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ABSTRAK

Nama : Mia Diniati
Program Studi  : Teknik Metalurgi dan Material
Judul : Perlakuan Mekanokimia Basah pada Karbon Aktif

Batubara untuk Media Penyimpanan Hidrogen

Karbon aktif dari batubara bituminus dengan ukuran submikrometer dan
nanometer dikembangkan untuk material penyimpan hidrogen. Pada penelitian ini
dilakukan peningkatan keefektifan proses mekanokimia pada sampel karbon aktif
batubara dengan menggunakan penggilingan mekanik planetary ball mill dengan
rasio karbon dan KOH sebesar 1:1 dan aktivasi termal tidak perlu dilakukan.
Karbon aktif hasil proses mekanokimia dibuat dalam bentuk pelet dengan
penambahan pengikat yang mengandung fruktosa, sukrosa dan oligo dengan cara
kompaksi. Hasil proses penggilingan mekanik didapatkan karbon aktif batubara
dengan ukuran 414,7 nm dimana mengalami peningkatan sebesar 98,9%.
Peningkatan keefektifan dari material penyimpan hidrogen dapat dilihat dari
meningkatnya kapasitas adsorpsi hidrogen dimana pada suhu -5 °C terjadi
peningkatan sebesar +386,5 kali dan pada suhu 25 °C terjadi peningkatan sebesar
+398,6 kali dibandingkan dengan sampel sebelum dilakukan perlakuan
mekanokimia.

Kata kunci:
Penggilingan Mekanik, Proses Mekanokimia, Peletisasi, Batubara Bituminous
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ABSTRACT

Name : Mia Diniati
Study Program : Metallurgy and Material Engineering
Title : Wet Mechanochemical Treatment on Coal-Based

Activated Carbon for Hydrogen Storage

Activated carbon from bituminous coal with submicrometer and nanometer size
was developed for hydrogen storage materials. The purpose of this research is to
increase the effectiveness of mechanochemical process on coal-based activated
carbon sample used a planetary ball mill with ratio of carbon and KOH 1:1 and
thermal activation process 1s not necessary. Activated carbon results from
mechanochemical process will be made in the form of pellets with the addition of
binder which is containing fructose, sucrose and oligo of by compacting. After
mechanical milling process coal activated carbon obtained by the size of 414.7 nm
which increased by 98.9%. Increasing the effectiveness of the hydrogen storage
material can be seen from the increased capacity of adsorption of hydrogen at a
temperature of-5 °C where there was an increase of + 386.48 times and at a
temperature of -25 °C there was an increase of = 398.56 times compared with the
untreated sample.

Keywords:
Mechanical Milling, Mechanochemical Process, Pelletizing, Bituminous Coal
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BAB I
PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Untuk menyediakan bahan bakar yang tidak terbatas dan
menghasilkan pembakaran bebas polusi penggunaan hidrogen sebagai
bahan bakar yang teroksidasi bersih saat proses pembakaran terjadi. Di
saat yang bersamaan apabila kita menggunakan bahan bakar secara umum
dimana mengandung elemen C dapat memproduksi CO yang sangat
mencemari lingkungan. Hidrogen memiliki energi tertinggi diantara bahan
bakar lainnya terhadap rasio berat yaitu sebesar 120 kJ/g. Hidrogen tidak
berwarna, berbau, berasa dan tidak beracun pada kondisi normal. Hidrogen
ini biasanya dalam bentuk molekul H,. Hidrogen memiliki nomor atom 1
dan berat molekul sebesar 2,016 g/mol dimensi molekul bervariasi dari 3,1
— 2,4 A. Berat jenis hidrogen pada tekanan atmosfer pada temperatur
ruang adalah 0,09 kg/m’. Hidrogen merupakan bahan bakar yang ideal
untuk fuel cell dan dapat digunakan untuk pembakaran internal di mesin.

Fuel cell merupakan alat elektrokimia yang mengkonversi
hidrogen dan oksigen menjadi air untuk memproduksi listrik. Skema dari
fuel cell dapat kita lihat pada Gambar 1.1. Teknologi dapat digunakan
untuk penyedia energi baik seperti di aplikasi otomotif misalnya untuk
kendaraan pribadi dengan proton exchange membrane fuel cell (PEMFC),
untuk pembangkit di industri dengan solid oxide fuel cell (SOFC).
Teknologi ini tidak menghasilkan polusi yang dapat menyebabkan efek
rumah kaca. Salah satu tantangan terpenting dari perkembangan fuel cell
untuk aplikasi otomotif adalah penyimpanan hidrogen sebagai bahan
bakarnya. Dibutuhkan hidrogen sebanyak 2,9 kg untuk menjalankan
hingga 500 km.

1 Universitas Indonesia
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Individual Fuel Cell

H
o resse)

Gambarl.1 Skema Fuel Cell®”!

Pada fuel cell, hidrogen akan langsung dikonversi energi kimia
dari hidrogen menjadi air, listrik dan panas seperti yang terlihat pada

persamaan 1. 1.5

Hy+ 1/20,> Hy0 + listrik + panas (1.1)

Pada fitel cell hidrogen dapat ditransmisikan dengan dua cara yaitu
yang pertama hidrogen dapat disimpan pada badan kendaraan dalam
bentuk gas maupun cair dimana hidrogen cair dengan suhu -253 °C dan
yang kedua hidrogen dapat diproduksi oleh kendaraan dimana tangki
pembakaran kendaraan dengan presentase oktan tinggi.

Terdapat 2 hal penting yang harus diperhatikan yaitu produksi
hidrogen dan penyimpanan hidrogen. Untuk produksi hidrogen, lebih dari
500 miliar m*/tahun hidrogen diproduksi secara global. Lebih dari 90%
produksi hidrogen berasal dari bahan bakar fosil, 48% berasal dari
steamreforming gas alam, 30% dari industri kimia dan pemurnian, 18%
dari gasifikasi batubara, 4% dari elektrolisis. Terdapat beberapa kriteria
pada penyimpanan hidrogen, yaitu: ¥
a.Kandungan tertinggi hidrogen (>6.0 wt%)

b.Menguntungkan dengan kesesuaian terhadap termodinamika (30-55

kJ/mol Hy)

Universitas Indonesia
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c.Pengoperasian dibawah 100 °C untuk pengiriman hidrogen
d.Pengisian bahan bakar pilihan untuk infrastruktur berbasis hidrogen
e.Siklus reversibilitas pada temperatur moderat dan sebagainya

f. Ringan

g.Murah dan ketersediaan ada

Untuk penyimpanan hidrogen terdapat beberapa tipe penyimpanan
hidrogen seperti:*

a. Gas hidrogen yang disimpan dibawah tekanan tinggi

Gambarl.2 Gas storage'”

b. Hidrogen Cair

LH2 - Tank System

inner vessel

Super-insulation OUmeT Vessel
{eved probe b
filling line SUSpension
Gas exliackion —
Ihquic extsaction liquid Hydrogen

-253C)
filling porn

safely valve

P geseous Hydrogen
[+20°C up to +80°C

shut-off vale

electrical heates ¥ »
reversing valve y cooling water
(gaseous / liquid) heat exchanger v § bncke oo

Gambar 1.3 Liquid storage!*!

c. Sebagai hidrida (logam, kompleks, kimia)
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Keuntungan dari pengunaan metal hidrida adalah densitas
hidrogen tinggi pada tekanan moderate, hidrogen yang dilepaskan
sangat murni, desobsi seluruh hidrogen terjadi pada tekanan yang
sama. Namun kelemahan dari metal hidrida adalah hidrida yang baik
akan dipengaruhi oleh suhu, untuk dapat menyimpan energi seperti
pada tanki bahan bakar diperlukan berat hingga 20 kali lipat. Proses
peyerapan hidrogen pada metal hidrida dapat dilihat pada Gambarl .4.
Contohnya FeTi, LaNis, Mg;Ni

Hydrogen Stored

Hydrogen Gas in a Solid Form

o <Y

H'r!‘:ﬁl- Haterial
[4]

Gambar 1.4 Proses penyerapan hidrogen pada metal hidrida

Reaksi yang terjadi selama proses penyerapan hidrogen di metal

hidrida adalah pada persamaan 1.2 dan 1.3

M + H,> MH + panas akan keluar (1.2)
MH + panas masuk 2> M + H, (1.3)

d. Gas yang diadsorpsi padatan (carbon nanotubes, inorganic

nanotubes, metal organic frameworks atau material berpori.!

Selain itu harus diperhatikan berdasarkan penelitian oleh Yan li
bahwa penyimpanan hidrogen di dalam material karbon dapat terjadi

dalam beberapa mekanisme yaitu tipe 1 adalah hidrogen dapat teradsorpsi
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ke permukaan material dan tipe 2 molekul hidrogen akan tersisip di jarak
antara lapisan karbon.

Diantara semua penyimpanan hidrogen tersebut, material karbon
berpori merupakan tipe penyimpanan hidrogen yang memiliki keuntungan
paling baik karena beratnya yang ringan, kinetika yang cepat, complete
reversibility, murah, dan luas permukaan yang tinggi. Dengan luas
permukaan yang tinggi, volume mikropori yang tinggi, dan struktur pori
yang sesuai maka kapasitas penyimpanan hidrogen akan meningkat.
Terdapat beberapa teknik baru penyimpanan hidrogen seperti template
carbonization dan teknik carbide derived car namun kedua teknik tersebut
tetap memiliki keterbatasan sehingga tetap membuat material karbon
berpori tetap menjadi penyimpanan hidrogen dengan preparasi yang

mudah misalnya karbon aktif."!
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¥
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Gambar 1.5 Kapasitas penyimpanan hidrogen pada beberapa material karbon dengan

struktur nano pada suhu ruang dan tekanan hidrogen hingga 85 bar.[

Dari Gambar 1.5 dimana merupakan hasil penelitian oleh Billur,
dapat diketahui bahwa material karbon aktif dengan ukuran nano
menghasilkan luas permukaan spesifik yang tinggi, mikroporositas yang

baik, dan ringan. Dimana dari hasil studi yang dilakukan bahwa kapasitas
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penyimpanan baik pada suhu rendah dan suhu kamar tidak terlalu
tergantung dari struktur nano itu sendiri. Namun dari gambar 1.5
ditunjukkan bahwa karbon aktif memiliki kapasitas penyimpanan hidrogen
yang sangat kecil walaupun pada tekanan yang sangat tinggi dibandingkan
LaNis. Oleh sebab itu, penelitian dan perkembangan dilakukan agar
karbon aktif yang murah dan mudah diproses ini dapat memiliki kapasitas
penyimpanan hidrogen yang baik.[

Karbon aktif dapat didapatkan diproduksi dari seluruh material
yang memiliki unsur karbon, seperti tempurung kelapa, kayu, batubara,
dan lainnya. Dalam pemilihan material untuk karbon aktif terdapat
beberapa hal yang harus diperhatikan dimana material karbon aktif harus
mengandung unsur karbon, memiliki ketersediaan yang baik dan juga
murah.

Batu bara merupakan salah satu material untuk pembuatan karbon
aktif yang cukup potensial karenaketersediaannya cukup banyak di
Indonesia dan juga relatif murah sehingga apabila kita menggunakan
batubara sebagai material karbon aktif maka nilai ekonomi batubara akan
meningkat. Menurut Pusat Kajian Energi Universitas Indonesia, 2006
cadangan terbesar batubara Indonesia adalah berasal dari jenis kalori
rendah yaitu sebesar 56.959 miliar ton, sedangkan untuk jenis kalori
menengah sebesar 2,443 miliar ton dan untuk jenis kalori tinggi sebesar
8,3369 miliar ton dengan perbesaran di beberapa pulau besar di Indonesia
dan yang paling banyak terdapat di pulau Kalimantan dan Sumatera. Hal
tersebut menunjukkan bahwa penggunaan batu bara sebagai material
karbon aktif memiliki potensi yang sangat baik.'”’

Beberapa pembuatan karbon aktif berbahan dasar batubara telah
dilakukan sebelumnya menggunakan material batu bara bituminus dan
antrasit sebagai material karbon aktif dan dibuat dengan metode aktivasi
kimiawi dengan KOH dan NaOH sebagai activating agents dan
menggunakan material batubara bituminus dan pembuatan karbon akif

dengan metode aktivasi fisika dengan CO, sebagai activating agent.™
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Proses aktivasi pada karbon aktif juga telah dilakukan oleh peneliti
sebelumnya dimana dengan proses tersebut menggunakan KOH pada
material karbon aktif didapatkan mikroporositas yang semakin meningkat

dan menyediakan tempat untuk tempat penyimpanan hidrogen.”>!

