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ABSTRAK

Polimer emulsi banyak digunakan sebagai coating, yang dapat
memberikan efek warna. Efek warna opal diperoleh dengan membuat
polimer core-shell yang berukuran 200 — 300 nm. Pada penelitian ini
dilakukan polimerisasi core stirena menggunakan teknik seeding. Tujuan
penelitian ini adalah mempelajari pengaruh konsentrasi monomer stirena
dan konsentrasi surfaktan SLS pada seeding. Variasi konsentrasi monomer
dan konsentrasi surfaktan di seeding dilakukan agar dapat dihasilkan
polimer core stirena yang berukuran optimal atau lebih dari 100 nm. Polimer
core stirena dianalisis menggunakan beberapa variabel, diantaranya
persen konversi, ukuran partikel, distribusi ukuran partikel, berat molekul,
viskositas dan pH. Karakterisasi polimer core stirena yang dihasilkan,
dilakukan dengan menggunakan IR dan DSC. Pada konsentrasi monomer
di seeding sebesar 6 % dan konsentrasi surfaktan di seeding sebesar 15%
memberikan hasil optimum yaitu polimer emulsi core stirena dengan ukuran
partikel 112,6 nm, persen konversi sebesar 82,64 %, dan PDI sebesar
0,089 serta pada konsentrasi monomer di seeding sebesar 12% dan
konsentrasi surfaktan di seeding sebesar 25 % memberikan hasil optimum
polimer emulsi core stirena dengan ukuran partikel 103,8 nm, persen

konversi sebesar 82,17%, dan PDI sebesar 0,089.
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Kata kunci : polimer emulsi, seeding, surfaktan, monomer, ukuran partikel,
persen konversi, PDI, berat molekul, viskositas, pH.
xv + 102 himn.;gbr.;lamp.;tab
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BAB I
PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Pada masa sekarang ini, polimer sudah banyak digunakan dalam
berbagai aspek kehidupan sehari—hari. Baik yang berupa polimer alam
maupun polimer sintetis. Contoh dari polimer alam yang terdapat dalam
kehidupan adalah polisakarida, protein dan polinukleotida. Polimer sintetis
yang banyak terdapat dalam kehidupan, memiliki berbagai jenis yang terus
berkembang, seiring dengan perkembangan ilmu pengetahuan polimer itu
sendiri. Contoh—contoh tidak terhitung dari polimer sintetis yang bisa
dicatat, beberapa di antaranya dikenal sehari—hari, yaitu serat — serat tekstil
poliester dan nilon, serat poliamida berkekuatan tinggi untuk rompi tahan
peluru yang ringan ; plastik polietilena untuk botol susu ; plastik poliuretana
untuk jantung buatan ; karet untuk ban mobil ; elastomer fosfazena
terfluorinasi yang masih bersifat fleksibel di lingkungan kutub utara.!"

Salah satu teknik pembuatan polimer sintetis adalah melalui
polimerisasi emulsi. Hasil dari polimerisasi emulsi biasa disebut dengan
polimer emulsi. Proses pembuatan polimer emulsi adalah dengan
polimerisasi radikal bebas. Komponen-komponen yang terlibat dalam
polimerisasi emulsi (emulsion polymerization) adalah monomer, inisiator,

air, surfaktan dan aditif. Dewasa ini, produk-produk dari polimer emulsi
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banyak digunakan sebagai lem (adhesive), cat (coating), dan untuk aplikasi
tekstil. Fungsi utama dari polimer emulsi adalah sebagai binder (pengikat).

Polimerisasi emulsi banyak dipakai dalam industri produksi—produksi
berskala besar, dan teristimewa bermanfaat untuk pembuatan cat—cat
(lateks) air atau bahan perekat dimana produk yang teremulsikan
digunakan langsung. Polimerisasi emulsi juga cocok untuk pembuatan
polimer —polimer lengket, karena partikel—partikelnya yang sangat kecil
cukup stabil dan tahan terhadap penggumpalan.™

Polimer emulsi juga dapat digunakan sebagai pewarna. Fenomena
ini sedang banyak diteliti pada masa sekarang ini, mengingat bahwa
pewarna banyak digunakan oleh industri — industri. Industri — industri yang
biasa menggunakan zat warna, di antaranya industri tekstil , makanan, cat
(coating), otomotif, dll.

Prinsip adanya warna pada polimer emulsi, yaitu adanya refleksi
selektif. Hal ini didasarkan pada fakta bahwa efek warna ternyata dapat
pula dihasilkan, akibat terjadinya refleksi selektif terhadap suatu sinar
tampak yang mengenai permukaan suatu benda dengan ukuran partikel
tertentu yang tersusun secara teratur. Fenomena ini dapat diamati pada
batuan opal alami yang tersusun atas sphere silika berskala submikroskopis
dengan ukuran sama dan memiliki pola kisi kubus pusat muka (face
centered cubic, fcc)®. Kisi kristal batuan opal ini ternyata mampu

merefleksikan warna dari sinar putih yang diradiasikan terhadapnya.
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Adapun jenis warna yang dihasilkan bergantung pada sudut datang sinar
yang diradiasikan tersebut. Jadi warna yang dihasilkan, bukan karena
adanya pigmen tertentu yang mengandung gugus kromofor atau ikatan
rangkap konjugasi di dalamnya. Peristiwa refleksi selektif lainnya dapat
diamati, misalnya pada lapisan minyak tipis di atas permukaan air, pada
sayap kupu-kupu® dan pada bulu burung merak. Dengan kata lain, warna
yang dihasilkan berasal dari sudut refraksi yang mengenai permukaan
suatu benda dan bukan berdasarkan struktur alami suatu material.! Contoh

efek warna opal dapat dilihat pada Gambar 1.1.

Gambar 1.1 Contoh efek warna opall'?

Agar diperoleh efek warna opal, maka dibutuhkan suatu lapisan
kristal fotonik. Kristal fotonik ini dapat dihasilkan dari kristalisasi suatu koloid
dengan diameter partikel berkisar antara 200 — 300 nm dan distribusi
ukuran yang monodispers.®®! Oleh karena itu, agar diperoleh koloid yang
memiliki spesifikasi seperti itu, diperlukan teknik polimerisasi emulsi. Karena
dengan polimerisasi emulsi, polimer dapat dikontrol untuk menghasilkan

partikel monodispers dengan ukuran tertentu yang diinginkan.!"®!
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1.2 Kedudukan Penelitian

Beberapa penelitian mengenai efek warna opal dari polimer yang
merefleksikan warna pada daerah sinar tampak telah dilakukan, di
antaranya Ruhl et.al, melakukan penelitian untuk menghasilkan efek warna
pada produk plastik injeksi molding. Pada penelitian tersebut dilakukan
polimerisasi core shell secara semi kontinu atau diawali dengan seeding.
Pada penelitian ini digunakan core monomer keras, seperti stiren yang
dilapisi oleh shell monomer lunak, seperti etil akrilat atau butil akrilat, dan di
antara core dengan shell digunakan antar lapisan metil metakrilat. Selain
itu, digunakan juga pengikat silang dua gugus fungsi, seperti alil metakrilat
atau butandiol akrilat, surfaktan sodium dodecyl! sulfate (SDS) dan inisiator
redoks ammonium peroxodisulfate-sodium dithionite.!*™"!

Oktavia, dari Program Magister llmu Kimia Program Pascasarjana
FMIPA Ul melakukan polimerisasi core-shell stirena dengan butil akrilat
menggunakan inisiator ammonium peroxodisulfate dan surfaktan sodium
lauryl sulfate (SLS). Dari penelitian ini dihasilkan polimer emulsi yang
berwarna namun kadar solid content nya masih rendah.!'”’

Margisari, juga telah melakukan penelitian mengenai pembuatan
core-shell Stirena dan Butil Akrilat dengan adanya pengaruh penggunaan
jenis inisiator yang berbeda, yaitu redoks (H2O. dan asam askorbat) dan
ammonium persulfat, pengaruh perbedaan konsentrasi surfaktan, dan

inisiator, pengaruh penambahan pengikat silang glisidil metakrilat (GMA)
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pada tahapan shell butil akrilat. Dari penelitian tersebut terbentuk kopolimer
(stirena-butil akrilat) pada konsentrasi surfaktan 3 CMC dengan persen
konversi 82% dan ukuran partikel 51,05 nm, dengan adanya pengikat silang
glisidil metakrilat. Sedangkan yang tanpa pengikat silang glisidil metakrilat,

diperoleh persen konversi sebesar 85% dan ukuran partikel 58 nm. 1'®

1.3 Rumusan Masalah

Pada penelitian ini hanya dilakukan pencarian kondisi optimum dari
polimer core sebagai dasar dari polimerisasi core shell. Monomer yang
digunakan pada penelitian kali ini adalah stirena. Dasar pemilihan stirena
sebagai core, karena stirena merupakan monomer keras (Tg polistirena
100°C).

Penelitian ini menggunakan teknik seeding, dimana pada /Initial
charge sebagian air, monomer dan surfakian dimasukkan ke dalam reaktor,
kemudian dilakukan penambahan inisiator secara langsung (shot). Pada
Initial charge ini terjadi nukleasi partikel atau terbentuknya inti polimer
(seed) yang nantinya akan berkembang lagi menjadi rantai polimer yang
lebih panjang di tahap feeding. Inti polimer yang terbentuk sangat
berpengaruh terhadap ukuran partikel yang dihasilkan.

Oleh karena itu, penelitian ini difokuskan pada pencarian kondisi
optimum polimerisasi core stirena dengan memvariasikan konsentrasi

monomer stirena dan konsentrasi surfaktan SLS pada tahap seeding.
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Teknik polimerisasi emulsi yang akan digunakan pada penelitian ini adalah
teknik seeding. Optimasi homopolimerisasi stirena dilakukan dengan
melihat kandungan padatan, ukuran partikel dan distribusi ukuran partikel
yang dihasilkan dari polimer emulsi. Optimasi dilakukan, agar dihasilkan
ukuran partikel polistirena yang optimum sekitar 100 — 200 nm yang

monodispers dan memiliki kandungan padatan yang tinggi.

1.4  Tujuan Penelitian
Penelitian ini bertujuan untuk mempelajari pengaruh konsentrasi

monomer stirena dan konsentrasi surfaktan SLS pada seeding.

1.5 Hipotesis

Dengan memvariasikan konsentrasi surfaktan dan monomer pada
seeding diharapkan dapat diperoleh polimer core stirena (polistirena) yang
monodisperse dengan ukuran partikel sekitar 100 — 200 nm, dan memiliki

kandungan padatan yang cukup tinggi .
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TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Definisi dan Klasifikasi Polimer "

2.1.1 Definisi Polimer

Polimer merupakan molekul besar atau makromolekul yang tersusun
oleh unit-unit molekul sederhana yang tersusun secara berulang-ulang.
Molekul sederhana penyusun polimer dinamakan monomer. Jika hanya ada
beberapa unit monomer (3 hingga 9 monomer) yang tergabung bersama,
maka polimer dengan berat molekul kecil yang terbentuk, polimer hasil
penyusunan beberapa monomer ini disebut oligomer (bahasa Yunani oligos

“beberapa”).

2.1.2 Klasifikasi Polimer Berdasarkan Jenis Monomer Penyusunnya

a. Homopolimer, yaitu polimer yang tersusun dari unit-unit monomer
yang sejenis

-AAAAAAAAAAAAAAAA-

b. Kopolimer, yaitu polimer yang terbentuk dari dua atau lebih
monomer yang berbeda. Berdasarkan penyusunannya kopolimer
dapat diklasifikasikan lagi dalam 4 jenis :

I. Kopolimer alternasi : -A-B-A-B-A-B-A-B-A-B-A-B-A-B

[I. Kopolimer acak : -A-A-B-A-B-B-A-A-A-B-B-B-A-B
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a. Kopolimer blok : -A-A-A-A-A-A-A-B-B-B-B-B-B-B

b. Kopolimer cangkok : -A-A-A(B-B-B)A-A-A-A(B-B-B)A

2.1.3 Klasifikasi Polimer Berdasarkan Strukturnya
a. Polimer rantai lurus, jenis polimer ini memiliki monomer-monomer
yang terikat rantai panjang dan lurus tanpa adanya cabang pada
rantai utamanya. Umumnya sifat polimer rantai lurus elastis atau

memiliki kelenturan yang tinggi.

S L B CosSeEe— ——
/\/\/\/\/\/\

W

b. Polimer rantai cabang, jenis polimer ini memiliki cabang pada rantai
utamanya. Cabang juga merupakan pengulangan dari beberapa unit
monomer. Sifatnya kurang elastis dibandingkan dengan polimer

rantai lurus.

c. Polimer jaringan, jenis polimer ini memiliki beberapa rantai utama

yang saling berikatan satu sama lainnya. Polimer jaringan disebut
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2.2

2.2.1

polimer ikat silang. Karena adanya ikat silang, maka polimer ini

bersifat rigid dan kaku, tidak elastis seperti 2 jenis struktur di atas.

Klasifikasi Polimer Berdasarkan Sifat Termal!'®

. Termoset, polimer ini dibentuk dari pencampuran antara dua

komponen, yaitu resin dan hardener yang saling bereaksi dan dapat
mengeras secara permanent bila dipanaskan di atas suhu tertentu.
Umumnya polimer ini memiliki ikat silang (cross-link).

Termoplastik, polimer ini disebut juga sebagai polimer linier atau
tidak memiliki ikatan silang, sehingga pembuatannya diproses secara
termal. Dengan perlakuan panas di atas Tg (Glass Transition
Temperature) atau suhu transisi gelas, polimer akan meleleh dan
dapat dialirkan (viscous blow), tetapi bila didinginkan akan mengeras

kembali.

Polimerisasi

Proses Polimerisasi''''®!
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Berdasarkan proses/mekanisme polimerisasi, polimerisasi dapat

digolongkan menjadi dua kelompok, yaitu polimerisasi kondensasi dan

polimerisasi adisi. Penggolongan ini pertama kali diusulkan oleh Carothers,

yang didasarkan, apakah unit ulang dari suatu polimer mengandung atom-

atom yang sama seperti monomer.

a. Polimerisasi Kondensasi, reaksi ini disebut juga sebagai

polimerisasi reaksi bertahap, yang berlangsung antara dua molekul
polifungsional, yaitu molekul yang memiliki dua atau lebih gugus
fungsional, yang reaktif dan menghasilkan satu molekul besar
(condensing), dengan diikuti oleh pelepasan molekul kecil seperti air,
gas, atau garam. Hasil reaksi kondensasi masih mengandung gugus
fungsi komplementer, sehingga reaksi dapat berlanjut menghasilkan
polimer sampai salah satu pereaksi habis.

. Polimerisasi Adisi, reaksi ini disebut juga sebagai polimerisasi
reaksi berantai, karena dalam prosesnya terjadi serangkaian reaksi
berurutan yang terus berulang sampai salah satu atau kedua
pereaksi habis dipakai. Reaksi ini berlangsung dengan penambahan
monomer satu persatu. Polimerisasi reaksi berantai ini, awalnya
terjadi karena adanya suatu radikal yang ditambahkan dalam sistem.
Polimerisasi terjadi pada ujung reaktif dari suatu rantai tumbuh.
Tahapan dari polimerisasi berantai ada tiga yaitu :

[. Inisiasi
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Inisiator — Re
Re + M — Mye
ll.  Propagasi
Mie + M — Mye
Mze + M — Mge
Mye + M — Me .1
[ll. ~ Terminasi
Mye + Mye — M (y) kombinasi

Mo + Mye — M, + M,  disproporsionasi

2.2.2 Teknik Polimerisasi!"
Teknik polimerisasi dapat dibedakan berdasarkan lingkungan tempat
terjadinya polimerisasi, yaitu polimerisasi satu fasa dan dua fasa.

a. Polimerisasi satu fasa, yaitu proses polimerisasi yang sistemnya
hanya terdiri dari monomer-monomer dan inisiatornya saja
(polimerisasi homogen). Pada polimerisasi satu fasa ini terdapat dua
teknik polimerisasi yaitu :
|. Polimerisasi Bulk

Polimerisasi bulk, hanya terdiri dari monomer dan inisiator,
sehingga akan dihasilkan viskositas yang tinggi dan reaksi
yang eksotermis. Sulitnya pengontrolan yang harus dilakukan,

mengakibatkan polimerisasi bulk ini jarang dipakai dalam

Studi polimerisasi..., Citra Andika Putri, FMIPA Ul, 2008



large-scale production. Namun, pada teknik ini akan
dihasilkan polimer dengan kemurnian yang tinggi.

