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ABSTRAK

SINTESIS DAN KARAKTERISASI POLIURETAN DARI METILEN -4,4’-
DIFENILDIISOSIANAT (4,4’-MDI) : POLIETILEN GLIKOL 400 (PEG
400) : MINYAK KELAPA DAN METILEN -4,4’- DIFENILDIISOSIANAT
(4,4’-MD]) : 1,4-BUTANADIOL : MINYAK KELAPA

Oleh:
Prasetya
04630036

Pembimbing: Pedy Artsanti, M.Sc.

Sintesis poliuretan telah dilakukan dengan menggunakan monomer 4,4'-
MDI : PEG 400 : minyak kelapa, dan 4,4'-MDI : 1,4-butanadiol : minyak kelapa
pada perbandingan masing-masingnya adalah 6:3:1 (b/b). Variasi sumber
hidroksil dilakukan guna menemukan faktor yang menentukan perbedaan sifat
kimia dan fisika poliuretan.

Sifat kimia dan fisika yang diamati diantaranya adalah gugus fungsi
karakteristik, keberadaan ikatan silang, sifat termal, dan sifat mekanik. Gugus
fungsi karakteristik bertujuan untuk membuktikan bahwa poliuretan telah
terbentuk dengan membandingkan serapan inframerah poliuretan standar.
Keberadaan ikatan silang diamati dengan mengukur derajat penggembungan
poliuretan hasil sintesis terhadap beberapa pelarut, yaitu tetrahidrofuran (THF),
amilum 6,5 %, dan akuades. Sifat termal yang dianalisis adalah suhu temperatur
gelas (Tg) dan suhu dekomposisi (Td) dengan alat Differential Thermal Analysis
(DTA). Sifat mekanik yang diukur adalah tingkat kekerasan menggunakan alat
Shore A Durometer.

Berdasarkan hasil penelitian diketahui serapan inframerah poliuretan hasil
sintesis memiliki korelasi dengan serapan inframerah standar, terutama pada
serapan karakteristik poliuretan. Dari ke tiga jenis pelarut yang digunakan
terdapat kecenderungan bahwa poliuretan yang disintesis dari 4,4'-MDI : PEG
400 : minyak kelapa memiliki rapatan ikatan silang yang lebih tinggi
dibandingkan poliuretan yang disintesis dari 4,4'-MDI : 1,4-butanadiol : minyak
kelapa pada perbadingan 6:3:1 (b/b). Suhu Tg dan Td poliuretan yang disintesis
dari 4,4'-MDI : PEG 400 : minyak kelapa lebih tinggi dibandingkan poliuretan
yang disintesis dari 4,4'-MDI : 1,4-butanadiol : minyak kelapa pada perbadingan
6:3:1 (b/b). Namun, tingkat kekerasan poliuretan yang disintesis dari 4,4'-MDI :
PEG 400 : minyak kelapa lebih rendah dibandingkan poliuretan yang disintesis
dari 4,4'-MDI : 1,4-butanadiol : minyak kelapa pada perbadingan 6:3:1 (b/b).

Kata kunci: poliuretan, gugus fungsi, ikatan silang, sifat termal, dan sifat mekanik
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BAB 1

PENDAHULUAN

A. Latar Belakang Masalah

Salah satu produk yang sangat berkembang dalam dunia industri adalah
polimer. Jika polimer alam terbatas pada sifat kimia-fisika tertentu, sekarang
manusia berusaha mengatasi keterbatasan tersebut dengan menciptakan polimer
sintetik. Bahkan, keunggulan polimer alam yang mampu terdegradasi atau terurai
secara alami sehingga relatif tidak mencemari lingkungan, sekarang direalisasikan
juga pada beberapa polimer sintetik.

Salah satu produk polimer yang dikembangkan dalam dunia industri
adalah poliuretan. Poliuretan merupakan polimer serba guna. Karena sifat kimia-
fisika yang unik, maka poliuretan dikembangkan secara luas di berbagai dunia
industri. Sifat elastis dan tidak mudah putus poliuretan dimanfaatkan dalam
industri pelapis, busa, pembungkus, furniture, dan lain-lain. Poliuretan juga relatif
tahan terhadap goresan, hal ini mengilhami pembuatan cat yang lebih berkualitas
untuk dunia otomotif. Ketahanan terhadap panas (dalam batas yang wajar)
digunakan sebagai bahan insulasi produk-produk elektronik. Selain itu, poliuretan
tidak larut dengan minyak, sehingga bermanfaat dalam melapisi eksterior pada
alat-alat mekanik, seperti rol untuk mencetak kertas.

