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ABSTRAK

Nama : Najma

Program Studi : Teknik Kimia

Judul : Pertumbuhan Nanokarbon Menggunakan Karbon Aktif dari

Limbah Kulit Pisang dengan Metode Pirolisis Sederhana dan

Dekomposisi Metana

Dalam penelitian ini, karbon aktif dari limbah kulit pisang digunakan
sebagai sumber karbon untuk pertumbuhan nanokarbon dan karbon nanotube..
Proses pertumbuhannya adalah dengan menggunakan metode pirolisis sederhana
dan dekomposisi metana. Dibutuhkan suhu yang lebih tinggi untuk menghasilkan
CNT dengan pirolisis sederhana yaitu 950oC sedangkan karbon aktif yang
diimpregnasi dengan katalis Fe dan didekomposisi metana menghasilkan
MWCNT tipe tip-growth. Aliran N2/CH4 memiliki hasil yang lebih baik daripada
hanya aliran CH4 dalam suhu 800oC dan waktu reaksi 1 jam.

Karbon aktif yang dikalsinasi terlebih dahulu dapat menghasilkan
nanokarbon dengan diameter lebih rendah yaitu 1,5-23nm dari pada karbon aktif
tanpa kalsinasi (17-40nm). Konsentrasi metana rata-rata 1%wt Fe/karbon aktif
65,27% lebih besar daripada 5%wt Fe/karbon aktif 64,30%.

Karbon aktif dari limbah kulit pisang ini dapat menghasilkan nanokarbon
dan karbon nanotube walaupun memiliki luas permukaan rendah

Kata kunci :

karbon nanotube, nanokarbon, pirolisis sederhana, dekomposisi metana,

impregnasi katalis, karbon aktif, dari limbah kulit pisang.
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ABSTRACT

Nama : Najma
Program Studi : Chemical Engineering
Judul : Growth of Nanocarbon from banana peel activated carbon with

Simplicity Pyrolisis Methode and Decomposition Methane.

Activated Carbon (AC) from banana peel waste is used to growth of nanocarbon
and carbon nanotube with Simplicity pyrolisis method and methane chemical
vapour decomposition. Synthesis nanocarbon with simplicity pyrolisis have to in
high temperature 950oC but with catalytic impregnation Fe and activated carbon
via methane chemical vapour decomposition can produce MWCNT. CNTs
formed over Fe catalyst illustrated a typical tip-growth phenomenon. The ideal
condition at reaction temperature of 800oC and reaction time of 1 hour for
Nanocarbons growth was noticed under N2/CH4 gas flow ratio of 2:1 rather than
only CH4 atmosphere. Activated carbon with calcination can produce nanocarbon
with small diameter (1,5nm-23nm) rather than activated carbon with non-
calcination (17-40nm). Average methane concentration 1%wt Fe/AC (65,27%)
more high than 5%wt Fe/AC (64,30%). Therefore as a result, banana peel
activated carbon can produce nanocarbon although have low-surface area.

Keywords :

Carbon Nanotube, Nanocarbon, simplicity pyrolisis, methane chemical vapour

decomposition, catalyst impregnation, banana peel activated carbon
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1

BAB I

PENDAHULUAN

I.1 Latar Belakang

Sejak ditemukan oleh Iijima (Ijima,1991) carbon nanotube (CNT) mulai menarik

perhatian para peneliti untuk mengembangkannya karena mempunyai sifat mekanik,

magnetik dan elektronik yang unik (Dai et al,1996) karena keunikan sifat-sifat tersebut

maka CNT mempunyai keunggulan dan potensi yang besar untuk diaplikasikan

diberbagai bidang antaranya transistor, penyimpan hidrogen, elektroda pada peralatan

display (Popov, 2004). CNT merupakan nanokarbon yang berukuran nanometer dan salah

satu produk nanoteknologi yang efektif dan efisien.

Kebutuhan CNT meningkat seirama dengan laju pertumbuhan ekonomi global

sehingga permintaan pasar akan CNT juga meningkat. Tingginya permintaan pasar akan

CNT didorong oleh semakin banyaknya penggunaan material ini di berbagai sektor

kehidupan. Mulai dari sektor industri, luar angkasa dan pertahanan, serta industri

otomotif. [Lux Research inc, 2011]. Oleh sebab itu, sangat diharapkan CNT dapat

diproduksi dengan biaya murah dan kuantitas yang dihasilkan juga dapat memenuhi

permintaan yang dibutuhkan, beberapa metode dikembangkan untuk menghasilkan

nanokarbon dengan kualitas unggul diantaranya electric arc discharge, laser ablation,

tekanan tinggi karbon monoksida, dan Chemical Vapour Deposition (Paradise dan

goswarni,2007).

Dalam pembuatan nanokarbon dibutuhkan sumber karbon yang memiliki

kandungan karbon tinggi dan dari semua sumber material karbon yang ada kita dapat

memanfaatkan limbah hayati sebagai unsur organik yang dapat dirubah menjadi karbon

dengan pengaturan dekomposisi termal. Kulit pisang merupakan limbah hayati yang

mengandung unsur karbon organik yang cukup tinggi (41,37%) (Mopoung, 2008)

sehingga dapat kita manfaatkan sebagai sumber karbon aktif untuk menghasilkan

nanokarbon dan di Indonesia tanaman ini bisa tumbuh dengan baik dan sangat popular.
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Penelitian ini mempelajari pertumbuhan nanokarbon dari campuran karbon aktif

kulit pisang dan minyak mineral (minyak pelumas) sebagai prekursor karbon dengan

menggunakan metode pirolisis sederhana. Pirolisis merupakan metode yang sederhana

dalam menghasilkan CNT dengan kualitas yang baik, biaya produksi murah, dan dapat

diproduksi dalam skala besar. [Kapoor et al, 2007].

Penelitian ini juga mempelajari pertumbuhan nanokarbon dari campuran karbon

aktif kulit pisang dan katalis logam Fe yang diimpregnasi kemudian didekomposisi

metana. Dekomposisi metana merupakan metode yang dikembangkan di Departemen

Teknik Kimia (DTK) sejak tahun 2005 (Widodo, 2005). Proses ini merupakan salah satu

metode alternatif yang digunakan untuk menghasilkan nanokarbon dengan sintesis

Chemical Vapor Deposition (CVD) (Liu et al., 1997; Pan et al., 1998; Zhu et al.,2002).

Dekomposisi metana merupakan metode yang paling menjanjikan untuk

industrialisi karena memiliki keunggulan dari segi biaya lebih ekonomis, lebih mudah

dalam preparasi dan mudah dikontrol (Zhan,2007). Selain itu, proses yang dikenal

Methane Decomposition Reaction (MDR) mampu memproduksi hidrogen dan karbon

berukuran nano secara simultan serta bebas produk samping gas CO dan CO2. Jumlah

hidrogen dan nanokarbon yang dihasilkan tergantung pada dua faktor yaitu aktivitas dan

stabilitas katalis (Chen,2004).

Penelitian ini akan membandingkan dua metode pertumbuhan nanokarbon yang

berbeda yaitu antara pirolisis sederhana (tanpa gas) dan dekomposisi metana

(menggunakan gas metana) pada suhu 800oC selama 1 jam. Perbedaan metode ini akan

dapat menunjukkan perbedaan hasil dan perkembangan metode yang selama ini telah

dilakukan di DTK.

I.2 Rumusan Masalah

Pembahasan prosedur penelitian yang digunakan pada pertumbuhan nanokarbon

menggunakan karbon aktif dari limbah kulit pisang ini didasarkan atas permasalahan

tentang:

1. Bagaimana limbah kulit pisang sebagai unsur organik dapat dirubah menjadi

sumber karbon untuk pertumbuhan nanokarbon?

2. Bagaimana kualitas karbon aktif yang dihasilkan dari karbonisasi vakum dengan

karbon aktif dari karbonisasi furnace?
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3. Bagaimana perbedaan nanokarbon dan CNT yang dihasilkan dari metode yang

selama ini dilakukan di DTK dengan metode pirolisis sederhana?

4. Bagaimana perbedaan nanokarbon dan CNT yang dihasilkan dari karbon aktif

yang dikalsinasi terlebih dahulu dengan karbon aktif tanpa kalsinasi sebelum

didekomposisi metana?

5. Bagaimana pengaruh katalis logam Fe dalam pertumbuhan nanokarbon dan CNT

dengan metode dekomposisi metana?

I.3 Tujuan Penelitian

Tujuan dari penelitian ini adalah :

1. Mengetahui bagaimana karbon aktif yang dihasilkan dari limbah kulit pisang

dapat menghasilkan nanokarbon dan CNT.

2. Mendapatkan nanokarbon dari karbon aktif kulit pisang menggunakan metode

pirolisis sederhana dan dekomposisi metana.

3. Mempelajari Pertumbuhan nanokarbon dengan campuran karbon aktif dari kulit

pisang dan minyak mineral menggunakan pirolisis sederhana.

4. Mempelajari sintesis karbon nanotube dengan campuran karbon aktif dari kulit

pisang dan katalis Fe menggunakan metode CVD melalui dekomposisi metana.

5. Mengetahui perbedaan nanokarbon dan CNT yang dihasilkan dari karbon aktif

kulit pisang menggunakan metode pirolisis sederhana dan dekomposisi metana.

6. Mengetahui pengaruh stainless steel tube dalam pertumbuhan nanokarbon dan

CNT menggunkan metode pirolisis sederhana.

7. Mengetahui kondisi operasi yang baik dalam pertumbuhan nanokarbon dan CNT

dari karbon aktif kulit pisang menggunakan metode pirolisis sederhana dan

dekomposisi metana.

I.4 Batasan Masalah

Permasalahan yang akan dibahas dalam makalah ini adalah:

1. Jenis pisang yang digunakan tidak spesifik dan diperoleh dari lingkungan sekitar

Universitas Indonesia.

2. Limbah kulit pisang dibuat menjadi karbon aktif terlebih dahulu sebelum

digunakan sebagai bahan baku pertumbuhan nanokarbon dan CNT.
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3. Pertumbuhan nanokarbon dan CNT menggunakan karbon aktif dari limbah kulit

pisang menggunakan dua metode yang berbeda yaitu pirolisis sederhana (tanpa

gas) dan dekomposisi metana (menggunakan gas metana).

4. Reaktor pirolisis yang digunakan untuk mengsintesis nanokarbon memiliki

ketahanan suhu hingga 800 oC.

5. Menggunakan tube tertutup yang terbuat dari stainless steel sebagai tempat

penyimpanan sampel selama di pirolisis.

6. Pengaruh nanokarbon yang dihasilkan dari karbon aktif kulit pisang dan minyak

mineral 2% yang dicampur dan dipirolisis pada suhu 800oC.

7. Pengaruh nanokarbon yang dihasilkan dari karbon aktif kulit pisang dan katalis

Fe yang diimpregnasi dan didekomposisi metana pada suhu 800oC.

8. Karakteristik karbon aktif dilakukan dengan XRD, SEM, dan BET

9. Karakteristik nanokarbon dilakukan dengan menggunakan EDS, TEM dan XRD

I.5 Metode Penulisan

Penelitian ini disusun berdasarkan eksperimen dan studi literatur yang diperoleh

dari referensi berupa buku, jurnal dan makalah.

I.6 Sistematika Penulisan

Sistematika penulisan makalah ini disusun sebagai berikut:

Abstrak

BAB I : Pendahuluan

Bab ini berisi latar belakang masalah, rumusan masalah, tujuan penulisan,

batasan masalah, metode penulisan, dan sistematika penulisan.

BAB II : Tinjauan Pustaka

Bab ini berisi pengertian nanokarbon dan CNT, pengertian karbon aktif, prinsip

dasar pembuatan karbon aktif dari kulit pisang, prinsip dasar dari CNT, konsep dasar

pertumbuhan nanokarbon dan CNT dengan campuran karbon aktif dari kulit pisang dan

minyak mineral dengan menggunakan pirolisis sederhana, konsep dasar pertumbuhan

nanokarbon dan CNT dengan karbon aktif dari kulit pisang dan katalis Fe dengan

menggunakan dekomposisi metana (metode CVD), pengunaan dan pemanfaatan CNT

serta prinsip dasar karakteristik CNT dengan metode SEM, TEM dan XRD
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BAB III : Metode Penelitian

Bab ini berisi mengenai metodologi penelitian, alat dan bahan yang digunakan,

serta prosedur yang digunakan pada pembuatan karbon aktif dari kulit pisang dan

pertumbuhan nanokarbon dari campuran karbon aktif kulit pisang dan minyak mineral

dengan menggunakan pirolisis sederhana berikut dengan metode pengolahan data. Begitu

pula prosedur yang digunakan pada pertumbuhan nanokarbon dari campuran karbon aktif

kulit pisang pisang dan katalis Fe dengan menggunakan dekomposisi metana (metode

CVD).

BAB IV : Hasil dan Pembahasan

Bab ini berisi tentang garis besar prosedur penelitian yang dilakukan, pengolahan

data, dan pembahasan dari hasil eksperimen.

BAB V : Kesimpulan

Bab ini berisi tentang kesimpulan dari uraian yang telah dikemukakan

Daftar Pustaka
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BAB 2

TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Karbon Aktif

Karbon aktif merupakan suatu padatan berpori yang mengandung 85-95%

karbon, dihasilkan dari bahan-bahan yang mengandung karbon dengan pemanasan pada

suhu tinggi (Chand et al, 2005). Beberapa limbah hasil pertanian seperti jerami padi,

jerami gandum, kulit kacang, kulit pisang, bambu dan serabut kelapa dapat dimanfaatkam

menjadi produk karbon aktif dan telah dikaji secara mendalam dengan berbagai prosedur

yang berbeda (Yalçin, 2000; Lartey, 1999; Mopoung, 2008; Baksi et al, 2003).

Cheremisinoff dan A. C. Moressi (1978), mengemukakan bahwa proses

pembuatan arang aktif terdiri dari tiga tahap yaitu:

a. Dehidrasi: proses penghilangan air. Bahan baku dipanaskan sampai temperatur
170 °C.

b. Karbonisasi: pemecahan bahan-bahan organik menjadi karbon. Temperatur di
atas 170°C akan menghasilkan CO, CO2 dan asam asetat. Pada temperatur 275°C,
dekomposisi menghasilkan tar, metanol dan hasil sampingan lainnya.
Pembentukan karbon terjadi pada temperatur 400 -600°C.

c. Aktivasi: dekomposisi tar dan perluasan pori-pori. Dapat dilakukan dengan uap
atau CO2 sebagai aktivator.
Karbon dihasilkan dari pembakaran bahan organic dalam reaktor pirolisis dimana

diharapkan terjadi pembakaran sempurna. Secara umum reaksinnya dapat ditulis (Wereko

et al, 1996):

C6n(H2O)n → 6nC(s) + 5nH2O(g)

pembakaran tidak sempurna tidak terjadi bila hidrokarbon berlebih atau kekurangan

oksigen pada penukaran sempurna hanya dihasilkan CO2 dan H2O.

Jenis bahan kimia yang dapat digunakan sebagai aktifator adalah hidroksida

ligam alkali garam-garam karbonat, klorida, sulfat, fosfat dari logam alkali tanah dan

khususnya ZnCl2, asam-asam anorganik seperti H2SO4 dan H3PO4, dan uap air pada suhu

tinggi. Unsur-unsur mineral dari persenyawaan kimia yang ditambahkan tersebut akan

meresap ke dalam arang dan membuka permukaan yang semula tertutup oleh komponen

kimia sehingga volume dan diameter pori bertambah besar (Michael, 1995).
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Pemilihan jenis aktivator akan berpengaruh terhadap kualitas karbon aktif.

Beberapa jenis senyawa kimia yang sering digunakan dalam industri pembuatan karbon

aktif adalah ZnCl2, KOH, dan H2SO4 (Sembiring, 2003; Yalçin, 2000; Girgis et.al, 2002)

mengemukakan bahwa H3PO4 sebagai agen aktivasi akan memberikan hasil terbaik jika

dibandingkan dengan ZnCL2 dan KOH. Masing-masing jenis aktifator akan memberikan

efek/pengaruh yang berbeda-beda terhadap luas permukaan maupun volume pori-pori

karbon aktif yang dihasilkan.

