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Abstrak

Vulkanisasi karet diperlukan untuk
meningkatkan sifat kekuatan dan elastisitas
suatu produk karet. Selain mempersingkat
waktu proses, kelebihan vulkanisasi
menggunakan radiasi elektromagnetik dari
microwave adalah panas yang seragam yang
tidak tergantung pada ketebalan produk.
Penelitian ini bertujuan mengetahui
karakteristik vulkanisasi karet stirena
butadiena pada berbagai waktu paparan
radiasi microwave. Kompon karet stirena
butadiena dimasukkan dalam microwave dan
diberi paparan radiasi elektromagnetik
menggunakan daya 5 W pada berbagai waktu
(10, 30, 50, 60, dan 70 menit). Derajat ikatan
silang vulkanisat diuji menggunakan metode
Flory-Rehner. Hasil penelitian diketahui
bahwa tahap induksi vulkanisasi karet stirena
butadiena pada daya 100 W membutuhkan
durasi paparan yang lama sekitar 50 menit
dengan derajat ikatan silang sebesar 0,52x10-8
mol/cm3. Tren hasil menunjukkan bahwa
lama paparan radiasi berbanding lurus dengan
nilai derajat ikatan silang karet stirena
butadiene. Derajat ikatan silang karet stirena
butadiene pada waktu 50, 60, dan 70 menit
secara berurutan adalah 0,52x10-8 mol/cm3,
4,65x10-8 mol/cm3, dan 29,41x10-8
mol/cm3. Paparan radiasi elektromagnetik
dari microwave di atas menit ke-70
diperkirakan masih dapat menyebabkan
terbentuknya ikatan silang antar karet stirena

butadiene hingga titik maksimum pada menit
tertentu.

Kata kunci: derajat ikatan silang, karet stirena
butadiena, microwave, vulkanisasi

Abstract

Vulcanization of rubber is necessary to improve
rubber products' strength and elasticity properties. In
addition to shortening the processing time, the
advantage of vulcanization using electromagnetic
radiation from microwaves is the distribution of
uniform heat into the product and it does not depend
on the thickness of the product. This study aims to
determine the vulcanization characteristics of
styrene butadiene rubber at various exposure times to
radiation in the microwave. Styrene butadiene
rubber compounds were placed in the microwave and
exposed an electromagnetic radiation using 5 W at
various times (10, 30, 50, 60, and 70 minutes). The
degree of crosslinking of the vulcanizates was tested
using the Flory-Rehner method. The results showed
that the induction of vulcanization of styrene
butadiene rubber at 100 W required a long exposure
duration of around 50 minutes with a degree of
crosslinking of 0.52x10-8 mol/cmi’. The trend of
results showed that the duration of radiation was in
line with the degree of crosslinking of styrene
butadiene rubber. The degree of crosslinking at 50,
60, and 70 minutes were 0.52x10-8 mol/cn’,
4.65x10-8 mol/cmi’, and 29.41x10-8 mol/cni’,
respectively. Exposure to electromagnetic radiation
above 70 minutes was still possible to cause the
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formation of crosslinking between styrene butadiene
rubber until the maximum point at a certain time.

Keywords: crosslink density, styrene butadiene
rubber, microwave, vulcanization

Pendahuluan

Penggunaan karet mentah, baik karet alam
maupun karet sintetis untuk dijadikan sebuah
produk memiliki batasan seperti lengket jika
terpapar panas dan retak jika pada kondisi
dingin (Vijayaram, 2009). Untuk
meningkatkan sifat produk, maka karet
mentah perlu diolah dengan teknik vulkanisasi
(Cifriadi, Falaah, & Puspitasari, 2021).
Vulkanisasi adalah proses ikatan silang rantai
molekul karet membentuk ikatan tiga dimensi
yang lebih kuat dan stabil pada rentang suhu
yang lebih luas. Tujuan proses vulkanisasi
yaitu memperoleh sifat fisik dan mekanik
produk karet yang optimal (Chen et al., 2017)
seperti tegangan putus, ketahanan terhadap
panas maupun pelarut, dan meningkatkan
perpanjangan putus (Handayani ez al., 2020).

