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ABSTRAK 
KARAKTERISASI POLIMERISASI POLIIMIDA GUGUS UJUNG TETRA· 
mDROFTALIK DENGAN SPEKTROSKOPI INFRAMERAH. Telah diteliti polimerisasi 
dari duajenis poliimida gugus ujung tetrahidroftalik. Poliimida dapat digunakan sebagai matriks 
pofuner eli dalam komposit densan serat karbonlkevlar. Tetrahidroftalimida dan bistetrahidroftalimida 
disintesis dengan metode PMR· 15 dan diperoleh rendemen sebesar masing.masing 78 % dan 
80%. Kisaran suhu po6merisasi dan suhu optimJm polimerisasi dari setiap polimer ditentukan dengan 
pengukuran DTA dan analisis spelctroskopi FT·IR. Pengukuran FT·IR berdasarkan kenaikan 
intensitas absorbsi gugus fungsional VC-N-C (± 1186 em-I) dan penurunan serapan pada 
o , C-H (± 677 em·'), 0O-C-N (± 719 em·') dan 0 c-c (± 820 em·') didapatkan suhu polimerisasi 
optimal pada 20 I 'C untuk tetrahidroftalimida dari kisaran suhu polimerisasi 186· 206 'C dan 
407 'C untuk bistertehidrophtalimida dari kisaran suhu polimerisasi 397 . 417 'C. Dengan 
memvariasi lamanya waktu pemanasan I, 3, 5 dan 7 jam pada suhu optimal untuk masing~masing 

senyaw. poliimida, berdasarkan pengukuran FT·IR diperoleh hasil untuk politetrahidroftalimida 
efektif selama 5 jam dan polibistetrahidroftalimida efektif selama 3 jam. 

ABSTRACT 
CHARACTERIZATION IN TETRAHYDROPTHALIC END·GROUP POLIIMIDE 
POLlMERlZATlON BY INFRARED SPECTROSCOPY. The Two kinds oftetrahydropthalie 
end group polyimide polymerization were investigated. The polyimides can be used as polymer 
matrices in composite with carbon fibre/kevlar fibre . The tetrahydropthalimide and 
bistetrahydropthalimide were synthesized by PMR·15 method with 78 % and 80 % yield, 
respectively. The polymerization temperature range and the optimum polymerization tem
perature for each polymer were detennined by DTA measurements and FT·IR. spectroscopy 
analysis. The increase of the absorption intensities at 1186 em-I (VC-N-e> and the decrease of 
the absorption intensities at 677 em·' (5 oC-lI)' 719 em·' (0O-C-N) and 820 em·' (0 c.d were 
obselVed and gave the optimum polymerization temperature 20 I 'C for tetrahydropthalimide and 
407'C for bistetrahydropthalimide with polymerization temperature range 186 - 206 'C and 
397 - 417 °C respectively. The polymerizations were held in various times I , 3, 5 and 7 h to 
determine the optimum polymerization time for eaeh polymer. The optimum polymerization times 
were found to be 5 h for polytetrahydripthalimide and 3 h for polybistetrahydropthalimide. 
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komposit 

9 



Prosiding Simposium Nasional Polimer II 

I. PENDAHULUAN 
Dalam perkembangan penelitian dan 

pengembangan ilmu bahan, komposit diya
kinkan dapat digunakan sebagai bahan 
alternatif pengganti logam bahkan dalam 
beberapa hal lebih unggul daripada logam, 
yaitu ringan, anti korosi dan mudah dibelltuk 
dengan variasi warna yang menarik [I]. 

Bahan komposit terdiri dari dua bagian 
utama yaitu penguat berupa seral karbon atau 
kevlar, dan matrik dapat berbentuk logam, 
keramik dan polimer. Komposit dengan 
matriks organik poliimida mulai dikembangkan. 
Hal ini dikarenakan komposit poliimida 
mempunyai beberapa keunggulan seperti daya 
tahan yang tinggi terhadap api, bahan kimia dan 
mernpunyai stabilitas tenna! yang tinggi . [2,3] 

Dalam proses pembuatan komposit 
poliimida, serat sebagai penguat direndam 
dalam bahan matriks poliimida gugus ujung 
tetrahidroftalik (senyawa tetrahidroftalimida dan 
bistetrahidroftalimida) selanjutnya dipanaskan 
secara bersama-sama dengan waktu dan suhu 
tertento, mengingat pembentukan ikatan silang 
yang te~adi antara serat dan matriks poliimida 
mencapai optimal pada suhu dan waktu 
pemanasan tcrtentu. Oleh sebab itu agar proses 
pembuatannya mencapai optimal pedu diketahui 
parameter yang mempengaruhi reaksi 
polimerisasi yang te~adi, yaitu suhu palimerisasi 
dan waktu pemanasan yang optimal, sehingga 
kompasit paliimida yang dihasilkan merupakan 
bahan yang terbaik [4,5] 

