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ABSTRAK

Membran nanofibers selulosa asetat (CA) dapat dimanfaatkan
dalam pengolahan limbah salah satunya dengan fotodegradasi
menggunakan fotokatalis TiO,. Penelitian ini bertujuan untuk
mengetahui kondisi optimum, karakteristik dan aplikasi
membran nanofibers CA dalam mendegradasi zat warna.
Nanofibers selulosa asetat berhasil disintesis menggunakan
electrospinning dengan kondisi optimum CA konsentrasi 14%,
tegangan 10,5 kV, jarak 10 cm dan laju alir 0,02 mL/jam.
membran dikarakterisasi dengan SEM-EDX, FTIR, sudut
kontak dan uji degradasi zat warna. Dari data SEM-EDX
menunjukkan bahwa penambahan TiO; pada nanofibers CA
dapat menurunkan diameter nanofibers dari ukuran diameter
rata-rata 662,4 nm menjadi 297,03 nm. Dari hasil FTIR muncul
gugus fungsi baru pada rentang bilangan gelombang 556,17
cm-! yang mengindikasi adanya ikatan Ti-O-Ti pada CA-TiO..
Penambahan TiOz 1% mampu menurunkan sifat hidrofobilitas
pada membran. Berdasarkan hasil penelitian, penambahan
Ti0, pada CA mampu meningkatkan kemampuan
mendegradasi zat warna methyl red dari 0,0058% menjadi
0,0358%.

Kata kunci : Membran Nanofibers, TiO,, Selulosa Asetat,

Electrospinning,

vii



KATA PENGANTAR

Segala puji dan syukur kehadirat Allah SWT karena atas
berkat Rahmat dan karunia-Nya, penulis dapat menyelesaikan
Laporan Skripsi yang berjudul “Fabrikasi Membran
Nanofibers Selulosa Asetat Termodifikasi TiO, Dengan
Metode Electrospinning Untuk Degradasi Zat Warna” yang
merupakan salah satu syarat kelulusan bagi mahasiswa Fisika.
Keberhasilan penulisan Laporan Skripsi ini tidak lepas dari
dorongan dan bimbingan dari berbagai pihak. Untuk itu dalam
kesempatan ini penulis mengucapkan terima kasih yang
sebesar-besarnya kepada :

1. Prof. Dr. Imam Taufig, M.Ag, selaku rektor Universitas
Islam Negeri Walisongo.

2. Dr. H. Ismail, M.Ag., selaku Dekan Fakultas Sains dan
Teknologi Universitas Islam Negeri Walisongo
Semarang.

3. Agus Sudarmanto M.Si selaku Ketua program studi
Fisika Universitas Islam Negeri Walisongo Semarang
dan Muhammad Izaatul, M.Pd Faqih selaku Sekretaris
program studi Fisika Universitas Islam Negeri
Walisongo Semarang.

4. Dr. Hamdan Hadi Kusuma, M.Sc dan Dr. Ervin Tri
Suryandari, M.Si selaku dosen pembimbing yang

senantiasa membimbing dan memberikan masukan

viii



10.

11.

kepada kami selama proses penyusunan tugas akhir
ini.

Sheilla Rully Anggita, S.Pd., M.Si selaku dosen di mata
kuliah material yang selalu memberikan dukungan dan
motivasinya kepada mahasiswa Fisika Material.
Widiyasturi, S.Pd., selaku PLP Laboratorium Fisika dan
Anita Kurnia Z. S.Si., selaku PLP Laboratorium Kimia
yang telah mengizinkan untuk melakukan riset di
Laboratorium Fisika dan Kimia UIN Walisongo
Semarang.

Segenap dosen, pegawai, dan civitas akademika di
lingkungan Fakultas Sains Dan Teknologi UIN
Walisongo Semarang.

Bapak Sarmidin dan ibu Suryani yang telah mendidik
dan membesarkan penulis dengan penuh kasih sayang,
ketulusan, keikhlasan dan serta senantiasa
memberikan semangat dan doa sehingga penulis dapat
menyesaikan skripsi ini.

Adikku tercinta dan saya sayangi, Aulia Dwi Cahyati.
Rekan saya, Intan Dyah Fulanjari yang telah
memberikan semangat dan saran dalam penyelesaian
skripsi ini.

Eksa Ramadana Saputra yang telah memberikan

semangat dan support kepada penulis.

ix



12. Teman-teman villa ngaliyan G3 yang telah menemani
saya selama 4 tahun ini. Terutama rekan sealumni dan
seperjuangan ayu, shinta dan ridha.

13. Teman-teman EPSILON dan warga Fisika lainnya yang
telah memberikan dukungan do’a dan semangat
kepada penulis.

14. Dan semua pihak yang telah membantu dalam
penyelesaian Tugas Akhir ini.

Penulis menyadari akan adanya kekurangan dalam
penulisan laporan ini karena keterbatasan wawasan dan
pengetahuan. Untuk itu, penulis mengharapkan kritik dan
saran yang membangun dari semua pihak agar lebih baik di
masa yang akan datang. Semoga laporan penelitian Tugas
Akhir ini dapat berguna dan dimanfaatkan dengan baik sebagai
referensi bagi yang membutuhkan serta menjadi sarana
pengembangan kemampuan ilmiah bagi semua pihak yang
bergerak dalam bidang Fisika Material. Aamiin Ya Rabbal
Alamiin.

Semarang, 15 Juli 2022

Penulis



DAFTARISI

PERNYATAAN KEASLIAN ..cocoiissmsmsmsssssssssssssssssssssssssssssssssssssases iii
NOTA DINAS. ..o sssssssssssssssssssases \%
NOTA DINAS. .....ocimmmmsmsmsmmssmsmsmssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssassssssssssss vi
ABSTRAK ...t ssasasess vii
KATA PENGANTAR.....ccounmmmmmmmmmmsmsmssssssssssssssssssssssssssssssssssssasasssnss viii
DAFTAR ISL ... sssssssssssssssas xi
DAFTAR GAMBAR......coonirnsssssssmssssssss s sssssssssssssas xiv
DAFTAR TABEL ...covinsmmsmsmmsmsssssssssissssssssssssssssssssssssssssssssssassssssas xvi
DAFTAR SINGKATAN.....costntmmrmmmnsssssmsssssssssssssssssssssssssssssssssssas xvii
BAB I PENDAHULUAN .....cccoummmmsmsmmmmssssssssssssssssssssssssssssssssssssssasasas 1
A. Latar BelaRang.......ccocmneneenseeneenneseeseesecssesssesseesesssenes 1
B. Rumusan Masalah ... 5
C. Tujuan Penelitian ......onennneneeseseeseeseeseeseeesees 5
D.  Batasan Masalah ... 6
E. Manfaat Penelitian ......eneseenessensessesseessenes 6
BAB Il LANDASAN PUSTAKA ....oonnmrnssmmmsmsmsssssssssssssssssssssssssssases 7
A. Kajian Pustaka .....cccoeeeeernmernmeeneesseesseesssessessseesssesssessseens 7
1. Membran
2. Nanofibers
3. Nanofiltrasi
4. Selulosa Asetat 10
5. Titanium Dioksida (TiOz) 13
6. Methyl red 14
7. Aseton 16

Xi



8. N,N-Dimetilacetamida (DMAc) 16

9. Electrospinning 17
10.Karakterisasi 20
B.  Kajian Penelitian Yang Relevan.........eneenecenecnn. 25
C. Kerangka BerfiKir......cneneseeeeseesessseseenes 26
BAB IIl METODOLOGI PENELITIAN......cosnmmmsmmmssmsmsssssssssans 28
A.  Waktu dan Tempat Penelitian .......cceconenneneecrennnes 28
B. Alat dan Bahan ... 28
1. Alat 28
2. Bahan 29
C. Rancangan Penelitian ........nenneeneeneenseeneesseenees 29
Prosedur Penelitian........ecneenneenneesneessmeeseesseesseeens 30
1. Penyiapan Larutan Selulosa Asetat 30

2. Pembuatan Membran Nanofibers Selulosa Asetat
dengan Metode Electrospinning 30
3. Kondisi Optimum Electrospinning 31
4. Penyiapan Larutan CA-TiO; 32
E. KaraKteriSasi .....oueeneeereeserseesesseessesssesseseessesssessesssesees 33
1. Karakterisasi Morfologi Permukaan Menggunakan SEM
33
2. Karakterisasi Gugus Fungsi Menggunakan FTIR........... 33
3. Uji Sudut Kontak Membran 33
4. Degradasi Zat Warna Methyl red 34
F. Diagram Alir Penelitian ... 37
BAB IV PEMBAHASAN .....ocosmmmmmssmsmssssssssssssssssssssssssssssans 38
A. Preparasi Larutan CA.......cmensenernsesnensessensennees 38
B. Sintesis Membran Nanofibers CA........eoneeeneeen. 39

Xii



1. Konsentrasi Larutan CA 39
2. Tegangan 41
3. Jarak Spinneret dengan Kolektor 44
4. Laju Alir 46
C. Kondisi Optimum Membran Nanofibers CA............. 47
Preparasi Larutan CA-TiOz....cconrenrnerrensenessensssessenenns 48
E. Hasil Karakterisasi Membran......enennens 50
1. Karakterisasi SEM 50
2. Hasil Analisa Gugus Fungsi (FTIR) 53
F. Uji Sudut Kontak Membran ........cceeenmeenmeesseesseeens 55
G. Penentuan Panjang Gelombang Maksimum Methyl
PO oottt s st s sanes 57
H.  Hasil Analisis Kurva Kalibrasi......ccononeneconeennenenn. 58
BAB V PENUTUP.....coinmmmmmmsisisssssssssssssssssssssssssssssssssas 63
A. KeSIMPUIAN ..o ssessessseeseeens 63
B. SATAN e —————— 64
DAFTAR PUSTAKA ...t sssssssssssssas 65
LAMPIRAN....coiimmsmsssmmsmmsmsmssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssasssassssasas 84

xiii



Gambar 2.
Gambar 2.
Gambar 2.
Gambar 2.
Gambar 2.
Gambar 2.
Gambar 2.
Gambar 2.
Gambar 2.
Gambar 2.
Gambar 2.

