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Prakata

Puji syukur kami panjatkan ke hadirat Tuhan Yang
Maha Esa, karena atas berkat dan bimbingan-Nya, sehingga
saya dapat menyelesaikan penulisan buku referensi
“Pembuatan dan Karakterisasi Karbon Aktif”. Penulisan
buku ini bertujuan untuk membantu mahasiswa jurusan
kimia FMIPA dalam memahami konsep-konsep dasar kimia
fisika dan aplikasinya dalam pembuatan dan karakterisasi
karbon aktif.

Kami menyadari bahwa buku ini masih memiliki
kekurangan, untuk itu kami selalu menerima kritik dan
saran yang membangun untuk kesempurnaan penulisan
buku referensi “Pembuatan dan Karakterisasi Karbon Aktif”.
Semoga buku ini dapat bermanfaat untuk pengembangan
mata kuliah kimia fisika.
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PBab 1
KIMIA KARBON

A. Tempurung Kelapa

Tempurung kelapa adalah salah satu bagian dari buah
kelapa yang secara biologis berfungsi sebagai pelindung inti
buah, terletak di sebelah dalam sabut dengan ketebalan
berkisar 3-6 mm. Tempurung kelapa termasuk golongan
kayu keras dengan kadar air sekitar 6-9% (dihitung
berdasarkan berat kering), yang terutama tersusun dari
lignin 36,51%, selulosa 33,61%, dan hemiselulosa 29,27%
(Woodrof, 1970). Sifat keras tempurung disebabkan oleh
kandungan silikat (S5iO2) yang tinggi (Palungkun, 2003).

Proses pemanasan tempurung kelapa pada temperatur
tinggi dalam ruangan yang tidak berhubungan dengan
udara (pirolisis), maka akan terjadi rangkaian peruraian
komponen penyusun tempurung kelapa yang akan
menghasilkan arang, destilat, dan gas. Arang yang
dihasilkan masih banyak mengandung komponen volatil
terutama dari senyawa hidrokarbon. Lignin menghasilkan
arang dalam jumlah lebih banyak dibandingkan selulosa dan
hemiselulosa (Nikitin, 1996).

Arang tempurung kelapa hasil pirolisis merupakan
suatu bahan padat berpori mengandung unsur karbon.
Sebagian besar pori-pori pada arang masih tertutup dengan
hidrokarbon, tar, dan senyawa organik lainnya. Komponen
penyusun arang terdiri dari karbon terikat, abu, air, nitrogen,
dan sulfur. Arang dengan mutu baik adalah arang yang
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mempunyai kadar karbon terikat tinggi tetapi kadar abu dan
air rendah (Woodroof, 1970).

B. Karbon Aktif

Karbon aktif merupakan karbon yang telah mengalami
perlakuan sehingga memiliki struktur dengan daya serap
tinggi terhadap bahan yang berbentuk larutan atau uap dan
mempunyai luas permukaan spesifik yang besar yaitu 300
sampai 2500 m?/gram. Hal ini disebabkan karena karbon
mempunyai permukaan dalam (internal surface) yang besar.
Oleh karena itu karbon aktif mempunyai kemampuan daya
serap yang baik (Austin, 1996). Suatu partikel karbon aktif
terbentuk dari jaringan pori-pori yang kompleks, terdiri dari
mikropori (diameter 2 nm), mesopori (diameter 2-50 nm),
dan makropori (diameter > 50 nm) (Jankowska dkk., 1991).

Karakteristik karbon aktif ditentukan berdasarkan uji
kualitas penentuan mutu karbon aktif yang meliputi analisis
sifat fisika dan kimia dari karbon aktif yang terdiri dari analisis
rendemen, kadar air, kadar abu, kadar zat mudah menguap,
kadar karbon terikat dan daya serap iodium (Anonim, 1985).
Uji kualitas tersebut harus memenuhi standar yang berlaku.
Menurut Standar Industri Indonesia (SIIL No.0258-79)
persyaratan karbon aktif sebagaimana pada Tabel 1.1.

Tabel 1.1
Standar Industri Indonesia untuk Karbon Aktif
No. Jenis uji kualitas karbon aktif Persyaratan (%)
1 Kadar air <15
2 Kadar zat mudah menguap <25
3 Kadar abu <10
4 Kadar karbon terikat >65
5 Daya serap terhadap iodium >200

(Anonim, 1988)



Kimia Karbon |3

Pembentukan struktur pori karbon aktif dimulai tahap
karbonisasi. Pada tahap tersebut unsur-unsur bukan karbon
seperti hidrogen dan oksigen pertama-tama dihilangkan
dalam bentuk gas. Hal tersebut dilakukan melalui
penguraian pirolitik bahan awal, dan atom bebas
pembentukan  kristalografi ~menjadi unsur karbon.
Karbonisasi  meliputi  penguraian termal material
mengandung karbon dan menghilangkan spesies bukan
karbon menghasilkan karbon terikat dan struktur pori.
Tahap karbonisasi umumnya dilakukan pada temperatur
dibawah 800°C dalam atmosfir inert, namun hasilnya masih
mempunyai daya adsorpsi yang sangat kecil (Manocha,
2003). Untuk meningkatkan jumlah pori dan daya
adsorpsinya maka tahap aktivasi harus dilanjutkan. Kedua
tahap tersebut merupakan tahap-tahap pembuatan karbon
aktif (Marsh dan Reinoso, 2005).

Ngernyen dkk. (2006) telah melaporkan pembuatan
karbonaktifdaridua jenis kayu,yaitu Eucalyptus dan wattle,
melalui aktivasi fisika dengangas CO.. Pembuatan karbon
aktif diawali dengan proses karbonisasi bahan kayu di
bawah aliran N> pada 400°C selama 60 menit, kemudian
diikuti dengan pengaktifan menggunakan gas pengaktif
COz. Temperatur aktivasi divariasikan dari 600-900°C dan
waktu aktivasi 60-300 menit. Hasil karaterisasi menunjukkan
pada rentang 600-700°C temperatur dan waktu aktivasi
meningkat, maka luas permukaan, volume pori, dan total
volume pori juga meningkat. Hal yang sama juga terjadi
pada temperatur di atas 700°C tetapi persentase volume pori
menurun. Kondisi optimum tercapai pada temperatur 900°C
dengan waktu aktivasi 60 menit untuk kayu Eucalyptus
memilik iluas permukaan BET 1491 m?/g, sedangkan kayu
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Wattle pada temperatur sama tetapi waktu aktivasi 300 menit
dengan luas permukaan 1032m?/g. Struktur pori didominasi
oleh struktur mikropori sekitar 80% dari volume pori total.
Hasil penelitian tersebut menunjukkan kualitas karbon aktif
hasil aktivasi dengan gas COzlebih dominan ditentukan oleh
temperatur aktivasi. Namun demikian pada temperatur
tinggi dengan aliran gas tersebut sangat sulit dilakukan,
biayanya mahal dan tidak semua orang bisa melakukannya.
Oleh karena itu perlu dilakukan pada temperatur yang
relatif rendah melalui aktivasi kimia menggunakan
aktivator.

Girgis dkk. (2002) menyatakan bahwa karbon aktif
dapat dibuat dari date pits menggunakan aktivator H3POs.
Bahan baku ini diimpregnasi dengan variasi konsentrasi
HsPO4 (30-70% b/b), kemudian dipirolisis pada variasi
temperatur 300, 500 dan 700°C. Pori karbon aktif yang
dihasilkan pada temperatur 300°C masih sedikit.
Peningkatan temperatur pada 500 dan 700°C menyebabkan
peningkatan jumlah pori. Hal ini berarti luas permukaan
makin luas, sehingga dapat digunakan sebagai adsorben.
Pengembangan porositas optimum adalah pada temperatur
700°C dengan konsentrasi Hs;POs 50% b/b. Hasil
karakterisasi luas permukaan BETnya 945m?/g. Selanjutnya
Foo dan Lee (2010) juga melaporkan hasil penelitian karbon
aktif yang dibuat dari polong kacang petai dengan
menggunakan aktivator yang sama. Parameter perlakuan
yang divariasikan antara lain temperatur karbonisasi (450-
650°C) selama 1 jam, rasio impregnasi (1:1 dan 1:2 b/b). Laju
pemanasan 5°C/menit dan laju alir gas N2 10 mL/menit.
Hasil penelitian tersebut menunjukkan luas permukaan dan
volume pori karbon aktif sangat bergantung pada
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temperatur karbonisasi dan rasio impregnasi antara sampel
dengan aktivator. Kondisi optimum diperoleh pada
temperatur 600°C dan rasio impregnasi 1:1 dengan luas
permukaan 190 m?/g dan volume pori 0,0950 cm3/g. Karbon
aktif hasil yang terbentuk sama dengan karbon aktif
komersial dari Merck yaitu 41,1%. Di samping itu karbon
aktif hasil aktivasi juga mempunyai luas permukaan BET
dan volume pori yang tinggi. Namun pada kondisi tertentu
karbon aktif hasil menurun seiring temperatur karbonisasi
meningkat.

Jibril dkk. (2007) mempelajari pengaruh HsPOs dan
KOH pada tahap pirolisis terhadap karbon aktif dari
batubara bitumen. Bahan baku diimpregnasi menggunakan
H3PO4 dan KOH dengan perbandingan masing-masing 0,0-
4,25 (b/b) dan 0,0-3,0 (b/b). Selanjutnya dikarbonisasi
dengan variasi temperatur 450, 550, dan 650°C. Ternyata dari
mikrograf SEM, perbedaan temperatur menunjukkan pula
perbedaan luas permukaan dan volume pori dari karbon
aktif. Mikropori sampel yang dihasilkan dengan rentang
diameter pori rata-rata 17,4-21,4 A. Dengan bertambahnya
konsentrasi H3POs dan KOH, terjadi peningkatan porositas
dan luas permukaan pada semua variasi temperatur. Luas
permukaan dan porositas yang dihasilkan menggunakan
KOH lebih tinggi dibandingkan dengan HsPOi. Kualitas
karbon aktif ditentukan dari sifat fisik luas permukaan,
porositas dan struktur mikro hasil aktivasi. Hal tersebut
tergantung pada parameter zat pengaktif dan konsentrasi
yang digunakan.

Aygun dkk. (2003) menyatakan bahwa karbon aktif
dapat dibuat dari beberapa bahan baku yang mengadung
karbon melalui aktivasi kimia dengan ZnCl> 30% b/v.
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Sampel direndam selama 10-18 jam dan diaktivasi pada
rentang temperatur 750-800°C. Ternyata pada kondisi
optimum yaitu pada temperatur 780°C memberikan luas
permukaan yang besar. Demikian halnya Hu dkk. (2001)
dalam  penelitian pada arang tempurung kelapa
diimpregnasi ZnCl-arang dengan rasio 0,25-3 (b/b)
kemudian dipirolisis dengan dialirkan gas N2 sampai
temperatur 800°C, dan dilanjutkan dialirkan gas COa..
Hasilnya seiring dengan meningkatnya rasio impregnasi zat
pengaktif, maka mengakibatkan porinya lebih besar
terutama volume pori total. Selanjutnya Sivaraj dkk.(2010)
juga melaporkan penelitian pembuatan karbon aktif dari
tanaman Parthenium hysterphorous (Linn). Dalam studi ini
karbon aktif dibuat melalui metode aktivasi fisika dengan
rentang temperatur 400-800°C atau aktivasi kimia
menggunakan aktivator ZnCl> dengan rentang rasio
impregnasi (0,0625-1 b/b). Hasil analisis menunjukkan
meningkatnya temperatur pada aktivasi fisika, maka luas
permukaan juga meningkat dan mencapai optimum pada
temperatur 600°C dengan luas permukaan 498,44 m?/g.
Aktivasi kimia dengan meningkatnya rasio impregnasi maka
menunjukkan kecenderungan luas permukaan meningkat
yaitu rentang 839,88-1089,26 m?/g. Porositas karbon aktif
yang dihasilkan melalui aktivasi kimia pada rentang (72,99-
74,52%). Hasil tersebut lebih tinggi dari pada melalui
aktivasi fisika pada rentang (23,61-73,08%). Hal ini
menunjukkan jika luas permukaan menjadi besar, maka
kapasitas adsorpsinya juga menjadi besar.

