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ABSTRAK

Limbah industri berupa logam berat berdampak buruk
pada manusia. Logam berat dalam perairan dapat diturunkan
kadarnya melalui proses adsorpsi menggunakan membran.
Pada penelitian ini, nembran nanofibersselulosa asetat (CA
difabrikasi menggunakan metodeelectrospinning Membran
nanofibers CA dengan kondisi paling optimum didapatkan
ketika konsentrasi 14%, tegangan 10,5 kV, laju alir 0,02 mL/H
dan jarak 10 cm.Pada Spektrum FTIR muncul puncak baru
pada rentang bilangan gelombang 40610 Ai vyang
mengindikasi adanyaikatan O-SiO sebagai gugus fungsi zeolit.
Morfologi serat membrannanofibershalus dan tidak terdapat
beadsnamun ukuran seratnya tidak seragam. Penambahan
zeolit 6% mampu menurunkan ratarata diameter serat
membran dari 662,4 nm menjadi 353,1 m. Hasil EDX
menunjukkan adanya unsur Si dan Aldalam membran
nanofibers CA. Nilai sudut kontak menurun akibat
penambahan zeolitsebanyak 6%yaitu dari p ¢ v wdenjadi
p plp @ Jsehingga sifat hidrofobisitas membran semakin
menurun. Penambahan zeolit mampu meningkatkan
konsentrasi terserap dari logam Pb (Il) Pada penelitian ini,
membran nanofiberspaling efektif digunakan dalam adsorpsi
logam Pb (Il) adalah sampel GZXeolit 6% dengan konsentrasi
penurunan sebesarl,594 ppm.

Keyword : Membramanofibers, Selulosa asetat, Electrospinning
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Penulisan transliterasi huruf-huruf Arab Latin dalam
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Pendidikan dan Kebudayaan R.l. Nomor: 158/1987 dan
Nomor: 0543b/U/1987. Penyimpangan penulisan kata
sandang [a}] disengaja secara konsisten supaya sesuai teks
Arabnya.

F A A t}
I B i z}
q T W o)
3 s\ M g
6 J P f
n h} ¢ q
S) Kh L k
b D b |
M 2\ a m
p R il n
C Z M w
E S " o]
€ Sy p Y
J s}
K d}
Bacaan Madd : Bacaan Diftong :
a > = a panjang au =M
i > =i panjang ai =pF
u > = upanjang iv=pF

Xi



DAFTAR ISI

HALAMAN JUDUL......cooiiiiiiii e e il
PERNYATAAN KEASLIAN. ... iii..
PENGESAHAN......oiiiiiii e \YA
NOTA PEMBIMBING.......cooutiiiiiiiiiisimm e e v
NOTA PEMBIMBING..........ocoiiiiitiiie e Vi
KATA PENGANTAR ..ottt e viii
TRANSLITERASI ARABLATIN....uuiiiiii e Xi.
DAFTAR ISL .ot Xi
DAFTAR GAMBAR.....cooiiit i e Xiv
DAFTAR TABEL ... e XVi
DAFTAR LAMPIRAN.....coottiiiiitiiiciiimmmmm e XVii
BAB | PENDAHULUAN.........ccoiiiiiiiiiiiteeemme e 1
A. LATAR BELAKANG.......coiiiiiiiiiiiititimmmmme e 1.
B. RUMUSAN MASALAH......oooiiiimmmm e 6..
C. BATASAN MASALAH. ....oooiiimmmm e G..
D. TUJUANPENELITIAN......cooiiie e 6..
E. MANFAAT PENELITIAN.......coooiiiiiiiiieeemme e 7.
BAB Il TINJAUAN PUSTAKA ... 8..
A. LANDASAN TEORI....ccoiiiiiiii e 8...
1. MembBran........cccccoiiiiiiiicememmmem e B
2. Nanofibers.........cccccvvviiiiieeecce e e L1
3. Teknik pembuatan membran...........ccccccoovivimeees 12
4. ElectroSpinNing.........ccoovveeeuuiimmmmmmmeaae e e eeeanee 15.
5. Material membran............cc.cooiiemmmmeem e 16...



6. Selulosa asetat (CA)........covvvvvvivivrieeemmmmmee e 18..

7. Aseton.. STTRRRIN -
8. N N-Dlmethylacetamlde(DMAc) .......................... 19..
9. Zeolit... crereeereennn s smmmmmen e 200
10. Logam23
11, KarakteriSasi.......ueeeiiieeeesssisimmmmmeemsereeeeeeaeeeesanas 24.
B. KAJIAN PUSTAKA . ....ooiiie i seeemr e eee e 33
C. KERANGKA BERPIKIR....cccoiiiiiiiieiiiiiimmmmiveeee e 34
BAB Il METODOLOGI PENELITIAN.......cooiiiiiieeriivieaaen. 35
A. Tempat Dan Waktu Penelitian ............ccccoooviiviviees 35
B. Alat Dan Bahan .........ccccoviiiiiiis i 35.
C. Prosedur Penelitian ........cccccccvvvvineees i, 35
BAB IV HASIL DAN PEMBAHASAN.........ccoovviiieeeisieeeemae 42
A. Hasil Preparasi Larutan Membran ....................... 42
B. Sintesis Membran Nanofibers CA..........c.c....o...0 42
C. Kondisi optimum membran nanofibers CA.......... 48

D. Hasil Pembuatan Membran Nanofibers CA-Zeolit 50

E. Hasil Karakterisasi Membran ...........c.ccccovivveiiieens 51
BAB V PENUTUR......ooiiim e 63
DAFTAR PUSTAKA. ... 65
LAMPIRAN-LAMPIRAN ...ttt 1

Xiii



DAFTAR GAMBAR

BABII

Gambar 2. 1 Klasifikasi membraberdasarkan morfologinya9
Gambar 2. 2 Klasifikasi membran berdasarkan................. 11..
Gambar 2. 3 Teknik Sintering.............vvvvvvvuuimmmmmeme e eeeeeeeees, 12..
Gambar 2. 4 Teknik track etching..............ooovvvviceemmeemeeeennn. 13.
Gambar 2. 5 Teknik inversi fasa...........ccccc.vvvvieemmmmmmee e 14..
Gambar 2. 6 Skema alat electrospinnin@) alat

electrospinning (b) ................... S Iy A
Gambar 2. 7 Struktur moIekuI selulosa asetat ................... 19...
Gambar 2. 8 Struktur molekul aseton.................cece e .20
Gambar 2. 9 Struktur molekul DMAC.. w20
Gambar 2. 10 Struktur molekula) dan serbuk zeollt(b) ...... 22
Gambar 2. 11 Skema instrumentasi FTIR) ..........ccccceeennnn. 26....
Gambar 2. 12 Instrumentasi SEM..................oicceeeeeevnvnnnns 28.
Gambar 2. 13 Metode sessile drofa) capative drop(b) ...... 30
Gambar 2. 14 Skema Instrumentasi AAS.........cc.cceevvvieeeeen 32
BAB Il

Gambar 3. 1 Diagram alir penelitian.............cccccccveccceeeee... 36
BAB IV

Gambar 4. 1 Larutan CA dalam syringe... a2

Gambar 4. 2 MembramanofibersCA konsentra5| 12%(a) 45
Gambar 4. 3 Membramanofiberskonsentrasi 14% 7 kV(a) 7,5
kV (b), 8 kV(c), 8,5 kV(d) 9 kV (e) 9,5 kV (f) 10 kV
(9) 10,5 kV(h), 11 kV(i).. wenn 46
Gambar 4. 4 Membramanoflbers(14%) Iaju allr O 02 mL/H
(@) 0,04 mL/H (b) 0,06 ML/H (C)..eevveviivrineaanns 41...
Gambar 4. 5 Membramanofibers(14%) jarak 10 cm(a) 11 cm
(b) 12cm(c) 13 em(d) .cceeeeeriiiiiiiiiiet e 49
Gambar 4. 6 Membramanofiberskonsentrasi 14%, tegangan
10,5 kV, laju alir 0,02 mL/H dan jarak 10 cm...50
Gambar 4. 7 Spektrum hasil uji FTIR............ccevvvvviecceeeeen.. B2

Xiv



Gambar 4. 8 Gambar SEM membramanofibers perbesaran
10.000x CA 14%(a) CAZeo 2% (b)CAZeo 4%
(C) CAZE0 6%(d) ..uvvvvrrenenieeee e cmmmmmmmme e e 54..
Gambar 4. 9 Grafik distribusi serat membramanofibers CA
14% (a) CAZeolit 2% (b)CAZeolit 4% (c) CA

Ze0lit 6% (d)..uueeeeeeiiieeeeee e 56...
Gambar 4. 10 Sudut kontak membrananofibersCA 14%(a)

Gambar 4. 11 Grafik kalibrasi larutan ion logam Pb (ll}).....60

XV



DAFTAR TABEL
BAB I
Tabel 2. 1 Klasifikasi membran berdasarkan material asal..9

BAB IlI

Tabel 3. 1 Variasi penambahan zeolit.................... ccceeeee. .38

BAB IV

Tabel 4. 1 Perbandingan gugus fungsi membraranofibersCA
dan CAZeolit... O UOPPPPPPNY - |

Tabel 4. 2 Hasil EDX... weeeren D

Tabel 4.3 Hasil pengukuran sudut kontak membran
nanofibers... weereD9

Tabel 4. 4 Jumlah ion Iogam Pb (II) sebelum dan sesudah
=10 £ 0] € 0] PSP o ¥

XVi



DAFTAR LAMPIRAN
Lampiran 1 Data optimasi Sampel CA
Membran nanofiberstegangan 7 sampai 8,5 kV
Tabel data sampel CA
Membran nanofiberstegangan 9 sampai 11 kV
Lampiran 2 Hasil Uji SEM EDX
Lampiran 3 Hasil Uji FTIR
Lampiran 4 Hasil Uji Adsorpsi
Lampiran 5 Turnitin

Daftar Riwayat Hidup

XVii



BAB |
PENDAHULUAN
A. LATAR BELAKANG

Air merupakan salah satu sumber daya yang
dibutuhkan oleh manusia. Ketersediaan air bersih
merupakan masalah yang perlu ditangani secaraerius
sebab masalah tersebut akan terus bertambah seiring
dengan pertumbuhan penduduk (Putra, 2017). Hampir
tujuh miliar orang di seluruh dunia diprediksi mengalami
krisis air pada pertengahan abad k&1. Faktor yang
menyebabkan kelamkaan air diantaranya, pertumbuhan
penduduk, perubahan iklim, urbanisasi dan pencemaran
lingkungan (Chen, 2015) Pertumbuhan populasi manus
menjadi faktor penyebab terjadinya pencemaran
lingkungan, sehinggasalah satunyamengakibatkan polusi
pada air. Menurut estimasi World Water Council ada 3,9
miliar orang yang tinggal di daerah kawasan krisis aipada
tahun 2030 (Bernardo et al., 2009) Krisis air bersih telah
menyadarkan manusia bahwa pentingnya perliharaan
dan pengelolaan air. Agama islam memiliki peranan
penting dalam mengembalikan tanggung jawab manusia

terkait lingkungan (Santoso, 2010) Hal ini diungkapkan

dalam A1 OO AT 3OO0OAO '1 1 8OALE AUAOD
Oehpll Yecp ABATFRL WKEMPTLIHAIRK obRnTRERAEM
. BOHSED



