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ABSTRAK

PENGARUH TEGANGAN PADA PEMBENTUKAN SERAT NANO
SILIKA DENGAN METODE ELECTROSPINNING

Oleh

ERIKA SEMPANA BR GINTING

Serat nano silika telah berhasil dibuat menggunakan metode electrospinning.
Larutan silika/PVA disintesis dengan metode sol-gel. Larutan silika dibuat dengan
perbandingan molar tetraethyl orthosilicate (TEOS): etanol: aquabides:hydrogen
chloride (HCI) sebesar 1 : 10 : 3 : 0,04. Polyvinyl alcohol (PVA) 10% kemudian
ditambah ke dalam larutan silika. Kedua larutan kemudian dicampur dengan
perbandingan larutan silika : PVA sebesar 2 : 3. Gugus fungsi larutan silika/PVA
dan PVA murni dikarakterisasi dengan Fourier transform Infrared Spectroscopy
(FTIR). Morfologi permukaan dan analisis elemen diamati dengan Scanning
Electron Microscopy - Energy Dispersive Spectroscopy (SEM - EDS). Gugus
fungsi larutan silika/PVA yang terbentuk adalah —OH, C-H, CH,, C=0, Si-O, dan
Si-O-Si yang menunjukkan terjadinya ikatan silang antara silika dan PVA. Gugus
fungsi yang ditunjukkan pada larutan masih tampak pada serat nano silika hasil
electrospinning dengan adanya elemen C, O, dan Si pada hasil EDS serat nano
silika. Tegangan electrospinning terbukti menunujukkan pengaruh terhadap
pembentukkan serat nano silika dilihat melalui morfologi permukaan serat
Morfologi permukaan menunjukkan serat nano silika semakin kontinu dan manik-
manik relatif lebih berkurang seiring bertambahnya tegangan electrospinning.
Estimasi standar deviasi pada grafik diameter rata-rata serat menunjukkan
kecenderungan linier dan terjadi peningkatan seiring bertambahnya tegangan
electrospinning. Serat nano silika yang dihasilkan memiliki rentang diameter 60 -
150 nm.

Kata kunci: Serat nano silika, electrospinning, tegangan electrospinning, TEOS,
PVA.



ABSTRACT

THE INFLUENCE OF ELECTRICAL VOLTAGE ON FORMATION OF
SILICA NANO FIBER WITH ELECTROSPINNING METHOD

By

ERIKA SEMPANA BR GINTING

Silica nanofibers have been successfully fabricated using electrospinning method.
Silica solution was prepared with molar rasio of tetraethyl orthosilicate (TEOS):
ethanol: aquabides:hydrogen chloride (HCI) of 1 : 10 : 3 : 0.04. Polyvinyl alcohol
(PVA) of 10% was added to solution. The solutions were then mixed with a ratio
of silica: PVA solution of 2: 3. The functional group of silica/PVA was
characterized by Fourier transform Infrared Spectroscopy (FTIR). Morphology
and elements analysis was tested by Scanning Electron Microscopy - Energy
Dispersive Spectroscopy (SEM - EDS). The functional groups of silica/PVA
solution formed are —OH, C-H, CH,, C=0, Si-O, and Si-O-Si which indicate the
occurrence of cross-linking between silica and PVA. The functional groups shown
in the solution are still visible on the silica nanofibers in the presence of C, O, and
Si elements in the EDS results of the silica nano fibers. Electrospinning voltage is
proven to have an effect on the formation of silica nanofibers seen through the
surface morphology of the fiber. The surface morphology shows that the silica
nanofibers are more continuous and the beads are relatively less with increasing
electrospinning voltage. The estimated standard deviation of the average fiber
diameter shows a linear trend and the fibers diameter increases with increasing
applied electrospinning voltage. Silica nanofibers with diameter range 60 - 150
nm are obtained.

Keywords: Silica nanofibers, electrospinning, electrospinning voltage, TEOS,
PVA
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I. PENDAHULUAN

A. Latar Belakang

Nanoteknologi merupakan ilmu manipulasi pada skala nanometer dengan tujuan
menemukan dan menghasilkan sifat serta produk baru (Cheng et al., 2016).
Terbentuknya nanoteknologi tidak terlepas dari ketersediaan nanomaterial
penyusun yang sangat beragam. Minat yang kuat dalam menggunakan material
nano berasal dari gagasan bahwa material nano dapat digunakan untuk
memanipulasi struktur bahan dan memberikan peningkatan dramatis dalam sifat
kimia, mekanik, serta optik (Subramani & Ahmed, 2018). Sumber material nano
yang terbatas mendorong para peneliti menemukan solusi praktis dalam
menciptakan dan memodifikasi material agar dalam keterbatasan jumlahnya di

alam, material tetap dapat dipergunakan dengan maksimal.

Perhatian para ilmuwan terhadap nanoteknologi telah banyak menghasilkan
material serta teknologi baru yang saling berkesinambungan, seperti halnya silika.
Silika dikembangkan menjadi serbuk nano silika (nanopartikel) (Mourhly, et al.,
2015; Sarikaya et al., 2016) dengan berbagai pendekatan (Hutching, 1960;
Drexler, 1981), kemudian berkembang lagi menjadi serat nano silika (Pirzada et
al., 2012; Aghasiloo et al., 2019) yang didapatkan dengan menciptakan teknik

seperti teknik electrospinning (Doshi & Reneker, 1995). Kesinambungan inilah



yang mengakibatkan nanoteknologi berkembang diberbagai multidisiplin.

Richard Feynman pada 1959 mengemukakan pidatonya yang visioner mengenai
manipulasi dan pengendalian hal-hal dalam skala kecil (Hutchings, 1960).
Kemudian pada 1974, untuk pertama kalinya Norio Taniguchi mulai
memunculkan konsep pemahaman tentang nanoteknologi secara resmi dalam
makalahnya. Konsep Richard Feynman dan Norio Taniguchi menjurus kepada
manipulasi material menggunakan pendekatan top-down, yaitu pembentukan
material nano dengan cara memecahkan material ukuran besar menjadi material
berukuran kecil (Hutchings, 1960; Ashby et al., 2009). Pada tahun 1981 K.E.
Drexler melengkapi cara yang dapat dilakukan untuk menyintesis material dalam
skala nano dengan pendekatan bottom-up yang merupakan kebalikan dari

pendekatan top-down (Drexler, 1981).

Material dalam skala nano memberikan keuntungan dalam hal efisiensi pemakaian
jumlah material yang cenderung diminimalisir, yang berarti nanomaterial akan
menjadi sangat ramah terhadap lingkungan akibat berkurangnya pengerukan
material alam secara berlebihan. Hal ini dikarenakan karakteristik fisik dan kimia
nanomaterial lebih spesifik dibandingkan material berukuran lebih besar, terutama
pada penurunan ukuran partikel dan luas permukaan material yang menyebabkan
peningkatan jumlah molekul atau atom permukaan yang berpotensi mengubah
reaktivitas permukaan (Jong et al., 2010). Ketertarikan para ilmuwan dalam
mempelajari nanomaterial melahirkan klasifikasi material berdasarkan dimensi,
mulai dari nol dimensi (OD) hingga tiga dimensi (3D). Material 1D merupakan
salah satu yang banyak dikembangkan karena menghasilkan material struktur

nano pada kisaran diameter 100 nm. Material 1D diantaranya adalah kabel nano



(nanowires), batang nano (nanorods), tabung nano (nanotube), sabuk nano
(nanobelts), lembar nano (nanosheets), dan serat nano (nanofiber) (Li & Wang,

2013).

Serat nano adalah material nano yang dilihat dari dimensi diameternya dan
dianggap sebagai material berstruktur nano jika diisi dengan partikel nano untuk
membentuk serat nano komposit (Ramakrishna et al., 2005). Serat nano
merupakan material 1D yang mengambil peran dalam berbagai bidang penerapan
seperti fabrikasi bahan pakaian pada indutri tekstil, sistem pengiriman obat dan
perancah untuk rekayasa jaringan di bidang kesehatan, kabel, transistor serta
dioda untuk teknologi informasi, sistem transportasi energi, konversi serta
penyimpanan seperti baterai dan sel bahan bakar, komposit struktural ruang
angkasa (Ko & Wan, 2014). Kombinasi luas permukaan spesifik yang tinggi,
fleksibilitas, kekuatan serta peluang potensial yang dijanjikan oleh serat nano
menjadi pertimbangan dalam pengembangan teknologi manufaktur serat nano.
Beberapa serat nano yang sudah pernah dibuat diantaranya serat nano emas
(Serbezeanu et al., 2015; Parsaee, 2018), karbon (Lou et al., 2013), nikel
(Aravindan et al., 2013), titania (He et al., 2013), selulosa (Lavoratti et al., 2016;
Carvalho, et al., 2018), silika (Pirzada et al., 2012; Aghasiloo et al., 2019), dan

masih banyak lagi.

Pengembangan serat nano silika cukup banyak mendapat perhatian karena
merupakan salah satu material yang banyak digunakan dalam bidang industri.
Silika merupakan produk yang penting dalam mineral industri dengan banyak
aplikasi diantaranya sebagai bahan abrasif dan poles, pembuatan kaca, sebagai

pengisi (fillers), pemanjang (extenders), katalis, pelapisan, pembersihan keramik,



optik, elektronik (Bulatovic, 2015), produksi material maju dan untuk pengolahan
air limbah (Sarikaya et al., 2016). Serat nano silika kemudian disintesis dan
berkembang sangat pesat untuk menambah deretan manfaat silika dengan
keunikan tersendiri, seperti memiliki luas permukaan spesifik yang tinggi, ukuran
pori yang cenderung kecil, porositas yang tinggi, ketahanan termal, dan kimiawi

yang tinggi (Geltmeyer et al., 2015).

Meningkatnya kebutuhan akan serat nano melahirkan beragam variasi metode dan
teknik dalam memproduksi serat nano yang dikembangkan para ahli, diantaranya
pemintalan konjugasi (conjugate spinning), penarikan (drawing), pemisahan fasa
(phase separate), sintesis template/cetakan (template synthesis), sistem perakitan
mandiri (self-assembly), melt-blowing dan electrospinning (Ko & Wan, 2014).
Electrospinning adalah representasi dari metode yang sangat mudah dan sesuai
untuk fabrikasi serat nano yang kontinyu dan dapat diproduksi dalam jumlah
besar (Barhoum et al., 2019). Serat nano yang diproduksi dengan menggunakan
metode electrospinning memiliki morfologi yang dapat dikendalikan serta
diameter yang dapat dikontrol mulai dari nanometer hingga mikrometer (Cui et
al., 2019). Electrospinning memanfaatkan penggunaan muatan listrik untuk
memecah cairan menjadi serat-serat kecil yang dikumpulkan di kolektor dengan
memperhatikan kekentalan dan konduktivitas cairan atau larutan (Doshi &

Reneker, 1995).

Proses terbentuknya serat nano silika melibatkan pendekatan top down dan bottom
up dalam proses pembuatan material berdimensi nano. Pendekatan top down
terjadi saat electrospinning melibatkan proses sol-gel dalam pelarutan polimer dan

pencampuran bahan untuk sintesis larutan electrospinning (Ashby et al., 2009).



Selanjutnya, pendekatan bottom up berlangsung saat larutan hasil sol-gel diproses
dengan teknik electrospinning dan dihasilkan serat nano (Drexler, 1981). Sintesis
larutan electrospinning untuk serat nano silika dengan menggunakan metode sol-
gel banyak digunakan pada penelitian sebelumnya seperti Choi et al. (2003),
Geltmeyer et al. (2013), Geltmeyer et al. (2015), Pirzada et al. (2012), Ugur et al.
(2018), dan Shahhosseininia et al. (2018). Metode sol-gel dipercaya dapat
memproduksi partikel dengan kemurnian tinggi, dan memungkinkan untuk
mengontrol ukuran, bentuk (Pierre, 1988), sifat kimiawi, tekstur, dan struktur
morfologi material. Selain itu, metode sol-gel sangat menguntungkan, karena

dapat dilakukan dalam suhu rendah (Pal & Gomes, 2020).

Sintesis larutan untuk membuat serat nano silika dengan metode sol-gel dapat
dibagi dalam dua cara yaitu dengan penambahan polimer dan tanpa penambahan
polimer. Penambahan polimer bertujuan untuk mempermudah proses pemintalan
karena mempengaruhi kekentalan dan konduktivitas larutan selama proses
electrospinning (Pirzada et al., 2012; Ugur et al,. 2018; Shahhosseininia et al.,
2018). Tanpa penambahan polimer umumnya lebih sulit dipintal dan diameternya
yang cenderung lebih kecil (Choi et al., 2003; Geltmeyer et al., 2013; Geltmeyer
et al., 2015). Dalam pembuatan serat nano silika biasanya melibatkan polimer dan
prekusor silika. Pirzada et al. (2012) dalam penelitiannya menggunakan polyvinyl
alcohol (PVA) sebagai polimer, tetraethyl orthosilicate (TEOS) sebagai prekusor
silika, etanol, aquabides, dan hydrochloric acid (HCI) yang diproses dengan
metode sol-gel. Hasil electrospinning kemudian dikarakterisasi dengan Fourier
Transform Infrared (FTIR) yang menampilkan hilangnya puncak —OH yang

biasanya ditunjukkan oleh PVA, sedangkan pembentukan ikatan antara PVA dan



silika ditunjukkan oleh pucak Si-O-C dalam spektrum semua hibrida. Selain itu
juga dilakukan Kkarakterisasi Scanning Electron Microscopy (SEM) yang
menampilkan bahwa serat berhasil terbentuk dan mencapai ukuran diameter

terkecil sebesar 150 nm.

