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BAB 1
PENDAHULUAN

1.1  Latar belakang

Pada industri kimia, katalis merupakan salah satu faktor penting yang
menentukan performa reaksi dan hasil produksi secara menyeluruh. Hampir
seluruh industri kimia menggunakan katalis untuk mempercepat reaksi dan

mengarahkan proses produksinya menjadi lebih efisien, baik dari segi waktu,

kondisi operasi, maupun koa Ut menyebabkan permintaan pasar

akan katalis ter 006, global market for
energy an ar, dan  diperkirakan
n akan terus
ndekati angka

6,6% dari

tersebut digoloRgka@®dalam dua kategori, is yang
d un austrl, S ifdustFyang B
(e yst), d a ] ntuk masalah
IinWenvironment ﬁa A |- IS yang dlgqu waste
treatWerdasarkan ' oleh An 010) dari
BCCReM] pa /\ eblhv dibandingkan
dengan pasar K f m: "m Ualan katalis industri
energi terseb

hingga 8,1%. Hadir
p

lainnya, tidak bisa terlepas

) energi

ahunan tertinggi

Pmaupun industri kimia
S.

Katalis yang digunakan dalam industri saat ini kebanyakan merupakan
katalis padat konvensional dengan berbagai bentuk seperti pelet, bola (sphere),
butiran (granule), serpihan, atau bubuk. Bentuk katalis tersebut mudah untuk
diproduksi, namun memiliki banyak kekurangan dalam penggunaannya di dalam
reaktor. Bentuk katalis seperti itu biasanya terdistribusi secara tidak teratur di
dalam reaktor dan menyebabkan pressure drop yang sangat besar. Atas dasar

tersebut, saat ini banyak dikembangkan sistem Kkatalis terstruktur untuk

1
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menggantikan katalis konvensional. Kelebihan katalis terstruktur dibandingkan
dengan katalis konvensional antara lain: aliran yang seragam, pressure drop yang
rendah, distribusi katalis yang teratur, dan tidak sensitif terhadap fouling akibat
debu.

Katalis terstruktur sendiri sebenarnya sudah banyak diaplikasikan untuk
menangani berbagai masalah lingkungan. Sebagai contoh adalah catalytic
converter, vyaitu katalis yang digunakan pada kendaraan bermotor untuk
mengendalikan emisi gas buang kendaraan. Katalis tersebut berupa logam Pt dan
Rh yang disangga pada Kkgi onolitik. Keramik ini tertutupi

lapisan setebal 3@ ) 18 Ogil0-85%) dan oksida lain
seperti seri h | »
2010). : Wt

oksida (Nasikin,
sepegli : o rbahaya.

gas kendaraan

nis terbary 3 ruktur ya 0 d bangkan

adals Solid ) Mé ) ppen-cellec g Jmemiliki

inggi. Ukuran sel solid fc dilifyatakan _dalam p ear inch

(
an ampai 9 /e 2008 un, peng
se i trat katalis tey Et ﬁ eLn | kekurangan deposisi

jumlah miW pada foam
menyebM reng (,, II K8 untuposm katalis.
Untuk memperte m m atu.cara yang dapat

dilakukan ada

dan dapga ariasramar Mipai 400 PP, gan p aS berkisar

id foam

inti alis. Ketida

Nanokarb esifik yang sangat besar
yaitu mencapai 1315 m? led carbon nanotube (Cordier,
2005). Selain itu, nanokarbon memiliki kombinasi sifat struktur yang sempurna,
yakni ukuran yang kecil, densitas yang rendah, serta stabilitas yang tinggi.
Kombinasi nanokarbon dan solid foam dapat menghasilkan luas permukaan yang
jauh lebih besar. Jika sebelumnya inti aktif katalis hanya dapat dideposisikan pada
pori-pori carbon foam, Kini inti aktif tersebut dapat dideposisikan juga pada

seluruh permukaan luar nanokarbon.
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Beberapa penelitian untuk menumbuhkan nanokarbon pada solid foam
telah dilakukan, diantaranya menggunakan foam yang berbahan dasar keramik
dan logam. Pada tahun 2005, Cordier melakukan penelitian berupa penumbuhan
carbon nanotube (CNT) pada keramik foam melalui Catalytic Chemical Vapor
Deposition (CCVD) dengan menggunakan katalis berbasis Mg-O. Hasil penelitian
menunjukkan terjadinya peningkatan luas permukaan keramik foam hingga
mencapai 100 m?g. Namun, reaksi yang dilakukan pada suhu 1000°C tersebut
dinilai kurang efektif dan membutuhkan energi yang sangat besar sehingga biaya
produksinya sangat mahal. Sg ftiian lain berupa penumbuhan carbon
nanofiber (CNE por Deposition (CVD)

dengan bantu lyas permukaan Ni
foam da‘n )
ke

adur berbasis

rs et ar

Ukan pen ggunakan
. yai : N. Pg htrha n foam

calesi  dekomposisi Kata dengan KateliS.mii mampu

0,12 ingg

m’ at dar it i pene engenai

pe nanokarbon a- Ca ﬂ dikembangka ari tahap

prepa@posm katal
bertujua uk f b anolbn-carbon foam
maupun ug ‘W

bon foam dilakukan
melalui reaksi dvf

dekomposisi katalitik me

an Dermukaan, cCarog

han nanok al tersebut

an katalis nikel. Reaksi
erupakan metode yang paling
ekonomis untuk memproduksi nanokarbon. Metana sebagai bahan baku memiliki
harga yang tidak terlampau tinggi dibandingkan dengan etilen atau asetilen yang
biasa digunakan dalam CVD. Selain ekonomis, reaksi dekomposisi katalitik
metana merupakan metode sintesis nanokarbon yang menjanjikan karena yield
produk yang tinggi dan mudah dikontrol (Paramitha, 2009).

Sedangkan katalis nikel dipreparasi menggunakan metode presipitasi.

Metode presipitasi dianggap sebagai metode preparasi yang terbaik untuk saat ini.
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Proses deposisi inti aktif pada penyangga melalui metode presipitasi dapat
mencapai loading yang tidak terbatas (Nasikin, 2010). Dengan waktu deposisi
yang lebih lama, diharapkan dapat menghasilkan loading katalis yang lebih
merata. Loading katalis yang merata diharapkan akan menghasilkan pertumbuhan
nanokarbon yang merata pula. Produk carbon foam yang ditumbuhi nanokarbon
secara merata dan dengan proses yang efisien diharapkan dapat menutupi

kekurangan katalis konvensional yang banyak digunakan saat ini.

1.2  Rumusan Masalah

Berdasar kaillet: | yang e arkan. di atas, maka rumusan
alis dari  komposit
okarbon yang
osisi katalitik

n Penelitjian J

Juan garepenelitiangini agalak sebagarberikut?

patkan ¢ , ari sit nan@ pon foam

”-. o

alis yang WaSI dengan
meige pre P A Y
Mengeta m m gepgsisi nikel dengan

o

n luas permy

etahui peng

Batasan Masalah "'U"'

Batasan pada penelitian ini adalah sebagai berikut:

1.4

1. Metode yang digunakan untuk penumbuhan nanokarbon adalah
dekomposisi katalitik metana dengan menggunakan katalis nikel.

2. Precursor katalis nikel yang digunakan memiliki perbandingan awal 20 g
Ni/g carbon foam.

3. Preparasi katalis nikel dilakukan dengan metode presipitasi

4. Precipitating agent yang digunakan adalah urea dan amoniak.
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5. Variasi waktu deposisi menggunakan urea adalah 12 jam dan 24 jam.

6. Reaksi dekomposisi katalitik metana dilakukan pada temperatur 500°C
dan tekanan atmosferik selama 5 jam dengan laju alir gas metana 20
ml/menit.

7. Penumbuhan nanokarbon pada carbon foam dikarakterisasi menggunakan
SEM dan luas permukaan spesifik carbon foam dikarakterisasi
menggunakan BET.

15 Sistematika Penulisai

BAB | : ]

; . tujuan penulisan,
! : : . 54l
B Tinjaua g.'

B e injaud Sratug 0ens

terogen,

b Katalis tefstruktlr sébagai pengganti katali nsional,
substrat, kata S r da QMpo aflokarbon-

) {8 S 3 katallS OMpPOSisi

‘ katg & ﬁ a-li ada reaksi deWkatalitik
-1 me ] S deposisi kWrta metode

e N, W

e

dur penelitian secara
nya preparasi dan pelapisan
katalis, karakterisasi katalis, set-up rangkaian peralatan, dan

karakterisasi produk akhir.

BAB IV Hasil dan Pembahasan
Berisi penjelasan mengenai hasil penelitian secara

keseluruhan, mulai dari pengaruh waktu deposisi terhadap
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loading katalis, serta pengaruh hasil penumbuhan

nanokarbon pada carbon foam.

BAB V Kesimpulan dan Saran
Berisi kesimpulan dari hasil penelitian serta saran untuk

penelitian selanjutnya.

CANZ)

- ~/
- —
~ >

L ZaS>>>
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BAB 2
TINJAUAN PUSTAKA

2.1  Reaksi Katalitik Heterogen

Berdasarkan fasa reaktan dan fasa katalis yang digunakan, reaksi katalitik
dapat dibedakan menjadi reaksi katalitik homogen dan reaksi katalitik heterogen.
Pada reaksi katalitik homogen, reaksi kimia terjadi pada fasa yang sama antara
reaktan dan katalis, sedangkan pada_reaksi katalitik heterogen, katalis memiliki

fasa yang berbeda dengap g dunia industri, sistem Kkatalisis

heterogen lebih b apa keuntungan seperti
yang diungkag

oleh, menggunakan

b. i i i aktii, dapadimodifikasi tnya.

o Y, , BEfgung . I atau
RpiRgkatkan adsorpsi dari"senyawia teftentu.
alls mud pisahKam(tid e nier lukarn tahap ) Danj dari produk
asi da KA ng tanpa
e. ngi atau rul A .. biasanya g g biasa
n dari netral : mnogei Bronsted a is.
I«s hetg eruh‘] katalis padat.
Fasa padat_mef ﬁ S dalamatbe -.; bentuk dan ukuran.

