UNIVERSITAS INDONESIA

PENGARUH WAKTU REAKSI TERHADAP PRODUKSI NANOKARBON
MELALUI DEKOMPOSISI KATALITIK METANA DARI KARBON
AKTIF KULIT BUAH PISANG

SKRIPSI

IMIA RIBKA
0906604211

FAKULTAS TEKNIK
PROGRAM STUDI TEKNIK KIMIA
DEPOK
Juni 2012

Pengaruh waktu..., Imia Ribka, FT Ul, 2012



UNIVERSITAS INDONESIA

PENGARUH WAKTU REAKSI TERHADAP PRODUKSI NANOKARBON
MELALUI DEKOMPOSISI KATALITIK METANA DARI KARBON
AKTIF KULIT BUAH PISANG

SKRIPSI
Diajukan sebagai salah satu syarat untuk memperoleh gelar Sarjana Teknik

IMIA RIBKA
0906604211

FAKULTAS TEKNIK
PROGRAM STUDI TEKNIK KIMIA
DEPOK
Juni 2012

Pengaruh waktu..., Imia Ribka, FT Ul, 2012



HALAMAN PERNYATAAN ORISINALITAS

Skripsi ini adalah hasil karya saya sendiri, dan semua sumber baik yang dikutip

maupun dirujuk telah saya nyatakan dengan benar.

Nama : Imia Ribka
NPM : 0906604211
Tanda Tangan e
Tanggal : 28 Juni 2012

Universitas Indonesia

Pengaruh waktu..., Imia Ribka, FT Ul, 2012



HALAMAN PENGESAHAN

Skripsi ini diajukan oleh:

Nama . Imia Ribka

NPM : 0906604211

Program Studi : Teknik Kimia

Judul Skripsi : Pengaruh Waktu Reaksi Terhadap Produksi Nanokarbon

Melalui Dekomposisi Katalitik Metana dari Karbon Aktif
Kulit Buah Pisang

Telah berhasil dipertahankan di hadapan Dewan Penguji dan diterima
sebagai bagian persyaratan yang diperlukan untuk memperoleh gelar
Sarjana Teknik pada Program Studi Teknik Kimia, Fakultas Teknik,

Universitas Indonesia

DEWAN PENGUJI

0
AN ‘( N\

g ] . AtCh A
Pembimbing I : Dr. Ir. Praswasti PDK Wulan, MT ( AL )
74 i
Penguiji | : Dr. Dianursanti, ST., MT ( (@1 y/‘/ )
Penguji 11 . Ir. Mahmud Sudibandriyo, MSc., PhD i N
/
// oy
Penguji 111 : Dr.rer.nat.Ir. Yuswan Muharam, MT ( //‘ \ /‘)/“
Ditetapkan di : Depok
Tanggal : 28 Juni 2012

iii
Universitas Indonesia

Pengaruh waktu..., Imia Ribka, FT Ul, 2012



KATA PENGANTAR

Puji dan syukur penulis panjatkan kepada Tuhan Yesus Kristus atas segala
kasih, karunia dan berkat-Nya, sehingga penulis dapat menyelesaikan makalah
skripsi ini. Skripsi ini merupakan syarat kelulusan yang harus dilaksanakan oleh
mahasiswa Program S1 Departemen Teknik Kimia. Judul skripsi ini adalah
“Pengaruh Waktu Reaksi Terhadap Produksi Nanokarbon Melalui
Dekomposisi Katalitik Metana dari Karbon Aktif Kulit Buah Pisang”.

Pada saat penyusunan makalah skripsi ini penulis mendapatkan bimbingan
dan bantuan dari berbagai pihak, untuk itu pada kesempatan ini penulis sampaikan

rasa terima kasih kepada:

1. lbu Dr. Ir. Praswasti PDK Wulan, MT selaku dosen pembimbing yang telah
menyediakan waktu, tenaga dan pikiran untuk mengarahkan saya dalam
penyusunan skripsi ini.

2. Bapak Prof. Dr. Ir. Widodo Wahyu Purwanto, DEA selaku Ketua Departemen
Teknik Kimia Fakultas Teknik Universitas Indonesia.

3. Bapak Bambang Heru Susanto ST., MT selaku dosen pembimbing akademik
atas bimbingan dan arahan selama masa perkuliahan.

4. Segenap dosen Departemen Teknik Kimia Ul yang telah mengajar dan
memberikan ilmu pengetahuan selama perkuliahan.

5. Keluarga penulis terutama Papa, Mama, Abang dan Adik atas pengertian serta
dukungan moral, material dan doanya yang tak terhingga.

6. Kang Jajat dan Mang ljal selaku Teknisi Laboratorium yang telah membantu
secara teknis.

7. Sahabatku Domikado: Dominikus Benny, Indika Sunarko, Kristin Halisa Fau
dan Marlina Tamba yang selalu memberikan semangat kepada penulis.

8. Arini, Bongguk, Fita, Ichiko, Ira, Puji, Wika, Yuniar dan teman-teman

Ekstensi Teknik Kimia 2009 atas pertemanan dan canda tawa selama ini.

Universitas Indonesia

Pengaruh waktu..., Imia Ribka, FT Ul, 2012



9. Teman-teman RPKA: Najma, Indri, Dian, Inggid, Kanya, Bernadet, Yeni,
Eldo, Adit, Erfan, Yosmarina, Gita, Lolita yang telah saling membantu dan

memberikan semangat serta inspirasi selama penelitian.

Penulis menyadari terdapat ketidaksempurnaan dalam makalah ini oleh
karena itu penulis mengharapkan saran dan kritik yang bersifat membangun dari
berbagai pihak demi kebaikan bersama. Akhir kata penulis mengharapkan semoga
skripsi ini dapat memberikan manfaat kepada berbagai pihak yang

berkepentingan.

Depok, 28 Juni 2012

Penulis

Universitas Indonesia

Pengaruh waktu..., Imia Ribka, FT Ul, 2012



HALAMAN PERNYATAAN PERSETUJUAN PUBLIKASI
TUGAS AKHIR UNTUK KEPENTINGAN AKADEMIS

Sebagai sivitas akademik Universitas Indonesia, saya yang bertanda tangan di

bawah ini :
Nama : Imia Ribka
NPM : 0906604211

Program Studi : Teknik Kimia
Departemen : Teknik Kimia
Fakultas : Teknik
Jenis Karya . : SKripsi
Demi pengembangan ilmu pengetahuan, menyetujui untuk memberikan kepada
Universitas Indonesia Hak Bebas Royalti Nonekslusif (Non-exclusive Royalty-
Free Right) atas karya ilmiah saya yang berjudul :

“Pengaruh Waktu Reaksi Terhadap Produksi Nanokarbon Melalui Dekomposisi

Katalitik Metana Dari Karbon Aktif Kulit Buah Pisang”

Beserta perangkat yang ada (jika diperlukan). Dengan Hak Bebas Royalti
Nonekslusif itu  Universitas Indonesia berhak menyimpan, mengalih
media/formatkan, mengelola dalam bentuk pangkalan data (database), merawat,
dan mempublikasikan tugas akhir saya selama tetap mencantumkan nama saya
sebagai penulis/pencipta dan sebagai pemilik Hak Cipta.

Demikian pernyataan ini saya buat dengan sebenarnya.

Dibuat di : Depok
Pada tanggal : 28 Juni 2012

Yang Menyatakan,

m“

(Imia Ribka)

\Y
Universitas Indonesia

Pengaruh waktu..., Imia Ribka, FT Ul, 2012



ABSTRAK

Nama : Imia Ribka
Program Studi : Teknik Kimia
Judul : Pengaruh Waktu Reaksi Terhadap Produksi Nanokarbon

Melalui Dekomposisi Katalitik Metana dari Karbon Aktif
Kulit Buah Pisang

Nanokarbon adalah material karbon yang diproduksi dengan struktur dan
ukuran nanometer. Dekomposisi katalitik metana merupakan salah satu sintesis
nanokarbon dengan metode CVD (Chemical Vapour Deposition) yang cukup
ekonomis untuk menghasilkan nanokarbon. Penelitian ini dilakukan menggunakan
katalis Fe dan karbon aktif sebagai substrat. Karbon aktif yang digunakan dibuat
dari kulit buah pisang dengan menggunakan zat aktivasi KOH yang dapat
memberikan luas permukaan karbon aktif yang lebih besar. Katalis dan karbon
aktif kulit buah pisang dipreparasi dengan menggunakan metode impregnasi.
Katalis dan karbon aktif yang telah diimpregnasi direaksikan dengan metana pada
temperatur 700°C dan tekanan 1 atm dengan waktu reaksi selama 60, 120, dan
300 menit. Hasil penelitian menunjukkan nanokarbon yang terbentuk pada 60
menit adalah carbon onion quasi-sphere dengan konversi metana sebesar 14%,
pada 120 menit membentuk CNT dengan konversi metana sebesar 18% dan pada
300 menit terjadi peningkatan pembentukan nanokarbon berkualitas rendah
dengan konversi metana sebesar 44%.

Kata kunci :
Nanokarbon, Dekomposisi Katalitik Metana, Karbon Aktif Kulit Buah Pisang.
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ABSTRACT

Name : Imia Ribka
Study Program : Chemical Engineering
Title . Effect of Reaction Time to Production of Nanocarbon by

Catalytic Decomposition of Methane from Banana Peel
Activated Carbon

Nanocarbon is a carbon material produced by the nanometer structure and
size. Catalytic decomposition of methane is one of the economic methods for
synthesis nanocarbon by CVD (Chemical Vapour Deposition) to produce
nanocarbon. The research was conducted using the catalyst Fe and activated
carbon as catalyst support. Activated carbon was made from banana peel by using
KOH as activating agent which can provide a large surface area. Catalyst Fe and
banana peel activated carbon prepared by impregnation method. Catalyst and
activated carbon which has been impregnated is reacted with methane which the
reaction temperature of 700°C and atmospheric pressure during 60, 120 and 300
minutes reaction times. The results showed nanocarbon formed at 60 minute
reaction time is carbon onions quasi-sphere with methane conversion of 14%, at
120 minute reaction time is CNT with methane conversion of 18% and at 300
minute reaction time an increase the formation of nanocarbon low quality with
methane conversion of 44%.

