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Abstract. Titanium Dioxide (TiO2) nanofibers have been prepared using the electrospinning method. This study aims
to determine the morphology and crystal structure of the TiO, nanofibers and to determine the effect of viscosity on
the morphology and crystal structure formed. This study used titanium tetraisopropoxide as a precursor, ethanol as a
solvent, acetic acid as a solution stabilizer and controlled the hydrolysis reaction of the precursor, and PVP as a
fiber-making material. The amount of variations of acetic acid is 2; 2.5; 3; 3.5; and 4 ml respectively. The results of
the viscosity test showed that the greater the acetic acid used, the smaller the viscosity. The electrospinning process
was carried out at a high voltage of 13 kV with a flow rate of 1.5 ml/hour. The fiber obtained was then calcined at
450 °C for 3 hours. The calcined sample was then analyzed using X-Ray Diffraction (XRD), Scanning Electron
Microscopy (SEM), and Transmission Electron Microscopy (TEM). SEM characterization results on samples B, C,
and D showed that the sample diameters were 313 £ 28 nm, 275 £ 57 nm, and 242 + 59 nm, respectively. The results
of XRD characterization on sample D showed that the resulting sample had a tetragonal crystal structure with a mixed
phase between anatase and rutile. The results of TEM characterization in sample D showed the fiber diameter with a
size of 68.05 nm.

Keywords: nanofibers, TiO2, electrospinning, viscosity.

Abstrak. Serat nano Titanium Dioksida (TiOy) telah dibuat menggunakan metode electrospinning. Penelitian ini
bertujuan untuk mengetahui morfologi dan struktur kristal dari serat nano TiO yang dihasilkan serta mengetahui
pengaruh viskositas terhadap morfologi dan struktur kristal yang terbentuk. Penelitian ini menggunakan titanium
tetraisopropoksida sebagai prekursor, etanol sebagai pelarut, asam asetat sebagai penstabil larutan serta mengontrol
reaksi hidrolisis dari prekursor, dan PVP sebagai bahan pembuat serat. Jumlah variasi asam asetat masing-masing
adalah 2; 2,5; 3; 3,5; dan 4 ml. Hasil uji viskositas menunjukkan semakin besar asam asetat yang digunakan maka
viskositas makin kecil. Proses electrospinning dilakukan pada tegangan tinggi sebesar 13 kV dengan laju aliran 1,5
ml/jam. Serat yang diperoleh kemudian dikalsinasi pada suhu 450 °C selama 3 jam. Sampel yang telah dikalsinasi
kemudian dianalisis menggunakan X-Ray Diffraction (XRD), Scanning Electron Microscopy (SEM), dan
Transmission Electron Microscopy (TEM). Hasil karakterisasi SEM pada sampel B, C, dan D menunjukkan diameter
sampel masing-masing 313 + 28 nm, 275 + 57 nm, dan 242 + 59 nm . Hasil karakterisasi XRD pada sampel D
menunjukkan bahwa sampel yang dihasilkan memiliki struktur kristal tetragonal dengan fasa campuran antara anatase
dan rutile. Hasil karakterisasi TEM pada sampel D menunjukkan diameter serat dengan ukuran 68,05 nm.

Kata kunci: serat nano, TiO, electrospinning, viskositas.
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PENDAHULUAN

Nanoteknologi menjadi salah satu
teknologi yang berkembang pesat dan
berkontribusi besar pada perkembangan
sains material [1]. Inisiatif Nanoteknologi
Nasional Amerika Serikat menetapkan
bahwa nanoteknologi melibatkan penelitian
dan pengembangan teknologi dengan skala
panjang sekitar 1 hingga 100 nm, untuk
memberikan pemahaman mendasar tentang
fenomena pada skala nano dan menciptakan
struktur yang memiliki sifat dan fungsi baru
karena ukurannya yang kecil [2].