Bentuk dan ‘ngai : a di dalam reaktor.
Keberadaan katad. : ’ ragaman aliran fluida.
Namun, bentuk Kkatalis p W a g ada saat ini diketahui dapat

menyebabkan aliran fluida yang tidak seragam di dalam reaktor.

Selain mempengaruhi keseragaman aliran fluida, katalis berbentuk padatan
dapat menyebabkan hambatan terhadap aliran fluida sehingga menimbulkan
presuure drop di dalam reaktor. Pressure drop yang tinggi dapat mengakibatkan
peningkatan konsumsi energi, membutuhkan bahan kolom yang lebih tebal, serta

menghasilkan gradien tekanan yang tidak diinginkan di dalam reaktor.
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Dalam reaksi katalitik heterogen, peran katalis padat sangat ditentukan
oleh sifat permukaannya. Sifat fisik katalis yang berhubungan dengan tekstur
permukaan yang sangat berpengaruh terhadap kinerja katalis ialah luas
permukaan, bentuk pori, dan distribusi ukuran pori. Permukaan katalis padat
konvensional umumnya didominasi oleh kombinasi pori meso dan pori makro
sekitar 95% (Nasikin, 2010), sehingga luas permukaannya tidak terlalu besar.
Sedangkan mikropori biasanya ditemui pada zeolit, karbon aktif, maupun
nanokarbon, yang ditunjukkan dengan luas permukaan yang tinggi.

2.2  Katalis Radat Konvensional

padat konvensional

memilikj

sangg D€ ' 3 ) agam. Untuk
erstruktur

xed bed

is terstruktur adalaiy kat@lis yehg dibeptuk deng tertentu.

AaLalrsd Ve --' Jidod ¢

katald truktOvini dibandingkamf@engan Katalis kon iohal antara

ANg serad pIra 3 dah, O

idak sensitif ga ﬂ i ebu

is terstruktu spesifik janebih tinggi

Twas_per n yang tinggi

ktur. Sedangkan

alis yang

gl dapat diperoleh
in kecil ukuran partikel

dengan menguram.ti

dapat menyebabkan press besar sehingga reduksi ukuran
partikel menjadi tidak efektif untuk meningkatkan kinerja katalis konvensional.
Atas dasar tersebut, sistem katalis terstruktur menjadi sistem katalis yang
menjanjikan untuk reaksi katalitik heterogen ke depannya.

Katalis terstruktur sendiri sebenarnya sudah banyak diaplikasikan untuk
menangani berbagai masalah lingkungan. Sebagai contoh adalah catalytic
converter, vyaitu katalis yang digunakan pada kendaraan bermotor untuk

mengendalikan emisi gas buang kendaraan. Katalis tersebut berupa logam Pt dan
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Rh yang disangga pada keramik berbentuk monolitik. Keramik ini tertutupi
lapisan setebal 30-50 mm yang terbuat dari y-Al,O3 (70-85%) dan oksida lain
seperti serium oksida (10-30%), lantanium oksida, atau barium oksida (Nasikin,
2010). Dengan menggunakan Katalis ini, zat-zat beracun emisi gas kendaraan
seperti COy dan NOy dapat diubah menjadi senyawa yang kurang berbahaya.
Sedangkan jenis terbaru dari katalis terstruktur yang sedang dikembangkan
adalah solid foam. Solid foam merupakan open-celled material yang memiliki
porositas tinggi. Ukuran sel solid fogm dinyatakan dalam pores per linear inch

(PPI) dan dapat bervariasi_a D0 PPI, dengan porositas berkisar

ersedia dalam berbagai

antara 80% sampg K
jenis, antarg, I3 .
2.3 S ‘ ) Katalis

n foam merupakamy strlikturg@iybrid yang terdird igikaten-ikatan

dag oma , 20C epeto, 200 etiap carbon

8s 64 a b oo dalam sp’ dan

Kisi-Kisi cag fd ﬁ it dapat dilihat bar 2.1.
o ]

ini merupa j€ ‘

pn baru yanW menyaingi
kekuatarvd kek AF trop Wn yang paling
stabil. Carbon foa .. oy Meng m ltan_dengan porositas

sehingga me g memiliki densitas
massa yang ren

: i ih tinggi dibandingkan
dengan grafit (Umemoto, : d n dengan intan dan grafit, posisi

struktur baru carbon foam berada di antara keduanya. Perbandingan sifat ketiga

jenis karbon tersebut dapat dilihat pada tabel 2.1.

Tabel 2.1 Perbandingan sifat elastis carbon foam terhadap intan dan grafit

Struktur foam Grafit Intan
p 2,48 g/lcm® 2,27 glcm® 3,51 g/cm®
C11 (sepanjang a axis) 9,02 Mbar 12,3 Mbar 11,29 Mbar
C» (sepanjang b axis) 9,42 Mbar
Ca3 (sepanjang ¢ axis) 0,816 Mbar 0,34 Mbar
Modulus Bulk 0,792 Mbar 0,326 Mbar 4,69 Mbar
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(Tomének, 2002)

memoto, 2001)

eh'keunggulan

Ghemilikimporosita DEN iTiuKa tri yang
asrelatif yang san@at repdeh (3%9), bersifat inert; Klgketahanan
ahan @ i, danfgay ahag hu ya inggi di

li 2 Idak mengoksid al agal subs banyak
dig dalam ind ; J0a dapat (g anl sebagai
polut er. Prinsip ke gai eycomb yang@ akan pada
kenda'IHI motor. Honeyeemp, Sele FEalEIC converter IHrngubah zat-
zat beraﬂu ,;T?;; 3 > ‘a\v‘, g relatif aman. Begitu
juga dengait e Aptoal. Caroor 10di dapat ticuis tuk mengeliminasi

gas-gas berbahaya Sepe Q). Nittogen oksida (NOx), dan
sulfur oksida (SOx) yang biasal tarca ) as bUang kendaraan maupun mesin-
mesin industri.
Selain kedua fungsi utama di atas, carbon foam juga diketahui memiliki
banyak kegunaan lain, seperti:
e Elektroda
Carbon foam dengan konfigurasi open-cell merupakan material yang ideal
untuk konstruksi elektroda terdepan karena memiliki luas permukaan yang
besar, konduktivitas elektrik yang tinggi, serta bersifat inert. Sebagai

elektroda, carbon foam hanya perlu dilapisi dengan sejumlah bahan aktif
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sehingga membentuk anoda atau katoda. Dengan menggunakan carbon foam,
luas permukaan aktif elektroda menjadi jauh lebih besar.
o Filter

Carbon foam merupakan bahan yang bersifat inert, memiliki kapabilitas untuk
digunakan pada temperatur tinggi, serta memiliki struktur open-cell. Oleh
karena itu, carbon foam menjadi kandidat yang ideal untuk digunakan sebagai
filter pada berbagai proses filtrasi yang cukup ekstrim, mulai dari filtrasi
pelarut agresif, bahan-bahan kimia yang bersifat korosif, sampai filtrasi
logam-logam yang dicajkk

Storage Bate

Carbon f¢ = : : rg ity battery, seperti
i - munit Kemampuan
g UT @ VaRg : ingkatkan

change Membrangi(PEM) f

cell sedang dike an diuji

odi iKasL4meSin-me rtable lainmya. Salah

angan fa 03 PEM T8 adalah
Hn material p A ar plar plate) odga yang
rWrah. Pelat b bnen utama | stack cell
yang"mili e ."‘n“ etah, serta biaya
produksisfucl*ce f : g 1‘{'. ar yang ada saat

ini, penggt penquUTrant deluksi.

¢ Oa O
-i{&y
2.3.2 Nanokarbon v

Nanokarbon didefinisikan sebagai material karbon yang bukan hanya

ntuk transportasi dan Degea

ukuran partikelnya saja yang berukuran nanometer akan tetapi struktur dan
teksturnya pun berukuran nanometer (Michio, 2004). Nanokarbon terbagi dalam
lima bentuk dasar yang berbeda, yaitu: intan, grafit, fullerenes, nanofilamen dan

nanocones.
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¢ Intan dan Grafit
Intan dan grafit merupakan bentuk alotropik karbon yang pertama ditemukan
sehingga menjadi bentuk yang paling dikenal. Intan memiliki karbon dengan
empat ikatan sp3 membentuk susunan tiga dirnensi yang simetris dan tersusun
rapat. Sedangkan grafit memiliki karbon dengan tiga ikatan sp2 membentuk
susunan dua dimensi berupa lembaran tersusun dari ikatan heksagonal atom-
atom karbon sp3 (Takenaka, 2001).

e Fullerene

Fullerene merupakan hg tiga setelah intan dan grafit yang
diri dari ikatan karbon-
adalah C60, vaitu

fullegene - )¢ aksana (Takenaka,

ditemukan p

karbon _sp

200 3mMh » ; arhe I Intan hingga

Gamb ";_:?r.oo. K 3 pikkarbon: (a grafit, (c) fullerene

‘SUmber: WWW Nano-¢

. Nanofilamenﬂh £ ?

Karbon nanofilamen W D ng berbentuk filamen-filamen.