Wang dkk. (2010) melaporkan bahwa karbon aktif telah
dibuat dari residu pertanian tunas tanaman murbei melalui
aktivasi kimia menggunakan H3POs Perlakuan tahap
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pertama sampel direndam dengan H3;POs selama 14 jam.
Selanjutnya dilakukan variasi terhadap beberapa parameter
yaitu temperatur impregnasi: 20; 60; 80; 90; dan 100°C, rasio
impregnasi; 1:1; 1,5:1; 2:1; 2,5:1; dan 3:1 (b/b), konsentrasi
larutan HsPOs; 40; 50; 60; 70; dan 80% Hasil penelitian
menunjukkan bahwa kondisi optimum untukkarbon aktif
hasil aktivasi adalah temperatur impregnasi 80°C, rasio
impregnasi 2:1 (v/b), konsentrasi HsPOs 50%, dan
temperatur pirolisis 500°C dengan waktu pirolisis selama 2
jam. Pada kondisi tersebut menghasilkan kandungan karbon,
hidrogen dan nitrogen masing-masing 44,58%, 6,37%, dan
1,45% (b/b berat kering), Demikian juga diperoleh kapasitas
adsorpsi yodium terbaik adalah 887,35 mg/g dan karbon
aktif hasil adalah 38,12%. Karbon aktif hasil yang dihasilkan
pada temperatur pirolisis di atas 500°C, memperlihatkan
penurunan luas permukaan dan kapasitas adsorpsi iodium.
Fan dkk. (2003) melaporkan telah melakukan
pembuatan karbon aktif dari sekam gandum dan tongkol
jagung melalui aktivasi fisika dengan steam. Tahap awal
sampel dipirolisis secara cepat dengan dipanaskan pada
temperatur sekitar 500°C. Selanjutnya sampel hasil pirolisis
dimasukkan ke dalam tungku pemanasan. Kemudian
dipanaskan secara bertahap dari temperatur atmosfer
sampai 800 °C sambil dialirkan gas N2 dengan kecepatan 300
mL/menit. Setelah temperatur tungku mendekati 800°C,
maka uap air dimasukkan ke dalam aliran gas N2 dengan
kecepatan 3 mL/menit pada variasi waktu aktivasi 30; 60; 90;
120 menit. Pada saat waktu aktivasi berakhir aliran gas
dihentikan juga. Hasil karakterisasi pada kondisi aktivasi
menunjukkan bahwa terdapat perbedaan dari kedua sampel
tersebut. Ternyata aktivasi burn-off dan luas permukaan BET
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mempunyai hubungan yang linear dengan waktu aktivasi
untuk sampel sekam gandum. Pada waktu aktivasi 90 menit
diperoleh aktivasi burn-off dan luas permukaan optimum
masing-masing 33,5% dan 522 m?/g. Pada tongkol jagung
tidak terdapat hubungan yang linear antara waktu aktivasi
dan luas permukaan karena pada 60 menit luas
permukaannya optimum 442 m?/g. Kemudian dengan
naiknya waktu aktivasi, luas permukaannya turun. Oleh
karena itu sampel sekam gandum direkomendasikan
merupakan sumber material yang baik untuk pembuatan
karbon aktif.

Sanchez dkk. (2002) telah mengamati pengaruh proses
aktivasi fisika melalui dua tahap yaitu karbonisasi dan
aktivasi menggunakan gas CO,. Hal tersebut dilakukan pada
dua bahan baku awal sumber karbon yang berbeda yaitu
kayu Quercus Agrifolia dan kulit kenari. Tahap karbonisasi
dilakukan pada temperatur 450°C dengan dialiri gas
nitrogen, kemudian dilanjutkan dengan mengalirkan gas
COz dengan laju alir 500 mL/menit pada variasi temperatur
800, 840, dan 880°C. Hasil karakterisasi menunjukkan pada
kondisi yang sama dari proses aktivasi terdapat perbedaan
yang diberikan oleh bahan baku awal terhadap
pengembangan porositas karbon aktif. Hasil analisis
menunjukkan luas permukaan BET maksimum tercapai
pada kondisi temperatur 840°C untuk karbon aktif hasil dari
kayu Quercus Agrifolia dan kulit kenari masing-masing 1201
dan 1013 m?/g. Proses aktivasi fiska pada temperatur di atas
840°C, maka akan terjadi penurunan luas permukaan.

Guo dan Lua (2000) telah mengkarakterisasi karbon
aktif dari biji kelapa sawit dengan menggunakan variasi
konsentrasi aktivator ZnCl,, H;POs dan KOH dengan waktu
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perendaman antara 12-72 jam dan menggunakan COz
dengan variasi temperatur 700-900°C. Setelah dikarakterisasi
ternyata dengan peningkatan konsentrasi aktivator, maka
luas permukaan BET-nya menjadi tinggi dengan urutan
sebagai berikut: 20% ZnCl,>40% H3;POs>KOH10%. Luas
permukaan BET mencapai optimum pada temperatur
rentang 750-800°C, namun luas permukaan BET akan
menurun di atas temperatur 800°C. Kemungkinan fenomena
ini terjadi pembakaran karbon yang berlebihan sebagai
unsur utama.

Sricharoenhaikul ~ dkk.  (2008), telah  melakukan
pembuatan karbon aktif dari limbah buah jarak (Jatropha curcas
L.) melalui aktivasi kimia menggunakan aktivator KOH dan
H3PO4 dan aktivasi fisika dengan dialiri gas CO,. Pembuatan
karbon aktif tersebut melalui proses pirolisis pada temperatur
400-800 9C dengan kecepatan pemanasan 20°C/menit dan
variasi waktu pemanasan 15; 60; dan 240 menit. Kemudian
dilakukan aktivasi kimia mengunakan aktivator KOH dan
HsPO4.  Sampel  diimpregnasi dengan  rasio  berat
sampel/aktivator 1:0 (b/b), diuapkan dan dikeringkan masing-
masing 60 dan 80°C selama 24 jam. Selanjutnya melakukan
aktivasi fisika menggunakan gas CO; dengan laju alir 100
mL/menit pada temperatur 400°C selama 30 menit. Hasil
karakterisasi menunjukkan terjadi peningkatan secara
signifikan luas permukaan melalui modifikasi metode aktivasi
kimia dan fisika. Luas permukaan maksimum untuk KOH
adalah 532,3 m?/g sedangkan dengan H3POs lebih rendah
420,2 m?/g. Hasil penelitian ini menunjukkan pada temperatur
pirolisis di bawah 800 °C, maka luas permukaan yang
dihasilkan kecil. Hal ini disebabkan karena masih tingginya
kandungan zat-zat volatil.



10| Pembuatan dan Karakterisasi Karbon Altif

Zhang dkk. (2009) melaporkan bahwa telah melakukan
pembuatan karbon aktif dari batubara tar-pitch melalui
metode kombinasi aktivasi kimia dan fisika menggunakan
aktivator KOH dengan gas pengaktif CO,. Diawali proses
karbonisasi melalui pemanasan pada temperatur kamar
sampai 500°C dan tahan selama 5 jam, kenaikan pemanasan
3°C/menit sambil dialiri gas argon 60 mL/menit. Karbon
hasil karbonisasi tersebut dibuat dalam ukuran partikel 100-
250 um. Kemudian sampel diimpregnasi dengan KOH pada
variasi dengan rasio 0,5, 1,0; 2,0; 3,0, dan 4,0 (b/b).
Selanjutnya dialirkan gas CO; pada 800°C selama 2 jam
dengan kenaikan pemanasan 5°C/menit pada kecepatan 60
mL/menit. Setelah  dikarakterisasi ternyata dengan
meningkatnya rasio berat sampel/aktivator dan waktu
aktivasi proses aktivasi berpengaruh pada luas permukaan,
volume mesopori dan kapasitas adsorpsi karbon aktif. Hasil
penelitian menunjukkan pada rasio berat sampel/aktivator
4,0 maka, nilai luas permukaan spesifik, volume mesopori
dan kapasitas spesifik karbon aktif mencapai maksimum
masing-masing 1960 m?2/g, 0,3084 cm3/g dan 120,7 F/g.
Berdasarkan data analisis ternyata karbon aktif hasil metode
kombinasi aktivasi kimia dan fisika menunjukkan volume
pori, rasio mesopori tertinggi dan kapasitas spesifik yang
lebih besar dibandingkan karbon aktif hasil aktivasi kimia.

Berdasarkan penelitian-penelitian tentang karbon aktif
yang sudah dilakukan melalui aktivasi kimia atau aktivasi
fisika dan kombinasi kedua aktivasi tersebut secara umum
tujuannya mengubah karbon yang daya serapnya rendah
menjadi karbon aktif yang bermutu dengan daya serap
tinggi. Hal ini berarti memperluas permukaan dari karbon
aktif yang dihasilkan. Beberapa parameter yang menentukan
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kualitas dan hasil karbon antara lain konsentrasi aktivator,
rasio impregnasi, temperatur pemanasan, dan lama aktivasi.
Berkaitan dengan hal tersebut sifat fisika yang terpenting
dari karbon aktif adalah luas permukaan yang berhubungan
dengan proses aktivasi untuk membentuk pori-pori atau
menambah luas permukaan (Jankowska dkk., 1991). Hal ini
dapat dilakukan dengan menggunakan aktivator atau
menggunakan uap panas atau gas pada temperatur antara
800-1100°C (Smicek dan Cerny, 1970). Selain itu aktivasi juga
berfungsi untuk mengusir tar yang melekat pada permukaan
dan pori-pori karbon. Oleh karena itu dalam penelitian kami
untuk meningkatkan kualitas karbon aktif, hal yang
mungkin dilakukan adalah mempelajari suatu kondisi yang
optimum dengan variasi konsentrasi aktivator, lama
perendaman, temperatur aktivasi, dan lama aktivasi yang
tepat. Diharapkan kombinasi metode aktivasi kimia dan
fisika dengan menggunakan aktivator akan menurunkan
temperatur aktivasi.
1. Struktur Karbon Aktif
Penyelidikan menggunakan sinar-X menunjukkan
bahwa karbon aktif yang tergolong dalam karbon amorf
terdiri dari plat-plat datar heksagonal menyerupai
struktur grafit murni. Pada setiap sisinya terdapat atom-
atom karbon yang berikatan kovalen satu sama lain.
Kristal grafit terdiri dari lapisan-lapisan bidang
heksagonal yang tersusun dari atom-atom yang
menyerupai cincin aromatis dalam senyawa organik.
Struktur grafit murni menunjukkan bahwa bidang-
bidang datar dari karbon tersusun pada sumbu tegak
lurus dengan bidang lainnya. Diameter kristal rata-rata
1,7 nm dan ketebalan rata-ratanya 1,2-1,5 nm (Kirk dan
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Othmer, 1983). Jarak antara karbon di dalam satu lapisan
yang lain sama adalah 0,142 nm, sedangkan jarak antara
lapisan adalah 0,3354 nm. Antara lapisan tersebut terikat
dengan gaya ikat Van der Waals. Jarak antar lapisan
pada karbon aktif berkisar antara 0,34-0,35 nm.
Penyimpangan dari karakter grafit ini disebut dengan
struktur turbostatik. Adanya ketidakteraturan dalam
lapisan mikrokristalin disebabkan kehadiran heteroatom
seperti oksigen dan nitrogen, dan cacat seperti
kekosongan titik kisi dalam karbon aktif (Bansal dan
Goyal, 2005). Struktur heksagonal tiga dimensi grafit
dapat dilihat pada Gambar 1.1.

