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ABSTRAK

Penggunaan teknologi membran pada proses pemisahan air-minyak masih
memiliki kendala terutama pada nila fluks yang dihasilkan. Membran
PVDF/PEG400-TiO, dapat digunakan pada proses pemisahan air-minyak.
Penambahan aditif PEG400 diharapkan dapat memperbesar ukuran pori membran
sehingga mampu meningkatkan nilai fluks yang dihasilkan dan menjaga besarnya
koefisien rejeksi. Hasil penelitian untuk variasi konsentrasi PEG400 0, 1, 2, 3, dan
4 gram menunjukkan bahwa membran dengan kinerja optima pada membran
PVDF/PEG400-TiO, konsentrasi PEG400 2 gram. Kinerjanya menghasilkan nilai
fluks air murni sebesar 71,94 L/m?jam; nilai fluks larutan miyak-air 67,52 L/m?
jam; koefisien rgeks 96,99%; dan aktivitas fotokatalitik 99,2% dengan
konsentrasi minyak-air 90 ppm. Selain itu, kinerja optimal ini didasarkan pada
karakterisasi uji sudut kontak 66,92°% tegangan 2,24 MPa dan regangan 42,11%,
penurunan stabilitas termal, porositas 78,86%, dan ukuran pori membran 2,286
um. Interaks pada membran terjadi secara fisik yang dibuktikan dengan uji XRD
dan uji FT-IR. Membran konsentrast PEG400 2 gram diaplikasikan pada variasi
konsentrasi limbah sintetik air-minyak. Kinerja fluks yang dihasilkan yaitu 66,12
L/m%jam; 62,16 L/m?jam; 59,66 L/mjam dan koefisien rejeksi 97,24%; 97,86%:
98,22% dengan konsentrasi minyak-air berturut-turut 90 ppm, 125 ppm dan 160
ppm. Peningkatan nilai fluks dan penurunan koefisien rejeks terjadi seiring
dengan peningkatan konsentrasi limbah sintetik air-minyak yang digunakan.

Katakunci : pemisahan air-minyak, membran, PVDF, TiO,, PEG400, kinerja
membran
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ABSTRACT

The use of membrane technology in water-oil separation process till has
disadvantages mainly on the vaue of the resulting flux. Membrane
PV DF/PEG400-TiO, can be used in water-oil separation process. The addition of
PEG400 additive is expected to enlarge the pore size of the membrane so as to
increase the value of flux produced and maintain the rgjection. Results on variants
of PEG400 concentration, indicated that membrane with 2 gram PEG400 show
the best performance in term of pure water flux (71,94 L/m2.h), flux of oil-water
(67,52 L/m2.h), rejection coefficient (96,99%) and photocatal ytic activity (99,2%)
as oil-water concentratio of 90 ppm. In addition, optimal performance based on
the characterization of the contact angle test 66,92°% stress of 2,24 Mpa, strain
42,11%, decreased in thermal stability, 78,86% porosity and pore size of the
membrane 2,286 um. The interaction of the membrane occurs physically as
proved by XRD and FT-IR. PEG400 concentration of 2 grams membrane applied
to various concentrations of synthetic oily wastewater. The resulting flux
performance were 66,12 L/m%h; 62,16 L/m?h; 59,66 L/m*h and rejection
coefficient 97,24%; 97,86%; 98,22% with the oil-water concentration of 90 ppm,
125 ppm and 160 ppm respectively. The increasing of flux and decreasing of
rejection coefficient proportional to the increasing concentrations of oily
wastewater synthetic used.

Keywords :separation water-oil, membrane, PVDF, TiO,, PEG400,
performance of membrane
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BAB 1
PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang Masalah

Pemisahan air dan minyak pada limbah merupakan masalah yang banyak
dijumpai, mulai dari tumpahnya minyak di laut, limbah perusahaan yang tidak
sengaja terbuang di sungai, kebocoran ladang minyak lepas pantai, hingga limbah
pencucian kendaraan bermotor yang sekarang banyak di kota besar. Pada saat terjadi
pencucian kendaraan bermotor setiap hari, kendaraan roda dua memerlukan 60 — 100
liter air dan kendaraan roda empat 4 — 6 kali lipatnya. Setiap hari, usaha pencucian
rata-rata mampu mencuci 8 — 16 kendaraan roda empat per hari dan 15 kendaraan
roda dua per hari. Dari semua itu, satu hari usaha pencucian kendaraan bermotor
menghasilkan limbah + 4000 L (Kuhon, 2008). Bila limbah minyak-air tersebut
dibuang akan menutup suplai oksigen dan mencemari mikroorganisme tanah. Selain
itu, limbah minyak-air dari kendaraan bermotor dengan konsentrasi 86 — 159 mg/L
berpotensi untuk didaur ulang, sehingga sumber air bersih didapatkan setiap hari
(Priyanti, 2012). Oleh karena itu, diperlukan penyelesaian cara pengolahan limbah
minyak-air agar tidak berdampak luas pada pencemaran lainnya.

Metode membran merupakan salah satu metode pemisahan minyak-air yang
berpotensi relatif terhadap metode flotasi, koagulasi, dan biologi. Metode flotasi
memiliki kelebihan mampu memisahkan limbah minyak-air dengan baik, namun
membutuhkan energi yang tinggi (Yu, dkk, 2013). Metode koagulasi memiliki
kelebihan meningkatkan efisiensi pemisahan minyak-air hingga 99%, namun
memerlukan biaya tinggi dan menimbulkan polutan sekunder (Yu, 2RR3 dan
Zeng, dkk 2007). Sedangkan metode biologi mampu meningkatkan efisiensi
pemisahan minyak-air jika ditambahkan aditif dan dapat dikombinasikan dengan
metode lain, namun selalu membutuhkan kombinasi metode lain untuk mendapatkan
hasil yang maksimal (Scholz dan Fuchs, 2000). Sementara metode membran

memiliki kelebihan biaya pemisahan minyak-air relatif rendah, metoda dapat
1



dikombinasi, kinerja konstan, dan penambahan aditif anorganik mampu
meningkatkan kinerja membran. Namun, membran juga memiliki kelemahan dengan
waktu pemakaian relatif singkat (Yu, dkR013; Song,dkk 2006; Yang, dkk 2011,

dan Cui, dkk 2008). Oleh karena itu, pada penelitian ini digunakan metode
pemisahan minyak-air menggunakan membran.

Teknologi membran untuk pemisahan minyak-air termasuk dalam proses
ultrafiltrasi menggunakan membran berpori asimetrik dengan ukurar fiori 100
nm. Dalam proses pemisahan ultrafiltrasi, prinsip pemisahannya berdasarkan ukuran
pori dari umpan yang dipisahkan dengan gaya dorong tekanan 1 — 5 bar (Mulder,
1996). Proses ultrafiltrasi dapat digunakan untuk pemisahan minyak-air berdasarkan
perbedaan ukuran partikel minyak dan air. Partikel minyak memiliki diameta@mt 5
dan partikel air memiliki diamater 0,00024Bn. Dengan menggunakan proses
ultrafiltrasi pada membran, maka membran akan menahan partikel minyak dan
meloloskan partikel air (Ong, dkk2013 dan Aryanti, dkk., 2013). Permasalahan
membran ultrafiltrasi adalah penyumbatan, karena proses ultrafiltrasi ini berdasarkan
ukuran pori dan gaya dorong tekanan. Berdasarkan penelitian Zhang, dkk (2014)
menjelaskan membran dengan prinsip ultrafiltrasi untuk pemisahan limbah yang
mengandung minyak mengalami penyumbatan pada menit ke 150 yang ditunjukkan
dengan nilai fluks turun menjadi 130 L4jami® dari nilai fluks awal 160 L.fijam™
pada menit ke 30. Dengan penurunan nilai fluks tersebut, maka perlu diteliti untuk
menemukan penyelesaiannya.

Upaya untuk mengatasi masalah penyumbatan adalah dengan merancang
bahan membran yang memiliki sifat sangat tidak reaktif. Penyumbatan terjadi akibat
terakumulasinya partikel dari larutan umpan pada permukaan membran, sehingga
diperlukan tingginya kecepatan pengaliran sampel yang akan dipisahkan untuk
menyapu partikel yang menyumbat tersebut dan tekanan yang rendah untuk
menghindari pemadatan partikel di permukaan membran. Inilah yang menunjukkan
bahwa bahan membran tidak boleh memiliki kepekaan tinggi atau tidak reaktif

(Winduwati, dkk., 2000). Beberapa bahan membran yang pernah digunakan untuk
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aplikasi pemisahan minyak-air antara lain: PVDF (Polivinilidin florida) yang dibuat
dengan teknik inversi fasa menghasilkan kinerja fluks 118%ljam” dan rejeksi
98,20% pada konsentrasi minyak-air 180 ppm (Madaeni dan Yeganeh, 2003); zeolit
yang dibuat dengan metodemplate leaching menghasilkan kinerja fluks 244 L'm
2jam® dan rejeksi 93,80% pada konsentrasi minyak-air 250 — 3000 ppm (Abbasi,
dkk., 2010); PES (Polietersulfon) yang dibuat dengan teknik inversi fasa
menghasilkan kinerja fluks 82,98 Lajam® dan rejeksi 93,33% pada konsentrasi
minyak-air 900 ppm (Chen, dkk., 2009); dan PSf (Polisulfon) yang dibuat dengan
teknik inversi fasa menghasilkan kinerja fluks 72,9 £jam™ dan rejeksi 96,60%
pada konsentrasi minyak-air 100 ppm (Chakrabarty, dkk., 2010). Dari beberapa
material tersebut, PVDF merupakan material membran yang menunjukkan kinerja
tinggi pada konsentrasi umpan 180 ppm untuk pemisahan minyak-air pada limbah
pencucian kendaraan bermotor yang umumnya berkonsentrasi antara 86-159 mg/L.

PVDF merupakan fluoropolimer termoplastik murni yang memiliki beberapa
keunggulan yaitu bersifat sangat tidak reaktif, sehingga mampu meminimalisir
terjadinya penyumbatan (Mulder, 1996). Selain itu, PVDF dapat digunakan pada
rentang pH yang relatif tinggi (pH 4 — 9), sehingga dapat digunakan pada limbah
pencucian kendaraan bermotor pada rentang pH yang lebih luas (Madaeni dan
Yeganeh, 2003). PVDF memiliki kestabilan termal yang baik hingga dapat mencapai
suhu 206C, sehingga dapat digunakan pada limbah yang baru saja dihasilkan dari
pencucian kendaraan bermotor (Hassankiadeh, 2014). Namun, PVDF juga memiliki
kelemahan seperti yang dilaporkan oleh Kong dan Li (1999) yang membuat membran
PVDF untuk aplikasi pemisahan minyak-air. Membran PVDF tersebut hanya mampu
menghasilkan rejeksi 77% sehingga diperlukan upaya untuk meningkatkan kinerja
membran PVDF.

Salah satu upaya meningkatkan kinerja membran PVDF adalah dengan
menambahkan aditif TiO Berdasarkan penelitian Teow, dk{012), membran
PVDF-TiO, menghasilkan nilai fluks sebesar 43,21 Ejam* dan nilai koefisien

rejeksi sebesar 98,28%. Dalam penelitian tersebut dijelaskan bahwa penambahan
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TiO, sebagai fotokatalis mampu meningkatkan sifat anti penyumbanéfogling)
membran. TiQ merupakan oksida logam titanium yang memiliki aktivitas
fotokatalitik paling besar. Hal ini karena pada struktur anatase memiliki struktur
rantai oktahedron yang terbentuk dari tiap satu idii dikelilingi 6 ion . Dari
elektron dan proton tersebut, maka ketika fotokatalis menyerap sinar UV, elektron
pada pita konduksi akan tereksitasi ke pita valensi dan meninggalkan lubang.
Elektron yang tereksitasi tersebut akan melakukan rekombinasi, sehingga terjadi
reaksi oksidasi dan oksidasi yang menghasilkan ion radikal untuk mendegradasi
minyak sebagai polutan. Akan tetapi, kelemahan dari pemisahan air dan minyak
menggunakan membran PVDF-EiOni adalah nilai fluks yang menjadi keclil
(Seymour dan Cheng, 1986; Yuliwati dan Ismail, 2011).

Fluks atau permeabilitas merupakan jumlah volume permeat yang melewati
membran per satuan luas permukaan per satuan waktu (Mulder, 1996). Untuk
meningkatkan nilai fluks, maka pori membran harus diperbesar. Dengan ukuran pori
yang semakin besar, maka jumlah volume permeat yang melewati membran akan
semakin besar pula. Penambahan aditif telah dilaporkan mampu meningkatkan nilai
fluks. Beberapa aditif yang telah digunakan untuk meningkatkan nilai fluks yaitu
Fosforilasi TiQ/SiO, (PTS) dengan nilai fluks 116 Lfjam® dan rejeksi 92%
(Zhang, dkk 2013), Polibenzimidasol (PBI) dan Poli Etilen Glikol (PEG) dengan
nilai fluks 98 L.m?jam* dan rejeksi 99% (Xu, dkk., 1999), Fosforilasi Silika
Nanotube (PSNTs) dengan nilai fluks 251 E.jam* dan rejeksi 95,51% (Zhang,
dkk., 2013), serta Poliamida dan Poli Vinil Alkohol (PVA) dengan nilai fluks 190
L.mZ2jam® dan rejeksi 98,5% (Shu, dki2006). Berdasarkan keempat bahan aditif
yang digunakan tersebut, aditif yang dapat digunakan untuk meningkatkan nilai fluks
yaitu PEG. Aditif PEG memberikan nilai rejeksi yang paling besar dan nilai fluks
yang relatif besar pula. Dengan demikian, aditif PEG dapat digunakan untuk
meningkatkan nilai fluks.

Fungsi PEG sebagai aditif adalah untuk memperbesar pori dengan tetap

menjaga ketahanan atau resistansi membran terhadap faktor eksternal, sehingga
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mampu meningkatkan fluks tanpa banyak menurunkan nilai rejeksi (Xu, dkk, 1999).
Penelitian Rosnelly (2012) menunjukkan bahwa penambahan PEG mampu
meningkatkan fluks dari 74,6 Lfjam® tanpa PEG menjadi 96,7 Ljam* dengan
penambahan PEG. Hal tersebut terjadi karena PEG mampu memperbesar pori
membran. Karena PEG berada bersama-sama polimer matriks membran, maka pada
saat pencetakan membran dengan teknik inversi fasa rendap endap, PEG yang juga
larut dalam non pelarut yang digunakan, yaitu air, mampu berdifusi cepat kedalam air
dan meninggalkan pori besar dalam matriks membran.

PEG merupakan salah satu jenis polimer sintetik dari oksietilen yang bersifat
stabil, mudah larut dalam air hangat, tidak berbau, dan higroskopik. Pada umumnya,
PEG memiliki berat molekul antara 200 — 300.000, yang sifat kimia dan sifat
fisikanya tergantung pada berat molekul yang dimiliki (Attwoodd dan Florence,
2008). Dalam aplikasinya sebagai aditif pada preparasi membran, beberapa PEG yang
digunakan yaitu PEG600 dengan nilai fluks 320 Ejem™* dan rejeksi 89,5% (Song,
dkk., 2012), PEG400 dengan nilai fluks 144,5 Pjam* dan rejeksi 97,7%
(Saljoughi, dkk., 2010), dan PEG1500 dengan nilai fluks 240°ljiam™ dan rejeksi
86,5% (Yunos, dkk., 2014). Dari beberapa jenis PEG yang digunakan tersebut, yang
menghasilkan fluks dan nilai koefisien rejeksi yang besar yaitu PEG400 dengan nilai
fluks yang lebih besar dibandingkan penelitian Yuliwati dan Ismail (2011), dhkg
(2013) dan nilai koefisien rejeksi yang cukup besar. Diharapkan dengan penambahan
aditif PEG400 pada membran PVDF-Ei@kan mampu meningkatkan nilai fluks.
Dengan nilai fluks dan rejeksi yang lebih besar, maka akan mampu meningkatkan
efektivitas dan efisiensi kinerja membran jika diaplikasikan dalam skala yang lebih
besar.

Dalam aplikasi membran, modul membran sangat mempengaruhi kinerja
teknologi membran yang digunakan. Penelitian terdahulu yang dilakukan oleh Hai,
Yamamoto, dan Fukushi (2005) membandingkan modul dd&ar modul serat
beronggayang kinerjanya dapat dilihat dari kecenderungan terjadinya penyumbatan

mekanisme penyumbataserta fluks dan rejeksi saat operasional. Pada modul datar,
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kecenderungan terjadinya penyumbatan sebesar 86% dengan kinerja dapat dilihat dari
nilai fluks operasional sebesar 1,3 Zjam™ dan nilai rejeksi sebesar 98 — 99%.
Sedangkan untuk modul serat berongga, kecenderungan terjadinya penyumbatan
sebesar 65% yang kinerjanya dilihat dari fluks operasional sebesar 0,2&8@mm

dan nilai rejeksi sebesar 97,7 — 9Berdasarkan kedua modul tersebut, modul yang
digunakan dalam penelitian ini yaitu membran serat berorgdgpun keunggulan
modul serat berongga ini dibandingkan modul datar adalah nilai kecenderungan
terjadinya penyumbatan yang relatif kecil, fluks dan rejeksi yang cukup tinggi, dan
distribusi ukuran pori yang merata (Mulder, 1996). Membran PVDF dengan modul
serat beronggani akan dibuat dengan teknik inversi fasa rendam endap. Adapun
variabel yang divariasi dalam penelitian ini yaitu konsentrasi penambahan aditif

PEG400 dan konsentrasi larutan air-minyak.

1.2 Rumusan M asalah

Berdasarkan uraian di atas, membran PVDF yang memiliki kelemahan kinerja
pada singkatnya waktu pemakaian telah ditambahkan logam oksidasdh{dgga
waktu pemakaian bertambah menjadi lebih panjang. Akan tetapi membran PVDF-
TiO, memiliki kelemahan kinerja pada rendahnya nilai fluks, sehingga diperlukan
solusi berupa penambahan aditif agar nilai fluks meningkat dan nilai koefisien rejeksi
tetap besar. Salah satu aditif yang dapat ditambahkan untuk meningkatkan nilai fluks
yaitu PEG400 yang berfungsi untuk memperbesar pori, sehingga nilai fluks akan
meningkat. Oleh karenanya, dalam penelitian ini dipelajari pengaruh penambahan
aditif PEG400 pada membran PVDF-Ei@engan variasi konsentrasi berat PEG400
0 gram; 1 gram; 2 gram; 3 gram; dan 4 gram pada pembuatan larutan cetak membran.
Kemudian membran PVDF/PEG400-Li@kan diaplikasikan pada limbah sintetik

air-minyak dengan variasi konsentrasi 90 ppm; 125 ppm; dan 160 ppm.



1.3 Tujuan Pendlitian
Tujuan penelitian ini adalah untuk meningkatkan kinerja membran PVDF-
TiO, khususnya fluks membran dengan penambahan PEG400 pada konsentrasi yang

divariasikan untuk pemisahan limbah sintetik air-minyak.

1.4 Batasan Masalah

Batasan masalah pada penelitian ini adalah (a) PEG400 yang ditambahkan
pada membran PVDF-TiCadalah O gram; 1 gram; 2 gram; 3 gram; 4 gram dan (b)
limbah sintetik air-minyak yang digunakan divariasikan 90 ppm, 125 ppm, dan 160
ppm. Karakterisasi membran serat berongga yang dhasilkan dengan penambahan
PEG400 ini antara lain: SEM-EDXContact Angle Goniometer, XRD, FT-IR,
DSC/TGA, uji tarik, porositas, serta fluks dan rejeksi.

1.5 Manfaat Pendlitian

Penelitian ini diharapkan dapat berkontribusi pada pengembangan penelitian
tentang membran PVDF-T{Odengan menambahkan PEG400 dalam upaya untuk
meningkatkan fluks, namun tetap mempertahankan nilai koefisien rejeksinya dan sifat
anti penyumbataryang meningkat. Dengan hasil penelitian ini, diharapkan akan
mampu diterapkan untuk proses pemisahan air-minyak seperti pada pemisahan air-

minyak pada limbah pencucian kendaraan bermotor.
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BAB 2
KAJIAN PUSTAKA DAN DASAR TEORI

2.1 Minyak

Minyak merupakan komponen utama yang banyak terdapat dalam air
limbah tempat cuci kendaraan bermotor. Minyak merupakan salah satu jenis lipid
yang merupakan senyawa organik di alam dan sukar larut dalam air, tetapi mudah
larut dalam pelarut organik nonpolar. Minyak tergolong senyawa trigliserida yang
tersusun atas tiga unit asam lemak atau tiga gugus ester. Dalam struktur minyak

(1), tiga gugus ester (R, R’, dan R™") mewakili rantai hidrokarbon yang panjang.

HC O C R'

D

Adapun sifat dari minyak antara lain: (a) Tidak larut dalam air, tetapi dapat
larut dalam pelarut organik seperti benzena, kloroform, dan eter; (b) Minyak pada
suhu kamar berwujud cair; (c) Minyak merupakan ester yang terbentuk dari asam-
asam lemak dan gliserol yang reaksinya tergolong reaksi esterifikasi; d) Minyak
lebih banyak mengandung asam lemak tak jenuh (asam karboksilat rantai
panjang) yang mempunyai satu atau lebih ikatan rangkap sehingga titik lelehnya
lebih rendah (Ketaren, 2008). Air limbah yang mengandung minyak pada
permukaannya akan tertutupi oleh emulsi air dalam minyak sehingga suplai
oksigen berkurang yang akhirnya dapat merugikan banyak makhluk hidup.
Berkurangnya suplai oksigen akan menghambat pertumbuhan mikroorganisme
yang ada di dalamnya dan dapat pula mengakibatkan kematian mikroorganisme

tersebut.



2.2 Metode Pemisahan Air dan Minyak

Untuk mencegah pencemaran lingkungan dari limbah cair

yang
mengandung minyak, maka diperlukan metode pemisahan air dan minyak yang

efisien. Berikut perbandingan metode pemisahan air dan minyak,

Tabel 2.1 Perbandingan Empat Metode Pemisahan Air dan Minyak

M etode Pemisahan Kelebihan Kelemahan Pustaka
dan Prinsip Kerja
Flotation Dalam memisahkan | Dengan
padatan tersuspensi, | tinggalnya
Prinsip kerja: metode| flotasi yang terlarut | flotasi maka
pemisahan dengan | tinggal di alat pemisalhkonsumsi energ
gelembung udara dalam waktu lama. | tinggi. Yu, dkk.
Penggunaan peeling | Efek samping (2013)
flotation mampu peeling flotation
membuat efek yaitu hasil
pemisahan lebih baik| flotasi menjadi
dan stabil. keras.
Koagulasi Penggunaan kompositPenggunaan
koagulan dan agregasiagregasi
Prinsip kerja: komposit mampu komposit vu. dkk
Penambahan koagulammeningkatkan membutuhkan N o
o2 . . S (2013); Zeng,
untuk membuat efisiensi pemisahan | biaya tinggi dan dkk. (2007)
partikel campuran hingga 99% dan total| menimbulkan '
terikat bersama dan | padatan lebih kecil. | polutan
mengendap sekunder.
Biological Treatment | Dengan penambahan Memerlukan Scholz dan
bahan aditif dan metode lain Fuchs (2000)

Prinsipk: kombinasi dengan untuk hasil yang

Penggunaan metode lainnya akan | lebih baik, misal

mikrobiologi meningkatkan membran
penghilangan COD. | bioreaktor.

Teknologi Pemisahan Penggunaan membranMemiliki life Yu, dkk.

Membran filtrasi dengan time yang relatif | (2013)
penambahan partikel | singkat karena

Prinsip kerja: anorganik mampu terjadinya

Penggunaan lapisan | meningkatkan sifat | penyumbatan.

tipis yang selektif antipenyumbatan dan
fluks.
Biaya pemisahan Song, dkk.
relatif rendah, metode (2006), Yang,
dapat dikombinasi, dkk. (2011),
dan kinerja membran dan Cui, dkk.
konstan. (2008)
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Tabel 2.1 di atas menunjukkan empat metode yang pernah dilakukan
dalam memisahkan air dan minyak, yaitu flotasi, koaguibagiiogical treatment,
dan membran. Salah satu metode yang memiliki keunggulan lebih baik dan
kelemahan paling kecil adalah metode membran. Penelitian tentang pemisahan air
dan minyak menggunakan membran dalam publikasi Yu, dkk. (2013) yang
menunjukkan penggunaan membran filtrasi dengan penambahan nanopartikel
anorganik mampu meningkatkan sifat anti penyumbatan dan fluks hingga 100%.
Akan tetapi kelemahan membran dari hasil penelitian ini adalah meliidikime
yang relatif singkat meskipun dilakukdrack wash untuk meregenerasi sifat
membran. Penelitian lain dilakukan oleh Song, dkk. (2006), Yang, dkk. (2011),
dan Cui, dkk. (2008) yang menunjukkan beberapa keunggulan membran adalah
biaya pemisahan relatif rendah, tidak menghasilkan limbah atau polutan baru,
metode pemisahan dapat dikombinasi dengan metode lain, dan kinerja membran
relatif konstan. Beberapa keunggulan tersebut mampu membuat teknologi
pemisahan dengan membran ini menjadi relatif cukup baik untuk saat ini
dibandingkan metode lainnya, meskipun memiliki kelemahan pada waktu

pemakaian yang relatif singkat.