1.2 Tujuan Penelitian

Penelitian ini bertujuan untuk:

a. Membuat karbon aktif berukuran submikrometer dan nanometer yang
terbuat dari karbon aktif berbahan dasar batubara Indonesia kelas rendah
dengan penyerapan terhadap hidrogen yang tinggi

b. Mengetahui efek proses penggiligan mekanik terhadap peningkatan luas
permukaan, diameter pori, dan volume pori.

c. Mengetahui efek perlakuan mekanokimia terhadap peningkatan luas
permukaan, diameter pori, dan volume pori.

d. Mengetahui kapasitas penyerapan hidrogen pada material karbon aktif
hasil perlakuan mekanokimia dalam bentuk pelet dengan temperatur

yang berbeda dan variabel tekanan.

1.3 Ruang Lingkup

Ruang lingkup penelitian ini adalah menghasilkan adsorben karbon
aktif yang terbuat dari karbon aktif batubara Indonesia kelas rendah jenis
batubara bituminus dimana akan dijadikan partikel submikrometer dan
nanometer dengan menggunakan perlakuan mekanokimia. Proses
mekanokimia ini akan menggunakan planetary ball mill (PBM) yang
bertujuan untuk memperbaiki densitas energi terhadap volume
penyimpanan hidrogen dan menggunakan KOH sebagai activating agents.
Dengan proses mekanokimia ini maka proses aktivasi termal tidak
dilakukan. Karbon aktif pada penelitian ini akan dibentuk pelet dimana
diharapkan bisa mendapatkan kapasitas penyimpanan hidrogen yang lebih

baik.
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1.4 Hipotesis

Salah satu cara untuk meningkatkan daya adsorpsi dari suatu
adsorben adalah dengan menjadikan sebanyak mungkin pori adsorben
yang termasuk kategori mikropori yang sesuai dengan ukuran molekul
hidrogen yang menjadi adsorbat. Dengan perlakuan mekanokimia
diharapkan akan didapatkan karbon aktif dalam ukuran submikrometer dan
nanometer dan didapatkan peningkatan luas permukaan karbon aktif dan
terbentuk struktur pori seperti yang diharapkan. Seperti yang telah
dilakukan oleh peneliti sebelumnya bahwa proses mekanokimia dapat
menghasilkan karbon aktif batubara dengan yield yang tinggi dengan
harga yang lebih murah dan kualitas lebih baik dibanding prosedur
aktivasi termal."”) Dan dengan dibentuknya pelet karbon aktif diharapkan
penyerapan hidrogen akan semakin meningkat dibandingkan dalam bentuk

serbuk.
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BAB II
TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Karbon Aktif

Karbon aktif merupakan material karbon yang memiliki porositas
yang tinggi dan luas permukaan internal yang tinggi dan tidak dapat
dikarakterisasi dengan formula kimia.''! Salah satu fungsi utama dari
karbon aktif adalah kontrol polusi dimana karena memiliki kapasitas
adsoprsi yang tinggi dan harga yang murah, karbon aktif digunakan untuk
menghilangkan polusi dalam bentuk gas maupun cair. Karena proses
adsorpsi merupakan proses permukaan maka harus didapatkan
kemungkingan terbaik karakteristik = permukaan untuk adsorpsi.
Karakterisitik optimum ini tergantung dari tipe molekul yang diserap
namun secara umum tergantung dari karbon yang memiliki luas
permukaan yang besar dan volume mikropori yang maksimum. Oleh sebab
itu, berdasarkan adsorbat, modifikasi permukaan karbon mungkin
dilakukan dengan merusaknya menggunakan asam atau basa sehingga
dapat mengubah karakater nonpolar dari permukaan karbon."!

Karbon aktif merupakan jenis adsorben yang banyak digunakan
pada sistem adsorpsi, hal tersebut dikarenakan karbon aktif memiliki
volum mikropori dan mesopori yang relatif besar sehingga memiliki luas
permukaan dan volume total pori yang besar sehingga memungkinkan
dapat menyerap adsorbat dalam jumlah yang cukup banyak. Dari Gambar
2.1 dapat terlihat bila dibandingkan dengan adsorben lain maka karbon
aktif memiliki diameter pori yang hampir sama dengan alumina aktif dan
gel silika namun memiliki volum pori kumulatif yang lebih tinggi

dibandingkan alumina aktif dan gel silika.!'”
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Gambar 2.1 Distribusi ukuran pori untuk karbon aktif, gel silika, alumina aktif, dua

molecular sieve carbon (MSC) dan zeolite!'

Karbon aktif merupakan atom karbon yang terbentuk aromatic
sheets cross-linked dengan susunan acak dan heteroatom lainnya seperti
oksigen, nitrogen, sulfur atau hidrogen tergantung dari bahan baku yang
digunakan dan perlakuan yang diterapkan. Susunan dari aromatic sheets
secara acak dan memberikan tempat intersitisi diantar sheet tersebut
(porositas).”]

Karbon aktif banyak digunakan pada

sehubungan karena memiliki tekstur pori yang tinggi dan kapasitas
adsorpsi yang tinggi. Oleh sebab itu, pengontrolan ukuran pori dan
distribusi ukuran pori menjadi hal penting dalam pengaplikasikan material

karbon aktif. Tekstur pori dari karbon aktif tergantung dari proses aktivasi

teknologi adsorben

dan material dasarnya.!'”’

Produksi secara komersial dari karbon aktif dilakukan dengan
pirolisis dan aktivasi kayu, petroleum coke, antrachite dan batu bara
bituminous yang memiliki kandungan karbon yang tinggi. Selain itu
limbah agrikultural, sekam almond, hazelnut, kelapa dan stones of olives,

apricots, peach dapat digunakan untuk memproduksi karbon aktif.""!
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Karbon aktif dapat dihasilkan dari berbagai macam bahan baku.
Namun diantara itu semua, batu bara merupakan prekursor yang paling
sering digunakan karena harganya yang murah dan ketersediaannya yang
banyak dan juga memiliki sifat mekanik yang jauh lebih baik
dibandingkan material lignocellulosic."'"

Daya serap karbon aktif umumnya bergantung kepada jumlah
senyawaan karbon yang berkisat antara 85% - 95% karbon bebas.!"”!
Karbon aktif dapat didefinisikan sebagai karbon aktif yang efektif apabila
memiliki luas permukaan minimal 5 m*/gr, namun untuk karbon aktif yang
digunakan pada dunia industri luas permukaan karbon aktif bisa di atas
2000 m?*/gr."” Menurut Yang, luas permukaan karbon aktif sebesar 300
m?*/gr hingga 4000 m*/gr.!'

Terdapat beberapa tipe dari karbon aktif berdasasrkan karakteristik
permukaan , sifat, dan metode persiapannya, yaitu: (7
a. Powdered Activated Carbon (PAC)

Bentuk granular halus dan ukurannya kurang dari 1 mm dan diameter
pori 0,15 — 0,25 mm. PAC jarang digunakan karena kehilangan
tekanan pada aplikasi sangat tinggi
b. Granular Activated Carbon (GAC)
Ukurannya lebih besar dibanding PAC namun luas permukaannya
lebih kecil dibanding PAC. Biasanya digunakan untuk aplikasi fasa gas
c. Extruded Activated Carbon (EAC)
EAC berbentuk silinder dengan diameter 0,8 — 130 mm.
d. Impregnated Carbons (1C)
Logam inorganik seperti aluminum, magnesium, besi seng, lithium dan
kalsium di impregnasikan untuk aplikasi spesifiknya pada
pengontrolan polusi. Di impregnasi dengan antrimicrobial/antiseptic
agents.
e. Polymer Coated Carbon (PCC)
Merupakan proses pesiapan polimer biokompatible yang memberikan

lapisan permeable tanpa menghalangi pori. Biasanya digunakan pada

dunia kesehatan.
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2.2 Struktur Atom Karbon

Struktur atom karbon dapat berupa kristal, graphite dan amorf.
Untuk struktur atom karbon berbentuk kristal merupakan alotrop dengan
kekerasan yang paling tinggi dan cukup stabil hingga tekanan 6 GPa pada
temperatur ruang. Untuk struktur atom karbon berbentuk graphite
kekerasannya tidak terlalu tinggi dimana struktur atom berbentuk lapisan —

lapisan heksagonal seperti yang dapat terlihat pada Gambar 2.2.!'*!

..;.:@r\

Gambar 2.2 Struktur atom karbon berbentuk grafit™®!

Sedangkan untuk struktur atom amorf, susunan atom karbon tidak
beraturan dimana karbon aktif memiliki struktur atom karbon amorf

seperti yang terlihat pada Gambar 2.3.1")

Gambar 2.3 Struktur atom karbon berbentuk amorf!”!
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Dari hasil pengujian XRD didapatkan bahwa karbon aktif
merupakan mikrokristalin dimana berbentuk grafit dalam lapisan enam
rantai karbon, yang secara random berorientasi dengan karbon yang tidak
terorganisir. Perbedaan antara struktur karbon aktif dan grafit adalah
ketebalan lapisan (mikrokristalin) dan persilangan rantai karbon, dimana

pada karbon aktif ada 2 — 3 kali dan 10 — 14 kali untuk grafit.'”’

2.3 Mekanisme Adsorpsi

Adsorpsi merupakan fenomena fisik yang terjadi saat molekul gas
atau cair dikontakkan dengan suatu permukaan padatan dan sebagian dari
molekul — molekul tersebut mengembun pada permukaan padatan tersebut.
Adsorben merupakan zat atau material yang memiliki kemampuan untuk
mengikat dan mempertahankan cairan atau gas didalamnya.*”! Adsorben
yang baik adalah adsorben yang memiliki kapasitas penyerapan yang
tinggi dan cepat dalam proses penyerapannya. Oleh sebab itu adsorben
yang baik harus memiliki luas permukaan atau volume mikropori yang
tinggi dan memiliki jaringan pori (mesopori) yang besar sehingga molekul
gas atau adsorbat dapat masuk ke bagian dalam adsorben. Klasifikasi
ukuran pori sebagaimana yang direkomendasikan oleh [International
Union of Pure and Applied Chemistry (IUPAC) dapat dilihat dari Tabel
2.1 dan dari Gambar 2.4 gambaran akan ukuran pori dapat terlihat lebih

jelas.!"]

Tabel 2.1 Klasifikasi ukuran pori berdasarkan [UPAC!'*!

Diameter Pori (nm) Jenis Pori
d<2 Mikropori
2<d<50 Mesopori
d>>50 Makropori
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Meso pores
Macro pores P4

Micro pores

Gambar 2.4 Ilustrasi Skematik pori pada karbon!'"

Pada proses adsorpsi terdapat dua jenis yaitu adsorpsi fisika dan
adsorpsi kimia.
a. Adsorpsi Fisika

Pada saat adsoprsi fisika terjadi, kondensasi uap ke padatan tanpa
adanya kelarutan secara padatan atau kimia. Pada adsorpsi fiska, adsrobat
memiliki ikatan yang sangat lemah, dimana interaksi antara molekul
adsorbat dengan atom adsroben hanya dikarenakan oleh adanya gaya van
der waals.*"! Adsoprsi fisika bersifat reversible sehingga mudah untuk

memisahkan antara molekul yang terserap dengan adsorben.

b. Adsorpsi Kimia

Sedangkan pada adsorpsi kimia, molekul adsorbat terikat sangat
kuar dengan atom atau molekul permukaan adsorben dan kedua molekul
bereaksi secara kimia dan adsorpsi jenis ini bersifat irreversible, sehingga

sulit untuk memisahkan antara molekul yang terserap dengan adsorben.*!]

Jika interaksi antara padatan dan molekul yang mengembun relatif
lemah, maka proses ini disebut adsorpsi fisik. Walaupun adsorpsi biasanya
dikaitkan dengan perpindahan dari suatu gas atau cairan ke suatu
permukaan padatan, perpindahan dari suatu gas ke suatu permukaan cairan

juga terjadi. Substansi yang terkonsentrasi pada permukaan disebut juga
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sebagai adsorbat dan material dimana adsorbat terakumulasi disebut
sebagai adsorben dan proses lepasnya adsorbat dari permukaan adsorben
disebut dengan proses desorpsi.

Dari Gambar 2.5 dapat kita amati bagaimana mekanisme dari
adsorpsi dengan karbon. Hidrogen atau bisa juga senyawa lainnya akan
berdifusi ke permukaan karbon hingga karbon pelet dan kemudian ke pori
— pori karbon. Senyawa tersebut akan berdifusi dari pori dengan ukuran
besar ke pori dengan ukuran kecil. Senyawa tersebut terus berdifusi
semakin dalam ke pori yang lebih kecil sampai diameter senyawa tersebut
setidaknya setegah dari diameter pori. Sehingga pada titik ini, senyawa ini
tidak punya energi yang cukup untuk keluar dari pori karena gaya nya
tertahan oleh dinding pori. Selanjutnya material karbon akan terus

menyerap senyawa hingga sejumlah senyawa terserap.'*!