Pemaparan latar belakang di atas menjadi dasar penelitian ini dilakukan, yaitu
pembuatan serat nano silika yang larutannya disintesis dengan metode sol-gel dan
dipintal dengan metode electrospinning. Bahan yang akan diproses dengan

metode sol-gel adalah TEQOS, etanol, aquades, HCI, dan PVA.

TEOS merupakan salah satu prekusor silika yang paling banyak digunakan karena
mudah bereaksi dengan air atau disebut reaksi hidrolisis. Reaksi hidrolisis terjadi
karena ion hidroksil menjadi terikat pada atom logam (Brinker & Scherer, 1990).
Laju hidrolisis senyawa alkoksida dapat dikontrol dengan mudah dibandingkan
dengan turunan terhidrolisis cepat lainnya, seperti SiCl, dan Si(OCOCHj3),
(Tiwari et al., 2014). Penggunaan etanol sebagai pelarut TEOS akan membantu
peningkatan waktu gelasi agar larutan dapat diproses dengan electrospinning
(Boonstra & Bernards, 1988). Pada penelitian Venkatathri (2007) ditemukan
bahwa pencampuran TEOS hanya dengan air akan menghasilkan larutan yang
heterogen, sehingga dibutuhkan penambahan etanol agar larutan homogen. Pada
penelitian Geltmeyer et al. (2013), penambahan HCI yang diencerkan di dalam
aquabides berfungsi sebagai katalis untuk mendapatkan struktur linier pada
prekursor (TEOS), sehingga larutan akan dimatangkan untuk memperkuat struktur
linier yang sudah ada, serta terjadi peningkatan kekentalan atau viskositas sol.
Penggunaan HCI juga mempengaruhi pH larutan yang berguna untuk

menghasilkan larutan ionik. Larutan dengan pH kurang dari 2 merupakan larutan



bermuatan positif (Levy & Zayat, 2015) yang sangat cocok digunakan dalam
metode electrospinning, karena larutan yang dapat diproses dengan
electrospinning adalah larutan ionik yang bermuatan positif. Pencampuran silika
dan PVA diyakini dapat mempengaruhi kemampuan untuk membentuk jaringan
ikat. Tanpa jaringan ikat ini, larutan tidak akan dapat diproses dengan
electrospinning karena kurangnya keterikan pada larutan (Pirzada et. al., 2012).
Pemilihan PVA juga didasarkan pada kelarutan PVA pada air yang sangat baik,
termal yang stabil, dapat berperan sebagai penghambat korosi dan trasmisi optik

(Kausar, 2020).

Bahan-bahan pada penelitian ini akan disintesis sesuai dengan penelitian yang
dilakukan Pirzada et al. (2012) dengan beberapa modifikasi. Perbandingan molar
yang digunakan adalah 1 : 10 : 3 : 0,04 untuk masing-masing bahan TEOS : etanol
: aquabides : HCI. Selanjutnya PVA 10% dilarutkan di dalam aquabides sebagai
larutan pengikat. Kedua larutan, yaitu larutan silika dan PVA akan dicampurkan
dengan perbandingan 2 : 3 ml (silika : PVA) dan diproses dengan electrospinning
selama 1 jam dengan laju alir 1,5 ml/jam serta variasi tegangan 12, 14, 16, 18, 20
kV untuk melihat pengaruh tegangan terhadap pembentukan serat nano silika.
Sampel akan dikarakterisasi dengan FTIR untuk melihat gugus fungsi larutan
silika/PVA, SEM untuk mengetahui morfologi permukaan serta ukuran diameter
serat nano silika, dan Energy-dispersive X-ray spectroscopy (EDS) untuk

mengetahui unsur pembentuk sampel.



B.

Rumusan Masalah

Rumusan masalah dalam penelitian ini adalah:

1.

C.

Bagaimana ikatan gugus fungsi larutan silika/PVA yang akan diproses dengan
electrospinning?

Bagaimana pengaruh tegangan electrospinning terhadap morfologi permukaan,
serta diameter rata-rata dan distribusi ukuran diameter serat nano silika yang
terbentuk?

Bagaimana unsur kimia serat nano silika yang terbentuk setelah dilakukan

proses electrospinning?

Tujuan Penelitian

Tujuan dari dilakukannya penelitian ini adalah:

1.

D.

Mengetahui ikatan gugus fungsi larutan silika/PV A yang akan diproses dengan
electrospinning.

Mengetahui  pengaruh tegangan electrospinning terhadap morfologi
permukaan, serta diameter rata-rata dan distribusi ukuran diameter serat nano

silika yang terbentuk.

. Mengetahui unsur kimia serat nano silika yang terbentuk setelah dilakukan

proses electrospinning.

Batasan Masalah

Penelitian ini akan dilaksanaan dengan batasan pengkajian dan pengamatan

sebagai berikut:



1. Bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah TEOS, PVA, etanol,
aqubides, dan HCI.

2. Metode yang digunakan untuk memintal serat nano silika adalah metode
electrospinning dengan jarak tip-to-colector sebesar 13 cm, flow rate sebesar
1,5 ml/jam, waktu pemintalan selama 1 jam, alat suntik ukuran 10 ml dengan
diameter jarum 0,5 mm, serta kolektor berupa aluminium yang permukaannya
dilapisi kaca preparat.

3. Variasi tegangan electrospinning yang digunakan yaitu 12, 14, 16, 18, dan 20
kV.

4. Metode sol-gel digunakan untuk mensintesis larutan silika/PVA.

5. Uji yang digunakan adalah Spektrofotometer FTIR, SEM, dan EDS.

E. Manfaat Penelitian

Manfaat yang diharapkan dari penelitian ini adalah sebagai informasi ilmiah
terkait pengaruh tegangan electrospinning terhadap serat nano silika yang
pembuatan larutannya melibatkan metode sol-gel. Hasil penelitian ini diharapkan
dapat bermanfaat sebagai acuan dalam pengembangan serat nano silika pada

penelitian selanjutnya.



I1. TINJAUAN PUSTAKA

A. Penelitian Terkait

Serat nano (nanofiber) merupakan salah satu material maju yang banyak menarik
perhatian peneliti agar dapat dikembangkan secara luas untuk keperluan teknik
seperti biomedis. Pemintalan serat nano silika dengan menggunakan metode
electrospinning telah dilakukan oleh beberapa peneliti dengan menggunakan
variasi bahan yang berbeda-beda. Choi et al. (2003), Geltmeyer et al. (2013), dan
Geltmeyer et al. (2015) telah membuat serat nano silika tanpa menggunakan
polimer, sedangkan Pirzada et al. (2012), Ugur et al. (2018), dan Shahhosseininia
et al. (2018) membuat serat nano silika dengan penambahan polimer untuk

menghasilkan jaringan ikat pada larutan electrospinning.

Choi et al. (2003), Geltmeyer et al. (2013), dan Geltmeyer et al. (2015), pada
penelitiannya membuat serat nano silika dengan metode sol-gel dan dipintal
dengan proses electrospinning menggunakan perbandingan molar 1 : 2 : 2 : 0,01
(TEOS : etanol : air : HCI). Pada penelitian tersebut, TEOS dicampur dengan
etanol di dalam gelas beaker sambil ditetesi larutan HCL/air sambil dipanaskan
pada suhu 80 °C selama 30 menit dan didinginkan pada suhu ruang dan
didapatkan sol silika. Sol silika ditempatkan ke dalam alat suntik yang ujung
jarumnya dihubungkan dengan elektroda tegangan tinggi untuk diproses dengan

electrospinning.
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Pada penelitian Choi et al. (2003), kolektor yang digunakan dalam percobaan ini
berbentuk tabung yang dilapisi aluminium foil dengan diameter 22 cm dan diputar
pada kecepatan 10 rpm. Jarak antara ujung kapiler ke kolektor (tip-to-colector
distance atau TCD adalah 10 cm dan tegangan yang diberikan berkisar antara 10
kV - 16 kV. Pada penelitian ini berhasil diperoleh serat nano silika di bawah
kondisi asam atau pada pH rendah karena melibatkan HCI. Mempertahankan
kondisi asam pada larutan bertujuan mematangkan larutan untuk mendapatkan
prekusor dengan struktur linier, serta bertujuan untuk meningkatkan viskositas
sol. Serat nano silika pada umumnya mengandung molekul pengikat (molekul
gelator), sehingga harus dikalsinasi untuk mendapatkan serat anorganik murni.

Serat yang dihasilkan pada penelitian ini tidak memerlukan proses kalsinasi.

Dengan variasi tegangan 10kV - 16 kV, tampak bahwa serat yang dipintal dengan
tegangan 10 kV cenderung lebih tebal dibandingkan dengan serat yang dipintal
pada tegangan 12 kV. Diameter serat yang diperoleh pun cenderung semakin kecil
seiring bertambahnya besar tegangan yang diberikan. Silika yang didapatkan pada
tegangan 12 kV - 16 kV kebanyakan berukuran 200-600 nm. Pada analisis FTIR
juga ditunjukkan bahwa sebagian besar TEOS terhidrolisis dan gugus etoksi
diubah menjadi gugus silanol (Si-OH). Sejumlah besar gugus silanol tampak
membentuk serat nano silika. Struktur kristal yang dihasilkan menunjukkan
karakteristik silika amorf. Pada termograf TGA ditampilkan bahwa berat serat
berkurang secara substansial pada daerah suhu rendah dan terus menurun.
Penurunan berat pada suhu 200 °C mencapai 6,7%, dan pada suhu 800 °C sekitar
12%. Hal ini dapat dijelaskan dengan terjadinya reaksi kondensasi akibat adanya

fraksi yang signifikan dari gugus silanol pada serat silika dan molekul air yang
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dihasilkan dari reaksi kondensasi, yang kemudian diuapkan dan beratnya menjadi

berkurang seiring bertambahnya suhu.

Geltmeyer et al. (2013) melakukan penelitian dengan perbandingan molar bahan
yang sama dengan penelitian yang dilakukan Choi et al. (2003) yaitu 1 : 2 : 2 :
0,01 (TEOS : etanol : air : HCI). Namun pada penelitiannya, Geltmeyer et al.
melakukan sintesis sol pada suhu 80 °C hingga larutan yang tersisa sekitar 3/8
dari larutan awal dengan viskositas tertentu. Pada penelitian ini diamati pengaruh
kekentalan atau viskositas larutan pada pembentukan serat nano silika. Alat suntik
yang digunakan berukuran 20 ml dengan diameter 1,024 mm. Tegangan yang
digunakan pada proses electrospinning adalah 22,5 kV dan kolektor yang dipakai
adalah aluminium foil yang ditanahkan. Proses electrospinning berlangsung pada
suhu ruang (21 + 1 °C) dan kelembapan ruangan (33 + 10% RH). Jarak TCD
adalah 15 cm dengan laju alir 1 ml/jam. Sampel dengan viskositas dibawah 100

mPa.s dapat dipintal pada laju alir 2 ml/jam.

Kesimpulan dari penelitian Geltmeyer et al. (2013) dinyatakan bahwa
electrospinning sol TEOS dengan viskositas yang bervariasi menunjukkan
kestabilan pada viskositas 120 - 200 mPa.s dengan rata-rata serat yang dihasilkan
sangat baik. Sol silika yang baik untuk electrospinning adalah sol yang baru
disiapkan (fresh sol) karena sol sangat stabil saat diproses dengan electrospinning.
Pada viskositas lebih kecil dari 100 mPa.s didapatkan serat nano dengan banyak
manik akibat sol yang menetes saat proses electrospinning berlangsung.

Electrospinning paling stabil terjadi pada viskositas 120-200 mPa.s. Diameter
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meningkat dari (260 + 70) nm pada viskositas 136 mPa.s menjadi (670 + 200) nm

pada viskositas 398 mPa.s.

Geltmeyer et al. (2015) mengamati pengaruh variasi sistem sintesis larutan silika
dengan perbandingan molar bahan 1 : 2 : 2 : 0,01 (TEOS : etanol : air : HCI).
Sistem sintesis yang digunakan adalah sistem terbuka (open system) dan sistem
tertutup (closed system). Larutan yang disiapkan dengan sistem terbuka dijelaskan
mengalami pengurangan volume akibat penguapan pelarut yang ditandai dengan
berkurangnya jumlah etanol. Sistem tertutup terdiri dari dua sistem, yaitu
pengaturan Liebig dan Allihn. Pada sistem Liebig dan Allihn, pelarut yang
menguap dikumpulkan kembali ke dalam sistem. Sol kental didapatkan dengan
menguapkan sejumlah etanol. Namun pada sistem Liebig dan Allihn
menghasilkan larutan dengan jumlah etanol yang tetap sebagai akibat dari sistem
yang terisolasi. Sehingga dalam sintesis larutan electrospinning, etanol perlu

diuapkan dengan pompa rotari penguap.