Il. Polimerisasi Larutan
Polimerisasi larutan terdiri dari monomer, inisiator dan pelarut.
Beberapa keuntungan teknik ini adalah dihasilkannya polimer
dengan viskositas rendah dan panas yang cepat terdispersi
karena adanya pelarut. Karena adanya problem dalam
penghilangan pelarut yang terbentuk, teknik ini paling tepat
untuk aplikasi-aplikasi dimana larutannya bisa digunakan
langsung.

b. Polimerisasi dua fasa, yaitu proses polimerisasi yang dilakukan
dalam fasa yang berbeda dengan monomernya (polimerisasi
heterogen). Pada polimerisasi heterogen ini, terdapat dua teknik
polimerisasi :
|- Polimerisasi Suspensi

Polimerisasi suspensi terjadi dalam monomer droplet (>1um).
Dalam polimerisasi suspensi ini, digunakan inisiator, monomer
dan polimer yang tidak larut dalam pelarut yang biasanya
adalah air. Jika proses ini dikontrol dengan baik, maka akan
diperoleh polimer dalam bentuk butiran. Pemisahan polimer ini
biasanya dengan filtrasi. Kelebihan utamanya adalah transfer

panasnya sangat efisien.
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Il. Polimerisasi Emulsi
Polimer emulsi adalah padatan dengan berat molekul tinggi,
yang terdispersi dalam media cair yang bukan pelarut
(umumnya air). Dalam polimerisasi emulsi, digunakan air yang
bersifat polar dan monomer yang bersifat nonpolar, sehingga
dibutuhkan surfaktan yang berperan sebagai penstabil.
Polimerisasi emulsi adalah products by process, yang artinya
produk polimer yang dihasilkan dipengaruhi proses
polimerisasinya. Polimerisasi emulsi terjadi di dalam misel

surfaktan.

2.3 Polimer Emulsi

2.3.1 Definisi Polimer Emulsi"

Polimer emulsi merupakan polimer yang proses sintesisnya terjadi di
dalam misel-misel surfaktan dalam pelarut air. Proses polimerisasinya
disebut juga sebagai polimerisasi heterogen, karena terdapat perbedaan
kepolaran antara monomer (nonpolar) dengan air (polar). Polimer jenis ini,
banyak digunakan dalam industri-industri berskala besar, seperti pada
industri cat dan bahan perekat, dimana produk yang teremulsikan

digunakan langsung tanpa dipisahkan dari pelarut airnya.

2.3.2 Komponen dalam Polimerisasi Emulsi
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Proses polimerisasi emulsi melibatkan beberapa komponen, yaitu
air, surfaktan, monomer, inisiator dan bahan tambahan lain jika diperlukan.

Proses polimerisasi dapat dilihat pada Gambar 2.1.

wurfactart intiator
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@
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Gambar 2.1 Proses polimerisasi emulsit'?

e Air

Dalam polimerisasi emulsi, air digunakan sebagai medium
pendispersi, yaitu tempat terjadinya dekomposisi inisiator, perubahan
tetesan monomer menjadi partikel polimer, pembentukan oligomer, dan
medium pertukaran dinamis surfaktan dari satu fasa ke fasa lain. Walau
bersifat inert, air menjaga agar viskositas selama reaksi tetap rendah, juga
sebagai sarana tranfer panas yang baik. Penggunaan air dalam
polimerisasi emulsi ini biasanya berkisar antara 35-65%. Air yang
digunakan harus memiliki kualitas yang baik, agar tidak mengganggu
proses polimerisasi. Oleh karena itu, perlu digunakan air demineral.l'®!

e Surfaktan
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Surface active agent (surfaktan) adalah suatu zat yang ketika
dilarutkan dalam pelarut, maka molekul-molekulnya akan tertarik ke
permukaan dan kehadirannya dapat menurunkan tegangan permukaan.
Surfaktan merupakan salah satu zat yang sangat penting dalam polimer
emulsi. Surfaktan terdiri dari gugus liofilik yaitu gugus yang sangat kuat
tertarik ke pelarut polar dan gugus liofobik, yaitu gugus yang menjauh dari
pelarut polar. 2%

Berdasarkan gugus hidrofiliknya, surfaktan dikelompokkan sebagai
berikut :

e Surfaktan anionik, bagian aktif permukaan mengandung muatan
negatif. Contoh : sodium laury! sulfate atau sodium dodecyl sulfate.

e Surfaktan kationik, bagian aktif permukaan mengandung muatan positif.
Contoh : garam dari amina rantai panjang.

e Surfaktan non-ionik, bagian aktif permukaan tidak bermuatan. Contoh :
asam lemak rantai panjang.

e Surfaktan zwitter ion, bagian aktif permukaan mengandung muatan
positif dan muatan negatif. Contoh : asam amino rantai panjang.

Surfaktan dalam polimer emulsi berfungsi sebagai pengemulsi yang
berperan dalam penyediaan tempat untuk nukleasi partikel serta berfungsi
sebagai penstabil koloid dari partikel yang sedang tumbuh, sebagai hasil
dari adsorpsi surfaktan pada antarmuka partikel air. Umumnya proses

polimerisasi emulsi menggunakan surfaktan anionik. ['¥ Dalam penelitian
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ini, surfaktan yang digunakan adalah sodium lauryl sulfate (SLS) yang
termasuk surfaktan anionik. Berikut ini adalah spesifikasi dan rumus struktur

dari SLS:

Tabel 2.1 Spesifikasi sodium lauril sulfat®"

Parameter SLS Nilai
Wujud Bubuk kristal putih
Berat molekul 288,38 g/mol
Berat jenis 1,01 g/em?®
CMC (25°C) 22 glL
HLB 40
Titik leleh 206°C
Kelarutan dalam air 250 g/L (20°C)
0
Na® -0 —|s| AN o T T hne o Cgi T
(I)I

Gambar 2.2 Struktur sodium lauril sulfat

Dalam polimerisasi emulsi, konsentrasi surfaktan yang ditambahkan

harus berada di atas nilai CMC-nya agar terbentuk misel-misel di dalam air

yang berfungsi sebagai rumah reaksi. Dengan demikian dihasilkan partikel
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berukuran nanometer. Hal inilah yang membedakannya dari polimerisasi
suspensi dimana digunakan surfaktan di bawah CMC, sehingga partikel

polimer yang dihasilkan berukuran mikrometer (>1,5 pym).

e Monomer

Monomer merupakan salah satu komponen utama dalam proses
polimerisasi emulsi. Banyak monomer yang dapat digunakan dalam proses
polimerisasi emulsi dan penggunaannya pun berupa homopolimer ataupun
kopolimer. Pemilihan monomer, berdasarkan pada hasil akhir polimer yang
diinginkan. Salah satu faktor yang dipertimbangkan dalam pemilihan
monomer adalah suhu transisi gelas. (Tg). Suhu transisi gelas, merupakan
suhu dimana suatu polimer melepaskan sifat-sifat gelasnya dan berubah
menjadi lebih condong elastis seperti karet. ['!

Berdasarkan sifat fisik suhu transisi gelas monomer, maka monomer
diklasifikasikan sebagai :
e Monomer Keras
Monomer keras, merupakan monomer yang memiliki Tg tinggi atau di atas
suhu kamar. Homopolimer yang terbentuk bersifat keras dan mempunyai
ketahanan mekanik yang tinggi. Contoh : stirena (T, polistirena adalah 100°C)
dan metil metakrilat (T poli(metil metakrilat) adalah 105°C). #%

¢ Monomer Lunak
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Monomer lunak adalah monomer yang memiliki Tg rendah atau di bawah
suhu kamar. Homopolimer yang terbentuk, biasanya bersifat lunak atau
rubbery dan tacky. Contoh : etilena (T4 polietilena adalah -20°C) dan butil
akrilat (T, poli(butil akrilat) adalah -54°C).*?

Untuk aplikasi coating, baik dengan fungsi dekoratif maupun
protektif, polimer/kopolimer yang disintesis harus mempunyai suhu transisi
gelas 10-40°C.”4 Polimer dengan suhu transisi gelas rendah (di bawah
0°C) tidak berguna pada aplikasi coating karena lapisan film yang terbentuk
bersifat lembek dan lemah pada suhu ambien normal. Sementara polimer
dengan suhu transisi gelas di atas 50°C cenderung bersifat kaku, sehingga
rapuh dan tidak fleksibel pada kondisi ambien normal. Dengan demikian
polimer ini juga tidak cocok untuk aplikasi coating. Oleh karena itu biasanya
digunakan perpaduan antara monomer keras dengan lunak sehingga
dihasilkan polimer dengan suhu transisi gelas yang cocok.

Monomer utama yang digunakan dalam polimerisasi emulsi adalah
monomer yang mempunyai kelarutan rendah di dalam media air. Kelarutan
monomer berkisar < 0,004 mol monomer per liter air. Jika kelarutan
monomer terlalu tinggi, maka terbentuk polimerisasi larutan, dan bukan
polimerisasi emulsi.?® Dan monomer yang digunakan dalam penelitian ini

adalah stirena. Berikut ini adalah spesifikasi dan rumus struktur dari stirena:
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Tabel 2.2 Spesifikasi stirena®¥

Parameter Stirena
Rumus molekul CsHs
Berat molekul (g/mol) 104,15
Berat jenis (g/cm?®) 0,909
Titik didih (°C) 145
Titik leleh (°C) -30
Kelarutan dalam air <1%
T4 homopolimer (°C) 100
Indeks refraksi 1,5469
I

Gambar 2.3 Struktur Stirena
e Inisiator
Inisiator merupakan sumber radikal bebas dalam polimerisasi emulsi.
Dalam hal ini radikal bebas merupakan atom atau gugus apa saja yang
memiliki satu atau lebih elektron tidak berpasangan. Dengan adanya
inisiator, maka inisiasi yang merupakan tahap awal polimerisasi, akan
berlangsung. Inisiator bukan katalis yang sebenarnya. Ini dikarenakan

inisiator dikonsumsi dalam jumlah tertentu pada reaksi kimia. Inisiator yang
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umum digunakan dalam polimerisasi emulsi, di antaranya adalah inisiator
termal dan redoks. Tetapi dalam penelitian ini, inisiator yang digunakan
adalah inisiator termal, yaitu amonium persulfat (APS). APS memiliki laju
dekomposisi lebih cepat. Laju dekomposisi inisiator menjadi radikal bebas
dispesifikasikan sebagai waktu paruh. Waktu paruh adalah waktu yang
dibutuhkan larutan inisiator pada suhu tertentu, untuk mencapai setengah
dari konsentrasi awal. Penurunan konsentrasi ini diperoleh melalui cara
dekomposisi termal. Berikut ini spesifikasi dan rumus struktur untuk APS :

Tabel 2.3 Spesifikasi Amonium Persulfat 2% 2°)

Rumus molekul (NH4)2S20s

Berat molekul (g/mol) 228,18

Woujud fisik Serbuk kristal putih higroskopis yang tidak
berbau

Titik leleh (°C) 120

Kerapatan (g/cm®) 1,982

Kelarutan (g/liter HO, 20°C) | 620

pH (larutan jenuh, 25°C) +4.4

Waktu paruh (jam) * + 192 (50°C)
+8,4 (70°C)
+ 0,55 (90°C)

Keterangan * : Nilai pendekatan dan tergantung pada pH
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Gambar 2.4 Struktur amonium persulfat

Laju polimerisasi meningkat seiring dengan kenaikan konsentrasi
inisiator. Peningkatan laju polimerisasi tersebut dapat meningkatkan
kandungan padatan polimer yang dihasilkan. Hal ini menandakan tingginya
persen konversi polimerisasi. *°

e Bahan Tambahan Lain

Bahan tambahan lain yang biasa digunakan dalam polimerisasi
emulsi adalah sebagai berikut :

e Agen pentransfer rantai (chain transfer agent), berfungsi sebagai
pengatur berat molekul polimer dengan mengurangi pengembangan
panjang rantai polimer. Contohnya adalah merkaptan (RSH). ["!

e Agen pengikat silang, berfungsi untuk membentuk ikat silang antar
rantai polimer, sehingga dapat meningkatkan beberapa sifat mekanik
polimer. Contohnya adalah glisidil metakrilat.

e Monomer penstabil, berguna untuk menstabilkan partikel polimer

berukuran cukup besar yang terdispersi dalam pelarut air.! Monomer
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jenis ini biasanya memiliki gugus fungsi karboksilat seperti asam akrilat
dan asam metakrilat.

e larutan buffer, berguna untuk menjaga nilai pH agar stabil selama
proses polimerisasi.

e Basa (NaOH atau KOH), berguna untuk meningkatkan pH polimer
emulsi agar dapat digunakan untuk aplikasi coating, karena pada pH

asam akan mudah terdegradasi.

2.4 Karakteristik Polimerisasi Emulsi

2.4.1 Ukuran dan Bentuk Molekul

Ukuran partikel dan distribusi ukuran partikel adalah sangat penting
dalam sistem partikulat seperti aerosol, emulsi, suspensi, dispersi, dan
bubuk. Dalam polimerisasi emulsi, analisis ukuran partikel dan distribusi
ukuran partikel adalah sangat penting berkaitan dengan teori kinetik yang
menyangkut pembentukan partikel, pertumbuhan partikel dan interaksi
partikel jika dihubungkan dengan kondisi reaksi polimerisasi. Dalam
industri, ukuran partikel dan distribusinya adalah sangat penting dan
berhubungan dengan hal-hal seperti sifat cat dan stabilisasi polimer emulsi.
Secara umum stabilisasi sistem emulsi atau dispersi akan berkurang
dengan kenaikan ukuran partikel dan distribusinya.''® Distribusi ukuran
partikel dipengaruhi oleh jumlah inisiator dan surfaktan yang digunakan

dalam teknik polimerisasi. Pada teknik seeding dapat menghasilkan ukuran

Studi polimerisasi..., Citra Andika Putri, FMIPA Ul, 2008



partikel yang lebih besar, sedangkan untuk teknik semi kontinu atau teknik
semi batch menghasilkan ukuran pertikel yang lebih kecil tetapi indeks
distribusi partikel (PDI) lebih kecil.

Polimer dispersi umumnya berbentuk partikel bulat (spherical).
Partikel dispersi ini dapat menghamburkan cahaya sehingga menimbulkan
penampakan yang keruh (milky). Partikel polimer yang terlalu kecil sulit
untuk menghamburkan sinar/cahaya tampak, tipe polimer dispersi seperti
ini memiliki penampakan yang lebih transparan (tembus cahaya). Jika
semua partikel memiliki ukuran yang sama dinamakan “dispersi
monodisperse’, jika tidak memiliki ukuran yang sama dinamakan
polidisperse. Partikel polimer dispersi memiliki berbagai macam morfologi
yang berbeda. Gambaran morfologinya dapat dilihat pada Gambar 2.5

berikut :

@EOWS

Smooth Core-Shell Ocelusions

TP

Raspberry-like Moon-like Hemi-sphere

Gambar 2.5 Morfologi Partikel Polimer Emulsi®®”!
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2.4.2 Berat Molekul dan Distribusi Berat Molekul !'-'"%°!

Berat molekul dan distribusi berat molekul merupakan faktor yang
berperan penting pada polimer emulsi, sebab berhubungan dengan sifat-
sifat fisika polimer. Pada umumnya, polimer dengan berat molekul yang
lebih tinggi bersifat lebih kuat, namun sulit dalam pembuatannya. Derajat
polimerisasi dan berat molekul adalah karakter paling penting pada
senyawa makromolekul. Kedua hal ini mengindikasikan berapa banyaknya
unit monomer yang membentuk suatu rantai polimer. Polimer emulsi yang
dihasilkan dari proses polimerisasi emulsi yang melibatkan dua fasa cair
dan menghasilkan fasa solid yang terdispersi dalam media cair dapat
memiliki ukuran partikel yang seragam. Distribusi ukuran partikel polimer
dapat dibagi menjadi polimodal (polidisperse) dan monomodal
(monodisperse).