Keywords:
Nanocarbon, Catalytic decomposition of methane, Activated Carbon from Banana
Peel.
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BAB 1
PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Perkembangan ilmu pengetahuan dan teknologi manusia saat ini sudah
sampai pada taraf nanoteknologi. Salah satu produk dari nanoteknologi adalah
nanokarbon. Nanokarbon adalah satu rantai atom karbon yang berikatan secara
heksagonal berbentuk bulat maupun silinder tabung yang berskala nanometer.
Berdasarkan bentuknya, nanokarbon terbagi menjadi tiga, yaitu fullerene yang
berbentuk bulat, nanotube yang berbentuk pipa, dan nanofiber yang berbentuk
serabut tidak teratur (Pettersson, 1999).

Produksi nanokarbon dapat dilakukan dengan beberapa metode, yaitu
laser ablation, electric arc discharge, dan chemical vapour deposition (CVD)
(Nur, 2008). Produksi nanokarbon dengan metode chemical vapor deposition dan
berbahan baku metana dikenal dengan dekomposisi katalitik metana. Adapun
reaksi dekomposisi katalitik metana adalah sebagai berikut:

CH; — C+2 Hjy, AHyggk = +75,6 kJ/mol
Dekomposisi katalitik metana merupakan metode yang menjanjikan untuk
menghasilkan nanokarbon karena lebih ekonomis, mudah dalam preparasi dan
mudah dikontrol.

Reaksi dekomposisi katalitik metana mengunakan katalis logam transisi
seperti Fe, Ni, Co, Mo dan lain-lain untuk mempercepat reaksi. Partikel katalis
harus didukung pada sebuah substrat untuk pertumbuhan nanokarbon dan substrat
yang dapat digunakan adalah karbon aktif. Karbon aktif digunakan sebagai
substrat karena ketersediaannya yang banyak dan lebih murah (AlSaadi, 2011).
Karbon aktif yang akan digunakan berasal dari kulit buah pisang. Kulit buah
pisang dapat dijadikan sebagai karbon aktif karena kulit buah pisang mengandung
karbon sekitar 41.37% (Mopoung, 2008). Dan menurut data Badan Pusat Statistik
pada tahun 2010 Indonesia memproduksi lebih dari 5 juta ton buah pisang.
Banyaknya jumlah produksi ini maka banyak pula kulit buah pisang yang
terbuang begitu saja menjadi limbah. Karbon aktif dari kulit buah pisang ini

diaktivasi dengan menggunakan zat aktivator KOH. KOH dipilih sebagai

1
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aktivator karena dapat memberikan luas permukaan karbon aktif yang lebih besar.
Karbon aktif dan katalis dipreparasi dengan menggunakan metode impregnasi
yang bertujuan untuk meningkatkan luas permukaan aktif dari katalis.

Pada penelitian ini akan diteliti penggunaan karbon aktif yang berasal dari
kulit buah pisang sebagai substrat baru untuk mendukung katalis logam Fe untuk
pertumbuhan nanokarbon dan metana sebagai sumber karbon pada suhu reaksi
700 dengan waktu reaksi 60, 120 dan 300 menit. Waktu reaksi ini merupakan
waktu reaksi terbaik yang ada di Departemen Teknik Kimia. Waktu reaksi ini
sangat penting karena semakin lama waktu reaksi, maka kesempatan utnuk
reaktan dan katalis bereaksi semakin besar sehingga semakin banyak produk
nanokarbon yang akan dihasilkan. Hasil yang didapatkan akan dikarakterisasi
dengan menggunakan BET dan XRD untuk karbon aktif dan TEM untuk
nanokarbon.

1.2 Rumusan Masalah
Rumusan masalah pada penelitian ini adalah berapakah waktu reaksi
terbaik untuk menghasilkan nanokarbon dengan menggunakan substrat karbon

aktif kulit buah pisang.

1.3 Tujuan Penelitian

Tujuan dari penelitian ini adalah untuk memperoleh waktu reaksi yang
terbaik untuk memproduksi nanokarbon dengan menggunakan substrat karbon
aktif kulit buah pisang.

1.4 Batasan Penelitian
Batasan pada penelitian ini adalah :
1. Kulit buah pisang sebagai bahan baku untuk membuat karbon aktif
2. Preparasi katalis dengan karbon aktif menggunakan metode impregnasi
3. Metana (CH,) sebagai sumber karbon
4. Kondisi operasi pada tekanan atmosferik (1atm) dan suhu ruangan.
5

. Suhu reaksi yang digunakan 700°C
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6. Waktu reaksi yang digunakan 60, 120 dan 300 menit
7. Karakterisasi karbon aktif dengan menggunakan BET dan XRD

8. Karakterisasi nanokarbon dengan menggunakan TEM

1.5 Sitematika Penelitian
BAB 1 Pendahuluan
Berisi latar belakang, rumusan masalah, tujuan penelitian, batasan

penelitian, dan sistematika penelitian.

BAB 2 Tinjauan Pustaka
Berisi tinjauan literatur mengenai nanokarbon, aplikasi nanokarbon,
sintesis nanokarbon, tinjauan literatur mengenai dekomposisi katalitik
metana, pengaruh kondisi operasi terhadap pertumbuhan nanokarbon,
tinjauan literatur karbon aktif kulit buah pisang, tinjauan literatur
mengenai produksi nanokarbon dengan dekomposisi metana dan metode

karakterisasi.

BAB 3 Metode Penelitian
Berisi penjelasan mengenai prosedur pembuatan karbon aktif dari kulit
buah pisang, preparasi katalis dengan metode impregnasi, dan produksi

nanokarbon dengan metode dekomposisi metana.

BAB 4 Hasil dan Pembahasan
Berisi hasil penelitian dan pembahasan preparasi katalis dan produksi
nanokarbon dengan metode dekomposisi metana serta karakterisasi dari

karbon aktif dan nanokarbon yang dihasilkan.

BAB 5 Kesimpulan dan Saran

Berisi kesimpulan dan saran dari penelitian yang telah dilakukan.
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BAB 2
TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Nanokarbon

Nanokarbon didefinisikan sebagai material karbon yang diproduksi

dengan ukuran dan struktur berskala nanometer. Ada beberapa bentuk susunan

unsur karbon diantaranya:

1.

Fullerene atau buckministerfullerene atau disebut juga bucky ball, yaitu
lembaran grafit yang membentuk bola (Gambar 2.1). Fullerene terdiri dari
karbon-karbon sp? dan sp®, contohnya adalah C60, yaitu fullerene yang terdiri
dari 12 cincin pentana dan 20 cincin heksana (Rao, 2001).

Gambar 2.1 Struktur Molekul Buckministerfullerene (Rao, 2001)

Carbon onions yang terdiri dari beberapa lapisan karbon yang konsentrik di
sekeliling inti kosong (hollow core). Diameter hollow core dari carbon onions
< 5 nm dan sangat tidak teratur (Gambar 2.2a). Bentuk carbon onions sangat
bervariasi tergantung bentuk katalis: lapisan grafit yang konsentrik seperti
bola (quasi-spherical) (Gambar 2.2b) dan lembaran grafit yang digulung
mengelilingi partikel bola dan menunjukkan bulatan yang sama (Wulan,
2011).
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()
Gambar 2.2 Carbon Onions (a) Hollow Core (b) Quasi-Sphere (He, 2006)

3. Karbon nanofilamen adalah nanokarbon berbentuk filamen. Secara umum,
karbon nanofilamen terdiri dari Carbon nanofiber (CNF) dan Carbon
nanotube (CNT). Bentuk-bentuk nanofilamen secara umum adalah:

a. Carbon nanotube (CNT) ditemukan pertama kali oleh Sumio lijima pada
tahun 1991 (lijima, 2002). CNT merupakan lembaran grafit yang
membentuk tabung atau silinder. Lembaran grafit ini tersusun dari ikatan
heksagonal atom-atom karbon (Leone, 2006). Berdasarkan jumlah
penyusun dindingnya, CNT dibagi menjadi dua jenis, yaitu Singel Walled
Carbon Nanotube (SWCNT) dan Multi Walled Carbon Nanotube
(MWCNT).

e Single Walled Carbon Nanotube (SWCNT)

SWCNT memiliki satu lapisan grafit dengan diameter antara 0,4 nm-
2,5 nm dengan panjang beberapa mikrometer sampai beberapa
millimeter (Gambar 2.4(a)). CNT jenis SWCNT memiliki sifat-sifat
yang lebih unggul dari pada bentuk MWCNT karena diameternya
yang sangat kecil dan banyak diaplikasikan sebagai Hydrogen
Storage untuk fuel cell. CNT jenis SWCNT memiliki 3 jenis bentuk
struktur yang berbeda antara lain: armchair type, zig-zag type, dan
chiral type seperti yang terlihat pada Gambar 2.3.
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e Multi Walled Carbon Nanotube (MWCNT)
MWCNT merupakan SWCNT yang tersusun secara aksial
konsentrik. Panjang dan struktur MWCNT berbeda dengan SWCNT
dan karakteristiknya pun berbeda. Jarak anatar satu SWCNT dengan
yang lainnya adalah sekitar 0,36 nm (Gambar 2.4(b)). Lapisan grafit
pada MWCNT bervariasi jumlahnya dari dua hingga beberapa puluh
lapisan, sehingga memungkinkan diameternya mencapai 100 nm.
MWCNT lebih mudah diproduksi dan biaya produksinya lebih
rendah. Biaya produksi SWCNT lebih tinggi karena diperlukan biaya

tambahan untuk pemurniannya.