(¥OC) MOLECULES

ETEP 1 VOC DIFFUSES TO
ADGORBENT BURFACE

STEP 2. VOC MIGRATES STEP & VOG IS ADSORBED AND
INTO PORES BUILDS UP CN ADSORBENT.

Gambar 2.5 Mekanisme adsorpsi dengan karbon sebagai adsorben!*

Kapasitas dari penyerapan hidrogen dapat diilustrasikan dengan
Gambar 2.6. Adsorbat yang tertinggal di karbon setelah regenerasi disebut
juga dengan heel yang ditunjukkan oleh daerah A. Working capacity
ditunjukkan daerah B dimana merupakan kapasitas yang tersedia untuk
menyerapa adsorbat. Jumlah A dan B merupakan kapasitas setimbang
yang ditunjukkan C. Daerah D mreupakan daerah pori yang kosong dan

daerah E menunjukkan jumlah daerah pori (kapasitas total).[**!
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Gambar 2.6 Ilustrasi kapasitas dacrah pori

Proses adsorpsi dipengaruhi oleh beberapa faktor, yaitu:'**!

a. Luas permukaan
Material dengan luas permukaan yang besar akan menyerap lebih
banyak. Luas permukaan ini dihubungkan dengan berbagai jenis porositas

dan sifat kimia permukaan

b. Adsorbat

Pada penelitian ini hidrogen akan bertindak sebagai adsorbat.
Ukuran molekul yang sesuai merupakan hal yang penting agar proses
adsorpsi terjadi. Molekul adsorbat yang dapat diadsoprsi oleh adsorben
adalah molekul dengan diameter lebih kecil atau sama dengan diameter
pori adsorben. Apabila diameter molekul adsorbat sama dengan diameter
pori adsorben maka molekul-molekul non polar yang lebih kuat diadsorpsi
oleh adsorben daripada molekul-molekul yang polar. Molekul - molekul
yang non-polar dapat menggantikan molekul-molekul yang polar yang

telah lebih dulu teradsorpsi. Karbon aktif adalah molekul non-polar.

Universitas Indonesia

Perlakuan mekanokimia..., Mia Diniati, FT Ul, 2012



17

c. Temperatur dan tekanan
Jumlah hidrogen yang terserap menurun dengan peningkatan
temperatur dan penurunan tekanan. Hal tersebut dapat terlihat pada

Gambar 2.7.

P, Py .’JIE Tl
Pressure Temperature

Gambar 2.7 Pengaruh (a) tekanan (b) temperatur pada adsorpsi hidrogen'*”
d. Sifat adsorben

Material karbon aktif adalah material non polar berbentuk padatan
berpori yang telah diaktivasi dengan larutan kimia. Adsorben yang
memiliki kemurnian lebih tinggi akan memiliki kemampuan adsorpsi yang
lebih baik. Serta jumlah molekul adsorbat yang diserap oleh adsorben akan
meningkat dengan bertambahnya luas permukaan dan volume pori dari
adsorben. Sehingga seringkali adsorben diberi perlakuan awal seperti
karbonisasi dan aktivasi untuk meningkatkan luas permukaan dan volume

porinya.

Material karbon sebagai adsorben yang baik harus memiliki
kapasitas adsorpsi yang cukup tinggi dalam basis volumetrik. Untuk
mendapatkan hal tersebut, maka karbon:
a.Menaikan jumlah mikropori, karena mikropor merupakan komponen
yang banyak menyerap molekul yang kecil

b.Memiliki bentuk yang sangat kompak, hal ini akan meningkatkan
bulkdensity dan akhirnya juga volumetric storage capacity

c.Memiliki ukuran pori yang sempit, yang akan mengoptimalkan fasa zat

yang teradsorpsi

Universitas Indonesia

Perlakuan mekanokimia..., Mia Diniati, FT Ul, 2012



18

d.Memiliki mesoporosity yang relatif rendah, karena mesopori memiliki
kontribusi yang kecil terhadap kapasitas adsorpsi dan mengurangi
bulkdensity

e.Memiliki global heat and mass transfer dari material karbon yang cukup

tinggi
2.4 Faktor — Faktor yang Mempengaruhi Proses Adsorpsi

Terdapat beberapa faktor yang mempengaruhi performa dari
adsorpsi yaitu material yang bertindak sebagai adsorban dimana pada
penelitian ini menggunakan karbon aktif sehingga dibutuhkan perlakuan
khusus untuk meningkatkan performa karbon aktif sebagai adsorban

dimana perlakuan — perlakuan tersebut akan dibahas di bawah ini.

2.4.1 Proses Aktivasi

Proses aktivasi bertujuan untuk memperbesar distribusi pori dan
pori terutama untuk mesopori dan mikropori sehingga akan memperbesar
luas permukaan karbon aktif dengan cara pembakaran yang tidak
sempurna (partial combustion). Proses aktivasi dilakukan untuk
mendapatkan masa jenis mikropori yang tinggi.”*! Gambaran proses
aktivasi karbon yang dapat menyerap gas dan senyawa kimia dapat dilihat

pada Gambar 2.8.

— Baned and chamieals
/

Gambar 2.8 Aktivasi karbon yang dapat menyerap kimia dan gas'**!
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Terdapat 2 proses yang berbeda terkait dengan preparasi karbon

aktif, yaitu aktivasi fisika dan aktivasi kimia.

a. Aktivasi Fisika

Aktivasi fisika melibatkan karbonisasi dari prekursor karbon yang
diikuti oleh gasifikasi dari karbon dihasilkan atau aktivasi langsung dari
material dengan menggunakan activating agent berupa CO,, steam atau
kombinasi keduanya. Proses karbonisasi dapat dilakukan pada temperatur
400-500 °C dimana hal tersebut bertujuan untuk menghilangkan material
yang mudah menguap (volatile matter) dari bahan dasar.!'”!

Proses gasifikasi atau aktifasi ini akan mengeliminasi secara
selektif atom karbon yang paling reaktif dan akan menghasilkan
porositas. Pada proses aktivasi fisika ini terdapat beberapa hal yang akan
mempengaruhi hasilnya, yaitu laju aliran kalor, laju aliran gas inert,
temperatur proses, activating agents, lama proses aktivasi, dan alat yang
digunakan pada penelitian tersebut.!'®!

Proses aktivasi fisika pada material batubara bituminus(Australia)
telah dilakukan oleh Teng dimana menggunakan CO; sebagai activating
agent dengan temperatur aktivasi sebesar 900 °C dan menghasilkan luas
permukaan sampai dengan 1171 m?/gr dengan presentasi burn-off sebesar
70%. Selain itu lamanya proses aktivasi juga divariasikan dimana dari
hasil penelitiannya diperoleh hasil bahwa semakin lama proses aktivasi
maka semakin banyak kandungan batubara yang terbakar sehingga luas
permukaan juga akan semakin besar."”

Pada proses aktivasi fisika terdapat reaksi yang mungkin terjadi,

yaitu[zs] :

CO,+C,> 2CO+C, 2.1)
0,+Cy=> 2CO+Cis (2.2)
0,+C; > COx+Cy (2.3)
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b. Aktivasi Kimia

Sedangkan pada aktivasi kimia, precursor akan di impregnasi pada
suatu zat kimia dan kemudian akan terpirolisis. Hasil dari proses pirolisis
adalah dihasilkan material dengan kadar karbon yang lebih tinggi dengan
struktur yang lebih teratur dan setelah chemical agent dihilangkan
dengan perlakuan panas maka akan dihasilkan porositas yang semakin
banyak. Beberapa zat kimia yang telah digunakan sebagai activating
agent adalah asam fosfat, zink klorida, senyawa logam alkalin. Asam
fosfat dan zink klorida merupakan activating agent yang biasanya
digunakan untuk aktivasi material lignocellulosic yang belum pernah
dikarbonasi. Sedangkan senyawa logam alkalin, biasanya KOH,
digunakan untuk aktivasi prekursor batu bara atau karbon. Salah satu
studi terdahulu tentang proses aktivasi menggunakan spanish anthracite
dengan KOH dan NaOH menghasilkan bahwa penggunaan KOH lebih
efektif dibandingkan NaOH untuk aktivasi dan metode aktivasi kimiawi
lebih efektif dibandingkan metode aktivasi fisika namun tidak untuk
sistem NaOH. Dari penelitian yang telah dilakukan tersebut, disebutkan
bahwa KOH merupakan senyawa yang paling efektif dalam
memproduksi aktif karbon.!?!

Walaupun mekanisme dari proses aktivasi ini belum terlalu
dimengerti -~ namun . beberapa  literatur ~ mengindikasikan bahwa
pembentukan K>CO3; dan K,O dari KOH menyebabkan pemisahan
carbon layer yang mengakibatkan peningkatan porositas dan luas
permukaan dari karbon. Pada aktivasi kimia dengan KOH sebagai
activating agent terdapat kemungkinan reaksi kimia yang mungkin

terjadi yang dapat dilihat pada persamaan 2.4, 2.5, dan 2.6.°!

6KOH + C = 4K + CO, + 2H,0 (2.4)
6KOH + C = 2K + 3H, + 2K,COs (2.5)
4KOH + 2C0,> 2K,COs + 2H,0 (2.6)
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Hasil akhir struktur pori dan luas permukaan yang dihasilkan
tergantung dari bahan baku yang digunakan dan faktor — faktor
karbonisasi yang diterapkan seperti laju pemanasan, suhu akhir,
atmosfer, activating agent, rasio aktivasi, dan lain — lain. Selain
dipengaruhi oleh struktur ini, adsorpsi juga sangat dipengaruhi oleh
adanya grup asam atau basa seperti karbonil, fenol, lakton, dan lain — lain
di karbon. Dengan adanya perubahan karakter nonpolar sehingga
menyebabkan lebih atau kurang hidrofilik dan dapat merubah poindari
zero charge density dan negative charge density."’

Keuntungan dari proses aktivasi kimia adalah proses ini
menggunakan temperatur yang lebih rendah dan proses yang lebih cepat
bila dibandingkan proses aktivasi fisika. Selain itu dengan proses aktivasi
kimia bisa didapatkan karbon aktif dengan luas permukaan yang tinggi.
Selain itu, yield dari karbon yang dihasilkan proses aktivasi kimia akan
lebih tinggi dibandingkan aktivasi fisika karena chemical agents yang
digunakan dengan sifat dehidrogenasi menghambat pembentukan tar dan
mengurangi pembentuk produk yang mudah menguap. Namun
mekanisme proses aktivasi kimia secara umum belum terlalu jelas seperti
pada proses aktivasi fisika.

Pada proses aktivasi kimia ini terdapat beberapa keterbatasan yaitu
proses pencucian akan menjadi sangat penting karena adanya chemical
agent yang dapat menjadi pengotor dan mempengaruhi sifat kimia dari
karbon aktif dan korosi . Dari literatur dapat terlihat pula bahwa tekstur
pori yang dihasilkan dengan proses aktivasi kimia dan proses aktivasi
fisika akan berbeda.!'¥

Pada proses aktivasi kimia untuk mengetahui efek dari rasio
activating agent dengan karbon, harus diperhatikan volume mikropori,
luas permukaan, distribusi ukuran mikropori. Dari literatur yang telah
ada terdapat 2 mekanisme berbeda dari proses aktivasi kimia yaitu
terbentuknya mikropori dimulai pada saat penambahan zat kimia pada
material dan perbesaran pori karena efek kimiawi di dalam pori yang

terbuka. Perbesaran pori biasanya dimulai ketika terdapat pori yang
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terbuka di struktur.  Semakin kecil kontribusi mikropori maka
mengindikasikan distribusi ukuran pori yang mengalami perbesaran
(widening)."*!

Proses aktivasi kimia dengan metode impregnasi telah dilakukan
oleh peneliti sebelumnya dengan material yang digunakan berupa
spanish anthracite dengan ukuran 600-1000 um diaktivasi dengan KOH
yang dicampur dengan 10ml air dengan rasio KOH dengan karbon adalah
1-5:1 selama 2 jam pada suhu 60 °C kemudian dikeringkan semalaman
dengan suhu 110 °C dan hasilnya akan di karbonisasi di horizontal
furnace dan dipanaskan 5-20 °C per menit dari temperatur ruang hingga
temperatur karbonisasi dengan dialirkan gas nitrogen (80,200, 400,
800ml/min) dan sampel akan ditahan pada temperatur akhir dengan
waktu karbonisasi yang berbeda (0,5,1,2 jam) sebelum didinginkan
dengan nitrogen. Sampel yang dihasilkan tersebut kemudian dicuci
dengan 5 M HCI kemudian dengan air yang telah terdistilasi untuk
menghilangkan ion klorida. Dari hasil penelitian tersebut didapatkan
bahwa ratio KOH dengan karbon paling optimum pada perbandingan 4:1
dimana BET surface area sebesar 3290 m’/g dimana dari 1:1 — 4:1
kapasitas adsorpsi meningkat namun pada 5:1 luas permukaan akan
kembali menurun dengan nilai 3183 m?/g seperti yang dapat terlihat pada

Gambar 2.9.

