BAB 3
METODOLOGI PENELITIAN

Dalam bab ini akan dibahas diagram alir proses |jpeme peralatan dan
bahan yang digunakan dan prosedur penelitian. WEaneldilakukan di
Laboratorium Rekayasa Produk Kimia dan Bahan AI&RKA), Departemen

Teknik Kimia, Fakultas Teknik, Universitas Indoreesi

3.1 Diagram Alir Penelitian
Penelitian ini dilakukan seperti diagram alir pgang dapat dilihat pada
gambar di bawah ini. Untuk langkah-langkah yanghlgblas dan lebih detall

dapat dilihat pada bagian prosedur penelitian.

Persiapan Alat Uji
Adsorpsi Hidrogen

v

Preparasi Adsorben

A 4

Cek Kebocoran
Peralata

.

Penentuan Volume
Kosong dengan gas Heliun

v

.| Uji Adsorpsi dan Desorpsi | :
NTC Lokal DTK > Hidrogen serta Dinamika NTC Komersia
Pembuatan Kurva Pembuatan Kurva Dinamika
Adsorpsi dan Desorpsi Adsorpsi dan Desorpsi
Pembuatan model Pembuatan model Dinamika
adsorpsi adsorpsi dan desorpsi
Gambar 3.1Diagram Alir Penelitian
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3.2 Prosedur Penelitian

Prosedur penelitian ini terdiri dari beberapa pakaitu persiapan alat uji
adsorpsi hidrogen dan bahan uji, cek kebocoraruglaprosedur pengujian dan
permodelan adsorpsi dan desorpsi hidrogen seréanikianya.

3.2.1 Persiapan Alat dan Bahan
3.2.1.1Alat

1. Dozing cylinder.

Sampling cylinder

Data acquisition (Advantech USB 4718)
Pressure transducer (Omegadyne)
Power Suply Regulator

PC Personal Computer

Needle valve

Lampu pijar 100 watt

© © N o 0o bk~ 0N

Termoccople

10. Timbangan analitik

3.2.1.2Bahan

1. MWNTC Produksi Lokal (Departemen Teknik Kimia)
MWNTC Komersial (Timesnhano)

Glass Woll(Merck)

Gas HeliumHigh Purity (99,995 %)

Gas HidrogenHigh Purity (99,995 %)

a kb 0N

3.2.2 Persiapan Alat Uji Adsorpsi Hidrogen
Alat uji adsorpsi hidrogen yang akan dipakai dalpemelitian ini merupakan
modifikasi dari peralatan uji adsorpsi yang adaaboratorium Teknologi Energi
Berkelanjutan Departemen Teknik Kimia. Rangkaiaat ali adsorpsi hidrogen
tersusun sebagai berikut :
1. Dozing Cylinder
Dozing cylinderdibuat berukuran mini dimana volumenya kira-kiraa dali
dari volume tabung penyimpan hidrogen (atau diselmtpling cylindex.

Silinder ini terbuat dari pipatainlees steeVs inch dengan panjang 50 cm
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dan dihubungkan dengan tabung gas bertekgmassure transducedan
tabung penyimpan hidrogen melalui pigtainless steell/8 inch. Pada
masing-masing sambungatiozing cylinder dengan gas bertekanan dan
tabung penyimpan hidrogen dipasang needle valvelkumenutup dan
membuka aliran gas yang masuk maupun keDazing cylinderdigunakan
untuk mengetahui jumlah gas hidrogen yang diinjeksi atau yang
dilepaskan ke atau dari dalaampling cylinder

Setelah rangkaian aldbzing cylinderterpasang, maka selanjutnya dilakukan
penentuan volume aktual rangkaian ini dengan cagagokur volume air
yang dibutuhkan untuk memenuhi seluruh ruang datargkaian alatlozing
cylinder.

. Sampling Cylinder

Pada percobaan irsampling cylinderdibuat berukuran mini untuk kapasitas
NTC sebanyak: 2 gram. Bahan silinder ini terbuat dari pgiainlees steel
1/4 inch dengan panjang 24 cm. silinder ini dihugkan dengarDozing
cylinder danpressure transducgrada ujung depan dan selang buangan gas

pada ujung belakang.