Hasil analisa infared arang aktif dengan bahan pengaktif H3PO4 menghasilkan

serapan di bilangan gelombang 1.300-900 cm-1 serapan pada 1.220-1.180 cm-1

kemungkinan ditandai dengan hadirnya ikatan hydrogen P=O yang berikatan dengan O-C

membentuk P-O-C (aromatic) dan P=OOH. Pada bilangan gelombang 1,080-1070 cm-1

dianggap berasal dari ikatan ionic P+ - O – dalam ester asam phosfat dan ikatan P-O-P

(poliphosfat). Selanjutnya pada 1.000-900 cm-1 kemungkinan terjadi ikatan P-O-C

(alifatik), P-O-C (aromatic), P-O dan P-OH (Puziy, 2003). Aktivasi dengan penggunaan

H3PO4 menghasilkan karbon aktif dengan gugus fungsi yang kaya akan kandungan

oksigen sehingga memberikan sifat polar dan hidrofilik yang baik (Patrick dan

Vigouroux, 2001).

Struktur dasar karbon aktif adalah menyerupai struktur grafit murni. Kristal grafis

terdiri dari lapisan-lapisan bidang heksagonal yang tersusun dari atom-atom karbon yang

menyerupai cincin-cincin aromatis dalam senyawa organik.

Gambar 2.1 Struktur Grafit Karbon Aktif (Jankowska, 1991)

Pertumbuhan nanokarbon..., Najma, FT UI, 2012.



8

Universitas Indonesia

2.2 Karbon Aktif dari Kulit Pisang

2.2.1 Pisang ( Musa Paradisiaca L.)

Pisang dengan nama Latin Musa paradisiacal merupakan jenis buah-buahan

tropis yang sangat banyak dihasilkan di indonesia.. Kulit dari buah pisang biasanya oleh

masyarakat hanya dibuang dan hal itu menjadi permasalahan limbah di alam karena akan

meningkatkan keasaman tanah dan mencemarkan lingkungan.

Produksi buah pisang tahun 2010 tercatat paling besar dibandingkan dengan

buah-buahan yang lainnya.(BPS,2010).

Tabel 2.1 Produksi Buah-buahan (Ton) (BPS,  2010)

Produksi Buah-buahan (Ton),2010

Buah Produksi (Ton)

Alpukat 224.278

Belimbing 69.089

Duku 228.816

Durian 492.139

Jambu Biji 204.551

Jeruk 2.028.904

Manggis 84.538

Mangga 1.287.287

Rambutan 522.852

Pepaya 675.801

Nanas 1.406.445

Pisang 5.755.073

Salak 749.876

Sawo 122.813

Dari banyaknya jumlah pisang yang diproduksi kulit pisang merupakan bahan

buangan (limbah buah pisang) yang cukup banyak jumlahnya, kira-kira 1/3 dari buah

pisang yang belum dikupas dan cukup untuk diolah dalam skala pabrik. Selain itu, pisang

mengandung banyak senyawa kimia yang bermanfaat termasuk unsur karbon yang dapat

dimanfaatkan untuk membuat nanokarbon.
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2.2.2 Kandungan Kimia dalam Kulit Pisang

Buah pisang banyak mengandung karbohidrat baik isinya maupun kulitnya. Di

dalam kulit pisang ternyata memiliki kandungan vitamin C, B, kalsium, protein, dan juga

lemak yang cukup (Sulffahri,2008). Hasil analisis kimia menunjukkan bahwa komposisi

kulit pisang mengandung unsur karbon 41.47 % dan kandungan unsure lainnya seperti

tertera pada table dibawah ini:

Tabel 2.2 Kandungan Kulit Pisang

Kandungan Kulit Pisang
(Wilaipon, 2009)

Elemen Konsentrasi

Moisture (%) 15%

Carbon (%) 41.47 %

Hydrogen (%) 5.68 %

Nitrogen (%) 0.37 %

Oksigen (%) 19.01 %

Kandungan Kulit Pisang dalam % Berat

Kering (Anhwange et.al, 2007)

Elemen Konsentrasi (mg/g)

Moisture (%) 6.7 ± 02.22

Ash (%) 8.5 ± 1.52

Organic Matter (%) 91.5 ± 0.05

Protein (%) 0.9 ± 0.25

Crude Lipid (%) 1.7 ± 0.1

Carbohydrate (%) 5.9 ± 1.36

Crude Fibre (%) 31.7 ± 0.25

Komposisi Mineral Kulit Pisang (%DM)

Elemen Konsentrasi (mg/g)

Potassium 78.10 ± 6.58

Calcium 237.4 ppm

Magnesium 256.6 ppm

Iron 28.4 ppm

Manganese 10.4 ppm

Natrium 294.5 ppm

Sodium 24.3 ± 0.12

Nilai adalah rata-rata ± SE

Pertumbuhan nanokarbon..., Najma, FT UI, 2012.
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Karbohidrat adalah senyawa organik yang mengandung atom karbon, hidrogen

dan oksigen. Klasifikasi karbohidrat yang paling sering dipakai dalam ilmu gizi

berdasarkan jumlah molekulnya:

1. Monosakarida, seperti Heksosa, Glukosa, Fruktosa, Galaktosa, Pentosa,
Arabinosa, Xylosa.

2. Disakarida, seperti Sukrosa, maltosa, Laktosa.

3. Polisakarida, seperti Amilum, Dekstrin, Glikogen, Selulosa.

Secara umum kita ketahui bahwa bahan-bahan organik dapat dimanfaatkan

sebagai prekursor karbon. Kulit pisang merupakan salah satu bahan organik dengan

kandungan karbon cukup tinggi yaitu 41,37% (Mopoung, 2008) sehingga dapat

dimanfaatkan sebagai sumber karbon aktif.. Limbah ini juga mudah ditemukan dalam

jumlah yang besar serta dapat diperoleh dengan harga yang sangat murah selain itu kita

dapat menjadikan limbah kulit pisang bernilai ekonomis tinggi.

2.2.3 Kulit Pisang Sebagai Sumber Karbon Aktif

Karbon aktif yang dibuat dari kulit pisang telah dilakukan sebelumnya beserta

dengan pengamatannya. Zat aktifator arang kulit pisangnya pun dapat menggunakan

KOH (basa) dan juga H3PO4 (asam). Hasil dari penelitian menunjukkan bahwa pada suhu

karbonisasi 500oC-600 oC didapatkan struktur karbon aktif yang baik (1-6 microns)

dengan kandungan karbon (fixed carbon) 71,96%. Pengaktifan karbon dengan suhu

pirolisis 600-700 oC dinilai sebagai suhu yang baik. Namun disarankan untuk

menggunakan H3PO4 sebagai zat aktifator karena kandungan K yang besar pada kulit

pisang bereaksi dengan K+ pada KOH sehingga menghasilkan impurities yang lebih

banyak (K, K2CO3, dan K2O) (Mopoung, 2008).

Proses pembuatan karbon aktif dengan H3PO4 telah dilakukan oleh (Mopoung

dan Thongcharoen, 2009) dan (Mopoung, 2011)
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Gambar 2.2 Karakteristik gambar SEM pada permukaan karbon aktif dari kulit pisang
dengan H3PO4 dengan suhu pirolisis pada  600oC yang dilakukan oleh (a) (Mopoung, 2011)

(b) (Mopoung dan Thongcharoen, 2009)

Pertumbuhan Nanokarbon dan CNT membutuhkan sumber karbon dan karbon

aktif  telah banyak menarik minat dalam pertumbuhan nanokarbon dan CNT karena

karbon aktif menawarkan keuntungan seperti stabilitas termal yang tinggi, luas

permukaan yang tinggi, murah dan mudah dilapisi oleh katalis logam yaitu hanya dengan

pembakaran sederhana saja. Komposit karbon-karbon sepertinnya dapat menunjukkan

kombinasi dari karbon dengan hasil ukuran dimensi yang berbeda (nano dengan mikro)

dan atau berbeda bentuk struktur (graphitic atau acak-acakan) (Rinaldi et al,2009)

2.3 Nanokarbon

Nanokarbon didefinisikan sebagai material karbon yang diproduksi dengan

ukuran dan struktur berskala nanometer. Material karbon yang paling dikenal adalah intan

dan grafit. Intan memiliki karbon dengan empat ikatan sp3 membentuk susunan tiga

dimensi yang simetris dan tersusun rapat. Sedangkan grafit memiliki karbon dengan tiga

ikatan sp2 membentuk susunan dua dimensi berupa lembaran tersusun dari ikatan

heksagonal atom-atom karbon sp3 (Rao, 2001).
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12

Universitas Indonesia

Gambar 2.3 Berbagai Bentuk Struktur Karbon (Rao, 2001; He dan Gullon, 2006)

Selain kedua jenis bentuk alotropik karbon di atas, ditemui juga bentuk alotropik

karbon berukuran nanometer, yaitu:

1. Fullerene atau buckministerfullerene atau bucky ball, yaitu lembaran grafit yang

membentuk bola (Gambar (a)). Fullerene terdiri dari karbon-karbon sp2 dan sp3.

Contohnya adalah C60, yaitu fullerene yang terdiri dari 12 cincin pentana dan 20

cincin heksana (Rao,2001)

2. Carbon onions terdiri dari lapisan grafit yang konsentrik seperti bola (quast-

spherical) dan seperti pada gambar (b) (He,2006)

3. Karbon nanofilamen adalah nanokarbon berbentuk filamen. Secara umum,

karbon nanofilamen terdiri dari karbon nanofiber (CNF) dan karbon nanotube

(CNT). Bentuk-bentuk nanofilamen secara umum adalah:

a. Karbon nanotubes (CNT) berbentuk pipa, merupakan lapisan grafit yang

berbentuk silinder (pipa). CNT dapat berupa single-walled carbon nanotubes

(SWNT) yang hanya terdiri satu lapis lembaran grafit seperti pada gambar

(c), maupun multi-walled carbon nanotubes (MWNT) yang terdiri dari

berlapis-lapis lembaran grafit yang konsentrik seperti pada Gambar (d). CNT.

b. Platelet carbon nanofiber, berupa lapisan grafit kecil yang tegak lurus

dengan arah aksial fiber seperti gambar (e). Nanofiber ini harus memiliki

hidarogen atau atom lainnya dalam jumlah tak terbatas untuk stabilisasi

piringan (plate). Platelet carbon nanofiber dapat pula berbentuk spiral

Pertumbuhan nanokarbon..., Najma, FT UI, 2012.
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Gambar (f). Biasannya, partikel padatan berada pada bagian tengah fiber

(Gullon, 2006).

c. Fishbone carbon nanofibers, dimana lapisan grafit memiliki kemiringan dari

sumbu aksialnya. Seperti platelet, juga dibutuhkan hidrogen untuk

menstabilkan bagian ujungnya. Fishbone carbon nanofibers dapat berinti

kosong (hollow core) maupun berinti padatan (solid core) seperti pada

Gambar (g) dan (h) (Gullon, 2006).

d. Ribbon carbon nanofibers berupa lapisan grafit yang lurus dan tidak

tergulung yang posisinya sejajar dengan sumbu aksial fiber (Gambar (i))

(Gullon, 2006).

e. Stacked cup carbon nanofibers berupa lapisan spiral grafit yang kontinu

sepanjang sumbu aksial fiber (Gambar (j)) (Gullon, 2006)

f. Bamboo-shaped carbon filament, berbentuk seperti bambu, dimana banyak

terdapat ruang kosong dan joint-joint (Kuznetzov) seperti yang terlihat pada

Gambar (k).

2.4 Karbon Nanotube

Karbon nanotube ditemukan pertama kali oleh Sumio Iijima pada tahun 1991.

Karbon nanotube merupakan lembaran grafit yang membentuk tube/silinder. Lembaran

grafit ini tersusun dari ikatan heksagonal atom-atom karbon sp3. Struktur CNT mirip

dengan fullerene. Bedanya, atom-atom karbon pada fullerene membentuk struktur seperti

bola, sedangkan CNT berbentuk silinder yang tiap ujungnya ditutup oleh atom-atom

karbon yang berbentuk setengah struktur fullerene. (Hill dan Petrucci, 2002).

Berdasarkan jumlah dindingnya, CNT secara umum dapat dikelompokkan

menjadi dua macam, yaitu CNT berdinding tunggal (single-walled CNT atau SWNT) dan

CNT berdinding banyak (multi-walled CNT atau MWNT). Jenis karbon nanotube SWNT

memiliki diameter antara 0,4 nm dan 2,5 nm dengan panjang beberapa micrometer

sampai beberapa milimeter sedangkan MWNT memiliki diameter lebih besar.

2.4.1 Sifat Fisik Karbon Nanotube

Karbon nanotube memiliki banyak sifat fisik yang unggul sehingga produk

karbon nanotube banyak dimanfaatkan dalam dunia industri untuk digunakan dalam

berbagai aplikasi. Sifat-sifat yang dimiliki oleh karbon nanotube dan pemanfaatannya

dalam bidang industri, antara lain:

Pertumbuhan nanokarbon..., Najma, FT UI, 2012.
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 Memiliki kekuatan mekanis yang besar.

Karbon nanotube jenis SWNT memiliki kekuatan tensil sebesar 50-100

Gpa dan bilangan Modulus Young sebesar 1-2 TPa (azonano). Sedangkan karbon

nanotube jenis MWNT, seperti yang dilaporkan Yu et al dalam jurnal yang

ditulis oleh V.N Popov (popov), memiliki kekuaatan tensile dan Modulus Young

masing-masing sebesar 11-63 GPa dan 270-950 Gpa

 Reaktifitas kimia

Reaktifitas kimia CNT akan meningkat sebanding dengan kenaikan arah

kurvatur permukaan karbon nanotube. Oleh karena itu, reaktifitas kimia pada

bagian dinding karbon nanotube akan sangat berbeda dengan bagian

ujungnya. Diameter karbon nanotube yang lebih kecil akan meningkatkan

reaktivitas.(Adrian et al, 2007)

 Memilliki konduktivitas elektronik yang besar.

Penambahan karbon nanotube dalam konsentrasi rendah ke bahan plastik

dapat memberikan efek konduktivitas elektrik (azanano). Hal ini memungkinkan

pengerjaan electrostatic painting dalam proses pelapisan sparepart otomotif.

 Memiliki ratio panjang terhadap diameter yang tinggi sehingga memungkinkan

aplikasi karbon nanotube sebagai bahan komposit.

 Karbon nanotube dapat digunakan sebagai pelapis anti-statis untuk mencegah

bahaya sensivitas komponen elektronik ketika sedang dalam penyimpanan dan

proses perkapalan (azonano)

2.4.2 Aplikasi Karbon Nanotube

CNT banyak diaplikasikan karena sifat-sifatnya yang unik ,antara lain:

a. Penyimpan Energi
Bahan-bahan yang mengandung karbon biasanya digunakan sebagai electrode

pada fuell cell, baterai, dan aplikasi elektrokimia lainnya. Pada fuell cell,

efisiensinya ditentukan oleh laju perpindahan elektron pada elektroda karbon.

Efisiensi yang cukup tinggi ditemukan dengan menggunakan CNT, dimana CNT

memiliki ukuran yang kecil, topologi permukaan yang halus dan hampir

sempurna (Daenan, 2003). Sebagai penyimpan energi, CNT diaplikasikan sebagai

penyimpan hidrogen dan superkapasitor.

Pertumbuhan nanokarbon..., Najma, FT UI, 2012.
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 Penyimpan hidrogen
CNT diprediksi dapat menyimpan cairan atau gas pada bagian

dalamnya melalui efek kapiler, karena bentuknya yang berupa silinder

kosong dan ukuran diameter yang berskala nanometer. Oleh karena itu,

CNT dapat digunakan sebagai penyimpan hidrogen. Hidrogen dapat

diabsorb dengan 2 cara, yaitu dengan chenisorptions, dimana molekul H2

berdisosiasi dan hidrogen disimpan dalam bentuk atom, dan dengan

physisorption, dimana hidrogen disimpan dalam bentuk molekul. CNT

yang berkualitas baik sebagai penyimpan hidrogen adalah karbon

nanotubes berjenis SWNT (diameter kecil, panjang dan seragam)

(Grujicic, 2002).

 Superkapasitor
Superkapasitor berpotensi untuk digunakan pada peralatan

elektronik, karena kapasitansinya yang tinggi. Kapasitor adalah

komponen listrik yang digunakan untuk menyimapan muatan listrik, dan

secara sederhana terdiri dari dua elektroda yang dipisahkan oleh suatu

penyekat (dielektrik). Dalam pemakaiannya, salah satu elektroda diberi

muatan positif dan elektroda lainnya diberi muatan negatif yang besarnya

sama. Antara kedua elektroda ini muncul medan listrik yang berarah dari

positif ke elektroda yang bermuatan negatif. Kemampuan kapasitor

dalam menyimpan muatan listrik atau kapasitansi tergantung geometri

kapasitor, yaitu jarak pisah antar elektroda, luas elektroda, dan

permitivitas bahan penyekat.