Polimer dengan distribusi polimodal mempunyai ukuran partikel yang
bervariasi dengan perbedaan cukup besar. Distribusi ukuran partikel yang
dihasilkan akan melebar, atau mempunyai banyak puncak kurva distribusi.
Emulsi yang mengandung koloid pelindung biasanya menghasilkan
distribusi polimodal. Secara ideal, seluruh partikel polimer monomodal
mempunyai ukuran yang sama, maka distribusi ukuran partikel yang
dihasilkan akan sempit (narrow). Gambaran lebih jelas mengenai ukuran

partikel dapat dilihat pada Gambar 2.6.
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Distribusi polimodal Distribusi monomodal

Gambar. 2.6 Distribusi partikel polimodal dan monomodal

2.4.3 Kandungan Padatan (Solid Content)

Kandungan padatan menggambarkan hasil polimer yang dihasilkan
berdasarkan total formula polimerisasi kecuali air. Penentuan kandungan
padatan pada aplikasi polimer emulsi umunya adalah bagian awal
karakterisasi yang harus dilakukan pada hasil polimerisasi emulsi.
Biasanya, polimer emulsi dikeringkan dahulu pada massa yang konstan dan
suhu di antara 100-140° C, dan kandungan padatannya adalah
perbandingan antara berat polimer, setelah dikeringkan dengan total berat
sampel awal.

Polimer kering yang ditimbang terdiri dari polimer, surfaktan dan
garam anorganik ( dibentuk dari hasil dekomposisi inisiator dan dari
netralisasi). Bagian yang menguap saat dikeringkan adalah air dan
monomer yang tidak berubah menjadi polimer saat proses polimerisasi.
Perbandingan antara kandungan padatan teoritis ( yang diperkirakan bahwa

semua monomer terpolimerisasi) dengan percobaan dapat digunakan untuk
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melihat apakah suatu proses polimerisasi berjalan sempurna. Nilai solid
content yang mendekati nilai teoritisnya dapat menjadi salah satu
parameter kesempurnaan reaksi, karena hal ini menjelaskan bahwa

monomer telah terpolimerisasi seluruhnya dengan sempurna.

2.4.4 Viskositas (Kekentalan)

Viskositas pada polimer emulsi menunjukkan kekentalan dan
kemampuan emulsi dalam mengalir.*®! Sifat alir ini merupakan salah satu
parameter penting pada polimer emulsi, sebab polimer emulsi memiliki
kandungan polimer yang lebih tinggi dibandingkan polimer larutan.?”!
Viskositas dapat menyatakan kehomogenitasan dari partikel polimer.
Polimer yang polidispers biasanya mempunyai nilai viskositas yang lebih
rendah daripada polimer yang monodispers. Karena polimer yang

polidispers mempunyai ruang antar partikel yang lebih kecil, sehingga

memperkecil gaya gesek antar partikel polimernya.

2.4.5 Transisi Gelas (Tg)

Suhu transisi gelas adalah salah satu kriteria yang dapat
dipertimbangkan dalam pemilihan monomer. Suhu transisi gelas (Tg),
merupakan suhu dimana suatu polimer melepaskan sifat-sifat gelasnya dan

berubah menjadi lebih condong elastis seperti karet. Jika pemanasan
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dilanjutkan, polimer akan melepaskan sifat-sifat elastomernya dan melebur
menjadi cairan yang dapat mengalir.!"
2.5 Teknik Polimerisasi Emulsi

Dalam polimerisasi emulsi dikenal empat macam teknik yaitu :
2.5.1 Teknik Batch

Pada teknik batch, semua komponen yaitu air, monomer, surfaktan,
dan koloid pelindung dimasukkan pada awal reaksi. Keuntungan dari
proses ini yaitu berat molekul yang dihasilkan tinggi, dan eksperimennya
yang sederhana. Kekurangan dari proses ini yaitu kesulitan mengontrol
suhu, dan polimer yang dihasilkan memiliki ukuran yang tidak seragam

(polidispers).

2.5.2 Teknik Seeding

Pada polimerisasi emulsi dengan teknik seeding, sebagian air,
monomer dan surfaktan dimasukkan ke dalam reaktor kemudian dilakukan
penambahan inisiator secara langsung (shot). Setelah semua inisiator
selesai ditambahkan, dilakukan feeding sisa air, monomer dan surfaktan.
Keunggulan dari polimerisasi cara ini adalah dapat menghasilkan ukuran

partikel yang relatif besar.

2.5.3 Teknik Kontinu (sinambung)
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Pada polimerisasi kontinu, reaktor diaduk secara kontinu, dengan
feeding komponen secara kontinu, produk yang terbentuk langsung dapat
diisolasi. Kelebihan dari proses ini yaitu teknis yang sederhana, diperoleh
jumlah produk yang tinggi per satuan ruang dan waktu, komposisi kopolimer
yang seragam. Kekurangan proses ini, yaitu hanya cocok untuk dispersi
yang stabil terhadap tegangan, viskositas dispersi rendah, dan berat

molekul yang rendah.

2.5.4 Teknik Semi kontinu

Pada teknik semi kontinu, sebagian air dan surfaktan dicampurkan
dan kemudian dimasukkan ke dalam reaktor. Selanjutnya ke dalam
campuran yang disebut initial charge ini dimasukkan pre-emulsi monomer
dan larutan inisiator secara terus-menerus sampai habis. Jika dalam
polimerisasinya digunakan inisiator yang terdiri dari dua senyawa (misalnya
H.O, — asam askorbat), maka salah satunya dimasukkan ke dalam reaktor
bersama initial charge sedangkan yang satu lagi dimasukkan sesudahnya
bersama pre-emulsi monomer.

Teknik semi kontinu merupakan teknik polimerisasi yang paling
banyak digunakan di industri polimer, khususnya yang menghasilkan
partikel polimer bergugus fungsi. Hal ini disebabkan oleh beberapa
kelebihan yang dimilikinya. Pertama, teknik ini dapat secara efektif

mengurangi monomer atau komonomer yang terbuang atau tercecer pada
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reaktor. Teknik ini memfasilitasi transfer panas yang baik dan memiliki
tingkat keselamatan kerja yang tinggi. Kedua, melalui teknik ini, komposisi
kopolimer yang dihasilkan dapat dikontrol dengan mengubah feed
komonomer atau kecepatan feed komonomer tersebut. Kelebihan lainnya
dari teknik ini adalah dihasilkan ukuran partikel yang seragam

(monodispers).

2.6 Mekanisme Polimerisasi Emulsi

Polimerisasi emulsi adalah salah satu metode yang paling banyak
digunakan dalam industri, karena banyak manfaat antara lain faktor
ekonomi dan adanya penggunaan media air yang aman sebagai media
polimerisasi. Hingga saat ini, telah cukup banyak studi yang dilakukan untuk
lebih memahami mekanisme polimerisasi emulsi. Secara umum,
mekanisme yang dipakai adalah teori klasik yang dikemukakan oleh Harkin
dan Smith-Ewart. Teori tersebut mengemukakan, bahwa monomer terlarut
dalam misel. Misel ini merupakan pembentuk inti dari partikel polimer yang
ukurannya amat kecil. Saat terbentuk misel, bagian hidrofobik surfaktan
akan berorientasi sejauh mungkin dari media air . Ukuran dari misel ini

sekitar 4 nm.
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Gambar. 2.7 Tahap polimerimerisasi emulsi ']

Berdasarkan Gambar 2.7 di atas :

e  Tahap | — menunjukkan molekul monomer ‘terlarut’ di dalam misel.
Untuk polimerisasi seeding, tahap | berhubungan dengan
pembentukan seed lateks.

e  Tahap Il — terjadi pertumbuhan rantai polimer membentuk oligomer
di dalam misel. Oligomer ini diinisiasi oleh radikal bebas yang

diperoleh dari dekomposisi inisiator termal. Molekul monomer
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berdifusi keluar dari monomer droplet untuk memasuki misel.
Surfaktan kemudian terdistribusi kembali untuk menghasilkan lebih
banyak swollen partikel polimer, dan mengurangi jumlah monomer
droplet. Radikal bebas yang dihasilkan pada fasa air yaitu sekitar
10" radikal/cm® detik.

Tahap Il - monomer yang dikonsumsi oleh pertumbuhan rantai
polimer digantikan oleh monomer baru yang terus bermigrasi keluar
dari monomer droplet. Penambahan monomer droplet dilakukan
secara kontinu (feeding) untuk mencegah kekurangan monomer.
Tahap IV — setelah semua monomer habis dikonsumsi, terjadi
pasca polimerisasi tanpa penambahan kembali monomer. Kemudian

dihasilkan rantai polimer, hingga tidak lagi terdapat monomer bebas.

Teori Harkins pada tahun 1947 menyatakan polimerisasi

berlangsung dalam tiga interval, yaitu :

Interval I, 0 — 10% konversi, dimana terdapat empat macam
keadaan. Keadaan tersebut, yaitu monomer di dalam misel,
monomer di dalam droplet, monomer di dalam partikel polimer, dan
sejumlah partikel polimer yang sedang tumbuh.

Interval ll, 10 — 50% konversi, dimana tidak lagi terdapat miselar
surfaktan, masih terdapat monomer droplet, monomer di dalam

partikel polimer dan terdapat jumlah partikel yang konstan.
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¢ Interval lll, 50 — 90% konversi, dimana tidak lagi terdapat monomer
droplet, masih terdapat monomer di dalam partikel polimer, dan
jumlah partikel yang konstan.

Mekanisme lebih jelas dapat dilihat pada Gambar 2.8.

initiator micelle
latex particle

surfactant
free radical

X
Caye

Gambar 2.8 Interval dalam polimerisasi emulsit'?

Polimerisasi terjadi di dalam misel. Ini terjadi karena terdapat
konsentrasi monomer yang tinggi, rasio permukaan terhadap volume yang
besar, dan terdapat antarfasa antara monomer organik dengan inisiator
yang larut di dalam air. Polimerisasi akan terus terjadi dan akan berhenti,
jika monomer yang tersedia telah habis ataupun adanya radikal bebas yang

menghentikan rantai pengembangan polimerisasi. Selama proses
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polimerisasi berlangsung, stabilitas dijaga dengan penyerapan molekul
surfaktan dari permukaan.

Dalam sistem polimerisasi emulsi, terjadi pembentukan dan
pertumbuhan partikel polimer yang berbeda selama proses polimerisasi
berlangsung, yaitu :

1. Nukleasi Monomer Droplet

Pada awal proses polimerisasi berlangsung, sebagian besar
monomer (>95%) berada dalam sistem terdispersi sebagai monomer
droplet yang ukurannya bergantung pada kecepatan pengadukan.
Monomer droplet distabilisasikan oleh molekul surfaktan yang terabsorbsi
pada permukaan. Monomer droplet memiliki diameter sekitar 1-10 um (10°-
10* nm) atau lebih besar lagi. Jadi pada sistem polimerisasi emulsi,
monomer droplet ukurannya lebih besar dibandingkan monomer yang
terkandung dalam misel. Sebenarnya, ketika konsentrasi misel 10'-10'®
per mililiter, ada setidaknya 10'°-10"" monomer droplet per mililiter.
Perbedaan antara misel dan monomer droplet adalah total daerah
permukaan misel lebih besar daripada monomer droplet. Pembentukan

monomer droplet dalam sistem emulsi dapat dilihat pada Gambar 2.9.
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Gambar 2.9 Pembentukan Monomer Droplet!?®!

Terjadinya polimerisasi bukan pada monomer droplet. Polimerisasi
umumnya selalu terjadi di dalam misel, disebabkan sifat dari monomer
droplet yang cenderung tidak stabil. Monomer droplet tidak dapat
berkompetisi efektif dengan misel dalam menangkap radikal yang
dihasilkan dari fasa air, karena total daerah permukaan droplet yang lebih
kecil. 8!

2. Nukleasi Miselar vs Homogen

Pada tahapan ini, sifat kelarutan monomer dalam air sangat
berperan. Saat monomer ditambahkan, beberapa fraksi monomer akan
terurai didalam fasa air. Kelarutan monomer di dalam air berbeda-beda.
Jumlah monomer di dalam misel, sesuai dengan besar kelarutan monomer
dalam media air, untuk monomer non polar jumlah monomer di dalam misel
lebih besar dibandingkan untuk monomer polar yang jumlah monomer nya
dalam misel hanya sedikit dibandingkan pada fasa air./*®

Menurut Harkins-Smith-Ewart, nukleasi misellar terjadi disebabkan
oleh hadirnya radikal yang terbentuk pada fasa air yang masuk ke dalam

I [28

misel, lalu tahapan inisiasi monomer terjadi di dalam misel. ?®! Gambaran
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mengenai misel yang terbentuk dapat dilihat pada Gambar 2.10. Pada
nukleasi misellar molekul monomer berdifusi ke dalam misel dengan ukuran
50-100 A° untuk membentuk misel monomer-swollen.!'”! Selanjutnya terjadi
pertumbuhan rantai polimer membentuk oligomer di dalam misel yang
diinisiasi oleh radikal bebas yang diperoleh dari dekomposisi inisiator
termal. Ketersediaan molekul monomer berasal dari hasil difusi monomer
dari monomer droplet menuju misel. Surfaktan yang masih ada, terus
terdistribusi dalam sistem emulsi, hingga menghasilkan lebih banyak
partikel monomer- swollen micelle, yang mengurangi jumlah monomer

droplet.

Five Amphipathic molecules arranged in a micelle:

hydrophilic end
= T

Amphipathic
Molecule

Water — Q

Gambar 2.10 Pembentukan misel*”!

Polimerisasi monomer di dalam fasa air tidak diragukan lagi dapat

terjadi, tetapi tidak mengkontribusi secara signifikan. Pembentukan partikel

dalam fasa air dikenal dengan nukleasi homogen atau pembentukan inti
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sekunder. Pada nukleasi homogen, radikal yang terbentuk pada fasa air
langsung menginisiasi monomer di dalam larutan, inti homogen yang
terbentuk ini menjadi tidak terlarut dan tidak stabil, dikarenakan memiliki
batas panjang rantai yang disebut panjang rantai kritis.*"! Ketidakstabilan
dari inti sekunder ini dapat distabilkan oleh surfaktan yang terabsorbsi (dari
larutan, monomer droplet dan misel). #°!

Misel bertindak sebagai tempat bertemunya organik monomer (oil
soluble) dan inisiator (water soluble). Misel disukai sebagai tempat reaksi
polimerisasi dikarenakan sifat kepolarannya sama dengan monomer
dibandingkan dalam fasa air. Sebagai hasil polimerisasinya, misel
berkembang dengan adanya penambahan monomer dari fasa air yang
konsentrasinya dilengkapi dengan terurainya monomer dari monomer
droplet. 28!