Il OOET UAgq O$A1T EAT CAT 1 AE EAIE
muka bumi, sesudah (Allah) memperbaikinya. Dan berdoalah
kepadaNya dengan rasa takut (tidak akan diterima) dan
harapan (akan dikabulkan). Sesungguhnya rahmat allah

1 8§ OA £d wi q

Allah SWT melarang perbuatan yang dapat menimbulkan
kerusakan di muka bumi karena dapat membahayakan
semua hambaNya. Allah SWT memerintahkan kepada
hambaNya untuk menyembah serta berdoa dengan rasa
takut dan penuh harap. Sesungguhnya rahmat Allah datang
kepada mereka yang mengikuti perintakNya dan menjauhi
larangan-Nya (Ismail Ibnu Katsir, 2000b)

Air merupakan salah satu komponen penyusun
organisme, termasuk manusia, dan hewarmanpa adanya
air semua oganisme akan mat{Santoso, 2010) Allah SWT
telah berfirman :
hag FTZ Mptys PPK uRiZesT fae. BBRIe.  BORRM 8

AN
I O OE TAlah dfururRan dari langit berupa air, lalu

dengannya Dia menghidupkan bunsetelah mati (kering),
dan Dia menebarkan di dalamnya semua jenis beragam jenis

s o~ s 2T s

hewa® 8 183 !1 " ANAOAEqui ¢q

Surat AlBagarah ayat: 164 diatas maknanya
berkaitan dengan firman Allah SWT dalam surat Yasin: 33
36, menyatakan bahwa bumi yang telah mati dihisbkan

kembali dan ditumbuhkan biji-bijian sebagai tanda
2



kekuasaan Allah SWT (Ismail lbnu Katsir, 2000).
Berdasarkan  penjelasan ayahyat diatas, islam
memberikan apresiasi tinggi terhadap air sebagai asal
muasal seluruh organisme dan kebutuhan pokoknakhluk
hidup (Santoso, 2010)

Persyaratan kualitas air minum air menurut
peraturan Menteri Kesehatan Republik Indonesia No.
492/MENKES/PER/IV/2020 adalah air minum tidak
mengandung senyawa kimia berbahaya(M. RI, 201J.
Penurunan kualitas air disebabkan oleh komponen organik
dan anorganik yang terkandung di dalam air. Komponen
anorganik sdah satunya adalah logam berafSaid, 2012)
Air yang mengandung logam berat berakibat buruk bagi
organisme baik secara langsung, maupun secara tidak
langsung tkerimbas pada kesehatan manusigSusiati et al.,
2009).Logam berat dibedakan menjadi 2, yakni logam berat
esensial dan non esensial. Keberadaan logam berat esensial
dibutuhkan organisme Hdup dalam kadartertentu, apabila
melebihi batas mengakibatkan racun. Contoh logam berat
essensial adalah logam Fe. Sedangkan jenis yang kedua
adalah logam berat non esensialKeberadaannya tidak
dibutuhkan, contohPb (Timbal).

Berdasarkan penelitian sekelumnya yang
menganalisis kandungan logam Pb padaradan sedimendi

perairan Trimulyo dan Mangunharjo Semarangyang mana
3



keduanya berada di dekat kawasan industri Kandungan
logam Pb pada air dan sedimen perairan Trimulyo dan
Mangunharjo ratarata <0,003 mg/l dan <0,030-5,96 mg/I
(Mirawati et al., 2016). Kandungan logam berat hasil
industri dapat dinetralisir salah satunya melalui proses
adsorpsi. Adsorpsi merupakan proses perpindahan
komponen dari fase satu ke fase lainnya meleti
pembatas. Fluida terikat pada suatu padatan dan akhirnya
membentuk lapisan pada prmukaan padatan. Adsorpsi
dapat dilakukan dengan caramenggunakan karbon akiif,
elektrodialisis, osmosis balik, dan padatan anorganik.
Adsorpsi juga dapat dilakukan menggnakan membran,
seperti pada penelitian sebelumnya yang mengadsorpsi
logam Cu (Il), Cd (Il), dan Pb (IImenggunakan membran
selulosa aseat. Padatan anorganik yang digunakan secara
umum adalah arang aktif danzeolit (Anwar et al., 2013:
Suarsa, 2016 Choi et al., 2020)

Membran merupakan suatu lapisan tipis pemisah dua
fasa fluida yaitu fasa umpan (feed) dan fasa permeat
Membran bersifat sebagaipenghalang barrier) terhadap
suatu partikel tertentu, sehingga mampu membatasi
transport partikel berdasarkan sifat fisik dan kimia(Muthia,
2017). Teknologi sintesis membran dengan metode
electrospinning saat ini dapat dibuat dengan harga

terjangkau dan menghasilkan diameter serat mencapai
4



skala mikro hingga nanometer.Bahan dasar yangdapat
digunakan untuk membuat nembran electrospinning
diantaranyabahan anorganik seperti keramik, gelas, logam.
Membran electrospinningjuga dapat dibuat menggunakan
berbagai larutan polimer diantaranya PES
(Polyethersulfone)yang telah dibuat olehXu et al.(2018),
PVDF (Polivinylidene flouride) yang telah dibuat oleh
Suryandari (2020), Kitosan yang telah dibuat olehYuliana
et al.(2018), PVA(Polyvinyl Alcohol)yang telah dibuat oleh
Hulupi & Haryadi (2019)dan CA (Selwsa Asetat) yang
telah dibuat oleh(Choi et al., 2020)

Selulosa asetat memiliki kualitas yang baik untuk
berbagai aplikasi. Keunggulan @i CA adalah biga yang
rendah, dan biodegradablitas. CA juga memiliki
kemampuan pembentukan serat yang baik dengan
menggunalan variasi larutan. Konsentrasi larutan
memengaruhi diameter serat. Serat yang dihasilkan
cenderung seragam, permukaannya haludan sedikit cacat
(Liu & Hsieh, 2002) Adcapun faktor yang dapat
mempengaruhi kinerja adsorpsi diantaranya morfologi,
dan kondisi fisik membran salah satunya adalah
penambahan zat aditif (Indarti et al., 2013). Penambahan
material anorganik paca membran dapat meningkatkan
sifat mekaniknya. Qjstr et al. 020) menggunakanultra -

high silika zeolit sebagai zat penambahpada membran
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selulosa asetat atuk filtrasi VOC (Volatile Organic
Compounds Perubahan struktur CA dapat dipengaruhi
dengan adanya penambahan zeolit kedalam polimer
selulosa asetat. Maka padagenelitian ini akan dibuat
membran nanofibersselulosa asetat termodifikasi zeolit 4A
komersial menggunakan metode electrospinning untuk
aplikasi adsorpsilogam Pb (lI).
B. RUMUSAN MASALAH
1. Bagaimana kondisi optimum sintesis membran
nanofibers CAelectrospinning?
2. Bagaimana karakteristik membran nanofiber CA
Zeolit?
3. Bagaimana lemampuan membramanofibersCAZeolit
dalamlogamadsorpsi logam PK(II).
C. BATASAN MASALAH
1. Bahan yang digunakan untuk membuat membran
adalah selulosa aseta(- = 30.000 Da, kadar asetil
39,8% )dengan penambaharzeolit 4A
2. Metode yang digunakan untuk membuat membran
adalah metodeelectrospinning
3. Karakterisasi membran menggunakan SEM, Al dan
Uji adsorpsi.
D. TUJUAN PENELITIAN
1. Untuk mengetahui kondisi optimum sintesismembran

nanofibersCAelectrospinning
6



2. Untuk mengetahui karakteristik membran nanofibers
CAZeolit

3. Untuk mengetahui kemampuan membramanofibers
CAZeolit dalam adsorpsilogam Pb (II).

E. MANFAAT PENELITIAN

1. Sebagai salah satu alternatif untuk membuat membran
dengan baharbaku polimer.

2. Sebagai sumbr informasi mengenai pembuatan
membran nanofibersyang berasal dari selulosa asetat
dengan penambahan partikel zeolit menggunakan
metode electrospinning yang digunakan dalam

adsorpsi logam Pb (II).



BAB II
TINJAUAN PUSTAKA
A. LANDASAN TEORI
1. Membran

Membran merupakan suatu lapisan tipis pemisah dua
fasa fluida yaitu fasa umpan (feed) dan fasa permeat.
Membran bersifat sebagai penghalang barrier)
terhadap suatu partikel tertentu. Membran memiliki
sifat semipermeabel sehingga dapat menahan berbagai
partikel yang ukurannya lebih kecil dari poripori
membran (Muthia, 2017). Klasifikasi membran
berdasarkan material asalditunjukkan pada Tabel 2.1
(Mulder, 1996).

Berdasarkan morfologinya membran diklasifikasikan
menjadi dua, seperti terlihat pada gambar 2.IMulder,
1996).

a. Membran simetrik
Membran simetrik memiliki ketebalan dan
kerapatan pori homogen di seluruh bagiannya
dengan ukuran 10-200 i . Membran jenis ini
memiliki sifat selektivitas (Mulder, 1996).
b. Membran asimetrik
Membran simetrik memiliki dua jenis lapisan.
Lapisan pertama memiliki ketebalan 0,10,5 [i

sebagai tempat pemisahansedargkan ketebalan
8



lapisan  kedua adalah 50150 (i sebagai
penyangga. Kemampuan pemisahan membran
asimetrik lebih baik dibandingkan dengan
membran simetrik, sebab partikel yang melewati
membran simetrik dapat menyumbat pori sehingga
efektivitas penyaringan menuun (Mulder, 1996).

Tabel 2.1 Klasifikasi membran berdasarkan material asal

Klasifikasi Membran Keterangan Contoh
Membran anorganik Terbuat dari Keramik, gelas,
material dan logam
anorganik
Membran polimer Terbuat dari Selulosa asetat,
polimer Polivinil florida,
dan polisulfon
Membran biologis Berasal dari Lipida

makhluk hidup

Membran simetris

000¢O000000O0000CO000
00000000000I00000000
000CO000COOIN000GIN00
AOACANNNCANNOCHNNN

(d) Berpori (c) Tak berpori
Membran asimetris

XXIO0OOOOOCOONOONONX | | 3000000000000
XX00OO0ANOCOON0ON0NoXXXX | | 20000000000 X

YOOI
XO0O00OMOXCOON0N0N0O MRS B LA

(b) Berpori (a) Lapisan atas tak berpori

Gambar 2.1 Klasifikasi membran berdasarkan morfologinya



Berdasarkan kerapatan pri membran dibedakan
menjadi 3, terlihat pada Gambar 2.2Mulder, 1996).
a. Membran berpori
Mikrofiltrasi dan ultrafiltrasi umumnya
menggunakan membran jenis ini. Berdasarkan
ukuran kerapatan porinya, membran dibagi
menjadi 3:
1) Makropori: ukuran pori >50 nm
2) Mesopori: ukuran pori 2-50 nm
3) Mikropori: ukuran pori <2 nm
b. Membran nonpori
Membran non-pori dapat diaplikasikan dalam
pemisahan partikel cair ataupun gas. Membran
dengan lapisan tipis berukuran 0,001ti dan
kerapatan rendah. Membran nonrpori digunakan
dalam pemisahan gas dan pervaporas{Mulder,
1996).
c. Carrier membran
Perpindahan massa pada membran jenis ini
bukan ditentukan dari bahan materialnya
melainkan dari molekul pembawanya. Selektivitas
bergantung pada sifat molekul pembawanya.
Partikel yang dipisahkan diantaranya berupa ionik,

cairan, gas, dan nofionik (Mulder, 1996).