Bidang Datar

Lapisan Grafene

Garis Luar unit Sel 0246 nm
(Marsh dan Reinoso, 2005)
Gambar 1.1 Struktur Heksagonal

Tiga Dimensi Kristal Grafit

Bentuk kristal karbon aktif serupa dengan kristal
grafit, namun demikian terdapat penyimpangan dari
struktur idealnya. Bidang-bidang heksagonal dari
karbon aktif tidak tepat tersusun pada sumbu tegak
lurus, melainkan membentuk sudut yang berlainan
antara lapisan satu dengan lainnya serta tumpang tindih
tidak beraturan. Begitu juga bentuk heksagonal karbon
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aktif mengalami penyimpangan (Bansal dan Goyan,
2005). Perbedaan antara struktur grafit dan turbostatik
karbon dapat dilihat dalam Gambar 1.2.

===—= JEA =
=== _1 @: LW ==

e == re - 2
Se—=== ¢ @u@{%
== WEMIST

(Marsh dan Reinoso, 2005)
Gambar 1.2 Perbandingan Struktur Kristal Tiga Dimensi
Grafit (a) dan Struktur Turbostatik (b)

Selama proses aktivasi berlangsung, jarak antara
kristal dasar karbon aktif menjadi bebas yang
menyebabkan jumlah pori-pori menjadi sangat banyak
dan besar. Struktur pori karbon aktif mulai terbentuk
bersamaan dengan menguapnya bahan volatil serta
hilangnya senyawa selain karbon. Struktur pori adalah
sifat fisik yang utama yang mencirikan karbon aktif.
Besar kecilnya ukuran pori dari kristalit-kristalit karbon
aktif selain tergantung pada temperatur karbonisasi juga
bahan baku yang digunakan (Bansal dan Goyan, 2005).
Distribusi ukuran pori merupakan parameter yang
penting dalam kemampuan daya serap karbon aktif
terhadap molekul yang ukurannya bervariasi. Selain
distribusi ukuran pori, parameter lain yang menentukan
daya serap karbon aktif adalah bentuk pori. Hal tersebut
tergantung pada aplikasi penggunaanya.

Sifat-sifat adsorpsi karbon aktif tidak hanya
ditentukan oleh struktur porinya tetapi juga ditentukan
oleh komposisi kimianya (Cheremisinoff, 1978). Karbon



V4] Pembuatan dan Karakterisasi Karbon Akiif

aktif mengandung unsur selain karbon yang terikat secara
kimiawi yaitu hidrogen dan oksigen. Kedua unsur tersebut
dapat berasal dari bahan baku yang tertinggal akibat tidak
sempurnanya karbonisasi atau dapat juga terjadi ikatan
pada proses aktivasi. Adanya hidrogen dan oksigen
mempunyai pengaruh yang besar pada sifat-sifat karbon
aktif. Unsur-unsur ini berkombinasi dengan atom-atom
karbon membentuk gugus-gugus fungsional tertentu.

Sharma dkk. (2008) telah melakukan penelitian pada
bahan baku arang tempurung kelapa menggunakan zat
pengaktif HoSO4 dan dipanaskan pada temperatur 200°C
selama 4 jam. Ternyata dari proses tersebut dapat
mengurangi atrazine (2-kloro-4-etilamino-6-
isopropilamino-1,3,5-triazine) pada air sebesar 92,4%-
95,2%. Hasil analisis gugus fungsi dengan FTIR
menunjukkan adanya karbonil, karboksil, lakton, fenol,
olefin dan struktur aromatik.Menurut Jankowska (1991)
beberapa gugus fungsional yang terdapat di dalam karbon
aktif yaitu: misalnya gugus karboksilat, gugus hidroksi
fenol, gugus kuinon tipe karbonil, gugus normal lakton,
lakton tipe fluorescein seperti pada Gambar 1.3.

(Bansal dan Goyal, 2005)
Gambar 1.3 Model Fragmentasi Permukaan Karbon
Aktif yang Teroksidasi
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2. Sifat Adsorpsi Karbon Aktif

Adsorpsi merupakan fenomena permukaan
padatan yang kontak dengan molekul gas, ion atau
molekul-molekul =~ dalam larutan. Hal tersebut
menyebabkan terjadi pemusatan atau peningkatan
konsentrasi di atas permukaan padatan tersebut.
Molekul gas, ion atau molekul-molekul dalam larutan
tersebut disebut adsorbat yakni bahan yang diadsorpsi.
Sementara itu, permukaan padatan pengadsorpsi
disebut adsorben. Proses kontaknya dapat berlangsung
secara fisika atau kimia. Proses kontak yang pertama
disebut fisisorpsi, terjadi setingkat dengan kekuatan
gaya van der Waals, sehingga sering pula disebut
dengan adsorpsi van der Waals. Proses kontak yang
kedua adalah kemisorpsi di mana melibatkan sifat-sifat
kimia dari adsorben dan adsorbat dengan kuat ikatan
yang lebih besar dari yang pertama. Kedua peristiwa
adsorpsi tadi adalah reversibel, artinya komponen-
komponen teradsorpsi dapat lepas kembali dari
permukaan adsorbennya. Peristiwa pelepasan ini disebut
desorpsi (Considine dan Considine, 1984).

Karbon aktif dapat dibedakan menjadi dua bentuk,
yaitu serbuk dan granular. Karbon bentuk serbuk
digunakan untuk adsorpsi dalam larutan misalnya
penghilangan bau, warna dan kotoran. Sementara itu,
karbon aktif berbentuk granular digunakan untuk
adsorpsi gas sehingga dikenal pula sebagai karbon
pengadsorpsi gas. Kadang-kadang juga digunakan di
dalam media larutan khususnya untuk deklorinasi air
untuk penghilangan warna dalam larutan serta
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pemisahan komponen-kamponen dalam suatu sistem
yang mengalir (Bandosz, 2006).

Menurut Manocha (2003), menyatakan bahwa
adsorpsi karbon aktif merupakan suatu akumulasi atau
terkonsentrasinya komponen di permukaan atau antar
muka dalam dua fasa. Bila ke dua fasa saling
berinteraksi, maka akan terbentuk suatu fasa baru yang
berbeda dengan masing-masing fasa sebelumnya. Hal ini
disebabkan karena adanya gaya tarik-menarik antar
molekul, ion atau atom dalam ke dua fasa tersebut. Gaya
tarik-menarik ini dikenal sebagai gaya Van der Walls.
Pada kondisi tertentu, atom, ion atau molekul dalam
daerah antar muka mengalami ketidakseimbangan gaya,
sehingga mampu menarik molekul lain sampai
keseimbangan gaya tercapai.

Son dkk. (2005) telah melakukan karbonisasi
tempurung kelapa pada temperatur 800°C selama 60
menit dengan aliran gas nitrogen. Tae-Hwan dkk (2002)
melakukan pada temperatur 600°C dan 800°C dengan
laju pemanasan 2°C/menit. Selama karbonisasi uap air
dan zat-zat yang mudah menguap dihilangkan. Karbon
yang diperoleh digunakan sebagai adsorben gas CO:
pada temperatur kamar dengan kemampuan total
serapan CO2 pada tekanan 1 bar sebesar 70%.
Peningkatan  tekanan menyebabkan kemampuan
adsorpsi meningkat secara kontinu.

Vasu (2008) menyatakan karbon aktif komersial
dapat digunakan untuk adsorpsi menghilangkan fenol
dan o-kresol dari larutan encer. Dengancara batch
adsorpsi dilakukan variasi beberapa parameter seperti
konsentrasi larutan fenol, waktu, pH dan temperatur.
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Persamaan isoterm Freundlich-Langmuir dan Redlich-
Peterson diaplikasikan ~untuk memperoleh data
keseimbangan adsorpsi dan berbagai parameter
isotherm yang dievaluasi. Kapasitas adsorpsi untuk
fenol dan o-kresol diperoleh masing-masing 0,7877 dan
0,5936 mmol/g. Studi kinetik dilakukan menunjukkan
bahwa proses sorption dapat lebih baik diwakili oleh
reaksi pseudo-tingkat kedua. Demikian juga telah
dilakukan penelitian oleh Kermani dkk. (2006) untuk
menguji adsorpsi pada fase cair dari fhenol dalam
larutan berair oleh abu kulit ari beras dan karbon aktif
granular. Beberapa parameter yang dievaluasi yaitu
pengaruh dari waktu kontak, pH, konsentrasi awal
thenoldan dosis adsorben. Hasil penelitian dengan
kinetika batch menunjukkan bahwa waktu keseimbangan
5 jam dibutuhkan untuk adsorpsi 10mg/L konsentrasi
thenol. Kapasitas adsorpsi maksimum fhenol dari abu
kulit ari beras pada 300, 400, dan 500°C masing-masing
0,951; 1, 0,989 mg fhenol g, sedangkan karbon aktif
granular 1 mg fhenol g' adsorben. pH optimum untuk
adsorpsi phenol adalah 5 pada 21+2°C. Kapasitas
adsorpsi phenol pada titik keseimbangan meningkat
dengan meningkatnya konsentrasi awal phenol (10-
300mgL-1) dan menurun dengan meningkatnya dosis
adsorben (1-10 g L1). Penelitian ini menunjukkan bahwa
abu kulit ari beras dapat digunakan sebagai material
adsorben yang baru dan efisien untuk menghilangkan
fenol dari larutan berair.

Peristiwa adsorpsi banyak dipakai dalam industri,
misalnya untuk pemurnian, penyerap warna, katalisis
dan lain-lain. Pada karbon aktif sifat adsorpsi ditentukan
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oleh sifat kimia permukaan dan struktur pori (volume
pori dan luas permukaan spesifik) yang dimilikinya.
Gugus permukaan karbon aktif yang banyak berperan
yakni gugus permukaan yang bersifat asam, khususnya
untuk adsorpsi dari fase cair dan gas-gas yang bersifat
polar. Pada gugus ini, adsorpsi anion atau kation dalan
larutan berair terjadi melalui mekanisme pertukaran ion
yakni proton-proton mengalami pertukaran dengan
kation dalam larutan dan menghasilkan larutan bersifat
asam, sehingga mendorong terjadinya adsorpsi anion.
Kekuatan adsorpsi meningkat dengan kenaikan jumlah
gugus asam permukaan yang kuat. Jumlah gugus asam
permukaan ini ditentukan oleh besarnya tingkat oksidasi
pada saat penyediaan karbon aktif. Di pihak lain
oksidasi permukaan karbon aktif menimbulkan kenaikan
sifat hidrofiliknya yang menyebabkan kemudahan bagi
larutan berair untuk menembus pori karbon aktif.
Dengan demikian proses adsorpsi dari larutan berair
pada karbon aktif sekaligus dapat terjadi baik secara
fisika maupun kimia. Adsorpsi pada struktur pori terjadi
karena peranan dari struktur pori internal karbon aktif
yang berkembang sangat baik. Namun yang lebih
berperan dan penting adalah sistem mikropori karena
hampir keseluruhan permukaannya terlibat dalam
peristiwa adsorpsi (Jankowska, 1991).

