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ABSTRAK

KARAXTERISASI FILM PRAPOLIMER AKRILAT SYNOCURE 3131
HASIL IRA@QQSI BERKAS ELEKTRON. Telah dilakukan percobaan
penentuan Wg&gt-sifat fisik dan mekanik film prapolimer
akrilat dengalt®nama dagang Synocure 3131 hasil "curing"
dengan radiasi berkas elektron. Monomer reaktif tripro-
pilen glikol diakrilat (TPGDA) vyang berfungsi sebagai
pengencer ditambahkan dalam Synocure 3131 sebanyak 10, 20,
30, 40, dan 50 % berat campuran. "Curing" dilakukan dengan
iradiasi berkas elektron pada dosis 20, 40, 60, dan 80
KGy. Hasil percobaan menunjukkan bahwa komposisi dan dosis
optimum dicapai pada penambahan TPGDA sebanyak 30 & berat
dan dosis iradiasi 60 kGy. Pada kondisi tersebut, film
mempunyai kekerasan pensil sebesar 3H, tegangan putus 747
Kg/cm“ dan perpanjangan putus adalah 2%. Kestabilan termal
film tidak tampak dipengaruhi dosis iradiasi antara 20 dan
80 kGy. Penambahan TPGDA sampai 50 % berat dalam Campuran,
menyebabkan kenaikan suhu dekomposisi pada pengurangan
berat 10 % naik dari 30s menjadi sekitar 320°c.

ABSTRACT

and mechanical proper-
ties of acrylate-prepolymer film with the trade name of
Synocure 3131 cured by electron beamn. Reactive monomer
tripropylene glykol diacrylate (TPGDA) as diluent was
added to the Synocure 3131 with the amount of 10, 20, 30,
40, and 50 % by weight of the mixture. Curing was conduct-
ed at the doses of 20, 40, 60, and 80 kGy. The experimen-

tal result showed that composition and optimum dose were

achieved at the addition of 30 % by weight of TPGDA and

irradiation dose of 60 kGy. At this condition, film has
a pencil hardness of 3H, tensile strength 757
Kg/cm®, and elongation at break 2 %. Thermal stability of
film was not affected very much by irradiation dose bet-
ween 20 and 80 kGy. Addition of TPGDA up to 50 % by weight

=3

of the mixture, increased decomposition temperature at 10

o,

% weight loss from 305 to g2a0e.
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PENDAHULUAN

Pada umumnya komponen utama bahan pelapis untuk

radiasi terdiri dari prapolimer dan monomer reaktif.

Prapolimer harus mengandung molekul yang tiddg
sehingga jika mengalami proses tertentu akan dapat e

kan reaksi ikatan silang dengan molekul tak jenuh lainnya

dan berubah dari fase cair menjadi padat [1]. Proses yang

dialami dapat berupa pemanasan, radiasi atau oksidasi.

Bahan yang mengandung molekul tidak jenuh tersebut harus

tetap stabil, dan tidak terpolimerisasi sampai terjadinya

reaksi ikatan silang vang diinginkan. Dalam perdagangan,

resin atau prapolimer tersebut ada yang sudah dicampur

dengan monomer reaktif dalam jumlah sedikit. Pencampuran

ini dimaksudkan agar resin tidak terlalu kental sehingga

memudahkan penuangan.

Bahan kimia pelapis‘yang ada dalam perdagangan pada

umumnya dapat digolongkan menjadi 4 kelompok yaitu

poliester tak jenuh-stiren, "thiol/ene", akrilat, dan

epoksi [2].

Sistem yang terdiri dari oligomer akrilat dan monomer
akrilat banyak terdapat dalam perdagangan karena kecepa-

tannya melakukan "curing" secara radiasi. Berdasarkan

rantai pokok polimer, resin akrilat dapat digolongkan ke

dalam senyawa poliester, akrilik, epoksi, poliuretan,

polieter, dan silikon [3].




Dalam penelitian ini akan dipelajari karakterisasi

film hasil "curing" prapolimer akrilat dengan nama dagang

Synocure 3131 setelah dicampur dengan tripropilen glikol

diakrilat (TPGDA) menggulNakan radiasi berkas elektron.

?&*xv' meliputi fraksi-gel,
%Q?
tegangan putus dan perpanjangan putus, kekerasan, serta

kestabilan termal.

