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ABSTRACT

Polyurethane microcapsule had been made as self healing coating material. Polyurethane microcapsule
synthesis had been conducted by interfacial polymerization both spontaneous polymerization and prepolymer
polyurethane polymerization using glycerol as renewable palm oil polyol. Based on FTIR-Spectra showed the
functional group of polyurethane formed both spontaneous and prepolymer polyurethane polymerization. Polyure-
thane microcapsule formed was in spherical form. The particle size prepared by spontaneous polimerization was
smaller than particle prepared by prepolymer polymerization at range 20,51%12,7 and 139,2+72,3 um respectively.
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ABSTRAK

Telah dilakukan pembuatan mikrokapsul poliuretan sebagai bahan self healing coating. Pembuatan mikro-
kapsul poliuretan dilakukan dengan metode polimerisasi antarmuka, baik melalui polimerisasi langsung maupun
melalui prepolimer poliuretan menggunakan gliserol sebagai poliol dari minyak sawit yang dapat diperbaharui
ketersediaannya. Dari analisis FTIR spektra dapat dilihat bahwa gugus fungsi poliuretan telah terbentuk, baik
melalui polimerisasi langsung maupun prepolimer. Mikrokapsul poliuretan yang terbentuk menyerupai bulatan.
Ukuran partikel yang dihasilkan melalui polimerisasi langsung lebih kecil bila dibandingkan dengan yang dihasil-
kan melalui prepolimer, yaitu sekitar 20,514+12,7 um dan 139,2+72,3 um.

Kata kunci: Mikrokapsul, Poliuretan, Polimerisasi antarmuka, Self healing coating, Gliserol

PENDAHULUAN mukaan suatu substrat. Walaupun demikian, tetap
ada kemungkinan pelapis tersebut rusak apabila
digunakan dalam jangka waktu yang lama yang
disebabkan oleh adanya faktor mekanik, faktor
kimia, panas, radiasi sinar UV atau kombinasi
antara beberapa faktor tersebut. Oleh karena itu,
perbaikan pada struktur pelapis menjadi penting
untuk mengatasi masalah tersebut. Dalam hal ini,

Pelapisan dilakukan untuk melindungi suatu
bahan terhadap korosi yang dapat menimbulkan
kerusakan pada peralatan, permesinan atau
struktur bangunan sehingga dapat digunakan
dalam jangka waktu yang lama.! Pelapis (coating)
merupakan suatu bahan yang diaplikasikan pada
suatu permukaan untuk memperbaiki sifat per-
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material yang memiliki sifat selfhealing sangat
ideal untuk pemakaian dalam waktu yang lebih
lama.? Self healing merupakan kemampuan suatu
material untuk menyembuhkan (4eal), memu-
lihkan atau memperbaiki secara otomatis dan
secara otonom tanpa adanya intervensi eksternal.
Beberapa jenis agen healing yang dapat digu-
nakan pada suatu matriks polimer di antaranya,
yaitu endo-disiklopentadiena (endo-DCPD),
polidimetill siloksan, katalis tin, dan monomer
diisosianat.

Mikroenkapsulasi merupakan suatu proses
penyalutan partikel padatan berukuran mikron,
droplet cairan, atau gas dalam suatu kulit penyalut
yang inert, untuk mengisolasi dan melindungi
mereka dari lingkungan eksternal.’ Beberapa
metode tentang pembuatan mikrokapsul telah
banyak dilaporkan, yaitu dengan menggu-
nakan metode emulsi, suspensi, semi suspensi,
presipitasi, dispersi, polimerisasi antarmuka
(interfacial polymerization), granulasi, spray
drying, dan polikondensasi suspensi.*>° Penelitian
tentang pembuatan pelapis self healing berbasis
mikroenkapsulasi melalui polimerisasi antarmuka
dengan metode prepolimer telah dilakukan oleh
Cho et al.” dan Yang et al.®

Kelemahan dari metode mikroenkapsu-
lasi poliuretan melalui pembentukan prepolimer,
yaitu kurang efektif bila digunakan untuk proses
produksi dalam skala besar karena proses di-
lakukan dalam dua tahap. Selain itu, karena
produk prepolimer yang dihasilkan memiliki
ujung rantai isosianat maka bersifat reaktif dan
sensitif terhadap udara sehingga memerlukan
perlakuan khusus sebelum dilanjutkan pada
proses mikroenkapulasi. Oleh karena itu, pada
penelitian ini perlu dilakukan studi lebih lanjut
tentang pembuatan poliuretan mikrokapsul.
Salah satunya, yaitu dengan menggunakan
metode polimerisasi antarmuka secara langsung
tanpa melalui pembuatan prepolimer. Hal ini
seperti yang telah dilakukan oleh Hong dan Park,’
Bouchemal et al.'° dan Feng Su et al.,"" tetapi
penelitian tersebut bukan untuk aplikasi pelapis
self healing coating. Namun, metode polimerisasi
antarmuka secara langsung tanpa melalui prepo-
limer tersebut tidak dapat diaplikasikan untuk
menyalut agen healing monomer diisosianat.
Hal ini disebabkan monomer diisosianat tersebut
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dapat bereaksi dengan poliol yang akan digunakan
sebagai monomer dalam pembentukan dinding
kapsul (shell).