Di Indonesia, poliuretan masih menjadi produk impor sehingga
meningkatkan biaya produksi. Padahal Indonesia memiliki banyak industri yang

memanfaatkan poliuretan, diantaranya industri kertas, elektronik, cat, dan lain-



lain. Untuk itu penelitian ini diharapkan dapat menemukan suatu alternatif
pembuatan poliuretan dari bahan alam yang relatif lebih murah dan mudah untuk
diperoleh.

Poliuretan dapat disintesis dari senyawa yang mengandung gugus isosianat
(-NCO-) baik mono- maupun diisosianat dan gugus hidroksil (-OH) membentuk
gugus uretan (-NHCOO-). Gugus isosianat diperoleh dari metilen-4,4’-
difenildiisosianat (4,4'-MDI) yang merupakan senyawa isosianat aromatis yang
banyak dikembangkan dan mudah diperoleh. Gugus hidroksil diperoleh dari
minyak kelapa yang banyak diproduksi di Indonesia dan polietilen glikol 400
(PEG 400) serta 1,4-butanadiol.

Penelitian ini tidak akan lebih bermanfaat tanpa mengetahui pengaruh-
pengaruh yang menentukan kualitas sifat kimia-fisika poliuretan yang dibutuhkan
dalam dunia industri. Teknis, kondisi, dan proses pembuatan yang berbeda akan
memberikan pengaruh signifikan bagi polimer yang disintesis. Untuk itu,
penelitian ini juga berusaha melakukan tinjauan lebih mendalam untuk
menemukan faktor-faktor yang menentukan sifat kimia-fisika terutama sifat

termal dan mekanik poliuretan.

B. Identifikasi Masalah
Berdasarkan latar belakang masalah di atas, masalah yang dapat muncul
dalam penelitian ini yaitu:

1. Lamanya waktu pengadukan campuran



Perbandingan variasi konsentrasi sumber gugus isosianat dari 4,4'-MDI dan
sumber gugus hidroksil dari minyak kelapa
Perbandingan kosentrasi 4,4'-MDI : PEG 400 : minyak kelapa

Perbandingan kosentrasi 4,4'-MDI : 1,4-butanadiol : minyak kelapa

. Temperatur dan lamanya proses curing hasil polimerisasi

Parameter sifat termal dan mekanik yang ditentukan dalam poliuretan hasil
sintesis
Karakterisasi poliuretan hasil sintesis, meliputi analisis gugus fungsi, uji

ikatan silang, sifat termal, dan sifat mekanik

. Pembatasan Masalah

Untuk menghindari adanya penafsiran yang menyimpang dari

permasalahan yang sebenarnya, maka dilakukan pembatasan masalah sebagai

berikut:

1. Reaksi polimerisasi dilakukan selama 60 detik

2. Variasi kosentrasi 4,4-MDI dan minyak kelapa adalah 4:1, 3:2, 2:3, dan 1:1
(dalam b/b)

3. Variasi kosentrasi 4,4'-MDI : PEG 400 : minyak kelapa adalah 6:3:1 (dalam
b/b)

4. Variasi kosentrasi 4,4'-MDI : 1,4-butanadiol : minyak kelapa adalah 6:3:1
(dalam b/b)

5. Proses curing dilakukan pada suhu 120 °C selama 3 jam dan 70 °C selama 4

jam



6.

Sifat termal yang ditentukan adalah suhu transisi gelas (Ty) dan suhu
dekomposisi (Td), sedangkan sifat mekanik yang diuji adalah uji kekerasan
poliuretan

Karakterisasi poliuretan meliputi analisis gugus fungsi dengan alat FTIR,
penentuan ikatan silang melalui uji derajat penggembungan, analisis sifat
termal dengan Differential Thermal Analysis (DTA), dan analisis sifat

mekanik dengan alat Shore A Durometer

D. Perumusan Masalah

Dari latar belakang masalah yang telah dikemukakan di atas, maka

masalah dapat dirumuskan sebagai berikut:

1.

