

Dari puncak serapan yang dihasilkan terjadi perubahan perbedaan dari gugusfungsi padaMFC
sebelum preparasi, MFC-Bromida 1:6 dan sintesa kopolimer cangkok MFC-g-NR. Terdapat
gugus hidroksil (OH) pada MFC sebelum preparasi dengan absorbansi sebesar 0,0104 ; pada
MFC-Br 1:6 dengan absorbans sebesar 0,0218 ; dan pada MFC-g-NR dengan absorbansi
sebesar 0,0106. Selain itu juga terdapat gugus karbonil (C=0) pada MFC-Br 1:6 dengan
absorbansi sebesar 0,0135 dan pada MFC-g-NR dengan absorbansi sebesar 0,0110. Terdapat
jugagugus (CH) pada MFC sebelum preparasi dengan absorbansi sebesar 0,0103 ; pada M FC-
Br 1:6 dengan absorbansi sebesar 0,0116 ; dan pada MFC-g-NR dengan absorbansi tertinggi
sebesar 0,0133. Dengan terjadinya perubahan nilai absorbansi tiap gugus fungsi pada masing-
masing sampel, maka hal ini menunjukkan bahwa telah terjadi perubahan struktur antara
selulosa sebelum preparasi, makroinisiator selulosa bromida, dan kopolimer cangkok selulosa-
g-karet alam. Berdasarkan dari hasil uji FTIR, sintesa kopolimer cangkok MFC-g-NR berhasil
karena terdapatnya gugus fungsi hidroksil (OH), karbonil (C=0), dan (CH).

Produk kopolimer MFC-g-latex dapat dilihat pada gambar 42.

Gambar 42. Produk M FC-g-latex
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3. Kopolimerisas Onggok-g-L atex

Reaks substitusi yang terjadi antara gugus hidroksil pada selulosa dengan senyawa
bromida yang menghasilkan suatu makroinisiator, diuji kinerjanya melalui sintesa kopolimer
cangkok dengan karet alam yang dapat dibuktikan melalui uji FTIR. Berikut ini merupakan
tabel hasil pengujian FTIR onggok sebelum preparasi, makronisiator Onggok-Bromida, dan

sintesa kopolimer cangkok onggok dengan karet alam.
Tabel 12. Hasil FTIR Onggok Sebelum Preparasi, Setelah Aktivasi, dan Kopolimer Cangkok

Panjang Gelombang
Onggok sebelum Onggok-Bromida Onoaok-a-NR Gugusfungsi
preparasi 1:3 9g0K-g
3336,01 3336,17 gggggg O-H
2960,85
2920,53 ggggi C-H
2726,93
1633,61 S c=0
1605,52 L
124117 Aromatic ring
s |2
1081,92
1030,32 1006,48 1033,86 C-C;C-O
929,77
951,05 874,16
834,92

Tabel 12. merupakan hasil pengamatan pengujian Fourier Transform Infrared
Soectroscopy (FTIR) pada sampel onggok sebelum aktivasi, Onggok-Bromida, dan Onggok-
0-NR. Pada tabel tersebut terlihat beberapa puncak keberadaan gugus fungsi pada onggok
sebelum aktivasi dengan adanya gugus hidroksil (OH) yang berasal dari senyawa selulosa pada
bilangan gelombang 3336,01 cm™ dan 2920,53 cm. Pada bilangan gelombang 1030,32 cmt
menunjukan regangan ikatan kimia C-O-C dari 3~ 1,4-glycosidic yang mana kita ketahui
sebagai daerah amorf pada selulosa (Ghiska, 2017). Dari table 12 menunjukkan beberapa
puncak keberadaan gugus fungsi pada Onggok-Bromida 1:3, dengan adanya gugus hidroksil
(OH) yang berasal dari senyawa selulosa pada panjang gelombang 3336,17 cm. Serta gugus
karbonil (C=0) yang berasal dari senyawa bromida pada panjang gelombang 1633,61 cm™.
Menunjukkan adanya perubahan gugus fungsi dari Onggok-Bromida menjadi Onggok-g-NR.
Dengan adanya gugus hidroksil (OH) yang berasal dari senyawa selulosa pada panjang
gelombang 3285,22 cmt dan 3036,25 cmt dan gugus karbonil (C=0) yang berasal dari
senyawa bromida pada panjang gelombang 1738,86 cm ™ dan 1648,58 cmt, serta adanya gugus
(CH) baru yang berasal dari monomer karet dlam pada panjang gelombang 2960,85 cm™ ;
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2917,33 cmt ; 2852,74 cmt ; 2726,93 cmt. Adanya gugus hidroksil (OH), karbonil (C=0),
dan (CH) menunjukkan bahwa telah terjadi perubahan struktur antara selulosa sebelum
aktivasi, selulosa-bromida, dan kopolimer cangkok selulosa-g-latex. Gambar 43. hasil FTIR
pada onggok sebelum aktivasi, makroinisiator Onggok-Bromida dengan rasio 1:3, dan

kopolimer cangkok selul osa-g-latex.

)

1 FF--- Onggok sebelum prepamasi
534 [----- Cnggok-Br (1:3)
— COinggok-g-MNR

40 T T T T T T T T T T T T T T
400 3500 FI000 2500 2000 1500 1O 500

Panjang Gelombang {(cm™)
Gambar 43. Hasil FTIR onggok sebelum aktivasi, setelah aktivasi, dan kopolimer cangkok

Dari puncak sergpan yang dihasilkan terlihat adanya perbedaan gugus fungs pada onggok
sebelum aktivasi, Onggok-Bromida 1:3, dan kopolimer cangkok Onggok-g-latex. Gugus
hidroksil (OH) pada onggok sebelum aktivasi memiliki absorbansi sebesar 0,0109 ; pada
Onggok-Br 1:3 memiliki absorbansi sebesar 0,0264 ; dan pada Onggok-g-NR dengan
absorbansi sebesar 0,0104. Selain itu jugaterdapat gugus karbonil (C=0) pada Onggok-Br 1:3
dengan absorbansi sebesar 0,0159 dan pada Onggok-g-NR dengan absorbansi sebesar 0,0107.
Terdapat juga gugus (CH) pada onggok sebelum preparasi dengan absorbansi sebesar 0,0105
dan pada Onggok-g-NR dengan absorbans tertinggi sebesar 0,0129. Dengan terjadinya
perubahan nilai absorbansi tiap gugus fungs pada masing-masing sampel, maka hal ini
menunjukkan bahwa telah terjadi perubahan struktur antara selulosa sebelum aktivas,
makroinisiator selulosa bromida, dan kopolimer cangkok selulosa-graft-karet aam.
Berdasarkan dari hasil uji FTIR, sintesa kopolimer cangkok Onggok-g-NR berhasil karena
terdapatnya gugus fungsi hidroksil (OH), karbonil (C=0), dan (CH).

