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ABSTRAK: Metode pemintalan elektrik atau electrospinning menjadi salah satu metode terdepan
dalam pengembangan material nano berbasis struktur serat (nanofiber), yang memanfaatkan me-
dan listrik statis bertegangan tinggi untuk menarik larutan kental menuju kutub negatif. Melalui
kombinasi antar material, serat nano dapat menjadi selektif dalam menyerap cemaran, sehingga
membuka peluang pengembangan sensor deteksi, salah satu bentuk kombinasi tersebut adalah
material ion imprinted polymers (IIPs). Studi ini menghadirkan optimasi sederhana meliputi variasi
jarak jarum-kolektor, pada jarak (7, 10, 15 cm) pengangkatan templat logam melalui proses
ekstraksi dilakukan menggunakan HCI 3 M. Pengaruh variasi jarak jarum-kolektor pada serat nano
berbasis PVA dianalisis melalui observasi morfologi menggunakan SEM dan analisis gugus fungsi
menggunakan karakterisasi FTIR. Pada sampel IIPs Pb(Il) didominasi gugus ikatan C-O yang
menunjukkan adanya ikatan senyawa EDGMA atau BPO. Cukup berbeda dengan dengan serat
nano campuran PVA dan Gelatin yang didominasi oleh gugus OH.Sampel NF-7 memiliki diameter
rata-rata 392,3 nm, NF-10 memiliki diameter rata-rata yang lebih kecil, yaitu 315,9 nm, Sampel
NF-15 cm memiliki diameter rata-rata yang paling kecil, yaitu 253,8 nm Penyebaran Distribusi pori
pada skala nanometer lebih banyak terbentuk pada NF-IIPs-Pb(Il) dengan jarak 7 cm, dengan di-
ameter rata-rata sebesar 392,3 nm yang lebih besar dibandingkan NF-IIPs-Pb(Il) pada jarak 10 cm
dan 15 cm. Sementara itu, kapasitas adsorpsi tertinggi ditemukan pada nanofiber dengan jarak 10
cm, yaitu sebesar 17,85 mg/g
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ABSTRACT: The electric spinning or Electrospinning is one of the main methods to develop na-
nomaterials based on fibrous structures (nanofibers) that use a static high voltage field to attract a
viscous solution to a cathode. The combination of materials allows nanofibers to selectively absorb
pollutants, thus opening up opportunities for the development of detection sensors. One form of
this combination is ion-imprinted polymeric materials (IIPs). In this study, we present a simple op-
timization of changing the needle-collector distance. At distances of (7, 10, and 15 cm), the metal
template is removed by an extraction process with 3 M HCl. The effect of changing the needle-
collector distance on PVA-based nanofibers is analyzed by morphological observation using SEM
and functional group analysis using FTIR characterization. In the Pb(ID)-IIP samples, C-O bond
groups predominate, indicating the presence of EDGMA or BPO compound bonds. It is quite dif-
ferent from the PVA and gelatin mixed nanofibers, where OH groups predominate. The average
diameter of the NF-7 sample is 392.3 nm, the average diameter of the NF-10 is smaller, i.e. 315.9
nm, the average diameter of the NF sample at -15 cm is the smallest, i.e. 253.8 nm. The distribu-
tion of pores on the nanometer scale is even larger. At a distance of 7 cm, in NF-1IPs-Pb(1l), the
average diameter is 392.3 nm, which is larger than that of NF-IIPs-Pb(Il) at distances of 10 cm and
15 cm. At the same time, the highest adsorption capacity, i.e. 17.85 mg/g, was found for nanofibers
with a distance of 10 cm.

1 PENDAHULUAN

bertegangan tinggi untuk menarik larutan kental
menuju kutub negatif. Dengan pengaturan ling-

M etode pemintalan elektrik atau electrospinning ~ kungan sintesis, proses ini memungkinkan ter-
menjadi salah satu metode terdepan dalam bentuknya struktur serat (nanofiber) yang diikuti
pengembangan material nano berbasis struktur serat ~ dengan menguapnya pelarut dari bahan [1]. Terke-
(nanofiber), yang memanfaatkan medan listrik statis ~ San rumit, namun perangkat electrospinning cukup
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sederhana, yang terdiri dari catu daya tegangan
tinggi, sistem injeksi larutan, dan kolektor konduktif,
yang dapat mensintesis serat nano (nanofiber) dari
berbagai jenis polimer dan komposit baik alami
maupun sintesis, dengan mudah dan biaya ter-
jangkau [2].

