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SI RINGKASAN :

um dan senyawa-senyawa perunut lainnya. Resin alam mempunyai
omposisi yang beraneka ragam.

Penelitian-ini ditujukan untuk mengetahul sifat-sifat resin
lamar Indonesia (Shorea sp); mengidentifikasi senyawa-senyawa
poliol dalam resin damar secara kualitatif dengan metoda
cromatografi lapis tipis; mengetahul gugus-gugus hidroksil
lengan mengpunakan spektrofotometer ultra-ungu dan infra merah;
Han penentuan titik leleh dari campuran komponen dalam fraksi

resin keras.
Kesimpulan hasil penelitian ini menunjulkkan bahwa damar

horea sp dapat di fraksinasi menjadi fraksi I (fraksi resin
esin keras) dan fraksi II (fraksi lunak). Fraksinasi damar
horea sp menghasilkan fraksi I (fraksi resin keras): + S0k

an fraksi II (fraksi lunak) : + 25%.

Identifikasi komponen-komponen dalam fraksi resin keras
engan metoda kromatografi lapis tipis menghasilkan tujuh
omponen dimana enam komponen diantaranya memiliki selisih

arga R, rata-rata : 0,08 untuk R, antara dua komponen yang
erturufam. Selisih harga Rf antaga komponen tujuh dan komponen
nam cukup besar yaitu 0,53. Komponen I sampal dengan komponen
I letaknya sangat berdekatan, pemisahannya secara kimia sangat

ompleks.

% Komposisi damar sebagian besar terdiri dari sejumlah resin,
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Analisis hasil ser
enghasilkan serapan miﬁigmgeggiz gz;kﬁ;oggtometer ultraTungu
enunjukkan karakteristik serapan<t ,[> at BAnA ekanel i
enuh yang tidak tersubstitusl dan mémiliiz(i; keﬁon raak
;:;zizita:x yang mefupakan efek substitusi padg ;ozggiklik
phesir e nmt-ﬂ, memegang peranan penting pada serapan
Analisis fraksi resin keras dengan mengrunakan spektrofo-
ometer infra-merah menunjukkan adanya gugu;-gusus fE ; 01
ebagal berikut : Pada stretching ikatan rangkap dan ?gsk?na ol
rekwengi N-H bending menunjukkan adanya konjugasi ‘Ca—?cuens 3
eng;nd,C;s 0, gugus -0-N=0 dan N-N=0. i
ada frekwensi stretching gugus-gugus : -
a keton-keton jenuh dan asamﬁagam geﬁuh,kzizggi;riigﬁ?iaggz)'
ugus laktam dan gugus uretan. ’
| Karakteristik beberapa pita pada daerah fingerprint menun-
gkkan adanya gugus alkana, gugus _OCOCH» dan -COCHz, gugus
,C(CH )3, gugus CH-olefinik lain, gugus -OH dan gufus N-11=0.
Paaa frekwensi-frekwensi stretching dan ikatan-ikatan
tgnggal terhadap hidrogen tampak adanya Bugus-gugus H -0“5;
,CH , -CHO, -OCHz, -OH, -NH,=NH.
inalisis adanya Gugus —Nﬁ _NH dan gugue N-N=0 perlu diteliti

lebih lanjut.
Gugus hidroksil nampak jelas terdapat dalam fraksi resin

keras.
Fraksi resin keras merupakan suatu senyawa poliol6 s
- 105°C.

Titik leleh fraksi resin keras berkisar antara 90°C
Fraksi resin keras dari damar Shorea sp ini merupakan suatu
polimer yang memiliki sifat thermoplastik dan thermosetting.

Polimer fraksl resin keras ini tergolong dalam polimer poliol

yang memiliki sifat antara lain transparant dan tahan panase.
{a merupakan

Fraksi resin keras adalah polimer sehingga

lah satu bahan finishing yan menak jubkan.
s i s perlu diting-

Ponelitian ini merupakan penelitian awal yang
capal aplikasi bahan inl

katkan secara bertahap sampal men

sebagal bahan finishing yang potensial di masa yang akan datang.
Karakteristik polimer poliol ini perlu diteliti secara

fisik dan kimiawi, khususnya pada sifat ngrmosettigg dan sifat

thermoplastiknya.
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Semoga penelitian ini berkelanjutan dan darat dimanfaatkan
leh pelbagai pihak yang membutuhkannya.

Kritik maurpun saran-saran »ositif atas nasil ze:
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surabaya, 29 November 1991
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BABI PENDAHULUAN

1.1, LATAR BELAKANG PENELITIAN

Komposlisl damar sebagian besar terdiri dari sejumlah
resin, gum, dan senyawa-senyawa perunut lainnya. Resin-resin
ini biasanya terbentuk oleh penguapan spontan cairan yang ber=-
fat resin yang dapat keluar secara alamiah dari dalam batang
pohon damar. Sedang gum resin menurut Brown (3) adalah campuran
+ntara gum dan resin yang memiliki karakteristik kimlawi dan
flsis yang tertentu,

Resin yang diteliti berasal dari damar yang dihasilkan
pleh pohon Meranti (Shorea sp). Meranti adalah genera Shorea
dari familia Dipﬁerocarpaceae. Meranti dalam perdagangan dibe-
dakan atas meranti merah dan meranti putih.

Sekresi pohon Shorea sp menghasilkan damar gelap (6).
Macam resin dapat dibedakan atas fraksi resin keras dan
fraksi resin lunak (1,3,6,8).

Resin alam mempunyal komposisi yang beraneka ragam,
diantaranya adalah senyawa-senyawa golongan asam triterpen,
seskulterpen dan terpenoid lainnya yang umumnya memiliki berat
molekul yang besar ( 1,2,4,5,7).