Pada dasarnya daya adsorpsi karbon aktif terbagi
menjadi dua jenis yaitu adsorpsi fisika dan adsorpsi
kimia (Bansal dan Goyal, 2005). Adsorpsi fisika bersifat
reversibel dan terjadi jika terdapat perbedaan energi atau
perbedaan gaya tarik elektrik antara adsorben dengan
adsorbat, hal ini akan menyebabkan molekul adsorbat
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terikat atau tertarik pada molekul adsorben. Adsorpsi
jenis ini merupakan multilapisan atau multimolekuler,
yaitu tiap-tiap lapisan yang terbentuk didahului oleh
lapisan pada bagian atas yang banyaknya lapisan,
sebanding dengan besarnya konsentrasi. Adsorpsi ini
bergantung pada kekuatan gaya tarik antara molekul
adsorbat. Jika gaya tarik antara adsorbat dan adsorben
lemah, maka akan terjadi peristiwa desorpsi, yaitu
pembebasan molekul adsorbat. Kalor adsorpsi pada
adsorpsi fisika adalah rendah yaitu 5-10 kal per mol
yang setingkat dengan kalor penguapan, sehingga
diduga gaya yang tersangkut pada adsorpsi fisika adalah
gaya yang sama seperti dalam cairan yaitu gaya Van der
Waals.

Adsorpsi kimia terjadi jika antara adsorbat dan
adsorben terjadi reaksi kimia membentuk senyawa kimia
baru pada permukaan adsorben. Adsorpsi jenis ini
merupakan monokuler atau satu lapisan dan bersifat
tidak dapat balik (irreversibel), karena diperlukan energi
untuk membentuk senyawa kimia baru pada permukaan
adsorben, sehingga untuk proses balik (reversibel) juga
diperlukan energi yang tinggi. Kalor adsorpsi kimia
tinggi yaitu, 10 hingga 100 kkal per mol sebanding
energi ikatan kimia. Pada adsorpsi ini terjadi pertukaran
atau penggunaan bersama elektron antara adsorbat dan
permukaan adsorben sehingga membentuk ikatan kimia,
dengan demikian adsorpsi kimia lebih kuat dari pada
adsorpsi fisika(Bansal dan Goyal, 2005).

Berbagai macambentukadsorpsi dapat ditemukan
yaitu adsorpsi kimia, adsorpsi fisika, dan kombinasi
kimia-fisika. Proses adsorpsi kimia pola kurvanya naik



tajam pada keadaan awal dan kemudian secara bertahap
akan mendatar. Hal ini menunjukkan adanya
kecenderungan kuat pada keadaan awal permukaan
adsorben mengikat molekul gas dan selanjutnya ketika
bentuk kurva mendatar, maka sudah terjadi kejenuhan
pada permukaan. Adsorpsi fisika menunjukkan isoterm
adsorpsi yang cenderung memiliki kemiringan kurva
yang positif seiring meningkatnya tekanan gas. Setiap
terjadi kenaikan dalam tekanan gas, maka menghasilkan
peningkatan yang lebih besar jumlah gas yang
teradsorpsi sampai batas tekanan sama dengan tekanan
uap dari bahan vyang diadsorpsi. Hal tersebut
menyebabkan tekanan isoterm adsorpsi naik secara
vertikal karena terjadi kondensasi. Isoterm adsorpsi
dapat juga terjadi kombinasi adsorpsi kimia dan
adsorpsi fisika seperti Gambar 1.4 dan Gambar 1.5
(Barrow, 1996).
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(Barrow, 1996)
Gambar 1.4 Isoterm adsorpsi (a) H2 pada Bubuk Tembaga
dengan Temperatur 25°C dan (b) N2 pada Silika
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Lapisan adsorbat

(Barrow, 1996)
Gambar 1.5 Kedua Situs Adsorpsi yang Merupakan
Dasar untuk Derivasi dari Isoterm BET

3. Adsorpsi Biru Metilena (BM)

Menurut Indeks Merck (Stretcher dkk, 1968) bahwa
biru metilena merupakan senyawa yang berwarna hijau
kehitaman dan memiliki adsorpsi maksimum pada
panjang gelombang 668,61 nm. Nama lain dari senyawa
biru  metilena adalah  3,7-Bis = (dimetillamino)
fenothiazine-5-ium klorida. Satu gram biru metilena
dapat larut dalam 25 mL air atau 65 mL alkohol.
Senyawa ini berbentuk padatan dalam kloroform. Biru
metilena akan membentuk garam rangkap dengan
garam-garam anorganik. Penggunaannya adalah sebagai
pewarna pada bidang bakteriologi, reagen beberapa
senyawa kimia, dan identifikasi campuran sebagai
indikator pada reaksi oksidasi-reduksi. Sementara itu
dalam bidang kesehatan, biru metilena digunakan
sebagai antiseptik, agen antimethemoglobin, dan
penangkal racun sianida. Struktur biru metilena
ditunjukkan dalam Gambar 1.6.
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Gambar 1.6 Struktur Biru Metilena

Biru metilena merupakan senyawa organik kationik
berwarna yang juga bersifat polar. Pada dasarnya,
adsorben yang bersifat polar akan cenderung
mengadsorpsi dengan kuat adsorbat yang bersifat polar,
dan akan mengadsorpsi secara lemah adsorbat yang
bersifat non polar (Shaw dan Duncan, 1999). Oleh karena
itu berdasarkan kepolaran tersebut, maka diperkirakan
biru metilena akan teradsorpsi dengan baik oleh karbon
aktif. Proses adsorpsi tersebut dapat terjadi apabila biru
metilena mengalami ionisasi di dalam air, sehingga
kationnya dapat teradsorpsi oleh karbon aktif. Proses
ionisasi biru metilena di dalam air ditunjukkan dalam
Gambar 1.7.

) N
Ne /C[ X
- H,0 N
Hac\,‘(ljc[-' R - CHy — 5 HSC\N S S \I:I/CH3 +

$ N | " I
I | CH, CH,

(Stumm dan Morgan, 1981)
Gambar 1.7 Proses lonisasi Biru Metilena di dalam Air

Somboon dkk. (2001) menyatakan bahwa karbon
aktif hasil aktivasi dari bahan baku kayu dapat
mengadsorpsi jenis pewarna direct dengan intensitas
penyerapan mencapai 57%-80%. Intensitas penyerapan
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karbon aktif dapat ditingkatkan lebih tinggi lagi dengan
melakukan perbaikan preparasi karbon aktif. Menurut
Yassin dkk. (2007) karbon aktif komersial dari Merck
dapat mengadsorpsi BM sebesar 80%-90%.

~ 000



PBab 2
SINTESIS MATERIAL KARBON

A. Pirolisis

Pirolisis secara umum dikenal sebagai proses
karbonisasi  (pengarangan) adalah pemanasan pada
tempurung kelapa menyebabkan senyawa karbon kompleks
tidak teroksidasi menjadi karbon dioksida. Proses pirolisis
primer, energi panas mendorong terjadinya oksidasi
sehingga molekul karbon yang kompleks terurai sebagian
besar menjadi arang. Pembentukan arang terjadi pada
temperatur 150-300°C (Babels, 2003). Selanjutnya arang
dapat mengalami perubahan lebih lanjut menjadi karbon
monooksida, gas hidrogen, gas-gas hidrokarbon. Peristiwa
ini disebut pirolisis sekunder. Kandungan zat mudah
menguap akan hilang sehingga akan terbentuk struktur pori
awal (Jankowska, 1991, Lua dkk. 2005). Proses ini
merupakan proses pembentukan karbon dari bahan baku.
Pada umumnya proses pirolisis tersebut dilakukan pada
temperatur 400-800°C.

Secara umum karbonisasi sempurna adalah pemanasan
bahan baku tanpa adanya udara, sampai temperatur yang
cukup tinggi untuk mengeringkan dan menguapkan
senyawa dalam karbon. Hal ini menunjukkan bahwa
temperatur merupakan salah satu parameter yang
menentukan di dalam proses pirolisis. Girgis dkk. (2002)
melaporkan karbon aktif yang dibuat dari date pits dipirolisis
pada variasi temperatur 300, 500, dan 700°C. Karbon yang

-4 -
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dihasilkan pada 300°C porinya masih kurang baik
dibandingkan karbon yang dihasilkan pada temperatur 500
dan 700°C. Hasil pengamatan menunjukkan porositas
terbaik adalah pada temperatur 700°C. Jibril dkk. (2007)
mempelajari pengaruh H3POs dan KOH pada tahap pirolisis
terhadap karbon aktif dari batubara bitumen. Bahan baku
diimpregnasi menggunakan H3;POs dan KOH dengan
perbandingan masing-masing 0,0-4,25 (b/b) dan 0,0-3,0
(b/b). Selanjutnya dikarbonisasi dengan variasi temperatur
450, 550, dan 650°C. Penelitian tersebut menunjukkan bahwa
pada temperatur kurang dari 500°C, karbon aktif yang
dihasilkan kurang aktif dan hanya mempunyai luas
permukaan beberapa m?/g. Oleh karena itu dalam penelitian
ini akan dilakukan pirolisis tempurung kelapa pada variasi
temperatur 500 sampai dengan 800°C. Pada kondisi tersebut
diharapkan senyawa-senyawa yang menutupi pori-pori
karbon akan dihilangkan bersamaan dengan meningkatnya
temperatur. Dengan demikian luas permukaan juga akan
meningkat.

B. Aktivasi Karbon Aktif

Karbon aktif adalah karbon dalam bentuk padat yang
mempunyai permukaan luas dan struktur berongga,
sehingga dapat menyerap gas, uap, atau zat lain dalam
larutan. Karbon aktif dapat dibuat dari beberapa bahan baku
di antaranya kayu, serbuk gergaji, coke dari batubara coklat,
dan arang tempurung kelapa (Marsh dan Reinoso, 2005).

Karbon aktif berbentuk amorf, mempunyai porositas
tinggi dan luas permukaan yang besar. Luas permukaan
yang dimiliki antara 300-2000 m?/gram. Karbon aktif bukan
merupakan karbon murni, tetapi mengandung sejumlah
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unsur lain yang terikat secara kimia, yaitu hidrogen dan
oksigen. Unsur-unsur tersebut berasal dari bahan baku yang
masih tertinggal karena proses karbonisasi tidak sempurna
atau terkontaminasi dari luar sewaktu proses aktivasi. Oleh
karena itu proses aktivasi bertujuan meningkatkan daya
serap arang hasil karbonisasi serta mengusir senyawa tar
yang melekat pada permukaan pori-pori arang. Proses
aktivasi tersebut akan menaikkan luas permukaan dalam,
menghasilkan volume yang besar berasal dari kapiler-kapiler
yang sangat kecil dan mengubah permukaan dalam dari
struktur pori.

Proses aktivasi bertujuan mengubah arang dengan
daya serap rendah menjadi karbon dengan daya serap tinggi,
berarti memperluas permukaan pori dan memperbesar
kapasitas adsorpsinya (Ketaren, 1986). Hal tersebut dapat
dilakukan dengan menggunakan uap panas atau gas inert
pada temperatur antara 800-1100 °C, atau dapat juga dengan
penambahan bahan-bahan mineral sebagai aktivator (Smicek
dan Cerny, 1970). Karbon aktif dapat dibuat dengan dua
metode aktivasi yaitu aktivasi kimia dan aktivasi fisika.