Berikut ini merupakan tabel hasil pengujian FTIR. sintesa kopolimer cangkok CMC dengan

karet alam dan sintesa kopolimer cangkok MFC dengan karet alam.
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Tabel 13. Hasil FTIR CMC-g-NR dan MFC-g-NR

Bilangan Gelombang ¢ .
CMC-gNR | MFC-gNR | OnggokgNR | Gusus fungsi
3406,15 3286,28 328522 o
3036,13 3035,66 3036,25
2726,80 2726,88 2017,33
2853,75 2853,19 2960,85 -
2960,84 2017,52 2852,74
2025,67 2960,85 272693
1663,84 1661,77 1648,58 0
171893 1737,47 1738,86
834,80 1230,60 1231,63
926,84 1081,72 1126,79
1127,90 1017,30 1081,92
1037,73 929,68 1033,86 cC;CO
1082,47 873,57 929,77
834,88 874,16
- 834,92

Tabe 13. merupakan tabel pengamatan hasil pengujian FTIR pada sampel CMC-g-NR, MFC-
0-NR, dan Onggok-g-NR. Pada tabel 1.12 juga terlihat beberapa puncak keberadaan gugus
fungs pada CMC-g-NR. Adanya gugus hidroksil (OH) yang berasal dari senyawa selulosa
pada panjang gelombang 3406,15 cm™ dan 3036,13 cm™. Sdlain itu juga terdapat gugus
karbonil (C=0) yang berasal dari senyawa bromida pada panjang gelombang 1663,84 cm™ dan
1718,93 cmt. Terdapat juga gugus (CH) yang berasal dari monomer karet alam pada panjang
gelombang 2726,80 cm™ ; 2853,75 cm® ; 2960,84 cm? ; 2925,67 cmL.

Tabel 13 menunjukkan beberapa puncak keberadaan gugus fungsi pada MFC-g-NR. Adanya
gugus hidroksil (OH) yang berasal dari senyawa selulosa pada panjang gelombang 3286,28
cm?t dan 3035,66 cm. Selain itu juga terdapat gugus karbonil (C=0) yang berasa dari
senyawa bromida pada panjang gelombang 1661,77 cm™ dan 1737,47 cm. Terdapat juga
gugus (CH) yang berasal dari monomer karet alam pada panjang gelombang 2726,88 cm™ ;
2853,19cm?; 2917,52 cm ; 2960,85 cm'. Dibawah ini terdapat grafik hasil FTIR padaCMC-
g-NR dan MFC-g-NR.

Pada tabel 13. juga terlihat beberapa puncak keberadaan gugus fungsi pada Onggok-g-NR.
Adanya gugus hidroksil (OH) yang berasal dari senyawa selulosa pada panjang gelombang
3285,22 cm! dan 3036,25 cm™. Selain itu juga terdapat gugus karbonil (C=0) yang berasal
dari senyawa bromida pada panjang gelombang 1648,58 cm™ dan 1738,86 cm™. Terdapat juga
gugus (CH) yang berasal dari monomer karet alam pada panjang gelombang 2960,85 cm™ ;
2917,33 cmt ; 2852,74 cm? ; 2726,93 ct. Gambar 44. hasil FTIR pada CMC-g-NR, MFC-
0-NR, dan Onggok-g-NR.
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Gambar 44. Hasil FTIR CM C-g-NR, MFC-g-NR, dan Onggok-g-NR

Dari puncak serapan yang dihasilkan terlihat bahwa terdapat perbedaan dari hasil gugus
fungs O-H yang di dapatkan pada CMC-g-NR, MFC-g-NR, dan Onggok-g-NR. Pada CMC-
g-NR memiliki gugus hidroksil (OH) dengan absorbansi sebesar 0,0104 ; pada MFC-g-NR
memiliki gugus hidroksil (OH) dengan absorbansi sebesar 0,0106 ; dan pada Onggok-g-NR
memiliki gugus hidroksil (OH) dengan absorbansi sebesar 0,0109. Dari hasil puncak serapan
terdapat perbedaan hasil gugus karbonil (C=0) dimana pada CMC-g-NR dengan absorbansi
sebesar 0,0107; pada MFC-g-NR memiliki gugus karbonil (C=0) dengan absorbansi sebesar
0,0110; dan pada Onggok-g-NR memiliki gugus karbonil (C=0) dengan absorbansi sebesar
0,0106. Terdapat juga gugus (CH) pada CMC-g-NR dengan absorbansi tertinggi sebesar
0,0129 ; padaMFC-g-NR dengan absorbansi tertinggi sebesar 0,0133 ; dan pada pada Onggok-
0-NR dengan absorbansi tertinggi sebesar 0,0108. Berdasarkan dari hasil uji FTIR, diketahui
bahwa sintesa kopolimerisasi yang terbaik adalah MFC-Bromidakarenanilai absorbans gugus
(CH) tertinggi yaitu 0,0133.

Produk kopolimer onggok-g-latex dapat dilihat pada gambar 45 berikut:

-W‘

A>T f
. =

Gambar 45. Produk Onggok-g-latex
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5.1.4. Blending Latex Dengan Selulose

Karakteristik Pematangan Komposit Karet Alam/Selulosa dengan Varias Jenis Selulosa
dan Bahan Penyambung

Tabel 2 menyajikan data karakteristik pematangan komposit karet al am/sel ulosadengan variasi
jenis selulosa dan bahan penyambung menggunakan alat Rheometer MDR 2000. Dari tabel
terlihat komposit C dan F tidak dapat ditentukan karakteristik pematangannya sehingga
komposit tersebut tidak dapat dibentuk menjadi vulkanisat dan diuji sifat fiskanya. Sedangkan
komposit H dan | tidak dapat ditentukan waktu scorchnya (TS;) karena terlalu pendek.
Komposit C dan F menggunakan selulosa yang berbeda tetapi bahan penyambungnya sama
yaitu anhidridamal eat. Datatersebut menunjukkan bahwa anhidrida maleat kurang kompatibel
untuk digunakan sebagai bahan penyambung pada komposit karet alam/selulosa terutama
untuk jenis selulosa dari alam seperti serbuk selulosa dan selulosa onggok. Sedangkan untuk
selulosa sintetik seperti CMC, anhidrida maleat dapat kompatibel digunakan sebagai bahan
penyambung namun data Rheometer ini harus didukung dengan data sifat fisikadari vulkanisat
yang dihasilkannya. Data sifat fisika vulkanisat disgjikan pada Tabel 3.

Tabel 14. Tabel karakteristik pematangan komposit dengan variasi selulosa dan bahan penyambung

Rheometer Kompon

Compound Rheometer A B ¢ D E F G H I
Smax-Smin 2,08 2,12 NA 202 219 NA 2,17 1,98 1,12
Smax 2,27 2,37 NA 213 234 NA 2,26 2,14 1,31
Smin 0,19 0,25 NA 0,11 0,15 NA 0,09 0,16 0,19
Too 5,22 7,08 NA 1053 7,36 NA 11,58 8,1 19,58
TS 6,09 8,27 NA 1527 7,59 NA 1231 NA NA

Secara visual, homogenitas komposit dapat dilihat dari permukaan kompon setelah digiling di
dalam mesin giling terbuka (two-roll open mill) seperti yang ditunjukkan pada Gambar 2.
Gambar 46. menyagjikan hasil giling untuk komposit dari selulosa serbuk menggunakan bahan
penyambung hexamine/resorcinol (@) dan anhidrida maleat (b). Dari gambar dapat dilihat
bahwa hasil gilingan (a) secara visua relatif lebih homogen dan permukaannya lebih halus
dibandingkan dengan (b). Hasil yang sama juga diberikan untuk komposit karet alam/selulosa
yang menggunakan selulosa onggok dan CMC. Hasil gilingan komposit yang menggunakan
anhidrida maleat sebagai bahan penyambung relatif kasar dan kurang homogen dibandingkan

dengan yang menggunakan hexamine/resorcinol sebagai bahan penyambung.
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Gambar 46. Hasilhiiiﬁg Komposi;[ S;Iuloré;k’};\ret Alam '
Karakteristik Sifat Fislk Komposit Karet Alam/Selulosa Dengan Variasi Jenis Selulosa

Penambahan selulosa sebagai bahan pengisi untuk komposit karet alam/selulosa
berpengaruh terhadap sifat fisik dan mekanik dari kompositnya. Hasil pengujian sifat fisik
untuk kesembilan vulkanisat dapat dilihat pada Tabel 15.