Gambar 3.2 Sampling Cylinder

. Pressure Transducer

Dua buahpressure transducedihubungkan dengadozing cylinderdan
sampling cylindermelalui pipastainlees steell/8 inch untuk mengetahui
tekanan gas pada masing-masing silindBressure transducerjuga
dihubungkan dengan power suply regulator diata acquisition yang
masing-masing terhubung melalui dua buah kabeltiposigatif. Kedua

pressure transducelryang digunakan sebelumnya telah dikalibrasi pada
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interval tekanan 14,7 sampai 1014,7 psia dengataselinput dari power
suply diatur sebesar 10 volt. Hasil kalibrasi idapat persamaan garis linier
antara tekanan terhadap milivolt yang dihasilkan siayal outputpressure
transducer
4. Data Acquisition

Alat mirip multitester ini dihubungkan dengan dugbpressure transducer
dan komputer berturut-turut melalui dua buah kaiweditif-negatif dan satu
kabel USB. Sinyal listrik keluaran dgpressure transducedideteksi oleh
data acquisition dan nilainya dibaca melalui pragradam View berupa
milivolt di komputer. Dengan memasukkan besar roltiyang dihasilkan ke
dalam persamaan garis linier antara tekanan tephadhiase, maka besar
tekanan baik paddozing cylindemaupunsampling cylindedapat diketahui

nilainya.

Residue Gas
Dozing Cylinder

Valve 3

Japuylio Bugdweg

WIH L

Valve 2

USB Advantech

Pressure Transducer 1 Pressure Tiansducer 2

Gambar 3.3Skema Alat untuk Uji Adsorpsi Hidrogen

3.2.3 Persiapan Nanotube Karbon

Bahan nanotube karbon yang digunakan adalah prdduk penelitian
sebelumnya yang dilakukan di Departemen Teknik Hidan NTC komersial
dari Chinese Academy of Scienc&gdua bahan ini ditimbang kira-kira 2 gram,
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lalu masing-masing dimasukkan ke silinder pengujtulkh kemudian diuiji
kemampuan adsorpsi gas hidrogennya serta diamdtikpedinamis adsorpsi dan
desorpsinya. Sebelum bahan-bahan tersebut dipinedskan terlebih dahulu pada
temperatur 50°C dan kondisi vakum selama 5 jamkuntanghilangkan uap air

kesetimbangan yang mungkin terperangkap dalam bahan

3.2.4 Cek Kebocoran Peralatan

Setelah semua rangakaian alat uji penyimpan hidragesusun dengan
benar dan nanotube karbon telah siap diprepanadia selanjutnya dilakukan uji
kebocoran peralatan untuk mengetahui kesiapan dmfitds alat uji dalam
pengujian adsorpsi yang akan dilakukan. Pada yjgas helium diinjeksikan ke
dalam rangkaian alat uji penyimpan hidrogen sargda@nan kira-kira 950 psia.

Lalu diamati kestabilan tekanan pattzing cylindedansampling cylinder.

3.2.5 Pengujian Adsorpsi Hidrogen
Pada analisis ini adsorbat yang dipakai adalah hydgen. Prosedur
penelitiannya adalah sebagai berikut [36] :

1. Kalibrasi volume voidsampling Cylinder

Padasampling cylindetterdapat nanotube karbon sebagai adsorben dengan
massa karbon yang dimasukan sekitar 2 gram. Volumé dari Sampling

Cylinder adalah volume total dari ruang kosong yang terdapaaSampling

Cylinder.

Vvoid = Vsc — Viuang yang terisi NT¢E Vpori-pori NTC
(3.1)

Prosedur pencarian volume void d@ampling Cylindeadalah sebagai berikut:

a) Mengisidozing cylinderdengan gas He sampai penuh dengan cara membuka
valve V-1 dan mengalirkannya gas He ke dalam alsebut. Sementara itu,
valve V-2 dalam keadaan tertutup dan semua pomanvalalam keadaan
mati. Valve V-1 ditutup ketikadozing cylinderterisi penuh. Setelah itu,
mencatat temperatur jjTdan tekanan (PH, di dozing cylinder Dengan data
ini, maka kita bisa mengetahui jumlah mol He yaeglapat padalozing

cylindermenurut persamaan berikut ini:
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PV,