3500

BET surtace area (m “/g)

] 1 2 3 4 5 L}
KOH/anthracite ratia

Gambar 2.9 BET surface area vs KOH/karbon!"
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Dari hasil penelitian tersebut laju pemanasan rendah 5 °C/min akan
lebih baik karena memungkinkan terjadinya kontak yang baik antara
karbon dengan KOH dan juga dapat mengontrol evolusi produk gas yang
dihasilkan pada proses sehingga menghasilkan mikroporositas yang lebih
baik. Dari hasil penelitian tersebut juga diketahui bahwa karbon dengan
volume mikropori yang lebih tinggi akan dihasilkan apabila
menggunakan suhu yang lebih tinggi dan waktu yang lebih lama (800 °C
selama 1 jam dimana menghasilkan BET 2085 m”/g untuk ratio KOH
dengan karbon 2:1. Selain itu efek aliran nitrogen juga akan
mempengaruhi terbentuknya tekstur pori yaitu pada laju aliran nitrogen
800 ml/min dengan ratio KOH dengan karbon 4:1 perlakuan panas 700°
C selama 1 jam dihasilkan BET sebesar 3290 m*/g. Dimana pada suhu
700 °C terjadi deposisi kalium yang apabila dihilangkan dengan aliran
nitrogen dengan cepat maka derajat reaksi antara karbon dan KOH akan
meningkat.

Pencucian menjadi sangat penting karena dari hasil penelitian yang
telah ada sebelumnya apabila hasil proses tidak dicuci maka adsorpsi dari
nitrogen tidak ada karena poros yang terbentuk pada karbon aktif
terhalang senyawa kalium. Dan volume mikropori yang lebih tinggi
didapatkan pada saat dilakukan pencucian menggunakan 5 M HCI dan
diikuti oleh air yang terdistilasi. Namun apabila hanya menggunakan air
yang terdistilasi saja tidak terlalu bermasalah karena volume mikropori
yang dihasilkan tidak terlalu berbeda jauh.!?!

Studi dengan metode aktivasi kimia juga telah dilakukan
sebelumnya dengan menggunakan batubara bituminous dengan
kandungan medium ash sebanyak 10 g di campur dengan KOH selama 5
menit dan dihasilkan slurry yang akan dikeringkan 110 °C selama 14
jam. Lalu dilakukan karbonisasi dan dicuci dengan 0,5 N HCI, air panas,
dan aquades untuk menghilangkan organik sisa dan dikeringkan kembali
pada suhu 110° C. Hasil dari penelitian tersebut adalah dengan rasio
100% dari 10 g nilai BET yang dihasilkan 779 m?*/gr. Luas permukaan

akan semakin meningkat apabila terbentuknya mesopori. Semakin kecil
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ukuran partikel maka kehilangan berat akan semakin tinggi dan luas
permukaan dan volume pori akan semakin terbentuk juga.!"*!

Dari studi literatur, dengan mengaktivasi karbon aktif dengan
metode impregnasi maka akan diperoleh peningkatan yang pesat dari
luas permukaan dan porositas terutama ketika diaktivasi dengan jumlah
KOH yang optimum dan suhu pirolisis yang maksimum (1073K).
Temperatur pirolisis ini menjadi faktor yang sangat penting pada
pembentukan luas permukaan dan porositas karena hanya pada
temperatur tinggi sejumlah KOH dapat mempengaruhi porositas karbon.
Pembentukan dari porositas dan luas permukaan tersebut disebabkan
karena adanya perubahan KOH menjadi K,CO3; yang mengakibatkan
pemisahan lameral di karbon. Pada penelitian tersebut dikatakan dapat
dihasilkan nilai BET yang tinggi karena terbentuknya struktur pori baik

secara mikro maupun mesopori dengan distribusi yang baik.”

2.4.2 Proses Mekanokimia

Proses mekanokimia merupakan merupakan proses dengan
penggunaan energi mekanik untuk mengaktifasi reaksi kimia dan merubah
struktur sehingga diharapkan akan didapatkan material karbon aktif
dengan luas permukaan yang tinggi dan struktur pori yang diharapkan.
Proses mekanokimia ini dapat membentuk agregasi yang spontan, adsorpsi
atau rekristalisasi di sistem yang aktif dimana hal tersebut dapat muncul
pada saat grinding atau setelah proses grinding selesai. Proses
mekanokimia ini dibagi menjadi penggillingan mekanik (mechanical
milling), pemaduan mekanik (mechanical alloying), reaksi penggilingan
(reaction milling).

Pada proses mekanokimia, reaksi kimia non-thermal terjadi karena
adanya deformasi dan perusakan padatan yang secara teknis disebabkan
oleh penggilingan material.!'"

Pada penelitian yang telah dilakukan peningkatan proses adsorpsi

hidrogen pada karbon aktif dapat disebabkan hancurnya pori dan
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kombinasi dengan dangling bonds yang merupakan cacat struktur
elektronik yang disebabkan oleh mechanical milling.*”

Milling merupakan tumbukan mekanik menggunakan bola keras
yang dapat berupa logam atau keramik pada material yang rapuh.
Kecepatan perputaran wadah disesuaikan untuk menghasilkan energi
impak yang maksimum dimana kecepatan perputaran wadah harus cukup
untuk membawa bola di ujung atas wadah. Apabila perputaran terlalu
lambat maka bola akan menggelinding di bagian bawah wadah. Sedangkan
apabila perputaran cepat maka bola bergerak sentrifugal di dinding wadah.
Kecepatan optimum bervariasi terhadap se per akar diameter mill. Makin
kecil ukuran yang diinginkan maka akan semakin besar waktu dan energi
yang diperlukan. Lamanya ball milling juga akan mempengaruhi hasil
mikrostruktur yang didapatkan dimana hal tersebut dapat terlihat pada
Gambar 2.10.

Teknik milling umumnya diaplikasikan untuk menghasilkan oksida
sub-mikron dengan sebaran yang halus. Salah satu kesulitan menghasilkan
paduan berpenguat yang tersebar adalah distribusi seragam penguat di
seluruh material. Kelemahan proses dalam bentuk kontaminasi bisa diatasi

dengan menggunakan material yang sama dengan serbuk.**
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Gambar 2.10 Efek waktu terhadap hasil milling, semakin lama waktu maka

mikrostruktur semakin homogen!*®
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Proses mekanokimia pada penelitian ini akan menggunakan
planetary ball mill (PBM) sebagai alat untuk mechanical milling dan
dengan mencampurkan dengan chemical activation agent dengan metode
basah. PBM berfungsi untuk menggiling dan mencampur partikel pada
dengan granulitas yang berbeda dan material, kondisi suspensi dan pasta
atau dengan metode kering dan basah, dalam keadaan vakum atau gas
inert. PBM dapat mereduksi ukuran material hingga 30 nanometer
tergantung dari parameter yang digunakan.

Pada Gambar 2.11 dapat terlihat tipe- tipe penggilingan untuk

mekanokimia yang dapat kita gunakan.!'”’

Gambar 2.11 Tipe penggilingan untuk aktivasi mekanik (a)penggilingan bola
(b)penggilingan planetari (c)penggilingan getaran (d)penggilingan bola attritor (e)pin mill
(Drolling mill""

PBM memiliki 4 tangki ball mill pada sebuah talangan besar
dimana pada saat talangan besar berevolusi maka ball mill akan berotasi
sesuai axis dan membentuk pergerakan episiklik. Fungsi gerakan episiklik
ini adalah di dalam tangki, material dan bola akan saling bertumbukan satu
sama lain dibawah fungsi esentrik dan menghancurkan atau mengecilkan
dan juga mencampurkan. Satu putaran revolusi dari talangan besar akan
membuat dua putaran rotasi.

Parameter proses yang paling penting dan harus dikontrol selama
tahapan penggilingan basah meliputi viskositas pulp, massa jenis dan load
turn over. Dalam penggilingan basah, efek umum rasio padat dari pulp,

distribusi ukuran partikel, media kimia, dan viskositas tercakup dalam efek
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reologi pulp. Viskositas mengkarakterisasi pulp dari partikel dalam sautu
fluida dan geseka internal atau ketahanan aliran. Karena viskositas dari
pulp menignkat, maka fluiditas akan menurun.*”!

Seperti pada studi yang dilakukan sebelumnya bahwa batubara
dapat diaktivasi dengan proses milling atau grinding. Hal tersebut
disebabkan kerusakan oleh gaya mekanik yang diberikan memyebabkan
adanya reaksi dengan zat kimia yang diberikan baik asam, basa, air atau
oksigen. Proses ini dapat menghasilkan batubara aktif dengan yield yang
tinggi dengan harga yang lebih murah dan kualitas lebih baik dibanding
prosedur aktivasi termal. Dengan penggunaan zat kimia yang dilarutkan
dengan air dapat meningkatnya yield dari karbon dan juga air akan

mengindikasikan adanya proses hidrolisis yang berperan pada proses.!'”

Pembentukan Pelet Karbon Aktif

Karbon aktif berbentuk pelet (pellet activated carbon) biasanya
digunakan pada operasi dengan tekanan tinggi dan high volumetric
adsorption. Sesuai dengan namanya, struktur karbon aktif ini padat, keras
dan memiliki luas permukaan yang sangat tinggi untuk adsorpsi. Panjang
karbon aktif berbentuk pelet ini biasanya 20 — 40 mm dan diameter 5 - 10
mm.

Alasan utama menggunakan bentuk pelet untuk adsorpsi adalah
distribusi pori yang unik. Mesoporositas dari pelet meningkat sangat tinggi
dan memberikan efek yang sangat baik pada proses adsorpsi gas. Namun,
karena terdapat beberapa produksi yang fluktuatif, pelet ini juga dapat
digunakan untuk adsorpsi liquid juga. Aplikasi dan fungsi utama dari
karbon aktif dapat dikarakterisasi dengan BET surface area, SEM, dan
lainnya.

Dari penelitian terdahulu dengan menggunakan arang batok
sebagai karbon aktif terbukti bahwa karbon aktif berbentuk pelet lebih
banyak menyerap adsorbat dibandingkan karbon aktif yang tidak dipelet.

Hal penelitian tersebut menunjukkan bahwa luas permukaan akan semakin
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meningkat dengan pembuatan pelet pada karbon aktif. Dengan bentuk
pelet tersebut maka karbon aktif mendapatkan packing densitas yang
tinggi yang akan mempengaruhi kapasitas penyerapan yang semakin

tinggi.!!”!

2.5 Metode Pengujian Adsorpsi

Terdapat empat metode pengukuran adsorpsi yang telah digunakan
dan diakui secara internasional, yaitu metode carrier-gas, metode
volumetrik, metode gravimetrik, dan metode kalorimetrik.”!! Namun
metode yang paling sering digunakan adalah metode gravimetrik dan
metode volumetrik.

Metode gravimetrik memiliki akurasi untuk pengukuran paling
tinggi diantara metode lain pada pengukuran adsorpsi isotermal.
Pengukuran adsorpsi isotermal = yang dapat dilakukan dengan
menggunakan metode gravimetrik, antara lain, massa yang terserap pada
adsoben, tekanan gas dan temperatur. Alat yang digunakan untuk
mengukur adsorpsi isotermal adalah Thermograph Microbalance Aparatus
(TMA). Pada pengujian adsorpsi dengan metode ini membutuhkan
investasi yang cukup besar karena untuk memliki TGA dengan
keakurasian tinggi memerlukan dana hingga jutaan dolar.'® Skema
diagram dari Thermobalance Hiden I1GA dapat kita lihat pada Gambar
2.12.1
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Gambar 2.12 Contoh Skema Diagram dari Thermobalance Hiden IGA (metode

gravimetrik)!"!
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Metode volumetrik merupakan teknik pengukuran adsorpsi yang
paling sering digunakan karena sederhana dan efektif selama alat ukur
tekanan dan temperatur dapat memberikan informasi yang dibutuhkan
pada proses adsorpsi. Data pengukuran pada metode volumetrik adalah
tekanan dan temperatur, dimana data diukur saat adsorbat masuk ke
tempat diletakkannya adsorben. Setelah keseimbangan adsorpsi terjadi,
jumlah adsorbat yang terserap dihitung dari perubahan tekanan yang
terjadi. Terdapat beberapa kelebihan dari metode volumetrik, yaitu dapat
mengukur beberapa jenis sampel, memiliki sensitifitas yang tinggi, biaya
pembuatan alat ukur menggunakan metode volumetrik murah dan mudah
dibuat karena ketersediaan komponen yang cukup banyak dengan harga

yang relatif murah.
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Gambar 3.1 Diagram Alir Penelitian
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Pada diagram alir Gambar 3.1 dapat terlihat bahwa dilakukan
proses perlakuan mekanokimia dengan menggunakan planetary ball mill
yang bertujuan untuk mengecilkan ukuran serta untuk pencampuran
dengan KOH sebagai activating agent. Proses mekanokimia di PBM ini
menggunakan metode basah, dimana KOH akan diencerkan 50%. Untuk
mengetahui efektifitas proses mekanokimia sebelum dan sesudah proses
perlakuan mekanokimia dengan menggunakan PBM dilakukan
karakterisasi seperti uji kristalinitas, uji morfologi, uji BET. Setelah proses
mekanokimia sampel dicuci dengan HCI dan aquades serta dikeringkan.
Setelah proses pengeringan selesai dilakukan, tahapan selanjutnya adalah
dengan melakukan peletisasi pada sampel dengan menggunakan binder
dan diikuti dengan pengeringan kembali. Untuk mengetahui efektifitas

peletisasi maka dilakukan karakterisasi material lagi.