Jenis finishing dengan sistem poliuretan yang terdiri
dari bahan pembentuk film senyawa poliol (komponen I) dan
isosianat (komponen II) merupakan finishing yang sangat

mengkilap,film yang terbentuk keras, fleksibel dan tahan

—1—.
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gores; tidak berbau pedas dan tidak beracun (Adidharma H,,1991).
Penelitian ini bertujuan untuk mengidentifikasi adanya
gus-gugus fungsional, terutama hidroksil yang terikat pada
o0lekul-molekul polimer yang dikenal dengan nama senyawa-
Lenyawa poliol. ' '

Hagil identifikasi dapat digunakan untuk menempatkan resiﬁ
.dalam klassifikasi yang tepat pada komposisi bahan—béhan finis-
«Identifikasi yang dimaksud dilakukan baik secara kimiawi

upun secara fisis.
Penelitian ini merupakan penelitian awal dalam rangka
pendahuluan untuk mengidentifikasi sifat-sifat resin damar

Shorea sp di Indonesia.

I.2. TUJUAN PENELITIAN

Penelitian ini bertujuan untuk ¢

1.Mengetahui sifat-sifat resin damar Indonesia (Shorea sp)
Z.Mengidentifikasi senyawa-senyawa poliol dalam resin
damar secara kualitatif dengan metoda kromatografi lapls tipis.
3.Mengetahui gugus-gugus hidroksil dalam senyawa poliol
dengan metoda spektroskopi dengan menggunakan spektrofotometer
ultra-ungu dan infra-merah.

.t JMenentulktan komponen~komponen dalam fraksi resin keras
dengan metoda kromatografi lapis tipis.

5.Menentukan titik leleh fraksi resin keras.

H
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1,3, MANFAAT PENELITIAN

Penelitian ini bermanfaat untuk ¢

1. Menentukan sifat-sifat dasar resin damar (Shorea sp)

2. Menetapkan apakah fraksi resin keras dari damar dapat

O,

igunakan sebagal salah satu bahan baku finishing bermutu
$inggl.

3+ Membantu industri mebel kayu dan rotan dalam penyediaan
resin bermutu baik.

L. Memanfaatkan penggunaan resin damar Indonesia.

Loy RUMUSAN MASALAH

Dalsm rangka peningkatan mutu bahan utama finishing yang

empengaruhli produk akhirnya perlu dilakukan usaha-usaha untuk
engetahul Fomposiai senyawa-genyawa utama dalam resin itu
ehingga pencampurannya dengan bahan-baﬁan iain dapat dilakukan
dengan tepat, '

Pada penelitian ini akan diteliti sifat-sifat dasar resin

'keras yang terdapat dalam damar Shorea sp untuk memudahkan

vengklasslfikasian resin yang sesual dengan bahan-bahan penun-
Jangnya dalam perumusan suatu'bahan finishing yang bermutu .
tinggi.

Resin damar terdiri dari fraksi resin keras dan fraksi
resin lunak, oleh karena itu fraksinasi damar Shorea sp
ditujukan untuk menghasilkan fraksi resin keras. Komﬁonen-

komponen dalam fraksi resin keras akan diteliti secara kimiawl
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dan fisis.
Dalam komposisi resin gugus utama yang berperanan adalah
gugus hidroksil, bila gugus ini terikat pada suatu senyawa
dikenal dengan nama senyawa poliol.
Identifikasl komponen utama dalam fraksi resin keras yang
diperoleh dari damar Shorea sp adalah identifikasi gugus
fungsional, identifikasi kromatografi lapis tipis dan identi-
fikasi fisis. Identifikasi gugus fungsional dilakukan secara
spektroskopl dengan menggunakan spektrophotometer ultra-ungu
dan 1n:ra-merah. Identifikasi kromatdgrafi lapis tipis dilaku-
kan uﬁtuk méhentukan komponen-komponen dalam fraksl resin keras
dengan menéhitung harga Rf nya. Identifikasi fisis dilakukan
dengan menggunakan alat melting point: Fisher Johns.
Hasil penelitian ini untuk menunjang peningkatan mutu

produksi bahan finishing di Indonesia.
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BAB II TINJAUAN PUSTAKA

II.1, RESIN

Resin menurut Hill A.F. merupakan produk-produk oksidasi

ari berbagal minyak atsiri dan amat kompleks dan bervariasi
omposisil kimianya. Resin tidak larut dalam air tetapi larut
alam pelarut organik. Resin dapat disimpan lama, dapat
engeras secara lambat-lambat setelah dilarutkan dan bila di-
pleskan pada suatu permukaan dapat membentuk lapisan film
tipis (6). Resin dapat larut dalam alkali membentuk sabun (6).
Selain untuk bahan finishing, resin dapat digunakan
dalam dunia obat-obatan ; industri kertas untuk bahan pengisi
kertas; pembuatan segel 1ilin dan parfum (6).

Resin keras hanya sedikit mengandung minyak atsiri dan
biasanya berupa zat padat, transparant, mudah pecah dan tak
berbau.

Pemanfaatan resin keras yaitu dapat digunakan dalam

industri cat, tinta, plastik, pengisi (sizing), adhesive,
pembuatan benda-benda keramik dan produk-produk lainnya (4).
Mengingat kegunaan resin demikian banyak dan beraneka
ragam, maka penentuan sifat-sifat kimlawl dan fisis resin

menjadikan penelitian ini amat menarik.
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I.2. POLIMER

Polimer
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(atau resin) berikatan silang yang

panjang membentuk struktur padat yang berupa struktur tiga dimensi

nada resin fenol-formaldehida atau urea- for-
prembentukan plastik. Dalam

3 % =1 -
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Polimer thermoplastik memang linier, seperti volimer-polimer
Bpace-network , amorph. Pada pendinginan molekul-molekulnya
membentuk suatm padatan dalam bentuk struktur tiga dimensi tidak
teratur; mereka saling terikat bulcan dengan ikatan silang kovalen
tefapi dengan gaya-gaya dipol yang amat kuat, yang mengunci

molekul pada vosisi sebelum merska dapat terkocok untuk venyusunan

ng teratur sererti ditentukan oleh suatu kristal. Sahan-bahan

disebut bersifat gelas: poli (metilmetakrilat)-FPlexiglas,.
ite. Karena seperti gelas biasa (inorganik), mereka kekurangan

ng-bidang kristalin untuk memantulkan cahaya dan karena itu

ansparanat severti gelas biasa dan seyerti sifat p&limer srace-
network ~polimer ini mudah pecah bila ditumbuk, molekul-molekul
tidak dapat menghasilkan sisi-sisi bidang kristal melalui
péniupan antara satu demgan lainnya, mereka tetap bentuknya atau
p%cah;