Salah satu material nano yang sampai
saat ini terus diteliti dan dikembangkan
adalah serat nano. Sebagai bidang riset yang
baru, teknologi serat nano memiliki potensi
aplikasi sebagai filter partikel berukuran
submikron. Serat ini memiliki karakteristik
luas permukaan yang tinggi, struktur berpori
yang saling berhubungan, dan bersifat
konduktif [3]. Penggunaan serat nano
meliputi dalam berbagai bidang diantaranya
pertahanan, kesehatan, pertanian, automotif,
elektronika, optik, kosmetik, dan olahraga
[4].

Pada dasarnya pembuatan serat nano
dapat dilakukan dengan berbagai teknik,
seperti pemisahan fasa (phase separation)
[5], sintesis templat (template synthesis) [6],
lelehan (melt-blown) [7], perakitan mandiri
(self-assembly) [8], pencetakan 3D (3D
printing) [9], dan pemintalan elektro
(electrospinning)  [10]. Dari  teknik
pembuatan serat tersebut, untuk saat ini
electrospinning merupakan teknik yang
cukup  sederhana  namun mampu
menghasilkan serat dengan ukuran nano
[11].

Serat  nano dapat  dipabrikasi
menggunakan teknologi electrospinning
dengan komponen lokal berbiaya murah,
memiliki kelebihan mampu mengendalikan
morfologi, keseragaman, porositas dan
komposisi serat. Larutan akan dipompa
melalui nosel jarum logam yang dialiri
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listrik tegangan tinggi menggunakan pompa
syringe hingga membentuk butir atau tetes
larutan pada ujung kapiler jarum suntik.
Medan elektrostatis akan menarik tetesan
hingga menjadi semprotan yang stabil ke
arah pelat kolektor dan membentuk serat
acak [12].

Hal-hal yang mempengaruhi hasil
dalam proses pembentukan serat saat proses
electrospinning, antara lain konsentrasi,
bobot molekul, viskositas, tegangan
permukaan, temperatur,  konduktivitas
larutan, tegangan tinggi yang diaplikasikan,
laju alir larutan, jenis kolektor, dan jarak
antara ujung jarum dengan kolektor
.Viskositas larutan polimer merupakan hal
yang mempengaruhi keberhasilan
pembentukan saat proses electrospinning
serat nano. Viskositas yang rendah akan
menghasilkan serat nano seperti noda bulat
atau bintik (beads). Sedangkan larutan yang
terlalu kental proses electrospinning tidak
mungkin bisa dilakukan karena terjadi
penyumbatan di ujung jarum. Untuk
menentukan  viskositas yang optimal
diindikasikan dengan terbentuknya Kerucut
Taylor pada ujung jarum suntik [13].

Pada penelitian serat nanotitania
beberapa diantaranya terdapat penelitian
dengan memvariasikan prekursor dan bahan
pembuat serat untuk melihat bagaimana
pengaruh bahan tersebut terhadap diameter
serat, struktur kristal, dan fasa yang
dihasilkan. Maka pada artikel ini akan
dilakukan pembuatan serat nanotitania
dengan memvariasikan asam asetat sebagai
penstabil larutan, yaitu 2; 2.5; 3; 3.5; dan 4
ml. Tujuan dari penelitian ini adalah untuk
mengetahui morfologi, struktur kristal, dan
fasa serat nanotitania yang dihasilkan serta
mengetahui pengaruh viskositas terhadap
morfologi yang terbentuk.

METODE PENELITIAN

Penelitian ini menggunakan titanium
tetraisopropoksida [Ti(OCsH7)4] 97% dari
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Tabel 1. Variasi penambahan asam asetat pada setiap sampel.

Larutan TiO,

Larutan Polimer

Nama

TTIP Asam asetat Etanol PVP Etanol
sampel (i) (ml) (mi) (@) (mi)
A 2,5 2,0 3 1,3 8
B 2,5 2,5 3 1,3 8
C 2,5 3,0 3 1,3 8
D 2,5 3,5 3 1,3 8
E 2,5 4,0 3 13 8
Sigma Aldrich, asam asetat glasial diperlukan larutan pembanding yang telah

(CH3COOH) 100 % Merck, metanol
(CH30OH) 100 % Merck , etanol (C2HsOH)
100 % Merck, dan polyvinilpyrolidone
(CeH9NO)n. Metode penelitian  yang
dilakukan pada penelitian ini terdiri atas
beberapa tahap antara lain sintesis gel TiOg,
mengukur  viskositas, kalsinasi, proses
electrospinning, uji karakterisasi sampel
menggunakan SEM, XRD, dan TEM.