Secara umum, karbon nanofilamen terdiri dari carbon nanofiber (CNF) dan

carbon nanotubes (CNT). CNT pertama kali ditemukan pada tahun 1991 oleh
Sumio lijima. CNT digambarkan sebagai carbon nanofiber yang memiliki
lubang di bagian dalamnya sehingga menyerupai pipa (tube). Struktur CNT
dapat dilihat pada gambar 2.3. CNT dan CNF merupakan bentuk karbon yang

memiliki kekuatan yang sangat tinggi, bahkan CNT disebut sebagai material
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yang paling kuat hingga saat ini (Kristiansen, 2004). Tabel 2.2 menunjukkan

beberapa perbandingan sifat CNT, CNF, dan logam lainnya.

Tabel 2.2 Perbandingan sifat karbon nanofilamen dan logam

. Young Modulus | Tensile Strength .
Material (st?ffness) (breaking stre%s) Density
Carbon nanotubes 1250 Gpa 11-63 Gpa 1.3-1.4 g/cm®
Carbon nanofibers | 425 Gpa (max.) 3.5-6 Gpa -
High strength steel 200 Gpa ~ 2 Gpa -
Aluminium - - 2.7 glem®

(Kristiansen, 2004)

ones

ed Ca
(P4l

S pertamaka

iliki str

‘karbon yang
ﬁbar 2.4. Si
berbeda™ d

untuk #ap

7 4

,///\\~
LA~

Penumbuhan nanokarbon..

Ul I. ! I

anotube
itha

09)

Daliad Laid
ut
{um

emadpun elektrik

%-

ReallU K |mmlL-m_‘u_1"-£#

dikembang "“"’“’W el
e A /

\",/

(a)

Gambar 2.4 (a) Struktur carbon cone (b) Hasil SEM carbon cone

(sumber: www.complexphysics.org)

ptirna yang B off
Struktur ter

o

avATs

Carbon
I bentuk
apat dilihat

on tersebut
%buka peluang

nelitian sedang
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Berdasarkan penjelasan di atas, nanokarbon jenis filamen merupakan
material yang menjanjikan untuk sistem Kkatalis terstruktur ini, karena memiliki
luas permukaan yang besar, mencapai 1315 m?/g untuk jenis single-walled carbon
nanotube (Cordier, 2005), volume pori yang besar vyaitu sekitar 0,5-2 cm®/g
(Chinthaginjala, 2007), serta kekuatan mekanik yang tinggi (dapat dilihat pada
tabel 2.2). Atas dasar tersebut,
nanokarbon-carbon foam terfokus pada jenis nanokarbon yang berbentuk filamen,

berbagai penelitian mengenai komposit

baik CNT maupun CNF.

2.3.3 Komposi

re I Jde
Ta

Kompg

an penumbuhan "Manokarbog

e art g

atalitik*etane dah b

pada substrat ¢

i jenis S

pada substrat

ingkatan kualitas

hanokarbon

kualitas

tian ini,

melalui

rstruktur

| & ‘n ukaan, m’/g
Jenis Setelah
ubstrat Katalis penumbuhan
nanokarbon
Jarrah, 2003 ' ; 63
Vieira, 2004 <1 90
De Lg(t)rz)%uder, coated - 26
monolith | Flowrate: -
Metal C-source: 3% C,Hg / 17% H,/Ar
Tribolet, 2005 fiber T: 655°C Ni - 22
Flowrate: 600 ml/menit
lsmagilov Silica C-source: 25% CH, / Ny
20%5 , glass fiber T:550°C . Ni <1 19
Flowrate: 107 ml/menit
C-source: 25% C,H, / N,
Jarrah, 2006 Ni foam | T:450°C Ni <1 30
Flowrate: 107 ml/menit
C-source: 20% CoH, / 7% Hy/N,
Wenzr(‘)"ggers* Cf":‘);brg” T: 500°C Ni 0,12 146
Flowrate: 100 ml/menit
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Luas permukaan interfacial carbon foam relatif tinggi untuk perpindahan
massa. Namun, kurangnya jumlah mikropori pada carbon foam menyebabkan
rendahnya luas permukaan yang tersedia untuk deposisi katalis. Luas permukaan
carbon foam diketahui kurang dari 10 m?/g (Wenmakers, 2008). Luas permukaan
carbon foam tersebut dapat ditingkatkan dengan menumbuhkan nanokarbon pada
permukaan carbon foam. Komposit nanokarbon dan carbon foam secara visual

menyerupai kebalikan dari partikel-partikel katalis konvensional yang berbentuk

L

padatan bola.

<

[Kerdalam fyang d ahokarbon
a_hitamal ukkan solid, wainag me kkan ruang ). (\VWenm s, 2008)

Bagian padat da ‘ partikel-partikel” D katalis

konvernstonal diinversi open struciure "dengan luas

permukaM(ste ! : ‘ 10l aktif katalis
kan paé 3 0ak

hanya dapat d i inti aktif tersebut

dapat did
(open structure [ ]
meningkatkan kontak ant i

2.4  Pembuatan Komposit Nanokarbon-Carbon Foam

ity struktur terbuka

: " tahanan difusi serta
nbl—d

engan substrat.

Penumbuhan nanokarbon dapat dilakukan melalui berbagai cara dengan
menggunakan berbagai jenis reaksi dan reaktan, serta berbagai jenis katalis dan
metode preparasinya. Beberapa metode yang telah banyak digunakan untuk

penumbuhan nanokarbon yaitu:
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a. Arch-Discharge
Metode ini merupakan metode yang paling sederhana dibandingkan dengan
metode lainnya. Sintesis nanokarbon melalui proses yang cukup singkat, yaitu
mengalirkan arus listrik searah melewati elektrode grafit di dalam vesel yang
berisi gas argon atau gas inert lainnya (Gambar 2.6). Pada proses ini karbon
nanotube tumbuh pada bagian elektroda negatif (anoda). Meskipun sederhana,
metode ini tidak bernilai ekonomis karena grafit yang digunakan merupakan
material yang bernilai tinggi. Selain itu, diperlukan pemurnian produk dari

(AN
>

& arch-discha \ a elek gigrafit digunaka tuk mempreduksi arus

listrik 3 gas ine 03)

lation

mbar 2.6
L
un M-dan dihasilkan

single walled : dalam bentuk bundle.

Metode la yrafit dengan Ni dan
Co pada suh u tinggi membutuhkan

energi yang besar sehinge

Gambar 2.7 Skema Laser Ablation (Daenan, 2003)
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c. Chemical Vapor Deposition (CVD)
Proses CVD merupakan reaksi dekomposisi katalitik hidrokarbon (biasanya
etilen atau asetilen) di dalam reaktor berbentuk tube pada temperatur 550-
750°C, yang diikuti pertumbuhan karbon nanotube di permukaan katalis pada
sistem pendinginan (Gambar 2.8). Penggunaan etilen maupun asetilen dinilai
kurang ekonomis karena kedua senyawa tersebut merupakan produk kimia
yang banyak digunakan dalam industri dan bernilai ekonomi tinggi.

" 15l Znd furnace
25 flow

cantraller Famoca X Ohgart 2 tube

*‘1

- = '
‘
Id ffi
\ / al bili
ambar 2.8 VD (Daena 00

d. isi Katalitik Met3

Reaksi de posisi  metana MmerkpakamFproses Si afbon yang
onomis ta F: Selaif s, reaksi
sisi katalitik @n M Ty etode sintesis'inag hon yang

anan karena y an mudah diW’(Paramitha,
2009

,r

L=

25  Meka aksi Dekomposisi

Katalitik Metan ‘ )
Dekomposisi dide ah satu dari reaksi kimia yang

menguraikan atau memutuskan ikatan rantai suatu senyawa menjadi unsur-unsur
atau senyawa yang lebih sederhana. Definisi ini memiliki arti yang sama dengan
perengkahan (cracking). Salah satu contohnya adalah dekomposisi metana
(hidrokarbon yang paling stabil) yang dapat diartikan sebagai pemutusan ikatan
H-C dari metana menjadi komponen yang lebih sederhana yaitu hidrogen dan

karbon.
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Pemilihan metana sebagai reaktan untuk produksi nanokarbon dan
hidrogen adalah karena metana merupakan hidrokarbon dengan perbandingan
hidrogen/karbon yang paling tinggi. Selain itu, metana bisa didapat langsung dari
alam tanpa harus diolah terlebih dahulu, sehingga mengurangi biaya produksi.
Adapun reaksi dekomposisi metana atau Methane Decomposition Reaction
(MDR) dapat dilihat pada persamaan 2.1 sebagai berikut.

CH; — C+2H; AHazgs = +75 kJ/mol (2.1)

Reaksi perengkahan metana (methane cracking) dapat dibedakan menjadi

dua, yaitu perengkahan meis ng (direct methane cracking) dan

perengkahan me hane cracking). Reaksi
j ana secara langsung.

ecara umum dapat

ing) yang

L

metana
ANSIS i) yang
# hidrogen. dan [ bergkuran pnanometer disebut

abagai hanoka

eaksi d ok ] S olek irengkah

(cWenjadi sebu 0 M on dua buah U
[ [15]

GamtwI menunjukka rnukaan deWsi katalitik

K i bonium. Pada

metana.‘n hidreden terptitt A. ) Tibe
akhirnya diglapa ﬁm m\‘\. malekul hidrogen di
akhir reaksl.
.;H" 4 »‘
H 2
e

idrogen.