Pembentukan volimer roliuretan yang senting dengan mereaksi-

hn alkohol-alkohol dihidroksi deangan diisosianat darat dijelas-

p'-'

Aan dengan reaksi-reaksi berikut ini
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RN=C=0+R0oH—s RNH—-ﬁ-‘*OR‘
auatu | O
isosanat LREHh ON

. ~C-NHR
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O
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Alsam-asam karboksilat bereaksi dengan alkohol-alkohol membentulk

elster-ester. Bila suatu asam yang memiliki lebih dari satu gugus

COOE bereaksi dengan suatu alkohol yang memilils lebih dari satnu

gus -OE, maka produis itu disebut poliestere.

Jontoh ¢ OCH.CH.O asam atau basa
HOCH..CH,OH
CHBOOC< (o] )GOOCH3 + 22 -CHBOH
Metil terephthalat etilena glikol

: O~
e - @ —CceHy Ry
: cg;...@._?;_oenzehao T @"3

Dacron (suatu poliester)

0o
]
C\o -HZO
9] e’ 4 C'HL—\CH..CI:H?, ; @liptal
c':' oH OH C (suatu alkil resin)
Prthalat gliserol
anhidrid (suatu poliester)

Etileﬁa glikol bereaksi dengan suatu asam dikarboksilat memben-

wk suatu ester; tetapl masing-masing bentuk ester sederhana ini

lasih memiliki suatu gugus yang dapat bereaksi menghasilkan

katan ester yang lain dan menghasilkan suatu mol?kul yang lebih

lebih besar, yang masih dapat bersaksi lagi.
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cOOM
iH OCHy CH20W + Hooe R 2)
gtilena glikeol Qs -\-E(eep\v}‘hol.q')-.

: — OW
HoewCra— O“i éﬁ

i HCCHz CHz o

. —C_C\CH; CH

i 2/ 3
5@ (T Ot 0 (g
|
o 0
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Jika masing-masing molekul monomer memiliki dua gugus fungsionalsy

Pprtumbuhan dapat terjadi hanya pada dua arah dan diperoleh suatu

olimer linier, seperti vada Dacron. Tetapi jika reaksi dapat
terjadi pada lebih dari dua posisi dalam suatu monomer, aikan
terbentuk polimer ‘space network yang berikatan silang ranjang,
%eperti vada Glyptal, suatu Pesin alkid.

Dacron dan glyptal adalan roliester tetapi strukturayaz sangat
perbeda dan juga vengzunaannya berbeda.

Bila etilena diranaskan dengan oksigen pada tekanan tertentu,

iperoleh suatu senyawa dengan berat molekul besar (kira-kira
.000), yang vada pokoknya adalah alkana dengan rantai yang amat
Janjang. Senyawa ini tersusun dari beberapa unit-unit etilena

dan disebut polietilena dan banyak digunakan sebagai bahan plastik

embungkus film.
nQHa_CE ———————ﬁ> ~wCHZ-CHZ-bH -CHa-CHZ-CH£w~atau(-bH H ?n
polletllena.
@

Polietilena terbuat dari proses radikal bebas dengan rantai
samping yang amat ranjang. Temperatur tinggi diperlukan agar
polimer ini dapat mengalami polimerisasi, radikal bebas yang
timbul tidak hanya diberikan pada ikatan rangkap dari suatu

monomer tetapi juga menarik hidrogen dari suatu rantai yang telah

terbentuk.

rw-CHZCHCH. CH —-——-——-D»-CHaﬁﬂ -H +~CH CHCHZCBZ2

2
CH’L —
:“a ‘ CHz—CEZ

o P et
A CHZCHCﬂabH‘.a 7
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Pelnarikan ini menumbuhkan suatu pusat radikal bebas dimana suatu

cgbang dapat timbul, ﬁoleku}-molekul polietilena yang bercabang
Panjang tidak dapat saling mengisi dengan balk, mereka mengisi
depmgan cara random; senyawa ini memiliki kristallinitaa rendah.
Ti leburnya rendah dan secara mekanik lemah. Sebaliknya poli-
etfilena yang terbuat dengan proses koordinasi biasanya tidak
bercavang. Molekul-molekul yang tidak bercabang dapat saling
megnyesuaikan diri dengan baik dan polimer itu memiliki suatu dera-
jat kristalinitas yang tinggi. Titik leburnya lebih tinggi dan
dgnsitasnya lebih tinggi daripada polietilena yang terdahuiu
(densitas rendah) dan secara mekanik lebih kuat. .

Kedua, polimerisasi koordinasi adalah kontrol stereokimia.

Propilena dapat berpolimerisasi menjadi tiga bentuk penyusunan

yang berbeda yaitu isotaktik, semua gugus metil pada satu sisi
dari rantai panjangnya, sindiotaktik dengan gugus metil berubah
spcara teratur dari sisi ke sisi dan ataktik dengan gugus metil

tkrdistribusi secara random.

skruktur propilena : (a) Isotaktik; (h) Sindiotaktik dan (c¢) Atak-

thk
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. H ch3 H .. CH3 '
H €My @h}H elf:_r, g\% Chz BH-
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(b) Syndiotelchis.

ez ok e SRR CALY Y 4
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plipropilena ataktilk: lunak,elastik, bahan severti karet.

q o

plipropilena isotaktik dan sindiotaktil adalah kristal berkuali-

s tinggi, keteraturan struktur membuat molekul-molekul ini sa-

= o+
———

ing menyesuaikan dengan baik. Suatu ikatan rangkap dapat menga-

mi adist atau pemecahan. Suatu hidrogen allilik vemecahannya
dah direngaruhi oleh radikal bebas.

