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PENGANTAR

Sebagaimana pertemuan ilmiah sebelumnya, Pertemuan Ilmiah Aplikasi Isotop dan Radiasi
(APISORA) ke-9 yang disclenggarakan oleh Pusat Aplikasi Isotop dan Radiasi, Badan Tenaga Atom
Nasional pada tanggal 18 - 19 Februari 1997 bertujuan untuk menyebarluaskan informasi dan hasil
penelitian yang berkaitan dengan aplikasi teknik nuklir dalam bidang Proses Radiasi, Geohidrologi,
Pertanian, Peternakan, Biologi, dan Kimia. Dengan demikian, ilmu pengetahuan dan teknologi yang telah
dikembangkan dalam bidang ini dapat diketahui dan dimanfaatkan oleh pihak-pihak terkait untuk
kepentingan masyarakat pada umumnya.

Pertemuan ilmiah kali ini dihadiri oleh 148 orang peserta yang terdiri dari para ilmuwan, dan
peneliti, serta wakil-wakil dari berbagai instansi pemerintah, BUMN, dan swasta.

Dalam pertemuan ilmiah ini dibahas dua makalah utama yang dibawakan oleh pejabat senior,
yaitu tentang Peluang dan tantangan bioteknologi tanaman nasional menjelang abad 21, dan Upaya
pengamanan bendungan dengan kemungkinan aplikasi teknologi isotop. Selanjutnya, dibahas sebanyak
65 makalah hasil penelitian yang dibagi dalam tiga kelompok dan dipresentasikan secara paralel.

Penerbitan risalah pertemuan ilmiah ini diharapkan dapat menambah sumber informasi dan ilmu
pengetahuan yang berkaitan dengan teknik nuklir bagi pihak yang membutuhkan untuk menunjang
keberhasilan pembangunan di masa mendatang.

Penyunting,

\ -
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PENENTUAN SISA nBA DALAM LATEKS KARET ALAM
VULKANISASI RADIASI

Herwinarni Soekarno

Pusat Aplikasi Isotop dan Radiasi, BATAN

ABSTRAK

PENENTUAN SISA nBA DALAM LATEKS KARET ALAM VULKANISASI RADIASI. Kadar
monomer nBA sebagai bahan pemeka dalam lateks karet alam iradiasi telah ditentukan dengan teknik gas
kromatografi. Lateks karet alam iradiasi dibuat dengan cara mencampur lateks karet alam dengan bahan pemeka n-
butilakrilat (nBA). Konsentrasi nBA yang digunakan ialah 1, 2, 3, 4, dan § psk (perseratus karet). Campuran lateks
tersebut diiradiasi dengan sinar gamma dari sumber “Co dengan dosis iradiasi bervariasi 0, 10, 20, 30, dan 35 kGy,
dan laju dosis 10 kGy/jam. Pengujian sisa nBA dilakukan setiap minggu sampai 4 minggu dengan alat kromatografi
gas Shimadzu model 14-A menggunakan kolom kapiler CBP 10-§50-0.50 dan detektor FID (Flame lonization
Detector). Viscositas lateks sebelum dan sesudah vulkanisasi radiasi juga dievaluasi. Hasilnya menunjukkan bahwa
sisa nBA yang tertinggal dalam lateks vulkanisasi radiasi, bila penambahan nBA 1 psk mula-mula 30 ppm, dan
setelah disimpan 2 minggu tidak terdeteksi. Bila penambahan nBA sebanyak 2 psk, maka sisa nBA yang tertinggal
dalam lateks vulkanisasi radiasi 130 ppm, lalu turun menjadi 4 ppm setelah 2 minggu. Bila nBA yang digunakan 3
psk, maka sisa nBA dalam lateks vulkanisasi radiasi 300 ppm, lalu turun menjadi 6 ppm setelah disimpan 2 minggu.
Untuk penambahan nBA sebanyak 4 psk, residu nBA mengalami penurunan dari 560 ppm menjadi tidak terdeteksi,
serta untuk penambahan nBA scbanyak 5 psk, residu nBA yang masih tertinggal dalam lateks karet alam vulkanisasi
radiasi turun dari 850 ppm menjadi 10 ppm. Setelah lateks vulkanisasi radiasi disimpan selama 4 minggu pada
suhu kamar, sisa nBA tidak terdeteksi. Viskositas menurun sekitar 50 % setelah lateks karel alam iradiasi disimpan
selama 1 - 3 minggu pada dosis iradiasi 30 kGy, untuk penambahan nBA 1 psk sampai dengan 5 psk. Kenaikan
dosis iradiasi menyebabkan viskositas mengalami penurunan.