Proses sintesis gel TiO. dilakukan
dengan dengan membuat 2 larutan, yaitu
larutan polimer dan larutan TiO,. Larutan
polimer polyvinilpyrolidone (PVP)
sebanyak 1,3 gram dan etanol 8 ml,
kemudian diaduk selama 30 menit. Larutan
TiO>  diperolen  dengan  dilakukan
pengukuran TTIP sebanyak 2,5 ml, etanol
sebanyak 3 ml dan variasi asam asetat
sebagaimana disajikan pada Tabel 1.
Selanjutnya, kedua larutan  tersebut
dicampurkan ke dalam gelas tertutup dan
dilanjutkan pengadukan dengan kecepatan
350 rpm selama 1 jam.

Proses pengukuran viskositas dilakukan
2 tahapan yaitu mengukur massa jenis
larutan gel TiO2 dan menghitung waktu
aliran larutan menggunakan viskometer
Ostwald. Mengukur massa jenis larutan gel
TiO2 menggunakan piknometer. Sedangkan
untuk mengukur waktu aliran larutan
menggunakan viskometer Ostwald.
Viskometer dengan metode pipa kapiler
membutuhkan  sampel yang  sedikit
dibandingkan dengan metode viskometer
yang lain. Untuk mengukur viskositas

diketahui viskositasnya seperti metanol.

Larutan gel TiO2 dimasukkan ke dalam
syringe dengan ukuran 10 ml dengan jarum
stainless steel berdiameter 0,5 mm. Pada
saat larutan polimer mengalir ke dalam
ujung jarum harus dipastikan tidak terdapat
gelembung udara yang terperangkap dalam
syringe. Kemudian, ujung  jarum
dihubungkan dengan tegangan tinggi positif
sedangkan kolektor yang telah dilapisi
aluminium foil dihubungkan dengan laju
tegangan tinggi negatif dari sumber listrik
sebesar 20 kV. Aluminium foil dilapisi
dengan kaca preparat agar serat mudah
diambil ketika telah terbentuk. Proses
electrospinning berlangsung selama 6 jam
pada temperatur ruangan dengan laju aliran
sebesar 1,5 ml/jam dan jarak antara jarum
dengan kolektor 13 cm.

Kalsinasi  dilakukan  menggunakan
furnace dengan suhu 450 °C selama 3 jam
dengan menaikkan suhu pada kecepatan 10
°C per menit dari suhu kamar. Kemudian
sampel yang dihasilkan dari proses kalsinasi
ini, digerus dengan mortar akik selama * 10
menit dan selanjutnya dikarakterisasi dengan
SEM, XRD, dan TEM.

HASIL DAN PEMBAHASAN
Hasil Pengukuran Viskositas
Viskositas larutan merupakan hal yang

mempengaruhi keberhasilan pembentukan
serat nano pada proses electrospinning.
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Tabel 2. Perhitungan viskositas pada serat nanotitania.

Viskositas Massa Massa Waktu Waktu Viskositas

Sampel metanol metanol sampel aliran aliran sampel

(Pa.s) (g/cm?®) (g/cm?®) metanol (s)  sampel (s) (Pa.s)

A 0,00059 0,7918 9,203 20,1433 12453,11 4,23948

B 0,00059 0,7918 9,267 20,1433 8430,38 2,88996

C 0,00059 0,7918 9,289 20,1433 6568,69 2,25711

D 0,00059 0,7918 9,301 20,1433 4225,67 1,45389

E 0,00059 0,7918 9,463 20,1433 3801,17 1,33061
Menurut  Engel and Reid (2006) [14] serat yang relatif seragam. Sedangkan untuk