3.2 Bahan

3.2.1 Material Baku

Bahan baku atau material sampel yang digunakan adalah batubara
bituminus Indonesia yang sebelumnya telah diaktivasi secara komersil.
Dari pengujian komposisi dengan energy dispersive spectrometry (EDS)
pada batubara aktif tersebut terdapat unsur — unsur C,0, Mg, Al, Si, P, S,
Ca, Mn, Fe sehingga diperkirakan proses aktivasi yang telah diperlakukan
pada batubara tersebut dilakukan dengan aktivasi fisika.

3.2.2 Perlakuan Mekanokimia

Pada penelitian ini, perlakuan mekanokimia menggunakan
planetary ball mill dan KOH (kalium hidroksida) dengan rasio KOH
dengan sampel sebesar 1:1 dan KOH akan diencerkan sebesar 50%. Untuk

pembuatan pelet menggunakan binder dari pengikat gula cair komersil.
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3.3 Preparasi Sampel

Penelitian ini menggunakan sampel batubara bituminus Indonesia
yang telah diaktivasi. Sampel tersebut akan digiling menggunakan PBM
selama 30 jam dengan kecepatan 300 rpm dengan rasio bola dengan sampel
sebesar 1:5. Diharapkan dengan dilakukan penggilingan tersebut maka akan
didapatkan ukuran sampel karbon aktif dengan ukuran submikrometer dan
nanometer atau kurang dari ukuran 37 pm. Untuk memastikan ukuran partikel
yang didapatkan maka sampel akan dikarakterisasi dengan PSA. Dan untuk
mengetahui karakteristik dari sampel lainnya maka dilakukan karakterisasi

dengan SEM, BET, XRD.
3.4 Proses Mekanokimia dengan Planetary Ball Milling (PBM)

Proses mekanokimia menggunakan PBM seri NQM-4 seperti yang
dapat terlihat pada Gambar 3.2. Volume kontainer baja adalah 100 ml dan
kontainer baja yang digunakan pada terlihat pada Gambar 3.3. Kondisi
preparasi sampel yang dilakukan adalah metode basah. Disebut dengan
metode basah karena KOH yang digunakan diencerkan 50%. Penggilingan
dilakukan selama 1 jam dengan kecepatan 200 rpm. Pada proses
mekanokimia ini, karbon aktif dicampurkan dengan KOH dengan rasio KOH
terhadap karbon aktif sebesar 1:1. Untuk rasio penggilingan sampel karbon
aktif terhadap bola sebesar 1:5.

-

Gambar 3.2Planetary Ball Mill seri NQM-4
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Gambar 3.3 Kontainer baja yang digunakan planetary ball mill

3.5 Pencucian dan Pengeringan

Setelah proses perlakuan mekanokimia selesai dilakukan tahapan
selanjutnya adalah proses pencucian dengan HCl 5 M dan diikuti dengan
aquades beberapa kali. Proses pencucian ini menjadi penting karena berfungsi
untuk menghilangkan KOH. Apabila proses pencucian ini tidak dilakukan
maka KOH akan menutupi pori sehingga akan tidak didapatkan luas
permukaan yang optimum. Setelah proses pencucian selesai dilakukan proses

pengeringan dengan suhu 110 °C selama 1 jam.

3.6 Pembuatan Pelet

Setelah sampel dicuci dan dikeringkan, tahapan selanjutnya adalah
pencampuran sampel dengan binder. Binder yang digunakan berupa gula cair
komersil dimana komposisi binder yang digunakan dapat dilihat pada Tabel

3.1

Tabel 3.1 Komposisi Binder

Zat yang Terkandung Persen
Fruktosa 55%
Glukosa 38%

Oligo 7%
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Tahapan pembuatan pelet adalah mula — mula sampel yang telah

dikeringkan dicampurkan secara manual dengan binder. Setelah terbentuk

adonan, pelet akan dibuat dengan menggunakan alat pencetak bertekanan.

Setelah sampel berbentuk pelet dilakukan pengeringan pelet di dalam oven

pada suhu 110 °C selama 2 jam.

3.7 Karakterisasi Sampel

Terdapat beberapa macam karakterisasi sampel yang dilakukan

untuk mengetahui kemampuan penyerapan hidrogen setelah dilakukan

pemrosesan. Berikut beberapa karakerisasi yang dilakukan.

3.7.1 Analisis Material Dasar dengan Pengujian Kadar Tetap Karbon

Untuk mengetahui material dasar yang akan digunakan sebagai

karbon aktif maka dilakukan pengujian analisis proksimat. Analisis

proksimat dari batubara akan menentukan distribusi produk yang akan

diperoleh pada saat sampel batubara dipanaskan pada kondisi yang spesifik.

Hal tersebut terdapat pada ASTM D121, dan hasil pengujian terbagi menjadi

4 grup, yaitu:

a.

b.

Moisture: kandungan air di dalam sampel

Volatile matter: gas dan uap yang hilang dari sampel selama proses
pemanasan berlangsung

Fixed carbon: fraksi nonvolatile dari sampel (kandungan karbon
pada sampel)

Ash: residu inorganik hasil pembakaran (inert matter yang

terkandung di dalam sampel)

3.7.2 Analisis Ukuran Partikel dengan Particle Size Analysis (PSA)

Pengujian distribusi ukuran partikel dengan PSA ini dilakukan

untuk mengetahui ukuran partikel dari sampel karbon aktif sebelum dan
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sesudah dilakukan proses ball milling. Metode pengujian PSA yang paling
sering digunakan adalah dengan wet dispersion dengan laser diffraction.
Metode analisis basah ini menggunakan dispersi pada sampel di berbagai
ukuran partikel, mulai dari sub-mikron melalui pasir dan sedimen. Pada
partikel besar atau distribusi dengan polidispersi, kekentalan dari wet
dispersant memastikan bahwa pengukuran tanpa bias dapat dihasilkan,
karena efek sedimentasi partikel mudah terbentuk. Dispersi dapat didapatkan
untuk sistem partikel yang beragam karena rentang yang luas dengan
pengukuran menggunakan difraksi laser. Analisis basah ini biasanya
merupakan metode yang paling seing digunakan. Pada penelitian ini,

menggunakan Beckmen Coulter dimana pelarut yang digunakan berupa air.

3.7.3 Pengukuran Luas Permukaan Partikel dengan Menggunakan Uji

Brunner Emmet Teller (BET)

BET merupakan singkatan dari nama — nama ilmuwan yang
menemukan teori luas permukaan pada suatu material. Mereka adalah
Brunauer, Emmet, dan Teller. BET digunakan untuk karakterisasi
permukaan suatu material yang meliputi surface area (SA, m*/g), diameter
pori (D) dan volume pori (Vpr, cc/gr). Teori BET menjelaskan bahwa
adsorpsi terjadi di atas lapisan adsorbat monolayer. Sehingga, isoterm
adsoprsi BET dapat diaplikasikan untuk adsorpsi multilayer dimana
pendekatan isoterm adsorpsi BET dapat dilihat pada Gambar 3.4.

Keseluruhan proses adsorpsi dapat digambarkan sebagai berikut:

a. Penempelan molekul pada permukaan padatan membentuk lapisan
monolayer
b. Penempelan molekul pada lapisan monolayer membentuk lapiasn

multilayer
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Gambar 3.4 Pendekatan isoterm adsorpsi BET

Pengujian ini menggunakan gas nitrogen sebagai adsorbat. Alat
pengujian luas permukaan, volume pori, diameter pori menggunakan

NOVA Instruments 1004-2003 dapat dilihat pada Gambar 3.5.

Gambar 3.5 Alat Pengujian Luas permukaan, volume pori, diameter pori

3.7.4 Karakteristik Analisis Kristalinitas Struktur Permukaan Karbon Aktif
dengan X-Ray Diffraction (XRD)

Karakteristik difraksi sinar-X dilakukan untuk mengetahui
parameter kisi, struktur kristal dan derajat kekristalan dalam suatu sampel
yang berhubungan dengan kemampuan penyerapan hidrogen. Pada
penelitian ini menggunakan alat SHIMADZU XRD-7000 merupakan

teknik analisis yang biasanya digunakan untuk identifikasi fasa dari
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material kristalin dan dapat memberikan informasi mengenai dimensi unit
cell.

Untuk mengetahui derajat kristalinitas(x), jarak antar lapisan (d),
tinggi (Lc), dan lebar (La) antar lapisan aromatik serta jumlah (N) lapisan
aromatik dapat menggunakan difraksi sinar x dimana skemanya dapat

dilihat pada Gambar 3.6.°"!

Gambar 3.6 Skema jarak antara lapisan (d), tinggi lapisan (Lc), jumlah lapisan (N) dan
lebar lapisan (La) aromatik dan unit terkecil penyusun struktur kristalit arang dan arang
aktif"™"!

Prinsip dasar dari XRD adalah difraksi cahaya yang melalui celah
kristal. Difraksi cahaya oleh kisi — kisi atau kristal ini dapat terjadi apabila
difraksi tersebut berasal dari radius yang memiliki panjang gelombang
yang setara dengan jarak antar atom, yaitu sekitar 1 A. Radiasi yang
digunakan berupa radiasi sinar-X, elektron dan neutron.

Sinar X merupakan foton dengan energi tinggi yang memiliki
panjang gelombang berkisar antara 0,5 — 2,5A. Ketika berkas sinar-X
berinteraksi dengan suatu material, maka sebagian berkas akan diabsorbsi,
ditransmisikan, dan sebagian lagi dihamburkan terdifraksi. Hamburan
terdifraksi inilah yang dideteksi oleh XRD. P!

Hasil difraksi maksimum dan minimum dari sinar-X selanjutnya
ditangkap oleh detektor dalam bentuk cps ( counter per second ). Puncak
terdeteksi untuk sudut tertentu berkaitan dengan indeks Miler (hkl). Jarak
bidang dan hkl pada kristal kubik dirumuskan seperti pada persamaan 3.1.

1do= hatkotla, (3.1)
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Adapun jarak interlayer dihitung dengan persamaan braggs seperti
pada persaman 3.2
d=nA /2 sinf (3.2)
dimana, A adalah panjang gelombang dan 6 adalah sudut difraksi untuk
posisi puncak atau peak.
Jarak interlayer yang tinggi akan meningkatkan daya adsorpsi.
Prinsip kerja penentuan karakteristik bahan khususnya struktur kristal

menggunakan sinar-X diperlihatkan pada Gambar 3.7.

Focusing

1 = T
cirele ‘M‘/' \ ia
X Ray Source i Al
Difrectometer circ e '.‘/ M \
T *f [ — )

=

Gambar 3.7 Prinsip dasar analisis struktur kristal menggunakan XRD

Tahapan pelaksanaan uji struktur kristal dengan XRD adalah
sebagai berikut:
1. Sampel diletakkan pada sampel holder dari difraktometer sinar-X.
2.Proses difraksi sinar-X dimulai dengan menyalakan difraktometer.
Pengambilan data pola difraksi dengan cara kontinyu pada daerah sudut
hamburan yang diinginkan
3. Diperoleh hasil berupa hubungan antara sudut difraksi 2q dan intensitas

sinar-X yang dipantulkan.

3.7.5 Karakteristik Analisis Morfologi Permukaan Karbon Aktif dengan
Scanning Electron Microscope (SEM)

Scanning Electron Microscope (SEM) adalah satu jenis mikroskop
elektron dimana gambar dari suatu sampel dihasilkan dengan cara
memindai permukaan sampel dengan high-energy beam of electrons.