Pada suatu zat padat kristalin, molekul-molekul dengan satuan

truktural, dalam hal senyawa non ionik tersusun dengan cara yang

t‘§ergtu;, bentuk simmetrilkt dengan suatu pola geometrik yang
erulang-ulang, Jika molekul panjang, saling menyesuaikan dengan
vatu vola, dalam bentuk zig-zag teratur.

Keteraturan dan saling penyesuaian dengan vaik molekul-
olelktul dalam suatu kristal dapat menyebabkan operasi dari gaya-
aya intermolekuler kuat-ikatan hidrogen, gaya tarik dipol-dipol,
gaya-gaya van der Vaals yang menghasilkan entalpi (kandungan pa-
nas) yang sesuai.

Bila pemadatan mulai, viskositas banhan naik dan nmolekul-
malekul polimer sulit bergerak dan diperlukan penyusunan pola
teratur pada rantai yang panjang untuk rembentukiian rantai kris-
tal vadat; suatu rerubahan bentuk rantai harus melibatkan rotasi
disekeliling ikatan-ikatan tunggal dan hal ini menjadi sulit
karena rintangan disebabkan gerakan bebas disekeliling gugus-
gugus yang terikat kebawah.

Polimer, membentuk zat padat yang tersusun dari daerah-daerah

kristalinitas yang disebut kristalit, bahan amorph yang tertentu.
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Derajat kristalinitas suatu polimer berafpi besaran dimana

b

ia tersusun dari kristalit-kristalit.
I1.3. TERPENOID

Sejumlah senyawa-senyawa seskuiterpenoid telah ditemukan
d%lam damar Srilangka antara lain yang dikenal dengan nama
dipterolone dan dipterol (7).

Tkeda (2) , menemukan senyawa terpenoid lainnya yang

%erstruktur grasilol-A, =B dan -C.

Bandaranayake (1). meneliti tanaman di Srilangka dan mene-

=1

ukan pada spesies Doona sejumlah senyawa terpen yang terdiri dari

sam asiatat, asam betulinat, asam ursolat, dammarenediol 205 dan

£

ipterokarpol.

Diaz M.A. (5) ; telah meneliti penyusun-venyusun resin dari
genus Doona dan mendapatkan sederetan senyawa-senyawa seskuitere
ben dan triterpen yang berupa @ humulena,fb-elemena, kariofilena,
kopaena,(E-amirin,LP>—taraksasterol, dammarenadiol I, hidroksi
Hammarenon I, asam ursolat dan dua senyawa-senyawa yang tidak

likenal, yang terdiri dari satu seskuiterpen dan satu triterpen.

~e
..
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BAB III  METODE PENELITIAN -

Dalam metodologl ini digunakan identifikasi kualitatif pada

fraksi resin keras untuk menentukan adanya senyawa-senyawa poliol

dalam resin damar dengan metoda khromatografi lapis tipis dan
ppnentuan gugus-gugus fungsional hidroksil dengan spektrophotome-
tpr ultra-ungu dan infra-merah.

Penentuan titik leleh hanya untuk mengetahui sifat fisis
campuran komponen-komponen dalam fraksi resin keras.

tan metodologl yang akan dilakukan adalah sebagai berikut @

.Membuat fraksi resin keras dari resin damar Indonesia (Shorea

)

sp).
«ldentifikasi komponen-komponen dengan khromatografi lapis tipis.

Ny

«Identifikasi gugus-gugus fungsional khususnya gugus-gugus

Al

hidroksil dengan menggunakan spektrophotometer ultra-ungu dan

infra-merazh.

+Penentuan titik leleh dari campuran kxomvonen dalam fraksi resin

keras,

hII.l. Aszl-Usul Sampel :

Sampel berupa fosfl yang berwarna gelap dan berasal dari

vulau Kalimantan. Posil ini dihasillzan oleh pohon Shorea sp.

III.2.Pembuatan fraksi resin keras dari resin damar Indonesia

(Shorea_sp)

Sampel fosil berwarna gelap ini di fraksinasi secara

- 16 -
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awl menjadi dwa fraksi yaitu fraksi I (resin keras) dan

raiksi II (lunak) dan sisanya adalah kotoran-kotoran yang tidak

e

erdeteksi secara kimiawi.

Prosedur fraksinasf masih perlu disempurnakan di masa yang

an datang dan akan di publikasi secara tersendiri setelah

osedurnya mantap.

IITI .3, Identifikasi komponen-komvonen dengan khromatografi lapis

3 -

tipis -
Sebagai khromatografi lapis tivis digunaxan : l.embaran
alluminium yang dilapisi dengan Silika-gel 60 ¥ 254.

engan menggunakan suatu campuran pelarut maka komponen-komponen

ang tervisah dapat terdeteksi dan terhitung Rf-nya.

ﬂII.u. Pengamatan Spektra Ultra Ungu Fraksi Resin Keras
Spektra Ultra-Ungu fraksi resin keras ditentukan dengan

menggunakan alat Spektrophotometer Ultra Ungu :Shimadzu

II.5. Pengamatan Spektra Infra-Merah Fraksi Resin Xeras

=i

Svektra infra merah fraksi resin keras ditentukan dengan

menggunakan zlat Infrared Spectrophotometer:Perlkin Zlmer 983.

1II.6. Penentuan titik laleh dari.camvuran.kxomvonen.dzlam 2raksi

resin keras

Penentuan titik leleh yang dimaksud hanya untuk mengetahui
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sifat fisis campuran komponen-komponen dalam fraksi resin keras.

itik leleh fraksi resin keras ini ditentukan dengan menggunakan

3

Alat:Fisher Johns Melting Point Apparatus.
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B A B IV HASIL PENELITIAN DAN PEMBAHASAN/

(Vels Agal Usul Sampel

Sampel yang digunakan berupa fosil yang berwarna gelap ,
berasal dari Kalimantan dan dihasilkan oleh pohon Shorea SDe
isal usul fosil ini memerlukan penelitian tersendiri di lapang
intukx mengetanui ekskresi fosil oleh masing-masing jenis pohan
Shorea spe. Variasi Shorea sp sangat banyak dan perlu di deteksi
secara seksama jenis-jenis pohon Shorea sv yang menghasilkan
fosil dalam jumlah representatif. Karakterisasi fosil perlu

diteliti lebih lanjut, baik secara kimiawi maupun secara fisis.

