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ABSTRAK

SINTESIS DAN KARAKTERISASI RESIN ALKID DARI
MINYAK KEDELAI, GLISEROL, DAN MALEAT ANHIDRIDA

Oleh
Indah Purnama Sari
NIM: 1516063
(Program Studi Teknik Kimia Polimer)

Resin alkid yang diproduksi banyak digunakan dalam industri cat dan pelapis.
Penelitian ini bertujuan untuk mengetahui pengaruh waktu proses terhadap sintesis
resin alkid dari minyak kedelai, gliserol, dan maleat anhidrida, serta mengetahui
pengaruh waktu proses minyak kedelai, gliserol, maleat anhidrida terhadap
karakteristik resin alkid yang dihasilkan. Pada penelitian ini sintesa resin alkid yang
dilakukan menggunakan proses yang terdiri atas dua tahap. Tahap pertama adalah
reaksi alkoholisis antara 60% minyak kedelai, 18% gliserol, dan 1% katalis NaOH
membentuk monogliserida dengan perbandingan waktu selama 2 jam, 2,5 jam, dan
3 jam. Ketiga bahan tersebut direaksikan di dalam reaktor parr berkapasitas 1L
dengan suhu reaksi dijaga tetap pada suhu 240°C. Tahap kedua adalah reaksi
esterifikasi dengan mencampurkan 22% maleat anhidrida ke dalam reaktor parr
pada suhu proses 180°C dengan variasi waktu proses selama 2 jam dan 3 jam. Hasil
penelitian menunjukkan proses sintesis yang optimal pada proses alkoholisis
selama 2,5 jam dan proses esterifikasi selama 2 jam. Tahap karakterisasi dari
produk resin alkid diuji menggunakan Fourier Transform Infrared Spectroscopy
(FTIR), adanya pengujian kekeringan dan pengujian kekerasan, serta pengujian
kelarutan terhadap air. Dari analisis FTIR ditemukan adanya gugus fungsi ester,
hidroksil, dan karboksil menandakan resin alkid yang dihasilkan memiliki
kemiripan dengan resin alkid standar, sementara hasil analisis tingkat kekerasan
menunjukkan ketahanan yang baik, dan waktu pengeringan selama 48 jam, serta
tingginya ketahanan terhadap air selama 54 jam.

Kata kunci: soybean oil, resin alkid, alkoholisis, esterifikasi, kekerasan, kekeringan
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MILIK PERPUSTAKAAN STMI

Membaca : Ibadah, Mengambil : Doso

Bab I Pendahuluan

I.1 Latar Belakang

Alkyd resin merupakan poliester yang dimodifikasi melalui ikatan tak jenuh dari
minyak nabati yang dapat mengering (drying oil). Alkyd diklasifikasi berdasarkan
jumlah drying oil yang digunakan yaitu short oil alkyd dengan kandungan minyak
nabati 35% sampai dengan 40%, medium oil alkyd dengan kandungan 46% sampai
55% drying oil, long oil alkyd dengan kandungan 56% sampai 68% drying oil
(Ploeger dan Chiantore, 2012). Alkyd resin banyak digunakan dalam industri cat,
coating, dan pembentukan film (Sandler,1994). Keunggulan sifat-sifatnya sebagai
surface coating yang meliputi fleksibilitas, kekuatan, durabilitas, sifat adhesi yang

baik, retensi gloss dan stabilitas termal yang baik (Ibrahim dkk., 2014).

Industri coating mulai terdorong untuk memproduksi resin yang ramah lingkungan
karena alkyd resin sintetis yang merusak lingkungan. Hal ini terkait dengan isu
lingkungan mengenai emisi organik solven yang menguap dan masalah daur ulang
pada pembuangan limbah dari resin yang hancurnya sangat lama (Ikhuoria dkk.,
2007). Minyak nabati memberikan efek yang baik pada aplikasi alkyd karena dapat
mempercepat proses pengeringan karena teroksidasi dengan udara dan juga
limbahnya mudah teruraikan (Stevens, 2001). Minyak nabati yang digunakan dalam
sintesis resin alkid umumnya minyak kedelai, minyak jagung, minyak kelapa sawit
yang merupakan jenis minyak kering (drying oil) (Mamuaja, 2017). Alkyd resin
juga dibuat dari berbagai bahan asam polibasa dan polialkohol. Polialkohol yang
digunakan umumnya gliserol. Asam polibasa yang digunakan umumnya ftalat
anhidrida dan maleat anhidrida (Deligny dan Tuck, 2000). Penggunaan maleat
anhidrida pada pembentukan resin alkid akan mempengaruhi hasil dalam hal warna
yang tidak rentan menguning, waktu pemrosesan, dan ketahanan terhadap air
(Musa, 2016). Penggunaan ftalat anhidrida pada resin alkid menghasilkan produk
yang menguning dan daya tahan eksterior yang rendah dikarenakan titik didihnya
lebih rendah dibandingkan dengan maleat anhidirida (Deligny dan Tuck, 2000).
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Penelitian pembuatan resin alkid telah banyak dilakukan dengan tujuan
memperbaiki kelemahan yang terdapat dalam senyawa alkid, seperti Hlaing dan Oo
(2008) meneliti pembuatan resin alkid dari minyak jarak menghasilkan alkid lebih
tahan terhadap asam namun pada proses sintesisnya membutuhkan tahapan yang
panjang menggunakan dua jenis katalis yaitu NaOH dan PbO. Adiningsih dan
Fauziati (2010) meneliti pembuatan resin alkid dari minyak kelapa sawit mentah
menghasilkan resin alkid yang larut sempurna dalam pelarut. Penelitian tersebut
menghasilkan waktu pengeringan yang pendek dengan semakin tingginya
perbandingan persen berat antara gliserol dengan minyak kelapa sawit mentah
terhadap ftalat anhidrida menghasilkan waktu pengeringan selama 44 jam.
Penelitian Jayanudin (2011) menggunakan bahan baku minyak jagung, gliserol,
maleat anhidrida menghasilkan derajat polimerisasi tertinggi pada suhu alkoholisis
240°C dan suhu esterifikasi 180°C.

Jenis resin alkid yang akan disintesis adalah long oil alkyd agar menghasilkan resin
alkid dengan tingkat kekerasan yang finggi. Kekerasan sangat berpengaruh
terhadap daya rekat dari lapisan coating (Aidha dan Jati, 2017). Kelarutan terhadap
air dapat dilihat dari lamanya film dimodifikasi resin alkid larut dalam air (Gontard,
1993). Resin alkid terbentuk ditandai dengan adanya ikatan senyawa karbonil yaitu
ester (Umar dkk., 2017).

1.2 Rumusan Masalah

Berdasarkan latar belakang di atas, maka rumusan permasalahan dari penelitian ini

adalah:

1. bagaimana pengaruh waktu proses terhadap sintesis resin alkid dari minyak
kedelai, gliserol, dan maleat anhidrida?

2. bagaimana pengaruh waktu proses minyak kedelai, gliserol, maleat anhidrida
terhadap karakteristik resin alkid dalam hal analisa gugus fungsi, waktu
pengeringan, kekerasan, dan kelarutan terhadap air?

1.3 Batasan Masalah

Batasan masalah dalam penelitian ini adalah:

~
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1. pembuatan resin alkid dilakukan pada 2 tahap proses, yaitu proses alkoholisis

dan proses esterifikasi,

2. bahan baku yang dipakai adalah minyak kedelai, maleat anhidrida, dan NaOH
sebagai katalis,

3. maleat anhidrida yang digunakan diperoleh dari Merck sebagai asam yang
direaksikan dengan monogliserida,

4. gliserol yang digunakan diperoleh dari PT.Wilmar Nabati,

5. variabel yang divariasikan yaitu waktu proses alkoholisis 2 jam, 2,5 jam, dan 3
jam, serta waktu proses esterifikasi 2 jam dan 3 jam,

6. proses karakterisasi yang dilakukan adalah dengan menganalisa hasil gugus
fungsi, menganalisa waktu pengeringan, pengujian kekerasan, dan pengujian

kelarutan terhadap air.