b. Platelet carbon nanofiber, berupa lapisan grafit kecil yang tegak lurus
dengan arah aksial fiber (Gambar 2.4(c)). Nanofiber ini harus memiliki
hidrogen atau atom lainnya dalam jumlah tak terbatas untuk stabilisasi
piringan (plate). Platelet carbon nanofiber dapat pula berbentuk spiral
(Gambar 2.4(d)). Biasanya, 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) (Gambar
2.4(e) dan (f)) (Gullon, 2006).
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d. Ribbon carbon nanofibers berupa lapisan grafit yang lurus dan tidak
tergulung yang posisinya sejajar dengan sumbu aksial fiber (Gambar
2.4(g)) (Gullon, 2006).

e. Stacked cup carbon nanofibers, berupa lapisan spiral grafit yang kontiniu
sepanjang sumbu aksial fiber (Gambar 2.4(h)) (Gullon, 2006).

f. Bamboo-shaped carbon filament, berbentuk seperti bambu, dimana
banyak terdapat ruang kosong dan sambungan-sambungan seperti yang

terlihat pada Gambar 2.4(i).

(c) Platelet ~ (d) Platelet Spiral

SWNT

N

(e) Fishbone  (f) Fishbone (g) Ribbon  (h) Staked Up (i) Bamboo Shape
Hollowcore  Solid

Gambar 2.4 Beragam Struktur Nanokarbon (Rao, 2001;He, 2006; Gullon,2006)
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Gambar 2.5 Perbandingan Diameter Terhadap Nanokarbon yang diperoleh
(Shaffer, 2009)

Produk CNT umumnya dapat terbentuk diantara rentang suhu reaksi
5000C-8000C (See,2006) dengan diameter berkisar 20-150 nm  (Lee and
Park,2002) sedangkan CNF dapat terbentuk pada suhu reaksi 5000C-7000C
(Sui,2009) dengan diameter berkisar 50-200 nm (Li,2004). Perbandingan diameter
terhadap nanokarbon dapat dilihat pada Gambar 2.5.

2.2 Aplikasi Nanokarbon
Nanokarbon banyak diaplikasikan dan dikembangkan di dunia teknologi,

antara lain sebagai berikut:

a. Penyimpan energi

Bahan-bahan yang mengandung karbon biasanya digunakan sebagai
elektroda pada fuel cell, baterai, dan aplikasi elektrokimia lainnya. Salah satu
nanokarbon yang memiliki ukuran yang kecil, topologi permukaan yang halus
dan hampir sempurna adalah CNT. Hal inilah yang membuat CNT dapat
digunakan sebagai penyimpan energi diantaranya hidrogen dan superkapasitor

dengan efisiensi yang cukup tinggi.
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Penyimpan Hidrogen

Nanokarbon dapat menyimpan cairan atau gas pada bagian dalamnya
melalui efek kapiler, karena bentuknya yang berupa silinder kosong dan
ukuran diameter yang berskala nanometer. Hidrogen dapat diabsorb
dengan dua cara, yaitu dengan chemisorptions, dimana molekul H,
berdisosiasi dan hidrogen disimpan dalam bentuk atom, dan dengan
physisorption, dimana hidrogen disimpan dalam bentuk molekul. Jenis
CNT yang berdiameter kecil, panjang, dan seragam (SWCNT) dianggap
sebagai CNT yang berkualitas baik untuk penyimpan hidrogen (Grujicic,
2002).

Superkapasitor

Superkapasitor memilki kapasitansi (kemampuan dalam menyimpan
muatan listrik) yang tinggi sehingga berpotensi untuk digunakan pada
peralatan elektronik. Kapasitansi kapasitor dipengaruhi oleh geometri
kapasitor, yaitu jarak pisah antar elektroda, luas elektroda dan permitivitas
bahan penyekat. Pada elektroda nanokarbon, kapasitansi yang sangat besar
timbul karena jarak pisah antar elektroda berskala nanometer dan luas

permukaan nanokarbon yang besar (Daenen, 2003).

b. Peralatan elektronik

Field emitting devices

Pada medan listrik tinggi, elektron dapat terekstrasi dari suatu padatan.
Arus emisi ini tergantung pada kekuatan medan listrik pada permukaan
teremisi dan pada jumlah energi yang dibutuhkan untuk mengeksitasi
suatu elektron. Emitter yang ideal adalah yang mempunyai diameter
berukuran nanometer, berstruktur utuh, konduktivitas listrik tinggi, dan
stabilitas kimia yang baik. Penggunaan nanokarbon dalam field emitting
device adalah untuk flat panel display, tabung gas discharge pada
jaringan telekomunikasi, electron guns untuk mikroskop elektron dan
perangkat memori (suspended nanotube device archithecture) (Daenen,
2003).
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c. Nanoprobes dan sensor
Nanokarbon dapat pula digunakan sebagai scanning probe instruments
karena karakteristiknya yang fleksibel. Penggunaan nanokarbon akan

meningkatkan resolusi instrumen dibandingkan dengan penggunaan Si.

2.3 Sintesis Nanokarbon

Untuk memperoleh nanokarbon dapat dilakukan dengan beberapa cara,
yaitu:
a. Arch Discharge

Metode arch discharge adalah metode yang paling sederhana untuk
menghasilkan nanokarbon. Proses arch discharge ini mengalirkan arus listrik
searah melewati elektroda grafit di dalam vessel yang berisi gas argon atau gas
inert lainnya. Pada proses ini nanokarbon akan tumbuh pada bagian elektroda
negatif (anoda). Meskipun kelihatannya sederhana, metode arch discharge ini
tidak ekonomis, karena grafit yang digunakan merupakan material yang bernilai
tinggi, disamping itu diperlukan pemurnian produk dari grafit (Leone, 2006).

'O(/,
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{\'(\ 4 z raphite arada '0'5,
- ¢ -9 %
(-,6 8 plasmn &/C
QQQ | T geposit ,\/ﬁ
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Single wall manclubes

. >

Metode ini mampu menghasilkan nanokarbon dengan kualitas baik,
namun sulit untuk digunakan dalam skala industri karena faktor ekonomis.
Diperlukan proses pemurnian yang kompleks, karena struktur grafit dan
nanokarbon yang terbentuk memiliki kesamaan sifat sehingga seringkali produk
nanokarbon yang dihasilkan ikut terbuang dengan grafit. Selain itu, elektroda
memerlukan penggantian secara terus-menerus sehingga proses tidak dapat

dioperasikan secara kontinyu.
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Metode ini pertama kali dilakukan oleh lijima pada tahun 1991. Dari hasil
penelitiannya didapatkan nanokarbon jenis MWCNT untuk pertama kalinya,
dengan ukuran diameter 4-30 nm dan panjang lebih dari satu mikrometer,
MWCNT yang didapatkan lijima ini terdiri dari 2-50 silinder yang tersusun secara
aksial konsentris.

b. Laser Ablation

Metode laser ablation ini menggunakan sumber laser untuk menghasilkan
temperatur tinggi pada karbon sebagai target. Karbon yang menguap kemudian
mendingin dengan cepat di dalam aliran gas pembawa, misalnya helium, sehingga
membentuk nanokarbon. Metode ini menghasilkan kualitas nanokarbon yang
sangat baik . Sama halnya seperti pada arc-discharge, metode ini sulit di scale up,
biaya produksinya mahal dan memerlukan proses pemurnian yang kompleks.

Metode laser ablation menghasilkan nanokarbon jenis MWCNT, tetapi
panjang MWCNT yang dihasilkan lebih pendek dari metode arch discharge,
sehingga metode laser ablation ini tidak cocok untuk mensintesis nanokarbon
jenis MWCNT. Metode ini baik digunakan untuk mensintesis nanokarbon jenis
SWCNT yang berdiameter 5-20 nm dalam bentuk bundle (Tanaka, 1999).

Gambar 2.7 Skema Laser Ablation (Daenen, 2003)
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c. Chemical Vapor Deposition

Chemical vapor deposition atau deposisi uap kimia merupakan reaksi
dekomposisi katalitik hidrokarbon. Sumber karbon yang biasanya digunakan
adalah gas metana, karbon monoksida, dan asetilena. Proses ini terjadi di dalam
reaktor berbentuk tube pada temperature 550-750°C, yang diikuti pertumbuhan

nanokarbon di permukaan katalis (Daenen, 2003).

- Cold Paatfin

Trap  Bubbler

Gambar 2.8 Skema Chemical Vapor Deposition (Daenen, 2003)

Sintesis nanokarbon dengan metode chemical vapor deposition dan
berbahan baku metana dikenal dengan dekomposisi katalitik metana. Reaksi
dekomposisi katalitik metana merupakan proses sintesis nanokarbon yang paling
ekonomis diantara metode yang lainnya. Pada metode ini, harga material yang
digunakan sebagai bahan baku tidak terlampau tinggi, mudah dalam preparasinya

dan mudah dikontrol.

2.4 Dekomposisi Katalitik 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

Universitas Indonesia

Pengaruh waktu..., Imia Ribka, FT Ul, 2012



13

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 ljima dengan Transmission Electron
Microscopy (TEM) pada tahun 1991.