Luas relatif dari misel dan inti homogen dipengaruhi oleh
adanya kelarutan monomer dalam air dan konsentrasi surfaktan. Kelarutan
monomer dalam air yang tinggi dan konsentrasi surfaktan yang rendah,
lebih menyenangi terbentuknya inti homogen, inti misel lebih menyukai
monomer dengan sifat kelarutan dalam air yang rendah dan konsentrasi
surfaktan yang tinggi (inti homogen terjadi dibuktikan dengan terjadinya
polimerisasi emulsi saat konsentrasi surfaktan di bawah CMC).
Ketidakstabilan nukleasi homogen ini didukung dengan hasil penelitian

/ [32

yang dilakukan oleh De La Rosa et al.*® Dari percobaan yang mereka
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lakukan saat konsentrasi surfaktan di bawah CMC, ternyata nukleasi
partikel polimer berakhir pada konversi yang sangat singkat, yaitu sekitar

2%.
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BAB Il

METODOLOGI PENELITIAN

Proses homopolimerisasi emulsi stirena awal dilakukan dengan
teknik seeding. Bejana reaktor diisi dengan initial charge, berupa campuran
air, monomer stirena, dan surfaktan dengan kandungan yang lebih kecil dari
jumlah surfaktan dan monomer total. /nitial charge ini diaduk pada
kecepatan sekitar 200 - 300 rpm, dan suhu reaktor dinaikkan sampai
mencapai 70°” 75°C. Selanjutnya ditambahkan stream 1 selama 10 menit,
kemudian stream 2 ditambahkan secara kontinu selama waktu feeding
selama 2 jam. Dalam hal ini, stream 1 merupakan campuran air dan
inisiator APS, sedangkan stream 2 merupakan pre-emulsi stirena yang
terdiri dari air, surfaktan sisa, stirena dan basa KOH. Setelah feeding
selesai, dilakukan aging selama dua jam pada suhu 75°C — 80°C tanpa
penambahan apa-apa.

Pada penelitian ini waktu feeding yang digunakan adalah 2 jam dan
dilakukan variasi konsentrasi surfaktan sodium lauryl sulfate (SLS) pada
seeding yaitu 15 %, 25 % , 35 % dan 45 % dari surfaktan total dengan
CMC SLS adalah 2,2 g/L. Kemudian dilakukan variasi konsentrasi monomer
stirena pada seeding yaitu 3 %, 6 % , 9 % dan 12 % dari monomer total.

Hasil polimer emulsi core stirena yang diperoleh dikarakterisasi

menggunakan beberapa variabel. Adapun karakterisasi tersebut meliputi
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persen konversi, ukuran dan distribusi ukuran partikel, indeks viskositas,

berat molekul , pH, spektrum IR, dan suhu transisi gelas.

3.1 Alat dan Bahan

3.1.1 Alat yang digunakan

Peralatan yang digunakan selama penelitian di dalam laboratorium
adalah alat-alat gelas , oven, penangas air , tabung reaktor polimerisasi,
termometer, stirrer, Stopwatch, dan neraca analitik.

Peralatan yang digunakan selama analisis dan pengukuran adalah
pH meter , viskometer tipe Brookfield, Malvern Zeta Nano Particle Analyzer

Nano Series (Nano S), Differential Scanning Calorimeter (DSC) , dan FTIR.

Stream __ Stream 2

Initial Charge

Gambar 3.1 Reaktor skala laboratorium yang digunakan!®?
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3.1.2 Bahan yang Digunakan

Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah monomer
Stirena, inisiator Amonium persulfat , surfaktan Sodium lauril sulfat , basa
KOH dan air demineral. Monomer stirena yang digunakan berasal dari
PT.Indochemicals , inisiator APS yang digunakan berasal dari Henkel

Cognis ,dan basa KOH yang digunakan berasal dari PT.Clariant.

3.2 Formulasi

Formulasi polimerisasi dilakukan berdasarkan variasi konsentrasi
surfaktan sodium laury! sulfate (SLS) pada seeding, yaitu 15 %, 25 %, 35 %
dan 45 % dari surfaktan total, variasi konsentrasi monomer stirena pada
seeding, yaitu 3 %, 6 %, 9 % dan 12 % dari monomer total. Variasi ini
dilakukan untuk melihat pengaruhnya terhadap ukuran partikel, distribusi

ukuran partikel, dan kandungan padatan yang dihasilkan.
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Tabel 3.1 Contoh Formulasi dengan variasi 25 % SLS, 6 % Stirena, 0,2%

APS dan 0,03 % KOH dengan teknik seeding

FORMULA L1
Variasi
Initial Charge Air 432,98 gr
1 jam SLS 0,41 gr
Stirena 7,56 gr
Stream 1 Air 10 gr
(Inisiator) /0 menit APS 1,5 gr
Stream 2 Air 177,66 gr
(Pre-emulsi) Stirena 118,44 gr
2 jam SLS 1,23 gr
KOH 0,22 gr
Pasca Polimerisasi 2 jam

3.3 Metode Kerja

3.3.1 Teknik Seeding

Bejana reaktor diisi dengan initial charge berupa campuran air,
monomer stirena, dan surfaktan sebanyak beberapa persen dari surfaktan
total (sesuai dengan variasi yang dilakukan). Larutan stream 1 merupakan
campuran air dan inisiator APS sedangkan stream 2 merupakan pre-emulsi
stirena yang terdiri dari air, surfaktan sisa, stirena dan basa KOH. /Initial

Charge dimasukkan ke dalam labu reaktor, kemudian diaduk dengan
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kecepatan tertentu dan dipanaskan sampai suhu 70°C. Selama reaksi suhu
dijaga tetap antara 70°C. Saat suhu pemanasan tercapai, diteteskan larutan
stream 1 secara langsung (shot), dan dilakukan seeding selama 10 menit.
Setelah 10 menit, larutan stream 2 diteteskan selama 2 jam. Dilakukan

pasca polimerisasi selama 2 jam pada suhu 80 °C dengan keadaan larutan

tetap diaduk.
IEI 80°C
2 jam
(]
Pasca
* * polimerisasi
&
70°C
70 °C 2 jam feeding
1 jam core stirena
IEI seeding
25°C,
Initial charge
Keterangan :
Air Air IEI Air
SLS APS g{_s 2
. iren
Stirena KOH

Gambar 3.2 Bagan alir teknik seeding pada polimerisasi core stirena

3.4 Metode Pengujian Hasil Polimerisasi
3.4.1 Kandungan Padatan (ASTM D 4456)

Emulsi sebanyak =+ 1 g ditimbang ke dalam botol timbang yang telah

diketahui bobot kosongnya. Kemudian dipanaskan dalam oven pada suhu
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105°C selama 2 jam. Setelah itu didinginkan dalam desikator dan
ditimbang. Jumlah total padatan dapat dihitung dengan persamaan sebagai

berikut :

% Kandungan padatan =%x100% dimana
3

W,  :Berat wadah kosong

W,  :Berat wadah kosong + berat sampel emulsi
kering

W3 : Berat sampel

3.4.2 Pengukuran pH

pH meter dikalibrasi sebelum digunakan dengan larutan buffer pH 4
dan pH 7. Kemudian elektroda dicelupkan kedalam larutan sampel yang
akan diuji, biarkan beberapa saat sampai pH meter menunjukkan angka
yang stabil (tulisan *driff’ hilang). Angka pH yang ditunjukkan dicatat.
Setelah pengukuran pH selesai , pH meter dimatikan dan elektroda dicuci

dengan bersih.

3.4.3 Kekentalan (Metode Brookfield RVT)
Sampel ditempatkan dalam suatu wadah yang memiliki luas
permukaan yang sama. Kemudian sampel diukur kekentalannya dengan

mengatur spindle dan rpm yang tepat pada alat viskometer yang digunakan

Studi polimerisasi..., Citra Andika Putri, FMIPA Ul, 2008



pada suhu ruang.Setelah itu, skala yang diperoleh pada alat viscometer
pada skala yang stabil selama beberapa detik dicatat.

Misal pengukuran dilakukan dengan menggunakan :

Spindle 12
Rpm 112
Skala baca :4

Maka kekentalannya adalah = 4 x 25 = 100 mPas (angka 25

diperoleh dari tabel pada alat).

3.4.4 Pengukuran Distribusi Ukuran Partikel

Sampel diambil dengan menggunakan ujung pengaduk, dan
dilarutkan dengan 300 mL air demineral dan diaduk sampai homogen.
Larutan sampel harus sedikit transparan, dimasukkan ke dalam disposeable
plastic cuvet dengan tinggi larutan maksimum 15 mm. Kemudian sampel
diukur menggunakan ZetaNano Particle Analyzer dengan setting run 5 kali
pengukuran per sampel, pada attenuator lebar slit yang optimum, yaitu
sekitar 6 — 8. Untuk sampel yang terlalu keruh, maka attenuator akan
berada di bawah 6, maka sampel perlu diencerkan, untuk sampel yang
terlalu transparan, maka attenuator akan berada di atas 8, dan sampel perlu

ditambah.

3.4.5 Pengukuran Spektrum FTIR
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A. Pengukuran sampel film menggunakan ATR Zirconia
Sampel dibuat dengan ukuran yang sama dari lapisan film yang akan diuiji,
p x1:2x0,5cm. Kemudian sampel diletakkan di atas alat ATR Zirconia,
ditempatkan pada ruang pengukuran. Pengukuran secara otomatis
dilakukan dengan setting range panjang gelombang mulai 1000 cm’
sampai 4000 cm™.

B. Pengukuran sampel padatan menggunakan serbuk KBr (Part DRS)
Sampel sebanyak 0,5 — 1 gr digerus sampai halus. Sebanyak 5% sampel
diaduk dengan serbuk KBr, kemudian diletakkan dalam tempat sampel.
Serbuk KBr sebagai blanko diletakkan dalam tempat sampel, ditempatkan
pada ruang pengukuran. Kemudian dilakukan pengukuran blanko KBr
secara otomatis dengan setting range panjang gelombang mulai 650 cm’™
sampai 4000 cm™'. Untuk pengukuran sampel dilakukan prosedur seperti

no. 4 di atas.

3.4.6 Pengukuran Menggunakan DSC

Sampel ditimbang sebanyak 5 — 20 mg. Untuk sampel serbuk,
sampel langsung digerus halus, dan ditelakkan di dalam pan. Untuk sampel
rubbery, sampel dicasting pada plat kaca dan dikeringkan, kemudian film
yang dihasilkan dipotong seukuran pan (diameter film sekitar 3-4 mm).
Sampel dalam pan dicrimping dengan tutup stainless steel menggunakan

alat crimp. Alat DSC dihidupkan, dengan mengalirkan gas nitrogen dan

Studi polimerisasi..., Citra Andika Putri, FMIPA Ul, 2008



diatur kenaikan suhu 2°C per menit. Untuk kalibrasi suhu dan panas DSC,
pada alat diletakkan blanko berupa pan kosong dan sampel berisi zat
pengkalibrasi yaitu Indium dan Seng. Setelah kalibrasi selesai, sampel
Indium dan/atau Seng diganti dengan sampel polimer yang akan diukur,
dan pan blanko tetap pada posisi semula selama pengukuran. Untuk
sampel serbuk yang rapuh (Tg tinggi), alat diatur 50° C di bawah Tg. Untuk
sampel rubbery (Tg rendah) digunakan nitrogen cair untuk setting suhu

sangat rendah.

Studi polimerisasi..., Citra Andika Putri, FMIPA Ul, 2008



3.5 Diagram Rancangan Umum Penelitian

[ Polimerisasi Stirena dengan Teknik Seeding ]

Seeding

v

Variasi Konsentrasi
SLS (6 % monomer)

S A

Karakterisasi Kandungan Padatan, viskositas,
Ukuran & Distribusi Ukuran Partikel

/\

Variasi Konsentrasi Variasi Konsentrasi
Monomer (35 % SLS) Monomer (25 % SLS)
» '
6% # # # # # #
Karakterisasi Kandungan Padatan, Karakterisasi Kandungan Padatan,
viskositas, Ukuran & Distribusi Ukuran viskositas, Ukuran & Distribusi Ukuran
Partikel Partikel

e
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A 4

Variasi Konsentrasi SLS
(12 % monomer)
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BAB IV

HASIL DAN PEMBAHASAN

4.1 Hasil polimerisasi
Pada penelitian ini dihasilkan polimer yang berwarna putih susu (milky),

seperti yang dapat dilihat pada Gambar 4.1.

Gambar 4.1 Hasil polimerisasi emulsi core Stirena
Selanjutnya dilakukan analisis pada polimer, untuk mengetahui sifat —

sifat fisik dari polimer yang terbentuk. Adapun sifat — sifat fisik tersebut
adalah persen konversi, ukuran partikel, distribusi ukuran partikel, berat
molekul, viskositas dan pH. Untuk menyakinkan bahwa polistiren benar —
benar terbentuk, maka dilakukan karakterisasi menggunakan IR dan DSC.

Analisis awal yang dilakukan adalah dengan mengukur persen
konversi. Persen konversi dapat diperoleh dengan menghitung besar
kandungan padatan (solid content). Kandungan padatan yang dihitung
terdapat 2 jenis yaitu kandungan padatan teoritis dan kandungan padatan
percobaan. Kandungan padatan teoritis dihitung menggunakan rumus
sebagai berikut :

Kandungan padatan teoritis =
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berat monomer + berat surfaktan + berat inisiator + berat KOH

kandungan padatan teoritis

Persen kandungan padatan teoritis = X 100 %

Kandungan padatan percobaan dapat diperoleh dengan mengurangi
berat wadah dan polimer setelah dipanaskan di dalam oven dengan berat
wadah kosong, dan kemudian dibagi dengan berat polimer sebelum
dipanaskan. Proses pemanasan dalam oven akan lebih baik, apabila
wadah yang digunakan memiliki permukaan yang rata. Hal ini bertujuan
agar pemanasan berjalan merata.

Persen konversi dapat dihitung menggunakan rumus sebagai berikut :
Kandungan padatan percobaan
Kandungan padatan teoritis
Persen konversi menyatakan banyaknya polimer yang terbentuk atau

Persen konversi = x 100 %

banyaknya monomer yang dikonversikan menjadi polimer. Jadi semakin
besar persen konversi maka berarti semakin banyak polimer yang terbentuk
atau semakin banyak jumlah monomer yang dikonversikan menjadi polimer.
Pada penelitian ini besar kandungan padatan teoritis dibuat tetap,
yaitu sebesar 17,248 %. Variasi dilakukan terhadap berat monomer dan
surfaktan di seeding dan feeding, sesuai dengan perbandingannya masing
— masing, namun berat total monomer dan surfaktan tidak berubah.
Pengukuran ukuran partikel, distribusi ukuran partikel, berat molekul
dan viskositas pada penelitian ini bertujuan untuk mengetahui sifat fisik
(bentuk polimer) walaupun tidak diketahui bentuk morfologinya secara pasti.

Namun dengan diketahuinya sifat — sifat fisik tersebut, maka dapat
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diperkirakan, apakah polimer yang dihasilkan dapat digunakan sebagai core

dalam polimerisasi core shell.

Hasil analisis polimer menggunakan persen konversi, ukuran

partikel, distribusi ukuran partikel, berat molekul, viskositas dan pH dapat

dilihat pada Tabel 4.1 berikut :

Tabel 4.1 Data hasil pengukuran polimer core stirena

Solid Solid Ukuran
% % Content | Content % partikel BM Viskositas
Variasi di seeding SLS | monomer | teoritis | percobaan | konversi (nm) PDI (kDa) (mPas) pH
Variasi SLS
(6% monomer di seeding ) 15 6 17,248 14,255 82,64 112,6 | 0,089 | 46922,7 62,5 1,93
25 6 17,248 15,767 91,42 96,14 | 0,022 | 32225,5 62,5 2,01
35 6 17,248 15,905 92,21 85,5 0,038 | 25147,4 50 2,07
45 6 17,248 15,876 92,04 78,65 | 0,033 | 22048,9 50 2,02
Variasi SLS

(12% monomer di seeding) 5 12 17,248 13,397 77,67 92,7 0,184 | 34639,9 100 2,04
10 12 17,248 13,215 76,62 87,5 2,01
15 12 17,248 12,663 73,41 87,5 2,04
20 12 17,248 12,863 74,58 95,28 | 0,077 | 41195,6 62,5 2,02

25 12 17,248 14,174 82,17 103,8 | 0,089 | 39449,6 50 2

35 12 17,248 15,334 88,9 84,06 | 0,071 | 24146,9 62,5 2

Variasi monomer

(35 % SLS di seeding ) 35 3, 17,248 14,957 86,72 77,13 | 0,162 | 18142,9 37,5 2,04
35 6 17,248 15,905 92,21 85,5 0,038 | 25147,4 50 2,07
35 9 17,248 14,671 85,05 98,72 | 0,021 | 33754,6 100 1,99

35 12 17,248 15,334 88,9 84,06 | 0,071 | 24146,9 62,5 2

Variasi monomer

(25 % SLS di seeding ) 25 3 17,248 11,506 66,71 94,32 | 0,124 | 35605,1 50 2,01
25 6 17,248 15,767 91,42 96,14 | 0,022 | 32225,5 62,5 2,01

25 9 17,248 13,927 80,74 96,73 0,04 | 33770,2 75 2

25 12 17,248 14,174 82,17 103,8 | 0,089 | 39449,6 50 2
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4.2 Proses polimerisasi

Proses homopolimerisasi core stirena pada penelitian ini
dilakukan menggunakan teknik seeding, dimana proses polimerisasinya
berlangsung dalam 3 tahap, yaitu seeding, feeding dan aging. Pada tahap
seeding terdapat initial charge yang berupa campuran air, monomer,
surfaktan dan inisiator yang ditambahkan secara shot. Tujuan penggunaan
teknik seeding adalah agar dapat dihasilkan polimer yang berukuran besar.
Karena pada tahap seeding terdapat proses pembentukan seed atau inti
polimer, yang selanjutnya akan berkembang menjadi polimer. Oleh karena
itu, besar ukuran seed yang terbentuk dapat mempengaruhi ukuran partikel
polimer yang terbentuk.

