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Daism projek ini, potensi abu sekam padi putih (ASPP) seba-

gai sat4 pengisi baru bagi ENR·-25 telah dikaji. I<aj ian yang 

dijalankan adalah berdasarkan sifat-sifat pematangan seperti masa 

pematangan (T90 ) dan tork maksimum dan juga sifat-sifat fizikal 

seperti kekuatan tensil, kel~ua tan eabi kan, - modul us, pemanj angan 

lpada takat putus serta kekerasan. Di sall)ping itu, kesan agen 

jpengkUP9 t ~ -markaptgprgpilbr'mnhnk~i~'l-M. t~-t~~J 
Ikesan sistem pemvulkanan yang berlainan ke atas vulkanisat ENR-25 
! 
,juga dikaji. Kesan abu sekam padi putih sebagai pengisi pengukuh 
I 
'telah dibanding dengan pengisi-pengisi komersial yang lain seper-
I 

iti silika (vulkasil-S) dan hitam karbon (HAF N330) manakala SMR-L 

-teJ.ah diguna untuk- tuj uan bandi ngan dengan ENR-25. Keputusan 
I 

kajian t~lah menunjukkan pembebanan optimum ASPP dalam vulkanisat 

ENR--25 -'be r laku pada 20 b. s. g. dan pada kesel Ut'uhannya vul kanisat 

SMR-L terisi ASPP menunjukkan sifat-sifat fizikal yang lebih baik 
I 
dari vulkanisat ENR-25 tet'isi ASPP. I<aedah pematangan separa-
1 
1 

eekap (Semi-EV) adalah paIin~ berkesan untuk mematangkan vUlkani-

sat ENR-25 terisi ASPP berbanding dengan sistem pematangan lazim 
I-

,(CV) dan sistem pematangan eekap (EV). Penambahan agen pengkupel 

• A-189 teJ.ah banyak meningkatkan sifat-sifat pematangan dari fizi-
1 

I 

kal vulkanisat ENR-25 terisi ASPP. 
! 

Walau bagaimanapun kesannya 

~asih tidak dapat menandingi pengisi silika atau hitam karbon .. ~ 
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ABSTRACT 

I n this resea rch proj ect, the potential of whi te rice husk 

sh (WR~A) as a new filler in ENR-25 has been studied. The 

ffects of WRHA in cure properties such as cure time (T90 ) and 

aximum torques as well as physical properties such as tensile 

trength, tear strength, modulus, elongation at break and hard-

ess have been investigated. Besides, the effects of coupling 

gent ¥- mercaptopropyltrimethoxysilane (A-189) and various type 

f vUlcanisation system on the properties of ENR-25 vulcanisates 

ave been studied. Commercial fillers such as carbon black (HAF 

330) and silica (vulcasil-S) have been used for comparison pur-

ose wi th WRHA whereas natural rubber (SMR-L) has been used to 

ompare with ENR-25. Results obtained shown that 20 phr is the 

ptimum loading for WRHA in ENR-25 vulcanisate, and SMR-L vulca-

isate~shows a better physical properties compare to ENR-25 

. ulcanisate. The most effective vulcanisation system to cure 
! 

~HRA-filled ENR-25 vulcanisate is semi-EV system when compare to 
'I 

CV system and EV system. The incorporation of silane A-189 

coupling agent has enhanced" the physical properties as well as 

:ure properties of the WRHA-filled ENR-25. However, the proper-

ti~s of WRHA-filled ENR-25 vulcanisate still slightly inferjor to 

lhat of the carbon black and silica filled ENR-25 vUlcanisates. 

,";;-
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1.0 PENGENALAN 

Kajian-kajian Nasir et al [33] dan Baker et al [9] telah 

mendapati silika dapat meninggikan ·kekuatan tEmsil, dan kekuatan 

cabikan vulkanisat ENR-25. Kesan pengukuhannya menghampiri tahap 

\. yang dic~pai oleh hitam karbon terutamanya jika silika diolah 

optimum. Namun, silikatelah menyebabkan fenomena perencatan 

pematangan. Di samping itu, Nasir et al [33] juga mendapati 

vulkanisat· ENR-25 terisi sllika memberikan sifat-sifat fizikal 

atau pematangan yang paling baik jika dimatangkan dengan sistem 

! selid -EV . 

;. Fuad et al [6,47] pula mendapati 96.2% dari ASPP ialah 

mendorongkan satu usaha mengkaji potensi ASPP sebagai satu pengi-

si baiu dalam vulkanisat ENR-25. 

1.1 ABU SEKAM PADI (ASP) 

Abu sekam padi (ASP) boleh diperolehi dari pembakaran terka-
" 

wal pad a suhu 450°C selama J Jam ntau padQ suhu 86QoO M~l~m~ IQ 

,

. Jam dArt "UtHU; tfH~MtUt p11. fUll. ",IIIflI I!H~""'M'" Ht: "IUHi ttjl.,HiH"""", 

' ••. j .... ,. "'u" ';tII''''. Pili" ••• ' ,,,ttl" .~". ,. ... AnI ...... tlU'Ufl fMIPln "lttlft 
1lM" ..... ft," .,'Uft ... u tH 1 •• ~f!I~, ,·,.tHIU", .'''"M.I., ... ., ..... ii .. h "."R .... 

r WfIJ.fi~ fHH~ ",.ntt"ftIJH "UHt ... ·f!UHV \',jltU ..................... ,.. ..... m 4.ff Ijt,"~'~ I d, ... "".an , .. ,,, ... u~tt4 ,lIIh." ,,.;,, ... t Iflllll!',.h .. ,.. all_" A."" fII!ll, fihll.,.. 

kajian in! hanya ASPP digunakan. 
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, kandungan silika dan ia adalah beramorfus [6]. Kajian Nasir dan 

Low [5] juga telah mengatakan ASP 'yang diperolehi dari pembakaran 

terkawal pada suhu 450°C selama 3 jam ialah amorfus. Sifat-sifat 
"-

kimia dan fizikal ASPP telah ditunjukkan pada Jadual 1.1 [47]. 