Adapun reaksi dekomposisi metana dirumuskan melalui persamaan
sebagai berikut:

CHy; —» C+2 Hp, AHpggk = +75,6 kJ/mol (2.1)
Proses Reaksi Dekomposisi metana bersifat endotermik ditandai dengan nilai AH
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).

2.4.1 Mekanisme Reaksi Dekomposisi Katalitik Metana

Pada reaksi dekomposisi metana, sebuah molekul metana direngkah
(cracking) menjadi sebuah molekul karbon dan dua buah molekul hidrogen.
Gambar 2.8 menunjukkan mekanisme reaksi permukaan 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.
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Gambar 2.9 Mekanisme Reaksi Permukaan Dekomposisi Katalitik Metana
(Snoeck, 1997)

Teori mekanisme pertumbuhan nanokarbon oleh Chen menyatakan bahwa
laju pembentukan karbon dan laju pergerakan katalis dipengaruhi oleh keadaan
katalis pada saat reaksi terjadi dan juga oleh komposisi umpan. Karbon bamboo-
shaped baru terbentuk bila partikel logam berada dalam keadaan quasi-liquid,
yaitu keadaan dimana logam setengah meleleh. Keadaan quasi-liquid itu
memungkinkan logam untuk bergerak sepanjang struktur grafit, namun karena
hanya sedikit meleleh, laju pergerakan logamnya tidak lebih cepat daripada laju
pembentukan lapisan karbon. Mekanisme pertumbuhan karbon diawali dengan
pembentukan lapisan karbon yang membungkus partikel katalis yang meleleh,
lalu dikuti dengan pecahnya lapisan karbon tersebut akibat tekanan uap logam
katalis dan impuls mekanik yang diterima katalis. Selanjutnya mereka
berpendapat bahwa nanokarbon yang diperoleh adalah bamboo-shaped carbon.
Carbon nanotube baru diperoleh bila laju pembentukan lapisan karbon dan laju
pergerakan logam sama.

Menurut He,2007, terjadi penjenuhan karbon pada partikel Fe yang
digunakan sebagai katalis setelah terjadi reaksi katalitik. Partikel Fe akan jenuh
dengan karbon dan pemisahan karbon terjadi secara berkesinambungan sehingga
penumbuhan carbon nanotube terjadi. Mekanisme pertumbuhan carbon nanotube

dapat dilihat pada Gambar 2.9 dibawah ini.
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Gambar 2.10 Mekanisme Pertumbuhan Carbon Nanotube (He, 2007)

2.5 Pengaruh Kondisi Operasi Terhadap Pertumbuhan Nanokarbon
Beberapa parameter kondisi operasi :

2.5.1 Suhu Reaksi

Suhu mempengaruhi hasil reaksi baik secara kualitas maupun kuantitas.
Laju reaksi kimia termasuk dekomposisi metana, akan bertambah dengan naiknya
temperatur sampai kondisi kesetimbangan tercapai. Peningkatan temperatur ini
akan berpengaruh pada stabilitas katalis.

Pada teknik CVD berbasis nanokarbon dengan bentuk MWNTSs umumnya
diamati pada suhu reaksi antara 500°C dan 800°C, sedangkan SWNTSs cenderung
diamati pada suhu reaksi lebih tinggi (> 800°C). Lee dan Park, 2002, mengamati
pertumbuhan CNT antara 800°C dan 1100°C. Terlihat peningkatan diameter rata
rata CNT 20-150 nm dengan meningkatkan suhu dalam reaktor fixed-bed.
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2.5.2 Waktu Reaksi

Semakin besar berat katalis per laju alir umpan (W/F) maka konversi juga
akan semakin besar karena waktu kontak antara reaktan dengan katalis semakin
lama sehingga kesempatan reaktan untuk saling bertemu dan bereaksi semakin
besar. Akan tetapi, suatu saat konversi akan konstan meskipun W/F semakin
diperbesar. Kejadian ini dimungkinkan karena reaktan yang tersisa sudah tidak
mampu lagi untuk bereaksi lebih lanjut, karena telah mencapai kesetimbangan
atau stabilitas Kkatalis berkurang (Purwanto, 2009). Parinduri, 2011
memperlihatkan bahwa stabilitas katalis dapat bertahan hingga 10,5 jam.

2.5.3 Tekanan Operasi

Chen (2004), mengamati bahwa tekanan rendah (200 kPa dibandingkan
dengan 600 kPa) meningkatkan penyebaran distribusi diameter nanokarbon serta
menurunkan selektivitas nanokarbon. Tekanan lebih rendah tidak dinyatakan
mempengaruhi diameter nanokarbon. Tekanan tidak mempengaruhi diameter
nanokarbon secara signifikan tetapi mempengaruhi hasil dan kualitas hasil
sintesis. Pada penelitian ini tekanan operasi yang digunakan adalah tekanan
rendah atau tekanan atmosferik. Hal ini karena reaksi dekomposisi metana adalah
reaksi endotermis dimana penambahan tekanan akan menggeser kesetimbangan

reaksi ke arah kiri (menambah reaktan).

2.6 Karbon Aktif dari Kulit Buah Pisang

Karbon aktif merupakan suatu padatan berpori yang mengandung 87-97%
kandungan karbon. Karbon aktif dapat dibuat dari berbagai macam bahan dasar
yang mengandung karbon, yang biasa dipakai sebagai bahan dasar karbon aktif
antar lain batu bara, tempurung kelapa, tempurung kelapa sawit, limbah pinus dan
kayu (Lidya, 2012).

Dalam pembuatan karbon aktif, terdapat tiga langkah yang perlu
dilakukan, yaitu pemanasan awal, karbonisasi dan aktivasi. Pemanasan awal
merupakan proses pemanasan bahan baku dengan tujuan untuk menghilangkan
kandungan air dan senyawa volatile yang terdapat dalam bahan baku. Langkah
kedua adalah karbonisasi, proses karbonisasi ini dilakukan dengan memanaskan

Universitas Indonesia

Pengaruh waktu..., Imia Ribka, FT Ul, 2012



17

bahan baku pada suhu 400°C. Pada saat proses karbonisasi, permukaan karbon
sudah sedikit terbuka, tetapi daya adsorpsinya masih relatif rendah. Hal ini
diakibatkan oleh masih sedikitnya pori-pori yang terbentuk dan kemungkinan
masih adanya residu tar yang menutupi pori. Langkah terakhir dari pembuatan
karbon aktif adalah aktivasi, produk karbon dari proses karbonisasi dengan
struktur pori yang lemah ini perlu dilakukan proses aktivasi dengan tujuan untuk
membersihkan pori-pori dari residu tar dan memperbesar luas permukaan karbon.
Karbon yang telah mengalami proses aktivasi inilah yang disebut sebagai karbon
aktif. Pada proses produksi karbon aktif, proses aktivasi merupakan proses yang
terpenting karena proses ini sangat menentukan sekali terhadap kualitas karbon
aktif yang dihasilkan baik luas area permukaan maupun daya adsorpsinya.

Pada pembuatan karbon aktif ini digunakan kulit buah pisang sebagai
bahan baku karena kulit buah pisang mengandung karbon yang cukup banyak
sekitar 41.37% (Mopoung, 2008) dan aktivasi yang digunakan adalah aktivasi
secara kimia. Zat aktivasi yang digunakan pada proses ini adalah KOH karena
KOH dapat memberikan luas permukaan karbon aktif yang lebih besar. Reaksi
kimia yang terjadi dengan menggunakan zat aktivasi KOH adalah sebagai berikut
(Pujiyanto, 2010):

6KOH+C ¢ 4K +CO, +2H,0 2.2)
6KOH+C ¢ 2K+ 3H, + 2K,CO, 2.3)
4KOH +2C0O, <> 2K,CO, +2H,0 (2.4)

Sebelumnnya telah ada penelitian mengenai pembuatan karbon aktif dari
kulit pisang. Proses pembuatannya menggunakan suhu 300-700°C dari mulai
karbonisasi hingga pengaktifan dan aktifator yang digunakan adalah KOH sebagai
zat aktivator. Hasil dari penelitian menunjukkan bahwa pada suhu karbonisasi
500°C-600°C didapatkan struktur karbon aktif yang baik. Pengaktifan karbon
dengan suhu aktivasi 600-700°C dinilai sebagai suhu yang baik namun dengan
menggunakan zat aktivasi KOH juga dapat menghasilkan pengotor seperti K,
K,COs, dan K,0 (Mopoung, 2008).
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2.7 Produksi Nanokarbon Dengan Dekomposisi Metana

Penelitian terhadap sintesis nanokarbon telah banyak dilakukan dengan
berbagai macam metode dan metode CVD adalah yang paling menarik untuk
dilakukan dengan alasan lebih murah, mudah dan memungkinkan untuk
diaplikasikan dalam skala besar. Parameter-parameter yang berpengaruh dalam
sintesis nanokarbon ini adalah sumber karbon, temperatur, tekanan dan waktu
reaksi. Tabel 2.1 merupakan penelitian yang telah dilakukan utuk menghasilkan
nanokarbon dengan menggunakan metode CVD yang menggunakan karbon aktif

sebagai substrat untuk pertumbuhan nanokarbon.