Pada tahap seeding terjadi proses nukleasi, yaitu proses
pembentukan seed atau inti polimer. Adanya perbedaan proses nukleasi
yang terjadi dapat mempengaruhi hasil seed yang terbentuk dan juga dapat
mempengaruhi proses pembentukan polimer. Adapun jenis — jenis nukleasi
yang dapat terjadi adalah nukleasi monomer droplet , nukieasi miselar dan
nukleasi homogen.

Mekanisme polimerisasi core stirena terjadi melalui mekanisme
polimerisasi radikal bebas atau adisi. Polimerisasi radikal bebas yang terjadi
melalui 3 tahap, yaitu tahap inisiasi , propagasi dan terminasi. Perkiraan
mekanisme yang terjadi dalam polimerisasi core stirena adalah sebagai

berikut :
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4.3 Pengaruh konsentrasi surfaktan dan monomer di seeding

4.3.1 Pengaruh konsentrasi surfaktan pada seeding
4.3.1.1 Pengaruh konsentrasi surfaktan pada seeding terhadap persen
konversi
Pada variasi ini dipelajari pengaruh dari konsentrasi surfaktan pada
seeding terhadap persen konversi polimer yang dihasilkan. Hasil yang

diperoleh pada variasi ini dapat dilihat pada Gambar 4.2 berikut ini :

Grafik hubungan konsentrasi SLS pada seeding
dengan persen konversi
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Gambar 4.2 Grafik pengaruh konsentrasi surfaktan pada seeding terhadap
persen konversi pada konsentrasi monomer 6 % di seeding.

Berdasarkan pengamatan yang dapat dilihat pada Gambar 4.2,
menunjukkan bahwa semakin besar konsentrasi surfaktan di seeding, maka
semakin besar persen konversi yang dihasilkan . Hal ini sesuai dengan
yang diungkapkan Capek®®, menyatakan bahwa laju polimerisasi akan

meningkat seiring dengan meningkatnya konsentrasi surfaktan. Laju
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polimerisasi yang tinggi, akan meningkatkan persen konversi monomer
sehingga hasil polimerisasi dapat lebih sempurna. Selain itu, hal ini
dikarenakan semakin meningkat konsentrasi surfaktan di seeding, maka
semakin banyak pula misel- misel yang dihasilkan. Adanya misel ini akan
berguna sebagai tempat reaksi dalam proses nukleasi misellar dan
selanjutnya akan berubah menjadi inti polimer. Apabila misel yang
dihasilkan semakin banyak, maka proses nukleasi akan berjalan lebih
cepat. Dengan bertambahnya misel sebagai tempat reaksi maka jumlah
inisiator yang terlibat juga semakin besar. Sesuai dengan teori Smith
Ewart, bahwa semakin banyak radikal bebas yang diabsorbsi, maka laju
polimerisasi akan semakin meningkat, hal ini akan berpengaruh pada
persen konversi yang semakin meningkat pula.’*?

Berdasarkan hasil penelitian,diperoleh persen konversi maksimum
pada konsentrasi SLS 35 % di seeding yaitu 92.21 %. Namun pada
konsentrasi yang lebih besar dari 35 %, maka persen konversi akan
menurun. Hal ini menunjukkan bahwa pada konsentrasi surfaktan 35% di
seeding adalah konsentrasi optimum, dimana pada kondisi tersebut proses
polimerisasi berjalan maksimum. Besar penurunan persen konversi
selanjutnya tidak signifikan dan cenderung akan membentuk suatu keadaan
stabil, dimana persen konversi yang dihasilkan hanya akan berkisar pada

besar tersebut.
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Berdasarkan Gambar 4.2 maka dapat dilihat bahwa adanya
perubahan yang signifikan yang terjadi pada konsentrasi SLS di seeding
sebesar 25 %. Walaupun persen konversi yang dihasilkan tidak maksimum,
namun besar perubahan persen konversi dari konsentrasi SLS di seeding
sebesar 15 % sampai 25 % cukup signifikan. Berdasarkan hal ini dapat
diasumsikan, bahwa mungkin proses polimerisasi yang terjadi pada
konsentrasi SLS di seeding sebesar 25 % berjalan maksimum, walaupun
persen konversi yang dihasilkan tidak maksimum. Oleh karena itu pada
penelitian ini, dilakukan variasi monomer pada dua konsentrasi SLS di

seeding yaitu 25 % dan 35 %.

4.3.1.2 Pengaruh konsentrasi surfaktan pada seeding terhadap
ukuran partikel, distribusi ukuran partikel , berat molekul
dan viskositas
Pada variasi ini dipelajari pengaruh dari konsentrasi surfaktan pada
seeding terhadap ukuran partikel, distribusi ukuran partikel, berat molekul
dan viskositas polimer yang dihasilkan. Hasil yang diperoleh pada variasi ini

dapat dilihat pada Gambar 4.3 berikut ini :
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Grafik hubungan konsentrasi SLS pada seeding
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Gambar 4.3 Grafik pengaruh konsentrasi surfaktan pada seeding terhadap
ukuran partikel, distribusi ukuran partikel, berat molekul dan
viskositas polimer pada konsentrasi monomer 6 % di seeding.
Berdasarkan pengamatan yang dapat dilihat pada Gambar 4.3,
menunjukkan bahwa semakin besar konsentrasi surfaktan di seeding maka
semakin kecil ukuran partikel yang dihasilkan. Hal ini dapat terjadi karena
semakin banyak surfaktan yang terdapat di seeding maka semakin banyak
misel yang terbentuk namun mengakibatkan pengembangan misel terbatas.
Terbatasnya pengembangan misel ini mengakibatkan inti polimer yang
terbentuk cenderung berukuran kecil dengan begitu proses pengembangan
inti polimer ini pun juga terbatas. Hal serupa juga dikemukakan Ewart'®,

bahwa konsentrasi surfaktan yang digunakan sebanding dengan jumlah

partikel yang dihasilkan, sehingga semakin tinggi konsentrasi yang
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digunakan, maka semakin banyak jumlah partikel yang dihasilkan. Sebagai
konsekuensinya, ukuran partikel yang dihasilkan akan semakin kecil.
Dengan begitu inti polimer akan terbentuk dalam jumlah besar di seeding,
namun inti polimer tersebut berukuran kecil.

Ukuran partikel pada konsentrasi SLS sebesar 15 % yang
mencapai 112,6 nm, menunjukkan bahwa pada konsentrasi ini
pengembangan misel berlangsung sempurna, sehingga polimer yang
dihasilkan memiliki ukuran partikel yang besar.

Berdasarkan Gambar 4.3, dapat diketahui bahwa semakin besar
konsentrasi surfaktan di seeding, maka semakin kecil berat molekul polimer
yang dihasilkan. Hal ini sesuai dengan trend yang terjadi pada ukuran
partikel. Karena semakin besar ukuran partikel, maka semakin besar pula
berat molekul polimer yang dihasilkan. Berat molekul suatu polimer
dipengaruhi oleh panjang rantai polimer yang terbentuk. Proses
perpanjangan rantai polimer berhubungan dengan proses propagasi.
Karena pada tahap propagasi terjadi perpanjangan rantai polimer. Pertama-
tama, radikal monomer akan menyerang monomer lain, dan membentuk
ikatan kovalen, kemudian menghasilkan kembali radikal baru dan
seterusnya. Maka dari itu, tahap ini akan menghasilkan berat molekul yang
semakin besar."”! Oleh karena itu,apabila monomer radikal atau inti polimer
yang dihasilkan di seeding berukuran besar, maka proses propagasinya

akan menghasilkan polimer yang memilki berat molekul yang besar.
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Berdasarkan Gambar 4.3, dapat juga diketahui, bahwa semakin
besar konsentrasi surfaktan di seeding, maka semakin kecil indeks
polidispersitas polimer, atau dengan kata lain, polimer semakin bersifat
monodispers. Dilihat dari indeks polidispersitasnya, maka polimer yang
paling monodispers dihasilkan pada kondisi konsentrasi surfaktan sebesar
25 % di seeding, yaitu dengan indeks polidispersitas sebesar 0.022. Karena
semakin kecil indeks polidispersitas, maka semakin monodisperse polimer
tersebut. Besar distribusi ukuran partikel dalam suatu polimer dipengaruhi
pada proses yang terjadi di tahap |l dan Ill menurut Harkin dan Smith-
Eward!'”l. Dimana pada kedua tahap tersebut molekul monomer berdifusi
keluar dari monomer droplet untuk memasuki misel. Monomer baru dari
monomer droplet akan terus bermigrasi dan tersebar di seluruh inti polimer
yang ada. Sehingga apabila distribusinya merata, akan dihasilkan polimer
yang monodispers.

Hasil pengukuran viskositas yang tertera pada Gambar 4.3,
menunjukkan bahwa semakin besar konsentrasi surfaktan di seeding, maka
semakin kecil viskositas polimer yang dihasilkan. Walaupun perubahan
yang terjadi tidak terlalu signifikan, hasil ini sesuai dengan teori yang
dikemukakan Smith Ewart®®®!, bahwa semakin tinggi konsentrasi surfaktan
yang digunakan, maka semakin banyak jumlah partikel yang dihasilkan dan
ukuran partikel yang dihasilkan akan semakin kecil. Dengan begitu

viskositas larutan pun akan semakin rendah.
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Kecenderungan yang terjadi pada viskositas sesuai dengan
kecenderungan yang terjadi pada berat molekul, yaitu semakin besar berat
molekul polimer maka viskositas juga akan meningkat. Hal ini sesuai

dengan Braun et.al.®®

yang menyatakan, bahwa berat molekul polimer
yang tinggi memiliki viskositas yang besar.

Selain itu, viskositas juga berhubungan dengan distribusi ukuran
partikel. Semakin monodispers suatu partikel, maka viskositasnya akan
semakin besar. Karena jarak antar partikel semakin dekat sehingga
interaksi yang terjadi semakin kuat. Hal ini sesuai dengan yang

diungkapkan Schneider ", bahwa viskositas akan rendah jika partikel

mempunyai ukuran yang polimodal dibandingkan dengan monomodal.

4.3.2 Pengaruh konsentrasi monomer pada seeding

Variasi ini dilakukan pada 2 konsentrasi surfaktan, yaitu konsentrasi
di seeding sebesar 25 % dan 35 %. Alasan pemilihan kedua konsentrasi
surfaktan ini adalah, karena pada variasi konsentrasi surfaktan yang
dilakukan pertama kali, yaitu dalam konsentrasi monomer di seeding
sebesar 6 % diperoleh 2 kondisi optimum yang diasumsikan pada kedua
kondisi ini polimerisasi berjalan dengan baik. Hal ini ditandai dengan
besarnya persen konversi yang dihasilkan. Karena semakin besar persen

konversi yang diperoleh, maka semakin banyak monomer yang terlibat
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dalam proses polimerisasi dan berarti semakin banyak juga polimer yang
dihasilkan.
4.3.2.1 Pengaruh konsentrasi monomer pada seeding terhadap persen
konversi
Pada variasi ini dipelajari pengaruh dari konsentrasi monomer pada
seeding terhadap persen konversi polimer yang dihasilkan. Hasil yang

diperoleh pada variasi ini dapat dilihat pada Gambar 4.4 berikut ini :

Grafik hubungan konsentrasi monomer pada
seeding dengan persen konversi
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Gambar 4.4 Grafik pengaruh konsentrasi monomer pada seeding terhadap
persen konversi pada konsentrasi surfaktan 25 % dan 35 % di
seeding.
Berdasarkan pengamatan yang dapat dilihat pada Gambar 4.4,
menunjukkan bahwa semakin besar konsentrasi monomer di seeding, maka

semakin besar persen konversi yang diperoleh. Dari kedua variasi yang

dilakukan pada konsentrasi surfaktan di seeding berbeda ternyata
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dihasilkan keadaan optimum di konsentrasi monomer di seeding yang sama
yaitu sebesar 6 %. Hal ini dapat terjadi karena laju polimerisasi ditentukan
oleh konsentrasi monomer dan konsentrasi inisiator. Semakin besar
konsentrasi monomer, maka semakin cepat laju polimerisasi, berarti juga
semakin banyak monomer yang membentuk inti polimer. Dengan semakin
banyaknya inti polimer yang terbentuk, maka jumlah polimer yang terbentuk
juga semakin banyak. Dengan begitu besar persen konversi juga akan
meningkat.

Namun setelah kondisi optimum diperoleh besar persen konversi
yang menurun, hal ini sesuai dengan hasil penelitian Nizardo®*!!, dimana
adanya pertambahan seeding pada teknik seeding akan memperkecil hasil
solid content yang dihasilkan. Hal ini terjadi karena semakin besar seeding
yang dilakukan, jumlah inisiator yang ditambahkan semakin besar.
Akibatnya polimerisasi berjalan cepat pada awal reaksi, tetapi kecepatan
polimerisasi pada sisa waktu reaksi, menurun dengan makin banyaknya
jumlah seeding yang ditambahkan. Karena jumlah inisiator sisa sedikit,
maka laju pembentukan radikal menjadi berkurang akibatnya kecepatan
polimerisasi jadi menurun sehingga jumlah monomer yang terkonversi
menjadi rendah. Apabila konsentrasi surfaktan pada seeding sebesar 25 %
dan konsentrasi monomer di seeding sebesar 3 %, akan diperoleh persen
konversi yang kecil (66,71%). Hal ini dikarenakan inisiator yang digunakan

sudah agak basah, sehingga kadar inisiatornya sudah tidak murni.
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Sehingga jumlah inisiator yang tersedia berkurang, dan menyebabkan laju
polimerisasi rendah. Dengan rendahnya laju polimerisasi, maka persen

konversi yang diperoleh juga rendah.

4.3.2.2 Pengaruh konsentrasi monomer pada seeding terhadap ukuran
partikel
Pada variasi ini dipelajari pengaruh dari konsentrasi monomer pada
seeding terhadap ukuran partikel polimer yang dihasilkan. Hasil yang

diperoleh pada variasi ini dapat dilihat pada Gambar 4.5 berikut ini :

Grafik hubungan konsentrasi monomer pada seeding
dengan ukuran partikel
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Gambar 4.5 Grafik pengaruh konsentrasi monomer pada seeding terhadap
ukuran partikel pada konsentrasi surfaktan 25 % dan 35 % di
seeding.
Berdasarkan pengamatan yang dapat dilihat pada Gambar 4.5,

menunjukkan bahwa kedua variasi memiliki ukuran partikel yang semakin
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membesar seiring dengan bertambahnya konsentrasi monomer di seeding.
Menurut Chu et al* hal ini terjadi karena semakin banyak persen seeding
yang ditambahkan ke dalam larutan initial charge dengan jumlah surfaktan
tetap, maka seed polimer yang terbentuk di dalam misel besarnya
tergantung dari jumlah monomer yang di-seeding. Semakin banyak jumlah
monomer yang di seeding, semakin besar seed polimer yang terbentuk di
dalam misel pada awal reaksi. Jadi bila inti polimer yang terbentuk semakin
besar, maka inti polimer tersebut akan berpolimerisasi menjadi polimer
yang ukurannya semakin besar juga. Namun hal ini juga dipengaruhi oleh
kapasitas surfaktan yang menstabilkan emulsi. Apabila inti polimer
berkembang menjadi polimer yang berukuran besar dan surfaktan sanggup
menstabilkan emulsi yang terbentuk, maka polimer yang berukuran besar
tersebut akan stabil dalam larutan. Namun bila surfaktan tidak sanggup
menstabilkan emulsi polimer yang berukuran besar tersebut, maka polimer
akan pecah menjadi polimer yang berukuran lebih kecil. Hal ini terjadi pada
variasi konsentrasi monomer di seeding dengan konsentrasi surfaktan di
seeding sebesar 35 %. Karena pada variasi tersebut terjadi penurunan
ukuran partikel pada kondisi seeding dengan konsentrasi monomer yang
besar(12%).