Bagaimana pengaruh variasi konsentrasi 4,4'-MDI dan minyak kelapa
terhadap pembentukan poliuretan?

Bagaimana pengaruh sumber hidroksil antara PEG 400 : minyak kelapa
dengan 1,4-butanadiol : minyak kelapa terhadap pembentukan poliuretan?
Bagaimana pengaruh perbedaan proses curing terhadap pembentukan
poliuretan?

Apakah poliuretan hasil sintesis memiliki derajat penggembungan?
Bagaimana pengaruh variasi sumber hidroksil terhadap rapatan ikatan silang,

sifat termal, dan sifat mekanik poliuretan hasil sintesis?



E. Tujuan Penelitian
Berdasarkan perumusan masalah di atas, maka tujuan penelitian ini adalah:
1. Mengetahui pengaruh variasi konsentrasi 4,4'-MDI dan minyak kelapa
terhadap pembentukan poliuretan
2. Mengetahui pengaruh sumber hidroksil antara PEG 400 : minyak kelapa
dengan 1,4-butanadiol : minyak kelapa terhadap pembentukan poliuretan
3. Mengetahui pengaruh perbedaan proses curing terhadap pembentukan
poliuretan
4. Mengetahui keberadaan ikatan silang dalam poliuretan hasil sintesis
5. Mengetahui pengaruh variasi sumber hidroksil terhadap rapatan ikatan silang,
sifat termal, dan sifat mekanik poliuretan hasil sintesis
F. Kegunaan Penelitian
Penelitian ini diharapkan dapat memberikan beberapa manfaat
diantaranya:
1. Pribadi
Menambah wawasan dan pengetahuan mengenai cara sintesis poliuretan.
2. Mahasiswa
Menambah khasanah ilmu pengetahuan tentang penelitian kimia dan sebagai
referensi dalam pembuatan laporan penelitian.
3. Lembaga

Menambah perbendaharaan arsip penelitian dalam bidang kimia polimer.



4. Masyarakat
Memberikan informasi kepada masyarakat mengenai pemanfaatan 4,4'-MDI,
PEG 400, 1,4-butanadiol, dan minyak kelapa sebagai bahan dasar pembuatan

poliuretan yang berkualitas serta memiliki sifat termal dan mekanik tertentu.



BABV

KESIMPULAN DAN SARAN

A. Kesimpulan

Berdasarkan hasil penelitian yang telah dilakukan maka dapat diambil

kesimpulan sebagai berikut:

6.

10.

Semakin tinggi konsentrasi 4,4’-MDI dibandingkan minyak kelapa akan
menghasilkan poliuretan lebih keras namun rapuh.

Poliuretan yang disintesis dari 4,4°-MDI : PEG 400 : minyak kelapa
(6:3:1) memiliki sifat fisik lebih liat dan halus dibandingkan poliuretan
dari 4,4’-MDI : 1,4-butanadiol : minyak kelapa (6:3:1).

Proses curing pada suhu 70 °C selama 4 jam menghasilkan tekstur
permukaan poliuretan yang lebih baik dibandingakan pada suhu 120 °C
selama 3 jam .

Poliuretan yang disintesis dari 4,4’-MDI : PEG 400 : minyak kelapa
(6:3:1) dan dari MDI : 1,4-butanadiol : minyak kelapa (6:3:1) memiliki
ikatan silang.

Poliuretan yang disintesis dengan sumber hidroksil dari PEG 400 dan
minyak kelapa memiliki rapatan ikatan silang lebih banyak, suhu Tg dan
Td yang lebih tinggi, dan tingkat kekerasan lebih rendah dibandingkan

dengan 1,4-butanadiol dan minyak kelapa.
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B. Saran
Untuk menghasilkan poliuretan yang lebih baik dan aplikatif di dunia
industri, maka dianjurkan beberapa saran sebagai berikut:
1. Perlu dilakukan penelitian lebih lanjut terhadap pengaruh suhu dan waktu
polimerisasi, terhadap sifat termal, mekanik, dan ikatan silang poliuretan.
2. Perlu dilakukan penelitian lebih lanjut terhadap pengaruh suhu dan waktu
curing, terhadap sifat termal, mekanik, dan ikatan silang poliuretan.
3. Perlu dilakukan analisis dengan SEM untuk mengetahui morfologi
permukaan poliuretan.