Tabel 2.1 Metode CVD Yang Menggunakan Karbon Aktif Sebagai Substrat
Pertumbuhan Nanokarbon

Peneliti (Tahun) Reaksi Kondisi Hasil
Operasi
AlSaadi, Dekomposisi Katalitik - T =550-850°C CNT dengan diameter
Mohammed Hidrokarbon Laju Cs;H,/H, = 30/300 terkecil 93nm pada T
(2011) (Umpan: C;Hy/H, atau ml/min, CsHs/H, =50/300 = 850°C dan diameter
CeHe/H,) ml/min terbesar165nm pada T
Waktu Reaksi = 20-90 =650°C
menit
Bai, Zongqging Dekomposisi Katalitik T = 550-850°C Karbon berfilamen
(2007) Metana Laju CH, =50 ml/min terbentuk baik pada T
(Umpan: CH,) = 750°C
Shivakumar, Dekomposisi- Katalitik T = 700 dan 800°C Rasio gas 1:2 lebih
V.M Metana Laju CH,/H, dan CHyN, baik dari 1:1 dan
(2011) (Umpan: CH,/H, atau = 120/120 ml/min atau  konversi metana
CH4/Ny) 120/240 mi/min maksimun pada T =
750°C
Chen, Xiao-Wei  Dekomposisi Katalitik T =500-800°C CNT dengan diameter
(2007) Metana Waktu reaksi = 10-120 40-200 nm
(Umpan: C,Hy,) menit

Pada penelitian kali ini karbon aktif yang digunakan coba untuk dibuat

sendiri, yaitu membuat karbon aktif dari limbah kulit buah pisang. Karbon aktif
yang dihasilkan kemudian digunakan sebagai substrat untuk pertumbuhan
nanokarbon. Sebelumnya karbon aktif dan katalis mengalami proses impregnasi
terlebih dahulu dengan tujuan untuk meningkatkan luas permukaan aktif dari

katalis yang berperan aktif dalam proses pembuatan nanokarbon.
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Katalis yang telah diimpregnasi dengan karbon aktif kemudian diletakkan
di dalam suatu reaktor dan dialirkan dengan gas metana pada suhu 700°C dengan
memvariasikan waktu reaksinya selama 60, 120 dan 300 menit, kemudian hasil
yang didapatkan dikarakterisasi dengan menggunakan Transmission Electron
Microscopy (TEM).

2.8 Metode Karakterisasi
Pada penelitian ini, dilakukan karakterisasi untuk mengetahui morfologi

karbon aktif dan nanokarbon yang dihasilkan.

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
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pembentukan 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.

. BET

Metode BET dipublikasikan oleh Brunaeur, Emmet dan Teller pada
tahun 1938 yang lebih dikenal dengan metode model adsorpsi fisik gas
dalam padatan, yang menggunakan prinsip gaya 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 biasanya 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. 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 Kkripton, argon ataupun karbondioksida dapat pula digunakan

sebagai gas adsorbat.
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BAB 3
METODE PENELITIAN

3.1 Tahapan Penelitian
Penelitian ini dilakukan di Laboratorium Rekayasa Produk Kimia dan
Bahan Alam, Departemen Teknik Kimia Departemen Teknik Kimia FTUI,
Depok.

Pembuatan karbon aktif Karakterisasi karbon
dari kulit buah pisana i aktif: BET, XRD

v
Preparasi katalis dengan karbon aktif
dengan metode impregnasi

A 4
Pembuatan nanokarbon dengan metode
dekomposisi metana pada temperatur
700°C

\ 4
Karakterisasi dan analisis produk
nanokarbon dengan TEM

Gambar 3.1 Diagram Alir Penelitian
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Peralatan dan bahan penelitian yang digunakan sebagai berikut:

3.2.1 Alat yang digunakan dalam penelitian

1. Alat-alat yang digunakan untuk pembuatan karbon aktif

Tabel 3.1 Alat-alat untuk pembuatan karbon aktif

No. Alat No. Alat

1 Piala gelas (3000 ml, 500 ml & 250 9 Indikator pH Universal
ml)

2 Loyang 10 Reaktor pirolisis

3 Pisau 11 Pipet ukur (25 ml)

4 Labu takar (250 ml) 12 Timbangan

5 Botol aquadest 13 Termos pemanas

6 Pipet tetes 14 Blender

7 Batang pengaduk 15 Saringan 400 mesh

8 Oven

2. Alat-alat yang digunakan untuk preparasi katalis

Tabel 3.2 Alat-alat untuk preparasi katalis

No. Alat No.  Alat

1 Piala gelas (250 ml) 4 Spatula

2 Batang Pengaduk 5 Oven

3 Timbangan 6 Pengaduk ultrasonik

3.2.2 Bahan yang digunakan dalam penelitian

Bahan-bahan yang digunakan selama penelitian ini adalah sebagai berikut:

Kulit buah pisang

Air suling

KOH, kalium hidroksida, Merck
HCI0,2N

Fe(NO3)3.9H,0, iron nitrate nanohydrate, Merck

Etanol
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3.3 Prosedur Penelitian
Prosedur penelitian pembuatan nanokarbon meliputi 3 tahap, yaitu:
1. Pembuatan karbon aktif dari kulit buah pisang
2. Preparasi katalis dengan metode impregnasi antara katalis Fe(NO3)3.9H,0
dan karbon aktif kulit buah pisang

3. Pembuatan nanokarbon dengan metode dekomposisi katalitik metana

3.3.1 Pembuatan karbon aktif dari kulit buah pisang

Karbon aktif dibuat dari limbah kulit buah pisang yang didapatkan dari
sekitar lingkungan Universitas Indonesia. Langkah-langkah yang digunakan untuk
pembuatan karbon aktif pada penelitian ini sebagai berikut:

a. Kulit buah pisang dibersihkan kedua ujungnya kemudian dipotong-potong
menjadi 3-4 bagian.

b. Potongan kulit buah pisang dikeringkan di dalam oven selama 2 jam pada
temperatur 110°C.
Pengeringan bertujuan untuk menghilangkan kandungan air yang terdapat

didalam kulit buah pisang.

@™ )
Gambar 3.2 (a) Kulit Buah Pisang Sebelum diKeringkan, (b) Kulit Buah Pisang
Setelah diKeringkan

c. Kulit buah pisang hasil pengeringan dikarbonisasi dalam reaktor pirolisis
selama 2 jam pada temperatur 400°C.
Pada proses karbonisasi ini komponen yang mudah menguap akan terlepas

dan karbon akan mulai terbentuk.
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Gambar 3.3 Hasil Karbonisasi Kulit Buah Pisang

d. Kulit buah pisang hasil karbonisasi dicampur dengan zat aktivasi yaitu
KOH dengan perbandingan 1:2 antara kulit buah pisang dan KOH dan

didiamkan selama 24 jam kemudian ditiriskan.

(@) (b)
Gambar 3.4 (a) Campuran Karbon Aktif dengan KOH (b) Hasil Penyaringan

e. Kulit buah pisang lalu diaktivasi pada temperatur 600°C selama 2 jam

dalam reaktor pirolisis.
Proses aktivasi bertujuan untuk meningkatkan pembentukan pori-pori yang

sudah terbentuk pada proses karbonisasi

Gambar 3.5 Hasil Aktivasi Karbon Aktif
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Kulit buah pisang yang telah diaktivasi dicuci dengan HCI 0.2 N,
kemudian dengan air panas dan terakhir dengan air dingin.

Tujuan pencucian dengan HCI ini ialah untuk menghilangkan sisa-sisa zat
aktivasi yang kemungkinan masih ada. Pencucian dengan HCI ini
dilakukan hingga hasil pencucian dari berwarna kuning menjadi tidak
berwarna. Setelah selesai pencucian dengan HCI kemudian dilakukan
pencucian atau pembilasan dengan air suling panas setelah itu dengan air
suling dingin yang bertujuan untuk menghilangkan sisa-sisa ion CI..
Pencucian atau pembilasan ini selesai hingga menunjukkan pH yang

netral.

(b)
Gambar 3.6 (a) Hasil Pencucian dengan HCI 0,2 N, (b) Hasil Pencucian dengan
Air Suling
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g. Kulit buah pisang yang telah dicuci kemudian dikeringan di dalam oven
pada temperatur 110°C selama 24 jam.
Pengeringan bertujuan untuk menguapkan atau menghilangkan kandungan
air sisa pembilasan.

h. Karbon aktif digiling dan disaring (diayak) dengan saringan 400 mesh.

Gambar 3.7 Hasil Penyaringan 400 mesh

3.3.2 Preparasi Katalis
Preparasi katalis dilakukan dengan menggunakan metode impregnasi.
Langkah-langkah yang digunakan untuk preparasi katalis pada penelitian ini
adalah sebagai berikut:
a. Menimbang 0,25 gram Fe(NO3).9H,0 dan 4,75 gram karbon aktif kulit
buah pisang kemudian ditambahkan etanol hingga larut.
b. Campuran katalis Fe dan karbon aktif yang sudah larut diaduk dengan
menggunakan pengaduk ultrasonik selama 30 menit.
c. Larutan kemudian dikeringkan di dalam oven pada temperatur 105°C
selama 12 jam.
d. Katalis Fe/Karbon aktif dikalsinasi pada temperatur 350°C selama 3 jam.
e. Katalis Fe/Karbon aktif direduksi pada temperatur 450°C selama 30

menit.
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3.3.3 Pembuatan nanokarbon dengan dekomposisi metana
Peralatan pada penelitian ini di set-up berdasarkan skema dibawabh ini:

Vent

Mazain vzlve Pressure Mass Flow
Regulator Control

>R «

- — X
CH4 H2/N2 . Komputer

==
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Menimbang katalis Fe/karbon aktif sebanyak 0,03 gram kemudian
diletakkan di dalam wadah reaktor.

Reduksi katalis Fe/Karbon Aktif terlebih dahulu pada temperatur 450°C
selama 30 menit.

Dialirkan gas metana pada temperatur 700°C selama 60 menit, gas
keluaran reaktor diinjeksikan ke dalam GC.