Sintesis serat nano silika dengan penambahan polimer dilakukan oleh Pirzada et
al. (2012) menggunakan perbandingan molar bahan 1 : 8 : 3: 0,04 (TEOS : etanol
. air : HCI). Larutan silika dibuat dengan mencampurkan TEQS, etanol, air, dan
HCI sesuai dengan perbandingan yang sudah ditentukan sambil diaduk pada suhu
60°C selama 1 jam. Larutan polimer dibuat dengan melarutkan PVA 7% pada air
sambil diaduk pada suhu 60 °C selama 1 jam. Setelah itu, larutan silika
dimasukkan ke dalam PVA sambil diaduk pada suhu 60 °C selama 1 jam. Sol
silika/PVA kemudian dimasukkan ke dalam alat suntik berukuran 10 ml. Jarak
TCD yang digunakan adalah 10 cm dan dipintal pada tegangan 20 kV dengan laju

alir 0,5 ml/jam.
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Hasil dari penelitian Pirzada et al. (2012) adalah terbentuknya serat nano silika
dengan memvariasikan konsentrasi dan waktu penuaan (aging) dari campuran
prekusor silika yang mengandung TEOS dengan metode electrospinning. Variasi
rasio TEOS : PVA berdasarkan massa, menghasilkan serat nano hibrida tanpa
manik-manik pada larutan electrospinning yang mengandung sedikitnya 1,4%
berat PVA dibandingkan PVA 6% tanpa TEOS. Rasio silika : PVA
mempengaruhi electrospinabilitas, morfologi serat, dan diameter serat karena
peningkatan viskositas dan konduktivitas larutan. Selain itu, peningkatan waktu
penuaan larutan TEOS sebelum menambahkan PVA, menghasilkan viskositas
larutan yang lebih tinggi dan meningkatkan diameter serat. Dengan menggunakan
prekusor silika dan memodulasi rasio TEOS : PVA, menjadikan serat nano silika
hibrida silika/PVA dapat dipintal dan tidak larut dalam air. Serat nano yang
dihasilkan dengan stabilitas yang ditingkatkan dalam media air dapat diaplikasi

pada bidang filtrasi, pemisahan, dan rekayasa jaringan.

Ugur et al. (2018) membuat serat nano silika dengan melarutkan PVA 7% di
dalam air sambil diaduk pada suhu ruang selam 30 menit, kemudian suhu
pengadukan dinaikkan menjadi 60 °C hingga 3 jam. Selanjutnya, prekusor silika
dibuat dengan methyltrimethoxysilane (MTMS), phenyltrimethoxysilane (PTMS),
tridecafluoro-1,1,2,2-tetrahyd-ooctyltriethoxysilane (FAS), dimethyldimethoxy-
silane (DMDMS), PVA, isopropil alkohol dan air deionisasi. Prekusor silika
disiapkan dengan MTMS (11,76 g), DMDMS (5,04 g), PTMS (0,72 g), dan FAS
(1,2 g), yang dicampur dan diaduk selama 1 jam pada suhu ruang. Campuran
MTMS/DMDMS/PTMS/FAS dilarutkan dalam isopropil alkohol (35 ml) dan air

deionisasi (65 ml). Perbandingan molar bahan yang digunakan adalah 37 : 160 :
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1000 (alkoksilen : isopropanol : air). Prekusor silika dari 0,5 sampai 40%
ditambahkan ke dalam larutan PVA dengan mengaduknya pada suhu 60 °C
selama 2 jam agar larutan PVA/MTMS/DMDMS/PTMS/FAS menjadi homogen.
Setelah menambahkan asam asetat sebagai katalis pada larutan, yang sebelumnya
sudah disiapkan, maka larutan tersebut diproses pada electrospinning. Proses
electrospinning dilakukan pada tegangan 33 kV, laju alir 1 ml/jam, dengan jarak

TCD 16 cm, dan larutan dimasukkan ke dalam alat suntik 10 ml.

Serat nano silika yang dihasilkan pada penelitian Ugur et al. (2018) memiliki
diameter rata-rata kurang dari 100 nm dan rata-rata diameter berpori berkisar
antara 100-700 nm. Ketika serat direndam semalam dalam air, struktur serat tidak
berubah dan serat tetap utuh. Pada sol prekusor 5% berat, serat nano silika
memiliki sudut kontak air 130°. Sudut kontak air yang dimaksud yaitu sifat
hidrofobik serat yang diukur berdasarkan sudut kontak antara permukaan kaca
dengan air melalui uji tetesan. Serat nano hibrida silika/PVA hidrofobik sangat
tahan panas dengan stabilitas yang ditingkatkan dalam media air dapat diaplikasi
pada berbagai bidang seperti filtrasi, pemisahan, permeabilitas gas, dan rekayasa

jaringan.

Shahhosseininia et al. (2018), membuat serat nano silika dengan menggunakan
PVP sebagai polimer dan TEOS sebagai prekusor silika. Larutan terbagi menjadi
2 yaitu larutan doping dan larutan prekusor. Larutan doping dibuat dengan
penambahan 0,1 g (PVP) ke dalam tiap 1 ml larutan etanol + butanol, dalam
penelitian ini digunakan 4 g PVP. Selanjutnya, larutan prekusor dibuat dengan
pencampuran butanol (14 ml) dan TEOS (24 ml) yang diaduk pada suhu 80 °C

selama 30 menit. Setelah kedua larutan didapatkan, dilakukan sintesis dengan
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pencampuran larutan doping dan larutan prekusor yang diaduk pada suhu 120 °C
selama 90 menit. Larutan kemudian didiamkan selama 24 jam dalam kondisi
ambien (suhu 25 °C dan kelembapan 47%) untuk merealisasikan rantai polimer.
Viskositas dan konduktivitas larutan dievaluasi untuk mendapatkan karakteristik
reologi yang baik untuk proses electrospinning. Untuk proses electrospinning,
larutan dimasukkan ke dalam alat suntik 50 ml yang memiliki jarum suntik
berukuran 18 gauge yang dihubungkan pada jarak 19 cm dari elektroda
pendukung (counter). Kolektor berupa tabung berputar dengan diameter 8 cm
dihubungkan ke elektroda counter sebagai kolektor. Generator DC digunakan
sebagai sumber tegangan 16 kV pada kondisi ambien. Serat kemudian dikeringkan

selama 24 jam pada suhu kamar untuk menghilangkan sisa pelarut.

Serat nano silika yang dihasilkan menunjukkan bahwa ukuran serat silika/PVA
meningkat dibandingkan dengan serat PVP murni karena adanya ikatan Si-O-Si.
Morfologi paling tepat dari serat silika adalah dikalsinasi pada suhu 700 °C, yang
pada analisis X-Ray Diffraction (XRD) menunjukkan karakteristik silika amorf
meski sudah dikalsinasi selama 5 jam. Berdasarkan hasil turunan, bio-inert serat
nano silika dapat digunakan dalam perancah rekayasa jaringan, dengan
mempertimbangkan proliferasi dan pelekatan sel. Tidak ada sitoksisitas (tingkat
merusaknya suatu zat jika dipaparkan terhadap organisme) yang diamati dan dapat

dideteksi perlekatan seluler yang kuat.

B. Serat Nano (Nanofibers)

Keberadaan teknologi berukuran nano tidak terlepas dari adanya material

berukuran nano. Nanomaterial merupakan salah satu material maju yang terbentuk
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dari hasil pengembangan material oleh para ahli. Material itu sendiri adalah suatu
bahan baku yang dibentuk menjadi suatu benda atau produk. Material berkembang
dengan sangat pesat diikuti oleh teknologi untuk memenuhi kebutuhan manusia
dalam hal penyediaan bahan baku bahkan teknologi yang membantu
mempermudah pekerjaan manusia seperti mobil, televisi, handphone, dan lain
sebagainya. Pengembangan material dalam perspektif fungsional dipegang oleh
ilmuan material dan insinyur material. Seorang ilmuan material berperan
mengembangkan dan mensintesis material baru, sedangkan insinyur material
berperan untuk membuat produk atau sistem baru menggunakan material yang
sudah ada, serta mengembangkan teknik untuk mengelola material hingga
terbentuk material dengan sifat baru seperti nanomaterial (Callister & Rethwisch,

2009).

Nanomaterial memiliki sifat menarik dan aspek teknologi yang luar biasa.
Material nano berbeda dari material konvensional yang dibedakan pada dasar
kimia, namun material nano dibedakan berdasarkan ukurannya. Istilah nano
berasal dari bahasa Yunani untuk dwarf yang berarti orang yang sangat pendek
atau kurcaci (Goyal, 2018). Nano diartikan pada Cambridge Dictionary sebagai
sesuatu yang sangat kecil atau satu miliar dari suatu unit yang disebutkan,

misalnya nanometer. Istilah nano dalam International System of Units (SI)
diformalkan menjadi pengali 10 untuk menjelaskan ukuran dalam unit ilmiah,

sehingga ukuran 1 nm sama dengan 10 m (Anonim A, 2020). Nanomaterial itu
sendiri berarti material yang berukuran sangat kecil, dimana secara konvensional
dapat didefinisikan sebagai material yang memiliki karakteristik skala panjang

kurang dari sekitar 100 nanometer, yang setidaknya berada dalam Kklasifikasi
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material satu dimensi. Skala panjang ini dapat berupa diameter partikel, ukuran
butiran, ketebalan lapisan, atau lebar garis konduksi pada keping (chip) elektronik
(Edelstein & Cammarata, 1996). Beberapa karakteristik fisik dan kimia yang
ditunjukan oleh material memiliki kemungkinan mengalami perubahan drastis

saat partikel mendekati dimensi atom (Callister & Rethwisch, 2009).

Goyal (2018) menyebutkan bahwa terdapat 4 jenis nanomaterial yang
diklasifikasikan berdasarkan dimensinya, yaitu nanomaterial 0D, 1D, 2D, dan 3D.
Nanomaterial 0D merupakan nanomaterial yang semua ukurannya berada dalam
skala nano dan tidak ada yang berkuran lebih dari 100 nm dan pada umum berupa
nanopartikel. Nanomaterial 1D merupakan material yang biasanya berada di luar
skala nano yang mencakup tabung nano, serat nano, dan kawat nano.
Nanomaterial 2D juga berada di luar skala nano dan cenderung memamerkan
bentuk plat dan cakupan graphene, film nano, lapisan nano, dan lain sebagainya.
Nanomaterial 3D merupakan material dengan cakupan yang tidak terbatas pada
skala nano dalam diameter apapun, seperti serbuk limpahan (bulk), dispersi
nanopartikel, gulungan (buntalan) kawat nano, tabung nano, dan multi lapisan

nano.

Serat nano atau nanofiber secara geometri masuk ke dalam kategori material satu
dimensi (1D). Serat nano didefinisikan sebagai struktur silinder dengan diameter
luar di bawah 1000 nm serta rasio antara panjang dan lebar lebih besar dari 50 nm
(Chapman, 2010). Pengurangan diameter serat hingga skala nano memungkinkan
peningkatan luas permukaan spesifik yang sangat besar hingga tingkatan 1000
m?/g, sehingga pengurangan dimensi dan peningkatan luas permukaan sangat

mempengaruhi reaktivitas kimiawi, biologis, dan elektroaktivitas serat polimer.
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Luas permukaan serat nano yang tinggi memberikan kapasitas yang luar biasa
untuk pelekatan atau pelepasan gugus fungsi, molekul yang diserap, ion, gugus

katalitik dan berbagai jenis partikel skala nanometer (Ko & Wan, 2014).

Ketertarikan para peneliti pada serat nano melahirkan banyak teknik fabrikasi,
diantaranya pemintal elektrik (electrospinning), sintesis dengan bantuan cetakan,
pencairan (melt-blowing), pemintalan biokomponen (biocomponent-spinning),
gaya putar (force-spinning) dan pemintalan cahaya (flash spinning), deposisi uap
kimia (chemical vapor deposition) dan deposisi uap fisika (physical vapor
deposition). Namun dalam pembuatan serat nano kontinyu pada umumnya
digunakan teknik electrospinning (Barhoum et al., 2019). Electrospinning
memiliki teknik yang cenderung lebih cepat, sederhana, dan ekonomis untuk
membuat berbagai bahan menjadi struktur berserat nano. Teknik electrospinning
mampu menghasilkan serat yang sangat halus, serat mikro (>1 m), atau serat nano

(<1000 nm) (Faccini, et al., 2014).

C. Tetraethyl Orthosilicate (TEOS)

Silika merupakan unsur kimia yang tersusun dari silikon dan oksigen dengan
rumus kimia SiO, atau silikon dioksida. Silikon sebagian besarnya ditemukan
dalam mineral silikat kristal seperti pasir kuarsa (Seaton et al., 1987). Semua
bentuk silika seperti yang ditunjukkan pada Gambar 2.1 merupakan padatan
(serbuk, gel kristal) transparan keabu-abuan dan tak berbau yang terdiri dari atom
silika dan oksigen. Silika dapat bergabung dengan unsur logam dan oksida lainnya
untuk membentuk silikat (Anonim C, 2021). Sifat fisis dan kimia nano silika

ditampilkan pada Tabel 2.1.
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Gambar 2.1 Serbuk silika berwarna putih (Anonim E, 2021).

Silika berdasarkan sumbernya dapat dibedakan menjadi tiga, yaitu silika sintesis,

silika mineral, dan silika nabati. Silika sintesis (komersial) banyak diproduksi oleh

industri seperti, tetramethyl orthosilicate (TMOS) dan TEOS. Silika mineral

biasanya didapatkan dari hasil ekstraksi mineral penyusun bebatuan atau material

di alam seperti pasir kuarsa, abu terbang, batu apung (Mourhly et al., 2015;

Sarikaya et al., 2016), dan batu lempung. Silika nabati yang bersumber dari

tumbuhan biasanya bisa didapatkan dari bambu, tumbuhan equisetum (Cameiro et

al., 2015), bonggol jagung (Kaya et al., 2018), sekam padi (Costa & Paranhos,

2018), ampas tebu (Falk et al., 2019; Rovani et al., 2018), dan lain sebagainya.

Tabel 2.1 Sifat fisis dan kimia silika (Anonim C, 2021).