Ja~ual 1.1 : Sifat-sifut kimia dan fizikal ASPP [47]. 

---------------------------------~-------------------------------Komposisi kimia : 

CaO 

MgO 

Fe203 

K~O 

Na20 

AI 20 3 

P20S 

S i02 (s iIi ka) . 

Kehilangan melalui pembakaran (LOI) 

Sifat-sifat Fizik 

Saiz partikel purata (~m) 

Luas permukaan (m 2/g) 

Ketumpatan (g/cm3 ) 

2 

0.36 

0.16 

0.041 

0.69 

0.034 

0.025 

0.57 

96.20 

1. 62 

5.4 

1.4 

2.2 



............. JIl"'JJIt'UIl.rCl,~ uua l\..t;lt;UIIIUJI Uerullnolng aengan pe.ngisi 

dagangan lain [47]. Pertamanya, ASPP mempunyai kelebihan ekonomi. 

ASPP boleh didapati dengan senang dengan kos yang sangat rendah 

kerana ia adalah hasil sampingan yang tidak dikehendaki dari 

penghasilan padi. Pada amnya, harga ASPP ialah RM 0.30 per kg 

berbandin~ dengnn pengisi dagnngan lain seperti silika dimana 

harganya ialah RM 10 per kg. 

Selain dari segi ekonomi, ASPP juga mempunyai kelebihan 

persekitaran. Penghasilan tnhunan padi di-Malaysia dijan~kakan 2 

juta tan dan ini menghasilkan lebih kurang 400 tan sisa ASPP 

[47,48). Kini, kaedah yang paling binsa digunaknn untuk pembuan-

gan sisa ASPP ialah pembuangan ASPP ke tnnnh terbinr, kesnnnya 

ialah meml>awakan bencana kepada perseki taran kerana pencemaran 
. . 

dan ketidnkbolehgunaan tanah berkenaan. Penggunaan semu1a ASPP 

pasti dapat membantu mengatasi masa1ah a1am persekitaran. 

1. 2 GETAII ASLI TEREPOKSIDA (ENR) 

1.2.1 Penghasilan 

ENR ialah satu jenis getah asH (NR) baru yang (elah dijum-

pai oleh Malaysian Rubber Producer's Research Association [17]. 

Ia dihasilkan dnri proses pengubahsuaian kimia iaitu penambahan 

kumpulan epoksi kepada tulang belakang molekul getah asH [9]. 

Keadaari tindakbalas dikawal dengan teliti iaitu dibawah 20 0 e dan 

penambahan.peroksida secara perlahan-Iahan untuk mengelak pembu-

kaan gelang epoksi [151. ," .. -

Pengepoksidaan getah asli boleh dilakukan dengan pelbagai 

eara yang terutamanya ialah melalui asid perbenzoik, asid fata-

lik, asid perasetik atau campuran hidrogen peroksida dengan asid 

3 



·a~etik yang dimangkinkan oleh asid p-toluena salfonik [73,74,75]. 

Kini, tiga gred komersial yang utama dihasilkan di Malaysia, 

iaitu ENR-l0, ENR-25 dan ENR-50 mengikut darjah pengepoksidaan. 

!.ENR ini dihasilkan daripada lateks getah asli dengan campuran 

.j asid forl11ik dan hidrogen peroksida [20,38]. Asid performik 

~ terbentuk secara 'in-situ' dan pengepoksidaan berlaku seperti 

yang ditunjukkan dalam Rajah 1.1 di bawah. Keadaan tindakbalas 

i·telah dikawal dengan baik untuk mengelakkan berlakunya tindakba-

las-tindakbalas pembukaan gelang sekunder.dan lateks getah asli 

telah distabilkan dengan menambahkan surfaktan bukan ionik [20]. 

H-g-OP +. H20 2, -----------~-> H-g-o-oH + H20 

asid formik hidrogen peroksida asid performik air 

H-8-0-0H + JH=~ ------> ~;. H~g-OH 

Kumpulan epoksida asid formik 

Rajah 1.1. Pengepoksidaan 'in-situ' getah asii deng~~~ig 
i.Q!:.m..t.k_Jl_Q.,~h i d rJ2K~!LllQ.I.9 k ~ ida 