2.3 Membran

Membran berasal dari Bahasa Latin, yaittembrana yang berarti
potongan kain, kulit kertas. Mulder (1996) mendefinisikan membran sebagai
sebuah penghalang tipis yang hanya melewatkan komponen tertentu dan menahan
komponen lainnya dari aliran suatu fluida yang dilewatkan. Proses pemisahan
tersebut dapat terjadi karena adanya proses fisika kimia antara membran dengan
komponen yang akan dipisahkan. Selain itu, adanya gaya dahowigd force)
juga menyebabkan terjadinya pemisahan. Adapun gaya dorong tersebut terdiri
dari gradien konsentrasAC), gradien tekananAP), gradien suhuAT), dan
gradien potensialAE). Proses pemisahannya dapat dijelaskan melalui Gamba
2.1.
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Fase 2

() O Permeat

|

Gaya Dorong
(AC, AP, AT, AE)

Gambar 2.1 Skema Proses Pemisahan Dua Fase pada Membran (Mulder, 1996)

Proses pemisahan yang selektif membuat teknologi membran mengalami
perkembangan cukup pesat dibandingkan teknologi pemisahan yang lain karena
teknologi membran memiliki beberapa keunggulan, antara lain: (a) Proses
pemisahan dapat berlangsung secara kontinyu dan spesifik, (b) Energi yang
digunakan saat proses pemisahan sangat kecil, (c) Proses pembuatan membran
dapat dikombinasi dengan metode pemisahan yang lain, (d) Sifat membran dapat
disesuaikan dengan aplikasinya, (e) Zat kimia tambahan atau zat aditif yang
digunakan tidak banyak, (f) Proses pemisahan larutan peka terhadap suhu yang
ada, dan (g) Proses pemisahannya tidak dekstruktif terhadap zat-zat yang
dipisahkan. Keunggulan utama dari proses pemisahan menggunakan membran ini
adalah karena membran termasuk salah satu teknologi beesih technol ogy)
yang tidak menghasilkan limbah baru dan mampu memanfaatkan limbah yang ada
dan membran merupakan teknologi yang kompatibel. Selain memiliki
keunggulan, teknologi membran juga memiliki kelemahan, yaitu rentan akan
terjadinya penyumbatan daifetime membran yang cukup singkat (Mulder, 1996
dan Wenten, 2001).

Mulder (1996) mengklasifikan membran berdasarkan beberapa hal, yaitu
struktur, modul atau bentuk, fungsi, dan material asal.
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2.3.1 Klasifikasi Membran Berdasarkan Struktur
Klasifikasi pertama yang dibahas yaitu klasifikasi berdasarkan struktur

membran yang dijelaskan dalam Tabel 2.2

Tabel 2.2 Klasifikasi Membran Berdasarkan Struktur

No | Klasifikasi Keterangan Contoh Aplikasi Pustaka
Membran
1. | Membran | Membran yang a. Mikrofiltrasi seperti
berpori memiliki  pori  dan melewatkan air
pemisahannya menahan mikroba,
berdasarkan prinsip  dan lainnya.
perbedaan ukuranb. Ultrafiltrasi seperti
partikel dengan ukuran menahan garam
. . . Mulder
pori membran. mineral dan lainnya (1996)
2. | Membran | Membran yang tidak a. Permeasi gas;
nonpori memiliki pori dengan b. Pervaporasi;
prinsip pemisahan c. Dialisis.
berdasarkan perbedaan
kelarutan dan
kemampuan difusi.

Tabel 2.2 tentang klasifikasi membran berdasarkan struktur di atas, maka
dalam penelitian ini menggunakan membran berpori karena aplikasinya untuk
pemisahan (pervaporasi). Adapun prinsip kerja dari membran berpori ini
berdasarkan perbedaan ukuran partikel yang akan dipisahkan (air dan minyak)
dengan partikel membran. Membran berpori dibagi menjadi dua macam, yaitu
membran simetrik dan membran asimetrik yang dijelaskan sebagai berikut:

1. Membran simetrik: membran yang memiliki struktur dan ukuran pori yang
homogen dengan ketebalan 10-200. u

2. Membran asimetrik: membran yang memiliki struktur dan ukuran pori
heterogen antara atas dan bawahnya, biasanya bagian atas memiliki ukuran
pori lebih kecil dibandingkan bagian bawah membran.

Pemilihan jenis pori membran dapat disesuaikan dengan aplikasi yang akan

digunakan dengan menggunakan membran tersebut, sehingga untuk aplikasi

pemisahan air dan minyak menggunakan membran asimetrik. Membran asimetrik
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akan mengombinasikan selektivitas yang tinggi dari membran rapat dan laju
permeasi yang tinggi (Mulder, 1996).

2.3.2 Klasifikas Membran Berdasarkan Fungsi
Selanjutnya yaitu klasifikasi membran berdasarkan fungsi membran yang
beraneka ragam. Adapun klasifikasi membran berdasarkan fungsi dapat dibedakan

berdasarkan pada Gambar 2.2

Gambar 2.2. Skema Kisaran Aplikasi pada Proses Pemisahan Menggunakan
Membran (Wenten, 2001)

Gambar 2.2. di atas dapat diketahui bahwa klasifikasi membran berdasarkan
fungsinya untuk pemisahan air dan minyak yaitu pada membran mikrofiltrasi dan
membran ultrafiltrasi. Klasifikasi membran yang akan digunakan dalam penelitian
ini prinsip pemisahannya berdasarkan ukuran partikel, dimana jenis membran
mikrofiltrasi dan ultrafiltrasi dapat memisahkan partikel dengan ukuran 0,1 — 10

mikron. Selanjutnya, dari kedua membran ini akan dipilih sesuai sifatnya hingga
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mendapatkan kinerja yang lebih baik. Penjelasan dalam klasifikasi membran

mikrofiltrasi dan ultrafiltrasi dapat disajikan dalam Tabel 2.3

Tabel 2.3 Prinsip Pemisahan Membran Mikrofiltrasi dan Membran Ultrafiltrasi

Membran Membran
Unsur Pembeda Mikrofiltras Ultrafiltr asi Pustaka
Struktur membran Membran berpomMembran berpor
asimetrik asimetrik
Ketebalan membran 10 — 156u ~ 150 im
Ukuran pori 0,05—-10m ~1—-100 nm
Gaya dorong Tekanan < 2 bar Tekanan 1 — 10 bar
Prinsip pemisahan | Seving mechanism Seving mechanism
Material membran Polimer, keramik Polimer, keramik
Aplikasi utama Aplikasi analitik, Produksi susu, Baker
sterilisasi, pemurnianmakanan, metalurg|, (2012)
air, membran tekstile, farmasi
bioreaktor, otomotif, pengolahan
pengolahan limbah | limbah
Proses membran Fase 1: cair Fase 1: cair
Fase 2: cair Fase 2: cair
Gaya dorong: R Gaya dorong: R
Kisaran tekanan 0,1 — 2,0 bar 1,0 — 5,0 bar

Tabel 2.3 menjelaskan tentang prinsip pemisahan pada membran
mikrofiltrasi dan membran ultrafiltrasi, dapat dilihat bahwa kedua klasifikasi
membran tersebut sama-sama dapat diaplikasikan dalam pengolahan limbah yang
mengandung minyak. Akan tetapi, lapisan atas membran ultrafiltrasi lebih padat
dibandingkan membran mikrofiltrasi, karena ukuran pori membran ultrafiltrasi
lebih kecil dan porositas permukaan lebih rendah. Lapisan atas membran yang
lebih padat akan mengakibatkan resistensi hidrodinamik membran ultrafiltrasi
lebih tinggi dibandingkan membran mikrofiltrasi. Kondisi tersebut akan
meminimalisir kecenderungan terjadinya penyumbatan dan mendifddime
membran dalam analisis (Baker, 2012). Oleh karenanya, dalam penelitian ini akan

digunakan membran ultrafiltrasi untuk hasil yang maksimal.
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2.3.3 Klasifikass Membran Berdasarkan M odul
Klasifikasi ketiga yaitu klasifikasi membran berdasarkan modul atau

bentuk membran. Beberapa jenis modul membran dapat dilihat pada Tabel 2.4.

Tabel 2.4. Klasifikasi Membran Berdasarkan Modul

No | Klasfikas Macam Modul Membran Pustaka
Membran
1. | Membran Plate and frame
datar (datar) | a. Packing density:
100-400 r/m°
Bentuk b. Digunakan untuk
melebar dan elektrodialisis,
memiliki pervaporasi, RO,
penampang dan ultrafiltrasi.
lintang yang| Spiral wound
besar. a. Packing density:
300-1000 r/m®
b. Digunakan untuk
separasi, terutama
mencegah bakteri
tumbuh.
2. | Membran Tubular Mulder
tubular a. Diameter: > 5 mm P4 (1996) dan
b. Packing density: < " Baker
Bentuknya 300 nf/m® NN (2012)
sesuai denganc. Digunakan untuk ™ 7
tempat ultrafiltrasi, namun
pencetakan butuh biaya relatif
membran. tinggi.
Kapiler
a. Diameter: 0,5-5 mm
b. Packing density:
600-1200 ri/m®
c. Digunakan untuk
ultrafiltrasi dan
mikrofiltrasi.
Serat berongga
a. Diameter: < 0,5 mm [ _ "
b. Packing density: < ‘ |
30.000 M/m3 prus s
c. Digunakan untuk
pemisahan gas dan Pemm‘ N,
ultrafiltrasi.
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Modul membran yang dijelaskan di atas dapat digunakan sesuai aplikasinya.
Berikut akan ditampilkan studi literatur modul membran yang digunakan untuk

pemisahan air dan minyak dalam Tabel 2.5

Tabel 2.5 Studi Literatur Modul Membran untuk Pemisahan Air dan Minyak

M odul
No Pembeda Datar Seral berongga Pustaka
1. | Kecenderungan 86% 65% Hali,
penyumbatan Yamamoto,
2. | Fluks saat operasional 1,3 [7gam | 0,288 L/nf.jam | dan Fukushi
3. | Rejeksi 98 — 99% 97,7 — 99% (2005)

Tabel 2.5 di atas dapat dilihat bahwa nilai fluks pada kondisi stabil dan kondisi
operasional, membran datanemiliki nilai yang lebih besar dibandingkan
membran serat berongdaebih besarnya nilai fluks ini juga diakibatkan karena
ukuran pori membran datayang lebih besar dibandingkan membran serat
berongga walaupun konsumsi energi sama. Akan tetapi, besarnya nilai fluks ini
mengakibatkan kecenderungan terjadinya penyumbwdang lebih besar dan
dengan mekanisme terjadinya penyumbatan yang berbeda. Adapun nilai koefisien
rejeksi yang dihasilkan saat operasional hampir sama, sehingga penelitian ini akan
menggunakan membran serat berongga untuk aplikasi pemisahan air dan minyak.
Membran serat beronggaga memiliki keunggulan dengan besarnya nilai
packing density yang mampu mencapai 300¢/m>. Packing density adalah luas
permukaan membran per volume moduf/(mi). Denganpacking density yang
sangat tinggi, makdeed yang dilewatkan ke dalam membran akan semakin
banyak pula dan mampu meningkatkan laju fa@#d melalui membran sehingga
kecenderungan terjadinya penyumbatan sangat tinggi. Akan tetapi dari teori yang
sudah ada, kecenderungan terjadinya penyumbatan dapat diminimalisasi dan
pembersihan juga dapat tidak dilakukan jika menggunakan sisssde-out yang

skemanya dapat dilihat di bawah ini
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Gambar 2.3 Metode Dalam ke Luar dan Metode Luar ke Dalam pada Modul Serat
Berongga (Mulder,1996)

Gambar 2.3 menjelaskan bahwa aplikasi metode dalam ke luar pada modul serat
berongga akan mampu menghindari peningkatan tekanan permeat pada membran
karena tidak ada perbedaan gaya gravitasi. Tidak adanya peningkatan tekanan
pada permeat akan menyebabkan lapisan tipis atas membran yang selektif
mendapat perlindungan yang lebih baik, sehingga kecenderungan penyumbatan
akan dapat dikurangi dan pembersihan tidak dilakukan karena konsentrasi
polarisasi relatif stabil. Berkurangnya kecenderungan penyumbatan menunjukkan
bahwa modul serat berongga baik jika diaplikasikan pada proses pemisahan gas,
pervaporasi, dan penyulingan air laut (Baker, 2012). Oleh karenanya, dalam

penelitian ini akan menggunakan modul membran serat berongga.

2.3.4 Klasifikass Membran Berdasarkan Material Asal
Klasifikasi membran yang terakhir yaitu berdasarkan material asal

ditampilkan dalam Tabel 2.6

Tabel 2.6 Klasifikasi Membran Berdasarkan Material Asal

No Klasifikas Keterangan Contoh Pustaka
Membran
1. | Membran | Terbuat dari materiglKeramik, gelas, dan
anorganik | anorganik logam.
2. | Membran | Terbuat dari polimer| Selulosa asetat,
i o . Mulder
polimer Polivinilidin florida,
) (1996)
dan polisulfon.
3. | Membran | Berasal dari makhlukLipida
biologis hidup
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Tabel 2.6 menjelaskan klasifikasi membran berdasarkan material asal yang dibagi
dari membran anorganik, membran polimer, dan membran biologis. Selanjutnya
dilakukan studi literatur untuk mengetahui dari referensi penelitian terdahulu yang
pernah dilakukan pada beberapa material membran dengan hasil kinerja paling
baik pada aplikasi pemisahan air dan minyak. Berikut studi literatur material

membran pada Tabel 2.7

Tabel 2.7 Studi Literatur Polimer yang Digunakan Bahan Baku Membran untuk
Pemisahan Air dan Minyak

No Material Konsentras Fluks Reeks Pustaka
Asal Minyak (ppm) | (L.m2h?Y) | (%)

1. | PVDF 180 118 98,20 Madaeni dan
Yeganeh (2003)

2. | Zeolit 250 — 3000 244 93,80 Abbasi, dkk.
(2010)

3. | Polietersulfony 900 82,98 93,33 Chen, dkk.
(2009)

4. | Polisulfon 100 72,9 96,60 Chakrabarty,
dkk. (2010)

Tabel 2.7 di atas menampilkan hasil kinerja studi literatur klasifikasi
membran berdasarkan material asal. Berdasarkan nilai fluks yang dihasilkan,
dapat dilihat bahwa paling tinggi menggunakan material PVDF, walaupun nilai
fluks masih kalah dibandingkan zeolit. Akan tetapi, pemilihan material ini juga
berdasarkan aplikasi membran. Dalam penelitian ini, aplikasinya untuk pemisahan
air dan minyak pada limbah cair hasil pencucian kendaraan bermotor yang
memiliki konsentrasi minyak antara 86 — 159 ppm, sehingga material PVDF
sangat cocok digunakan karena hasil rejeksi terbesar tersebut diperoleh dari
larutan umpan dengan konsentrasi di atas sampel limbah cair tersebut.

2.4 Membran PVDF (Poli vinilidin Florida)

PVDF telah digunakan pada banyak aplikasi yang menggunakan bahan
kimia kuat (harsh chemica) sejak tahun 1964 karena sifat kimia polimer PVDF
yang inert (sangat stabil), sehingga sulit terjadi reaksi kimia. Kesulitan terjadinya

reaksi kimia menggunakan polimer PVDF inilah yang mampu menahibaime
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membran dengan material asal PVDF ini lebih lama dibandingkan beberapa
material polimer lainnya. PVDF dapat digunakan untuk aplikasi yang
membutuhkan kemurnian, kekuatan, daya tahan terhadap pelarut, asam, dan panas
(Lovinger, 1981). Struktur molekul PVD[R) tidak simetris dengan rumus ¢H

CF,. Sifat umum dan keunggulan PVDF ditunjukkan pada Tabel 2.8 dan Tabel
2.9

H F
|
c c
|
‘ H F n
2
Tabel 2.8 Sifat Umum PVDF
Sifat Nilai Pustaka
Wujud Padatan putih
Kelarutan Tidak larut dalam air
Elongation 12 — 600% .
Kekuatan tarik 21,0-57,0 MPa Lovinger (1981)
Modulus elastisitas 1380 — 55.200 MPa
Temperatur transisi gelas (Tg -60 — °Q0
Temperatur leleh (TM) 141 - 178

Tabel 2.9 Sifat PVDF yang Mendukung PVDF Sebagai Material Membran

No Sifat Keterangan Pustaka
1. | Sifat kristalin PVDF memiliki sifat semikristalin. Kirk dan
Kristalinitas tersebut mampu mengendalika@thmer
variabel berat molekul, distribusi berat (2000);
molekul, metode polimerisasi, suhu, dan | Roussel,

tingkat pendinginan. dkkl. (1992)
2. | Kestabilan Kestabilan berasal dari atom Flor yang Madorsky
termal memiliki elektronegativitas tinggi dan ikatar{1964)

C-F memiliki energi disosiasi yang tinggi.
3. | Ketahanan Secara umum, PVDF memiliki ketahanan| Nguyen
terhadap bahanyang stabil terhadap banyak bahan kimia.| (1985)
kimia
4. | Rentang pH | PVDF dapat digunakan pada rentang pH | O’'Mahony,
yang luas yang luas sehingga tidak membutuhkan pHikk. (2002)
tertentu dalam penggunaannya.
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Tabel 2.9 menjelaskan sifat PVDF yang cukup unggul sebagai polimer mulai dari
sifat kristalinnya, kestabilan termal yang dimiliki, resistensi terhadap bahan kimia,
dan dapat digunakan pada rentang pH yang cukup luas. Keunggulan PVDF
tersebut akan sangat menguntungkan pada aplikasi yang membutuhkan material
membran dengan sifat tidak reaktif. Aplikasi membran PVDF dapat digunakan
sebagai material membran polimer untuk pengolahan air (Chae, dkk., 2007),
untuk pemisahan etanol dan air (Sukitpaneenit dan Chung, 2012), untuk

melindungi kertas relik dari kerusakan lingkungan (Li, dkk., 2013), dan lainnya.

2.4.1 Teknik Pembuatan Membran PVDF
Berikut studi literatur teknik pembuatan membran dalam aplikasi

pemisahan air dan minyak yang ditampilkan dalam Tabel 2.10

Tabel 2.10 Teknik Pembuatan Membran PVDF

Teknik Pembuatan Kelebihan Kekurangan Pustaka
Inversi Fasa a. Distribusi a. Jika ditambahkan Teow,
Metode Fabrikas ukuran partikel  aditif, kestabilan dkk.
Presipitasi imersi baik. nanopartikel (2012)

b. Termodinamik aditif harus
Prinsip: Larutan  stabil. ditingkatkan.
cetak dicetak dan c. Porositas tinggi| b. Kecenderungan
dimasukkan dalam d. Aditif penyumbatan
bak koagulasi. meningkatkan masih cukup

sifat mekanik. besar.
Inversi Fasa a. Struktur  krital| a. Penambahan Li, dkk.
Metode Fabrikas bulat yang khas aditif mengubah (2011)
Thermally Induced | b. Porositas tinggi. struktur.
Phase  Separation | c. Distribusi b. Pemilihan pelarut
(TIPS) ukuran pori yang relatif sulit.
baik, homogen| c. Dalam  sintesis

Prinsip: Larutan  dan lebih kecil. membutuhkan
cetak di-casting pada| d. Penyumbatan suhu tinggi.
temperatur tingg berkurang jika d. Biaya sintesis
lalu didinginkan. aditif banyak. relatif tinggi.
Sintering a. Stabilitas tinggi.| a. Untuk pembuatan Georlette

b. Anorganik dan|  membran MF. dan Leva
Prinsip: Tekanan dan  organik bisa| b. Suhu tinggi. (1984)
termal pada suhub. Proses mudah.| c. Porositas rendah
tinggi hingga| c. Biaya yang| d. Kelarutan rendah|
partikel timbul pori. murabh.
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Teknik Pembuatan

dihasilkan membral

berpori.

membran relatit

kecil.

Membran PVDE Kelebihan Kekurangan Pustaka

Stretching a. Porositas a. Perlu material Li,  dkk.
membran yang  semikristalin (2011)

Prinsip:  Penarikan  dihasilkan kristalinitas

polimer semikristalin relatif tinggi. tinggi.

searah dengan aralb. Kekuatan b. Kekuatan

ekstruksi hingga mekanik relatif mekanik rendah.

bagian polimer  tinggi. c. Teknik harus

sejajar dengan argh dikombinasi.

ekstruksinya dan d. Harus

terbentuklah por menentukan arah

membran. ekstruksi.

Track-etching a. Membran a. Biaya relatif| Grasselli
berpori simetri. mahal karenadan Betz

Prinsip: Penembakanb. Penembakan menggunakan (2005)

film polimer dengan  elektron dapat partikel radiasi

partikel radiasi diatur. konsentrasi

berenergi tinggi padac. Membran yang  tinggi.

arah tegak lurus dihasilkan dapat b. Waktu

hingga membentuk dimodifikasi. pembuatan relatif

lintasan. Kemudian lama.

film dimasukkan c. Sifat  porositas

dalam bak asam atau yang dimiliki

basa. relatif rendah.

Template leaching a. Bekerja spesifik a. Membran  yang Chang,
dalam dihasilkan dkk.

Prinsip kerja: pemisahan banyak (2010)

Pelepasan salah sdatu senyawa pada variasinya.

komponen film dar material padatan b. Membutuhkan

sebuah  komponen berpori. biaya relatif

sistem sehingga b. Diameter  pori besar.

Enam teknik pembuatan membran PVDF yang dijelaskan pada Tabel 2.10,
dapat dilihat dari kelebihan dan kelemahan yang dimiliki, bahwa teknik
pembuatan membran PVDF inversi fasa dengan metode presipitasi immersi
memiliki keunggulan dibandingkan teknik lainnya. Keunggulan inversi fasa ini
sesuai dengan hasil Lalia, dkk (2013) yang menyebutkan bahwa teknik pembuatan
inversi fasa banyak digunakan dalam pembuatan membran PVDF dibandingkan
teknik pembuatan lainnya, karena mampu mengontrol ukuran pori membran dan

kinerja yang dihasilkan relatif baik. Salah satu teknik pembuatan inversi fasa yang
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sering digunakan yaitu presipitasi imersi. Hasil kinerja membran yang didapatkan
terlihat lebih unggul dalam hal biaya yang relatif murah, mudah dimodifikasi

dengan aditif lain, dan tidak memerlukan suhu tinggi dalam pembuatan membran.
Dengan demikian, dalam penelitian ini menggunakan teknik pembuatan membran
PVDF inversi fasa dengan metode presipitasi rendap endap atau presipitasi

immersi.

2.4.2 Metode Presipitasi Immersi/Rendap Endap

Menurut Mulder (1996), pembuatan membran dengan teknik inversi fasa
mentransformasikan polimer membran dari fasa cair menjadi fasa padat. Proses
pemadatan dimulai dengan transisi dari fasa satu cairan menjadi fasa dua cairan
(liquid-liquid demixing). Kemudian pada tahap tertentu, salah satu fasa cair (fasa
cair kaya polimer) akan memadat hingga terbentuk matriks padatan. Salah satu
teknik inversi fasa yang sering dilakukan yaitu presipitasi immersi. Metode
presipitasi immersi dapat dilakukan dengan menyiapkan larutan polimer (polimer
dan pelarut) yang dibentuk pada pendukung yang cocok dan diimmersi dalam bak
koagulasi yang mengandung nonpelarut. Pada bak koagulasi, pelarut akan
berdifusi dalam bak koagulasi sedangkan nonpelarut akan berdifusi pada lapisan
polimer. Setelah proses difusi berlangsung lama, maka larutan polimer menjadi
stabil dan terjadidemixing. Struktur membran asimetrik didapatkan dari
kombinasi proses transfer massa dan proses pemisahan fasa, mekanismenya

ditunjukkan pada diagram segitiga sistem terner pada Gambar 2.4

Polimer

Satu fasa

Dua fasa

L
Pelarut Non-pelarut

Gambar 2.4 Diagram Segitiga Sistem Terner (Wenten, 2001)
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Gambar 2.4 menunjukkan hubungan antara polimer, pelarut, dan
nonpelarut. Pada diagram segitiga sistem terner tersebut dibagi menjadi dua
daerah, yaitu daerah satu fasa dan dua fasa. Pada daerah satu fasa, larutannya
homogen. Kurva yang terbentuk dari titik D dan L merupakan kurva binodal yang
merupakan tempat dimulainya proses pemisahan cdicund{liquid demixing),
titik A menunjukkan komposisi larutan cetak, dan titik B menunjukkan difusi
pelarut dalam nonpelarut sehingga terjadi pembentukan dua fase. Proses difusi
pelarut dalam nonpelarut terus berlanjut dan berhenti pada titik C, inilah yang
merupakan tahap akhir presipitasi yang diperoleh campuran dua fasa. Fasa
pertama yaitu titik C (fasa padatan kaya polimer) yang membentuk matriks
membran dan fasa kedua yaitu titik L (fasa cair yang tidak mengandung polimer).

Pori yang terbentuk terisi nonpelarut ditunjukkan pada titik L (Wenten, 2001).