Pada elektroda nanotubes, kapasitansi yang sangat besar timbul

karena jarak pisah antar elektroda berskala nanometer, dan luas

permukaan nanotubes yang besar. Oleh karena itu, muatan dalam jumlah

besar dapat diberikan pada elektroda, dengan hanya membutuhkan

voltase (beda potensial) listrik yang kecil. Oleh karena itu, CNT dapat

digunakan sebagai kapasitor.

b. Peralatan Elektronik

 Field emitting devices

Pada medan listrik tinggi, elektron dapat terekstraksi dari suatu

padatan. Arus emisi ini tergantung pada kekuatan medan listrik pada

permukaan teremisi dan pada jumlah energi yang dibutuhkan untuk

mengeksitasi elektron ke keadaan vakum. Diperlukan medan listrik yang

tinggi agar dapat mengeksitasi suatu elektron. Emitter yang ideal adalah

Pertumbuhan nanokarbon..., Najma, FT UI, 2012.
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yang mempunyai diameter berukuran nanometer, berstruktur utuh,

konduktivitas listrik tinggi, dan stabilitas kimia yang baik. Dan karbon

nanotubes memiliki semua karakteristik ini. Penggunaan karbon

nanotubes dalam field emitting devices adalah untuk flat panel display,

tabung gas discharge pada jaringan telekomunikasi, electron guns untuk

mikroskop elektron dan perangkat memori (suspended nanotube device

archithecture).

 Transistor
Transistor dapat dibuat dari satu buah SWNT. Hanya dengan

menghubungkan dengan elektroda-elektroda yang beda potensialnya

tinggi, CNT dapat berubah fungsinya dari sebagi konduktor menjadi

insulator.

 Nanoprobes dan Sensor
CNT dapat pula digunakan sebagai scanning probe instrument,

seperti pada STM dan AFM karena karakteristiknya yang fleksibel.

Penggunaan CNT akan meningkatkan resolusi instrumen dibandingkan

dengan penggunaan Si atau ujung logam. Namun, vibrasi CNT cukup

menggangu resolusi instrumen. Vibrasi. Vibrasi ini akan semakin besar,

apabila CNT ini akan semakin besar. Oleh karena itu, untuk

mengatasinnya dibutuhkan CNT yang pendek.

2.4.3 Pasar Karbon Nanotube

Saat ini, CNT telah menjadi sebuah komoditas yang sangat menjanjikan, pasar

CNT berkembang secara pesat dalam beberapa tahun terakhir seiring dengan

perkembangan nanoteknologi. Penggunaan CNT secara umum terdapat pada dua sektor,

yaitu sektor riset dan komersial. Kebutuhan CNT meningkat seirama dengan laju

pertumbuhan ekonomi global. Berdasarkan tipe CNT dan penggunaan CNT di dunia dari

tahun ke tahun dan untuk beberapa tahun kedepan digambarkan dalam tabel 2.3 dan

diagram dibawah ini sebagai berikut:

Pertumbuhan nanokarbon..., Najma, FT UI, 2012.
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Tabel 2.3 Penggunaan CNT dan perkembangannya

NANOTUBES “Perkembangan dan Pertumbuhan

Pasar ”

$ MILLIONS 2004 2009 2014

TOTAL PERMINTAAN $6 $215 $1,070

BERDASARKAN JENIS

Single-Walled nanotubes 0 95 600

Multiwalled nanotubes 6 120 470

BERDASARKAN

MANFAAT

Electronik 0 90 395

Otomotif 1 31 165

Luar angkasa/Pertahanan 0 10 65

Lain-lain 5 84 445

BERDASARKAN DAERAH

U.S 2 57 290

Eropa Barat 1 32 180

Asia/Pacifik 3 113 500

Lain-lain 0 13 100

Source: Freedonia Group

Gambar 2.4 Hasil penjualan CNT selama tahun 2010

Sumber : By Vivek Patel, Centre for Knowledge Management of Nanoscience and

Technology (CKMNT). The full article appears in the July 2011 issue of Nanotech Insights.

Pertumbuhan nanokarbon..., Najma, FT UI, 2012.



18

Universitas Indonesia

2.4.4 Prospek CNT pada masa mendatang dan Hambatan yang Muncul

Gambar 2.5 Prediksi perkembangan pasar untuk gabungan nanokarbon (carbon

fiber, CNT, dan grapheme)

Gambar diatas menunjukkan prediksi perkembangan pasar dimana akan ada

peningkatan dari $7.0 billion tahun ini (2011) menjadi $25,8 billion di tahun 2020

sehingga rata-rata peningkatannya menjadi (CAGR) 16%. Hal ini dikarenakan karena

akan adanya perkembangan teknologi baru yang akan datang dibidang turbin tenaga

angin (Lux Research,2011)

Meskipun prototipe aplikasi CNT tersebut berhasil dibuat, tetapi perkembangan

realisasinya dalam jumlah besar bisa dikatakan sangat lamban. Masalah utamanya berada

pada tahapan fabrikasi. Sebagai contoh, diameter silinder (CNT) pada proses sintesis

memang sudah dapat dikontrol dengan baik, tapi tidak dengan vektor chiral-nya.

Akibatnya, CNT-CNT yang dihasilkan akan bercampur antara yang bersifat logam

dengan semikonduktor dan keadaan ini tentu tidak baik untuk aplikasi selanjutnya.

Pada proses CVD, posisi dari tempat tumbuhnya CNT dapat dikontrol dengan

membuat pola bahan katalis, tetapi jumlah CNT dan orientasinya relatif terhadap substrat

masih belum terdefinisikan. Selain itu, temperatur yang terlalu tinggi untuk CVD

konvensional (hingga 1000 oC) membuat proses penumbuhan CNT tidak cocok dengan

proses standar silikon yang masih menjadi bahan utama perangkat elektronik saat ini.

Sebagai pendekatan alternatif, yaitu deposisi CNT pada substrat setelah fase

penumbuhan, dapat menghindarkan permasalahan temperatur tinggi, tetapi justru muncul

masalah baru pada penentuan posisi penumbuhan dan juga geometri CNT.

Pertumbuhan nanokarbon..., Najma, FT UI, 2012.
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Beberapa usaha kembali dicoba untuk mengatasi masalah ini, misalnya dengan

menggunakan medan listrik untuk memandu CNT pada posisi tertentu selama

penumbuhan dan deposisi (Zhang et al, 2001), dengan perlakuan modifikasi permukaan

(Liu et al, 1999), atau seperti yang dilakukan di Fisika ITB dengan CVD plasma

berfrekuensi tinggi (Sukirno et al, 2006). Meskipun perkembangan teknologi CNT begitu

cepat, sebagaimana diuraikan di atas, permasalahan untuk memproduksi secara massal

masih menjadi kendala di kalangan industri. Industri pembuat CNT yang cukup terkenal,

yaitu Carbon Nanotechnologies Inc (CNI) yang didirikan oleh peraih nobel Rick

Smalley, saat ini hanya mampu memproduksi 1 kilogram per-harinya. CNI menargetkan

untuk memproduksi 450 kilogram dalam sehari pada tahun 2005, yang diharapkan akan

mampu menurunkan harga jual (www.cni.com). Perusahaan lainnya, Showa Denko KK

di Kawasaki, Jepang, saat ini hanya mampu memproduksi sebanyak 4-5 kilogram CNT

per hari. Dengan demikian, satu-satunya masalah yang menghambat CNT untuk segera

diterapkan secara massal dalam dunia elektronik adalah proses pembuatannya.

2.5 Sintesis Karbon Nanotube

Untuk memperoleh karbon nanotube baik SWNT maupun MWNT dapat

dilakukan dengan beberapa cara yaitu Arch-Discharge, Laser Ablation, dan Chemical

Vapor Deposition (CVD). Aplikasi CNT dalam Industri memerlukan produksi CNT

dalam skala besar sehingga sangat diharapkan CNT dapat diproduksi dengan biaya

murah. Pembuatan CNT dengan menggunakan metode arc discharge dan laser ablation

menghasilkan kualitas yang baik dan kemurnian yang tinggi namun memerlukan biaya

yang besar dalam proses produksinya sehingga tidak efektif untuk diproduksi dalam

jumlah besar dalam skala industri (Biro et al,2003). Dari hasil beberapa penelitian,

dilaporkan bahwa pembuatan CNT dengan menggunakan metode CVD dapat

menghasilkan nanotube karbon dengan kualitas yang baik dan biaya produksi yang

murah.

Prinsip pertumbuhan karbon nanotube dengan metode CVD adalah dekomposisi

termal senyawa hidrokarbon dengan bantuan katalis partikel metal transisi seperti besi,

nikel, atau kobalt, yang digunakan untuk mengurangi suhu yang dipersyaratkan, sehingga

terjadi crack atau perengkahan hidrokarbon sebagai umpan menjadi karbon dan hidrogen.

Bahan baku hidrokarbon yang digunakan bisa berupa metana, etilen, dsb. Proses ini biasa

dilakukan di dalam reaktor berbentuk tube pada suhu yang tinggi dan diikuti

pertumbuhan karbon nanotube di permukaan katalis pada sistem pendinginan.

Pertumbuhan nanokarbon..., Najma, FT UI, 2012.
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Pirolisis merupakan salah satu tipe dalam metode CVD dimana bahan-bahan

organik akan terurai pada temperatur tinggi di bawah kondisi non-oksidatif (tidak ada O2

yang masuk). Pirolisis dilaksanakan pada kondisi temperatur di atas 430oC (800oF)

(Guo,2000).

Suhu sangat menentukan proses pirolisis dari senyawa benzene atau senyawa

organik lainnya menjadi unsur-unsur karbon penyusunnya. Semakin tinggi suhu yang

digunakan maka proses pirolisis akan berlangsung semakin cepat dan sempurna, sehingga

karbon-karbon yang terbentuk akan semakin banyak. Suhu sintesis yang rendah akan

menghasilkan nanotubes yang lebih pendek dan berukuran relative lebih besar jika

dibandingkan dengan penggunaan suhu relative tinggi. Selain itu suhu sintesis yang

rendah tidak hanya menghasilkan nanotubes yang pendek akan tetapi akan

membengkokkan tabung yang dihasilkan (Tippawan et al,2005).

Beberapa peneliti telah melakukan sintesis material CNT dengan metode pirolisis

seperti spray pirolisis pada suhu 800-900oC dan menghasilkan material CNT dengan

ukuran tabung berkisar antara 20nm-80nm (Deck dan Vecchio, 2006), (Horvath et al,

2006) dan (Xiang et al, 2006). Gambar dibawah ini adalah hasil karakteristik CNT yang

dibentuk dengan metode spray pirolisis dimana digunakan benzene sebagai sumber

karbon dan ferrocene sebagai katalis. (Subagio et al, 2007)

Gambar 2.6 Karakteristik CNT dengan SEM yang disintesis pada suhu a) 700oC, b) 800oC,

c) 900oC dan d)1000oC (Subagio et al, 2007)

2.6 Pertumbuhan Nanokarbon dari Campuran Karbon Aktif Kulit Pisang dan

Minyak Mineral dengan Metode Pirolisis Sederhana

Penelitian terhadap sintesis CNT telah dilakukan dengan berbagai metode dan

berbagai sumber dan metode yang paling banyak digunakan adalah metode CVD dimana

metode ini lebih mudah, murah dan kemungkinan aplikasi untuk skala yang lebih besar.

Pertumbuhan nanokarbon..., Najma, FT UI, 2012.
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Tabel 2.4 State of the

art

Berbagai sumber karbon juga telah banyak diteliti dalam sintesis CNT, antara lain

asetilena, metana, etana, pentana, benzena, toluena, CO2, CO, dan alkohol. Sedangkan

penyangga katalis yang digunakan antara lain silika, zeolit, alumina, dan CaO.(Nur et al,

2007).

Beberapa hal yang mempengaruhi pertumbuhan nanokarbon adalah katalis, suhu

reaksi, waktu reaksi, dan tekanan operasi. Oleh karena itu, beberapa penelitian tersebut

melakukan variasi pada proses pembuatan CNT. Beberapa diantaranya adalah dapat

dilihat dalam Tabel 2.4 dibawah ini sebagai berikut:

Peneliti Tahun Sumber
Bahan

Metode Variasi Hasil

Chen 2001 dan
2004

metana Katalitik
CVD

Katalis dan suhu
pemanasan

MWNT

Nur et al 2007 Etanol Katalitik
CVD

Suhu, waktu,
jumlah etanol

yang digunakan

MWNT

Subagio et al 2007 Benzen-
ferrocene

CVD
(Spray

Pirolisis)

Suhu pemanasan MWCNT

Zhang et al 2008 LPG Katalitik
CVD

Suhu
(700-900oC)

SWNT
pada 900

oC
Noor et al 2008 Benzene CVD

(Spray
Pirolisis)

Katalis ferrocene
dan waktu
pemanasan

MWNT

Puengjinda et al 2008 Naphthalene -
Ferrocene

CVD
(Spray

Pirolisis)

Suhu pemanasan
(800-1050oC)

MWCNT
dan

MSCNC
Purwanto et al 2009 Metana dan

katalis Ni/Cu/Al
Katalitik

CVD
Suhu pemanasan

(700-800oC)
MWCNT

Mopoung 2011 Campuran
karbon aktif

kulit pisang dan
minyak mineral

CVD
(Pirolisis)

Suhu pemanasan
(1000-1200oC)

MWCNT

Sivakumar et al 2011 Karbon Aktif
didekomposisi

metana

CVD Suhu Pemanasan
(750 dan 850oC)
Laju alir gas dan

jenis katalis

MWCNT

Mishra et al 2011 Sampah  plastik
(polypropylene)

CVD
(Spray

Pirolisis)

Suhu pemanasan
(600,700, dan

800oC)

MWCNT
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Dari keterangan tabel diatas terjadi perkembangan sumber karbon yang

digunakan sebagai media pertumbuhan nanokarbon dan karbon nanotube. Perkembangan

ini dinilai positif karena digunakannya bahan-bahan limbah yang sudah tidak terpakai

namun mengandung unsur karbon sehingga dapat dimanfaatkan sebagai media untuk

pertumbuhan nanokarbon dan karbon nanotube.

Berdasarkan hal ini maka kami tertarik untuk mencobanya, seperti yang telah

dilakukan oleh Mopoung S dimana dengan limbah kulit pisang yang diaktifasi menjadi

karbon aktif dapat dibuat media pertumbuhan CNT menggunakan  metode pirolisis.

Mopoung S mempelajari sintesis nanotube karbon dari kulit pisang dan campuran

karbon aktif mineral 2% menggunakan pirolisis sederhana. Sampel dipirolisis pada 1000-

1200 ° C menggunakan pirolisis sederhana (Mahanandia et al,2008) dalam stainless steel

tabung tertutup. Metode ini dimodifikasi dari uap kimia deposisi (CVD) metode

(Mopoung et al., 2010). Dari penelitian, diharapkan bahwa tabung stainless steel

bertindak sebagai katalis juga. Dari hasil penelitian ini diperoleh CNT dengan diameter

luar 47-106 nm dan diameter dalam = 12-30 nm dimana hal ini menunjukkan panjang

dari nanotube sangat panjang.

Gambar 2.7 Karakteristik TEM terhadap CNT yang berasal dari campuran karbon aktif
kulit pisang dan minyak mineral 2% menggunakan pirolisis (Mopoung, 2011)

Selanjutnya, studi TEM (gambar diatas) mengungkapkan adanya CNT berjenis MWNT

yang terbentuk dan terdapat Fe (logam) di dalam rongga/dinding dan ujung dari

nanotube karbon (Gambar 2.7). Morfologi ini menunjukkan bahwa Fe (logam) dipecah

oleh termal dari tabung stainless steel dan bergabung atau bereaksi (encapsulated) oleh

endapan karbon. Kehadiran kristal Fe ditegaskan oleh pola XRD dengan puncak pada

50,2o.
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Gambar 2.8 Karakteristik XRD terhadap CNT yang berasal dari campuran karbon aktif
kulit pisang dan minyak mineral 2% menggunakan pirolisis (Mopoung, 2011)

Pola XRD ini tersirat bahwa produk pirolitik tidak murni dan telah

beberapa pengotor. Kotoran yang meliputi karbon beberapa amorf (puncak pada 45 dan

58,5°), Fe3C (puncak di 38 dan 41°), Fe2O3 (puncak di 34,5 dan 53 °) dan K2O (puncak di

46 °).

Prinsip pembentukan CNT dengan menggunakan metode  pirolisis adalah karbon

nanotube akan terbentuk dengan adanya proses dekomposisi senyawa karbon aktif

sebagai sumber karbon dengan bantuan metal transisi sebagai katalis.