semakin kecil kecepatan alir larutan, maka
semakin besar nilai viskositasnya. Hasil
pengukuran viskositas larutan disajikan pada
Tabel 2. Dari tabel 2 kelihatan bahwa
pertambahan larutan asam asetat berbanding
terbalik dengan viskositas yang dihasilkan.
Semakin bertambahnya larutan asam asetat
maka nilai viskositasnya semakin kecil.
Pada sampel A nilai viskositas yang
diperoleh memiliki nilai 4,23948 Pa.s. Jika
dibandingkan dengan sampel lainnya,
sampel A memiliki nilai yang paling besar
dikarenakan pada saat sintesis diperoleh
larutan yang sedikit membeku dan lebih
kental dari sampel lainnya. Ini dikarenakan
konsentrasi asam asetat kurang banyak
sehingga proses laju reaksi terlalu cepat dan
mengakibatkan  pengaruh  pada  saat
pengukuran waktu alirannya.

Hasil Analisis SEM

Karakterisasi SEM dilakukan pada
sampel B, C, dan D tanpa perlakuan
kalsinasi. Adapun hasil analisis morfologi
dan distribusi ukuran diameter serat
disajikan pada Gambar 1. Hasil gambar
morfologi dari masing-masing sampel
kemudian dianalisis menggunakan
perangkat lunak ImageJ. Dalam pengukuran
ini, dilakukan analisis pada sampel
menggunakan perbesaran 10.000 kali pada
skala bar 2 um dengan 10 serat pada masing-
masing sampel dengan ukuran yang
berbeda-beda. Pada sampel B dengan asam
asetat sebanyak 2,5 ml diperoleh ukuran
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bentuk serat pada sampel ini tidak terdapat
beads (manik-manik). Hasil rata-rata
diameter yang diperoleh sebesar 313 + 28
nm. Pada sampel C dengan asam asetat
sebanyak 3 ml diperoleh ukuran serat yang
tidak seragam, yaitu bercampur antara serat
yang besar dan serat yang kecil. Sedangkan
bentuk serat pada sampel ini tidak terdapat
beads (manik-manik). Hasil rata-rata
diameter yang diperoleh sebesar 275 + 57
nm. Pada sampel D dengan asam asetat
sebanyak 3,5 ml diperoleh ukuran serat yang
tidak seragam, vyaitu semakin banyak
percampuran antara serat yang besar dan
yang ekstrim kecil. Sedangkan bentuk serat
pada sampel ini tidak terdapat beads (manik-
manik). Hasil rata-rata diameter yang
diperoleh sebesar 242 + 59 nm. Dengan
demikian dari segi ukuran berdasarkan hasil
SEM ini, klasifikasi sampel dapat dikatakan
masuk ke kelompok serat nano, hal ini

ditandai dengan ukuran serat yang
dihasilkan < 500 nm [15].
Ukuran serat pada masing-masing

sampel relatif tidak seragam. Menurut King
et al (2017) [15] pengaruh ukuran serat yang
tidak seragam disebabkan oleh bentuk
desain elektroda. Medan elektrostatis yang
tidak seragam menyebabkan jet polimer
yang dibuat dari area elektroda yang berbeda
mengalami Dberbagai kondisi pemintalan
yang meliputi kecepatan pemintalan dan
tegangan sentrifugal yang tidak merata di
sepanjang elektroda. Hal ini menghasilkan
diameter serat nano yang tidak seragam serta
kristalinitas dan morfologi yang bervariasi.
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Gambar 1. Hasil SEM (a) sampel B dengan variasi
asam asetat 2,5 ml (a) sampel C dengan
variasi asam asetat 3 ml (b) sampel D
dengan variasi asam asetat 3,5 ml.