O 00 N O U1 » W N B

=
[ =)

Gambar 2. 12
Gambar 3.1
Gambar 4. 1
Gambar 4. 2

Gambar 4. 3

Gambar 4. 4

DAFTAR GAMBAR

Proses pemisahan pada membran........o 7
Struktur SeluloSa ....oneereereereereeeeeeeseesesse s 11
Struktur selulosa asetat.......coeeneereesreeeseeennees 11
Struktur Kristal TiO2 ..voeeneeereeneeseeneceseesesseenesees 13
StruKtur MetRyl red ... nesssissessensesssssesnens 15
SErUREUT DMAC.... e reereseeeeereeseeseesseseessenssesse s 17
Alat electroSPINNING ... eoneenseenseeseessseeseesseesseeens 18
Skema pengaturan electrospinning................... 19
Skema dasar SEM........cenneneinseensesessssseenes 21
Alat pengujian FTIR. ... 22
Sudut kontak pada permukaan membran (a)

hidrofilik dan (b) hidrofobik.......ccnecnreenreenne. 23
Spektrofotometer UV-Vis......coencenecenneennennne. 25
Diagram alir penelitian.......coceeeneeneeneerseeennees 37
Larutan selulosa asetat......ccomenmeeneeereenneereensenes 38

Hasil optimasi kensentrasi larutan CA (a) 12%,
(b) 14%, (c) 16% dan (d) 18%....cccccereeereeemreeeens 40
Hasil optimasi tegangan electrospinning (a) 7
kV, (b) 7,5kV, (c) 8kV, (d) 8,5 kV (e) 9 kV, (f)
9,5KkV, (g) 10 kV, (h) 10,5 kV dan (i) 11 kV...43
Hasil optimasi jarak spinnert dengan kolektor

(@) 10 cm, (b) 11 cm (c) 12 cm dan (d) 13cm45

Xiv



Gambar 4.5

Gambar 4. 6
Gambar 4. 7
Gambar 4. 8

Gambar 4.9

Gambar 4. 10

Gambar 4. 12

Gambar 4. 13
Gambar 4. 14

Hasil optimasi laju alir electrospinning (a) 0,02

mL/jam, (b) 0,04 mL/jam dan (c) 0,06 mL/jam

Kondisi optimum membran nanofibers CA .....48
Larutan selulosa asetat-TiOz .....ccnereenreereesrennnes 49
Morfologi membran (a) CA 14% (b) CA-TiO:
1%, (c) CA-TiO23% dan (d) CA-Ti025%......... 50
Grafik distribusi serat membran nanofibers (a)

CA 14%, (b) CA-TiO2 1%, (c) CA-TiO; 3% dan

() CA-TIO2 5% covrsrsrsrsrsseesssssssssssssee 52
Spektrum FTIR CA 14%, CA TiO, 1%, CA TiO,
3% dan CA Ti02 5% .rrsrsrssssesessss 54

Gambar profil tetesan untuk sudut kontak pada
permukaan membran a) CA 14%, b) CA-TiO;

1%, c) CA-TiO2 3% dan d) CA-TiOz 5%............ 56
Panjang gelombang maksimum methyl red.... 58

Grafik kurva larutan standart methyl red........ 60

XV



Tabel 2.1

Tabel 3.1
Tabel 4. 1
Tabel 4. 2

Tabel 4. 3
Tabel 4. 4

Tabel 4.5
Tabel 4. 6

DAFTAR TABEL

Kelebihan dan kekurangan membran selulosa

] v TP 12
Komposisi massa selulosa asetat dan TiO ........... 32
Hasil pengujian EDX......ocvoenenneenseneenseseensceseeseeseens 53
Bilangan gelombang dan jenis ikatan CA-CA-TiO;

................................................................................................. 54
Hasil pengukuran sudut kontaK.......cocneereenneeneen. 56

Data hasil pengukuran kurva kalibrasi standart
LT 13 = T 59
Hasil pengukuran sample setelah degradasi........ 61

Persentase absorpsi sampel setelah degradasi...61

XVvi



CA

TiO:

DMAc

LS

FTIR

SEM

DAFTAR SINGKATAN

: Cellulose Acetate

: Titanium Dioksida

: N, N-Dimetilacetamida

: Larutan Standart

: Furier Transform Infrared

: Scanning Electron Microscopy

Xvii



BAB I
PENDAHULUAN

Latar Belakang

Kemajuan teknologi yang pesat di Indonesia
mempengaruhi perkembangan industri khususnya
industri tekstil. Sebagian besar limbah industri tekstil
berasal dari proses pewarnaan kain yang menggunakan
pewarna tekstil dan berdampak signifikan terhadap
lingkungan perairan. Pewarna banyak digunakan dalam
industri pencelupan, karena terikat kuat pada kain yang
menjadikan kain tidak mudah pudar (Setiyawati 2020).

Salah satu penyebab tingginya pencemaran adalah
banyak limbah cair pewarna yang digunakan dalam
industri pencelupan dan pencapan. Limbah industri
tekstil mengandung zat warna dengan konsentrasi
sekitar (20-30) mg/L sehingga sulit terurai secara alami,
merusak ekosistem perairan dan beracun. Salah satu zat
warna yang sering digunakan dalam industri tekstil
adalah zat warna methyl red. Zat pewarna merah atau
Methyl red ini berbahaya karena dapat menyebabkan
alergi, iritasi kulit, dan kanker. Oleh Karena itu,
diperlukan pengolahan limbah zat warna tekstil secara
tepat dan efektif (Manurung, Hasibuan, and Irvan 2004;
Widjajanti, Tutik, and Utomo 2011; Ahmad Sukron, Rika
Endara Safitri 2019).



Tujuan pengolahan limbah adalah untuk
menguraikan kandungan zat berbahaya seperti mikroba
patogen, padatan tersuspensi dan senyawa yang tidak
terurai oleh senyawa organik. Beberapa metode seperti
klorinasi, biodegradasi, pengolahan ozon dan metode
modern seperti koagulasi, oksidasi elektrokimia, reverse
osmosis dan absorbsi menggunakan karbon aktif.
Metode-metode tersebut cukup efektif namun
membutuhkan biaya operasional yang cukup mahal
sehingga kurang efisien untuk diterapkan (Fatimah and
Wijaya 2005; Haryadi Aditya, Dwi Kartika 2012).

Metode yang sedang dikembangkan saat ini untuk
mendegradasi zat warna pada limbah cair industri
tekstil adalah fotodegradasi menggunakan fotokatalis.
Titanium dioksida (TiO:) dikenal sebagai fotokatalis
yang banyak digunakan untuk menguraikan
permasalahan lingkungan seperti pencemaran limbah
industri yang mengandung zat warna dan fenol.
Beberapa keunggulan TiO. dibandingkan fotokatalis
lainnya adalah TiO, memiliki sifat aktif dan stabil
terhadap proses biologi dan kimia, tidak beracun,
harganya murah, melimpah di alam, memiliki stabilitas
kimia tinggi pada kisaran pH yang besar, katalis dan
bahan kimia berbiaya rendah, tidak ada atau

berhambatan rendah dengan keberadaan ion yang
2



umumnya berada di air, memerlukan kondisi reaksi yang
relatif ringan dan berhasil menguraikan beberapa
polutan beracun yang sulit untuk terurai (Wijaya, Tahir,
and Dhamayanti 2005; Utubira et al. 2010; Bayarri et al.
2005).

TiO; sulit untuk dipulihkan kembali dalam
pengolahan air limbah, karena memiliki sifat koloid
dalam pelarut. Sehingga, diperlukan media membran
yang mampu membawa TiO2 mudah untuk dipisahkan
dari hasil reaksinya. Sifat membran yang fleksibel
membuatnya mudah diaplikasikan pada kondisi apapun.
Selulosa asetat dapat digunakan sebagai membran
karena  ketangguhannya  yang  sangat  baik,
biokompatibilitas yang tinggi, potensi fluks yang tinggi,
dan biaya yang relatif murah (Zhang et al. 2008; Lee et al.
2001; Prawithasari et al. 2015).

Keunggulan selulosa asetat sebagai bahan
membran adalah mudah dibuat dan bahan bakunya
dapat diperbaharui (renewable). Selulosa merupakan
polimer yang tidak berbahaya dan dapat diproses ulang
yang banyak digunakan dalam industri, baik dalam
bentuk selulosa alami maupun yang dimodifikasi secara
kimia untuk membuat turunannya. Membran yang
terbuat dari bahan selulosa asetat dapat bekerja kisaran

pH 2-10, pada suhu maksimum 50°C tetapi bersifat
3



hidrofilik karena adanya gugus rantai polimer yang
dapat berinteraksi dengan molekul air melalui ikatan
hidrogen, bersifat ramah lingkungan, biodegradable, dan
harganya jauh lebih murah dibanding harga polimer lain
seperti polisulfon dan polieter sulfon (Suhas et al. 2016;
I. Wenten, Aryanti, and Hakim Diktat 2000; Raja 2016).
Membran berstruktur nano terutama nanofibers
menjadi perhatian saat ini karena mampu memenuhi
kebutuhan teknologi filtrasi yang efektif dan hemat
biaya. Nanofiberss adalah serat ultrafine, karena
memiliki diameter dengan ukuran puluhan hingga
ratusan nanometer. Studi tentang nanofibers sering
dilakukan karena luas permukaan yang besar, ukuran
pori yang kecil, dan sifat mekanik yang sangat baik (Sari
2018). Nanofibers pada dasarnya dapat dibuat dengan
berbagai metode seperti teknik pemintalan serat
multikomponen, Melt Blowing dan electrospinning (A.A.
Almetwally et al. 2017). Electrospinning adalah salah
satu metode untuk menghasilkan serat dengan
memancarkan muatan listrik dari suatu larutan atau
cairan polimer. Teknik ini dipatenkan oleh Formbhals
pada tahun 1934 (Marno et al. 2018). Serat nano yang
dihasilkan dari metode ini rentang ukuran paling kecil

yaitu 0,04 - 2 mikron (A.A. Almetwally et al. 2017).



Berdasarkan latar belakang di atas, maka pada

penelitian ini akan dilakukan pembuatan membran

nanofibers selulosa asetat termodifikasi TiO, dengan

metode electrospinning untuk degradasi zat warna

Rumusan Masalah

Adapun permasalahan yang akan diteliti adalah:
Bagaimana penentuan kondisi optimum sintesis
membran nanofibers selulosa asetat termodifikasi
TiO; pada electrospinning?

Bagaimana karakteristik membran nanofibers
selulosa asetat termodifikasi Ti0,?

Bagaimana kemampuan membran nanofibers
selulosa asetat termodifikasi TiO, dalam

mendegradasi zat warna?

Tujuan Penelitian

Penelitian ini bertujuan untuk:

1. Untuk mengetahui kondisi optimum sintesis

membran nanofibers selulosa asetat
termodifikasi TiO, pada electrospinning.

Untuk mengetahui karakteristik membran
nanofibers selulosa asetat termodifikasi TiO».
Untuk mengetahui kemampuan membran
nanofibers selulosa asetat termodifikasi TiO;

dalam mendegradasi zat warna.



D.

Batasan Masalah

Mengingat banyaknya masalah yang berpengaruh
pada penelitian ini, maka perlu adanya batasan masalah
sebagai berikut :
1. Bahan yang digunakan dalam pembuatan
membran adalah selulosa asetat dengan berat
molekul yang digunakan yaitu 30.000 Da.
2. Ukuran partikel TiO; yang digunakan 25 nm.
3. Karakterisasi membran ditentukan dengan
pengujian SEM, FTIR, Sudut Kontak dan
spektofotometer UV-Vis.
4. Zat warna yang digunakan adalah Methyl red.
5. Pembuatan membran dilakukan dengan metode
electrospinning.
Manfaat Penelitian

Penelitian ini diharapkan dapat memberikan
kontribusi terhadap perkembangan ilmu membran,
khususnya untuk material membran nanofibers selulosa
asetat yang di aplikasikan dalam berbagai macam proses

filtrasi.



A.

1.

BAB I
LANDASAN PUSTAKA

Kajian Pustaka

Membran

Membran berasal dari bahasa Latin “membrana”
yang berarti kulit kertas. Istilah “membran” telah
diperluas untuk mengGambarkan suatu lembaran tipis
fleksibel atau film yang bertindak sebagai pemisah
selektif antara dua fase karena bersifat semipermeable.

Bersifat semipermeabel berarti membran tersebut

dapat menahan spesies tertentu tetapi dapat
melewatkan spesies lain.
Membran
o o® o o o
o
o
] o @
o La] ® o > o]
e, e c ® o o o
°e C@®° o
o o o o
Umpan Permeat

Gambar 2. 1 Proses pemisahan pada membran
(Mulder, 1996)

Membran adalah lapisan tipis yang karena
permeabilitasnya dapat digunakan dalam proses
pemisahan berbagai komponen. Proses pemisahan
membran pada Gambar 2. 1 dapat terjadi karena

perbedaan ukuran pori, bentuk dan struktur kimia.



Fase campuran yang akan dipisahkan disebut umpan
(feed), dan hasil pemisahanan disebut permeat (I.
Wenten, Aryanti, and Hakim Diktat 2000; Baker 2004;
Hidayat 2017).

Membran dibagi menjadi dua yaitu membran
alami dan membran sintetis. Membran alami biasanya
terbuat dari selulosa dan turunannya (seperti selulosa
nitrat dan selulosa asetat). Membran sintetis
contohnya poliamida, polisulfon, dan polikarbonat
(Rautenbach, 1989 dalam (Widayanti 2013)).