Pada penelitian ini selain dilakukan proses
pembuatan mikrokapsul poliuretan dengan
menggunakan metode polimerisasi antarmuka
secara langsung untuk menyalut stannous
octoate (katalis tin), juga menggunakan metode
polimerisasi antarmuka melalui prepolimer untuk
menyalut monomer diisosianat tanpa melakukan
evaporasi pelarut prepolimer dan langsung di-
lanjutkan dengan proses mikroenkapsulasi, tidak
seperti yang dilakukan oleh metode prepolimer
sebelumnya.’ Selain itu, pada penelitian ini poliol
yang digunakan merupakan poliol dari komponen
minyak nabati yang sifatnya dapat terbaharui
dalam hal ini gliserol. Hal ini mengingat bahwa
selama ini poliol yang digunakan dalam pembuat-
an poliuretan pada umumnya merupakan turunan
dari petrokimia yang sifatnya tidak terbaharui dan
semakin berkurang persediaannya.

METODE PENELITIAN

Bahan-bahan yang digunakan untuk keperluan
proses mikroenkapsulasi terdiri atas toluene di-
isosianate (TDI) (Aldrich, USA), gliserol (Merck,
Jerman), isoporon diisosianat (Aldrich, USA),
aseton p.a (Merck, Jerman), arabik gum (Merck,
Jerman), stannous octoate, dan akuades.

Pembuatan Mikrokapsul Poliuretan
Dengan Metode Polimerisasi Antarmuka
Melalui Polimerisasi Langsung

Metode ini mengacu pada penelitian yang
dilakukan oleh Bouchemal et al.' Pada metode
ini diawali dengan pembentukan larutan A dan
larutan B. Larutan A terdiri atas TDI (0,871 g),
stannous octoate (2 g), aseton (200 ml), dan span
85 sebanyak 0,43 g. Adapun larutan B terdiri atas
air (400 ml), gliserol (4,6 g), dan tween 20 (0,7
g). Setelah masing-masing larutan tercampur
sempurna, kemudian larutan A dan B direaksikan
dalam labu leher tiga dan diaduk menggunakan
magnetik stirrer selama tiga jam pada suhu kamar.
Setelah reaksi selesai akan terbentuk padatan
putih yang mengendap yang bersifat tidak larut air
dan aseton. Aseton dievaporasi selama 45 menit,
kemudian produk mikrokapsul yang terbentuk



disaring dan didiamkan selama 48 jam sebelum
dilakukan karakterisasi.

Pembuatan Mikrokapsul Poliuretan
Dengan Metode Polimerisasi Antarmuka
Melalui Prepolimer Poliuretan

Metode pembuatan prepolimer yang akan
digunakan, yaitu mengacu pada penelitian
yang dilakukan oleh Cho ef al. "dan Yang et
al.® tetapi tanpa melakukan evaporasi pelarut
prepolimer dan langsung dilanjutkan dengan
proses mikroenkapsulasi. Pada metode ini 28,213
g TDI dilarutkan dalam 188,18 g aseton dalam
labu leher tiga. Kemudian, diaduk dan dipanaskan
dalam oil bath. Pada saat suhu mencapai 40°C,
kemudian ditambahkan poliol (gliserol) sebanyak
4,97 g sedikit demi sedikit dan dialiri gas nitrogen.
Pemanasan dilanjutkan pada suhu 60°C selama
8 jam.

Tahapan selanjutnya adalah pembuatan
mikrokapsul yang diawali dengan pembuatan
larutan arabik gum (4,5 g) dalam 30 ml akuades
yang dicampurkan dalam beaker glass dan
diaduk selama tiga jam pada suhu kamar. Untuk
mempersiapkan larutan organik, prepolimer
sebanyak 2,9 g dilarutkan dengan 9,5 g isoporon
diisosianat (zat terenkapsulasi) dan diaduk
sampai sempurna. Kemudian, campuran tersebut
dituangkan ke dalam larutan arabik gum secara
perlahan dan dipanaskan. Pada saat suhu menca-
pai 68°C, kemudian tambahkan 31 g gliserol dan
diaduk selama tiga jam pada suhu 70°C. Setelah
reaksi selesai produk mikrokapsul yang terbentuk
kemudian disaring dan didiamkan selama 48 jam
sebelum dilakukan karakterisasi.