CH, H O

e L
H, ch G Hpeneses c !HHI
ek " el

Gambar 2.9 Mekanisme reaksi permukaan dekomposisi katalitik metana (Yulianti, 2008)

CH H H, wmwpes;
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Salah satu teori mekanisme pertumbuhan nanokarbon, menyebutkan
bahwa mekanisme perbumbuhan nanokarbon dipengaruhi oleh laju pembentukan
lapisan karbon terhadap laju pergerakan metal. Dalam teori itu. Safronov dan
Kovaleski menyatakan bahwa mekanisme pertumbuhan karbon diawali dengan
pembentukan lapisan karbon yang membungkus partikel katalis yang meleleh,
lalu dikuti dengan pecahnya lapisan karbon tersebut akibat tekanan uap logam
katalis dan impuls mekanik yang diterima katalis. Selanjutnya mereka
berpendapat bahwa jika kecepatan partikel logam lebih cepat dari pembentukan

lapisan karbon maka nanoka pleh berbentuk nanochains atau torn
shells, namun ji aliknya i Mhanekarbon yang diperoleh
adalah bamb,

pembentikan i g of: , 2001).
[ : , jahwa  laju

e

adi dan juga ofeh kompos o

diperoleh bila laju

an katalis

dan laj Is dipeng

k bila partikel loga erada dalam keadaan
oga setang . Koeadaa iqui itu

logan ¢ Anj uktur @ karena

Wt meleleh, lajélperg ﬁ Jamfiya tidak lebih W
_ @ -

pembw lapisan karl
tian a0 eneMn Jjenis karbon
ilkarT s #r \h‘ proses nukleasi karbon

pada logam (:

beberapa karbonw.i r
i

saturated metal particles).

ada laju

yang diha
Klea n proses presipitasi
Penuh karbon (carbon-
nuh karbon ini dicapai pada saat
logam berada dalam fasa liquid yaitu pada temperatur sedikit di bawah temperatur
eutektik. Karbon-karbon tersebut selanjutnya bergabung membentuk ikatan
heksagonal yang kemudian bertransformasi menjadi lembaran grafit.
Apabila permukaan partikel logam kurang jenuh karbon, nukleus yang
dihasilkan berukuran relatif besar dan tumbuh secara berkesinambungan

menghasilkan pembentukan lembaran grafit yang menutupi sebagian besar

permukaan partikel logam. Karena permukaan logam kurang jenuh karbon,
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nukleus berikutnya tumbuh di bawah nukleus yang pertama tanpa berikatan
dengan partikel logam di permukaan. Hal ini berlangsung terus-menerus sehingga
didapatkan tumpukkan lembaran grafit menuju sudut tertentu atau sejajar arah
aksial. Bentuk nanokarbon yang dihasilkan ini dinamakan nanofiber.

Proses pembentukan karbon nanofiber melibatkan beberapa tahap, yaitu:
(1) dekomposisi gas sumber karbon pada permukaan partikel logam yang
terekspos, (ii) pelarutan atom carbon di dalam partikel logam, dan (iii) difusi
karbon yang terlarut melalui partikel logam dan presipitasi sebagai tanda

penumbuhan CNF pada pe ikel logam yang berbeda. Proses

pertumbuhan CN.BISEca ; Gambar 2.10.

¢
>
<

Gambar 2.18 (:érr ertumb ‘ meru o%t 1 FE karbon pada

permukaaniloga 0 oife P KarboR partikel logam. Tahap 3

merupakan pre i kal ang“mengandung grafit
J ¢ ‘

Namun hingga saat ini masi menjadl perdebatan mengenai driving force
yang dapat menyebabkan atom karbon terdifusi pada salah satu sisi dan keluar
sebagai CNF pada sisi yang lain. Baker et al. berpendapat bahwa gradien suhu
pada partikel logam merupakan salah satu penyebabnya. Hal tersebut dikarenakan
gradien suhu yang terjadi karena perbedaan sifat termokimia dari dekomposisi
hidrokarbon versus pembentukan CNF menyebabkan presipitasi karbon yang

berlebih terjadi pada zona yang lebih dingin.
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2.6  Katalis pada Reaksi Dekomposisi Katalitik Metana

Penambahan katalis dalam reaksi dekomposisi rnetana memungkinkan
tercapainya konversi yang maksimum pada temperatur yang lebih rendah, karena
reaksi dekomposisi metana bersifat endodermis. Hal ini berpengaruh terhadap
banyaknya yield produk yang dihasilkan. Selain berpengaruh terhadap kuantitas,
katalis juga berperan dalam hal kualitas nanokarbon.

Katalis yang efisien untuk reaksi ini adalah yang paling tahan terhadap
adanya akumulasi karbon dalam jumlah besar sesuai dengan konversi metana

yang bersangkutan. Saat ini ing banyak digunakan sebagai inti

aktif dalam dekg JF 2 3 ansisi golongan VIII.
Tetapi, tidak g : baik untuk proses
rva . volcano yang

eperti terlihat

mengamalis , i tronnya,
i 4 h

tivitas s Secara at katalis

Walam reaksi glro ﬂ dragenasi memilikw sebagali
- 5]
A .\ satM kedua reaktan
m. "‘m kuat dan tidak terlalu
2) Kekuatan ik

g dengan peningkatan
jumlah kekosongan or r an pada butir 1, aktivitas katalis

mencapai nilai maksimum apabila logam memiliki hanya satu orbital d

h reaksi,

kosong. Dengan demikian, logam Co, Ni, Rh, Pd, Ir, dan Pt merupakan logam
yang paling aktif untuk reaksi hidrogenasi-dehidrogenasi.

3) Sifat katalis dan daya adsorpsi dari logam pada butir 2 dapat diestimasi dari
rata-rata jumlah orbital d yang kosong. Orbital kosong juga dapat terisi oleh

unsur lain sehingga suatu logam dapat berkurang jumlah orbital kosongnya.
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6
eaksi dehidrogenasi

Gamb 2 : g 3 i i
Ltersebut yahwa logam Pd'e N1 ak di atas

KEKUatangeehidrogenasig inggr. k harga
log gput mahal maka Kataliss¥angidigunakan dalam Mposisi

ana adala s yang bégbasis ikelfSering dig an sebagaiinti aktif,

ki i kelel ; S e dan berikut
(Mooox

1'“m aktif yang Jigunakan

2. thl ! [Heg @ am bya (Co dan Fe)

3. Megii 1 qgL iUk pertumbubhan
karbo

4. Yield kar * j ming logam lainnya (Co

dan Fe) v

5. Memiliki toxicity relatif rendah

6. Harga relatif murah

Katalis yang digunakan untuk reaksi ini harus mampu memutus ikatan C-H yang terdapat dalam metana
sehingga produk yang diinginkan dapat terbentuk. Kekuatan pemutusannya harus tinggi karena metana bersifat stabil dan
sulit untuk diputuskan ikatannya. Cracking dapat terjadi melalui mekanisme reaksi radikal bebas pada temperatur tinggi
dan dapat dipercepat dengan penggunaan Kkatalis yang bersifat non-asam. Tetapi aktivitas terbaik diperoleh dengan
penggunaan katalis yang bersifat asam dimana katalis tersebut mampu melakukan transfer proton yang amat berguna dalam

penata-ulangan ion karbonium.
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2.7  Preparasi Katalis melalui Metode Presipitasi

Preparasi katalis bertujuan untuk menciptakan katalis yang secara teoritis
telah sesuai dengan reaksi yang dikehendaki. Metode preparasi Kkatalis
berpengaruh pada aktivitas suatu katalis karena metode yang digunakan akan
mempengaruhi karakteristik partikel katalis yang dihasilkan, seperti luas
permukaan kontak, diameter partikel katalis, dispersi, loading inti aktif dan
sebagainya. Metode preparasi yang paling sering digunakan pada dekomposisi
katalitik metana adalah impregnasi, presipitasi, dan sol-gel. Pada penelitian ini

akan digunakan metode presi etode ini memungkinkan loading

logam dalam juraialilifas 3 o s i ya.

Metpd i syatu padatan pada
suatu lagtigan : \ dapan maupun gel
yangdte 3 bk ; ktur dan sifat

kat ang ingin dicapai tuk mencapaiires a sumber

inti J0d gerti aTjeie

( ia2040). Larutan garanf@apatiBerb@Atuk larytan yang

OKsalat, g , sulfatatau Klofida fPadaifictode iguna rgCipitating

ag flapat o K Peg prutan e i mana
g dalam bent .ru M w gan metodesiitasigiSedangkan

etode |njeksvr

Larutan garan l -‘H 1 ukaan penyangga (22)

Presiplta pate™"padata . at d1bag adt” tiga tahap, vyaitu
, oc mbentu : ation), dan pertumbuhan
itunjikkani@lefGambar 2.12, kurva kelarutan merupakan

(growth). Seperti yang di
fungsi suhu dan pH. Titik kejenuhan bisa dicapai dengan menambah konsentrasi

penambal

penangRaha dalam bent

penjenuhan (supersa

dari larutan (memindahkan titik A ke C) atau dengan menurunkan temperatur dari
sistem (dari titik A ke B). Selain itu bisa pula dengan menaikkan pH dari larutan,
sehingga kurva kelarutan bergeser dan titik A berada pada daerah lewat jenuh.
Partikel yang sudah berada di daerah lewat jenuh berkembang dalam dua tahap,
nukleasi dan pertumbuhan. Proses perkembangan sangat tergantung dari

konsentrasi, temperatur, pH, dan kematangan dari larutan tersebut.
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Gambag2.1 ja Q ada a ur dalam proses
el X d
ing age g ! adala jonia  karena
k ct ¢ tert

POSISi sisitasnya

i diawali ¢

R0 rebabk 8 apa g : It be apa tahe

readah.” Tanap awal metode
y
fi AN, pengeringan;id:

ecara umum, ada Bébera ¢ arl metode presipita fitu:
1. ilkan camp : atadpada skala r terhadap
Ny 4

adi bentuk yang

gan pemberian Precipi 0 agent

dya, yaitu

diinginkan pw:f

2.8 Metode Karakterisasi
Pada penelitian ini, dilakukan karakterisasi untuk mengetahui luas
permukaan carbon foam serta morfologi carbon foam yang telah ditumbuhi
nanokarbon.
2.8.1 BET
Luas permukaan merupakan sifat yang penting dalam aplikasi katalis.
Isitilah tekstur (pola) merujuk pada struktur pori partikel secara umum meliputi
luas permukaan, distribusi ukuran pori, dan bentuk pori. Dari beberapa sifat yang
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berkaitan dengan tekstur tersebut, luas permukaan (surface area, S, m?/g)
merupakan parameter yang paling penting dalam merancang katalis heterogen.
Luas permukaan total merupakan kriteria penting untuk katalis padat karena
sangat menentukan jumlah situs aktif di dalam katalis, yang nantinya berkaitan
dengan aktivitas katalis (Nasikin, 2010).