No. Keterangan

1. Nama IUPAC Silicon Dioxide

2. Nama lain Quartz; Silica; Silicic oxide; Silicon(IV) oxide,
Crystalline silica; Pure Silica; Silicea

3. Rumus kimia SiO;

4.  Struktur 2D =0

© N

[EEN
©

Deskripsi fisik

Berat molekul
Massa jenis
Titik didih
Titik leleh
Indeks bias

E

o
o

0~

Transparan keabu-abuan, bubuk tak berbau;
padatan transparan (amorf), putih/kuning
keputihan (serbuk, pasir).

60,083 g/mol

2,660 g/cm®

2230°C

1716 - 1736°C

1,544; 1,553
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Silika pada umumnya dapat diproleh dengan beberapa variasi teknik preparasi.
diantaranya teknik Stober dan teknik sol-gel. Teknik Stéber digunakan untuk
mensintesis nanopartikel silika murni dan nanopartikel pewarna organik
hidrofobik. Teknik Stober biasanya menggunakan prekusor TEOS dan TMOS
yang dihidrolisis pada larutan etanol dan amonium hidroksida sehingga
didapatkan asam silikat. Asam silikat selanjutnya melalui proses kondensasi dan
membentuk partikel silika amorf. Melalui teknik Stober didapatkan nanopartikel
dengan diameter yang dapat dikontrol melalui parameter seperti suhu, dan
konsentrasi, namun dibatasi oleh ketidakseragaman partikel yang diperoleh,
penyaringan dan pemisahan lebih lanjut juga ternyata dibutuhkan untuk
mengisolasi fraksi ukuran yang berbeda. Keterbatasan teknik Stéber konvensional
juga secara inheren tidak kopatibel dengan protein (Escoto, 2012). Kekurangan
tersebuat kemudian diatasi dengan mengguakan teknik sol-gel untuk mendapatkan

silika dengan suhu rendah dalam kondisi kimia ringan.

Pada teknik sol-gel, proses ekstrasi silika dimulai dengan penghancuran sampel
berukuran besar dengan mortar untuk mendapatkan serbuk sampel yang akan
diekstrak. Pada penelitian Mourhly et al. (2015), silika diekstrak dari batu apung,
dengan menggerusnya untuk menghasilkan serbuk batu apung. Serbuk batu apung
diberi perlakuan basa pada pH minimal 10 untuk diambil filtratnya (sol) dan
dititrasi dengan asam hingga pH 7 (gel). Gel lalu dicuci untuk menghilangkan
garam sulfat. Serbuk silika kemudian dihasilkan dari gel yang sebelumnya sudah
dikeringkan. Pemurnian silika dapat dilakukan dengan larutan asam klorida dan di
kalsinasi pada suhu 800 °C untuk mendapatkan serbuk silika amorf berwarna

putih.
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Para peneliti menemukan bahwa keberadaan silika mungkin ada dalam sejumlah
bentuk kristal dan amorf (amorphous) seperti yang ditampilkan pada Gambar 2.2.
Silika dalam bentuk aslinya cenderung berada pada fasa kristal kuarsa (quartz).
Silika diklasifikasikan pada tiga fasa kristal utama yaitu kuarsa, tridimit, dan
kristobalit. Kristal kuarsa terbentuk pada suhu di bawah 870 °C. Suhu 870 °C
hingga 1470 °C akan membentuk silika tridimit. Silika tridimit merupakan silika
yang paling kuat namun merupakan silika yang paling tidak umum ditemui.
Selanjutnya silika kristobalit yang terbentuk secara alami di batuan vulkanik dan
sering ditemukan bersamaan dengan kuarsa. Silika kristobalit didapatkan pada
suhu antara 1470 — 1700 °C. Pada suhu diatas 1700 °C biasanya akan terbentuk
vitreous silika yang dikenal sebagai kaca paling tahan api pada penggunaan

komersial (ller, 1978).

atom silikon
© atom oksigen

(a) (b)

Gambar 2.2  llustrasi skema dua dimensi struktur molekul silika, (a) silika
kristal; (b) silika non-kristal (Callister & Rethwisch, 2014).

Selain memiliki bentuk kristal, silika juga memiliki bentuk non kristal yaitu silika
amorf. Kristalinitas suatu material biasanya diamati secara spektroskopi dengan
menggunakan difraksi sinar-x untuk menentukan ada atau tidaknya garis-garis
defenitif dalam pola difraksi silika. Pada difraksi sinar-x, neutron, atau elektron

memberikan informasi yang pasti tentang struktur padatan kristal. Namun
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pengukuran tersebut memberikan informasi yang jauh lebih sedikit tentang
struktur padatan amorf. Silika dinyatakan amorf karena tidak memiliki struktur
kristal seperti yang ditentukan oleh pengukuran difraksi sinar-x. Struktur atom
silika amorf menunjukkan susunan acak atau tidak beraturan sehingga dibaca
sebagai material non kristal pada analisis difraksi sinar-x (Devine, 1988). Silika
dengan fasa amorf terbentuk melalui proses pemanasan pada suhu 800 °C (Latif &

Munasir, 2014).

D. Electrospinning

Electrospinning (electrostatic fiber spinning) adalah salah satu teknik
elektrohidrodinamik potensial yang memanfaatkan medan listrik dalam
memproduksi serat kontinu dengan diameter hingga skala nanometer (Mirjalili &
Zohoori, 2016; Ding et al. 2019) dari larutan atau lelehan polimer (Brown, 2016)
dalam berbagai jenis polimer alami maupun sintesis seperti paduan polimer,
logam, dan keramik yang diterapkan untuk berbagai aplikasi, termasuk filtrasi air
(Faccini et al., 2015) dan udara (Sundarrajan et al. 2014), biomedis (Hikmawati et
al., 2018), sensor (Wang et al., 2002), pakaian pelindung (Faccini et al.,2012) dan
sebagainya. Keberadaan electrospinning pertama kali dipatenkan pada 1902 oleh
Jhon F. Cooley dengan klaim skema alat untuk mendispersi cairan secara elektrik
yang tercatat pada U.S. Patent No. 692,631 dan William James Morton dengan
klaim metode pendispersi cairan secara elektrik untuk pembuatan serat yang
tercatat pada U.S. Patent No. 705,691. Kata electrospinning kemudian menjadi

banyak diketahui setelah Doshi dan Reneker (1995) dalam penelitiannya
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menyebutkan bahwa proses dispersi cairan secara elektrik dinyatakan sebagai

proses elecrospining.

Electrospinning memiliki 3 komponen utama seperti yang ditunjukkan pada
Gambar 2.3 yaitu catu daya tegangan tinggi AC atau DC, jarum suntik logam atau
plastik, dan kolektor. Larutan polimer yang dipersiapkan untuk menjadi
nanofiber, ditempatkan di dalam tabung suntikan. Tetesan larutan polimer akan
terpolarisasi saat tegangan tinggi mulai diterapkan, dan muatan yang diinduksi
akan didistribusikan ke permukaan. Polimer yang bermuatan akan dipercepat
menuju kolektor dipengaruhi oleh medan elektrostatis yang kuat. Pada proses
electrospinning, elektrostatis berperan menambahkan atau mengganti gaya
mekanis konvensional (misalnya hidrostatik, pneumatik) untuk memancarkan dan
mengurangi ukuran serat, maka dari itu disebut pengaliran elektrohidrodinamika.
Kolektor merupakan tempat pengumpulan serat nano yang terbentuk dan pada
umumnya berupa konduktor listrik yang baik agar dapat menetralkan muatan yang

dibawa oleh serat nano (Li & Wang, 2013).

Pengumpul serat

Suntik Larutan Polimer
Pemintal
+

|Dolc>:lo i l

Pompa suntik

I ¥
Serat
Tegangan Tinggi I
4

Gambar 2.3 Skema alat electrospinning (Avossa et al., 2018).

Electrospinning yang dihubungkan dengan catu daya bertegangan tinggi berfungsi

untuk meningkatkan potensial elektrostatis cair dan menghasilkan dorongan pada
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jarum suntik yang berisikan larutan polimer. Sehingga terbentuk tetesan larutan
pada ujung kapiler spinerete sebagai akibat tegangan permukaan. Tetesan larutan
polimer yang telah terinduksi muatan listrik dibawah pengaruh medan listrik akan
meloncat atau terlontar ke arah elektroda dengan muatan yang berlawanan sambil
disertai proses penguapan pelarut polimer. Tolakan elektrostatis di antara muatan
permukaan yang memiliki tanda yang sama (muatan) mengubah bentuk tetesan
menjadi kerucut Taylor pada ujung jarum suntik. Pancaran larutan polimer yang
awalnya memanjang dalam garis lurus, kemudian mengalami gerakan mencambuk
yang kuat karena ketidakstabilan tekanan. Saat hasil pancaran polimer
direntangkan menjadi diameter yang lebih halus, maka akan terjadi pemadatan
dengan cepat, sehingga yang tertinggal pada kolektor pengumpul serat hanya serat

polimer saja (Xue et al., 2019).

Pada proses electrospinning terdapat fenomena unik yang mempengaruhi
berlangsungnya pembentukan serat, yaitu fenomena tegangan permukaan dan
fenomena kerucut Taylor. Tegangan permukaan merupakan kecenderungan
kontraktif dari permukaan cairan yang bersentuhan dengan udara, atau gas tertentu
lainnya, yang memungkinkannya untuk menahan gaya eksternal (Camuffo, 2014).
Hal tersebut menyebabkan cairan berperilaku seolah-olah permukaannya ditutupi
oleh membran elastis yang diregangkan seperti yang ditampilkan pada Gambar
2.4a. Jika molekul sebuah cairan tertarik lebih kuat terhadap jenisnya sendiri,
maka tegangan permukaan akan mendominasi dan meningkatkan kelengkungan
antarmuka (Speight, 2020). Penelitian Tungprapa et al. (2007) menyatakan bahwa
larutan dengan tegangan permukaan mulai dari 28 dyn/cm sudah dapat digunakan

untuk membuat serat nano menggunakan teknik electrospinning. Pada teknik
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electrospinning, tegangan permukaan diatasi dengan menerapkan medan listrik
sehingga larutan yang dipertahankan diujung kapilet seperti yang ditampilkan

pada Gambar 2.4a dapat membentuk kerucut Taylor seperti Gambar 2.4b.

(a) (b) (c)

Gambar 2.4 Formasi kerucut Taylor pada ujung kapilar yang diberikan medan
listrik. Tanda panah menunjukkan tegangan permukaan. dimana (a)
Larutan ditahan oleh tegangan permukaan yang tinggi; (b)
Peningkatan muatan elektrostatis membantu mengatasi tegangan
permukaan; (c) Pada tegangan kritis larutan mengatasi tegangan
permukaan dan muatan listrik sehingga menyebabkan larutan
memanjang dan mempercepat menuju kolektor yang ditanahkan
(Beaumont & Zweben, 2018).

Fenomena kerucut Taylor merupakan kerucut yang terbentuk dalam cairan
penghantar listrik saat terkena medan listrik tinggi. Cairan yang bermuatan
diekspos ke medan listrik statis yang besar sehingga pada ujung jarum terbentuk
kerucut dengan sisi cembung dan ujung membulat seperti yang ditunjukkan pada
Gambar 2.4. Medan listrik menyebabkan tetesan cairan ionik melepaskan diri dari
kerucut Taylor dan mempercepat terjadinya daya dorong (Wright & Ferrer, 2015).
Daya dorong tersebut yang kemudian menyebabkan larutan yang terlontar
menjadi memanjang dan mempercepat larutan menuju Kkolektor sehingga

terbentuklah serat yang tertempel pada kolektor (Beaumont & Zweben, 2018).

Komponen utama electrospinning sangat berpengaruh pada serat yang dihasilkan

seperti kolektor, tegangan tinggi, jarak antara nosel ke kolektor, diameter dan
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panjang jarum suntik, serta laju alir. Kim et al. (2005) pada penelitiannya
membandingkan hasil serat pada 3 jenis kolektor penampung yang berbeda-beda.
Pada kolektor berbahan logam (permukaan serat halus), pada kolektor penampung
(reservoir) air (permukaan serat kasar), sedangkan kolektor penampung
(reservoir) metanol (serat kasar dan melengkung). Deitzel et al., (2001) juga
melihat peningkatan tegangan electrospinning berpengaruh pada serat karena
jumlah cacat manik (akibat perubahan kemiringan arus electrospinning sebagai
fungsi tegangan), peningkatan panjang dan penurunan ukuran serat juga
cenderung meningkat seiring dengan peningkatan tegangan. Nayak et al., (2017)
mengamati jarak antara nosel ke kolektor yang lebih pendek cenderung
menghasilkan serat dengan diameter yang lebih kasar karena pemancaran tetesan
larutan polimer telah terkumpul di kolektor sebelum pancaran tetesan polimer
memanjang dan menipis dengan maksimal, sehingga menurut Zhang et al., (2019)
dibutuhkan jarak yang tepat untuk memberikan waktu cairan meregang dan
mengering sebelum terjadi pengendapan pada kolektor. Kizildag et al., (2012)
melihat bahwa penggunaan jarum dengan diameter seminimal menghasilkan serat
nano lebih halus. Panjang jarum yang tidak tepat juga mengakibatkan penurunan
energi kinetik rantai polimer dan lengkungan pada pancaran larutan polimer
selama proses electrospinning (Hekmati et al., 2013). Peningkatan laju aliran
ternyata meningkatkan diameter serat dan morfologi manik-manik pada serat nano
(Mirjalili & Zohoori, 2016). Penyebab manik yang terbentuk dikaitkan dengan
tidak adanya penguapan pelarut serta peregangan yang rendah dari larutan saat

pancaran dari jarum ke kolektor logam.
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E. Polyvinyl Alcohol (PVA)

PV A merupakan polimer sintetis yang banyak digunakan sebagai salah satu bahan
dasar pembuatan hidrogel yang bersifat hidrofilik (suka air), tidak beracun dan
larut dalam air panas pada suhu lebih dari 80 °C (Erizal dan Rahayu, 1998). PVA
pertama kali ditemukan oleh F. Klatte pada tahun 1915 dan mulai dibuat dengan
cara menghidrolisis polyvinyl acetat (PVA atau PVACc) pada tahun 1924 oleh
Herman dan Hachnel di Jerman. Hidrolisis dilakukan pada larutan alkohol melalui
mekanisme radikal bebas dan polimerisasi suspensi untuk menghilangkan gugus
asetat pada polyvinyl acetat. Polyvinyl Alcohol tidak memiliki singkatan tunggal
yang dikenali dan digunakan secara universal, sehingga berdasarkan beberapa
literatur bahwa selain PVA, polyvinyl alcohol juga disebut PVAL atau PVOH
dengan nama dagang Elvanol (DuPont), Mowiol, dan Poval (Kuraray) (Goodship
& Jacobs, 2005). Rumus molekul PVA adalah CH,CHOH atau C,H4O seperti
yang ditampilkan pada Gambar 2.5 serta sifat fisis dan kimiawi PVA ditampilkan

pada Tabel 2.2 (Anonim D, 2021).
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Gambar 2.5 (@) Struktur molekul PVA,; (b;c) representasi kimiawi PVA
(Goodship & Jacobs, 2005).