Campuran karbon aktif dari kulit pisang dan minyak mineral merupakan

precursor karbon sebagai media tumbuhnya CNT dan nanokarbon, selama campuran ini

dipirolisis maka lapisan grafit di permukaan cluster  akan bergerak membentuk formasi

silinder dan berakhir di ujung silinder sampai diameter silinder yang terbentuk sama

dengan diameter cluster. Kondisi ini berlangsung pada fasa uap. Ketika temperatur

diturunkan terjadilah perubahan fasa menjadi padat dalam bentuk nanotube karbon.

Beberapa peneliti telah memodelkan mekanisme penumbuhan nanotube karbon

meskipun demikian mekanisme penumbuhan nanotube karbon masih belum dapat

dipahami secara mendalam meskipun sudah banyak kemajuan dalam penelitian nanotube

karbon (Din et al,2004)

Dalam penelitian yang akan dilakukan nanti sampel dimasukkan kedalam tube

stainless steel tertutup yang bisa dijadikan sebagai katalis dan dipirolisis pada suhu yang

lebih rendah kemudian dilihat hasilnya menggunakan EDS, TEM dan  XRD.

Pertumbuhan nanokarbon..., Najma, FT UI, 2012.
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2.7 Dekomposisi Metana

Dekomposisi dapat didefinisikan sebagai perengkahan (cracking) yaitu reaksi

kimia yang menguraikan atau memutuskan ikatan rantai suatu senyawa menjadi unsur-

unsur atau senyawa yang lebih sederhana. Salah satu contohnya adalah dekomposisi

metana yaitu pemutusan ikatan H-C dari metana menjadi komponen yang lebih sederhana

(hidrogen dan karbon). Dekomposisi metana merupakan hidrokarbon yang paling stabil

(hidrokarbon dengan perbandingan hidrogen per karbon yang paling tinggi). Reaksi

perengkahan metana (methane cracking) dapat dibedakan menjadi dua, yaitu

perengkahan metana secara langsung (direct methane cracking) dan perengkahan metana

secara tidak langsung (indirect methane cracking). Reaksi dekomposisi metana tergolong

dalam reaksi perengkahan metana secara langsung.

Pada awalnya, Dekomposisi Metana bertujuan untuk menghasilkan hidrogen

murni dan memiliki konsentrasi yang besar. Penggunaan hidrogen ini diarahkan untuk sel

bahan bakar (fuel cells) yang akan menggantikan pembangkit tenaga listrik. Tetapi pada

perkembangan selanjutnya, diduga terbentuk nanokarbon yang ditemukan oleh Ijima

dengan Transmission Electron Microscopy (TEM) pada tahun 1991.

Adapun reaksi dekomposisi metana dirumuskan melalui persamaan sebagai

berikut (Muradov,1993)(Steinberg, 1999):

CH4  C + 2 H2, ∆H298K = +75,6 kJ/mol

proses reaksi dekomposisi metana bersifat endotermik ditandai dengan nilai ∆Hr
0 yang

bernilai positif. Proses pada suhu tinggi akan meningkatkan  konversi metana dan

produksi hidrogen konsentrasi tinggi bebas COx. Oleh karena itu, untuk menurunkan

suhu  reaksi perlu ditambahkan katalis yang dapat menurunkan energi aktivasi.

(Chen,2004)

Seiring dengan perkembangan penelitian, dekomposisi metana secara umum dapat

digolongkan menjadi:

1. Dekomposisi metana secara termal (thermal cracking) yang menghasilkan
hidrogen dan karbon hitam.

2. Dekomposisi katalitik metana dengan menggunakan katalis berdasar logam
transisi (Fe, Co, dan Ni) yang menghasilkan jenis material karbon yang
memiliki ukuran partikel nanometer yang biasa disebut dengan nanokarbon.

2.7.1 Peranan Katalis dalam Dekomposisi Metana

Katalis adalah suatu zat atau senyawa yang ikut berperan dalam mengubah

kecepatan reaksi dan arah reaksi tetapi tidak terkonsumsi pada proses serta tidak

Pertumbuhan nanokarbon..., Najma, FT UI, 2012.
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mengalami perubahan kimia selama reaksi berlangsung tetapi keadaan fisik dari katalis

dapat berubah. Suatu katalis menyediakan mekanisme reaksi alternative yang lebih cepat

dibandingkan reaksi tanpa katalis.

Penggunaan katalis dalam proses dekomposisi metana dimaksudkan karena

reaksi endotermal yang terjadi sehingga dengan adannya katalis maka energi aktivasi

dapat menurun. Dengan demikian konversi maksimum dapat dicapai pada suhu yang

lebih rendah.

Pada penelitian ini digunakan logam Fe sebagai katalis karena katalis Fe

memiliki kemampuan meningkatkan struktur kristalinitas graphite CNT lebih baik

dibandingkan dengan katalis Ni dan Co (Lee, 2002) .Selain itu FeO memiliki kestabilan

yang lebih baik daripada NiO sehingga dapat mengkonversi metana lebih baik

(Sivakumar, 2011).

2.7.2 Impregnasi Katalis terhadap Karbon Aktif

Ukuran partikel katalis memiliki pengaruh terhadap laju pertumbuhan CNT dan

nanokarbon. Selain itu, hal utama dalam laju pertumbuhan CNT adalah laju difusi karbon

pada partikel katalis.

Ukuran diameter inti aktif katalis dapat dikontrol oleh metode preparasinya.

Untuk menghasilkan nanokarbon pada reaksi dekomposisi kataltik metana, katalis yang

digunakan dapat dipersiapkan dengan metode impregnasi Metode-metode ini dapat

menghasilkan inti aktif katalis Fe berukuran nanometer yang dapat digunakan untuk

menghasilkan CNT.

Penempatan logam atau inti aktif katalis dalam pengemban merupakan hal

penting dalam preparasi katalis. Penempelan logam dalam pengemban bertujuan untuk

memperluas (memperbanyak) permukaan aktif (situs aktif). Teknik penempelan logam ke

dalam pengemban akan berpengaruh terhadap dispersi dan juga sifat interaksi antara

logam dengan pengemban, dimana yang biasa digunakan adalah dengan cara impregnasi

basah, impregnasi kering dan dengan cara pertukaran ion.

Katalis logam pengemban dibuat dengan cara reduksi garam logam yang telah

diembankan/dimasukkan dalam bahan pengemban, kemudian dipanaskan dan dikalsinasi

untuk memodifikasi komposisi kimia, kemudian dilanjutkan dengan oksidasi dan reduksi

untuk logam yang diembankan (Setyawan, 2001).

Impregnasi katalis merupakan salah suatu metode yang digunakan untuk

menyatukan suatu katalis logam kedalam bahan pengemban atau suatu media berpori
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dimana diharapkan dari dari cara ini situs aktif logam dapat terdispersi secara merata ke

seluruh permukaan dan pori-pori dari bahan pengemban tersebut.

Karbon aktif merupakan suatu padatan berpori yang mengandung 85-95% karbon

dengan permukaan yang luas. Dalam penelitian ini, karbon aktif digunakan sebagai

pengemban logam aktif (katalis). Terdapat sejumlah keuntungan jika katalis (logam aktif)

ditebarkan pada pengemban antara lain:

a. Fase aktif terdistribusi merata dalam sistem pori pengemban.

b. Dalam kasus katalis logam akan dihasilkan permukaan lebih besar perunit

berat logam aktif.

c. Pengemban memberi jalan bagi pereaksi (gas) masuk ke situs aktif melalui

pori dengan jalan difusi.

d. Dapat mengurangi hilangnya panas reaksi.

e. Memperlambat proses pelengketan (sintering).

f. Menaikkan ketahanan terhadap racun katalis.

g. Memperbaiki aktivitas katalis

(Wahyuni dan Priatmoko, 2000; Zabeti et al, 2009)

Proses impregnasi katalis terhadap karbon aktif dilakukan dengan beberapa tahap

dimulai dengan pelarutan katalis menggunakan pelarut aceton untuk melarutkan garam

dan mineralnya kemudian dicampurkan dengan sejumlah berat karbon aktif yang

ukurannya tergantung dari kadar katalis yang ingin digunakan.

Pencampuran antara katalis dengan karbon aktif dihomogenkan dengan cara di

sonifikasi atau diaduk selama beberapa saat lalu dikeringan pada suhu dibawah 100oC

agar pelarut dapat hilang (garam dan mineral teruapkan) kemuadian tahap selanjutnnya

merupakan tahap penting dalam membuat inti aktif katalis didalam karbon aktif yaitu

proses kalsinasi dan reduksi.

Karbon aktif merupakan bahan support katalis yang terdiri dari lapisan graphite

sehingga membantu proses pertumbuhan CNT karena dasar dari struktur CNT adalah

lapisan graphite yang menggulung membentuk tube.

Karbon aktif yang diimpregnasi pada katalis akan membantu menjaga ukuran

nanopartikel Fe sebagai inti aktif pada saat kalsinasi (pemanasan) karena pada umumnya

kalsinasi menyebabkan sintering partikel-partikel inti aktif sehingga diameternya menjadi

lebih besar.

Kalsinasi merupakan proses pemanasan untuk menghilangkan impurities

sehingga akan terbentuk besi oksida (Fe2O3) yang kemudian direduksi dengan gas

hydrogen untuk menghilangkan oksida pada katalis sehingga akan terbentuk hanya inti
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aktif katalis Fe saja yang tersisa (terbentuk) dan untuk memperkuat struktur graphitasi.

Setelah katalis dipreparasi dengan karbon aktif maka campuran ini dapat menjadi media

penumbuhan CNT dengan menggunakan gas metana.

2.8 Mekanisme Reaksi Dekomposisi Metana terhadap Katalis Fe/Karbon Aktif

Pada reaksi dekomposisi metana, sebuah molekul metana direngkah (cracking)

menjadi sebuah molekul karbon dan dua buah molekul hidrogen. Gambar 2.9

menunjukkan mekanisme reaksi pernukaan dekomposisi katalitik metana. Atom hidrogen

terputus satu persatu membentuk ion karbonium dan pada akhirnya didapatkan sebuah

molekul atom karbon dan dua molekul hidrogen pada akhir reaksi.

Gambar 2.9 Mekanisme reaksi permukaan dekomposisi katalitik metana (Snoeck,1997)

Mekanisme dekomposisi metana dengan media support karbon aktif yang

dikatalisasi telah dinyatakan oleh Muradov pada penelitiannya. Menurutnya belum ada

kesimpulan yang pasti atau dibuat untuk mekanisme katalisasi karbon yang

didekomposisi metana. Kemungkinan besar, reaksi dimulai dengan disosiatif adsorpsi

molekul metana pada HES (High Energy Sites) pada permukaan karbon, seperti yang

digambarkan pada gambar dan persamaan dibawah ini:

(CH4)g→(CH3)a+(H)a

Gambar 2.10 Mekanisme reaksi dekomposisi katalitik metana terhadap karbon aktif

(Muradov,2005)

Teori mekanisme pertumbuhan nanokarbon dan CNT antara karbon dengan

katalis Fe dinyatakan oleh Zhang et al yang dapat dilihat pada Gambar 2.11 dibawah ini
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Gambar 2.11 Mekanisme pertumbuhan karbon nanotubes (Zhang,2002)

pertumbuhan CNT oleh Fe  menyatakan bahwa CNT akan dapat tumbuh pada saat bagian

ujungnya terbuka (a) selama proses pertumbuhan. Pada saat katalis Fe mengenai bagian

ujung (b) maka dimulailah proses pertumbuhan nanotube secara cepat disertai masuknya

partikel Fe kedalam selongsong sehingga proses pertumbuhannya terhenti. Saat katalis Fe

datang dan masuk lagi ke ujung nanotube maka pertumbuhan kembali berjalan (c) begitu

seterusnya hingga terbentuk tube yang panjang. Proses pertumbuhan benar-benar terhenti

ketika inti aktif katalis telah habis (d).

Nanokarbon dengan struktur yang lebih kecil dan dimensi yang lebih besar

sehingga memiliki sifat pembawa yang lebih baik sangat diinginkan. Untuk aplikasi

kimia sangat penting bahwa hanya satu unsur kimia yang digunakan maka kombinasi dari

nanocarbon dengan non-karbon sebaiknya dihindari karena akan mengakibatkan

terputusnya proses penyerapan, ketidakstabilan kimia, dan secara sifat kimia akan

menyebabkan kerusakan properti secara keseluruhan pada senyawa.

Karbon aktif merupakan sumber karbon dari sumber alam yang cukup ideal untuk

pertumbuhan nanokarbon karena karbon aktif memiliki struktur lignin dan silica yang

kuat, memiliki struktur yang baik pada beberapa dimensi, mudah dalam perubahan kimia,

dan tersedia dalam jumlah besar (Donnet,1993)

Hierarki pertumbuhan nanokarbon dan CNT pada katalis Fe/karbon aktif

dijelaskan oleh Dang sheng Su et al yang dapat terlihat pada gambar dibawah ini:
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Gambar 2.12 Peristiwa katalis  dalam karbon aktif dalam mekanisme pertumbuhan
nanokarbon dan CNT (Dang Sheng Su, 2005)

Gambar diatas menyatakan bahwa pada level makroskopic, sebagian besar

struktur karbon aktif akan berubah menjadi macroporous karena dilakukannya kalsinasi

terhadap karbon aktif dan katalis sehingga partikel katalis tertanam dalam matriks

karbon.Setelah itu dengan proses reduksi yang digunakan untuk mengubah bentuk oxidic

katalis untuk membuat porositas ke dalam bentuk logam. Transformasi tadi menjadikan

katalis Fe dan karbon aktif sebagai support suatu media pertumbuhan nanokarbon dan

CNT dengan metode CVD.

Terdapat beberapa penelitian mengenai pertumbuhan nanokarbon dan CNT pada

media karbon aktif yang dikatalisasi dan dialiri gas hidrokarbon. Karbon aktif yang

digunakan juga berbeda-beda mulai dari karbon aktif berkualitas rendah hingga

berkualitas tinggi. Beberapa hasil dari penelitian sebelumnya diperlihatkan pada gambar

dibawah ini:

Gambar 2.13 Hasil TEM CNT yang dibuat dari katalisasi Fe pada karbon aktif (a)750oC (b)

850oC dan dari katalisasi Ni pada karbon aktif (c)750oC (d)850oC pada laju alir gas N2/CH4

(2:1) (Sivakumar et al, 2011)
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Gambar 2.14 Hasil gambar SEM carbon nanofibers (CNF) yang tumbuh pada 1%wt

Fe/karbon aktif dengan suhu 700 oC pada laju alir gas 60% C2H4/H2 (Dang sheng su,et al

2005)

2.9 Metode Karakterisasi

Pada penelitian ini, dilakukan karakterisasi untuk mengetahui morfologi

nanokarbon dan luas permukaan nanokarbon sesuai dengan kondisi operasi yang

divariasikan.

a. EM (Electron Microscopy)
Electron Microscopy (EM) merupakan salah satu teknik yang digunakan untuk

melihat morfologi suatu material. Informasi mengenai morfologi mencakup bentuk dan

ukuran dari katalis dan produk yang dihasilkan sangat diperlukan terutama untuk melihat

karakteristik produk yang dihasilkan yaitu nanokarbon. Dua teknik utama EM dibedakan

menjadi Scanning Electron Microscopy (SEM) dan Transmission Electron Microscopy

(TEM). Pada prinsipnya kedua teknik ini sama yaitu permukaan yang akan diuji di-scan

dengan pancaran berkas elektron dan pantulan elektron ditangkap yang kemudian

ditampilkan diatas tabung sinar katoda. Bayangan yang tampak diatas layer menampilkan

gambaran permukaan spesimen. SEM memiliki resolusi mikroskopi elektron 10 nm.

Sedangkan analisis menggunakan TEM memiliki kelebihan karena resolusinya lebih

tinggi.

Pada perbesaran kecil, gambar yang dihasilkan oleh TEM akan kontras karena

absorbsi elektron pada material akibat dari ketebalan dan komposisi material. Pada

perbesaran tinggi, gambar yang dihasilkan akan menampilkan data yang lebih jelas pada

analisa struktur kristal, dan lainnya. TEM digunakan yaitu untuk membentuk gambar

yang menampilkan bidang gelap (dark field) atau bidang terang (bright field) dan gambar

kisi-kisi dalam fasa pada mikroskop elektron transmisi standar. Sebuah gambar BF atau

DF dibentuk ketika berkas searah (satu difraksi) yang digunakan untuk pembentukan

Pertumbuhan nanokarbon..., Najma, FT UI, 2012.



31

Universitas Indonesia

gambar sedangkan bagian-bagian objektif mencegah difraksi yang lain untuk masuk ke

sistem perekaman.