Pengukuran luas permukaan dapat menggunakan teknik adsorpsi BET.
Metode BET dipublikasikan oleh Brunaeur, Emmet dan Teller pada tahun 1938

yang lebih dikenal dengan metode model adsorpsi fisik gas dalam padatan, yang

menggunakan prinsip gaya fieiode BET berdasarkan model yang

sangat sederhang ecil adsorpsi isotermal
yang digunaks ari padatan. Metode
ini biasgAya ) [ : I, makropori, dan
mesgpo

dapat digtnaka pilk*gas yang m densasi, tetapi
u an 09 Rgan [ jolekt
kr

NEkaUT,  persag; B

ataupun karbondigksid@idapaf pula digunakan s

T Vang digunak Ok mene i es adsorpsi
0,3. Hal

tinggi akan texjacigkondensasi

W P/Py yang
L

pa &n adso AN 7 i pada

inWan karena pa t.e ﬂ I.e
quuiWkuran pori ¢ akar )

mendek

bori meso p

kUtalis sangat diperlukan

mponen yang ada dalam katalis.

Informasw I
a?‘

untuk melengkapi penget t
Bentuk dan ukuran adalah dua bagian yang paling penting dalam morfologi.
Sedangkan hal lain yang perlu diperhatikan adalah distribusi dan ukuran kristalin.
Electron Microscopy (EM) adalah salah satu teknik yang digunakan untuk melihat
morfologi suatu material. Pada metode ini, permukaan yang akan diuji di-scan
dengan pancaran berkas elektron dan pantulan elektron ditangkap yang kemudian
ditampilkan diatas tabung sinar katoda. Bayangan yang tampak diatas layer

menampilkan gambaran permukaan spesimen.
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Dua teknik utama EM dibedakan menjadi Scanning Electron Microscopy
(SEM) dan Transmission Electron Microscopy (TEM). SEM merupakan salah
satu teknik untuk melakukan karakterisasi material komposit dengan batas
resolusi mikroskopi elektron 10 nm. Sedangkan analisis menggunakan TEM
memiliki kelebihan karena resolusinya lebih tinggi. Namun, pada penelitian ini
hanya digunakan SEM. SEM membaca suatu permukaan sampel dengan suatu alat
pembaca elektron (5-50 kV). Pembesaran 20 hingga 50.000 kali mungkin

dilakukan dengan resolusi sebesar 5 nm. Suatu area dengan kedalaman yang besar

dan struktur yang sangat tid diketahui dengan efek 3D. Namun,

keterbatasan resg ang berukuran kurang

; BNt S kuran mudah untuk

-
-
>

dari 5 nm.
dilakuk

-
-
~

LA >>
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BAB 3
METODE PENELITIAN

3.1  Diagram Penelitian

Penelitian dilakukan di Laboratorium Rekayasa Produk Kimia dan Bahan
Alam, Departemen Teknik Kimia, Universitas Indonesia. Penelitian dilakukan
sesuai diagram alir yang dapat dilihat pada gambar 3.1 sebagai berikut.

Karakterisasi lua:

permukaan.g

carbon foam dengan SEM dan BET

l

[ Analisis hasil ]

[ Karakterisasi substrat nanokarbon- }

Gambar 3.1 Diagram Alir Penelitian
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3.2 Prosedur Penelitian

Penelitian dimulai dengan melakukan karakterisasi awal terhadap luas
permukaan carbon foam menggunakan BET. Kemudian masuk pada tahap
preparasi carbon foam dan katalis nikel yang digunakan untuk reaksi dekomposisi
metana. Setelah itu, dilanjutkan dengan deposisi katalis nikel pada carbon foam,
kemudian dilakukan karakterisasi SEM terhadap hasil deposisi tersebut.

Tahap penelitian selanjutnya adalah set up reaktor yang terdiri atas

kalibrasi laju alir gas dan temperatur furnace, serta data akuisisi. Kalibrasi laju alir

dan data akuisisi tersebut di emastikan bahwa kondisi operasi

akan sesuai deg Sedangkan Kkalibrasi

temperatur fu : 2| yang sesuai untuk
mendap

ﬁ penumbuhan

reaksi dekemposisigkatalitik met i dilakukan

. Setelah se dirgakstikam, n rpon foam
te kterisasi_ menggufiakamiS E §elan BE

3.2 asi Ca Da

rasi carbon fg di ﬁ ng osedursebaw
9

lakukan karé luas permuWrbon foam

L=

~meRggunakan? A :
2) Mem® ."_"&f'u Odln MSIET -1;\ Urap. reaktor (Gambar

3.2) ang Berat carbon fos dipotong tersebut.

3) MengoU. 5 ' nitrat selama kurang
lebih 60 menit. V

4) Mencuci carbon foam menggunakan demineralized water dan

merendamnya di dalam demin water sebelum digunakan.

3.2.2 Deposisi Katalis
Deposisi katalis nikel pada carbon foam menggunakan metode presipitasi

dengan precipitating agent berupa urea dan amonia. Oleh karena itu, prosedur
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untuk deposisi katalis ini dibedakan menjadi dua berdasarkan precipitating agent
yang digunakan.
e Deposisi Menggunakan Urea
1) Menimbang bahan katalis yang berupa nikel nitrat hexahidrat dengan
perbandingan berat prekursor nikel terhadap berat carbon foam 20 g Ni/g
carbon foam.
2) Melarutkan bahan tersebut dalam demin water dan memanaskan hingga

mencapai temperatur 90°C.

3) Mengatur pH lar gengan cara menambahkan sedikit

asam ni 2
4) Mi kal

asukkan_carbon f@am ke da larutan nikel nit

diaduk, dimana

| berdasarkan

‘ii i ¥ - ol'pikel : mol

a
sal
rea

O
1)
Ddlle Ulali

ereg carbormMigamida r dengan asi waktu peréndaman
a 12 ja 24

Welah selesai, g %n M u.a ) dari larutan w's dengan

Wﬂn water.

9)“1geri An carbon foam dengan memanss paoh‘uperatur 100°C
L. PhE D
10) Me
ri orfologi carbon foam

11) Melakum ‘
Secara umum, prosedur deposisi menggunakan amonia sama dengan

yang sudah didep

e Deposisi Menggunakan Amonia

prosedur deposisi menggunakan urea. Perbedaannya terletak pada jumlah amonia

yang ditambahkan, yaitu dengan prosedur sebagai berikut.
1) Melakukan perhitungan secara stoikiometri untuk mendapatkan jumlah
amonia yang sesuai untuk menggantikan urea. Perhitungan selengkapnya

dapat dilihat pada Lampiran 1.
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2) Melakukan deposisi sesuai dengan metode deposisi yang menggunakan
urea, dengan waktu deposisi 24 jam.

3) Mengamati hasil deposisi selama 24 jam, jika terbentuk endapan maka
dapat disimpulkan bahwa deposisi menggunakan amonia dengan jumlah
yang dihitung secara stoikiometri telah berhasil. Namun, jika ternyata
belum terbentuk endapan maka dilakukan deposisi ulang dengan
menambahkan sejumlah amonia pada konsentrasi tertentu hingga
terbentuk endapan pertama, Deposisi kedua dilakukan selama 24 jam,

sehingga total w amonia menjadi 48 jam jika

dilaku ot

a nikel.
‘ . carbon foam
ngkan ha ﬁ efpde deposisi
3.» Reakto {
ema JKaian peralatanl vang erdig*tari res furnace, taling gas,

)

da dapat DA 3. na bad njukkan
a 1 merupaka

de z;k ﬁ eg yang dlgunaw enelitian
iniy t dilihat pad 1l

Vent

Gambar 3.2 Rangkaian peralatan
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Inlet Gas

Carbon Foam

Fumace

Heat e s hanger
Honzontal perforated plate

Lower chamber

atalitik metana

dilakukan beberapa
kalibgias
. ibr'a #ir gas denoafmongeuakan bubble

o L - gengan I fJunalgeé

edilalaikan kalibrasi, reaKtor Siap di@linakan. Carbon f kkan ke

gaKtor benumblihanina arbon
sis Nanokark
I 25
buhan na 0 pam dllaku alui reaksi

dekompﬂmeta ,,. j\ kut h’
1) 'fm- m angkai peralatan

se e
r
Setelah sudah

temperatur furnace hingga 500°C.

2)
3)

nitrogen.

ada kebocoran, menaikkan

4) Mengalirkan gas hidrogen selama 2 jam setelah mencapai temperatur
500°C (temperatur dijaga konstan, laju alir gas dijaga konstan yaitu 20
ml/menit) untuk reduksi.

5) Setelah 2 jam, aliran gas diganti dengan metana dengan laju alir yang

sama selama 5 jam.
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6) Setelah selesai, aliran gas dimatikan dan reaktor didinginkan hingga
temperatur ruang.