Teknik wvulkanisasi karet yang telah
berkembang sejak abad ke-19 belas hingga saat
ini antara lain vulkanisasi panas termal
(konvensional dan open cure) dan radiasi seperti
radiasi microwave (Aoudia et al., 2017; Chen et
al., 2017) dan radiasi energi tinggi (radiasi
gamma, sinar-X, electron beam) (Handayani et
al., 2020; Ibrahim ez al., 2018; Rimjaem ef al.,
2017). Meskipun teknik vulkanisasi dengan
menggunakan termal masih umum digunakan
oleh industri, akan tetapi terdapat kebutuhan
di industri untuk mempersingkat waktu proses
vulkanisasi dengan alasan penghematan biaya.
Radiasi microwave sebagai sumber energi untuk
vulkanisasi bahan polimer diakui sebagai
alternatif pengganti panas termal tradisional.
Keunggulan vulkanisasi teknik radiasi adalah
produk karet yang dihasilkan tidak mengalami
degradasi karena pemanasan, mempunyai
ikatan silang C-C yang kuat, meningkatkan
sifat mekanik dan termal, limbah material
lebih rendah, dapat dilakukan pada suhu
ambien, energi yang digunakan lebih sedikit
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dan ramah lingkungan (Reowdecha et al,
2021; Rimjaem et al., 2017; Saputra, 2021).

Vulkanisasi microwave merupakan teknik
vulkanisasi menggunakan gelombang radiasi
mikro yang mengarahkan dan mengagitasi zat
dielektrik dalam suatu senyawa pada tingkat
molekuler, sehingga menghasilkan panas yang
seragam namun terpusat, dimana hal ini baik
untuk proses pemanasan karet dengan
ketebalan yang bervariasi dan menghindari
tingkat curing pada ketebalan sampel yang
berbeda (Ariff et al, 2020). Pemanasan
microwave adalah bulk-heating, sehingga
mempunyai laju pemanasan yang lebih tinggi
dibandingkan vulkanisasi konvensional,
karakteristik pemanasan yang seragam
menghasilkan produk karet yang lebih baik
dibandingkan dengan vulkanisasi
konvensional (Chen er al, 2017). Radiasi
gelombang mikro menyebabkan degradasi
termal terkendali dengan efisiensi tinggi, dan
mempunyai karakter ramah lingkungan
(Formelaeral., 2019).

Beberapa studi penggunaan microwave
dalam proses vulkanisasi telah dilakukan oleh
Peneliti terdahulu. Sombatsompop dan
Kumnuantip, (2006) telah meneliti tentang
sifat fisik dan mekanik karet alam dengan filler
carbon black dan campuran karet reklamasi
yang divulkanisasi dengan metode
konvensional dan radiasi microwave. Hasil
penelitian menunjukkan bahwa sifat mekanik
karet reklamasi lebih tinggi dibandingkan
dengan vulkanisasi microwave. Sensitivitas
perubahan sifat vulkanisasi akibat
penambahan kandungan karet reklamasi lebih
besar pada metode vulkanisasi konvensional
dibandingkan microwave, dan hal ini terkait
dengan keseragaman sifat pada ketebalan
sampel. Perbedaan sifat vulkanisat yang
diperoleh sistem konvensional dan microwave
dijelaskan pada kepadatan dan jenis ikatan
silang yang ada pada vulkanisasi. Martin et al.
(2002) meneliti campuran karet yang
divulkanisasi dengan menggunakan radiasi
microwave dan berkas elektron. Hasil penelitian
menunjukkan bahwa dosis iradiasi dan waktu
iradiasi berkurang secara nyata, yaitu dari 2
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menjadi 6 kali lipat, dengan radiasi berkas
electron dan microwave secara bersamaan.
Chen et al. (2017) meneliti tentang distribusi
suhu pada karet selama proses vulkanisasi
menggunakan microwave. Pada proses
pemanasan karet menggunakan microwave,
suhu dari karet meningkat seiring dengan
waktu pemanasan. Laju kenaikan di zona
tengah karet lembaran lebih tinggi
dibandingkan laju kenaikan suhu di zona
marjinal, dan suhu akhir di zona tengah karet
lembaran lebih tinggi dibandingkan di zona
marjinal. (Ariff et al., 2020) meneliti tentang
keefektifan pendekatan pemprosesan dengan
menggunakan radiasi microwave pada karet
alam. Hasil penelitian yang dilakukan oleh
(Ariff er al.,, 2020) menunjukkan bahwa sifat
fisik dan struktur karet alam dengan yang
divulkanisasi menggunakan radiasi microwave
lebih baik dibandingkan dengan teknik
konvensional atau panas termal. Berdasarkan
penelitian-penelitian sebelumnya tersebut,
microwave merupakan salah satu teknik
vulkanisasi yang mempunyai efisiensi yang
tinggi dan menjanjikan untuk dipelajari dan
dikembangkan.