10



polimer eairan v embawa
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membran berpori  membran tak berpori  membran cair

Gambar 2.2 Klasifikasi membran berdasarkan

2. Nanofibers

Nanofibers adalah serat padat yang memiliki
diameter sangat kecil. Nanofibers merupakan serat
dengan diameter kurang daril000 nm atau X (Nasir et
al., 2017) Nanofibers memiliki luas permukaan per
satuan massa yang besar serta ukuran pori kecil dan
memiliki sifat mekanik yang tinggi. Aplikasi nanofibers
dalam berbagai bidang sedang menjadi tren akhiakhir
ini (Sari, 2018). Nanofibersdapat diaplikasikan dalam
dunia medis seperti pembawaobat-obatan ke dalam
tubuh, pembalut luka, implant medis, biosensor, dan
tissue engineering(Munir.,et al, 2008). Selain itu,
nanofibers juga dgat diaplikasikan dalam adsorpsi
seperti penditian yang telah dilakukan sebelumnya
(Choi & al., 2020) Keunggulan darinanofibers adalah
memiliki porositas yang tinggi dan struktur pori yang

saling bersambung sehingga menghasilkan sifat
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permeabelitas yang tinggi. Adapun pembuatan
nanofibers yang paling efektif adalah dengan
menggunakan metodeelectrospinning (Mataram et al.,
2016).
3. Teknik pembuatan membran
Ada beberapa teknik yang djunakan dalam
pembuatan membran:
a. Sintering
Teknik sintering sering digunakan dalam
pembuatan membran ultrafiltrasi dan mikrofiltrasi
keramik atau logam. Partikel bahan ditekan dan
dipanaskan di bawah suhu lebur. Struktur membran
adalah simetris dan ukuranpori mencapai skala
mikrometer (Baker, 2004). Teknik sintesis
membran  menggunakan metode istering
ditunjukkan oleh Gambar 2.3Etiana, 2017).

Partikel serbuk

Leher

Gambar 2.3 Teknik Sintering
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b.

Streching

Teknik ini digunakan untuk menghasilkan
membran polimer mikrofiltrasi. Pada saat semi
kristal polimer ditarik searah dengan proses
ekstruksi sehingga molekuimolekulnya paralel
satu sama lain. Apabila tegangan mekanik diberikan
maka terjadilah pemutusan seta terbentuk
struktur pori berukuran 0,1-0,3 ti (Prastowo,
2008).
Track-etching

Metode pembuatan membran jenis ini yakni
dengan cara menembak partikel radiasi berenergi
tinggi secara tegak lurus kearah film. Matrik polimer
akan terbentuk goresan (pori silinder) setelah
dicelupkan dalam bak asam atau bas#Prastowo,
2008). Teknik track-etching ditunjukkan pada
Gambar 2.4(Mulder, 1996).

Polymer solution

Phase-inversion

O \ / Casting knife membrane \
/ '

Support layer
(non-woven)

9

Coagulatlon bath
L~
/

o [ J

Gambar 24 Teknik track etching
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d. Inversifasa

Inversi fasa merupakan salah satu metode yang
digunakan dalam fabrikasi membran. Perubahan
bentuk polimer dari fasa cair menjadi padatan.
Proses pemadatan dimulai transisi dari fasa cairan
satu menjadi dua cairan ljquid-liquid demixing).
Saat proses demixing, salah satu fasa cair
(konsentrasi yang tnggi) akan berubah menjadi
matriks padatan (Prastowo, 2008). Gambar 2.5
menunjukkan skema metode pembuatan membran
dengan teknik inversi fasa(Mulder, 1996).

e Nonsolvent Coagulation
Solvent bath
| Polymer
[ J Nonsolvent ____ Polymer
‘ Solvent solution

A support

Gambar 25 Teknik inversi fasa

e. Electrospinning
Electrospinning merupakan teknologi yang
digunakan untuk memproduksi serat polimer
dengan diameter 2 nm hingga skala mikrometer

menggunakan bahan polimer alam maupun sintetik
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(Ahn et al., 2006 Lannutti et al., 2007 Hunley &
Long, 2008) Metode electrospinningtelah terbukti
sebagai metode yang ektif untuk membuat
nanokomposit yang terdispersi dengan baik dan
dapat dilakukan produksi berulang (Bergshoef &
Vancso, 1999Fong et al., 2002Li et al., 2005 Sen et
al., 2004)
4. Electrospinning
Electrospinning ditemukan oleh Rayleigh pada
tahun 1897 (Bhardwaj & Kundu, 2010) Sejak tahun
1990 teknik electrospinning telah dikembangkan dan
digunakan dalam preparasi nanokomposit.
Electrospinning menggunakan muatan listrik untuk
memintal serat pada skala mikro atau nanoDistribusi
ukuran pori dari membran electrospinninglebih mudah
diatur pada skala sub mikron dengan cara menyesuaikan
materialnya dan parameter proseslectrospinning Serat
relatif seragam dibandingkanmembran yangdifabrikasi
menggunakan eknik konvensional sepertiinversi fasa
(Zhou et al.,, 2015) Serat yang diproduksi dengan
menggunakan metode ini menghasilkan luas permukaan
dan kapasitas penyerapan yang tinggterhadap ion
logam berat Serta harga pembuatan membran dengan
metode electrospinning mudah dijangkau (Tian et al.,

2011).
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Proses pembuatan membran electrospinning
dimulai dengan cara mengliri larutan polimer dengan
medan listrik tegangantinggi, sehinggadroplet (tetesan)
polimer membentuk taylor cone lalu membentuk jet
yang keluar secara kontiiyu dari ujung jarum menuju
kolektor. Hasil berupa serat polimer dengan ukuran
diameter dalam sub mikron (Sosiati et al., 2018 Z. M.
Huang et al., 2003)Kondisi lingkungan dan parameter
sistem seperti berat molekul, konstanta dielektrik, dan
konduktivitas mempengaruhi serat yang dihasilkan.
Sistem bergantung pada pengeringan perut untuk
menghasilkan serat(Snowdon & Liang, 2020) Skema
alat electrospinning ditunjukkan oleh Gambar 2.6
(Gonzales et al., 2018)a). Alat electrospinning yang
digunakan dalam penelitian ini ditunjukkan pada
Gambar 2.6b) .

. Material membran

Membran dapat terbuat dari berbagai macam
material baik bahan alami maupun sintesis. Membran
dapat terbuat dari komposit polimer maupun keramk.
Bahan polimer dipilih sebagai bahan pembuatan
membran untuk adsorbsi zatwarna, ion logam, emulsi
minyak, dan filtrasi air. Bahan polimer yang dapat
digunakan untuk membuat membran ada delapan

macam diantaranya, Polyacrylonitrile, Polyethersulfone,
16



Voltage source

Syringe pump

Membrane collecto

(b)

Gambar 2.6 Skema alatelectrospinning(a) alat electrospinning(b)
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Polytherane, Polyester, selulosa asetat, kitosan, dan
Polyvinyl alcohol. Bahan baku polimer dipilih
berdasarkan faktor strukturalnya. Sifat termal, kimia,
dan mekanik ditentukan oleh faktorstruktural. Faktor-
faktor tersebut akan memengauhi sifat permeabilitas
polimer (Snowdon & Liang, 2020)

. Selulosa asetat (CA)

Biopolimer cukup diminati dalam aplikasi pengurai
logam sebab tidak menghasilkan limbah padat, dan
biodegradabel Selulosa tersedia melimpah dan dapat
diperbaharui di sebagian dunia, hal tersebut yang
menjadikan harga bahan materialnya murai{Dakiky et
al., 2002) CA merupakan turunan dari selulosa yang
dihasilkan dari proses asetilasi baik secara heterogen
atau homogen (Rodrigues Filho et al., 2008CA dapat
merejeksi fluks dan garam yang tinggirelatif mudah
diaplikasikan karenarenewable (Muthia, 2017). Secara
luas, CA diaplikasikan otuk serat sintetik. Membran
electrospinning CA telah digunakan dalam proses
pemisahan (Ma et al., 2005 Zhang & Hsieh, 2008)
Struktur molekul selulosa asetat ditunjukkan pada
Gambar 2.71(Wikipedia).

. Aseton
Aseton merupakan senyawa turunan keton yang

paling sederhana. Aseton merupakan senyawa kimia
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dengan rumus # ( # / # (dengan sifat fisik berupa
cairan tidak berwarna dan sifathya mudah terbakar.
Aseton merupakan pelarut keton yang sederhana.
Aseton memiliki massa molar 58,08 g/mol, densitas
sebesar 0,79 gA I , titik lebur -94,93 (178,2 K), titik
didih 56,533 (329,4 K) dengan bentuk molekul trigonal
planar pada C=Gseperti yang ditunjukkan oleh Gambar
2.8 (Wikipedia) .
8. N,N-Dimethylacetamide (DMACc)

DMACc adalah senyawa organik dengan rumus kimia
#(#/1 . #( .DMAc memiliki sifat fisik cair tidak
berwarna dan tidak larut dalam air. DMAc memiliki masa
molar 87,122Cd 1 Idan kepadatan 0,937 ,.Stuktur
molekul DMAc ditunjukkan pada Gambar 2.9
(Wikipedia).

i OH CH:OH
|
e T
H H 00—
I/ OH H\l |/ H \l_
? C C C
H OH H /H
S /Lo N/
(l: O C C
CH:CH I!I (I)H

Gambar 2.7 Struktur molekul selulosa asetat
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B o

Gambar 2.8 Struktur molekul aseton

Gambar 29 Struktur molekul DMAc
9. Zeolit

Pada tahun 1756, untuk pertama kalinya zeolit alam
telah ditemukan sebagai sumber yang berpotensi besar.
Zeolit alam telah dikembangkan secara cepat. Zeolit
merupakan senyawa yang tersusun atas silik@&(E Y dan
alumina (I 1/ ). Zeolit merupakan kristal alumina
silikat terhidrasi yang mengandung kation alkalidan
alkali tanah  Zeolit memiliki rumus umum
- /8 1/ X3EN /. Dmana, M = kation logam
alkali atau alkali tanah n = valensi lation, x = suatu harga
dari 2-10,y = suatu harga dari 27. Unsur Silika (Si) dan
Alumunium (Al) dikelilingi anion oksigen (0 ). Kation

Si  dapat disubsitusi oleh kation Al sehingga
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menghasilkan muatan negatif. Muatan negatif
menyebabkan zeolit mampu mengikat unsur logam
alkali (0 @) dan alkali tanah { "Q) secara elektrostatis
sebagai kation penyeimbang serta molekul air pada
ronggarongganyagMoshoeshoe et al., 2017) Zeolit
memiliki struktur pori terbuka dengan luas permukaan
yang besar sehingga memungkinkan penyerapan
molekul- molekul semakin tinggi. Zeolit merupakan
salah satu dari padatan anorganik yang memiliki sisi
aktif pada permukaan. Sisi aktif dari zeolit adalah gugas
OH. Sehingga zeolit dapat digunakan sebagai adsorben
dalam penyerapan(Eka & Side, 2020)Gambar 2.10(a)
menunjukkan struktur molekul zeolit (Moshoeshoe et
al., 2017)dan (b) serbuk zeolit yang digunakan dalam
penelitian ini.