Elektron-elektron berinteraksi dengan atom-atom sehingga menghasilkan
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sinyal yang memberikan informasi tentang topografi permukaan sampel,
komposisi kimia (menggunakan EDS), struktur kristal, dan sifat-sifat
lainnya seperti konduktivitas listrik.

Karakterisasi SEM ini dilakukan dengan tujuan hasil dari gambar
SEM akan menggambarkan pori — pori dan sifat permukaan karbon aktif.

Jenis sinyal dihasilkan oleh SEM meliputi secondary electrons,
back-scattered electrons, karakteristik sinar X, light
(cathodoluminescence), specimen current dan transmitted

electrons.Skema dari SEM dapat dilihat pada Gambar 3.8.1°?!

Gambar 3.8 Skema SEM

Secondary electron berguna untuk menghasilkan gambar SEM.
Secondary electron ini sangat penting untuk menunjukkan morfologi dan
topografi pada sampel. Sedangkan backscattered electron untuk
menggambarkan kontras dalam komposisi pada sampel multifasa.
Semakin besar nomor atom maka semakin terang gambar yang dihasilkan.
X-Ray dihasilkan oleh tumbukan inelastis dari elektron-elektron dalam
discrete orbital dari atom-atom dalam sampel. Karena elektron tereksitasi
kembali ke energi yang lebih rendah, menghasilkan sinar X dari panjang
gelombang tetap. Karakteristik sinar X dihasilkan untuk masing-masing
elemen dalam suatu material yang “tereksitasi” oleh electron beam.
Ilustrasi interaksi antara elektron dengan sampel dapat dilihat pada

Gambar 3.9.
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Gambar 3.9 Ilustrasi interaksi elektron-sampel

Sampel yang ingin diuji dengan SEM harus memiliki konduktivitas
yang baik, semakin baik konduktivitasnya maka akan menghasilkan
gambar yang baik pula. Bila sampel tidak cukup konduktif maka sampel
harus dilapisi dengan Pt, Au, atau C (inert). Ukuran sampel juga kecil
karena disesuaikan dengan tempat sampelnya, sampel berukuran maksimal
1 inch dalam diameter dan 1 cm (tinggi max). Sampel diletakkan pada stub.
Biasanya sampel diberi carbon tape konduktif agar sampel tidak bergerak
saat dilakukan pengujian. Selain itu, carbon tape ini juga berfungsi untuk
mengalirkan listrik ke sampel agar sampel tetap konduktif.

Setelah preparasi sampel selesai, sampel akan dimasukkan ke
electron chamber yang kemudian akan electron beam akan ditembakkan
oleh electron gun untuk proses scanning. Elektron yang berinteraksi
dengan atom akan menghasilkan gambar yang akan diamati dengan
monitor. Perbesaran dapat dilakukan untuk kualitas gambar yang lebih
baik dan pengamatan permukaan yang lebih detail. Dengan menggunakan
SEM maka dapat terlihat pori dan permukaan dari karbon aktif. Alat SEM
yang digunakan pada penelitian ini berupa LEO 4201 dimana dapat dilihat
pada Gambar 3.10.
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Gambar 3.10 Alat Scanning Electron Microscope LEO 4201

3.7.6 Kapasitas Penyimpanan Hidrogen dengan Uji Adsorpsi Volumetrik

Alat uji adsorpsi yang digunakan merupakan uji adsorpsi
volumetrik dimana terdapat dua buah silinder yang terbuat dari SS
304yang bertindak sebagai charging cell dan measuring cell. Kedua
tabung tersebut akan terhubung menggunakan tube stainless steel dan
kedua silinder tersebut terendam pada fluida dengan temperatur yang
dikontrol oleh circulating Thermal Bath merk HUBER dengan akurasi 0,1
°C. Tekanan pada kedua silinder diukur dengan menggunakan pressure
transmitter, kisaran pengukuran 0-40 bar absolut (DRUCK PTX 1400),
akurasi hingga 0,15 %. Thermocouple kelas A tipe K digunakan untuk
mengukur temperatur adsorbat (gas H,) dan adsorben (karbon aktif). Data
tekanan dan temperatur di rekam melalui data akuisisi National Instrument.

Setelah karbon aktif dimasukkan kedalam measuring cell, antara
measuring cell dan charging cell telah terhubung akan dilakukan proses
degassing selama 8 jam dimana sistem vakum dengan pompa vakum
tingkat ARUKI hingga mendekati tekanan 0,01 mbar. Proses degassing
berfungsi untuk mengeluarkan seluruh unsur atau zat pengotor (impurity)
yang kemungkinan terserap oleh karbon aktif selama penyimpanan.

Selama proses degassing, measuring cell dililitkan dengan pemanas
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(heater) untuk menjaga temperatur karbon aktif pada kisaran 130-140 °C.
Kemudian Gas Helium (He) akan dimasukkan kedalam sistem hingga
tekanan 7 bar untuk meningkatkan proses pengeluaran zat pengotor pada
karbon aktif. Setelah proses degassing, charging cell dan measuring cell
akan direndam dengan air yang disirkulasikan oleh circulating Thermal
Bath HUBER dengan akurasi 0,1 °C untuk menjaga agar temperatur pada
sistem konstan pada temperatur tertentu. Setelah temperatur sistem
konstan (isothermal), gas hidrogen (H,) dimasukkan kedalam charging
cell yang sebelumnya katup penghubung antara charging cell dan
measuring cell ditutup. Setelah temperatur pada charging cell kembali ke
temperatur isothermal katup penghubung tersebut dibuka, proses ini
adalah proses awal adsorpsi isothermal. Setelah proses tersebut Gas H;
kembali diisikan pada tekanan berikutnya kedalam chargingcell setelah
temperatur pada charging cell kembali pada temperatur semula. Proses
tersebut berlangsung sampai dengan tekanan pengisian 3,5 MPa. Proses
diatas dilakukan kembali untuk tiap temperatur isothermal yang berbeda.
Pada penelitian ini menggunakan temperatur sebesar -5° C dan 25 °C
dengan variabel tekanan sebesar 250 kPa, 500 kPa, 1000 kPa, 1500 kPa,
2000 kPa, 3000 kPa, 4000 kPa. Skema alat pengujian adsorpsi hidrogen
yang digunakan pada penelitian ini dapat dilihat pada Gambar 3.11.

4.—*“
[ ——--
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Gambar 3.11 Skema alat uji adsorpsi volumetrik
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BAB IV
HASIL DAN DISKUSI

Pada penelitian ini telah dilakukan beberapa pengujian pada beberapa jenis
sampel seperti yang dapat terlihat pada Gambar 3.1. Pengujian - pengujian
tersebut bertujuan untuk mengetahui efek perlakuan mekanokimia dengan metode
basah pada sampel karbon aktif batubara untuk material penyimpanan hidrogen
dimana seperti yang telah dijelaskan sebelumnya bahwa penelitian ini
menggunakan planetary ball milling (PBM) untuk melakukan pemrosesan
mekanokimia tersebut dan juga melibatkan proses peletasi pada sampel. Dengan
pengujian — pengujian tersebut kita dapat mengetahui komposisi sampel, ukuran
partikel ~dari sampel, kapasitas penyimpanan hidrogen, kristalinitas, luas
permukaan, diameter pori, volume pori, morfologi dari sampel sebelum dan

sesudah dilakukan pemrosesan. Berikut ini merupakan hasil dari pengujian yang
telah dilakukan.

4.1 Analisis Material Dasar dengan Pengujian Kadar Tetap Karbon

Analisis material dasar dengan pengujian kadar tetap karbon
menggunakan analisis proksimat dimana analisis ini bertujuan untuk
menentukan distribusi produk yang akan diperoleh pada saat sampel
batubara dipanaskan pada kondisi yang spesifik. Hasil karakteristik

analisis proksimat material dasar dapat dilihat pada Tabel 4.1.

Tabel 4.1 Data analisis proksimat material dasar karbon aktif batubara

Kadar Kadar

Kadar Kadar Kadar Zat Nilai Kalori
Karbon Belerang
Sampel Kelembaban Abu Terbang (Cal/g,A
Padat Total
(%,ADB)  (%,ADB) (%,ADB) DB)

(%,ADB) (%,ADB)

Batubara 21,1 10,9 6,6 61,3 0,63 5068

Dari Tabel 4.1 dapat terlihat bahwa material dasar karbon aktif

berbahan dasar batubara memiliki kadar kelembaban sebesar 21,1%, kadar
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abu sebesar 10,9%, kadar zat terbang sebesar 6,6%, kadar karbon padat
sebesar 61,3%, kadar belerang total sebesar 0,63%, dan nilai kalori sebesar

5068 Cal/g.

4.2 Distribusi Ukuran Partikel dengan Particle Size Analysis (PSA)

Pengujian distribusi ukuran partikel dengan PSA ini dilakukan
untuk mengetahui ukuran partikel dari sampel karbon aktif sebelum dan
sesudah dilakukan proses ball milling. Hasil dari pengujian PSA dapat
dilihat pada Gambar 4.1.
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Gambar 4.1 Grafik gabungan distribusi ukuran partikel untuk sampel awal dan sampel

hasil penggilingan 30 jam

Dari Gambar 4.1 dapat terlihat bahwa sampel hasil penggilingan
selama 30 jam mengalami penurunan ukuran partikel dibandingkan sampel
awal karbon aktif batubara. Ukuran partikel rata — rata sampel awal
sebesar 38807,202 nm dan ukuran partikel rata — rata sampel hasil
penggilingan selama 30 jam sebesar 414,7 nm dengan ukuran partikel
terkecil sebesar 340,5 nm. Ukuran partikel rata — rata sampel hasil
penggilingan selama 30 jam mengalami penurunan ukuran sebesar 98,9%.
Penurunan hingga 98,9% tersebut menunjukkan bahwa proses

penggilingan merupakan proses yang efektif untuk mendapatkan ukuran
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partikel yang lebih kecil dimana pada penelitian ini menginginkan ukuran
partikel hingga submikrometer dan nanometer.

Seperti yang diketahui bahwa material dengan ukuran kecil hingga
nanometer dapat ~mempengaruhi  penyerapan  hidrogen  secara
termodinamik dan kinetik dimana laju difusi akan semakin meningkat dan
tentu saja akan menghasilkan material penyimpan hidrogen yang ringan."’

Apabila kita melihat dari tujuan penelitian ini dimana dengan
didapatkannya distribusi ukuran partikel yang lebih kecil hingga
submikrometer dan nanometer maka akan didapatkan luas permukaan
yang lebih tinggi dan didapatkan material dengan kapasitas penyerapan
hidrogen yang lebih tinggi dan lebih baik. Hal tersebut juga sesuai dengan
penelitian sebelumnya yang telah dilakukan oleh Mustanir dimana ukuran
partikel yang semakin kecil maka hidrogen yang dapat diserap akan lebih
banyak karena daerah permukaan material akan semakin luas dan akan
memudahkan hidrogen berinteraksi dan terserap. Pada penelitian tersebut
juga memperlihatkan bahwa teknik mechanical milling menggunakan ball
mill merupakan teknologi yang menjanjikan untuk preparasi sampel yang
berskala nanokristal.”*”!

Selain itu dengan ukuran partikel yang semakin kecil juga akan
berpengaruh terhadap mekanisme adsorpsi hidrogen yaitu hidrogen
sebagai adsorbat akan berdifusi hingga saat diameter adsorbat setidaknya
setengah dari diameter pori dimana hal tersebut tentu saja lebih mudah
didapatkan pada material dengan ukuran partikel yang lebih kecil karena

akan berpengaruh pada luas permukaan karbon aktif tersebut.***!

4.3 Pengukuran Luas Permukaan Partikel, Diameter Pori, dan Volume Pori

dengan Menggunakan Uji Brunner Emmet Teller (BET)

Pengujian BET pada penelitian ini dilakukan dengan tujuan untuk
mengkarakterisasi permukaan sampel awal, sampel hasil penggilingan 30
jam dan sampel setelah perlakuan mekanokimia dimana akan didapatkan

hasil berupa luas permukaan (m?%/g), diameter pori (A) dan volume pori
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(L/kg). Berikut ini merupakan hasil pengujian BET untuk sampel awal,
sampel hasil penggilingan 30 jam dan sampel setelah perlakuan

mekanokimia. Hasil pengujian tersebut dapat dilihat pada Gambar 4.2.
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Gambar 4.2 (a) Grafik luas permukaan dan diameter pori dan (b) Grafik volume pori

karbon aktif batubara terhadap berbagai jenis sampel

Dari Gambar 4.2 dapat dilihat grafik berbagai sampel terhadap luas
permukaan, diameter pori dan volume pori. Pada Gambar 4.2a dapat

terlihat bahwa sampel karbon aktif batubara awal (as-received) memiliki
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luas permukaan sebesar 635,5 m*/g, sampel hasil penggilingan 30 jam
memiliki luas permukaan sebesar 591,4 m?*/g dan sampel setelah perlakuan
mekanokimia (bb basah pelet) memiliki luas permukaan sebesar 113,6
m?/g. Luas permukaan tersebut mengalami penurunan dari sampel awal
sebesar 6,9% untuk sampel hasil penggilingan selama 30 jam dan sebesar
82,1% untuk sampel setelah perlakuan mekanokimia. Penurunan luas
permukaan juga terjadi pada sampel setelah perlakuan mekanokimia
apabila dibandingkan dengan sampel hasil penggilingan 30 jam yaitu
sebesar 80,8%.