I.4Tujuan Peneliﬁan

Tujuan penelitian yang diharapkan pada penelitian ini adalah:

1. mengetahui pengaruh waktu proses terhadap sintesis resin alkid dari minyak
kedelai, gliserol, dan maleat anhidrida,

2. mengetahui pengaruh waktu proses minyak kedelai, gliserol, maleat anhidrida
terhadap karakteristik resin alkid dalam hal analisa gugus fungsi, waktu

pengeringan, kekerasan, dan kelarutan terhadap air.

1.5 Manfaat Penelitian

Hasil penelitian ini diharapkan dapat memberikan manfaat, antara lain:

1. bagi mahasiswa
menambah pengetahuan, wawasan, dan pemahaman tentang modifikasi senyawa
resin alkid dan karakteristiknya.

. bagi perguruan tinggi

(5]

memperluas pengetahuan tentang pembentukan resin alkid dengan minyak
nabati yang ramah lingkungan.

3. bagi industri
penelitian ini berguna bagi industri khususnya industri coating sebagai referensi

baru tentang pembuatan resin alkid dari minyak kedelai.
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MILIK PERPUSTAKAAN STMI

Membaca : Ibadah, Mengombil : Doso

Bab II Tinjauan Pustaka

II.1 Resin Alkid

Resin ialah polimer organik dalam bentuk kristal atau padatan amorf atau cairan
viskos, baik dalam bentuk alam atau sintesis. Resin alam didefinisikan sebagai resin
yang berasal dari tumbuh-tumbuhan dan hewan berupa rosin (gum, getah pohon
damar), fosil resin, resin bahan tambang (asphalltite), dan shellac (sekresi serangga)
(Ullmans, 2003). Resin alam biasanya transparan atau berwarna kuning kecoklatan
dan umumnya larut dalam pelarut organik (Kirk dan Othmer, 1965). Resin sintetis
adalah resin yang dibuat dengan polimer tinggi dari reaksi kimia antar dua atau
lebih substansi, biasanya dengan menggunakan panas tinggi dan katalis (Hawley
dan Gessner, 1987).

Pengertian secara terminologi dari resin alkid setiap tahun berubah sehingga dapat
membingungkan. ASTM mendefinisikan alkid sebagai resin sintesis terbuat dari
polyhydric alcohol dan polybasic acid yang dimodifikasi dengan minyak nabati
atau asam lemak (Jones,1983). Alkid berbasis minyak nabati sudah dikembangkan

sebelum alkid sintesis, dan kebanyakan digunakan untuk cat dan vernis.

Pengertian lain dari resin alkid adalah suatu produk hasil reaksi esterifikasi antara
asam dua basa (dibasic acid) dan polyols yang dimodifikasi oleh minyak kering
atau asam lemak jenuh (Ikhuoria dkk., 2007). Minyak digunakan sebagai oil
modifiers dari resin sehingga resin yang diproduksi memiliki karakteristik yang
baik pada kemampuan pengeringan udara, lapisan keras dan daya tahan tinggi (Elba
dkk., 2017). Pada tahun 1920 resin alkid pertama digunakan untuk material plastik
yang dibuat dengan mereaksikan gliserin dengan phthalic anhydride oleh General
Electrical Company, produknya digunakan untuk keperluan listrik terutama untuk
isolasi kabel (Fisher dan Hayward, 1998).

Semakin tinggi kemajuan teknologi maka semakin banyak ditemukan berbagai
macam resin sintesis, namun resin alkid tetap menjadi salah satu resin yang diminati

dalam industri coating. Hal ini dikarenakan resin alkid memiliki daya rekat yang
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kuat terhadap logam, tahan terhadap air, asam, basa, dan dapat dipergunakan

sampai suhu 95°C, serta harga yang murah (Nawalade, 2015).

Berdasarkan kandungan asam lemak yang digunakan, resin alkid dibedakan

menjadi 3 jenis (Tracton, 2006), yaitu:

1. Short Oil Alkyd (SOA)
Short oil alkyd mengandung kurang dari 35-45% asam lemak (Ploeger dan
Chiantore, 2012). Keunggulan jenis resin alkid ini yaitu memiliki viskositas
tinggi, memiliki fleksibilitas yang baik, dan tahan terhadap air. Kekurangan jenis
resin alkid ini yaitu tidak dapat larut dengan pelarut alifatik dan dapat larut pada
pelarut aromatik (Johnson, 1995).

2. Medium Oil Alkyd (MOA)
Medium oil alkyd mengandung 46-55% asam lemak (Ploeger dan Chiantore,
2012). Keunggulan jenis resin alkid ini yaitu memiliki viskositas yang lebih
besar dibanding jenis long oil alkyd, memiliki retensi gloss yang baik namun
tidak lebih baik dari jenis long oil alkyd. Kekurangan jenis resin alkid ini yaitu
kekerasannya buruk, sensitif terhadap minyak, alkali dan hidrokarbon (Tracton,
2006).

3. Long Oil Alkyd (LOA)
Long oil alkyd mengandung lebih dari 56% asam lemak (Ploeger dan Chiantore,
2012). Keunggulan jenis resin alkid ini yaitu memiliki lapisan dengan kelenturan
yang sangat baik, memiliki daya kering yang cepat, dan ketahanan terhadap
cuaca yang baik. Kekurangan jenis resin alkid ini yaitu tampilan warna yang

kurang baik pada pengunaan cat, lebih cepat menguning (Tracton, 2006).

11.2 Bahan Baku Resin Alkid

Bahan baku yang digunakan untuk proses sintesis resin alkid adalah polialkohol,
minyak nabati (trigliserida), dan asam polibasa (McKeen, 2006). Sintesis dapat
dilakukan dengan cara mereaksikan dahulu asam lemak dengan poliol kemudian
mereaksikan monogliserida yang terbentuk dengan asam polibasa. Asam polibasa

yang digunakan umumnya maleat anhidrida ataupun ftalat anhidrida. Minyak nabati
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yang digunakan umumnya minyak kedelai, minyak jarak, minyak jagung, dan lain
sebagainya (Nosal, 2016).

I1.2.1 Minyak

Minyak dan lemak adalah salah satu kelompok yang termasuk golongan /ipid, yaitu
senyawa organik yang terdapat di alam serta tidak larut dalam air, tetapi larut dalam
pelarut organik non-polar, contohnya dietil eter, kloroform dan hidrokarbon lainnya.
Lemak dan minyak dapat larut dalam pelarut yang disebut di atas karena lemak dan
minyak mempunyai polaritas yang sama dengan pelarut tersebut (Mamuaja, 2017).
Perbedaan antara suatu lemak dan minyak, yaitu pada suhu kamar 25°C lemak
berbentuk padat dan minyak bersifat cair (Nurchoriani, 2013).

Minyak dan lemak dapat diklasifikan berdasarkan sumbernya, yaitu:
a. Berasal dari tanaman
1. Biji-bijian palawija, misalnya: minyak jagung, minyak wijen, minyak
kedelai, minyak bunga matahari dan biji kapas.
2. Kulit buah tahunan, misalnya: minyak zaitun dan minyak kelapa sawit.
3. Biji-bijian tanaman tahunan, misalnya: kelapa, inti sawit.
b. Berasal dari hewan
1. Susu hewan peliharaan, misalnya: lemak susu sapi.
2. Daging hewan peliharaan, misalnya: lemak sapi dan lemak babi.