Berdasarkan penelitian terdahulu,
penelitian tentang pengaruh paparan radiasi
microwave terhadap karakteristik vulkanisasi
karet stirena butadiena belum pernah
dilakukan. Karakteristik vulkanisasi
memberikan gambaran kecepatan vulkanisasi
karet yang menjadi dasar lama pematangan
(curing) kompon karet ketika akan
diaplikasikan (scale-up) di industri.

Penelitian ini merupakan investigasi awal
yang bertujuan untuk mengetahui karakteristik

Tabel 1. Formula kompon karet

vulkanisasi karet stirena butadiena pada
berbagai waktu paparan radiasi microwave.
Karet stirena butadiena dipilih karena karet
tersebut umum digunakan sebagai bahan baku
pembuatan produk karet di industri dengan
beberapa pertimbangan, seperti relatif murah
dibandingkan dengan beberapa jenis karet
lainnya, memiliki ketahanan yang baik
terhadap abrasi dan pengikisan, memiliki
ketahanan yang baik terhadap paparan oksigen
dan ozon, memiliki kekuatan tarik yang baik,
memiliki kemampuan untuk dicampur dengan
berbagai bahan tambahan dan aditif dengan
mudah, dan menunjukkan ketahanan yang
baik terhadap air (Rodgers, 2004).

Bahan dan Metode

Alat dan Bahan

Bahan untuk membuat kompon ditabulasi
dalam Tabel 1 dengan jumlah dari setiap bahan
dinyatakan dalam bagian seratus karet (bsk),
sedangkan bahan untuk analisis derajat ikatan
silang antara lain etanol dan toluena. Peralatan
yang digunakan antara lain mesin two-roll mill
(Y315H-6 LEADGO), microwave Samsung
ME731k, moving die rheometer (Gotech GT-
M2000-AN), oven, gelas beaker, neraca massa,
kaca arloji, dan gunting.

Preparasi kompon

Bahan ditimbang berdasarkan formulasi
kompon pada Tabel 1 dengan basis berat karet
1 kg. Kompon dibuat dengan cara pertama
menggiling karet stirena butadiena (SBR)
menggunakan mesin two-roll mill selama waktu
3 menit (45° C) dan diikuti dengan
penambahan karbon hitam dan minyak

No Bahan Jumlah (bsk) Keterangan

1 Karet stirena butadiena (SBR) Indopol 100 Karet

2 Karbon hitam N330 30 Filler

3 Minyak paraffin 3 Plasticizer

4 Zink oksida 5 Activator

5 Asam stearat 1 Activator

6 Tetrametiltiuram disulfida (TMTD) 2,5 Accelerator

7 Sulfur 1,5 Vulcanizing agent
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parafin yang digiling dalam waktu 7 menit (50°
C). Asam stearat dan zink oksida dicampurkan
ke dalam kompon selama 2 menit (52° C).
Kemudian, TMTD dan sulfur ditambahkan ke
dalam kompon selama 2 menit (52° C). Produk
hasil pencampuran atau komponding ini
disebut kompon. Preparasi kompon ini
membutuhkan waktu secara keseluruhan
selama 14 menit.