PVA merupakan gugus hidroksil yang biasanya berbentuk kristal. Polimer yang

sangat terhidrolisis umumnya memiliki kecenderungan tinggi untuk mengkristal
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dan mengalami ikatan hirdogen. Pada saat derajat hidrolisis meningkat, molekul-
molekul akan cepat mengkristal dan ikatan hidrogen mengakibatkan molekul
menyatu jika tidak terdispersi sepenuhnya sebelum pelarutan terjadi. Hal tersebut
menjadi dasar produsen menyarankan suhu minimum 96 °C untuk memastikan
PVA dengan derajat hidrolisis diatas 98% memiliki energi termal yang cukup

selama pelarutan agar dapat terlarut sempurna (Goodship & Jacobs, 2005).

Tabel 2.2 Sifat fisis dan kimia PVA (Anonim D, 2021).

No. Keterangan

1. Nama Polyvinyl Alcohol

2. Rumus kimia CH,CHOH atau C,H,0

3. Deskripsi fisik Tampak seperti butiran atau bubuk berwarna

putih hingga krem vyang tidak berbau.
Berikatan dengan air (hidrofilik).

4. Berat molekul 44,05 g/mol

5.  Massa jenis 2,66 g/cm®

6. Titik didik 340 °C

7. Titik leleh 228 °C

8. Indeks bias 191-1,31

9. Flash Point 79 °C

10. Kelarutan Larut dalam air dan etanol, serta tidak larut
dalam pelarut minyak bumi dan hidrokarbon
terklorinasi.

11. Dekomposisi > 200 °C

PVA banyak dijadikan serat berukuran nano dengan cara pemintalan pada alat

electrospinning dan diaplikasikan pada medis dan filtrasi. Larutan PVA untuk

electrospinning dibuat dengan memperhatikan derajat polimerisasi dan hidrolisis.

Dalam hal persiapan larutan PVA, akan dikenal istilah terhidrolisis penuh dan

terhidrolisis sebagian.

1. Larutan yang terhidrolisis penuh tidak benar-benar larut pada suhu kamar,
sehingga pencampuran air/PVA memerlukan pemanasan hingga mendidih saat

proses pengadukan berlangsung untuk memastikan terjadinya pelarutan penuh.
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2. Pada kadar terhidrolisis sebagian, efek plasticizer (molekul dengan
volatilitas/penguapan rendah) air dan kelarutan berarti zat terlarut cenderung
membentuk gumpalan jika disiapkan dengan cara yang sama engan
terhidrolisis penuh. Oleh karena itu, dalam hal ini PVA harus ditambahkan
perlahan-lahan ke larutan sambil diaduk. Suhu dapat dinaikkan, jika perlu,
untuk mempercepat proses ini.

Larutan PVA 10% merupakan laju pengenceran yang sangat umum digunakan

serta menjadi indikator pelarutan polimer yang banyak digunakan dalam

pembuatan larutan electrospinning yang diikatsilangkan dengan PVA (Goodship

& Jacobs, 2005).

F. Metode Sol-Gel

Metode sol-gel merupakan teknik yang banyak digunakan pada produksi partikel
dengan kemurnian tinggi, dan memungkinkan untuk mengontrol ukuran, bentuk
(Pierre, 1988), sifat kimiawi, tekstur, dan struktur morfologi material (Pal &
Gomes, 2020). Proses sol-gel adalah metode kimia basah yang melibatkan
hidrolisis dan kondensasi alkoksida logam dan garam anorganik (Vansant et al.,
1995). Proses sol-gel juga sering diartikan sebagai jalur koloid yang digunakan
untuk mensintesis keramik dengan tahap perantara sol dan atau keadaan gel

(Pierre, 1988).

Sol-gel adalah proses sintesis yang melibatkan senyawa awal untuk pembuatan
koloid yang disebut prekusor. Prekusor itu sendiri terdiri dari unsur logam atau
metaloid yang dikelilingi oleh berbagai ligan (pelengkap; tidak termasuk atom

logam atau metaloid lain). Prekusor yang banyak digunakan dalam penelitian sol-
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gel adalah alkoksida (Brinker & Scherer, 1990). Alkoksida dibagi menjadi

beberapa kelompok senyawa (Turova et al., 2002), yaitu:

a. Turunan alkali yang bersifat garam dan larut dalam pelarut polar (air, amonia
cair).

b. Turunan nonlogam dan alkohol yang berupa monomer atau agregat lemah
dengan tingkat keasaman sangat rendah serta larut dalam alkohol dan pelarut
nonpolar.

c. Alkoksida logam yaitu turunan dari logam dan alkohol alifatik dengan sifat
yang bervariasi serta sensitif terhadap aksi air.

Alkoksida logam adalah anggota senyawa metalorganik yang memiliki ligan

organik yang terikat pada atom logam atau metaloid. Contoh yang paling banyak

dipelajari adalah silicon tertraethoxide (tetraethoxysilane atau tetraethyl
orthosilicate, TEOS), Si(OC,Hs),. Reaksi alkoksida logam dengan air disebut
hidrolisis, karena ion hidroksil menjadi terikat pada atom logam seperti yang

ditampilkan pada Reaksi (1)

Si(OR)s + H,0 — HO-Si(OR); + ROH (1)
R mewakili proton atau ligan lain dan ROH adalah alkohol. Hidrolisis dapat
selesai tergantung jumlah air dan katalis yang digunakan sehingga semua gugus
OR berubah menjadi OH seperti pada Reaksi (2) atau dapat berhenti saat logam

hanya terhidrolisis sebagian, Si(OR)4.,(OH)j.

Si(OR)4 + 4H,0 — Si(OH), + 4ROH (2)
Dua molekul terhidrolisis sebagian dapat bergabung bersama dalam reaksi

kondensasi, seperti pada Reaksi (3) dan (4).
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(OR)3Si—OH + HO-Si(OR); — (OR)3Si—O-Si(OR); + H,0 (3)
(OR)3Si—OR + HO-Si(OR); — (OR)3Si—O-Si(OR); + ROH (4)
Kondensasi berperan membebaskan molekul kecil seperti air atau alkohol. Jenis
reaksi ini dapar terus membangun molekul silikon yang lebih besar melalui proses

polimerisasi (Brinker & Scherer, 1990).

Terdapat tiga buah istilah yang sangat mempengaruhi metode sol-gel, yaitu sol,
gel, dan gelasi. Sol adalah suspensi stabil dari partikel koloid dalam cairan (Pierre,
1988). Partikelnya bisa berupa amof atau kristal, dan mungkin memiliki
substuktur padat, berpori, atau polimer (Levy & Zayat, 2015). Gel adalah jaringan
padat berpori tiga dimensi yang saling berhubungan dan mengembang secara
stabil di seluruh media cair dan hanya dibatasi oleh ukuran wadah. Jika jaringan
padat terbuat dari partikel sol koloid, maka gel tersebut dikatakan koloid. Dan jika
jaringan padat terbuat dari unit kimia sub-koloid, maka gelnya adalah polimer.
Dalam keadaan gel, cairan ada di antara jaringan-jaringan padat yang membentuk
gel, serta tidak mengalir keluar secara spontan dan berada dalam kesetimbangan
termodinamika dengan jaringan padat. Proses terbentuknya gel ketika dispersi
homogen yang ada dalam larutan awal mengeras disebut gelasi (Pierre, 1988).
Gelasi disebabkan oleh pembentukan ikatan kovalen antara partikel sol dan
pembentukan gel dapat dibalik ketika ikatan lain terlibat, seperti gaya Van der

Waals atau ikatan hidrogen (Levy & Zayat, 2015).

Proses sol-gel sudah banyak digunakan pada berbagai jenis variasi dan aplikasi
dengan hanya terpusat di sekitar skema tunggal seperti yang ditampilkan pada
Gambar 2.6. Tahapan dari proses sol-gel dapat dimulai dengan pemilihan

prekusor dari material yang diinginkan. Prekusor yang digunakan memiliki sifat
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kimia yang membawa rekasi pembentukan partikel kolaoid atau gel polimerik
(Pierre, 1988). Setelah pemilihan prekusor, suspensi/sol koloid diturunkan dengan
hidrolisis prekusor dan didiamkan selama beberapa jam, tergantung pada
morfologi bahan yang diinginkan. Pada tahap ini, jenis pelarut, konsentrasi larutan
prekusor, jumlah penambahan asam dan basa, dan suhu secara langsung
mempengaruhi sifat-sifat bahan (Pal & Gomes, 2020). Terdapat bahan-bahan baru
yang dibuat menggunakan metode sol-gel, seperti hibrida organik dan anorganik,

pemintalan serat, dan bahan pelapis (Pierre, 1988).

Prekusor

Larutan kimia 2
partikel koloid |3 soL — makromolekul
283 ~— = |polimer + cair

+ cair

Titik GEL
koloid gel gel polimer

Tahap | pengeringan

v v / v v

= [ 7 B
serbuk serat Pelapisan  Monolit material
(coating) berpori

Gambar 2.6 Proses sol-gel (Pierre, 1988).

G. Scanning Electron Microscopy (SEM)

SEM atau pemindaian mikroskop elektron merupakan analasis yang menghasilkan
gambar perbesaran dan informasi kimiawi dari hampir semua jenis spesimen.

Spesimen yang akan dianalisi pada SEM pada umumnya harus konduktor yang
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baik untuk memastikan elektron sebagian besar masuk ke ground. Ukuran
spesimen yang dimungkinkan untuk masuk dan dapat diamati pada alat SEM
yaitu dengan kisaran diameter hingga 50 mm dan tebal 20 mm. Namun SEM
sering digunakan untuk menganalisis spesimen yang berukuran lebih kecil dengan

diameter berkisaran 12 mm dan lebar 22,4 mm (Echlin, 2009).

Instrumen SEM membutuhkan sistem optik untuk menghasilkan tampilan gambar
topografi spesimen. Sistem optik SEM terdiri dari penembak elektron, lensa
kondensor, dan lensa objektif untuk menghasilkan probe elektron, koil pemindai
untuk memindai probe elektron yang dirangkai pada lingkungan yang vakum, dan
komponen lain seperti tempat peletakan spesimen, pendeteksi dan layar tampilan
yang ditunjukkan pada Gambar 2.7. Secara prinsip, cara kerja sistem optik pada
SEM dimulai dari penembak elektron yang berupa penembak emisi termionik
(aliran pembawa muatan yang diinduksi secara termal dari permukaan atau
melalui penghalang energi potensial) untuk menghasil berkas elektron dengan
cara memancarkan termionik dari filamen (katoda) yang terbuat dari kawat
tungsten tipis (0,1 mm) melalui pemanasan filamen pada suhu tinggi (2527 °C).
Penembakan elektron yang difokuskan menuju lensa kondensor dan objektif
memungkinkan penyesuaian diameter berkas elektron yang dihasilkan agar dapat
mengilustrasikan pembentukan probe elektron yang lebih halus atau kecil untuk
diteruskan ke tempat peletakan sampel. Tempat spesimen dapat melakukan
gerakan horizontal, vertikal, gerakan miring dan rotasi untuk pemilihan bidang
pandang, serta gerakan vertikal untuk mengatur perubahan resolusi gambar yang
akan ditampilkan. Berkas elektron yang sudah melalui spesimen dideteksi dengan

pendeteksi elektron sekunder untuk menghasilkan sinyal keluaran yang diperkuat
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dan dikirim pada unit tampilan. Sistem vakum pada instrumen SEM berada pada

tingkat vakum yang tinggi yaitu, 10° — 10 Pa (Anonim B, 2021).

O Penembak Elektron

Lensa Kondensor

Koil Pemindai

Lensa Objektif

-

Pendeteksi
Spesimen elektron
sekunder

Layar Tampilan

Gambar 2.7 Skema sistem optik instrumen SEM (Anonim B, 2021).