Divariasikan waktu reaksi pada 60 menit, 120, menit dan 300 menit.
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BAB 4
HASIL DAN PEMBAHASAN

Pada bab hasil dan pembahasan ini akan diuraikan mengenai hasil
pembuatan nanokarbon dari karbon aktif kulit buah pisang dengan dekomposisi
gas metana dan hasil karakterisasi dari karbon aktif dan nanokarbon yang
dihasilkan.

4.1 Karbon Aktif
4.1.1 Karakterisasi Karbon Aktif

Luas permukaan karbon aktif sebagai adsorben merupakan salah satu
parameter yang penting. Karbon aktif dapat dikatakan sebagai adsorben yang baik
jika memiliki luas permukaan yang tinggi, karena luas permukaan mempengaruhi
proses adsorpsi (Lidya, 2012). Luas permukaan karbon aktif pada umumnya
diukur dengan metode BET (Brunaeur, Emmet dan Teller). Analisis BET ini
dilakukan di Laboratorium Rekayasa Produk Kimia dan Bahan Alam Departemen
Teknik Kimia FTUI, Depok. Hasil analisis BET ditunjukkan pada Tabel 4.1,
karbon aktif memiliki luas permukaan sebesar 176,8 m?/g. Luas permukaan yang
dihasilkan ini masih kurang. Kurangnya luas permukaan karbon aktif ini
disebabkan temperatur pada saat aktivasi yang kurang tinggi, pada penelitian
aktivasi karbon aktif dilakukan pada temperatur 600°C, sedangkan temperatur
yang baik untuk menghasilkan luas permukaan yang besar adalah pada temperatur
700°C. Kulit buah pisang memiliki kandungan karbon yang cukup banyak, yaitu
sebesar 41,37% sehingga dibutuhkan temperatur yang lebih tinggi untuk
membuka pori-pori karbonnya. Kurangnya temperatur aktivasi ini selain
berpengaruh pada luas permukaan yang dihasilkan juga berpengaruh pada struktur

grafit karbon yang terbentuk.

Tabel 4.1 Hasil Pengujian Luas Permukaan

Zat Pengaktivasi Perbandingan massa Luas permukaan
arang/zat pengaktivasi BET (m%/g)
KOH 1:2 176,8
29
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Untuk melihat struktur grafit karbon, karbon aktif ini dikarakterisasi
dengan XRD (X-ray Diffraction). Analisa XRD ini dilakukan di Laboratorium
Terpadu UIN. Struktur grafit karbon dapat diketahui dengan mencocokan pola
puncak grafik hasil analisa XRD dengan puncak grafik standar dari berbagai
macam unsur. Gambar 4.1 merupakan hasil analisa XRD dari karbon aktif hasil
percobaan dan XRD karbon aktif hasil penelitian Mopoung, 2008.

graphite Caco; "r'tph e
Si10;

HLJ'I

/ ¢.co,
u.I\ 0

(2) (b)

Gambar 4.1 (a) Karbon Aktif Hasil Percobaan, (b) Karbon Aktif Mopoung, 2008

Dari gambar diatas dapat dilihat bahwa hasil XRD karbon aktif hasil
percobaan memiliki tren yang sama dengan hasil XRD yang dihasilkan Mopoung.
Berdasarkan Mopoung, 2008 puncak grafik untuk grafit karbon ditunjukkan pada
20 = 26° dan 44°, K50 dan K,COg3 ditunjukkan pada 20 = 28°, 31,4° dan 42°. Dari
XRD hasil percobaan pada 20 yang sama seperti 20 pada hasil penelitian
Mopoung terdapat puncak grafik yang sama tetapi tidak terlalu signifikan, hal ini
mungkin disebabkan karena kurangnya temperatur aktivasi. Adanya kemiripan
pola dari puncak grafik dan keberadaan puncak grafik pada 20 yang sama pada
hasil percobaan dengan hasil penelitian Mopoung, menunjukkan bahwa karbon

yang dihasilkan dari percobaan merupakan karbon aktif.
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== Sebelum Aktivasi ==Karbon Aktif

Gambar 4.2 Pola XRD (a) Sebelum diaktvasi, (b) Setelah diaktivasi

Dari Gambar 4.2 diatas dapat dilihat pola XRD karbon sebelum
ditambahkan zat pengaktivasi KOH dan setelah menjadi karbon aktif. Terdapat
perbedaan pola XRD, ini menunjukkan bahwa terjadi pergeseran kristalit yang
berpengaruh terhadap pembentukan karbon aktif. Hal ini dapat dilhat pada karbon
sebelum diaktivasi untuk 20 antara 20-28°, 30-40°, dan 40-50° yang semula
keteraturannya tinggi menjadi tidak teratur dan terjadi peningkatan derajat
kristalinitas dari karbon yang belum diaktivasi dengan karbon aktif akibat dari

aktivasi.

4.2 Nanokarbon
4.2.1 Preparasi Katalis

Preparasi katalis dilakukan dengan menggunakan metode impregnasi.
Impregnasi ini bertujuan untuk meningkatkan luas permukaan aktif dari katalis
yang berperan aktif dalam proses pembuatan Nanokarbon. Katalis yang digunakan
pada percobaan kali ini adalah Fe, Fe dipilih karena dapat memberikan konversi
metana yang lebih tinggi dan Fe dalam bentuk oksidanya lebih stabil (Sivakumar,
2011). Preparasi katalis dilakukan dengan mengimpregnasikan logam Fe dari
Fe(NO3).9H,0 ke dalam karbon aktif, kemudian dihomogenkan ke dalam etanol
dan disonikasi pada temperatur 70°C selama 30 menit, proses ini bertujuan untuk

mereaksikan karbon aktif dengan katalis Fe.
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Tahap selanjutnya dilakukan pengeringan di dalam oven selama 12 jam
pada temperatur 105°C dan kalsinasi dilakukan menggunakan furnace pada
temperatur 350°C selama 3 jam. Pengeringan bertujuan untuk menghilangkan air
yang terdapat dalam katalis, sehingga katalis dapat mengendap dalam permukaan
pori karbon aktif dan kalsinasi bertujuan untuk mendekomposisi katalis menjadi
bentuk oksidanya serta menghilangkan kadar air yang masih tersisa. Tahap
terakhir pada preparasi katalis adalah reduksi yang bertujuan untuk mengubah
oksida logam katalis menjadi logam Fe karena yang berperan sebagai katalis

adalah logamnya bukan ion logam.

4.2.2 Produksi Nanokarbon

Produksi nanokarbon dilakukan dengan metode dekomposisi metana,
dimana katalis yang sudah di impregnasi ke dalam karbon aktif diletakkan di
dalam reaktor dan dialirkan gas metana. Aliran keluar dari reaktor dialirkan
menuju Gas Chromatography (GC) untuk melihat data puncak grafik yang
terdeteksi dan luas area puncak grafik dari masing-masing komponen.
Berdasarkan komposisi keluaran gas yang dianalisa oleh gas kromatografi. Dapat
dibuat hubungan konversi CH,, kemurnian H, dan yield karbon terhadap waktu.

4.2.2.1 Konversi Metana

Konversi metana menunjukkan seberapa banyak metana yang terkonversi
menjadi produk, baik hidrogen, karbon, maupun produk samping lainnya yang
terdeteksi oleh gas kromatografi. Konversi metana dihitung dari pembagian selisih
mol metana masuk dengan mol metana keluar terhadap mol metana masuk.
Gambar 4.3 menunjukkan konversi metana sesaat untuk waktu reaksi 60 menit,
120 menit dan 300 menit dan Gambar 4.4 menunjukkan konversi metana sesaat
untuk waktu reaksi 60 menit dengan metode karbon aktif yang dikalsinasi terlebih
dahulu.
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Gambar 4.3 Konversi Metana Pada Reaksi 60 (Biru), 120 (Merah) dan

300 Menit (Hijau)
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Gambar 4.4 Konversi Metana Pada Reaksi 60 Menit (Karbon Aktif Kalsinasi)

Konversi metana tertinggi yang dihasilkan adalah 99,30% yaitu pada saat
operasi 60 menit di menit awal dengan metode preparasi karbon aktif yang
dikalsinasi terlebih dahulu. Dari kedua grafik diatas terlihat bahwa kecenderungan
konversi semakin menurun seiring bertambahnya waktu. Hal ini dikarenakan
semakin banyak metana yang telah terpakai karena bereaksi dengan Kkatalis,
sehingga nilai konversi metana semakin berkurang. Nilai konversi metana stabil
pada 40%. Konversi metana cukup stabil selama reaksi berlangsung. Hal ini dapat
di artikan bahwa katalis masih bersifat aktif, belum terdeaktivasi oleh deposit
karbon.
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4.2.2.2 Kemurnian Hidrogen

Kemurnian hidrogen adalah rasio antara volume hidrogen pada keluaran
terhadap volume total keluaran. Gambar 4.5 menunjukkan kemurnian hidrogen
untuk waktu reaksi 60 menit, 120 menit dan 300 menit dan Gambar 4.6
menunjukkan kemurnian hidrogen untuk waktu reaksi 60 menit dengan metode
karbon aktif yang dikalsinasi terlebih dahulu.

100,00% -

80,00% -

60,00% -+

40,00%

Kemurnian (%)

20,00%

0,00% Mﬁmﬂcﬁ:ﬁ —h—k

0 1 2 3 4 5 6
Waktu (jam)

Gambar 4.5 Kemurnian Hidrogen Pada Reaksi 60 (Biru), 120 (Merah) dan
300 Menit (Hijau)
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Gambar 4.6 Kemurnian Hidrogen Pada Reaksi 60 Menit (Karbon Aktif Kalsinasi)
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Nilai kemurnian hidrogen berbanding lurus dengan konversi metana. Saat
awal reaksi, kemurnian hidrogen mencapai titik maksimalnya, hal ini disebabkan
konversi metana yang juga mencapai maksimal di awal reaksi. Kemurnian
hidrogen yang semakin lama semakin kecil menandakan penurunan produksi

hidrogen.