Penambahan zeolit ke dalam polimer CA dapat
mempengaruhi perubahan struktur selulosa. Sifat polar
yang dimiliki oleh zeolit mengakibatkan senyawa
senyawa polar seperti air dan etanol cenderung terserap
(Nasrun, 2012). Zeolit dapat dijadkan sebagai adsorben
dimana molekul polar terserap kuat dibandingkan
molekul non polar. (Arahman, 2012). Zeolit dikenal
sebagai mineral aluminasilikat yang mengandung logam
alkali. Zeolit tersedia secara komersial sebagai adsorben

dan katalis. Kekuatan mekanik, fisik, dan struktur
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membran CA dapat diubah dengan cara memberikan zat

aditif salah satunya zeolit.

0 OH o)
- OEA/I— PO
| r e
Ho\S:i o o \TI//O\‘ e \s: _o
| N
>AI/ \ / \e/ \ / ©°
e\ |\ A |\
EAI/ \ °
L
(a)
Zoolt Up |

(b)

Gambar 2.10 Struktur molekul (a) dan serbuk zeolit(b)

Zeolit memiliki sifat kapasitas tukar kation yang
tinggi dan memiliki pori-pori yang dapat berperan

sebagai adsorben logam berat dan degradasi zat warna
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10.

kationik  (Suryandari, 2020). Penambahan zeolit
diharapkan dapat meningkatkan poripori pada
permukaan membran dan meningkatkan kapasitas
penyerapansehingga dapat diapkasikansebagai media
adsorpsi logam Pb (I1).

Logam

Peningkatan industri logam dan aktivitas
agrokultural mengakibatkan polusi secara globalPolusi
air umumnya disebabkan oleh ion logam, tumpahan
minyak, dan zat warna organik(G. Yuan et al., 2018)
Logam berat merupakan unsur yang memiliki densitas >
5 g/A [ dalam air baik tersuspensi maupun terlarut.
Keberadaan logam berat disebabkan adanya limbah
industri, pertambangan, dan pertanian(Yudo, 2006).
Logam berat di dalam air menjadi fokus permasahan
global karena tidak dapat diuraikan oleh lingkungan
(Mary jacob et al., 2018)

Logam berat dapat berakumulasi dengan ekosistem
sebelum akhirnya masuk ke dalam tubuh manusiéRoy
& Srivastava, 2021) Logam berat dibedakan menjadi 2,
yakni logam berat esensial yang keberadaanya
dibutuhkan organisme hidup dalam kadar tertentu.
Apabila dabm kadar berlebih kehadirannya dapat
menjadi racun, contohnya adalah logam Fe. Sedangkan

jenis yang kedua adalah logam berat non esensial
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11.

contohnya Pb (Timbal). Logam Pb merupakan unsur dari
golongan IV A dalam tabel periodik. Pb (II) merupakan
timbal yang sering ditemui di lingkungan. Logam Pb
bersifat toksik dan karsiogenik(Singh et al., 2020)Efek
jangka panjang apabilakeracunan logam Pb adalah
hipertensi dan penyakit hati. Logam Pb juga dapat
mengakibatkan gangguan metabolisme pada tubuh
(Dewa et al., 2015)

Logam Pb memiliki jarijari ion sebesar 1.19(+2)B
atau 119 pm dalam satuan nanometersebesar 0,119
nm (Gelsonluz.com).Menurut ketetapan Public Health
ServiceAmerika Serikat, kandungan Pb pada sumber air
masyarakattidak boleh lebih dari 0,05 ppm sedangkan
menurut WHO batas Pb di dalam air selsar 0,1 ppm
serta berdasarkan PP Nomor 20 tahun 199B6aku mutu
timbal adalah 0,1 ppm(Indarti et al., 2017).

Karakterisasi

Nanofibersyang difabrikasi menggunakan metode
electrospinningdikarakterisasi menggunakan beberapa
variasi bergantung dengan metode preparasinya dan
sifat yang diinginkan untuk aplikasi. Umumnya, struktur
morfologi nanofibers dikarakterisasi menggunakan

teknik mikroskopik. Komposisi nanofibers
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dikarakterisasi menggunakan teknik spektrokopi
(Aruchamy et al., 2018)
a. FTIR

(Fourier Transform Infrared SpectroscopyFTIR.
Radiasi inframerah dengan frekuensi kurang dari 100
Al atau memiliki panjang gelombang lebih dari
100 tm terserap oleh molekul lalu dikonversi ke
dalam energi rotasi molekul. Sedangkan radiasi
inframerah yang memilki frekuensi antara 10000
sampai 100A | atau panjang gelombang antar -1
100 t m, maka radiasi yang diserap molekul akan
diubah menjadi energi vibrasi molekul.

Vibrasi molekul atau getaran pada molekul
terjadi apabila suatu molekul terdiri dari dua atom
atau lebih. Terdapat dua jenis vibrasi molekul yaitu
stretching (ulur) dan bending (tekuk). Vibrasi
stretching adalah pergerakan atom yangteratur
sepanjang sumbuikatan antara dua atom sehingga
jarak antara atom dapat bertambah atau berkurang.
Vibrasi bending merupakan pergerakan atom yang
menyebabkan perubahan sudut ikatan antara dua
ikatan atau pergerakan dari sekelompok atom

terhadap atom lainnya. Vibrasi bending meliputi
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scissoring (deform nation), wagging, twisting dan
rocking (Setiabudi et al., 2012) Apabila suatu radiasi

FE::F_{;-E__:'I_J;_?L I monokromator
Sumh - . -.-'=l-.......__________._‘_‘_'
c::ﬂ;r@‘::l | referensi |ch?;_rb- e
'-;5------!.;.--E.-.-Jl...--.._y \*
fempat l _Sﬂ_ll'llfl_l —:_:il-------{.-.-:'.'h
sample Il detektor
()
= I
) J \,\ﬂ/‘r |
o | o | Bilzi:lf:an gelumbang}iﬂ?"'} 1000 &0
(b)

Gambar 2.11 Skema instrumentasi FTIRa)
spektrum hasil FTIR(b)
IR dilewatkan pada sampel senyawa pada frekuensi
tertentu, maka energi radiasi akan diserap oleh
senyawa. Frekuensi yang dilewatkan pada sampel

akan ditangkap oleh detektor. Radiasi yang tidak
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terserap diukur sebagai persen transmitansi. Skema
alat FTIR dtunjukkan oleh Gambar 2.1 (a).
Spektrum yang dihasilkan berupa bilangan
gelombang pada sumbu x dan persen transmitansi
pada sumbu y. Spektrum hasil uji FHR ditunjukkan
oleh Gambar 2.1 (b) (Dachriyanus, 2004)

. SEM EDX(Scanning Electron Microscopy Energy
Dispersive X-Rays)

SEM merupakan salah satu teknik yang
digunakan karakterisasi membran yang berfungsi
untuk mengamati struktur permukaan pori.
Berdasarkan berkas elektron yang terdeteksi
(ditransmisi atau dihambur balikan) instrumentasi
elektron mikroskopi terdiri dari dua tipe, Scanning
Electron Microscopy(SEM) danTransmition Electron
Microscopy (TEM). Berkas elektron pada SEM
ditembakan ke permukaan sampelimage diperoleh
berdasarkan hasil deteksi elektron yangdihambur
balikkan atau berdasarkan elektron sekunder. Pada
permukaan sampel memiliki energi yang rendah
sekitar 5-50 eV. Energi permukaan menghasilkan
elektron sekunder. Sedangkan elektron yang
dihambur balikan berasal dari bagan sampel yang
lebih dalam. Sampel tersebut memberikan informasi

mengenai komposisi sampel, sebab elektron yang
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lebih berat menghamburbalikkan sehingga imge
yang dihasilkan lebih terang. Instrumentasi EM
ditunjukkan oleh Gambar2.12 (Setiabudi et al., 2012)

Penembak
elektron

Lensa
kondensor

Gulungan

Lensa
objektif

Sampel

Gambar 212 Instrumentasi SEM

EDX adalah satu teknik untuk menentukan
komposisi atom yang tersusun pda suatu material.
EDX juga dapat mengumpulkan informasi mengenai
topografi dan kristalografi suatu material. Interaksi
electron beamdengan sampel menghasilkan emist-
rays. Karakterigik X-rays suatu elemen dipisahkan
oleh energi spektrum oleh detektor EDX, yang mana
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penurunan sampel spesifik dapat dideteksi hingga
batas 1000 ppm atau 0,1 wt%. Setelah itu pemetaan
komposisi sampelspesifik dapat dibuat (Ellingham,
2018).

. Sudut Kontak ( contact angel)

Pengukuran sudut kontak digunakan untuk
mengetahui sifat hidrofobisitas permukaan membran
(Suryandari et al., 2019) Pengukuran sudut kontak
diklasifikasikan menjadi dua metode. Metode
pengukuran sudut kontak statis dan kontak dinamis.
Beberapa metode pengukuransudut kontak statis
diantaranya: metode sessiledrop dan metodecaptive
bubble Adapun pada metode sessile drop.ggmukaan
membran ditetesi sebuah cairan lalu diukur sudut
kontak antara tetesan dengan permukaan membran.
Skema metodesessile dromlitunjukkan oleh Gambar
2.13 (a). Metode captive bubble dengan cara
merendam memlran dalam air. Lalu gelembung
udara dimasukkan sudut kontak gelembung udara
yang terdapat pada bagian permukaan membran
bawah setelah itu diukur. Metode captive bubble
ditunjukkan oleh Gambar 2.13(b) (Wenten et al.,
2015).
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Alr injection

(a) (b)

Gambar 2.13 Metode sessile drofa) capative drop(b)

d. Adsorpsi

Adsorpsi merupakan proses perpindahan
komponen dari fase satu ke fase lainnya melewati
pembatas. Substansi yang terserap disebut adsorbat,
sedangkan bahan yang menyerap adalah adsorben.
Adsorpsi dibagi menjadi 2 yaitu secara fisika dan
kimia. Adsorpsi fiska melibatkan gaya van der wals
sehingga molekul adsorbat menempel pada
permukaan adsorben. Sedangkan adsorpsi kimia
terjadi sebab reaksi kimia dari molekul adsorbat di
permukaan adsorben. Adapun faktor yang
memengaruhi proses adsorpsi diantaranygSuarsa,
2016) :

1) Luas permukaan adsorben

2) Ukuran partikel adsorben
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3) Lama waktu adsorpsi