Untuk mengetahui suhu polimerisasi dan 
lamanya waktu pemanasan yang optimal, dapat 
dilakukan karakterisasi dengan spektroskopi 
inframerah (FT- IR) dan DTA. Dari hasil 
pengukuran DTA akan diperoleh kisaran suhu 
polimerisasi. Untuk menentukan suhu 
polimerisasi optimal dilakukan pengukuran FT
[R dengan mengamati kenaikan dan penurunan 
intensitas absorbsi gugus fungsional yang khas 
dari poliimida; gugus ujung tetrahidroftalik 
yaitu 0 -c-H. 6 O-C-N' 6 c-c dan v C-N-C' 

Kemudian pad a suhu polimerisasi optimal 
dilakukan variasi lamanya waktu pemanasan 
dengan mengamati kenaikan dan penurunan 

10 

ISSN 1410-8720 

intensitas absorbsi gugus fungsional seperti 
tersebut di.las, sehingga akan diperoleh kondi~ 
optimal d~am proses pembentukan komposit 
potiimida gugus ujung tetrahidroftalik tersebut 
[6,7] 

Adanya harapan yang besar terhadap 
komposit sebagai bahan alternatif maka perlu 
diketahui suhu dan lamanya waktu 
pemanasan yang optimal sehingga pemakaian 
kornposit poliimida tersebut menjadi efektif, 
efisien dan komparatif. 

2.METODE 

2. J Bahan 
Pada penelitian ini 2 (dua) jenis 

senyawa poliimida gugus ujung 
tetrahidroflalik (tetrahidroftalimida dan 
bistetrahidroftalimida) disintesis terlebih 
dahulu dengan metode PMR-15 (Gambar I). 
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Gambar l. Skcmasi.lltesisResin PMR·15 

Hasil sintesis yang diperoleh seianjutnya 
dilakukan pengukuran DTA untuk mengetahui 
kisaran suhu polimerisasi. Untuk mengetahui 
suhu polimerisasi optimal, hasil sintesis 
dimasukkan ke dalam tabung gelas dan 
ditambahkan gas nitrogen, selanjutnya 
dipanaskan dengan perbedaan ± SoC. Hasil 
pemanasan lang.ung dapat dianalisis dengan FT
IR sehingga akan diperoleh suhu optimal. 
Dengan mernvariasikan lamanya waktu 
pemanasan pada suhu optimal seperti tersebut 
di atas, kemudian dilakukan pengamatan 
dengan FT -IR maka akan diperoleh waktu 
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pemanasan optimal. 

2.2 Alat 
Seperangkat DTA merk Setaram Tag24, 

Perancis, Spektrometer InfraMerah merk 
Shimadzu 810118101 N, Jepang dan Furnace 
merk Centurion, Amerika Serikat. 

2.3 Metode. 
Untuk mengetahui suhu polimerisasi 

optimal dilakukan pengukuran DTA dan FT
IRSedangkan untuk memperoleh lamanya 
waktu pemanasan yang optimal dilakukan 
pengukuran FT -IR dengan variasi waktu 
Gam) dengan menggunakan Furnace. 

Pengukuran DTA. Bubuk poliimida 
(tetrahidroftalimida dan bistetrahidroftali
mida) hasil sintesis dimasukkan ~e dalam 
tungku, yang sebelumnya diketahui beratnya. 
Selanjutnya kondisi alat diatur melalui 
komputer, setelah siap dilanjutkan sesuai 
dengan intruksi yang ada pada monitor 
komputer. Hasil yang diperoleh berupa kurva 
saluran heat flaw terhadap suhu. Kisaran suhu 
polimerisasi langsung dapat diketahui dari 
kurva yang diperoleh. 

Pengukuran FT-IR Poliimida(tetra
hidrophtalimida dan bistetrahidroptalimida) 
hasil sintesis berbentuk bubuk ditimbang 
sebanyak 0,001 g se1anjutnya ditarnbahkan ke 
dalamnya 0,0 I g kalium bromida, kemudian 
ditempatkan ke dalam wadah cuplikan . 
Hasilnya akan terekam dalam kertas berkala 
berupa aluran kurva panjang gelombang 
terhadap intensitas, Kondisi alat meliputi 
Suhu a1at ~ ± 20 ' C dan waktu rekam ~ I 
menit. 

