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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 unfuk menyebarluaskan infor-
masi dan hasil penelitian yang berkaitan dengan aplikasi teknik nuklir dalam bidang Proses
Radiasi, Industri, Hidrologi, Sedimentologi, Kimia, Biologi, Ling
nakan. Dengan demikian, ilmu pengetahuan dan teknologi yang telah dj
ini dapat diketahui dan dimanfaatkan oleh pihak-pihak terkait untuk k entingan masyarakat pada
umumnya.

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

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

ngan. Selanjutnya, diba-
mpok dan dipresentasikan

Penerbitan risalah pertemuan ilmiah ini diharapkan dapat mdnambah 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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SIFAT-SIFAT LAPISAN POLIESTER AKRILAT HASIL IRADIASI DENGAN

SINAR ULTRA-VIOLET

Sugiarto Danu*, Marsongko*, M. Ardiartsi**, dan J.R. Julliati**

*Pusat Aplikasi Isotop dan Radiasi, BATAN
**Jurusan Teknik Nuklir, Fakultas Teknik, UGM.

ABSTRAK

SIFAT-SIFAT LAPISAN POLIESTER AKRILAT HASIL IRADIAST DENGAN SINAR ULTRAVIOLET.
Percobaan curing oligomer ester akrilat bisfenol A etoksilat diakrilat telah dilakukan mengguhakan fotoinisiator 2-hidroksi-
2-metil-1-fenilpropanon dengan iradiasi ultraviolet (UV). Kecepatan konveyor 3 dan 5 m/meriit. Hasil percobaan menunjuk-

Aplikasi Isotop dan Radiasi,

kan, bahwa konsentrasi fotoinisiator dalam campuran memberikan pengaruh yang sama terhadap sifat lapisan yang meliputi
fraksi-gel, kekerasan, tegangan putus, kestabilan termal, serta ketahanan terhadap bahan kim

trasi fotoinisiator optimum ialah 1—1,5%

tersebut lapisan mempunyai fraksi gel sama, yaitu 95%,

kecuali terhadap NaOH 10%, thinner dan spidol warna hitam.

ABSTRACT

PROPERTIES OF POLYESTER ACRYLATE FILM IRRADIATED BY ULTRAVIOLET LIGHT. An ex-
periment on curing of acrylate ester oligomer bisphenol A etoxylate diacrylate has been done by
phenilpropanone photoinisiator and UV-light radiation. Curing was conducted at the conveyor
experimental result showed that the concentrations of photoinitiator used in the mixture have t

ties i.e., gel-fraction, hardness, tensile strength, thermal stability,
Optimum concentrations of photoinitiator were 1—1.5% and 1.5
At these conditions, the films have gel-fraction of 95%,

kg/om2, and thermal decomposition temperature at 10% weight
have good

black marker.

PENDAHULUAN

Pada umumnya bahan pelapis untuk curing secara
radiasi mengandung gugus fungsional akrilat yang mem-
bentuk ikatan silang bila diiradiasi dengan sinar-ultravio-
let (UV) atau dengan berkas elektron. Bahan pelapis
dapat dikelompokkan menjadi 4 jenis, yaitu jenis kation-
ik, thiolene, akrilat, dan Jenis policster-stiren (1, 2). Jenis
akrilat banyak dipakai sebagai bahan pelapis yang dipro-
ses secara radiasi, karena mempunyai reaktivitas tinggi.
Iradiasi memerlukan fotoinisiator, yang berfungsi untuk
memulai reaksi polimerisasi radiasi, karena energi sinar
UV tidak sebesar energi berkas elektron. Salah satu se-
nyawa dalam bahan pelapis jenis akrilat tersebut ialah po-
liester akrilat. Policster akrilat banyak dipakai untuk
lapisan bahan cetakan, pelapisan poliuretan, PVC, kulit,
dekorasi logam, tinta pewarna sutera, kayu, dan bahan
tahan solder (3).