4) Dosis adsorben

Metode adsorpsi adalah salah satu metode yang
digunakan dalam penghilangan kandungan logam
berat. Kelebihan metode adsorpsi adalah mudah
dilakukan, harga terjangkau, dan kapasitas
penyerapan yang tinggi. Pemilihan adsorban (zat
penyerap) harus dipertimbangkan agar mencapai
agar proses adsorpsi berhasil. Adapun beberap#at
yang harus dimiliki adsorben adalah luas pemukaan,
porositas, dan kapasitas penyerapan. Salah satu
adsorban yang telah digunakan sepertolgam oksida.
Penggunaannanopartikel dalam proses penyerapan
sangat menantang. Para ilmuwan berlombiomba
untuk membuat adsorban dari nanoparikel (Gebru &
Das, 2017)
. Analisis AAS (Atomic Absorption Spectrocopy)

AAS digunakan untukmengetahui kandungan
dari logam yang mencemari air berdampak buruk
padakesehatan manusia seperti Mn, Fe, Zn, dan &
Yuan et al., 2018) Metode AAS menyerupai metode
spektrofotometri. Prinsip kerja Spektrofotometri
adalah cahaya (monokranatik maupun campuran
mengenai suatu medium homogen Sebagian dari

sinar yang masuk akan dipantulkan sebagian lainnya
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diserap oleh medium dan sebagian ya lain
diteruskan. Cahaya yang diteruskan merupakan nilai
absorbansi karena berhubungan dengan konsentrasi

sampel(Hasibuan, 2015)

Specific Light Measurement

Light source ' Sample cell l l
= '
] } 0000 :
source ' ' Monochromatol: Detector  Read out l
Chopper
' Flame | 3 '
2

Gambar 214 Skema Instrumentasi AAS

Prinsip kerja dari AAS adalah cahaya diserap
oleh atomratom pada panjang gelombang tertentu.
Energi yang dihasilkan saat terjadi absorpsi sangat
besar sehingga atorratom yang berada di keadaan
dasar mengalami eksitasi. Panjang gelombang
menghasilkan garis spektrum yang tajam dan
intensitas maksimum.Instrumentasi AAS terdiri dari
lampu hollow cathode sebagai sumber radiasi.
Monokromator berfungsi sebagai pemisah lampu
katoda. Detektor berfungsi sebagai pengolah data
sinyal radiasi. Amplifier sebagai penguat sinyal dan

pencatat berfungsi untuk menampilkan sinyal btrik
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menjadi tampilan tertentu. Instrumen AAS terlihat
pada Gambar 2.4 (Djunaidi, 2018).
B. KAJIAN PUSTAKA

Penelitian oleh Choi etal. (2020) fabrikasi membran
selulosa asetat menggunakan metode electrospinning
sebagai zat penyerap logam Cu (IlI), Cd (Il), an Pb ().
Adsorbat membentuk lapisan monolayer yang homogen
dengan energi penyerapan terdistribusi di permukaan
nanofibers Tian et al. @011) telah membuat membran
selulosa asetat sbagai penyerap logam berat dalam
pemurnian air. Penelitian ini memberikan informasi yang
baik mengenai fabrikasi membran dengan h@a murah dan
kapasitas penyerapan yang tinggi.

Penelitian olehLiu & Hsieh £002) dalam membuat
membran selulosa asetat. Serat membranmemiliki
porositas yang tinggi cenderung seragam, dan sedikit cacat.
Konsentrasi larutan CAmempengaruhi banyak sedikitnya
beadsWang et al(2019) telah membuat membranselulosa
asetat dengan metode electrospinning untuk aplikasi
pemisah minyak dan air.Taha et al. 2012) telah membuat
membran berbasis CA dengan penambahan komposit silica
menggunakan metodeslectrospinning Membrandigunakan
dalamaplikasi adsorpsi logamberat, dan zat warna.Qjstr et
al. (2020) telah membuat membran CA dengan metode

electrospinningdan penambahan zeolitPenambahanultra -
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high silika zeolit untuk filtrasi VOC {olatile Organic
Compound}p menunjukkan adanya peningkatan kapasitas
penyerapan di dalam air.
C. KERANGKA BERPIKIR

Bahan dasar sampel yaitu selulosa asetat komersial
dengan berat molekul ratarata 30.000Dadan kadar asetil
39.8%. Serbuk selulosa asetat dilarutkan menggunakan
pelarut asetonDMAc. Setelah itu, larutan tersebut
difabrikasi menggunakan electrospinning lalu diamati
permukaannya menggunakan mikroskop optik untuk
mengetahui kondisi optimumnya. Lalu, dilakukan
modifikasi membran CA dengan menggunakan zeolit 4A.
Pada tahap akhir, membrannanofibers dikarakterisasi
menggunakan FTIR untuk mengetahui gugus funggang
terserap oleh membran lalu dibandingkan dengan data
base uji SEMEDXuntuk mengetahui morfologi dan unsur
yang terkandung dan uji adsorpsiuntuk mengetahui sifat
hidrofobisitas dari membran nanofibers Setelah itu,
dilakukan adsorpsi untuk mengetahui kandunga ion
logam Pb (Il) yang telah terserap oleh membrananofibers
CA dan CAZeolit.
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BAB Il
METODOLOGI PENELITIAN
A. Tempat Dan Waktu Penelitian
Pembuatan membran nanofibers dilaksanakan d
Laboratorium Fisika Material, Laboratorium Kimia dan
Laboratorium Biologi Universitas Islam Negeri Walisongo
Semarang Pelaksanaan penelitian dimulai bulan Aprilduni.
B. Alat Dan Bahan
Peralatan yang akan digunakan dalam penelitian ini
diantaranya: Timbangan digital, Magnetic stirrer, peralatan
gelas, &umunium foil, kaca preparat, ®lotip, penggaris,
electrospinning Dinamo Ex Printer 1224V serial STD MTR
QK1-4677 speed rate 3200 rpm, SEM EDX (Scanning
Electron Microscopg Phenom ProX Mikroskop optik
binokuler, FTIR (Fourier Transformed Infrared, Optical
Contact Angle OCA 25 dan AAS @tomic Absorption
Spectrophotometey Thermo scientifidCE 3000 Series.
Bahanbahan yang digunakan dalam penelitianini
sebagai berikut: ®lulosa asetatAldrich dengan kadar asetil
39.8%, berat- : 30.000 Da, Asetompa dari Merck, DMACc,
Zeolit 4A Merck,Aquades,dan0 A /  pa.
C. Prosedur Penelitian
Prosedur penelitian ini disajikan dalam bentuk

diagram alir seperti yang ditunjukkan oleh Gambar 3.1.
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Preparasi larutan CA

"

Proseselectrospinning

v

Preparasi larutan
CAZeolit

P

Sintesismembran
nanofibersCAZeolit

v
Karakterisasi

1. FTIR
2. SEM EDX

3. Sudut kontak

v
Adsorpsi

Gambar 3.1 Diagram alir penelitian

1. Preparasi larutan selulosa asetat
Slulosa asetat dilarutkan ke dalam @ 3:1
aseton/DMAc dan diaduk menggunakanmagnetic
stirrer selama 24 jam(Mehrabi et d., 2017).
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2. Proseselectrospinning
Larutan CA yang telah disintesis dimasukkan ke
dalam syringedan diletakkan keelectrospinning Setelah
itu diatur laju alir, tegangan, dan jarak antaraspinert
dengan kolektor. Adapun beberapa parameter yang
mempengaruhi kondisi optimum membran
ectrospinningdiantaranya:
a. Konsentrasi
Kosentrasi CA dibuatdengan variasi 12, 14, 16,
18% (Mehrabi et al., 2017)
b. Tegangan
Tegangan yang digunakan dalam peneman
kondisi optimum membran CAmenggunakan variasi
7:75;8;8,5;9;9,5;10; 10,5an 11 kV.
c. Laju alir
Pada penelitian ini, variasi laju alir yang
digunakan y&ni 0.02, 0.04, 0.06 mL/H.
d. Jarak ujung jarum ke kolektor
Jarak diukur dari ujung jarum hingga kolektor
menggunakan penggaris dengavariasi 10, 11, 12,
dan 13 cm(Suryandari et al., 2019)
3. Preparasi larutan CAZeolit
Larutan CA dengan konsentrasi paling optium
ditambahkan partikel zeolit sedikit demi sedikit dan

diaduk menggunakanmagnetic stirrer selama 24 jam.
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Adapun variasi penambahan zeolit ditunjukkan oleh
Tabel 3.1.

Tabel 3.1 Variasi penambahan zeolit

Konsentrasi

Sampel Zeolit % (b/b )

o0 wm>
o A~ANO

4. Karakterisasi
Membran nanofibers yang telah terkumpul di
alumunium foil (kolektor) selanjutnya diambil dan
dikarakterisasi meliputi:
a. Karakterisasi FTIR Fourier Transform Infra Rell
Pengujian Fourier Transform Infra RedFTIR)
digunakan untuk mengetahui gugus fungsi yang
terkandung dalam sampel. Spektrum absorbansi
didapatkan pada kisaran 4000400 A | dengan
resolusi 4 Al  (Ojstr et al., 2020) Penguijian
dilakukan di Laboratorium Fisika Material UIN
Walisongo Semarang.
b. Karakterisasi SEM EDX (Scanning Electron
MicroscopeEnergy Dispersive -Ray)
Pengujian SEM EDX berfungsi untuk

mengetahui morfologi dan kandungan unsurdari
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membran nanofibers CA, zeolit, dan C#&eolit.
Pengukuran permukaan sampel dilakukan dengan
cara menembakkan sinar elektron di dalam ruang
hampa.Ratarata diameter seratdicitrakan melalui
aplikasi Photoshop dan diolah menggunakan
aplikasi excel (Suryandari et al., 2019) Pengujian
SEM EDX dilakukan di Laboratorium MIPA
Universitas Negeri Semarang.
c. Sudut Kontak
Pengujian sudut kontak dilakukan untuk
mengetahui sifat hidrofobik dari membran.
Membran nanofibers CA dan CAZeolit dipotong
selebar 3 3 cm lalu diuji menggunakan Optical
Contact Angle OCA 25 di Laboratorium Terpadu
Universitas Diponegoro Semiang.
5. Adsorpsi
Adsorpsi bertujuan untuk mengetahui penurunan
kadar ion logam Pb (llI). Pada proses inimembran
nanofibersCA, CAZeolit berfungsi sebagai adsorben (zat
penyerap) sedangkan larutan ion logam Pb (Il) sebagai
adsorbat (zat terserap). Molekul adsorbat akan
menempel pada permukaan adsorben sehingga kadar
ion logam Pb (Il) mengalami penurunan. Adapun
langkah-langkah yang dilakukan dalam proses adsorpsi

diantaranya:
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a. Pembuatan kurva kalibrasi

Pembuatan kurva kalibrasi dengan cara
membuat sederet larutan ionlogam Pb (II) dengan
konsentrasi 0.25, 0.5, 1.0, 2.0, dan 4.®pm
kemudian diukur absorbansinya menggunakan
AAS.Plot konsentrasi dengan absorbansi sehingga
diperoleh persamaan garis lurus