3. Hasil laut, misalnya: minyak ikan sarden, minyak ikan paus.

Minyak nabati dapat diklasifikasi berdasarkan sifat mengeringnya, yaitu drying,
semi drying dan non drying (Karak, 2012). Drying oil memiliki kandungan asam
lemak tak jenuh yang banyak dan nilai iodin yang tinggi. Non drying oil memiliki
kandungan asam lemak tak jenuh yang sedikit dan nilai iodin yang rendah (Deligny
dan Tuck, 2000). Nilai iodin berpengaruh pada kecepatan pengeringan minyak
nabati. Semakin tinggi nilai iodin maka semakin tinggi nilai ikatan tak jenuh
minyaknya (Islam, 2014). Nilai iodin minyak nabati disajikan pada Tabel I1.1.
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Tabel I1.1 Nilai lodin Minyak Nabati (Islam, 2014)

Minyak Nabati Nilai Iodin (I2/100 gram)
Minyak Jarak 102,2

Minyak Kelapa 15,1

Minyak Jagung 123,5

Minyak Biji Kapas 109,4

Minyak Flax 180,0

Minyak Palm 43,3

Minyak Bunga Kesumba . 134,7

Minyak Kedelai 128,7

Minyak Bunga Matahari 120,0

Jenis minyak nabati yang dapat digunakan sebagai oil modified dalam senyawa
alkid seperti minyak biji rami, minyak bunga matahari, minyak kelapa, minyak
kedelai, dan sebagainya (Karak, 2012).

Minyak kedelai merupakan salah satu minyak nabati yang banyak digunakan
sebagai bahan baku resin alkid. Minyak kedelai diperoleh dari pengolahan biji
kedelai setelah melewati beberapa tahap. Secara fisik setiap biji kedelai berbeda
dalam hal wamna, ukuran dan juga terdapat perbedaan pada komposisi kimianya.
Perbedaan fisik dan kimia tersebut dipengaruhi oleh varietas dan kondisi dimana
kedelai itu tumbuh. Nilai iodin minyak kedelai yaitu 128,7 g Iod/100 g, yang
menandakan minyak kedelai banyak memiliki ikatan rangkap sehingga mudah
dioksidasi untuk mempercepat pengeringan. Banyaknya ikatan rangkap pada
minyak kedelai, karena minyak tersebut banyak mengandung asam lemak tak jenuh
yang didominasi oleh asam linoleat. Kadar minyak kedelai relatif lebih rendah
dibandingkan dengan jenis kacang-kacangan lainnya, tetapi lebih tinggi daripada
kadar minyak serelia. Rendahnya kadar asam linolenat pada minyak kedelai dapat
menjadikan pengganti lemak dan minyak yang memiliki kadar asam lemak jenuh
yang tinggi. Kandungan tersebut juga memberikan keunggulan sifat pada minyak
kedelai yaitu daya kering yang lebih cepat dibandingkan minyak biji rami dan juga
harga yang relatif murah. Komposisi kimia minyak kedelai disajikan pada Tabel
1L.2.
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Tabel I1.2 Komposisi Kimia Minyak Kedelai (Ketaren, 1986)

Asam lemak tidak jenuh (85%) | Komposisi
Asam linolenat 15-64%
Asam oleat 11-60 %
Asam linoleat 1-12 %
Asam arachidonat 1,5 %
Asam lemak jenuh (15%) Komposisi
Asam palmitat 7-10 %
Asam stearat 2-5%
Asam arakhidat 0,2-1 %
Asam laurat 0-0,1 %
Fosfolipida Jumlahnya kecil
11.2.2 Polialkohol

Polialkohol adalah senyawa alkohol yang mempunyai gugus —OH lebih dari satu
struktur. Peran dari polialkohol adalah sebagai reaktan pembentukan monogliserida
dalan proses sintesis resin alkid dan mempengaruhi karakterisitik resin alkid yang
dihasilkan (Deligny dan Tuck, 2000). Pemilihan penggunaan poliol sebagai bahan
baku resin alkid yang menjadi penentu dari tingkat percabangan pada resin alkid
(Tracton, 2006). Etilen glikol, dietilen glikol, propilen glikol, dan gliserol adalah

polialkohol yang sering digunakan.

Gliserol merupakan poliol pertama dan yang dominan digunakan dalam produksi
resin alkid (Mamuaja, 2017). Gliserol (1,2,3-propanatriol) atau dikenal dengan
istilah gliserin adalah suatu senyawa yang terdiri dari 3 gugus hidroksil (-OH) yang
berikatan masing-masing 3 atom karbon (C) sehingga gliserol sering disebut gula
alkohol. Nama perdagangan gliserol adalah gliserin. Keberadaan gugus hidroksil
ini menyebabkan gliserol larut dalam air atau yang lazim disebut hidrofilik. Gliserol
memiliki rumus kimia C3HgO3 dengan bobot molekul 92,10, massa jenis 1,261
g/cm?, dan titik didih 290°C. Gliserol memiliki sifat mudah larut dalam air, tidak
berwarna, dan tidak berbau. Gliserol dianggap sebagai komponen terbarukan yang
bernilai untuk sintesis resin alkid, karena murah dan mudah didapatkan (Nosal,
2016). Alkid resin yang menggunakan poliol dengan tiga atau kurang dari tiga
hidroksil grup seperti gliserol, membuat pelapis memiliki sifat yang buruk
Khususnya pada kemampuan untuk cure (Nosal, 2016). Jenis polialkohol dalam
pembuatan resin alkid disajikan pada Tabel 11.3.
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Tabel I1.3 Jenis Polialkohol dalam Pembuatan Resin Alkid (Karak, 2012)
Jenis Poliol St Titik Leleh | Titik Didih

(W) (°C)
Etilen glikol fm\/\‘m -13 193-205
Dietilen glikol s O oy -8 245,8

Propilen glikol *L_ -59 188,2
Neopentil glikol ”“\)<_m 120-130 213

Gliserol HOC 18 290
H
HO
Trimetiol 60 295
propan Ho' I \OH
HO
Pentaeritritol ""/h” 260,5 276

I1.2.3 Asam Polibasa

Asam polibasa digunakan sebagai bah;m baku yang penting dalam proses
pembuatan resin alkid. Asam polibasa direaksikan dengan minyak nabati dan
polialkohol dalam pembuatan resin alkid. Senyawa asam polibasa yang digunakan
akan mempengaruhi karakteristik dari resin alkid yang dihasilkan (Lanson, 1985).
Ftalat anhidrida dan maleat anhidrida merupakan asam polibasa yang sering
digunakan dalam sintesis resin alkid (Deligny dan Tuck, 2000). Keduanya memiliki
keunggulan yang berbeda, yaitu:

a. Maleat anhidrida
Maleat anhidrida merupakan salah satu senyawa organik yang memiliki rumus
molekul (CsH20;). Senyawa ini memiliki rantai siklis dan dapat disintesis
dengan mengoksidasi butana (CsHo) atau benzena (CsHes). Maleat anhidrida
adalah intermediate product yang artinya maleat anhidrida merupakan produk
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yang berfungsi sebagai bahan baku dari produk lainnya. Bahan kimia ini
memiliki banyak kegunaan di bidang industri, namun paling banyak digunakan
sebagai bahan baku pembuatan unsaturated polyester resin. Kegunaan lainnya
adalah sebagai resin alkid, bahan kopolimer, agricultural chemical, dan
lubricant additive (Kirk dan Othmer, 1978).

0
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N

Gambar II.1 Struktur Maleat Anhidrida (Deligny dan Tuck, 2000)
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Gambar I1.2 Hidrolisis Maleat anhidrida menjadi Asam Maleat (Musa, 2016)

Maleat anhidrida dapat terhidrolisis oleh air dan menjadi asam karboksilat atau
bisa disebut dengan asam maleat (Musa, 2016). Penambahan maleat anhidrida
pada resin alkid dapat memberikan daya adhesif lebih baik, meningkatkan
warna, ketahanan terhadap air, dan dapat mempercepat waktu kering (Musa,
2016).