_ i Ydozingeylinder
n=——— 3.2
Z,RT 52

Pada prosedur iniMzing cylinder= Ve

Membuka valve V-2 dan mengalirkan gas He terseleud&amSampling
Cylinder. Ketika semua gas He telah masuk ke datempling Cylinder
valve V-2 ditutup serta mencatat temperatyj (lBn tekanan ¢Pdari Dozing

Cylinder. Dengan data ini, maka kita akan dapatgetahui jumlah mol

dari gas He yang dimasukkan 8mpling Cylindedengan persamaan:

<| e (3.3)
ZoaRT Z,RT, ) corrasinder .

Mencari volume void darsampling cylinder Data yang sudah diketahui

adalah temperatwampling Cylinde(Tf), tekanarsampling cylinde(Pf)

nZ,..RT,

Vo :T (3.4)

Mengeluarkan gas He dasampling cylinderdengan menyalakan pompa

vakum.

a)

b)

. Adsorpsi Gas Hidrogen

Mengisidozing cylinderdengan gas hidrogen dengan membuka valve V-1
dan mengalirkannya kéozing cylindersampai tekanan yang diinginkan.
Setelah tekanan tercapai, valve V-1 ditutup danaatan temperatur
dan tekanan (PH. di dozing cylinder

Mengalirkan gas hidrogen ksampling cylinderdengan membuka valve
V-2. Ketika semua gas Htelah masuk ke dalam sampling cylinder,
menutup valve V-2 dengan cepat serta mencatat tamope(T;) dan
tekanan (P H. padasampling cylindesetelah mencapai kesetimbangan.
Mencari jumlah mol zat yang teradsorpsi dengan mengkan persamaan
sebagai berikut:

Hzteradsorp n ,i H tidak teradsorp

Pf P Vioid (3.5)
H teradsorp H2| , i1 RTf dozingcylinder ZHZf RTf
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d) Menentukan jumlah gas hidrogen teradsorpsi pada 8&lam bentuk %

excees adsorpsi dan % kapasitas penyimpanan :

mH, teradeorpei

% excess adsorpsi = x 1009 (3.6)

mH,. teradsorpei+mNTC

mH., total
mH, total +mNTC

0% kapasitas penyimpanan = x 10005 (3.7)

Prosedur di atas dilakukan untuk masing-masing todseokarbon sampai

diperoleh kurva adsorpsi isotermal dengan tekarbdd0D Psia.

3.2.6 Pengujian Desorpsi Hidrogen

Pada analisis ini tekanan adsorpsi tertinggi padepling cylinder
merupakan tekanarmwaal proses desorpsi gas hidrogen. Prosedur penelta
adalah sebagai berikut:

a) Menurunkan tekanardozing cylinder dengan membuka valve V-1 dan
mengalirkannya keesiduegas. Setelah tekanan pada dozing sekitar 1 Mpa,
valve V-1 ditutup dan mencatat tekanandidozing cylinder

b) Mengalirkan gas hidrogen dasampling cylinderke dozing cylinderdengan
membuka valve V-2. Ketika semua gas tdlah masuk ke dalardozing
cylinder, menutup valve V-2 serta mencatat temperatur dkantin H pada
dozingdansampling cylinder

Prosedur di atas dilakukan untuk setiap produk isbnthnotube karbon

(curah dan pelet) sampai diperoleh kurva adsogmermal dengan penurunan

tekanan 1000 Psia sampai pada tekanan 100 Psia.

3.2.7 Pembuatan Kurva Adsorpsi dan Desorpsi

Kurva adsorpsi hidrogen pada nanotube karbon dilleaigan cara
menghubungkan jumlah mol hidrogen yang teradsormgagpét dari persamaan
3.5) per gram nanotube karbon terhadap tekanamdeilipenyimpan hidrogen
yaitu 0 sampai 1000 Psia. Sedangkan kurva desbigedgen pada nanotube
karbon dibuat dengan cara menghubungkan jumlah havbgen yang masih
teradsorpsi per gram nanotube karbon (setelah ukitak proses desorpsi)

terhadap tekanan silinder penyimpan hidrogen.
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3.2.8 Pembuatan Kurva Dinamika Adsorpsi dan Desgsi

Untuk membuat kurva dinamika adsorpsi dan desorpsija-mula
dilakukan pembuatan profil tekanan adsorpsi daorgesterhadap waktu terlebih
dahulu seperti Gambar 2.4. Hal ini ditujukan untoéngetahui tekanan awal(Po)
dimulainya proses adsorpsi atau desorpsi dan tekakhir (Pf) dimana telah
tercapai kesetimbangan adsorpsi atau desorpsi.