O DO 0 (3.2
dimana x adalah konsentrasi, y adalah absorbansi, a
adalah kemiringan(slope)dan b adalah intersep.
b. Proses Adsorpsion logam Pb (II)

lon logam Pb (Il) konsentrasi 2,17 ppm
disiapkan dalam gelas ukur sebanyak 4 buah.
Membran nanofibers CA dan CAZeolit 2, 4, 6%
ukuran 3 3 cm dimasukkan ke dalam gelas ukur
berisi larutan logam Pb (II) masingmasing 3 buah.
Setelah itu larutan tersebut dialuk menggunakan
magnetic stirrer selama 4 jam. Selanjutnya larutan
disaring menggunakan kertas saring lalu diukur
menggunakan AAS untuk mengetahui penurunan
kadar logam Pb (I1).

c. Penentuan konsentrasi ion logam Pb (1)

Larutan ion logam Pb (Il) yang adah

diadsorpsi menggunakan membrannanofibers CA

dan CAZeolit dikarakterisasi menggunakan AAS
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sehingga didapatkan nilai absorbansi. Nilai
konsentrasi logam Pb (ll)setelahadsorpsidihitung
menggunakan persamaan 3.2.

o — (3.2
dimana x adalahkonsentrasi larutan ion logam Pb

(I1) setelah adsorpsi y adalah absorbansi, a adalah

kemiringan (slope)dan b adalah intersep.
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BAB IV
HASIL DAN PEMBAHASAN
A. Hasil Preparasi Larutan Membran

1.Proses pembuatandrutan CA

Proses pembuatan larutan CA dengan cara
melarutkan selulosa asetat ke dalam 3:1 pelarut aseton
DMAc. Variasi larutannya yaitu 12, 14, 16, dan 18%.
Larutan CA yang telah larut sempurnalimasukkan ke
dalam syringe dan dibiarkan beberapa saat untuk
menghilangkan gelenbung akibat prosesstirrer. Larutan
CA dalamsyringeditunjukkan oleh Gambar 4.1.

Gambar 4.1 Larutan CA dalam syringe

B. Sintesis Membran Nanofibers CA
Syringe berisi larutan CA ditempatkan ke mesin
electrospinning seperti gamba 2.6 (b). Larutan polimer
yang diberi laju alir mulai membentuk droplet pada ujung

syringe Selanjutnyadroplet membentuk taylor cone Ujung
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taylor conetertarik oleh medan listrik sehingga membentuk
jet. Lalu serat terkumpul pada kaca preparat yang telah
dipasang di kolektor. Sebanyak 212sampel nanofibers CA
yang telah dibuat pada kacapreparate dengan 4 variasi
konsentrasi, 9 variasi tegangan, 3 variasi laju alir, dn 4
variasi jarak. Lalu sampel diamati permukaanrya
menggunakan mikroskop optik seperti yang telah
dilakukan oleh Suryandari et al. 019), halini bertujuan
untuk mengetahuikestabilan jet yang keluar darisyringe.
Kondisi membran nanofibers paling optimum dipilih
berdasarkan gambar hail pengamatan mikroskop yang
tertera pada lampiran 1. Adapun pemilihan sampel paling
optimum berdasarkan pada proses optimasi kondisi
operasional yang dipengaruhi olehkonsentrasi, tegangan,
laju alir, dan jarak jarum dengan kolektor.
1. Konsentrasi
Konsentrasi larutan yang digunakan akan
mempengaruhi hasil serat. Gambar 4.2 menunjukkan
hasil membran nanofibers CA dari berbagai variasi
konsentrasi. Pada Gambar 42 (a) Konsentrasi 12%,
membran nanofibersCA terlihat memiliki banyak beads
berukuran kecil. Konsentrasi larutan yang rendah
menyebabkan viskositasrendah, sehingga larutantidak
mampu menahan deformasi serat tanpa cacat akibat

terkena efek medan listrik.Beadsdisebabkan oleh gaya
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viskoelastik yang tidak dapat menahan tegangan
permukaan, sehingja jet berubah menjadidroplet atau
tetesan(Sukigara et al., 2003Haider et al., 2015Rogina,
2014: Nezarati et al., 2013Amariei et al., 2017) Gambar
4.2 (b) konsentrasi 14%, membranmemiliki serat yang
homogen dan tidak adabeads Pada konsentrasi ini,
larutan memiliki viskositas yang tidak terlalu rendah
maupun tinggi, sehihgga larutan mampu menahan
tegangan permukaan dan membentuk jet yangtabil.
Serat yang dihasilkan lebih seragam dan tidak terdapat
beads. Gambar 42 (c) konsentrasi 16% dan (d)
konsentrasi 18%, serat yang dihasilkan tidak terdapat
beads namun tidak homogen. Apabila konsentrasi
larutan terlalu tinggi maka hasil serattidak seragam
Ketidakseragaman ini diakibatkan oleh viskositas yang
tinggi, sehingga larutan susah membentuk jet
(Suryandari et al., 2019) Adapun konsentrasilarutan CA
paling optimum adalah 14% yang ditunjukkan oleh
Gambar 4.2(b) .
. Tegangan

Tegangan mengontrol kuat medan listrik diantara
ujung jarum dengan kolektor dan kuatgaya untuk
memintal serat (Ibrahim & Klingner, 2020). Gambar 4.3

menunjukkan hasi serat membrannanofibersCA.
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(©) (d)

Gambar 42 Membran nanofibersCA konsentrasi 12%a)
14% (b) 16% (c) dan 18%¢(d)

Pada Gambar 4.8a) (b) (c) tegangan 7, 7.5 kV, dan 8 kV
serattidak seragamdisebabkangaya elektrostatis lemah
sehinggajet yang terbentuk belum stabil Gambar 4.3d)
tegangan 8.5 kVserat tidak terdapatbeadsdan seragam
namun ukuran seratnya tebal.Pada Gambar 4.3()
tegangan 9kV,(f) 9,5 kV dan(g) 10 kV, serat yang
dihasilkan seragam namun terdapat beads dengan
ukuran yang lebih besarHal ini dikarenakan pada waktu
tertentu larutan tidak mampu menahan deformasi
akibat gaya elektrosatis sehingga muncideadsdi bagian
tertentu. Peningkatan tegangan dimaksudkan untuk

mendapatkan kestabilan jet dan serat yang lebih tipis
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Pada Gambar 4.3h) serat homogen dan ukuran lebih
tipis dibandingkan dengan (d) . Hal ini menunjukkan
kestabilan jet dalam membentuk seratSedangkan pada
Gambar 4.3 (i) serat homogentetapi muncul beberapa
beads Beadsdisebabkan adanya peningkatan tegangan
yang diberikan di luar nilai kritis (Haider et al., 2015)
Adapun tegangan paling optimum yaitu 10,5 kWang
ditunjukkan oleh Gambar 4.3h) .

a b (o
d e f
g h i

Gambar 4.3 Membran nanofiberskonsentrasi 14% 7 kV(a) 7,5 kV
(b), 8 kV(c), 8,5 kv(d) 9 kV(e) 9,5 kV (f) 10 kV(g) 10,5 kV(h),
11 kV (i) .
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3. Laju alir

Laju alir termasuk parameter yang penting dalam
menentukan kecapatan laju jet polimer.Terlihat pada
Gambar 44 menunjukkan hasil serat membran
nanofibersCA. Pada Gambar 4 (&) laju alir 0,02 mL/H,
serat yang dihasilkan homogen dan tidak terdapdieads.
Laju alir yangrendah lebih baik sebabpelarut memiliki
cukup waktu untuk menguap(X. Y. Yuan et al., 2004)
Gambar 4.4(b) 0,04 mL/H dan (¢) 0,06 mL/H, serat
tidak homogen Laju alir yang tinggi mengakibgkan
dorongan yang diberikan terhadap larutan lebih cepat
sehingga menghasilkan serat dengan banyakeads
karena tidak ada cukup waktu bagi larutan mengering

sebelum sampai kolektor(Zong et al., 2002)Jadi laju alir

paling optimum ditunjukkan pada Gambar 44 (a) yaitu
sebesar 0,02 mL/H.

a b c
Gambar 44 Membran nanofibers(14%) laju alir 0,02 mL/H (a)
0,04 mL/H (b) 0,06 mL/H (c).
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4. Jarak
Jarak ujung jarumke kolektor merupakan salah
satu parameter yang dapat mengendalikan diameter
dan morfologi serat. Jarak memberikan waktu yang
cukup untuk larutan menguap sebelum akhirnya
menuju kolektor. Gambar 45 menunjukkan hasil
membran nanofibersCA. Pada Gambar 4(&®) jarak 10
cm, serat homogendan tidak terdapat beads Apabila
jarak antara ujung jarum dan kolektor lebih dekat atau
kurang dari 10 cm menyebabkan pembentukateads
pada serat(Aliabadi, 2017). Gambar 4.5(b) jarak 11
cm, serat tidak homogen. Peningkatan jarak
mengakibatkan kuat medan listrik melemahsehingga
diameter serat bertambah Gambar 4.5c) jarak 12 cm
dan (d) jarak 13 cm, serat tidak kontinu, tidak
homogendan terdapat banyakbeads Efek kuat medan
listrik yang lemah akibat penambahan jarak
mengakibatkan jet terputusputus sehingga serat tidak
terpintal sempurna dan memicu adanya pembentukan
beads Adapun jarak paling optimum ditunjukkan oleh
Gambar 4.5a) yaitu jarak 10 cm.
C. Kondisi optimum membran nanofibers CA
Kondisi optimum membran nanofibers CA dapat
diketahui melalui hasil pengamatan mikroskop optik yang

tertera pada lampiran 1. Pemilihan membran nanofibers
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paling optimum berdasarkan pada kondisi 4 parameter
meliputi: konsentrasi, tegangan, laju alir, dan jarak jarum
dengan kolektor. Adapun dari 212 sampel yang telah
diamati, didapatkan kondisi membran nanofibers paling
optimum ketika konsentrasi 14%, dengan tegangan 10,5 kV,
laju alir 0,02 mL/H dan jarak 10 cm, yang ditajukkan oleh
Gambar 4.6.

c d
Gambar 45 Membran nanofibers(14%) jarak 10 cm(a) 11 cm(b)
12 cm(c) 13 cm(d)
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Gambar 4.6 Membran nanofiberskonsentrasi 14%, tegangan 10,5
kV, laju alir 0,02 mL/H dan jarak 10 cm

D. Hasil Pembuatan Membran Nanofibers CA-Zeolit

Setelah didapatkan kondisi paling optimum, larutan
CA l1l4%ditambahkan zeoit dengan variasi seperti pada
Tabel 3.1 Larutan CAZeolit diaduk menggunakarmagnetic
stirrer selama 24 jam. Setelah itu larutan GZeolit
dituangkan ke dalamsyringedan digunakan untuk sintesis
membran nanofibers Pembuatan membrannanofibersCA
Zeolit berdasarkan dengan parameter yang mencapia
kondisi paling optimum. Setelah membramanofibers CA
Zeolit terkumpul di alumunium foil, diambil lalu

dikarakterisasi.
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E. Hasil Karakterisasi Membran
1. Karakterisasi FTIR

Apabila suatu frekuensi cahaya diserap oleh
senyawa, menandakan energi radiasditransfer pada
senyawa. Energi yang terserap mepengaruhi kondisi
molekul senyawa tersebut. Basis untuk
menginterpertasi  spektrum inframerah (IR) vyaitu
mengidentifikasi adsorpsi ikatan dari setiap gugus
fungsi lalu membandingkannya dengan basi data
spektrum senyawa utama.Gambar 4.7 menunjukkan
spektrum FTIR membrannanofibers CA dan CAZeolit.
Warna hitam merupakan spektrum CA, merah adalah
spektrum CAZeolit 2%, biru spektrum CAZeolit 4% dan
hijau adalah spektrum CAZeolit 6%. Adapun puncak
serapanmembran nanofibersCA dan @-Zeolit disajikan
dalamTabel 4.1.