Ng dan Gun [76] mendaputi di bawah keadaan berasid, tindak-

balas-tindakbalas pembukaan gclang epoksi adalah seperti Rajah 

1.2 di bawah. Gelling [11] mendapati bahawa struktur hasil 

paras pengubahsua i an epoks ida yang rendah, ke banyakan kumpu 1 an 

epoksida adalah berasingan. Maka, has i 1 u t ama pembukaan ge 1 ang 

AdA1Ah k.lmtA ~l.finl 'U;SJHHH tli£1.J!ok.,.t IlscstAi, diul dAn ,Cit,ter 

U ..... 'IIIQ1ClttU.. lUtA fHU'A-'" f-"m"l.tH\h""~tAn «,pOlut lHH'tArnIH~hl ha,,4l 

utama tindakbalas adalah gelang siklik eter lima, enam dan tujuh 

.ttl'l 
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"-
~v~;--l~~N ' + ~~-~~" 

( 1 ) (n ) 

> 

(III ) (IV) 

(x= -OH atau -COOH) 

~ r' -----~ 

(V ) 

I';" 

x-
( -
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Bagi kurnpula~oksi rantai berlainan yarur berdejsatan 

--'-----,--,-} 

('111 ) 

Raiah 1.2 

1.2.2 Struktur ENR 

1.2.2.1 Analisis Epok~t 

ENR disediakan dengan menggunakan sistem tindakbalas dua 

fasa ~eterogen dan taburan epoksida di dalam zarah Iateks diten­

~ tukan oleh kadar relatif resapan asid peroksida ke dalam fasa 

'rawak di sepanjang molekul NR dahini disahkan oleh spektroskopi 

resonan magnet nuklear 13C (nmr) [16,39,71]. 

1.2.2.2 Stereokimia 

Proses pengepoksidaan adalah stereospesifik dan akan menge-
. .-

kalkan kestereonalaran konfigurasi Cis-l,4 getah asli {9,16,39]. 
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1.2.2.3 Penghabluran Terikan 

Kajian serakan sinar-X ke atas gum vulkanisat ENR menunjuk-

kannya menjalani proses penghabluran terikan yang menghasilkan 

kekuatan tensil dan kekuatan eabikan yang tinggi [70]. Ini 

'adalah kerana ENR mengekalkan kestereonalaran Cis-1,4 getah asli 

dan saiz atom oksigen yang keeil seeara relatif [9,11,39,70]. 

Namun, darjah penghabluran berkurangan untuk pengepoksidaan yang 

melebihi50% [11,39]. Jadual 1.2 di bawah menunjukkan darjah 

penghabluran NR, ENR-25 dan ENR-50. 

~J~a~d~u~a~1~1~.2~~~D~a~r~.i~a~h~P~e~nghabluran NR, ENR-25 dan ENR-50 pad a 
400~em~1LLangan pada 20°C [39]. 

---------~------------------------~------------------------------

Getah 

NR 

ENR-50 

1.2.2.4 Suhu Peralih~p K~ea (Tgl 

Penghabluran (%) 

11 

11 

10 

Bagi setiap peratus mol pengepoksidaan, Tg akan meningkat 

babkan kejatuhan dalum resiliens dnn pen'n.k~'"" "' •• ~~.~ •• ~.d. 

i !!Iut," b' •• ~i •• " .... t!iM''',IIlHltHUI tHI'" t~M.'''''"HI''.' "'HUt ... ".flU.""" 
m."." •• ~~~ft" ~."Mt.n~" @"".~Mm .. " h~~"" ftR"I¥1 
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Silat-sifat fizikal ENR unggul yang lain adalah seperti 
I 

,ketelapan gas, rintangan rninyak, rintangan fatig dan rintangan 

;pelelasan [8,9,10]. 

: 1! fl. a! is g 1 fl!.t 'fSH1UIUlfi 

Sifat-Sifat penuaan ENR bergantung kepada jenis sistern 

~sarnbung-silang sulfur yang digunakan. 
\ 

Sistern pernvulkanan EV 

dengan kandungan suI furnya yang rendah rnernberikan rintangan 

. penuaan yang paling baik tetapi sistem CV dengan kandungan sulfur 

yang tinggi rnernpunyai rintangan penuaan yang lemah akibat dari 
; 

I asid sulfilik terbitan [11]. Penuaan rnenyebabkan ENR rnengeras, 

modulus meningkat, EB mengurang dan kekuatan tensil banyak rnen­

gurang [20]. 

1.3 SISTEM PENGISI DI DALAM GETAH 
\ 

bntuk kegunaan umum, pengisi telah digunakan dalam getah 

untuk mengurangkan kos serta sebagai pigmen. Pengisi ini biasan-

ya mempunyai saiz partikel ,lebih dari 1000 nm [29). Pengisi ini 

dikelaskan sebagai pengisi bukan pengukuh [21,44]. Contohnya 

ialah seperti Kalsium Karbonat [29]. Manakala untuk kegunaan 

khusus, peng i sit e 1 ah d i gunakan un t uk member i kes an pengukuhan 

kepada getah. Saiz partikel biasanya sangat keeil iaitu di bawah 

50 nm [29]. 

[23,29,44f. 

Pengisi ini dikelaskan sebagai pengisi pengukuh 

Contohnya ialah hitam karbon dan silika [29]. 
, ... -

Pengisi semi-pengukuh ialah pengisi yang saiz partikelnya terja-

tuh antara 50-1000 nm. 
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Menurut Boonstra [23], pengisi pengukuh ialah sejenis pengi-

si yang dapat meningkatkan modulus dan sifat-sifat kegagalan 

seperti kekuatan tensil, kekuatan eabikan dan rintangan lelasan 

bagi vulka~isat getah. Seeara umumnya Boonstra [23] juga menga-

~ takan sifat-sifat pengisi yang mempengaruhi kesan pengukuhan 

ialah seperti saiz partikel, .struktur partikel dan keaktifan 

:i... pe rmukaan par t ike 1 . 

