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PENGANTAR

Sebagaimana pertemuan ilmiah sebelumnya, Pertemuan Ilmiah Aplikasi Isotop dan
Radiasi (APISORA) ke-8 yang disclenggarakan oleh Pusat Aplikasi Isotop dan Radiasi Badan
Tenaga Atom Nasional pada tanggal 8-9 Januari 1996 bertujuan untuk menyebarluaskan infor-
masi dan hasil penelitian yang berkaitan dengan aplikasi teknik nliklir dalam bidang Proses
Radiasi, Industri, Hidrologi, Sedimentologi, Kimia, Biologi, Lingkurigan, Pertanian, dan Peter-
nakan. Dengan demikian, ilmu pengetahuan dan teknologi yang telah d
ini dapat diketahui dan dimanfaatkan oleh pihak-pihak terkait untuk k entingan masyarakat pada
umumnya.

Pertemuan ilmiah kali ini dihadiri oleh 183 orang peserta y g terdiri dari para ilmu-
wan, dan peneliti, serta wakil-wakil dari berbagai instansi pemerintal, BUMN, dan swasta.

Dalam pertemuan ilmiah ini dibahas dua makalah utama yang dibawakan oleh pejabat
senior, yaitu tentang Program Riset Unggulan Strategis Nasional, dan Péranan Sains dan Teknologi
Nuklir dalam Menunjang Pertumbuhan Industri dan Pengelolaan Lingkungan. Selanjutnya, diba-
has sebanyak 77 makalah hasil penelitian yang dibagi dalam tiga kel
secara paralel.

mpok dan dipresentasikan
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.
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|

|
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ANALISIS RESIDU MONOMER DALAM KOPOLIMER KA-St DAN KA-
MMA DENGAN KROMATOGRAFI GAS

Herwinarni*, Marga Utama*, Made Sumarti*, dan Riswiyanto**
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ABSTRAK

ANALISIS RESIDU MONOMER DALAM KOPOLIMER KA-St DAN KA-MMA DENGAN KRO-
MATOGRAFI GAS. Telah dilakukan analisis residu monomer stiren dan metilmetakrilat (MMA) dari kopolimer tempel karet
alam stiren (KA-St) dan kopolimer tempel karet alam MMA (KA-MMA). Konsentrasi mondmer stiren atau MMA yang di-
pelajari adalah 50, 75, dan 100 psk (perseratus karet). Dosis iradiasi 10 kGy untuk kopolime risasi tempel KA-St dan 5 kGy
untuk kopolimerisasi tempel KA-MMA, dengan laju dosis 1 kGy/jam. Analisis residu stiren dan MMA dilakukan dengan alat
kromatografi gas Shimadzu 14-A menggunakan kolom kapiler CBP10-850-0.50, detektor FID (Flame lonization Detector).
Hasilnya menunjukkan bahwa kadar monomer stiren yang tidak terpolimerisasi naik dari 69, ppm menjadi 193,6 ppm pada
penambahan monomer stiren dari 50 psk menjadi 100 psk untuk kopolimer tempel KA-St yang berasal dari lateks kebun,
sedangkan kadar monomer yang tersisa untuk kopolimer tempel KA-St yang berasal dari lateks iradiasi naik dari 42,3 ppm
menjadi 127,9 ppm. Selain itu, untuk penambahan monomer MMA sebanyak 50 psk tidak terfeteksi adanya monomer MMA
yang tersisa, bahkan penambahan monomer MMA dari 75 psk menjadi 100 psk, sisa mononjer yang tidak mengalami pem-
bentukan polimerisasi, menunjukkan sedikit kenaikan dari 27 ppm menjadi 30 ppm untuk kopolimer tempel KA-MMA yang
berasal dari lateks kebun. Untuk kopolimer tempel KA-MMA yang berasal dari lateks iradiasi pada penambahan monomer
MMA dari 50 psk sampai 100 psk, kadar monomer yang tersisa naik dari 13 ppm menjadi 147 ppm.