Membran berfungsi untuk memisahkan material
berdasarkan ukuran, bentuk molekul, menahan
komponen dari umpan yang memiliki ukuran lebih
besar serta melewatkan komponen yang mempunyai
ukuran yang lebih kecil. Filtrasi membran berfungsi
sebagai bahan pemisah, pemekatan dan pemurnian
larutan (Muthia 2017).

Keunggulan  teknologi membran adalah
pemisahannya kontinu, biaya produksi rendah karena
konsumsi energi rendah dan membran dapat
disesuaikan dengan senyawa tambahan (Agustina

2005).



Nanofibers

Salah satu material tekstil yang dihasilkan oleh
prinsip nanoteknologi adalah nanofibers. nanofibers
dalam didefinisikan sebagai serat yang memiliki
diameter sebesar 100 nm - 1 pm (Wahyudi and
Sugiyana 2011).

Menurut (Ramakrishna et al. 2005) nanofibers
adalah membran tipis yang terbentuk pada kolektor
selama proses electrospinning dari penguapan jet.

Nanofibers memiliki keunggulan diantaranya :
luas permukaan yang tinggi, berpori dan tingkat
modulus elestisitas. Nanofibers diaplikasikan dalam
bidang energi dan listrik, kesehatan (himodialisis, drug
release), tekstil, wound dressing dan lain-lain
(Ramakrishna et al. 2005; Wahyudi and Sugiyana
2011).

Nanofiltrasi

Nanofiltrasi merupakan proses pemisahan
membran yang menggunakan selaput tipis dengan
ukuran pori 0,001 sampai 0,01 pm. proses nanofiltrasi
biasanya bekerja pada tekanan dari 0,3 hingga 1,4 MPa.
Nanofiltrasi dapat didefinisikan sebagai gabungan dari
ultrafiltrasi dan reverse osmosis. Oleh karena itu,
nanofiltrasi memiliki selektivitas yang lebih baik

daripada ultrafiltrasi dan memiliki tekanan operasi yang
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lebih rendah daripada reverse osmosis (Buckley L 2004;
Wahyu Rachmi Pusparini 2010).

Nanofiltrasi memiliki beberapa keunggulan, antara
lain tekanan operasi rendah dan fluks yang relatif tinggi,
biaya operasi dan maintenance yang relatif rendah (Hilal
etal. 2004).

Prinsip kerja membran nanofiltrasi didasarkan
pada membran semipermeable, yang mana memisahkan
komponen terlarut dengan melewatkan larutan melalui
membran. Kemudian permeate terbentuk dan menahan
yang lain untuk membentuk rentetate (Buckley L 2004).

Nanofiltrasi banyak digunakan dalam berbagai
aplikasi pada proses pemurnian air seperti pelunakan
air, degradasi zat warna, penghilangan mikropolutan,
desalinasi dan demineralisasi (Muliawati 2012;
Damayanti 2013).

Selulosa Asetat

Selulosa adalah senyawa organik dengan rumus
molekul (C¢H100s5)n diperoleh dari serat dinding sel
tumbuhan. Struktur selulosa berasal dari unit anhidro
glukopiranosa yang berikatan f-1,4 glikosidik dan
membentuk rantai makromolekul yang tidak
bercabang (Richards, Baker, and Iwuoha 2012).
Struktur selulosa dapat dilihat pada Gambar 2. 2.

10
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Gambar 2. 2 Struktur selulosa (Richards, Baker, and
Iwuoha 2012)

Selulosa asetat adalah ester organik selulosa
dalam bentuk padatan putih, tidak berbau, tidak berasa
dan merupakan ester terpenting yang berasal dari
asam organik yang digunakan sebagai membran filter,
bahan kemasan, plastik, dan biodegradable. Struktur

selulosa asetat dapat dilihat pada Gambar 2. 3.

OH

n
Gambar 2. 3 Struktur selulosa asetat (Seto and Sari
2013)
Selulosa asetat adalah polimer pertama yang
secara spesifik memenuhi untuk proses desalinasi

bahan polimer lainnya seperti polivinil pirolidon
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(PVP), polivinil alkohol (PVA), dan poliamida (Souhoka
and Latupeirissa 2018; Merta 2015; Syahbanu 2015).

Membran yang terbuat dari polimer selulosa
asetat bersifat hidrofilik karena rantai polimer
memiliki gugus yang dapat berinteraksi dengan
molekul air. Melalui ikatan hidrogen, selulosa asetat
tidak cocok untuk pemisahan air seperti polisulfon dan
polieter sulfon. Polimer Selulosa asetat banyak
disintesis, tetapi Selulosa asetat yang baik untuk bahan
membran harus mengandung setidaknya 39,5% Asetil
(Raja 2016). Kelebihan dan kekurangan membran
selulosa asetat dijelaskan pada Tabel 2. 1.

Tabel 2. 1 Kelebihan dan kekurangan membran selulosa

asetat (Merta 2015)

Membran Selulosa
Asetat
Permeabilitas Rendah

Parameter

Surface hydrophilicity Sangat hidrofilik

Surface roughness Halus
Maksimum 302C
temperature
Ketahanan terhadap Rendah, tidak stabil
hidrolisis
Ketahanan terhadap Rendah
biodegradasi
Ketahanan terhadap  Stabil (Klorin < 1 ppm)
Klorin

12



Selulosa asetat memiliki keunggulan sebagai
bahan dasar pembuatan membran karena memiliki
struktur asimetris dengan lapisan aktif yang sangat
tipis, mudah dibuat, bahan bakunya dapat
diperbaharui (renewable), tahan terhadap
pengendapan dan menciptakan keseimbangan sifat
hidrofilik dan hidrofobik (Nakao et al. 2021).
Titanium Dioksida (TiOz)

Titanium dioksida (TiO:) adalah kristal putih
dengan indeks bias yang sangat tinggi dan titik leleh
1855°C, tersusun atas ion Ti** dan 0% dengan bentuk
senyawa oktahedral (Nurdin et al. 2010). Setiap ion Ti*+
dikelilingi oleh enam atom oksigen. TiO, mempunyai
tiga macam struktur kristal yaitu rutile, anatase dan

brookite (Gambar 2. 4) (Khusnan 2014).

Gambar 2.4 Struktur kristal TiO: (Pataya, Gareso, and Juarlin
2016)
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Anatase sering digunakan untuk Kkatalis
fotodegradasi. Struktur Kkristal anatase memiliki
struktur tetragonal dengan parameter Kkisi kristal dan
sifat fisika yang berbeda (Linsebigler, Lu, and Yates
1995). Pada penelitian ini digunakan TiO, dengan fase
anatase.

Penambahan TiO; pada membran sintetis dapat
memperbaiki sifat fisik membran sehingga membran
tidak mudah terurai, meningkatkan hidrofilisitas
membran dan fluks serta menambah efektifitas

selulosa asetat-TiO (Setyawan 2012).

Methyl red

Methyl red banyak digunakan sebagai pewarna
azo pada laboratorium, industri tekstil dan di industri
lainnya. Zat warna azo merupakan jenis pewarna
sintetis dan memiliki sistem kromofor dari gugus azo (-
N=N-) yang terikat pada gugus aromatik (Manurung,
Hasibuan, and Irvan 2004) .

Methyl red atau metil merah merupakan senyawa
organik dengan rumus kimia Ci5H15N302, senyawa ini
banyak digunakan sebagai indikator titrasi asam basa.
Indikator berwarna merah pada pH dibawah 4,4 dan

berwarna kuning di atas 6,2 transisi warna yang
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dihasilkan berwarna orange (Riana 2005). Struktur
molekul methyl red dapat dilihat pada Gambar 2. 5.
Larutan methyl red dapat membedakan antara
larutan asam dan larutan netral. Larutan asam yang
ditetesi methyl red akan berwarna merah, sedangkan
larutan netral tetap berwarna merah. Namun, methyl
red juga menyebabkan larutan basa berwarna kuning.
Methyl red tidak dapat digunakan untuk menentukan
suatu larutan bersifat basa atau netral (Purnomo

2010).

N o]
&

Gambar 2. 5 Struktur Methyl red (Mas Haris and
Sathasivam 2009)

Methyl red digunakan sebagai pewarna dalam
tekstil, kertas, kulit, keramik, kosmetik, tinta dan
makanan. Methyl red sangat beracun bagi makhluk
hidup karena limbah cair yang dihasilkan tahan
terhadap dekomposisi, stabil terhadap cahaya, suhu
dan oksidasi (Mahmoud et al. 2009). Penggunaan
methyl red dapat menyebabkan iritasi mata dan kulit,

iritasi saluran pencernaan dan tenggorokan jika
15



terhirup atau tertelan (Badr, Abd El-Wahed, and
Mahmoud 2008).
Aseton

Aseton merupakan senyawa keton yang paling
sederhana berupa cairan yang tidak berwarna dan
mudah terbakar yang dapat larut dalam berbagai
perbandingan seperti air, etanol, dietil eter dan lain
sebagainya. Aseton adalah senyawa karbonil dengan
gugus fungsi keton (-CO). (Prasetyo et al. 2020).

Aseton memiliki kerapatan 0,79 g/cm3 dimana
larut dalam air dan memiliki titik didih 56,2°C.
Pembuatan membran selulosa asetat menggunakan
aseton sebagai pelarut menghasilkan membran dengan
pori yang rapat (I. Wenten, Aryanti, and Hakim Diktat
2000).

N,N-Dimetilacetamida (DMACc)

Pelarut yang memiliki sifat pelarut yang tinggi
dan sering digunakan untuk melarutkan polimer
polisulfon dan membran selulosa asetat adalah N, N-
dimetilacetamida (DMAc). DMAc memiliki rumus
molekul CsH9NO yang merupakan senyawa yang
terbuat dari tris (N,N-dimetilamina) fosfat dan asam
asetat anhidrida yang mampu melarutkan polisufon

dengan baik hingga larutan menjadi homogen

16



(Strecher, 1960 dalam (Putra 2017)). Struktur N,N-

dimetilacetamida ditunjukkan pada Gambar 2. 6.

(I:l)
H-.C
3 \N/\CHS

|
CHj

Gambar 2. 6 Struktur DMAc (Brandrup, Immergut, and
Grulke 1999)

DMAc memiliki berat jenis 0,94 kg/L yang sangat
baik dalam melarutkan polisulfon, memiliki titik didih
yang tinggi yaitu di atas 164,5°-166°C, titik leleh -20°C,
tidak mudah menguap, beracun serta dapat
menyebabkan iritasi kulit dan mata (Baker 2004;
Brandrup, Immergut, and Grulke 1999).
Electrospinning

Electrospinning adalah proses yang terjadi ketika
ada beda potensial antara larutan dan kolektor. Medan
listrik eksternal sering digunakan untuk mengontrol jet
electrospinning yang digunakan. Prinsip Kkerja
electrospinning adalah mengaliri cairan polimer (dalam
bentuk larutan atau lelehan) dengan medan listrik

bertegangan tinggi hingga menghasilkan untaian jet
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yang keluar terus menerus secara kontinyu dari nosel
menuju grounded kolektor yang memiliki muatan
listrik berlawanan. Hasil dari proses ini menghasilkan
serat polimer dengan diameter dalam kisaran sub
micron (Prestisya 2016; Marno et al. 2018). Alat
electrospinning dapat dilihat pada Gambar 2. 7

LY

Gambar 2. 7 Alat electrospinning

Proses electrospinning menggunakan larutan
polimer yang masuk dalam tabung semprot (syringe).
Larutan ini didorong ke ujung jarum oleh pompa
syringe sehingga terbentuk tetesan berbentuk setengah
bola. Ketika tegangan listrik sebesar 5-40 kV dialirkan,
ujung jarum yang terbentuk tetesan setangah bola akan
meregang dan membentuk jet (taylor cone). Selama

proses ini, larutan akan menguap dan jet akan
18



memadat membentuk jaringan nanofibers pada
kolektor (He et al. 2008). Mekanisme electrospinning
dapat dilihat pada Gambar 2. 8.