Uji rheology kompon

Kompon karet dikarakterisasi pada kondisi
isotermal di suhu 150 °C menggunakan moving
die rheometer. Prosedur uji reologi mengikuti
ASTM D5289 dan Standar Internasional ISO
6502.

Vulkanisasi kompon

Kompon dipotong persegi dengan ukuran
sisi 5 cm x 5 cm dan divulkanisasi dalam
microwave yang diatur pada daya 100 W. Lama
paparan kompon dalam microwave diatur
beragam mengikuti rancangan penelitian
antaralain 10, 30, 50, 60, dan 70 menit. Produk
hasil vulkanisasi ini disebut vulkanisat karet
(sampel) untuk dianalisis derajat ikatan silang.

Pengujian densitas ikatan silang

Densitas ikatan silang sampel dihitung
menggunakan Persamaan 1 yang
dikembangkan oleh Flory-Rehner (Hiranobe ez
al., 2021). Sampel ditimbang sekitar 0,25 +
0,05 g dan direndam dalam larutan toluena
pada lingkungan gelap selama 5 hari hingga
kondisi seimbang (equilibrium). Sampel
dipisahkan dan dikeringkan dari sisa larutan
toluena, kemudian ditimbang. Sampel
dimasukkan dalam oven pada suhu 80° C
selama 24 jam, kemudian ditimbang.

v= (In(1-Vg) +V]?+X'(VB)2) )
)

Keterangan:

v : Densitasikatan silang (mol/cm?)

X : Parameter interaksi polimer-pelarut
(Flory-Huggins) (0,39)
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PB : Densitas karet/sampel (g/cm’)

Vo : Volume molar toluena (106,4
cm’/mol)

Vg : Fraksi volume molar saat karet
mengembang (swelling) (cm’/mol)

Fraksi volume molar saat karet
mengembang (V) dihitung dari peningkatan
berat karena mengembang (swelling)
menggunakan Persamaan 2.

V= mZP;BmI 2)

my: Massa karet/sampel sebelum
mengembang (swelling) dalam toluena
(8

my: Massa karet/sampel setelah
mengembang (swelling) dalam toluena

€))

Densitas karet ditentukan mengikuti
standar ASTM D297-15 menggunakan larutan
etanol dan dihitung menggunakan Persamaan
3.

S 3)

B ma-mp

pL : Densitas etanol (0,79 g/cm’)
my: Massakaret/sampel diudara (g)
mpg: Massa karet/sampel di larutan etanol

€

Hasil dan Pembahasan

Kompon yang dihasilkan dari proses
komponding masih memiliki densitas ikatan
silang yang rendah. Bahan pemvulkanisasi
(seperti sulfur) belum mengikat silang rantai
molekul karet secara utuh karena bahan
tersebut memiliki reaktivitas rendah pada suhu
rendah (seperti suhu kamar) (Liu et al., 2018).
Oleh karena itu, kompon diberi tekanan dan
panas saat pencetakan pada umumnya (seperti
teknik cetak tekan). Pada penelitian ini, panas
bersumber dari microwave dengan
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memanfaatkan radiasi elektromagnetik dalam
frekuensi mikro (Formela et al., 2019).
Berdasarkan analisis yang telah dilakukan,
lama paparan microwave mempengaruhi
jumlah ikatan silang antar karet. Pengaruh
paparan microwave terhadap jumlah ikatan
silang antar karet ditampilkan seperti dalam
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Gambar 1. Lama paparan microwave dari 10
menit hingga 70 menit dapat meningkatkan
densitas ikatan silang karet. Densitas ikatan
silang karet mengalami fluktuasi nilai dan
cenderung meningkat perlahan dari awal
paparan microwave hingga pada waktu 60
menit. Peningkatan densitas ikatan silang yang
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Gambar 1. Pengaruh lama paparan microwave terhadap densitas ikatan silang karet

signifikan terjadi dari waktu paparan
microwave 60 menit menuju 70 menit.