2.5 Aplikasi Membran PVDF untuk Pemisahan Air dan Minyak

Aplikasi yang digunakan dengan membran PVDF relatif banyak. Kang
dan Cao (2014) menyebutkan beberapa aplikasi membran PVDF, antara lain:
membran filtrasi untuk pengolahan air, membran distilasi, penghilangan polutan
dalam air, pemulihanbiofuels, pendukung preparasi membran komposit,
pemisahan ion Litium pada baterai, dan lainnya. Aplikasi membran PVDF dalam
penelitian ini akan terfokus pada penghilangan polutan dalam air, yaitu minyak.
Berikut studi literatur penelitian terdahulu tentang pemisahan minyak-air
menggunakan membran PVDF yang ditampilkan pada Tabel 2.11

Tabel 2.11 Studi Literatur Membran PVDF untuk Pemisahan Air dan Minyak

No Aditif Perlakuan Hasil Karakterisasi Pustaka
1. |- PVDF < o s Kong dan

dilarutkan i / \ Li (1999)

dalam pelarut B / ]

DMF/DMAC e s

dan disimpan

dalam oven.

Sedangkan

nonpelarutnya

yaitu PEG. Karakterisasi distribusi pori

dan skema membran.
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No Aditif Perlakuan Hasil Karakterisasi Pustaka
2. | TIO Metode Yuliwati
spinning dan Ismail
Fungsi: dilakukan (2011)
meningkat- | dalam 2 bak:
kan sifat PVDF dan
antipenyum-| PVDF- TiO,
batan pada | kemudian
membran ditambah
LiClLLH 0.
dengan metode
inversi fasa.
Karakterisasi PTL-10 sampe
Kinerja optimum
3. | SIG PVDF Bottino,
dilarutkan dkk.
Fungsi: pada kemudian (2001)
meningkat- | didispersikan
kan dengan larutan
viskositas | yang
larutan mengandung
casting partikel SiQ.
untuk Kemudian
memperkuat disimpan
sifat dalam suhu
mekanik. 20°C sebelum
digunakan Karakterisasi SEM
aplikasi. perbandingan PVDF 15 g dap
SiO; 3 g.
4. | PVP dan PVDF Ong, dkk.
TiO, dilarutkan (2013)
pada DMAc
Fungsi PVP:| dan
meningkat- | dikeringkan
kan dalam oven.
porositas Lalu
dan fluks menambahkan
PVP dan TiQ
Fungsi dengan
TiO2: konsentrasi
meningkat- | beda. Larutan
kan sifat dope
antipenyum-| diultrasonikasi| =2 LR
batan untuk Karakterisasi konsentrasi TiO

menghilangkan

gelembung.

2wt %.
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No Aditif Perlakuan Pustaka
5. | Al,Os PVDF Yan, dkk.
dilarutkan (2009)
Fungsi: dalam DMAc
meningkat- | pada suhu
kan kamar.
kemampuan| Nanopartikel
membran alumina dan
dalam aditif lainnya
menahan ditambahkan
lebih dalam larutan
banyak tersebut
kontaminan | kemudian
organik diaduk selama
24 jam.
6. | Al,O3/TiO, | Membran Yi, dkk.
dibuat dengan (2013)
Fungsi metode inversi
TiOg: fasa. Setelah

meningkat- | PVDF
kan sifat dilarutkan,
antipenyum | ditambahkan

batan Al,0O5 dan
TiO, sehingga
Fungsi menjadi
Al O3 larutan dope.
meningkat- | Larutan dope
kan diaduk selama Karakterisasi waktu
kemampuan| waktu yang pengadukan 30 menit

menahan divariasi untuk
kontaminan | menghilangkar
organik gelembung.

Tabel 2.11 menunjukkan beberapa penelitian terdahulu yang
menggunakan membran PVDF dalam aplikasi pemisahan minyak. Keenam
penelitian terdahulu tersebut dapat diketahui bahwa sebagian besar referensi
penelitian terdahulu menggunakan bahan aditif dalam mengaplikasikan membran
PVDF dalam pemisahan air dan minyak. Berdasarkan referensi penelittian
terdahulu tersebut menunjukkan bahwa untuk memperoleh kinerja yang lebih
baik, maka membran PVDF harus dimodifikasi dengan penambahan bahan aditif
untuk meningkatkan sifat antipenyumbatan, sifat mekanik, dan memperpanjang
life time membran hingga dapat digunakan dalam waktu yang lama. Penambahan
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aditif TiO, banyak digunakan untuk meningkatkan sifat antipenyumbatan pada
membran, sehingga dalam penelitian ini akan menggunakas selkagai aditif

untuk mendapatkan kinerja membran yang lebih baik.

2.6 Titanium Dioksida (TiOy)

Titanium (IV) dioksida merupakan oksida logam titanium yang berwarna
putih yang sifatnya tidak berbau, tidak beracun, aman untuk lingkungan, tidak
mahal, stabil terhadap fotokorosi, dan inert. Ji@emiliki sifat kelarutan yang
cukup baik dalam KD, HCIl, HNG; serta larut dalam campuran alkali hidrogen
sulfat, alkali hidroksida dan alkali karbonat (O’neil, 2001). Berikut sifat fisik dan
kimia TiO, yang disajikan dalam Tabel 2.12

Tabel 2.12 Sifat Ti@

Sifat Keterangan Pustaka
Bentuk fisik Bubuk padatan
Berat molekul 79,90 g/mol
Warna Putih .
Titik didih 2750C (4982F) MSDSZ“;’S'fnce'ab
Titik leleh 1855C (3371F) ( )
Stabilitas Produk stabil
Korosivitas Tidak korosif

Struktur kristal TiQ yang banyak ditemukan di alam dalam bentuk anatas,
rutil, dan brokit. Dari ketiga struktur kristal tersebut, bentuk anatas memiliki
aktivitas fotokatalitik yang paling besar. Hal ini dikarenakan pada struktur anatas
memiliki struktur rantai oktahedron yang terbentuk dari tiap satu idh Ti

dikelilingi 6 ion O yang dapat ditunjukkan pada Gambar 2.5

Gambar 2.5 Struktur Kristal TEAnatas (Sumber: O’nejl2001)
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Gambar 2.5 menunjukkan struktur kristal anatas, &hg memiliki jarak
antaratom Ti-Ti sebesar 3,79 A dan jarak antara Ti-O sebesar 1,934 A. Jarak yang
cukup dekat tersebut membuat densitas massa dan pita elektron menjadi rapat,
sehingga mempengaruhi interaksi pada tingkat elektron. Adapun tingkat energi
hasil hibridisasi struktur anatas ini berasal dari kulit 3d atom Ti (pita konduksi)
dan dari kulit 2p atom O (pita valensi) menghasilkan energi celah sebesar 3,2 eV.
Energi celah pada pita semikonduktor menunjukkan energi cahaya minimum yang
dapat digunakan untuk menghasilkan elektron pada pita konduksi. Proses

fotokatalik tersebut dapat dijelaskan sebagai berikut

Semikonduktor + hvhz, + € (2.1)

Banyak penelitian menunjukkan bahwa Ti@apat diaplikasikan sebagai
fotokatalis karena memiliki beberapa keunggulan dibandingkan bahan
semikonduktor lainnya. Menurut Seymour dan Cheng (1986); Yuliwati dan Ismail
(2011), beberapa keunggulan Fi@ntara lain: (1) Mempunydand gap yang
sesuai untuk digunakan pada proses fotokatalis, sehingga memudahkan terjadinya
eksitasi elektron; (2) Aktivitas fotokatalis relatif lebih tinggi; (3) Mampu
menyerap sinar UV dengan baik; (4) Memiliki kestabilan kimia dalam interval pH
cukup besar, yaitu 0-14; (5) Ketahanan yang baik terhadap fotodegradasi; (6)
Bersifat inert dan tidak larut dalam reaksi baik secara biologis dan kimia; (7)
Tidak beracun; (8) Meningkatkan sifat antipenyumbatan pada membran.

Berdasarkan penjelasan di atas, dapat diketahui bahwa proses yang terjadi
dalam membran PVDF-TiOadalah proses fotokatalitik. Proses fotokatalitik
terjadi jika semikonduktor menyerap cahaya yang berenergi sama atau lebih besar
dari energi celah yang dimiliki. Hal ini akan mengakibatkan elektrympéela pita
valensi (pv) akan tereksitasi ke pita konduksi (pk) dan meninggial@npositif
(h") pada pita valensi (Fujishima, dkk., 2002). Mekanisme proses fotokatalitik
yang terjadi pada Tigdapat dijelaskan dari Gambar 2.6.
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Mekanisme proses fotokatalitik Ti@apat dijelaskan sebagai berikut:

1. Semikonduktor dikenai cahaya dengan energi foton (hv) yang sama atau lebih
besar dari energi celah sehingga elektron dari pita valensi akan tereksitasi ke
pita konduksi dan mengakibatkan lubang pada pita valensi.

2. Lubang pada pita valensi dan elektron pada pita konduksi akan berekombinasi
dengan membebaskan energi panas.

3. Lubang pada pita valensi akan bereaksi dengan donor elektron (oksidasi) dan
elektron pada pita konduksi akan bereaksi dengan akseptor elektron (oksidasi).

4. Reaksi fotokatalitik menghasilkan radikal untuk mendegradasi senyawa
organik, sel bakteri, logam, dan lainnya.

Senyawa radikal yang dihasilkan dari proses fotokatalitik tersebut yang akan

dapat digunakan fotokatalis TiOuntuk mendegradasi polutan organik atau

lainnya.

Penelitian Teow, dkk(2012) tentang pembuatan membran PVDF:TiO
memiliki kinerja fluks 43,21 L.rif.jam* dan nilai koefisien rejeksi 98,28%. Akan
tetapi jika dibandingkan dengan membran PVDF, membran PVDE-TD
memiliki keunggulan pada sifat mekanik, waktu pemakaian meningkat 4 Kali
lipat, dan porositas membran walaupun masih memiliki kelemahan pada terlalu
kecilnya nilai fluks yang dihasilkan. Kelemahan penelitian ini selanjutnya
diperbaiki oleh penelitian yang dilakukan oleh Ong, dKRO013) yang
menggunakan PVDF-PVP/T{O untuk pemisahan air dan minyak yang
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menghasilkan nilai fluks 70,48 L:fijam* dan nilai koefisien rejeksi sebesar
99,7% Penelitian ini menunjukkan peningkatan nilai koefisien rejeksi yang cukup
baik, akan tetapi menurunkan nilai fluks, sehingga diperlukan aditif lain untuk
meningkatkan nilai fluks membran tanpa mengurangi nilai koefisien rejeksi.
Menurut Mulder (1996), fluks atau permeabilitas merupakan jumlah
volume permeat yang melewati membran per satuan luas permukaan per satuan
waktu, sehingga untuk meningkatkan nilai fluks maka pori membran harus
diperbesar. Jika ukuran pori yang semakin besar, maka jumlah volume permeat
yang melewati membran semakin besar pula. Tabel 2.13 adalah hasil studi
literatur material dan aditif yang dapat digunakan untuk meningkatkan fluks

membran

Tabel 2.13 Studi Literatur Aditif untuk Meningkatkan Nilai Fluks Membran
PVDF-TIO,

. . Uji Tarik Fluks Reeks

No Material dan Aditif J(M Pa) (L/m?jam) ?%)) Pustaka

1. | Material: Polisulfon 4,892 116 92 Zhang,
Aditif: PTS dkk.
(Phosphorylated (2013)
TiO,/SIOy)

2. | Material: Polieteramida 5,95 98 99,0 | Xu, dkk.
(PEI) (1999)
Aditif: Polibenzimidazol
(PBI) dan Poli etilen
glikol (PEG)

3. | Material: PVDF 2,76 251 95,51| Zhang,
Aditif: PSNTs dkk.
(Phosphorilated  Slica (2013)
Nanotubes)

4. | Material: Keramik/PVDH - 190 98,5 | Shu, dkk.
Aditif: Poliamida dan (2006)
poli vinil alkohol (PVA)

Tabel 2.13 di atas menunjukkan bahwa material dan aditif yang memiliki
nilai fluks dan nilai koefisien rejeksi relatif sama-sama besar yaitu menggunakan
material polieteramida dan aditif yang digunakan yaitu polibenzimidazol dan poli
etilen glikol. Kedua aditif yang digunakan tersebut merupakan bahan membran

yang baik, karena kedua aditif akan membentuk campuran yang larut dalam
30



bentuk bubuk, serat padat, film, dan membran serat berongga. Selain itu, PBI dan
PEG memiliki sifat hidrofilik, yaitu polimer yang larut dalam air. Adapun fungsi
PBI yaitu untuk meningkatkan viskositas laruteatak dan mengubah struktur
sepertifinger menjadi struktursponge membran. Sedangkan fungsi dari PEG
adalah untuk memperbesar pori membran. Kedua aditif tersebut mampu
memberikan kinerja membran dengan sangat baik (Xu, dkk., 1999).

Berdasarkan penjelasan di atas, dapat dilihat bahwa untuk meningkatkan
nilai fluks membran, maka diperlukan aditif yang cocok. Salah satu aditif yang
cocok digunakan untuk meningkatkan nilai fluks yaitu PEG. Penambahan PEG
sebagai aditif pada membran dilakukan dengan tujuan untuk memperbesar pori
membran dan tetap menjaga ketahanan atau resistensi membran terhadap faktor
eksternal. Adapun mekanisme yang terjadi yaitu aditif PEG akan mengisi matriks
membran yang terbentuk. Kemudian terjadi proses difusi antara pelarut dengan
nonpelarut, aditif dan pelarut akan larut dalam rongga nonpelarut sehingga
meninggalkan pori pada membran dan akan mengakibatkan nilai fluks yang
dihasilkan lebih tinggi (Chou, dkk., 2007).

2.7 Poli Etilen Glikol (PEG)

PEG, yang disebut juga makrogol, merupakan salah jenis polimer sintetik
dari oksietilen yang mempunyai sifat stabil, mudah larut dalam air hangat, tidak
beracun, nonkorosif, tidak berbau, tidak berwarna, memiliki titik lebur yang relatif
tinggi, dan higroskopik. Kegunaan PEG dalam kehidupan sehari-hari seperti pada
campuran cat, tinta, kosmetik, perlengkapan mandi, industri kertas, kulit, karet,
dan lainnya (Rowe, dkk 2009). PEG merupakan salah satu polimer sintetik dari

oksietilen. Struktur PEG(3) dengan n merupakan jumlah rata-rata gugus

£,

3)

oksietilen.
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Pada umumnya, PEG memiliki berat molekul antara 200-300.000 dengan
penamaan ditentukan pada berat molekul yang dimiliki senyawa tersebut. Selain
penamaan, berat molekul juga mempengaruhi kepadatan, sifat fisik, dan sifat
kimia dari PEG sendiri. PEG yang memiliki berat molekul di bawah 1000
bentuknya berupa cairan bening tidak berwarna, sedangkan yang memiliki berat
molekul di atas 1000 berupa padatan seperti lilin putih. Kepadatan dan kekerasan
bentuk dari PEG akan semakin bertambah dengan makin bertambahnya berat
molekul (Attwodd dan Florence, 2008).

Penggunaan PEG sebagai

aditif pada preparasi membran banyak

digunakan, hasil studi literaturnya dapat dilihat pada Tabel 2.14

Tabel 2.14 Studi Literatur Penggunaan Aditif PEG (*Ket: F = Fluks {ljAm)
dan R = Rejeksi (%))

No PEG CaraKerja Kinerja | Pustaka
1. | PEG600 Larutan casting dari campuran F: 320 Song, dkk
material membran dan aditifR: 89,5 | (2012)
(2% berat) | dilarutkan dalam N,N-dimetil
asetamida (DMACc). Lalu dicetak
dan dimasukkan bak koagulasi.
2. | PEG400 Material membran dan aditifF: 144,5 | Saljoughi,
dilarutkan  dalam  1-metil-2-R: 97,7 | dkk.
(10% berat) | pirolidin (NMP) dengan (2010)
pengadukan  kontinyu. Lalu
dimasukkan bak ultrasonik 2 jam
dan membentuk larutan casting
yang siap dicetak.
3. | PEG400 Awal preparasi dengan membudt: 210
(10% berat) | larutancasting material membranR: 89,5
4. | PEG1500 |dan aditif di atas pelat kacgF: 240
(10% berat) | Larutan  casting tersebut R: 86,5 Yunos,
5. | PEG6000 | kemudian dicetak dengarasting | F: 280 dkk.
(10% berat) | knife dengan gap 150 pm.|R:80,5 (2014)
Kemudian membran dimasukkan
dalam bak koagulasi.

Tabel 2.14 menjelaskan beberapa jenis PEG yang digunakan dalam penelitian.
Adapun dari hasil tersebut dapat dilihat bahwa penggunaan PEG mampu

meningkatkan nilai fluks, tetapi seiring peningkatan nilai fluks semakin besar
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maka sifat anti penyumbatan akan semakin tinggi dan menyebabkan nilai
koefisien rejeksi akan semakin menurun. Penelitian ini akan menggunakan
PEG400 yang mampu memberikan nilai rejeksi hingga 97,7% dengan kandungan
PEG400 sebesar 10% berat. Diharapkan penambahan PEG400 akan mampu
meningkatkan nilai fluks membran, meningkatkan sifat anti penyumbatan
membran, dan tetap menjaga besarnya nilai koefisien rejeksi membran. Berikut
sifat fisika dan kimia dari PEG400 pada Tabel 2.15

Tabel 2.15 Sifat Fisika dan Kimia PEG400

Sifat Keterangan Pustaka
Bentuk Larutan kental
Bau Tidak berbau
Berat molekul 400 (380 — 420) g/mol :

p Sciencelab

Warna Tidak berwarna (2001)
Melting point 4°C (39,2F)
Soesific gravity | 1,1254 (Air = 1)
Kelarutan Larut dalam air dingin

2.8 Karakterisass Membran Serat Berongga PVDF/PEG400-TiO,

Karakterisasi dan uji efektivitas kinerja membran dilakukan dengan tujuan
untuk mengetahui sifat fisik dan hasil kinerja membran dalam melakukan
fungsinya secara optimal sesuai yang diinginkan. Karakterisasi yang dilakukan
meliputi uji sudut kontak@ontact Angle Goniometer), sifat mekanik (uji tarik),

XRD (X-Ray Diffraction), FT-IR, DSC/TGA, uji porositas membran, uji
morfologi membran (SEM-EDX), fluks dan rejeksi.

2.8.1 Uji Sudut Kontak

Suatu cairan atau gas jika dipaparkan pada benda padat, maka akan terjadi
kontak antara satu dengan lainnya. Adapun ukuran untuk menentukan seberapa
besar daya kontak antara cairan dengan benda padat tersebut digambarkan melalui
sudut kontak dontact angle). Sudut kontak menggambarkan interaksi antara
cairan dengan permukaan benda padat yang dapat diketahui melalui bentuk fluida

yang berada di permukaan benda padat. Alat yang digunakan untuk menentukan
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sudut kontak ini salah satunya ada@imtact Angle Goniometer. Adapun skema

dari sudut kontak tersebut dapat dilihat pada Gambar 2.7.

Gambar 2.7 Skema Representatif Gambar Digital Sudut Kontak Cairan pada
Permukaan (Sumber: Water Research Foundation, 2012)

Besaran sudut kontaR)(digunakan untuk mengetahui seberapa besar suatn cai
membasahi permukaan benda padat. Jika sudut kontak besd), (rka
pembasahan yang terjadi tidak baik karena menunjukkan sedikit sekali permukaan
yang terbasahi. Sedangkan jika nilai sudut kontak kecil’j<@taka pembasahan
yang terjadi sangat baik. Adapun jika nilai sudut kontak sangat kéilnf@aka

pembasahan yang terjadi dikatakan sempurna.

2.8.2 Uji Tarik
Uji tarik merupakan uji sifat mekanik membran yang menunjukkan ukuran
kekuatan suatu bahan, yang meliputi tegangdires§) dan reganganstfain).
Untuk mengetahui kekuatan mekanik membran dapat dihitung menggunakan
rumus:
1. Tegangan (Stress
Tegangan (p didefinisikan sebagai besarnya gaya (F) dibaggden
luas penampang (A). Hubungan antara besarnya gaya yang diberikan dengan
besarnya tegangan ditunjukkan pada persamaan berikut :

Uzz 2.1)

2. Regangan (Strain)
Regangan didefinisikan perubahan relatif bentuk suatu bahan yang

mengalami tegangan. Regangah gkibat tarikan pada bahan didefinisikan
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sebagai pertambahan panjangl) (terhadap panjang awallg) Secara

matemetis dapat ditulis pada persamaan berikut:

Al
EZI— (2.2)
0

2.8.3 X-Ray Diffraction (XRD)

XRD adalah metode analisis berdasarkan interaksi antara materi dengan
radiasi elektromagnetik sinar X, yakni pengukuran radiasi sinar-X yang terdifraksi
oleh bidang kristal. Karakterisasi dengan XRD ini digunakan dengan tujuan untuk
menentukan struktur dan identifikasi kristal. Pola yang dihasilkan dari difraksi
pada setiap materi akan berbeda satu sama lain, sehingga XRD dapat digunakan
untuk identifikasi dan memberikan informasi tentang sebuah kristal yang tersusun
dari unit-unit molekuler (Asmuni, 2006). Prinsip dari XRD ini berdasarkan hukum

Bragg yang ditunjukkan dari skema pada Gambar 2.8

@

"~ dsin®

—o T ® e o—

Gambar 2.8 Skema XRD dari Prinsip Hukum Bragg (Asmuni, 2006)

Jika dua berkas sinar yang paralel mengenai bidang-bidang kristal yang sama
dengan jarak antarbidang (d), maka perbedaan jarak yang ditempuh kedua sinar
tersebut berbanding lurus dengan panjang gelombangnya. Hal ini dinyatakan
dalam Persamaan Bragg berikut:
NA=2dsin® (2.3)

Keterangan: A = panjang gelombang sinar-X

d = jarak antarbidang

0 = sudut difraksi
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Prinsip XRD adalah difraksi gelombang sinar X yang mengalsoaitering

setelah bertumbukan dengan atom kristal. Pola difraksi yang dihasilkan
merepresentasikan struktur kristal sehingga dapat ditentukan parameter Kkisi,
ukuran kristal, dan identifikasi fasa kristalin. Jenis material dapat ditentukan
dengan membandingkan hasil XRD dengan katalog hasil difraksi (Asmuni, 2006).

2.8.4 FT-IR (Fourier Transform-Infra Red)

Spektroskopi IR digunakan untuk penentuan struktur dengan informasi
penting tentang gugus fungsional suatu molekul. Penentuan struktur ini dilakukan
dengan melihat plot spektrum IR yang terdeteksi oleh alat FT-IR yang
menyatakan jumlah radiasi IR yng diteruskan melalui cuplikan sebagai fungsi
frekuensi atau bilangan gelombang. Prinsip kerja dari alat FT-IR ini dapat dilihat

pada Gambar 2.9

Gambar 2.9 Prinsip Kerja FT-IR (Vaughan dan Vaughan, 2009)

Prinsip kerjanya dimulai dari sinar yang datang dari sumber sinar akan
diteruskan dan kemudian dipecah oleh pemecah sinar menjadi dua bagian sinar
yang saling tegak lurus. Kemudian sinar dipantulkan oleh dua cermin, yaitu
cermin diam dan cermin bergerak. Sinar hasil pantulan kedua cermin akan
dipantulkan kembali menuju pemecah sinar untuk saling berinteraksi. Dari
pemecah sinar, sebagian sinar akan diarahkan menuju cuplikan dan sebagian
menuju sumber. Gerakan cermin yang maju mundur akan menyebabkan sinar
yang sampai di detektor akan berfluktuasi. Sinar akan saling menguatkan ketika
kedua cermin memiliki jarak yang sama terhadap detektor dan akan saling
melemahkan jika kedua cermin memiliki jarak yang berbeda. Fluktuasi sinar yang
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sampai pada detektor akan menghasilkan sinyal pada detektor dan selanjutnya

menjadi spektrum IR dengan bantuan komputer (Hendayana, 1994).

2.8.5 DSC/TGA (Differential Scanning Calorimetry/Thermal Gravimetric
Analysis)

DSC/TGA merupakan analisis termal yang digunakan untuk mengukur
sifat fisik dan kimia material sebagai fungsi dari suhu. DSC merupakan teknik uji
analisis termal yang prinsipnya berdasarkan perbedaan jumlah panas yang
dibutuhkan atau dilepaskan untuk menaikkan suhu dari zat yang akan dianalisis
dibanding dengan zat standar. Fungsi analisis DSC yaitu untuk analisis senyawa
kimia yang terbentuk atau terurai secara eksotermis dan endodermis. Berikut

kurva termogram DSC ditunjukkan pada Gambar 2.10

Luasa AHy
Endotermik
-
dt Eksotermil
T —>

Gambar 2.10 Kurva Termogram DSC

TGA merupakan teknik analisis yang digunakan untuk menentukan
stabilitas termal suatu material dan fraksi komponen volatil dengan menghitung
perubahan berat yang dihubungkan dengan temperatur. Analisis TGA meliputi
berat, temperatur, dan perubahan temperatur. Fungsi TGA untuk menentukan
karakteristik material polimer, penurunan temperatur, kandungan material yang
diserap, komponen anorganik dan organik dalam material, dekomposisi material,

dan residu bahan pelarut. Kurva termogram TGA dapat dilihat pada Gambar 2.11
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Gambar 2.11 Kurva Termogram TGA

2.8.6 Uji Porositas Membran
Uji porositas dilakukan untuk mengetahui banyaknya zat atau komponen

yang bisa diserap oleh membran. Uji porositas biasanya dilakukan terhadap air,
jadi dapat diketahui besarnya air yang dapat diserap oleh membran. Cara yang
dilakukan untuk melakukan uji porositas yaitu dengan merendam membran dalam
air selama 24 jam pada suhu kamar, kemudian membran ditimbang. Setelah itu
membran dikeringkan dalam oven vakum pada sufiG 68lama 48 jam sampai
benar-benar kering selanjutnya ditimbang. Adapun besarnya porositas membran

dapat dihitung menggunakan rumus pada Persamaan (2.4)

(Wvet “WArY) 1 o (2.4)
Wdry

%Porositas=

2.8.7 Uji Morfologi Membran

Karakterisasi uji morfologi membran menggunakan SEM dilakukan
dengan tujuan untuk mengetahui struktur permukaan dan penampang lintang suatu
polimer menggunakan mikroskop elektron. Selain itu, SEM juga dapat
mengetahui distribusi pori, ukuran pori, dan porositas pada permukaan membran.