Struktur serat nano sangat menarik perhatian
karena sifatnya yang memiliki permukaan yang spe-
sifik dan porositas permukaan, disertai dengan uku-
ran pori serat yang kecil dengan distribusi seragam.
Karakteristik ini sangat cocok dimanfaatkan dalam
banyak bidang, terutama pengolahan air limbah,
yang telah menjadi permasalahan lingkungan [3].
Logam terlarut menjadi salah satu cemaran berba-
haya yang cukup sulit diatasi, yang dapat terakumu-
lasi secara biologis dalam tubuh. Timbal (Pb) meru-
pakan salah satu logam berat yang dapat masuk
mencemari lingkungan sekitar kita melalui udara,
tanah maupun air dan memberikan efek racun bagi
tubuh, walaupun dalam jumlah yang relatif rendah
dapat membahayakan kesehatan manusia [4,5].

Melalui kombinasi antar material, serat nano
dapat menjadi selektif dalam menyerap cemaran,
sehingga membuka peluang pengembangan sensor
deteksi, salah satu bentuk kombinasi tersebut adalah
material ion imprinted polymers (IIPs). IIPs merupa-
kan material polimer dengan permukaan yang telah
tercetak bentuk tertentu yang menyesuaikan dengan
target penyerapan di alam, sehingga kombinasi IIPs
ke dalam struktur serat nano membawa potensi
tersendiri dalam membantu menyelesaikan pence-
maran lingkungan [6].

Studi ini menghadirkan optimasi sederhana pada
parameter metode electrospinning selama sintesis
serat nano dengan polimer PVA, guna menghasilkan
serat nano terkontrol dengan diameter seragam.
Optimasi meliputi variasi jarak jarum-kolektor pada
jarak 7 cm, 10 cm, dan 15 cm [7]. Pengaruh variasi
jarak jarum-kolektor pada serat nano berbasis PVA
dianalisis melalui observasi morfologi menggunakan
citra SEM dan analisis gugus fungsi kimiawi
menggunakan karakterisasi FTIR.

2 METODOLOGI

Material

Timbal(l) nitrat [Pb(NOs).] sebagai templat logam,
asam metakrilat [MAA/C,;HcO,] sebagai monomer
fungsional, benzoil peroksida [BPO/Ci;H;0O,4] se-
bagai inisiator, etilen glikol dimetakrilat [EGD-
MA/C;oH140,] sebagai pengikat silang, metanol
[CH5;OH] sebagai pelarut, dan asam hidroklorida
37% [HCI] sebagai pelarut porogenik dibeli dari
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Sigma-Aldrich Chemical Reagent Co. Polivinil alko-
hol [PVA] dengan berat molekul = 60.000 Da se-
bagai polimer utama disuplai oleh Merck & Co., Inc
dan Gelatin (kulit babi, tipe A) sebagai agen pengen-
tal disuplai oleh Merck Millipore.

Sintesis [1Ps-Pb(II)

Pb(NOs), sebanyak 0,33 g dilarutkan ke dalam 40 mL
metanol, lalu berturut-turut 0,4 mL MAA, 7,93 mL
EGDMA, dan 0,25 g BPO ditambahkan ke dalam
larutan dan diaduk hingga homogen. Larutan did-
inginkan selama 1 jam pada suhu -5°C, lalu dilanjut-
kan dengan proses polimerisasi pada suhu berting-
kat, 75°C selama 3 jam, 80°C selama 2 jam, dan 85°C
selama 1 jam [8]. Selanjutnya polimer digerus hing-
ga halus, lalu dicuci menggunakan air deionisasi dan
etanol beberapa kali. Pengangkatan templat logam
melalui proses ekstraksi dilakukan perendaman ber-
ulang sebanyak 7 kali dalam HCl 3 M pada suhu
60°C selama 12 jam. Terakhir serbuk dibilas hingga
pH netral dan dikeringkan. Polimer yang sama disin-
tesis namun tanpa penambahan templat logam,
Pb(NOs),, sebagai polimer kontrol.

IIPs-Pb(II)/PVA-NF

Gelatin (5% w/v) dihomogenkan ke dalam larutan
campuran asam asetat:aquades (1:10) pada suhu
ruang. Kemudian, serbuk PVA (10% w/v) dit-
ambahkan ke dalam larutan dengan diaduk pada
suhu 85°C hingga terlarut. Selama pengadukan, ser-
buk IIPs-Pb(Il) sebanyak 0,2 g ditambahkan ke dalam
larutan hingga terdispersi merata. Selanjutnya, laru-
tan dimasukkan ke dalam jarum suntik untuk proses
selanjutnya.