Hasil penelitian ini dalam Gambar 1
memperlihatkan bahwa lama paparan radiasi
elektromagnetik dari microwave meningkatkan
jumlah ikatan silang antar karet. Hal ini terjadi
karena semakin lama paparan radiasi
elektromagnetik menyebabkan peningkatan
akumulasi panas yang diterima oleh senyawa
sulfur dan rantai molekul karet. Tentunya,
peningkatan akumulasi panas yang diterima
tersebut menyebabkan senyawa sulfur dan
molekul karet menjadi lebih reaktif.
Peningkatan reaktivitas suatu senyawa dapat
meningkatkan laju reaksi (Hasan et al., 2013,
2018). Hal ini tergambarkan dari densitas
ikatan silang karet mengalami fluktuasi nilai
dan cenderung meningkat perlahan dari awal
paparan microwave hingga pada waktu 60
menit dan densitas ikatan silang karet
meningkat signifikan hingga pada waktu 70
menit. Hasil penelitian terdahulu yang

dilakukan oleh Makul dan Rattanadecho
(2010) menyatakan bahwa lama paparan
microwave sebanding dengan peningkatan suhu
pada spesimen karet. Peningkatan suhu
vulkanisasi ini jugalah yang menyebabkan
jumlah ikatan silang antar karet meningkat.
Radiasi elektromagnetik dari microwave
menyebabkan suatu senyawa bergetar
(bervibrasi) (Horikoshi dan Serpone, 2014),
sehingga meningkatkan reaktivitas suatu
senyawa seperti yang dinyatakan oleh
Horikoshi dan Serpone (2014) Dalam kasus
vulkanisasi karet, radiasi elektromagnetik dari
microwave menyebabkan senyawa sulfur
menerima panas dan bervibrasi lebih reaktif.
Selain sulfur, radiasi elektromagnetik dari
microwave membuat rantai molekul karet juga
mengalami vibrasi menjadi lebih reaktif juga.
Jika mengacu pada reaksi kimia vulkanisasi
pada umumnya, panas dari cetakan (mold)
menyebabkan ikatan hidrogen pada salah satu
sisi rangkap karbon terlepas dan tergantikan

33



Warta Perkaretan 2024, 43 (1), 29 - 38

— i

= g

l CH,;—CH=CH—CH,;-CH,—HC—— + [
[ %

®

b
8
] — ~|—sH,—CH—c—cH ~CH;

7 [

L -
l CHy——CH=C—CH,~CH—HC |

.
R

()

Gambar 2. Reaksi vulkanisasi karet SBR oleh sulfur (Andriyanti & Faisal, 2010)

oleh sulfur (Andriyanti dan Faisal, 2010).
Mekanisme reaksi yang sama diduga berlaku
atau terjadi saat kompon dikenai paparan
radiasi elektromagnetik dari microwave seperti
diilustrasikan dalam Gambar 2.

Penelitian terdahulu yang dilakukan oleh
(Aboelkheir et al., 2021; Liao et al., 2014)
menyatakan hal yang sama, yaitu paparan
radiasi elektromagnetik menyebabkan sulfur
mengikat silang rantai molekul karet.

Berdasarkan pada kemiripan karakteristik
kurva vulkanisasi yang dihasilkan dari uji
rheology pada umumnya, Gambar 2
memberikan pemahaman bahwa terjadi dua
fenomena tahapan ketika karet dikenai

Plalsay

e )

inducton
paniod 4

Cross-ming
PCLning

Cwer cross-linking

Hmin

(a)

Marck
o Marchiing

Reversion

paparan radiasi elektromagnetik dari
microwave, yaitu induksi dan vulkanisasi.
Tahap induksi merupakan tahap awal
terjadinya proses vulkanisasi. Pada kurva
rheology umumnya, tahap ini ditandai dengan
nilai torsi terendah saat waktu terendah hingga
waktu induksi (z,) seperti terlihat dalam
Gambar 3a (Kruzelak dan Hudec, 2018).
Kerapatan ikatan silang karet meningkat
perlahan pada periode induksi (Liao et al.,
2014). Jika berdasarkan pada Gambar 1, tahap
induksi diperkirakan terjadi dari menit ke-50
hingga ke-60. Grafik rheology kompon pada
Gambar 3b juga menunjukkan karakteristik
yang mirip dengan tahap induksi pada Gambar

o

.