Tabel 4.1 Perbandingan gugus fungsi membrananofibersCA dan
CAZeolit

Puncak serapan &
CA14% CAZeo2% CAZeo4% CAZeo 6%

-OH 3475, 59 3468,57 3479,89 3468,92
CGH 294237 2942,06 294242 3468,92
Cc=0 1747,11 1748,03 1746,79 1745,28
GOC 1237,56 1236,66 1369,67 1236,50
COOH 1045,1 1040,1 1040,56 1039,13
O-SiO - 556,5 557,93 556,99
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Ikatan zOH, GH, C=0, ©-C, dan COOH merupakan gugus
fungsi selulosa asetat, sedangkan-8-O adalah gugus
fungsi zeolit. Pergeseran puncak serapanmasing-masing
gugus fungsiterjadi seiring bertambahnya konsentrasi
zeolit. Pergeseran nilai bilangan gelorbang disebabkan
adanya interaksi zeolit terhadap CA Sehinggabilangan
gelombang mengalami pergeseran puncagerapan Pada
spektrum CA-Zeolit rentang bilangan gelombang antara
400-610 Al muncul puncak sangat kecil yang
menandakan keberadaanikatan O-SiO sebagai gugus
fungsi zeolit. Hal ini dapat dikatakan bahwa zeolit telah
terdisrtibusi ke dalam larutan CA seperti penelitian yang
telah dilakukan sebelumnya(Ojstr et al., 2020)

|~ CA-Zeo 6%
[~ CA-Zeo 4%
[~ CA-Zeo 2%
|—— CA 14%

Transmittance (%)

T T T T T T T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

Wavenumber (cm'®)

Gambar 4.7 Spektrum hasil uji FTIR
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2. KarakterisasiSEMEDX

Analisis struktur morfologi dan komposisi unsur
membran nanofibers CA dan CAZeolit menggunakan
SEM EDXPhenom Pro XPengukuran sampel dilakukan
di Laboratorium MIPA Universitas Negeri Semarang
dengan perbesaran 10.000x, supaya diameter serat
terlihat lebih jelas. Morfologi membran nanofibers CA
dan CAZeolit ditunjukkan oleh Gambar4.8. Diameter
rata-rata seratdiperoleh denganmenggunakan aplikasi
Photoshop lalu data diolah menggunakan Microsoft
excel (Suryandari et al., 2019) Hasil uji morfologi SEM
membran nanofibers ditunjukkan oleh Gambar 4.8.
Morfologi semua sampeimenunjukkan serat yanghalus
dan tidak terdapat beads Gambar 4.8(a) menunjukkan
morfologi sampel CA tanpa zeolit. ameter rata-rata
ukuran serat membrannanofibersCA 14%adalah 662,4
nm. Gambar 4.8(b) merupakan sampel CAZeolit 2%.
Diameter rata-rata seramnya sebesar 482,8 nm. &la
Gambar 4.8c) merupakan sampel CAZeolit 4% dengan
diameter rata-rata serat sebesar 397,6 nmGambar 4.8
(d) merupakan sampel CAZeolit 6% dengandiameter
rata-rata serat 353,1 nm. Seiring bertambahnya
konsentrasi zeolit diameter ratarata seratnya
cenderung lebih seragam. Hal ini telah dibuktikan dalam

penelitian Ojstr et al,. (2020)yang menggunakan Ultra
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High Silica Zeolié (UHSZ) sebagai bahan tambahan
dalam fabrikasi membran nanofibers CA. Penurunan
diameter rata-rata serat dari 390 nm menjadi 253 nm
saat penambahan zeolit 3% Pada penelitian ini,
membran nanofibers dengan morfologi serat terbaik

adalah sampel CAZeolit 6% dengan diameter ratarata

serat353,1 nm.
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Gambar 48 Gambar SEM membrananofibersperbesaran 10.000x
CA 14%(a) CA-Zeo 2%(b) CAZeo 4% (c) CAZeo 6%(d)
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Adapun grafik persebaran distribusi serat membran
nanofibers CA dan CAZeolit ditunjukkan oleh Gambar
49. Pada Gambar 4.9 (a) menunjukkan grafik
persebaran ratarata diameter membrannanofibersCA.
Diameter serat tersebar hingga mencapailkuran 1300
nm. Ukuran diameter ratarata serat adalah 662,4 nm.
Gambar 4.9(b) merupakan grafik persebaran diameter
rata-rata serat membran @-Zeolit 2%. Ukuran
diameternya yaitu 482,8 nm. Gambar 4.9(c) adalah
grafik rata-rata diameter membrannanofibersCAZeolit
4%. Serat terlihat lebih homogen dan ukuran rataata
diameternya mengalami penurunan menjad97,6 nm.
Gambar 4.9(d) menunjukkan grafik persebaran rata
rata diameter serat menjadi 353,1 nm. Penambahan
zeolit mampu menurunkan diameter ratarata serat
membran nanofibers Penambalan zeolit sebanyak 6%
menghasilkan membran nanofibers yang ukurannya
lebih seragam dibandingkan tanpa menggunakan zeolit
atau konsentrasi zeolit yang lebih kecilPengujian EDX
dimaksudkan untuk memverifikasi keberadaan zeolit ke
dalam larutan CA. Berdasarkan Tabel 4.2, unsur C
(Carbon) dan O (Oksigen) merugkan unsur yang
terkandung pada selulosa asetat. Si dan fderupakan
unsur zeolit. Akali (0 @) dan alkali tanah { "Q) muncul

sebagai katon penyeimbang dari unsur Si dan Al.
55



w
o

Q=66 2n,m

PP DD DD DD DD DD DD
R R @6\%0@ o @N%,g;@
'\9w9%°b9¢,°b°’\°%°q°o°0°

=Nl
o o

(%)

Persentase Diameter
o

'&Q
Diameter (nm)

(a)
30 Q=4 8 2n,n8

20 II
10
o l (N .

O O H DD DD D SR
qg%@ﬁ,}%@@@@@@@@&

Persentase Diameter
(%)

N N
S S c° 00 0@
Di ameter (nm)
. 40 0 =
g Q=39 7n,nG
g 30
g 2
- -5 EE
12
2 cha S ,@c) g ,cha &qfa @q <,°)°’ U@q U«qfa G%qq qo)q
o S D S DS P
Di ameter (nm)
(€)
3 50 v~
S W Q=35 3n,
g
a
S
g
8
c
[]
&
[0
o

Di ameter (nm)

(d)
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Tabel 4.2 Hasil EDX

Atomic Concentratior?o
Sampel C ©) Al Si Na Mg
CA14% 63,99 36.01 - - - -
CAZeo 65,88 32.81 0.11 0.03 0,05 0,03
2%
CAZeo 65.32 34,36 0.05 0.06 0,19 0,03
4%
CAZeo 68.23 31,45 0.13 0.08 0,07 0,004
6%

Berdasarkan tabel 4.2, unsur C dan O pada sampel-CA
Zeolit mengalami perubahan konsentrasi akibat
munculnya unsur Si, Al, Na, dan Mg. Keberadaan unsur
Si, Al, Na dan Mg membuktikan bahw@enambahan
zeolit telah berhasil terdistribusi ke dalam larutan CA
. Uji Sudut Kontak

Pengukuran sudut kontak digunakan untuk
mengetahui sifat hidrofobisitas membran. Sudut kontak
air yang rendah menunjukkan hidrofilisitas membran
tinggi. Sebaliknya, apabila sudut kontak air tinggi maka
hidrofilisitas membran rendah (Suryandari et al., 2019)
Pengukuran sudut kontak dibkukan di Laboratorium
Terpadu Universitas Diponegoro ®marang. Sudut
kontak dari membran nanofibers CA dan CAZeolit
ditunjukkan oleh Gambar 4.10.
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Gambar 4.10 Sudut kontak membrannanofibersCA 14%(a)
CAZeolit 2% (b) CAZeolit 4% (c) CAZeolit 6% (d) .

Pada Gambar 4.10(a) membran nanofibers CA
memiliki nilai sudut kontak sebesarp ¢fv w dehingga
bersifat hidrofobik. Gambar 4.10(b) dengan penamban
zeolit 2% mampu menurunkan sudut menjadip pix Y J
Pada Gambar 4.10(c) dengan penambahan zeolit
sebanyak 4%, sudut mengalami penurunan menjadi
p php v. Pada Gambar 4.1@d) sudut antara membran
dengan permukaan menjadi p php @ J Membran
nanofibersyang paling efektifdigunakan dalam aplikasi

adsorpsi adalah CAZeolit 6%, seb® sifat
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hidrofobisitasnya yang kecil sehingga berpotensi efektif
dalam menyerap logam ion Pb (11).

Berdasarkan Tabel 4.3, wdut kontak membran
nanofibers menunjukkan nilai diatas w 1 Jsehingga
membran masih bersifat hidrofobik. Adapun dampak
dari  penambahan zeolit dimaksudkan  untuk
menurunkan sifat hidrofobik membran nanofibers CA
sehingga dapatligunakan sebagai adsorpsi ion logamiP
(. Semakin tinggi konsentrasi zeolit maka semakin
rendah nilai sudut kontak membran.

Tabel 4.3 Hasil pengukuran sudut kontak membran

nanofibers
Sampel Sudut kontak ( J)
CA 14% pchwld
CAZeolit 2% pPXYJI
CAZeolit 4% pppuJ
CAZeolit 6% pplpo@J
. Adsorpsi

Sebelummelakukan proses adsorpsi logam Pb (I1)
menggunakan membranegibuat kurva kalibrasi dengan
cara membuat sederet larutan iorlogam Pb (ll) dengan
konsentrasi 0.25, 0.5, 1, 2, $pm kemudian diukur
absorbansinya menggunakan AASSetelah itu data

adsorbansidiplot ke dalam grafikseperti Gambar 411.
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Gambar 4.11 Grafik kalibrasi larutan ion logam PK(II)

Dari grafik diatas maka didapatkan regresi linear
w Tt @p un o (4.1)

Setelah itu larutan logam Pb (Il) dibuat dengan
konsentrasi 2,17 ppm sebanyak 4 buah. Selanjutnya
adalah proses adsorpsi dengan cara memasukkan
membran nanofibersCA dan CAZeolit ke dalam masing-
masing larutan Pb (II) lalu diaduk menggunakan
magnetic stirrer selama 4 jam. Larutan disaring,
selanjutnya dilakukan pengukuran absorbansi larutan
yang telah diadsorpsi oleh membramenggunakan AAS.
Data absorbansi diolah untuk mendapatkan nilai
konsentrasi akhir dari logam ion Pb (Il) dengan
menggunakan persamaan 4.1Dari perhitungan tersebut
dapat diketahui jumlah ion logam (Pb) yang terserap

oleh membran nanofibers CA dan CAZeolit. Adapun
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jumlah ion logam Pb (ll) sebelum dan sesudah adsorpsi
ditunjukkan oleh Tabel4.4.