Tabed 15. Sifat fisika komposit karet alam/selulosa dengan varias jenis selulosa dan
bahan penyambung

Sifat Fisika Vulkaniset

: , Vul canized
Physical Properties A B c D E E G H I
Kekerasan (Shore A) 47 55 45 53 40 45 31
Kuat tarik (MPa) 6,5 75 6,9 8 101 112 33
Perpanjangan putus 720 570 670 520 700 600 780
(%)
Kuat sobek (MPa) 20,7 24 21,2 30,1 204 254 135
Pampatan tetap, % 16,95 14,38 17,3 18,07 1413 136 352
suhu 27+2 °C 6 9 4
Pampatan tetap, % 6,36 7,33 782 545 7 4,38 16,3
suhu -5+2 °C
Ketahanan  pantul 65 69,5 67 715 645 685 61
(%)

Pengaruh terhadap kekerasan (hardness)

Pengaruh selulosa terhadap tingkat kekerasan pada komposit karet alam/selulosa dapat
dilihat pada Tabel 15. Penambahan selulosa sebagai bahan pengisi cenderung meningkatkan
kekerasan sebesar 5-7 satuan Shore A (kekerasan awal karet dlam 40 Shore A). Kenaikan
tingkat kekerasan dapat disebabkan karena penambahan sel ulosa menyebabkan komposit |ebih
berisi karena selulosa mengisi bagian-bagian kosong dari struktur komposit akibatnya
komposit menjadi lebih keras. Semakin banyak selulosa yang ditambahkan, kompon semakin
rapat dan padat sehingga kompon semakin keras (Handayani dkk., 2018). Penambahan bahan

penyambung hexamine/resorcinol kembali meningkatkan kekerasan komposit karet
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alam/selulosa sebanyak 5-8 satuan Shore A. Ha ini dapat disebabkan karena bahan
penyambung meningkatkan interaksi karet alam-filler sehingga struktur komposit menjadi
lebih rapat dan padat akibatnya kekerasan komposit meningkat.

Hasil terbalik ditunjukkan oleh komposit | yang menggunakan CMC dan bahan
penyambung anhidrida maleat, kekerasannya justru menurun cukup tajam sekitar 9 satuan
Shore A. Diduga penambahan anhidrida maleat ke dalam komposit karet alam/CMC tidak
berperan sebagai bahan penyambung tetapi anhidrida maleat berperan seperti bahan pelunak
untuk melunakkan karet alam akibatnya kekerasan komposit karet alam/CM C menurun.

Pengaruh terhadap kuat tarik (tensile strength)

Pengaruh selulosa terhadap kuat tarik pada komposit karet alam/selulosa dapat dilihat
pada Tabel 15. Komposit dengan menggunakan CM C memberikan hasil kuat tarik yang lebih
baik (mencapai lebih dari 10 MPa) dibandingkan selulosa lainnya. Penggunaan bahan
penyambung hexamine/resorcinol cenderung meningkatkan kuat tarik 1-2 MPa pada semua
jenis selulosa. Kenaikan kuat tarik dapat disebabkan penambahan selulosa memperkuat
interaks  karet-filler, sehingga meningkatkan elastisitas komposit karet alam/selulosa
(Handayani dkk., 2018).

Hasil terbalik ditunjukkan oleh komposit | yang menggunakan CMC dan bahan
penyambung anhidrida maleat, kuat tariknya justru menurun cukup tajam sekitar 7 MPa. Hal
ini dapat disebabkan karena anhidrida maleat merupakan bahan penyambung yang kurang baik
untuk komposit karet alam/selul osa sehingga penambahan bahan tersebut justru melemahkan

interaksi karet dam-filler sehingga elastisitas komposit karet alam/selulosa menurun.

5.2. Luaran yang Telah Dicapai
5.2.1. HKI (Prototipe, Produk)
Produk yang dihasilkan dari penelitian Stranas Konsorsium ITI-UI-UNILA-Balai
Karet, antaralain adalah:
1. Produk MFC dari TKK S dan Onggok
Y ang telah diperoleh adalah produk MFC dari TKK'S, sedangkan untuk Onggok
masih dalam pengujian. Untuk MFC telah diproduksi skala pilot dan memperoleh
pendanaan PPBT 2018.
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Gambar 47. Produk MFC dari TKKS

2. Produk Makroinisiator Selulose-EBiB
Prototipe produk macroinisiator yang diperoleh diantaralain adalah:
a CMC-EBIiB
b. MFC-EBIiB
c. ENR-EBIB
Untuk Onggok masih belum menunjukkan hasil yang stabil dan masih perlu
pengembangan. Untuk ketiga prototipe makroinisiator perlu dilakukan scale-up.
Gambar 48. Menunjukkan prototipe makroinisiator yang diperoleh

Gambar 48. Prototipe M akroinisiator a. CMC-EBIB, b. MFC-EBIB, c.ENR-EBIB

3. Produk Kopolimer Selulose-g-Latex dan ENR-g-PMMA

Gambar 49. Produk ENR-g-PMMA

4. Produk TPE Crumb rubber/Selulose/Selulose-g-L atex
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Gambar 50. Prototipe TPE Selulose/L atex/Aditif

5.2.2. Publikas (Jurna, Conference, Seminar dan Proceeding)

Publikasi yang telah dihasilkan dari kegiatan Hibah Stranas Konsorsium 2018-ITI
adalah:

1

1 paper telah terbit di jurnal nasional “Jurnal Penelitian Karet” dengan link berikut:
http://ejournal .puslitkaret.co.id/index.php/jpk/article/view/582, dengan  DOI:
https://doi.org/10.22302/ppk.jpk.v36i2.582, terakreditasi Dikti nomor:
703/AU3/P2MI-LIPI1/10/2015 dan RistekDikti nomor 30/E/K PT/2018, accepted: 1-
September 2018, el SSN: 2503-0469 | pl SSN: 0852-808X, index Sinta: Hindex: 4,
Hsindex: 3. (lampiran 1)

1 paper submitted di Journa of Renewable Material, ISSI 2164-6341. Journal
Quarter Q2, IF 1,263, terindeks scopus dan Thomson Reuters Web of Science
(WQS)

International Conference: 13" Joint Conference on Chemistry- Semarang, 2018
telah terlaksana pada tanggal 7-8 September 2018. 1 paper presentasi oral dan 1

paper presentasi poster. (lampiran 1)

Proceeding International, submit ke 10P conference proceeding: Materials and
Engineering terindex Scopus, SIR dan Compendex, Doi:10.1088/issn.1757-899X,
Online ISSN: 1757-899X, Print ISSN: 1757-8981, (lampiran 1)

Seminar Nasiona SNP XII “IMMT-FTUI” presentasi poster” Preparas Serat
Selulose Dari Tandan Kosong Kelapa Sawit” pada tangga 4 November 2018.