Adapun prinsip kerja dari SEM ini dapat dilihat pada Gambar 2.12
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Gambar 2.12 Skema Kerja SEM (Mulder, 1996)

Prinsip kerja SEM dimulai dengan berkas elektron primer yang memiliki
energi kinetik 1 — 25 kV ditembakkan pada sampel membran. Kemudian elektron
tersebut direfleksikan atau dipancarkan, disebut elektron sekunder, yang
mengakibatkan munculnya gambar yang teramati pada raigaograph SEM.

Ketika berkas elektron dikenakan pada membran, ada kemungkinan membran
akan terbakar atau rusak. Kerusakan ini dipengaruhi oleh jenis membran dan
kecepatan berkas elektron yang diberikan, seingga kerusakan ini harus dicegah
dengan melapisi membran dengan lapisan konduksi (biasanya lapisan emas).
Selain itu, kerusakan juga dapat terjadi ketika membran dikeringkan. Tindakan

pencegahan kerusakan itu adalah dengan menggunakamit atau mengganti

air membran dengan cairan yang mempunyai tegangan permukaan lebih kecil dari
air saat pengeringan, seperti: etanol, butanol, pentana, dan heksana (Mulder,
1996).

2.8.8 Fluksdan Regeksi
Fluks dan rejeksi merupakan penentuan kinerja membran dari aplikasinya
sebagai lapisan pemisah yang selektif. Fluks atau permeabilitas didefinisikan

sebagai jumlah volume permeat yang melewati membran per satuan luas
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permukaan per satuan waktu. Harga fluks ditentukan dengan rumus pada

Persamaan (2.5)

= (2.5)

Keterangan: J = nilai fluks (L:fijam®)

t = waktu (jam)

V = volume permeat (L)

A = luas permukaan membran?jm
Sedangkan rejeksi atau permselektivitas, merupakan kemampuan membran untuk
meloloskan spesi tertentu dan menahan spesi yang lain. Rejeksi (R) menunjukkan
harga fraksi konsentrasi zat terlarut yang tertahan oleh membran yang dapat
dihitung dengan rumus Persamaan (2.6)

C
R=(1—C—pJ x100% (2.6)

f

Keterangan: R = koefisien rejeksi (%)

G, = konsentrasi zat terlarut dalam permeat

C: = konsentrasi zat terlarut dalam umpesd
Semakin besar koefisien rejeksi, maka membran semipermeabel yang dihasilkan
semakin ideal (Baker, 2012).
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BAB 3
METODOLOGI

3.1 Alat dan Bahan
3.1.1 Alat

Peralatan yang digunakan dalam penelitian ini dibagi menjadi 3 tahap
yaitu untuk: (1) Preparasi membran serat beronhgéo(v fiber) PVDF/PEG400-
TiO, memerlukan botol larutan cetak dan tutupnya, pengaduk, motor pengaduk,
hot plate, gelas beker, spatula, timbangan, oven, alat spinning, bak plastik, plastik
klip, dan viskometer; (2) Uji reaktor membran fotokatalitik membran dengan
peralatan kayu lapis, pompa, kain hitam, tempat sampel, lampu Ultra Violet (UV),
pipa PVC, blender, dan selang; dan (3) Karakterisasi membran menggunakan
Bruker Quantax EDS for SEM, Philips Analytical X-Ray, Tensile Tester (Model:
LRX2.5KN, LLYOD), Contact Angle Goniometer (Model: OCA 15EC,
Dataphysics), Fourier Transform Infrared Spectroscopy Shimadzu, dan
TGA/DSCL1 Star System.

3.1.2 Bahan

Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini antara lain: nanopartikel
TiO, (Titanium Oksida) Degussa P25, PEG400 (Poli Etilen Glikol) Qrec, PVDF
(Polivinilidin florida) Kynar®740 dari Arkema Inc. Philadelphia, DMAc (N,N-

dimetilasetamida) dari Merck, gliserol, epoksi resin, minyak, air, dan aquades.

3.2 Prosedur Kerja
3.2.1 Preparasi Membran PVDF/PEG400-TiO,

Preparasi membran PVDF/PEG-Tiada penelitian ini didasarkan pada
metode yang dilakukan oleh Ong, dk013) dan Xu, dkk(1999). Metode
preparasi ini dimulai dengan menyiapkan 18 gram berat PVDF, yang sudah
dikeringkan dalam oven pada suhlGOPVDF tersebut kemudian ditambahkan
aditif PEG400 dengan perbedaan persen berat O gram, 1 gram, 2 gram, 3 gram, 4
gram dan 2 gram berat TiOSemua material membran dan kedua bahan aditif
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tersebut dilarutkan dalam pelarut DMAc hingga terlarut sempurna. Larutan
tersebut diaduk dengan kekuatan 600 rpm dan diultrasonikasi untuk menghasilkan
larutan cetak . Selanjutnya larutan cetak dicetak dengan narpelet spinning

untuk fabrikasi membran serat berongdallow fiber). Bagan proses fabrikasi
membran PVDF dapat dilihat pada Gambar 3.1

Laruta

polimer Larutan
i

Larutan bore

polimer

Larutan / i
Pomp Jinneret

bore ‘
—mmﬂﬂmmm- Celah
udar

Bak pembilasan

Bak koagulasi
Gambar 3.1 Skema Diagram Proses Dry-Wet Spinning (Mulder, 1996)

Pada Gambar 3.1 dapat dilihat bahwa larutan cetak yang siap dicetak menjadi
membran, dipompa melalupinneret. Sebelum memasukspinneret, larutan
disaring melalufilter pack. Setelah melewaspinneret, larutan direndam dalam

bak koagulasi, hingga membentuk membran serat. Kondisi detail dalam proses

spinning ini ditunjukkan dalam Tabel 3.1

Tabel 3.1 Kondisi Spinning Serat Berongga

Parameter Spinning Nilai Pustaka
Diameter luar/diameter dalam spinneret ~ 1,15/0,55 mm/mnj
Tingkat alir larutan cetak 10,5 cmi/min
Borefluid rate 3,5 cm/min
Bore fluid temperature 27°C Ong, dkk.
Jarak celah udara 3cm (2013)
Koagulan eksternal Tap water
Suhu koagulan 27°C
Kecepatan drum wind-up 18,3 cm/s
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Larutan cetak setelah prosgsnning selanjutnya direndam dalam bak koagulasi
yang berisi air selama 2 hari. Kemudian membran serat berongga tersebut
direndam dalam 10% berat larutan gliserol dan dibiarkan selama 1 hari. Membran
serat berongga kemudian dikeringkan pada suhu ruang selama 3 hari sebelum
dibentuk dalam sebuah modul.

Sebanyak 10 — 20 buah membran serat berongga dengan panjang 40 cm
dimasukkan menjadi satu dalam tabung PVC menggunakan epoksi resin.
Kemudian modul dibiarkan pada suhu kamar agar membran serat berongga di
dalamnya mengeras. Adapun modul membran serat berongga dapat dilihat pada
Gambar 3.2

Limbah air bersih
(permeat)

Limbah sintetik
air-minyak
(umpan)

Minyak-air
(retentat)

Limbah air bersih
(permeat)

Gambar 3.2 Modul Membran Serat Berongga (Mulder, 1996)

3.2.2 Preparas Larutan yang Mengandung Minyak

Pembuatan larutan yang mengandung minyak dipreparasi dengan
mencampurkan aquades dengan minyak pelumas yang biasanya digunakan untuk
kendaraan bermotor. Emulsi disiapkan dengan mencampurkan air dan minyak
dalam blender pada suhu ruang selama beberapa menit hingga bercampur.
Campuran minyak-air tersebut konsentrasinya dibuat bervariasi sebesar 90 ppm,

125 ppm, dan 160 ppm.
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3.2.3 Pembuatan Reaktor Fotokatalitik Membran untuk Aplikas Pemisahan
Limbah Sintetik Air-Minyak
Pada penelitian ini, aplikasi untuk memisahkan limbah sintetik air-minyak
dilakukan menggunakan reaktor fotokatalitik membran. Reaktor tersebut dibuat
berdasarkan prinsip aplikasi membran serat berongga, yaitu dengan sizem

flow. Desain reaktor fotokatalitik membran dapat dijelaskan pada Gambar 3.3

Sumber
listrik

Kain hitam

Tempat
sampel

Bak permes & ol — — \/

embra

JUL

v v v

Bak permeat

Gambar 3.3 Desain Reaktor Fotokatalitik Membran Serat Berongga Dimodifikasi
(Mulder, 1996)

Pada Gambar 3.3 dapat dilihat bahwa reaktor fotokatalitik membran
tersebut digunakan untuk memisahkan limbah sintetik minyak-air dengan
membran serat berongga. Proses dimulai dari pembuatan limbah sintetik minyak-
air dengan memblender campuran minyak dan air pada variasi konsentrasi 90

ppm, 125 ppm, dan 160 ppm. Kemudian limbah sintetik dimasukkan ke dalam
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tempat sampel. Selanjutnya membran serat berongga dibuat modul dengan cara
ujung kiri dan kanan membran serat berongga dimasukkan ke dalam tabung PVC
dan direkatkan menggunakan epoksi resin. Setelah epoksi resin mengering, maka
modul membran serat berongga dipasang pad reaktor fotokatalitik membran. Jika
tempat sampel berisi larutan umpan dan modul membran serat berongga sudah
siap, maka pompa dinyalakan. Pompa menyedot sampel limbah sintetik minyak-

air dan kemudian disalurkan ke modul membran menggunakan tekanan kecil (1 —
5 bar). Partikel minyak akan ditahan dan partikel air akan diloloskan sehingga

hasil yang didapatkan adalah air bersih pada bak plastik di bawah modul membran
serat berongga. Per satuan waktu (tiap jam) air bersih yang merupakan permeat

akan dikeluarkan untuk penghitungan fluks dan rejeksi membran serat berongga.

3.3 Karakterisas PVDF- TiO,/SiO;
3.3.1 Uji Sudut Kontak

Uji sudut kontak dilakukan menggunakan alat OCA15EC. Sudut kontak
membran ditentukan dengan teknik sudut kontak Goniometer. Sampel
dikontakkan dengan air yang terionisasi sebagai kontak antara cairan dengan
sampel. Paling tidak ada 10 titik pada permukaan membran serat berongga yang
akan diukur sudut kontaknya. Data hasil sudut kontak sampel membran
PVDF/PEG400-TiQ ini diambil dari nilai sudut kontak rata-rata dari sepuluh
titik yang diukur.

3.3.2 Uji Tarik Membran

Uji tarik dilakukan untuk menentukan sifat mekanik membran serat
berongga. Preparasi dilakukan dengan memotong sampel membran berukuran
panjang 40 mm. Selanjutnya kedua ujung sampel membran dijepit dengan alat uji
tarik dan ditarik hingga putus menggunakan kecepatan 10 mm/menit. Data yang
diperoleh dari hasil uji tarik ini meliputitress (tegangan) dastrain (regangan)

pada kondisi minimal dan maksimal.
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3.3.3 XRD (X-Ray Diffraction)

Karakterisasi XRD dilakukan menggunakan sumber radiasi aCuK
(A=1,54056) dan pada skala 88besar 5 — S@lengan interval scan 0,02Wntuk
uji XRD, sampel dilekatkan pada sebuah pelet kemudian ditekan agar lebih rekat.
Sampel tersebut kemudian diuji dengan XRD hingga muncul puncak yang
menunjukkan kandungan dalam sampel. Data yang diperoleh berupa harga d
gpacing, 26, dan intensitas puncak difraksi dari sampel. Datsebut kemudian

dicocokkan dengan difraktogram nanopartikel material.

3.3.4 FT-IR (Fourier Transform-Infra Red)

Analisis FT-IR bertujuan untuk menentukan struktur material membran
dengan informasi penting tentang gugus fungsi molekul. Analisis dengan FT-IR
dipreparasi dengan 1 helai membran serat berongga PVDF/PEG490-TiO
diletakkan dalam pelet analisis FT-IR dan selanjutnya dianalisis. Gugus fungsi
yang menjadi fokus dalam penelitian ini yaitu O — H pada kisaran bilangan
gelombang 1310 — 1410 &nC = O pada kisaran bilangan gelombang 1600 —
1650 en*, dan C — N pada kisaran bilangan gelombang 1020 — 1080 cm

3.3.5 DSC/ITGA

DSC dilakukan untuk menganalisis senyawa minyak yang terurai secara
eksotermis atau endotermis. Pada DSC, energi yang diperlukan untuk membuat
perbedaan temperatur antara sampel dan pembanding mendekati nol diukur dan
dianalisis pada suhu yang sama dalam lingkungan panas atau dingin dengan
kecepatan yang teratur. Sedangkan untuk TGA dilakukan untuk mengukur
berkurangnya massa membran ketika dipanaskan secara kontinyu dari suhu kamar
sampai suhu tinggi, sehingga dapat diketahui di suhu berapa saja membran akan
kehilangan massa yang cukup signifikan. Pada penelitian ini lebih fokus pada
tujuan untuk mengetahui stabilitas termal membran melalui berkurangnya massa

membran (analisis TGA).
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3.3.6 Uji Porositas Membran

Cara yang dilakukan untuk melakukan uji porositas yaitu dengan
merendam membran dalam air selama 24 jam pada suhu kamar, kemudian
membran ditimbang. Setelah itu membran dikeringkan dalam oven vakum pada
suhu 66C selama 48 jam sampai benar-benar kering selanjutnya ditimbang.
Adapun besarnya porositas membran dapat dihitung menggunakan Persamaan
(2.4.).

3.3.7 SEM-EDX

SEM-EDX digunakan untuk menentukan morfologi membran. Sampel
membran dikeringkan terlebih dahulu, kemudian direndam dengan Nitrogen cair
selama beberapa detik hingga sampel mengeras. Sampel yang sudah direndam
tersebut, lalu diangkat dan dipatahkan dengan pinset pada kedua ujungnya.
Potongan sampel ini kemudian dilapisi dengan emas murni untuk penghantar.
Sampel kemudian ditentukan morfologinya pada bagian permukaan dan
penampang lintang, sehingga dapat diketahui ~morfologi membran
PVDF/PEG400-TiQ. Setelah dilihat morfologi pada permukaan dan penampang
lintangnya, selanjutnya di EDX pada beberapa spot membran untuk mengetahui

unsur apa saja yang ada di membran dan melihat homogenitas membran.

3.3.8 Penentuan Fluksdan Rejeksi

Penentuan fluks dan rejeksi merupakan penentuan utama kinerja membran.
Pengukuran nilai fluks dilakukan dengan mengukur volume campuran air dan
minyak yang tertampung dalam selang waktu tertentu. Sedangkan, pengukuran
rejeksi dilakukan dengan mengukur konsentrasi larutan umpan campuran air dan
minyak sebelum dan sesudah melewati membran dengan uji Td&eT Qrganic
Carbon). Adapun penentuan fluks dan rejeksi ini dapat ditentukan dengan rumus

yang ditunjukkan pada Persamaan (2.5) dan (2.6).
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“Halaman ini sengaja dikosongkan”

48



BAB 4
HASIL DAN PEMBAHASAN

Pada penelitian ini, pemisahan limbah sintetik air-minyak pada membran
serat berongga PVDF/PEG400-Tti@ilakukan dalam tiga tahap. Tahap pertama
dilakukan preparasi membran serat berongga PVDF/PEG400y&i@ diawali
dengan pembuatan larutan cetak dengan proses inversi fasa rendap endap yang
divariasi penambahan PEG400 pada 0 gram; 1 gram; 2 gram; 3 gram; dan 4 gram,
kemudian dilakukarspinning dengan metodelry-wet spinning. Tahap kedua,
membran serat berongga PVDF/PEG400-TiOyang telah terbentuk
dikarakterisasi menggunakan uji sudut kontak dengan metode goniometer, uji
tarik, uji X-Ray Diffraction (XRD), uji Fourier Transform Infrared (FT-IR), uji
DSC-TGA (Differential Scanning Calorimetry/Thermal Gravimetric Analysi9, uji
porositas, dan uji morfologi membran deng&anning Electron Microscopy
(SEM). Tahap ketiga dilakukan aplikasi pemisahan limbah sintetik air-minyak
dengan reaktor membran fotokatalitik dengan variasi konsentrasi limbah sintetik
air-minyak pada 90 ppm, 125 ppm, dan 160 ppm. Kemudian membran
dikarakterisasi dengan uji SEM dan uji FT-IR.

4.1 Preparas Membran Serat Berongga PVDF/PEG400-TiO»

Preparasi membran serat berongga PVDF/PEG400Q-@i@wali dengan
memanaskan polimer PVDF di dalam oven pada sufi@ 86lama 24 jam sesuai
dengan prosedur penelitian yang telah dilakukan oleh Xu, @&99) dan Ong,
dkk. (2013). Pemanasan polimer PVDF di dalam oven ini dilakukan dengan
tujuan untuk menghilangkan pengotor yang ada pada polimer PVDF, baik itu air
ataupun pengotor lainnya. PVDF yang sudah dipanaskan dalam oven selanjutnya
dapat digunakan pada pembuatan larutan cetak. Tahapan selanjutnya yaitu
preparasi membran serat berongga PVDF/PEG409-dé@gan metode inversi
fasa rendap endapmmersion precipitation). Proses preparasi membran serat
berongga PVDF/PEG400-Tililakukan dengan pembuatan larutan cetak yang
komposisinya dapat dilihat pada Tabel 4.1
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Tabel 4.1 Komposisi Larutan Cetak Membran Serat Berongga PVDF/PEG400-
TiO;

PVDF (gram) DMAc (ml) TiO, (gram) PEG (ml)
18 80 2 0
18 80 2 1
18 80 2 2
18 80 2 3
18 80 2 4

Tabel 4.1 menunjukkan larutan cetak yang akan dibuat berjumlah 5 dengan variasi
pada penambahan PEG400 sebagai aditif. Komposisi polimer PVDF, adijf TiO
dan pelarut DMAc dibuat sama. Komposisi ini menunjukkan bahwa dalam
penelitian ini akan terfokus pada pengaruh penambahan aditif PEG400 untuk
membran fotokatalitik PVDF-Ti©

Pembuatan larutan cetak dilakukan pertama kali dengan menambahkan
PEG400, TiQ, dan DMAc yang kemudian diaduk menggunakan pengaduk
magnetik pada kekuatan 600 rpm selama setengah hari hingga larutan cetak akan
saling bercampur membentuk koloid. Setelah membentuk koloid, ditambahkan

polimer PVDF dan diaduk lagi seperti pada Gambar 4.1

Gambar 4.1 Larutan Cetak Membran Serat Berongga PVDF/PEG4Q0-TiO
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Bercampurnya polimer PVDF pada larutan cetak membutuhkan waktu kurang
lebih 24 jam hingga membentuk koloid dan tidak ada padatan PVDF yang belum
larut membentuk koloid. Larutan cetak selanjutnya diultrasonikasi selama 30
menit dengan tujuan untuk menghilangkan gelembung udara yang ada pada
larutan cetak.
Sebelum larutan cetak spinning, larutan cetak diukur terlebih dahulu

viskositasnya. Hasil dari pengukuran viskositas larutan dop dapat dilihat pada
Gambar 4.2

5500.00 +

5000.00 -

4500.00 -

4000.00 -

Viskositas Larutan Dop (mPa.s)

3500.00

0] 1 2 3 4

Konsentrasi PEG400 {(gram)

Gambar 4.2 Hubungan Antara Konsentrasi PEG400 dan Viskositas Larutan

Hasil pengukuran viskositas menunjukkan bahwa semakin banyak konsentrasi
PEG400 yang ditambahkan, maka akan semakin kecil nilai viskositas larutan
cetak. Penurunan nilai viskositas larutan cetak ini dikarenakan sifat hidrofil aditif
PEG400. Hasil viskositas ini sama dengan penelitian Smith, ¢RR15) yang

menunjukkan penurunan nilai viskositas seiring dengan penambahan aditif.
Perubahan viskositas dapat diidentifikasi adanya interaksi pada material komposit.
Tiga interaksi utama yang menyebabkan penurunan viskositas adalah
pengurangan ikatan polimer karena penyerapan aditif, peningkatan volume

matriks membran, dan aditif mampu membentuk pori membran yang baru.
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Larutan cetak selanjutnya akarsginning untuk mencetak membran serat
berongga PVDF/PEG400-T3O Proses spinning dilakukan dengan kondisi
tertentu seperti yang telah dibahas pada Bab Ill. Kondisi ini sesuai dengan
karakteristik fisik dari larutan cetak yang digunakan. Prapaming dimulai
dengan menuangkan larutan cetak pada wadah larutan polimer dengan posisi
spinneret masih tertutup. Larutéore dimasukkan ke dalam algpinning dan
bak koagulasi diisi dengan air. Setelah semua siap, selanjutnya mengalirkan gas
Nitrogen ke tempat larutan cetak dan membuka spinneret. Membran kemudian
akan keluar dari spinneret dan berinteraksi dengan udara dan selanjutnya masuk
dalam bak koagulasi. Di bak koagulasi, PEG400 akan berdifusi ke pelarut DMAc,
sehingga akan membentuk pori membran. Selanjutnya membran terus ditarik
hingga pada bak pembilasan dan diputar pada mesin perdutar \{ind-up).
Membran yang sudah didapatkan selanjutnya dipotong dan dimasukkan dalam
bak koagulasi.

Pada prosesspinning yang dilakukan dalam penelitian ini, kondisi

spinning yang dihasilkan ditampilkan pada Tabel 4.2

Tabel 4.2 KondisSpinning Preparasi Membran Serat Berongga PVDF/PEG400-
TiO,

Komposisi PEG (gram)

Parameter 0 1 2 3 2
Diameter luar/dalam
spinneret (mm/mm) 1,5/0,55 1,5/0,85 1,5/0,65 1,5/055 1,5/0,55
Tingkat alir larutan
cetak (cni/menit) 13 11 11 11 11
Tingkat alir larutan
bore (cnt/menit) 3,00 3,00 3,00 3,00 3,00
Suhu larutan bore’C) 27 27 27 27 27
Jarak celah udara (cm 3 3 3 3 3
Koagulan Air Air Air Air Air
Suhu koagulan°C) 27 27 27 27 27
Kecepatan mesin
pemutar (cm/detik) 2,1 2,6 2,6 2,6 2,6

Tabel 4.2 menjelaskan tentang kondyginning pada preparasi membran
serat berongga PVDF/PEG400-FiOParameter kondisspinning yang tetap

antara lain: (1) Diameter luar/diameter dalam spinneret merupakan penentu
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ukuran diameter rongga dalam membran serat berongga. Ukuran spinneret
1,5/0,55 yang digunakan menghasilkan ukuran diameter luar/diameter dalam
membran 1,5 mm/0,55 mm:; (2) Tingkat alir larutame (cni/min): larutanbore

yang digunakan dalam penelitian ini yaitu akuades. Larbtaa ini berfungsi

untuk menjaga diameter dalam membran tetap terbuka. Kecepatan alir larutan
bore tergantung pada tingkat alir larutan cetak. Pada penelitian ini, kecepatan alir
larutanbore sama, yaitu 3,00 cttmenit; (3) Suhu larutabore (°C): suhu akuades

yang digunakan dalam penelitian ini menggunakan suhu kamar ya®y @9

Jarak celah udara (cm): merupakan jarak antara spinneret dengan permukaan air
bak koagulasi. Semakin besar jarak celah udara, maka ketebalan membran akan
semakin kecil akibatnya proses penguapan pelarut dan aditif akan lebih kecil
efisiensinya. Jarak celah udara dalam penelitian ini yaitu 3 cm. Jarak celah udara
tersebut sesuai dengan penelitian yang dilakukan Shen,(2kk3) yang telah
memvariasikan jarak celah udara. Hasil penelitiannya menunjukkan pada jarak
celah udara 3 cm memberikan hasil kinerja membran terbaik dibandingkan jarak
celah udara lainnya; (5) Koagulan: koagulan yang digunakan sama, yaitu air. Air
digunakan sebagai koagulan karena air merupakan nonpelarut bagi PVDF dan
pelarut DMAc; (6) Suhu koagulan: suhu koagulan yang digunakan yai@ 27
atau merupakan suhu kamar.