SEM membaca suatu permukaan sampel dengan suatu alat pembaca elektron (5-

50kV). Pembesaran 20 hingga 50000 kali mungkin dilakukan dengan resolusi sebesar 5

nm. Suatu area dengan kedalaman yang besar dan struktur yang sangat tidak teratur dapat

diketahui dengan efek 3D. Namun, keterbatasan resolusi membuat alat ini terbatas bagi

kristal yang berukuran kurang dari 5 nm. Di atas level ini, bentuk, ukuran, dan distribusi

ukuran mudah untuk dilakukan.

b. BET (Brunaeur, Emmet dan Teller)
Metode BET dipublikasikan oleh Brunaeur, Emmet dan Teller pada tahun 1938

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

menggunakan prinsip gaya van der waals. Metode BET berdasarkan model yang sangat

sederhana dan hanya menggambarkan sebagian kecil adsorpsi isotermal yang digunakan

untuk menentukan luas permukaan spesifik dari padatan. Metode ini biasannya digunakan

untuk padatan yang tidak berpori, makropori, dan mesopori. Luas permukaan total

merupakan kriteria penting untuk katalis padat karena sangat menentukan jumlah situs

aktif di dalam katalis, yang nantinya berkaitan dengan aktivitas katalis (Nasikin,2010).

Pengukuran luas permukaan dapat menggunakan teknik adsorpsi BET. Metode BET

dapat digunakan untuk gas yang mudah terkondensasi, tetapi umumnya digunakan gas

dengan ukuran molekul kecil seperti nitrogen, gas kripton, argon, ataupun karbondioksida

dapat pula digunakan sebagai gas adsorbat.

c. X-ray diffraction (XRD)
XRD dilakukan dengan menembakkan sinar X-ray pada material kemudian

pantulannya akan ditangkap oleh detector. Prinsip dari XRD dimana electron yang berada

pada bidang elektromagnetik akan bertolak dengan frekuensi yang sama. Ketika berkas

X-ray menumbuk atom, electron disekitar atom akan mulai terpantul kesegala arah

dengan frekuensi yang sama sebagai berkas sinar datang,seperti ditunjukkan pada

Gambar 2.15 hampir di semua arah mempunyai interferensi yang saling melemahkan,

yaitu gelombang gabungan keluar dari fasa dan tidak ada resultan energi meninggalkan

sampel padat. Walau bagaimanapun atom pada kristal tergabung pada pola umum dan

pada beberapa arah akan menghasilkan interferensi yang saling menguatkan. Oleh sebab

itu, berkas sinar diffraksi akan digambarkan sebagai berkas sinar dari sejumlah sinar

tersebar yang saling menguatkan satu sama lain.
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Gambar 2.15 Mekanisme X-ray Diffraction

(Sumber: http://www.matter.org.uk/diffraction/X-ray/default.htm)

Pada Gambar 2.16 dapat terlihat contoh hasil XRD. Hasil dari XRD dapat

digunakan untuk mendeteksi secara kualitatif senyawa yang terkandung dalam suatu

material. Setiap senyawa pasti memiliki posisi 2θ yang berbeda.

Gambar 2.16 Contoh hasil XRD (Astini, 2008)

XRD juga dapat digunakan untuk menganalisa secara kuantitatif berdasarkan

pernyataan dari B.D.Culity dalam buku Element of X-ray diffraction menyatakan bahwa

analisa kuantitatif dengan XRD dapat dilakukan dengan memanfaatkan intensitas hasil

pengukuran. Faktannya intensitas tergantung dari konsentrasi pada campuran sampel.

Hubungan antara intensitas dengan konsentrasi tidak selalu linear, karena

intensitas difraksi tergantung dari koefisien absorbs pada setiap campuran yang bervariasi

berdasarkan konsentrasi. Aplikasi XRD yang biasannya digunakan adalah untuk analisa

kimia, meliputi identifikasi fasa, investivigasi fasa temperature tinggi ataupun rendah,

solid solution dan menentukan parameter sel dari material baru.

32

Universitas Indonesia

Gambar 2.15 Mekanisme X-ray Diffraction

(Sumber: http://www.matter.org.uk/diffraction/X-ray/default.htm)

Pada Gambar 2.16 dapat terlihat contoh hasil XRD. Hasil dari XRD dapat

digunakan untuk mendeteksi secara kualitatif senyawa yang terkandung dalam suatu

material. Setiap senyawa pasti memiliki posisi 2θ yang berbeda.

Gambar 2.16 Contoh hasil XRD (Astini, 2008)

XRD juga dapat digunakan untuk menganalisa secara kuantitatif berdasarkan

pernyataan dari B.D.Culity dalam buku Element of X-ray diffraction menyatakan bahwa

analisa kuantitatif dengan XRD dapat dilakukan dengan memanfaatkan intensitas hasil

pengukuran. Faktannya intensitas tergantung dari konsentrasi pada campuran sampel.

Hubungan antara intensitas dengan konsentrasi tidak selalu linear, karena

intensitas difraksi tergantung dari koefisien absorbs pada setiap campuran yang bervariasi

berdasarkan konsentrasi. Aplikasi XRD yang biasannya digunakan adalah untuk analisa

kimia, meliputi identifikasi fasa, investivigasi fasa temperature tinggi ataupun rendah,

solid solution dan menentukan parameter sel dari material baru.

32

Universitas Indonesia

Gambar 2.15 Mekanisme X-ray Diffraction

(Sumber: http://www.matter.org.uk/diffraction/X-ray/default.htm)

Pada Gambar 2.16 dapat terlihat contoh hasil XRD. Hasil dari XRD dapat

digunakan untuk mendeteksi secara kualitatif senyawa yang terkandung dalam suatu

material. Setiap senyawa pasti memiliki posisi 2θ yang berbeda.

Gambar 2.16 Contoh hasil XRD (Astini, 2008)

XRD juga dapat digunakan untuk menganalisa secara kuantitatif berdasarkan

pernyataan dari B.D.Culity dalam buku Element of X-ray diffraction menyatakan bahwa

analisa kuantitatif dengan XRD dapat dilakukan dengan memanfaatkan intensitas hasil

pengukuran. Faktannya intensitas tergantung dari konsentrasi pada campuran sampel.

Hubungan antara intensitas dengan konsentrasi tidak selalu linear, karena

intensitas difraksi tergantung dari koefisien absorbs pada setiap campuran yang bervariasi

berdasarkan konsentrasi. Aplikasi XRD yang biasannya digunakan adalah untuk analisa

kimia, meliputi identifikasi fasa, investivigasi fasa temperature tinggi ataupun rendah,

solid solution dan menentukan parameter sel dari material baru.

Pertumbuhan nanokarbon..., Najma, FT UI, 2012.

http://www.matter.org.uk/diffraction/X-ray/default.htm
http://www.matter.org.uk/diffraction/X-ray/default.htm
http://www.matter.org.uk/diffraction/X-ray/default.htm


33

BAB 3

METODOLOGI PENELITIAN

3.1 Diagram Alir Penelitian

Diagram alir penelitian pertumbuhan nanokarbon menggunakan karbon

aktif dari limbah kulit pisang dengan metode pirolisis sederhana dan dekomposisi

metana dapat dilihat pada gambar 3.1. Adapun alat dan bahan yang digunakan

adalah sebagai berikut:
Tabel 3.1 Peralatan yang digunakan

Peralatan

1. Gelas Beaker 9. Reaktor Batch untuk reaksi pirolisis pada aktifasi karbon
kulit pisang

2. Labu ukur 10. Reaktor “Atmospheric Fixed Bed”

- Reaktor Kuarsa
(ID=4,8 mm, OD=1.5 mm, Length = 423 mm)

3. Gelas ukur 11. Stainless steel tube

(D = 11 mm, Thickness = 1 mm, Length = 150 mm )

- Reaktor Kuarsa
(Datas = 16 mm, Dbawah = 12 mm, Length = 500 mm)

4. Pipet
Volumetrik

12. Saringan 400 mesh

5. Pipet tetes 13. Ball mill grinder

6. Batang
pengaduk

14 Sonifikasi

7. Spatula 15 Neraca Digital

8. Oven 16 Pisau
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Bahan-bahan yang digunakan :

1. H3PO4

2. Akuades

3. Kulit Pisang

4. Minyak Mineral

5. HCL

6. Fe(NO3)3.9H2O

7. Hexan

Gambar 3.1 Diagram Alir Pertumbuhan nanokarbon menggunakan karbon

aktif dari limbah kulit pisang dengan metode pirolisis sederhana dan dekomposisi

metana
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3.2 Prosedur Penelitian

3.2.1 Proses Pembuatan Karbon Aktif dari Kulit Pisang

a. Kulit pisang yang digunakan sebagai bahan baku pembuat karbon aktif

diambil secara berkala pada minggu pertama penelitian dari tempat-tempat

di sekitar lingkungan kampus Universitas Indonesia.

b. Kulit pisang yang dikumpulkan tidak bergantung pada jenis pisangnya dan

merupakan kulit pisang yang baru dikupas dari buahnnya dan langsung

dipreparasi saat itu juga (pada hari yang sama).

c. Kulit pisang dibersihkan bagian ujungnya dan dipotong-potong menjadi

beberapa bagian tergantung dari besarnya kulit pisang. Kulit pisang tidak

dipilih-pilih (bagian luar atau dalam) semua bagian digunakan

Gambar 3.2 Kulit Pisang sebelum masuk oven
d. Kulit pisang yang ditelah dibersihkan lalu ditaruh dalam wadah kemudian

dimasukkan kedalam oven selama 2 jam pada suhu 120-150oC untuk

menghilangkan air yang terkandung di kulit pisang.

Gambar 3.3 Kulit pisang setelah dioven (dikeringkan)

e. Kulit pisang yang telah kering ini kemudian di karbonisasi pada suhu

400oC selama ± 2-2,5 jam dimana waktu dihitung pada suhu reactor telah

mencapai 400oC.

f. Proses karbonisasi dilakukan dua cara yaitu karbonisasi secara vakum dan

karbonisasi furnace. Pada karbonisasi vakum gas inert yang di gunakan
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adalah gas nitrogen dan kondisi operasi pada saat karbonisasi (tekanan

tetap pada ± 1 atm dan laju alir nitrogen ± 67 cc/menit)

Gambar 3.4 Skema Reaktor Batch untuk proses aktivasi (pirolisis) dan Karbonisasi

vakum

Gambar 3.5 Alat percobaan karbonisasi furnace

Gambar 3.6. Hasil karbonisasi vakum (a) dan karbonisasi furnace (b)

g. Arang hasil karbonisasi kemudian diaktivasi dengan mula-mula merendam

arang dengan zat kimia asam phosphate (H3PO4) 7% pada perbandingan

1:10 selama 24 jam. Sebelum perendaman dilakukan pengadukan selama

30 menit.
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Gambar 3.7 Perendaman arang dengan zat activator

h. Hasil rendaman kemudian disaring dan ditiriskan selama 24 jam.

Gambar 3.8 Hasil saringan Arang kulit pisang karbonisasi furnace (a) Hasil saringan

arang kulit pisang karbonisasi vakum(b)

i. Setelah didiamkan, hasil saringan dikeringkan didalam oven pada suhu

120-150oC selama 24 jam

j. Arang yang telah diaktivasi ini kemudian dipanaskan pada suhu yang lebih

tinggi yaitu 600oC dengan waktu pemanasan ± 2-2,5 jam dimana waktu

mulai dihitung dari suhu reactor mencapai 600oC.

Gambar 3.9 Hasil arang kulit pisang yang telah di aktivasi dan dikeringkan(a), (b) dan

(c) Hasil karbon aktif yang telah dipirolisis 600oC untuk arang karbonisasi vakum, (d) Hasil

karbon aktif yang telah dipirolisis 600oC untuk arang karbonisasi furnace
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k. Karbon aktif kulit pisang yang telah dihasilkan dicuci dengan HCL 5 N

beberapa kali untuk menghilangkan unsur klorida.

Gambar 3.10 Proses pencucian karbon aktif dengan larutan HCL 5N

l. Karbon aktif yang telah bebas klorida lalu dicuci dengan mengunakan air

aquades panas sebanyak beberapa kali hingga netral

m. Karbon aktif yang telah mencapai PH netral dicuci kembali dengan air

aquades dingin untuk menghilangkan kandungan phosphor.

n. Karbon aktif yang telah dicuci dan dinetralkan kemudian di keringkan

kembali didalam oven pada suhu 120-150oC kemudian karbon aktif

tersebut di hancurkan menggunakan blender dan mortal

(pengulekkan/pembubukkan).

o. Karbon aktif yang telah halus kemudian disaring dengan saringan 400

mesh.

Gambar 3.11 Hasil Saring Karbon Aktif 400 mesh

3.2.2 Pertumbuhan Nanokarbon Menggunakan Campuran Karbon Aktif

dari Limbah Kulit Pisang dan Minyak Mineral 2% dengan Metode Pirolisis

Sederhana

a. Dibuat larutan minyak mineral 2% dengan menggunakan pelarut hexan

(mopoung dan thongcharoen, 2009) dimana 0,1 gram minyak mineral

dilarutkan kedalam 4.9 gram hexan.
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b. Sebanyak 5g sampel karbon aktif yang telah dipreparasi ini kemudian di

campur dengan beberapa tetes minyak mineral 2% dan dimasukkan ke

dalam stainless steel tube.

Gambar 3.12 Stainless steel Tube sebelum di welding (a) dan sesudah diwelding (b)

c. Stainless steel tube tersebut dimasukkan kedalam reaktor pirolisis kondisi

pertama tanpa reactor kuarsa pada suhu 800oC selama 1 jam lalu dibiarkan

mendingin kemudian sampel diambil untuk di karakterisasi.

Gambar 3.13 Stainless steel hasil pirolisis I

d. Penelitian mahanandia et al (2008) yang melakukan pirolisis sederhana

dengan suhu yang tinggi yaitu 950oC tanpa gas inert dilakukan pada

reactor kuarsa. Dengan jumlah dan cara yang sama dipirolisis 800oC

selama 1 jam lalu dibiarkan mendingin kemudian sampel diambil untuk di

karakterisasi.

Gambar 3.14 Stainless steel hasil pirolisis II

e. Sampel dikarakterisasi dengan EDS,TEM dan XRD pada suhu 800oC
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Gambar 3.15 Rangkaian alat pirolisis sederhana (a) modifikasi metode pirolisis

sederhana dari (b) (mahanandia et al,2008)

3.2.3 Pertumbuhan Nanokarbon Menggunakan Karbon aktif dari Limbah

Kulit Pisang dengan Dekomposisi Metana

3.2.3.1 Karbon Aktif tanpa Kalsinasi

a. Katalis Fe(NO3)3.9H2O dilarutkan didalam aceton dengan konsentrasi

±0.09M kemudian dilarutkan 2 ml larutan Fe kedalam 1 gr karbon aktif

yang menandakan terdapat 1%wt Fe didalam karbon aktif. (Dang sheng

shu, et al, 2007)

b. Hasil pencampuran karbon aktif dan katalis Fe kemudian disonifikasi

(pengadukan ultrasonic) selama 1 jam yang disertai pemanasan pada suhu

60-70oC hingga seluruh pelarut teruapkan. Setelah itu dikeringkan pada

suhu 60-70oC didalam oven semalaman.

Gambar 3.16 Hasil impregnasi 1% wt Fe/karbon aktif setelah
dikeringkan

c. Hasil impregnasi kemudian dikalsinasi dalam reactor kuarsa dengan

mengalirkan gas nitrogen (50 ml/menit) pada suhu 350oC selama 3 jam

dan direduksi pada suhu 450oC selama 3 jam dengan mengalirkan gas

hydrogen (70 ml/menit).

d. Setelah proses reduksi, dialirkan gas metana 100 ml/menit selama 1 jam

pada suhu 800oC. Setelah 1 jam aliran metana dimatikan dan suhu secara

perlahan diturunkan hingga suhu kamar dengan mengalirkan gas nitrogen.

e. Konversi metana diukur menggunakan Gas Chromatograph (GC).
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f. Sampel dikarakterisasi dengan TEM dan XRD.

3.2.3.2 Karbon Aktif dengan Kalsinasi

a. Karbon aktif mula-mula di kalsinasi didalam furnace selama 4 jam pada

suhu 400oC.

Gambar 3.17 Karbon aktif setelah kalsinasi dalam furnace 400oC selama 4 jam

b. Katalis Fe(NO3)3.9H2O dilarutkan didalam aceton dengan konsentrasi

±0.09M kemudian dibuat campuran impregnasi antara katalis Fe dan

karbon aktif yang telah dikalsinasi dengan melarutkan 2 ml larutan Fe

kedalam 1 gr karbon aktif (1%wt Fe) dan melarutkan 10 ml larutan Fe

kedalam 1 gr karbon aktif (5%wt Fe).