Dari Gambar 4.2a tersebut dapat dilihat pula grafik berbagai
sampel terhadap diameter pori setiap sampel tersebut. Pada gambar
tersebut dapat terlihat bahwa sampel karbon aktif batubara awal (as-
received) memiliki diameter pori sebesar 283 A, sampel hasil
penggilingan 30 jam memiliki diameter pori sebesar 25,7 A dan sampel
setelah perlakuan mekanokimia (bb basah pelet) memiliki diameter pori
sebesar 23,2 A. Diameter pori tersebut mengalami penurunan dari sampel
awal sebesar 9,17% untuk sampel hasil penggilingan selama 30 jam dan
sebesar 17,7% untuk sampel setelah perlakuan mekanokimia. Penurunan
diameter pori juga terjadi pada sampel setelah perlakuan mekanokimia
apabila dibandingkan dengan sampel hasil penggilingan 30 jam yaitu
sebesar 9,28%.

Dari Gambar 4.2b tersebut juga dapat terlihat grafik berbagai
sampel terhadap volume pori setiap sampel tersebut. Pada gambar tersebut
dapat terlihat bahwa sampel karbon aktif batubara awal (as-received)
memiliki volume pori sebesar 0,45 L/kg, sampel hasil penggilingan 30 jam
memiliki volume pori sebesar 0,38 L/kg dan sampel setelah perlakuan
mekanokimia (bb basah pelet) memiliki volume pori sebesar 0,06 L/kg.
Volume pori tersebut mengalami penurunan dari sampel awal sebesar
15,5% untuk sampel hasil penggilingan selama 30 jam dan sebesar 85,3%
untuk sampel setelah perlakuan mekanokimia. Penurunan diameter pori
juga terjadi pada sampel setelah perlakuan mekanokimia apabila

dibandingkan dengan sampel hasil penggilingan 30 jam yaitu sebesar
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82,6%. Dari penelitian ini dapat dilihat bahwa volume pori juga
mengalami penurunan seiring dengan penurunan luas permukaan dan
diameter pori.

Baik luas permukaan maupun diameter pori terus mengalami
penurunan dari sampel awal diikuti sampel hasil penggilingan 30 jam dan
memiliki nilai terkecil pada sampel setelah perlakuan mekanokimia.
Penurunan luas permukaan pada sampel hasil penggilingan 30 jam dapat
disebabkan karena beberapa hal. Berdasarkan penelitian sebelumnya oleh
N.J Welham bahwa terjadi penurunan diameter pori dan luas permukaan
dimana hal tersebut menunjukkan bahwa penggilingan dapat mengurangi
densitas pori kemungkinan karena adanya kompaksi selama impak. Selain
itu apabila waktu penggilingan terlalu lama dapat menyebabkan
aglomerasi dari partikel kecil menjadi partikel yang besar sehingga luas
permukaan dari sampel akan turun.?*!

Pada penelitian ini didapatkan hasil bahwa sampel setelah
perlakuan mekanokimia berbentuk pelet tersebut memiliki diameter pori
yang lebih kecil bila dibandingkan diameter pori sampel awal dimana hal
tersebut menunjukkan penyerapan hidrogen yang semakin efektif pula
karena menurut penelitian oleh R Strobel bahwa diameter pori rata — rata
yang paling efektif untuk penyerapan karbon aktif ada diantara 0,5 —
1,0nm. Apabila didapatkan diameter pori yang lebih besar dari nilai
tersebut maka kapasitas penyerapan hidrogen akan terus menurun.*’!

Pada penelitian ini dapat terlihat bahwa sampel setelah perlakuan
mekanokimia yang berbentuk pelet justru memiliki luas permukaan dan
volume pori yang semakin kecil dibandingkan sampel awal dimana hal
tersebut dapat dikarenakan oleh pengaruh binder yang digunakan. Seperti
pada penelitian sebelumnya oleh Ruth Ubago-Perez bahwa adanya binder
dapat memberikan efek negatif terhadap luas permukaan dan juga volume

pori.*!
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4.4 Karakteristik Analisis Kristalinitas Struktur Permukaan Karbon Aktif
dengan X-Ray Diffraction

Pengujian XRD dilakukan untuk mengetahui struktur derajat
kristalinitas dari sampel dimana hal tersebut akan berpengaruh terhadap
penyerapan hidrogen. Seperti pada penelitian sebelumnya oleh Yinghe
Zhang bahwa jarak interlayer,lebar lapisan kristalit akan mempengaruhi

kapasitas penyerapan hidrogen.”® Hasil pengujian XRD dapat dilihat pada

Gambar 4.3.
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Gambar 4.3 Hasil pengujian XRD untuk berbagai sampel

Pada Gambar 4.3 dapat terlihat gabungan hasil pengujian XRD
untuk berbagai sampel karbon aktif batubara. Dari hasil pengujian XRD
tersebut untuk sampel awal ditemukan SiO, dan juga C. Senyawa SiO,
tersebut kemungkinan berasal dari abu yang terkandung di sampel awal
karbon aktif batubara Untuk sampel setelah penggilingan selama 30 jam
dapat terlihat bahwa sampel hasil penggilingan 30 jam memiliki peak pada
sudut difraksi yang sama seperti pada sampel awal. Selain itu juga
ditemukan pula senyawa yang sama seperti yang ditemukan dalam sampel

awal karbon aktif batubara yaitu senyawa SiO, dan juga C. Namun
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perbedaannya dari sampel awal adalah intensitas yang dimiliki oleh
sampel hasil penggilingan 30 jam lebih rendah dibandingkan peak yang
dimiliki sampel awal dimana hal tersebut menunjukkan derajat kristalinitas
dari sampel hasil penggilingan 30 jam mengalami penurunan seperti pada
yang ditunjukkan oleh penelitian sebelumnya dan juga menunjukkan
struktur nanokristalin (<50 nm).*"

Pada Gambar 4.3 tersebut juga dapat terlihat hasil pengujian XRD
untuk sampel setelah perlakuan mekanokimia. Hasil pengujian XRD untuk
sampel setelah perlakuan mekanokimia memiliki sudut difraksi baru dan
berbeda dengan hasil pengujian XRD untuk sampel awal maupun sampel
hasil penggilingan 30 jam. Hal tersebut juga terlihat dari senyawa berbeda
yang ditemukan dari hasil pengujian XRD tersebut yaitu senyawa KCI dan
Si0,. Senyawa KCI tersebut dapat terbentuk mengingat sampel setelah
perlakuan  mekanokimia ini telah melalui pemrosesan dengan
menggunakan KOH dan diikuti dengan penggunaan HCI untuk
mencucinya sehingga ada kemungkinan untuk terbentuknya senyawa KCl
dimana kemungkinan hal tersebut berkaitan dengan kurang efektifnya
pencucian yang dilakukan.

Dari hasil pengujian XRD tersebut dapat terlihat bahwa derajat
kristalinitas untuk sampel hasil penggilingan selama 30 jam mengalami
penurunan dibandingkan sampel awal karena seperti yang diketahui
penggilingan dengan penggilingan akan merusak tingkat keteraturan atau
kristalinitas sampel awal dan menjadi amorf. Dapat dilihat juga bahwa
sampel setelah perlakuan mekanokimia menunjukkan kristalinitas yang
sangat rendah atau bisa dikatakan amorf. Perubahan ini menyebabkan
tingkat keteraturan yang semula tinggi (kristalin) berubah menjadi tidak
beraturan sehingga celah diantara kristalin pun semakin besar. Seperti
pada penelitian yang dilakukan sebelumnya oleh Gustan Pari bahwa
apabila bentuk kristalit yang terbentuk akan semakin kecil (amorf) maka
jarak antara lapisan aromatik akan semakin besar.”"

Berdasarkan hasil penelitian sebelumnya oleh Yinghe zhang bahwa

waktu penggilingan oleh penggilingan akan mempengaruhi jarak
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interlayer dari sampel dimana jarak interlayer yang semakin tinggi akan
meningkatkan daya serap hidrogen seperti yang terlihat pada Gambar 4.4
dimana merupakan struktur kristal sebelum dilakukan penggilingan dan
setelah dilakukan penggilingan. Namun apabila waktu penggilingan
dengan penggilingan terlalu cepat atau terlalu lama dimana belum
didapatkannya jarak interlayer atau jarak interlayer akan mengecil kembali

maka daya serap hidrogen akan menurun kembali.l*®!

IR . “
d’—spa% e (G
Wik _!\__}. ) ‘;

Gambar 4.4 Struktur kristal sebelum dilakukan penggilingan (kiri) dan setelah dilakukan

penggilingan (kanan) dimana jarak interlayer (d) setelah dilakukan penggilingan lebih
[36]

besar’

Hasil pengujian XRD ini juga akan berkaitan dengan luas
permukaan karbon aktif dari setiap sampel. Dari hasil penelitian yang
dilakukan seperti yang sudah dibahas sebelumnya bahwa luas permukaan
sampel selalu mengalami penurunan dari sampel awal diikuti sampel hasil
penggilingan 30 jam dan sampel setelah perlakuan mekanokimia dan dari
hasil pengujian XRD pun menunjukkan bahwa sampel setelah perlakuan
mekanokimia memiliki kristalinitas yang paling rendah (amorf).

Seperti yang telah disimpulkan oleh Manivannan dan Pari bahwa
apabila luas permukaan karbon aktif semakin meningkat maka lebar
lapisan kristalit (La) akan semakin kecil dan akan memperpanjang tinggi
lapisan kristalit (Lc) atau derajat kristalinitas meningkat begitu juga
sebaliknya. Lebar lapisan kristalit dan tinggi lapisan kristalit dapat kita
lihat pada Gambar 3.6 Pada penelitian ini luas permukaan pada sampel
setelah perlakuan mekanokimia terus menurun atau lebih kecil
dibandingkan dengan sampel awal dan sampel hasil penggilingan 30 jam
dimana hal tersebut diikuti dengan kristalinitas dari sampel tersebut yang

menurun dimana seperti yang telah dijelaskan sebelumnya bahwa sifat
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amorf tersebut merupakan efek dari pelebaran jarak antar lapisan

aromatik %%

4.5 Karakteristik Analisis Morfologi Permukaan Karbon Aktif dengan
Scanning Electron Microscope (SEM)

Hasil karakterisasi SEM pada berbagai sampel dapat dilihat pada
Gambar 4.5.

(@
Gambar 4.5 (a) Morfologi sampel awal karbon aktif batubara dengan perbesaran 1000x,

morfologi sampel hasil penggilingan 30 jam dengan (b) perbesaran 3000x, (c) perbesaran 7000x,
dan morfologi sampel setelah perlakuan mekanokimia (pelet) dengan (d) perbesaran 500x (e)

perbesaran 7000x
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Karakterisasi morfologi permukaan karbon aktif dengan
menggunakan SEM bertujuan untuk mendapatkan gambar SEM yang akan
menunjukkan pori dari karbon aktif.

Pada Gambar 4.5a dapat terlihat hasil karakterisasi SEM untuk
sampel awal dengan perbesaran 1000x. Hasil pengujian SEM untuk
sampel awal dapat terlihat distribusi pori tidak merata dan hanya sedikit
pori yang terlihat dari hasil SEM tersebut dimana pori tersebut ditunjukkan
di dalam lingkaran.

Pada Gambar 4.5b dan 4.5¢ dapat terlihat hasil karakterisasi
sampel hasil penggilingan selama 30 jam. Pada gambar tersebut distribusi
tidak merata serta bentuk pori tidak seragam dimana pori ditunjukkan di
dalam lingkaran. Pada Gambar 4.5c pori terlihat lebih besar dibanding
Gambar 4.5b.

Hasil pengujian SEM untuk sampel pelet setelah perlakuan
mekanokimia dapat dilihat pada Gambar 4.5d dan Gambar 4.5¢. Pada
Gambar 4.5d dengan perbesaran 500x dapat terlihat bahwa pori dari
sampel belum dapat terlihat dengan jelas sehingga sulit untuk menentukan
distribusi pori dan bentuk pori dimana pori ditunjukkan di dalam
lingkaran. Bagian yang ditunjukkan oleh tanda panah putus — putus
tersebut setelah dilakukan pengujian EDAX ditemukan bahwa bagian
tersebut didominasi oleh unsur C, K, dan CI dimana unsur K dan CI dapat
terbentuk karena sampel setelah perlakuan mekanokimia tersebut telah
melalui proses yang menggunakan KOH dan diikuti pencucian dengan
HCI dan aquades dimana aquades tersebut berfungsi untuk menghilangkan
KCl yang terbentuk namun ternyata dari hasil yang didapatkan dapat
dinyatakan bahwa pencucian yang diikuti oleh aquades tersebut tidak
efektif karena masih meninggalkan unsur K dan CI di dalam sampel.