7) Mengeluarkan carbon foam dari reaktor dan menimbangnya.

8) Melakukan karakterisasi akhir terhadap luas permukaan dan morfologi

carbon foam yang telah ditumbuhi nanokarbon.

3.2.5 Karakterisasi
Karakterisasi yang akan dilakykan antara lain:
1) Karakterisasi luas pg
2) Karaktgsi

pfoam menggunakan BET.

glogi carbon foam.
3.3

ermomete

Wa Soap bubbler
nset pwmete

e & Ma tmospie
angan digita C A Digital tube furnau
- n keramik Alat SEM H
- phigifeter ataupHiindina |
L1

Carbon fdm.‘

- Nikel nitrat heksa
- Asam nitrat 65%, HNO3, Merck
- Urea, CO(NH,),

- Amonia, NH3

- Aseton

- Gas Metana

- Gas Hidrogen

- Deionized (demineralized) water
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BAB 4
HASIL DAN PEMBAHASAN

4.1  Deposisi dan Karakterisasi Katalis

Katalis nikel dideposisi pada carbon foam dengan metode presipitasi.
Sebelum melakukan deposisi nikel, carbon foam dioksidasi menggunakan asam
nitrat pekat selama 60 menit. Oksidasi bertujuan untuk membentuk gugus yang
mengandung oksigen (dapat berupa hidroksil atau karbonil) yang berfungsi
sebagai situs penjangkaran
berlabuh pada pg# a aperlihatkan gugus yang
terbentuk pads { ; Junakan asam nitrat.

t heksahidrat,

8)_sehingga prekursor nikel dapat

Prekurs
Ni( berat optimal

0 g Ni/g

=
—
>

Gambar 4% en@otinakan asam nitrat;

W

iﬁ
Prekursor nikel nitr m demineralized water. Larutan
tersebut dipanaskan hingga suhu 90°C menggunakan hot plate sambil terus diaduk
menggunakan magnetic stirrer. Suhu 90°C merupakan suhu yang optimal untuk
proses pelarutan garam nikel hingga membentuk ion kompleksnya, sedangkan
pengadukan bertujan untuk mendapatkan larutan yang homogen. Setelah
mencapai suhu 90°C, selanjutnya dilakukan pengecekan pH larutan. Pada metode
presipitasi, pengendalian pH merupakan langkah yang sangat penting karena akan

mempengaruhi ukuran partikel inti aktif. Berdasarkan penelitian sebelumnya
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(Wenmakers, 2008), diketahui bahwa pH optimal untuk deposisi ini adalah 3,5.
Jika ternyata pH larutan tersebut belum mencapai 3,5 maka dapat ditambahkan
sedikit asam nitrat sehingga pH larutan menjadi 3,5.

Setelah semua kondisi optimal tersebut tercapai, selanjutnya dilakukan
penambahan precipitating agent ke dalam larutan. Precipitating agent yang biasa
digunakan dalam metode presipitasi katalis nikel adalah urea, dengan
perbandingan mol 1 : 3 (mol nikel : mol urea). Namun, pada penelitian ini
digunakan precipitating agent lain selain urea yaitu amonia. Penggunaan amonia

didasari oleh pengetahuan bah ir akan terdisosiasi menjadi ion-ion,

yang diperlihatkaiiiata A0 4.1 seh %

‘& ‘ R @
Pada pr DN : ndapan nikel adalah
NHaS SE 8. [ersebu . Tt dart se I3 amonia.
Sep RSk onisasi Cliie sam dan

basa. K gatyang dapat dilin@ipad@ipersafiedan 4.2 sebagais

= Hag ™t e ) (4.2)

" q
IS urea : Ralran pat me I proses
seWrangi biaya p % ﬂ | m@flipakan bahan a untuk
memWi urea, sehi s Ik ahwa amonig.bernyai ekonomi
lebih re“ A tmgan ju amonia yang
digunakan untdk #ml ' m*b\ piran A. Perhitungan
tersebut i ] nad penelitian-penelitian

selanjutnya yan ﬁ j‘ecipitating agent, baik

urea maupun amonia, dil n Lﬂ:ﬂ* Kit pada suhu yang dijaga tetap

90°C dan terus diaduk. Hal ini dilakukan agar proses pengendapan dapat terjadi

secara merata. Setelah selesai, larutan diangkat dari heater dan carbon foam yang

sudah dioksidasi tadi dimasukkan ke dalam larutan.
4.1.1 Deposisi Menggunakan Urea

Untuk deposisi menggunakan urea, waktu deposisi dilakukan bervariasi

selama 12 jam dan 24 jam. Hal ini dilakukan untuk mengetahui pengaruh waktu
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deposisi terhadap loading katalis yang dihasilkan. Sampel C1 merupakan carbon
foam yang dideposisi menggunakan urea dengan waktu deposisi 12 jam dan
sampel C2 dengan waktu deposisi 24 jam. Loading nikel yang dicapai oleh kedua
sampel yang berbeda tersebut dapat dilihat pada Tabel 4.1.

Tabel 4.1 Hasil loading nikel untuk deposisi menggunakan urea dengan waktu deposisi yang
berbeda.

Sampel C1 C2
Waktu deposisi (jam) 12 24
0,1606

Berat awal (g)

Berat setelahqt j'

Loadi \

\ 31Si pengaruh
tefiht ag. dihd . W3 hasilkan
loading vang,jauh lebih besar tiampifduadikali lipat) dibandiwn waktu
depo JamgData” Ktakitat ifk terSebtit digérkuat aléh, data berupa
ha 8asi akar Be al hasil
kakakierisasi SEM untuk ke@ia s ﬂ as. ‘

o WaKtu peposisi 12 . . H
amgk! C1,_gden fep znjame-menunjUkkai loading nikel
hidroksida _ya #ﬂ\' uka on foam. Morfologi

permukaan*sa 3, ‘Untuk memastikan

pemerataan hasw
Titik 1

berbeda, yang dijelaskan ' X
* . i
agian
dalam

Gambar 4.2 Titik pengambilan gambar SEM

penjela

pada tiga titik yang

Titik 3

carbon foam utuh

Titik 2

bagian luar

dipotong pada bagian
tengah
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B
20kV 00 Iopﬁ 6; 11 29 SEI
3 il SEM pu 00| han carbo

1, {BkTitik 2, (c) Titiku

C1 pada

tiga titik y;

ambar _di aka. banyak ﬁM/ang belum
tertutupi nike 4["&'; g g 3 j’%\h tutupi nikel, namun

lapisan n UK tidak hioiogen 1*hasil pengambilan
pada tiga titik ikel terdeposisi tidak
hanya pada sisi bagian | rt '-‘uo’! Igkan hingga ke sisi bagian dalam
dari struktur foam tersebut (Titik 1)™&&mbar 4.4 menunjukkan hasil SEM dengan
perbesaran yang lebih tinggi sehingga dapat dilihat dispersi nikel hidroksida pada
permukaan carbon foam dengan lebih jelas. Dari gambar tersebut dapat diamati
bahwa terdapat empat jenis daerah pada permukaan carbon foam, yaitu (1) daerah
yang tertutupi lapisan nikel hidroksida secara merata, (2) daerah yang tidak
tertutupi lapisan nikel hidroksida, (3) daerah yang tertutupi lapisan nikel
hidroksida namun tidak merata, dan (4) daerah di mana banyak lapisan nikel

hidroksida yang menggumpal.
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20kV

WHasHSEM deng ﬁ N ﬁ ggi menunjukkWs daerah
rbon foam H

# ,‘i';':r'r Isi N A yang -.‘IL:"@ mogen menunjukkan

perbedaa ] ciistal IKeT Varg TErOeRtHS. Stk stal tersebut antara

lain berupa spongy. S e 0 “ rysiuie _(\\Wenmakers, 2008) yang dapat

¥l M raksida Yang berbentuk spons (spongy
structure) biasanya ditemukan pad@

dilihat pada Gambar 4°5.
gTan persimpangan dari serat-serat carbon
foam. Pada jenis struktur ini ditemui lebih banyak bagian kosong (celah) dan

lapisan nikel hidroksida yang retak dibandingkan dengan jenis leaflet.
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X

20kV _ X20,000 " 1um . 0000% 11 30 SEl

oKV X20,000
dan20000x (kana

SEM yang menunjukkan perbegaan bentuk stro istal nike roksida
fa permulké D0 ot (b) spong

upeposisi 24 =
a depgan Cl, sampeinC q wa%sisi 24 jam
menunjukkan 4 #’MAVM neiate. Hal tersebut dapat
dilihat dart Gj : . fasil SEM dengan
perbesaran yang‘w.' P nikel hidroksida yang
) 2. Pada gambar tersebut, tidak

homogen pada permukaa
ditemukan lagi daerah-daerah seperti pada Gambar 4.4, namun pada beberapa titik

masih terlihat adanya gumpalan nikel hidroksida, yang ditunjukkan oleh lingkaran

merabh.
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20kV X100 G0 1230SEl J

EM yang v ikel hidroks ng lebih merata pada
] C2 ya i ja t ) b () Titik (c) Titik 3

. 100pm 0000

Bum_,0000 11 30 SEI

Gambar 4.7 Hasil SEM dengan perbesaran yang lebih tinggi menunjukkan dispersi nikel
hidroksida yang homogen pada sampel C2, namun pada beberapa titik masih ditemukan gumpalan

nikel hidroksida (ditunjukkan oleh lingkaran merah)

Universitas Indonesia

Penumbuhan nanokarbon..., Friska Amallia, FT Ul, 2010



40

4.1.2 Deposisi Menggunakan Amonia

Sedangkan untuk deposisi menggunakan amonia sebagai precipitating
agent, dengan menggunakan hasil perhitungan yang sesuai dengan stoikiometri
dan waktu deposisi selama 24 jam ternyata belum terlihat ada nikel yang
mengendap di dasar gelas beaker. Didapati larutan hijau yang jernih seperti saat
awal sebelum ditambahkan amonia, yang dapat dilihat pada Gambar 4.8. Hal
tersebut mengindikasikan bahwa metode presipitasi yang dilakukan tidak berhasil.
Untuk itu, dilakukan deposisi ulang dengan menggunakan amonia pada

konsentrasi yang ditentuka aonia yang ditambahkan mencapai

perbandingan 1 ; G 10l amo 'k itungan yang lengkap
dapat dilihat
sedikit g 4 ; rsebut dapat dilihat

kan sedikit demi

o
e

-y

= -.;X{a: *

Gambaridss B ISINERGULAAKARAIIENI YakDe aoamya endapan nikel.