Gambar 3.18 Larutan Fe(NO3)3.9H2O ± 0.09 M

c. Masing-masing hasil impregnasi diperlakukan sama, yaitu disonifikasi

(pengadukan ultrasonic) selama 1 jam yang disertai pemanasan pada suhu

60-70oC hingga seluruh pelarut teruapkan. Setelah itu dikeringkan pada

suhu 60-70oC didalam oven semalaman.

d. Hasil impregnasi kemudian dikalsinasi dalam reactor kuarsa dengan

mengalirkan gas nitrogen (50 ml/menit) pada suhu 500oC selama 4 jam

dan direduksi pada suhu 700oC selama 4 jam dengan mengalirkan gas

hydrogen (70 ml/menit).
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e. Pencampuran katalis Fe dengan karbon aktif di sonifikasi selama ± 30

menit pada suhu 60oC kemudian didiamkan 24 jam pada suhu 60oC.

sehingga sampel mengering dan semua solvent teruapkan.

f. Fe/karbon aktif lalu di bubukkan kembali kemudian dimasukkan dalam

reactor kuarsa untuk dikalsinasi dengan gas N2 70 ml/min pada suhu

500oC selama 4 jam kemudian suhu dinaikkan hingga 700oC kemudian

direduksi dengan gas H2 70 ml/min selama 4 jam.

g. Suhu reactor dinaikkan hingga 800oC sambil dialirkan gas N2 dengan

aliran rendah untuk menghilangkan oksigen kemudian setelah suhu 800oC

tercapai aliran N2 dinaikkan hingga 200 ml/menit dan gas metana dialirkan

bersama dengan laju aliran 100 ml/menit. Perbandingan N2:CH4 (2:1)

mengikuti aliran terbaik dekomposisi metana pada karbon aktif

(Sivakumar et al, 2010)

h. Konversi metana diukur menggunakan Gas Chromatograph (GC).

i. Sampel dikarakterisasi dengan TEM dan XRD.
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3.3 Skema Peralatan

Dibawah ini adalah gambar rangkaian alat reaktor pirolisis untuk

menumbuhkan nanokarbon dan karbon nanotube.

Gambar 3.19  Skema Reaktor Atmospheric Fixed Bed dan reactor kuarsa untuk proses

impregnasi katalis dan proses penumbuhan nanokarbon

Alat untuk mengukur konversi metana terlihat pada gambar dibawah ini:

Gambar 3.20 Gas Chromatography

Pertumbuhan nanokarbon..., Najma, FT UI, 2012.
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BAB 4

HASIL DAN PEMBAHASAN

4.1 Hasil XRD Karbon Aktif

Karbon aktif yang telah dibuat dikarakterisasi dengan X-Ray Diffraction (XRD)

karakterisasi ini mengungkapkan struktur kristal yang terdapat pada karbon aktif. Struktur

kristal yang terdeteksi ini dapat membuktikan bahwa kulit pisang dapat menjadi bahan

baku pembuatan karbon aktif.

a. Hasil XRD arang kulit pisang sebelum aktifasi

Untuk mengetahui bagaimana perbedaan dari setiap treatment yang dilakukan

pada kulit pisang maka dilakukanlah karakteristik pada tahapan arang kulit pisang

sebelum aktivasi.  Arang kulit pisang yang telah dikarbonisasi namun belum di aktivasi

memiliki banyak struktur kristal campuran.

- Arang kulit pisang karbonisasi vakum
Pada hasil XRD dapat dilihat bahwa profil grafiknya menunjukkan adannya

kristalin campuran seperti KCL (28,58o, 40,56o, dan 50,24o) ; peak yang lemah untuk

K2CO3 (32,4o). K2CO3 merupakan hasil reaksi antara K yang banyak terkandung pada

kulit pisang dengan CO2. (mopoung, 2008)

- Arang kulit pisang karbonisasi furnace
Hasil XRD menunjukkan keragaman kristal yang terbentuk pada arang kulit

pisang hasill karbonisasi furnace. Hal ini terjadi karena kondisi karbonisasi yang

kaya akan O2 membuat terjadinnya banyak reaksi seperti terbentuknya K2O dan

K2CO3 (28o, 31,34o) akibat reaksi dari K dan KO2 dengan CO2.

Terbentuk pula bentuk kristal akibat kadar abu yang tinggi yaitu SiO2 (24,22o)

(mopoung, 2008). Bentuk kristal lain yang juga terbentuk adalah KCl

(28,42o,40,59o,dan 50,24o) kristal ini terbentuk dari proses dekomposisi zat organic

kulit pisang yang bereaksi dengan unsur K.

Dengan membandingkan keduannya maka akan terlihat perbedaan dari arang

kulit pisang yang dikarbonisasi secara vakum dan furnace. Tidak ada perbedaan yang

mencolok hanya saja terlihat bahwa profile untuk arang dengan karbonisasi furnace
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memiliki impurities yang lebih banyak. Hal tersebut dapat dilihat dengan grafik

dibawah ini:

Gambar 4.1 Hasil XRD perbandingan arang kulit pisang sebelum aktivasi

b. Hasil XRD Arang Kulit Pisang setelah Aktivasi 600oC

- Aktivasi Arang karbonisasi vakum sebelum dicuci (netral)
Hasil XRD menunjukkan terjadinnya perubahan structural pada arang kulit

pisang setelah di aktivasi dan dipanaskan. Terlihat perubahan peak seperti munculnya

kristalin KH2PO4 (23,82o;33,93o) karena reaksi antara K dan asam  phosphate

(H3PO4) sebagai zat aktivasi, munculnya peak karbon aktif (C graphite) pada 2θ:

26,58o dan 44,45o (lua A.C dan Teng H, 2004), (Xingzhong et al., 2010), (Fan et al,

2004),namun kemunculannya lemah, yang terlihat lebih kuat adalah C amorph pada

45o(mopoung,2010).

Amorph yang kuat terlihat sebelum aktivasi seperti K2O, K2CO3, dan KCL

terlihat mulai melemah dimana hal ini terjadi karena pemanasan dan aktivasi
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merubah atau mendegradasi derajat kristalinitas arang menjadi karbon aktif  sehingga

terjadi pergeseran struktur yang lebih teratur (Schukin et al,2002)

- Aktivasi Arang karbonisasi furnace sebelum dicuci (netral)
Dari hasil XRD dibawah ini dapat kita lihat bahwa peak kristalin yang paling

kuat adalah KH2PO4 (23,89o; 34o) dibandingkan dengan arang karbonisasi vakum

kandungan K2O dan K2CO3 pada arang karbonisasi furnace masihlebih tinggi.

Kandungan C graphite nya pun lebih lemah dibandingkan dengan arang

karbonisasi vakum dan masih terdapat C amorph yang belum terdegradasi sempurna

membentuk graphite.

Dengan menggambungkan keduannya dapat terlihat perbedaanya:

Gambar 4.2 Hasil XRD perbandingan arang kulit pisang setelah aktivasi

Dengan melihat perbandingan diatas ada sedikit perbedaan dimana kandungan

KCL pada arang karbonisasi furnace tidak lagi terlihat sedangkan pada arang aktivasi

vakum masih terlihat. Hal ini sepertinnya terjadi karena karbonisasi vakum sepertinnya
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merubah atau mendegradasi derajat kristalinitas arang menjadi karbon aktif  sehingga

terjadi pergeseran struktur yang lebih teratur (Schukin et al,2002)

- Aktivasi Arang karbonisasi furnace sebelum dicuci (netral)
Dari hasil XRD dibawah ini dapat kita lihat bahwa peak kristalin yang paling

kuat adalah KH2PO4 (23,89o; 34o) dibandingkan dengan arang karbonisasi vakum

kandungan K2O dan K2CO3 pada arang karbonisasi furnace masihlebih tinggi.

Kandungan C graphite nya pun lebih lemah dibandingkan dengan arang

karbonisasi vakum dan masih terdapat C amorph yang belum terdegradasi sempurna

membentuk graphite.

Dengan menggambungkan keduannya dapat terlihat perbedaanya:

Gambar 4.2 Hasil XRD perbandingan arang kulit pisang setelah aktivasi

Dengan melihat perbandingan diatas ada sedikit perbedaan dimana kandungan

KCL pada arang karbonisasi furnace tidak lagi terlihat sedangkan pada arang aktivasi

vakum masih terlihat. Hal ini sepertinnya terjadi karena karbonisasi vakum sepertinnya
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merubah atau mendegradasi derajat kristalinitas arang menjadi karbon aktif  sehingga

terjadi pergeseran struktur yang lebih teratur (Schukin et al,2002)

- Aktivasi Arang karbonisasi furnace sebelum dicuci (netral)
Dari hasil XRD dibawah ini dapat kita lihat bahwa peak kristalin yang paling

kuat adalah KH2PO4 (23,89o; 34o) dibandingkan dengan arang karbonisasi vakum

kandungan K2O dan K2CO3 pada arang karbonisasi furnace masihlebih tinggi.

Kandungan C graphite nya pun lebih lemah dibandingkan dengan arang

karbonisasi vakum dan masih terdapat C amorph yang belum terdegradasi sempurna

membentuk graphite.

Dengan menggambungkan keduannya dapat terlihat perbedaanya:

Gambar 4.2 Hasil XRD perbandingan arang kulit pisang setelah aktivasi

Dengan melihat perbandingan diatas ada sedikit perbedaan dimana kandungan

KCL pada arang karbonisasi furnace tidak lagi terlihat sedangkan pada arang aktivasi

vakum masih terlihat. Hal ini sepertinnya terjadi karena karbonisasi vakum sepertinnya
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kurang dapat menghilangkan kandungan alkali yang terdapat pada kulit pisang. Hal ini

juga terbukti dengan hasil saringan arang kulit pisang setelah diaktivasi dimana air hasil

saring karbonisasi furnace lebih jernih daripada karbonisasi vakum.

c. Hasil XRD Arang Kulit Pisang setelah Aktivasi dan penetralan

Gambar 4.3 Hasil XRD perbandingan arang kulit pisang setelah aktivasi (pencucian dan

penetralan)

Hasil XRD diatas membuktikan bahwa pencucian dan penetralan karbon aktif

sangat penting karena dengan mencucinya dengan asam maka porositas dari karbon aktif

lebih terbuka, terlihat dari profile XRD yang lebih teratur permukaannya dibandingkan

sebelum dicuci (Azargohar,2009). Impurities seperti K2O, K2CO3, dan KCL tidak lagi

dominan namun bukan berarti tidak ada. Karbon amorph masih terlihat pada peak 45o

Karbon graphite terlihat sangat lemah pada peak 44o walaupun terjadi gelombang

peak di sekitar 2 theta 22o-30o masih belum dapat memastikan apakah grahite C terbentuk

dengan baik melihat profil XRD pada penelitian (mopoung,2008) (mopoung 2005)

dikatakan bahwa c graphite terbentuk pada 2θ: 25,9o,26,5o,26o,44o, dan 44,5o. Sedangkan

hasil XRD percobaan yang dilakukan intensity terbesar hanya ada pada peak 25o.

Dari hasil XRD diatas maka dapat disimpulkan bahwa karbon aktif yang

dihasilkan dengan karbonisasi vakum memiliki hasil yang lebih baik (peak mendekati
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25,9o) dan akan digunakan untuk percobaan selanjutnnya. Akan tetapi, karbon aktif ini

memiliki struktur yang lemah dan kualitasnya rendah. Hal ini disebabkan oleh beberapa

hal yaitu:

- Perlakuan terhadap arang kulit pisang pada saat aktivasi dimana arang kulit

pisang (setelah dikarbonisasi) sepertinnya perlu dihancurkan terlebih dulu

sebelum direndam zat activator.

- Suhu pirolisis (aktivasi) karbon aktif yang perlu ditingkatkan (terbukti dari hasil

BET pada karbon aktif yang dipirolis kembali pada suhu 700oC dimana luas

permukaannya meningkat dari 0 m2/g menjadi 48,93 m2/g

Dari hasil diatas dapat juga disimpulkan bahwa perlakuan karbonisasi tidak menjadi

factor penting dalam kualitas karbon aktif yang dihasilkan. Namun, proses aktivasilah

yang paling berperan penting. (Subadra et al, 2005). Melalui proses aktivasi arang akan

memiliki daya adsorpsi yang semakin meningkat, karena arang hasil karbonasi biasanya

masih mengandung zat yang masih menutupi pori-pori permukaan arang. Zat yang

menutupi pori dihilangkan dengan menggunakan activator H3PO4 Pada saat perendaman

larutan H2SO4 dan H3PO4 akan teradsorpsi oleh arang yang akan melarutkan tar dan

mineral anorganik. Hilangnya zat tersebut dari permukaan arang aktif akan menyebabkan

semakin besar pori dari arang aktif (Subadra et al, 2005).

Besarnya pori arang aktif berakibat meningkatnya luas permukaan arang aktif

sehingga akan meningkatkan kemampuan adsorpsi dari arang aktif. Hal ini juga terbukti

dari penelititan Mopoung et al (2011) dengan menggunakan beras ketan yang dijadikan

arang menunjukkan bahwa pada karbonisasi (pirolisis) suhu 600oC dengan ukuran

partikel yang lebih kecil menghasilkan Cgraphite yang walaupun lemah tapi lebih baik

daripada ukuran partikel lainnya yang lebih besar.

4.2 Hasil SEM Karbon Aktif

Karakterisasi dengan menggunakan SEM menunjukkan gambar atau bentuk dari

karbon aktif dimana berdasarkan banyak penelitian karbon aktif dari kulit pisang akan

menunjukkan suatu susunan heksagonal yang berbentuk lembaran graphite.

(Mopoung,2010,2008). Namun pada penelitian Mopoung & Thongcharoen (2009),

memperlihatkan hasil SEM karbon aktif dengan bentuk seperti bongkahan tidak beraturan

yang terlihat pada gambar dibawah ini:
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- Hasil karakteristik SEM karbon aktif vakum

Gambar 4.4 SEM karbon aktif vakum (a) dan Contoh gambar SEM karbon aktif kulit

pisang (Mopoung,2008)

Berdasarkan gambar diatas dimana terdapat suatu gambar perbandingan yang

menunjukkan hasil SEM karbon aktif dari kulit pisang menggunakan H3PO4 sebagai

activator yang di aktivasi pada suhu 600oC maka dapat kita lihat bahwa hasil dari

penelitian menunjukkan suatu perbedaan yang tidak menonjol. Artinnya bahwa karbon

aktif dengan perbesaran 1.00-5.00X menunjukkan hasil gambar SEM karbon aktif berupa

suatu bongkahan-bongkahan yang berbentuk tidak teratur.

4.3 Pertumbuhan Nanokarbon dari Campuran Karbon Aktif Limbah Kulit Pisang

dan Minyak Mineral dengan Metode Pirolisis Sederhana

4.3.1 Hasil XRD dari Pirolisis Sederhana

Hasil dari pirolisis kemudian di karakteristik dengan XRD sehingga diperoleh

hasil:
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Gambar 4.5 Hasil XRD campuran karbon aktif kulit pisang dan minyak mineral 2%

Dari hasil diatas diperoleh hasil dimana terjadi penguatan struktur kristalin

karbon aktif pada range peak 25,8- 26o diikuti dengan peak 44o yang juga mengalami

penguatan kristalin karbon aktif. Hal ini terjadi karena naiknya suhu pemanasan menjadi

800oC yang menyebabkan karbon amorphs yang bermutu rendah mulai berubah struktur

menjadi graphite.

Akan tetapi, masih belum dapat dikatakan hanya karena suhu pemanasan yang

naik, ada unsur minyak mineral yang perlu ditinjau lebih jauh lagi apakah mempengaruhi

proses penguatan struktur kristal C graphite.

Untuk CNT sendiri tidak dapat dipastikan keberadaannya, pada profil XRD

berdasarkan penelitian (mopoung,2010) CNT terbentuk pada peak 26o ,28,5o ,43o, dan

54,5o. untuk peak 26o dengan intensitas tinggi memang terbentuk pada hasil pirolisis I

begitu pula dengan peak 28,46o dan 43o yang terbentuk namun dengan intensitas yang

sangat rendah. Menurut literatur yang sama juga dikatakan bahwa pembentukan Fe yang

bereaksi dengan karbon seharusnya terlihat pada hasil XRD namun dari hasil percobaan

tidak terlihat peak yang menunjukkan arah kesana. Hal ini terjadi karena Fe kristalin baru

dapat terbentuk pada saat pemanasan/pirolisis suhu 950oC (Mahanandia et al,2008).
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Gambar 4.5 Hasil XRD campuran karbon aktif kulit pisang dan minyak mineral 2%

Dari hasil diatas diperoleh hasil dimana terjadi penguatan struktur kristalin

karbon aktif pada range peak 25,8- 26o diikuti dengan peak 44o yang juga mengalami

penguatan kristalin karbon aktif. Hal ini terjadi karena naiknya suhu pemanasan menjadi

800oC yang menyebabkan karbon amorphs yang bermutu rendah mulai berubah struktur

menjadi graphite.