4. Perlu dilakukan pengujian kemampuan biodegradable terhadap poliuretan.
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LAMPIRAN

A. Penentuan Massa Jenis Minyak Kelapa

Massa jenis minyak kelapa ditentukan dengan rumus:

Massa Jenis = Massa (piknometer + minyak kelapa) — (massa piknometer)
Volume minyak kelapa

Data yang telah diperoleh sebagai berikut:

Volume Massa Massa Piknometer Massa Massa
No. | Piknometer | Piknometer | + Minyak Kelapa | Minyak Jenis
(mL) (gram) (gram) (gram) (g/mL)
1 25 21,084 45,764 24,680 0,987
2 25 18,529 42,342 23,795 0,951
3 25 17,248 40,468 23,220 0,928
Massa Jenis Rata-rata 0,955

Rata-rata massa jenis:

Massa jenis =

0,987 + 0,951 +0,928

=0,955

3

Jadi massa jenis minyak kelapa pada suhu kamar adalah 0,955 g/mL.

&9
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B. Spektra Infra Merah

1. Spektra Inframerah PEG 400

HIT-ND=1258 [SCORE= ( 1[S0BS-NO=271E [IR-NIDA-08727 : CCL4 SOLUTION
FOLYETHYLENE GLYCOL 400
[CgHa0
Loo
Esn 4
o T T T T T T T
4000 3000 2000 1500 Loag a00
HAVENUHBER | -11
J§04 7z | 1470 B0 | 1213 7z | 8T 72
4488 58 | 1487 EOD | 1122 4 | @87 7o
2905 17 | 1451 57 | 1116 4 | &3 72
2872 11 | 1348 44 | 1064 23 | 844 7D H— O0—CH, — CH- in——OH
ISEE 45 | 1324 BE | 948 57 | ‘3@ 7o 2 2
560 45 | 1288 57 | @g3 @6 | szl 77
IGEE OF | B0 E3 | @22 &2

Interpretasi Gugus Fungsi PEG 400

Gelonllsl;ﬁ::gg?cnm'l) Kerakteristik Serapan In(t ‘e%??Il‘t)as Keterangan
3488 Ulur O-H 58 Lebar
~2905 Ulur C-H 17 Tajam
1450 Tekuk CH, 60 Lemah
1116 Ulur C-O 4 Kuat




2. Spektra Inframerah 1,4 Butanadiol
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HIT-HD=1625 [SCORE= ( 1]80B6-ND=1892 | IR-NIDA-67321 : LIGUID FILN
I, 4-BUTAKEDIOL
C4H o0p

Loo

ESD -

o T T T T T
4000 3000 000 1§00 Loog 00
HAVENUHBER! -1|

2940 B 1224 &0 979 36 464 78
23g4 =] 1219 EO0 946 33
247l =] 1213 &4 ga7 79
L1476 36 1174 B7 g7a 79
ld46 28 1164 EO 433 70
L4400 25 1054 4 467 47
LiTa 3B lola 1B BEL 47
Interpretasi Gugus Fungsi 1,4 Butanadiol
Bilangan . M Intensitas
g 1 Kerakteristik Serapan Keterangan
Gelombang (cm™) (% T)
3400-3200 Ulur O-H Lebar
~2940 Ulur C-H 6 Kuat
1054 Ulur C-O 4 Kuat




3. Spektra Inframerah 4,4’-MDI
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HIT-HO=1226 |5EEIRE= [ 1 |SDBE—ND=2259 [R-WIODA-1l1E6E i MWUJOL MULL
4.4 '-0IIS0CYANATOOIPHEMTLAETHAMNE
L sHigMalls
Lan
h
Euu <
o T LI AL B T T T T T T T T T T T T
+000 3000 2000 JEOD Looo =111]
HRAYEWUME=ER | -1
654 1D LTTZ BB 1377 33 958 ™7 7Bz T0
35376 BE LEDE 8O 1397 EBQ 943 TE TZE BB
2963 B LETE B2 1300 G4 363 B3 (1= =
2926 4 LET3 6E 1188 37 834 G4 640 T4 D=D=N—®7CHE‘®7N=D=D
ZEEE 10 LEZ3 31 1140 B2 B2E TO EIE E4
2298 12 L4EZ E2E 11o0? EB7 g1o 3z EEZ 44
2874 B L41B EB 1019 B3 ooz 43 B3E &0
Interpretasi Gugus Fungsi 4,4’-MDI
Bilangan . Intensitas
g 1 Kerakteristik Serapan Keterangan
Gelombang (cm™) (% T)
2963 Ulur C-H 8 Kuat
2274 NCO 8 Tajam
1462 dan 1523 Aromatis 26 dan 31 Sedang
1772 Ulur C=0 55 Sedang
810 Aromatis p-disubstitusi 32 Tajam
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4. Spektra Inframerah Poliuretan Standar Du Pont