ABSTRACT

Aplikasi Isotop dan Rad:'asl’,! 1996

ANALYSIS OF MONOMER RESIDUE IN NR-St AND NR-MMA COPOLYMERS BY USING GAS CHRO-
MATOGRAPHY. The analysis of styrene and MMA residue in NR-St and NR-MMA copol.

" concentration of styrene or MMA was 50, 75, and 100 phr (perhundred rubber). The irradiation doses of graft-copelymeriza-
. tion | NR-St and NR-MMA were 10 kGy and 5 kGy, respectively with dose rate of 1 kGy/h| Determination of styrene and
MMA residue was done by using GC Shimadzu 14-A with capillary column CBP 1 0-850-0,
shows that with increasing of styrene concentration for natural latex from 50 phr to 100 phyr, the amount of residue were
increasing from 69.7 ppm to 193.6 ppm, and the amount of residue for irradiated latex we
127.9 ppm. On the otherhand, by adding MMA 50 phr, no residue was detected, but by the
latex from 75 phr to 100 phr, the residue of monomer were increasing from 27 ppm to 30 ppm. For NR-MMA copolymers
from irradiated latex, by adding MMA 50 phr to 100 phr the residue of MMA monomers were ncreasing from 13 ppm to 147

ppm.

PENDAHULUAN

Produk karet yang dapat didaur ulang dibuat dari
karet alam yang dikopolimerisasi radiasi dengan monomer
stiren atau MMA dan bersifat elastomer termoplastik, dan
merupakan suatu produk karet alternatif yang berwawasan
lingkungan karena tidak toksid terhadap mahluk hidup (1,
2, 3).

Menurut CHYAGRIT (4), kemungkinan dengan
ditambahkan monomer MMA atau stiren pada kopolimer-
isasi radiasi lateks karet alam akan terjadi reaksi ikatan
silang melalui grafting pada ikatan rangkap poliisopren
dengan monomer atau polimer sebagai jembatannya,
sehingga dapat menaikkan sifat fisik dan mekanik.

Dalam penelitian tahun yang lalu dicoba penen-
tuan kadar stiren dan MMA dengan kromatografi gas,

ers has been carried out. The

and detector FID. The result

increasing from 42.3 ppm to
dition of MMA into natural

|
dengan menggunakan kolom SE-30, hasilnya menunjuk-

kan bahwa tidak terdet¢ksi adanya residu stiren, karena
kepekaan alat di atas 150 ppm, sedang residu MMA juga
tidak terdeteksi karena Kepekaan alat di atas 200 ppm (5).
Menurut GLORIA dkk. (6), residu stiren maupun WA
yang tertinggal dapat menyebabkan gangguan kesehatan,
karena stiren dapat menyebabkan iritasi pada beberapa
organ tubuh seperti kulit, mata, dan menekan susun'fm
sistem saraf pada konsentrasi 375 ppm. MMA Jjuga di%:n

menyebabkan iritasi mata, hidung, kulit, dan selaput lendir
pada konsentrasi 200—250 ppm. |
Diharapkan, bahwa lateks karet alam yang diVPl—
kanisasi dengan MMA dtau stiren, tidak atau sedikit me-
ngandung residu yang
ditentukan kadar mono
lateks karet alam iradiasi.

s

| z
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BAHAN DAN METODE

Bahan. Kopolimer lateks karet alam stiren dan
MMA, dibuat dengan teknik kopolimerisasi radiasi pada
ddsis 10 kGy untuk kopolimer KA-St, dan 5 kGy untuk
kopolimer KA-MMA dengan kKadar monomer masing-
m,‘iising 50, 75, dan 100 psk. Peldrut metanol, n-propanol,
toluen, dan aseton adalah proanalisis, digunakan untuk
menentukan sisa stiren dan MMA.