Dengan terbentuknya polimer yang memiliki ukuran partikel sebesar
103,8 nm, maka menunjukkan bahwa dengan konsentrasi surfaktan di

seeding yang lebih kecil dan dengan konsentrasi monomer di seeding yang
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lebih besar, dapat dihasilkan ukuran partikel yang lebih besar. Hal inilah
yang mendasari dilakukannya lagi variasi konsentrasi surfaktan di seeding
ke arah jumlah yang lebih kecil, namun pada konsentrasi monomer yang
besar (12%), dengan asumsi ukuran partikel yang terbentuk akan lebih

besar.

4.3.2.3 Pengaruh konsentrasi monomer pada seeding terhadap

berat molekul

Pada variasi ini dipelajari pengaruh dari konsentrasi monomer pada
seeding terhadap berat molekul polimer yang dihasilkan. Hasil yang

diperoleh pada variasi ini dapat dilihat pada Gambar 4.6 berikut ini :

Grafik hubungan konsentrasi monomer pada
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Gambar 4.6 Grafik pengaruh konsentrasi monomer pada seeding terhadap
berat molekul pada konsentrasi surfaktan 25 % dan 35 % di

seeding.
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Berdasarkan pengamatan yang dapat dilihat pada Gambar 4.6,
menunjukkan bahwa kedua variasi memiliki pola yang sama, yaitu semakin
besar konsentrasi monomer di seeding, maka semakin meningkat berat
molekul polimer yang terbentuk. Namun pada variasi dengan konsentrasi
surfaktan di seeding sebesar 35 %, terjadi penurunan berat molekul pada
konsentrasi monomer di seeding yang paling besar (12%). Hal ini sesuai
dengan kecenderungan ukuran partikel variasi ini. Semakin banyak
monomer yang ditambahkan pada tahap seeding, maka inti polimer yang
terbentuk akan semakin besar dan inti polimer tersebut akan berkembang
menjadi polimer yang berukuran lebih besar lagi. Namun karena jumlah
monomer yang ditambahkan terlalu banyak, maka inti polimer yang
terbentuk sangat besar, sehingga inti polimer tersebut berpolimerisasi
menjadi polimer yang berukuran besar. Namun emulsi yang terbentuk tidak
stabil karena melebihi kapasitas surfaktan untuk menstabilkan emulsi.
Dengan begitu, polimer akan pecah menjadi polimer yang berukuran lebih
kecil. Semakin kecil ukuran partikel polimer, maka semakin rendah berat
molekul polimer yang terbentuk.Hal ini sesuai dengan yang diungkapkan
Chu et al™ bahwa semakin banyak jumlah monomer yang di-seeding,
semakin besar seed polimer yang terbentuk di dalam misel pada awal
reaksi. Hal tersebut juga sesuai dengan kecenderungan yang terjadi pada
variasi dengan konsentrasi surfaktan di seeding sebesar 25 %. Semakin

besar konsentrasi monomer di seeding, maka semakin besar berat molekul
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polimer yang terbentuk. Namun terjadi hal sebaliknya pada konsentrasi
monomer di seeding sebesar 3 %. Karena pada kondisi tersebut, dihasilkan
berat molekul yang besar. Hal ini disebabkan terbentuk inti sekunder dalam
polimer, yang dibuktikan dengan adanya 2 puncak pada kurva hasil
pengukuran partikel (lihat Lampiran), atau biasa disebut dengan bimodal

dan larutan bersifat polidispers.

4.3.2.4 Pengaruh konsentrasi monomer pada seeding terhadap
distribusi ukuran partikel
Pada variasi ini dipelajari pengaruh dari konsentrasi monomer pada
seeding terhadap distribusi ukuran partikel yang dihasilkan. Hasil yang

diperoleh pada variasi ini dapat dilihat pada Gambar 4.7 berikut ini :

Grafik hubungan antara konsentrasi monomer
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Gambar 4.7 Grafik pengaruh konsentrasi monomer pada seeding terhadap
distribusi ukuran partikel pada konsentrasi surfaktan 25 % dan
35 % di seeding.
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Berdasarkan pengamatan yang dapat dilihat pada Gambar 4.7,
menunjukkan bahwa polimer yang dihasilkan pada variasi ini bersifat
monodispers. Terkecuali pada kondisi konsentrasi monomer di seeding
sebesar 3 %, baik pada konsentrasi surfaktan di seeding sebesar 25 %
maupun 35%. Karena kedua kondisi tersebut menghasilkan indeks
polidispersitas sebesar 0,124 dan 0,162. Hal ini dapat terjadi karena dalam
larutan terbentuk inti sekunder. Hal ini dibuktikan dengan adanya dua
puncak dalam kurva pengukuran ukuran partikel. Kedua kondisi ini terjadi
karena semakin sedikit monomer yang terdapat di seeding, maka inti
polimer yang terbentuk berjumlah sedikit. Dengan begitu akan banyak
terdapat misel inaktif, yaitu misel yang di dalamnya tidak terjadi
polimerisasi. Namun ketika tahap feeding, monomer dari monomer droplet
akan berdifusi ke misel aktif dan juga misel inaktif. Monomer yang berdifusi
ke misel inaktif akan berpolimerisasi, maka misel yang baru berpolimerisasi
pada tahap feeding inilah yang dinamakan inti sekunder. Dengan begitu
polimer yang terbentuk akan bersifat polidisperse. Berdasarkan hal ini,
maka semakin kecil konsentrasi monomer di seeding, maka polimer yang
terbentuk semakin polidisperse atau indeks polidispersitasnya semakin
besar.

Pada kondisi polimerisasi dengan konsentrasi monomer di seeding
sebesar 12 %, dan konsentrasi surfaktan di seeding sebesar 35 %

diperoleh indeks polidispersitas yang meningkat. Hal ini disebabkan pada
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kondisi tersebut terbentuk grit yang berasal dari pecahan emulsi polimer
yang tidak dapat distabilkan surfaktan. Seperti yang sudah dijelaskan
sebelumnya, adanya grit menyebabkan polimer yang terbentuk memiliki
distribusi ukuran partikel yang tidak merata (polidispers). Dengan begitu,
berarti apabila konsentrasi monomer di seeding terlalu besar, maka akan
menyebabkan inti polimer yang dihasilkan berukuran besar. Kemudian inti
polimer tersebut berpolimerisasi menjadi polimer yang berukuran lebih
besar, namun tidak dapat distabilkan surfaktan. Sehingga partikel polimer
pecah menjadi polimer yang berukuran lebih kecil (grit), dan hal ini

menyebabkan distribusi ukuran partikel polimer tidak merata (polidisperse).

4.3.2.5 Pengaruh konsentrasi monomer pada seeding terhadap
Viskositas
Pada variasi ini dipelajari pengaruh dari konsentrasi monomer pada
seeding terhadap viskositas polimer yang dihasilkan. Hasil yang diperoleh

pada variasi ini dapat dilihat pada Gambar 4.8 berikut ini :
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Gambar 4.8 Grafik pengaruh konsentrasi monomer di seeding terhadap
viskositas pada konsentrasi surfaktan 25 % dan 35 % di
seeding.

Berdasarkan pengamatan yang dapat dilihat pada Gambar 4.8,
menunjukkan bahwa semakin besar konsentrasi monomer di seeding, maka
viskositas polimer yang dihasilkan semakin tinggi. Hal itu dikarenakan
penambahan monomer yang dilakukan perlahan-lahan secara kontinu pada
saat feeding mempunyai konsentrasi yang lebih rendah dari konsentrasi
polimer, sehingga rantai polimer yang terbentuk cenderung bercabang yang
berarti viskositas polimernya menjadi besar’®®. Namun hal yang berbeda
terjadi pada konsentrasi monomer di seeding sebesar 12 %, yaitu terjadi
penurunan viskositas. Penurunan viskositas ini terjadi disebabkan karena
pada kondisi tersebut polimer yang dihasilkan memiliki distribusi ukuran

partikel yang tidak merata (polidisperse). Hal ini sesuai dengan yang
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diungkapkan Schneider ", bahwa viskositas akan rendah jika partikel

mempunyai ukuran yang polimodal dibandingkan dengan monomodal.

4.3.3 Variasi konsentrasi surfaktan dengan konsentrasi monomer

12% pada seeding

Variasi konsentrasi surfaktan dengan konsentrasi monomer di
seeding sebesar 12% dilakukan karena pada variasi konsentrasi monomer
diperoleh ukuran partikel terbesar yaitu 103,8 nm pada konsentrasi
monomer 12 % dan konsentrasi surfaktan rendah yaitu 25 % di seeding.
Oleh karena itu diasumsikan, dengan konsentrasi monomer di seeding
besar dan konsentrasi surfaktan di seeding kecil akan diperoleh ukuran
partikel yang besar. ltulah sebabnya pada variasi ini dilakukan variasi
konsentrasi surfaktan di seeding ke arah konsentrasi yang lebih kecil

dengan konsentrasi monomer di seeding yang besar yaitu 12 %.

4.3.3.1 Pengaruh konsentrasi surfaktan pada seeding terhadap persen
konversi
Pada variasi ini dipelajari pengaruh dari konsentrasi surfaktan pada
seeding terhadap persen konversi polimer yang dihasilkan. Hasil yang

diperoleh pada variasi ini dapat dilihat pada Gambar 4.9 berikut ini :
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Gambar 4.9 Grafik pengaruh konsentrasi surfaktan pada seeding terhadap
persen konversi pada konsentrasi monomer 12 % di seeding.
Berdasarkan pengamatan yang dapat dilihat pada Gambar 4.9,
menunjukkan bahwa semakin besar konsentrasi surfaktan di seeding, maka
persen konversi akan menurun dan kemudian persen konversi akan
meningkat lagi. Adanya penurunan persen konversi dapat terjadi karena
dipengaruhi oleh beberapa hal. Di antaranya yaitu karena terbentuknya
misel inaktif. Menurut Odian®®®, di dalam sistem polimer emulsi
mengandung tiga tipe partikel, yaitu monomer droplet, misel inaktif yang
tidak terjadi polimerisasi di dalamnya, dan misel aktif yang terjadi
polimerisasi di dalamnya (partikel primer). Misel inaktif terbentuk karena
radikal sulit masuk ke dalam misel. Adanya pengadukan yang tidak merata
menyebabkan penyebaran radikal tidak merata, sehingga ada misel yang

tidak berpolimerisasi karena proses inisiasi tidak terjadi. Dengan begitu
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misel yang dapat berpolimerisasi hanya sedikit, dan mengakibatkan polimer
yang terbentuk hanya sedikit. Hal ini menyebabkan persen konversi yang
dihasilkan rendah. Pada variasi ini diperoleh persen konversi tertinggi
sebesar 88,9 % pada konsentrasi surfaktan di seeding sebesar 35 %. Hal
ini menunjukkan bahwa semakin besar konsentrasi surfaktan di seeding,
maka semakin besar persen konversi yang dihasilkan. Karena semakin
besar konsentrasi surfaktan di seeding, maka jumlah inti polimer yang
terbentuk akan semakin besar sehingga jumlah polimer yang terbentukpun

akan semakin banyak.

4.3.3.2 Pengaruh konsentrasi surfaktan pada seeding terhadap
ukuran partikel, distribusi ukuran partikel , berat molekul
dan viskositas
Pada variasi ini dipelajari pengaruh dari konsentrasi surfakian pada
seeding terhadap ukuran partikel, distribusi ukuran partikel, berat molekul
dan viskositas polimer yang dihasilkan. Hasil yang diperoleh pada variasi

ini dapat dilihat pada Gambar 4.10 berikut ini :
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Gambar 4.10 Grafik pengaruh konsentrasi surfaktan pada seeding
terhadap ukuran partikel, distribusi ukuran partikel, berat
molekul dan viskositas pada konsentrasi monomer 12 %
pada seeding.

Berdasarkan pengamatan yang dapat dilihat pada Gambar 4.10,
menunjukkan bahwa semakin besar konsentrasi surfaktan di seeding, maka
semakin besar ukuran partikel polimer. Hal ini bertentangan dengan Smith
Ewart®® yang menyatakan bahwa konsentrasi surfaktan yang digunakan
sebanding dengan jumlah partikel yang dihasilkan, sehingga semakin tinggi
konsentrasi yang digunakan, maka semakin banyak jumlah partikel yang
dihasilkan. Sebagai konsekuensinya ukuran partikel yang dihasilkan akan
semakin kecil. Dengan begitu inti polimer akan terbentuk dalam jumlah
besar di seeding, namun inti polimer tersebut berukuran kecil.

Namun dalam variasi ini terjadi yang sebaliknya. Hal ini disebabkan

karena pada konsentrasi surfaktan di seeding sebesar 5 % dan 20 % ,inti

polimer yang terbentuk cukup besar. Hal ini sesuai dengan apa yang
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dikemukakan Smith Ewart sebelumnya. Namun inti polimer yang berukuran
besar tersebut, kemudian akan mengalami propagasi yang menyebabkan
inti polimer berkembang menjadi polimer yang berukuran lebih besar. Hal
ini terjadi karena monomer yang berasal dari monomer droplet berdifusi dan
melakukan propagasi pada inti polimer yang telah terbentuk. Namun
polimer yang sudah berkembang berukuran sangat besar sehingga
kemudian polimer tersebut pecah dan membentuk grit. Hal ini disebabkan
surfaktan yang menstabilkan polimer sudah tidak kuat menstabilkan
sehingga polimer pecah. Hal ini dibuktikan dengan terbentuknya grit yang
terdapat didasar larutan.

Pada variasi ini diperoleh ukuran partikel terbesar sebesar 103,8
nm pada konsentrasi surfaktan di seeding sebesar 25 %. Hal ini
menunjukkan bahwa konsentrasi monomer di seeding sebesar 12% dan
konsentrasi surfaktan di seeding sebesar 25 %, merupakan kondisi
optimum di seeding agar dapat diperoleh ukuran core stirena sebesar 100
nm.

Berdasarkan pengamatan yang dapat dilihat pada Gambar 4.10,
menunjukkan semakin besar konsentrasi surfaktan di seeding, maka
semakin kecil berat molekul yang dihasilkan. Hal ini sesuai dengan teori —
teori yang sudah diungkapkan sebelumnya bahwa semakin banyak
surfaktan yang terdapat di seeding, maka inti polimer yang terbentuk akan

berjumlah besar namun berukuran kecil. Semakin kecil inti polimer yang
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terbentuk, maka semakin kecil pula polimer yang akan dihasilkan. Oleh
karena itu, apabila polimer yang dihasilkan berukuran kecil maka berat
molekul polimer tersebut juga akan rendah. Namun pada konsentrasi
surfaktan di seeding sebesar 5 % menghasilkan polimer yang memiliki berat
molekul rendah. Hal ini dikarenakan surfaktan yang terlibat sangat sedikit,
sehingga pengembangan surfaktan yang menstabilkan emulsi dapat
berjalan maksimal dan mengakibatkan terbentuknya inti polimer yang
berukuran besar. Kemudian monomer dari monomer droplet berdifusi ke inti
polimer, sehingga inti polimer berpropagasi menjadi polimer yang berukuran
sangat besar. Namun surfaktan tidak dapat menstabilkan polimer yang
berukuran sangat besar tersebut. Sehingga emulsi polimerpun tidak stabil
dan kemudian pecah menghasilkan partikel polimer yang berukuran lebih
kecil — kecil atau biasa disebut dengan grit. Dengan begitu polimer yang
dihasilkan akan memiliki berat molekul yang lebih rendah.