Sai~, partikel yang keeil akan memberikan luas permukaan yang 

« besar untuk interaks i dengan getah dan seterusnya memberi kesan 

pengukuhan yang tinggi [23]. Manakala struktur pengisi' selalunya 

ditentukan dengan menentukan isipadu total ruang udara di antara 

ngregat per unit berat pengisi tersebut [23]. Struktur yang 

tinggi dapat meningkatkan kesan pengukuhan pengisi terutamanya 

terhadap modulus [23]. Kereaktifan permukaan partikel bergantung 

kepada kumpulan kimia pada permukaan [23]. Kumpulan kimia ini 

berinteraksi dengan elastomer membentuk ikatan antarafasa yang 
\ . 

mempengaruhi kesan penguk~an. 

1.4 PENGISI HITAM KARBON 

• Hitam karbon ialah satu p'engisi pengukuh yang sangat terken-

• al dnlamindustri getah. Ia dihasilkan dari penguraian terma 

hidrokarbon [21]. Kini, kebanyakan hitam karbon yang diguna 

dalam industri getah dibuat dari minyak mentah. 

Uitam karbon terdiri dari partikel-partikel keeil yang 

bereantum bersama berbentuk agregat [21]. Diameter puratanya 

berjulat dari 11-48 nm dan HAP N330 yang diguna dalam kajian ini' 

berdiameter 26-30 nm (21]. 
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Komposisi kimia HAF N330 ialah 97.96% karbon, 0 .. 30% hirogen, 

0.83% oksigen, 0.59% sulfur dan 0.32% abu [21]. Kebanyakan 

kandungan oksigen adalah pada kumpulan berfungsi permukaan seper-

ti kuinon, fenol, asid karboksilik dan keto [7,12,13]. 

-COOH (Karbosilik) -on (fenol) 

~<)=---o (kuinon) 

1.5 PENGISI SILIKA 

Silika ialah satu jenis pengisi pengukuh dalam bidang getah 

i [29]. Ia i~lah pengisi tak organik yang berpotensi menggantikan 

;: hi t am karbon t e ru t amanya dengan penambahan agen pengkupe I [29]. 
{~ 

f lni adalah ketana saiz partikel yang keeil (1'1-19 nm untuk vulka­
:~ 
'f 

i sil-S dalam kajian ini), sifat kimia permukaan yan8 1'IU~"1;if 

terutamanya terhadap ENR [30] serta kosnya yang berpatutan [29] . 
... 

Walau bagaimanapun. untuk saiz partike! yang sarna, kesan 

pengukuhan s i I ika t idak dapat menandingi hi tam karbon kerana 

kereaktifan permukaan hitam karbon lebih baik [28] . 

. Permukaan silika memp~nyai kekutuban yang tinggi dan bersi­

:fat hidrofilik disebabkan struktur polisikiosana dan kehadiran 

""II'IH.lfUl •• ,.rHd (l'-JAI', 1,$1) [31,16J. lnt menyebabkan slUka 

kurang serasi di dalam medium organik dan getah hidrokarbon. 

HO--t--Si ,';: 

H S i 



Kedua-dua ENR dan s iIi ka berpo I ar maka t erdapa tin t e raks i 

yang kuat antara kedua-duanya. Kajian Varughese dan Tripathy 

[30] tela~ menunjukkan mekanisme pengukuhan yang ditunjukkan oleh 

1.n t era k s i kim i asp e s i f i k ant a r a k u m p u I an s i I an 0 I pad ape r m uk a a n 

s iIi ka dengan kumpu 1 an epoks i pada ENR. Kesan pengukuhan' akan 

. dipertingkatkan lagi bila agen pengkupel silana ditambahkan 

kerana ikatan kovalen yang kuat terbentuk antara silika dengan 

getah [27,28,30,561: Ini telah menjadlkan kep,an pengukuhan 

silika da.am ENR menghampiri kesan pengukuhan oleh hitam karbon. 

1.6 AGEN PENGKUPEL 

Agen pengkupel ialah satu bahan kimia yang digunakan untuk 

proses pengolahan permuknan pengisi supaya meningkatkan aktiviti 

'permukaannya [28]. Antara kesan-f~san penambahan agen pengkupel 

ialuhseperti 

(1) menukarkan permukaan slIika atau ASPP yang hidrofilik kepada 

hidrofobik supaya ia lehih serasi dengan getah hidrokarbon [28]. 

( i i) mengu rangkan t egangan pc rmukaan peng i s i un t uk mempe rba i k i 

p e m bus a h 11 n sup a y a dis per s i" pen g i s i cl a 1 am get a h dip e r tin g kat k an 

[31,32]. 

-
(iii) memperkenalkan ikatl1n kovalen yang kuat antara pengisi 

terutamanya slIika dan ASPP dengan getah [28,33,44]. 

(iv) mempercepatkan masa pematangan dengan melibatkan diri dalam 

mekanisme pematangan [28,34]. .. -

Tiga kesan pertama telah meninggikan pcngukuhan vulkanisat 

getah dan seterusnya meningkatkan kekuatan vulkanisat 
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L ..,..., , - ... , - - , '" ..., , ......... • ............. ~ ... - -- - - -- - - -- -- ,- , 

pematangan. 