1. Aktivasi Fisika

Zat pengaktif yang banyak digunakan pada
aktivasi fisika adalah berupa gas inert atau uap air yang
dialirkan pada karbon hasil yang dibuat dengan metode
karbonisasi biasa. Pada saat ini senyawa-senyawa hasil
ikutan akan hilang dan akhirnya akan memperluas
permukaan. Aktivasi ini dilakukan sampai derajat
aktivasi cukup, yaitu sampai kehilangan massa berkisar
antara 30%-70% (Smisek dan Cerny, 1970).

Aktivasi fisika dilakukan dengan menggunakan
oksidasi gas pada temperatur relatif tinggi yang cukup
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untuk mengeluarkan hampir semua penyusun yang
dapat menguap tetapi tidak cukup tinggi untuk
menyebabkan komponen karbon terdekomposisi.
Kondisi operasi dikendalikan sedemikian rupa sehingga
hampir semua hidrokarbon yang terserap dan sebagian
karbon dapat dikeluarkan, yang pada akhirnya akan
menyebabkan luas permukaan menjadi luas (Austin,
1996). Proses aktivasi karbon dilakukan dengan jalan
pemanasan pada temperatur tinggi menggunakan zat
pengaktif berupa gas CO, uap air (steam), dan Oa. Proses
karbonisasi dilakukan pada temperatur yang tinggi
antara 800-1100°C (ACS,1996). Gasifikasi dari bahan
yang dikarbonisasi dengan uap air dan CO» terjadi reaksi
endoterm sebagai berikut:

C+H.O — CO+H: (29kkal)

C+CO;, —* 2CO (39 kkal)

CO +HO — COz+ Hz (10 kkal)

Aktivasi dengan gas O: terjadi reaksi eksoterm
seperti reaksi berikut:
C+0; —> CO2 92kkal
2C+02; —* 2CO 53,96 kkal

Dengan terjadi reaksi eksoterm tersebut, maka
terjadi pembakaran yang berlebihan sehingga reaksi sulit
dikendalikan (Manocha, 2003).

Ngernyen dkk. (2006) telah melakukan pembuatan
karbonaktif dari dua jenis kayu yaitu Eucalyptus dan
wattle melalui aktivasi fisika denganCO,. Pembuatan
karbon aktif tersebut diawali dengan proses karbonisasi
dan dilanjutkan dengan proses aktivasi fisika
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menggunakan gas pengaktif CO: pada variasi
temperatur dari 600-900°C. Karakterisasi karbon aktif
hasil aktivasi menunjukkan meningkatnya luas
permukaan, volume mikropori dan volume pori total
karbon aktif dengan meningkatnya waktu dan
temperatur aktivasi. Temperatur aktivasi adalah
merupakan faktor yang lebih dominan untuk
mendapatkan karbon aktif yang bermutu pada aktivasi
fisika. Namun demikian temperatur tinggi dengan aliran
gas tersebut sangat sulit dilakukan. Disisi lain dengan
temperatur yang tinggi memungkinkan akan
menghasilkan karbon terikat besar dan burn-off yang
besar tetapi juga menyebabkan penutupan pori dari
proses sintering. Oleh karena itu proses pemanasan
perlu dilakukan pada temperatur yang relatif tidak
terlalu tinggi dengan menggunakan aktivator. Hal
tersebut dapat tercapai pada suatu kondisi aktivasi yang
tepat dengan  bantuan gas pengaktif untuk
mengeluarkan hampir semua penyusun yang dapat
menguap tetapi tidak cukup tinggi untuk menyebabkan
karbon terdekomposisi (Austin, 1996).

Sanchez dkk. (2002) telah melakukan pembuatan
karbon aktif dengan aktivasi fisika melalui 2 tahap yaitu
karbonisasi dan aktivasi dengan dialiri gas CO: variasi
temperatur 800, 840, dan 880°C. Hasil karakterisasi
karbon aktif hasil aktivasi dari dua bahan baku yang
mengandung karbon yang berbeda yaitu kayu Quercus
Agrifolia dan kulit kenari, menunjukkan bahwa pada
kondisi yang sama dari proses aktivasi terdapat
perbedaan yang diberikan oleh bahan baku awal
terhadap pengembangan porositas karbon aktif. Hasil
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analisis menunjukkan luas permukaan BET maksimum
tercapai pada kondisi temperatur 840°C. Sementara itu
jika  dilakukan aktivasi dengan menggunakan
temperatur di atas 840°C, maka akan terjadi penurunan
luas permukaan.

Aktivasi Kimia

Aktivasi kimia dilakukan dengan menambahkan zat
pengaktif (aktivator) yang dapat memengaruhi proses
pirolisis. Hasil tahap pirolisis, permukaan dan pori-pori
kristal arang masih tertutupi oleh tar, sehingga dengan
menggunakan aktivator tersebut dapat menghilangkan
tar sekaligus dapat memperluas pori-pori.

Prinsip kerja aktivasi kimia adalah pengaktifan pori
arang menggunakan bahan kimia seperti asam fosfat,
senyawa  klorida, kalsium klorida, ammonium
bikarbonat dan lain-lainnya. Untuk mengintensifkan
proses aktivasi dilakukan pemanasan. Unsur-unsur
mineral ini akan masuk di antara pelat-pelat heksagonal
dari kristalit-kristalit dan memisahkan permukaan yang
mula-mula tertutup, sehingga jumlah permukaan aktif
akan bertambah besar (Marsh dan Reinoso, 2005).
Namun ada kelemahan proses aktivasi kimia yaitu
adanya pengotor yang ada pada aktivator, sehingga
perlu  tahap  pencucian. Hal tersebut dapat
mempengaruhi sifat-sifat kimia karbon aktif dan
kekorosifan dari proses aktivasi kimia (Castelo, 2001).
Beberapa aktivator yang bisa digunakan diantaranya
adalah: HsPOs, ZnCly, K>S, hidroksi logam alkali, dan
karbonat atau klorida dari ion Ca?*, Mg?* dan Fe3*
(Bansal dan Goyan, 2005; Bandosz, 2006).
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Yupeng Guo dkk. (2002), menjelaskan mekanisme
reaksi material yang mengandung karbon dengan KOH
sebagai aktivator secara umum adalah sebagai berikut:

4KOH+C — KoCO3; + KO+ 2 Hy..oueeee (1)

KOH bereaksi dengan karbon amorf menghasilkan
K2COs.  Selanjutnya  terjadi  reaksi  dekomposisi
menghasilkan K>O bersamaan dengan pembentukan gas
H>. Reaksi dekomposisi KOH menjadi KO, maka
beberapa reaksi yang terjadi secara simultan selama
proses aktivasi adalah sebagai berikut:

2KOH —— > KiO+HoO..ocooviiiiviiiiciiiee (2)
C+HO — > Ho+CO i, ©))
CO+HXO > H2+ COn v, 4)
KO+ CO2 =P K2CO3 oot )
KO+ Hy = 2K+ HoO .o (6)
KO+ C — 2K+ CO ., (7)

Uap air yang dihasilkan pada reaksi (3), dapat
menghilangkan karbon amorf dalam bentuk gas CO
seperti pada rea2ksi (4) dan sebagai akibatnya terbentuk
pori yang baru. Efektivitas aktivasi kimia menggunakan
KOH sebagai zat pengaktif sangat ditentukan oleh adanya
kemampuan logam K untuk terinterkalasi dalam karbon
dengan mudah. Pada temperatur di atas 700°C diamati
adanya logam K, diduga terbentuk oleh reduksi K>O oleh
karbon sebagaimana reaksi (7). Logam K yang terbentuk
sangat efektif dalam proses aktivasi dan logam K tersebut
akan terinterkalasi dalam lamelar kristalit karbon melalui
ikatan silang. Atom K tersebut akan mengalami proses



Sintesis Material Karbon |31

transfer elektron, sehingga berubah menjadi ion K*
diantara lapisan grafene dari matriks karbon.

Teng dkk. (2000), melaporkan bahwa aktivasi
karbon dengan KOH akan menghasilkan porositas
maksimum pada tempertur 800°C. Bilamana temperatur
aktivasi di atas 800°C, maka akan menyebabkan
kerusakan ikatan silang dalam matriks karbon. Hal ini
akan mengakibatkan rusaknya struktur pori karbon dan
dapat menurunkan porositas karbon. Pada saat proses
aktivasi selesai, bahan karbon dicuci dengan air dan
garam kalium akan hilang. Bersamaan berakhirnya
proses aktivasi, lamella tidak kembali kebentuk semula
dan akan membentuk jarak antar lapisan. Hal tersebut
dapat melebarkan jarak antar lapisan karbon yang
berdekatan. Fenomena ini dapat menyebabkan
terciptanya struktur pori yang baru sehingga
meningkatkan luas permukaan karbon aktif.

Seng klorida sebagai activating agent bisa digunakan
untuk mengubah material karbon menghasilkan karbon
aktif dengan luas permukaan besar. ZnCl» sebagai
oksidator mampu mengoksidasi dan mengikis permukaan
karbon, sehingga dapat membuka pori pada permukaan
karbon aktif yang mula-mula masih tertutup serta
memperbesar pori yang ada pada karbon aktif. Menurut
Rodriguez dkk. (1995) selama proses perendaman
menggunakan ZnCl> maka akan terjadi proses hidrolisis
dan pengembangan (swelling) partikel-partikel karbon,
sehingga membentuk struktur pori. Struktur pori yang
terbentuk pada proses aktivasi dengan ZnCl> sebagai zat
pengaktif adalah hasil dari ZnCl, yang tertinggal dalam
matriks karbon sesudah penghilangan dalam proses



32| Pembuatan dan Karakterisasi Kabon Altif

pencucian. Hal ini dapat menyebabkan porositas
meningkat (Ahmadpour dan Do, 1996). ZnCl> yang
bersifat asam sebagai zat pengaktif bereaksi bahan yang
mengandung karbon di mana ZnCl, akan terinterkalasi
dalam matriks karbon. Zhonghua dan Vansant (1995),
melaporkan kemungkinan mekanisme reaksi antara
material karbon dengan ZnCl» sebagai aktivator adalah
sangat efektif sekitar temperatur 700°C sesuai dengan titik
didih ZnCl> adalah 732°C. Pada kondisi temperatur
aktivasi tersebut akan terjadi interaksi yang sangat efektif
antara senyawa seng dengan atom karbon. Hal tersebut
dapat mengakibatkan lapisan atom karbon melebar dan
akan terbentuk pori-pori dalam matriks karbon. Selama
proses aktivasi berlangsung dengan ZnCl,, maka akan
menyebabkan penghilangan atom hidrogen dan oksigen
berupa senyawa hidrokarbon atau senyawa organik yang
mengandung oksigen dari material karbon. Seiring
dengan meningkatnya temperatur aktivasi, maka molekul
volatil yang lebih berat akan ikut teruapkan/keluar dari
pori, sehingga akan terbentuk pori-pori baru dan
meningkatkan luas permukaan karbon.