Tabel 4.4 Jumléh ion logam Pb (ll) sebelum darsesudah

adsorpsi
Sampel Konsentrasi Eb (1) (ppm)
awal akhir terserap
A 2,1729 1,1635 1,009
(CA 1%%)
B 2,1729 0,708 1,464
(CA-Zeo 2%)
C 2,1729 0,578 1,594
(CA-Zeo 4%)
D 2,1729 0,578 1,594

(CA-Zeo 6%)

Berdasarkan datgpada Tabel 44, konsentrasi ion

logam Pb (Il) yang terserap oleh membrananofibers

CA sebesar 1,009 ppm. Konsentrasi ion logam (Il)

yang terserap oleh membran CAeolit 2% sebesar

1,464 ppm. Penambahan zeolit sebesar 4% dan 6%

menurunkan ion logam Pb (l) sebesar 0,578 ppm

dengan konsentrasilogam yang terserap sebesar

1,594 ppm. Meskipun konsentrasi terserap dari

membran nanofibersCAZeolit 4% dengan CAZeolit

6% sama, nanun membran nanofibersCA-Zeolit 6%

bersifat lebih hidrofilik sehingga menpermudah

penyerapan ion logam Pb (II) Hal ini didukung oleh

data hasil

pengujian sudut

kontak membran

Penambahan zeolit dengan konsentrasi yang lebih
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tinggi menghasilkan poripori yang lebih banyak pada
permukaan membran sehingga lebih efektif dalam
proses adsorpsi ion logam Pb (I1). Pada penelitian ini,
membran nanofibers yang paling efektif digunakan

untuk menyerap ion logam Pb (II) adalah CAZeolit
6%.
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BAB V
PENUTUP
A. KESIMPULAN
Berdasarkan hasil penelitian maka dapat diambil
kesimpulan sebagai beriku:

1. Kondisi optimum membrannanofibersCA didapatkan
ketika konsentrasi 14%, jarak 10 cm dengan laju alir
0,02 mL/H serta tegangan sebesar 10,5 kV

2. Pada Spektrum FTIR muncul puncak bar pada
rentang bilangan gelombang 40610 A i yang
mengindikasi adanyaikatan O-SFO sebagai gugus
fungsi zeolit. Morfologi serat membran nanofibers
halus dan tidak terdapat beads namun ukuran
seratnya tidak seragam. Penambahanzeolit 6%
mampu menurunkan ratarata diameter serat
membran dari 662,4 nm menjadi 353,1 nm. Hasil EDX
menunjukkan adanya unsur Si, dan Aldalam
membran nanofibersCA. Nilai sudut kontak nenurun
akibat penambahan zeolit 6%yaitu dari p ¢fo wJ
menjadi p php @ J sehingga sifat hidrofobisitas
membran semakin menurun.

3. Penambahan zeolit mampu meningkatkan
konsentrasi terserap dari logam Pb (ll) Pada
penelitian ini, membran nanofibers paling efektif

digunakan dalam adsorpsi logam Pb (ll) adalah
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sampel CAZeolit 6% dengan konsentrasi penyerapan

sebesarl,594 ppm.

. SARAN

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan, saran
yang dapat diberikan antara lain:
Penggunaan pelarut dan zat terlartiharus disesuaikan
supaya larutan polimer dapat menghasilkan serat
membran dengandiameter serat lebih kecil dan seragam.
Perlu adanya pengukuran diameter serat untuk
menentukan kondisi optimum membrannanofibersketika
melakukan pengamatarmenggunakanmikroskop optik.
Perlu dilakukan pengukuran waktu kontak membran
untuk mengetahui laju penyerapan membran terhadap
ion logamPb (I1).
Pembuatan membran nanofibers CA perlu dilakukan
penelitian lebih lanjut dengan memvariasi bahan
tambahan lain sehingga daagt meningkatkan penyerapan

kadar ion logam Pb (II).
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Lampiran 1 Data optimasi Sampel CA

Membran nanofibersCA tegangan 7 sampai 8,5 kV
A = Konsentrasi 12%
Lampiran
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B = Konsentrasi 14%




B12

B15

B18

B21

B11l

B14

B17

B20

B10

B13

B16

B19




B24

B27

B30

B33

B36

B23

B26

B29

B32

B35

B22

B25

B28

B31

B34




B37

B40

B43

B46

B38

B41

B44

B47

B39

B42

B45

B48

C = Konsentrasi 16%
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D = Konsentrasi 18%
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Lampiran Tabel Optimasi Electrospinning

Sampel Konsentrasi | Tegangan | Laju alir | 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
All 12 8 0,02 12
Al2 12 8,5 0,02 12
Al3 12 7 0,02 13
Al4 12 7,5 0,02 13
Al15 12 8 0,02 13
Al6 12 8,5 0,02 13
Al7 12 7 0,04 10
Al8 12 7,5 0,04 10
Al19 12 8 0,04 10
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




A3l 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
A43 12 8 0,06 12
Ad4 12 8,5 0,06 12
A45 12 7 0,06 13
A46 12 7,5 0,06 13
A47 12 8 0,06 13
A48 12 8,5 0,06 13
Sampel | Konsentrasi | Tegangan | Laju alir | 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
B5 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
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
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
Sampel Konsentrasi | Tegangan | Laju alir | 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
Cl4 16 7,5 0,02 13
C15 16 8 0,02 13
C16 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
c21 16 7 0,04 11
Cc22 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
C44 16 8,5 0,06 12
C45 16 7 0,06 13
C46 16 7,5 0,06 13
ca7 16 8 0,06 13
C48 16 8,5 0,06 13
Sampel Konsentrasi | Tegangan | Laju alir | 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
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
D37 18 7 0,06 11
D38 18 7,5 0,06 11
D39 18 8 0,06 11
D40 18 8,5 0,06 11
D41 18 7 0,06 12
D42 18 7,5 0,06 12
D43 18 8 0,06 12
D44 18 8,5 0,06 12
D45 18 7 0,06 13
D46 18 7,5 0,06 13




D47

18

0,06 13

D48

18

0,06 13

Membran nanofibersCA tegangan $ampai 11 kV

A49 (9 kV)

A52 (10,5 kV)

A50 (9,5 KV))

A53 (11 kV)

A51 (10 kV)

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

B49 (9 kV)

B52 (10,5 kV)

B50 (9,5 kV)

B53 (11 kV)

B51 (10 kV)

Konsentrasi 140
Laju alir 0,02 ml/H
Jarak 10 cm




C49 (9 kV)

C52 (10,5 kV)

C50 (9,5 kV)

C51 (10 kV)

B53 (11 kV)

Konsentrasi 168%
Laju alir 0,02 ml/H
Jarak 10 cm

D49 (9 kV)

D50 (9,5 kV)

D51 (10 kV)

D52 (10,5 kV)

D53 (11 kV)

Konsentrasi 180
Laju alir 0,02 ml/H
Jarak 10 cm




Lampiran 2 Hasil Uji SEMEDX

- g
[Element | Atomic| Weight| Oxide |Stoich.
Symbol |Conc. |Conc. |Symbol|wt Conc.
"|C 66.27 59.60
o 33.73] 40.40
FOV: 107 um, Mode: 15kV - Image, Detector: BSD Full, Time: JUL 1 2022 16:21
A
CA 14%
P —
Element | Atomic | Weight | Oxide | Stoich.
Symbol [Conc. |Conc. [Symbol| wt Conc.
C 68.19| 6148
2 [0 3135 3766
v |Na 0.25] 043
Al 009 0.1%
Si 0.08( 0.17
Mg 004 007

FOV: 107 um, Mode: 15kV - Image, Detector: BSD Full, Time: JUL 1 2022 16:47

CAZeo 2%




Element | Atomic| Weight|Oxide | Stoich.
Symbol |Conc. | Conc. [Symbol |wt Conc.
C 65.32| 58.46

) 34.36| 40.96
 [Na 0.19 0.33

Al 0.05 0.10

Mg 005| 009

Si 0.03 0.06

FOV: 107 um, Mode: 15kV - Image, Detector: BSD Full, Time: JUL 4 2022 14:55

CAZeo 4%

SRR (Fement

Atomic|Weight|Oxide | Stoich.

Symbol |Conc. |Conc. [Symbol|wt Conc.
C 62.63| 55.59
o 37.04| 43.79
Si 0.08| 019
1 0.10 0.19
{ [Na 011[ 019
0.03 0.06

FOV: 107 um, Mode: 15kV - Image, Detector: BSD Full, Time: JUL 4 2022 15:46

CAZeob6%
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Lampiran 3 Hasil Uji FTIR
Hasil Uji FTIR Sampel A (CA 14%)

Transmittance %]
10 20 30 4 % 60 70 80




Wavenumbes em-1 Tansmatance %] D
oSt
wioeTm?
a2
e
wiwmse
w2
cmn
ey
weezn
o086
v
wimars
e
wios
winom
i
amnomr
i
witiass
witisss
amem
wnan
winas
aimaze
w2
amnz
anam
witaats
o
ansass
anse
ainsa
aitsn
anena
aneas -
Akanes — — — &
kanes-Trans — — [l
Akenes-Cis — -
Akenes-Conjugated — -
Tiryies-Woross — — T
—
— ——
— — W
— e— W
— —
— —— - =
— --
Aromalics 135 Tsub — -
zonols - Acatal —
Aoehydes - Cialkd — - -
Aehydes - Arumatc: — - -
o — 0 L]
‘Carmonlic Acics - Carbariate on -_—
Esters - Formales [] -
Epeite ]
“AmigEs - Frima — -
Amides - Sacondary — —
Amites - Tertary -
amings - Primary Agnatc — - — .
b
AT - Py AeTaic — - - -— "
Aenines - Sucon dary Akghatc — — -
nines - Secondary Aomalic — -
Armines - Tetary sipnac —
Tiiles - Alphahc -—
Nabiles - Aromac -
I5oniines - Akghate -
Inonitles Mot -
HcnER -
M Compuunds - Aromatic = . L]
N Gompuunts - Nikstes - - -
Mo Compouncs - Haes —-— -
Falogenes - @ -
[l
—
—
-
—
—
—
- —
-
-
- om

(1092.410; 55:6012}

W0 sop  sew  mN0 0 me0 000 2400 2me 00 Bw 00 o8 10 w0 w0 )




Hasil Uji FTIR Sampel B (GZeolit 2%)
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4. Hasil Uji FTIR Sampel C (G2eolit 4%)
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5. Hasil Uji FTIR Sampel D (GZeolit 6%)
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Lampiran 3 Hasil Uji Adsorpsi
1. Data pengukuran AAS