Alat. Iradiator lateks njilik PAIR, BATAN dan
laju dosis yang digunakan dalam penelitian ini adalah 5
k ‘ y/jam. Peralatan gelas yaitu ldbu ukur, beker glass, pi-
pet, dan botol vial untuk memisahkan sisa stiren dan MMA
pida kopolimer karet alam elastomer termoplastik. Kro-
matografi gas Shimadzu model 14-A, kolom yang
djgunakam bentuk kapiler CBP [10-850-0.50, dengan gas
pengemban hidrogen (H,), detektor Flame Ionization
Detector (FID). Kondisi alat ters¢but seperti pada Tabel 1.

‘ Metode. Dua belas confoh kopolimer karet alam
stiren dan. MMA masing-masirlg sebanyak 5 gram, di-
ekstraksn dengan aseton selama 24 jam. Filtratnya dipisah-
kan untuk ditentukan residu stiren dan MMA, dengan

tgndat dalam untuk stiren adalah toluen dan untuk MMA
adalah n-propanol.
| Kurva Regresi Larutan Standar Stiren atau
MMA. Dibuat larutan standar jstiren dan MMA dalam
pélarut'metanol dalam berbagai konsentrasi untuk stiren,
yaitu 10, 25, 50, 100, 150, dan 200 ppm serta konsentrasi
MMA, yaitu 25, 50, 100, dan 150 ppm. Kemudian, ke
1lam masing-masing labu ukur 10 ml larutan standar
stiren dipipet sebanyak 9,9 ml lalu ditambahkan 0,1 ml
larutan toluen sebagai standar dalam, sedang larutan stan-
dar MMA sebanyak 9,8 ml dan ditambahkan 0,2 ml
la‘rutan n-propanol sebagai standhr dalam. Masing-masing
lamtan standar disuntikkan ke dalam alat kromatografi gas
dengan kondisi masing-masing larutan standar stiren atau
MMA seperti pada Tabel 1. Kentudian, dibuat kurva kali-
brasi perbandingan area stiren/area toluen terhadap kon-
sentrasi stiren dan untuk area MMA/area n-propanol
terhadap konsentrasi MMA.
Identifikasi Residu Stiren atau MMA. Hasil
ekstraksi stiren atau MMA dengan aseton dipisahkan dari
filtratnya. Endapan tersebut berupa karet yang mengalami
grafting dan crosslinking. Filtratnya merupakan larutan
metanol bersama monomer stiren atau MMA yang berlebih,
yaltu tidak mengalami polimerishsi, yang akan ditentukan
sisa kadar monomernya. Filtrat inetanol-stiren dipipet 9,9
ml ke dalam labu ukur 10 ml, kémudian ditambahkan 0,1

Il larutan foluen sebagai standar dalam, dan 9,8 ml fil-
trat metanol-MMA ditambahkan|0,2 ml larutan n-propanol
sebagai standar dalam. Selanjutkan, disuntikkan masing-
masing filtrat sebanyak 0,1 pl urjtuk filtrat metanol-stiren,
sédang 0,5 pl untuk filtrat metdnol-MMA ke dalam alat

matografi gas. Kemudian, diténtukan perbandingan area
stiren/area toluen, dan area MMA/area n-propanol, lalu
diekstrapolasi harga tersebut pada masing-masing kurva
régresi, maka didapat konsentraji stiren atau MMA dalam
k‘bpolimer tempel KA-St dan KA-MMA.,

HASIL DAN PEMBAHASAN

Analisis Residu Stiren pada Kopolimer Tempel
KA-St. Dengan mengetahui waktu retensi spektrum GC
untuk metanol, toluen, dan stiren, yaitu 3,2; 3,9; dan 4,8
maka diperoleh kurva kalibrasi standar stiren seperti pada
Gambar 1. Gambar tersebut adalah kurva kalibrasi stan-
dar stiren dalam pelarut metanol dengan larutan toluen
sebagai standar dalam. Terlihat pula bahwa perbandingan
antara area stiren/area toluen terhadap masing-masing
konsentrasi stiren 10, 16, 25, 50, 100, 150, dan 200 ppm
merupakan garis lurus dengan persamaan garis: y =
0,00081 + 0,000049 x dengan koefisien regresi r = 0,99,
Gambar 2 adalah hasil spektrum GC sisa monomer stiren.
Gambar tersebut dapat digunakan untuk mengetahui area
stiren/area toluen dalam kopolimer KA-St dengan berbagai
konsentrasi stiren,