Buku Ajar (draft)
Buku Ajar baru berupa draft yang belum lengkap dengan judul “Amylopectin-g-Poly

(hexyl metacrylate): Sintesa, Karakteristik dan Aplikasi” (lampiran 3)

Draft Patent

Draft Patent: Komposit Karet Alam Dengan Microfibrilated Cellulose (Mfc) Dari
Tandan Kosong Kelapa Sawit (TKKYS).
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BAB 6. RENCANA TAHAPAN BERIKUTNYA

Rencana tahap berikutnya adalah:

1.

o g b~ w

Memperbaiki kualitas modifikas serat Onggok dan MFC untuk meningkatkan
performance dari kopolimer cangkok terhadap latex.
Melakukan scale-up macroinisiator untuk meningkatkan performance pada TPE yang
dihasilkan.
Melakukan blending latex/selulose dengan selulose-g-latex sebagai bantalan jembatan
Pengujian komposit latex untuk aplikasi tertentu
Pengujian NMR dan karakteristik lain untuk mempertegas paten yang dihasilkan.
Menyel esaikan draft paten dan buku gar

a. Submit draft paten

b. Membuat draft patent untuk komposit bantalan jembatan
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BAB 7. KESIMPULAN DAN SARAN

Dari penelitian ini dapat disimpulkan bahwa sampai saat ini telah dihasilkan produk yang
diharapkan dari penelitian Stranas Konsorsium berupa MFC, makroinisiator selulose-EBiB
serta produk kopolimer selulose-g-Latex. Untuk kedepannya masih perlu dilakukan perbaikan
kualitas produk dan pengujian karakteristik kopolimer selulose-g-Latex. Untuk drafting paten
komposit selulose/latex/ selulose-g-latex masih diperlukan tambahan pengujian untuk
memastikan bahwa paten yang dibuat adalah temuan baru.
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1. Artikel ilmiah (draft, status submission atau reprint)
2. HKI, publikasi dan produk penelitian lainnya
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1. Artikel lImiah
a. Jurna Nasiona
1 paper telah terbit di jurnal nasional “Jurnal Penelitian Karet” dengan link
berikut: http://ejournal.puslitkaret.co.id/index.php/jpk/article/view/582, dengan
DOI: https://doi.org/10.22302/ppk.jpk.v36i2.582, terakreditasi Dikti nomor:
703/AU3/P2MI-LIPI/10/2015 dan RistekDikti nomor 30/E/KPT/2018,
accepted: 1-September 2018, elSSN: 2503-0469 | pISSN: 0852-808X, index
Sinta: Hindex: 4, Hsindex: 3.
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ABSTRACT
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Abstract. In this research, behavior of Ap-g-PHMA as a compatibilizer on isotactic
polypropylene (iPP)/ kenaf fibers composites were studied. In order to improve interfacia
interaction between hydrophilic kenaf fiber and hydrophobic matrix PP, Hexyl Methacrylate
(HMA) grafted to Amylopectin (Ap-g-PHMA) is used as a compatibilizer. FE-SEM
microscopy, FTIR, DSC, TGA and mechanica testing were used for the composites
characterization. The properties of binary and ternary systems have been analyzed asafunction
of both fiber and compatibilizer content. All compatibilized systems showed enhanced fiber
dispersion and interfacia adhesion. It was found that using Ap-g-PHMA has significant effect
on composite properties. Fiber loading at 40% ratio showed very good effect regarding to
mechanical properties with 1% compatible agent. It is concluded, that incorporation of
coupling agent had shown better result than that of without it at a certain level of fiber loading.

Keywords: Compatibilizer, Ap-g-PHMA, Polypropylene/Kenaf fiber, morphology,
mechanical and thermal properties.

1. Introduction

Polymer composites-based on natura fibers are currently of concern in the innovation of
materia sfor various applications, such asautomotive, building, appliance, packaging materials
as well as biomaterials. The main advantages of natural fibers are biodegradable , renewable,
low cost, low density and high toughness. Unfortunately their compatibility between fiber and
the polymer matrix is very weak, has low fiber digpersion, such as too low moisture barriers,
there by decreasing material performance. In addition, polymer composites -based on natural
fibers will give great impact on the composite nature, which is related to particle size,
dispersion and geometry of thefiller in the matrix. In order to enhance the interaction between
fibers and polymers, surface modification of fibers and polymer functional is needed, as well
as the necessary addition of compatibilizer [1]. To improve interfacial adhesion in composites
with natura fibers can be treated by physical / chemical fiber interface or using specific
compatibilizer. Chemical modification using compatible agent reactive group, such as using
the hydroxyl functional groups of the fiber surface, while the other side isleft to copolymerize
with the matrix, isa very interesting way to allow the formation of covalent bonds between
fibers and matrix, so as to improve mechanical propertieg2]. More than forty subtances as
compatible agents have been used in production and research areas. Among these materials,
one of the most popular is the MAPP. With MAPP, it is found that the interfacial bonding
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Abstrak

Kopolimerisasi cangkok NR-g-PMMA telah disintesis dengan mereaksikan ENR-EBiB dan MMA
dalam pelarut campuran toluen-air melalui metode ATRP. Kopolimer cangkok NR-g-PMMA
diperoleh melalui tiga tahap reaksi, yaitu reaksi epoxidasi NR dengan asam format dan hidrogen
peroksida dalam surfaktan Poly(ethylene oxide fatty alcohol) hexadecylether (Teric) dan air
menghasilkan Epoxidasi Natural Rubber (ENR), dilanjutkan tahap reaksi substitusi ENR dengan
Ethyl Bromo iso Butirat (EBiB) menghasilkan makroinisiator ENR-EBIB, sebagai komonomer pada
reaksi pencangkokan dengan MMA dengan bantuan ligan komplek 2-2° Bipyridine/CuCl/CuCl;
sebagai inisiator dalam campuran pelarut toluen-air. Derajad kopolimerisasi cangkok NR-g-PMMA
ditentukan dengan membandingkan signal 'H-NMR pada 3.57 ppm yang merupakan proton pada
gugus —OCH3 pada PMMA yang tercangkok dalam NR-g-PMMA dengan seluruh sinyal proton pada
NR-g-PMMA.

Kata kunci: NR, PMMA, NR-EBIiB, TPE NR-g-PMMA, ATRP

ABSTRACT

Graft copolymerization of NR-g-PMMA has been synthesized by reaction between NR and MMA in a
toluene-water mix-solvent media. Graft copolymer of NR-g-PMMA was carried out through third step
reaction, i.e. the first step of epoxidation between NR and formic acid in hydrogen peroxide Poly
(ethylene oxide fatty alcohol) hexadecyl ether (Teric) and water surfactant. The second step, the
reaction between ENR and Ethyl Bromo iso-butyrate (EBiB) was resulting macro-initiator to be used
as co-monomer in graft copolymerization with MMA using initiator 2-2 'Bipyridine / CuCl / CuCI2 as
ligand in a mixture of toluene-water solvent. The degree of NR-g-PMMA graft copolymerization is
determined by 1H-NMR by comparing the signal at 3.57 ppm which is a proton in the -OCH3 group
of PMMA grafted in NR-g-PMMA.