Akan tetapi, masih belum dapat dikatakan hanya karena suhu pemanasan yang

naik, ada unsur minyak mineral yang perlu ditinjau lebih jauh lagi apakah mempengaruhi

proses penguatan struktur kristal C graphite.

Untuk CNT sendiri tidak dapat dipastikan keberadaannya, pada profil XRD

berdasarkan penelitian (mopoung,2010) CNT terbentuk pada peak 26o ,28,5o ,43o, dan

54,5o. untuk peak 26o dengan intensitas tinggi memang terbentuk pada hasil pirolisis I

begitu pula dengan peak 28,46o dan 43o yang terbentuk namun dengan intensitas yang

sangat rendah. Menurut literatur yang sama juga dikatakan bahwa pembentukan Fe yang

bereaksi dengan karbon seharusnya terlihat pada hasil XRD namun dari hasil percobaan

tidak terlihat peak yang menunjukkan arah kesana. Hal ini terjadi karena Fe kristalin baru

dapat terbentuk pada saat pemanasan/pirolisis suhu 950oC (Mahanandia et al,2008).
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Gambar 4.5 Hasil XRD campuran karbon aktif kulit pisang dan minyak mineral 2%

Dari hasil diatas diperoleh hasil dimana terjadi penguatan struktur kristalin

karbon aktif pada range peak 25,8- 26o diikuti dengan peak 44o yang juga mengalami

penguatan kristalin karbon aktif. Hal ini terjadi karena naiknya suhu pemanasan menjadi

800oC yang menyebabkan karbon amorphs yang bermutu rendah mulai berubah struktur

menjadi graphite.

Akan tetapi, masih belum dapat dikatakan hanya karena suhu pemanasan yang

naik, ada unsur minyak mineral yang perlu ditinjau lebih jauh lagi apakah mempengaruhi

proses penguatan struktur kristal C graphite.

Untuk CNT sendiri tidak dapat dipastikan keberadaannya, pada profil XRD

berdasarkan penelitian (mopoung,2010) CNT terbentuk pada peak 26o ,28,5o ,43o, dan

54,5o. untuk peak 26o dengan intensitas tinggi memang terbentuk pada hasil pirolisis I

begitu pula dengan peak 28,46o dan 43o yang terbentuk namun dengan intensitas yang

sangat rendah. Menurut literatur yang sama juga dikatakan bahwa pembentukan Fe yang

bereaksi dengan karbon seharusnya terlihat pada hasil XRD namun dari hasil percobaan

tidak terlihat peak yang menunjukkan arah kesana. Hal ini terjadi karena Fe kristalin baru

dapat terbentuk pada saat pemanasan/pirolisis suhu 950oC (Mahanandia et al,2008).
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4.3.2 Hasil EDS dari Pirolisis Sederhana

Hal ini diperkuat dalam hasil EDS:

Gambar 4.6 Hasil EDS pirolisis I (a) pirolisis II (b)

Dari hasil EDS diatas terlihat,yaitu:

- Komponen utama pada hasil pirolisis I adalah carbon (22,39%wt), oksigen

(45,90%wt), P (15,53%), dan K (15,53%wt). Sedangkan komponen sampingan yaitu

Mg (1,95%wt) dan Ca (0,86%wt).

- Komponen  utama pada hasil pirolisis II adalah carbon (50,03%wt), oksigen

(35,29%wt), dan P (7,96%). Sedangkan komponen sampingan yaitu Mg (2,7%wt)

dan K (3,54%wt)

Kandungan utama pada hasil pirolisis I dan II terlihat lebih didominasi oleh karbon

dan oksigen. Kandungan oksigen yang lebih rendah disebabkan karena perpecahan ikatan

C-C sehingga terjadi penyususnan kembali pada molekul interaksi antar molekul

(Trompowsky et al., 2005).

Pada hasil EDS diatas tidak menunjukkan adannya kandungan Fe yang merupakan

katalis untuk pembentukkan CNT. Berdasarkan penelitian mopoung (2010) kandungan Fe

harusnya terdapat dalam CNT yang dihasilkan karena Fe yang terkandung dalam

stainless steel tube mampu terdegradasi bersama karbon aktif dan minyak mineral

membentuk MWCNT.
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4.3.3 Hasil TEM dari Pirolisis Sederhana

Sampel pirolisis I kemudian di karakterisasi TEM:

Gambar 4.7 Gambar TEM Hasil Pirolisis 1

Gambar diatas diambil pada titik yang berbeda dalam 1 sampel dimana terlihat

bahwa terdapat struktur yang tidak homogen. Bentuk nanokarbon yang dihasilkan diatas

berbentuk quasisspherical dan polygonal (Mopoung,2011) dimana terdapat

nanocarbonfibrils teragglomerasi belum sempurna didalam campuran karbon aktif dan

minyak mineral.

Dari hasil TEM diatas dapat disimpulkan bahwa CNT belum terbentuk namun

nanokarbon sudah mulai terbentuk. Pirolisis dengan suhu yang lebih tinggi menghasilkan

material dengan luas permukaan yang lebih besar karena membentuk struktur mikro dan

mesopori didalamnya (Mahreni dan Adi, 2011)(Chee et al, 2003). Oleh sebab itu,

berdasarkan hasil uji BET diperoleh peningkatan luas permukaan pada hasil percobaan

yaitu 45,14 m2/g

Hal ini memperkuat hasil yang telah disimpulkan bahwa dibutuhkan suhu yang

tinggi untuk dapat membentuk CNT dengan menggunakan kristalin Fe yang terkandung

dalam stainless steel tube.

Analisa Kegagalan:

Suhu pirolisis yang kurang tinggi sehingga tindak mampu mendegradasi

kandungan Fe yang terdapat pada stainless steel tube sehingga Fe tidak dapat bekerja

dengan baik sebagai katalis pembentuk CNT. Hal ini diketahui berdasarkan penelitian

(Mahanandia et al., 2008) yang menyatakan bahwa dalam metode pirolisis sederhana

yang digunakan dalam menghasilkan MWCNT dengan single crystal iron (Fe)

membutuhkan suhu 950oC.
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4.4 Pertumbuhan Nanokarbon dari Karbon Aktif Limbah Kulit Pisang dengan

Katalis Fe Menggunakan Metode Dekomposisi Metana

4.4.1 Hasil XRD Nanokarbon 1%wt Fe/Karbon Aktif Tanpa Kalsinasi

Hasil Karakterisasi XRD:

Gambar 4.8 Hasil XRD nanokarbon impregnasi 1% wt Fe/karbon aktif (tanpa
kalsinasi)

Dari hasil karakterisasi diatas dapat dilihat munculnya peak Fe di 44,6o dan hal

itu sesuai dengan hasil penelitan Mahandia et al (2008) dan 50,2o (mopoung, 2011)  lalu

munculnya peak  di 25,5-26,3o yang menandakan adannya hexagonal graphite seharusnya

didukung oleh kemunculan peak di 43,3o, dan 53,4o namun justru munculnya peak 28o

dan 41,5o yang menandakan adannya fullerene (mopoung, 2011) selain itu adannya di

54,5o mencerminkan sekumpulan nanokarbon yang terbentuk. Hal ini juga sesuai dengan

penelitian Mopoung yang melaporkan bahwa CNT terdeteksi pada peak 26,28.5,43 dan

54,5o. fullerene pada peak 11o, 19o, 21,5o, 31,5o, 41,5o dan 56,5°

Pengotor juga terdeteksi pada peak 58,5° ( karbon amorph), Fe2P pada peak

40,2°, Fe2O3 (53°), K2CaP2O7 (31,19o), SiO2 di peak 20,5o, 21,5o dan 24o (Mopoung,

2011)(Mopoung et al, 2010). Terdapatnnya Fe2O3, K2CaP2O7, SiO2 dan Fe2P

kemungkinan terbentuk karena bereaksinnya Fe kedalam C ,O, dan pengotor lainnya. K

merupakan kandungan yang mendominasi kulit pisang sehingga kemungkinan mengalami

oksidasi bersama dengan kandungan lainnya membentuk K2CaP2O7.

Secara keseluruhan terlihat bahwa katalis logam Fe berhasil diimpregnasi

kedalam karbon aktif hanya saja proses pembentukan nanokarbonnya belum dapat merata
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keseluruh bagian. Hal ini kemungkinan disebabkan karena waktu pemanasan yang kurang

serta suhu yang perlu ditingkatkan. Selain itu, faktor dari karbon aktif yang berluas

permukaan rendah membuat metana kurang teradsorpsi.

4.4.2 Hasil TEM Nanokarbon 1%wt Fe/Karbon Aktif Tanpa Kalsinasi

Hasil Karakterisasi TEM:

Gambar 4.9 Hasil gambar TEM yang menunjukkan (a) 1%wt Fe/karbon

aktif yang belum membentuk nanokarbon dan CNT (b) 1%wt Fe/karbon aktif yang

sudah membentuk CNT

Dari hasil gambar TEM diatas menunjukkan bahwa CNT dapat terbentuk dari

katalis Fe/karbon aktif yang didekomposisi metana namun masih terdapat kekurangan

pada hasil yang terbentuk dimana masih terdapat bagian dari Fe/karbon aktif yang belum

membentuk CNT (gambar a). Hal ini mendukung hasil dari karakterisasi XRD.

Bentuk CNT yang terbentuk berjenis multiwall dengan katalis logam Fe tertanam

pada karbon aktif. Dari hasil TEM juga dapat diketahui bahwa ukuran diameter yang

terbentuk tidak seragam yaitu antara 17-40 nm.

Fenomena pertumbuhan tip growth yang dihasilkan dari nanokarbon dijelaskan

pada penelitian Zhang et al, 2002 bahwa pertumbuhan CNT oleh Fe  akan dapat tumbuh

pada saat bagian ujungnya terbuka selama proses pertumbuhan. Pada saat katalis Fe

mengenai bagian ujung maka dimulailah proses pertumbuhan nanotube secara cepat

disertai masuknya partikel Fe kedalam selongsong sehingga pertumbuhannya terhenti lalu

saat katalis Fe datang dan masuk lagi ke ujung nanotube maka pertumbuhan kembali
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berjalan begitu seterusnya hingga terbentuk tube yang panjang. Proses pertumbuhan

benar-benar terhenti ketika inti aktif katalis telah habis.

Berdasarkan hasil TEM diatas dapat pula diketahui bahwa masih terdapat bagian

karbon yang terperangkap dalam katalis dan belum berhasil membentuk CNT hal ini

dapat terjadi beberapa hal yaitu:

- Luas permukaan karbon aktif yang rendah sehingga kurang maksimal mengadsorpsi

gas metana dan katalis.

- Jumlah nanotube yang dihasilkan sedikit, hal ini terjadi karena kurangnya masa

katalis karena berdasarkan (Noor, 2008) penambahan katalis sangat mempengaruhi

jumlah nanotube yang dikasilkan.

Gambar 4.10 Hubungan konversi karbon dengan waktu pada 1%wt Fe/karbon

aktif tanpa kalsinasi

Dari grafik diatas terlihar bahwa proses dekomposisi metana belum terhenti.

Konsentrasi metana masih menunjukkan angka diatas 50% sehingga katalis masih

memiliki keaktifan untuk terus bereaksi. Konsentrasi metana tidak dapat dijadikan dasar

dalam pertumbuhan nanokarbon atau CNT karena terbukti dari hasil TEM diatas yang

menunjukkah bahwa pada media Fe/karbon aktif hanya sedikit CNT yang terbentuk

karena ada kemungkinan Fe terenkapsulasi dalam karbon aktif dan metana sulit masuk

kedalam untuk membentuk nanokarbon/CNT.

4.5 Pertumbuhan Nanokarbon dari Karbon Aktif Kulit Pisang dengan Katalis Fe

Menggunakan Metode Dekomposisi Metana bersama Nitrogen

Melihat kondisi dan hasil dari percobaan sebelumnya maka perlu adannya perbaikan

pada proses impregnasi katalis Fe dan karbon aktif. Hal ini dikarenakan:
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berjalan begitu seterusnya hingga terbentuk tube yang panjang. Proses pertumbuhan

benar-benar terhenti ketika inti aktif katalis telah habis.

Berdasarkan hasil TEM diatas dapat pula diketahui bahwa masih terdapat bagian

karbon yang terperangkap dalam katalis dan belum berhasil membentuk CNT hal ini

dapat terjadi beberapa hal yaitu:

- Luas permukaan karbon aktif yang rendah sehingga kurang maksimal mengadsorpsi

gas metana dan katalis.

- Jumlah nanotube yang dihasilkan sedikit, hal ini terjadi karena kurangnya masa

katalis karena berdasarkan (Noor, 2008) penambahan katalis sangat mempengaruhi

jumlah nanotube yang dikasilkan.

Gambar 4.10 Hubungan konversi karbon dengan waktu pada 1%wt Fe/karbon

aktif tanpa kalsinasi

Dari grafik diatas terlihar bahwa proses dekomposisi metana belum terhenti.

Konsentrasi metana masih menunjukkan angka diatas 50% sehingga katalis masih

memiliki keaktifan untuk terus bereaksi. Konsentrasi metana tidak dapat dijadikan dasar

dalam pertumbuhan nanokarbon atau CNT karena terbukti dari hasil TEM diatas yang

menunjukkah bahwa pada media Fe/karbon aktif hanya sedikit CNT yang terbentuk

karena ada kemungkinan Fe terenkapsulasi dalam karbon aktif dan metana sulit masuk

kedalam untuk membentuk nanokarbon/CNT.

4.5 Pertumbuhan Nanokarbon dari Karbon Aktif Kulit Pisang dengan Katalis Fe

Menggunakan Metode Dekomposisi Metana bersama Nitrogen

Melihat kondisi dan hasil dari percobaan sebelumnya maka perlu adannya perbaikan

pada proses impregnasi katalis Fe dan karbon aktif. Hal ini dikarenakan:
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berjalan begitu seterusnya hingga terbentuk tube yang panjang. Proses pertumbuhan

benar-benar terhenti ketika inti aktif katalis telah habis.

Berdasarkan hasil TEM diatas dapat pula diketahui bahwa masih terdapat bagian

karbon yang terperangkap dalam katalis dan belum berhasil membentuk CNT hal ini

dapat terjadi beberapa hal yaitu:

- Luas permukaan karbon aktif yang rendah sehingga kurang maksimal mengadsorpsi

gas metana dan katalis.

- Jumlah nanotube yang dihasilkan sedikit, hal ini terjadi karena kurangnya masa

katalis karena berdasarkan (Noor, 2008) penambahan katalis sangat mempengaruhi

jumlah nanotube yang dikasilkan.

Gambar 4.10 Hubungan konversi karbon dengan waktu pada 1%wt Fe/karbon

aktif tanpa kalsinasi

Dari grafik diatas terlihar bahwa proses dekomposisi metana belum terhenti.

Konsentrasi metana masih menunjukkan angka diatas 50% sehingga katalis masih

memiliki keaktifan untuk terus bereaksi. Konsentrasi metana tidak dapat dijadikan dasar

dalam pertumbuhan nanokarbon atau CNT karena terbukti dari hasil TEM diatas yang

menunjukkah bahwa pada media Fe/karbon aktif hanya sedikit CNT yang terbentuk

karena ada kemungkinan Fe terenkapsulasi dalam karbon aktif dan metana sulit masuk

kedalam untuk membentuk nanokarbon/CNT.

4.5 Pertumbuhan Nanokarbon dari Karbon Aktif Kulit Pisang dengan Katalis Fe

Menggunakan Metode Dekomposisi Metana bersama Nitrogen

Melihat kondisi dan hasil dari percobaan sebelumnya maka perlu adannya perbaikan

pada proses impregnasi katalis Fe dan karbon aktif. Hal ini dikarenakan:
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- Karbon aktif yang memiliki luas permukaan 0 m2/g sehingga mengurangi kerja

karbon aktif dalam mengadsorp gas ataupun katalis. Hal ini membuat impregnasi

katalis dan karbon aktif kurang homogen (Alsaadi et al,2011)

- Yield nanokarbon dan CNT yang dihasilkan sangat sedikit

Dilakukan suatu metode baru dimana dari metode ini akan dapat memperlihatkan

bagaimana pengaruh loading katalis dan efek luas permukaan karbon aktif.