4.2.2.3 Yield Karbon

Yield karbon adalah perbandingan jumlah karbon yang terbentuk terhadap
berat katalis yang terpakai. Produk nanokarbon yang dihasilkan merupakan fungsi
waktu, sehingga berat produk yang dihasilkan akan semakin besar seiring dengan
bertambahnya waktu reaksi karena semakin banyak karbon yang terbentuk, seperti

dapat dilihat pada Gambar 4.7 di bawah ini.

0,037 - — - =

0,036 : - o —

0,034 |

0,033 ‘L

0,032
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Gambar 4.7 Yield KarbonPada Reaksi 60 (Biru), 120 (Merah) dan
300 Menit (Hijau)
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4.2.3 Karakterisasi Produk Nanokarbon

Berdasarkan analisa menggunakan Transmission Electron Microscopy
(TEM), dapat dilihat produk nanokarbon yang di hasilkan dengan berbagai variasi
waktu reaksi.

(b)
Gambar 4.8 Hasil TEM Pada 700°C Selama 60 Menit (a) Hasil Percobaan
(b) Penelitian Sivakumar, 2011

+Ji@

Nd - "
Gambar 4, 10 HaS|I TEM Pada 700°C Selama 300 menlt
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Temperatur yang digunakan untuk menghasilkan produk nanokarbon
adalah pada 700°C, temperatur ini merupakan temperatur terbaik untuk
menghasilkan nanokarbon yang digunakan di Departemen Teknik Kimia,
Universitas Indonesia. Gambar diatas menunjukkan hasil TEM untuk nanokarbon
yang diproduksi pada temperatur yang sama yaitu pada 700°C dengan waktu
reaksi yang berbeda. Berdasarkan morfologinya pada Gambar 4.8 (a) dapat dilihat
bahwa pada waktu reaksi 60 menit belum dapat menghasilkan CNT tetapi sudah
didapatkan Carbon Onions Quasi-Sphere, yaitu lapisan grafit yang konsentrik
seperti bola yang berukuran 10 nm. Hasil yang didapatkan ini selaras dengan
penelitian sebelumnya (Sivakumar, 2011) yang ditunjukkan pada Gambar 4.8 (b)
bahwa pada kondisi yang sama belum didapatkan CNT tetapi hanya ada karbon
yang terdeposit didalam katalis. Tidak terbentuknya CNT ini disebakan karena
waktu reaksi ataupun temperatur reaksi yang kurang, karena kurangnya waktu
reaksi maka dicoba untuk menambahkan waktu reaksi menjadi 120 menit seperti
yang ditunjukkan pada Gambar 4.9. Dari Gambar 4.9 tersebut terlihat bahwa
sudah mulai menunjukkan adanya CNT vyang terbentuk walaupun belum
sempurna dengan diameter 10 nm. CNT yang dihasilkan masih bercampur dengan
bentuk fiber dan karbon kualitas rendah, hal ini disebabkan karena kurangnya
waktu reaksi.

Untuk mendapatkan nanokarbon dengan jenis CNT kemudian waktu
reaksi ditambahkan menjadi 300 menit, penambahan waktu reaksi menjadi 300
menit diharapkan dapat menghasilkan nanokarbon jenis CNT dengan kualitas
yang lebih baik dibandingkan pada waktu reaksi 120 menit. Gambar 4.10
merupakan hasil TEM untuk nanokarbon yang diproduksi dengan waktu 300
menit. Dari Gambar 4.10 dapat dilihat bahwa terbentuk nanokarbon dengan jenis
carbon onions hollow core, yaitu lapisan karbon yang konsentrik disekelilingi inti
kosong dan nanokarbon dengan jenis CNT. CNT yang dihasilkan ini lebih banyak
tercampur dengan fiber dan karbon kualitas rendah, sehingga dapat dikatakan
bahwa dengan penambahan waktu reaksi menjadi 300 menit justru membuat CNT
yang dihasilkan semakin banyak pengotornya dan semakin banyak pula karbon

kualitas rendah yang terbentuk.
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Dari ketiga percobaan pada temperatur 700°C dengan adanya penambahan
waktu reaksi yang semakin lama ternyata masih belum bisa menghasilkan CNT
dengan kualitas yang baik, sehingga coba untuk dilakukan peningkatan temperatur
menjadi 800°C selama 30 menit. Peningkatan temperatur menjadi 800 dilakukan
karena untuk memproduksi CNT dengan menggunakan karbon aktif sebagai
substrat untuk pertumbuhan nanokarbon dibutuhkan temperatur yang tinggi
(Chen, 2007) dan waktu reaksi 30 menit merupakan waktu yang mendekati waktu
reaksi terbaik di Departemen Teknik Kimia. Gambar 4.11 merupakan morfologi
hasil sintesis pada temperatur 800°C dengan karakterikasi menggunakan (a) FE-
SEM, (b) SEM-EDS dan juga (c) TEM. Hasil yang didapatlkan pada reaksi
dengan temperatur 800°C selama 30 menit adalah CNT yang masih kurang
sempurna karena masih bercampur dengan fiber dan karbon kualitas rendah.
Selain itu dengan penambahan temperatur reaksi menjadi 800°C membuat ukuran
nanokarbon yang dihasilkan menjadi tidak seragam. Diameter nanokarbon yang
dihasilkan beragam dari kisaran 20 nm berdasarkan hasil TEM hingga mencapai
diameter yang cukup besar yaitu 5um berdasarkan hasil FE-SEM. Dari SEM-EDS
pada Gambar 4.12 menghasilkan persentase massa yang sebagian besar oleh

karbon yang berarti produk nanokarbon yang terbentuk sebesar 45,60%.
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Gambar 4.11 Hasil (a) FE-SEM, (b) SEM-EDS, (c) TEM Nanokarbon Pada 800°C
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Gambar 4.12 Hasil SEM-EDS Pada 800°C Selama 30 menit
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Dengan peningkatan temperatur reaksi ternyata masih belum bisa
menghasilkan CNT dengan kualitas yang baik, oleh karena itu dilakukan
perbaikan metode preparasi impregnasi katalis dengan karbon aktif kembali.
Perbedaan impregnasi katalis dan karbon aktif dari yang sebelumnya adalah pada
impregnasi yang baru ini karbon aktif dikalsinasi terlebih dahulu pada temperatur
400°C di dalam furnace yang bertujuan untuk membuat luas permukaan karbon
aktif menjadi lebih besar dan karbon aktif yang telah diimpregnasikan dengan
katalis Fe dikalsinasi dibawah N, dengan tujuan N, dapat membersihkan karbon
aktif sehingga karbon aktif dapat menempel dengan katalis Fe. Karbon aktif dan
katalis yang telah di impregnasi kemudian direaksikan dengan metana pada
temperatur 700°C selama 60 menit dan morfologi nanokarbon yang dihasilkan
dapat dilihat pada Gambar 4.13. Dari Gambar 4.13 terlihat bahwa nanokarbon
yang dihasilkan berupa CNT dengan diamater 50 nm, selain itu CNT yang

dihasilkan ini jauh lebih bersih, terlihat dari konversi metana dan kemurnian H,

yang lebih tinggi dari pada reaksi dengan preparasi yang sebelumnya.

__,)“,';fl .

y 3 AR
gl e 3
i e’;d‘-",,‘.'fyk‘f\ = p
iy - — 50.0nm

Gambar 4.13 Hasil TEI\/i“pAada 700°C (Kérbon Aktif yang dikalsinasi terlebih dahulu)

Parameter-parameter yang berperan dalam sintesis CNT adalah sumber
karbon, penyangga katalis, tekanan, temperatur dan waktu reaksi. Metana
merupakan sumber karbon yang baik karena metana merupakan hidrokarbon
dengan perbandingan hidrogen per karbon yan paling tinggi dan metana dapat
diperoleh langsung dari alam tanpa harus diolah terlebih dahulu, sehingga dapat
mengurangi biaya produksi. Parameter yang kedua adalah waktu reaksi, dengan

semakin lamanya waktu reaksi, maka kesempatan antara reaktan untuk kontak
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dengan katalis semakin lama dan kesempatan untuk bereaksi semakin besar, tetapi
dengan waktu yang lebih lama lagi tidak bagus karena reaktan yang tersisa sudah
tidak mampu lagi untuk bereaksi lebih lanjut karena telah mencapai
kesetimbangan atau stabilitas katalis berkuran. Selain waktu reaksi, substrat untuk
pertumbuhan nanokarbon yang digunakan juga harus diperhatikan apakah sudah
memiliki kualitas yang baik sebagai substrat untuk pertumbuhan CNT, pada
penelitian ini substrat yang digunakan adalah karbon aktif dengan luas permukaan
176,8 m?/g, dan ternyata luas permukaan karbon aktif ini masih kurang untuk
substrat pertumbuhan CNT. Karbon aktif yang baik yang biasanya digunakan
sebagai substrat untuk pertumbuhan nanokarbom umumnya mempunyai luas
permukaan kurang lebih 800 m?/g (Bai, 2007). Kurangnya luas permukaan ini
dikarenakan temperatur aktivasi karbon aktif yang kurang. Pada pembuatan
karbon aktif temperatur aktivasi yang digunakan adalah 600°C sedangkan untuk
menghasilkan karbon aktif menurut Mopoung, 2008 temperatur aktivasi yang
digunakan adalah pada 700°C. Selain itu, seharusnya arang karbon dihancurkan
terlebih dahulu sebelum dicampurkan dengan zat aktivasinya, hal ini bertujuan
untuk mendapatkan ukuran arang karbon yang seragam dan lebih kecil, sehingga
saat proses aktivasi nantinya akan semakin banyak pori-pori yang terbentuk, maka

luas permukaan yang dihasilkan juga akan lebih besar.
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BAB 5
KESIMPULAN DAN SARAN

5.1 Kesimpulan

Dari penelitian ini kesimpulan yang dapat diambil adalah:

1. Waktu terbaik untuk menghasilkan nanokarbon dengan jenis CNT pada
temperatur 700°C adalah selama 120 menit dengan diameter 10 nm.
Peningkatan waktu reaksi menjadi 300 menit mengarahkan pembentukan
nanokarbon berkualitas rendah yang terbentuk semakin banyak.