Selain ukuran partikel dan berat molekul seperti yang dilihat pada
Gambar 4.10 juga menunjukkan bahwa semakin besar konsentrasi
surfaktan, maka semakin kecil indeks polidispersitas polimer. Atau bisa
dikatakan polimer tersebut bersifat monodispers. Namun satu hal yang
berbeda terjadi pada konsentrasi surfaktan di seeding sebesar 5 %, yang
memiliki indeks polidispersitas sebesar 0,184 dan bersifat polidisperse. Hal
ini berhubungan dengan yang sudah dijelaskan sebelumnya. Pada kondisi

tersebut, jumlah surfaktan yang sangat sedikit menyebabkan inti polimer
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yang terbentuk berukuran besar dan kemudian polimer yang terbentuk
berukuran sangat besar. Namun ukuran polimer yang terlalu besar
menyebabkan emulsi tidak stabil sehingga polimer pecah menjadi polimer
yang berukuran kecil dan mengendap yang dinamakan grit. Adanya grit
menyebabkan polimer yang terbentuk bersifat polidisperse. Hal ini
dibuktikan juga dengan adanya 2 puncak pada kurva pengukuran ukuran
partikel (lampiran) dan berarti terbentuk polimer yang bimodal.

Hasil pengukuran viskositas yang tertera pada Gambar 4.10,
menunjukkan bahwa semakin besar konsentrasi surfaktan di seeding maka
viskositas polimer semakin kecil. Walaupun perubahan yang terjadi tidak
terlalu signifikan. Hasil ini sesuai dengan teori yang dikemukakan Smith
Ewart®®®! bahwa semakin tinggi konsentrasi surfaktan yang digunakan,
maka semakin banyak jumlah partikel yang dihasilkan dan ukuran partikel
yang dihasilkan akan semakin kecil. Dengan begitu viskositas larutan pun
akan semakin rendah. Namun pada konsentrasi surfaktan di seeding
sebesar 35 % terlihat adanya kenaikan viskositas. Hal ini terjadi karena
pada kondisi tersebut persen konversinya cukup besar. Semakin besar
persen konversi, maka semakin besar pula nilai kandungan padatan.
Semakin besar nilai kandungan padatan, maka semakin besar viskositas
karena kandungan padatan besar akan menghasilkan partikel polimer yang
banyak dan partikel tersebut saling bergesekan dan bertumbukan sehingga

viskositas akan meningkat®®.

Studi polimerisasi..., Citra Andika Putri, FMIPA Ul, 2008



4.4 Hasil karakterisasi polimer

4.4.1 Karakterisasi struktur polimer menggunakan FTIR dan DSC

Karakterisasi dilakukan pada polimer yang memiliki keadaan
optimum, yaitu polimer yang memiliki ukuran partikel sekitar atau lebih dari
100 nm. Oleh karena itu polimer yang digunakan untuk karakterisasi
menggunakan FTIR dan DSC adalah polimer dengan ukuran partikel 103,8
nm, yang memiliki persen konversi sebesar 82,17%, dan PDI sebesar 0,089
yang dihasilkan pada kondisi konsentrasi monomer di seeding sebesar 12%
dan konsentrasi surfakian di seeding sebesar 25 %.

Spektrum FTIR polimer core stirena yang dihasilkan dapat dilihat
pada Gambar 4.11. Dan spektrum polistirena standar dapat dilihat pada

Gambar 4.12.
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Gambar 4.12 Spektrum FTIR polistirena standar
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Untuk memastikan bahwa polistirena benar — benar terbentuk,

dilakukan karakterisasi menggunakan FT-IR. Hasil spektrum serapan yang

dihasilkan menunjukkan, bahwa polistirena benar — benar terbentuk. Hal ini

dibuktikan dengan kemiripan spekira antara spektrum polistirena standar

dengan spektrum polistirena hasil penelitian. Adanya tekuk C-H pada

bilangan gelombang 1300-1000 cm™ membuktikan adanya ikatan tunggal

yang berasal dari pemecahan ikatan rangkap yang terdapat di monomer

stirena. Adanya perubahan ikatan rangkap menjadi ikatan tunggal,

membuktikan bahwa polimerisasi adisi stirena benar terjadi.

Tabel 4.2 Analisis puncak serapan polimer core stirena

[17]

Bilangan gelombang Intensitas | Keterangan
(cm™)
3100 — 3030 Medium, | Ulur C=C-H aromatik monosubstituen
Lemah
2000 - 1650 Lemah Puncak kombinasi alkana khas bagi
tiap posisi monosubstituen
1600 — 1585 Medium | Ulur C=C pada cincin aromatik
1500 — 1400 Medium | Ulur C-C atau C=C pada cincin
aromatik
1300 — 1000 Lemah Tekuk C-H pada bidang
900 - 675 Medium, | Tekuk keluar bidang C-H cincin khas
Kuat bagi benzen monosubstitusi
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Difraktogram DSC polimer core stirena yang dihasilkan dapat dilihat

pada Gambar 4.13.

“exo J1080190 Sampel Stirena 10 (DSC) 15.05.2008 13:08:24

13 [Sampel Stirena 10 (DsQ)
Sampel Stirena 10 (DSC), 17.9000 mg

PSR ! ! H L : 1 H MR 0 T PSS AN T R S
Lab: METTLER METTLER TOLEDO STAR® System
| ORIGINAL |

Gambar 4.13 Difraktogram DSC polimer core stirena

Karakterisasi yang selanjutnya dilakukan, yaitu menggunakan suhu
transisi gelas (Tg), karena setiap polimer memiliki titik gelas yang berbeda —
beda. Secara teoritis, suhu transisi gelas polistirena adalah 100° C. Namun
suhu transisi gelas yang diperoleh pada pengukuran polistirena hasil
penelitian ini adalah 69,52° C. Adanya perbedaan suhu transisi gelas dapat
dipengaruhi oleh beberapa faktor. Faktor — faktor yang mempengaruhi suhu
transisi gelas di antaranyal®® : adanya rantai samping atau cabang pada
polimer, kekakuan struktur polimer, adanya ikat silang, adanya ikatan

hidrogen, berat molekul polimer dan adanya plasticisers.
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5.1

BAB V

KESIMPULAN DAN SARAN

Kesimpulan

Berdasarkan hasil yang diperoleh dari penelitian ini, maka

dapat ditarik kesimpulan sebagai berikut :

1.

Pengaruh konsentrasi surfaktan di seeding terhadap persen konversi
adalah semakin besar konsentrasi surfaktan di seeding, maka
semakin besar persen konversi yang dihasilkan. Dengan persen
konversi optimum yang diperoleh adalah 91,42 % pada konsentrasi
surfaktan di seeding sebesar 25 % dan 92.21 % pada konsentrasi
surfaktan di seeding sebesar 35 %.

Pengaruh konsentrasi surfaktan di seeding terhadap ukuran partikel,

distribusi ukuran partikel dan berat molekul adalah semakin besar

konsentrasi surfaktan di seeding, maka semakin kecil ukuran

partikel, berat molekul, dan distribusi ukuran partikel yang

dihasilkan. Dengan konsentrasi surfaktan di seeding optimum yang

diperoleh sebesar 15 %, dimana pada kondisi tersebut dihasilkan

polimer yang memiliki ukuran partikel sebesar 112,6 nm, berat
molekul sebesar 46922,7 kDa dan indeks polidispersitas sebesar

0,089.
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3. Pengaruh konsentrasi monomer di seeding terhadap persen konversi
adalah semakin besar konsentrasi monomer di seeding, maka
semakin besar persen konversi yang dihasilkan. Dengan persen
konversi optimum yang diperoleh sebesar 92,21 % dan 91,42 %
pada kondisi konsentrasi monomer di seeding sebesar 6 %.

4. Pengaruh konsentrasi monomer di seeding terhadap ukuran partikel,
distribusi ukuran partikel dan berat molekul adalah semakin besar
konsentrasi monomer di seeding maka semakin besar ukuran
partikel, dan berat molekul polimer, namun distribusi ukuran partikel
semakin kecil. Dengan kondisi optimum yang diperoleh pada
konsentrasi surfaktan di seeding sebesar 25 % dan konsentrasi
monomer di seeding sebesar 12 %, karena pada kondisi tersebut
dihasilkan ukuran partikel sebesar 103,8 nm, berat molekul polimer
sebesar 39449,6 kDa dan indeks polidispersitas sebesar 0,089.

5. Pengaruh konsentrasi surfaktan di seeding pada kondisi dimana
konsentrasi monomer di seeding sebesar 12 % terhadap persen
konversi adalah semakin besar konsentrasi surfaktan di seeding,
maka semakin besar persen konversi yang dihasilkan. Dengan
persen konversi optimum yang diperoleh adalah 88,9 % pada
konsentrasi surfaktan di seeding sebesar 35 %.

6. Pengaruh konsentrasi surfaktan di seeding pada kondisi dimana

konsentrasi monomer di seeding sebesar 12 % terhadap ukuran
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5.2

partikel, distribusi ukuran partikel dan berat molekul adalah semakin
besar konsentrasi surfaktan di seeding, maka semakin kecil ukuran
partikel, berat molekul dan distribusi ukuran partikel yang dihasilkan.
Dengan konsentrasi surfaktan di seeding optimum yang diperoleh
sebesar 25 %, dimana pada kondisi tersebut dihasilkan polimer yang
memiliki ukuran partikel sebesar 103,8 nm, berat molekul sebesar

39449,6 kDa dan indeks polidispersitas sebesar 0,089.

Saran

Menyadari bahwa penelitian ini belum sempurna maka perlu

diadakan penelitian lebih lanjut mengenai fenomena yang terjadi di seeding,

yaitu diantaranya :

. Mencari formula yang tepat di seeding agar ukuran partikel yang

dihasilkan lebih besar dari ukuran partikel polimer yang dihasilkan

pada penelitian ini (112,6 nm).

. Melakukan polimerisasi core shell dengan menggunakan formula

core stirena pada penelitian ini agar dapat dibuktikan bahwa core
stirena yang dihasilkan dapat digunakan pada core shell polimer

yang dapat memberikan efek warna opal.

. Mempelajari lebih lanjut variabel — variabel pada seeding yang dapat

mempengaruhi polimer yang dihasilkan.
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LAMPIRAN 1 :

LAMPIRAN

Variasi SLS di seeding ( 6% monomer)

Variasi SLS Keterangan
15% 25% 35% 45%
Seeding (1 jam ) :
Air 432,98 | 432,98 | 432,98 | 432,98 | total stiren = 126 gr
SLS 0,246 | 0,41 0,574 | 0,738
Stirena 7,56 7,56 7,56 7,56 | total SLS = 1,64 gr/L
Stream 1 ( 10 menit ) :
APS 1,5 s> 1,5 1,5 air di stream 2 =
Air 10 10 10 10 1,5 X stiren stream 2
Stream 2 (2 jam ) :
Air 177,66 | 177,66 | 177,66 | 177,66
SLS 1,394 | 1,28 1,066 | 0,902
Stirena 118,44 | 118,44 | 118,44 | 118,44
KOH 0,22 0,22 0,22 0,22
Total 750 750 750 750
LAMPIRAN 2 :

Variasi SLS di seeding ( 12% monomer)

Variasi SLS Keterangan
5% 10% 15% 20%
Seeding (1 jam) :
Air 444 32 | 444 32 | 444,32 | 444,32 | total stiren = 126 gr
SLS 0,082 | 0,164 | 0,246 | 0,328
Stirena 15,12 | 15,12 | 15,12 | 15,12 | total SLS= 1,64 gr/L
Stream 1 ( 10 menit) :
APS 1,5 1,5 1,5 1,5 air di stream 2 =
Air 10 10 10 10 1,5 X stiren stream 2
Stream 2 ( 2 jam ) :
Air 166,32 | 166,32 | 166,32 | 166,32
SLS 1,558 | 1,476 | 1,394 | 1,312
Stirena 110,88 | 110,88 | 110,88 | 110,88
KOH 0,22 0,22 0,22 0,22
Total 750 750 750 750
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LAMPIRAN 3 :

Variasi monomer di seeding ( 35 % SLS)

Variasi monomer Keterangan
3% 6% 9% 12%
Seeding (1 jam) :
Air 427,31 | 432,98 | 438,65 | 444,32 | total stiren = 126 gr
SLS 0,574 | 0,574 | 0,574 | 0,574
Stirena 3,78 7,56 11,34 | 15,12 | total SLS = 1,64 gr/L
Stream 1 ( 10 menit ) :
APS 1,5 1,5 1,5 1,5 | airdistream 2=
Air 10 10 10 10 1,5 X stiren stream 2
Stream2 (2 jam ) :
Air 183,33 | 177,66 | 171,99 | 166,32
SLS 1,066 | 1,066 | 1,066 | 1,066
Stirena 122,22 | 118,44 | 114,66 | 110,88
KOH 0,22 0,22 0,22 0,22
Total 750 750 750 750
LAMPIRAN 4 :

Variasi monomer di seeding ( 25 % SLS)

Variasi monomer Keterangan
3% 6% 9% 12%
Seeding (1 jam) :
total stiren = 126
Air 427,31 | 432,98 | 438,65 | 444,32 | or
SLS 0,41 0,41 0,41 0,41
total SLS = 1,64
Stirena 3,78 7,56 11,34 | 15,12 | or/L
Stream 1 ( 10 menit ) :
APS 1,5 .5 1,5 1,5 air di stream 2 =
1,5 X stiren stream
Air 10 10 10 10 2
Stream 2 (2 jam ) :
Air 183,33 | 177,66 | 171,99 | 166,32
SLS 1,23 1,23 1,23 1,23
Stirena 122,22 | 118,44 | 114,66 | 110,88
KOH 0,22 0,22 0,22 0,22
Total 750 750 750 750
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LAMPIRAN 7 :
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LAMPIRAN 8 :

PT Clariant Indonesia == .
Clariant
Product & Process Development
Particle Size Report
Name: Citra 1
Date and Time: 25 Maret 2008 8:52:55 Operator: Lab P&PD'ers
SOP: Disposable Cuvet External sop Temperature (°C): 25,0
Filename: Sample from Helmiyati-Ul.dts Countrate (Keps): 120
Record: 37 Run duration (s): 50
Dispersant: Water
DispersantRl:  1.33

Size (By Volume)

PT Clariant Indonesia ==
Product & Process Development
Particle Size Report

Name: Citra 2
Date and Time: 25 Maret 2008 9-11:15 Operator: Lab P&PDers
SOP: Disposable Cuvet External.sop Temperature (°C): 250
Filename: Sample from Helmiyati-Ul dts Count rate (Keps): 121
Record: 39 Run duration (s): 50
Dispersant: Water
DispersantRl: 133

Clariant

Size (By Volume)

Notes:

Cumulant Results

Count rate (Kcps): 18

Distribution Results

Z-Average size (nm): 1 Diam (nm) % Int  Est MW (kDa) =%Pd
Polydispersity index: Peak 1: 118,1 100 469227 17.2
% Polydispersity: Peak 2: o 0 .0 0
Estimated MW (kDa): 47 Peak 3: 0 Q .0 0
Sample is NOT suitable for crystal...