ABSTRACT

ANALYSIS OF nBA RESIDUE IN RADIATION VULCANIZED NATURAL RUBBER LATEX.
Analysis of sensitizer residue n-butylacrylate (nBA) in irradiated latex have been carried oul using Gas
Chromatography. Natural rubber latex was mixed with nBA sensitizer at 1,2, 3.4, and 5 phr (perhundred rubber)
concentrations, then irradiated with gamma rays from “Co source at 0, 10, 20, 30, and 35 kGy and dose rate 10
kGy/h. The remaining nBA sensitizer was analyzed every week until four weeks storage using GC Shimadzu 14-A
with capillary column CBP 10-$50-0,50 and detector FID. Viscosity of the latex before and after radiation vulcanization
was also evaluated. The result showed that by adding nBA sensitizer followed by storage for two weeks at room
temperature, the amount of nBA residue decreased from 30 ppm to 0 ppm for nBA | phr, from 130 ppm to 4 ppm
for nBA 2 phr, from 300 ppm to 6 ppm for nBA 3 phr, from 560 ppm to 0 ppm for nBA 4 phr, and from 850 ppm
to 10 ppm for nBA 5 phr. No nBA residue was found in the irradiated latex. after storage for hour weeks at room
temperature. Viscosity of the irradiated latex (30 kGy with the addition of nBA 1 - 5 phr) decreased to 50 % of its
initial viscosity after storage for 1 - 3 weeks.
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PENDAHULUAN

Lateks alam iradiasi adalah latcks yang telah
divulkanisasi dengan cara radiasi tanpa penambahan bahan
kimia yang mengandung ditiokarbamat, sebab bahan kimia
tersebut bersifat karsinogen (1). Untuk mendapatkan lateks
karet alam vulkanisasi radiasi yang mempunyai kekuatan
fisik dan mekanik maksimum, dibutuhkan dosis iradiasi
lebih dari 200 kGy. Hal ini membutuhkan waktu iradiasi
cukup lama sehingga tidak ekonomis (2). Untuk
mempercepat proses vulkanisasi radiasi perlu bahan
pemeka agar dapat mereduksi dosis iradiasi dan bisa
diaplikasikan ke industri. Syarat bahan pemeka tersebut
adalah tidak toksik, harganya relatif murah dan banyak di
pasaran. Dalam hal ini monomer nBA dipercayakan
sebagai bahan pemeka untuk lateks karet alam karena

hanya mengandung sedikit residu nBA. Pemakaian nBA
dalam industri sesedikit mungkin agar nBA yang tersisa
tidak mencemari ruang pabrik pencelupan barang jadi
karet, karena kadar nBA sekitar 100 - 350 ppm dapat
menyebabkan iritasi mata dan kulit serta mengganggu
pernapasan (3).

Mekanisme vulkanisasi radiasi lateks karet alam
dengan monomer nBA adalah polimerisasi antara monomer
nBA ke dalam ikatan rangkap poliisopren dan terjadi
rckombinasi antara radikal makro dengan radikal makro
(radikal polimer yang terbentuk dengan radikal
poliisopren). Menurut hasil penelitian terdahulu, monomer
nBA hanya berfungsi sebagai jembatan terjadinya radikal
makro (4). Hasil penelitian WANG CHUNLALI (5)
membuktikan bahwa lateks alam vulkanisasi radiasi dengan
menggunakan monomer nBA sebagai bahan pemeka,
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setelah mengalami penyimpanan, lama kelamaan akrilatnya
terhidrolisis menjadi butanol dan asam akrilat.

Dalam penelitian ini akan ditentukan secara
kuantitatif sisa nBA. dalam lateks karet alam vulkanisasi
radiasi dengan berbagai variasi dosis iradiasi, serta
pengaruh penyimpanan pada sisa nBA tersebut.

BAHAN DAN METODE

Bahan. Bahan yang digunakan ialah lateks
berkualitas kondom yang berasal dari pabrik kondom
Banjaran produksi Juli 1996 dengan kadar padatan 60,62%.
Normalbutilakrilat (nBA) diperoleh dalam bentuk emulsi
dengan Tween-20. Pelarut n-Heksan, KOH, NH‘OH 1%,
dan toluen yang digunakan berkualitas proanalisis.

Alat. Alat utama yang digunakan ialah iradiator
lateks di PAIR-BATAN dengan laju dosis 10 kGy/jam,
serta alat kromatografi gas Shimadzu model 14-A dengan
kolom kapiler CBP-10-5850-0,50, gas pengemban hidrogen
(H,), detektor FID (Flame lonization Detector), dan kondisi
alat seperti tertera pada Tabel 1.