Sebelum dipakai untuk proses pelapisan suatu
bahan, diperlukan data sifat lapisan hasil curing. Data
tersebut berguna untuk menentukan formulasi bahan pe-
lapis dan kondisi iradiasi yang sesuai untuk produk akhir
yang diinginkan.

dan 1,5—2% masing-masing pada kecepatan konveyor 3 dan 5 m/menit. Pada kondisi
kekerasan sama, yaitu F—H, tegangan putus masing-masing 335
dan 270 kg/om® serta suhu dekomposisi termal pada pengurangan berat 10% ialah masing
umumnya lapisan tersebut tahan terhadap bahan kimia untuk keperluan sehari-hari (household

hardness in the range F—H, tensile stre gth in the range 335 and 270

resistance properties against household chemicals, solvent, and stain, except ag;

a, pelarut, dan noda. Konsen-

asing 360 dan 355°C. Pada
chemicals), pelarut dan noda,

using 2-hydroxy-2-methyl-1-
speed of 3 and 5 m/min. The
e same effect on film proper-
e as well as stain resistance.
3 and 5 m/min, respectively,

chemical and solvent resis
—2% at the conveyor speed

loss are 360 and 355°C, resgectively. In general, the films
nst NaOH 10%, thinner and

Dalam penelitian ini dipelajari sifat-sifat lapisan
poliester akrilat dengan nama kimia bisfenol A etoksilat
diakrilat hasil curing dengan radiasi UV, menggunakan
fotoinisiator 2-hidroksi-2-metil-1-fenilpropanon. Sifat
lapisan yang diukur me:'}l;:i fraksi-gel, kekerasan, tegang-

an putus, kestabilan terthal, dan ketahanan terhadap ba-
han kimia, maupun ketalanan terhadap pelarut dan noc*a.

BAHAN DAN METOD

Bahan, Lempeng aluminium berukuran 200 x 120
x 1 mm’ dipakai sebagaj substrat lapisan. Senyawa ester
akrilat (bisfenol A etoksilat diakrilat) dengan nama da-
gang Photomer 4028, budtan Henkel Corporation, Ameri-
ka Serikat. Fotoinisiator 2 hidroksi-2-metil-1-fenilpropanon
dengan nama dagang Darocur 1173 produksi Merc :
Jerman,
Alat. Sumber raffiasi sinar-UV yang dipakai teE:
diri dari 1 lampu dengaf daya 80 Watt/cm, buatan IS
Strahlen Tecknik, Jermas). ‘

Percobaan. Lempeng aluminium dibersihkan
dengan aseton, kemudian| diampelas menggunakan kertas
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T

pelas No. 320. Bahan pelapis dibuat dengan mencam-
pur ester akrilat dengan fotoinisiator. Konsentrasi fotoini-
siator dalam campuran divariasi| menjadi 0.5; 1; 1,5; 2;
3; }dan 5% berat ester akrilat. Viskositas campuran diukur
pada waktu-waktu tertentu untuk mengetahui kestabilannya
selama penyimpanan. Campuran Kemudian dilapiskan pada
permukaan aluminium menggu silinder kaca, sching-
gaJ diperoleh tebal lapisan + 100 jum. Selanjutnya, diiradi-
as dengan sinar-UV pada variasi kecepatan konveyor 3 dan

/menit. Fraksi-gel lapisan Nasil iradiasi ditentukan
dehgan cara ekstraksi selama 14 jam menggunakan ase-
ton. Kekerasan diukur menggunakan pensil standar Uni-

tsubishi sesuai dengan JIS K 5400-1970 (4). Tegangan
putus diukur menggunakan Tensile Tester Model Instron
1122 sesuai dengan ASTM D [2370-68 (6). Kestabilan
te‘ al ditentukan dengan analisib termogravimetri meng-
gunakan TGA-30 buatan Shimadlzu. Pengukuran dilaku-

dalam atmosfer nitrogen derigan kecepatan aliran 40
mllmemt, dan kecepatan pemanasan 10°C/menit. Ketahan-
an bahan kimia, pelarut, dan nofla ditentukan dengan uji
tetes (spot test) sesuai dengan ASTM D 1300-79 (6). Ba-
hap penguji yang dipakai melippti NaOH 10%, Na,CO,
1%, H S0, 10%, asam asetat 5%, alkohol 10%, pengen-
ce}( er) dan spidol permaneh warna merah, biru, dan
hit . Kestabilan resin ester akrilat selama penyimpanan
ditentukan dengan mengukur viskositas pada waktu-wak-
uIertentu. Pengukuran dilakukar] menggunakan viskome-

ter Visconic EMD Type buatan Shimadzu, Jepang, pada
suhu 25°C.