it ; i
i

i 9 8

S 4 I —
Herstelle: Du Pont Manufacturer: . «Du Pont
Zusammen-  Reaktionspradukt eines Diisocyanats und Composition:  reaction product of 4 diisocyanate and 4
setzunp: eines OH-gruppenhaltigen Polyithers polyether-alcohol
Verwendung:  zur Herstellung von Urethanclastomeren Use: for the production of urethane elastomers
Priparation:  Schicht aul KBr-Scheibe & Preparation:  film on KBr disc

Dezimalziffer: 872 | ° Decimal No.:  8.72



94

C. Penentuan Bilangan Hidroksil Minyak Kelapa
1. Pembuatan larutan KOH 0,5 N
Sebanyak 14,3 gram kristal KOH dilarutkan dalam 500 mL akuades bebas
CO,, kemudian digojog sampai homogen.
Perhitungan:

Massa Kristal KOH yang ditimbang adalah:

Mr KOH =BEKOH =56,1
05N i Grek _ Grek
Volume 05L
Grek =0,5x0,5 =0,25Grek
0.25 Grek _ Gram _ Massa
BE 56,1

Massa KOH =0,25x 56,1 =14,0250 gram

2. Pembuatan larutan asam oksalat 0,5 N
Sebanyak 3,15 gram kristal H,C,04.2H,O dilarutkan dalam 100 mL
aquades dan digojog sampai homogen.
Perhitungan:
Massa H,C,04.2H,0 yang harus ditimbang adalah:
Mr H,C,04.2H,0 =126
BE H,C,042H,0 =63

05N _ Grek - Grek
Volume 01L

Grek =0,5x0,1 = 0,05 Grek
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0.05 Grek _ Gram _ Massa

BE 63

Massa H,C,04.2H,0 =0,05 x 63 = 3,15 gram

3. Standarisasi larutan KOH 0,5 N dengan larutan asam oksalat 0,5 N

Volume titran yang diperoleh adalah:

. Volume Larutan Asam Oksalat Volume Larutan KOH
Titran Ke-
(mL) (mL)
1 10 12,60
2 10 12,50
3 10 12,80
Rata-rata 10 12,63

Normalitas KOH yang digunakan dapat dihitung dengan rumus:

V1.N; (asam oksalat) = V,.N, (KOH)

10x0,5 =12,63 x N,

N, _ SNmL
12,63mL

N, =0,396 N

Jadi normalitas KOH adalah 0,396 N.

4. Volume KOH pada saat titrasi sampel minyak kelapa dan blanko

Massa Volume KOH pada Volume KOH pada
No Sampel Saat Titrasi Sampel Saat Titrasi Blanko
(gram) (mL) (mL)
1 0,508 16,6 17
2 0,505 16,8 17
3 0,499 16,8 17
Rata-rata 0,504 16,8 17
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Penentuan Bilangan Hidroksil ditentukan dengan menggunakan rumus:

(b—a).N.56,1
m

Bilangan Hidroksil =

Keterangan:
b = Volume KOH yang digunakan untuk menitrasi blanko (mL)
a = Volume KOH yang digunakan untuk menitrasi sampel (mL)
N = Normalitas KOH (N)
m = Massa sampel (gram)

Perhitungan:

Sl = (17,000 - 16,8000; (;640,396 x 56,100

0,200 x0,396 x56,100
B 0,504

= 8,816 mg/g

Jadi bilangan hidroksil minyak kelapa adalah 8,816 mg/g.



E. Bagan Prosedur Penelitian

1. Karakterisasi Minyak Kelapa
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a. Penentuan Gugus Fungsi dengan Spektrofotometer FTIR

0,1 g KBr digerus hingga halus

|

2 pil baja tahan karat

A

!