Metode. Lateks karet alam berkualitas kondom
dengan kadar padatan 60,62 % diencerkan menjadi kadar
padatan 50 %, dan selanjutnya dicampur dengan monomer
nBA pada konsentrasi 0, 2, 3, dan 5 psk. Campuran diaduk
sampai homogen selama | jam, lalu dibiarkan kurang lebih
30 menit, kemudian diiradiasi dengan dosis bervariasi 0,
10, 20, 30 dan 35 kGy. Lateks vulkanisasi radiasi dibagi
enam, masing-masing untuk disimpan selama 1, 3, 7, 14,
21, dan 30 hari.

Analisis Residu nBA. Analisis residu nBA
dilakukan dengan gas kromatografi dengan kondisi operasi
seperti pada Tabel 1. Ke dalam 1 gram lateks vulkanisasi
radiasi ditambahkan 10 ml n-heksan dan 1 ml toluen
sebagai standar dalam, kemudian diaduk dengan vibrator
kurang lebih 3 jam agar residu nBA larut dalam n-heksan.
Sesudah itu diambil 5 pl larutan n-heksan untuk
diinjeksikan pada GC.

Identifikasi Residu nBA. Sebanyak 5 pl sampel
yang mengandung residu nBA disuntikkan kedalam GC
dan hasilnya dievaluasi, kemudian diekstrapolasi dengan
standar nBA murni. Perbandingan area dari masing-masing
monomer nBA dan toluen sebagi standar dalam dihitung
berdasarkan rumus sebagai berikut : (6)

Berat monomer nBA standar (g)
Faktor =

Perbandingan area nBA standar/area toluen

Perbandingan are nBA
sampel/area toluen
% Monomer = Faktor x x 100
Berat sampel (g)

HASIL DAN PEMBAHASAN

Analisis Residu Monomer nBA. Menurut ADUL
THIANGGHANY A dkk. (7), kelarutan nBA dalam air
adalah 0,14 g/199 ml pada temperatur 20°C. Dari asumsi
tersebut dibuktikan oleh MAKUUCHI dkk. (8) bahwa
1,375 g nBA bisa diadsorpsi oleh 100 g karet alam kering
pada temperatur 25°C selama 4,5 jam dan diperkirakan 95
% sisa nBA terdistribusi ke dalam partikel lateks karet
alam. Dengan mengetahui waktu retensi spektrum GC
untuk n-heksan, toluen dan nBA, maka diperoleh hasil
perhitungan %-monomer nBA.

Gambar 1 adalah hasil perhitungan sisa monomer
nBA dalam lateks vulkanisasi radiasi dengan berbagai dosis
iradiasi setelah 24 jam iradiasi. Pada gambar terscbut
terlihat bahwa konsentrasi monomer nBA menurun dengan
naiknya dosis iradiasi. Pengurangan sisa monomer nBA
dalam lateks vulkanisasi radiasi untuk penambahan
konsentrasi monomer nBA 1 psk pada dosis 0 sampai
dengan 35 kGy ialah dari 30 ppm turun menjadi 5 ppm,
untuk penambahan monomer nBA 2 psk, turun dari 130
ppm menjadi 20 ppm, untuk penambahan monemer nBA
3 psk turun dari 300 ppm menjadi 39 ppm, untuk
penambahan monomer 4 psk turun dari 560 ppm menjadi
48 ppm dan untuk penambahan monomer nBA 5 psk dari
850 ppm menjadi 80 ppm. Penurunan tersebut disebabkan
karena sebagian mnomer nBA telah terpolimerisasi selama
iradiasi.

Gambar 2 dan 3 menunjukan hasil perhitungan
sisa monomer nBA setelah penyimpanan dari pengamatan
tiap minggu sampai 30 hari pada lateks karet alam
vulkanisasi radiasi. Pada gambar tersebut terlihat bahwa
pengaruh penyimpanan untuk penambahan monomer nBA
ke dalam lateks karet alam 2 psk dan 5 psk, dan dosis
iradiasi yang digunakan 10 kGy sampai dengan 35 kGy,
menunjukan bahwa konsentrasi sisa nBA menurun secara
eksponensial. Residu nBA dalam lateks karet alam
vulkanisasi radiasi menurun dengan naiknya waktu
penyimpanan. Untuk penambahan monomer nBA sebanyak
2 psk, setelah didiamkan sehari sisa nBA dalam lateks karet
alam sebanyak 130 ppm, lalu sesudah disimpan 14 hari sisa
nBA tinggal 12.5 % dan sesudah 30 hari sisa monomer
nBA sudah tidak terdeteksi. Apabila lateks karet alam
ditambah nBA diiradiasi pada dosis 10 - 35 kGy, monomer
nBA yang tereduksi mula-mula 50 - 75 % selama 7 hari,
dan sesudah 14 hari nBA yang tereduksi sekitar 90 %. Pada
saat tersebut, bau monomer nBA dalam lateks vulkanisasi
radiasi sudah berkurang. dan sesudah 30 hari sisa monomer
nBA yang diukur dengan GC sudah tidak terdeteksi lagi.