2. Peningkatan temperatur reaksi dari 700°C menjadi 800°C membuat
diameter nanokarbon semakin besar dari 10 nm menjadi 40 nm dan
mengarahkan pembentukan ukuran nanokarbon menjadi tidak seragam.

3. Karbon aktif dengan luas permukaan yang rendah dapat menghasilkan
nanokarbon jenis CNT jika dilakukan dengan metode preparasi,
temperatur dan waktu reaksi yang tepat.

4. Karakteristik SEM dan TEM memperlihatkan pertumbuhan nanokarbon
pada temperatur reaksi 700°C terbentuk CNF dengan jenis carbon onions
quashi-sphere dan pada temperatur 800°C terbentuk CNT yang masih
bercampur dengan nanofiber dan karbon kualitas rendah.

5. Karbon aktif yang dikalsinasi terlebih dahulu sebelum direaksikan dan
kalsinasi saat impregnasi dibawah N, menghasilkan produk nanokarbon
yang lebih bersih dibandingkan dengan kalsinasi saat impregnasi di dalam
furnace.

6. Karakteristik nanokarbon pada temperatur reaksi 700°C dengan metode
impregnasi yang baru menghasilkan nanokarbon jenis CNT dengan

diameter 50 nm.
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5.2 Saran

Untuk penelitian selanjutnya, peneliti menyarankan untuk menghancurkan
arang karbon sebelum diaktivasi dan menaikkan temperatur saat proses aktivasi
karbon aktif agar didapatkan luas permukaan karbon aktif yang lebih besar.
Melakukan metode preparasi katalis dan karbon aktif yang tepat, yaitu dengan

melakukan kalsinasi karbon aktif terlebih dahulu sebelum diimpregnasi.
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LAMPIRAN A. KARAKTERISASI KARBON AKTIF

A.1l Karakterisasi BET

Date: 05/14/2012 Page 1
Quantachrome Corporation
Quantachrome Autosorb Automated Gas Sorption System Report
Autosorb for Windows® for AS-3 and AS5-6 Version 1.23
Sample ID K . Aktif
Description imia ribka
Cemments
Sample Weight 0.3076 g
Adsorbate NITROGEN Outgas Temp 150.0 °C  Operator jajat
Cross-Sec Area 16.2 A*/molecule Outgas Time 24.0 hrs Analysis Time 589.5 min
Nonldeality 6.5B0E-05 P/Po Toler 3 End of Run 05/11/2012 23:50
Molecular Wt 28.0134 g/mol Equil Time 2 File Name AS977866.RANW
Station # 6 Bath Temp. 77.40 PC SW Version Pre-1.20
AREA-VOLUME-FORE SIZE SUMMARY
SURFACE AREA DATA
ML e p o N C R . . . e, . . . il ST . ST GEEND2 m7/g
LA r face ATCR TN, . Wik BN - ol o < « « « « sondbaas 2:.733E402 m?*/g
t-MeTHOG BXternal SUrface AEBR, Co el e e r v vevrannsesvs vasss  1.719E+02 m*/g
t=Méthod Micro Pore Surface Areé............ e T e———— - B LD [ORE L
DR Method Micro Pore Ares..... SRR « o + o o.m temecnensavevennvy £+973E+02 mi/g
PORE VOLUME DATA
RENREtiod MicroaPoREaVolune .. . SR « B « « » « 2 AR, 2 o ¢ ¢ ¢ o o 2.855E~03, cc/g
DR Method MACYro POTre VOLlumC..:.csn:ennsesoidles 9,1448-02 cc/g
HK Method Cumulative Pore Volumé.......... 7.5398-02 cc/g
SE Method Cumulative Pore VoluMe............ 7.7288-02 cc/g
PORE SIZE DATA
DR _Method Micro Por®& Width| ... evekcechomsrccnens AT a0 1.177E402 A
DA Method Pore Diameter [Mode) .., ..sv. ihsvssreccrerronas .. 1.820E+01 A
HK Method Pore Width [ R R e, 1.327e+01 A
EBEamNethod Pore Diam G {Sie ) eI RIS < o « o o« 0.0 » s 000 2.4828+01 A

DATA REDUCTION PARAMETERS

Thermal Transpiration : OFF
Laat Po Acquired 76€5.25 mm Hg

Additional Initialization Tnformation Not Recorded.
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Sample ID X . Aktirg
Desoription inla ribka
Comments
Sample Welght  0.3076 g
Adsorbate NITROGEN Outgas Tesp 150.0 C  Operator Jajat
Crosa-Sec Ares 16.2 A'/oolecule Outgas Time 24.0 hrs  Asalysis Time G5683.5 nin
Moo ldmality 6.580E-0% ~ P/Po Toler 3 End of Ran 0571172012 23:50
Molecular Wt 28,0134 g/ool Equil Time 2 File Nase RSITTARE. RAM
Station & 6 ’ Bath Teep. 71.40 FC EW Varsion Pre-l, 20

R »F —D-

BET PMlot
6.4062

e | b
" 0.0000 0.0354 a ﬂ n

3.2100 0.2¢450 0.

, #ito H 176,19
(m*fq)

Page 1 'V

. s mated Gas So m Report
A ows® -6 Ve n 1.23
Sample ID =
Description imia k.
Comments
Sample Weight 0.3076 g
Adsorbate NITROGEN mp 150.0 °C  Operator jajat
Cross-Sec Area 16.2 A?/molecule gas Time 24.0 hrs Analysis Time 589.5 min
Nonldeality 6.580E-05 P/Po Toler 3 End of Run 05/11/2012 23:50
Molecular Wt 28.0134 g/mol Equil Time 2 File Name AS977866.RAW
Station # 6 Bath Temp. 77.40 PC SW Version Pre-1.20
Isotherm
t P/Po -~ Volume
[cc/g] sTP

4.7677e-02 35.5592

7.5449e-02 41.0403

9.8752e-02 42.7845

1.5023e-01 48.5644

2.0329e-01 51.8462

2.4763e-01 53.7607

2.9788e-01 55.6369
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A.2 Karakterisasi XRD

Gromp = 3@
Dmim O
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mo. paak Irhete d Ifri — ¥ d Int
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| i1 I4 . TBOD JI.EETEd [ 0 . 003D 168 a
3 a I3 .00 3I.B53T78 [ 0 . 003D 168 a
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panh IThakn d IfIl [ -] Intensivy Imtsgrahed Imd
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] 11 . 6650 T.5BEE 5 0 -33 0@ i5 155
3 12 1850 T. 27566 5 0 - X300 13 176
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5 133481 [T ] g 4 0-30830 i1 188
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T 17.3300 5113804 [ 0_3E6&D 1E 288
;] 18.1&00 4.88108 11 0 _4-80@0 31 1361
] 0. 0600 1. AEITR [+ ] 0. 80000 160 [ ]
io I3 . &400 J. 7054 55 0 . 00D 151 a
11 Id 180D J.65TEd [ 0 . &0 0a0 168 a
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LAMPIRAN B KALIBRASI GC

e Kalibrasi Gas Metana

Volume (mL) PA
0,20 204434,00
0,40 418004,33
0,60 635559,67
0,80 851112,33
1,00 1079172,00

1200000,00

1000000,00 : = = . /

800000,00 : /

Peak Area

600000,00 -
‘ =1.091.292,00x - 17.118,73
400000,00 17 et Rgz ;Of)(()o —
200000,00 - i
o,ool— - — = = = T —
3 0,20 0,40 0,60 0,80 1,00 1,20
Volume (mL)
o Kalibrasi Gas Hidrogen
Volume (mL) PA
0,20 844658,00
0,40 1608923,33
0,60 2311535,33
0,80 2972619,00
1,00 3566538,67
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4000000,00
3500000,00 -~
3000000,00 /
8 2500000,00
< /
S 2000000,00 /
©
& 1500000,00 y=3.403.728,50x + 218.617,77
1000000,00 e R?=1,00
500000,00
0,00 T T T T T 1
- 0,20 0,40 0,60 0,80 1,00 1,20
Volume (mL)
e Kalibrasi Gas Karbon Monoksida
Volume (mL) PA
0,40 154415,33
W 050 :
0,80 306207,33
0 380
450000,00
400000,00 /
350000,00 /
< 300000,00
()
* 250000,00
< ’
‘xu 200000'00 / y= 379 81032)( +2 108,‘-)3
& R2=1,00
150000,00
100000,00
] ’/
50000,00
0,00 T I Nt T T 1
0,20 0,40 0,60 0,80 1,00 1,20
Volume (mL)
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Kalibrasi Gas Karbon Dioksida

Volume (mL) PA
0,20 64475,00
0,40 128229,33
0,60 191277,33
0,80 253291,67
1,00 314293,33

53

Peak Area

350000,00
300000,00
250000,00
200000,00
150000,00
100000,00

50000,00

0,00

b S

y =312.349,50x + 2.903,63

R2=1,00

ity

0,20 0,40 0,60
Volume (mL)

0,80

T 1

1,00 1,20
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