Metallic needle g
High
Fiber —— Voltage

Supply

Formation

Fiber collection drum =

Gambar 2. 8 Skema pengaturan electrospinning (Ahmed,
Lalia, and Hashaikeh 2015)

Keuntungan dari electrospinning adalah dapat
mengontrol morfologi, keseragaman dan porositas
untuk menghasilkan serat nano yang sangat panjang
atau kontinyu, serta prosesnya juga mudah dilakukan,
tetapi tingkat produksinya masih rendah (He et al
2008).
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10. Karakterisasi

a.

Scanning Electron Microscopy-Energy Dispersiv
X-Ray (SEM-EDX)

Scanning Electron Microscopy (SEM) adalah
jenis mikroskop elektron yang menggunakan
berkas elektron untuk mengGambarkan bentuk
permukaan material yang akan dianalisis
(Anggara 2016).

Prinsip kerja SEM adalah dimulai dengan
berkas elektron primer dengan energi kinetik 1-25
kV mengenai sampel membran. Setelah mengenai
membran, elektron tersebut dipantulkan atau
dipancarkan. Elektron yang dipantulkan ini
disebut dengan secondary electron yang akan
muncul dan menentukan Gambar yang teramati
pada layar micrograph pada alat SEM (Nugroho
2014).

Karakteristik bahan menggunakan SEM
dimanfaatkan untuk mengidentifikasi struktur
topografi permukaan, ukuran butir, cacat
struktural, dan komposisi pencemaran suatu
bahan. Hasil yang diperoleh berupa scanning
electron micrograph yang menyajikan bentuk tiga
dimensi berupa Gambar (Lestari 2016). Berikut

skema dasar SEM pada Gambar 2. 9.
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Gambar 2. 9 Skema dasar SEM (Bishop, 2000)

Sebagian besar perangkat SEM dilengkapi
dengan kemampuan Energy Dispersive X-Ray
(EDX) Untuk menentukan komposisi kimia pada
permukaan sampel. EDX dihasilkan dari sinar-X,
yaitu dengan menembakkan sinar-X pada posisi
yang diinginkan maka akan muncul puncak-
puncak tertentu yang mewakili unsur yang
terkandung (Anshori 2009).

Fourier Transform Infrared (FTIR)

Salah satu metode spektroskopi yang sering

digunakan adalah metode spektroskopi FTIR

(Fourier Transform Infrared), yaitu metode
21



spektroskopi inframerah modern yang dilengkapi
dengan teknik transformasi Fourier untuk
mendeteksi dan menganalisis hasil spektrumnya.
FTIR merupakan salah satu teknik spektroskopi
optik yang secara efektif dapat memberikan
informasi tentang komposisi bahan kimia pada
tingkat molekul (Cholifah 2009; Putera 2012).
Berikut alat pengujian FTIR pada Gambar 2. 10.
Keuntungan menggunakan FTIR adalah
dapat menganalisis senyawa organik atau non
organik dalam berbagai bentuk fisik (padat, cair
dan gas) tanpa merusak sampel yang dianalis dan
memiliki refrensi standart untuk berbagai
senyawa kimia yang telah diterbitkan di seluruh
dunia sehingga dapat digunakan sebagai refrensi

ketika menganalisis spektrum (Uddin 2012).

Gambar 2. 10 Alat pengujian FTIR (Aprianto 2018)
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Uji Sudut Kontak

Uji sudut kontak air (contact angel)
dilakukan untuk mengetahui sifat hidrofobik
permukaan film/membran. Sifat hidrofobik
merupakan sifat anti air sedangkan, hidrofilik
sebaliknya. Sudut kontak (6) adalah sudut yang
dibentuk oleh sebuah garis singgung terhadap
cairan pada garis kontak dan sebuah garis yang
melewati bagian bawah tetesan (I. G. Wenten et al.
2015).

Permukaan membran yang Dbersifat
hidrofobik memiliki sudut kontak antara 90°-150°
dan bersifat hidrofilik memiliki sudut kontak
antara 10°-90° (Marmur et al. 2017). Berikut
Gambar 2. 10 sudut kontak pada permukaan

hidrofobik dan hidrofilik .

D\ {

(a) Hidrofilik (b) Hidrofobik

Gambar 2. 11 Sudut kontak pada permukaan membran (a)
hidrofilik dan (b) hidrofobik (Karthick and Maheshwari
2008)
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Spektrofotometer Uv-vis

Degradasi zat warna dapat menyebabkan
reduksi suatu zat warna. Berkurangnya
konsentrasi zat warna dapat dianalisis dengan
menggunakan spektrofotometer UV-Vis.
Spektrofotometer UV-Vis didefinisikan sebagai
metode analisis kimia berdasarkan pengukuran
jumlah energi radiasi yang diserap oleh suatu zat
sebagai fungsi panjang gelombang (Prameswari
2013).

Spektrofotometer UV-Vis digunakan untuk
mempelajari sifat absorbsi suatu material pada
rentang panjang gelombang UV 200 nm-700 nm
hingga mencakup semua panjang gelombang
cahaya tampak (Abdullah and Khairurrijal 2009).

Prinsip dasar spektrofotometer UV-Vis
adalah terjadinya transisi elektronik yang
disebabkan oleh penyerapan sinar UV-Vis
sehingga dapat mengeksitasi elektron dari orbit
kosong (Praistia 2012). Pengukuran dengan
spektrofotometer UV-Vis dapat memberikan
informasi berupa absorbansi suatu larutan

(Gunadi 2008).
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Gambar 2. 12 Spektrofotometer UV-Vis

Spektrofotometer UV-Vis beroperasi pada
sekitar 200-1000 nm. Sampel spektrofotometer
UV-Vis biasanya berupa larutan, tetapi dapat juga
mengukur penyerapan gas dan padatan. Sampel
biasanya ditempatkan dalam kuvet transparan.
Ketika radiasi atau cahaya putih melewati larutan
pewarna, maka radiasi dengan panjang gelombang
tertentu akan diabsorbsi secara selektif dan
radiasi lainnya akan diteruskan (Gunadi 2008).
Kajian Penelitian Yang Relevan

Penelitian oleh (Rahmiati, Wafiroh, and Pudjiastuti
2018) mensintesis membran fotokatalitik hollow fiber
selulosa asetat-TiO; dengan metode inversi fasa untuk
degradasi remazol red 198. Membran hollow fiber
selulosa asetat-TiO. efektif dalam mendegradasi zat

warna remazol red.
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Sintesis membran selulosa asetat dengan metode
electrospinning dilakukan oleh (Homayoni, Ravandi, and
Valizadeh 2009). Hal ini juga dilakukan oleh (Prestisya
2016) mensintesis membran nanofibers selulosa asetat
dengan metode electrospinning. membran nanofibers
yang dihasilkan belum dapat diaplikasikan dalam proses
hemodialisis kreatinin disebabkan dari hasil uji kinetik
membran, memiliki nilai fluks yang terlalu tinggi dan
koefisien rejeksi.

Sintesis membran fotokatalitik dari selulosa
diasetat serat daun nanas dan TiO; juga dilakukan oleh
(Sofiana 2011) yang digunakan untuk degradasi congo
red. Pembuatan membran dilakukan dengan metode
inversi fasa menggunakan campuran selulosa diasetat,
formamida, aseton dan TiO,. Membran dengan sifat
mekanik dan kinerja optimum diperoleh pada membran
dengan komposisi TiOz 1% dengan waktu penguapan 30
detik. Berdasarkan hasil penelitian diperoleh bahwa
membran mampu mendegradasi congo red.

Kerangka Berfikir

Penelitian ini mensintesis selulosa asetat dengan
modifikasi TiO, menjadi membran nanofibers. metode
yang digunakan adalah metode electrospinning. Serbuk
selulosa asetat dilarutkan pada pelarut aseton/DMAC,

kemudian difabrikasi menggunakan electrospinning
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untuk  mengetahui  kondisi optimumnya dan
karakterisasi menggunakan SEM untuk mengetahui
morfologi permukaan serta karakterisasi FTIR untuk
mengetahui gugus fungsinya.

Membran selulosa asetat dimodifikasi dengan
Titanium Dioksida (TiO;) dan difabrikasi dengan
menggunakan electrospinning untuk mengetahui kondisi
optimumnya dan dikarakterisasi menggunakan SEM,
FTIR dan sudut kontak. Dilakukan Uji degradasi zat
warna menggunakan zat warna methyl red pada
Membran selulosa asetat-TiO; hasil yang didapatkan
berupa data absorbansi dari masing-masing sampel.
Sehingga persen asorpsi yang terserap oleh membran

nanofibers.
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1.

BAB III
METODOLOGI PENELITIAN

Waktu dan Tempat Penelitian

Penelitian ini dilakukan pada bulan April 2022
sampai Juni 2022. Pembuatan membran CA dan CA-TiO;
dengan electrospinnig dilakukan di Laboratorium Fisika
Material Fakultas Sains dan Teknologi UIN Walisongo
Semarang. Pengamatan Microskop optic dilakukan di
laboratorium Biologi fakultas sains dan teknologi UIN
Walisongo semarang. Analisa gugus fungsi dengan FTIR
dilakukan di Laboratorium Fisika Material Fakultas
Sains dan Teknologi UIN Walisongo Semarang, analisa
morfologi permukaan dengan SEM-EDX dilakukan di
Laboratorium MIPA Universitas Negeri Semarang, Uji
sudut kontak dilakukan di Laboratorium Terpadu
Universitas Diponegoro dan uji degradasi zat warna
dilakukan di Laboratorium Kimia Fakultas Sains dan

Teknologi UIN Walisongo Semarang.

Alat dan Bahan
Alat
Peralatan yang digunakan dalam penelitian ini
antara lain gelas beker, hot plate, timbangan analitik,
syringe, kertas saring, erlenmeyer, penggaris, pipet,
Aluminium Foil, selotip, Magnetic Stirrer, batang
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pengaduk, labu ukur, kaca preparat, Mikroskop optic
binokuler, FTIR, SEM (Phenom Pro-X), Sudut Kontak
(OCA 25), Spektrofotometer Uv-Vis (PRO801ES) dan
Electrospinning (Dinamo Ex Printer 12-24V serial STD
MTR QK1-4677 speed rate 3200 rpm).
Bahan

Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian
ini antara lain (Mehrabi et al. 2017) Cellulose Acetate
(CA; Sigma Aldric; Acetyl Content; 39,8 %; Berat
Molekul; 30.000 Da), Titanium Dioksida (TiO2;
Aldrich), Aquades, N,N-Dimethylacetamide (DMAc;
Sigma Aldrich), Zat warna (Methyl red; Sigma Aldrich),

Aseton.

Rancangan Penelitian

Jenis penelitian yang dilakukan adalah penelitian
yang besifat eksperimental laboratorium. Penelitian ini
meliputi dua tahapan yaitu tahap sintesis membran
nanofibers selulosa asetat Titanium Dioksida (TiO2) dan
tahap pengujian degradasi zat warna pada membran
serta karakterisasi struktur permukaan dengan SEM,
karakterisasi gugus fungsi menggunakan FTIR dan uji

hidrofobilitas membran dengan sudut kontak.
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D.

1.

Prosedur Penelitian

Penyiapan Larutan Selulosa Asetat

Sejumlah bubuk CA dilarutkan dalam 3:1 v/v
aseton/DMAC sehingga diperoleh larutan CA dengan
konsentrasi tertentu. bahan tersebut diaduk dengan
magnetic stirrer selama 24 jam hingga homogen

(Mehrabi et al. 2017).