Agen pengkupel yang biasa digunakan ialah silana. Untuk 

projek iI1i, agen pengkupcl si lana yang digunakan ialah ((-

i.m,erkaptopropiltrimetoksi-silana. atau ringkasnya A-l89. Struktur 
c 

~A-l89 adalah seperti berikut [31]: 

fCH3 

HS-CH2CH2CH2-~ i-OCH 3 

~CH 3 

1.7 OBJEKTIF PROJEK 

Proj~k ini telah dijalankan untuk mencapai objektif-objektif 

l>erikut:-

'(i) Melihat potensi abu sekam padi putih (ASPP) sebagai pengisi 

baru bagi ENR-25 dengan mengkaji kesannya ke atas sifat-sifat 

tensi\l, cabikan, modulus, pemanjangan pada takat putus, kekerasan 

dan pematangan bagi ENR-25. 

(ii) menentukan pembebanan ASPP yang optimum dalam vulkanisat 

ENR-25. 

(iii) melihat pengaruh agen pengkupel ke atas sifat-sifat vulka-

nisat ENR-25 berpengisi. 

(iv) membuat perbandingan kesan pengisi ASPP, silika dan hitam 

karbon ke atas vulkanisat ENR-25. 

(v) melihat kesan sistem pemvulkanan yang berbeza ke atas sifat-... 
sifat vulkanisat ENR-25 berpengisi. 

(vi) membanding kesan ASPP ke atas vulkanisat ENR-25 dengan kesan 

ASPP ke atas vulk~ni·sat SMR-L. 
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2.0 EKSPERIMENTAL 

2.1 RADAS-RADAS 

Penyebatia,n dijalankan dengan Penggiling Bergulung-Dua', 

model XK-160, dengan diameter Penggiling 160mm dan panjang Peng­

giling 320mm. Masa pematangan pada suhu 140 °c dikira dengan T90 
I 
!, 0Cllgdl'l menggunakan Rheome t e r Monsan to Mode 1 200QV. Pemvu 1 kanan 

dilakukan dengan Penekan Panas, model Fontune (Holland). Sifat-

sifat fizikal telahditentukan dengan mesin Instron (Instron 

Universal Testing Machine) Model 1114. Kekerasan diuj i dcngan 

Penguji' Kekerasan Beban Mati Wallace. 

~.2 BAHAN MENTAJI 

Jadual 2.1 di bawah menyenaraikan bahan-bahan mentah serta 

,gred dan pembekalnya yang telah digunakan da'am projek ini. 

Jadual 2.1 : Bah~p-buhan Yang Di~~an 

Bahan 

Getah 

ENR 

NR 

Pengisi 

ASP 

Siiika 

Hitam Karbon 

"Agen Pengkupe 1 : 

~ - merkaptopropil­
trimetoksi-silana 

Gred 

ENR-25 

SMR-L 

ASPP 

Vuikasil-S 

N330 

A-189 

13 

Pembekal 

Kumpulan Guthrie Sdn Bhd 

PRIM 

Pusat Teknologi Plastik, 
SIRIM 

Bayer (M) LTD. 

Kayel Tayar Retreat (M) ... 

Bayer (M) LTD 



Bahan kimia yang digunakan di dalam formulasi seperti 

sulfur, zink oksida, asid stearik, CBS, TMTD dan IPPD adalah gred 

dagangan dan dibeli dari Bayer (M) Ltd. 

Formula~i-formulasi adalah ditunjukkan pada Jadual 2.2. 

:· __ J=a=d=u=a"-=1'----'2~. 2=--~..:..F-=oc.:.r!nu 1 as i bA&i ENR-25 dengan kaedah pemvu 1 kanan yang 

Ramuan Sistem Pemvulkanan 

Semi-EV EV CV 
---------;------------------------------------------------------
Getah 

Sulfur 

I 
I 100 : 100 

2.0 : 2.0 

: 100 : 100 : 100 : 100 : 

: 0.4 : 0.4 : 2.5 : 2.5 : 
--------------------------------------------------~~------------

ZnO 2.6 : 2.6 : 3. '0 I 3. 0 : 5. 0 : 5. 0 : 
--------~-------------------------------------------------------
Asid stearik 1.5 : 1.5 : 1:0 : 1.0 : 0.7 : 0.7 : 

CBS 1.9 : 1.9 : 2.0 : 2.0 : 0.6 : 0.6 : 
, 

------~----------------------------------------------- ----------

TMTD 

IPPD 

Silana (A-189) 
( % pengisi ) 

0.9 : 0.9 

2.0 : 2.0 

: 2.0 

1.0 : 1.0 

: 2.0 : 2.0 : 2.0 : 2.0 : 

: 2.0 
I 
I 

: 2.0 : 
I I 
I I 

----------------------------r-----------------------------------
Pengisi (b.s.g) \0 10 20 30 40 50 : 

2 • 3 TAT ACARA 

2.3.1 Pengeringan 
, ; 

Untuk mendapatkan kesan pengisi yang maksimum, semua pengisi 

telah dlkeripgkan dalam oven pada suhu 105 °c selama 16 jam 

ebelum digunakan dal~m penyebatian. 
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Pembebanan optimum ASPP dalam ENR-25 ditentukan dengan meng-

gunakan sistem pemvulkanan semi-EV. Formulasinya telah ditunjuk-

kan dalam Jadual 2.3. Beban ASPP dalam formulasi adalah berubah-

ubah iaitu 0, 10, 20, 30, 40 dan 50 b.s.g. 