Maleat anhidrida pertama kali disintesa oleh Pelauze pada tahun 1834 dengan
cara memanaskan asam maleat, yaitu suatu komponen yang ditemukan pada
buah apel dan beberapa buah lain. Maleat anhidrida dikomersilkan pada tahun
1930 oleh National Aniline and Chemical dengan bahan baku benzena melalui
oksidasi katalitik menggunakan udara. Pada tahun 1974 mulai dikembangkan
maleat anhidrida dengan bahan baku n-butana (Kirk dan Othmer, 1978).

b. Ftalat anhidrida
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Ftalat anhidrida (CsH4Os3) adalah salah satu produk yang dapat dihasilkan dari
bahan baku naphthalene. Kegunaan ftalat anhidrida dalam industri kimia dapat
dikatakan cukup luas. Beberapa kegunaan dari Ftalat anhidrida antara lain:
plasticizer, alkyd resin, unsaturated polyester resin, dyes. Ftalat anhidrida
berupa padatan/flake berwarna putih yang memiliki berat molekul (148,12), titik
leleh (131,0°C) dan titik didih (284,5°C). Dalam penggunaan pembuatan resin
alkid, ftalat anhidrida memiliki keunggulan yaitu harganya yang relatif murah
dan mudah didapat. Selain itu, ftalat anhidrida stabil pada suhu dimana resin
poliester dibuat, stabil pada paparan sinar ultraviolet, mengurangi waktu reaksi,
dan menghasilkan air pada jumlah yang sedikit (Karak, 2012). Namun, ftalat
anhidrida memiliki karakteristik warna yang mudah menguning.

o]

(o]

Gambar I1.3 Struktur Ftalat Anhidrida (Deligny dan Tuck, 2000)

I1.3 Sintesis Resin Alkid

Proses sintesis resin alkid ada dua metode (Fisher dan Hayward, 1998), yaitu:

I1.3.1 Proses Satu Tahap

Proses ini disebut proses fatty acid (asam lemak). Pada metode ini asam lemak,
polvel (gliserol atau pentaerythritol) dan polybasic acid atau anhydride (maleic
anhydride) dimasukkan bersama tidak perlu membentuk monogliserida. Proses ini
membutuhkan proses ekstra dan biaya yang lebih mahal karena asam lemak terlebih
dahulu dipisahkan dari minyak, tetapi metode ini membutuhkan waktu yang lebih

singkat karena prosesnya hanya satu tahap (Jayanudin dkk., 2011).

11.3.2 Proses Dua Tahap
Proses ini terdiri dari dua tahapan, tahap pertama adalah proses pembuatan resin

alkid dimana minyak nabati direaksikan dengan polyol yang dipanaskan bersama
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dengan katalis seperti timbal, sodium, kalsium, atau zink. Reaksi antara trigliserida
(minyak nabati) dengan gliserol (polyol) disebut dengan reaksi alkoholisis yang
menghasilkan monogliserida, setelah monogliserida terbentuk dapat langsung
direaksikan dengan polybasic acid atau anhydride (Jayanudin dkk., 2011). Reaksi
alkoholisis dipanaskan dengan suhu antara (220-260)°C jika menggunakan katalis
dan jika tanpa katalis reaksi berlangsung dengan suhu 260°C (Karak, 2012). Hasil
dari proses pembentukkan monogliserida ini diuji dengan methanol atau etanol.

Mekanisme reaksi yang terjadi adalah sebagai berikut:

1. Reaksi alkoholisis antara gliserol dan trigliserida.

HZC—-OH H»C—OOCR kl HZC—OOCR Hzc_ —OH
HC—OH + HC—OOCR _kz HC —OH HC —OOCR
i PSR S, e el W
Gliserol Trigliscrida Monogliscrida Digliscrida
@ (Q)) M) (D)
I el "3(-_m \ HyC —00CR H,C—Omn
| — | |
—O0M o HWC——O0OCR T HC ——OM o«l: —On
ML —Om —om WC —om HC—oocrh 2
o (18] (M) (M)

Gambar I1.4 Reaksi Alkoholisis (Jayanudin dkk., 2011)

Reaksi alkoholisis pembentukkan monogliserida ini memiliki asumsi, minyak tidak
larut dalam senyawa alkohol, tetapi saat proses alkoholisis berhasil membentuk
monogliserida campuran poliol dan minyak akan larut dalam senyawa alkohol
(Hlaing dan Oo, 2008). Oleh karena itu, monogliserida diuji kelarutannya

menggunakan methanol ataupun etanol.

Faktor-faktor yang mempengaruhi reaksi alkoholisis, antara lain :

a. Jenis minyak nabati
Semakin banyak kandungan asam lemak jenuh maka minyak nabati tersebut
cenderung berbentuk padat, namun semakin banyak kandungan asam lemak
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tidak jenuh, maka minyak nabati tersebut cenderung berbentuk cair (Herlina,
2009).

. Pengadukan

Pengadukan juga merupakan faktor yang mempengaruhi efektifitas suatu reaksi
kimia, karena perlakukan ini akan menambah frekuensi tumbukan antara
molekul zat pereaksi dengan zat yang bereaksi sehingga mempercepat reaksi dan
reaksi terjadi sempurna. Pengadukan sangat penting karena minyak, katalis, dan
gliserol merupakan campuran yang immiscible. Faktor ini juga telah dipelajari
dalam sejumlah penelitian, salah satunya (Hayyan dkk., 2011) mempelajari
pengaruh pengadukan pada biodiesel minyak kelapa sawit dengan variasi
pengadukan antara 200 sampai 800 rpm, dan melaporkan pengadukan terbaik
pada 400 rpm dengan persen konversi 94,78%.

. Katalis

Katalis pada reaksi kimia berfungsi untuk mempercepat reaksi. Katalisator juga
berfungsi untuk mengurangi energi aktivasi pada suatu reaksi sehingga pada
suhu tertentu kecepatan reaksi menj.adi semakin meningkat. Pada reaksi
transesterifikasi yang telah dilakukan biasanya menggunakan katalis dengan
variasi antara 1% berat sampai 10% berat campuran peraksi (Mc Ketta, 1978).
Pada reaksi transesterifikasi terdapat dua jenis katalis yang dapat digunakan
adalah katalis homogen dan heterogen. Katalis homogen merupakan katalis yang
memiliki fasa yang sama dengan reaktan dan produk. Beberapa katalis homogen
yang sering digunakan dalam reaksi transesterifikasi adalah katalis asam atau
basa. Penggunaan katalis homogen ini memiliki beberapa kelemahan seperti
bersifat korosif, sulit dipisahkan dari produk, mencemari lingkungan, dan tidak
dapat digunakan kembali (Widyastuti, 2007). Katalis heterogen merupakan
katalis yang mempunyai fasa yang tidak sama dengan reaktan dan produk.
Beberapa katalis heterogen yang sering digunakan adalah oksida logam seperti
CaO, MgO, SrO dan lain-lain. Keuntungan menggunakan katalis ini adalah
mempunyai aktivitas yang tinggi, kondisi reaksi yang ringan, masa hidup katalis

yang panjang, dan dapat dengan mudah dipisahkan dari produk.
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d. Suhu
Semakin tinggi suhu yang digunakan maka semakin cepat reaksi dan semakin
banyak persen konversi yang dihasilkan, hal ini sesuai dengan persamaan
Arrhenius (Hayyan dkk., 2011).

e. Waktu reaksi
Secara umum, untuk reaksi kimia diketahui bahwa semakin lama waktu reaksi

maka interaksi antar molekul semakin intensif dan menghasilkan produk yang
lebih banyak (Darnoko dkk., 2000).

Pada penelitian Djubaedah dkk.(1995) pengaruh lama pemanasan yang bervariasi
memperlihatkan perbedaan yang nyata terhadap kadar monogliserida. Semakin
bertambahnya waktu untuk pemanasan, maka pemecahan asam lemak dari ikatan
trigliserida semakin sempurna (Djubaedah dkk., 1995). Berbeda dengan waktu
proses alkoholisis minyak jarak dan gliserol dengan penambahan katalis PbO
komplit membutuhkan waktu 4 jam untuk menghasilkan produk yang larut dalam
alkohol (Hlaing dan Oo, 2008). Oleh karena itu pada penelitian ini menggunakan
1% katalis (4 gram) agar proses tidak membutuhkan waktu yang lama. Namun
penggunaan katalis dalam jumlah besar menyebabkan resin alkid yang dihasilkan
berwarna gelap, mengurangi air dan alkali resistensi dari resin alkid (Hlaing dan
Oo, 2008).