HASIL DAN PEMBAHASAN

Kestabilan Ester Aknla:lt. Bisfenol A etoksilat
diakrilat merupakan suatu monomer akrilat difungsional
de‘ gan viskositas sekitar 500 cp [25°C ). Senyawa ini da-
pat berfungsi sebagai oligomer dasar pada sistem bahan
pelapis yang mempunyai viskosilas rendah. Fotoinisiator
Darocur 1173 berbentuk cairan bgning, tidak larut dalam
air, dan bekerja pada daerah s¢rapan sinar-UV efektif
dengan panjang gelombang antara 225 dan 375 nm. Den-
itas bahan tersebut ialah 1,08 g/¢m? dan viskositasnya 25
cp. Fotoinisiator ini merupakan /turunan dari asetofenon
membentuk radikal melalui proses abstraksi hidrogen.
S r kimia ester akrilat dan fotoinisiator tersebut ter-
dapat pada Gambar 1.

Pengaruh waktu penyimpanan terhadap kestabil-
an ester akrilat yang sudah dicampur fotoinisiator, terli-
hat pada Gambar 2. Semakin lama penyimpanan dan

}nakm tinggi konsentrasi fotoinisiator, semakin cepat
penurunan viskositasnya. Hal ini terlihat dari nilai slope
masing-masing kurva, dengan pehdekatan bahwa hubung-
an antara viskositas dan lama penyimpanan sampai 26 hari
merupakan garis lurus. Penurunan viskositas disebabkan
adanya reaksi polimerisasi membentuk gel, yang berjalan
lambat akibat pantulan sinar mathhari yang mengenai ba-
han tersebut. Sebagian besar sinaf matahari terletak pada
daerah spektrum tampak dan dderah inframerah. Enam
persen dari radiasi matahari terletak di dacrah UV dengan
panjang gelombang antara 290 dan 400 nm (7). Daerah

panjang gelombang ini sesuai dengan bekerjanya fotoini-
siator Darocur 1173, yaitu antara 225 dan 375 nm.
Dengan demikian, pantulan sinar matahari tersebut
menyebabkan terjadinya polimerisasi dari bahan yang
mempunyai berat molekul lebih tinggi. Polimerisasi ini
terlihat pada pembentukan gel yang mengumpul pada dasar
wadah, dan semakin lama semakin banyak. Viskositas yang
terukur berasal dari bahan dengan berat molekul lebih
rendah, sehingga mempunyai viskositas lebih rendah.
Penurunan viskositas lebih cepat terjadi pada konsentrasi
fotoinisiator yang lebih tinggi, karena semakin tinggi kon-
sentrasi fotoinisiator, semakin banyak gel yang terbentuk,
dan semakin cepat penurunan viskositasnya. Dalam
aplikasinya suatu bahan pelapis setelah dicampur fotoini-
siator segera dipakai untuk proses pelapisan. Walaupun
demikian, untuk menjaga kestabilan viskositas bahan pe-
lapis selama penyimpanan diperlukan wadah yang kedap
sinar UV,

Fraksi-Gel. Fraksi-gel ditentukan oleh banyak-
nya polimer ikatan silang yang terbentuk. Reaksi terjadi-
nya polimer ikatan silang melalui polimerisasi radikal
bebas menggunakan radiasi UV dapat ditulis sebagai
berikut (3)

hv
Fotoinisiator ———=1. (radikal bebas)

I + CH,<CHOOC ——> COOH=CH, + CH,=CH—I~[31—CH=CH,

(Radikal + Monomer + ' Prapolimer
bebas)
CH
C
|
Cll-l2
1 CH, - CHOOC~~~~COOCH - CH
I
T
~~—~CH
i i st
Keterangan:

I
h

v

fotoinisiator
konstanta Planck (6,62 x 10 erg. detik/foton
frekuensi radiasi, putaran/detik