BAHAN DAN METODE

Bahan. Plat alumunium berukuran (200 x 100 x 1) mm,

dipakai sebagai substrat. Prapolimer akrilat dalam TPGDA

dengan nama dagang Synocure 3131 diperoleh dari Cray

Valley Product, Inggris, dan monomer reaktif tripropilen

glikolAdiakrilat (TPGDA) dibeli dari BASF, Jerman.

Alat. Sumber radiasi yang dipakai adalah mesin berkas

. elektron tipe "scanning, mempunyai tegangan operasi dan

arus maksimum masing-masing 300 kV dan 50 mA, buatan

Nissin High Voltage Co., Litd. Jepang.

Percobaan. Plat alumunium dibersihkan permukaannya

menggunakan air dan aseton sehingga bebas dari kotoran dan
lemak. Prapolimer akrilat Synocure 3131 diencerkan dengan
monomer reaktif TPGDA sehingga konsentrasi TPGDA dalam

campuran dengan Synocure 3131 menjadi 0, 10, 20, 30, 40,

dan 50 % berat. Sifat-sifat campuran yang diukur meliputi

densitas, viskositas, dan kandungan bahan mudah menguap,

terdapat pada Tabel 1. Pengukuran kandungan bahan mudah




menguap ("volatile content") dilakukan menurut ASTM D 2359

-81, dengan pemanasan bahan pelapis pada suhu 110 + 5°¢C

selama 60 menit. Kandungan bahan mudah menguap (K) dihi-

tung menurut persamaan

R A% = 200 ~ ] {{{ Wy —~Wy )78 7 x 100 3

Dalam hal ini,

berat cawan.

berat cawan + sampel setelah pemanasan.

8]
Il

S = berat sampel.

Pembuatan sampel dilakukan dengan menuangkan cCampuran pada
permukaan plat alumunium, kemudian diratakan dengan batang
silinder kaca untuk mendapatkan tebal lapisan * 100 .

Lapisan kemudian diiradiasi dalam atmosfer nitrogen

(konsentrasi O, < 500 ppm) menggunakan mesin berkas elek-

tron pada tegangan operasi 300 kV dan arus 30 mA dengan

variasi dosis iradiasi 20, 40, 60, dan 80 kGy. Kekerasan

ditentukan dengan pensil standar ("Uni" Mitsubishi)

menurut JIS K 5401 [4]. Tegangan putus dan perpanjangan

putus diukur menurut ASTM D 2370 - 68 [5], menggunakan

"tensile tester" model Instron 1122. Fraksi gel film

ditentukan dengan ekstraksi menggunakan aseton selama 16
jam. Kestabilan termal ditentukan dengan analisis termo-
gravimetri (TGa), menggunakan TGA-30 buatan Shimadzu.
Pengukuran dilakukan dalam atmosfer nitrogen dengan kece-
patan aliran 40 ml/menit,_ dan kecepatan pemanasan

10°C/menit. Berat sampel antara 5 dan 6 ng. Pengukuran

spektrum inframerah dilakukan terhadap resin prapolimer




Synocure 3131, TPGDA dan film hasil iradiasi, menggunakan

Spektrofotometer Inframerah IR-435 buatan Shimadzu.

HAGIL DAN PEMBAHASAN

RSebelum ditambah TPGDA, resin Synocure 3131 (senyawa

.

prapolimer akrilat) vyang dipakai dalam percobaan sudah

mengandung TPGDA dalam jumlah sedikit. TPGDA merupakan

monomer difungsional yang banyak dipakai sebagai pengencer
untuk bahan pelapis radiasi. Hal ini karena sifatnya yang
mudah melarutkan prapolimer akrilat, mempunyai reaktivitas
yang tinggi, viskositasnya rendah, dan mempunyai "Draize
Rating" yang rendah. Dari Tabel 1 terlihat bahwa kenaikan
konsentrasi TPGDA, menurunkan densitas, viskositas, dan
menaikan kandungan bahan mudah menguap. Campuran mempunyai
densitas antara 1,0672 dan 1,1032 gr/ml. Viskositas Syno-
cure 3131 sangat tinggi yaitu lebih tinggi dari 9000 cp.
Viskositas yang tinggi akan menyulitkan pemilihan alat
pelapis pada proses pelapisan. Penambahan TPGDA sebanyak
30 % menurunkan viskositas Synocure 3131 menjadi 661 ch.
sehingga memudahkan pelapisan. Penambahan TPGDA menaikkan
kandungan bahan mudah menguap Kkarena titik didih TPGDA
relatif rendah dibanding titik didih prapolimer Synocure.