2. Reaksi esterifikasi antara maleat anhidrida dan monogliserida membentuk resin
alkid (ester maleic) yang menghasilkan produk samping air (H,0) dalam jumlah
kecil yang teruapkan. Fase ini umumnya berlangsung dalam 2-4 jam. Pada
proses esterifikasi temperatur yang digunakan berbeda dengan temperatur proses
alkoholisis, karena pada proses alkoholisis membutuhkan temperatur yang
tinggi, sedangkan temperatur pada proses esterifikasi adalah rendah karena titik
didih dari maleat anhidrida adalah 202°C, jadi proses esterifikasi tidak melebihi
suhu 200°C (Jayanudin, 2011).
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Gambar I1.5 Reaksi Esterifikasi (Jayanudin dkk., 2011)

I1.4 Karakterisasi Resin Alkid

Karakterisasi resin alkid pada proses alkoholisis dilakukan dengan cara melarutkan
monogliserida dengan 5 mL larutan etanol, kemudian mengamati larut atau
tidaknya monogliserida tersebut dalam etanol. Analisa gugus fungsi menggunakan
FTIR Spectrometer merk Nicolet IS 5 Thermo Fisher Scientific, pengujian
kekerasan mengacu pada ASTM D3363, pengujian kekeringan mengacu pada
ASTM D1640, serta pengujian daya tahan terhadap air mengacu pada penelitian
Gontard dkk., (1992).

I1.4.1 Analisis dengan Spektrofotometer FTIR

FTIR merupakan singkatan dari Fourier Transform Infra Red, dimana FTIR ini
adalah teknik yang digunakan untuk mendapatkan spektrum inframerah dari
absorbansi, emisi, foto konduktivitas atau raman scattering dari sampel padat, cair
dan gas. Karakterisasi dengan menggunakan FTIR bertujuan untuk mengetahui
jenis-jenis vibrasi antar atom. FTIR juga digunakan untuk menganalisa senyawa
organik dan anorganik serta analisa kualitatif dan analisa kuantitatif dengan melihat
kekuatan absorpsi senyawa pada panjang gelombang tertentu (Mujiyanti dkk.,
2010).
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Spectroscopy FTIR menggunakan sistem optik dengan laser yang berfungsi sebagai
sumber radiasi yang kemudian diinterferensikan oleh radiasi inframerah agar sinyal
radiasi yang diterima oleh detektor memiliki kualitas yang baik dan bersifat utuh
(Thermo, 2001). Prinsip kerja FTIR berupa infrared yang melewati celah ke
sampel, dimana celah tersebut berfungsi mengontrol jumlah energi ysng
disampaikan kepada sampel, kemudian beberapa infrared diserap oleh sampel dan
yang lainnya ditransmisikan melalui permukaan sampel sehingga sinar infrared

lolos ke detektor dan sinyal yang terukur kemudian dikirim ke komputer.

Analisis menggunakan spektrometer FTIR memiliki beberapa kelebihan utama

dibandingkan dengan metode konvensional yaitu:

a. Dapat digunakan pada semua frekuensi dari sumber cahaya secara simultan,
sehingga analisis dapat dilakukan lebih cepat dari pada menggunakan cara
scanning.

b. Sensitivitas FTIR adalah 80-200 kali lebih tinggi dari instrumentasi dispersi
standar karena resolusinya lebih tinggi (Razi, 2012). Sensitifitas dari metoda
Spektrofotometri FTIR lebih besar dari pada cara dispersi, sebab radiasi yang
masuk ke sistim detektor lebih banyak karena tanpa harus melalui celah (slitless)
(Giwangkara, 2012).

c. Pada FTIR, mekanik optik lebih sederhana dengan sedikit komponen yang
bergerak dibanding spektroskopi infra merah lainnya, dapat mengidentifikasi
meterial yang belum diketahui, serta dapat menentukan kualitas dan jumlah

komponen sebuah sampel (Hamdila, 2012).

11.4.2 Pengujian Waktu Pengeringan

Pengujian kekeringan bertujuan untuk mengetahui lama waktu pengeringan pada
produk resin alkid yang dibuat. Pengujian ini dapat dilakukan dengan cara
mengaplikasikan resin alkid pada panel kaca bersih atau papan triplek. ASTM
D1640 menjadi acuan untuk pengujian waktu kering. Berdasarkan ASTM D1640
pengujian dilakukan pada suhu ruangan. Kecepatan waktu pengeringan suatu resin

termoset dipengaruhi oleh kandungan dan ikatan yang terjadi antara senyawa-
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senyawa penyusun resin tersebut (Karak, 2012). Ketebalan film dari resin alkid

yang akan diuji 0,5 + 0,1 mil (ASTM D1640).

Pada penelitian Adiningsih dan Fauziati (2010) resin alkid dari minyak kelapa sawit
mentah menghasilkan tingkat kekeringan yang pendek yaitu dengan waktu kering

selama 44 jam.

11.4.3 Pengujian Kekerasan (Hardness)

Pengujian hardness (kekerasan) merupakan pengujian yang digunakan untuk
mengetahui tingkat kekerasan dari lapisan produk resin alkid yang dibuat (Dwiyati,
2015). Pengujian ini menggunakan pensil dengan berbagai tingkat kekerasan yang
berbeda yaitu ukuran pensil 6B, 5B, 4B, 3B, 2B, B, H, 2H, 3H, 4H, 5H. Pensil
tersebut digunakan sebagai alat untuk menggores lapisan produk. Pengujian ini
dilakukan pada suhu ruang. Semakin mudah menguap pelarut, maka semakin cepat
kering cat dan semakin tinggi nilai kekerasannya (hardness) (Said, 2011).

Pada penelitian Aidha dan Jati (2017) ‘cat SOA menggunakan pelarut yang
dihasilkan dari proses pirolisis polietilen mampu bertahan terhadap penggunaan
pensil jenis SH, sedangkan pelarut white spirit hanya mampu bertahan pada pensil
2H. Nilai hardness pada cat SOA lebih rendah dibandingkan dengan cat MOA
karena kandungan asam lemak pada SOA lebih rendah dari MOA. Nilai hardness
menurun seiring dengan menurunnya kandungan asam lemak pada cat alkid
(Ikhuoria dkk., 2007).

11.4.4 Pengujian Kelarutan terhadap Air

Pengujian kelarutan terhadap air dilakukan untuk menentukan larut atau tidaknya
produk resin alkid yang dibuat. Pembuatan film dengan campuran 6 gram tepung
tapioka, 50 mL aquadest, dan 0,3 gram gliserol (Yuli dkk., 2014). Kemudian
sampel tersebut dioleskan dan diratakan pada nampan hingga produk mengering,
setelah mengering produk dicampurkan pada air hingga larut. Prosedur pengujian
kelarutan ini menggunakan prosedur Gontard (1993) untuk menentukan kelarutan

sampel film dalam air. Resin alkid yang terbentuk mengandung zat dan komponen
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yang sukar larut dalam air, seperti asam lemak bebas, trigliserida, dan gliserol. Oleh
karena itu film yang dimodifikasi oleh resin alkid lebih tahan terhadap air
dibandingkan dengan film tanpa modiﬁk'asi resin alkid. Modifikasi resin alkid
dengan minyak nabati memberikan efek yang baik pada aplikasi coating karena
dapat mempercepat proses pengeringan dan limbahnya mudah teruraikan (Stevens,

2001).