Tabel 4.2 Hasil depw ' .‘

Waktu deposisi (jam) 48
Berat awal (Q) 0,1785
Berat setelah deposisi (g) 0,2016

Loading katalis (g Ni/g
CF)

0,1294
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Sampel C3 yang dideposisi menggunakan amonia dengan total waktu
deposisi selama 48 jam menghasilkan loading katalis yang sangat besar.
Sedangkan hasil karakterisasi menggunakan SEM menunjukkan dispersi nikel
hidroksida yang merata dan terlihat lebih tebal. Hal tersebut dapat dilihat pada
Gambar 4.9 dan Gambar 4.10 sebagai berikut.
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Gambar 4.10 Hasil SEM yang menunjukkan bahwa deposisi menggunakan amonia selama 48 jam
menghasilkan lapisan nikel yang tebal pada permukaan carbon foam

Dengan menggunakan perbesaran yang lebih tinggi, dapat dilihat
perbedaan ukuran dan ketebalan struktur kristal nikel hidroksida pada permukaan
carbon foam untuk ketiga metode deposisi pada Gambar 4.11. Dari gambar
tersebut dapat dilihat bahwa sampel C3 memiliki ukuran kristal yang jauh lebih
besar dan menghasilkan lapisan nikel hidroksida yang jauh lebih tebal
dibandingkan dengan sampel C1 d

T,

& A
P

L
¢

e N
~

Gambar 4.11 Hasil SEM yang menunjukkan perbedaan struktur kristal nikel yang terbentuk pada

permukaan carbon foam ketiga sampel; (a) Sampel C1, (b) Sampel C2, (c) Sampel C3

4.1.3 Perbandingan Hasil Deposisi Menggunakan Urea dan Amonia
Berdasarkan penjabaran hasil deposisi ketiga sampel, dapat dibuat

perbandingan hasil ketiga metode deposisi yang telah dilakukan. Perbandingan

hasil secara umum dapat dilihat pada Tabel 4.3, sedangkan perbandingan hasil

karakterisasi menggunakan SEM dapat dilihat pada Gambar 4.12.
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Tabel 4.3 Perbandingan hasil deposisi ketiga sampel, C1, C2, dan C3

Sampel C1 C2 C3

Precipitating agent Urea Urea Amonia

Jumlah precipitating agent

yang ditambahkan 1:3 1:3 1:1
(mol nikel : mol precipitant)
Waktu deposisi (Jam) 12 24 48
Loading katalis (g Ni/g CF) 0,0448 0,1294

Lapisan nikel yang

terbentuk

ta, tipis Merata, tebal

20kv X100

\ R .. 3 A . e ~ < "‘

w, 'i--"'“‘ SRRSO SE! L ) XONEEE00R D000 1.4,3005 b, ‘”5

Gambar 4.12 Hasil SEM yang menunjukkan perbandingan hasil deposisi pada ketiga sampel;
(a) Sampel C1, (b) Sampel C2, (c) Sampel C3
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4.2 Penumbuhan Nanokarbon pada Carbon Foam

Pada penelitian ini, penumbuhan nanokarbon hanya dilakukan pada satu
sampel, yaitu sampel C2, dengan tujuan hanya untuk membuktikan bahwa
nanokarbon berhasil tumbuh pada carbon foam. Pemilihan sampel C2 didasari
oleh hasil deposisi nikel yang merata, tidak terlalu tebal, dan ukuran kristal yang
tidak terlalu besar. Diketahui loading nikel pada sampel C1 tidak merata,
sedangkan pada sampel C3, meskipun loading yang dihasilkan jauh lebih besar
dan merata, namun karena ukuran
dilihat pada Gambar 4.11), A

istalnya jauh lebih besar dan tebal (dapat

idak dipilih untuk direaksikan. Hal
( To. ng erhadap pertumbuhan
pertumbuhan

istal yang

ini dikarenakan

nanokarbon,(G@

nang Lg d
a mengha

ol angkan ketebs e egpengaruh

ibat luas

padasesesesnukleasi karbon "Padafogam Proses nukleask n faktor

g'yang m ukan Jelis Karl ingg@thasilka da rea ek Mposisi

elov, ¢

2 Si erupaka esipitasi
(carbon-

ka I 1 ang jenu
- l ﬁ . Y W
tal particle 2171 Pl

nikel, makawenjenuhan
nikel olﬂrbon f h f\v H‘ h lam eh karena itu,
untuk mepgop J pertlme m‘ kuran kristal dan

lapisan nike ga penelitian ini.

Penumbum. & = akukan melalui reaksi
dekomposisi katalitik me pé '\m'" 5 dan tekanan atmosferik. Suhu

500°C diketahui merupakan suhu optimal untuk penumbuhan nanokarbon. Reaksi

rbon pada pg

dilakukan dengan memanaskan reaktor hingga mencapai suhu 500°C dan
mengalirkan gas metana dengan laju alir 20 ml/menit selama 5 jam. Laju alir
tersebut disesuaikan dengan ukuran reaktor yang digunakan sehingga dapat
diperoleh yield produk yang optimal. Sedangkan waktu reaksi 5 jam merupakan
waktu reaksi yang optimal untuk penumbuhan nanokarbon berdasarkan penelitian

sebelumnya (Wenmakers, 2008). Namun, sebelum dilakukan reaksi dekomposisi
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metana, dilakukan reduksi menggunakan gas hidrogen untuk mendapatkan inti
aktif nikel. Saat dilakukan pemanasan untuk mencapai suhu 500°C, nikel
hidroksida yang terdeposisi pada permukaan cabon foam berubah menjadi
senyawa oksida, yaitu NiO. Reduksi dilakukan untuk menghilangkan oksida
sehingga didapatkan logam nikel sebagai inti aktif katalis. Pada penelitian ini,
reduksi dilakukan selama 2 jam dengan laju alir hidrogen yang sama dengan
metana, yaitu 20 ml/menit.

Setelah reaksi, dapat dilihat_terjadi perubahan fisik pada carbon foam,

yaitu sampel yang sebelum abu metalik berubah menjadi hitam.

Perubahan terscluifilid; 1t pade 8. Untuk membuktikan

tumbuhnya n DO ) : akierisasi SEM dan
BET. Dgnga ] . permukaan carbon
foa 1 X i n BE ' kfimengetahui

rbon foa itlouhi nand¥@ yaag diharapkan

U an.

ikarakterisasi menggunakan g&EM untuk samp h reaksi

at pagd@Gambar 24, Darlgambagiersebut, e dili hina terjadi

p prfologi e fg png did 21 akibat
tuWnanokarbon. g ﬁ ra juga ditequk yang
menywserat -serat agai karbon iber. Untuk

membu hal f A} dengvrbesaran yang
jauh lebih besar’™ mﬁ m

(a) (b)

Gambar 4.13 Carbon foam sebelum (a) dan setelah (b) reaksi dekomposisi metana
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;_\

am setelah reaksi

g ditumbuhi

Gambar 4.15 Hasil SEM yang menunjukkan morfologi permukaan carbon foam yang

memperlihatkan bentuk serat-serat yang diduga sebagai nanokarbon jenis filamen

Gambar 4.15 memperlihatkan terbentuknya serat-serat pada permukaan
carbon foam yang diduga sebagai nanokarbon jenis filamen. Untuk lebih
meyakini hal tersebut, dilakukan karakterisasi SEM EDS untuk mengetahui jenis

senyawa yang sebenarnya. Karakterisasi dilakukan pada titik yang berbentuk
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serat, yang diduga sebagai nanokarbon. Hasil karakterisasi EDS dapat dilihat pada

Gambar 4.16 sebagai berikut.

8.00 9.00

Gambar 4.16 Ham‘si "‘!I‘ﬂ! t}@ diduga serat nanokarbon

Hasil EDS menunjukkan bahwa senyawa yang terbentuk merupakan

10.00

karbon. Namun, hasil tersebut juga menunjukkan bahwa terdapat zat pengotor
yang berupa logam katalis nikel dan oksida dengan konsentrasi yang cukup tinggi,
yaitu masing-masing 29,83 dan 8,13 %wt. Hal tersebut mengindikasikan bahwa
reduksi katalis dan reaksi penumbuhan nanokarbon yang dilakukan belum
optimal, atau memang diperlukan pemurnian lebih lanjut terhadap komposit

nanokarbon-carbon foam sehingga dapat meminimisasi zat pengotor yang
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terdapat pada substrat katalis yang dihasilkan. Salah satu cara yang dapat
digunakan untuk proses pemurnian komposit nanokarbon-carbon foam adalah
dengan oksidasi menggunakan asam nitrat (Chinthaginjala, 2007). Sedangkan
masalah reduksi yang tidak optimal dapat disebabkan oleh jumlah hidrogen yang
tidak mencukupi sehingga tidak semua oksida dapat terikat oleh hidrogen.
Seharusnya, kebutuhan volume gas hidrogen dihitung secara stoikiometrik
berdasarkan oksida maksimal yang terikat oleh partikel Ni selama proses
preparasi katalis, sehingga nantinya semua oksida dapat dihilangkan.