3, RASIL DAN DISKUSI 

3. J Tetrahidroftalimida 
Dari hasil pengukuran DTA senyawa 

tetrahidroftalimida diperoleh termogram 
seperti Gambar 2 dan didapatkan beberapa 
parameter pengukuran DTA seperti Tabel I 
dibawah ini : 

Untuk mengetahui suhu potimerisasi yang 
optimal dari harga kisaran suhu polimerisasi, 
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Garnbar2. TennogramPolitetrahidroftali
mida 

Tabel 1. Hasil pengukuran DTA senyawa 
tetrahidroftaJimida 

Parameter Pengukuran PoLilelrahidro( 
C'C) talimida 

Titik Leleh t20,5 

Kisaran suhu polimeri-sasi 186 -206 

dilakukan pengukuran FT-IR. Pengukuran 
FT -IR senyawa potitetra-hidroftalimida dengan 
melakukan pemanasan pada kisaran suhu 
polimerisasi dengan perbedaan pemanasan 
sehesar 5 "C (tihat Gambar 3). 

Se1anjutnya dari spektrum FT -IR dila
kukan pengukuran intensitas untuk gugus 
fungsional 0 -<:-w 0O-C-N' S c-c dan 
V C-N--<: dan diperoleh hasil seperti pada 
Tahe12. 

Selanjutnya suhu polimerisasi optimal 

Tabel 2 , Panjang gelombang khas FT-IR 
tetrahldroftalimida pada suhu 186-206 OC 

""'" 
.. 1cnIi1M (AbIorbINi) 

Funpimal llll'e 191 "C 196 'C >l1'C 2116 'C 

'-' 
(67S-61S all') 

1."782 l,m9 l,sm 1,2459 1,4163 

,~ 

(71 5-1I7an") 
I,JII2 . .., 1,2119 I .ll>! 1,4007 

,~ 

(II S.12O D!I") 
I,SS« 1,5194 I.- 1,- 1,4425 

,~ 

(l178-II90gn") 
1,9179 1,79'74 1,5142 1,9S11 I,IO'JI 
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Gambar 3. Spcktra IT -IR politctrallidrof
talimida bcrbagai suhu pemanasan : I. 186 
'C, II . 191 ' C, lil. 1% ' C, IV. 201 'C, V. 
206 'C 

didapatkan dari pengamatan intensitas (absor
bansi) dari gugus fungsional V C- N-C yang 
semakin naik dan gugus fungsional B -C-II' 

B O----C--N dan B c=c yang semakin turun. Dan 
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Tabcl 3. Panjang gclombang khas FT-lR ' 
tctrahidroftalimida pada suhu 20 I OC dcngan 
variasi lama waktu pcmanasan 

Ougua Intetu;!. ... (Absorbansi) 
Funglion. 1 

I jam J jam .5 jam 7jlm 

/)C .. H 
(67'-68.5 em" ) 

1 ,g74 I 1,.5926 1,4 12.5 1,60 12 

/) 0 C-N 
(7 I '-717cm" ) 

1 • .54)] l ,n.5 1 1,3060 1,4923 

a C" C 
(81.5-1120em" ) 

1,6.563 1,7 ,588 1,422 1 1,'210 

I)C" C 
(1I I '-1I20 cm" ) 

1,6.563 1,73118 1,422 1 1.' 210 

y C--N-C 1,407.5 1,2337 1,482 1 1,4444 (11 711· 11 90 em" ) 

Tabel 2 menunjukkan bahwa suhu polimerisasi 
optimal teJjadi pada suhu 201 'c. 

Agar pembuatan komposit mencapai 
maksimum maka suhu optimal dan waktu 
pemanasan perlu diketahui. Untuk menge-tahui 
waktu pemanasan yang maksimum dilakukan 
variasi lamanya waktu pemanasan sebanyak 
I, 3, 5 dan 7 jam pada suhu 20 1 ' C. 
Selanjutnya dilakukan pengukuran Fr-IR dan 
diperoleh I:asil seperti pada Tabel 3 dan Gambar 
4, Penentuan waktu pemanasan dilakukan 
dengan cara yang sarna seperti di atas yaitu 
dengan mengamati gugus fungsional 6 -C-II ' 

Bo-<:--w B co<: dan VC-N-<:' Hasil yang diperoleh 
menunjukkan bahwa waktu pemanasan efektif 
terjadi pada lama waktu pemanasan 5 jam . 

3.2 Bislelrahidro!lalimida 
Dan hasil pengukuran DTA senyawa 

bistetrahidroftalimida diperoleh termogram 
seperti pada Gambar 5 dan didapalkan 
beberapa parameter pengukuran DTA seperti 
Tabel4. 