P81

Jika konsentrasi fotoinisiator terlalu rendah
(0,5%), energi UV tidak terpakai secara efisien. Jumlah
radikal yang terbentuk terlalu sedikit jika dibandingkan
jumlah bagian reaktif yang ada, sehingga kecepatan pem- -
bentukan gel menjadi rendah. Akibatnya, proses polimer-
isasi tidak sempurna dan nilai fraksi-gel relatif rendah,
yaitu antara 93 dan 94%. Fraksi-gel ditentukan oleh ban-
yaknya polimer ikatan silang yang terbentuk. Semakin ting-
gi densitas ikatan silang, semakin tinggi fraksi-gelnya.
Pada konsentrasi yang lebih tinggi (1—2%), jumlah radikal
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yang terbentuk meningkat, sehingga kecepatan pemben-
tukan gel juga meningkat. Jika konsentrasi terlalu tinggi
(> 2%), terdapat kelebihan radikal dibanding bagian reak-
tif yang ada. Dengan demikian, radikal tidak lagi mampu
memacu reaksi polimerisasi berjalan lebih cepat. Dalam
keadaan ini, reaksi terminasi lebih dominan (8). Reaksi
terminasi ini membentuk polimer dengan berat molekul
rendah, yang larut pada waktu ekstraksi. Hal ini terlihat
dari nilai fraksi-gel yang cenderung menurun dengan
meningkatnya konsentrasi fotoinisiator. Fraksi-gel juga
dipengaruhi kecepatan konveyor. Semakin rendah kece-
patan konveyor, semakin lama lapisan menerima radiasi,
dan semakin banyak radikal yang terbentuk, sehingga frak-
si-gel meningkat (9). Penurunan fraksi-gel pada kecepat-
an 3 m/menit lebih cepat dibanding 5 m/menit, karena
kelebihan radikal menyebabkan penurunan fraksi-gel. Kon-
sentrasi optimum pada kecepatan 3 dan 5 m/menit,
masing-masing adalah 1—1,5% dan 1,5—2%.

Kekerasan Lapisan. Sifat kekerasan suatu
polimer dipengaruhi oleh densitas ikatan silang. Semakin
tinggi densitas ikatan silang, semakin tinggi kekerasannya.
Histogram pada Gambar 4 menunjukkan bahwa kekerasan
pensil identik dengan kurva fraksi-gel sebagai fungsi kon-
sentrasi fotoinisiator. Konsentrasi fotoinisiator 1% meng-
hasilkan kekerasan maksimum H pada kecepatan 3 m/
menit, sedangkan kekerasan maksimum F—H dicapai pada
konsentrasi 2% jika kecepatannya 5 m/menit.

Tegangan Putus. Tegangan putus sebagai fungsi
konsentrasi fotoinisiator disajikan pada Gambar 5.
Kecenderungan sifat tegangan putus juga mirip dengan
fraksi-gel. Menurut CHARLESBY (10), tegangan putus
tidak hanya bergantung pada densitas ikatan silang, tetapi
Jjuga dipengaruhi oleh kemungkinan kristalisasi, adanya
bahan pengisi (filler), dan berat molekul mula-mula. Pada
proses pembentukan rantai menjadi struktur jaringan
berikatan silang, mobilitas polimer menurun. Rantai
polimer menjadi tidak mudah bergerak satu terhadap yang
lain, sehingga nilai tegangan putus menjadi semakin ting-
gi. Apabila tegangan putus dikaitkan dengan densitas ika-
tan silang, maka kurva tegangan putus sesuai dengan kur-
va fraksi-gel, karena fraksi-gel ditentukan oleh densitas
ikatan silang, Nilai tegangan putus pada kecepatan 3 m/
menit lebih tinggi dibanding 5 m/menit. Tegangan putus
maksimum pada kecepatan 3 dan 5 m/menit masing-
masing ialah 335 dan 70 kg/cm?® Dengan nilai tersebut
lapisan dapat digolongkan ke dalam bahan yang mempu-
nyai kekuatan sedang.

Kestabilan Termal. Kestabilan termal lapisan
ditentukan dengan mengukur perubahan berat secara kon-
tinu pada kecepatan pemanasan tetap menggunakan ana-
lisis termogravimetri. Pengukuran suhu awal terjadinya
dekomposisi (T ), dan suhu pada pengurangan berat sebe-
sar 10% (T, ) merupakan faktor penting untuk mengetahui
kestabilan termal polimer (11). T , lebih mudah dan lebih
teliti ditentukan dari termogram dibanding T,. Dari ter-
mogram Gambar 6a (kecepatan konveyor 3 m/menit), nilai
T,, pada konsentrasi fotoinisiator 0,5; 1; 1,5; 2; 3; dan 5%,
masing-masing ialah 356, 360, 348, 315, 310, dan 348°C.
Pada konsentrasi fotoinisiator yang sama (kecepatan kon-
veyor 5 m/menit) diperoleh T, masing-masing ialah 375,
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355, 355, 340, 365, dan 365°C (Gambar 6). Dekomszisi
termal terjadi 2 tahap, k¢cuali pada konsentrasi 0,5 dan 1%.
Hal ini menunjukkan Yahwa semakin tinggi konsentrasi
fotoinisiator, semakin banyak fraksi polimer dengan berat
molekul rendah, sehingga mudah terdekomposisi.
Ketahanan Kimia. Lapisan tidak begitu tahan
terhadap NaOH 10%, thinner, dan noda dari spidol war-

na hitam, dan mempunyai ketahanan yang baik terhadap
Na,CO, 1%, H,S0, 10%, asam asetat 5%, alkohol 50%,
serta spidol warna mergh dan biru, pada kecepatan kon-