Kondisi spinning tingkat alir larutan cetak (cttmenit) dan kecepatan
mesin pemutar (cm/detik) yang ditunjukkan didasarkan pada hasil pengukuran
viskositas larutan dop yang ditunjukkan pada Gambar 4.2. Kospiinsiing pada
Tabel 4.2. menunjukkan bahwa larutan cetak dengan PEG400 O gram
menunjukkan kondisi yang paling berbeda diantara larutan cetak lainnya. Tingkat
alir larutan cetak pada membran serat berongga PVDEhgniliki tingkat alir
pding tinggi karena larutan cetak memiliki viskositas paling besar, sehingga
diperlukan tekanan lebih tinggi dibandingkan lainnya. Parameter kedua yang
berbeda yaitu kecepatan mesin pemutar yang harus disesuaikan kecepatan
keluarnya larutan cetak dari spinneret. Larutan cetak dengan konsentrasi PEG400
0 gram yang memiliki viskositas paling tinggi akan berdampak pada semakin
lambat keluarnya larutan cetak dari spinneret, sehingga membutuhkan kecepatan

yang lebih rendah dibandingkan lainnya.
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Membran hasikpinning yang terkumpul pada mesin pemutar selanjutnya
dipotong dan dilakukan seleksi membran berdasarkan pada terbentuknya diameter

internal membran yang sempurna, seperti yang ditunjukkan pada Gambar 4.3

Gambar 4.3 Membran Serat Berongga dengan Hasil yang Baik

Setelah dilakukan pensortiran, maka selanjutnya merendam membran dalam bak

koagulasi. Perendaman dalam bak koagulasi seperti pada Gambar 4.4

Gambar 4.4 Hasil Spinning Membran Serat Berongga dalam Bak Koagulasi

Perendaman membran dalam bak koagulasi dilakukan selama tiga hari.
Perendaman hari pertama dan kedua dalam air pada suhu kamar bertujuan
menghilangkan sisa pelarut dan aditif. Perendaman hari ketiga dalam gliserol 10%
bertujuan untuk meminimalisir penyusutan rongga dan menghindari runtuhnya
pori membran yang terbentuk. Selanjutnya membran dikeringkan pada suhu

kamar selama tiga hari.

4.2 Karakterisas Membran Serat Berongga PVDF/PEG400-TiO,
Karakterisasi membran serat berongga PVDF/PEG400Q-méiputi uji
sudut kontak, uji tarik, uji XRD, uji FT-IR, uji porositas, dan uji SEM.
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4.2.1 Uji Sudut Kontak

Cara pengukuran uji sudut kontak dilakukan pada 10 titik yang berbeda
yang ditunjukkan pada Lampiran B Tabel B.2.. Data hasil pengukuran rata-rata
ditunjukkan pada Gambar 4.5 dan data digital pengukurannya ditunjukkan pada
Gambar 4.6. Nilai sudut kontak dibagi menjadi tiga kategori, yaitu (1) Nilai sudut
kontak besar (> 99 menunjukkan pembasahan tidak baik, karena hanya sedikit
pemukaan yang terbasahi; (2) Nilai sudut kontak kecil (£) 99enunjukkan
pembasahan baik, karena banyak permukaan yang terbasahi; dan (3) Nilai sudut
kontak sangat kecil (<°C) menunjukkan pembasahan yang dapat dikatakan

sempurna, karena membasahi semua permukaan.

100.00 +
90.00 -
80.00 ~

70.00

Sudut Kontak (°)

60.00 -

50.00 . . . |
0] 1 2 3 4

Konsentrasi PEG400 {gram)

Gambar 4.5 Hubungan Antara Konsentrasi PEG400 dan Sudut Kontak

Gambar 4.6 Hasil Gambar Digital Sudut Kontak pada Permukaan Membran
(Keterangan: a. PEG400 0 gram; b. PEG400 1 gram; c. PEG400 2 gram; d.
PEG400 3 gram; dan e. PEG400 4 gram)
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Pada Gambar 4.5 dapat dilihat bahwa konsentrasi PEG400 yang
ditambahkan pada membran PVDF/TiGnempengaruhi nilai sudut kontak
membran. Penambahan PEG400 dapat menurunkan nilai sudut kontak hingga
terendah pada konsentrasi PEG400 2 gram dan selanjutnya meningkat lagi seiring
dengan peningkatan konsentrasi PEG400. Penurunan nilai sudut kontak
disebabkan oleh sifat hidrofisilitas PEG400, sedangkan peningkatan kembali nilai
sudut kontak disebabkan oleh efek Wenzel atau efek Casie. Menurut Gohari, dkk.
(2013), efek Wenzel atau efek Cassie merupakan sebuah efek yang ditimbulkan
akibat penambahan pengisiler) yag dimasukkan dalam larutan cetak membran.
Penambahan pengisi tersebut berefek pada peningkatan sifat kekerasan
permukaan membran dan peningkatan sifat hidrofobisitas membran. Efek Cassie
ini dapat dijelaskan bahwa ketika larutan cetak direndam dalam bak koagulan,
bahan aditif yang bersifat dapat campmistible) dengan bahan non pelarut
dalam bak koagulan, segera berdifusi keluar dari larutan cetak hingga dihasilkan
membran padat. Semakin besar konsentrasi PEG400 yang ditambahkan dalam
larutan cetak, semakin cepat difusi yang terjadi. Akibatnya, pada proses
pemadatan larutan cetak dihasilkan pori yang lebih besar pada penambahan
PEG400 dengan konsentrasi yang lebih besar. Namun, pada penambahan
konsentrasi PEG400 3 dan 4 gram, terjadi penurunan ukuran pori. Hal ini dapat
dijelaskan bahwa difusi pengisi, yaitu PEG400 ketika di rendam dalam bak
koagulasi berjalan dengan cepat, sementara di permukaan membran ada sejumlah
kecil udara yang terjebak. Udara yang terjebak ini menyebabkan permukaan
membran menjadi kering, akibatnya kekasaran permukaan membran meningkat.
Penjelasan tersebut yang kemudian membuktikan bahwa efek Cassie mampu
menurunkan sudut kontak membran seiring dengan meningkatnya kekasaran
permukaan. Efek Cassie ini yang menyebabkan sudut kontak membran
PVDF/PEG400-TiQ dengan konsentrasi PEG400 3 gram dan 4 gram menjadi
semakin meningkat. Oleh karenanya, sudut kontak membran PVDF/PEG4§0-TiO
terbaik pada konsentrasi PEG400 2 gram.

Hasil uji sudut kontak digital pada Gambar 4.6 menunjukkan pembasahan
sempurna ada pada membran dengan konsentrasi PEG400 2 gram. Pembasahan

sempurna dapat dilihat bahwa sudut kontak yang dihasilkan paling kecil
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dibandingkan yang lainnya. Kecilnya nilai sudut kontak ini disebabkan oleh
meningkatnya sifat hidrofisilitas dan efek Cassie seperti yang dijelaskan
sebelumnya.

Hasil dari karakterisasi uji sudut kontak dalam penelitian ini sama dengan
penelitian Gohari, dkk. (2013) yang menunjukkan dengan penambahan pengisi
semakin menurunkan nilai sudut kontak hingga terendah pada 1,0 dan kemudian
nilai sudut kontak kembali meningkat. Nilai sudut kontak minimum merupakan
superimposisi terhadap dampak dari penambahan pengisi. Seiring dengan
peningkatan pengisi, sudut kontak menurun dan kekasaran permukaan membran
meningkat, sesuai dengan efek Cassie. Begitu pula dengan penelitian Ong, dkk.
(2013), hasil uji sudut kontak menunjukkan penurunan nilai sudut kontak seiring
dengan penambahan konsentrasi ;Jiddamun kembali meningkat ketika
penambahan konsentrasi TiGemakin besar. Peningkatan kembali nilai sudut
kontak karena kekasaran permukaan menjadi lebih dominan dan menurunkan
hidrofisilitas permukaan membran. Semakin kasar permukaan membran, semakin

besar nilai sudut kontak.

4.2.2 Uji Tarik

Uji tarik dilakukan pada panjang membran yaitu 40 mm, diameter
membran 1,15 mm, luas area efektif 1,0387 ?mdan kecepatan pengukuran
dijalankan 10 mm/menit. Setelah memasukkan data secara manual tersebut, maka
kekuatan mekanik dan perpanjangan putusnya membran kemudian dianalisis
menggunakan NEXTGEN softwar &lasil uji tarik akan mendapatkan banyak data
dan analisis difokuskan pada data tegangan dan regangan pada beban maksimum.
Hasil uji tarik ditunjukkan pada Gambar 4.7. yang menunjukkan hubungan antara
konsentrasi PEG400, tegangan, dan regangan. Semakin besar konsentrasi
PEG400, semakin besar tegangan hingga mencapai maksimal pada konsentrasi
PEG400 2 gram dan menurun kembali ketika penambahan konsentrasi PEG400 3
gram dan 4 gram. Pola tegangan berbanding lurus dengan regangan. Semakin
besar konsentrasi PEG400, semakin besar nilai regangan. Namun, nilai regangan
ini maksimal dicapai pada konsentrasi PEG400 2 gram dan menurun kembali
ketika konsentrasi PEG400 ditambah.
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Gambar 4.7 Hubungan Antara Konsentrasi PEG400 dengan Tegangan dan
Regangan

Hasil uji tegangan yang menunjukkan peningkatan dan kemudian menurun
seiring bertambahnya konsentrasi PEG400 ini sesuai dengan hasil penelitian Sani,
dkk. (2015). Hasil penelitian tersebut menunjukkan bahwa peningkatan tegangan
membran akibat penambahan aditif mampu mengisi seluruh matriks polimer,
sehingga dapat meningkatkan sifat mekanik membran. Namun, tegangan
kemudian menurun ketika penambahan aditif PEG400 lebih dari 2 gram karena
penambahan aditif yang berlebihan berfungsi sebagai konsentrator tegangan yang
mengakibatkan menurunnya tegangan membran.

Pola pada hasil uji tegangan dalam penelitian ini sesuai dengan hasil
penelitian Sani, dkk. (2015). Hasil penelitiannya menunjukkan bahwa kekuatan
mekanik dapat dilihat dari nilai tegangan dan regangan. Penambahan 1 gram aditif
mampu meningkatkan kekuatan tarik membran sebanyak 76%. Kekuatan semakin
baik karena nanopartikel aditif mampu terdistribusi dengan baik ke seluruh
matriks polimer. Namun, penambahan aditif yang berlebihan memberikan efek
negatif, karena terjadi aglomerasi nanopartikel yang merupakan konsentrator

tegangan. Begitu pula pada penelitian Ong, dkk. (2013) yang menunjukkan pola
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nilai tegangan yang sama. Penambahan aditif mampu meningkatkan nilai
tegangan membran dan ketika berlebihan menjadi menurun. Hasil penelitian
tersebut menunjukkan bahwa peningkatan kekuatan mekanik dapat dilakukan
dengan menambahkan pengisi anorganik dengan konsentrasi tertentu.

Berbanding lurus dengan hasil uji tegangan, nilai regangan akan semakin
meningkat dengan penambahan PEG400 dan kembali menurun pada penambahan
PEG400 lebih dari 2 gram. Menurut Rahman, dkk. (2015), peningkatan nilai
regangan secara signifikan dikarenakan aditif yang ditambahkan memiliki gaya
interaksi cukup kuat dengan polimer, sehingga aditif mampu berdifusi dalam
rantai polimer. Difusi ini berpengaruh padamobilitas rantai dan meningkatkan
nilai tegangan. Namun, Chou, dk{009) menjelaskan bahwa semakin tinggi
konsentrasi aditif yang ditambahkan, semakin menurun kekuatan mekanik
membran akibat terjadinya agregasi aditif.

Hasil penelitian nilai regangan sama dengan hasil penelitian Chieng, dkk.
(2014). Penambahan plastisitas sebagai aditif mampu meningkatkan nilai
regangan hingga maksimal pada konsentrasi 7 gram berat aditif, tapi nilai
regangan menurun ketika konsentrasi aditif ditambahkan. Penurunan nilai
regangan disebabkan oleh pembentukan interaksi aditif yang mendominasi,
sehingga struktur fase yang ada dipisahkan. Selain itu, aditif hanya sedikit yang
terdistribusi di permukaan dan sisanya tersebar dalam matriks, sehingga
mempengaruhi homogenitas dan menyebabkan penurunan nilai regangan. Begitu
pula dengan penelitian Chou, dkk. (2009) yang menunjukkan pola peningkatan
nilai regangan ketika konsentrasi aditif rendah dan menurun ketika konsentrasi
aditif tinggi. Peningkatan nilai regangan karena aditif terdistribusi merata pada
permukaan dan matriks membran, sedangkan penurunan disebabkan oleh
agregasi aditif yang ditambahkan, akibatnya struktur terpisah. Dengan demikian,
membran dengan kekuatan mekanik terbaik yaitu pada membran PVDF/PEG400-
TiO, dengan konsentrasi PEG400 2 gram.

4.2.3 Uji XRD (X-Ray Diffraction)
Karakterisasi dengan uji XRD dilakukan untuk membandingkan antara
membran PVDF/PEG400-Tilan membran PVDF-TiDUji XRD ini juga akan
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mengkonfirmasi penyusun membran yang terbentuk dari polimer PVDF dan aditif

TiO,.
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Gambar 4.8 Difraktogram (A) PVDF; (B) Membran PVDF; (C) 7idD)
Membran PVDF/Ti@, (E) Membran PVDF/PEG400-T{O

Pola difraktogram PVDF (Gambar A) menunjukkan tiga karakteristik khas
puncak pada 26 18,3408 [020] menunjukkan fasa-PVDF; 19,9370 [021]
menunjukkan fasaa-PVDF dengan puncak tertinggi; dan 26,5346 [022]
menunjukkan fasay-PVDF. Ketiga puncak karakteristik tersebut menunjukka
semi kristalin PVDF (Esterly, dkk., 2002). Pola difraktogram membran PVDF
(Gambar B) menunjukkan satu puncak karakteristik pada 28,55331 yang
menunjukkan bahwa ketika telah menjadi membran, puncak B8k berubah
menjadi fasa-PVDF yang menyebabkan sifat kristalinitas PVDF sem&kiat.

Hal ini sesuai penelitian Yoon dan Kelarakis (2014) yang menunjukkan bahwa
polimer PVDF memiliki sifat kristalinitas pada fagg/ang akan berubah menjadi
fase B ketika PVDF berbentuk membran. Perubahan pada[d200] atauf

[110] menunjukkan kristal berbentuk ortorombik. Pola difraktogram ,TiO
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(Gambar C) menunjukkan dua karakteristik khas puncak pada 25,4072
[101] dan 48,1369[200] menunjukkan struktur anatas (Kavei, dkk., 2011).
Berdasarkan puncak karakteristik pada difraktogramp, Tn@aka dapat dibuktikan
bahwa jenis TiQ yang digunakan pada penelitian ini yaitu anatas.

Beberapa puncak karakteristik khas pada difraktogram PVDF dan TiO
kemudian dikonfirmasikan pada difraktogram membran PVDF; T@ambar D)
dan membran PVDF/PEG400-TiO(Gambar E). Pada difraktogram membran
PVDF-TiO, dapat dilihat adanya 3 puncak karakteristik pada 20,640 yang
mengkonfirmasi adanya PVDF, serta 26 25,354 dan 48,10564 yang
mengkonfirmasi adanya TiO anatas. Selanjutnya difraktogram membran
PVDF/PEG400-TiQ dapat dilihat bahwa tidak muncul puncak baru. Hal ini
menunjukkan bahwa penambahan PEG400 pada membran tidak akan tinggal pada
matriks membran, melainkan berdifusi ketika berinteraksi dengan nonpelarut yang
berdampak pada lebih besarnya ukuran pori. Penguapan PEG400 dan ukuran pori
lebih lanjut akan dibuktikan pada subbab selanjutnya tentang uji porositas dan uji
morfologi. Puncak khas pada membran PVDF/PEG40Q-aia 3 puncak yaitu
pada 20= 20,600 yang mengkonfirmasi adanya PVDF, serta=225,67078 dan
48,55030 yang mengkonfirmasi adanya Ti@natas.

Hasil penelitian Santos, dkk. (2014) menunjukkan perbedaan difraktogram
TiO, dengan dan tanpa PEG. Difraktogram yang dihasilkan tidak memiliki
perbedaan baik dari puncak dan intensitas. Hal ini membuktikan bahwa PEG tidak
memiliki kontribusi dalam proses kristalisasi. Fungsi modifikasi dengan PEG
hanya untuk memperluas permukaan film. Hasil difraktogram pengaruh
penambahan PEG juga dapat dilihat pada penelitian Chieng, dkk. (2014) yang
menunjukkan bahwa penambahan PEG tidak mempengaruhi difraktogram
modifikasi. Hal ini dikarenakan PEG berdifusi menuju air sebagai nonpelarut
dalam metode inversi fasa. Akibatnnya, hilangnya PEG dari larutan cetak

menyebabkan terbentuknya pori /pori menjadi lebih besar pada membran.

424 Uji FT-IR (Fourier Transform I nfra-Red)
Karakterisasi dengan uji FT-IR dilakukan pada membran PVDF/PEG400-
TiO, dengan konsentrasi PEG400 0 gram dan konsentrasi PEG400 2 gram. Dapat
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juga diartikan bahwa karakterisasi dengan uji FT-IR ini bertujuan untuk
membandingkan membran dengan dan tanpa PEG400. Karakterisasi FT-IR ini
dilakukan untuk mengetahui gugus fungsi PEG400 yang ada pada membran.
Spektrum IR sampel membran dengan dan tanpa PEG400 dapat dilihat pada
Gambar 4.9. Interpretasi perbandingan spektrum IR dapat dilihat pada Tabel 4.3

Trammitansi (o)

400D 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

Bilangan Gelombang (em ™)

Gambar 4.9 Spektrum IR (A) Membran PVDF-}iQlan (B) Membran
PVDF/PEG400-TiQ

Tabel 4.3 Perbandingan Interpretasi Spektrum IR Membran PVDf-d@i@D
Membran PVDF/PEG400-TiO

No Gugus Fungsi Bilangan Gelombang
(Coates, 2000) | Membran PVDF-TiO, | Membran PVDF/PEG400-TiO,

1. O-H 3324,00 cth -

2. C-H 2936,56 cih 292247 crit
3. C=0 1647,85 ch -

4. O-H 1400,09 cih 1401,09 crit
5. O-H 1274,42 chh 1274,76 crit
6. C-0-C 1177,08 ¢ 1177,59 crit
7. C-F 1111,55 cth 1070,60 crit
8. C-N 1042,09 cih -

9. C-H 874,43 cnit 875,07 cnit
10. C-H 838,94 cnit 839,35 cnit
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Tabel 4.3 menunjukkan perbedaan antara membran PVDFAa® membran
PVDF/PEG400-TiQ vyaitu hilangnya gugus fungsi O — H, C = O, dan C — N.
Pada Gambar 4.10. dapat dilihat bahwa gugus fungsi O — H berasal dari struktur
PEG (2)dan gugus fungsi C = O dan C — N berasal dari struktur DMA®G(Ran

dari struktur PVDHK1) ataupun struktur TieX3).

—H F-
C|3 |
R 0]
H FJ, n
(1) 2)
@) CH
i
N
\
H3C CH3
©) 4

Hilangnya gugus O — H dari membran PVDF/TiOnenjadi membran
PVDF/PEG400-TiQ karena penambahan PEG400 yang bersifat hidrofil menarik
gugus O — H kemudian berdifusi menuju nonpelarut. Pada membran PVRF/TIO
gugus fungsi C = O dan C = N masih ada dan hilang pada membran
PVDF/PEG400-TiQ Hilangnya kedua gugus tersebut menunjukkan bahwa
pdarut DMACc juga berdifusi menuju nonpelarut. Dengan demikian, penambahan
PEG400 dapat menarik gugus fungsi O — H, C = O, dan C = N pada air, aditif, dan
pelarut sehingga akan berdifusi dan membentuk pori membran yang lebih besar.
Dengan demikian, penambahan PEG400 akan menghilangkan gugus fungsi O —
H, C = O, dan C = N sehingga mengakibatkan ukuran pori membran lebih besar.
Besarnya ukuran pori membran ini selanjutnya akan dibahas lebih lanjut pada uji
porositas dan uji morfologi.

425 Uji DSC/ITGA
Uji DSC/TGA dilakukan untuk mengukur sifat fisik dan kimia material
sebagai fungsi dari suhu. Pada penelitian ini, lebih terfokus pada uji TGA karena
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ingin mengetahui stabilitas termal dengan menghitung perubahan berat. Hasil
analisis TGA dapat dilihat pada Gambar 4.11. yang menunjukkan termogram
TGA membran PVDF/PEG400-Tgadengan konsentrasi PEG400 O gram dan 2
gram. Pada termogram TGA membran tersebut, pengurangan massa yang cukup
signifikan dapat dilihat pada tanda biru. Termogram TGA membran PVDE-TIiO
menunjukkan signifikansi pengurangan massa 1,55 mg (33%) pada sui@ 360
Sedangkan pada termogram TGA membran PVDF/PEG40@-riénunjukkan
signifikansi pengurangan massa 1,15 mg (23%) pada sufiC 3B@sil uji TGA

ini menunjukkan bahwa penambahan PEG400 tidak mampu meningkatkan
kekuatan stabilitas termal membran, sebaliknya berdampak pada penurunan suhu
dekomposisi material membran dari 360menjadi 338C. Namun penambahan
PEG400 berdampak pada semakin kecilnya penurunan persen massa yang terjadi
yaitu dari 33% menjadi 23%. Dengan demikian, penambahan PEG justru
menurunkan sifat stabilitas termal. Menurut Barud, dkk. (2013), penurunan
stabilitas termal akibat penambahan aditif disebabkan oleh terganggunya ikatan

hidrogen antara rantai polimer dari matriks membran.
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Gambar 4.10 Termogram TGA Membran PVDF-JiQdan Membran
PVDF/PEG400-TiQ
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Menurut Barud, dkk. (2013), stabilitas termal membran dengan aditif
menurun karena aditif mengganggu ikatan hidrogen pada rantai polimer.
Perbandingan antara membran murni dengan aditif menurunkan stabilitas termal
10° pada suhu yang diamati. Sementara menurut Onggo, dkk. (2005) menjelaskan
bahwa penambahan material aditif mampu menurunkan stabilitas termal karena
pembentukan pori yang dihasilkan berdampak pada rusaknya keutuhan matriks
polimer. Sama halnya dalam penelitian ini, PEG mampu memperbesar pori
membran dan pada akhirnya PEG berdifusi ke air sebagai nonpelarut. Pori yang
terbentuk merusak keutuhan matriks PVDF.

4.2.6 Uji Porositas Membran

Uji porositas ¢$welling), dilakukan dengan tujuan untuk mengetahui
banyaknya zat yang dapat diserap oleh membran. Uji porositas dalam penelitian
ini dilakukan terhadap air. Besarnya porositas membran dihitung menggunakan
rumus pada Persamaan (2.5) dan hasilnya dapat dilihat pada Gambar 4.11
90.000
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Gambar 4.11 Hubungan Antara Konsentrasi PEG400 dengan Porositas Membran

Gambar 4.11 menunjukkan hasil uji porositas membran PVDF/PEG400-
TiO,. Penambahan aditif PEG400 meningkatkan porositas membran, Namun
penambahan aditif terlalu banyak mengakibatkan penurunan porositas membran.
Li, dkk. (2014) menjelaskan bahwa semakin bertambahnya konsentrasi PEG400
yang ditambahkan menyebabkan porositas membran meningkat secara signifikan.
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Namun ketika penambahan PEG400 diteruskan, maka pemisahan fase PEG400
pada membran mengalami keterlambatan sehingga mengakibatkan porositas
menjadi lebih rendah. Dengan demikian, porositas yang paling baik yaitu pada
membran PVDF/PEG400-TiOdengan konsentrasi PEG400 2 gram, vyaitu
78,863%

Hasil porositas membran ini sesuai dengan penelitian Ong, dkk. (2013)
yang menunjukkan bahwa peningkatan porositas dengan penambahan aditif
hingga 2 gram dan ketika penambahan diteruskan mengakibatkan penurunan
porositas. Peningkatan porositas karena penambahan aditif mampu memperbesar
pori yang terbentuk, sehingga porositas meningkat. Namun, jika konsentrasi aditif
lebih tinggi lagi maka aditif akan teraglomerasi, sehingga memperkecil pori yang
sudah terbentuk. Begitu pula penelitian Li, dkk. (2014) yang menunjukkan pola
porositas membran sama. Penambahan aditif pada konsentrasi rendah akan
mampu memperbesar porositas karena aditif dapat berdifusi sempurna dan
membentuk pori lebih besar. Namun ketika penambahan aditif pada konsentrasi
tinggi, aditif akan teraglomerasi dan menyebabkan aditif tidak berdifusi sempurna
sehingga ukuran pori menjadi lebih kecil. Pembahasan porositas membran ini
dapat ditunjukkan pada morfologi membran yang terbentuk.

4.2.7 Uji Morfologi Membran

Karakterisasi untuk mengetahui morfologi membran dilakukan
menggunakan alat SEM-EDXSganning Electron Microscopy with Energy
Dispersive X-Ray Spectroscopy). Uji morfologi membran pertama kali untuk
melihat morfologi pada permukaan dan penampang lintang membran
PVDF/PEG400-TiQ. Gambar 4.13. menunjukkan morfologi permukaan
membran PVDF/PEG400-Tipada konsentrasi PEG400 0 gram (A), 2 gram (B),
dan 4 gram (C).
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(A)

(B) (©)

Gambar 4.12 Hasil SEM Morfologi Permukaan Membran PVDF/PEG400-TiO
(A). Konsentrasi PEG400 0 gram; (B). Konsentrasi PEG400 2 gram; dan (C).
Konsentrasi PEG400 4 gram

Pada permukaan membran dengan konsentrasi PEG400 O gram, dapat
dilihat bahwa terbentuknya pori dengan ukuran pori sangat kecil bahkan hampir
tidak terlihat. Namun pada permukaan membran dengan konsentrasi PEG400 2
gram, ukuran pori terlihat lebih besar dibandingkan pada konsentrasi PEG400 0
gram. Namun, ketika penambahan PEG400 dengan konsentrasi 4 gram, ukuran
pori membran PVDF/PEG400-TiOmenjadi lebih kecil. Pori membran yang
terjadi juga terlihat tidak simetris pada permukaan membran dengan konsentrasi
PEG400 yang sama.