Proses yang sarna telah dilakukan dengan menggantikan ENR-25 

dengan SMR-L untuk tujuan perbandingan. Setelah mendapat pembe-

banan optimum ASPP dalam ENR-25, proses yang seterusnya telah 

menggunakan pembebanan optimum yang didapati ini. 

2.3.3 PerbandinganKesan Pengisi-pengisi 

Pernbebanan ASPP sebanyak 20 b.s.g telah digantikan dengan 

Hitarn Karbon dan Silika dengan formulasi yang sarna untuk tujuan 

perbandingan . 

......... + .... "',~AM.f,L_jfjUU,.k"tt.J, , 
2.3.3 telah diulangi dengan pengisi-pengisi yang telah 

diolah dengan agen pengkupel A-189 (sebanyak 2% mengikut berat 

I?engisi). 

'.a, 3 .! p, r\H!n~li.rUU!D--'ll!t.1$!.!JL.I!.!Ult'l.Y.lkAn An 

Tiga jenis sistem pemvulkanan telah digunakan i~itu pemvul-

kanan semi-EV, EV dan CV untuk ketiga-tiga pengisi dengan pembe­

ban .. n ,., b ••• IIl. 

. " 



2.3.6 Penya 1 u tan Peng i ~j ___ peMall.~1} Pengkupe 1 A-189 

Pengisi dibasuh dengan air suling, dituras dan dikeringkan 

da I am ovpn pad a suhu 100°C se 1 ama 2 jam. Kemud i an 200g pengi s i 

yang telnh kering diprabasahkan dengan 150 ml toluena. Sementara 

Amaun agen pengkupel yang di~una ialah 2% mengikut berat pengisi 

iaitu 4g. Larutnn agen pengkupel 1% in1 kemudian ditambah kepada 

pengisi yang telah diprabasahkan tadi dan dikacaukan dengan 

menggunakan rod kaca. Seterusnya,sluri itu dikacau pula dengan 

alat pengacau salama ompat jam. Akhirnya ia dikeringkan dalam 

oven pada suhu 100°C selama 2 jam. 

2.3.7 Pen~~ti~n 

Kaedih penyebatian yang digunakan dalam projek ini adalah 

mengikuti standard ASTM (American society for Testing Methods) 

bah~gian D3184-80 [77]. Penyebatian adalah dijalankan dengan 

penggiling bergulung-dua dengan menetapkan suhu pada 70 ± SoC 

(158 ± 90F). Pembukann nip penggiling mestilah sesuai untuk 

. membolehkan peruntuhan getah dijalankan dengan seragam. 

(i) Setkan pembukaan penggiling pada 0.20 mm dan lalukan getah 

sebanyak dua kali melalui penggulung tanpa menggulungnya.(l 

minit) 

(ii) Getah diruntuhkan dengan menggulungnya melalui pembukaan 

penggiling pad a 1.40 mm. Dua potongan 3/4 dibuat pad a setiap 

sis1.(2 minit) 
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okSida ditambahkan. Satu potongan 3/4 dibuat pada setiap sisi~(2 

minit) 

(Iv) Separuh pengisi ditambahkan dengan kadar seragam. Selepas 

itu, asid stearik pula ditambah dan penggulung dibuka pada 

1.90mm. Satu potongan 3/4 dibuatpada setiap sisi. Kemudian 

agen pengoksidaan dan separuh pengisi lagi ditambahkan.(14 minit) 

(v) Pemecut ditambah dan tiga potongan dibuat pada setiap 

sisi.(2 minit) 

(vi) KemlJdian sulfur pula ditambahkan dan satu potongan 3/4 

dibuat pada setiap sisi.(J minit) 

(vii) Sebatian getah dipotong dan dikeluarkan dari penggiling. 

Pembukaan penggiling disetkan pada 1.80 mm dan sebatian getah 

dilalukan melalui penggiling sebanyak enam kali.(2 minit) 

(viii) Akhirnya penggiling dibuka untuk memberikan ketebalan stok 

minimum pada 6mm dan sebatian dilalukan melalui penggiling empat 

kali. Setiap kali sebatian itu dilipat balik.(J minit) 

Jumlah masa seluruh proses = 29 minit. 

2.3.8 Pemvulkanan 

Selepas penyebfltian, sebatian getah disimpan dalam peti 

sejuk sekurang-kurangnya 16 jam. Kemudian T90 sebatian getah 

ditentukan dengan Rheometer Monsanto Model 2000V pada suhu 140 oC. 

Proses pemvulkanan dilakukan dengan mesin acuan tekan 

panas(hot-press) model Fontune (Holland). 

kan 

2 jenis acuan diguna-

(i) Acuan berbentuk kepingan dengan ketebalan 2 mm. Sampel yang 

didapati adalah untuk ujian tensil dan cabikan. 
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(ii) Acuan berbentuk cakera dengan diameter 43 mm dan ketebalan 4 

mm. Sampel yang didapati adalah untuk ujian kekerasan. 

2.4 PENENTUANSIFAT-SIFAT FIZIKAL 

."·2.4.1 Ujian Tensil dan t,Ljian Cabikan 

Kekuntan tensil dan kekuatan cabikan telah ditentukan dengan 

menggunakan mesin instron dan b~rdasarkan ujian piawai B.S 903 : 

pt. A2 : 1971. 