Hasil Analisis TEM

Hasil nalisis TEM yang dilakukan pada
sampel D dengan variasi asam asetat 3,5 ml
disajikan pada Gambar 2. Dari karakterisasi
TEM diperolen gambar serat dari sampel
yang kemudian dianalisis menggunakan
perangkat lunak ImageJ, akan dihasilkan

Vol. 10, No. 02, Juli 2022

Gambar 2. Hasil TEM sampel D dengan variasi asam
asetat 3,5 ml.

ukuran serat nanotitania sebesar 68,05 nm.
Dapat diamati bahwa perubahan morfologi
permukaan pada sampel yang dikarakterisasi
dengan SEM berbentuk serat yang halus dan
berubah menjadi butiran pada karakterisasi
TEM. Ini disebabkan karena penguapan
pelarut dan molekul polimer serta
dekomposisi prekursor dari permukaan
sehingga struktur berbutir tertinggal di
permukaan  serat  nanotitania  yang
dikalsinasi pada suhu 450 °C [10]. Secara
bersamaan, nanosized grains berukuran
nano mulai tumbuh. Dengan peningkatan
suhu kalsinasi, nanograins bergabung satu
sama lain karena peningkatan laju difusi,
menghasilkan  pertumbuhan nanograins
secara signifikan lebih besar dan diameter
serat yang lebih kecil [16].

Hasil Analisis XRD

Hasil pola XRD dari sampel yang

diperoleh  berupa difraktogram antara
intensitas dengan sudut 26. Pada
difraktogram tersebut terdapat puncak-

puncak tertentu yang dapat menentukan
struktur kristal dan fasa kristal. Berdasarkan
hasil karakterisasi XRD yang diperoleh
dapat dilakukan analisis kualitatif yaitu
untuk mengetahui struktur dan fasa kristal.
Sedangkan dan analisis kuantitatif untuk
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Gambar 3. Pola XRD serat nanotitania dengan variasi asam asetat 3,5 ml
a = anatase dan r = rutile.

mengetahui komposisi pada masing-masing
fasa kristal.

Panjang gelombang yang digunakan
pada pengujian ini adalah Ka sebesar
1,5405980 A. Sudut difraksi (20) yang
digunakan mulai dari 5° sampai 90° dengan
ukuran langkah sebesar 0,02°. Alat XRD ini
dioperasikan pada tegangan 40 kV dan kuat
arus 30 mA. Gambar 3 menunjukkan
difaktogram XRD sampel serat nanotitania
yang telah dikalsinasi pada suhu 450 °C.
Pada pola XRD yang terbentuk memiliki 14
puncak difraksi.

Struktur kristal yang terbentuk adalah
tetragonal dan puncak yang terbentuk
menunjukkan fasa anatase dan rutile. Pola
XRD yang mengindikasikan adanya fasa
anatase pada puncak tertinggi difraktogram
20 yaitu 25,2677° dengan pangkalan data
PDF 01-086-0147 dan kode referensi ICSD
080842. Sedangkan fasa rutile pada puncak
tertinggi difraktogram 260 vyaitu 27,41°
dengan pangkalan data PDF 01-086-1157
dengan kode referensi ICSD 082084.
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Hal yang menarik dari penelitian ini
berdasarkan hasil difaktogram pada sampel
tersebut puncak yang dominan muncul
adalah fasa rutile daripada anatase,
sedangkan fasa rutile biasanya muncul pada
suhu di atas 500 °C. Menurut Chen et al
(2008) [17] proses kalsinasi memiliki
pengaruh yang besar terhadap struktur
kristal anatase dan rutile. Permukaan butir
yang ditingkatkan dari kristalit anatase dapat
meningkatkan laju nukleasi dan laju difusi
untuk transformasi rutile. Sedangkan
menurut Ding and Liu (1996) [18]
munculnya fasa rutile di suhu kurang dari
500 °C diindikasikan karena beberapa faktor
seperti adanya pengotor, kemurnian bahan,
dan proses sintesis. Menurut Gribb and
Jillian (1997) [19] mengamati bahwa
sintesis nano TiO2 menghasilkan anatase
atau brookite kemudian berubah menjadi
rutile setelah mencapai ukuran partikel
tertentu. Begitu rutile terbentuk, ia tumbuh
jauh lebih cepat dari pada anatase.