Keywords: NR, PMMA, NR-EBiB, TPE NR-g-PMMA, ATRP

Pendahuluan
Karet Alam atau yang dikenal dengan cis-1,4-polyisoprene diperoleh dari tanaman Hevea

brasiliensis memiliki beberapa sifat khusus, yaitu ketahanan yang tinggi, kekuatan mekanik dan
fatigue resistance [1]. Aplikasi karet alam telah diterapkan di berbagai produk seperti ban otomotif,
sarung tangan medis dan segel karet. Kesadaran pada isu lingkungan, mengakibatkan penggunaan
polimer turunan minyak bumi mulai ditinggalkan dan menggantinya dengan sumber daya
terbarukan seperti karet alam dan serat alam. Modifikasi karet dam menjadi materia baru yang
memiliki nilai tambah lebih tinggi dengan karakteristik baik sangat dihargai. Beberapa kelemahan
karet alam seperti rendahnya panas dan ketahanan pada ozon serta ketahanan terhadap minyak
yang buruk disebabkan penggunaan bahan alam tidak jenuh dan bersifat hidrofobik. Berbagai
modifikasi kimia karet alam telah dilaporkan diantaranya epoksidasi, hidrogenasi dan maleinisas
termasuk degradasi dan transformasi karet alam menjadi bahan fotosensitif. Selain itu,
kopolimerisasi cangkok metil metakrilat (MMA) pada karet alam telah lama diselidiki untuk
memasukkan karakter plastik ke dalam bahan elastomer. Materia ini dikenal dengan thermoplastic
elastomer (TPE), TPE adalah material yang bersifat termoplastik dan elastis. Sifat tersebut
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Abstract

Sorghum is mainly used as raw material for producing sugar and syrup. The waste sorghum stem which contains around 40-
44% wiw of cellulose has not been utilized for producing higher value products. This work is aimed to study the
characteristics of microfiber cellulose (MFC) produced from waste sorghum stem. To produce MFC, the amorphous part
presence in the fiber such as hemicellulose and lignin has to be removed through chemical process. This study compared two
methods for preparing the waste sorghum stem i.e. 1) Alkalization 1-Hydrolysis-Alkalization 2-Acetylation and 2)
Alkalization-Bleaching-Acetylation. Thermal stability, crystallinity, morphology, and functional group analysis are the
parameters measured in this research. The method that produce MFC with better quality was the first method. The MFC has a
significant reduction of amorphous fraction with crystallinity index of 81.07%. From [STA analysis it was found that the
MFC product was able to endure the thermal treatment at 3150C without any significant weight loss..

Keywords: waste sorghum stem; fiber; microfiber cellulose; alkalization; bleaching

microfiber cellulose (MFC), has the ability to reinforce the

1. Introduction biopolymer [4]. It is crucial that the fiber must be sufficiently

Sorghum is mainly used as raw materia for producing
sugar [1]. The waste sorghum stem contains cellulose,
hemicellulose, and lignin with composition around 40-44%
wiw, 27-35% w/w, and 18-20% wi/w respectively [2]. The
natural fiber that presence in the waste sorghum stem has not
been optimally utilized for producing higher value product.

Cellulose fiber receives agreat deal of interest considering
the ability of this material on increasing the biodegradability
of a polymer. Biopolymer is the current trend especidly in
research regarding advanced material so that the usage of
petroleum based polymer can be reduced. The cellulose fiber
for biopolymer application is usually in a form of micro fiber
with size <100 | m [3]. This fiber, which is known as

XXXX-XXXX/ XX/ XXXXXX

small in size in order to improve the mechanical strength of
the biopolymer [5].

In MFC production from cellulose, the impurities such as
wax and oil as well as amorphous fraction such as
hemicellulose and lignin have to be removed first. There are
three common methods to synthesize cellulose fiber,
mechanical, chemica or enzymatic. Mechanical methods
involve crushing and grinding while chemical method
employs akalization, hydrolysis, bleaching, acetylation, and
another chemical treatment. Endoglucanase is commonly
used in synthesizing cellulose fiber through enzymatic
method [6].

Former studies synthesized cellulose from sorghum plant
by ‘combining mechanicaland chemical methods {7]. This

© xxxx |OP Publishing Ltd
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Deskri psi

KOMPOSIT KARET ALAM DENGAN MICROFIBRILLATED CELLULOSE (MFC)
DARI SERAT TANDAN KOSONG KELAPA SAWIT (TKKS)

Bidang Teknik Invensi

Invensi ini berhubungan dengan suatu konposit antara
karet al am dengan microfibrillated cellulose (MC)dari serat
Tandan Kosong Kelapa Sawit (TKKS)untuk neningkatkan kekuatan
sobek dari karet alamyang dapat diaplikasi kan pada ban dal am
kendaraan bernotor yang menbutuhkan kekuatan sobek cukup

tinggi.

Latar Belakang Invensi

Karet al amyang di kenal dengan 1, 4-polii soprena nerupakan
makronmol ekul alami yang meniliki sifat spesial yaitu elastis
dan fleksibel, namun kuat tarik dan ketahanan sobek yang rendah
nmerupakan kel emahan utama dari produk karet alam Senentara
itu selulosa adal ah konponen utama dari dinding sel tumbuhan
dan bahan bangunan dasar bagi banyak tekstil dan kertas.
Sel ul osa tidak dapat dicerna ol eh manusia, hanya dapat dicerna
ol eh hewan yang nemiliki enzim selulase. Selulosa memlik
struktur kima seperti pada pati, sehingga nodifikasi selul osa
dapat dilakukan untuk menggantikan peran pati sebagai bahan
pengi si (Handayani et al., 2017; Chalid et al., 2014; Chalid
et al., 2015). Karet al am dan selul osa nerupakan dua nateria
yang menmiliki konpatibilitas yang sangat berbeda. Perpaduan
karet alam dengan bahan pengisi selulosa diharapkan dapat
menj adi konposit dengan kekuatan yang | ebi h bai k.

Selama ini, bahan pengisi untuk konmpon karet alam yang
bi asa di gunakan adal ah carbon black dan silika. Nanun, bahan
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Uraian Lengkap Invensi

Formul a konposit karet alam MFC dari serat TKKS telah
di buat nenggunakan 2 bahan penyanbung (coupling agent) yang
unmum di gunakan untuk penbuatan barang jadi karet yaitu
heksam n/resorcinol dan anhidrida naleat. Konposisi konposit
yang di buat mengandung: 1) karet al am sebanyak 100 bsk sebagai
bahan baku; 2) MC sebanyak 25 bsk sebagai bahan baku; 3) seng
oksi da sebanyak 5 bsk sebagai aktivator; 4) asam stearat
sebanyak 2 bsk sebagai aktivator; 5) CBS (N-cyclohexyl-.
Benzothiazole Sulfonamide) Sebanyak 1,4 bsk sebagai bahan
pencepat ; 6) ™™ (2,2,4-Trimethyl-1,2-Dihydroquinoline)
sebanyak 1,5 bsk sebagai antioksidan; 7) gliserol sebanyak 3
bsk sebagai bahan pem astis, 8) sul fur sebanyak 1,7 bsk sebaga
bahan penvul kani sasi, dan 9) heksam n/resorci nol nmasi ng- nasi ng
sebanyak 3 bsk sebagai bahan penyanbung atau 9) anhidrida
mal eat sebanyak 3 bsk sebagai bahan penyanbung. Adapun sebaga
kontrol dibuat fornula konposit yang tidak nenggunakan bahan
penyanbung.