Tabel 2 adalah hasil perhitungan ekstrapolasi area
stiren/arca toluen dari sampel kopolimer tempel KA-St
terhadap kurva regresi garis lurus dan akan diperoleh kon-
sentrasi monomer stiren. Hasil analisis menunjukkan
bahwa dengan naiknya kadar monomer stiren dari 50 psk
menjadi 100 psk, sisa monomer stiren yang tidak ter-
polimerisasi makin bertambah dari 69,7 ppm menjadi 193,6
ppm, yang berasal dari lateks kebun, sedang yang berasal
dari lateks iradiasi residu stiren juga bertambah dengan
naiknya kadar monomer stiren dari 42,3 ppm menjadi
127,9 ppm. Terbukti pula bahwa sisa kadar monomer stiren
dari lateks iradiasi lebih rendah bila dibandingkan dengan
sisa kadar monomer stiren dari latecks kebun.

Analisis Residu MMA pada Kopolimer Tempel
KA-MMA. Dengan mengetahui waktu retensi masing-
masing untuk metanol, n-propanol dan MMA, yaitu 3,12;
3,9; dan 5,15 maka diperoleh kurva kalibrasi standar
MMA, seperti terlihat pada Gambar 3. Pada gambar ter-
lihat bahwa perbandingan area MMA/area n-propanol ter-
hadap konsentrasi MMA, yaitu 10, 25, 50, 100, dan 150
ppm, diperoleh kurva garis lurus dengan persamaan garis:
y = 0,15098 + 0,00306 x, dan koefisien regresi r = 0,98.
Untuk menghitung jumlah sisa monomer MMA yang tidak
terpolimerisasi pada kopolimerisasi tempel KA-MMA da-
pat dilihat pada Gambar 4. Pada gambar terlihat bahwa
hasil spektrum GC, sisa monomer MMA akan menghasil-
kan perbandingan arca MMA/area n-propanol kemudian
hasil tersebut dickstrapolasi pada kurva regresi y = 0,15098
+ 0,00306 x, hasilnya seperti tertera pada Tabel 3. Hasil
analisis pada Tabel 3 menunjukkan bahwa dengan naik-
nya kadar monomer MMA dari 75 psk menjadi 100 psk,
sisa monomer MMA yang tidak terpolimerisasi sekitar 27
ppm sampai 30 ppm, sedang untuk kadar monomer 50 psk
yang ditambahkan pada kopolimerisasi lateks kebun tidak
terdeteksi adanya sisa MMA. Sisa monomer MMA yang
berasal dari kopolimer tempel KA-MMA dari lateks iradi-
asi naik secara tajam dari 13 ppm menjadi 147 ppm un-
tuk penambahan monomer MMA dari 50 psk sampai 100
psk. Pada percobaan terlihat bahwa kadar monomer yang
tersisa pada kopolimer tempel KA-St lebih banyak diban-
dingkan dengan kadar monomer yang tersisa pada ko-
polimer tempel KA-MMA. Hal ini disebabkan karena
monomer MMA lebih mudah bereaksi dengan partikel




karet di mana nilai-G MMA lebih tinggi bila dibanding-
kan dengan nilai-G monomer stiren.

KESIMPULAN

Karet kopolimerisasi radiasi monomer stiren yang
berasal dari lateks kebun, pada dosis iradiasi 10 kGy, laju
dosis 5 kGy/jam, mengandung residu stiren antara 69,7
ppm sampai dengan 193,6 ppm, sedang yang berasal dari
lateks iradiasi sekitar 42,3 ppm sampai dengan 127,9 ppm
untuk penambahan monomer stiren dari 50 psk menjadi
100 psk.