Hasil uji SEM pada permukaan membran dapat dibandingkan dengan
penelitian Ongdkk. (2013) yang menyatakan bahwa morfologi pada permukaan
membran terlihat seperti struktur jari. Pori membran yang terbentuk ditunjukkan
dengan bercak putih yang menyebar hampir di seluruh permukaan dan besarnya

tidak sama, disebut asimetrik. Penelitian Zhang, dkk. (2014) juga menunjukkan
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bahwa permukaan morfologi membran terlihat seperti struktur jari dan pori
membran terlihat. Pori pada permukaan membran komposit terjadi karena dispersi
antara partikel aditif dan partikel polimer.

Gambar 4.14. menunjukkan ukuran pori membran PVDF/PEG409-TiO
dengan berbagai konsentrasi PEG400. Konsentrasi PEG400 0 gram memilki
ukuran pori paling kecil, kemudian meningkat ketika ditambahkan PEG400
sebanyak 2 gram. Namun pada penambahan PEG400 sebanyak 4 gram, ukuran
pori membran kembali menurun. Besarnya ukuran pori membran ini selaras
dengan pembahasan sebelumnya pada porositas membran. Ukuran pori membran
ini menunjukkan lebih jelas tentang peningkatan dan penurunan porositas
membran. Dengan demikian, ukuran pori paling besar yaitu pada membran
PVDF/PEG400-TiQ dengan konsentrasi PEG400 2 gram yaitu sebesar 2286
Hasil pengukuran ukuran pori membran ditunjukkan pada Gambar 4.13
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Gambar 4.13 Hubungan Antara Konsentrasi PEG400 dengan Ukuran Pori
Membran

Ukuran pori membran pada hasil uji SEM di permukaan membran ini
memiliki pola yang sama jika dibandingkan dengan penelitian Ong, dkk. (2013).
Hasil penelitiannya menunjukkan bahwa penambahan aditif mampu
meningkatkan ukuran pori hingga maksimal pada konsentrasi aditif 2% dan
penambahan setelahnya menurunkan ukuran pori. Hal ini dikarenakan adanya

aglomerasi aditif sehingga mengisi pori membran. Sama halnya dengan penelitian
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Song, dkk. (2012) yang menyebutkan bahwa peningkatan ukuran pori membran
karena penambahan aditif dalam batas optimal, jika penambahan dilanjutkan
maka partikel aditif akan beragregasi dan mengisi pori yang terbentuk sehingga
ukuran pori mengecil.

Pembahasan morfologi membran bukan hanya pada permukaan, namun
juga pada penampang lintang. Gambar 4.14 berikut menunjukkan morfologi
penampang lintang membran PVDF/PEG400<I$€rat berongga.

(A) (B)

(©) (D)

Gambar 4.14 Hasil SEM Penampang Lintang Membran Serat Berongga
PVDF/PEG400-TiQ (Keterangan: (A) Secara utuh; (B) Konsentrasi PEG400 0
gram; (C) Konsentrasi PEG400 2 gram; dan (D) Konsentrasi PEG400 4 gram)
Pengambilan morfologi membran serat berongga penampang lintang
diawali dengan preparasi pemotongan membran menggunakan nitrogen cair.
Gambar (A) menunjukkan penampang lintang membran serat berongga
PVDF/PEG400-TiQ secara utuh. Morfologi penampang lintang tersebut
menunjukkan bahwa membran serat berongga PVDF/PEG400Jaethentuk
seperti lingkaran yang memiliki lingkaran lagi di dalamnya. Terbentuknya
permukaan dengan lingkaran internal dan eksternal membran serat berongga ini

karena adanya dua koagulan yang bekerja secara bersamaan. Menurut Ahmad
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(2014), koagulan pertama yang bekerja lebih dahulu yaitu bagian tengah, perlu
diingat larutan bore saat prosesspinning yang diperlukan untuk menjaga
lingkaran internal membran serat berongga terbentuk. Terjadinya lingkaran
internal ini dikarenakan adanya koagulan tengah, yaitu air, yang mendorong
larutan polimer dengan tekanan sama ke semua arah untuk menghasilkan rongga
pada bagian tengah membran. Permukaan lingkaran internal atau rongga membran
terlihat tidak bergelombang karena homogenitas larutan cetak yang dibuat.
Koagulan kedua bekerja kemudian pada bagian luar setelah membran serat
berongga keluar dari spinneret dan berinteraksi dengan koagulan dalam bak
koagulasi. Bekerjanya koagulan kedua ini menunjukkan adanya waktu untuk
evaporasi beberapa detik pada membran sebelum masuk dalam bak koagulasi.
Pada koagulan kedua, sisa pelarut dan aditif PEG400 pada membran akan
berdifusi ke nonpelarut.

Gambar (B), (C), dan (D) merupakan perbesaran dari Gambar (A). Hasil
SEM penampang lintang mampu menunjukkan besarnya makrofoid yang
dihasilkan membran tersebar cukup merata di seluruh bagian membran.
Makrofoid yang terbentuk tidak selalu sama antara satu dengan lainnya,
melainkan membentuk asimetri. Makrofoid pada membran PVDF/PEG4Q0-TiO
dengan konsentrasi PEG400 0 gram memiliki ukuran lebih kecil dibandingkan
makrofoid pada membran dengan konsentrasi PEG400 2 gram. Namun pada
makrofoid membran PVDF/PEG400-Ti@engan konsentrasi PEG400 4 gram,
dapat dilihat bahwa makrofoid yang terbentuk tidak seberapa jelas karena terdapat
beberapa tumpukan partikel yang tidak beraturan. Tumpukan partikel inilah yang
disebut dengan aglomerasi PEG400 karena penambahan aditif partikel PEG400
terlalu banyak sehingga teraglomerasi atau berkumpul di beberapa titik. Secara
keseluruhan dari hasil SEM pada permukaan dan penampang lintang membran
PVDF/PEG400-TiQ menunjukkan bahwa membran yang optimum dan akan
memiliki kinerja terbaik yaitu pada membran dengan konsentrasi PEG400 2 gram.

Hasil SEM untuk permukaan dan penampang lintang membran
PVDF/PEG400-TiQ dapat menunjukkan morfologi membran saja. Untuk
mengetahui distribusi partikel yang ada pada membran PVDF/PEG4Q0-TiO
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dilakukan EDX. Gambar 4.15 berikut merupakan hasil EDX dari membran
PVDF/PEG400-TiQ pada permukaan dan penampang lintang.

Gambar 4.15 Hasil EDX Membran PVDF/PEG400-I7ada (A) Permukaan dan
(B) Penampang Lintang Konsentrasi PEG400 0 gram; (C) Permukaan dan (D)
Penampang Lintang Konsentrasi PEG400 2 gram; (E) Permukaan dan (F)
Penampang Lintang Konsentrasi PEG400 4 gram
Gambar 4.15 yang merupakan hasil EDX membran PVDF/PEG400yEQY
membuktikan bahwa unsur Ti, O, dan F tersebar merata di seluruh permukaan dan
penampang lintang membran PVDF/PEG400-Ti®etersebaran yang merata
tersebut membuktikan bahwa larutan cetak yang dibuat untuk preparasi membran
PVDF/PEG400-TiQ homogen membentuk koloid dengan sempurna.
Terdistribusinya unsur O, F, dan Ti pada permukaan dan penampang
lintang membran PVDF/PEG400-Ti@apat dilihat dari hasil EDX pada Gambar
4.16 dam Gambar 4.17
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Gambar 4.16 Hasil Uji EDX pada Permukaan Membran PVDF/PEG409{A)O
Unsur O; (B) Unsur Ti; (C) Unsur F pada Membran Konsentrasi PEG400 0 gram,;
(D) Unsur O; (E) Unsur Ti; (F) Unsur F pada Membran Konsentrasi PEG400 2
gram; dan (G) Unsur O; (H) Unsur Ti; (I) Unsur F pada Membran Konsentrasi
PEG400 4 gram

(B)

(G) (H) (1

Gambar 4.17 Hasil Uji EDX pada Penampang Lintang Membran PVDF/PEG400-
TiO2 (A) Unsur O; (B) Unsur Ti; (C) Unsur F pada Membran Konsentrasi

PEG400 0 gram; (D) Unsur O; (E) Unsur Ti; (F) Unsur F pada Membran

Konsentrasi PEG400 2 gram; dan (G) Unsur O; (H) Unsur Ti; (I) Unsur F pada
Membran Konsentrasi PEG400 4 gram

(D)

Pada permukaan dan penampang lintang membran PVDF/PEG496aEiDuji

EDX di Gambar 4.16 dan Gambar 4.17 di atas dapat dilihat bahwa ketiga unsur
penyusun membran menyebar merata. Unsur O ditunjukkan dengan warna kuning,
unsur F ditunjukkan dengan warna hijau, dan unsur Ti ditunjukkan dengan warna

merah. Jika dilihat masing-masing unsur pada seluruh permukaan dan penampang
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lintang membran, dapat dilihat bahwa unsur O, F, dan Ti menyebar merata hampir
di semua bagian. Penyebaran merata ketiga unsur ini menunjukkan bahwa larutan
cetak yang digunakan untuk preparasi membran homogen sempurna membentuk
koloid.

4.1 Aplikas Membran PVDF/PEG400-TiO,
Aplikasi membran PVDF/PEG400-TiOdalam penelitian ini akan
digunakan untuk uji fluks, rejeksi, dan degradasi fotokatalitik limbah sintetik air-

minyak.

4.3.1 Fluksdan Rejeksi Membran PVDF/PEG400-TiO,

Sebelum diaplikasikan untuk pemisahan limbah sintetik air-minyak,
membran serat berongga PVDF/PEG400sTi@rlebih dahulu dibuat modul.
Pembuatan modul dilakukan dengan merekatkan sejumlah membran pada pipa
PVC menggunakan epoksi resin. Modul membran yang siap digunakan untuk

aplikasi dapat dilihat pada Gambar 4.18

(A) (B)

Gambar 4.18 Modul Membran (A) Untuk Fluks Air Murni dan (B) Untuk
Aplikasi Pemisahan Limbah Sintetik Air-Minyak

Modul membran kemudian dikeringkan dalam suhu ruang selama 24 jam untuk
memastikan bahwa epoksi resin sudah kering. Selanjutnya modul membran
direndam di dalam air untuk mengetahui kebocoran modul, karena dalam aplikasi

membran tidak diperkenankan menggunakan modul membran yang bocor.
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Hasil uji fluks dan rejeksi dibagi menjadi dua. Pertama untuk variasi
konsentrasi PEG400 yang akan diperoleh membran dengan kinerja optimum.
Kedua untuk variasi konsentrasi limbah sintetik air-minyak dengan menggunakan
konsentrasi PEG400 pada membran yang memiliki kinerja optimum. Hasil uji
fluks dan rejeksi untuk variasi konsentrasi PEG400 dapat dilihat pada Gambar
4.19

Gambar 4.19 Hubungan Antara Konsentrasi PEG400 dengan Nilai Fluks dan
Rejeksi Membran PVDF/PEG400-T4O

Pada Gambar 4.19 dapat dilihat hubungan antara konsentrasi PEG400
dengan fluks dan rejeksi. Pada nilai fluks, pertambahan aditif PEG400 mampu
meningkatkan nilai fluks sampai maksimal pada konsentrasi PEG400 2 gram
kemdian menurun lagi seiring bertambahnya konsentrasi PEG400. Pola hubungan
antara konsentrasi PEG400 dengan fluks berbeda pada awalnya dengan
penambahan PEG400, maka fluks meningkat. Namun setelah penambahan
PEG400 ditambah konsentrasinya, fluks menjadi menurun. Sedangkan untuk
rejeksi, dari awal relatif lebih tinggi dan seterusnya menurun. Pola ini
berhubungan dengan porositas membran dan ukuran pori yang telah dibahas
sebelumnya, yaitu menjelaskan bahwa penambahan PEG400 mampu
memperbesar ukuran pori. Namun penambahan lebih lanjut justru akan

menurunkan ukuran pori karena terjadi aglomerasi.
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Grafik yang berwarna biru merupakan grafik fluks air murni, posisinya
lebih tinggi dibandingkan grafik yang berwarna merah atau grafik fluks limbah
sintetik air-minyak. Grafik fluks air murni lebih tinggi karena air murni tidak
memiliki konsentrasi minyak sehingga dapat menghasilkan nilai fluks yang lebih
tinggi. Hasil ini sesuai dengan hasil penelitian Ong, dkk. (2013) yang
menyebutkan bahwa fluks air murni membran PVDF/PVP;Tg@besar 76
L/m?jam dan fluks pada pemisahan limbah sintetik air minyak sebesar 72
L/m?jam. Lebih rendahnya nilai fluks limbah sintetik air-minyak karena molekul
minyak dalam larutan umpan akan terakumulasi pada permukaan membran
sehingga akan mempengaruhi penurunan nilai fluks. Begitu pula dengan
penelitian Damodar, dkk. (2009) yang menyebutkan bahwa nilai fluks air murni
lebih besar dibandingkan nilai fluks pewarna. Hal ini dikarenakan material
organik yang ada dalam zat pewarna dengan bertambahnya waktu akan
menyumbat pori membran sehingga nilai fluks yang dihasilkan menjadi lebih
kecil jika dibandingkan dengan air murni.

Nilai koefisien rejeksi berbanding terbalik dengan nilai fluks. Semakin
besar nilai fluks maka semakin kecil nilai rejeksi. Pada penelitian ini, untuk hasil
nilai fluks air murni dan fluks limbah sintetik air-minyak ditunjukkan bahwa nilai
fluks pada membran dengan penambahan PEG400 menghasilkan nilai fluks yang
lebih besar dan koefisien rejeksi yang lebih kecil. Hasil ini dapat dibandingkan
dengan penelitian Ong, dkk. (2013) yang menunjukkan bahwa nilai fluks
membran dengan penambahan aditif lebih besar dan menghasilkan koefisien
rejeksi sedikit lebih kecil. Koefisien rejeksi sedikit lebih kecil dikarenakan lebih
banyaknya larutan permeat yang dihasilkan dari pori membran yang tertutup oleh
partikel minyak, sehingga ada partikel minyak yang ikut terbawa pada larutan
permeat dan berakibat pada menurunnya koefisien rejeksi. Sama dengan
penelitian Zhang, dkk. (2014) yang menunjukkan bahwa dengan penambahan
aditif mampu meningkatkan nilai fluks Namun menurunkan koefisien rejeksi.
Pembahasan peningkatan dan penurunan ini kembali lagi pada porositas membran
yang telah dibahas sebelumnya, karena nilai fluks dan rejeksi membran tergantung
pada pori membran. Pori yang tertutup partikel minyak akan menghasilkan nilai

fluks yang lebih rendah dan koefisien rejeksi yang lebih tinggi.
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Hasil kinerja membran PVDF/PEG400-TLi@ang dilihat dari nilai fluks
dan koefisien rejeksi menunjukkan bahwa kinerja optimum pada membran dengan
konsentrasi PEG400 2 gram. Fluks air murni yang dihasilkan mencapai 71,94
L/m?.jam:; nilai fluks limbah sintetik yang dihasilkan sebesar 67,52 jam; dan
kodfisien rejeksi 96,99 %. Ketiga parameter kinerja membran dengan PEG400
tersebut lebih unggul dibandingkan dengan kinerja membran tanpa PEG400.
Dengan demikian, dapat dibuktikan bahwa penambahan PEG400 mampu
memperbesar ukuran pori membran sehingga nilai fluks yang dihasilkan lebih
besar dan berdampak pada menurunnya koefisien rejeksi.

Membran PVDF/PEG400-T#O dengan konsentrasi PEG400 memiliki
kinerja yang paling optimal dibandingkan lainnya. Landasan ini kemudian
digunakan untuk penelitian lebih lanjut untuk mengetahui besaran nilai fluks dan
koefisien rejeksi pada variasi konsentrasi limbah sintetik air-minyak. Hasil uji
fluks dan rejeksi membran konsentrasi PEG400 2 gram pada variasi konsentrasi

limbah sintetik air-minyak dapat dilihat pada Gambar 4.20
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Gambar 4.20 Hubungan Antara Variasi Konsentrasi Limbah Sintetik Air-Minyak
dengan Fluks dan Rejeksi Membran

Pada Gambar 4.20 ditunjukkan hubungan antara variasi konsentrasi limbah
sintetik dengan kinerja membran, fluks dan rejeksi. Semakin besar konsentrasi
limbah sintetik maka semakin kecil fluks yang dihasilkan Namun semakin besar

koefisien rejeksinya. Kecilnya nilai fluks dan semakin besarnya nilai rejeksi ini
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karena semakin besar konsentrasi limbah sintetik air-minyak, maka akan semakin
banyak pula partikel minyak yang terdapat di dalamnya.

Semakin kecilnya nilai fluks dan semakin besarnya koefisien rejeksi ini
sama dengan hasil penelitian Onigk. (2013) menyebutkan bahwa penurunan
nilai fluks seiring dengan peningkatan konsentrasi limbah sintetik air-minyak
karena pembentukan ketebalan lapisan minyak pada permukaan luar membran
semakin tebal sehingga meningkatkan resistansi ketahanan transport air. Semakin
tinggi konsentrasi limbah sintetik air-minyak maka akan semakin tebal lapisan
minyak yang menyumbat pori sehingga menghasilkan nilai fluks yang semakin
kecil. Namun koefisien rejeksi yang didapatkan semakin besar karena partikel
minyak pada larutan umpan juga berbeda, sehingga menghasilkan koefisien
rejeksi yang berbeda pula. Penelitian lain yang hasilnya sama yaitu Shu, dkk.
(2006) bahwa semakin meningkatnya konsentrasi larutan umpan akan
menghasilkan fluks yang semakin menurun dan rejeksi yang semakin meningkat.
Penurunan dan peningkatan ini karena (1) Pada konsentrasi larutan umpan rendabh,
maka polimer dengan berat molekul tinggi akan susah terbentuk dan strukturnya
akan relatif lebih lebar karena difusi yang semakin lambat pada antarpermukaan
polimer; (2) Pada konsentrasi larutan umpan yang lebih tinggi, maka difusi pada
fase organik lebih mudah dan polimer dengan berat molekul tinggi akan mudah
terbentuk sehingga strukturnya lebih homogen dan padat; dan (3) Ketebalan pada
lapisan atas komposit membran akan meningkat bersamaan dengan meningkatnya
konsentrasi larutan umpan.

Kinerja membran PVDF/PEG400-TiQpada variasi konsentrasi limbah
sintetik air-minyak menunjukkan kinerja yang baik. Nilai fluks yang dihasilkan
relatif lebih besar dibandingkan dengan nilai fluks membran tanpa PEG400,
meskipun koefisien rejeksi membran yang dihasilkan lebih kecil. Namun
koefisien rejeksi yang dihasilkan masih di atas 95% sehingga masih dapat
dikatakan baik. Variasi konsentrasi 90 — 160 ppm merupakan rentang konsentrasi
limbah pencucian kendaraan bermotor. Besarnya konsentrasi larutan permeat pada
ketiga variasi konsentrasi menunjukkan nilai yang lebih kecil dari 5 ppm,
sehingga larutan permeat dapat dibuang secara langsung.
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4.3.2 Aktivitas Fotokatalitik Membran PVDF/PEG400-TiO,

Aktivitas fotokatalitik membran diuji dengan pengukuran kandungan TOC
(Total Organic Carbon) dalam larutan umpan dan larutan permeat yang
dihasilkan. Menurut Jenie dan Rahayu (2007), TOC atau karbon organik total
adalah pengukuran bahan yang memiliki sifat organik secara keseluruhan.
Pengukuran TOC dilakukan dengan mengkonversi karbon organik dalam air
limbah secara oksidasi katalitik pada suhu tinggi menjadi karbondioksida.
Berdasarkan penelitian Ong, dkk. (2013), aktivitas fotokatalitik membran
PVDF/PEG400-TiQ dengan bantuan sinar UV memiliki waktu pemakaian yang
lebih lama dibandingkan tanpa sinar UV. Tanpa menggunakan sinar UV, aktivitas
fotokatalitik membran hanya dapat berjalan 1 jam dan selebihnya konstan. Namun
jika menggunakan sinar UV, aktivitas fotokatalitik membran dapat berjalan 4 jam
dan selebihnya cenderung konstan. Adapun hasil aktivitas fotokatalitik dapat
dilihat pada Gambar 4.21

Gambar 4.21 Hubungan Antara Waktu dan Kandungan TOC

Pada Gambar 4.21 dapat dilihat aktivitas fotokatalitik membran
PVDF/PEG400-TiQ pada variasi konsentrasi PEG400. Semua membran
menunjukkan aktivitas fotokatalitik yang cukup baik dengan penurunan

kandungan TOC pada larutan permeat, Namun aktivitas fotokatalitik membran
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dengan konsentrasi PEG400 2 gram lebih signifikan dibandingkan dengan yang
lainnya. Aktivitas fotokatalitik membran konsentrasi PEG400 2 gram ini dapat
terjadi dikarenakan pori membran yang paling besar serta kinerja fluks dan rejeksi
paling optimal, seperti sudah dibahas pada subbab sebelumnya.

Hasil penelitian Pringadkk. (2014) menyatakan bahwa rejeksi TOC yang
lebih signifikan dapat disebabkan karena hidrofisilitas dan permukaan membran
yang memiliki banyak muatan negatif. Permukaan membran yang bermuatan
negatif mampu mencegah pengendapan partikel koloid yang bermuatan negatif
karena memiliki tolakan elektrostatik yang mampu memperlambat terjadinya
penyumbatan membran. Hasil ini juga menunjukkan bahwa penyumbatan dapat
diperlambat dengan meningkatkan kepadatan permukaan negatif membran. Begitu
pula dengan penelitian Ongkk. (2014) yang menyebutkan bahwa degradasi
TOC meningkat ketika penambahan aditif dari 1 — 2% sehingga meningkatkan
hidrofisilitas fotoinduksi permukaan membran katalis terhadap sinar UV. Elektron
fotoinduksi yang dihasilkan selama penyinaran UV menghasilkan sejumlah —OH
radikal karena disosiasi molekul air melalui kekosongan oksigen. Namun,
penambahan aditif lebih lanjut akan merugikan karena aditif akan teraglomerasi
sehingga adsorpsi sinar UV tidak efisien dan berdampak pada menurunnya
aktivitas fotokatalitik dan radikal —OH yang dihasilkan pada permukaan.

Aktivitas fotokatalitik yang optimal pada membran dengan konsentrasi
PEG400 2 gram. Membran optimal ini sudah dibuktikan dengan nilai sudut
kontak paling rendah, porositas membran paling tinggi, ukuran pori membran
paling tinggi, serta kinerja fluks dan rejeksi yang optimal. Membran dengan
kinerja optimal ini selanjutnya akan diuji aktivitas fotokatalitiknya pada variasi
konsentrasi limbah sintetik air-minyak yang hasilnya ditunjukkan pada Gambar
4.22
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Gambar 4.22 Hubungan Antara Waktu dan TOC pada Variasi Konsentrasi
Limbah Sintetik Air-Minyak

Aktivitas fotokatalitik pada variasi konsentrasi limbah sintetik air-minyak hasil
penelitiannya ditunjukkan pada Gambar 4.22. di atas. Dapat dilihat bahwa
aktivitas fotokatalitik membran cukup signifikan pada 4 jam pertama dan
cenderung stabil pada waktu selanjutnya. Kecenderungan stabilnya aktivitas
fotokatalitik membran ini dikarenakan sudah tidak efektifnya adsorpsi sinar UV
oleh membran. Menurut Lu, dkk. (2013), penurunan signifikan kandungan TOC
terjadi hingga menit ke-160. Walaupun aktivitas fotokatalitik dilanjutkan hingga
16 jam, kandungan TOC dalam larutan permeat tidak dapat habis sehingga
menurunkan efisiensi aplikasi membran. Pengurangan kandungan TOC tidak
dapat sampai pada titik O karena kemungkinan TOC sisa yang ada setelah 3 jam
akan tinggal pada larutan permeat dan tidak dapat didegradasi karena sinar UV
tidak dapat diserap lagi oleh membran fotokatalitik.

Hasil penelitian aktivitas fotokatalitik membran ini sama dengan penelitian
Lee dan Hamid (2015) yang menunjukkan bahwa fotokatalis ZnO mampu
mendegradasi TOC pada larutan umpan dengan maksimal selama 1 jam, setelah

itu cenderung stabil. Kestabilan ini karena fotokatalis ZnO tidak lagi mampu
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menyerap sinar UV dengan optimal sehingga setelah 1 jam tidak ada lagi aktivitas
fotokatalitik yang ditunjukkan. Begitu pula dengan penelitian Luan, dkk. (2014)
yang hasil penelitiannya menunjukkan bahwa fotokatalis ZnBi®®@ngalami
degradasi TOC 100% pada menit ke 270 dan stabil setelahnya. Selama proses
degradasi berlangsung, partikel organik dalam larutan umpan akan dikonversi
menjadi partikel organik yang lebih kecil dan dimineralisasi menjadi produk
anorganik, seperti COdan air. Kandungan karbondioksida selanjutnya akan
meningkat seiring dengan bertambahnya waktu ketika partikel organik

didegradasi oleh fotokatalis.