11.4.5 Pengujian Adhesi

Pengujian adhesi dilakukan untuk mengetahui kekuatan rekat dari suatu cat
terhadap bahan yang dilapisi cat tersebut. Kemampuan rekat cat ini akan
memberikan perlindungan terhadap bahan tersebut dari pengelupasan, kerusakan
maupun benturan terhadap bahan yang telah di cat (Department of Defense United
State of America, 2004). Percobaan adhesi dilakukan menggunakan 2 metode yaitu
metode cross cut atau disebut juga tape test dilakukan dengan cara membuat
sayatan pada panei yang telah dilapisi cat dengan bentuk cross (+), kemudian
dilakukan penarikan fape pada sudut 45°. Selain metode cross cut, ada metode pull
off yaitu metode yang dilakukan dengan memberikan lem araldite yang ditempel
logam bindle (dollie) selama 3 hari yang selanjutnya logam tersebut dilepas

menggunakan alat adhesion tester (Department of Defense United State of America,
2004).
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Bab III Metode

III.1 Waktu dan Tempat Penelitian

Pelaksanaan penelitian dilakukan di laboratorium Balai Besar Kimia dan Kemasan
(BBKK), JI Balai Kimia No.l, Pekayon, Pasar Rebo Jakarta Timur pada 9
Desember 2019 sampai 17 September 2020.

II1.2 Alat dan Bahan

Peralatan yang digunakan dalam penelitian ini yaitu gelas kimia 500 mL dan 1000
mL, gelas ukur 50 mL, neraca analitik, spatula, batang pengaduk, botol sampel 100
mL, oven WTC binder, reaktor parr 4533 kapasitas 1L, aluminium foil, cawan petri,
ember, papan kayu berukuran 5x8 cm, alat uji FTIR, pensil dengan ketebalan HB,
B dan 2B.

Penelitian ini menggunakan bahan RBD soybean oil dari Kimia Farma, gliserol dari
PT.Wilmar Nabati Indonesia, maleat anhidrida untuk sintesis dari Merck, etanol
95%, aquadest, natrium hidroksida (NaOH) dari Merck, gas nitrogen dari
PT.Manunggal.

I11.3 Variabel

I11.3.1 Variabel Tetap

Variabel tetap merupakan variabel yang tidak berubah selama proses penelitian

berlangsung. Variabel tetap yang digunakan pada penelitian ini adalah:

1. komposisi bahan baku yang digunakan, yaitu 60% minyak kedelai dari massa
total (240 gram), 18% gliserol dari massa total (72 gram), dan 22% maleat

anhidrida dari massa total (88 gram),

"~

aliran gas N,
kecepatan pengaduk,

temperatur proses alkoholisis pembentukan monogliserida sebesar 240°C,

o W

temperatur proses esterifikasi pembentukan resin alkid sebesar 180°C.
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I11.3.2 Variabel Bebas

Variabel bebas merupakan variabel yang divariasikan pada tiap penelitian agar
didapat hasil yang diinginkan. Variabel bebas yang digunakan dalam penelitian ini
adalah sampel dari proses alkoholisis. Waktu proses alkoholisis disajikan pada
Tabel II1.1, dan waktu proses esterifikasi disajikan pada Tabel II1.2.

Tabel I11.1 Waktu Proses Alkoholisis

Sampel Waktu
Monogliserida 1 2 jam
Monogliserida 2 2,5 jam
Monogliserida 3 3 jam

Variasi waktu proses alkoholisis dilakukan untuk mengetahui waktu dan suhu
optimal pembentukan monogliserida. Setelah proses alkoholisis, sampel
monogliserida diuji kelarutannya menggunakan etanol untuk mengetahui ada atau
tidaknya kandungan monogliserida pada sampel tersebut. Monogliserida yang larut

sempurna dalam etanol selanjutnya digunakan pada proses esterifikasi.

Tabel I11.2 Waktu Proses Esterifikasi

Sampel Waktu reaksi
Ester-Alkid 1 3 jam
Ester-Alkid 2 2 jam

Variasi waktu proses esterifikasi antara monogliserida yang dihasilkan pada proses
alkoholisis dengan maleat anhidrida dilakukan untuk mengetahui waktu optimasi

pembentukan ester-alkid maleat.

II1.4 Prosedur Penelitian

Prosedur penelitian dilakukan dengan beberapa tahapan proses. Tahapan proses
yang dilakukan yaitu sintesis resin alkid yang terdiri dari pembentukan
monogliserida melalui proses alkoholisis dan pembentukan senyawa alkid melalui

proses esterifikasi. Diagram alir penelitian disajikan pada Gambar II1.1.
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Gambar I11.1 Diagram Alir Penelitian
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I11.4.1 Sintesis Resin Alkid

Sintesis resin alkid pada penelitian ini menggunakan metode dua tahap, tahap
pertama yaitu proses alkoholisis membentuk monogliserida diawali dengan
mencampurkan minyak kedelai, gliserol dan NaOH sebagai katalis. Setelah proses
pembentukan monogliserida yaitu proses pembentukan resin alkid melalui reaksi
esterifikasi dengan maleat anhidrida. Pada penelitian ini massa produk yang
digunakan untuk memproduksi resin alkid adalah 400 gram.

1. Pembentukan Monogliserida

Pembentukan monogliserida dilakukan dengan cara mencampurkan 240 gram
(0,252 mol) minyak kedelai, 72 gram (0,782 mol) gliserol, dan 1% NaOH dari
massa total sebagai katalis. Bahan-bahan tersebut dimasukkan ke dalam reaktor parr
berkapasitas 1 liter yang dilengkapi jaket pemanas, pengaduk. Kemudian reaktor di
tutup, gas nitrogen dialirkan ke dalam reaktor dan pengaduk dijalankan dengan
kecepatan 200 rpm. Campuran tersebut &ikontrol pada suhu 240°C dan variasi
waktu yang sudah disajikan pada Tabel III.1. Reaksi pembentukan monogliserida

secara teoritis sebelum terjadinya reaksi (dalam mol):

Gliserol + Minyak Kedelai — Monogliserida + Digliserida

0,782 mol 0,252 mol 0 0
Digliserida + Gliserol . Monogliserida + Monogliserida
0,252 mol 0,782 mol 0 0

Hasil dari pembentukan monogliserida ini kemudian diuji kelarutannya
menggunakan etanol. Sampel dan etanol diambil masing-masing sebanyak 5 ml
untuk diuji kelarulénnya. Sampel yang dilarutkan ini bertujuan untuk mengetahui
ada atau tidaknya kandungan monogliserida dalam sampel tersebut. Jika sampel
larut dengan etanol kemudian didinginkan hingga 70°C dan dapat digunakan untuk

proses pembentukan resin alkid.

2. Pembentukan Resin Alkid

(5]
(8]
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Tahap selanjutnya adalah proses pembentukan resin alkid dengan menambahkan 88
gram maleat anhidrida, pada tahap ini terjadinya reaksi polikondensasi. Kemudian
reaktor di tutup, gas nitrogen dialirkan ke dalam reaktor dan pengaduk dijalankan
dengan kecepatan 200 rpm. Pada tahap ini waktu proses divariasikan sebagaimana
yang disajikan pada Tabel III.2. Hasil proses pembentukan monogliserida dari
persamaan reaksi 1 dan reaksi 2 di dalam reaktor diasumsikan dengan x mol. Hasil
monogliserida dengan x mol dapat dilihat pada Bab IV.1. Reaksi pembentukan resin

alkid secara teoritis sebelum terjadinya reaksi (dalam mol):

Monogliserida + Maleat Anhidrida — Resin Alkid + Air
X mol 0,758 mol 0 0

I11.4.2 Analisis dan Karakterisasi Resin Alkid

Analisis dan karakterisasi dilakukan untuk mengetahui gugus fungsi dan sifat
mekanik dari produk resin alkid yang dibuat.

a. Analisis Gugus Fungsi

Pengujian ini dilakukan menggunakan seluruh sampel hasil proses alkoholisis dan
proses esterifikasi. Pengujian ini dilakukan untuk mengetahui gugus fungsi yang
terdapat dalam produk resin alkid. Hasil pengujian berupa spektrum infra merah

yang menunjukkan gugus fungsi pada panjang gelombang tertentu.

b. Pengujian kekeringan

Pengujian kekeringan mengacu pada ASTM DI1640. Pengujian kekeringan
dilakukan secara sederhana menggunakan papan triplek. Pengujian dilakukan untuk
mengetahui waktu pengeringan dari produk resin alkid yang dibuat. Sampel
dioleskan pada media papan triplek dan diratakan dengan ketebalan yang sama,
kemudian dikeringkan dalam temperatur ruangan dan diukur lama waktu

pengeringan.