2%. Ketahanan bahan Himia/pelarut dan noda pada kece-
patan 3 m/menit lebih baik dibanding pada kecepatan 5/ m/

KESIMPULAN

Lapisan poliestr akrilat bisfenol A etoksilat |di-
akrilat yang diiradiasi dengan sinar-UV menggunakan fo-
toinisiator 2-hidroksi-2-metil-1-fenilpropanon mempunyai
sifat-sifat, kekerasan anfara F dan H, tegangan putus 335
dan 270 kg/cm?, serta| suhu dekomposisi termal pada
pengurangan berat 10% ialah 360 dan 375°C. Sifat terse-
but diperoleh pada konsentrasi optimum fotoinisiator
1-—1,5% dan 1,5—2% pada kecepatan konveyor masing-
masing 3 dan 5 m/menit. Lapisan tidak begitu tahan ter-
hadap NaOH 10%, thinper, dan spidol warna hitam.
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Gambar 1. Struktur kimia ester akrilat Photomer 4028 dan
fotoinisiator Darocur 1173
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Gambar 2. Pengaruh lama penyimpanan terhadap viskos-
itas bahan pelapis pada berbagai konsentrasi
fotoinisiator
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Gambar 3. Fraksi-gel sebagai fungsi konsentrasi fotoini
siator
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Gambar 4. Kekerasan p¢nsil sebagai fungsi konsentras

fotoinisiator
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Gambar 5. Tegangan putus sebagai fungsi konsentrasi fo
toinisiator
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Gambar 6b. Dekomposisi termal lapisan pada kecepatan
konveyor 5 m/menit

Kecepatan pemanasan : 10°C/menit
Kecepatan aliran N, : 40 ml/menit




DISKUSI

RAHAYU C.

I

Mengapa penelitian Anda menggunakan Mesin Ultra-
violet?

2. Apa perbedaan yang mendasar treatment dengan UV

dan EBM?

SUGIARTO

L.

Radiasi ultra violet dipakai karena tidak memerlukan
nitrogen yang harganya cukup mahal di mana nitrogen
mutlak diperlukan untuk curing menggunakan radiasi
berkas elektron (BE).

- Perbedaan pokok treatment dengan ultra violet dan ber-

kas elektron adalah: (a) Bahan pelapis ultraviolet me-
merlukan fotoinisiator sedangkan dengan berkas elek-
tron tidak. (b) Radiasi ultraviolet tidak memerlukan ni-
trogen sedangkan dengan berkas elektron memerlukan.
(c) Radiasi dengan ultraviolet relatif lebih murah diband-
ingkan dengan berkas elektron.

YANTI S.

1.

Mengapa fraksi gel menurun sampai drastis dengan
kenaikan konsenttrasi fotoinisiator pada kecepatan kon-
veyer 3m/min ?

SUGIARTO

. Dalam sistem bahan

Aplikasi Isotop dan Radiasi,| 1996

2. Apakah monomer réaktif sebagai crosslink-agent tidak

akan dipakai dalam lcoating yang anda lakukan ?

1. Fraksi gel menurun drastis dengan kenaikan konsentrasi

fotoinisiator pada kécepatan konveyer 3m/min, sebab
semakin tinggi konsentrasi fotoinisiator dan semakin
rendah kecepatan konveyor semakin banyak radikal
yang terbentuk tiap fatuan waktu. Jumlah radikal yang
terlalu banyak menyebabkan reaksi terminasi lebih dom-
inan dibanding reaksi propagasi. Akibatnya, polimer BM
rendah lebih banyak terjadi, sedangkan polimer ini
mudah larut dalam ickstraksi, sehingga menurunkan
fraksi gel.

lapis radiasi suatu senyawa dlap-
at berfungsi sebagai [oligomer dasar yang mempunyai
viskositas rendah.

Dengan viskositds rendah sekitar 500 cp dan sifat
oligomer yang polifufgsional, maka oligomer ini sudah
dapat dipakai untuk foating tanpa penambahan mono-
mer sebagai crosslink agent