4.2 Karakterisass Membran Serat Berongga PVDF/PEG400-TiO, Setelah
Aplikasi
Setelah aplikasi pemisahan limbah sintetik air-minyak, dilakukan dua
karakterisasi untuk mengetahui perbedaan membran sebelum dan sesudah
aplikasi. Karakterisasi dilakukan dengan melihat morfologi membran permukaan
dan penampang lintang melalui uji SEM-EDX dan melihat gugus fungsi melalui
uji FT-IR.

4.2.1 Uji SEM-EDX

Karakterisasi SEM-EDX dilakukan untuk mengetahui morfologi membran
sebelum dan sesudah aplikasi pemisahan limbah sintetik air-minyak.
Perbandingan hasil uji SEM-EDX sebelum dan sesudah aplikasi dapat dilihat pada
Gambar 4.23
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Gambar 4.23 Hasil Uji SEM Permukaan Membran (A) Sebelum Aplikasi; (B)
Setelah Aplikasi dan Hasil Uji EDX Permukaan Membran (C) Sebelum Aplikasi;
(D) Setelah Aplikasi Serta Hasil Uji SEM Penampang Lintang Membran (E)
Sebelum Aplikasi; (F) Sesudah Aplikasi dan Hasil Uji EDX Penampang Lintang
Membran (G) Sebelum Aplikasi; (H) Setelah Aplikasi
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Hasil uji SEM pada permukaan membran dapat dilihat bahwa sebelum
diaplikasikan (Gambar A), permukaan membran masih terlihat jelas pori yang
terbentuk ditunjukkan dengan bercak-bercak putih yang mengumpul. Namun pada
permukaan membran setelah diaplikasikan (Gambar B), permukaan tertutupi oleh
partikel minyak sehingga tidak terlihat pori membran yang ada. Hasil SEM pada
uji permukaan (Gambar A dan Gambar B) ini menunjukkan perbedaan antara
permukaan membran sebelum dan sesudah aplikasi. Pori yang sudah tertutup oleh
partikel minyak akan mengakibatkan menurunnya nilai fluks, seperti yang sudah
dijelaskan pada kinerja fluks pada subbab sebelumnya. Gambar B ini
membuktikan bahwa penurunan nilai fluks seiring berjalannya waktu karena
terjadinya penyumbatan partikel minyak oleh pori membran.

Hasil uji SEM pada penampang lintang sebelum (Gambar C) dan sesudah
aplikasi (Gambar D) terlihat berbeda. Penampang lintang membran setelah
aplikasi terlihat seperti lebih licin karena adanya partikel minyak yang telah
dilewatkan melalui makrofoid yang ada pada membran. Walaupun terlihat lebih
licin, makrofoid yang terbentuk masih terlihat tidak tertutupi oleh partikel minyak
seperti pada hasil uji SEM pada permukaan. Hasil uji SEM ini menunjukkan
bahwa larutan limbah sintetik air-minyak hanya melewati makrofoid, tidak
menutupi makrofoid membran. Dengan demikian, hasil uji SEM pada permukaan
dan penampang lintang menunjukkan perbedaan antara sebelum dan sesudah
aplikasi.

Setelah uji SEM, selanjutnya dilakukan uji EDX untuk melihat persebaran
merata unsur penyusun membran PVDF/PEG400-THasil uji EDX pada
pemukaan (Gambar E dan Gambar F) dan penampang lintang (Gambar G dan
Gambar H) dapat dilihat bahwa persebaran unsur penyusun membran terlihat
merata dan tidak ada satu warna yang mengumpul. Perbedaan antara sebelum dan
sesudah aplikasi yaitu pada warna yang mencolok antara keduanya. Pada hasil uji
EDX membran sebelum aplikasi (Gambar E dan Gambar G), warna dominan
yaitu hijau yang menunjukkan dominasi unsur F dari polimer PVDF. Namun pada
hasil uji EDX setelah aplikasi (Gambar F dan Gambar H), warna dominan yaitu
merah yang menunjukkan dominasi unsur C dari partikel minyak yang telah

dilewatkan di membran. Namun untuk persebaran warna cukup merata dan tidak
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ada penggumpalan. Penyebaran unsur yang merata di seluruh permukaan dan
penampang lintang membran ini menunjukkan larutan cetak yang homogen
membentuk koloid saat preparasi membran. Pembahasan ini sama halnya dengan

pembahasan pada uji morfologi SEM pada subbab sebelumnya.

4.2.2 Uji FT-IR

Karakterisasi kedua yang dilakukan untuk mengetahui perbedaan antara
membran PVDF/PEG400-Ti&ebelum dan sesudah aplikasi yaitu analisis gugus
fungsi dengan uji FT-IR dapat dilihat pada Gambar 4.24
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Gambar 4.24 Hasil Analisis FT-IR Membran PVDF/PEG400,T88belum dan
Sesudah Aplikasi

Hasil analisis FT-IR di atas menunjukkan tidak adanya perbedaan karakteristik
puncak yang khas pada kedua spektrum. Spektrum yang sama pada membran
sebelum dan sesudah aplikasi ini menunjukkan bahwa gugus fungsi pada
membran PVDF/PEG400-TiOsebelum dan sesudah aplikasi adalah sama.
Meskipun telah dilewatkan larutan limbah sintetik air-minyak pada membran,

dapat dilihat bahwa tidak ada gugus fungsi baru yang terbentuk pada spektrum
membran setelah aplikasi.
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BAB 5
KESIMPULAN DAN SARAN

5.1 Kesimpulan

Pada penelitian ini telah dilakukan preparasi membran PVDF/TiO, dengan
penambahan PEG400 pada variasi konsentrasi 0 gram; 1 gram; 2 gram; 3 gram; 4
gram. Hasil karakterisass membran PVDF/PEG400-TiO, dengan konsentrasi
PEG400 2 gram menunjukkan nilai sudut kontak 66,92° tegangan 2,24 MPa dan
regangan 42,11%. Hasil analisis therma mengunakan DSC/TGA menunjukkan
penurunan stabilitas termal, sedangkan porositasnya yaitu 78,86%; dan ukuran
pori membran 2,286 um. Interaksi antara polimer, pelarut, dan aditif pada
membran terjadi secarafisik yang dibuktikan tidak adanya gugus fungsi baru pada
uji FT-IR, serta konfirmasi puncak karakteristik XRD yang berasal dari polimer
dan aditif PEG.

Penambahan aditif PEG400 pada membran PVDF/TiO, mampu
memperbesar ukuran pori membran, sehingga mampu meningkatkan nilai fluks.
Hasil penelitian penambahan PEG400 dengan variasi konsentrasi O gram; 1 gram;
2 gram; 3 gram; 4 gram, menunjukkan bahwa PEG400 2 gram menghasilkan
kinerja paling optimal, yaitu menunjukkan fluks 66,12 L/m?jam; 62,16 L/m?jam;
59,66 L/m”jam dan rejeksi larutan sintetik minyak air 97,24%; 97,86%; 98,22%
dengan konsentrasi minyak-air 90 ppm, 125 ppm dan 160 ppm berturut-turut.
Kinerja membran PVDF/TiO,/PEG400 2 gram menghasilkan nilai fluks air murni
sebesar 71,94 L/m?jam; nilai fluks membran untuk larutan miyak-air 67,52
L/m?jam dengan konsentrasi minyak-air 90 ppm; koefisien rejeksi 96,99%; dan
aktivitas fotokatalitik 99,2%.

5.2 Saran
Penelitian lebih lanjut untuk meningkatkan kinerja membran
PVDF/TiO,/PEG dapat dilakukan dengan memperhatikan beberapa aspek berikut:
1. Menggunakan berat molekul PEG yang lebih besar untuk dapat memperbesar
pori membran, sehingga nilai rejeksi dapat menjadi lebih besar.

85



2. Perlu dilakukan studi literatur lebih lanjut tentang menjaga koefisien rejeks
tetap lebih besar seiring dengan peningkatan nilai fluks.

3. Aplikas dapat digunakan untuk konsentrasi limbah sintetik air-minyak yang
lebih besar, misalnya untuk limbah Pabrik Kelapa Sawit yang konsentras
limbahnya hingga 10.000 ppm.
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LAMPIRAN A
SKEMA KERJA

A. Preparasi Membran Serat Berongga PVDF/PEG400-Ti@

PVDF

Dioven pada suhu G selama 24 jam

\ 4

5 larutan cetak
PVDF/PEG40-TiO»

- Komposisi larutan cetak: 18 gram PVDF, 2 gramJiO
80 m DMAc, dan variasi PEG400 0, 1, 2, 3, 4 gram

- Larutan cetak diaduk menggunakan pengaduk
magnetik dengan kekuatan 600 rpm

- Larutan cetak diultrasonikasi 30 menit

- Spinning membran dilakukan dengan metode dry-jet
spinning pada kondisi tertentu

\ 4

Membran serat berongga
PVDF/PEG400-TiQ

- Dua hari direndam dalam bak koagulasi yang berisi air
- Hari ketiga direndam dalam bak koagulasi yang berisi
gliserol 10%

v Hari keempat dilakukan pengeringan di suhu ruang

Karakterisasi membran
serat berongga
PVDF/PEG400-TiQ

Uji sudut kontak, uji tarik, uji XRD, uji FT-IR, uji DSC/TGA,
' uji porositas, dan uji SEM

A
Aplikasi pemisahan air-
minyak

Fluks, rejeksi, dan aktivitas fotokatalitik

A 4

Karakterisasi membran
serat berongga
PVDF/PEG400-TiQ
setelah aplikasi (uji SEM
dan uji FT-IR)

Gambar A.1. Skema Preparasi Membran Serat Berongga PVDF/PEG48€0-TiO
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B. Preparasi Limbah Sintetik Air-Minyak

Aquades

Minyak

\ 4

Larutan air dan minyak

kamar

Emulsi minyak dalam air
dengan perbedaan
konsentrasi 90 ppm, 125

ppm, dan 160 ppm.

Dicampurkan

Dimasukkan dalam blender dalam
waktu beberapa menit pada suhu

Gambar A.2. Skema Preparasi Limbah Sintetik Air-Minyak
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LAMPIRAN B

VISKOSITAS LARUTAN DAN UJI SUDUT KONTAK

Tabel B.1. Hasil Pengukuran Viskositas Larutan Cetak Membran
PVDF/PEG400-TiQ pada Variasi Konsentrasi PEG400
Konsentrasi Spindle Kekuatan Akurasi | Viskositas Larutan
PEG400 Viskositas| Pengadukan (%) (mPa.s)
L4 100 rpm 80,2 5210,3
O gram 80,3 | 52048 5207,20
80,3 5206,5
L4 100 rpm 48,0 4312,2
1 gram 48,3 | 4309,1 4310,60
48,3 4310,5
L4 100 rpm 53,8 4128,7
2 gram 53,7 | 41259 4126,30
53,8 4124,3
L4 100 rpm 60,2 3826,2
3 gram 60,3 | 3820,6| 382373
60,3 3824,4
L4 100 rpm 68,5 3590,4
4 gram 68,3 | 3596,7 | 3594,90
68,5 3597,6
Tabel B.2. Hasil Pengukuran Uji Sudut Kontak Membran PVDF/PEG400-TiO
pada Variasi Konsentrasi PEG400
. Konsentrasi PEG400
Titik ke-
0 gram 1 gram 2 gram 3 gram 4 gram
1 88,17 83,36 65,03 70,99 89,88
2 82,85 77,09 66,56 69,79 89,37
3 92,73 77,35 64,61 73,67 91,34
4 94,85 76,58 63,66 75,79 94,54
5 93,60 78,86 67,78 90,00 96,40
6 98,85 76,14 70,44 82,90 94,41
7 98,02 70,98 67,46 82,35 84,64
8 88,82 79,83 65,74 79,23 85,71
9 88,31 78,43 65,88 80,70 81,13
10 91,21 80,55 72,07 74,38 82,96
Rata-rata 91,74 77,92 66,92 77,98 89,04
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LAMPIRAN C

Gauge length : 40 mm
Diameter

1,15 mm

UJl TARIK

Area
Speed

1,039 mim
10 mm/min

Tabel C.1. Hasil Pengukuran Uji Tarik Membran PVDF/PEG400, p&dla Variasi Konsentrasi PEG400

Load Deflection Stress Percentage Work . Defl:;: e Strgss at Percgntage Work to . Young's
PEG _at' at Limit _at' Strain at _to' Maximum Maximum HESLITILIT) Stre_un ll Maximum Stifness Modulus
Limit (mm) Limit Limit Limit | Load (N) Load Load Maximum Load (J) (N/m) (KN/mn?)
(N) (MPa) @)] (mm) (MPa) Load
0g | 1,002| 24,997 | 0,964 62,495 0,021 2,055 1,04 1,978 2,0891 | 0,0013 | 39912260,4] 1521,28
1,011 | 24,993 | 0,973 62,482 0,021 1,381 0,00 1,829 0,0012 | 0,0075 | 15200519,0] 1585,37
1,374 | 24,992 | 1,322 62,482 0,022 1,880 13,4] 1,810 3,3539 | 0,0120 | 5498096,28] 1526,27
1g | 2,442| 24997 | 2,351 62,494 0,057 2,810 13,9 2,154 34,9506 | 0,0303 | 71384715,7] 2749,03
2,333 | 24,994 | 2,246 62,487 0,057 2,155 11,8( 2,138 29,5078 | 0,0258 | 9333906,70{ 2546,79
2,018 | 24992 | 1,943 62,480 0,037 2,351 18,87 2,264 | 47,0681 | 00264 | 9872446,92] 2580,19
2g | 0515| 24994| 04961 62,485 0,035 2,518 9,48 2224 | 93,6429 | 00152 | 31820302,6] 2925,40
1,525 | 24,994 | 1,468 62,485 0,0348 2,052 14,2] 2,276 35,5562 | 00,0192 | 25515252,6] 298259
0,967 24,992 | 0,931 62,480 0,041 2,51% 14,8{ 2,222 37,1188 | 00,0279 | 547513915 2808,48
3g | 1,653| 24,993 1,592 62,484 0,037 2,114 13,4 2,036 33,5513 | 0,0186 | 6617008,72| 2658,90
0,381 | 24,993 | 0,367 62,484 0,021 2,017 6,71 2,142 16,7887 | 0,0085 | 1527690,90{ 2573,14
1,598 | 24,995 | 1,538 62,487 0,038 2,25% 243 2,171 40,9182 | 00369 | 6394200,02{ 2568,71
49| 0,897 | 24,994 0,864 62,487 0,021 1,721 1,01 2,057 2,5732 | 0,0014 | 49306817,4( 1898,81
1,896 24,992 1,825 62,482 0,029 2,121 249 2,042 32,3211 | 0,0297 | 637666615 2455,66
1,110 24,991 1,069 62,479 0,023 1,516 0,160 2,060 1,4028 0,0001 | 4444674,99| 2324,67
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Tabel C.2. Ringkasan Hasil Uji Tarik Membran PVDF/PEG400;Tp&da
Variasi Konsentrasi PEG400

Konsentrasi Tegangan Regangan Modulus Young

PEG400 (MPa) (%) (kN/mm?)
1,978 2,0891 1521,28

0 gram 1,829 0,0012 1585,37
1,810 3,3539 1526,27

1,872 1,8147 1544,31

2,154 34,9506 2749,03

1 gram 2,138 29,5078 2546,79
2,264 47,0681 2580,19

2,185 37,1755 2625,34

2,224 53,6429 2925,40

2 gram 2,276 35,5562 2982,59
2,222 37,1188 2808,48

2,241 42,1060 2905,49

2,036 33,5513 2658,90

3 gram 2,142 16,7887 2573,14
2,171 40,9182 2568,71

2,116 30,4194 2600,25

2,057 2,5732 1898,81

4 gram 2,042 32,3211 2455,66
2,060 1,4028 2324,67

2,053 12,0990 2226,38
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LAMPIRAN D
UJI XRD (X-Ray Diffraction)

A. Data dan Grafik XRD Standar PVDF

Measurement Date / Time 6/2/2015 12:18:00 PM
Raw Data Origin PHILIPS-binary (scan) (.RD)
Scan Axis Gonio

Start Position [°2Th.] 5.0084

End Position [°2Th.] 74.9804

Step Size [°2Th.] 0.0170

Scan Step Time [s] 10.1500

Scan Type Continuous
Offset [°2Th.] 0.0000
Divergence Slit Type Fixed
Divergence Slit Size [°] 0.2500
Specimen Length [mm] 10.00
Receiving Slit Size [mm] 12.7500
Measurement Temperature [°C] -273.15
Anode Material Cu

K-Alphal [A] 1.54060
K-Alpha2 [A] 1.54443
K-Beta [A] 1.39225

K-A2 / K-Al Ratio 0.50000
Generator Settings 30 mA, 40 kv
Diffractometer Type XPert MPD
Diffractometer Number 1

Goniometer Radius [mm] 200.00

Dist. Focus-Diverg. Slit[mm] 91.00
Incident Beam Monochromator No

Spinning No
Tabel D.1. Data Hasil Uji XRD Polimer PVDF
Pos. Height FWHM Left d-spacing | Rel. Int.

[°2Th.] [cts] [°2Th.] [A] [%0]
18.3408 397.52 0.2007 4.83736 66.4
19.9370 598.61 0.3011 4.45353 100.0
26.5346 124.41 0.8029 3.35928§ 20.7
33.0424 32.82 0.4015 2.71104 5.48
35.8198 31.94 0.5353 2.50694 5.33
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Counts

PVDF
800
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400

200
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Position [°2Theta] (Copper (Cu))

Gambar D.1. Difraktogram PVDF

B. Data dan Grafik XRD Membran PVDF

Tabel D.2. Data Hasil Uji XRD Membran PVDF
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Gambar D.2. Difraktogram Membran PVDF
C. Data dan Grafik XRD Standar TiO»

Measurement Date / Time 5/22/2015 9:33:00 AM
Raw Data Origin PHILIPS-binary (scan) (.RD)
Scan Axis Gonio

Start Position [°2Th.]  5.0084

End Position [°2Th.] 49.9904

Step Size [°2Th.] 0.0170

Scan Step Time [s] 10.1500

Scan Type Continuous

Offset [°2Th.]  0.0000

Divergence Slit Type  Fixed
Divergence Slit Size [°] 0.2500
Specimen Length [mm] 10.00
Receiving Slit Size [mm]12.7500
Measurement Temperature [°C] -273.15
Anode Material Cu

K-Alphal [A]  1.54060

K-Alpha2 [A]  1.54443

K-Beta [A] 1.39225

K-A2 / K-Al Ratio 0.50000
Generator Settings 30 mA, 40 kv
Diffractometer Type XPert MPD
Diffractometer Number 1

Goniometer Radius [mm] 200.00
Dist. Focus-Diverg. Slit [mm] 91.00
Incident Beam Monochromator No
Spinning No
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Tabel D.3.

Data Hasil Uji XRD Polimer T{O

Pos. Height FWHM Left | d-spacing | Rel. Int.
[°2Th.] [cts] [°2Th.] [A] [%]
5.0779 79.86 0.1673 17.4032¢ 9.83
9.8565 5.03 0.1673 8.97396 0.62
13.6270 6.69 0.0836 6.49826 0.82

20.4488 13.11 0.0502 4.34321 1.61
21,9123 8.05 0.1338 4.05632 0.99
25.4072 812.13 0.0816 3.50283 100.00
25.5302 664.43 0.0836 3.48912 81.81
27.5383 134.21 0.0669 3.23909 16.53
30.4205 4.85 0.0502 2.93845 0.60
34.2081 4.20 0.4015 2.62127 0.52
35.1530 15.33 0.0669 2.55295 1.89
36.2117 57.15 0.2007 2.4807Q 7.04
37.1119 47.55 0.2676 2.42257 5.85
37.8168 144.13 0.1632 2.37705 17.7%
37.9623 162.00 0.1338 2.37024 19.95
38.6461 65.32 0.1673 2.32986 8.04
41.3985 23.50 0.3346 2.18110 2.89
44.1470 10.23 0.2007 2.05148 1.26
46.7241 5.19 0.1338 1.94416 0.64
48.1369 220.43 0.3346 1.89035 27.14

Yy vvyy ¥

¥ Vo

Tio2

200

Position [°2Theta] (Copper (Cu))

Gambar D.3. Difraktogram TiD
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D. Data dan Grafik XRD Membran PVDF/PEG400-TiO, Konsentrasi
PEG400 0 gram

Tabel D.4. Data Hasil Uji XRD Membran PVDF/PEG400-Ti®onsentrasi
PEG400 0 gram
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Gambar D.4. Difraktogram Membran PVDF/PEG400-JKbnsentrasi PEG400
0 gam

E. Data dan Grafik XRD Membran PVDF/PEG400-TiO, Konsentrasi
PEG400 2 gram
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Tabel D.5. Data Hasil Uji XRD Membran PVDF/PEG400-7Ti®onsentrasi
PEG400 2 gram

Gambar D.5. Difraktogram Membran PVDF/PEG400-JKbnsentrasi PEG400
2 gam
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LAMPIRAN E

UJI FT-IR (Fourier Transform Infra Red)

% Transmittance

1177.08
87443

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Wavenumbers {em-1)

Gambar E.1. Spektrum Membran PVDF/PEG400-TKdnsentrasi PEG400 O
gram

0
@
@
o
9

% Transmittance
3
1401.09

1177 .59
87507

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Wavenumbers (cm-1)

Gambar E.2. Spektrum Membran PVDF/PEG400.TKodnsentrasi PEG400 2
gram
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LAMPIRAN F

UJI DSC/TGA

fexo

iy { EI-0480 PEG 0%, 12.05.2015 11:04:45
Heatflow
E1-0480 PEG 19, 46966 my

4 ]

a0 B0 20 100 120 140 180 120 200 220 240 260 280 200 30 240 360 380

Extrapol, Pesk 36156 °C
el Peal: Walue

44,95 mif

normalized 957 Wg”-1
Pk

26268 °C

400 420 440 460 480 E0O 20 E40 560 BE0 °C

a 2 4 B 2 10 12 14 16 1z 20 22 24 26 28 20 2 24 36

T T T T T T T T T
EC a0 2 44 46 48 &0 g2 54

T
S min

ITS COE Laboratory: METTLER

Gambar F.1. Termogram DSC
PEG400 0 gram

STAR® SW 10.00

Membran PVDF/PEG400-TKbnsentrasi

~exo
mg EI-0480 PEG 0%, 12.05.2015 11:04:44
Sample Weight
EI-0480 PEG 0%, 4.6966 mq
Step -4.1811 %
-0,1964 mg
45 4 1 +
Step 232353 %
a0 -1.0913 mg
254
.
Step -39.6069 %6
204 -13602 mg
Residue  33.0030 %
LES00 g
254
2.0+
4
154
a0 [41] a0 100 120 140 160 120 200 220 240 260 280 300 Eral 340 360 380 400 420 40 460 a0 &S00 G20 G40 Sh0 gan oC
T T T T T T T T T T T T T T T T T T T r r T T T T T T T
a 2 4 B 2 10 12 14 16 12 20 el 24 26 28 20 Erd 24 36 EC a0 42 a4 £ 48 &0 E2 54 56 min

ITS COE Laboratory: METTLER

STAR® SW 10.00

Gambar F.2. Termogram TGA Membran PVDF/PEG400;TiKonsentrasi

PEG400 0 gram

108



*exo

ik EI-0430 PEG 2%, 12.05.2015 12:43:05

Heatflow

EI-0430 PEG 2%, 4.8236 mg

Extrapal, Peak 344,05 °C

Peak Walue 28,16 ml
normalized 5.3 Wg*-1

Peak 23592 °C

254
Extrapol, Peak 428.84°C
Peak Value 2335 mi
nomalized 484 Wg” -1
204 Peak 4753 C
Extrapol, Peak 154,50 *C
154 Peck Value 15,15 mitt

nomalized  3.14Wg™-1
Peak 16284 4C

40 B0 a0 100 120 140 1&0 180 200 220 240 260 280 200 320 340 260 380 400 420 440 480 480 E0Q 520 540 EE0

] 2 4 3 8 10 12 4 16 1820 2 24 % 28 00 2 34 3% 340 & H &% 49 50 52 54

ITS COE Laboratory: METTLER

56 min

STAR®* SW 10.00

Gambar F.3. Termogram DSC Membran PVDF/PEG400-TKbnsentrasi
PEG400 2 gram

*exo
g E1-0480 PEG 2%, 12,05 2015 12:43:0
Sample Waight
50 4 Step -2.3915 %6 EI-0480 PEG 2%, 48286 mg
158 mg
s
a5 Step 13,0139 %
0,698 mg
40
+
Step -23.7971%
35 -1.1491 ma
20
Step -3.7455 %
B 0,180 mg
25 I Step 50010 %
-0.2415 mg
* Step  -1235619%
-0.5966 mg
Residue 347391 3%
2.0 16774 mg
1
57 4 e e 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 300 400 420 440 460 490 SO0 S0 540 560 5a@ T
T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T
[ 4 & 8 0 1z 4 16 18 W 2 24 W o 30 I M ¥ I/ 4 4 4 4% 48 5 52 B4 E6min

ITS COE Laboratory: METTLER STAR® SW 10.00

Gambar F.4. Termogram TGA Membran PVDF/PEG400,TiKonsentrasi
PEG400 2 gram
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LAMPIRAN G

UJI POROSITAS

Rumus yang digunakan:

(Wwet dry)

£
£= W x100
(vaet dry)

Dimana: W,et = Berat membran dalam keadaan basah (Q)
Wary = Berat membran dalam keadaan kering (g)
pw = densitas air = 1 g/chn
pp = densitas PVDF = 1,78 g/ém

Tabel G.1. Hasil Uji Porositas Membran PVDF/PEG400-Tigada
Variasi Konsentrasi PEG400

Berat Berat Porositas
Konsentrasi | Pengukuran basah kering (%)
PEG400 ke- (W wet) (W dry)
1 0,0074 0,0057 | 34,678
0 gram 2 0,0088 0,0053 | 54,033| 46,488
3 0,0090 0,0057 | 50,752
1 0,0267 0,0098 | 75,428
1 gram 2 0,0265 0,0100 | 74,600| 73,130
3 0,0234 0,0103 | 69,362
1 0,0328 0,0092 | 82,034
2 gram 2 0,0327 0,0129 | 73,205| 78,863
3 0,0314 0,0091 | 81,350
1 0,0257 0,0097 | 74,594
3 gram 2 0,0245 0,0096 | 73,423| 74,959
3 0,0278 0,0097 | 76,860
1 0,0196 0,0084 | 70,356
4 gram 2 0,0166 0,0076 | 67,824| 63,848
3 0,0138 0,0084 | 53,364
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Perhitungan:

1. Konsentrasi PEG400 0 gram

2.