Senua bahan-bahan tersebut kenudian digiling di dalam
mesin giling terbuka dua roll (two roll open mill) hingga
di perol eh konposit yang honogen. Sel anj ut nya komposit tersebut
diuji kekuatan sobeknya, hasilnya komposit yang menggunakan
heksam n/ resor ci nol sebagai bahan penyanbung nenberi kan nil ai
kekuat an sobek |ebih besar (41,7 MPa) dibandi ngkan konposit
yang nenggunakan bahan penyanbung anhidrida naleat (30,1) dan
konposit yang tidak menggunakan bahan penyanbung (35 MPa).
Dengan demni ki an penggunaan M-C sebagai bahan pengisi pada
komposit karet alam MFC terbukti dapat neningkatkan kekuatan
sobek konposit yang di hasil kannya.
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Suatu konposisi konposit karet alam dengan MC yang
mengandung: 100 bsk karet alam 25 bsk MC, 3 bsk
heksami n/resorcinol, 5 bsk seng oksida, 2 bsk asam
stearat, 1,4 bsk CBS, 1,5 bsk TMQ 3 bsk gliserol, dan
1,7 bsk sulfur nenghasil kan kuat sobek 41,7 MPa, lebih
tinggi dibandi ngkan kuat sobek komposit yang nenggunakan
bahan penyanbung anhidrida maleat (30,1) dan konposit
yang tidak menggunakan bahan penyanbung (35 MPa).

Konposi si konposit antara karet alam dengan selul osa
sebagai mana pada klaim1l di atas dapat nengandung senyawa
| ain sebagai aditif sesuai dengan spesifikasi produk yang

di i ngi nkan.
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ini nmemliki kelemahan, yaitu dari segi harga dan ket ersedi aan

Bahan-bahan ini berasal dari sunber yang tidak dapat
di per baharui dengan harga relatif mahal. Selain itu, silika
juga nmemliki kel emahan yaitu nenghasil kan abu dalam jum ah
banyak saat ban bekas di buang deng an cara di bakar. Penggunaan
sel ul osa sebagai bahan pengi si dapat nengatasi masal ah- masal ah
tersebut sebab selulosa merupakan polimer alam yang cukup
nel i npah, nudah diperoleh, dapat diperbaharui, dan nudah
di buang.

Setiawati dkk. (2015) telah nencoba menbuat konposit
karet alanfselulosa dari TKKS dengan variasi massa selul osa
(0, 5, 10, dan 15 bsk) dimana sel ul osa yang dihasil kan dal am
ukuran nano (nanoselul osa). Hasilnya nenunjukkan bahwa kar et
al aml sel ul osa dengan jum ah selulosa 15 bsk nemliki nilai
tegangan dan nodulus Young tertinggi masing-masing sebesar
15,2x107 NNm? dan 1,504x107 N m?.

Ringkasan Invensi

Bertitik-tolak dari hal-hal tersebut di atas, dan untuk
menberi kan hasil yang lebih baik dan |ebih senpurna, maka
tujuan dari invensi ini adalah untuk nenghasilkan konposit
karet al am selul osa dengan kekuatan sobek yang cukup baik
sehi ngga dapat di kenbangkan untuk bahan baku penbuat an produk
yang menbut uhkan kekuat an sobek cukup tinggi seperti ban dal am
sepeda dan sarung tangan. Sel ul osa yang di gunakan berasal dari
serat TKKS nelalui proses kinia neghasilkan selulosa dalam
ukuran m kro (MFC) yang secara proses |ebi h mudah dan harganya
| ebi h nurah dari pada nanosel ul osa.

Masih nenjadi tujuan lain dari invensi ini adalah
meni ngkat kan persentase Tingkat Kandungan Dal am Negeri ( TKDN)
pada produk-produk yang sel ana ini bahan bakunya masi h inpor,

sal ah satunya adal ah ban dal am kendaraan ber not or.
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Abstract In this research, behavior of Ap-p-PHMA as a compatibilizer on sotactc
polypropylene (iIPPY kenaf fibers composies were studied In order i mprove interfacial
mferaction between ydrophilic kenaf fber and drophobaxe matnz PP, Hezyl Methacrvhaie
(HMA) prafied to Amviopectin (App-PHMA) & med a5 a commihilizer FE-SEM
microscopy, FTIR, DSC, TGA and mechanical festing were used for the compostes
characterization The properties of binaryand #ernary systems have beenanatyzed as a funchion
of both fiber and compatiilizer content All compatibilized sytems showed enhanced fber
dispersion and mierfarial adhesion It was found that using Ap-p-PHMA has sip nificant efiect
on composte poperties. Fiber loading at 40% ratio showed very pood efct mparding to
mechanical properfies with 1% compatible apent It & conchided, that incorporation of
coupling apent had shown better result than that of without it ata certain kevel of fiber loading.

Keywards: Commathilizer, Apg-PHMA, Polypropylene/Eenaf fber, morphology,
mechanical and thermal properties.

1. Intred uctisn

Polymer composites-based on matural fbers are currenfly of concern in fhe innovation of
makrials for various applications, such as aromotive, kding, appliance, packaging maferiaks
as well as biomaterials. The main advantap es of natural Sbers are biodepradable , eoewablke,
Jow cost, Jow densty and high ioug hoess. Unfortunate]ly fheir compatibility between fberand
the polymer matnz 1= very weak, has Jow fiber dispersion, such as oo Jow moisture barmers,
there by decreasing matermal performance. In addriion, polymer canposiies -based on nafural
fibers will grve great impact on the composte matwre, which 5 mehied to mricke swze,
dispersion and geometry of the filler in the matrz_ In order i0 enhance the interaction between
fibers and polymers, surface modification of fibers and polymer finctional is needed, as well
as the necessary addition of compatbilizer [1]. To mprove interfacial adhesion in compostes
with natiral fibers can be treated by physical / chemdcal fber interface or using specific
compatibilizer. Chemical modification using compatible apent reactve proup, such as using
the pdrozyl functional proups of the fber surface, while the other side 1= keft i copolymerts
with the matriz_ is a very inkeresting way 1o allow the formation of covalent bonds between
fibers and matriz, 50 as to mprove mechanical properties[2]. More than forty subtances as
compatible agents have been used in production and research areas. Among these materials,
one of the most popular 5 the MAPP. With MAPP, it 15 found fhat the inferfacial bonding
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Modifikasi Gugus Hidroksil Pada Onggok Sebagai Komonomer
Pencangkokan Onggok-g-Latex

A.S. Handayani'*, Winna Apriani?, Fella®, “Amanda, 5M.Chalid

1,23, Program Studi Teknik Kimia — Institut Teknologi Indonesia, Tangerang Selatan
4 Pusat Penelitian Kimia — LIPI, Tangerang Selatan
5 Teknik Metalurgi dan Material, Universitas Indonesia, Depok

ABSTRAK

Onggok adalah limbah padat industry tapioca yang jumlahnya berlimpah di Indonesia. Di
dalam onggok masih memiliki kandungan serat selulose dan pati yang masih tinggi, yang
tersusun oleh pengulangan unit glukose. Struktur kimia glucose memiliki 3 gugus fungsi
hidroksil yang berpotensi sebagai gugus radikal yang diperlukan dalam kopolimerisasi
cangkok. Penelitian ini mensintesa Onggok yang disubstitusi dengan gugus EBIB (Ethyl
Bromoisobutyrate) menjadi Onggok-EBiB. Hasil modifikasi onggok dipastikan
keberhasilan reaksinya dengan melihat perubahan gugus fungsi hidroksil dan keberadaan
gugus fungsi karbonil menggunakan uji FTIR.