¢. Pengujian kekerasan
Pengujian kekerasan mengacu pada ASTM D3363. Pengujian hardness (kekerasan)

merupakan pengujian yang digunakan untuk mengetahui tingkat kekerasan dari
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lapisan produk resin alkid yang dibuat. Pengujian ini menggunakan pensil dengan
berbagai tingkat kekerasan yang berbeda yaitu ukuran pensil HB, B dan 2B merk
Faber Castel. Pengujian ini dilakukan pada suhu ruang. Resin alkid dioleskan pada
papan triplek sampai mengering, kemudian pensil tersebut digunakan sebagai alat

untuk menggores lapisan produk.

d. Pengujian kelarutan terhadap air

Pengujian kelarutan terhadap air dilakukan untuk menentukan larut atau tidaknya
produk resin alkid yang dibuat. Pengujian ini dilakukan dengan membuat perantara
yaitu bioplastic tapioka sebagai film. Pembuatan film dengan campuran 6 gram
tepung tapioka, 50 mL aquadest, dan 0,3 gram gliserol (Yuli dkk., 2014). Bahan-
bahan tersebut digunakan sebagai blanko kemudian dilakukan penambahan 1 gram
sampel resin alkid. Proses analisis dilakukan dengan cara memotong ukuran film
menjadi 3x3 cm, lalu dimasukkan ke dalam gelas berisi 30 mL air selanjutnya

dihitung lama waktu kelarutannya dalam air.
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Bab IV Hasil dan Pembahasan

IV.1 Pengujian Kelarutan Monogliserida Hasil Reaksi Alkoholisis

Hasil pengujian kelarutan monogliserida disajikan pada Tabel IV.1.

Tabel IV.1 Hasil Pengujian Kelarutan Monogliserida

Sampel Waktu Reaksi | Warna | Kelarutan dalam | Emulsi
(Jam) Larutan Etanol*
Monogliserida 1 2 Cokelat | Tidak Larut Ada
Monogliserida 2 2,5 Kuning | Larut Sempurna | Tidak Ada
Monogliserida 3 3 Kuning | Larut Sempurna | Tidak Ada

*Dalam kondisi temperatur ruang

Berdasarkan Tabel IV.1 menunjukkan hasil dari pengujian kelarutan monogliserida
dengan temperatur terjaga yaitu 240°C. Data tersebut menyatakan hanya sampel
monogliserida 1 yang tidak larut dalam etanol, terdapat endapan, dan berwarna
cokelat gelap. Hal ini kemungkinan, waktu proses alkoholisis yang belum mencapai
kesetimbangan sehingga masih terdapat kandungan gliserol atau trigliserida dalam
reaktan. Pada sampel monogliserida 2 dan monogliserida 3 dengan waktu proses
2,5 jam dan 3 jam menghasilkan monogliserida yang larut sempurna dengan etanol,
tidak adanya endapan, dan berwarna kun{ng. Hal ini kemungkinan waktu proses
alkoholisis telah mencapai kesetimbangan. Sampel monogliserida 2 dan sampel
monogliserida 3 yaitu dengan variasi waktu 2,5 jam dan 3 jam akan digunakan

untuk proses selanjutnya yaitu proses esterifikasi.

Berikut perhitungan teoritis reaksi pembentukan monogliserida:

Reaksi alkoholisis persamaan 1:

Gliserol + Minyak Kedelai —> Monogliserida + Digliserida

0,782 mol 0,252 mol - s

0,252 mol 0,252 mol 0,252 mol 0,252 mol

0,53 mol 0 0,252 mol 0,252 mol
25
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Reaksi alkoholisis persamaan 2:

Digliserida + Gliserol —» Monogliserida + Monogliserida

0,252 mol 0,53 mol - -
0,252 mol 0,252 mol 0,252 mol 0,252 mol
0 0,278 mol 0,252 mol 0,252 mol

IV.2 Hasil Reaksi Esterifikasi
Reaksi pembentukan resin alkid secara teoritis:

Monogliserida + Maleat Anhidrida — Resin Alkid + Air

0,756 mol 0,758 mol - -
0,756 mol 0,756 mol 0,756 mol 0,756 mol
0 0,002 mol 0,756 mol 0,756 mol

Hasil dari proses esterifikasi disajikan pada Tabel IV.2.

Tabel IV.2 Hasil Proses Esterifikasi

Waktu [ Massa Produk Utama Produk
Reaksi [ Awal Samping
Sampel (Jam) | Proses l\glsiia El:gl:;:n Air (gram)
(€ram) | (gram) | (gram)
Ester-Alkid 1 3 400 | - 185 -
Ester-Alkid 2 2 400 384 5 10

Berdasarkan Tabel IV.2, ester-alkid 1 adalah monogliserida 2 dan ester-alkid 2
adalah monogliserida 3. Massa cairan adalah resin alkid yang telah terbentuk dan
massa endapan adalah masih adanya campuran bahan maleat anhidrida dan
monogliserida yang belum bereaksi membentuk polimer alkid. Pada ester-alkid 1
dengan waktu proses selama 3 jam terjadi proses yang cukup lama sehingga
semakin lama waktu proses reaksi maka semakin kental campuran tersebut (Nway,
2008). Pada ester-alkid 2 dengan waktu proses 2 jam masih terdapat endapan yaitu
sebanyak 5 gram, ini menandakan pembentukan alkid belum sempurna (Hlaing dan
Oo, 2008). Pada ester-alkid 2 menghasilkan produk samping berupa air yaitu
sebanyak 10 gram, semakin banyak air yang dihasilkan maka semakin panjang

rantai polimer senyawa alkid yang terbentuk antara monogliserida dan maleat
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anhidrida (Jayanudin dkk., 2011). Ester-alkid 2 yang selanjutnya digunakan pada

tahap karakterisasi.

IV.3 Analisa Gugus Fungsi

Pada penelitian dilakukan analisa gugus fungsi menggunakan alat uji FTIR untuk

mengetahui gugus fungsi dari resin alkid yang dibuat. Hasil pengujian FTIR

Monogliserida dan Resin Alkid.
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Gambar IV.1 Hasil Pengujian FTIR Monogliserida Reaksi Alkoholisis

Berdasarkan Gambar IV.] dapat diketahui bahwa hasil analisa gugus fungsi dari
monogliserida menggunakan FTIR, terdapat puncak serapan ditunjukkan pada
wilayah ikatan rangkap dua (1500-2000 cm™'). Puncak serapan dengan peak yaitu

1731,763 ¢m' menandakan adanya ikatan rangkap C=0O stretching. Sementara itu
terdapat puncak serapan pada daerah 1000-1200 cm™' dengan peak yaitu 1039,444
em’' yang menunjukkan adanya ikatan tunggal C-O stretching. Puncak yang

melebar pada 3466,42 cm'' menunjukkan banyaknya gugus -OH yang terdapat pada

ghiserol.
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Gambar IV.2 Hasil Pengujian FTIR Resin Alkid 2

Berdasarkan Gambar I'V.2 hasil pengujian FTIR pada resin alkid 2, terdapat puncak
serapan ditunjukkah pada wilayah ikatan rangkap dua (1500-2000 cm™). Puncak
serapan pada daerah rangkap dua ini dengan peak yaitu 1723,085 cm™! menandakan
adanya ikatan rangkap C=O stretching karena terkonjugasi dengan aromatik
(Nurandini dkk., 2018). Keberadaan trigliserida dan asam lemak bebas dar1 minyak
kedelai, dan ikatan ini menandakan adanya senyawa karbonil sederhana yaitu ester.
Adanya gugus fungsi terkonjugasi seperti aldehida, keton, ester, dan asam
karboksilat dapat mengurangi frekuensi penyerapan karbonil lainnya. Sementara itu
terdapat puncak serapan pada daerah 1000-1200 cm™' dengan peak yaitu 1157,08
cm' untuk alkyd yang menunjukkan adanya ikatan tunggal C-O stretching. Adanya
ikatan rangkap C=0O dan ikatan tunggal C-O dalam spektrum IR mengindikasikan
terbentuknya ikatan ester (Ibrahim dkk, 2014). Puncak yang melebar pada 3487,633
cm’! untuk alkyd menunjukkan banyaknya gugus -OH yang terdapat pada gliserol.
Rangkuman data spektrum IR monogliserida dan alkyd kedelai disajikan pada
Tabel IV.3.
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Tabel IV.3 Data Spektrum IR Monogliserida dan A/kyd Kedelai