Kopolimerisasi radiasi monomer MMA yang
berasal dari lateks kebun, pada dosis iradiasi 5 kGy laju
dosis 5kGy/jam mengandung residu MMA sekitar 30 ppm,
namun yang berasal dari lateks iradiasi naik dari 13 ppm
menjadi 147 ppm untuk penambahan monomer MMA. dari
50 psk sampai 100 psk.
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Tabel 1. Kondisi kromatografi gas

Kondisi Stiren MMA
Suhu kolom (°C) 140—160 70—120
Program kolom (°C/men) 2 5
Suhu injektor (°C) 160 140
Suhu detektor (°C) 175 150
Kecepatan gas H, (kg/cm?) 1,0 1,5
Volume injektor (pul) 0,1 0,5
Limit deteksi (ppm) 10 25

75
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Tabel 2| Kadar monomer stiren dalam kopolimer tempel KA-St

Kode Monomer St Kadar St Keterangan
(psk) (ppm)
Lateks kebun 50 69,7 Transmisi (min)
75 120,6 Metanol: 3,2
100 193.,6 Aseton: 3.5
Toluen: 4,0
Ltks radiasi 50 42,3 Stiren :4.8
75 81,2 Standar stiren

100 1279 1000 ppm

Tabel 3| Kadar monomer MMA dalam kopolimer tempel KA-MMA

Kode Monomer MMA Kadar MMA  Keteranga
(psk) (ppm)
Lateks kebun 50 0 Transmisi (min)
75 27 Metanol: 3,145
100 30 Aseton: 3,5
Lateks |radiasi 50 13 MMA: 5,15
75 40 Standar MMA:
100 147 1000 ppm
9 9
g L )
s
7 F ¥ =0,00081 + 0,0000485% g‘ T
r=0,99 b (@)
6 = Y = 0,15098 + 0,00306 ¥
1]
p r =0,98
5 | m T 5
O
18]
3+ g 3
Q
2 F
1 (p 1 [ I 1 (5 i 1 1L
konsentrasil stiren  (ppm) konsentrasi MMA  (ppm)

Gmbm 1. Kurva kalibrasi standar stiren

Gambar 3. Kurva kalibrasi standar MMA
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DISKUSI

RAHAYU CHOSDU

1. Prinsip penentuan dengan GLC untuk senyawa BM
rendah dan harus stabil dalam bentuk gas. Apakah
Stiren stabil dalam bentuk gas, karena kalau tidak sta-
bil dikawatirkan hilang sebelum sampai ke detektor?

2. Berapa recovery metode penentuan stiren dengan GLC
apabila digunakan stiren murni?

HERWINARNI

1. Stirem stabil dalam bentuk gas tidak mudah menguap,
karena titik didihnya relatif tinggi.

2. Membuat kalibrasi stiren murni pada beberapa konsen-
trasi, yaitu 10, 15, 25, 50, 100, dan 150 ppm. Diinjek-
sikan pada GC, diperoleh waktu retensi 4,8 menit,
kemudian diinjeksikan campuran stiren murni dengan
metanol terjadi pergeseran fergesen waktu retensi 4,86
menit, sehingga toleransi recovery sekitar 99,8%.

YANTI SABARINAH

Mengapa kurva kalibrasi MMA tidak melalui
titik (0,0), karena pada saat konsentrasi MMA adalah 0 se-
harusnya tidak ada respons?

Aplikasi Isotop dan Radiasi, ]996

HERWINARNI

Untuk kurva kalibrasi MMA tidak melalui titik 0,
karena konsentrasi A sebagai absis dimulai pada| 10
ppm. Kurva kalibrasi area MM A/area n-propanol terha ap
konsentrasi MMA, mendekati garis lurus dengan persa-
maan garis: Y = 0,151 # 0,003x, harga regresi = 0,98

MERI SUHARTINI
Mengapa digurjakan atau dipilih ekstraksi dingin
untuk mendapatkan homopolimer?
HERWINARNI
Homopolimer baik stiren maupun MMA larut

pada aseton tanpa pemanasan, sehingga cukup dengan
ekstrak dingin selama 14 hari.