Pada konsentrasi TPGDA 30 %, kandungan bahan mudah menguap

dari campuran adalah 12,10 %,

Tingkat polimerisasi film hasil iradiasi campuran

Synocure 3131 dan TPGDA dinyatakan dengan fraksi-gel, dan




datanya terdapat pada Tabel 2. gepelum digampur dengan
TPGDA, film Synocure 3131 mempunya i fraksl-gel 98,51 %
pada dosis iradiasi 20 KGy. Kenaikan Joslf 1lradiasi hanya

sedikit menaikkan fraksi-gel, dan tid:

i, dapat mencapai 100

%. Kenaikan dosis lebih lanjut hanyl\\mn?alkkan jumlah

-
ikatan silang dan densitas ikatan alland. :tetapi tidak
menaikkan fraksi-gel. Fraksi-gel maksimum yang dapat
dicapaiu adalah 99,84 3 yaitu pada dosis 60 XGy dengan
konsentrasi TPGDA sebesar 30 <. Nllni. fraksi-gel ini
terbatas karena adanya rantai yang porkembang ("growing
chains") tidak dapat bergerak atau terperangkap pada saat
pembentukan gel, sedangkan monomernya #sendiri telah habis.
Hal ini mirip dengan hasil peneljtian CHARLESBY dan
WYCHERLY yang dikutip oleh HOFFMAN (6) Pada penelitian
"curing" campuran poliester tak jenuh-stiren. Penambahan
TPGDA hanya sedikit menaikkan frakei-gel. Konsentrasi
TPGDA lebih dari 30 % pada umumnya menurunkan fraksi-gel.
Konsentrasi TPGDA yang terlalu tinggj menurunkan viskosi-
tas campuran sehingga meningkatkan mobilitas makroradikal.
Mobilitas makro-radikal ini akan menyebabkan terjadinya
reaksi terminasi bimolekuler 1lebih cepat dibandingkan
reaksi propagasi rantai sehingga menurunkan efisiensi
pembentukan gel. Selain itu konsentrasl TPGDA Yang terlalu
tinggi juga menyebabkan penurunan ketldak- jenuhan polim-
er. Akibatnya, film hasil "curing" salain terdiri dari
polimer berikatan silang juga mengandung homopolimer dari

TPGDA. Karena efisiensi pembentukan homopolimer umumnya




Yang sama kenaikan konsentrasi TpgpaA dalam campuran tidak

berpengaruh pada kekersannya.

Kestabilan termal filpm ditentukan dengan mengukur

pengurangan berat sampel pada  kecepatan Qlanasan

10°C/men.

menggunakan analisis termogravimetri.

merupakan faktor terpenting untuk mengetahui

kestabilan termal suatu polimer [9]. Penentuan T, dari

kurva termogram lebih mudah dan lebih telitji dibanding T,

sehingga dalam uraian kestabilan termal ditekankan pada

harga T1p- Gambar 3 menunjukkan kurva termogravimetri film

yang dibuat pada konsentrasi TPGDA 30 % dan dosis 60 kGy.

T1p terjadi pada suhy 312°C. Dekomposisi termal film pada

berbagai konsentrasi TPGDA dan dosis iradiasi terdapat

pada Tabel 4. Kenaikan dosis tidak tampak berpengaruh pada

kestabilan termal film. Kenaikan konsentrasi TpGDA sampai

50 % menaikkan kestabilan terma] film. Hal ini terlihat

jelas pada Ty Kenaikan konsentrasi TpgDA sampai 50 £

o

pada dosis 20, 4o, 60, dan 80 kGy menyebabkan kenaikan T1o

masing-masing dari 306 menjadi 320°c, 305 - 322, 304 - 319
dan 305 - 318°C,

Spektrum inframerah Synocure 3131, monomer TPGDA, dan

lapisan hasil "curing" terlihat pada gambar 4. Synocure

3131 sendiri sudah mengandung TPGDA sehingga memberikan

daerah serapan yang sama seperti yang dihasilkan ketika

mengukur TPGDA sendiri. Perbedaannya terletak pada kekua-~

tan serapannya. Serapan gugus“TPGDA dari Synocure lebih



lemah karena konsentrasinya lebih kecil dibanding pada
monomer TPGDA.
gelombang dekat 1650 cm~1 (. C-= 1€ ), 3000 -1 (gugus