Hasil penambahan monomer nBA ke dalam lateks
karet alam sebanyak 5 psk sesudah didiamkan sehari, sisa
monomer nBA sebanyak 850 ppm, lalu sesudah disimpan
14 hari sisa nBA tinggal 20 %, dan setelah disimpan 32
hari sisa monomer nBA sudah tidak terdeteksi lagi. Apabila
lateks karet alam ditambah nBA 5 psk dan diiradiasi pada
dosis 10 - 35 kGy, monomer nBA tereduksi rata-rata 65 -
80 % selama 7 hari, lalu sesudah 14 hari monomer nBA
yang tereduksi menjadi 87 %, dan sesudah 32 hari lateks
vulkanisasi radiasi sudah tidak berbau monomer nBA dan
sisa nBA tidak terdeteksi dengan GC. Untuk penambahan
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monomer nBA pada lateks karet alam sebanyak 3 psk dan
4 psk akan mempunyai pengaruh yang sama pada
penyimpanan lateks 7, 14, dan sesudah 30 hari sudah tidak
terdeteksi lagi adanya sisa nBA. Pengurangan sisa nBA ini
disebabkan karena nBA terhidrolisis dengan adanya
amonia (NH,OH). Amonia yang terdapat dalam lateks karet
alam akan menghidrolisis monomer nBA. menurut reaksi
berikut :

nBA + OH — asam akrilat + BuOH (butanol)

Kemungkinan sesudah disimpan lebih dari 4 minggu
butanol sudah terdeteksi.

Gambar 4, 5, 6 dan 7 adalah hasil penentuan
viskositas lateks vulkanisasi radiasi dengan berbagai dosis
iradiasi. Konsentrasi monomer nBA yang digunakan dalam
lateks karet alam masing-masing 1, 2, 3, 4, dan 5 psk, dosis
iradiasi 0, 10, 20, 30 dan 35 kGy. Pengukuran dilakukan
1, 7, dan 14 hari sesudah iradiasi. Pada gambar tersebut
terlihat bahwa viskositas akan turun dengan naiknya dosis
iradiasi. Pada dosis iradiasi sekitar 30 kGy, viskositas rata-
rata turun sekitar 50 %, setelah lateks vulkanisasi radiasi
disimpan selama 14 hari. Pada Tabel 2 terlihat hasil
analisis viskositas lateks vulkanisasi iradiasi setelah
penyimpanan 1, 7, 14 dan 21 hari, dengan dosis iradiasi
30 kGy. Terlihat bahwa dengan bertambahnya konsentrasi
monomer nBA dari 1 psk sampai dengan 5 psk, viskositas
mengalami kenaikan pada penyimpanan 7 hari, lalu
menurun setelah lateks vulkanisasi radiasi disimpan selama
2 minggu, dengan nilai rata-rata sekitar 30 - 35 cp. Hal
ini disebabkan karena nBA dalam lateks terabsorpsi melalui
lapisan permukaan partikel karet, schingga terjadi
perubahan struktur secara timbal balik. Luas permukaan
partikel karet akan berkurang, schingga lateks menjadi
makin encer.

KESIMPULAN

Sisa nBA dalam lateks karet alam vulkanisasi
radiasi terhidrolisis menjadi asam akrilat dan butanol
selama penyimpanan. Dengan penambahan nBA sebanyak
1 -5 psk, pada penyimpanan sampai 30 hari setelah iradiasi
sisa monomer nBA sudah tidak terdeteksi lagi. Kenaikan
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dosis iradiasi mengakibatkan viskositas mengalami
penurunan.
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Tabel 1. Kondisi operasi alal kromatografi gas

Tabel 2. Pengaruh penambahan nBA dan

lama

penyimpanan pada suhu kamar terhadap

Bagian alat

Kondisi/type (dosis 30 kGy)

Kolom kapiler

CBP 10-550-0,50

viskositas lateks karet alam vulkanisasi radiasi

Detektor FID Penyimpanan (hari)