IV.2. Pembuatan fraksi resin keras dari resin damar Indonesia

(Sherea sp)
Sampel fosil berwarna gelap ini difraksinasi secara kimia-

wi menjadi dua fraksi yaitu fraksi I (resin keras) &an fraksi II
yang merupakan fraksi lunak dan sisanya berupa kotoran-xotoran
yang tidak terdeteksi atau terpisahkan lagi secara kimiéwi.
Prosedur fraksinasi ini masih perlu disempurnakan di masa
yang akan datang dikarenakan keterbatasan bahan-bahan yang tersedia
dan bila penyempurnaan hasil telah mantap akan di publikasi secara

tersendiri.

Hasil fraksinasi fraksi I (resin keras) berkisar antara S0%
sedang fraksi II (lunak) berkisar antara 25%. Diharapkan hasil ini
dapat ditingkatkan lagi di masa yang akan datang. Memang perbaikan

hasil memerlukan perbaikan metoda yang lebih mantap.
- 19 -
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#V.3¢ Identifikasi komronen-komponen dengan xhromatografi lapis

tirnig

Sebagai khromatografi lapis tipis digunakan :

lembaran-lembaran Aluminium yang dilapisi dengan Silika -gel F254.

engan menggunakan suatu campurapn pelarut (CHSOH‘- CHGF3)°’

paka komponen-komponen yang tervisah dapat terdeteksi dan
terhitung Rr—nya.

Komponen-komponen yang terdeteksi dengan metoda khromatogra-
fi lapis tipis ada: 7 (tujuh) komponen dengan harga R, masing-
masing sebagai berikut :

TABEL 1 : HARGA-HARGA Rf UNTUK MASING-MASING KOMPONEN.

No. KOMPONEN | HARGA R A Ry |
1, I 0,04 -

2. II 0,12 0,08

3. III 0,20 C,08

Lo v 0,29 0,09

5. v 0,37 \ 0,08

6. VI 0,4k 0,07

7e VIiI 0,97 0,53
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Data dari tabel ) mewmunjukkan bahwa selisih harga Rf untuk

asing-masing komponen dati komponen I sampai dengan komponen VI
erkisar antara 0,08 sedang antara komponen VII dengan komponen
I selisih harga anya cukup besar yaitu 0,53.

iperkirakan komponen VII merupakan komponen dari fraksi lunak
ang tidak terpisahkan pada fraksinasi dengan resin keras.
emisahan lebih lanjut dapat dilakukan dengan menzzunakan kolom
romatografi. Alternatif lain masih perlu dilakukan penelitian
t{entang karakteristik komponen VII dan fraksi resin lunak.

Dalam penelitian ini belum dapat dilakukan rekristalisasi fraksi
tesin keras karena bahan-bahan kimia terbatas.

Pemisahan atau rekristalisasi fraksi resin keras merupakan topik

perikutnya yang merupakan kelanjutan dari hasil penelitian ini.

%nalisa selanjutnya tentang komponen VI1, seandainya sulit ter-
pisahkan dengan metoda khromatografl (kolom khromatografi) atau
rekristalisasi maka kxomronen tujuh mungkin merupakan suatu head
atau suatu " tail 'y dari fraksi resin keras. Jikalau hal ini benar
maka penelitian berikutnya adalah reaksi kimia terhadap &fraksi
resin keras. Selain reaksi kimia masih dapat dilakukan aplikasi
fraksi resin keras sesuai dengan kategori karakterisasi resin
yang banyak digunakan 3ebagai salah satu bahan finishing, dalam
dunia obat-obatan, industri kertas untuk bahan pengisi kertas,
pembuatan segel 1lilin dan tarfum. Resin keras ini juga dapat
digunakan untuk industri cat, tinta, plastik, pengisi (°sizing’),

adhesive dan pembuatan benda-benda keramike.
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Selisih Rf antara : Komponen II dan komponen I = 0,08.

Komponen III dan komponen II = 0,08

Komponen IV dan komponen III = 0,09

Komponen V dan komponen IV = 0,08

Komponen VI dan komponen ¥ = 0,07

Hal ini menyatakan bahwa masing-masing komponen letaknya
Serdekatan dan pemisahan relatif lebih kompleks dibandingkan
pemisahan antara kompenen VII dan komponen VI.

Alternatif pemisahan untuk penelitian selanjutnya dapat
menggunakan metoda kolom khromatografi atau metoda khromatografi
lapis tipis secara kuantitatif,.

Ada kemungkinan bahwa komponen I sampai dengan komponen VI
merupakan suatu rantai panjang, dapat berbentuk head atau tail-
tergantung dari struktur masing-masing komponen utamanya bila
dibandingkan dengan struktur komponen VII,

Selain pemisahan dapat pula digunakan reaksi kimia spesifik
untuk memecah ikatan dari mashng-masing komponen.

Data dari metoda khromatografi lapis tipis ini sangat menarik

untuk diteliti lebih lanjut secara spesifik.

.4,/ Identifikasi gugus-gugus fungsional khususnya gugus-gugus
I¥,5, hidroksil dengan mengrunakan spektrophotometer ultra-ungu
dan infra-merah.
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"23"’ » .
IV«q.' Identi fikasi gusgus-gugus fungsional dengan meggggnaka£~

spektrophotometer nltra-ungn

Analisa hasil serapan dengan spektrophotometer ultra-?ngu:
(3- diketon : Spektra ultra-ungu dari(3-diketon tergantuné pada
derajat enolisasi.