4.5.1 Hasil XRD Nanokarbon 1% dan 5% wt Fe/Karbon Aktif Kalsinasi

 Hasil Karakteristik XRD

Gambar 4.11 Hasil XRD nano karbon 1%wt dan 5%wt Fe/karbon aktif

Dari hasil karakterisasi diatas dapat dilihat munculnya peak Fe di 44,6o dan 48o

(Mahandia et al,2008) dan 50,2o (mopoung, 2011). Munculnya peak 25,9o, 43,3o, dan

53,4o yang menandakan adannya hexagonal graphite. dari XRD diatas dapat kita lihat

bahwa terdapat peak CNT di  28,5o,43o dan 54,5o .Mopoung juga melaporkan hal yang

sama bahwa CNT terdeteksi pada peak 26o,28,5o,43o dan 54,5o. fullerene pada peak 56,5°.

Pengotor juga terdeteksi pada peak 45 ( karbon amorph), Fe3C pada peak 38o,

Fe2O3 (34,5o), K2O (46°), Fe2P pada peak 40,2°, Fe2O3 (53°), dan K2CO3 (32o).

Terdapatnnya Fe2O3, Fe3C dan Fe2P kemungkinan terbentuk karena bereaksinnya Fe

kedalam C ,O, dan pengotor lainnya. K merupakan kandungan yang mendominasi kulit

pisang sehingga kemungkinan mengalami oksidasi bersama dengan kandungan lainnya

membentuk K2O dan K2CO3.(Mopoung, 2011)(Mopoung et al, 2010)
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Antara 1% dan 5% wt Fe terlihat bahwa 1%wt memiliki peak yang lebih tinggi

(intensitasnnya) dibandingkan dengan peak-peak pada 5%wt. Sehingga dapat

disimpulkan bahwa 1%wt Fe memiliki hasil nanokarbon yang lebih baik.

4.5.2 Hasil TEM Nanokarbon 1% dan 5% wt Fe/Karbon Aktif Kalsinasi

 Hasil Karakteristik TEM

Gambar 4.12 Karakteristik TEM 1% wt (a) dan 5%wt (b) Fe/karbon aktif

(kalsinasi)

Dari hasil karakteristik TEM diatas maka dapat kita lihat bahwa CNT dan

nanokarbon yang terbentuk pada 1%wt Fe/karbon aktif yang terbentuk berjenis MWCNT.

Pada 1%wt Fe/karbon aktif CNT yang terbentuk masih belum teratur bentuknnya dan

belum homogen dengan diameter antara 1,5-23 nm. Terdapat partikel Fe yang terpatri

pada selongsong tengah CNT.

Secara teori hasil dari pertumbuhan nanokarbon dan CNT dengan penambahan

katalis Fe dapat lebih banyak karena 5%wt Fe merupakan jumlah yang tepat dalam

impregnasi dengan karbon aktif (Alsaadi,2011). Akan tetapi dalam percobaan yang telah

dilakukan hasil 5%wt memiliki hasil yang kurang baik. Pertumbuhan CNT belum

terbentuk dan baru membentuk hollow onion fiber (Wulan,2012). Hasil 5%wt Fe/karbon

aktif diatas sama seperti hasil dari penelitian sivakumar (2011) yang melaporkan bahwa

tidak terdapat CNT pada suhu 750oC dengan katalis dan laju yang sama. CNT baru

terbentuk di 850oC sehingga hal ini sepertinnya perlu peninjauan lebih lanjut dimana

untuk bahan baku  karbon aktif dari kulit pisang dibutuhkan suhu reaksi yang perlu

ditingkatkan dan waktu reaksi yang lebih lama agar nanokarbon dapat terbentuk lebih

banyak dan homogen.
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Fenomena pertumbuhan CNT diatas dijelaskan juga oleh Zhang et al,2002 yang

menyatakan bahwa partikel Fe dikelilingi oleh lapisan karbon dan tertahan pada lubang

CNT sedangkan pertumbuhan CNT tidak akan berhenti hingga katalis Fe habis sehingga

CNT yang dihasilkan berdinding tidak teratur dan memiliki diameter yang juga beragam.

Fenomena ini dikarenakan pada saat pertumbuhan nanotubes mencapai nucleation stage

terjadi kekacauan atau peralihan. Alasan lain juga diungkapkan Zhang et al bahwa terjadi

kompetisi pada saat pertumbuhan CNT.

 Berdasarkan Konsentrasi metana terhadap waktu:

Gambar 4.13 Hubungan konsentrasi metana dengan waktu pada 1%wt dan

5%wt Fe/karbon aktif kalsinasi

Konsntrasi metana menunjukkan seberapa banyak metana yang terpakai menjadi

produk, baik produk utama (hidrogen dan karbon) maupun hasil sampingan (karbon

monoksida dan karbon dioksida, bila terbentuk). Produk-produk berupa gas dapat

dideteksi dari GC.

Konsentrasi metana pada 1%wt Fe memperlihatkan bahwa pada suhu 800oC pada

awal reaksi terjadi penurunan konsentrasi metana secara cepat pada 10 menit pertama

kemudian terjadi penurunan konsentrasi secara lambat hingga waktu reaksi dihentikan.

Konsentrasi metana masih diatas 50% itu artinnya inti aktif katalis masih dapat bereaksi.

Hal yang sama juga terjadi pada konsentrasi metana 5%wt Fe dimana grafik

konsentrasinnya masih tinggi pada saat waktu reaksi dihentikan yaitu masih memiliki
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konsentrasi diatas 50%. Namun hasil rata-rata konsentrasi metana menunjukkan 1%wt fe

(65.27%) lebih besar daripada 5%wt Fe (64.30%).

Hal ini berarti dibutuhkan waktu yang lebih lama agar penumbuhan nanokarbon

dapat lebih baik hal ini juga dibuktikan oleh penelitian PDK Wulan,2010 yang

menyatakan bahwa konsentrasi metana menurun namun pertumbuhan nanokarbon

meningkat.

Dari hasil diatas maka dapat membuktikan bahwa dengan mengkalsinasi karbon

aktif sebelum preparasi impregnasi memberikan pengaruh terhadap pertumbuhan CNT

dan nanokarbon dimana dengan luas permukaan yang lebih besar membuat gas metana

dapat teradsorp dengan lebih baik oleh karbon aktif sehingga jumlah CNT dan

nanokarbon yang dihasilkan lebih banyak.

Penambahan gas nitrogen juga mempengaruhi pertumbuhan nanokarbon dan

CNT dimana dengan adannya nitrogen maka kandungan oksigen dalam reaksi

pembentukan CNT dapat berkurang sehingga dapat menambah yield dari CNT dan

ukuran diameternnya pun lebih kecil.

Hasil diatas juga menyakinkan bahwa bentuk dan ukuran dari katalis logam dapat

mengontrol morfologi dari nanokarbon (Audier et al,1980). Baker at al. juga melaporkan

bahwa nanofiber yang dihasilkan berasal dari katalis Fe yang berpartikel besar (>20nm)

sedangkan nanotubes terbentuk dari partikel Fe yang lebih kecil (<20nm).
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BAB 5

KESIMPULAN DAN SARAN

5.1 Kesimpulan

Dari penelitian ini, dapat disimpulkan beberapa hal berikut :

1. Karbon Aktif dapat dibuat dengan limbah kulit pisang namun memiliki

kualitas yang cukup rendah.

2. Karbonisasi vakum memiliki kualitas karbon aktif yang lebih baik

daripada karbonisasi furnace. Namun, penentuan kualitas karbon aktif

diperankan oleh tahap aktivasi karbon aktif

3. Pertumbuhan nanokarbon dari campuran karbon aktif kulit pisang dan

minyak mineral 2% dengan metode pirolisis sederhana pada suhu 800oC

hanya dapat menghasilkan nanokarbon berkualitas rendah karena

dibutuhkan suhu minimal 950oC untuk memecah single kristal besi yang

terdapat pada stainless steel tube.

4. Pertumbuhan nanokarbon dengan dekomposisi metana menggunakan

katalis logam dan karbon aktif kulit pisang dapat dilakukan

5. Karbon aktif yang dikalsinasi terlebih dulu menghasilkan nanokarbon dan

CNT yang lebih banyak dan ukuran diameter yang lebih kecil daripada

karbon aktif yang tidak dikalsinasi.

6. Aliran gas untuk pertumbuhan nanokarbon lebih baik menggunakan gas

inert yang dicampur dengan metana bila dibandingkan dengan aliran gas

metananya saja.

7. Pertumbuhan CNT yang dihasilkan berjenis MWCNT dengan tip-growth

8. Hasil XRD menunjukkan kristalinitas pada nanokarbon 1%wt Fe terlihat

lebih baik daripada 5%wt Fe.

9. Dari hasil konsentrasi metana menyatakan bahwa 1%wt/karbon aktif

(65.27%) lebih besar rata-ratanya daripada 5%wt Fe (64.30%)..

10. Walaupun karbon aktif yang dihasilkan memilliki luas permukaan yang

kecil namun dapat berhasil menumbuhkan CNT

11. Ukuran dan bentuk partikel logam mempengaruhi morfologi dari

nanokarbon
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5.2 Saran

Pada saat melakukan tahap aktivasi sebaiknya arang kulit pisangnya

dihancurkan terlebih dahulu dan pada kondisi suhu 50-60o diaduk dengan zat

aktifator dalam waktu yang lama agar penyerapan zat activator dapat lebih baik.

Perlu dilakukan analisa lanjutan terhadap proses pirolisis sederhana yang

menggunakan karbon aktif dari limbah kulit pisang dan minyak mineral 2%.

Selain itu, perlu juga pengkajian metode dekomposisi metana pada katalisasi

partikel logam terhadap karbon aktif.
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LAMPIRAN A. Perhitungan Molaritas dan Konsentrasi Larutan

3 4

3 4 3 4

3 4

1. H  7%
Dibuat 3000ml H  7% dari H  p.a (85%)

7 3000
100 247,1

85
100

Dilarutkan 247,1 ml H  p.a (85%) kedalam 2752.9 ml Akuades

PO
PO PO

x ml
ml

PO





2. H C L 5N
D ibuat 500m l 5N  dari H C L p.a (12N ) sehingga:
5 500 208, 3

12
N x m l m l

N


3. Minyak Mineral 2%
Dibuat 5 ml minyak mineral 2% (dalam hexan)

2 5 0.1
100

,
0,1 ml minyak mineral dilarutkan dalam 4,9 ml larutan hexan

x ml ml

Sehingga



3 3 2

3 3 2

4. Larutan Fe(NO ) .9  0.09 M
gr 1000 0.09
Mr
gr 1000 0.09

404 25
0.909 1

 dilarutkan 1gr Fe(NO ) .9  kedalam 25ml aceton

H O

x M
ml

x M
ml

gr gr gr
sehingga H O



 

 

 

5. 1%wt Fe/Karbon Aktif
dilarutkan 2ml larutan Fe 0,09M kedalam 1gr karbon aktif

1 1 0.01  (disamakan penyebut x100)
100

1 2 0.02  (disamakan penyebut x100)
100

 dalam larutan 1%wt Fe terdapa

x gr gr

x ml ml

sehingga







t:
gr 1000 0.09

404 2
0.068 0.07

x M
ml

gr gr gr

 

 

6 .  5 % w t  F e / K a r b o n  A k t i f
d i la r u t k a n  1 0 m l  la r u t a n  F e  0 ,0 9 M  k e d a la m  1 g r  k a r b o n  a k t i f

1 1 0 .0 1  ( d i s a m a k a n  p e n y e b u t  x 1 0 0 )
1 0 0

1 2 0 .0 2  ( d i s a m a k a n  p e n y e b u t  x 1 0 0 ) x 5
1 0 0

 d a la m  la r u t a n  1 % w t  F e  t e r d

x g r g r

x m l m l

s e h i n g g a







a p a t :
g r 1 0 0 0 0 .0 9

4 0 4 1 0
 0 .3 6 3 6

x M
m l

g r g r

 

 
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LAMPIRAN B. Karakteristik Karbon Aktif

XRD Karbon Aktif setelah Karbonisasi Vakum
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Hasil XRD arang

kulit pisang karbonisasi

vakum
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XRD Karbon Aktif setelah Karbonisasi Furnace

Hasil XRD arang

kulit pisang karbonisasi

furnace
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XRD Karbon Aktif Setelah Aktifasi Sebelum Pencucian dan Penetralan (Vakum)

Hasil XRD Aktivasi

arang kulit pisang

karbonisasi  vakum
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XRD Karbon Aktif Setelah Aktifasi Sebelum Pencucian dan Penetralan (Furnace)

Hasil XRD Aktivasi

arang kulit pisang

karbonisasi furnace
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XRD Karbon Aktif Setelah Pencucian dan Penetralan (Vakum)

Hasil XRD Aktivasi arang kulit

pisang karbonisasi  vakum (setelah

dicuci dan netral
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XRD Karbon Aktif Setelah Pencucian dan Penetralan (Furnace)

Hasil XRD Aktivasi arang kulit

pisang karbonisasi furnace (setelah

dicuci dan netral
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BET Karbon Aktif Setelah Pencucian dan Penetralan (Vakum)
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LAMPIRAN C. Karakterisasi CNT Metode Pirolisis Sederhana

EDS CNT Pirolisis I, 8000C selama 1 jam
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EDS CNT Pirolisis II, 8000C selama 1 jam
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XRD CNT Pirolisis I, 8000C selama 1 jam

Hasil XRD Pirolisis I
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XRD CNT Pirolisis II, 8000C selama 1 jam

Hasil XRD Pirolisis II
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BET CNT Pirolisis II
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LAMPIRAN D. Karakterisasi CNT Metode Dekomposisi Metana

Data Perhitungan GC Nanokarbon 1%wt Fe Tanpa Kalsinasi

Suhu
(0C)

t
Pengam

bilan
Data,
menit

ke-

F Umpan
Aktual,

kmol/jam

F Produk
CH4 ,

kmol/jam

Peak Area

Konversi,
XCH4CH4 H2 CO CO2

800

0 0.000242923 4.823E-07 6359 281118 328908 99.75%

10 0.000242923 3.578E-05 737274 1010755 2249 84.36%

20 0.000242923 8.921E-05 836848 693839 916 70.78%

30 0.000242923 8.887E-05 913834 491360 747 63.42%

40 0.000242923 9.931E-05 937777 228284 304 59.12%

50 0.000242923 0.000112 944028 176340 839 53.91%

60 0.000242923 0.0001102 954880 144469 884 54.64%

Rata-rata 69.43%

Data Perhitungan GC Nanokarbon 1%wt Fe dengan Kalsinasi

Suhu
(0C)

t
Pengam

bilan
Data,
menit

ke-

F Umpan
Aktual,

kmol/jam

F Produk
CH4 ,

kmol/jam

Peak Area

Konvers
i, XCH4CH4 H2 CO CO2

800

0 0.000242923 1.95026E-05 498305 1318237 1017646 91.97%

10 0.000242923 8.89872E-05 928436 326031 240 63.37%

20 0.000242923 9.07962E-05 733182 1065132 1331 62.62%

30 0.000242923 8.44134E-05 360763 187451 237053 61.29%

40 0.000242923 9.50277E-05 359651 213430 235767 60.88%

50 0.000242923 9.78372E-05 354973 198858 237823 59.73%

60 0.000242923 0.00010436 369051 135629 237975 57.04%

Rata-rata 65.27%
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Data Perhitungan GC Nanokarbon 5%wt Fe dengan Kalsinasi

Suhu
(0C)

t
Pengam

bilan
Data,
menit

ke-

F Umpan
Aktual,

kmol/jam

F Produk
CH4 ,

kmol/jam

Peak Area

Konversi,
XCH4CH4 H2 CO CO2

800

0 0.000242923 8.249E-05 106602 82010 353466 76.02%

10 0.000242923 8.249E-05 275894 482980 231941 66.04%

20 0.000242923 8.571E-05 281057 350400 247172 64.72%

30 0.000242923 8.895E-05 296673 303272 246943 63.38%

40 0.000242923 9.089E-05 196602 69010 303466 62.58%

50 0.000242923 9.422E-05 223415 94096 293107 61.21%

60 0.000242923 0.0001071 245439 76212 287625 55.89%

Rata-rata 64.30%

Persamaan konversi metana:

= [( ) − ( )( ) 100%
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XRD Nanokarbon 1%wt Fe Tanpa Kalsinasi
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XRD Nanokarbon 1%wt Fe dengan Kalsinasi

Pertumbuhan nanokarbon..., Najma, FT UI, 2012.



85

Universitas Indonesia

XRD Nanokarbon 5%wt Fe dengan Kalsinasi
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