Pada saat elektron ditembakkan dan difokuskan menuju spesimen, elektron
berinteraksi dengan atom yang ada di dalam spesimen dan menghasilkan
hamburan elektron. Elektron yang bertumbukan dengan proton (inti atom)
spesimen akan menghasilkan hamburan balik dan juga hamburan elastis karena
elektron spesimen membelokkan berkas elektron yang masuk, sedangkan elektron
yang bertumbukan dan mengeksitasi elektron spesimen menghasilkan elektron
sekunder dan terjadi hamburan inelastis karena berkas elektron kehilangan energi
dan mengirim energi ini dalam berbagai cara ke atom spesimen. Efek gabungan
dari proses hamburan elastis dan inelastis menimbulkan sinyal yang berguna
untuk pencitraan, seperti elektron sekunder, hamburan balik, sinyal karakteristik
sinar-x, cahaya catodoluminescene (CL), arus yang diserap (arus spesimen), dan
elektron yang ditransmisikan seperti yang ditampilkan pada Gambar 2.8

(Goldstein et al., 2003).
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Gambar 2.8 Emisi berbagai elektron dan gelombang elektromagnetik dari
spesimen (Anonim B, 2021).

Selain mengetahui morfologi permukaan spesimen, SEM juga dapat digunakan
untuk mengetahui informasi unsur dan karakteristik kimiawi spesimen dengan
tehnik spektroskopi sinar-x dispersi energi atau energy-dispersive Xx-ray
spectroscopy (EDS; EDX; EDSX). Analisis ini dapat dilakukan dengan
menambahkan pendeteksi EDS pada instrumen SEM berupa lithium-drifted-
silicon, Si(Li) padat yang dipasang pada probe elektron penganalisis mikro. EDS
mengidentifikasi interaksi beberapa sumber eksitasi sinar-x dan spesimen untuk
mengetahui unsur yang ada di dalam spesimen. Unsur kimia dipercaya memiliki
struktur atom unik yang memungkinkan serangkaian puncak unik pada spektrum
emisi elektromagnetik dipakai sebagai prinsip utama spektroskopi. Elektron yang
ditembakkan pada spesimen dapat mengeluarkan elektron dari kulit bagian dalam
spesimen dan menciptakan lubang pada tempat elektron berada. Elektron dari
kulit terluar yang berenergi tinggi kemudian mengisi lubang tersebut, sehingga
perbedaan energi antara kulit berenergi tinggi dan kulit berenergi lebih rendah

dapat dilepaskan dalam bentuk sinar-x. Informasi jumlah energi sinar-x yang
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dipancarkan spesimen dapat diukur dengan EDS untuk mengetahui komposisi

unsur spesimen yang diukur (Goldstein et al., 2003).

Tampilan gambar morfologi permukaan serta spektrum komposisi unsur sampel
yang didapatkan dari hasil karakterisasi SEM dan EDS akan tampak seperti yang

ditampilkan pada Gambar 2.9 dan Gambar 2.10.

- :
SEMMAG: 1000k«  Det SE VEGANTESCAN SEM MAG: 1000k«  Det SE VEGALTESCAN
SEMHV: 1500 kv WD: 9724 mm 2pm £ SEM HV: 15,00 kv WO: 7 684 mm 2pm 1
Date(midl): 05/05/12 Vac: HiVac RMRC " Date(m/dly): 0510512 Vac: HiVac RMRC n

SEMMAG: 50.00kx  Det SE VEGANTESCAN SEM MAG: 5000k  Det SE Leitson) VEGAN TESCAN
SEMHV. 1500k WD:8528mm 500 nm 7 SEMHV.1500KV  WD:7.483mm 500 nm z
Date(mid#): 050512 Vac: HVac RMRC n Date(midl): 050512 Vac: HiVac RMRC n

Gambar 2.9  Morfologi permukaan hasil electrospinning (a dan b) serat nano
PVA dan (c dan d) TEOS/PVP (Shahhosseininia et al., 2018).

Bedasarkan morfologi permukaan yang ditampilkan pada Gambar 2.9 dapat
dilihat bahwa serat PVP dan TEOS/PVP terbentuk dan dapat dipintal dengan

menggunakan metode electrospinning. Perbedaan ukuran serat antara sampel PVP
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dan TEOS/PVP dapat terlihat menggunakan ImageJ. Tampak bahwa diameter
serat PVA lebih besar dibandingkan dengan serat TEOS/PVA. Pada Gambar 2.10
ditampilkan spektrum EDS dari serat TEOS/PVP yang menunjukkan jumlah atom

Si dan O yang cukup tinggi pada area yang ditandai A.

SOON—:
':' SiKa.
400(!)—2
M—i
Z)ON-;—:
3 OKa
100(”—:
3 AUMB
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A Aul+
03 : r . SOEL O
5 10
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Gambar 2.10 Spektrum EDS serat TEOS/PVA hasil electrospinning
(Shahhosseininia et al., 2018).
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H. Fourier Transform Infrared Spectrometer (FTIR)

FTIR merupakan analisis spektrum inframerah yang digunakan untuk mengetahui
gugus fungsi molekul pada konsentrasi tertentu yang ada pada sampel (Smith,
2011) dengan memanfaatkan spektroskopi optik yang mampu menunjukkan
bahwa molekul memiliki spektrum vibrasi yang kompleks (Kuptsov & Zhizhin,
1998) dan sangat spesifik dalam rentang spektral 4000 - 400 cm™ yang disebut
mid-infrared spectrum (Griffiths & Haseth, 2007). Spektrum inframerah
dihasilkan dari transisi antara keadaan energi vibrasi terkuantisasi. Vibrasi
molekul dapat berkisar dari gerakan gabungan sederhana dari dua atom molekul
diatomik hingga gerakan yang jauh lebih kompleks dari setiap atom dalam
molekul polifungsional besar. Setiap molekul memiliki mode vibrasi yang
berbeda satu sama lain, sehingga spektrum inframerah dari molekul dapat
digunakan untuk mengidentifikasi molekul yang dianalisis (Griffiths & Haseth,

2007).

Radiasi infra merah yang dilewatkan melalui suatu sampel akan mengakibatkan
molekul-molekulnya dapat menyerap (mengabsorpsi) energi sehingga terjadi
transisi diantara tingkat vibrasi (ground state) dan tingkat vibrasi tereksitasi
(excited state). Penyerapan energi pada berbagai frekuensi dapat dideteksi oleh
spektrofotometer infra merah, dengan memplot jumlah radiasi infra merah yang
diteruskan melalui sampel sebagai fungsi frekuensi (atau panjang gelombang)
radiasi. Plot tersebut adalah spektrum infra merah yang memberikan informasi
penting tentang gugus fungsional suatu molekul seperti yang ditampilkan pada

Gambar 2.11.
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Gambar 2.11 Spektrum FTIR (a) serat PVA, silika, dan komposit PVA — silika;
(b) versi yang diperbesar (Pirzada et al., 2012).

Pada penelitian Pirzada et al. (2012) diperoleh serat nano silika melalui teknik
electrospinning dengan mencampurankan larutan prekusor silika (TEOS) dan
PVA yang diencerkan dengan air. Pengamatan dilakukan dengan menvariasikan
rasio larutan TEOS ke dalam larutan PVA, serta waktu penuaan TEOS dalam
hitungan jam. Gambar 2.11 merupakan hasil FTIR yang menunjukkan bahwa
puncak karakteristik PVA ditemukan pada bilangan gelombang sekitar 2900 cm™
dan 1700 cm™ yang menyatakan Kkarakteristik gugus —CH, dan C=0O. Silika
ditampilkan pada puncak serapan antara 440 dan 500 cm™ serta antara 1000 dan
1100 cm™ yang mewakili puncak Si-O-Si dan Si-O-C. Gugus Si-O-Si
menunjukkan bahwa penambahkan PVA ke prekusor yang sudah di-aging tidak
mengganggu bentuk jaringan silika pada hibrida. Dan gugus Si-O-C menunjukkan

bahwa terjadi penghubung atau ikatan silang silika dengan PVA. Gugus —OH
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yang di tampilkan pada sampel PVA diyakini berada pada puncak serapan antara
3200 dan 3400 cm™ hal ini karena pada sampel yang jumlah PVA-nya menurun
pada larutan menunjukkan karakteristik FTIR yang melemah pada bilangan
gelombang sekitar 3300 cm™ karena adanya —OH akibat hidrolisis TEOS yang
menghasilkan Si-OH dan diyakini beberapa gugus PVA tidak berpartisipasi dalam
ikatan silang dengan TEOS yang tampak pada sampel TP,3; dan TP3p;. Puncak
spektrum FTIR serat nano silika pada penelitian sebelumnya ditampilkan pada

Tabel 2.3.

Tabel 2.3 Puncak Spektrum gugus fungsi serat nano silika.

Referensi Bilangan Gelombang (cm™)
Gugus Fungsi

OH CH, CH C-0 Si-O-Si Si-O-C Si-OH C=0
Ugur et 3300 2850-2950, 1335 1150- 1135 956 - 1725
al., 2018 1418 1250
Pirzadaet  3200- 2900 - 440-500, 1110 - 1700
al., 2012 3400 1000-1100,

1080,

Choi et 3390 2800-3000, - - 795, 1058 950
al., 2003 1400-1800
Geltmeyer 3300 - 795, 1070 - 952
etal.,
2013
Shao et 3400 - - - 1100 1100
al., 2003
Drican et 3300 - - - 1060, - 930-950
al., 2014 1100-1200

Pada Tabel 2.3 ditampilkan beberapa puncak serapan yang terbentuk pada serat
nano silika dibeberapa penelitian terdahulu. Tampak bahwa gugus fungsi yang
terbentuk diantaranya yaitu gugus —OH, CH, CH,, C-O, Si-O-Si, Si-O-C, Si-OH,
dan C=0. Gugus fungsi —OH rata-rata ditampilkan pada bilangan gelombang
3200 cm™ hingga 3400 cm™. Gugus CH hanya dijelaskan pada penelitian Ugur et
al. (2018) dengan bilangan gelombang 1335 cm™, sedangkan penelitian lainnya

hanya menampilkan gugus CH, pada bilangan gelombang 1418 cm™, 2850 - 2950
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cm™? (Pirzada et al., 2012), 1400 — 1800 cm™ dan 2800-3000 cm™ (Choi et al.,
2003). Ugur et al. (2018) dengan pembuatan serat nano silika tanpa menggunakan
polimer menyatakan adanya gugus fungsi C-O pada puncak serapan 1150 cm™ -
1250 cm™. Selanjutnya, gugus fungsi Si-O-Si dengan bilangan gelombang
terendah ditampilkan pada puncak serapan 440 - 550 cm™ (Pirzada et al., 2012),
dan bilangan gelombang tertinggi pada puncak serapan 1100 - 1200 cm™ (Drican
et al., 2014). Gugus fungsi Si-O-C hadir pada puncak serapan 950 cm™ (Choi et
al., 2003), 956 cm™ (Pirzada et al., 2012), 1100 cm™ (Shao et al., 2003), serta
1110 cm™ (Ugur et al., 2018). Gugus fungsi Si-OH hadir pada puncak serapan
930 — 950 cm™ serta 952 cm™, sedangkan gugus fungsi C=0 ditampilkan pada

bilangan gelombang 1700 dan 1725 cm™.

I. Aplikasi Serat Nano Silika

Silika merupakan material yang pengaplikasiannya mencakup hingga ke dimensi
nano seperti serat nano. Serat nano silika cukup banyak mendapat perhatian
karena memiliki keunikan tersendiri, seperti memiliki luas permukaan spesifik
yang tinggi, ukuran pori yang cenderung kecil, porositas yang tinggi, ketahanan
termal dan kimiawi yang tinggi, serta adsorbansi yang baik (Geltmeyer et al.,
2015). Karakteristik serat nano silika tersebut sangat cocok digunakan dalam
bidang industri terutama sebagai penyaringan udara yang mencakup hingga suhu
tinggi (Tepekiran et al., 2019), pengolahan air limbah (Sarikaya et al., 2016), dan
pemanenan air atau water harvesting (kim et al., 2019). Aktivitas industri yang
umumnya menghasilkan air limbah dengan kandungan ion beracun seperti logam

berat, fosfat, pewarna, pestisida, dan plasticizer (Ramakrishna et al., 2006) hingga
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partikel polusi yang beragam seperti CO, NO, ozon, SO, baik dalam bentuk cair
maupun padatan merupakan penyebab terjadinya pencemaran udara dan air yang
merugikan bagi lingkungan hingga kesehatan masyarakat (Ripple et al., 2014;
Allen et al., 2016; West et al., 2013). Zhang et al. (2017) meneliti ukuran partikel
yang sering terhirup ke dalam paru-paru manusia dan mengakibatkan kanker paru-

paru memiliki ukuran 250 nm hingga 1000 nm.

Pada penyaringan udara, diameter serat nano silika yang umumnya digunakan
yaitu 140 - 300 nm dengan efisiensi penyaringan mulai dari 65% — 99,993% untuk
penyaringan partikel berukuran 300 nm dengan polimer beragam seperti Nylon 6
(Ahn et al., 2006), polyacrylonitrile (PAN) (Vinh & Kim, 2016), thermoplastic
polyurethane (TPU) (Chen et al., 2018), dan lainnya. Serat nano komposit seperti
PAN/silika dengan diameter 600 - 700 nm mampu menyaring partikel berukuran
300 - 500 nm dengan efisiensi 64,9% (Wang et al., 2014), sedangkan untuk
penyaringan udara suhu tinggi digunakan serat nano berdiameter (521 + 308) nm
dengan efisiensi 75,89% (Tepekiran et al., 2019) yang dapat diaplikasikan pada
aktivitas industri, kendaraan, hingga pembangkit listrik. Pembangkit listrik identik
sebagai penghasil gas buangan bersuhu tinggi, contohnya mesin diesel yang
biasanya menghasilkan gas buangan pada suhu sekitar 420 °C (Nolan, 2017).
Penggunaan serat nano silika sebagai penyaring udara suhu tinggi dapat
dibuktikan dengan melakukan uji nyala api seperti pada Gambar 2.12 yang
menampilkan serat nano silika yang diuji dengan nyala api. Tampak serat nano
yang dipusatkan dengan nyala api dengan suhu antara 1000 - 1200 °C pada
Gambar 2.12a tampak tidak terpengaruh sama sekali dengan paparan suhu tinggi

yang diberikan seperti terlihat pada Gambar 2.12b.
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Gambar 2.12 Serat nano silika (a) saat diuji dan (b) setelah di uji dengan nyala
api suhu 1000 - 1200 °C (busen burner) (Tepekiran et al., 2019).