Pembuatan Membran Nanofibers Selulosa Asetat
dengan Metode Electrospinning

Selulosa asetat yang sudah disintesis selanjutnya
diproses menjadi membran nanofibers dengan metode
electrospinning. Larutan CA dimasukkan ke dalam
syringe bervolume 10 mL, kemudian larutan dialirkan
melalui selang silicon menuju spinneret. Pada saat
larutan CA mengalir ke dalam selang hingga ujung
spinneret harus dipastikan tidak terdapat gelembung
udara yang terperangkap dalam selang silikon. Ujung
logam spinneret kemudian dihubungkan dengan
tegangan tinggi DC (direct current) dengan cara
mengencangkan ulir yang terdapat pada penyangga
spinneret tersebut (Wahyudi and Sugiyana 2011).
Kemudian lembaran aluminium foil diletakkan di atas
kolektor. Ketika gaya elektrostatik cukup besar dan

mampu mengatasi tegangan permukaan, maka jet
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polimer (Taylor’s cone) akan terbentuk. Jet polimer
akan mengalami proses penguapan pelarut selama
perjalanan menuju kolektor, sehingga nanofibers
polimer kering akan terbentuk di kolektor (Irfan and
Sosiati 2020).
Kondisi Optimum Electrospinning

Pengamatan yang dilakukan terhadap parameter
electrospinning yang berpengaruh pada pembentukan
serat nano meliputi: konsentrasi larutan polimer, jarak
spinneret terhadap kolektor, tegangan listrik yang
digunakan dan laju alir.

a. Konsentrasi larutan

Konsentrasi CA dibuat sebanyak 4 sampel dengan
variasi 12, 14, 16, dan 18% (b/v) (Mehrabi et al.

2017).

b. Tegangan
Tegangan yang digunakan dalam penentuan
kondisi optimum membran CA menggunakan
variasi 7; 7,5;8;8,5;9;9,5; 10; 10,5 dan 11 kV.

c. Jarak spinneret dengan kolektor
Jarak diukur dari ujung spinneret hingga kolektor
menggunakan penggaris dengan variasi 10, 11, 12

dan 13 cm.
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d. Lajualir
Untuk melakukan pengontrolan morfologi
nanoserat, laju alir diubah-ubah dari 0,02 ; 0,04
dan 0,06 mL/jam.
Nanofibers yang terbentuk dilepas dari Aluminium
foil dan kemudian dikarakterisasi.
Penyiapan Larutan CA-TiO;

Penyiapan larutan CA-TiO; sama seperti
penyiapan larutan membrane nanofibers selulosa
asetat. Selulosa asetat dengan konsentrasi konsentrasi
optimum dilarutkan dalam 3:1 v/v aseton/DMAC
(Mehrabi et al. 2017) dan ditambahkan bubuk TiO,.
Bahan tersebut diaduk dengan pengadukan konstan
selama 24 jam hingga homogen. Komposisi
perbandingan massa selulosa asetat dan TiO; yang
digunakan dapat dilihat pada Tabel 3. 1:

Tabel 3.1 Komposisi massa selulosa asetat dan TiO2 (Mehrabi

etal. 2017; Setyawan 2012)

(_:A TiO-
Sampel Optimum (b/b)
(b/v)
S1 CA 0,0%
S2 CA 1%
S3 CA 3%
S4 CA 5%
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E.

1.

Karakterisasi

Karakterisasi Morfologi Permukaan Menggunakan
SEM

Karakterisasi morfologi permukaan selulosa
asetat dianalisis menggunakan SEM. Sample
ditempatkan dan diletakkan di atas SEM specimen
holder. Divakumkan ruang sample hingga 10-¢ toor.
Setelah itu dilakukan pengoprasian alat (Sujatno et al.
2017). Analisa Scanning Electron Microscope (SEM)
dilakukan di Laboratorium Sains dan Teknologi UIN

Walisongo

Karakterisasi Gugus Fungsi Menggunakan FTIR
Karakterisasi FTIR pada membran bertujuan
untuk mengetahui dan melihat gugus fungsi apa saja
yang terdapat pada membran nanofibers selulosa
asetat dan membran nanofibers selulosa asetat-TiOs..
Pengukuran dilakukan pada rentang bilangan
gelombang 4000 - 400 cm-! (Mehrabi et al. 2017).
Uji Sudut Kontak Membran
Membran dianalisis sifatnya terhadap air dengan
sudut kontak (0). Sudut kontak diukur menggunakan
alat Optical Contact Angle (OCA) disuhu 25°C pada
sisitem sudut kontak. Air 1pL diteteskan perlahan ke

permukaan membran dan sudut kontak dinamis
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ditentukan menggunakan sistem analisis optimal dari
nilai rata-rata pengukuran 3 kali dan kesalahan
pengukuran adalah +3°(Agustina 2005).

Degradasi Zat Warna Methyl red

a. Preparasi Larutan Zat Warna Methyl red
Larutan induk 100 ppm dibuat dengan cara
menimbang zat warna methyl red sebanyak 1,000
gram, dilarutkan dengan aquades pada labu ukur
1000 mL (Prameswari 2013).
b. Penentuan Panjang Gelombang Maksimum
Penentuan panjang gelombang maksimum
untuk zat warna methyl red dilakukan dengan
mengukur absorbansi salah satu larutan standart
pada range panjang gelombang 200-900 nm, dengan
menggunakan alat spektrofotometer UV-Vis
(Ratnawati 2021). Hasil absorbansi maksimum
yang diperoleh merupakan panjang gelombang
optimum yang digunakan dalam penelitian.
c. Pembuatan Kurva Kalibrasi
Larutan zat warna methyl red dibuat dengan
konsentrasi 0,0001% ; 0,0005%; 0,001%; 0,0025%
dan 0,005%. Kemudian diukur absorbansi masing-
masing konsentrasi larutan zat warna methyl red

dengan spektofotometer UV-Vis pada panjang
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gelombang maksimum (Agus Imam Ghozali, Warlan
Sugiyo 2012). Kemudian dibuat kurva standart
dengan sumbu x adalah konsentrasi, sumbu y
adalah absorbansi, a sebagai slope/kemiringan dan
b sebagai intercept. Maka diperoleh persamaan
garis (Irviyanti 2019).

y = ax+b (3.1)
Preparasi Larutan

Konsentrasi zat warna methyl red yang
digunakan adalah 40 ppm. Larutan dibuat dengan
cara menimbang zat warna methyl red sebanyak 40
mg kemudian dilarutkan dalam akuades hingga
volumenya mencapai 1000 mL pada labu ukur 1000
mL. sehingga didapatkan larutan zat warna methyl
red dengan konsentrasi 40 ppm (Purnomo 2010).
Proses Degradasi

Proses degradasi zat warna methyl red
dilakukan dengan cara memasukkan Nanofibers
yang sudah dipotong dengan ukuran 3x3 cm
dimasukkan ke dalam gelas ukur yang berisi larutan
zat warna methyl red dengan konsetrasi 40 ppm,
kemudian di aduk menggunakan magnetic stirrer
selama 4 jam. Setelah proses degradasi maka

nanofibers dipisahkan dari larutannya
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menggunakan kertas saring dan larutan diukur
menggunakan Spektrofotometer UV-Vis.
Pengukuran Kandungan Atau Kadar Methyl red
Setelah Degradasi

Larutan hasil degradasi diukur absorbansinya
pada A maks dengan spektrofotometer UV-Vis. Data
yang diperoleh berupa Absorbansi dari masing-
masing sampel. Kemudian disubtitusikan ke
persamaan garis lurus yang didapatkan pada
pembuatan kurva standart, dengan sumbu X adalah
konsentrasi larutan dan absorbansi sebagai sumbu
y sehingga konsentrasi sampel dapat diketahui
(Chandra, Syah, and Widati 2012). Dari persamaan
3.1 maka konsentrasi larutan dapat dihitung

dengan persamaan

x =22 (3.2)

a

Dimana x adalah konsentrasi larutan dan y
sebagai absorbansi (A). Maka absorpsi yang
terserap dapat dihitung dengan persamaan ((wang
etal, 2019) dalam (Prayitno and Wahyuni 2021)):

Absorpsi terserap % _ xox_ X 100% (3.3)
0

Dimana x, adalah konsentrasi awal larutan dan x,

adalah konsentrasi akhir larutan
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F.  Diagram Alir Penelitian

Diagram alir penelitian dapat dilihat pada gambar

3. 1.

Preparasi larutan
selulosa asetat

v

Proses electrospinning

¥

Preparasi larutan CA-
TiO,

v

Pembuatan membran
nanofiber CA-TiO,

v

Karakterisasi

v

Karakterisasi terdiri dari :
a.SEM

"|b. FTIR

c¢. Sudut Kontak

Aplikasi

Gambar 3. 1 Diagram alir penelitian
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BAB1V
PEMBAHASAN

Preparasi Larutan CA

Pada pembuatan larutan CA, bubuk CA dilarutkan
dalam DMAc/Aseton secara perlahan agar polimer CA
larut. Proses pelarutan dibantu dengan pengadukan
menggunakan magnetic stirrer agar larutan homogen,
dilakukan dalam erlenme yer tertutup yang ditunjukkan
pada Gambar 4. 1 selama 24 jam untuk menghindari
larutan mengguap (Yuniar 2019). Setelah larutan CA
larut, larutan selanjutnya dimasukkan ke dalam syringe.
Larutan didiamkan pada suhu ruangan tetap dengan
kondisi yang tertutup rapat, hal ini bertujuan untuk
menghilangkan gelembung udara yang disebabkan
pengadukan. Dari preparasi larutan selulosa selulosa
asetat didapatkan larutan selulosa asetat dengan

konsentrasi 12%, 14% 16% dan 18%.

Gambar 4. 1 Larutan selulosa asetat
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Sintesis Membran Nanofibers CA

Dalam pembuatan membran nanofibers untuk
menghasilkan nanofibers yang baik perlu dilakukan
optimasi electrospinning. Optimasi electrospinning yaitu
menentukan parameter jarak ujung jarum ke kolektor,
tegangan dan laju alir electrospinning serta konsentrasi
larutan yang sesuai, sehingga menghasilkan nonofiber
yang teratur dan memiliki serat yang berdiameter kecil.
Ketika optimasi larutan CA, larutan CA dipintal dan
dikumpulkan pada kaca preparat yang kemudian
diamati permukaannya menggunakan mikroskop
seperti yang dilakukan oleh Suryandari et al. 2019.
Sampel yang dibuat sebanyak 212 sampel, kondisi
optimum membran dilihat dari Gambar hasil
microspcope yang terlampir pada lampiran 1 optimasi
electrospinning .

Pada optimasi konsentrasi larutan, dilakukan
optimasi dengan variasi jarak, tegangan dan laju alir.
Ketika laju alir, jarak dan konsentrasi larutan tetap maka
yang divariasi adalah tegangan, begitu pula seterusnya.

Konsentrasi Larutan CA
Konsentrasi larutan dalam pembuatan membran
sangat mempengaruhi sifat fisik membran. Larutan

yang digunakan dalam electrospinning harus
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mempunyai viskositas larutan. Viskositas larutan pada

proses electrospinning berfungsi untuk membantu

menyeimbangkan larutan saat terkena medan listrik
(Saehana, Iskandar, and Abdullah 2013). Adapun
konsentrasi larutan CA yang digunakan yaitu 12, 14, 16
dan 18%.

a

(© 16% (d) 18%
Gambar 4. 2 Hasil optimasi kensentrasi larutan CA (a) 12%, (b)
14%, (c) 16% dan (d) 18%
Berdasarkan Gambar 4. 1 (a) konsentrasi 12%,

serat yang terbentuk terdapat banyak beads. Hal ini
karena, konsentrasi larutan yang rendah tidak cukup
mampu untuk mencegah pecahnya jet yang disebakan
oleh gaya coulomb antara jarum syringe (metallic

needle) dan kolektor sehingga menimbulkan
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electrospraying. Oleh karena itu, hasil yang didapatkan
berupa beads (Haider, Haider, and Kang 2015). Pada
Gambar 4. 1 (b) konsentrasi 14%, serat yang dihasilkan
seragam dan tidak ada beads. Hal ini karena,
konsentrasi yang digunakan sesuai sehingga
menghasilkan serat yang seragam tanpa adanya beads.