Kemudian kurva dinamika adsorpsi hidrogen pada tudx@okarbon dibuat
dengan cara menghubungkan antara jumlah mol hidrggeg teradsorpsi per
gram nanotube karbon dari tekanan inisial sampaintn final adsorpsi terhadap
waktu. Sedangkan kurva dinamika desorpsi hidrogela manotube karbon dibuat
dengan cara menghubungkan antara jumlah mol hidrggeg masih teradsorpsi
per gram nanotube karbon dari tekanan inisial sartgl@nan final desorpsi

terhadap waktu.

3.2.9 Pembuatan Model Adsorpsi
Model adsorpsi gas hidrogen pada nanotube karbog gigunakan dalam
penelitian ini adalah model adsorpsi Langmuir. Pdatgan data dalam membuat
model ini menggunakan program microsoft exceel. pha langkah-langkah
dalam menentukan konstanta model adsorpsi langgebagai berikut :
1. Menentukan jumlah mol adsorpsi gibbhs ddsgibbs) pada setiap tekanan
adsorpsi dengan memasukkan harga coba-coba kandtadan kapasitas
adsorpsi maksimum {ak9 ke dalam persamaan berikut :

nabs =n bP
ads maksl+ bP (38]

2. Menentukan % AAD(absolute average deviationdlari jumlah mol adsorpsi
gibbs yang didapat dari persamaan model di atasdael) dengan jumlah
mol adsorpsi gibbs dari data eksperimen (n ekspjsdMmaannya sebagai
berikut :

Naksp—"'modsl
Melap
N

b %100

Qo AAD =

(3.9)
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3. Dengan bantuan goal sheek, dilakukan minimalisdai &% AAD dengan
merubah konstantéd dan nmaks sehingga didapat jumlah mol adsorpsi
gibbs dari model yang sama dengan jumlah mol adsorpsi gibbs dari

eksperimen.

3.2.10 Pembuatan Model Dinamika Adsorpsi dan Desorpsi
Model yang digunakan dalam menggambarkan dinamdsorasi dan
desorpsi gas hidrogen pada nanotube karbon mengitadel yang digunakan
oleh Gasem dan Robinson dalam menggambarkan adgmpspada sampel
batubara dan dibuat dengan bantuan program mitregoéel. Adapun langkah-
langkah dalam pembuatan model dinamika adsorpsi disorpsinya adalah
sebagai berikut [20]:
1. Menentukan nilai fraksi teradsorps)(dari tekanan inisial sampai tekanan
final adsorpsi atau desorpsi dengan memasukkanaantp harga konstanta
B,a, b, danc.

(ap®+bp+o.5)c
g A-L" (3.10)

10 ﬁtlf_apz +bp+os|c

2. Menentukan jumlah mol hidrogen teradsorpsi modgmdel) dari tekanan
inisial sampai tekanan final adsorpsi atau desatpsgan memasukkan nilai
fraksi teradsorpsi di atas pada persamaan berikut :

n, model = 8(n, —n,) +n, (3.11)
Dimanan; adalah jumlah mol hidrogen pada tekanan inisialasgkann
adalah jumlah mol hidrogen pada tekanan final

3. Menentukan % AAD dari jumlah mol hidrogen teradsormpodel ¢; model)
dengan jumlah mol hidrogen teradsorpsi eksperinmereksp) dari tekanan
inisial sampai tekanan final adsorpsi atau desorpsi

4. Dengan bantuan goal sheek, dilakukan minimalisdai &% AAD dengan
merubah konstantfi, a, b, dan c sehingga didapat nt model yang sama

dengan nt eksp.
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