Bentuk enolik adalah stabil bila anggapan sterik disertai
dengan ikatan hidrogen intramolekuler.

Serapan secara langsung tergantung pada konsentrasi tau-
tomer enol.

Struktur enolil menunjukkan serapan kuat pada daerah
antara 230 - 260 nm disebabkan oleh transisi ‘“’,—-?W*pada sistem
s=-trans-enon.

Keton-keton dan aldehid-aldehid tidak jenuh oL ,Q

Senyawa-senyawa yang memiliki suatu gugus karbonil yang
bérkonjugasi dengan suatu gugus etilenik disebut enon.

Spektra enon dikarakterisasikan dengan Tita seraran Zuat
(pita-K) pada daerah 215 - 250 om dan pita lemah n ~—T® (pitaR)

pada 310 - 330 nm.

Karena senyawa-senyawa karhonil polar, posisi vita-vita

K dan R keduanya tergantung pada pelarut.
Efek hypsochromic pada pita-R diikuti dengan bertambahnya

polaritas pelarut.

Pita-pita K dari enon mengalani suatu pergeseran batho=

chromic dengan bertambahnya polaritas pelarut.

‘ nNg T C
VL L -
PEkrl.

wOWNIV EaG L -
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Pita-pita K dari enon mengalami suatu vergeseran batho-
caromic dengan bertambahnya polaritas nelarut.
Intensitas pita K darat direduksi samvai kurang dari 104
dimana gangguan sterik mencegah koplanaritas.
Hal ini sering terjadi dalam sistem siklik seperti :
///EQQTO j\*wxzx =243 M
\

= = lyco

fWloodward (11) telah mengemukakan pandangan empiris untul
efek substitusi pada posisi transisi 11-——19E1pita K) pada
spektra keton-keton tidak jenuh GL ,(5 .
Rumus dasar dari keton-keton &% ,(5 tidak jenuh adalah :
W o

R—-—C-C ==(2'\\ﬂ
Spektra dari aldehida-aldehida tidak jenuh £ (> mirip
dengan keton-keton tidak jenuh of.,_(b 3
Pita R terjadi pada daerah antara 350 - 370 nm dan menunjuk-
kzan bebherara struktur pendek bila spektra ditentukan pada

pelarut-pelarut non r»olar.

Struktur enon dan dienon adalah sebagai berikut 3

G 1 T LR 1
p-C=C-C=0 s §-C=2C-C=C-C=0O

Enon Dienon
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Spektrum p-benzokuinon sama dengan yang berasal dari tirpe
keton tidak jenuh &, () s Pita K yang kuat muncul pada 245 nm
dan pita-R lemah mendekati 435 nm.

Struktur p-benzokuinon : _<:—_—:>__ o
O_ —

Identifikasi fraiksi I (resin keras) dengan spektrochoto-
meter ultra-ungu menunjukkan serapan maksimum vada 245 nm.
Serapan maksima pada 245 nm menunjukkan karakteristikol ,'(6 atau
/’; s (3 keton tidak jenuh yang tidak tersubstitusi dan memiliki
\satu eksosiklik C=C . -

Pita K yang memegang peranan penting pada serapran maksima

di 245 nm.
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[V.5. Identifikasi gugus-gugus fungsional khususnya zugus-

gugus hidroksil dengan menggunakan svektrovhotometer

infra-merah.

Spektra infra-merah fraksi resin keras dibuat dari
pentuk pellet KBr dan ditentukan dengan menggunakan alat :
Infrared Spectrovhotometer, Perkin Elmer 983.
Analisa fraksi resin keras dengan menggunakan svektrovhoto-
meter infra-merah dapat dibedakan atas analisa dari gambar Bar-chart:
1. Stretching ikatan‘rangkap dan frekwensi-frekwensi
" N-H bending. '
2, Frekwensi stretching gugus-gugus karbonil,
3; Karakteristik heberapa pita pada daerah ﬁgg_emi_.g_.
. Prekwensi-frekwensi “gtretching dari ikatan-ikatan
tunggal terhadap hidrogen.
Analisa gonmbar 1 : Stretching’ ikatan rangkap dan frekwensi-
frekwensi N-H bending.

Serapan kuat ~ 1600 cn™t menunjukian adanya konjugasi
/ N\
)C:C\ dengan /C=0
Serapan kuat antara 1600 cm'1 - 1700 cm'l menunjukkan adanya

gugus =~0=N=0,

Serapan kuat antara 1400 emt - 1500 em™t menunjukikan

danya gugus :N—s =0 .
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dnalisa gambar 2 :Frekwensi stretching: gusus-gugus karbonil.

-1 ’ ,
serapan-kuatf¥>‘l?00 em — menunjukkan adanya keton-keton

jenuh dan asam-asam jenuh.
Serapan kuat yang memtentuk dua pita dan terletazk di antara

1

1600 cm — dan 1700 em™t , ini menunjukkan adanya amida primer

(padat) .
-'l 1Ien -~ "'l o £ 00101
Serapan kuat ~/ 17C0 cnm dan ~~ 175C ca =~ menunjukikan
adanya gugus laktam.

Strulctur laktam adalah sebagai berikut

‘."? C.:H_'_’.

|
4§__-hn
: 1
Gugus laktam 5-ring ~~ 1700 cm —, gugus ini tergeser xe
grekwensi vang lebih tinggi bila atom N berada dalam sistem

j i jukk ravan kuat terjadi pada
jembatan dan kenyataan menunjukkan serara J

|

1707 cm .
Serapan kuat di sekitar 1700 cm'l menunjukican adanya gugus

urethan.

gtruktur urethan adalah sebagal berikut :

HZN -C - 00235

Il
0
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Analisa gambar 3: Xarakteristik beberapa pita rada daeran

fingerprint.
Serapan ganda tajam yang terjadi antara 1300 cn~ !l dan
1400 cm'l dengan yang terjadi antara 1400 cn™t dan 1500 cm."l
3i sertai dengan serapan lemah 700 cm~L menunjukkan adanya
zugus alkana.
Serapan tunggal tajam ~s 1350 cm~t menunjukitan adanya gugus

-000653 dan -COCHB°

=1 51 ad
Serapan tajam doublet ~/1380 cm ~ menunjukkan adanya gugus

\c( )
Pt 1 1
Serapan tajam-medium yang terjadi antara 700 cm ~ - 1000 cm

menunjukkan adanya gugus CH-olefinik lain.