Sedangkan pada Gambar 4.2 (c) konsentrasi
16% dan (d) konsentrasi 18%, serat yang terbentuk
tidak memiliki beads akan tetapi ukuran serat yang
dihasilkan tidak seragam. Hal ini karena, konsentrasi
yang terlalu tinggi mengakibatkan gaya viskoelastik
susah untuk menarik droplet menuju taylor (H. Liu and
Tang 2007). Sehingga droplet mengalami pemanjangan
dan penipisan jet kurang sempurna dan fiber yang
dihasilkan memiliki diameter yang besar (Sari 2018).

Pada optimasi konsentrasi larutan CA,
konsentrasi larutan yang optimal terdapat pada
Gambar 4. 2 (b) yaitu pada konsentrasi 14% dimana
serat yang dihasilkan seragam dan tidak ada beads.
Tegangan

Salah satu parameter yang berpengaruh pada
pembentukan nanofibers salah satunya adalah
tegangan. Besarnya tegangan yang diberikan akan

mempengaruhi morfologi dan diameter serat yang
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dihasilkan. Tegangan yang digunakan dalam
penentuan kondisi optimum membran CA adalah 7; 7,5
;8;85;9;95;10; 10,5 dan 11 kV. Hasil optimasi
tegangan electrospinning dapat dilihat pada Gambar
4.3.

Pada Gambar 4. 3 (a) tegangan 7, (b) tegangan 7,5
dan (c) tegangan 8 kV, serat yang dihasilkan bentuknya
tidak seragam. Hal ini karena, tegangan yang diberikan
kecil maka, gaya elektrostatiknya lemah, sehingga serat
yang dihasilkan tidak seragam (Suryandari et al. 2019).
Pada Gambar 4. 3 (d) tegangan 8,5 kV serat yang
dihasilkan seragam akan tetapi masih tebal. Hal ini
karena, tegangan yang digunakan sesuai, sehingga
serat yang dihasilkan seragam akan tetapi masih tebal.
Pada Gambar 4. 3 (e) tegangan 9 dan (f) 9,5 kV serat
yang dihasilkan seragam dan tipis, akan tetapi seratnya
tidak kontinyu. Hal ini karena, kenaikan tegangan
tinggi mempersingkat waktu larutan dari ujung
spinneret ke kolektor (Patil et al. 2017) Pada Gambar
4. 3 (g) tegangan 10 dan (i) tegangan 11 kV, serat yang
dihasilkan seragam, tipis dan kontinyu, tetapi di
beberapa titik terdapat beads. Hal ini karena, tegangan
yang tinggi dapat menimbulkan beads dengan diikuti
penipisan jet (Haider, Haider, and Kang 2015). Pada

Gambar 4. 3 (h) tegangan 10,5 KV, serat yang dihasilkan
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bentuknya seragam, tipis, kontinyu dan tidak ada
beads. Hal ini karena, tegangan yang digunakan sesuai
sehinggga serat yang dihasilkan seragam, tipis dan

tidak ada beads.

(b) 7,5kV

(d) 8,5kV 9,5 kv

(8) 10kV (h) 10,5kV (i) 11kv

Gambar 4. 3 Hasil optimasi tegangan electrospinning (a) 7 kV, (b)
7,5KV, (c)8kV, (d) 8,5kV (e) 9kV, (f) 9,5kV, (g) 10kV, (h) 10,5
kVdan (i) 11 kV

Pada optimasi tegangan electrospinning,

tegangan yang optimal terdapat pada Gambar 4. 3 (h)
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yaitu pada tegangan 10,5 kV dimana serat yang
dihasilkan bentuknya seragam, tipis, kontinyu dan

tidak ada beads.

Jarak Spinneret dengan Kolektor

Diameter dan morfologi nanofibers pada
dasarnya dipengaruhi oleh jarak spinneret dengan
kolektor. Jarak mempengaruhi diameter dan morfologi
serat karena dapat menentukan waktu deposisi, laju
penguapan dan ketidakstabilan jet polimer (Sari 2018).
Apabila jarak spinneret ke kolektor terlalu pendek
(dekat), maka serat tidak akan memiliki cukup waktu
untuk memadat sebelum mencapai kolektor. Akan
tetapi, jika jarak spinneret ke kolektor terlalu jauh
maka serat yang dihasilkan berupa tetesan-fiber (W.
Liu et al. 2009). Oleh karena itu, jarak yang optimal
antara spinneret dan kolektor dibutuhkan untuk
membentuk nanofibers dengan diameter dan morfologi
serat yang diinginkan.

Adapun jarak spinneret dengan kolektor yang
digunakan yaitu : 10, 11, 12 dan 13 cm. Hasil optimasi
jarak spinneret dengan kolektor dapat dilihat pada
Gambar 4. 4.

Berdasarkan pada Gambar 4. 4 (a) jarak 10 cm,

serat yang dihasilkan seragam dan kontinyu, hal ini
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karena serat memiliki cukup waktu untuk memadat
hingga sampai ke kolektor sehingga serat yang
dihasilkan seragam dan kontinyu. Sedangkan, pada
Gambar 4. 4 (b), (c) dan (d) jarak 11, 12 dan 13 cm,
serat yang dihasilkan bentuknya tidak seragam dan
putus-putus. Hal ini karena kenaikan jarak membuat
diameter serat menurun namun, ketidakstabilan jet
polimer meningkat dan serat yang dihasilkan putus

putus (Haider, Haider, and Kang 2015).

a) 10 cm b) 11 cm

(c) 12cm (d) 13cm

Gambar 4. 4 Hasil optimasi jarak spinnert dengan kolektor
(@10 cm, (b) 11 cm (c) 12 cm dan (d) 13cm

Berdasarkan optimasi jarak spinneret dengan

kolektor, jarak yang optimal terdapat pada Gambar 4. 4
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(a) yaitu pada jarak 10 cm, dimana serat yang
dihasilkan seragam dan kontinyu.
Laju Alir

Laju alir mempengaruhi laju transfer bahan,
kecepatan jet dan morfologi serat. Laju alir yang
digunakan dalam optimasi electrospinning adalah 0,02
; 0,04 dan 0,08 mL/jam. berikut Gambar 4. 5 optimasi

laju alir pada electrospinning.

(@) 0,02 mL/jam b) 0,04 mL/jam

(c) 0,06 mL/jam

Gambar 4. 5 Hasil optimasi laju alir electrospinning (a) 0,02
mL/jam, (b) 0,04 mL/jam dan (c) 0,06 mL/jam

Pada Gambar 4. 5 (a) laju alir 0,02 mL/jam, serat
yang dihasilkan seragam dan kontinyu. Hal ini karena,
laju alir yang rendah memberi larutan lebih banyak

waktu untuk memadat (K. S. Yang, Kim, and Kim 2015).
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Sedangkan, pada Gambar 4. 5 (b) dan (c) laju alir 0,04
dan 0,06 mL/jam, serat yang dihasilkan tidak seragam
seiring dengan peningkatan laju alir. Hal ini
disebabkan, penguapan yang tidak sempurna dan
peregangan minimum larutan dari spinneret dengan
kolektor, selain itu kenaikan dan penurunan laju alir
larutan dapat mempengaruhi serat yang dihasilkan.
laju alir yang minimum lebih efektif dalam
menghasilkan nanofibers dan taylor cone yang stabil
(Haider, Haider, and Kang 2015).

Berdasarkan optimasi laju alir, kondisi laju alir
yang optimal terdapat pada Gambar 4. 5 (a) yaitu pada
0,02 mL/jam dimana serat yang dihasilkan seragam
dan kontinyu.

Kondisi Optimum Membran Nanofibers CA
Berdasarkan penentuan kondisi optimum pada
electrospinning didapatkan membran dengan kondisi
optimum pada konsentrasi larutan CA 14%, tegangan
10,5 kV, jarak 10 cm dan laju alir 0,02 mL/jam. kondisi
optimum membran nanofibers CA dapat dilihat pada

Gambar 4. 6.
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Gambar 4. 6 Kondisi optimum membran nanofibers CA

Preparasi Larutan CA-TiO:

Sintesis larutan CA-TiO; dilakukan dengan metode
electrospinning. Selulosa asetat (CA) dengan konsentrasi
14% dilarutkan dalam 3:1 v/v aseton/DMAc secara
perlahan agar memudahkan polimer CA larut. Proses
pelarutan dibantu dengan pengadukan menggunakan
magnetic stirrer agar homogen yang dilakukan dalam
gelas beker yang ditutup dengan aluminium untuk
menghindari larutan menguap seperti pada Gambar 4. 7

(Prestisya 2016).
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Gambar 4. 7 Larutan selulosa asetat-TiO2

Setelah larutan CA terlarut sempurna, kemudian
ditambahkan dengan TiO,. Komposisi perbandingan
konsentrasi larutan CA dan TiO dapat dilihat pada Tabel
3. 1. larutan CA-TiO, yang telah larut kemudian
dimasukkan ke dalam syringe dan didiamkan untuk
menghilangkan gelembung udara yang diakibatkan
proses pengadukan (Khayet and Essalhi 2015). Dari
preparasi larutan CA-TiO, didapatkan larutan CA-TiO;
dengan konsentrasi 1%, 3% dan 5%. Setelah preparasi
larutan CA-TiO; kemudian larutan disintesis

menggunakan electrospinning.
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E.

1.

Hasil Karakterisasi Membran

Karakterisasi SEM

Pengujian SEM-EDX pada penelitian ini
bertujuan untuk mengetahui bentuk morfologi serta
komposisi unsur yang terkandung pada membran CA
dan CA-TiO2. Pengujian sampel dilakukan di
laboratorium MIPA Universitas Negeri Semarang.
Gambar morfologi hasil SEM digunakan perbesaran
10.000x agar diameter serat terlihat lebih jelas.
Gambar morfologi membran CA dan CA-TiO; dapat
dilihat pada Gambar 4. 8.

(b) Membran CA-TiO2 1%

pop
SN

(c) Membran CA-TiO2 3% (d) Membran CA-TiO2 5%
Gambar 4. 8 Morfologi membran (a) CA 14% (b) CA-
TiO2 1%, (c) CA-TiO23% dan (d) CA-TiO25%
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Berdasarkan Gambar 4. 8 (a) CA 14% dan (b) CA-
TiO2 1% serat yang dihasilkan halus tanpa adanya
beads, akan tetapi bentuk seratnya tidak seragam
sedangakan pada Gambar 4. 8 (c) CA-TiOz 3% dan (d)
CA-TiO2 5%, serat yang dihasilkan tidak lurus hal ini
karena sifat TiO, yang kecenderungan mudah
menggumpal pada konsentrasi tinggi (Asiltiirk and
Sener 2012).

Ukuran diameter CA 14% mengalami penurunan
ketika ditambahkan dengan TiO; 1% dari 662,4 nm
menjadi 297,03 nm. Akan tetapi, mengalami
peningkatan ketika penambahan TiO; sebesar 3% dan
5% yaitu 535,34 nm dan 550,14 nm . Berdasarkan hasil
diatas menunjukkan bahwa, dengan penambahan TiO-
berhasil menurunkan rata-rata diameter dari
nanofibers yang dihasilkan, tetapi dengan penambahan
TiO; yang terlalu banyak akan menyebabkan TIO;
membentuk agregat/menggumpal, sehingga
menyebabkan diameter serat akan menjadi lebih besar.
Adapun grafik persebaran distribusi serat membran

nanofibers CA dan CA-TiO; pada Gambar 4. 9.
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Berikut Tabel 4. 1 unsur-unsur penyusun pada

membran CA dan CA-TiO:.
Tabel 4. 1 Hasil pengujian EDX

Atomic Concentration %

Sample -

C (0] Ti

CA14% 66,27 33,73 -
CA-TiO2 1% 64,78 35,13 0,09
CA-TiO2 3% 61,48 38,41 0,11
CA-TiO2 5% 59,49 52,22 0,17

Berdasarkan hasil uji EDX menunjukkan bahwa
terdapat unsur C dan O sebagai unsur utama penyusun
CA sedangkan pada CA-TiO; terdapat unsur Ti yang
menunjukkan bahwa Ti sudah berhasil ditambahkan
pada membran CA.