Serat nano silika juga diaplikasikan untuk penyaring air limbah. Ukuran serat
yang digunakan umumnya memiliki variasi diameter tertentu, seperti serat nano
PVA/silika yang memiliki diameter 300 - 500 nm mampu menyerap Cu (1) dari
air dan mampu meregenerasi diri melalui pengasaman. Serat nano silika yang
digunakan sebagai adsorbent atau penyerap ini disimulasikan dan diamati mampu
menyerap Cu®* hingga mencapai 89,79% setelah dilakukan penyaringan sebanyak
6 kali (Wu et al., 2010). Serat nano silika juga digunakan sebagai penyerap zat
warna, yang dilakukan pada penelitian Mahmoodi, et al. (2020). Penelitian ini
dilakukan dengan cara mensintesis larutan silika aerogel + polyacrylonitrile +
polyvinylidene fluoride (SAPPF) dengan metode sol-gel dan dipintal dengan
teknik electrospinning. Variasi silika aerogel yang dimasukkan ke dalam larutan
menunjukkan bahwa penambahan silika aerogel menyebabkan peningkatan
porositas, kuat tarik, serta penyerapan terhadap zat warna. Serat dengan diameter
antara 110 — 130 nm ini mampu menyerap (memisahkan) zar warna merah (Basic

Red 18 - BR18) hingga mencapai efisiensi 97,25%.

Serat nano silika sebagai penyaringan air limbah (anti polusi), juga digunakan

sebagai pemisah antara air dan minyak. Hal ini dipercaya sangat memungkinkan
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terjadi karena permukaan silika memiliki gugus hidroksil yang sifat
keterbasahannya sangat baik. Artinya, silika memiliki suatu kecenderungan fluida
yang tidak saling mencampur satu sama lain. Hal tersebut dimanfaatkan oleh
Chen et al. (2021) untuk membuat membran serat nano silika/PVA yang
dikombinasikan dengan polyethylene (PE) atau selanjutnya disebut serat nano
silika/PM. Terdapat 5 variasi silika yang digunakan yaitu silika nanosfer dengan
pori-pori radikal, nanosfer silika berongga, dan nanotube silika seperti cacing
yang disemprotkan secara terpisah pada PVA dan dikombinasikan dengan
membran nanofiber PE. Kandungan Si-OH pada permukaan silika dimanfaatkan
untuk mempersiapkan membran yang super hidrofobik. Komposit silika/PM yang
berdasarkan hasil TEM dinyatakan memiliki panjang dan diameter nanotube
sekitar 130-350 nm dan 30-45 nm yang telah disiapkan digunakan untuk
memisahkan campuran n-heksana/air, minyak silikon/air dan air minyak kacang
tanah melalui filtrasi. Hasilnya, mereka semua menunjukkan pemisahan yang
efisien dari campuran minyak/air melalui filtrasi yang digerakkan oleh gravitasi.
Keseluruhan sampel mencapai efesiensi 95% dalam pemisahan minyak dan air.
Skema simulasi pemisahan minyak dari air dengan menggunakan serat silika
ditunjukkan oleh Gambar 2.13. Pemisahan minyak dan air dengan menggunakan
serat nano silika menggunakan TEOS sebagai prekusor silika dan poly (ethylene
glycol)-b-poly (propylene glycol)-b-poly (ethylene glycol) (P123) dilakukan oleh
Kaleekkal et al. (2018). Membran komposit yang dihasilkan menunjukkan
keberhasilan pemisahan air dan minyak melalui peningkatan emulsi/fluks air yang
terjadi sambil mempertahankan >99,8% penolakan minyak dari emulsi oli

motor/air/surfaktan sintetis.
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Gambar 2.13  Skema simulasi penyaringan pemisahan minyak dan air dengan
serat nano silika (Chen et al., 2021).

Silika juga dimanfaatkan sebagai alternatif pemanen air karena sifatnya sebagai
material dengan adsorpsi yang baik. Penelitian mengenai pemanenan air berbasis
adsorpsi yang memanfaatkan serat nano silika telah dilakukan oleh Kim et al.
(2019) sebagai solusi krisis air global. Penelitian yang menggunakan mesopori
serat nano silika (SNF) ini divariasi berdasarkan kelembapan relatif (RH) selama
proses electrospinning yaitu RH tinggi dan rendah (H-SNF dan L-SNF). Kinerja
adsorpsi-desorpsi uap air H-SNF dan L-SNF diukur pada suhu 303 K dalam
berbagai tingkat kelembaban relatif (30%, 60%, dan 90% RH). Pertama, setelah
mengalirkan gas nitrogen lembab ke dalam sampel untuk menyerap uap air selama
40 menit, aliran gas dialihkan ke nitrogen kering untuk mendesorbsi adsorben.
Profil adsorpsi-desorpsi dicatat untuk siklus berturut-turut dengan tingkat
kelembaban relatif yang berbeda. Setelah adsorben terkena uap air, ada
penambahan berat yang nyata karena adsorpsi uap air. Pada langkah awal,
kenaikan massa eksponensial dicapai dalam 25 menit, dan kemudian proses yang
jauh lebih lambat diikuti di mana kesetimbangan terjadi. Hasil yang didapatkan
bahwa H-SNF mengandung struktur mesopori yang tertata dengan baik dan serat

tipis yang terkondensasi karena efek selama proses electrospinning. Kemampuan
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adsorpsi-desorpsi uap air yang cepat pada sampel H-SNF ditunjukkan melalui
volume pori yang besar dan aksesibilitas pori yang tinggi dari serat silika
dibandingkan dengan gel silika komersial. Adapun diameter rata-rata serat nano
silika pada sampel H-SNF sebelum dikalsinasi adalah (684 + 120) nm dan setelah

dikalsinasi adalah sebesar (284 = 49) nm.



I11. METODE PENELITIAN

A. Waktu dan Tempat Penelitian

Penelitian ini dilakukan pada bulan Mei sampai dengan September 2021. Proses
sintesis, uji kekentalan dan uji tegangan permukaan dilakukan di Laboratorium
Fisika Material Jurusan Fisika Fakultas Matematika dan limu Pengetahuan Alam
(FMIPA) Universitas Lampung. Proses Electrospinning dilakukan di
Laboratorium Elektronika Dasar Jurusan Fisika FMIPA Universitas Lampung.
Karakterisasi FTIR dan SEM-EDS dilaksanakan di UPT Laboratorium Terpadu

dan Sentra Inovasi Teknologi (LTSIT) Universitas Lampung.

B. Alat dan Bahan Penelitian

Bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah tetraethyl orthosilicate (TEOS)
99% Merck, polyvinyl alcohol (PVA) 98% Merck, etanol 99,9% Merck, HCI 37%
Merck, kertas pH meter, aquabides, aluminium foil, plastic wrap, tisu. Alat-alat
yang digunakan dalam penelitian ini adalah magnetic stirrer- hot plate, batang
magnet, timbangan digital, pipet mikro, gelas beaker, botol kaca, spatula kaca,
piknometer, viskometer Ostwald, tensiometer alat suntikan, alat electrospinning,
dan kaca preparat. Karakterisasi dilakukan menggunakan alat FTIR dan SEM-

EDS.
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C. Prosedur Penelitian

Prosedur yang digunakan pada penelitian ini terdiri dari beberapa tahap penelitian
yaitu sintesis larutan silika/PVA, pengukuran viskositas dan tegangan permukaan
larutan  silika/PVA, proses electrospinning, dan Kkarakterisasi sampel
menggunakan FTIR, dan SEM-EDS. Pengamatan akan dilakukan dengan
memvariasikan tegangan yang digunakan pada saat proses electrospinning
berlangsung. Perbandingan larutan yang digunakan untuk mensintesis larutan

silika/PVA beserta variasi tegangan electrospinning ditampilkan pada Tabel 3.1.

Tabel 3.1 Perbandingan larutan dan variasi tegangan electrospinning.

Larutan Silika . Larutan Polimer Tegangan
Nama (2mi) - (3 mi) Electrospinning
Sampel TEOS Etanol HCI Aquabides PVA Aquabides (kV)
m) (m) (m) (ml) (9n) (ml)

TP12 3 8 0,02 0,7 0,78 7,38 12

TP14 3 8 0,02 0,7 0,78 7,38 14

TP16 3 8 0,02 0,7 0,78 7,38 16

TP18 3 8 0,02 0,7 0,78 7,38 18

TP20 3 8 0,02 0,7 0,78 7,38 20

1. Preparasi Larutan Electrospinning

Preparasi larutan electrospinning dilakukan dengan tiga tahap yaitu preparasi

larutan PVA, preparasi larutan silika dan sintesis larutan silika/PVA seperti yang

ditampilkan pada Gambar 3.1.

a. Larutan PVA dibuat dengan melarutkan PVA 10 % di dalam aquabides pada
suhu 80 °C selama 2,5 jam sambil diaduk dengan kecepatan 300 rpm.

b. Larutan silika dibuat dengan perbandingan molar TEOS : etanol : air :
aquabides masing-masing 1 : 3 : 10 : 0,04. Pembuatan larutan silika diawali
dengan mencampur TEOS dan etanol sehingga didapatkan larutan TEOS, dan

selanjutnya mengencerkan HCI di dalam aquabides untuk mendapatkan larutan
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HCI. Larutan TEOS dan HCI dicampur dengan meneteskan larutan HCL
sedikit demi sedikit ke dalam larutan TEOS sambil diaduk dengan kecepatan

300 rpm pada suhu 60 °C selama 1 jam hingga didapat larutan silika.

Gambar 3.1  Proses sintesi larutan electrospinning: (a) penimbangan dan
pelarutan PVA 10%; (c) mempersiapkan larutan silika (*TEOS
+ etanol = larutan TEQS, **aquabides + HCI = larutan HCI);
(d) sintesis larutan silika/PVA.

c. Selanjutnya larutan PVA dan silika disintesis menjadi larutan silika/PVA
dengan perbandingan silika : PVA, 2 : 3 ml. Proses sintesis ini dilakukan
dengan menambahkan larutan silika sedikit demi sedikit ke dalam larutan PVA

pada suhu 60 °C selama 1 jam sambil diaduk dengan kecepatan 300 rpm.

2. Pengukuran Viskositas dan Tegangan Permukaan Larutan Silika/PVA

Pengukur viskositas diawali dengan mengukur massa jenis (p) larutan silika/PVA
menggunakan alat piknometer seperti pada Gambar 3.2. Piknometer volume 10 ml
ditimbang dalam keadaan kosong (m,), kemudian massa piknometer dikurangkan
dengan massa piknometer saat diisi dengan larutan silika/PVA (m,). Selisih
massa keduanya dibagi dengan volume piknometer (V) sebagai hasil massa jenis

larutan silika/PVA seperti pada Persamaan (3.1).

m; —my

V (3.1)

p:
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Gambar 3.2 Piknometer.

pipa kapiler

batas pengisian
larutan

Gambar 3.3 Bagian-bagian viskometer Ostwald.

Setelah melakukan pengukuran massa jenis larutan silika/PVA, waktu alir larutan
silika/PVA diamati dengan viskometer Ostwald. Viskometer Ostwald adalah
viskometer dengan tipe tabung U dan kapiler yang memanfaatkan gravitasi untuk
mengetahui viskositas atau kekentalan suatu larutan (Viswanath et al., 2007).
Larutan yang digunakan relatif lebih sedikit dibanding alat lainnya. Viskometer
Ostwald digunakan dengan memasukkan larutan silika/PVA melalui pipa A
hingga mencapai setengah dari labu seperti yang ditandai dengan garis panah
merah pada Gambar 3.3 Waktu alir mulai dihitung saat larutan sudah masuk dan
mencapai garis bertanda a. Larutan dengan viskositas yang tinggi membutuhkan
waktu yang cukup lama untuk mencapai garis a, sehingga larutan disedot naik

dengan bantuan bulp yang dipasang di titik B hingga larutan mencapai garis a.
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Waktu alir larutan dihitung saat larutan sudah mencapai garis a dengan melepas
bulp terlebih dahulu. Penghitungan waktu alir pipa kapiler berakhir saat larutan

sudah mencapai garis b pada pipa kapiler.

Untuk mengukur viskositas diperlukan larutan pembanding yang telah diketahui
viskositasnya. Pada penelitian ini akan digunakan metanol. Setelah diketahui
massa jenis dan waktu aliran pada larutan, selanjutnya menghitung nilai
viskositas/kekentalannya dengan menggunakan Persamaan (3.2).

un _tl'pl 12'p2

1L Ry 3.2
7]2 t2'p2 2 ! t]'p] ( )

dengan 14, p,, t;, N2, p,, dan ¢,, masing-masing adalah kekentalan, massa jenis,
dan waktu aliran larutan 1 dan 2 (1 larutan standar dan 2 larutan silika/PVA).
Larutan standar atau pembanding yang digunakan dalam penelitian ini adalah

metanol dengan n, sebesar 0,59 cP atau 0,59 Pas, p, sebesar 0,7918 g/ml, dan t,

sebesar 20,1433 detik (s) (Partington, 1951). Satuan viskositas adalah P (poise)
atau cP (sentipoise) dan satuan SI untuk viskositas dinamis adalah Pa.s (paskal
sekon), N.s/m?, kg/m.s dimana 1 P = 0,1 Pa.s dan 1 Pa.s =1 N.s/m? = 1 kg/m.s

(Viswanath, 2007).