Pellet KBr

!

Ditekan dengan tekanan 8 ton

Sampel minyak kelapa dioleskan pada permukaan pellet

!

Dianalisis pada 400-4000 cm™

!

Spektra inframerah minyak kelapa

v

Diinterpretasi

b. Penentuan Massa Jenis

Piknometer yang bersih dan kering

'

Ditutup hingga ada minyak yang keluar
dari lubang penutup piknometer

|

Massa piknometer + minyak kelapa ditimbang

'

Perhitungan massa jenis

Minyak kelapa




C.

Penentuan Bilangan Hidroksil

Botol tahan panas dan tekanan
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'

Ditambah 4 mL reagen asetilasi

0,5 gram Minyak kelapa

|

Ditutup aluminium foil

Dipanaskan dalam oven pada suhu 98 °C selama 2 jam

!

Ditambah akuades sebanyak 6 mL

l

Didinginkan pada suhu ruang selama 24 jam

Indikator pp

|

Dititrasi dengan KOH 0,5 N

l

Perubahan warna dari tak berwarna
menjadi merah muda

!

Volume KOH diketahui
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2. Sintesis Poliuretan dari 4,4’-MDI dan Minyak Kelapa

4,4’-MDI dan minyak kelapa

» Perbandingan konsentrasi
v 4:1, 3:2, 2;3, 1:1 (b/b)

Wadah dari gelas

I

Diaduk selama 60 detik

y

Poliuretan precure

!

Cawan petri yang dilapisi aluminium foil

!

Proses curing dalam oven pada suhu 120 °C selama 3 jam

|

Poliuretan

3. Sintesis Poliuretan dari 4,4’-MDI, PEG 400, dan Minyak Kelapa

4,4’-MDI, PEG 400, dan
minyak kelapa

> Perbandingan konsentrasi
v 6:3:1 (b/b)
Wadah dari gelas

I

Diaduk selama 60 detik

\ 4

Poliuretan precure

|

Cawan petri yang dilapisi aluminium foil

|

Proses curing dalam oven pada suhu 120 °C selama 3 jam
dan suhu 70 °C selama 4 jam

!

Poliuretan
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4. Sintesis Poliuretan dari 4,4’-MDI, 1,4-Butanadiol, dan Minyak Kelapa

4,4’-MDI, 1,4-butanadiol, dan

minyak kelapa

» Perbandingan konsentrasi
v 6:3:1 (b/b)

Wadabh dari gelas

|

Diaduk selama 60 detik

A 4

Poliuretan precure

|

Cawan petri yang dilapisi aluminium foil

|

Proses curing dalam oven pada suhu 120 °C selama 3 jam
dan suhu 70 °C selama 4 jam

A

Poliuretan




5. Karakterisasi Poliuretan Hasil Sintesis

a. Analsis Gugus Fungsi dengan Spektrofotometer FTIR

0,1 g KBr + Poliuretan digerus
hingga halus

2 pil baja tahan karat

104

A

!

Pellet KBr

|

Dijepit dengan pellet holder

!

Dianalisis pada 400-4000 cm™

;

Ditekan dengan tekanan 8 ton

Spektra inframerah poliuretan

I

Diinterpretasi




b. Derajat Penggembungan

105

Massa poliuretan ditimbang

/w

y\

Direndam dalam THF Direndam dalam Amilum
pada suhu kamar 6,5 % pada suhu 75 °C
selama 24 jam selama 48 jam

Direndam dalam
akuades pada suhu
kamar selama 24 jam

I\

e

Masing-masing poliuretan dikeringkan

|

Massa masing-masing poliuretan ditimbang

!

Derajat penggembungan

c. Analisis Sifat Termal dengan DTA

10 mg poliuretan

Kurs tempat sampel pada DTA

!

Dianalisis pada suhu 25-600 °C

Laju pemanasan 10
°C/menit dan pada
lingkungan N,

Termogram poliuretan
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d. Analisis Sifat Mekanik dengan Shore A Durometer

Poliuretan dengan tebal minimal 6,3
mm dan lebar 2,54 cm

|

Dilatakkan pada permukaan datar alat Shore A Durometer

|

Alat ditekan hingga jarum menyentuh permukaan poliuretan

Nilai kekerasan poliuretan (Shore A)
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