vinil), dan dekat 1450 cm™1 (hidrokarbon) [10]. Synocure

3131 sebagai pPrapolimer mempunyai daerah Serapan di dekat

3500, antara 840 - 800, dan 800 - 780 op—1 Serapan di

dekat 3500 cp~1 menunjukkan adanya gugus fungsional

amina. - Amina terdapat pada dJugus isosianat sedangkan

reaksi antara gugus isosianat dan gugus hidroksil dari

pPrapolimer Synocure 3131 diduga merupakan suaty senyawa

uretan akrilat. Spektrum film hasii iradiasi menunjukkan

adanya gugus fungsional Yang hilang atau berkurang baik

yang ada pada TPGDA maupun Synocure 3131. Hilangnya atau

berkurangnya gugus tersebut karena adanya reaksi polimeri-
sasi membentuk jaringan ikatan silang pada saat iradiasi.

KESIMPULAN . '

l. Dosis iradiasi antara 20 dan 80 kGy mempengaruhi tegan-

gan putus, perpanjangan putus serta kekerasan, tetapi

tidak tampak mempengaruhi kestabilan termal campuran film

Synocure 3131 dengan TPGDA. Konsentrasi TogDA sampai 50 ¢

]

mempengruhi fraksi-gel, tegangan putus, pPerpanjangan putus

dan kestabilan termal tetapi tidak mempengaruhi kekerasan

Serapan ini terlihat jelas pada bilangan |




but  film mempunyai kekerasan 3H
Kg/cmzﬂ pPerpanjangan putus 2 2

pada pengurangan

3. Sifat film pa‘f\ymumnya kuat, keras, tetapi rapuh.
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Tabel 1. Densitas, viskositas, dan kandungan bahan mudah
menguap campuran Synocure 3131 dan TPGDA.

% TPGA Densitas (28*C), Viskositas (28*C), Kandungan baha
dalam gr/ml cp mudah mquuap,
Synocure 3131 % i
|
0 1,30632 > 9064 9,83
10 1,1004 7490 : 1o, 54
20 1,0868 1930 11,45
30 1,0848 661 12,30
40 1,0772 249 12,44
50 1.0672 114 14:,.03
Tabel 2. Fraksi-gel film Synocure 3131 hasil iradiasi berkas|
elektron. ;
% TPGDA Fraksi-gel, % dalam
Dosis, kG
i
Synocure 3434 Dosis, kGv. ‘
20 40 60 80
|
[
0 98,51 ' 98,73 99,16 99,03
10 98,58 99,17 99,24 98,73
20 98,77 99,25 99,58 99,45
30 99,32 99,68 99,82 99,79
40 99,38 99,54 99,84 99,68

50 98,81 99,05 99,54 99,48




Tabel 3. Kekerasan film Synocure 3131 hasil iradiasi berka
elektron ‘
‘“‘_“‘_‘—“““‘—_‘____‘—b‘—_—‘———“—‘“——“—_—___—"‘*——_—“__‘4“——‘
% TPGDA Kekerasan pensil® '
dalam h__________________________*_%_____________________
Synocure 3131 Dosis, kGy. :
20 40 60 8o
0 H 2H 3H 3H:
10 H 2H 3H 34 |
20 H 2H 3H 3H |
30 H 2H 3H 3H |
40 H 2H 3H 3H |
50 H 2H 3H 3H
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Gambar 34 Dekomposisi termal film campuran Synocure

pada konsentragi TPGD

KSCepatan Pemanasan

a
e

(> ¢an dosis iradiagi &0
10°C /menit i No 2 40 ml /menit

3131 dan TPGDA,
kCy,

a




Pengurangan berat, %

Tabel 3. Kekerasan film

Synocure

313 T hasdl

iradiasi berk
elektron
% TPGDA Kekerasan pensil®
dalam _—
Synocure 3131 Dosis, kaGy. |
20 40 60 80
0 H 2H 3H 3H
10 H 2H 3H 8H
20 H 2H 3H EH
30 H 2H 3H H
40 H 2H 3H 3H
50 H 2H 3H 3H
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3o Dekomposisi termal Tilm campuran Synocure 3131 den TPGDA,
pada konsentrasi TPGDA 30 % dan dosis iradiasgi &0 kGy.
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Gambar 1. Tegangan putus film pade. berbagai konsentrasi TPGDA
den dosis iradiasi.