Fenomena yang sama juga terjadi pada asam fosfat
sebagai activating agent yang mempunyai dua fungsi
yaitu (i) sebagai katalis asam untuk pemutusan ikatan
dan pembentukkan ikatan silang melalui proses siklisasi
dan kondensasi, (ii) bereaksi dengan spesies organik
untuk membentuk ikatan fosfat dan ester fosfat yang
berfungsi untuk jembatan untuk membentuk ikatan
silang dengan fragmen biopolimer (Bansal dan Goyan,
2005).Dengan penambahan aktivator tersebut, akan
menyebabkan dehidrasi, dehidrogenasi, pembentukan
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ikatan silang dan karena terjadi polimerisasi maka
matriks menjadi kaku. Hal tersebut mempengaruhi
dekomposisi pirolitik dan menghambat pembentukan tar
(Manocha, 2003; Jibril, 2007). Asam sulfat (H3POy)
sebagai aktivator mampu mengoksidasi permukaan
karbon sehingga dapat membuka pori pada permukaan
karbon yang mula-mula masih tertutup (Marsh dan
Reinoso, 2005; Jagtoyen dan Derbyshire, 1998). Hasil
aktivasi dengan H3;POs; dapat memperbesar pori-pori
dan menambah luas permukaan karbon aktif. Proses
aktivasi dengan HsPO4 dapat meningkatnya yield karbon
aktif dengan temperatur aktivasi sampai mencapai
temperatur maksimum yaitu pada temperatur 600°C.
Bilamana proses aktivasi berlangsung pada temperatur
di atas 600°C, maka yield karbon aktif yang dihasilkan
berkurang dengan bertambahnya temperatur. Hal ini
juga menunjukkan bahwa struktur ikatan silang
mencapai batas pemanasan, sehingga akan mempercepat
pemutusan ikatan dan menyebabkan penurunan yield
karbon aktif. Pengembangan pori karbon yang efektif
menggunakan HsPOs terjadi sekitar temperatur 600°C.

Proses aktivasi karbon dengan aktivasi fisika
umumnya dilakukan pada temperatur tinggi antara 800-
1100°C yang harus memerlukan energi aktivasi cukup
besar. Namun dengan menggunakan aktivator melalui
aktivasi kimia dapat mengeluarkan pengotor-pengotor
berupa hidrokarbon. Oleh karena dengan melibatkan
aktivasi kimia, maka dapat mempermudah aktivasi
fisika untuk menghilangkan senyawa-senyawa volatil
yang masih tertinggal melalui pemanasan. Hal tersebut
akan dapat menurunkan temperatur aktivasi.
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Guo dan Lua (2000) melaporkan bahwa karbon
aktifyang dibuat dari biji kelapa sawitdengan aktivasi
kimia menggunakan aktivator ZnCl,, H;POs dan KOH
dan aktivasi fisika menggunakan gas CO> dengan variasi
temperatur 700-900°C. Hasil karakterisasi yang diperoleh
ternyata dengan peningkatan konsentrasi aktivator
menyebabkan peningkatan luas permukaan BET. Luas
permukaan BET mencapai optimum pada temperatur
rentang 750-800°C, namun luas permukaan BET akan
menurun di atas temperatur 800°C. Kemungkinan
fenomena ini terjadi pembakaran karbon yang
berlebihan sebagai unsur utama. Begitu pula
Sricharoenhaikuldkk. (2008),  telah  melakukan
pembuatan karbon aktif dari limbah buah jarak (Jatropha
curcas L.) menggunakan aktivator KOH dan H3POs dan
aktivasi fisika menggunakan gas CO». Hasil karakterisasi
menunjukkan terjadi peningkatan secara signifikan luas
permukaan dengan metode aktivasi kimia dan fisika.
Luas permukaan maksimum dengan aktivator KOH
adalah 532,3 m?/g. Sementara itu, dengan H3POs lebih
rendah yaitu 420,2 m?/g. Demikian juga ternyata di
bawah kondisi temperatur pirolisis maka luas
permukaan yang dihasilkan kecil. Hal ini disebabkan
karena masih tingginya kandungan zat-zat volatil.

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan
parameter konsentrasi aktivator merupakan salah satu
faktor yang berpengaruh terhadap karbon aktif hasil
aktivasi di mana luas permukaannya menjadi besar
(Molina dan Reinoso, 2004). Oleh karena itu di dalam
penelitian ini salah satu parameter yang dipelajari
adalah konsentrasi aktivator aktivasi. Pada kondisi
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konsentrasi tertentu diharapkan akan efektif dan efisien
menghasilkan karbon aktif yang mempunyai luas
permukaan dan daya adsorpsi yang tinggi.

Zhang dkk. (2009) melaporkan bahwa telah
melakukan pembuatan karbon aktif dari batubara tar-
pitch melalui metode kombinasi aktivasi kimia dan fisika
menggunakan aktivator KOH dengan gas pengaktif CO:
pada temperatur 800°C. Hasil karakterisasi ternyata rasio
impregnasi, waktu aktivasi berpengaruh pada luas
permukaan spesifik, volume mesopori dan kapasitas
spesifik karbon aktif. Hasil tersebut menunjukkan
karbon aktif hasil metode kombinasi aktivasi kimia dan
fisika menunjukkan volume pori, rasio mesopori
tertinggi dan kapasitas spesifik yang terbesar
dibandingkan dengan karbon aktif hasil aktivasi kimia.
Berdasarkan hasil penelitian tersebut maka metode
kombinasi aktivasi kimia dan aktivasi fisika adalah
metode yang efektif untuk pembuatan karbon aktif
dengan menggunakan temperatur yang relatif rendah
tapi dapat menghasilkan luas permukaan yang luas. Hal
tersebut dapat dicapai setelah proses aktivasi dengan
memodifikasi kombinasi aktivasi kimia dan fisika.

Karbon aktif dapat dibuat dengan dua metode
aktivasi yaitu aktivasi kimia dan aktivasi fisika. Kedua
metode tersebut mempunyai kelebihan masing-masing
tetapi di sisi lain juga mempunyai kelemahan. Proses
aktivasi kimia dapat berlangsung pada temperatur dan
tekanan relatif lebih rendah. Berkaitan dengan hal
tersebut, proses karbonisasi yang berlangsung pada
temperatur rendah, bagian dari tar terbentuk tetap berada
di pori-pori antara kristalit dan pada permukaan karbon.



36| Pembuatan dan Karakterisasi Karbon Altif

Demikian juga zat-zat yang relatif sulit menguap,
sehingga daya serapnya masih relatif rendah karena pori-
pori permukaan karbon masih tertutup. Oleh karena itu
dapat dilakukan aktivasi fisika untuk menghilangkan tar
dengan pemanasan pada temperatur tinggi sambil dialiri
gas atau uap panas. Tetapi pada kondisi temperatur
tinggi  menyebabkan  komponen karbon  akan
terdekomposisi akibatnya terjadi pembakaran karbon
yang berlebihan. Hal ini akan menurunkan luas
permukaan karbon aktif yang dihasilkan.

Penelitian selanjutnya melakukan proses aktivasi
menggunakan kombinasi aktivasi kimia dan aktivasi
fisika menggunakan aktivator masing-masing KOH,
H3POs4, dan ZnClo, dengan menggunakan gas pengaktif
COs,. Metode kombinasi tersebut sangat efektif dan
efisien untuk pembuatan karbon aktif yang bermutu
tinggi karena walaupun menggunakan temperatur
pemanasan  yang  relatif ~rendah tapi daya
absorpsinyabesar. Selain itu keuntungan lain dengan
menggunakan aktivator, adalah dapat mempercepat
perubahan kimia pada material yang mengandung
karbon dan memungkinkan penghilangan hidrogen dan
oksigen, sehingga menghasilkan tambahan kandungan
karbon terikat (Sricharoenchaikul,2008).

C. Isoterm Adsorpsi

Isoterm adsorpsi menyatakan hubungan
kesetimbangan antara potensial kimia adsorbat dalam gas
atau cairan dan potensial kimia adsorbat di dalam
permukaan adsorben pada temperatur tetap. Kesetimbangan
tercapai jika laju pengikatan adsorben terhadap adsorbat
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sama dengan laju pelepasannya (Koumanova dan Antova,
2002). Tipe isoterm adsorpsi ada tiga yang dikenal yaitu
isoterm Freundlich, Langmuir, dan Brunauer-Emmet-Teller
(BET). Isoterm Freundlich dan Langmuir digunakan untuk
gas atau larutan dengan konsentrasi rendah. Isoterm BET
merupakan modifikasi dari isoterm Langmuir pada tekanan
tinggi.

Isoterm Freundlich mengasumsikan bahwa adsorpsi
terjadi secara monolayer. Permukaan adsorben merupakan
sistem heterogen dengan tingkat-tingkat energi yang
berbeda dan tidak ada peristiwa adsorpsi kimia. Persamaan
Freundlich dapat ditulis sebagai berikut:

X 1
— =k Cn
m
log%zlogk + nilogC ............................................ 21

x/m adalah jumlah adsorbat yang terserap per unit
bobot adsorben (mg adsorbat/g adsorben), C adalah
konsentrasi kesetimbangan adsorbat dalam larutan (mg/L),
k, n kostanta empiris.

F )

Log x/m|

LogC
Gambar 2.1 Kurva Isoterm Adsorpsi Freundlich
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Adsorpsi isoterm Langmuir mengasumsikan bahwa
sejumlah tertentu sisi sentuh adsorben terdapat pada
permukaan dan memiliki energi yang sama serta adsorpsi
bersifat dapat balik (Atkins, 2006). Setiap tempat adsorpsi
adalah ekivalen dan kemampuan partikel untuk terikat di
tempat tersebut dan mengambarkan permukaan adsorpsi
yang homogen.

Apabila jumlah situs aktif pada permukaan adsorben
sudah tertutup oleh adsorbat, maka proses adsorpsi
selanjutnya akan terhalangi. Fraksi penutupan situs aktif
adsorben dinyatakan dengan 6, maka fraksi mol situs aktif
yang kosong dinyatakan dengan (1-0), sehingga harga
tetapan kesetimbangan adsorpsi (K) dapat dituliskan
sebagai:

 __kp
(1-6)

Melalui penataan ulang, akan diperoleh persamaan:

Persamaan 2.2 tersebut berlaku untuk adsorbat berfasa
gas, P adalah tekanan gas. Untuk adsorbat yang berfasa cair,
maka P diganti dengan C (konsentrasi molar). Untuk
adsorben tertentu, harga 6 akan sebanding dengan jumlah
zat yang teradsorp (m), sehingga m = b0, b adalah kapasitas
serapan maksimum adsorben. Kemudian akan diperoleh
persamaan



_ bKC
™= T1¥KC
atau
1_1+ 1
m b bKC
c 1 1
__ZC+K_b ............................................................. 2.3

Bila dibuat grafik antara 0 lawan P pada persamaan
(3.2), maka akan diketahui bahwa pada tekanan rendah,
KP<1, sehingga 6 = Kp. Hal ini menunjukkan bahwa 6 naik
secara linear dengan naiknya tekanan. Untuk tekanan yang
tinggi, Kp>1, sehingga 6 = 1, yang menunjukkan bahwa
hampir semua permukaan telah tertutup oleh sebuah
monolayer adsorbat. Pada tekanan yang tinggi, hampir
seluruh permukaan adsorben tertutupi oleh monolayer
adsorbat, sehingga perubahan tekanan menghasilkan sedikit
perubahan dalam jumlah adsorbat yang diserap (Castellan,
1983). Hal tersebut dapat diilustrasikan dalam Gambar 2.2.

m ¢t

a ---------------------------------------- -

C
Gambar 2.2 Kurva Isoterm Adsorpsi Langmuir
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Selanjutnya, dengan membuat grafik C/m lawan C
pada persamaan 2.3 akan diperoleh garis lurus, sehingga
harga b (kapasitas adsorpsi) dan K (konstanta
kesetimbangan adsorpsi) dapat ditentukan. Kapasitas
adsorpsi merupakan harga 1/slope, dan K merupakan
intersep grafik tersebut. Dari harga K yang telah ditentukan,
maka dapat diketahui juga besarnya energi adsorpsi, yang
dapat diketahui dengan persamaan berikut:

Eads= 'AGO = R T 11’1 K ............................................... 24

Dengan:

AG = perubahan energi bebas Gibbs (J/mol)
R = tetapan gas umum (8,314 ]/ molK)

T = temperatur (Kelvin)

K = tetapan kesetimbangan adsorpsi

D. Kinetika Adsorpsi

Kinetika adsorpsi merupakan faktor penting dalam
perancangan proses adsorpsi selain kapasitas adsorpsinya.
Kinetika adsorpsi menyatakan adanya adsorpsi suatu
adsorbat oleh adsorben sebagai fungsi waktu. Jumlah zat
teradsorpsi setiap massa adsorben tergantung konsentrasi
adsorbat dan jumlah situs aktif kosong pada adsorben.
Model kinetika adsorpsi digunakan untuk mengetahui
kecepatan proses adsorpsi dan tahapan yang mengontrol
pada proses adsorpsi. Berdasarkan pemodelan dengan
menggunakan model orde semu satu dan orde semu dua,
maka diperoleh data kinetika berupa kapasitas adsorpsi.
Model orde semu satu pertama kali diperkenal oleh
Lagergren (1898) merupakan model adsorpsi yang diawali
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oleh difusi melewati bidang batas antar fase fluida-padatan.
Persamaan Langergren dirumuskan sebagai berikut:

In (Qe - qt) = IHQe — kgt

qt adalah jumlah adsorbat yang diserap pada waktu
tertentu (mg/g), qeadalah kapasitas adsorpsi kesetimbangan
(mg/g), dan ki adalah tetapan laju adsorpsi (min').
Hubungan linear dari In (qe - qi) terhadap t memberikan
slope ki dan intersep In ge. Persamaan orde semu dua
diusulkan oleh Ho dan McKay (1998) seperti berikut:

qt a ko q2

+ kot

qt adalah jumlah adsorbat yang diadsorpsi pada waktu
tertentu (mg/g), qe adalah kapasitas adsorpsi kesetimbangan
(mg/g), dan nilai laju adsorpsi awal, h = koqe? (mg g'min),
serta ko adalah tetapan laju adsorpsi (g mg'min). Hubungan
linear antara t/q terhadap t memberi slope = 1/qe dan
intersep = 1/koqe? sehingga nilai ge = 1/slope dan ko =
slope?/intersep (Ho dan Mc Kay, 1998).

~ 000



PBab 3
ANALISA STRUKTUR PORI

A. Struktur Pori

Reaksi yang dikatalisa oleh material padatan banyak
melibatkan pori-pori tersebut sebagai tempat terjadinya
reaksi. Sebagian reaksi katalisis tergantung pada luas
permukaan katalis, dan sebagian tergantung pada sisi aktif
katalis dalam pori-pori katalis. Material seperti karbon aktif
juga sangat mengandalkan luas permukaan dan pori-porinya
untuk fungsinya sebagai adsorben. Selain itu, struktur pori
suatu keramik sangat menentukan kekuatan dan sifat-sifat
fisiknya yang lain. Oleh karena itu, analisa struktur pori dan
permukaan suatu material sangat penting dilakukan dalam
karakterisasi padatan.

Metode yang umum digunakan dalam analisa struktur
pori dan permukaan adalah adsorpsi gas, seperti nitrogen,
kripton, merkuri, dan karbondioksida, pada tekanan
tertentu. Dalam bab ini akan diuraikan tentang analisa
struktur pori dan luas permukaan padatan (zeolit, oksida
logam, karbon, keramik, maupun material mesopori) dan
beberapa contoh penggunaannya sebagai katalis, penyerap
(adsorben), dan lain-lain. Titik berat pembahasan akan
diutamakan pada adsorpsi nitrogen.
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(a) (b) ()
Gambar 3.1 Konsep Porositas: (a) Padatan Non Pori,
(b) Padatan Berpori, (c) Partikulat,

(d) Partikel Katalis Tersuport

Tidak semua padatan memiliki porositas yang tinggi,
tergantung pada partikel yang terbentuk selama sintesis.
Gambar 3.1 menunjukkan konsep porositas padatan.
Padatan non pori (Gambar 3.1.a) memiliki luas permukaan
yang sangat rendah, sedangkan material berpori (Gambar
3.1.b) memiliki luas permukaan tinggi atau sedang. Ukuran
partikel untuk partikulat (Gambar 3.1.c) sangat kecil,
sehingga luas permukaannya tinggi. Untuk katalis (Gambar
3.1.d), biasanya mempunyai sisi teraktivasi yang disupport
pada material berpori atau serbuk (powder). Hal ini
menyebabkan luas permukaan dari padatan pendukung
berkurang. Fenomena ini bisa dianalisa dengan adsorpsi gas
pada padatan tersebut. Beberapa tipe dan bentuk pori
ditunjukkan pada Gambar 3.2. Ada empat tipe pori; yaitu:

Gambar 3.2 Tipe Pori



1.

Inter-Connected

Jenis pori ini menghubungkan satu pori dengan
pori yang lain, sehingga membentuk jaringan pori yang
panjang dan berliku-liku. Tipe inter-connected ini
membust luas permukaan padatan tersebut menjadi
tinggi.

Passing Pori

Passing membentuk suatu lubang melewati
partikel suatu padatan, seperti saluran.
Closed (Rongga)

Pori closed tidak mempunyai mulut lubang. Pori
ini seperti rongga di dalam partikel padatan. Keberadaan
pori closed tidak dapat dianalisa dengan adsorpsi gas
seperti tipe-tipe pori yang lain, schinggs tidak
memperbesar maupun memperkecil luas partikel
padatan tersebut.

Dead End

Berbeda dengan pori passing yang memiliki dua
mulut luhang, tipe pori dead end hanya memiliki satu
mulut lubang. Pori ini berakhir di dalam partikel
padatan.

Keempat tipe pori tensebut tentunya tidak hanya

berupa saluran memanjang berbentuk sama. Secara umum

ada lima bentuk pori yang dapat dilustrasikan berdasarkan

analisa struktur pori dengan adsorpsi nitrogen maupun gas

lain. Kelimanya terangkum dalam tabel berikut:



Tabel 3.1
Lima Bentuk Pori yang Dapat Dilustrasikan

Bentuk pori Gambar
E—— - — —

1. Silindris (tabung)

\
2. Konikal (mengerucut) @

3. Sterikal atau botol tinta

; | —— Y ——]
4. Siit ( il ) e
— e ]
5. Interstisi ;A

Berdasarkan ukuran porinya, suatu padatan dapat

diklasifikasikan menjadi tiga:

1.

Material mikropori, diameter pori 0-2 nm. Contoh material
mikropori adalah zeolit, karbon, silika, dan lain-lain.
Material mesopori, diameter pori 2-50 nm. Material yang
biasanya memiliki pori berukuran meso antara lain
alumina, polimer, dan beberapa katalis.

Material makropori, diameter pori lebih dari 50 nm. Pori
makro ini biasanya ditemui pada batuan, semen, tanah,
dan sebagainya.



Dari analisis struktur dan permukaan pori dengan
adsorbsi gas, dapat diperoleh informasi penting tenteng
padatan tersebut. Informasi tersebut adalah:

1. Densitas padatan (g/cc)

Persentase porositas (%)

Volume pori/distribusi ukuranpori
Volume pori total (cc/g)

Ukuran pori rata-rata

Luas permukaan spesifik

NS LD

Distribusi ukuran partikel

Metode analisa struktur pori pada dasarnya dapat
dilakukan dengan tiga pendekatan teknis, yaitu: 1)
Porosimetri Merkuri; 2) Adsorpsi Gas; 3) Piknometri Helium.

Dengan teknik porosimetri merkuri didapatkan
informasi distribusi ukuran pori. distribusi ukuran partikel,
densitas ruah dan apparent, porositas total, dan distribusiluas
pori dari material makropori. Teknik adsorpsi gas (nitrogen,
kripton) biasanya digunakan untuk karakterisasi material
mikro dan mesopori. Dari teknik ini akan diperoleh luas
permukaan spesifik, distribusi ukuran pori, dan volume total
pori. Sedangkan teknik piknometri helium biasanya
digunakan untuk mengukur densitas sebenarmya dari suatu
padatan. Pemilihan teknik yang tepat untuk karakterisasi
material didasarkan pada ukuran porinya.

B. Porosimetri Intrusi Merkuri

Porosimetri merkuri umumnya digunakan untuk
analisa permukaan dari material makropori, karena wkuran
partikel merkuri yang relatif besar masih dapat masuk ke
dalam pori-porinya.
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Gambar 3.3 Porosimetri Merkuri

Selama proses analisa ini, merkuri (Hg) ditekan masuk
ke dalam pori-pori dengan cara mengaplikasikan tekanan
tertentu (Gambar 3.3). Tekanan penetrasi yang diberikan
agar Hg bisa menembus (masuk) pori adalah berbeda-beda,
disesuaikarn dengan diameter pori material yang dianalisa.
Tekanan tersebut berbanding terbalik terhadap ukuran pori.
Semakin kecil diameter pori, maka tekanan yang
diaplikasikan scmakin  tinggi.Untuk matcrial dengan
diamctcr pori 3,6 15.000 nm biasanya digunakan tekanan
yang sangat tinggi (ultra-high pressure), sekitar 440 Pa.
Sedangkan material berdiameter pori 3.800 116.000 nm
biasanya cukup digunakan tekanan 140 Pa.Tetapi umumnya,
porosimeter dijalankan dengan tekanan tinggi, 240 Pa, yang
mampu mendeteksi pori berdiameter dari 7,4- 15.000 nm.

Teknik porosimetri merkuri ini didasarkan pada sifat dari
merkuri sendiri. Merkuri (Hg) merupakan cairan yang tidak
membasahi untuk berbagai padatan. Konsep membasahi
(wetting) dan tidak membasahi (non wetting) ini dilihat dari
sudut kontak dengan permukaan padatan (Gambar 3.4).
Cairan yang membasahi memiliki sudut kontak yang kecil (0 <
90), sedangkan cairan yang tidak membasahi memiliki sudut
kontak yang besar (0> 90°) Merkuri memiliki sudut kontak
yang besar, seperti terlihat pada Gambar 3.3.
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Gambar 3.4 Konsep Wetting dan Non Wetting: (a) Wetting
dengan 0 Kecil, (b) dan (c) Non Wetting dengan 0 Besar

Karena ukuran partikelnya yang besar, maka merkuri
harus ditekan untuk dapat masak ke dalam pori-pori, di
mana tekanan penetrasi tersebut disesuaik.an de ukuran pori
seperti yang dijelaskan sebelumnya. Volume Hg yang masuk
dalam porosimetri ini menunjukkan volume pori material
yang dianalisa.

7. B :
Gambar 3.5 Adsorpsi Merkuri
pada (a) Vakum, (b) tekanan tinggi

Merkuri tidak dapat memasuki pori dalam kondisi
vakum, sehingga dengan pengaplikasikan tekanan vakum
hanya akan diperoleh perhitungan untuk densitas dari
material yang dianalisa (Gambar 3.5.a). Dengan
meningkatkan tekanan maka Hg akan dipaksa masuk ke
dalam pori-pori yang ada (Gambar 3.5.b), sehingga diperoleh
informasi densitas sebenarnya dari material yang dianalisa,



ukuran, dan volume pori. ketika tekanan diaplikasikan,
maka Hg mula-mula penetrasi (masuk) ke dalam rongga
interpartikel dan menghancurkan agregat (gumpalan)
material yang sama. Kemudian dengan meningkatkan
tekanan lagi. Hg hanya akan penetrasi pada rongga
interpartikel. Informasi yang didapatkan dari sini adalah
ianali distribusi ukuran pori (Gambar 3.6).