Masalah lain, yaitu_pe

disebabkan oleh B Nikel pada sampel C2

yang masi litas nanokarbon
yang di - % .1 an teori yang
ikeghu (7 ' b-bab ini.
an ukura i g terlalu el C2 ini

wakiu, depasisk yang a rekursor

banyak,_ Sehingga, t penelitian selawarankan

an _piekersor dengan Jumilahsyapg™ebih se deposisi

gkat.

kan masalaffketef 0 k katalis yan
Wg i N ' e

dengWedlakan ju dan wakt

untuk p tuk A dakhnuhl inti aktif
katalis nike n[,.,. ‘ lak jenun ‘m netav (2001), apabila
inti aktif Kata
relatif besar dan
lembaran grafit yang m

pertumbuhan nanokarbon yang dihasilkan menjadi tidak maksimal dan jumlah

agkarbon yang tidak optimal, dapat

at diatasi

i yang lama

ihasilkan berukuran

imhasilkan pembentukan

permukaan Kkatalis. Sehingga,

nanokarbon yang keluar dalam bentuk filamen (CNF atau CNT) menjadi sangat
sedikit. Akibatnya, luas permukaan substrat katalis yang diperoleh pun menjadi
tidak maksimal. Hal tersebut dapat dilihat dari hasil karakterisasi menggunakan
BET yang menunjukkan peningkatan luas permukaan carbon foam yang tidak
terlalu signifikan, yaitu dari 0 m?/g untuk carbon foam kosong menjadi 11,55

m?/g untuk komposit nanokarbon-carbon foam.
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BAB 5
KESIMPULAN

5.1. KESIMPULAN
Dari penelitian ini, dapat disimpulkan beberapa hal berikut:

1. Amonia dapat digunakan sebagai precipitating agent untuk deposisi
katalis nikel menggunakan metode presipitasi dengan perbandingan
jumlah mol 1 : 1 (mol nikel : mol amonia).

2. Waktu deposisi berpeg p_loading katalis yang dihasilkan.
Waktu dgg gesar 0,0285 g Ni/g CF
denga 3 3 g, kecil, dan lapisan

, ¢ silkan loading
( ergta, ukuran
atalis yang :
stal~da eteld I Kate ngaruhi
buhan napokarbd #
nump nanoKaton¥padal darbel*oam j rea KO Mposisi
pada 2 005E engan etana 20

Wenit dapat me %k M pﬁ aan carbon ingga 11,55

ukuran kristal dan ketebalan

jui ebih sedikit dan waktu
a

deposisi yang
lapisan katalis menjadi lebih kecil.
2. Meningkatkan laju alir gas metana atau waktu reaksi sehingga
penumbuhan nanokarbon menjadi lebih optimal.
3. Melakukan perhitungan secara stoikiometri untuk menentukan
kebutuhan volume gas hidrogen sehingga reduksi yang dilakukan

menjadi optimal.
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4. Melakukan kalsinasi untuk mencegah temperature shock sehingga
substrat carbon foam tidak mudah rontok.

5. Menggunakan karakterisasi SEM dengan teknik pengambilan gambar
yang lebih baik sehingga kualitas gambar yang diperoleh juga lebih

baik.

CANZ)

- ~/
- —
~ >

L ZaS>>>
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LAMPIRAN A. PERHITUNGAN KEBUTUHAN AMONIA

A.1  Perhitungan Secara Stoikiometri

Jumlah mol urea yang ditambahkan adalah 3 kali jumlah mol nikel yang
digunakan sebagai prekursor. Mol nikel dapat dihitung sebagai berikut.

Berat carbon foam = 0,1785g
Dengan perbandingan berat prekursor = 20 g Ni/g CF, didapat

Berat Ni=20x0,17859g=3,57¢
Sehingga mol Ni:

357y
dan mol' : ;
VNHD - 3 2NH4+)+C % 1
engaaddlerajat disoStasi # 10", dapaiedihitung juiilah mol

asi sebag ebesar 67 ol.
[ n [ |

Seda monia terdis@ H’
4 I;;- 1) - ey oq ) “;"’i b

Dengan kebt lah mel NH ™ vang sama. mak butuhan jumlah

amonia sebesar dUa Kall Jugakai me & Va0, 01232 0.
Sehingga volume dapat dihitung berdasarkan

densitasnya, yaitu:

_ massa
p= volume
massa molx Mr 0,01234mol x 17,031 g/mol
volume = = = =0,23ml
p p 091g/ml

Sehingga, jumlah ammonia yan ditambahkan pada deposisi pertama sebanyak
0,23 ml.
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A.2  Perhitungan Kebutuhan Amonia hingga Terbentuk Endapan Pertama

Karena dengan menggunakan perhitungan secara stoikiometri belum
terbentuk endapan, maka untuk deposisi kedua akan ditambahkan sejumlah
amonia dengan konsentrasi yang ditentukan sebelumnya yaitu 2,14 M. konsentrasi
tersebut didapat dari perhitungan sebagai berikut:

_ vol.amoniax p
~ Mr x vol.larutan
dengan jumlah amonia yang digunakan = 2 ml dalam 50 ml air.

Endapan pek A, amonia 2,14 M vyang
ditambahkan g
berikut:

Mol amonia sebagai

i =
/.14 / =10 C

andiditambaiikan da o |S|pakedua

ingga, didapat perbandingan®mcl amoaia terhadap

me 8Bagai berikue
' ity 1,01 ‘
o
Yoz

mol =

Se al mo
adalah sebe 9612 mol.
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LAMPIRAN B. HASIL KARAKTERISASI KOMPOSIT NANOKARBON-
CARBON FOAM MENGGUNAKAN SEM EDX

L Title IMG2
Instrument
Volt : 20.00 kv
Mag : x 30,000
Date : 2010/12/21
Pixel : 640 x 480

ition Parameter
Cynent : 6390 (LA)
oltage : 20.0 kv
Current: 1.00000 nA
ode : T3

% Time : 30.39 sec
o e Time : 30.00 sec

120 | pead Time 1
4 ¥ Counting Rate: 245 cps
Energy Range : 0 - 20 keVv

1.00 2.00

ZAF Method Standardless Quantitative Analysis (Oxide)
Fitting Coefficient : 0.6512
Total Oxide : 24.0

Element (keV) mass% Error% Mol% Compound mass% Cation K
C K 0.277 62.04 0.31 91.04 C 62.04 0.00 42.1086
¢} 8.13

Ni K 7.471 29.83 1.89 8.96 NiO 37.96 24.00 57.8914

Total 100.00 100.00 100.00 24.00
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LAMPIRAN C. HASIL KARAKTERISASI BET

C.1  Hasil Karakterisasi BET untuk Carbon Foam Kosong

Date: 12/16/2010 Page 1

; Quantachrome Corporation
Quantachrome Autosorb Automated Gas Sorption System Report
Autosorb for Windows® for AS-3 and AS-6 Version 1.23

Sample ID Karbon foam kosong

Description Karin

Comments

Sample Weight 0.3990 g

Adsorbate NITROGEN Outgas Temp 150.0 °@Q Operator .jajat

Cross-Sec Area 16.2 A2/molecule Oy

Time 24.0 hrs Analysis Time 40.4 min

NonIdeality 6.580E-05 3 End of Run 12/01/2010 12:5
Molecular Wt 28.0134 g/mo 2 File Name AS965597 . RAW §
Station # 5 .40 PC SW Version Pre-1.20 °

m?/g

m2/g

_ o m?/g

o . WL . i m?/g
...................... " R m2/g

eth
Method Micro Pore Volume.. i SFRLAE SRR, - v
Micro PorgaVolume. . s e L » o e s b B8 RSRS
d Cumu Volu¥ . o0 ... &
S od C ve Pord pl 3 3 o, . ...

od Micro Pore® W Y L irtiiI T
d Pore Diamete lode! co .. seesese
d Pore Width e ¢ SN . eie s e e ne
od Pore Diamet st SN e b s s everie

Me

ke D
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C.2 Hasil Karakterisasi BET untuk Komposit Nanokarbon-Carbon Foam

Date: 12/30/2010 Page 1

Quantachrome Corporation
Quantachrome Autosorb Automated Gas Sorption System Report
Autosorb for Windows® for AS-3 and AS-6 Version 1.23

Sample ID CF

Description Karin

Comments

Sample Weight 0.0479 g ]

Adsorbate NITROGEN Outgas Temp 150.0 “°C Operator .jajat
Cross-Sec Area 16.2 A?/molecule Outgas Time 24.0 hrs Analysis Time 42.1 min
NonIdeality 6.580E-05 P/Po Toler 3 End of Run 12/30/2010 12:2
Molecular Wt 28.0134 g/mol Equil Time 2 File Name AS965490.RAW
Station # 5 Bath Temp. 77.40 PC SW Version Pre-1.20

E SUMMARY

1.155E+01 m?/g
.146E+01 m2/g

55E+01 m?/g
m?/qg
m2/g

Multipoin

ore Vol . g o cc/g
Pore Volume. W W AR . . .. ........... .0 . 884 cc/g
e VOLlurfumu, . . . . . .
OlUumE RN, . . . . ol —

idth . ... ..
Diametes od el . 3 3 sl = e 5 oo
Width : ol eV s T
Di 3 .. . ...

mm Hg
on Not Recor
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