Proses electrospinning dilakukan dengan memva-
riasikan jarak jarum-kolektor yaitu 7 cm, 10 cm, dan
15 cm pada suhu ruang, dengan tegangan 15kV,
kelembapan udara 50%, laju injektor 0,3 mlL/jam,
dan jarum ukuran 18G. Sampel NF-7 yang dibuat
dengan jarak jarum-kolektor 7 cm, sampel NF-10
yang dibuat dengan jarak jarum-kolektor sebesar 10
cm, dan sampel NF-15 yang dibuat dengan jarak
jarum-kolektor sebesar 15 cm. Serat nano terkumpul
pada kolektor dikeringkan di dalam desikator untuk
menguapkan sisa-sisa larutan dan dikarakterisasi un-
tuk analisis lebih lanjut.

Karakterisasi Material

Pengamatan terhadap gugus fungsi pada tiap bahan
dilakukan menggunakan Fourier Transform Infrared
(IR Prestige-21 SHIMADZU), Scanning Electron Mi-
croscope (Axia ChemiSEM) digunakan untuk
mengamati morfologi bahan, dengan analisis diame-
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ter serat dilakukan dengan bantuan perangkat lunak
ImagedJ, Atomic Absorption Spectroscopy (Thermo
Scientific - SOLAAR S Series AA spectrometer)
digunakan untuk mengamati logam terserap.

3 HASIL DAN PEMBAHASAN

Karakterisasi FTIR
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Gambar 1. Analisis FTIR

Gambar 1 merupakan hasil analisis FTIR
menggunakan Rstudio. Serapan gugus O-H di-
tunjukkan pada bilangan gelombang 3408.22 cm™.
Puncak pada 2939 cm™ mengacu pada serapan as-
imetris dan simetris gugus -CH,. Serapan gugus O-H
mencapai angka yang teramat tinggi pada sampel,
serapan tinggi ini kemungkinan merupakan kom-
binasi antara PVA dan Gelatin, yang juga kaya akan
gugus -OH [9]. . Puncak pada 2939 cm® mengacu
pada serapan asimetris gugus -CH,. Hal ini diikuti
juga dengan serapan pada gugus funsi C=0 yang
terbentuk pada bilangan gelombang 1700-1600 cm™
hal ini mengindikasikan adanya senyawa karboksilat
yang mengandung EGDMA dan BPO. Gugus fungsi
1500-1095 cm™ menunjukkan gugus fungsi C-O yang
terbentuk yang mengindikasikan adanya senyawa
karboksilat dalam polimer namun gugus ini merupa-
kan gugus eter yang menunjukkan adanya ikatan
yang terjadi antara atom karbon dari senyawa kar-
boksilat, dalam hal ini kemungkinan terikat dengan
senyawa EGDMA atau BPO [10]. Bilangan gelom-
bang 947-605 cm® mengindikasikan gugus C=C
[11]. Analisis FTIR untuk melihat gugus fungsi yang
dihasilkan ditunjukkan pada Tabel 1,

Tabel 1. Data Gugus Fungsi dari Analisis FTIR
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C=H 2939.52 2939.52 2941.44  2956.87
C=0 1654.92 1656.85 1654.92  1728.22
O-H 1440.83 1442.75 1440.83  1454.33
C-O 1259.52 1255.66 1259.52  1155.36
C=C 850.61 852.54 850.61 750.31

IIPs
Gugus NF Pb(I) K (cm™) Pb(I)
fungsi K(cm™)
NF-7 NF-10 NF-15 IIPs Pb
O=H 3408.22 3406.29 3406.29 3259.73

Berdasarkan Tabel 1, sampel NF-7 memiliki nilai
OH yang lebih tinggi dibandingkan gugus OH dari
sampel NF-10 dan sampel NF-15. Hal itu menan-
dakan bahwasannya semakin besar jarak jarum ke
kolektor semakin besar pula penguapan pelarut pa-
da proses elektrospinning. Bilangan gelombang pada
3500-300 cm! menunjukkan gugus -OH sangat
mendominasi pada serat nano atau Nanofiber. Se-
rapan pada bilangan gelombang ~2900 cm’
menunjukkan gugus asimetris gugus C-H. Sedangkan
pada sampel IIPs Pb(Il) pada bilangan gelombang
1700 cm™ sangat mendominasi hal ini menunjukkan
gugus ikatan C=0 yang meregang dari gugus ester
eter yang menunjukkan adanya ikatan yang terjadi
antara atom karbon dari senyawa karboksilat, dalam
hal ini kemungkinan terikat dengan senyawa EDG-
MA atau BPO [12]. Cukup berbeda dengan dengan
serat nano campuran PVA dan Gelatin yang
didominasi oleh gugus O=H.