Toral (kg-cim)

a0 140 240 40 440 540
‘Waktu Rheology (Menit)

(b)

Gambar 3. (a) Kurva umum r%eology vulkanisasi (Kruzelak & Hudec, 2018) dan
(b) Kurva rheology kompon dalam penelitian ini
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1 dan Gambar 3a. Setelah tahap induksi, pada
kurva rheology biasanya ditandai dengan
peningkatan torsi secara signifikan hingga torsi
maksimum. Hal ini menandakan bahwa tahap
vulkanisasi sedang berlangsung atau
pembentukan ikatan silang antar karet oleh
sulfur (Liao et al.,, 2014). Jika berdasarkan pada
Gambar 1, tahap vulkanisasi diperkirakan
terjadi mulai dari menit ke-60 hingga ke-70.
Hal ini ditandai dengan peningkatan jumlah
ikatan silang antar karet yang signifikan ada
selang waktu tersebut. Namun, perlu
dilakukan penelitian lebih lanjut untuk
mengetahui waktu maksimal vulkanisasi. Jika
melihat tren peningkatan ikatan silang pada
Gambar 1, diperkirakan paparan radiasi
elektromagnetik dari microwave lebih lanjut (di
atas menit ke-70) masih dapat menyebabkan
terbentuknya ikatan silang antar karet. Oleh
karena itu, dengan mengetahui waktu
maksimal vulkanisasi maka dapat ditentukan
secara tepat waktu induksi dan dapat juga
ditentukan laju vulkanisasi dengan model
kinetika.

Umumnya waktu vulkanisasi di industri
karet dibuat singkat sekitar hitungan menit saja
supaya pencetakan kompon lebih efisien dan
volume produksi meningkat (Sarfraz et al,
2021). Namun, hasil dalam penelitian
pendahuluan ini berbanding terbalik dengan
kebutuhan industri tersebut. Tahap awal
vulkanisasi (induksi) baru terjadi pada menit
ke-50 hingga ke-60. Hal ini tentunya kurang
efisien jika diterapkan di industri. Oleh karena
itu, perlu dilakukan penelitian lebih lanjut
untuk melihat laju vulkanisasi karet oleh
radiasi elektromagnetik dari microwave pada
daya atau energi (W) yang lebih tinggi dari
yang dilakukan dalam penelitian ini (> 100
W). Penelitian tentang vulkanisasi karet alam
menggunakan microwave yang pernah
dilakukan oleh Makul dan Rattanadecho
(2010) menyatakan bahwa microwave energi
1000 W mampu menghasilkan ikatan silang
parsial di bawah suhu vulkanisasi termal
biasanya. Penelitian yang Penulis lakukan saat
ini memang menggunakan skala pengaturan
daya terendah yang ada pada oven microwave
sebagai kajian awal.

Kesimpulan

Tahap induksi vulkanisasi karet stirena
butadiena menggunakan paparan radiasi
elektromagnetik dari microwave pada daya 100
W membutuhkan durasi paparan yang lama
sekitar 50 menit dengan derajat ikatan silang
sebesar 0,52x10° mol/cm’. Lama paparan
microwave berbanding lurus dengan nilai
derajat ikatan silang karet stirena butadiene.
Derajat ikatan silang karet stirena butadiene
pada waktu 50, 60, dan 70 menit secara
berurutan adalah 0,52x10° mol/cm’, 4,65x10°
mol/cm’, dan 29,41x10° mol/cm’. Paparan
microwave di atas menit ke-70 diperkirakan
masih dapat menyebabkan terbentuknya
ikatan silang antar karet stirena butadiene
hingga titik maksimum pada menit tertentu.
Laju vulkanisasi dan derajat ikatan silang karet
menggunakan daya microwave yang lebih tinggi
dari > 100 W perlu diteliti lebih lanjut.
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