=

E=

=

Konsentrasi PEG400 1 gram

E=

=

=

(Wi =Wiy)
P
Woe ~Wary) | W
P pp
Wi =Wiy)
P
Woe ~Way) | W
P pp
Woee ~Wary)
P
Woe ~Wary) | W
P pp

Woer =Wiy)
Pu
Woe ~Way) | W
Pu pp
(Woer ~Wory)
Pu
Woe ~Wary) | W
Pu pp
(Woer ~Wiy)
Pu
Woe ~Way) | W
Pu pp

x100=

x100=

x100=

x100=

x100=

x100=

(00074 0D057)

1

_ 0po17

(0p074 0p057) , 0p057  0p049

1

178

(0P088 0P053

1

_ 0p035_

«DO88—OOO534_00053 00065

1

178

(0D09G- 0PO57)

1

00033

(00096 0P057) 00057 0p06

1

178

(026~ 0P09Y

1

_ 0p169

(00267 0PO57) 00098  0p224

1

178

(00265 00100

1

_ 0p165_

«D265-0010Q4_00100 0p221

1

178

(00234 0p103

1

_ 00131_

(00234-001034_00234 00189
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1

178

= 34678%

54033%

50752%

= 75428%

74600%

69362%



3. Konsentrasi PEG400 2 gram

4.

E=

=

Konsentrasi PEG400 3 gram

E=

E=

E=

(Wit ~Weiy)
P
Woe ~Wary) | W
P pp
Wit ~Wery)
_ P
" W - Way) | W
P pp
(Wiee ~Wy)
P
Woe =Wary) | W
P pp

(Wt ~Wery)
Pu
Woe ~Way) | W
Pu pp
(Wit ~Weiy)
Pu
Woe ~Wary) | W
Pu pp
(Woet ~Wery)
Pu
Woe ~Way) | W
Pu pp

x100=

x100=

x100=

x100=

x100=

x100=

(0p328- 00092

1

_ 00236_

(00328-000934_00092 00288

1

178

(0p327 000129

1

_ 0p198

(00327 00129 , 00129 00270

1

178

(00314 0009)

1

_ 00314_

(00314 0009 | 0P091™ 0091

1

178

(0257 0P097)

1

_ 0p160_

«D257-000934_00097 00214

1

178

(0p245- 0D09§

1

_ 0p149_

(00245-0009@4_00096 00203

1

178

(0p278- 0P097)

1

_ 00181_

«DZ?S—OOOQD*_00097 00235
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178

= 82034%

= 73205%

81350%

74594%

13423%

76860%



5. Konsentrasi PEG400 4 gram

Wit ~Wary) (00196- 00084
_ Pu _ 1 0p112
£= x100= = = 70356%
Wooe W) W (D196 00084 _ 0D0B4™ 0p159 ' "
Py, pp 1 178
Wi ~Wyyy) (0p166- 00076
_ Pu . 1 00090
£= x100= = = 67824%
Wi ~We,) W (0166 00076 , 00076 0133 o
pw lop 1 178
(Woer =Wery) (0p138- 0p084)
_ P _ 1 _ 0p054_
£= x100= = 53364%
Wooe ~Way) | W (00138 00084 0DOB4  0p101 >
Py, pp 1 1,78
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LAMPIRAN H
UJI MORFOLOGI MEMBRAN

A. Hasil Uji SEM Permukaan Membran PVDF/PEG400-TiO,

Gambar H.1. Hasil Uji SEM Permukaan Membran PVDF/PEG40Q-TiO
pada Konsentrasi PEG400 O gram

ukuran pori membran
ukuranskala SEM

= 05em o m=1429,m
0,7cm

Pori membran = xbesarnya skala SEM

Gambar H.2. Hasil Uji SEM Permukaan Membran PVDF/PEG400-TiO
pada Konsentrasi PEG400 2 gram
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ukuran pori membran

Pori membran = xbesarnya skala SEM
ukuranskala SEM
- 08cm X 2um= 22864m
0,7cm

Gambar H.3. Hasil Uji SEM Permukaan Membran PVDF/PEG400-TiO
pada Konsentrasi PEG400 4 gram

ukuran pori membran

Pori membran = xbesarnya skala SEM
ukuranskala SEM
_ Obem X 2um=17144m
0,7cm
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B. Hasil Uji EDX Membran PVDF/PEG400-TiO, pada Permukaan dan
Penampang Lintang Membran

Spectrum: Acquisition 2146

El 2N Series wunn. C norm. C Atom. C Error
[wt.%] [wt.%] [at.§]

0 8 K-zeries 5,10 5.10 6.26 7.8
F 9 FK-series 87.92 87.93 90.88 21.3
Ti 22 K-series 6.97 6.97 2,96 0.2

Total: 100.00 100.00 100.00

Gambar H.4. Hasil Uji EDX Permukaan Membran PVDF/PEG40G-TiO
pada Konsentrasi PEG400 O gram
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EL AN Series unn. C norm. C Atom., C Error

[wt.3] [wt.3] [at.§]  [3)
0 8 K-series 0.78 0.7 0.9 1.6
F 9 K-series 93.34 93.3¢ 96,63 28.6
Ti 22 F-series 5,88 5.8 2,42 0.2

Total: 100,00 100,00 100,00

Gambar H.5. Hasil Uji EDX Penampang Lintang Membran
PVDF/PEG400-TiQ pada Konsentrasi PEG400 O gram
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El AN Series unn. C norm. C Atom. C Error
[wt.¥] [wt.%] [at.}] [%]

0 8 K-serles 2,39 2.3% 2.9 4.5
F 9 EK-series 90,65 90,65 94,18 28.0
Ti 22 K-series 6.96  6.96  2.87 0.2

Total: 100,00 100,00 100,00

Gambar H.6. Hasil Uji EDX Permukaan Membran PVDF/PEG40G-TiO
pada Konsentrasi PEG400 2 gram
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El AN Series wunn. C norm. C Atom. C Error
[wt.§] [wt.%] [at.§] [%]

O 8§ K-series 0.19  0.19 0.23 0.5
F 9 K-series 54.62 94.62 97.84 29.0
Ti 22 X-series 5,19  5.19 242 U2

Total: 100,00 100.00 100.00

Gambar H.7. Hasil Uji EDX Penampang Lintang Membran
PVDF/PEG400-TiQ pada Konsentrasi PEG400 2 gram
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Fl AN Series unn, C norm, C Atom. C Error

(wt.%] [wt.}] [at.}] (%]
0 8 K-series 2.69 2.69 3.31 5.0
F § K-geries 90,99 90,99 94,10 28.1
Ti 22 K-series 6,31 6,31 2.59 0.2

Total: 100.00 100.00 100.00

Gambar H.8. Hasil Uji EDX Permukaan Membran PVDF/PEG40G-TiO
pada Konsentrasi PEG400 4 gram
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Bl AN Series unn, C norm. C Atom. C Error
(wt.3] [wt.3] [at.3]  [3]

0 8 K-series 0.40 0,40 0.48 0.9
F 9 ¥-series 94,64 94,64 97.49 29.0
122 K-series 4,96 4,96 2.03 0.2

Total: 100,00 100,00 100.00

Gambar H.9. Hasil Uji EDX Penampang Lintang Membran
PVDF/PEG400-TiQ pada Konsentrasi PEG400 4 gram
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LAMPIRAN |
FLUKS DAN REJEKSI MEMBRAN

Vv

- AXt

Keterangan: J = Fluks membran (£/m)
A = Luas membran (fi
t = Waktu (jam)

Tabel 1.1. Hasil Pengukuran Fluks Air Murni Membran PVDF/PEG400;TiO
pada Variasi Konsentrasi PEG400

Konsentrasi | Volume | Luas membran Waktu Fluks

PEG400 (L) (m?) (jam) (L/m?.h)
0,0044 0,000722 0,167 36,5550
0,0086 0,000722 0,333 35,7242
0,0128 0,000722 0,500 35,447

Ogram  =55169 0,000722 0,667 35,103_%5’3157
0,0209 0,000722 0,833 34,7272
0,0248 0,000722 1 34,3395
0,0067 0,000722 0,167 556633
0,0135 0,000722 0,333 56,0786
0,0201 0,000722 0,500 55,663

Loram 56260 0,000722 0,667 54,001_3’4’6109
0,0322 0,000722 0,833 53,5032
0,0381 0,000722 1 52,7555
0,0089 0,000722 0,167 73.9407
0,0175 0,000722 0,333 72,6945
0,0261 0,000722 0,500 72,279

2gram =434 0,000722 0.667 71,448317 1,9422
0,0427 0,000722 0,833 70,9499
0,0508 0,000722 1 70,3406
0,0075 0,000722 0,167 62,3096
0,0149 0,000722 0,333 61,8942
0,0221 0,000722 0,500 61,201

sgram 50202 0,000722 0,667 60,648??0’7129
0,0361 0,000722 0,833 59,0834
0,0421 0,000722 1 58,2941
0,0073 0,000722 0,167 60,6480
0,0143 0,000722 0,333 59,4018
0,0212 0,000722 0,500 58,709

agram 50279 0,000722 0,667 57,94'73’8’3933
0,0344 0,000722 0,833 57,1587
0,0408 0,000722 1 56,4940
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Perhitungan:
1. Konsentrasi PEG400 0 gram

J= v - 0poas = 365550L /m* h
Axt  0D0072% 0167

J= LA 0pO8e = 357242L/m’ h
Axt 00722 0333

J= Vo 0p128 = 354472L/m?h
Axt  000072% 0500

J= Vo 0p169 = 35011L /m?h
Axt 000722 0667

J= LA 00209 = 347272L/m*.h
Axt  (0072% 0833

V 00248
Axt 0000721

J= = 343395L /m? h

2. Konsentrasi PEG400 1 gram

J= LA 0pOe9 = 573248L/m’ h
Axt  0072% 0167

J= V- 0p135 = 560786L /m*.h
Axt 0000722 0333

J= v - 00201 = 55633L/m’ .h
Axt 00722 0500

J= Vo 0p260 = 540017L/m?.h
Axt  000072% 0667
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J= vV - 0p322 = 53%032L/m’ h
Axt  (0072% 0833

vV _ 0p381
Axt 0000721

J= = 527555L /m?.h

3. Konsentrasi PEG400 2 gram

J= vV - 0pO89 = 73407L/m’ h
Axt  0072% 0167

\% 00175

J= = = 726945L /m?.h
Axt  000072% 0333

J= Vo 00261 = 722791L/m?h
Axt 0000722 0500

J= Vo 0p344 = 714484L /m? h

Axt  0D0072% 0667

J= vV o 042y = 709499L /m?.h
Axt 0000722 0833

vV _  0p508

J= =
Axt  0072x1

= 703406L /m* h

4. Konsentrasi PEG400 3 gram

Vv 0p075

J= = = 623096L /m*.h
Axt 0000722 0167

J= Vo 00149 = 618492L /m*.h
Axt 0000722 0333

J= vV o 0221 = 612019L/m?.h

Axt  0)0072% 0500

124



J= LA 00292 = 606480L /m*.h
Axt  @M0072% 0667

J= vV 0p361 = 599834L /m*.h
Axt 0000722 0833

V. _ 0p421

J= =
Axt  0072x1

= 582941 /m*.h

5. Konsentrasi PEG400 4 gram

J= v - 0po73 = 606480L /m*.h
Axt  0D0072% 0167

J= vV - op143 = 594018L/m*.h
Axt 00722 0333

J= Vo 0212 = 587095L /m?.h
Axt  000072% 0500
J= Vo 0279 = 579479L/m?.h

Axt (00722 0667

J= vV - 0p344 = 571587L/m*.h
Axt  (0072% 0833

V. _ 0p408

J= =
Axt  00072x1

= 564940L / m*.h
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Tabel 1.2. Hasil Pengukuran Fluks Membran PVDF/PEG400Q-p&da Variasi
Konsentrasi PEG400

Konsentrasi | Volume | Luas membran Waktu Fluks

PEG400 (L) (m? (jam) (L/m?.h)
0,047 0,001444 1 32 5395
0,093 0,001444 2 32.1938

Ogram —573g 0.001444 3 31,847 320635
0,183 0,001444 4 31,6741
0,075 0,001444 1 51,9247
0,148 0,001444 2 51,2328

lgram 5513 0.001444 3 50,300p 20+ 7852
0,287 0,001444 4 49,6746
0,099 0,001444 1 68.5406
0,195 0,001444 2 67,5021

2gram 5507 0,001444 3 673867 072165
0,385 0,001444 4 66,6367
0,086 0,001444 1 59 5408
0,168 0,001444 2 58 1556

sgram 556 0.001444 3 56.771p /6364
0,324 0,001444 4 56.0786
0,080 0,001444 1 55 3863
0,158 0,001444 2 546940

Agram oy 0,001444 3 540017 >4+3911
0,309 0,001444 4 53 4824

Perhitungan:
1. Konsentrasi PEG400 0 gram

3= = 947 _ 3395 /mPh
Axt 00014441

3= = 9093 _ 35933 /meh
Axt (0014442

vV 0138

J= =
Axt (014443

= 318471L/m*.h

Vv _ 0183

= = 316741L/m? h
Axt 00014444

J=
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2. Konsentrasi PEG400 1 gram

J= V.o 0 519247L/m?.h
Axt 00014441

J= V.o o4 512323 /m*.h
Axt 00014442

J= V.o 0218 _ 503092L /m?.h
Axt 00014443

J= V.o 087 _ 496746L /m?.h

Axt 0014444

3. Konsentrasi PEG400 2 gram

J= V.o 009 _ 685406L /m?*.h
Axt 00014441

J= V.o 0 675021L /m®.h
Axt 00014442

J= V.o 0092 _ 673867L/m?.h
Axt 00014443

J= V.o 08 _ 666367L/m?.h

Axt (0014444

4. Konsentrasi PEG400 3 gram

J= vV___ 0086 _ 59%403L/m? h
Axt (0014441
J= vV o 019 581556L / m*.h

Axt 00014442
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V 0246

J= =
Axt (0014443

= 567710L/m’ .h

V 0324
Axt 00014444

J= = 560786L /m? h

5. Konsentrasi PEG400 4 gram

vV _ 0080

J= =
Axt (014441

= 553863L/m*.h

V 0158

= = 546940L /m?.h
Axt  (D01444?2

J=

V0234

= = = 540017L/m*.h
Axt (0014443

V 0309

= = 534824L /m*.h
Axt 00014444

J=
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Tabel 1.3. Hasil Pengukuran Fluks Membran PVDF/PEG400Q-&da Variasi

Konsentrasi Limbah Sintetik Air-Minyak

Konsentrasi Limbah | Volume | Luas membran | Waktu Fluks
Sintetik Air-Minyak (L) (m? (jam) (L/m?.h)

0,098 0,001444 1 67,8482
0,195 0,001444 2 67,5021
0,292 0,001444 3 67,3867
0,389 0,001444 4 67,3290

90 ppm 0.475 0,001444 5 | 657713 001174
0,562 0,001444 6 64,8481
0,651 0,001444 7 64,3866
0,738 0,001444 8 63,8673
0,092 0,001444 1 63,6943
0,183 0,001444 2 63,3481
0,274 0,001444 3 63,2327
0,364 0,001444 4 63,0014

125 ppm 0447 0.001444 5 | 61,8947 021588
0,532 0,001444 6 61,3864
0,615 0,001444 7 60,8260
0,692 0,001444 8 59,8864
0,088 0,001444 1 60,925(
0,175 0,001444 2 60,5788
0,262 0,001444 3 60,4634
0,349 0,001444 4 60,4057

160 ppm 0,427 0,001444 5 | 59,1249 296658
0,511 0,001444 6 58,9634
0,592 0,001444 7 58,5513
0,673 0,001444 8 58,2422

Perhitungan:

1. Konsentrasi Limbah Sintetik Air-Minyak 90 ppm

yo V. _ 0pes
Axt 00014441

jo vV _ 0195
Axt 00014442

joV 0292

Axt 00014443

= 678482L/m*.h

= 675021L/m*.h

= 673867L/m*.h
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V 0389

J= = = 673290L /m*.h
Axt 00014444

J= V.. 0an 657713L/m*.h
Axt 00014445

J= V.o 62 648481 /m*.h
Axt 00014446

J= V.o 088l _ 643866L / m*.h
Axt 00014447

J= V.. 038 _ 638673L/m?.h

Axt 00014448

2. Konsentrasi Limbah Sintetik Air-Minyak 125 ppm

J= V.o 0092 _ 636943L/m?.h
Axt 00014441

J= V.. 018 633481 /m?*.h
Axt 00014442

J= V.o era 632327L/m?h
Axt 00014443

J= V.o 0364 630019L /m?*.h
Axt 00014444

J= V.o 04T 618942L /m*.h
Axt 00014445

J= V.o 32 613865L /m?.h

Axt 00014446

_V _ 0615
Axt 00014447

= 608260L /m*.h
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J=

vV _

0692 _ 598865L/m?.h

Axt  (D014448

3. Konsentrasi Limbah Sintetik Air-Minyak 160 ppm

J= V.. 0088 _ 600250L /m?.h
Axt 00014441
J= V.. an _ 606788L/m?*.h
Axt 00014442
J= V.o b2 604364L /m?.h
Axt 00014443
-V o 049 _ 604057L/m?.h
Axt 00014444
J= V.o 0sr 591249L /m?.h
Axt 00014445
J= V.o 0l _ 580634L /m*.h
Axt 00014446
J= V.o 92 _ 58513 /m?.h
Axt 00014447
J= v 0673 _ 5824221 /m®.h

Axt 00014448
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Perhitungan Nilai Rejeksi

Keterangan: R = Rejeksi membran (%)
G, = Konsentrasi permeat (ppm)
C: = Konsentrasi feed atau umpan (ppm)

Tabel 1.4. Hasil Pengukuran Rejeksi Membran PVDF/PEG40Q-pada Variasi
Konsentrasi PEG400

Konsentrasi PEG400| C, (ppm) Ct (ppm) Rejeksi (%)
0 gram 90 1,54 98,29
1 gram 90 3,27 96,37
2 gram 90 2,71 96,99
3 gram 90 3,58 96,02
4 gram 90 3,81 95,77

Perhitungan:

1. Konsentrasi PEG400 0 gram

_[,_Co 90
R=|1-—% |x100=| 1-— | x 10G: 9829%
C 154

f

2. Konsentrasi PEG400 1 gram

_[1_Co 90
R=|1-—% [x100=| 1-—— | x 106 9637%
C 327

f

3. Konsentrasi PEG400 2 gram

4. Cp 90
R=|1-— |x100=| 1-— |x 106G 9699%
C 271

f
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4. Konsentrasi PEG400 3 gram

. G 90
R=|1-— [x100=| 1-—— |x 106G 9602%
358

f

5. Konsentrasi PEG400 4 gram

. G 90
R=|1-— |x100=| 1-—— | X 10G- 9577%
C 381

f

Tabel 1.4. Hasil Pengukuran Rejeksi Membran PVDF/PEG40Q-p&da Variasi
Konsentrasi Limbah Sintetik Air-Minyak

Konsentrasi Co Cs Rejeksi
Limbah Sintetik Air-Minyak (ppm) (ppm) (%)

90 ppm 90 2,48 97,24

125 ppm 125 2,67 97,86

160 ppm 160 2,85 98,22

Perhitungan:

1. Konsentrasi PEG400 0 gram

. G 90
R=|1-— |x100=| 1-—— (X 10G- 9724%
C 248

f

2. Konsentrasi PEG400 1 gram

C
R=|1-— |x100= 1—E X 10& 9786%
C 267

f

3. Konsentrasi PEG400 2 gram

C
R=|1-—" |x100= 1—1—60 X 106 9822%
C 285

f
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LAMPIRAN J

AKTIVITAS FOTOKATALITIK MEMBRAN

Tabel J.1. Hasil Pengukuran TOC Membran PVDF/PEG40Q-p&da Variasi
Konsentrasi PEG400

44

:08

:29

:53

24

45

07

Sﬁ;nrﬁgl I?:lgg;g? Ammount (mg/L) Status Date/Time
TOC-90 ppm 20 TOC:11.358 mg/ll Completed 6/16/2015 11:36
TOC-0%-2 20 TOC:7.073 mg/L Completed 6/15/2015 9
TOC-0%-4 20 TOC:2.262 mg/L Completed  6/15/2015 1(
TOC-1%-2 20 TOC:5 610 mg/L Completed  6/15/2015 1(
TOC-1%-4 20 TOC:1.879 mg/L Completed  6/15/2015 1(
TOC-2%-2 20 TOC:4.620 mg/L Completed  6/15/2015 13:37
TOC-2%-4 20 TOC:1.412 mg/L Completed  6/15/2015 14:09
TOC-3%-2 20 TOC:5.338 mg/L Completed  6/15/2015 11:
TOC-3%-4 20 TOC:1.764 mg/L Completed 6/15/2015 11
TOC-4%-2 20 TOC:6.709 mg/L Completed  6/15/2015 12:
TOC-4%-4 20 TOC:1.918 mg/L Completed 6/15/2015 13:04

Tabel J.2. Hasil Pengukuran TOC Membran PVDF/PEG400Q-f@da Variasi
Konsentrasi Limbah Sintetik Air-Minyak

Sampel Name I?:'g‘;;g? A?nn;?lij)m Status Date/Time
TOC-90 ppm 20 TOC:11358mg/Ll Completed | 6/16/2015 11:36
TOC-2%-90 ppm-2 20 TOC:4620mg/lL.  Completed  6/15/2015 13:37
TOC-2%-90 ppm-4 20 TOC:1412mg/ll  Completed  6/15/2015 14:09
TOC-2%-90 ppm-6 20 TOC:651mg/L Completed  6/15/2015 14:31
TOC-2%-90 ppm-8 20 TOC:85mg/L Completed  6/15/2015 15:07
TOC-125 ppm 20 TOC:14219mg/L.Completed | 6/16/2015 12:00
TOC-2%-125 ppm-2 20 TOC:5912mg/lL.  Completed  6/15/2015 15:30
TOC-2%-125 ppm-4 20 TOC:2527mg/lL.  Completed  6/15/2015 15:57
TOC-2%-125 ppm-6 20 TOC:1056mg/l. Completed 6/15/2015 16:22
TOC-2%-125 ppm-8 20 TOC:281mg/L Completed 6/16/2015 9:16
TOC-160 ppm 20 TOC:17093mg/LCompleted | 6/16/2015 13:04
TOC-2%-160 ppm-2 20 TOC:8219mg/lL. Completed 6/16/2015 P:40
TOC-2%-160 ppm-4 20 TOC:3273mg/lL.  Completed  6/16/2015 10:13
TOC-2%-160 ppm-6 20 TOC:1896mg/l. Completed 6/16/2015 10:36
TOC-2%-160 ppm-8 20 TOC:342mg/L Completed  6/16/2015 11:01
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LAMPIRAN K

UJI SEM-EDX SETELAH APLIKASI

El 2N Series unn. C norm. C Atom. C Error
[wt.%] [wt.%] [at. %] [%]

C 6 K-series 69.15 69.16 78.27 21.3
8 K-series 12.31 I2.31 1l0.46 19.1

F 9 K-series 13.89 13.89 9.94 4.9
Al 13 K-series 0.00 0.00 ol 0.0
Ca 20 K-series 0.13 0.13 0.04 0.0
Ti 22 K-series 4.51 4.51 1 0.2

Gambar K.1. Hasil Uji SEM-EDX Permukaan Membran PVDF/PEG400-
TiO, Setelah Aplikasi Pemisahan Limbah Sintetik Air-Minyak
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El AN Series unn. C norm. € Atom. C Error
[wt.%] [wt.%] [at.%] [%]

6 FE-series 59,39 59,40 69,57 18,1

0 8§ EKE-series 7 T8
9 E-series 31.34 31,34 2321 9.8

Al 13 K-series 0.03 0.03 0.02 0.0
Ca 20 E-zeries 0,31 0,31 0,11 0.0
Ti 22 K-serieg 1.27 1.27 0.37 0.1

Total: 100,00 100.00 100.00
Gambar K.2. Hasil Uji SEM-EDX Penampang Lintang Membran

PVDF/PEG400-TiQ Setelah Aplikasi Pemisahan Limbah
Sintetik Air-Minyak
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