Size Distribution by Intensity

Intensity (%)

0.1 1 10
Diameter (nm)

100

Record 37: Citra 1

1000

10000

Diam (nm) % Volume Width (nm) Diam (nm) % Volume Width (nm)
Peak 1: 1128 100 2305 Peak 1: 96,14 100 17.8
Peak 2: a 0 o Peak 2: o a o
Peak 3: ] 0 0 Peak 3: o a o
Polydispersity index: 0,089 Polydispersity index: 0,022
Size Distribution by Volume Size Distribution by Volume
30 r100
90
80
70
201- - - - S - - R R . - - -
&0
£ £ g
= 2
E 50 @ %
Z 8 s
40
101+ = i
30
20 p
10
0 ; 0 : g 3 o
0.1 1 10 100 1000 10000 o1 1 10 100 1000 10000
Diameter (nm) Diameter (nrm)
Record 37
ZetaSi N i ZetaSi N
. = |
Protein Crystal Screening Report | Protein Crystal Screening Report
Sample Description Sample Description
Sample: Citra 1 Sample: Citra 2
SOP: Disposabie Cuvet External. sop SOP: Disposabie Cuvet External sop
Filename: Sample from Helmiyati-Ul.. Solvapi Filename: Sample from Helmiyati-Ul Solvent: Water
Record: 27 Refractive Index: 1.33 Record: 39 Refractive Index: 1,33
Date and Time: 26 Maret 2008 §52:55 Viscosity (cP): 08872 Date and Time: 26 Maret 2008 9:11:15 Viscosity (cP): 0,8872
Run duration (s): 100 Temperature (°C): 25,0 Run duration (£): 100 Temperature (°C): 25.0

Notes.

Cumulant Results Distribution Results

Count rate (Keps)

Z-Average size (nm) Diam (hm) % Int  Est MW (kDa) %Pd
Polydispersity index: 0 Peak 1: 1006 100 322255 15.4

% Polydispersity: Peak 2: o o .0 0

Estimated MW (kDa): Peak 3: 0 o 0 o

Sample is suitable for crystal trials
Size Distribution by Intensity
H
0.1 1 10 100 1000 10000

Diameter (nm)

Record 39: Citra 2
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PT Clariant Indonesia
Product & Process Development

= Clariant

Particle Size Report
Name: Citra 3

Date and Time: 26 Maret 2008 9:23:35 Operator: Lab P&PD'ers
SOP: Disposable Cuvet Exteral.sop Temperature (°C):  25.0
Filename: Sample from Helmiyati-Ul dts Count rate (Keps): 212
Record: 41 Run duration (s): 50
Dispersant: Water

Dispersant RI: 133

PT Clariant Indonesia
Product & Process Development

<= Clariant

Particle Size Report

Name: Citra 4

Date and Time: 26 Maret 2008 9:37:43 Operator: Lab P&PD'ers
soP: Disposable Cuvet External sop Temperature (°C): 250
Filename: Sample from Helmiyati-Ul dts Countrate (Kcps): 252
Record: 43 Run duration (s): 50
Dispersant: Water

Dispersant RI: 133

Size (By Volume)

Diam (nm) % Volume Width (nm)
Peak 1: 5, 100 16,49
Peak 2: 0 o o
Peak 3: o a 0

Polydispersity index: 0,038

Size Distribution by Volume

07 -
20f e
‘ 50 8
ran
101+ F
30
+20
rio
0 : . ; 0
a1 1 0 100 1000 10000

Size (By Volume)

Diam (nm) % Volume Width {nm)
Peak 1: 78,65 100 17,22
Peak 2: 0 0 0
Peak 3: 0 0 0

Polydispersity index: 0,033

Size Distribution by Volume

Volume (%)
azIsI8pUN

Diameter (nm)

Record 43: Gitra 4|

/etaSizer Nano

Protein Crystal Screening Report

Sample Description

Sample: Citra 3
SOP: Disposable Cuvet External. sop

Filename: Sample from Helmiyati-Ul.... Solvent: Water
Record: 41 Refractive Index: 1.33
Date and Time: 26 Maret 2008 9:23:35 Viscosity (cP): 0,8872

Run duration (s): 100 Temperature (°C): 250

Notes:

Cumulant Results Distribution Results

Count rate (Kcps):

Z-Average size (nm): Diam (nm) % Int Est MW (kDa) %Pd

Polydispersity index: 0 Peak 1 90,46 100 251474 16,3
% Polydispersity: Peak 2: 1] 0 0 0

Estimated MW (kDa): Peak 3: [i] 0 .0 (1]

Sample is suitable for crystal trials

Size Distribution by Intensity

Intensity (%)

01 1 10 100 1000 10000

Diameter (nm)

Record 41: Citra 3

ZetaSizer Nano

Protein Crystal Screening Report

Sample Description

Sample: Citra 4

SOP: Disposable Cuvet External sop
Fil : Sample from Helmiyati-Ul._ Solvent: Water
Record: 43 Refractive Index: 1,33
Date and Time: 26 Maret 2008 9:37:43 Viscosity (cP): 08872

Run duration (s): 100 Temperature (°C): 250

Notes:

Cumulant Results. Distribution Results

Count rate (Kcps):

Z-Average size (nm): Diam (nm) % Int  Est MW (kDa) %Pd

Polydispersity index: 0,033 Peak 1 85.51 100 220489 19,2
% Polydispersity: 18, Peak 2: 0 0 . 1]

Estimated MW (kDa): 202840 Peak 3: 0 0 .0 o]

Sample is suitable for crystal trials

Size Distribution by Intensity

01 1 10 100 1000 10000
Diameter (nm}

Record 43: Citra 4|
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PT Clariant Indonesia =
Product & Process Development
Particle Size Report

Name: Citra 5

Date and Time: 26 Maret 2008 9:50:47 Operator: Lab P&PD'ers
SOP: Disposable Cuvet External.sop Temperature (°C): 250
Filename: Sample from Helmiyati-Ul dts Countrate (Keps): 233
Record: 45 Run duration (s): 50
Dispersant: Water

Dispersant RI: 1.33

Clariant

Size (By Volume)

Diam {nm) % Volume Width (nm)
Peak 1: 7713 100 11,11
Peak 2: 0 0 0
Peak 3: 0 0 i}

Polydispersity index: 0,162

PT Clariant Indonesia
Product & Process Development

Name: Citra 6

Date and Time: 26 Maret 2006 3:57:22

SOP: Disposable Cuvet External sop Temperature ('C): 25,0
Filename: Sample from Helmiyati-Ul dts Count rate (Kcps): 288
Record: 46 Run duration (s): 50
Dispersant: Water

Dispersant RI: 133

= Clarian]

Particle Size Report

Operator: Lab P&PD'ers

Size (By Volume)

Polydispersity index: 0,021

Diam (nm) % Volume Width (nm)
Peak 1: 98,72 100 1754
Peak 2: 0 0 0
Peak 3: 0 0 0

Notes:

Cumulant Results

Count rate (Kcps):
Z-Average size (nm):
Polydispersity index:

% Polydispersity:
Estimated MW (kDa):

Distribution Results

Diam (nm) % Int Est MW (kDa)
0,162 Peak 1: 78,87 100 18142,9
403 Peak 2: 0 0 .0
220214 Peak 3: 0 0 .0

Sample is NOT suitable for crystal...

%Pd
10,0
a
0

Intensity (

Size Distribution by Intensity
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=== Record 46: Citra §|
L8 /etaSi
/etaSizer Nano = etaSizer Nano
- < Protein Crystal Screening Report
Protein Crystal Screening Report e T
| 5, Sample Description
Sample Description
g Sample: ra 6
Sample: Citra 5 SOP: Disposable Cuvet External sop
SOP: Disposable Cuvet Extorigiigy Filename: Sample from Helmiyati-Ul Solvent: Water
Filename: Sample from Helmiyati-Ul. Solvent: Water Record: 46 Refractive Index: 1.33
Recard: 45 fiatiactie TR 1.33 Date and Time: 26 Maret 2008 9:57:22 Viscosity (cP): 0,8872
Date and Time: 26 Maret 2008 9:50:47 Viscosity (cP): 0.8872 Run duration (}: 100 Temperature (°C): 250
Run duration (s): 100 Temperature (°C): 25,0

Notes:

Cumulant Results

Count rate (Kcps):

Distribution Results

Z-Average size (nm): Diam (nm) % Int  Est MW (kDa) “%Pd
Polydispersity index: 0,021 Peak 1 102,6 100 337546 14,2
% Polydispersity: 14,4 Peak 2: 0 0 .0 o]
Estimated MW (kDa): 321822 Peak 3: [i] o .0 0
Sample is suitable for crystal trials
Size Distribution by Intensity
2
z
B
£
E
01 1 10 100 1000 10000
Diameter (nm)
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PT Clariant Indonesia
Product & Process Development

= Clar

Particle Size Report

Name: Citra 7

Date and Time: 26 Maret 2008 9:43:51

SOP: Disposable Cuvet External sop
Filename: Sample from Helmiyati-Ul.dts
Record: a4

Dispersant: Water

Dispersant RI: 1.33

Operator: Lab P&PDers

Temperature (°C): 250
Count rate (Kcps): 260
Run duration (s): 50

iant

PT Clariant Indonesia
Product & Process Development

= Clariant

Particle Size Report

Name: Citra §

Date and Time: 26 Maret 2008 9:30:13

Operator: Lab P&PD'ers

SOP: Disposable Cuvet External.sop Temperature (") 25.0
Filename: Sample from Helmiyati-Ul dts Count rate (Keps): 238
Record: 42 Run duration (s): 50
Dispersant: Water

Dispersant Rl: 133

Size (By Volume)

Diam (nm) % Volume Width (nm)
Peak 1: 84,06 100 16,09
Peak 2: 0 0 0

Peak 3: 0 o 0

Polydispersity index:

0,071

A0y

20

Volume (%)

Size Distribution by Volume

szIsIapUN

[]
01

- + ; 0
1 10 100 1000 10000
Diamster (nm)

== Record 44: Citra 7|

Size (By Volume)

Diam (nm) % Volume Width (nm)
Peak 1: 94,32 93 2999
Peak 2: 2991 6 66,24
Peak 3: 0 a 0

Polydispersity index: 0,124

Size Distribution by Volume

ZetaSizer Nano

Protein Crystal Screening Report J
Sample Description
Sample: Citra7
SOP: Disposable Cuvet External sop
Filename: Sample from Helmiyati-Ul Salvent: Water
Record: 44 Refractive Index: 1.33
Date and Time: 26 Maret 2008 9:43:51 Viscosity (cP): 0.8872
Run duration (s): 100 Temperature (°C). 25,0
Notes:
Cumulant Results Distribution Results
Count rate (Keps):

Z-Average size (nm): Diam (nm) % Int  Est MW (kDa) “%Pd
Polydispersity index: 0 Peak 1 88,9 100 241469 16,4
% Polydispersity: Peak 2: 1] 0 .0 0
Estimated MW (kDa): 23! Peak 3: 0 0 .0 0

Sample is NOT suitable for cr
size Distribution by Intensity
=
£
k:
£
01 1 10 100 1000 10000
Diameter (nm}
Record 44: Citra 7|
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e Record
ZetaSizer Nano
Protein Crystal Screening Report
Sample Description
Sample: Citra g
SOP: Disposable Cuvet External.sop
Filename: Sample from Helmiyati-Ul.... Solvent: Water
Record: 42 Refractive Index: 133
Date and Time: 26 Maret 2008 9:30:13 Viscosity (cP): 0,8872
Run duration (s): 100 Temperature (°C): 25,0
Notes:
Cumulant Results Distribution Results
Count rate (Kcps):
Z-Average size (nm): Diam (nm) % Int  Est MW (kDa) %Pd
Polydispersity index: 0,124 Peak 1: 1049 84 356085, 1 27,6
% Polydispersity Peak 2: 2753 15 3399742 236
Estimated MW (kDa): 378410 Peak 3: 0 a 0 0
Sample is NOT suitable for crystal...
size Distribution by Intensity
=
Z
2
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£
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PT Clariant Indonesia
Product & Process Development

Particle Size Report
Name: Citra 9

26 Maret 2008 9:17:33
SOP: Disposable Cuvet External sop

Date and Time:

Temperature (°C):

Filename: Sample from Helmiyati-Ul dts Count rate (Keps):
Record: 40 Run duration (s):
Dispersant: Water

Dispersant RI: 1.33

Operator: Lab P&PD'ers

250
344
50

Clariant

Size (By Volume)

Diam (nm) % Volume Width (nm)
Peak 1: 96,73 100 19,75
Peak 2: a (i} 0
Peak 3: ] ] 0
Polydispersity index: 0,040

Size Distribution by Volume

PT Clariant Indonesia =
Product & Process Development

Particle Size Report
Name: Citra 10

26 Maret 2008 8:58:47
SOP: Disposable Cuvet External sop

Date and Time: Operator: Lab P&PDers

Temperature (°C): 250
Filename: Sample from Helmivati-Ul.dts Count rate (Kcps): 205
Record: 38 Run duration (s): 50
Dispersant: Water

Dispersant RI: 133

Clariant

Size (By Volume)

Diam (nm) % Volume Width (nm)
Peak 1: 1038 100 21,33
Peak 2: 0 o 0
Peak 3: 0 ] 0

Polydispersity index: 0,089

Size Distribution by Volume
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=——Record 40: Citra J Record 38: Citra 10
ZetaSi N S /etaSizer Nano
Protein Crystal Screening Report Protein Crystal Screening Report
Sample Description Sample Description
Sample: Citra 9 Sample: Citra 10
SOP: Disposable Cuvet External.sop SOP: Disposable Cuvet External sop
Filename: Sample from Helmiyati-Ul__ Solvent: Water Filename: Sample from Helmiyati-Ul.... Solvent: Water
Record: 40 Refractive Index: Record: 28 Refractive Index: 1,33
Date and Time: 26 Maret 2008 9:17:33 Viscosity (cP): 0.8872 Date and Time: 26 Maret 2008 8:58:47 Viscosity (cP): 0.8872
Run duration (s): 100 Temperature (°C): 25.0 Run duration (s): 100 Temperature (°C): 250
Notes: Notes:
Cumulant Results Distribution Results ™ Distribution Results
Count rate (Keps): 344 Count rate (Keps): 21
Z-Average size (nm): Diam (nm)  %Int  Est MW (kDa) %Pd Z-Average size (nm): 1 Diam (nm) % Int Est MW (kDa) %Pd
Polydispersity index Peak1: 1025 100 337702 174 Pobedriesy (i Peak 1 109,7 100 39449,6 17.4
o, & : :
% Polydispersity: Peak 2: 0 0 0 0 + Polyitsphefsing Peak 2: 0 0 0 0
Estimated MW (KDa}: 5 o . 5 i 5 Estimated MW (kDa): Peak 3: 0 0 0 0
. . - 5 .. E its= o T ee
Sample is suitable for crystal trials Sample is NOT suitable for crystal
Size Distribution by Intensity Size Distribution by Intensity
7777777 40
3070+
Z 20
5
=
"""" 10
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01 1 10 100 1000 10000
01 1 wD o 100 1000 10000 ——
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Record 38: Citra 10)

Studi polimerisasi..., Citra Andika Putri, FMIPA Ul, 2008




ZetaSizer Nano

Protein Crystal Screening Report
Sample Description

Solvent: Water
Refractive Index: 1,33

Viscosity (cP): 08872
Temperature (°C): 25.0

Cumulant Results ' Distribution Results

Count rate (Kcps): 337 |
Z-Average size (nm): 103.2 | Diam (nm) % Int  EstMW (kDa)
Polydispersity index: 0,077 | Peakt: 1117 % 411956

% Polydispersity: 27,7 Peak2: 0 [ o
Estimatod MW (KDa): 34249.4 Peak3: 0 0

Sample is NOT suitable for ¢

PN

%Pd
206

Mol 2008 14:44:47
Disposable Cuvet External sop
e from Helmivati-Ul dts
133
ume

Flaname: Samle o ety Ul
RicorsNuroar 76
8 o 200874757

ZetaSizer Nano

Protein Crystal Screening Report

‘Sample Description

Dato and Time: 05 Mei 2008 14:44:47
Run duration (s): 100

Notes:

Cumulant Results Distribution Results
T

Z-Average size (nm): 1091 1 Diam (nm) % Int  Est MW (kDa) %Pd

Polydispersity index: 0,184  Peak1: 1037 89 346399 248
% Polydispersity: 42,9 | Peak 2: 5298 10 1573110,7 266

Estimated MW (kDa): 390049 Poak 3: o 0 0 o

Sample is NOT suitable for crystal...

e
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