Pada Gambar 4.5e, porositas dapat lebih terlihat namun sangat
kecil sekali seperti yang ditunjukkan di dalam lingkaran. Kecilnya
porositas yang terlihat karena apabila kita melihat hasil pengujian diameter

pori di pengujian BET dapat terlihat bahwa diameter pori yang ada sangat
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kecil sekali yaitu tergolong dalam mikropori yaitu sebesar 23,2 A atau

hanya 0,23 um dimana skala hasil pengujian SEM masih cukup besar.

4.6 Kapasitas Penyimpanan Hidrogen dengan Uji Adsorpsi Volumetrik

Pengujian adsorpsi dengan metode volumetrik ini bertujuan untuk
mengetahui kapasitas penyimpanan hidrogen di dalam setiap sampel yang
diteliti. Pengujian adsorpsi ini dilakukan pada 2 suhu yang berbeda yaitu -
5 °C dan 25 °C dan dilakukan dengan variabel tekanan. Hasil pengujian
adsorpsi dapat dilihat pada Gambar 4.6.
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Gambar 4.6 Kapasitas adsorpsi hidrogen dengan metode volumetrik pada sampel awal
karbon aktif batubara dan sampel pelet hasil setelah perlakuan mekanokimia pada

temperature -5°C dan 25°C

Pada Gambar 4.6 dapat terlihat bahwa semakin meningkatnya
tekanan yang diberikan maka tingkat penyerapan juga akan semakin
meningkat. Seperti yang telah dijelaskan oleh Awaluddin Martin bahwa

hal tersebut tersebut terjadi dikarenakan bahwa pada proses adsorpsi,
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adsorbat yang dialirkan dan menumbuk permukaan karbon aktif sangat
bergantung pada tekanan yang dberikan, semakin besar tekanan yang
diberikan maka kecepatan atau laju aliran gas yang menumbuk karbon
aktif akan semakin besar sehingga kemungkinan jumlah adsorbat yang
menempel pada permukaan karbon aktif juga semakin besar.

Pada tekanan 4000 kPa dan pada suhu -5 °C sampel karbon aktif
batubara awal memiliki tingkat penyerapan hingga 0,37% dan pada suhu -
25 °C sampel karbon aktif batubara awal memiliki tingkat penyerapan
hingga 0,35%. Dari gambar tersebut juga dapat dilihat bahwa semakin
rendah temperatur proses adsorpsi maka penyerapan hidrogen ke sampel
akan semakin meningkat. Seperti yang telah dijelaskan juga oleh
Awaluddin Martin bahwa hal tersebut terjadi karena pada proses adosrpsi,
adsorbat yang dialirkan kepada permukaan karbon aktif akan menumbuk
dan menempel pada permukaan karbon aktif kemudian terkondensasi pada
permukaan padat berpori tersebut. Sehingga pada temperatur yang lebih
rendah jumlah adsorbat yang terkondensasi pada permukaan karbon aktif
akan semakin besar, dengan demikian adsorbat yang terserap pada karbon
aktif juga semakin besar.”

Pengujian kapasitas adsorpsi hidrogen pada sampel pelet setelah
perlakuan mekanokimia menggunakan variabel 7 tekanan yang berbeda
yaitu 250 kPa, 500 kPa, 1000 kPa, 1500 kPa, 2000 kPa, 3000 kPa, dan
4000 kPa. Kapasitas adsorpsi hidrogen terhadap sampel karbon aktif
batubara setelah perlakuan mekanokimia akan semakin meningkat dengan
peningkatan tekanan yang diberikan dan pada temperatur lebih rendah
maka kapasitas adsorpsi akan meningkat pula. Namun hingga tekanan
2000 kPa dari hasil penelitian yang dilakukan kapasitas adsorpsi hidrogen
untuk suhu 25 °C justru lebih tinggi apabila dibandingkan dengan suhu -5
°C. Namun setelah tekanan 2000 kPa, kapasitas adsorpsi hidrogen lebih
tinggi pada suhu -5 °C dibandingkan pada 25 °C dimana pada suhu -5 °C
pada tekanan 4000kPa didapatkan kapasitas penyimpanan hidrogen hingga

sebesar 1,3%.
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Pada Gambar 4.6 juga menunjukkan kapasitas adsorpsi hidrogen
pada suhu -5 °C dan 25 °C pada sampel awal yang masih berbentuk
granular dan sampel akhir setelah perlakuan mekanokimia yang telah
berbentuk pelet. Dari gambar tersebut dapat terlihat bahwa sampel akhir
setelah perlakuan mekanokimia yang telah berbentuk pelet memiliki
kapasitas penyerapan hidrogen yang lebih tinggi apabila dibandingkan
sampel awal yang masih dalam bentuk granular. Kapasitas penyerapan
hidrogen pada tekanan +4000 kPa mengalami kenaikan sebesar +251,3 kali
pada suhu -5 °C dan £248,3 kali apabila dibandingkan dengan sampel awal
yang berbentuk granular.

Pada hasil penelitian sebelumnya disebutkan bahwa semakin
meningkatnya luas permukaan dan volume pori maka kapasitas
penyerapan hidrogen juga meningkat.[M] Namun pada penelitian ini dapat
terlihat bahwa luas permukaan dan volume pori mengalami penurunan
namun kapasitas penyerapan hidrogen mengalami peningkatan dimana hal
tersebut dapat disebabkan oleh beberapa hal dimana penurunan luas
permukaan dan volume pori tidak lagi terlalu berpengaruh terhadap
penyerapan hidrogen.

Hasil — hasil pengujian pada penelitian ini menunjukkan proses
perlakuan mekanokimia yang telah dilakukan tersebut membentuk
mikropori yang sesuai untuk penyimpanan hidrogen sehingga tempat
untuk penyimpanan hidrogen akan semakin meningkat. Seperti yang telah
dijelaskan sebelumnya bahwa terdapat diameter pori yang optimum untuk
penyimpanan hidrogen dimana berupa mikropori dengan ukuran diameter
< 20 Angstrom. Dari hasil penelitian yang telah dilakukan dapat terlihat
bahwa diameter pori hasil sampel setelah perlakuan mekanokimia
mengalami penurunan diameter pori dibandingkan sampel awal dimana
hal tersebut menunjukkan terdapat diameter pori yang lebih optimum pada
sampel setelah perlakuan mekanokimia dibandingkan sampel awal untuk
penyimpanan hidrogen.

Sampel setelah perlakuan mekanokimia tersebut juga mengalami

peningkatan kapasitas penyerapan hidrogen dalam bentuk pelet
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dibandingkan dalam bentuk granular. Pembuatan sampel setelah perlakuan
mekanokimia dalam bentuk pelet sebelumnya juga telah dilakukan dimana
sampel dalam bentuk pelet memiliki kapasitas penyerapan hidrogen yang
lebih tinggi dibandingkan sampel dalam bentuk granular. Sehingga
walaupun jumlah luas permukaan sedikit dan jumlah volume pori sedikit
namun karbon akif dalam bentuk pelet masih tetap memiliki kemampuan
untuk menyerap hidrogen. Hal tersebut diperkuat dengan teori oleh Eric
patton dimana salah satu persyaratannya adalah untuk mendapatkan
material adsorben yang baik maka material karbon harus memilik bentuk
yang kompak sehingga akan meningkatkan bulk density dan akan
meningkatkan volumetric storage capacity dimana hal tersebut dapat
diperoleh dalam bentuk pelet.!'’-*

Seperti yang telah disebutkan sebelumnya pada hasil pengujian
XRD bahwa terdapat unsur KCl pada sampel hasil setelah perlakuan
mekanokimia mekanokimia akibat pencucian. Senyawa KCI tersebut
menurut penelitan terdahulu dapat meningkatkan kemampuan untuk
penyerapan hidrogen karena memiliki energi dipol intrinsik. Hasil
penelitian tersebut menyatakan bahwa adanya senyawa ionik yang
bereaksi dengan molekul hidrogen akan membentuk hydrogen cluster
dimana adanya arus listrik dari adsorben sangat diperlukan karena akan
berpengaruh terhadap interaksi molekul hidrogen. Seperti yang kita tahu,
mekanisme penyerapan hidrogen yang berupa physisorption memiliki
interaksi yang sangat lemah antara permukaan material dengan hidrogen
sehingga dengan adanya peningkatan momen dipol tersebut maka
interaksi antara hidrogen dan permukaan juga akan semakin meningkat

dan kapasitas penyerapan hidrogen juga semakin meningkat.’*”)
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KESIMPULAN

. Pembuatan karbon aktif berukuran submikron dan nanometer dari batubara

Indonesia kelas rendah didapatkan dengan menggunakan penggilingan secara
mekanik menggunakan planetary ball mill dengan kecepatan 300 rpm selama
30 jam dan didapatkan rata — rata ukuran partikel sebesar 414,7 nm dimana
terjadi penurunan sebesar 98,9% dari ukuran partikel sampel awal.

Luas permukaan, diameter pori, dan volume pori karbon aktif batubara hasil
proses penggilingan mekanik mengalami penurunan sebesar 6,9 %, 9,17 %,
dan 15,5 % bila dibandingkan dengan sampel awal. Penurunan luas
permukaan tersebut dapat disebabkan karena penggilingan mengurangi
densitas pori selama adanya kompaksi dan waktu penggilingan terlalu lama
memungkinkan partikel kecil teraglomerasi menjadi partikel besar dan luas
permukaan akan turun.

. Luas permukaan, diameter pori, dan volume pori karbon aktif batubara hasil
perlakuan mekanokimia mengalami penurunan sebesar 80,8%, 9,28%, dan
82,63% apabila dibandingkan dengan sampel hasil penggilingan 30 jam.
Penurunan luas permukaan dan volume pori pada sampel dalam berbentuk
pelet tersebut dapat dikarenakan oleh pengaruh binder yang memberikan efek
negatif pada luas permukaan dan volume pori dimana dapat menutupi pori
yang ada.

Efek kristalit pada sampel hasil PBM 30 jam mengalami penurunan setelah
dilakukan proses penggilingan dimana hal tersebut disebabkan penggilingan
dengan PBM akan merusak tingkat keteraturan atau kristalinitas sampel awal
dimana hal tersebut juga ditunjukkan pada sampel setelah perlakuan
mekanokimia dimana efek kristalit pada sampel tersebut menunjukkan derajat
keteraturan yang paling rendah. Lebar lapisan kristalit yang semakin lebar
dimana didapatkan pada keadaan amorf sebanding dengan penurunan luas
permukaan karbon aktif.

. Karakteristik morfologi sampel setelah perlakuan mekanokimia menunjukkan

bahwa distribusi pori pada sampel tersebut yang terlihat tidak merata dan
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bentuk pori tidak seragam. Hal tersebut disebabkan pori yang ada di dalam
sampel berukuran sangat kecil sekali sehingga pengujian SEM kurang dapat
menunjukkan distribusi pori dengan jelas.

Kapasitas penyimpanan hidrogen mengalami peningkatan seiring dengan
peningkatan tekanan. Semakin rendahnya temperatur maka kapasitas
penyimpanan juga akan semakin meningkat.

Kapasitas penyimpanan dalam bentuk pelet setelah perlakuan mekanokimia
mengalami peningkatan sebesar +251,3 kali pada suhu -5 °C dan sebesar
+248.3 kali pada suhu 25 °C bila dibandingkan dengan sampel awal. Hal
tersebut dapat disebabkan karena diameter pori yang terbentuk pada sampel
setelah perlakuan mekanokimia lebih optimum untuk penyimpanan hidrogen
(mikropori) dan dengan bentuk pelet dapat meningkatkan packing density dari

material karbon sehingga volumetric storage capacity meningkat.
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Hasil Pengujian Fixed Karbon untuk Sampel Awal Karbon Aktif Batubara
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Lampiran 2
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Lampiran 3

Hasil Pengujian XRD
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Lampiran 4

Hasil Pengujian SEM

1pm '—J WD= 14 nn Motalurgl FTUI  Mag= 3.0@ K X EB-basah
EHT-12 .68 KV Fhoto No.-3481 9-Dec-2811 Detector- 3E1

Sampel Karbon Aktif Batubara Setelah Perlakuan Mekanokimia dalam
bentuk Pelet perbesaran 3000x
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