Hasil Analisa Gugus Fungsi (FTIR)

Karakterisasi menggunakan FTIR dilakukan
untuk mengetahui gugus fungsi dari membran CA dan
CA-TiO; yang ditampilkan pada Gambar 4.10 dimana
selulosa asetat dengan konsentrasi 14% ditunjukkan
oleh spektrum warna hitam, CA-TiO; 1% ditunjukkan
dengan warna merah, CA-TiOz 3% ditunjukkan dengan
warna biru dan CA-TiO; 5% ditunjukkan dengan warna
hijau. Berdasarkan spektra FTIR pada Gambar 4.10
sampel selulosa asetat memiliki gugus fungsi O-H, N-H,

C=0, C-H, dan C-0O-C.
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Gambar 4. 10 Spektrum FTIR CA 14%, CA TiO2 1%, CA
TiO2 3% dan CA TiO2 5%

Berikut bilangan gelombang dan jenis ikatan
pada CA dan CA-TiO; dapat dilihat pada Tabel 4. 2.
Tabel 4. 2 Bilangan gelombang dan jenis ikatan CA-CA-TiO:

Bilangan Gelombang

Jenis

Ikatan CA CAl';l)Oz CAS';I)OZ CAS';(I)OZ
O-H 3475,59 3469,50 3468,39 3469,70
N-H 2942,37 288277 2941,89 2942,52
C=0 1747,11 1744,93 1745,78 1745,36
C-H 1369,89 1366,46 1369,60 1369,50

C-0-C 1237,27 122996 123695 1236,90

COOH 1045,71 1034,82 1039,30 103891

Ti-0-Ti - 555,97 558,46 556,17
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Pada CA-TiO; muncul peak baru yang
menandakan adanya gugus fungsi baru yaitu Ti-O-Ti.
Pada puncak gelombang CA-TiO, mengalami
pergeseran karena interaksi antara CA dan TiO> (Y.
Yang et al. 2007).

Uji Sudut Kontak Membran

Penentuan sudut kontak dilakukan menggunakan
metode tetesan air pada permukaan membran.
Pengujian sudut kontak ini bertujuan untuk menentukan
sifat permukaan membran hidrofobik atau hidrofilik.
Hasil sudut kontak membran CA 14%, CA-TiO2 1%, 3%
dan 5% dapat dilihat pada Gambar 4. 11.

Berdasarkan pengujian sudut kontak, membran
CA 14%, CA-TiO2 3% dan CA-TiO; 5% bersifat hidrofobik
karena nilai sudut kontak yang lebih dari 90° sedangkan
pada CA-TiO; 1% bersifat hidrofilik karena nilai sudut
kontak yang kurang dari 90°. Berdasarkan penelitian
yang dilakukan oleh Barzin et al. (2004) bahwa
membran yang baik adalah membran yang bersifat

hidrofilik (Barzin et al. 2004)
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(b) CA-TiO2 1%

CAleft :119,80°
CA right : 119,80°

(c) CA-TiO23% (d) CA-TiO2 5%
Gambar 4. 11 Gambar profil tetesan untuk sudut kontak
pada permukaan membran a) CA 14%, b) CA-TiOz 1%, c) CA-
TiO2 3% dan d) CA-TiO2 5%

Hasil pengukuran sudut kontak pada membran CA

dan CA-TiO dapat dilihat pada Tabel 4. 3.

Tabel 4. 3 Hasil pengukuran sudut kontak

Sudut
Membran
Kontak (°)
CA 14% 121,76
CA-TiOz 1% 86,64
CA-TiO: 3% 119,80

CA-TiO2 5% 121,85
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Dari Tabel 4. 3 menunjukkan bahwa penambahan
Ti0; mampu menurunkan sifat hidrofobilitas membran.
Akan tetapi, penambahan TiO; yang terlalu banyak akan
meningkat sudut kontaknya, karena TiO, yang berlebih
akan mengalami penggumpalan (agregat) sehingga
menutup pori-pori yang terbentuk (Agustina, Yuliwati,
and Mardwita 2019).

Penentuan Panjang Gelombang Maksimum Methy!
red

Penentuan panjang gelombang maksimum pada
penelitian ini dilakukan pada sinar ultraviolet 200 nm
sampai sinar tampak 900 nm. Penentuan panjang
gelombang maksimum bertujuan untuk menentukan
absorbansi maksimum dari methyl red. Berdasarkan
hasil penelitian, panjang gelombang maksimum methyl
red ditunjukkan pada Gambar 4. 12.

Berdasarkan Gambar 4. 12 menunjukkan panjang
gelombang maksimum methyl red yaitu 432 nm yang
terdapat pada puncak tertinggi dari spektra. Panjang
gelombang maksimum digunakan untuk pengukuran
absorbansi kurva standart methyl red sesudah

didegradasi.
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Gambar 4. 12 Panjang gelombang maksimum methyl red

Hasil Analisis Kurva Kalibrasi
Penentuan kurva standart methyl red dimulai dari
pembuatan larutan induk methyl red 100 ppm.
Kemudian dari larutan tersebut dibuat larutan standart
konsentrasi 0,0001% ; 0,0005% ; 0,001% ; 0,0025% dan
0,005%. Larutan standart diukur absorbansinya
menggunakan panjang gelombang maksimum 432 nm
dengan menggunakan akuades sebagai blanko. Data
hasil pengukuran kurva kalibrasi standart methyl red

pada Tabel 4. 4.

58



Tabel 4. 4 Data hasil pengukuran kurva kalibrasi standart methyl red

Absorbansi Rata-
Konsentrasi 1 2 3 Rata
Blanko 0,000 0,000 0,000 0,000
LS1 0,086 0,086 0,086 0,086
(0,0001%)
LS2 0,398 0,398 0,398 0,398
(0,0005%)
LS3 0,730 0,730 0,730 0,730
(0,001%)
LS 4 1,309 1,310 1,312 1,31033
(0,0025%)
LS5 2,302 2,300 2,303 2,302
(0,005%)

Nilai hasil absorbansi larutan methyl red dibuat
grafik hubungan antara konsentrasi methyl red dengan
absorbansi larutan standart methyl red. Dari kurva
kalibrasi tersebut akan diperoleh persamaan regresi
kurva Kkalibrasi larutan methyl red yang dinyatakan
dalam persamaan 3.1. Dimana y adalah absorbansi dan
x adalah konsentrasi methyl red. Dari gambar kurva
kalibrasi metyl red pada Gambar 4. 13 maka diperoleh
persamaan garis regresi methyl red

y = 449,18x +0,1231 (4.1)
Dari persamaan (4. 1) digunakan untuk menghitung

besarnya methyl red sisa setelah dilakukan degradasi
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dengan CA dan CA-TiO.. Berikut grafik kurva larutan
stanart methyl red dapat dilihat pada Gambar 4. 13.

2,5
2
‘@
& L5
0
- .
3 1
2 <" y=449,18x +0,1231
< R? = 0,9849
0,5
0
0 0,002 0,004 0,006
Konsentrasi

Gambar 4. 13 Grafik kurva kalibrasi methyl red

Dengan mensubtitusikan persamaan 4.1 yang
didapatkan dari pembuatan kurva standart, maka nilai x
dapat diketahui dengan menggunakan persamaan 3.2.
Dimana x adalah konsentrasi larutan dan absorbansi (4)
sebagai sumbu y.

Berikut Tabel 4. 5 hasil pengukuran sampel CA
14%, CA-TiO2 1%, 3% dan 5% yang dilakukan pada
panjang gelombang 432 nm.
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Tabel 4. 5 Hasil pengukuran sample setelah degradasi

Absorbansi

Rata-

Nanofibers 1 2 3 rata X

Larutan 3422 3422 3421 3421 0,007342

induk

CA 14% 3402  3.402 3.406 3.402 0,007300
CA-TiO21%  3.410 3424 3419 3417  0,007333
CA-TiO23%  3.412 3418 3.405 3409 0,007315
CA-TiO25% 3310 3.302 3.297 3.303  0,007079

Berdasarkan Tabel 4. 5 hasil pengukuran sampel

setelah degradasi disubtitusikan ke dalam persamaan

3.2, sehingga persentase absorpsi yang terserap dapat

dihitung dengan persamaan 3.3. Dimana x, adalah

konsentrasi awal larutan (larutan induk) dan x, adalah

konsentrasi akhir larutan (CA, CA-TiO2 1%, 3% dan 5%).

Berikut Tabel 4. 6 data persentase konsentrasi sampel

setelah degradasi.

Tabel 4. 6 Persentase absorpsi sampel setelah degradasi

Nanofibers Xo X1 % Abs

CA14% 0,007342  0,007300 0,0058
CA-TiO2 1% 0,007342  0,007333 0,0012
CA-TiO2 3% 0,007342  0,007315 0,0036
CA- TiO2 5% 0,007342  0,007079 0,0358

Berdasarkan perhitungan persentase absorbsi

sampel dapat disimpulkan bahwa, dengan penambahan

TiO mampu menigkatkan kemampuan membran CA
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dalam mendegradasi zat warna methyl red. Hal ini
karena, penambahan TiO; pada CA mampu
meningkatkan luas permukaan TiO, dan keberadaan
TiO; lebih terdistribusi (Wardhani, Damayanti, and
Purwonugroho 2014). Sehingga membran CA-TiO;
mampu mendegradasi zat warna methyl red lebih baik
dari pada membran CA Berdasarkan hasil data tersebut,
persentase absorpsi paling tinggi terdapat pada CA-TiO;
5% yang mampu mendegradasi sebesar 0,0358%
sedangkan membran CA 14% mampu mendegradasi

sebesar 0,0058%.
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BABV
PENUTUP

A. Kesimpulan

Berdasarkan data yang diperoleh maka dapat

disimpulkan bahwa :

1.

Kondisi  optimum  electrospinning  pada
konsentrasi 14% dengan tegangan 10,5 kV, jarak
10 cm dan laju alir 0,02 mL/ jam.