Gugus Fungsi IR (cm™)
DCO-Alkyd Monogliserida | Ester-Alkid 2
Resin*

-OH Streching 3514,21 3466,42 3487,633

C-H Streching 3008,99; 3009,373 3009,373;
2926,74; 2921,628 2919,699;
2855,67 - 12852,203 2851,239

C=0 Streching 1730,30 1731,763 1723,085

C-0 1169,21 1039,444 1157,08

C=C - 1563,987 1466,599

*DCO: Dehydrated Castrol Oil-Alkyd Resin: alkyd hasil penelitian resin alkid Hlaing dan Oo.,
(2008)

IV.4 Pengujian Kekeringan

Pengujian kekeringan dilakukan untuk mengetahui waktu kering dari produk resin
alkid yang dibuat. Lamanya waktu proses pada resin alkid 1 mempengaruhi produk
yang dihasilkan, sehingga produk resin alkid 1 menghasilkan banyaknya padatan
yang menempel pada dinding rotor. Oleh karena itu, resin alkid 2 yang digunakan
untuk tahap karakterisasi. Hasil pengujian kekeringan pada resin alkid 2 disajikan
pada Tabel IV 4.

Tabel 1V.4 Hasil Pengujian Kekeringan
Sampel Waktu Pengeringan
*(Jam)

Resin Alkid 2 48

*Pengeringan pada suhu ruang

Berdasarkan Tabel 1V.4 resin alkid 2 yang dihasilkan memiliki waktu kering 48
jam. Viskositas yang tinggi akan mengurangi waktu kering, dan nilai viskositas
yang rendah akan memperpanjang waktu kering (Guner dkk., 2002). Tingginya
nilai viskositas disebabkan karena banyaknya ikatan silang yang terbentuk (Ling
dkk., 2012). Banyaknya ikatan silang yang terbentuk dapat dilihat dari banyaknya
padatan yang terbentuk pada resin alkid.

IV.5 Pengujian Kekerasan
Pengujian hardness (kekerasan) merupakan pengujian yang digunakan untuk
mengetahui tingkat kekerasan dari lapisan produk resin alkid yang dibuat.
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Pengujian kekerasan dilakukan pada suhu ruangan dengan menggunakan pensil
yang sesuai dengan ASTM D3363-00. Pada penelitian ini menggunakan pensil
dengan tingkat kekerasan yang berbeda yaitu HB, 2B, dan B. Hasil pengujian
kekerasan disajikan pada Tabel IV.5.

Tabel IV.5 Hasil Pengujian Kekerasan
Sampel Pensil HB Pensil B Pensil 2B
Resin Alkid 2 | Tidak Tergores | Tergores Tergores

Berdasarkan Tabel IV.5 tidak tergoresnya resin alkid 2 pada pensil HB menandakan
bahwa resin alkid tersebut memiliki tingkat kekerasan dan ketahanan yang baik.
Kekerasan dari suatu material berkaitan dengan sifat kimia yang dimiliki material
tersebut. Rendahnya nilai viskositas maka akan menurunkan kekuatan ikatan antar
molekul. Rendahnya ikatan antar molekul membuat resin alkid tidak mampu
menahan beban yang lebih baik..

IV.6 Pengujian Kelarutan terhadap Air
Pengujian kelarutan terhadap air dilakukan untuk menentukan larut atau tidaknya
produk resin alkid yang dibuat. Hasil pengujian kelarutan terhadap air disajikan
pada Tabel IV.6. '

Tabel V.6 Hasil Pengujian Kelarutan

Sampel Waktu

(Jam)
Blanko film 42
Film + resin alkid 2 54

Berdasarkan Tabel IV.6 blanko film dari tapioka memiliki ketahanan air paling
rendah, hal ini dapat dilihat dari waktu kelarutannya dalam air yaitu 42 jam.
Selanjutnya film yang sudah ditambahkan resin alkid lebih tahan terhadap air. Hal

ini ditandai dengan lamanya waktu film larut yaitu 54 jam.
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Bab V Kesimpulan

V.1 Kesimpulan
Berdasarkan penelitian dan pengujian yang telah dilakukan maka dapat
disimpulkan bahwa :
1. waktu reaksi terhadap sintesis resin alkid dari minyak kedelai, gliserol, dan
maleat anhidrida yaitu:
a. waktu proses optimum reaksi alkoholisis adalah 2,5 jam dan 3 jam,
b. waktu proses reaksi esterifikasi adalah 2 jam,
2. pengaruh waktu proses minyak kedelai, gliserol, maleat anhidrida terhadap
karakteristik yang dihasilkan:
a. resin alkid yang dihasilkan terbentuknya ikatan ester,
b. resin alkid memiliki ketahanan yang baik,
c. lama waktu pengeringan resin alkid selama 48 jam,
d. ketahanan terhadap air yang baik ditinjau dari lamanya film dimodifikasi

resin alkid larut dalam air.

V.2 Saran

1. untuk penelitian selanjutnya, perlu dilakukan pengujian mutu hasil akhir produk
resin alkid sesuai SNI 06-0504-1989 resin alkid modifikasi minyak nabati atau
minyak hewani agar mengetahui mutu dari produk resin alkid yaitu viskositas,
adhesi, dan estetika (glossy and colour strength),

2. perlu dilakukan pemurnian dan analisis hasil reaksi alkoholisis,

3. perlu dilakukan pengujian lebih lanjut pada produk resin alkid agar layak
diaplikasikan sebagai komponen coating, misalnya: warna, uji sifat adhesi,

fleksibilitas, ketahanan panas, dan ketahanan abrasi.
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Demikian surat penugasan ini disampaikan. Alas perhatian dan bantuan Ibu kami ucapkan
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Perihal : Asistensl Bimbingan Tugas Akhir

Tahun Akademik 2019/2020
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LAMPIRAN E Perhitungan Komposisi Bahan Baku

Massa total =400 gram
Maleat anhidrida =22%
Massa maleat anhidrida = —= X 400 gram = 88 gram
o q o __ massa e 88 gram e
Mol maleat anhidrida T mnn 0,897 mol
Minyak kedelai =60%
Massa minyak kedelai = % X 400 gram = 240 gram
Mol minyak kedelai —fgsss _J2H0ean . . 0,246 mol

mr 974 gram/mol

Perbandingan molar maleat anhidrida dan minyak kedelai

=0897mol _ 3 646 mol

" 0246mol
Gliserol =18%
Massa gliserol = 110% X 400 gram = 72 gram
. _ massa __ 72 gram
Mol gliserol = = Sanmel 0,7826 mol

Perbandingan molar gliserol dan minyak kedelai

_0,7826 mol
0,246 mol

= 3,181 mol
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LAMPIRAN F Gambar Proses Penelitian

F. 1 Gambar Proses Pembentukan Monogliserida

Hasil uji kelarutan dengan etanol

Sampel monogliserida 1

Sampel monogliserida 2 Hasil uji kelarutan dengan etanol
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Sampel monogliserida 3 Hasil uji kelarutan dengan etanol

F. 2 Gambar Proses Pembentukan Resin Alkid

Resin a!kid 1
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Resase i

Resin alkid 2
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LAMPIRAN G Gambar Sampel Pengujian

Sebelum mengering Sesudah mengering

G. 2 Pengujian Kekerasan
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G. 3 Pengujian Daya Tahan terhadap Air

Pensil HB

Film sebelum larut Film sesudah larut
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