Karakterisasi SEM

Gambar 2 merupakan hasil analisis SEM yang
menunjukan sampel (A) NF-7 memiliki diameter
rata-rata 392,3 nm, yang memiliki ukuran serat yang
hampir sama, berkisar antara 200 hingga 600 nm.
Puncak distribusi yang tajam menunjukkan bahwa
sebagian besar serat berada di sekitar diameter rata-
rata, Ini menunjukkan bahwa proses produksi untuk
sampel NF-7 menghasilkan serat yang lebih seragam
dalam hal ukuran [11]. Sampel (B) NF-10 memiliki
diameter rata-rata yang lebih kecil, yaitu 315,9 nm
dengan serat-serat yang bervariasi dari 100 hingga
700 nm dan pada sampel (C) NF-15 cm memiliki
diameter rata-rata yang paling kecil, yaitu 253,8 nm,
dan distribusi diameternya yang paling lebar di
bandingkan yang sampel 7 cm dan 10 cm. Sebagian
besar serat dalam sampel ini memiliki diameter anta-
ra 100 hingga 400 nm, Hasil tersebut menunjukkan
bahwa jarak ujung jarum ke kolektor dapat
mempengaruhi morfologi serat [12,13].

Morfologi serat dipengaruhi oleh jarak jarum ka-
rena akan mempengaruhi waktu yang dibutuhkan
oleh polimer untuk sampai ke drum kolektor pada
saat proses electrospinning. Yuan,dkk. menunjukkan
bahwa jarak yang jauh mendukung pembentukan
serat yang lebih tipis [14,15]. Jika jaraknya pendek,
jet mungkin tidak sepenuhnya memanjang dan
mungkin tidak mengeras menjadi serat pada saat
mencapai kolektor. Jarak yang lebih pendek dapat
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menghasilkan diameter serat yang lebih besar dan
serat yang lebih besar cenderung meredam pem-
bentukan manik karena kekuatan tegangan per-
mukaan. Jika jaraknya jauh maka serat akan mere-
gang dan memanjang sama besarnya mungkin sebe-
lum mengeras dan terkumpul sebagai serat padat di

m 3000 x |ouukv 500ps CBS 5.00E-2Pa 423 pm 4.0

dwell  det
x mnukv 500 ps  CBS 5.

permukaan kolektor [16]. Dengan demikian nano-
fiber yang disintesis dengan jarak jarum yang lebih
dekat akan menghasilkan serat nanofiber yang ber-
diameter lebih besar dibanding dengan jarak yang
lebih jauh [17].
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Gambar 2. Hasil SEM sampel A) NF-7cm B) NF-10 cm C) NF-15 cm. Untuk menganalisis diameter partikel, digunakan
perangkat lunak ImageJ®. Analisis data dilakukan dengan menggunakan perangkat lunak Rstudio

Kapasitas Adsorpsi

Analisis uji kinerja polimer dilakukan untuk menen-
tukan seberapa besar nilai adsorpsi polimer yang

telah disintesis peneliti dalam larutan uji NF-IIPs-
Pb(l) yang telah disiapkan peneliti. Adapun besar
nilai konsentrasi larutan uji yang telah disiapkan
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sebanyak 10 ppm dalam 10 mL. Dengan
menggunakan perhitungan sebagai berikut :
_ (Ce - Ci)*V
qe = m

dengan: ge= Kapasitas adsorpsi adsorben (mg g=1);
c;= Konsentrasi awal ion logam (mg L™1); ¢, = Kon-
sentrasi kesetimbangan ion logam (mgL™1); V=
Volume larutan ion logam (L); dan m= Berat
CNFs (g)

Larutan uji diujikan pada masing-masing material
ditimbang dan diukur massanya dan didiamkan
selama 60 menit. Hasil dari uji AAS dapat dilihat pa-
da Tabel 2, sebagai berikut:

Tabel 2. Nilai kapasitas adsorpsi ion logam Pb(II)

Nama

sampel m Ce Qmg/g
NF 7 cm 0,009 2,855 7,948
NF 10 cm 0,003 4,644 17,853
NF 15 cm 0,005 4,988 10,024

Berdasarkan Tabel 2 didapat kapasistas adsorpsi
nanofiber dari NF-7 sebesar 7,94 mg/g sedangkan
pada NF-10 memiliki kapasistas adsorpsi nanofiber
yang lebih besar yakni 17,85 mg/g dan untuk NF-15
memiliki kapasistas adsorpsi nanofiber sebesar 10,02

mg/g.