Dimepsi-dimensi sampel ujian tensil serta cabikan telah 

ditunjukknn pada Rajah 2.1 dan Rajah 2.2 masing-masing. Manakala 

keadaan-keadaan u j ian kedua-duanya. tel nh d i t.unJ ukkan pada Jadua 1 

C; ~
----j----J __ _ 
6 mm 25 mm I ----.- I ,._.- I 

I I I ,-------"'.--

I I I I 
I I 

I k-33 mm~ I 
I. I I I 
k 115 mm ).j 

I I 
Ketebalan sampel lebih kur~ng 2 mm 

.l\4.JJUl-.JL..J. . .• U Il.LtYJL.J!A.n.....U.iJllIllUiJ..JlltmluLL..YJ-1 II n ten B i 1. 

(Nota: Rajah tidak mengikut skala yang tepat) 

r-~-~" 'j=--==J -'~~ ':"," 
I k-- 40 mm .-,,- 1- --
I I I 
~~----------1 00 mm ._1 -. --?i 
: I 

R a i ah 2. 2 : n ~l!.t!L~ __ ~tc.LT! dime Iud s ~!!!l?~l_1)_ii~lL c a_b i ~ a!J 

(Nota: Rajah tidak mengikut skala yan~ tepAt) 
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:, 

-------------------~------------------------------------~-------
Parametpr Ujian Tensil Ujian eabikan 
--------~-----~-----------------------------------so em/min 10 em/min 

Kelajuan Carta 5 em/min 5 em/min 

neban Skala Penuh 

Suhu 

Dalam ujian tensil, di samping kekuatan tensil, modulus pada 

300% pemanjangan (M300) serta pemanjangan pad a takat putus (En) 

juga dieatatkan. 

2.4.2 Kekerasan 

Kekerasan sampel diuji berdasarkan ujian piawaian B.S. 903 : 

pt. A26: 1969. Penguji yang digunakan ialah Penguji Kekerasa~ 

Beban Mat i Wallace. Uni t kekerasan ialah IRHD International 

Rubber Hardness Degree). 
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3.0 KEPUTUSAN DAN PERBINCANGAN 

'3.1 KESAN PEMBEBANAN ASPP KE ATAS VULKANISAT ENR-25 

3.'1.1 Sifat-sifat PematanRan 

3.1.1.1 Tork Maksimum 

Rajah 3.1 menunjukkan tork maksimum vulkanisat, ENR-25 dan 

SMR-L terisi ASPP pada pelbagai pembebanan. Didapati tork maksi-

mum seb&tian getah meningkat seeara linear dengan penambahan 

pembebanan ASPP. Kajian oleh Wolff dan Wang [36] juga telah 

menunjukkan tork maksimum meningkat seeara linear dengan pembeba-

nan pengisi. Ini adalah disebabkan kemasukan partikel-partikel 

keeil ASPP ke dalam mntriks ENR-25 menyebabkan mobiliti rantai 

makromolekul mengurang dan rintangan aliran rantai lebih tinggi 

terutamanya terhadap gerakan rieih. Akibatnya tork maksimumnya 

ditingkatkan [6]. Tork maksimum adalah sangat bergantung kepada 

interaksi pengisi-getah dan penyebaran pengisi da!am getah [52]. 

i Bila pemuebanan pengisi bertambah, lebih banyak permukaan pengisi 

berinteraksi dengan getah, maka lebih banyak ikatan antarafasa 

kan [36,52]. Ini mengakibatkan mobiliti rantai berkurang dan 

tork maksimum bertambah. 

Kumpu 1 an epoks i pnoQ ENR'''25 nc}nl flh biU"H~ t 'U' tl~f1 Mun1 ,hiM • 

.. .. t' ~ M , ~ t' , Itt ill .. ,. j n tl _ .' ~ ~!01 i t\ n to A *1 Ii k \~ iii Jl Y • A 11 I .. ~ r f~ I>l J .. J' • f\ t ~ Q I .. 11 

PtHqM~" pU~. 'Hl./1t~ dtl·~q AH*'*l iJ11ah HiHkA ,,,,4'n (Inn pal''"''.''''''" 
,Ultk~ llo¥'tStl't ~1tu'i J(umpulnn Mlltlr\ol yang bOl"polar [~S]. Kajian 

awa! oleh Nielsen [40] menunjukkan sebaran pengisi dalam matriks 

tidak lengkap. Partikel-partikel kecil cenderung ~ntuk bercantum 



sarna lain untuk membentuk struktur lebih besar yang dikenali 

sebagai aglomerat [41,51]. 

Walal.lpun ENR-25 berpolar tetapi kekutubannya tidak begitu 
I 

, ~:' b ~ L-' U " i. 4 1" 1 K a. nan tar a s iIi k a - s iIi k a . ole h" i kat an hid r 0 g e n a d a 1 a h 

lebih kuat dari tarikan berpolar silika-getah. lni menyebabkan 

pembentukQ.n aglomerat [55]. Mikrograf SEM dibawah (Rajah 3.2) 

telah membuktikan bentuk partikel-partikel ASPP tidak seragam dan 

cenderung membentuk agiomerat . 

a . ah 3.2 
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Ketidaksempurnaan dispersiASPP dalam matriks getah adalah 
r' " lebih ketara bila pembebanan ASPP bertambah kerana pad a pembeba-

'nan ting~i pengisianmatriks dengan pengisi lebih sukar. Maka 

iengaglo~eratan partikel-partikel adalah lebih ketara bila pembe­

ban~n pell,gisi meningkat dan gerakan rantai pun ~ertambah sukar 
I 

,dengan peningkatan pembebanan. 