Kata kunci: polimer, SNP 2018, Depok, Hotel Margo
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Ringkasan

Agen bio-kopling adalah material berbasis bahan alam terbarukan yang digunakan sebagai
aditif pengkompetibel pada modifikasi polimer sintetik dan serat alam.Modifikasi polipropilen
dengan serat alam diperlukan agen kopling untuk meningkatkan kompatibilitas kedua bahan
tersebut. Karena PP bersifat hidrofobik dan serat alam hidrofilik, maka diperlukan agen kopling
yang bersifat amphifilik (hybrid). Salah satu bahan yang dapat dimodifikasi sebagai bahan
amphifilik adalah biopolymer. Biopolimer berbasis starch sebagai matrik yang mudah
didegradasi secara biologis dan dimodifikasi dengan polimer sintetis telah banyak
dikembangkan untuk berbagai aplikasi teknik. Starch yang sebagian besar merupakan komponen
amilopektin merupakan padatan semi kristalin yang sangat mudah dimodifikasi menjadi berbagai
produk teknik. Teknik modifikasi antara starch dengan polimer sintetik (polyolefin) banyak
dikembangkan untuk memperbaiki sifat biodegradabilitas polimer sintetik. Teknik pencangkokan
banyak dipilih untuk memodifikasi starch dengan monomer/polimer sintetik. Metode ATRP telah
digunakan pada kopolimerisasi starch dengan polimer sintetik karena kemudahan dalam
mengontrol polidispersitas (PDI) dan berat molekul. Disisi lain kedua bahan tersebut memiliki
permasalahan yaitu keduanya tidak memiliki reaktifitas yang sama, sehingga untuk dapat
dilakukan kopolimerisasi antar keduanya, maka baik propilen maupun starch dilakukan
modifikasi terlebih dahulu. Substitusi amilopektin teraktifasi oleh inisiator ATRP, membuat
amilopektin memiliki gugus radikal yang dapat melakukan transfer atom pada alkil metakrilat,
sehingga alkilmetakrilat selain tercangkok langsung pada amilopektin juga terpolimerisasi
menghasilkan kopolimer Ap-g-PAMA. Kopolimer Ap-g-PHMA selanjutnya dipilih sebagai
agen kopling pada pencampuran PP/serat alam untuk meningkatkan compatibilitas PP sebagai
matrik biokomposit. Sedangkan serat alam (kenaf) digunakan untuk meningkatkan sifat
mekanik dan biodegradabilitas biokomposit berbasis PP. Kegiatan riset diawali dengan
optimasi kondisi proses (suhu dan rasio katalis/Amilopektin) untuk aktivasi Amilopektin,
dilanjutkan optimasi proses (ratio AMA/Amilopektin, rasio pelarut dan katalis, serta suhu) pada
kopolimerisasi Amilopektin teraktifasi pada AMA (Metil,Butil dan hexil-metakrilat) sebagai
pembanding. Produk terbaik yang dapat diuji kinerjanya adalah Ap-g-PHMA. Karakteristik
agen biokopling Ap-g-PHMA dikaji terhadap sifat thermal, mekanik, morphologi,
mikrostruktur, berat molekul, dan biodegradabilitasnya. Studi kasus aplikasi agen bio-kopling
Ap-g-PHMA pada PP yang diperkuat serat alam(Kenaf)(variasi rasio serat/PP, %berat Ap-g-
PHMA dan suhu).divariasikan pada rentang maksimum PP 70% -50%. Penelitian ini ditujukan
untuk mendapatkan material biopolymer berbasis Amilopektin sebagai agen bio-kopling.
Produk penelitian dapat berkontribusi bagi solusi langsung maupun tidak langsung sebagai
material substitusi polipropilen biodegradabel. Hasil Penelitian berupa produk
makroinisiator dan kopolimer Ap-g-PHMA yang dapat diaplikasikan sebagai agen
pengkompetibel untuk produk biokomposit berbasis polipropilen yang diperkuat oleh
serat alam. Karakteristik produk makroinisiator amilopektin Ap-EBiB memiliki DS
1.38040,2735 merupakan produk MI yang dapat dikopolimerisasi melalui metode ATRP
menghasilkan kopolimer Ap-g-PHMA. Produk kopolimer Ap-g-PHMA yang dihasilkan
memiliki persen grafting sebesar 49,07%. derajad kopolimerisasi 2,2 dan berat molekul total
33.112 + 5212 gr/grmol, yang bersifat amorf dengan kestabilan thermal berkisar antara 265 —
340°C. Tg. 50.58°C dan Tm 246.56°C. Kinerja agen biokopling pada pencampuran PP/SK
menghasilkan produk PP/SK/Ap-g-PHMA 60/40 (1%) memiliki karakteristik Tg=
100,57°C,Tm = 166,57°C, dengan kekuatan 16,53 + 0.88 MPa, % kuat mulur sebesar 6.85 +
0.29 %.
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Chapter.1.
Kopolimerisasi Cangkok Starch teraktifasi pada Monomer Synthetik

melalui metode ATRP (Atomic Transfer Radical Polymerization),

(GRAFT COPOLYMERIZATION OF ACTIVATED STARCH ON TO MONOMER BY
ATRP METHOD (Atomic Transfer Radical Polymerization)
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Abstrak

Perkembangan material biokomposit berbasis bahan terbarukan semakin pesat, terutama biokomposit
berbasis biopolimer yang diperkuat serat alam semakin menjadi tuntutan pasar global. Biokomposit berbasis
starch sebagai matrik yang mudah didegradasi secara biologis yang diperkuat serat alam sangat popular
dikembangkan untuk berbagai aplikasi teknik (otomotif, biomedik). Thermoplastic starch (TPS) sebagai matrik
biokomposit telah dikembangkan melalui metode blending dengan polimer sintetik (PP dan PE) yang telah diberi
‘compatible agent’ berupa zat penurun tegangan antar muka. Review jurnal ini akan membahas tentang Substitusi
gugus hidroksil pada starch sebagai inisiator makro untuk dicangkokkan dengan PP-g-MA atau PE-g-MA
sebagai zat penurun tegangan antar muka. Substitusi starch tersebut dengan metode ATRP dapat langsung
dicangkokkan pada polietilen (PE) telah diteliti. Metoda tersebut membuat starch memiliki gugus radikal yang
dapat melakukan transfer atom pada monomer sintetik berbasis poliolefin seperti propilen dan etilen sehingga
selain dapat tercangkok langsung pada starch juga terpolimerisasi menghasilkan kopolimer PP-g-starch atau
PE-g-starch. Beberapa faktor yang mengontrol kopolimerisasi melalui metode ATRP akan didiskusikan pada
paper ini , yaitu: pengaruh konsentrasi monomer, jenis inisiator , pelarut , additif dan temperatur.

Kata kunci: kopolimer cangkok, starch, atom transfer radical polymerization, gugus hidroksil.