1 7

Serapan kuat antara 1250 cm — dan 1400 cm — menunjukian

adanya gugus -0-H.

-

Serapan tajam ~/ 1500 cm~* menunjukikan adanya gusgus N-N=0.
Analisa adanya gugus N-N=O perlu dikembangizan lebih lanjut
dengan mengsunaikan metoda spektroskori yang lain, seperti
spektroskopi massa dan =esonansi magnetii Initl MR - 8/C=13).

i kimia s ju iikit
Analisa unsur dan reaksi xinia selanjutnya akan sed

i } i 1 S ini
membantu untult menganalisa <omponen nitrogen dalam senyawa 1nl.

Pada daerah fingervrint tampak adanya gugus-gugus *

allkana, trialkil, olefinilk, hidroksil dan nitrogen.
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fnalisa gambar 4! Frekwensi-frekwensi stretching dan ikatan-

ikatan tunggal terhadap hidrogen.

Serapan tajam antara 2800 cm L - 3000 em~t menunjukkan

N
4danya gugus ---CH3 ’ /,032 .

Serapan lemah (w) antara 2700 Cm'l - 2800 cm—l menunjukizan

gdanya gugus =-CHO.

-
e

Serapan medium antara 2800 cm_l - 2900 cm — menunjukkan

zdanya gusgus -OCHB'

L

Serapan antara 2700 emt - 3200 cm”— menunjuklan adanya

{katan hidrogen chelate intramolekulsr dan seraran antara

$200 cm'l - 3700 Cm-l menunjukkan adanya ikatan hidrogen

.

Lederhana dan bebas, ini berarti secara keseluruhan dalam

holekul itu terdapat adanya gugus hidroksile.

o o, = § a
Serapan medium antara 3300 cm 1. 3500 cm ~ menunjukikan

hdanya ZUguUs -HEZ=WE .
stretching dan ikatan-ikatan

Analisa frekwensi-Irekwensl

tunggal terhadap nidrogen menunjukkan adanya Zugus-gugus,

CE, , ‘/c&a , CHO , OCHy ,-OH dan -NE_=NE.

>
2=NK maupun gugus H-N=0 rerlu
spektros-

Analisa adanya gugus -NE
an metoda spektroskopi antara lain,

inti (protOn/C-lB) setelah

ditentukan deng

kori massa, resonansi magnetic
~antail ikatan timia

dilakukan reaksi kimia untuk memecah

tertentu.

roksil nampak jelas terdapat dalam komponen

i .

Gugus hkid

fraksi resin keras (fraks
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IV~ 6. Penentuan titik leleh dari campuran komponen dalam

fraksi resin keras.

Penentuan titik leleh yang dimaksud hanya untuk mengetahui
sifat Sisis campuran komponen-kxomponen dalam fraksi resin kerase.
T3+ik leleh fraksi resin keras (fraksi I) berkisar antara
90%¢ « 1059,

Pada pemanasan, fraksi resin keras mulai meleleh pada 50°C,
oleh karena itu fraksi ini memiliki sifat thermoplastik.

Dalam keadaan meleleh, polimer ini dapat dibentuk sesuai
dengan bentuk yang diinginkane.

Pelelehan menyebabkan putusnya ikatan-ikatan kovalene
Pemanasan dapat menyebabkan terbentuknya ikatan silang
tambahan dan karena itu menyebabkan bahan itu lebih keras, dalam
hal ini polimer ini disebut juga polimer thermosetting.

Pplimer thermonlastik serbentuk linier.

Pada pendinginan molekul-molekulnya membentuk suatu vadatan
dalam bentuk struktur tiga dimensi +idak teratur yang terikat
dengan gaya-gaya dipool yang amat kuat dan memiliki sifat seperti
gelas 7ang transparante.

3 g ~p d +3+51k el
aksi resin keras dalam damar Shorea 3P dengan t3tik leleh

'l]

00°C - 105°C bersifat thermoplastik dan thermosetting.
Fraksi resin zeras adalah suatu polimer yans aplikasinya

iti bai isid P ra imiawi.
nerlu diteliti paik secara flsls maupun secar
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EANG 11 A
IV.7. Pembahasan.
Hasil dan metoda fraksinasi perln ditingkatkan dan disem-
purnakan di masa yang akan datang.
Pemecahan komponen baik secara kimiawi maupun fisis serta
pemisahannya lebih lanjut merupakan suatu topik penelitian yang
menarik di masa yang akan datang.
Gugus alkana dalam polimer fraksi resin keras memiliki
?ifat struktur sepertl isotaktik dan syndiotaktik dimana kedua
struktur ini memiliki derajat kristalinitas yang tinggi.
Gugus ester dalam polimer fraksi resin keras terikat

dalam bentuk ikatan 'ﬁ"OCHZ' seperti pada struktur poliester.

Bugus nitrogen dalam polimer fraksi resin keras dapat
H H

terikat dalam bentuk —N-E-N- seperti pada struktur polimer

pace network atau terikat dalam bentuk E-C—OR'seperti pada

truktur poliuretan.

Gugus hidroksil dalam polimer fraksl resin keras terikat
dalam bentuk ikatan HO-S— atau -CH,OH seperti pada struktur
polimer poliester.

Fraksi resin keras adalah polimer, oleh karena iltu ia
merupakan salah satu bahan finishing yang menak jubkan.
Penelitian igi merupakan penelitian awal yang perlu
ditingkatkan secara bertahap sampal mencapal aplikasi bahan
ini sebagai bahan finishing yang potential di masa yang akan

datang.
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BAB V KESIMPULAN DAN SARAN

W.l. KESIMPULAN
Damar Shorea sp dapat di fraksinasi menjadi fraksi I
(fraksi resin keras) dan fraksi II (fraksi lunak).