Adsorption Capacity (mg/g)

(5]

NF-7 NF-10 NF-15
Nanofiber Types

Gambar 3. Diagram Kapasitas Adsorpsi menggunakan
perangkat lunak Rstudio

Hasil diagram pada Gambar 3, didapat bahwa
hasil karakterisasi SEM menunjukkan, NF-7 memiliki
nilai kapasitas adsorpsi sebesar 7,94 mg/g. Pada NF-
10 dari hasil SEM menunjukkan kapasistas adsorpsi
nanofiber yang lebih besar yakni 17,85 mg/g, dan
NF-15 memiliki nilai kapasistas adsorpsi nanofiber
yakni 10,024 mg/g. Luas permukaan dan ukuran pori
serta distribusi pori pada permukaan material adsor-
ben memiliki kemampuan untuk mempengaruhi
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besar dari kapasitas adsorpsi material terhadap
analit [18] Transformasi material partikel ke serat
nano yang dilakukan oleh peneliti bertujuan untuk
meningkatkan ukuran pori dalam skala nano dan
distribusi pori yang merata pada permukaan materi-
al.

650
500 W ~Fioem
B ~F7em

W ~Fisem

400

Pores Frequency

200

100-200 200-300 300-500
Interval of Pores Size (nm)

Gambar 4. Diagram Porositas Sampel NF-7, NF-10
dan NF-15 menggunakan perangkat lunak Rstudio

Berdasarkan diagram pada Gambar 4, hasil
karakterisasi SEM yang telah dilakukan menunjuk-
kan bahwa NF-10 memiliki ukuran pori yang lebih
kecil dan distribusi yang lebih merata pada per-
mukaan material. Sehingga memberikan lebih ban-
yak area kontak pada material untuk melakukan in-
teraksi terhadap analit dan akibat dari distribusi pori
yang merata tersebut mampu meningkatkan besar
nilai kapasitas adsorpsi terhadap analit ketika dil-
akukan uji kapasitas adsorpsi. Namun, pada material
NF-7 dan NF-15 ukuran pori dan distribusi yang ter-
bentuk tidak merata pada permukaan material. Se-
hingga pada saat dilakukan analisis terhadap uji ka-
pasitas adsorpsi, NF-7 dan NF-15 memperoleh besar
nilai kapasitas adsorpsi yang lebih sedikit dari pada
NF-10. Berdasarkan hasil SEM didapat nilai kapasitas
adsoprsi larutan dipengaruhi oleh banyaknya rongga
atau jarak antar serat nanofiber dalam sampel. Hal
ini menyatakan bahwa tranformasi material.

4 KESIMPULAN

Penelitian nanofiber diproduksi dengan variasi jarak
sebesar 7 cm, 10 cm, dan 15 cm. Karakterisasi dil-
akukan menggunakan Fourier Transform Infrared
(FTIR), Scanning Electron Microscope (SEM), dan
Atomic Absorption Spectroscopy (AAS). Pada sam-
pel serat nano, gugus fungsi didominasi oleh
bilangan gelombang di rentang 3500-300 cm™!, yang
menunjukkan keberadaan gugus -OH sebagai hasil
kombinasi PVA dan gelatin. Sementara itu, pada
sampel [IPs Pb(Il), bilangan gelombang 1700 cm™!
sangat dominan, menunjukkan adanya gugus C=0
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yang meregang dari gugus ester eter, mengindikasi-
kan keberadaan senyawa EDGMA atau BPO.

Penyebaran Distribusi pori pada skala nanometer
lebih banyak terbentuk pada NF-IIPs-Pb(Il) dengan
jarak 7 cm, dengan diameter rata-rata sebesar 392,3
nm yang lebih besar dibandingkan NF-IIPs-Pb(Il)
pada jarak 10 cm dan 15 cm. Sementara itu, kapasi-
tas adsorpsi tertinggi ditemukan pada nanofiber
dengan jarak 10 cm, yaitu sebesar 17,85 mg/g, yang
lebih tinggi dibandingkan kapasitas adsorpsi pada
jarak 7 cm dan 15 cm.
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