,maksimum dengan pembebanan ASPP. 

Kesannya ialah peningkatan tork 

Dari Rajah 3.1 juga, tork maksimum vulkanisat SMR-L adalah 

lebih tinggidaripada vulkanisat ENR-25 pada keseluruhannya. Ini 

adalah kerana ASPP yang berpolar lebih cenderung membentuk 

,aglomerat dalam SMR-L yang tidak berpolar berbanding dengan ENR-

25 yang berpolar. Seperti yang diterangkan di atas, pengaglomer-

'atan pengisi akan meninggikan tork maksimum vulkanisat SMR-L. 

3.1.1.~ MasaPematangan {T901 

T90 bag~i vulkanisat ENR-25 ndnlah lebih pendek berbanding 

dengan vulkanisnt SMR-L pada sistem pematangan dan formulasi yang 

sarna seperti yang ditunjukkan pada Jadual 3.1. 

JaduaI 3.1 : Masa pematangan T90 (minit) bagi vulkanisat­

vulkanisat ENR-25 dan- SMR-L terisi ASPP pada suhu 140°C dengan 

sistem pemvulkanan semi-EV 

Abu (b.s.g) o 10 20 30 40 50 
. . ;-------------------------------------------------------------------

ENR-25 T90 (minit) 2.09 2.15 2.17 2.32 2.42 2.44 
------------------------------------------------------------------
SMR~L T90 (minit) 6.18 6.27 6.51 6.56 6.56 6.56 
-----------------------------------------------------~------------
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Ini adalah disebabkan ikatan dubel terpeneil pada ENR-25 

bertindak lebih eepat berbanding dengan ikatan dubel berkonjugat 

pada SMR-L [39]. Kehadiran ikatan dubel terpeneil juga 

meningkat~an keeekapan pematangan kerana mereka menghalang 

pembentuk~n gelang sulfida dalam rantai [42]. Kajian Poh dan 

Tan [72J juga mengatakan kumpulan epoksi dalam ENR-25 mengaktif­

kan ikatan dubel yang berdekatan. Dengan itu meren~ahkan tenaga 

pengaktifan pemvulkanan dan seterusnya meneepatkan proses pemvul-

kanan. Kesannya,T90 telah dipereepatkan; 

Jadual 3.1 juga menunjukkan bila pembebanan ASPP semakin 

tinggi, T90 untuk kedua-dua vulkanisat ENR-25 dan SMR-L semakin 

panjang. Ini adalah kerana vulkanisat ENR-25 dan SMR-L menunjuk~ 

kan fenolllena pereneatan pematangan' yang disebabkan oleh silika 

dari ASPPbertindak dengan zink oksida dan mengurangkan kereakti-

,fan zink sebagai pemeeut. Ini seterusnya mengakibatkan penguran-

:oksidd dengan silika telah ditunjukkan pad a Rajah 3.3 [29]. 

Kajian Fuad et al [6,47] menunjukkan 96.2% dari ASPP ialah sili-

ka. Fe,tterman (45] mengkaji pengaruh silika ke atas sifat pema-

tangan getah telah membuat ~esimpulan bahawa kesan ke atas peren-

catan pematangan adalah berkadar langsung dengan jumlah kawasan 

PenSLUl itu, kef'ungsilul suit'ur 

adalah bergantung kepada saiz partikel dan jumlah kandungan 

s iIi ka. Pembe banan ASPP t i ngg i menyumban gkan amaun s iIi ka yang 

tinggi dan Ini telah rnernanjangkan TgO' Pemerhatian yang sarna 

I'.'." 41~"4' Ql_" unnno,b.,. [JOj. 
i 

Pengaruh pereneatan boleh diatasi dengan penarnbahan pemeeut 

sekunder laitu gliko dalum formulasi [45]. 
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2nO + -----> 

-0-, i-OIl ~o-ti-OH 

-o-L-oll 

o + 

-O-!i-O~ 
~ . 2n 

-0-- i-on 1/ 
-O-,i-O 

o 
I 

l.l : Tindakbalas antara zink terlarutkari dengan silika[29] 

SifA~-sifat Fizikal 

3.1.2.1 Kekuatan Tensil 
.\ 

Rajah 3.4 menunjukkan hubungan di antara pembebanan ASPP ke 

vulkanisat ENR-25 dengan kekuatan tensil. Adalah diperhati-

'kan kekuatan tensil menokok dengan peningkatan pembebanan hingga 

kepada suatu takat maksimtim. Selepas itu kekuatan tensil menyu-

Corak yang sarna dijumpai pada vulkanisat ENR-25 dan NR yang 

terisi silika [33,43,45]. 

Peningkatan kekuatan tensil adalah kerana ASPP ialah pengisi 

pengukuh [2,3,4] dimana beban yang dikenakan pada sebatian akan 
... 

dipindahkan dan dipikul bersama oleh pengisi. Untuk pemindahan 

beban yang baik dari elastomer ke pengisi, maka interaksi antara 
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