’._1=20kGy 4 =40 kGy o = 60 kGy

o .—.i = k i

§bp # 80 kGy
<"
5 y
-é "iUT “"\.\\ E L ././i'i
a E [k} - /z 4
o 3.0r
5
£
[0)]
“ ok

;‘n i I 1 ] 1

i i iy, =) i)




i e “, = B T N o
R o ) I e () —i v 4 &3 | et = et ]
i T.l... ;™ D oy o3 o 2 | TN [ I e & r ] | Falgei Ty
L o Do B s o e |
M T |.mU| &| . (] ) (&N 03 [ ‘ i Wy oo o ) W s oy
, 0 B i - R T A % ~ O ® e oo oo

e T i ) 82 o m Oy o L oy e

i i

iradiasi

3T 1

o3
L

‘Bl

LEeg.

0 uy ™~

L A AN b ul u o

ratan pemanasan

mal film ‘Syndcure
Kece

16

| ra}
m o - - R iy ~ | 3 3

i [ w oo u uy = | w ., 0

| H | © W w | w W | W

| B o B o S T N o ()

.h (w0 - - - - - L - w0 -

| & W i o~ ¢ o ot o | [So S v w

Mo m NN g ™o (N

| o i

- w m

(s oo (a8} ) oo 16 w o~ [as) o

| {6 - - - - - - n ] - E

R L R w W I oo , W2 ] o

m . ! ‘,

i .m i |

m | o] | m

! o g R S~ A G W I TN S - NEIRE = B O R L > EE R o S R NUT RN B 7 e e aey e

1 v S AT - (A " - - n | o) - " - - no| - - - "~ " w o - - ~ " - a i

mm e A7 R I A~ B P Pl L O B B e | ey R B - IR R S - GRS < RO, N i

| i i i | ]

| | | | ©
m S e B e o e W oo o __ e R 0N
{ e Ji | - - - - ~ R - - - - “ " " - “ " " - ! B - “ " - -

| o | — g ooy o] R v L BN o v — vl =l ™ e - 1 i

|

m

[A0] [T} (55 (4] = L0 A e o ) () an P m e o~ L o L I [op} =4 (o) D E3 |
i

150

vl - e e R v, o3 i »4 -y - -

s i = vq ol i

] o o o (oa) Ol o (55 o @D '} ) o Lo ] o] O | < oo 3 =] (va) £3 ]
— - ) Ay o )

o

100

stabilan ter

s elektro

Ke

Loy i

il

0 o
P02 ! o~ : !
H ! i i I
1 | | | +
_ _ ! i
m | m m _
o} ! i |
| £ | | ‘ |
= I { | I
Do o i ; I
[t (51 ; I “
P s S 2 o o o O o o o ol e O o o o/ o o o o
LB @ o — [ L9p] = v oioo - ¢ (A = wy b -1 ™~ AR =t Wl o i | <H
1 ~ ] i i |
ore @ i |

o i

c



.:mgﬁhﬂo: Leotl =~ igan 3v i e - T SdasoEle Sos L o

* 4Dy 09 STsop eped (02/09) ¥a9dI/2anooudg e et I 1ot d ;o R eee) T PR Gl RS L SRR |

TISey wTTt Qmm!idmwma “LELE mhzuo:am|hwﬁﬁﬁ¢mmﬁmfmdﬁmﬁmhwsH.Ezhpxmam *H Jequen -
IS A s g e i n,_\:EoV SuequoTeg ueSueTTg

5 BCERS T RGN T R PPt o

E T35 b .......“ T

L i

o

15

Gt T |il.“..j“l.;..!,.1...nn.!.,.s...,..! S R Tt

B