Karakterisasi terhadap produk mikrokapsul
poliuretan yang dihasilkan dilakukan dengan
menggunakan analisis FTIR/Fourier Trans-
form Infrared (IRPrestige-21 SHIMADZU),
analisis SEM/Scanning Electron Microscopy
(JSM-5600LV SEM instrument, JOEL-Ltd)
dan analisis ukuran partikel (LS Particle Size
Analyzer, COULTER).

HASIL DAN PEMBAHASAN

Pada penelitian ini telah dilakukan studi awal
pembuatan mikrokapsul poliuretan sebagai bahan
self healing coating dengan menggunakan gliserol
sebagai poliol. Metode pembuatan mikrokapsul
yang digunakan merupakan polimerisasi antar-
muka. Proses pembuatan mikrokapsul poliuretan
melalui metode polimerisasi antarmuka dalam
penelitian ini dilakukan dengan menggunakan
dua cara. Cara pertama, yaitu melalui polimerisasi
langsung untuk menyalut stannous octoate (Gam-
bar 1) dan cara kedua, yaitu melalui pembentukan
prepolimer untuk menyalut isophorone diisosianat
(Gambar 2).

Pada pembuatan mikrokapsul melalui
polimerisasi langsung, secara umum larutan
dibagi menjadi dua, yaitu larutan organik yang
berisi isosianat dan senyawa aktif (yang akan
dienkapsulasi), dan larutan air yang berisi poliol.
Proses polimerisasi antarmuka dilakukan dengan
cara mencampur larutan organik dan air yang
masing-masing larutan telah berisi monomer
poliuretan. Reaksi polimerisasi dengan cepat,
kemudian akan terjadi pada antarmuka dan
membentuk dinding mikrokapsul poliuretan.
Adapun pada pembuatan mikrokapsul melalui
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Gambar 1. Reaksi pembuatan mikrokapsul poliuretan melalui polimerisasi langsung
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Gambar 2. Reaksi pembuatan mikrokapsul poliuretan melalui pembentukan prepolimer
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Gambar 3. Spektrum FTIR produk mikrokapsul poliuretan dari gliserol melalui polimerisasi langsung

prepolimer, diawali dengan pembentukan
poliuretan prepolimer dengan terminasi gugus
isosianat pada kedua ujung rantainya. Setelah
prepolimer terbentuk, dilanjutkan dengan proses
mikroenkapsulasi di mana polimerisasi terbentuk
setelah ditambah dengan chain extender (poliol)
yang akan bereaksi dengan gugus isosianat pada
kedua ujung rantai prepolimer membentuk
dinding mikrokapsul poliuretan.

Spektrum FTIR Mikrokapsul Poliuretan

Karakterisasi terhadap produk mikrokapsul poli-
uretan melalui polimerisasi langsung dari gliserol
dan toluene diisosianat (TDI) dilakukan dengan
menggunakan analisis FTIR (Fourier Transform
Infrared) untuk mengetahui gugus fungsinya
seperti yang ditunjukkan pada Gambar 3.
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Dari hasil analisis FTIR tersebut diketahui
adanya serapan di daerah 1.703-1.641 cm’!
yang menunjukkan adanya stretching dari C=0O
uretan. Vibrasi dari N-H ditunjukkan oleh adanya
serapan di daerah 3.288-3.273 cm. Spektrum
FTIR juga mengindikasikan adanya reaksi antara
isosianat dengan poliol membentuk poliuretan
yang ditunjukkan oleh adanya serapan di daerah
2.274 cm! dari N=C=0 isosianat.

Pada metode mikroenkapsulasi melalui
prepolimer, diawali dengan pembuatan pre-
polimer poliuretan. Hasil spektrum FTIR dari
prepolimer poliuretan dapat dilihat pada Gambar
4 yang menunjukkan adanya serapan dari gugus
isosianat (N=C=0) di daerah 2.187 cm. Hal
ini menunjukkan bahwa prepolimer poliuretan
yang dihasilkan memiliki gugus terminal (ujung)



isosianat seperti yang diharapkan. Data lain yang
menunjukkan bahwa telah terbentuk prepolimer
poliuretan, yaitu adanya serapan di daerah 3.280
cm! dari vibrasi N-H dan serapan di daerah 1.708
cm! yang menunjukkan adanya ikatan C=0 dari
uretan. Spektrum FTIR dari hasil mikroenkap-
sulasi dengan metode prepolimer poliuretan
menunjukkan adanya serapan dari gugus isosianat
di daerah 2.262 cm™ dan gugus N-H di daerah
3.151-3.122 cm™ (Gambar 5). Adanya serapan
dari gugus isosianat tersebut berasal dari sisa agen

healing isosianat yang belum tersalut semuanya
oleh mikrokapsul dari poliuretan.