Temp. injektor 150°C Kadar nBA (psk)

Temp. detektor 175°C 1 7 14 21

Temp. kolom (100 - 125)°C, Program 5°C/min,

Gas pembawa N, 1 16.0 19.5 21.0 22.0

Kecepatan gas 1,35 kg/cm? 2 32,0 33,28 29,0 29,5

Tekanan H, 0.7 kg/cm? 3 43,13 44,03 34,17 35,01

Tekanan udara 0.4 kg/cm? 4 45,18 4727 34.03 34,41
5 50,30 55.16 36.09 35,92

100

Residu nBA (ppm ) x 10

0 10 20 30

Dosis iradiasi ( kGy )

Gambar 1. Pengaruh dosis iradiasi terhadap sisa nBA

35
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Gambar 3. Pengaruh penyimpanan lateks nBA 5 psk terhadap sisa nBA
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Gambar 4. Pengaruh dosis iradiasi dan penyimpanan terhadap viskositas lateks vulkanisasi radiasi.
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Gambar 5. Pengaruh dosis iradiasi dan penyimpanan terhadap viskositas lateks vulkanisasi radiasi.
konsentrasi nBA 3 psk
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Gambar 6. Pengaruh dosis iradiasi dan penyimpanan terhadap viskositas lateks vulkanisasi radiasi,
konsentrasi nBA 4 psk
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Gambar 7. Pengaruh dosis iradiasi dan penyimpanan terhadap viskositas lateks vulkanisasi radiasi.
konsentrasi nBA 5 psk
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DISKUSI

Z. IRAWATI

1. Apakah kepanjangan dari nBA ?

2. Selain dianalisis dengan GC, apakah ada parameter lain
yang digunakan sebagai konfirmasi data GC ?

3. Apakah setelah 30 hari residu nBA tidak terdekieksi
lagi, atau berarti lateks bebas dari nBA ?
Bagaimana meyakinkannya mengingat data sebclumnya
menunjukkan hubungan eksponensial antara dosis
terhadap % residu.

HERWINARNI S.

1. nBA = n Butilakrilat

2. Analisis residu yang paling tcpat adalah menggunakan
kromotografi gas, apalagi kolom yang digunakan adalah
kolom kapiler dengan kepekaan pengukuran range
ppm/ppb. Karena kegagalan suatu perusahaan scbagian
besar bergantung pada pemilihan kolom.

3. Ya, di sini nBA + OH™ —> asam akrilat + BuOH
(butanol) sehingga setelah 30 hari semua nBA telah
berubah menjadi BuOH atau dengan kenaikan dosis
radiasi, residu nBA mengalami penurunan sebab
monomer nBA akan terpolimerisasi ke dalam partikel
lateks.

SUDRAJAT

L. Dari hasil penelitian terlihat bahwa monomer nBA
setelah iradiasi masih ada dan setelah disimpan + 30 -
32 hari tidak terdeteksi adanya sisa monomer tersebut.
Apakah nBA sisa tersebut terpolimerisasi saat disimpan
atau menguap ? Bagaimana metode penyimpanannya.

2. Apa kira-kira penyebab naik turunnya viskositas lateks
iradiasi ?

HERWINARNI S.

1. Sama dengan pertanyaan Ibu Zubaidah Irawati nBA +
OH™ —> asam akrilat + BuOH (butanol) setelah 30 hari
semua nBA telah terhidrolisis menjadi butanol.

2. Pada dosis iradiasi 10 kGy, akan terjadi kenaikan
viskositas, hal ini disebabkan nBA (hidrofilik) schingga
menyerap molekul air pada lapisan permukaan partikel
karet, maka luas permukaan partikel karet menjadi
besar, sehingga lcbih pekat. Akan tectapi, sctelah
disimpan terjadi perubahan struktur secara timbal balik
pada lapisan permukaan partikel karet, dan luas
permukaan partikel karet menjadi kecil, sehingga makin
encer.

SUGIARTO DANU

Residu nBA tidak terdeteksi setelah disimpan
sclama 30 hari. Berapa lama waktu penyimpanan agar
lateks karet alam vulkanisasi radiasi sudah dapat dipakai/
diproses menjadi barang dan aman (apakah harus
menunggu 30 hari) ?

HERWINARNI §.

Agar lateks karet alam vulkanisasi radiasi dapat
dipakai/diproses menjadi barang jadi karet yang aman,
yaitu £ 14 hari. atau dengan dosis tertentu, yaitu setelah
20 - 30 kGy, lateks vulkanisasi iradiasi sudah aman, karena
residu sudah turun antara 60 - 80 %,
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