Membran nanofibers CA dan CA-TiO, berhasil
disintesis, dibuktikan dengan data FTIR muncul
gugus fungsi 0-H, N-H, C=0, C-H, C-0-C, COOH
pada membran CA dan muncul gugus fungsi Ti-
O-Ti pada membran CA-TiO,. Dari data SEM
diperoleh data bahwa penambahan TiO; pada
nanofibers CA dapat menurunkan diameter
nanofibers, dari ukuran diameter rata-rata CA
adalah 6624 nm menjadi 297,03 nm,
penambahan TiOz 1% mampu menurunkan sifat
hidrofobilitas membran, akan tetapi
penambahan TiO, yang terlalu banyak akan
meningkatkan sudut kontak.

membran CA mampu mendegradasi sebesar
0,0058% sedangkan CA-Ti0O2 5% mampu

mendegradasi sebesar 0,0358%.
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B. Saran
Berdasarkan penelitian yang dilakukan, maka
disarankan
1. Perlu adanya pengukuran diameter serat untuk
menentukan kondisi optimum membran
nanofiber ketika melakukan pengamatan optik.
2. Pembuatan membran nanofibers CA dengan
penambahan TiO; perlu dilakukan penelitian
lebih lanjut agar dapat meningkatkan sifat
mekanik pada membran serta kemampuan

membran dalam mendegradasi zat warna.
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LAMPIRAN

Data Optimasi Sampel CA
Membran nanofibers CA tegangan 7 sampai 8,5 kV

A = konsentrasi 12%
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B = Konsentrasi 14%
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C = Konsentrasi 16%
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D = konsentrasi 18%
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Lampiran Optimasi Electrospinning

Sampel | Konsentrasi | Tegangan | Lajualir | Jarak
(%) (kv) | (mL/jam) | (cm)
Al 12 7 0,02 10
A2 12 7,5 0,02 10
A3 12 8 0,02 10
A4 12 8,5 0,02 10
A5 12 7 0,02 11
A6 12 7,5 0,02 11
A7 12 8 0,02 11
A8 12 8,5 0,02 11
A9 12 7 0,02 12
A10 12 7,5 0,02 12
A1l 12 8 0,02 12
A12 12 8,5 0,02 12
A13 12 7 0,02 13
Al4 12 7,5 0,02 13
A15 12 8 0,02 13
Al6 12 8,5 0,02 13
A17 12 7 0,04 10
A18 12 7,5 0,04 10
A19 12 8 0,04 10
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A20 12 8,5 0,04 10
A21 12 7 0,04 11
A22 12 7,5 0,04 11
A23 12 8 0,04 11
A24 12 8,5 0,04 11
A25 12 7 0,04 12
A26 12 7,5 0,04 12
A27 12 8 0,04 12
A28 12 8,5 0,04 12
A29 12 7 0,04 13
A30 12 7,5 0,04 13
A31 12 8 0,04 13
A32 12 8,5 0,04 13
A33 12 7 0,06 10
A34 12 7,5 0,06 10
A35 12 8 0,06 10
A36 12 8,5 0,06 10
A37 12 7 0,06 11
A38 12 7,5 0,06 11
A39 12 8 0,06 11
A40 12 8,5 0,06 11
A4l 12 7 0,06 12
A42 12 7,5 0,06 12
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A43 12 8 0,06 12
Ad4 12 8,5 0,06 12
A45 12 7 0,06 13
Ad6 12 7,5 0,06 13
A47 12 8 0,06 13
A48 12 8,5 0,06 13

100




Sampel | Konsentrasi | Tegangan | Lajualir | Jarak
(%) (kv) | (mL/jam) | (cm)
B1 14 7 0,02 10
B2 14 7,5 0,02 10
B3 14 8 0,02 10
B4 14 8,5 0,02 10
BS 14 7 0,02 11
B6 14 7,5 0,02 11
B7 14 8 0,02 11
B8 14 8,5 0,02 11
B9 14 7 0,02 12
B10 14 7,5 0,02 12
B11 14 8 0,02 12
B12 14 8,5 0,02 12
B13 14 7 0,02 13
B14 14 7,5 0,02 13
B15 14 8 0,02 13
B16 14 8,5 0,02 13
B17 14 7 0,04 10
B18 14 7,5 0,04 10
B19 14 8 0,04 10
B20 14 8,5 0,04 10
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B21 14 7 0,04 11
B22 14 7,5 0,04 11
B23 14 8 0,04 11
B24 14 8,5 0,04 11
B25 14 7 0,04 12
B26 14 7,5 0,04 12
B27 14 8 0,04 12
B28 14 8,5 0,04 12
B29 14 7 0,04 13
B30 14 7,5 0,04 13
B31 14 8 0,04 13
B32 14 8,5 0,04 13
B33 14 7 0,06 10
B34 14 7,5 0,06 10
B35 14 8 0,06 10
B36 14 8,5 0,06 10
B37 14 7 0,06 11
B38 14 7,5 0,06 11
B39 14 8 0,06 11
B40 14 8,5 0,06 11
B41 14 7 0,06 12
B42 14 7,5 0,06 12
B43 14 8 0,06 12
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B44 14 8,5 0,06 12
B45 14 7 0,06 13
B46 14 7,5 0,06 13
B47 14 8 0,06 13
B48 14 8,5 0,06 13
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Sampel | Konsentrasi | Tegangan | Lajualir | Jarak
(%) (kv) | (mL/jam) | (cm)
c1 16 7 0,02 10
C2 16 7,5 0,02 10
C3 16 8 0,02 10
c4 16 8,5 0,02 10
C5 16 7 0,02 11
C6 16 7,5 0,02 11
c7 16 8 0,02 11
c8 16 8,5 0,02 11
C9 16 7 0,02 12
C10 16 7,5 0,02 12
C11 16 8 0,02 12
C12 16 8,5 0,02 12
C13 16 7 0,02 13
C14 16 7,5 0,02 13
C15 16 8 0,02 13
Cl6 16 8,5 0,02 13
C17 16 7 0,04 10
C18 16 7,5 0,04 10
C19 16 8 0,04 10
C20 16 8,5 0,04 10
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c21 16 7 0,04 11
C22 16 7,5 0,04 11
C23 16 8 0,04 11
C24 16 8,5 0,04 11
C25 16 7 0,04 12
C26 16 7,5 0,04 12
C27 16 8 0,04 12
C28 16 8,5 0,04 12
C29 16 7 0,04 13
C30 16 7,5 0,04 13
C31 16 8 0,04 13
C32 16 8,5 0,04 13
C33 16 7 0,06 10
C34 16 7,5 0,06 10
C35 16 8 0,06 10
C36 16 8,5 0,06 10
C37 16 7 0,06 11
C38 16 7,5 0,06 11
C39 16 8 0,06 11
C40 16 8,5 0,06 11
C41 16 7 0,06 12
C42 16 7,5 0,06 12
C43 16 8 0,06 12
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C44 16 8,5 0,06 12
C45 16 7 0,06 13
C46 16 7,5 0,06 13
c47 16 8 0,06 13
C48 16 8,5 0,06 13
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Sampel | Konsentrasi | Tegangan | Lajualir | Jarak
(%) (kv) | (mL/jam) | (cm)
D1 18 7 0,02 10
D2 18 7,5 0,02 10
D3 18 8 0,02 10
D4 18 8,5 0,02 10
D5 18 7 0,02 11
D6 18 7,5 0,02 11
D7 18 8 0,02 11
D8 18 8,5 0,02 11
D9 18 7 0,02 12
D10 18 7,5 0,02 12
D11 18 8 0,02 12
D12 18 8,5 0,02 12
D13 18 7 0,02 13
D14 18 7,5 0,02 13
D15 18 8 0,02 13
D16 18 8,5 0,02 13
D17 18 7 0,04 10
D18 18 7,5 0,04 10
D19 18 8 0,04 10
D20 18 8,5 0,04 10
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D21 18 7 0,04 11
D22 18 7,5 0,04 11
D23 18 8 0,04 11
D24 18 8,5 0,04 11
D25 18 7 0,04 12
D26 18 7,5 0,04 12
D27 18 8 0,04 12
D28 18 8,5 0,04 12
D29 18 7 0,04 13
D30 18 7,5 0,04 13
D31 18 8 0,04 13
D32 18 8,5 0,04 13
D33 18 7 0,06 10
D34 18 7,5 0,06 10
D35 18 8 0,06 10
D36 18 8,5 0,06 10
D38 18 7 0,06 11
D39 18 7,5 0,06 11
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Membran nanofiberss CA tegangan 8,5 sampai 11 kV

A49 A50 A51

Konsentrasi 12%
Laju alir 0,02 ml/H
Jarak 10 cm

A52 A53

B49 B50

B51
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Konsentrasi 12%
Laju alir 0,02 ml/H

Jarak 10 cm

B52 B53

€49 €50 51

Konsentrasi 12%
Laju alir 0,02 ml/H

Jarak 10 cm

C52 B53
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D49 D50 D51

Konsentrasi 12%
Laju alir 0,02 ml/H

Jarak 10 cm
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Hasil Uji SEM

Lampiran 2

Sampel CA 14%
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Sample CA-TiO2 3%
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Hasil Uji EDX

Sampel CA 14%
Element Atomic Weight Oxide Stoich.
Symbol Conc. Conc. Symbol wt Conc.

JUL 12022 16:21

&

FOV: 107 um, Mode: 15kV - Image, Detector: BSD Full, Time:
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Sampel CA-TiO2 1%

Element |Atomic |Weight |Oxide Stoich.
Symbol |Conc. Conc. Symbol |wt Conc.

C 64.78 57.87
0 35.13 41.80

FOV: 107 um, Mode: 15kV - Image, Detector: BSD Full, Time:
JUL 4 2022 16:19

®
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Sampel CA-TiO2 3%

Element |Atomic |Weight |Oxide Stoich.
Symbol |Conc. Conc. Symbol |wt Conc.
C 61.48 54.38

0 38.41 45.25

Ti 0.11 0.38

JUL 52022 13:38

1 2
counts in 60 seconds

8

FOV: 107 um, Mode: 15kV - Image, Detector: BSD Full, Time:
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Sampel CA-TiO2 5%

JUL 52022 14:16

Element |Atomic |Weight |Oxide Stoich.
Symbol Conc. Conc. Symbol |wt Conc.
C 59.49 52.22

0 40.34 47.17

Ti 0.17 0.61

FOV: 107 um, Mode: 15kV - Image, Detector: BSD Full, Time:
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Hasil Uji FTIR

Lampiran 3

Sampel CA 14%

Transmittance [%]

20 30

50 60 70

40

10

e

3000 2500 2000 1500 1000 500
Wavenumber cm-1
ab FisikalDocumentsiBrukerlOPUS_8.2 2BIDATAIMEASICA - 14% CA-1%  Instrument type and / or acoessory 0106/2022)
Page 111

Wavenumber cm-1

3997816421

3085.471121
3083.413583
3081.356034
3070.208426
3077.240038
3075.183389
3973.125841
3971.068293
3969.010744
3966,953196
3964,895648
3962.838009
3960.780551
3058.723003
3956665454
3954.607906
3052.550358
3950.492800
3048.435261
3046.377712
3944320164
3942.262616
3940.205067
3938,147519
3936.089971
3934.032422
3931.974874
3020017326
3927.850777

Transmittance [%]

0113124
0113422
0113712
0114073
0114415
0.114644
0.114859
0115156
0115484
0.115787
0116118
0.116484
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Sampel CA-TiO2 1%
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Sampel CA-TiO2 3%
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Sampel CA-TiOz 5%
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Lampiran Hasil Uji Degradasi Zat Warna

1. data pengukuran konsentrasi sampel setelah
degradasi
x = konsentrasi larutan (LS 1, 2, 3, 4 dan 5)
y = absorbansi
y =ax+b
=449,18x + 0,1231
y—>b
a
b) Larutan Induk
3,421 -0,1231
449,18
= 0,007342
¢) Nanofibers CA 14%
3,402 - 0,1231
449,18
= 0,007300
d) Nanofibers CA-TiO2 1%
3,417 —0,1231
449,18

= 0,007333
e) Nanofibers CA-TiO2 3%
3,409 —0,1231
449,18

= 0,007315

X =

x induk =

x CA14% =

x CA—Ti0, 1% =

x CA—Ti0, 3% =
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f) Nanofibers CA-TiO2 5%

3,303 -0,1231
449,18

= 0,007079

xCA—TiOy 5% =

data persentase absorpsi sampel setelah degradasi

Xo — X1

% absorpsi terserap = X 100%

X0
Xo = konsentrasi awal (larutan induk)
X, = konsentrasi akhir (CA, CA-TiOz 1%, 3% dan 5%)

a) CA 14%

A 1a0s = 0007342-0,007300
0~ 0,007342 0

= 0,0058%
b) CA-TiO, 1%

A Tio. 10p = 0007342 -0007333
V2 270 = 0,007342 0

= 0,0012%

¢) CA-TiO; 3%
A Tio, 30 = 2007342 0007315
_ _ 8
RCRet 0,007342 o

= 0,0036%

d) CA-TiOz 5%
A Tio, 5y 0073420007079
V2 570 = 0,007342 0

= 0,0358%
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Lampiran Hasil Uji Degradasi Membran CA dan CA-TiO:
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