Untuk mengetahui suhu polimerisasi yang 
optimal dan harga kisaran suhu polime-risasi, 

Tabel 4, Hasil pengukuran DTA senyawa 
bistetrahidroftaIimida 

Parnmeter Polibistetrahidrofta· 
l'cnguJrurnn('C) limida 

Titik Lcleh 227 

Kisaran suhu polime-
risasi 

397-417 
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Gambar 4. Spcktra FT-IR politctrahidro
ftaJimidaberbagai lama waktu pemanasan : 
A 1 Jam, B. lJam, C. 5 Jam, D. 7 Jam 

dilakukan pengukuran FT-lR. Pengukuran 
FT-lR senyawa polibisteua-hidroftalimida 
dengan melakukan pemanasan pada harga 
kisaran suhu polimerisasi dengan perbedaan 
pemanasan sebesar S oC, artinya dilakukan 
pemanasan pada suhu 397. 402. 407. 412 dan 
417"C. Spektra FT -lR yang diperoleh seperti 
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terlihat pada Gambar 6. Selanjutnya dari setiap 
suhu tersebut diatas dilakukan pengarnatan 
absorbansi gugus fungsional Ii oC-", Ii~N.1i 
c-c dan v C-N--C dan diperoleh hasil seperti 
pada Tabel 5. Suhu polimerisasi optimal terjadi 
pada suhu 407 ·C yang didasarkan dari 
pengamatan intensitas dan gugus fungsional 
v C-N-C yang semakin naik dan gugus 
fungsional Ii oC-H' Ii ~N dan Ii""" yang 
semakin turun. 

Agar pembuatan komposit mencapai 
maksimum, maka suhu optimal dan waktu 
pemanasan perlu diketahui. Untuk menge-tahui 
waktu pemanasan yang maksimum dilakukan 
variasi lamanya waktu perna-nasan sebanyak 
I. 3. 5 dan 7 jam pada suhu 407 .c. Selan
jutnya dilakukan pengukuran FT-IR dan 
diperoleh hasiI seperti pada Garnbar 7 dan Tabel 
6. Penentuan waktu pemanasan dilakukan 

Tabel 5. Panjang gelombang khas FT-IR 
bistetrahidroftalimida pada suhu 397 - 417 "C 

""" Intc:nliw (Abtofb ... i) 
Fllllcsionil lope 4{l2 'c 407'C .. 12'C "11 'C 

' "C-H 

<:~I~8S 
1,0026 0.933 1 0.7105 0.1155 0,1501 

.I>-C-N 1.1366 1._ 0 ..... ) 0.1933 o.am 
(11S.711 
em:l } 

6 C- C 1.3 .. 75 1.1002 1.0016 1._ 1,0412 
( I\~.-~ .... 
vC-N-C 
(1178-1190 

1.1934 1.2815 1.6979 1.2674 1.209 

em -I} 
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Gambar 6. Speklrn IT -lR polibistetrahidro
nalimida bcrbagai suhu pcmanasan : 1. 397 oC, 
II. 402 'C. Ill . 407 ' C, 1Y.412 ' C, Y.417 ' C 

dengan cara yang sarna seperti diatas yaitu 
rnengamati b'llgus fungsional 5 .oC-H' 50--c-N' 5 
cooc dan v C-N-<: dan diperoleh hasil pada harga 
efektif selama 3 jam. 
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Gambar 7. Spektra IT -lR polibistetrnhidro
ftalimida berbagai waktu lama pemanasan : 
A. I jam, B. 3 Jam. C. 5 Jam, D. 7 jam 

4. KESIMPULAN 
Dari hasil pengukuran DTA dan FT·IR 

diperoleh bahwa suhu polimerisasi optimal 
tetrahidroftalimida te~adi pada suhu 201 'C 
dengan lama waktu pemanasan selama 5 jam 
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Tabel 6. Panjang gelombang khas FT -IR 
tetrahidrof\alimida pada suhu 407 "C dcngan 

"""'" Intcruilu ( A.t.orb.nai) 
Funpional 

';om Jj .... ' ;om 1j .... 

,-<:-H 1,l lJJ 1,1010 1,120. 1,1053 61S-68S em·' 

I ~()' .C-N 
U ·1I1em·' l 

1,1)56 1,1615 1.17.8 1,3065 

• C o(; 
I ;'i s.120em·' I ,J I9. l ,lS 11 . ..... I,SSl l 

I ;IC--N.-e 
1118-1190 em·' 1,1911 1,5345 1,1651 1.1 581 

sedangkan untuk bistetnlhidroftalimida teojadinya 
polimerisasi optimal pada suhu 407 "C selama 
3 jam. 
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