Pengukuran tegangan permukaan larutan silika/PVA dilakukan dengan alat
tensiometer seperti pada Gambar 3.4. Pengukuran terbagi menjadi 2 bagian, yaitu
menentukan konstanta pegas (k) dan menentukan koefisien tegangan permukaan
larutan (y). Pengukuran k dilakukan dengan menimbang massa tiga buah beban
(m; gram) pada timbangan lalu mengukur gaya pegas, X (satuan milinewton;

mN), masing-masing beban pada neraca pegas yang sudah digantung pada statif.
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Masing-masing beban kemudian dihitung konstantanya dengan Persamaan (3.3)

dan Persamaan (3.4).

_myg

(3.3)

k= 34)

Statif

Larutan
silika/PVA

Gambar 3.4 Skema tensiometer.

Pengukur koefisien tegangan permukaan larutan silika/PVA dilakukan dengan
mempersiapkan larutan silika/PVA sebanyak 20 ml yang ditempatkan pada gelas
beaker. Kemudian, neraca pegas yang sudah tergantung pada statif dipastikan
kedudukan nilai berada pada angka nol. Selanjutnya menggantung cincin
alumunium pada neraca pegas yang sudah diukur diameternya (untuk mengukur
panjang garis khayal), lalu mencatat kedudukan nilai yang terbaca pada neraca
pegas yang dianggap sebagai nilai X,,,,;. Larutan silika/PVA diletakkan diatas
dongkrak yang sudah diatur bersamaan dengan statif tepat dibawah neraca pegas.
Gelas yang berisi larutan dinaikkan dengan dongkrak menuju cincin alumunium
yang sudah digantungkan pada neraca pegas. Pastikan larutan sampel mengenai

setengah bagian dari cincin alumunium. Gelas beaker berisi larutan sampel
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diturunkan perlahan-lahan dengan mengatur kedudukan dongkrak, sehingga
cincin alumunium hampir terlepas dari permukaan larutan. Angka yang tertera
pada neraca pegas sesaat sebelum cincin alumunium terlepas dicatat sebagai data
Xaknir- Perlakuan serupa diulang sebanyak tiga kali percobaan. Setelah
didapatkan data X,,,.dan X, nir, Selanjutnya dihitung selesih dari kedua nilai
gaya pegas tersebut sebagai data AX dengan satuan mN. Koefisien tegangan
permukaan larutan dihitung dengan Persamaan (3.5) dan Persamaan (3.6).

k AX
4ntr

(3.5)

Yn =

7= Y1t Vz:l'"""]’n (3.6)

Pada persamaan diatas, r merupakan jari-jari cincin alumunium. Satuan yang

digunakan untuk menyatakan y adalah mN.m™ atau dyn.cm™.

3. Proses Electrospinning

Proses electrospinning dimulai dengan mempersiapkan alat-alat yang digunakan
selama proses electrospinning berlangsung, sesuai dengan skema proses
electrospinning yang ditampilkan pada Gambar 3.5. Pertama memotong ujung
jarum suntik yang semula berbentuk runcing (a) menjadi rata (b) seperti yang
terlihat pada Gambar 3.5. Larutan silika/PVA dimasukkan ke dalam alat suntik
ukuran 10 ml dan jarum suntik berbahan stainless steel memiliki diameter 0,5
mm. Udara yang terikut ke dalam tabung suntikan saat memasukkan larutan
dikeluarkan melalui jarum sambil mengalirkan larutan ke ujung jarum. Jarum
dihubungkan dengan tegangan tinggi positif sedangkan kolektor yang telah
dilapisi aluminium foil dihubungkan dengan laju tegangan tinggi negatif dari

sumber listrik dengan variasi 12, 14, 16, 18, dan 20 kV. Aluminium foil dilapisi
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dengan kaca preparat agar serat nano mudah diambil. Proses electrospinning
berlangsung selama 1 jam pada suhu ruang dengan laju alir 1,5 ml/jam, dan jarak

ke kolektor sebesar 13 cm.

ANl
Larutan >
silika/PVA L]
Kerucut Taylor
13 cm
L
(
O . ):H:%V\/\/\/\ kolektor

Srynge Pump

L
Sumber tegangan tinggi

Gambar 3.5 Skema proses electrospinning.

4. Karakterisasi Sampel

Sampel dikarakterisasi dengan FTIR dan SEM-EDS untuk mengetahui gugus

fungsi larutan Silika/PVA, morfologi permukaan, ukuran serat nano silika, dan

komposisi unsur serat nano silika.

a. Gugus Fungsi Larutan Silika/PVA
Ikatan gugus fungsi larutan silika-PVA diamati dengan menggunakan alat
FTIR Agilent. Hasil karakterisasi FTIR berupa spektrum puncak serapan yang
menandakan vibrasi ikatan senyawa organik yang terkandung dalam sampel.
Vibrasi diketahui dengan menembak cahaya infra merah dengan panjang
gelombang 2.5 - 50 um atau bilangan gelombang 4000 — 200 cm™ pada
sampel, sehingga saat melewati sampel maka akan terjadi penyerapan frekuensi

senyawa yang terdapat pada sampel. Frekuensi yang tidak diserap oleh
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senyawa akan ditangkap oleh pendeteksi sebagai persen transmitansi. Vibrasi
molekul pada senyawa tergambar pada spektrum FTIR melalui grafik bilangan
gelombang. Puncak serapan pada bilangan gelombang yang terbentuk pada
grafik digunakan sebagai parameter penanda ikatan gugus fungsi yang
terbentuk pada sampel. Untuk menginterpretasikan spektrum infra merah

dibutuhkan data absorbsi ikatan setiap gugus fungsi seperti pada Tabel 3.2.

Tabel 3.2 Bilangan gelombang absorbsi pada beberapa ikatan gugus fungsi
(Dachriyanus, 2004).

Bilangan Gelombang (cm™) Jenis lkatan
3750 - 3000 regangan O-H, N-H
3000 - 2700 regangan —CHjs, -CH,, C-H, C-H aldehid
2400 - 2100 regangan C=C, C=N

regangan C=0 (asam, aldehid, keton, amida,

1900 - 1650 L
ester, anhidrida)
1675 -1500 regangan C=C (aromaterapi dan alifatik), C=N
1475 — 1300 C-H bending
1000 - 650 C=C—H, Ar—H bending

. Morfologi Permukaan dan Ukuran Serat Nano Silika

Karakterisasi SEM yang dilakukan dengan menggunakan alat SEM ZEIS
EVO/MA 10 akan menampilkan hasil uji berupa perbesaran gambar morfologi
permukaan sampel. Gambar yang didapatkan akan digunakan untuk mengamati
dan menganalisis bentuk atau struktur permukaan sampel serta mengetahui
besar ukuran diameter serat nano yang berhasil terkumpul di kolektor saat

proses electrospinning.

Gambar hasil SEM dibuat berdasarkan deteksi elektron baru (elektron
sekunder) atau elektron pantul yang muncul dari permukaan sampel ketika
permukaan sampel tersebut dipindai dengan sinar elektron. Elektron sekunder

yang terdeteksi selanjutnya diperkuat sinyalnya dan besar amplitudonya
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ditampilkan dalam gradasi gelap-terang pada layar monitor CRT (cathode ray
tube). Gambar struktur objek yang sudah diperbesar pada bisa dilihat pada
layar CRT. Hasil Gambar tersebut juga dapat digunakan untuk menentukan
distribusi ukuran diameter serat nano silika dengan memanfaatkan perangkat
lunak ImagelJ. Proses analisis ukuran serat nano silika dengan perangkat lunak

ImageJ dilakukan dengan langkah-langkah berikut ini.

1. Membuka perangkat lunak ImageJ dengan tampilan seperti pada Gambar

3.6.

File Edit Image Process Analyze Plugins Window Help

B olc|o|4«|xnAla|ell) o= el | |-

Flood Fill Toal

Gambar 3.6 Tampilan awal ImageJ.

2. Lalu pilih gambar yang akan dianalisis. Pengaturan skala dilakukan dengan
menarik garis straight pada garis skala bar, dan pada Analyze - Set scale,
bagian known distance diisi dengan nilai skala dan unit of length dengan
satuan yang tertera pada skala bar, seperti yang ditampilkan pada Gambar

3.7.

Distance in pixels:
Known distance:
Pixel aspect ratio:

Unit of length:

Click to Remove Scals |
I™ Global

Scale: 0.0660 pixels/nm

Ok | Cancell Helpl

Gambar 3.7 Tampilan pengatur skala.
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3. Setelah menentukan skala, selanjutnya adalah mengukur diameter serat nano
dengan cara memilih straight pada posisi sampel yang akan diukur seperti
yang ditampilkan pada Gambar 3.8, dan hasil pengukuran akan ditampilkan
pada kotak dialog result yang berisi nilai mean, standart deviation (SD),

min, dan max seperti yang ditampilkan pada Gambar 3.9.

WD = 9.0mm EHT=10.00kv  Time:10:41:16

Mag= 2000 KX SignalA=SE1  Date:23Jun2021  UPTLTSIT e

Gambar 3.8 Diameter serat yang telah diukur.

X

File Edit Font Results

[Label [area [Mean  [Min [Max_ Jangle [Length | | -|
85 1836547 74893 65333 81000 0000 11111 \
96 2295684 137481 108667 147383 32.005  137.389
97 1377410 116411 84.000 127400 -90.000  ©0.808
38 2066116 145099 81.333 165528 -45000 121632
93 2754821 120925 61333 138788 -5.194 162674
100 2525253 B7.632 69.222 95311 -101310 154516
101 Mean 2062.718 14B.757 109.981 185257 -38.382 174.244
102 SO 954.339 39.907 30374 44066 56000 63147
103 Min 1147842 57.947 22000 63000 -145008 62471
104 Max 5739210 222119 188037 242152 167471 366.014 =
< [

Gambar 3.9 Tampilan tabel result.

4. Grafik distribusi ukuran diameter partikel seperti pada Gambar 3.10 dapat
dibuat dengan cara klik Result — Distribution.
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StdDev: 66.564 Mode: 150 {11)
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Gambar 3.10 Grafik distribusi ukuran diameter serat.

c. Komposisi Unsur Serat Nano Silika
Data yang didapatkan pada karakterisasi EDS berupa spektrum khas plot
jumlah x-ray terhadap energi (dalam keV) yang menunjukkan puncak energi
sesuai dengan berbagai elemen dalam sampel. Hal ini karena dipercaya bahwa
elektron menempati orbit yang jelas dan pasti dalam gerakannya mengelilingi
inti atom. EDS yang berupa pendeteksi ini digunakan untuk mengukur energi
foton yang dipancarkan dalam spektrum elektromagnetik sinar-x selama proses
SEM berlangsung. Sehingga didapat informasi spektrum energi yang terdeteksi
setelah terpisah dari sinar-x. Informasi inilah yang digunakan untuk
mendapatkan sebuah grafik untuk mengetahui unsur yang terdapat pada

sampel.
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D. Diagram Alir Penelitian

Diagram alir pada penelitian ini disajikan pada Gambar 3.11.

()

y Y
Perbandingan molar
TEOS+etanol+aquabides+HCI
(1:10:3:0,04) diaduk = 1 jam
(300 rpm) pada suhu 60 °C

PVA 10% + aquabides
diaduk + 2,5 jam (300 rpm) pada
suhu 80°C

Y

Larutan silika/PVA

Y
Mengukur viskositas

Y
Proses electrospinning selama 1
jam dengan variasi tegangan 12- 20
kV dan laju aliran 1,5 ml/jam.

Y

Serat nano silika

Y
Karakterisasi SEM/EDS, TEM,
XRD

Y
Analisis data

y

( Selesai )

Gambar 3.11 Diagram alir.




V. KESIMPULAN DAN SARAN

A. Kesimpulan

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan, diperoleh kesimpulan sebagai

berikut:

1. Larutan silika/PVA dengan viskositas sebesar 0,325 Pa.s dan tegangan
permukaan (34 + 4) dyn/cm berhasil membentuk serat nano silika dengan
teknik electrospinning pada tegangan 12 - 20 kV dalam lingkungan sistem
bersuhu (31 £ 2) °C dengan rentang diameter serat sebesar 60 - 150 nm.

2. Hasil FTIR menunjukkan bahwa pada sampel terbentuk gugus fungsi -OH, C-
H, CH,, C=0, Si-0, dan Si-O-Si yang menunjukkan terjadinya ikatan silang
antara silika dan PVA.

3. Morfologi serat nano silika semakin kontinu dan manik-manik relatif lebih
berkurang seiring bertambahnya tegangan electrospinning.

4. Diameter rata-rata serat nano silika mengalami peningkatan seiring
bertambahnya  tegangan  electrospinning yang  diberikan, dengan
memperhatikan estimasi standar deviasi yang memiliki kecenderungan linier.

5. Hasil EDS menunjukkan adanya elemen C, O, dan Si yang mengkonfirmasi

kehadiran ikatan silika dan PVA pada serat nano silika.
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B. Saran

Saran yang dapat diterapkan untuk penelitian selanjutnya yaitu

1. Memvariasikan konsentrasi larutan polimer dan jarak antara ujung jarum dan
kolektor yang diyakini dapat berpengaruh terhadap ukuran diameter serat
(Demir et al., 2002).

2. Proses electrospinning dilakukan pada tegangan > 20 kV, yang pada

penelitian ini diyakini dapat menghasilkan serat nano kontinu dan bebas manik.
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