Abstract

Development of biocomposites based on renewable materials is rapidly increased, especially
biocomposites based on biopolymer reinforced natural fiber increasingly a global market demands.
Biocomposites based on Starch as a biodegradable matrix that natural fiber reinforced is popular developed for
a variety of engineering applications (automotive, biomedical). Thermoplastic starch (TPS) as a biocomposites
matrix has been developed through a method of blending with synthetic polymers (PP and PE), has been given a
compatible agent. TPS has been produced in Taiwan since 2010 for electronic applications, the patent published
in 2012 (U.S. 2012/0059097 A1). The review Journals will discuss about the substitution of hydroxyl groups on
the starch as a macro initiator to graft with PP-g-MA or PE-g-MA as a compatible agent. Substitution of hydroxy!
Sfunctional groups of starch in homogeneous condition through ATRP method can be directly grafted onto a
monomers (MMA and MA) has been carried out by Bontempo et al. Substitution of hydroxyl functional groups on
the starch by ATRP initiator, making the starch has a radical atoms that can transfer to the monomer synthetic
such as propylene, ethylene so that in addition, starch macro initiator can direct grafted also polymerized to
producing copolymer PP-g-starch. Some of the factors were controlling the copolymerization via ATRP method
will be discussed in this paper include the influence of monomer concentration, macro initiator, solvents, additives
and temperature.

Keywords: graft copolymerization, starch, Atom Transfer radical copolymerization, hydroxyl functional groups.
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Behaviour of Compatibility of Ap-g-PHMA to Impact Polypropylene/Kenaf Fibers
composites

A.S. Handayani?, 1.S. Purwaningsih? and M.Chalid®

12 Department of Chemical Engineering, Institut Teknologi |ndonesia, JI. Raya Puspi ptek-Serpong
Tangerang Selatan 15320 Banten-Indonesia, Phone. +62-21-756 2157

3 Department of Metallurgy and Material, Faculty of Engineering- Universitas Indonesia - Kampus Ul
Depok 16424 Jawa Barat — Indonesia, Phone : + 62 — 21 — 786 3510

Correspondence : chalid@metal.ui.ac.id; aniek.handayani @iti.ac.id

Abstract. In this research, behavior of Ap-g-PHMA as a compatibilizer on isotactic
polypropylene (iPP)/ kenaf fibers composites were studied. In order to improve interfacial
interaction between hydrophilic kenaf fiber and hydrophobic matrix PP, Hexyl Methacrylate
(HMA) grafted to Amylopectin (Ap-g-PHMA) is used as a compatibilizer. FE-SEM
microscopy, FTIR, DSC, TGA and mechanical testing were used for the composites
characterization. The properties of binary and ternary systems have been analyzed asafunction
of both fiber and compatibilizer content. All compatibilized systems showed enhanced fiber
dispersion and interfacial adhesion. It was found that using Ap-g-PHMA has significant effect
on composite properties. Fiber loading at 40% ratio showed very good effect regarding to
mechanical properties with 1% compatible agent. It is concluded, that incorporation of
coupling agent had shown better result than that of without it at acertain level of fiber loading.

Keywords: Compatibilizer, Ap-g-PHMA, Polypropylene/Kenaf fiber, morphology,
mechanical and thermal properties.

1. Introduction

Polymer composites-based on natural fibers are currently of concern in the innovation of
materials for various applications, such as automotive, building, appliance, packaging materials
as well as biomaterials. The main advantages of natural fibers are biodegradable , renewable,
low cost, low density and high toughness. Unfortunately their compatibility between fiber and
the polymer matrix is very weak, has low fiber dispersion, such as too low moisture barriers,
there by decreasing material performance. In addition, polymer composites -based on natural
fibers will give great impact on the composite nature, which is related to particle size,
dispersion and geometry of the filler in the matrix. In order to enhance the interaction between
fibers and polymers, surface modification of fibers and polymer functional is needed, as well
as the necessary addition of compatibilizer [1]. To improve interfacial adhesion in composites
with natural fibers can be treated by physical / chemical fiber interface or using specific
compatibilizer. Chemical modification using compatible agent reactive group, such as using
the hydroxyl functional groups of the fiber surface, while the other side is left to copolymerize
with the matrix, is a very interesting way to allow the formation of covalent bonds between
fibers and matrix, so as to improve mechanical properties[2]. More than forty subtances as
compatible agents have been used in production and research areas. Among these materials,
one of the most popular is the MAPP. With MAPP, it is found that the interfacial bonding



ptember 78, 2018

28st June 2018

Dear Aniek Sri Handayani

Institut Teknologi Indonesia, Indonesia
ACCEPTANCE LETTER

Thank you for submitting your abstract for presentation at “13th Joint Conference on
Chemistry" to be held 7th -8t September 2018 in Semarang, Indonesia. We have reviewed
your paper abstract and found that they meet preliminary acceptance requirements set forth
by the committee

Your abstracts entitled:

1. Behaviour of Compatibility of Ap-g-PHMA on to Impact Polypropylene/Kenaf
Fibers composites is accepted for Oral Presentation

2. Application of Waste Sorghum Stem (Sorghum bicolor) as a Raw Material for
Microfiber Cellulose is accepted for Poster presentation

3. The effect of variations in acetylation reaction time and temperature on the
acetyl composition of cellulose acetate from empty bunch of palm fruit is
accepted for Poster Presentation

Congratulations and you may begin making your conference plans!

Please save this message for reference.

v Confirmation of your presentation on the final schedule is contingent upon full payment
of fees by 7t July 2018 for early bird and 7t August for late payment.

v’ After that time, your presentation will be dropped from the program if you are not yet
registered with fees paid in full. If you have extenuating circumstances which would
require later payment, please contact us jec@live.undip.ac.id to make arrangements prior
to 7t August 2018.

v" The registrar will provide confirmation when your registration and fees have been
received and processed.

v Please note that 13t Joint Conference on Chemistry committee does not have funds
available to pay registration and/or travel expenses for program participants.

v" You must attend and present the paper at the conference in order to be included in the
program and proceedings.

v The preliminary program, including registration materials, will be posted online at
conference website (https://jcc.undip.ac.id/ )

v Substitutions for presenting authors may be made until 7th August 2018. The substitute
must be registered for the conference by contacting conference committee. The substitute
will be listed as the presenting author in conference materials.

<\

No changes to the title or text of your submission will be accepted after 7" August 2018.

v" You will receive final confirmation of your place on the program as well as specific details
and information about your session between 8th -11th August 2018 (contingent upon your
registration and payment of fees by 7t August 2018).



plomber 78, 2018

~
Sgmarang, hudonesia

v Pl&semﬂeﬂrtmﬁvn&nlralnstsforspa:ﬁc ion dates and/or fimes carmat

beaidrmeddnetoﬂ)evu'y nmnba' uonsmdoﬂn that the
program conmiittee nmst consl nling the overall program.

v Yonareenx tomreaﬂﬂlpq)e'mbepulﬁdled,hmﬂ)esulmissionda
paper1s aphi

v Amewmtﬁmmwiﬂmgefortmmd@mﬂmtmdmmmsmewsm
deemed acceptable by this process will beindnded in the aonference proeedings ar
conference partnerjoarmnal.

v Papers must be no langer than 8,000 words and nmst be written in English prepared in
Wcrdmdsuhmttedbywhmmm

v Reviews will be completed and conments sent back to yon by 7+ October 2018.
Revisions, if applicable, will be dne 2t Odober 2018.

v Please note that yon nmst be registered, with fees paid, and yon must make your
presentation at mnl'mmmdermhvempq)apnushedmﬂxemfm

proeedings ar conference parinerjournal.

Fedl free to omtad os (je@live mdipacid) if yon have any questians abont your abstract
and full paper subnissan. We try to respand to yon quickly

Thank you for your interest, and we look forward to working with yon on a sncoessful
omference

Yours smeerdy,

TSl s
oA

The Chair of 13t Joint Conference on Chemistry