Fraksinasi damar Shorea sp menghasilkan fraksi I (fraksi

Lo |

esin keras): + 50 % dan fraksi II (fraksi lunak) : + 25 %.
Identifikasli komponen-komponen dalam fraksi resin keras
dengan metoda khromatografi lapis tipis menghasilkan tujuh
Komponen dimana enam komponen diantaranya memiliki selisih
harga Rf rata-rata 0,08 untuk Rf antara dua komponen yang ber-
flurutan. Selisih harga Hf antara komponen tujuh dan komponen
gnam cukup besar yaitu : 0,53.
Komponen I sampai dengan komponen VI letaknya sangat

erdekatan sehingga pemisahannya secara kimiawi menjadi sangat

LT

kKompleks.

Analisa hasil serapan dengan spektrophotometer ultra-ungu
Aenghasilkan serapan maksima pada 245 nm dimana serapan ini
menunjukkan karakteristik serapan o ,(b atau(3 ,{3 keton tidak
Jenuh yang tidak tersubstitusi dan memiliki satu eksosiklik

G =C . Pita K ( efek substitusi pada posisi transisi T —p *)

memegang peranan penting pada serapan maksima di 245 nm.

T <
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Analisa fraksi resin keras dengan menggunakan spektrophotome-

ﬁer infra-merah menunjukkan adanya gugus-gugus fungsional sebagai

o

erikut @

Analisa dari gambarl:tentang stretching- - ikatan rangkap dan
firekwensi-frekwensi N-HE bending menunjukkan adanya konjugasi
:c=c< dengan /\c=o ; gugus -0-N=0 dan | N-N=O .

Analisa dari gambar2: tentang frekwensi stretching gugus-
gugus karbonil menunjukkan adanya keton—kéton jenuh dan asam-asam
jlenuh ; amiéa ﬁrimer (padat); gugus laktam dan gugus urethan.

Analisa dari gambars: tentang karakterigtik beberapa pita pada

daerah fingerprint menunjakkan adanya gugus alkana, gugus -OCOCEé
dan -00033’ gugus ;C(C33)3 ,» gusus CH-clefinik lain, gugus OH,
;ugus N-N=O, .

Analisa dari gambarly: tentang frekwensi-frekwensi stretching
dan ikatan-ikatan tunggal terhadap hidrogeﬁ menunjukkan adanya

ugus-gugus : -Ciy ,)C:H‘2 , -CHO , -0CHg, -OH, -NH,=NH .

LR

Analisa adanya gugus -HH2=NH dan zugus N-N=0 verlu diteliti

Jebih lanjut.

Gugus hidroksil nampak jelas terdavat dalam fraksi resin

kerase.

Praksi resin keras merupakan suatu senyawa cvoliol,

Titik leleh fraksi resin keras (fraksi I) berkisar antara

[Wa

rOoC - 10 500'0
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Fraksi resin kerzas dari damar Shorea sp ini merupakan suatu
polimer yang memiliki sifat thermoplastik dan sifat thermosetting.
Polimer fraksi resin keras ini tergolong dalam polimer poliol
vang memiliki sifat antara lain transparant dan tahan ranas.

i i n poli : i ia merupa-
Fraksi resin lkeras adalah polimer, oleh karena itu

-an salah satu bahan finishing yang menak jubkan.

Penelitian ini merupasan penelitian awal yang 2erid

bds

iting=-

! i pai ilcasi bahan ini sebagai
zatkan secara oertanap samiaz mencapai aplikasl dana

bahan finishing yanpg potential di masa yang akan datang.
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Ve2. SARAN

Asal-usul dan karakteristik bahan baku damar Shorea SD
Perlu diteliti lebih lanjut.
Metoda fraksinasi perlu disempurnakan dan dimantapkan untuk
iipublikasi secara tersendiri.
dasil remisahan komponen-komvonen dengan khromatografi
lapis tipis sangat menakjubkan sehingsa diperlukan pemisahan lebih
lanjut atau alternatif lain yaitu melakukan reaksi-reaksi kimia
spesifik,
Analisa dengan spektrophotometer ultra-ungu menunjukkan pita
.K Yang karakteristik untuk serapanoz-, Patauﬁ,{i kxeton tidak jenuh
yang tidak tersubstitusi dan memiliki satu eksosiklik C=C .,
Adanya gugus keton juga teramati pada spektra infra merah.
Analisa dengan metoda spektroskopi ultra-ungu harus digabung-
kan dengan metoda spektroskopi lainnya untuk penentuan struktur
secara lengkap.
Analisa dengan spektrophotometer infra-merah menyatakan
dengan rasti adanya gugus hidroksil. Penampakan gugus-gugus yang
lain perlu diidentifikasi dan di analisa lebih lanjut dengan
metoda spektroskopi lainnya.
Berdasarkan penentuan titik leleh ternyata fraksi resin
keras merupakan suatu senyawa poliol berupa polimer yang memililki

sifat thermosetting dan sifat thermoplastik.
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Karakteristik polimer voliol ini rerlu diteliti secara fisik
dan kimiawi serta diteliti aplikasinya sebagai salah satu bahan
flinishing yang votential, xhususnya mda sifat thermosetting dan

difat thermoplastiknyae.
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Gambar 1 : Bar-chart stretching ikatan rangkap dan

LAPORAN PENELITIAN

frekwensi-frekvensi N-H bending.
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Gambar 2 : Bar-chart frekwensi stretching gugus-gugus karbonil
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Gambar 3 : Bar-chart karakteristik beberapa} pita pada

daerah fingerprint.
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Gambar 4 ¢ Bar-chart frekwensi-frekwensi stretching dari ikatan-

ikatan tunggal terhadap hidrogen.
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Gambar 5

in keras

Spektra Ultra-Ungu dari fraksi res

damar Shorea sp.
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