Data hasil analisis XRD dinalisis secara
kuantitatif menggunakan metode Rietveld
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Gambar 4. Hasil refinement serat nanotitania.

yaitu dengan meminimalkan selisih antara
data pengamatan dan perhitungan
menggunakan perangkat lunak Rietica.
Metode Rietveld merupakan metode
refinement (penghalusan) struktur Kristal
dengan memanfaatkan langsung pola
intensitas yang diperoleh dari pengukuran
difraksi  serbuk sampel [20]. Hasil
penghalusan disajikan dalam Gambar 4.
Dari gambar tersebut terlihat bahwa
berdasarkan pola garis selisih antara data
pengamatan dan hasil perhitungan memiliki
pola hampir sama, yang artinya selisih antara
hasil perhitungan dan data pengamatan
relatif kecil.

Hasil penghalusan dinyatakan selesai
apabila selisih antara pola terhitung dan pola
terukur memiliki fluaktasi yang kecil. Selain
itu, nilai Goodness of Fitting (GoF) atau y2
memenuhi harga batas layaknya suatu
analisis yaitu y? < 4. Selain itu, nilai
Rp,Rexp, dan Rwp kurang dari 50% sedangkan
untuk nilai Reragg kurang dari 30%.

Setelah selesai merefine masing-masing
data dapat dilihat nilai GoF dan R pada file
output yang disajikan pada Tabel 3.

Berdasarkan data pada Tabel 1 penghalusan
pada seluruh sampel menunjukkan nilai nilai
GoF kurang dari 4. Sedangkan Rp,Rexp, dan
Rwp kurang dari 50% untuk nilai Rgragg
kurang dari 30%. Sehingga nilai output
memenuhi standar metode Rietveld.

Hasil pengujian XRD juga dapat
menentukan ukuran dengan nilai FWHM.
FWHM  merupakan parameter yang
digunakan untuk menghitung lebar puncak.
dari sebuah kurva dengan cara menentukan

Tabel 3. Output refinement serat nanotitania.

Parameter Anatase Rutile
x* 1,30 1,30
Rwp (%) 20,20 20,20
Ry (%) 14,77 14,77
Rexp (%) 17,70 17,70
Reragg (%) 3,26 3,98
Parameter sel a 3,7848 4,5930
Parameter sel b 3,7848 4,5930
Parameter sel ¢ 9,5015 2,9591
Volume sel 136,1191 62,4265
Berat molekul 319,600 159,800
Persentase berat 57,50 42,50
Densitas 3,897 4,249
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menentukan jarak antara 2 titik yang telah
memiliki nilai setengah dari nilai maksimum
kurva. Ukuran kristal dihitung dengan
menggunakan Persamaan Debye Schrrer,
yaitu

kA

L=
BcosH

Dengan L adalah ukuran partikel (hm), k
adalah konstanta (0,94), B adalah full width
at half maximum (FWHM), A adalah panjang
gelombang sinar-X (nm) dan 6 adalah sudut
hamburan pada puncak diraksi terjadi (°).
Puncak yang memiliki intensitas tertinggi
yaitu fasa anatase pada sudut 27,42° sebesar
0,00445 radian dengan ukuran kristal
sebesar 32,05 nm.

KESIMPULAN

Struktur Kristal yang terbentuk pada
sampel D dengan variasi asam asetat 3,5 ml
setelah dikalsinasi pada suhu 450 °C adalah
tetragonal. Sedangkan fasa yang terbentuk
adalah anatase dan rutile dengan ukuran
partikel sebesar 32,05 nm. Ukuran diameter
pada serat nanotitania berdasarkan hasil uji
karakterisasi TEM pada sampel D dengan
variasi asam asetat 3,5 ml setelah dikalsinasi
pada suhu 450 °C dianalisis menggunakan
perangkat lunak ImageJ sebesar 68,05 nm.
Hasil uji SEM pada sampel pada sampel B,
sampel C, dan sampel D diperoleh diameter
serat masing-masing sebesar 313 + 28 nm,
275 = 57 nm, dan 242 + 59 nm. Pengaruh
viskositas pada morfologi serat nanotitania
menunjukkan bahwa semakin besar variasi
asam asetat yang digunakan maka nilai
viskositasnya semakin kecil, sehingga
morfologi yang dihasilkan juga semakin
mengecil. Hal ini dikonfirmasi dengan hasil
analisis SEM yang berbanding lurus dengan
hasil pengukuran viskositas.
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