Distribusi Ukuran Partikel

Suatu kapsul dikatakan sebagai mikrokapsul
apabila memiliki ukuran partikel, yaitu pada
rentang 50 nm hingga 2 mm dan hal ini tergantung
pada beberapa faktor.!° Pada umumnya faktor
yang berpengaruh terhadap ukuran partikel,
yaitu konsentrasi monomer, jumlah surfaktan,
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Gambar 4. Spektrum FTIR prepolimer poliuretan dari gliserol
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Gambar 5. Spektrum FTIR hasil mikrokapsul poliuretan dari gliserol melalui pembentukan prepolimer
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Tabel 1. Distribusi Ukuran Partikel Mikrokapsul Poliuretan

Diameter (upm)

Gambar 6. Distribusi ukuran partikel mikrokapsul
poliuretan melalui polimerisasi langsung

dan kecepatan pengadukan. Produk mikrokapsul
poliuretan, baik dari proses polimerisasi langsung
maupun prepolimer poliuretan dalam penelitian
ini masing-masing menunjukkan ukuran partikel
rata-ratanya secara berurutan, yaitu 20,51+12,7
um dan 139,2+72,3 pm, dengan distribusi ukuran
partikelnya ditunjukkan pada Tabel 1, Gambar 6,
dan gambar 7.

Berdasarkan hasil analisis ukuran partikel
menggunakan Particle Size Analyser (PSA)
menunjukkan bahwa mikrokapsul poliuretan
yang dihasilkan melalui polimerisasi langsung
menunjukkan ukuran partikel yang lebih kecil
daripada yang dihasilkan melalui pembentukan
prepolimer poliuretan. Hal ini dikarenakan poli-
uretan yang terbentuk melalui polimerisasi lang-
sung memiliki rantai polimer yang lebih pendek
karena tanpa melalui pembentukan prepolimer.
Semakin pendek rantai polimer menyebabkan
berat molekul semakin kecil sehingga ukuran
partikel yang dihasilkan semakin kecil juga, hal
ini sesuai dengan penelitian yang dilakukan oleh
Bouchmel et al."
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Sampel
% <10 %< 25 % < 50 % <75 % <90
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Gambar 7. Distribusi ukuran partikel mikrokapsul
poliuretan melalui pembentukan prepolimer
poliuretan

Morfologi Mikrokapsul Poliuretan

Struktur morfologi dari mikrokapsul poliuretan
yang dihasilkan baik melalui polimerisasi
langsung maupun prepolimer poliuretan dapat
dilihat pada Gambar 8 dan gambar 9.

Dari hasil analisis SEM tersebut menunjuk-
kan bahwa struktur morfologi dari mikrokapsul
yang dihasilkan melalui pembentukan prepolimer
memiliki struktur bulat/bola (microsphere), sedan-
gkan untuk produk mikrokapsul poliuretan yang
diperoleh melalui polimerisasi langsung memiliki
struktur morfologi yang hampir mendekati bentuk
bulat (tidak sepenuhnya berbentuk bulat). Pada
proses mikroenkapsulasi dengan menggunakan
metode polimerisasi antarmuka diawali dengan
proses pembentukan emulsi. Tahap pembentukan
emulsi tersebut sangat menentukan untuk
terbentuknya suatu kapsul berbentuk bulat. Ti-
dak terbentuknya struktur morfologi yang
sempurna pada produk mikrokapsul poliuretan
yang diperoleh dari proses polimerisasi langsung
dikarenakan pada saat proses emulsifikasi,
emulsinya tidak stabil sehingga bentuknya tidak
sepenuhnya bulat. Dari analisis SEM juga
dapat dilihat bahwa butiran mikrokapsul yang
dihasilkan melalui polimerisasi langsung lebih
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Gambar 8. Hasil analisis SEM terhadap produk mikrokapsul poliuretan melalui

polimerisasi langsung (a) perbesaran 75x; (b) perbesaran skala 250x

Gambar 9. Hasil analisis SEM terhadap produk mikrokapsul poliuretan melalui
pembentukan prepolimer poliuretan perbesaran 40x; (b) perbesaran 200x

kecil daripada mikrokapsul melalui pembentukan
prepolimer.

KESIMPULAN

Mikrokapsul poliuretan sebagai bahan self
healing coating dapat terbentuk menggunakan
metode polimerisasi antarmuka, baik polimerisasi
langsung maupun melalui pembentukan pre-
polimer. Pada penelitian ini, butiran partikel
yang dihasilkan berbentuk menyerupai bulatan
dengan ukuran partikel yang lebih kecil pada
polimerisasi langsung dibandingkan melalui
pembentukan prepolimer, yaitu 20,51+12,7 um
dan 139,2+72,3 um. Penelitian lebih lanjut dengan
variasi faktor yang berpengaruh diperlukan untuk
menghasilkan produk mikrokapsul poliuretan
yang lebih optimum.
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