(=) )

Gambar 3.6 Hg Penetrasi pada Rongga Inter Partikel Sampel

Profil data yang diperolen pada tampilan alat
porosimeter adalah seperti gambar 3.7 dan 3.8 berikut:

- W veluma / D ure o }
uﬁne ::95 £ N .n/m““m o s =t

1.5

Comlar pos
el
12743

75

Gambar 3.7 Profil Tampilan Data Porosimetri Merkuri:
Grafik Adsorbsi Isotermal Volume vs. Tekanan



Gambar 3.8 Profil Tampilan Data Porosimetri Merkuri:
Distribusi Ukuran Pori

Kurva/grafik adsorbsi isotermal porosimetri merkuri
dari serbuk berpori dan interpretasi volume intrusinya
dijelaskan sebagai berikut:

Gambar 3.9 Grafik Adsorbsi Isotermal
dari Porosimetri Merkuri

Dari kurva yang terbentuk semua informasi,
diantaranya adalah (lihat Gambar 3.9): Kurva yang naik
tajam ketika tekanan kecil mulai displikasikan menunjukkan



jumlabh/volume Hg yang penetrasi ke dalam
rongga/porositas interpartikel (gambar 3.6.b). Kurva ini
dapat digunakan untuk perhitungan distribusi ukuran
partikel. Ketika lekanan terus dinaikkan, kurva yang
terbentuk adalah datar. Hai ni mengindikasikan bahwa Hg
telah menjenuhi rongga interpartikel. Kemudian dengan
mengaplikasikan tekanan yang lebih besar lagi sampai
sekitar 1000 MPa, kurva kembali naik tajam. Kenaikan ini
terjadi karena Hg penetrasi ke dalam pori-pori sampel

(Gambar 3.5.b). Dari kenaikan kurva yang kedus ini dapat

dihitung porositas atau volume pori interpartikel.

Setelah tekanan diturunkan untuk desorpsi Hg, kurva
yang diperoleh tidak persis sama seperti adsorpsi. Pengaruh
kompresi (penekanan) pada sampel diperlihatkan oleh no.3
pada Gamhar 3.9 di atas. Histerisis terlihat pada porosimetri
merkuri. Ketika proses desorpsi Hg, pada tekanan tertentu
terlihat jumlah Hg pada sampel lebih besar daripada ketika
adsorpsi. Tidak semua Hg terdesorpsi. Hal ini disebabkan
Hg terjebak dalam pori-pori (biasanya pori-pori berbentuk
botol tinta atau jaringan). Dalam menginterpretasikan data
porosimetri merkuri, harus diperhatikan hal- hal berikut ini:
1. Sifat sampel yang dianalisa, meliputi bentuk sampel

apakah padatan atau serbuk, kemungkinan terjadinya
reaksi antara sampel dengan Hg.

2. Selain itu, sebelum dilakukan analisa porosimetri
merkuri ini harus dipastikan sampel telah dikeringkan
dengan sempurna, dan dilakukan penimbangan sampel
setelah proses degassing.

3. Pengukuran blanko dan pengurangan data dengan
blanko harus dilakukan dengan tepat. Harus dipastikan
juga bahwa kecepatan pengaplikasian tekanan antara
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10.

blanko dan sampel harus sama. Jika memungkinkan,
pengukuran porosimetri merkuri ini dilakukan dua kali
untuk tiap sampel.

Uji reprodusibilitas harus selalu dilakukan.

Amati bentuk kurva intrusi.

Amati jika terjadi histerisis.

Amati juga apakah merkuri tertahan oleh sampel atau
tidak.

Kemungkinan terjadinya kompresi atau kerusakan
sampel juga harus dievaluasi.

Volume rongga/porositas interpartikel dan intrapartikel
harus dibedakan.

Pilihlah model bentuk pori yang sesuai untuk luas
permukaan.

Beberapa kelebihan kelemahan dari teknik porosimetri

merkuri ini terangkum sebagai berikut:

1.

Persamaan matematis diperoleh dengan asumsi bentuk
pori adalah silindris dan tidak selalu memperhatikan
sudut kontak. Hal ini tentu saja mempengaruhi validitas
dari luas permukaan dan ukuran pori untuk beberapa
material. Tetapi hal ini juga membuat teknik ini sangat
bagus untuk membandingkan sesuatu.

Beberapa material dapat tertekan atau bahkan rusak
pada tekanan tinggi, sehingga analisa harus dihentikan
pada tekanan kritis material tersebut.

Beberapa material yang mengandung logam dapat
bereaksi dengan merkuri membentuk amalgam. Sangat
dianjurkan untuk melakukan pasivasi permukaan
sebelum uji porosimetri.



4. Porosimetri merkuri ini merupakan teknik analitik
destruktif, sehingga harus disiapkan sampel dengan
jumlah yang cukup untuk uji pengulangan.

5. Setelah analisa, sampel harus didekontaminasi dari
merkuri yang tertinggal /terjebak dalam pori-pori.

6. Lingkungan laboratorium harus memadai untuk
penanganan merkuri. Tetapi dengan instrumen
porosimeter modern, hanya diperlukan merkuri dengan
jumlah yang tidak terlalu banyak. Penanganan merkuri
ini harus benar-benar diperhatikan, dan operator telatih
diperlukan untuk tujuan ini.

C. Adsorpsi Gas
Adsorpsi gas kripton dan nitrogen tepat digunakan
untuk analisa material mikropori dan mesopori. Pada
konsep adsorpsi gas ini, dikenal beberapa istilah sebagai
berikut:
1. Adsorbat, yaitu fase gas yang teradsorp pada
permukaan material.
2. Adsorben, yaitu fase padatan yang mengadsorp gas,
disebut juga substrat.

Gambar 3.10 Fisisorpsi



Dalam fisisorpsi (adsorpsi fisis), gas inert dengan
jumlah tertentu, pada temperatur yang sangat rendah (77 K),
dan tekanan vakum diadsorb pada permukaan material
berpori (Gambar 3.10). Fisisorpsi ini tidak tergantung pada
sifat dari sampel, tetapi hanya tergantung pada luas
permukaan dan struktur pori. Luas permukaan material
yang dianalisa (sampel) diukur dari jumlah molekul yang
terdeposit (teradsorp) dimonolayer. Sedangkan ukuran pori
ditentukan oleh tekanan kondensasi (tekanan penguapan)
gas dalam pori-pori.

multilayer
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Gambar 3.12 Simulasi Adsorpsi Multilayer oleh Montecarlo

Molekul-molekul gas pada layer pertama (monolayer)
biasanya teradsorp karenaa danya gaya tarik molekul gas-
substrat. Sedangkan molekul gas pada fase multilayer
teradsorp karena gaya tarik antar molekul mengilustrasikan
adsorpsi monolayer dan multilayer tersebut. Simulasi oleh
Montecarlo ditumjukkan pada Gambar 3.12. Gas yang



umum digunakan pada fisisorpsi untuk analisa struktur pori
dan permukaan adalah Nitrogen Argon, Kripton, dan
Karbondioksida. Dari analisa ini diperoleh luas area spesifik
total, distribusi ukuran meso-mikropori, dan volume total
meso-mikropori. Gambar 3.13 memperlihatkan alat yang
digunakan dalam adsorpsi gas molekul gas.

..Jd!. |L.| e -“

Gambar 3.13 Porosimeter Gas: Sorptomatic 1990

Data keluaran dari analisa ini sama halnya dengan data
dari porosimetri merkuri, yaitu grafik adsorpsi isotermal,
tetapi bentuknya berbeda. Tipe grafik adsorpsi isothermal
dalam fisisorpsi gas ditunjukkan pada Gambar 3.14.

Gambar 3.14 Tipe Grafik Adsorpsi Isotermal
berdasarkan IUPAC

Menurut IUPAC, grafik adsorpsi isotermal dapat
diklasifikasikan menjadi enam tipe:



1.

Tipe I: Tipe ini khas untuk terjadi untuk fisisorpsi gas
pada padatan mikropori dan kemisorpsi isotermal.

Tipe II: Tipe ini biasanya terlihat dari adsorpsi pada
padatan non pori.

Tipe III: Grafik ini khas untuk uap, misalnya air pada
padatan hidrofobik.

Tipe IV: Grafik Tipe IV ini memperlihatkan loop histerisis
yang disebabkan oleh kondensasi kapiler dalam mesopori.
Jadi tipe IV ini khas untuk material mesopori.

Tipe V: Grafik ini juga khas untuk uap seperti halnya
Tipe II, tetapi terlihat adanya loop histerisis yang juga
disebabkan oleh kondensasi kapiler pada mesopori.

Tipe VI: Grafik isotermal seperti anak tangga, biasanya
terlihat untuk adsorpsi nitrogen pada karbon tertentu.

Terjadinya bentuk kurva isotermal yang khas untuk

beberapa material dapat dijelaskan dalam uraian di bawah ini.

1.

Material Non Pori (Gambar 3.15)

Material non pori memiliki permukaan yang
hampir datar. Tanpa aplikasi tekanan, P/Po 0, gas yang
teradsorp sangat sedikit, terlihat dari ordinatnya yang
rendah. Dengan memberikan tekanan yang sangat
rendah P/Po< 0,1), gas mulai menjenuhi monolayer
(daerah monolayer). Pada grafik terlihat kurva hanya
naik sedikit, menunjukkan bahwa jumlah gas yang
teradsorp sangat kecil. Kenaikan tekanan sampai P/Po
hampir 1 ternyata tidak bayak membuat gas teradsorp
pada material non pori ini, ditunjukkan dari kenaikan
volume gas (n) yang masih rendah. Pada daerah ini
belum terjadi adsorpsi multiyer. Kemudian pada P/Po 1
kurva naik tajam, mengindikasikan terjadinya adsorpsi



multilayer. Tetapi, jumlah gas yang teradsorp tetap tidak
begitu banyak, mengindikasikan bahwa luas permukaan
material non pori ini sangat rendah.
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Gambar 3.15 Mekanisme Adsorpsi
pada Permukaan Non Pori

Material Mesopori (Gambar 3.16)

Grafik adsorpsi isotermal dari material mesopori
ini memiliki sifat khas, yaitu terjadinya loop histerisis
yang disebabkan oleh kondensasi kapiler dalam
mesopori. Dari grafik terlihat bahwa pada P/Po 0 gas
yang teradsorp sangat sedikit, dan daerah monolayer
belum penuh. Dengan meningkatkan tekanan sampai
P/Po< 0,1, mulai lerjadi adsorpsi gas yang menjenuhi
monolayer. Jumlah gas yang teradsorp adalah kecil,
tetapi masih lebih besar dibandingkan dengan material
non pori. Ketika tekanan dinaikkan lagi sampai P/Po
kira-kira 0,5 adsorpsi multilayer mulai terjadi, tetapi
jumlah yang teradsorp tidak terlalu banyak, sehingga
slope grafiknya kecil (kenaikan tidak tajam).

Interaksi molekul-molekul gas yang teradsorp pada

dinding pori yang saling berhadapan mulai terjadi ketika



tekanan mencapai P/Po sekitar 0,7. Pengaplikasian
tekanan yang lebih tinggi lagi,yaitu sampai P/Po 1
menyebabkan  molekul-molekul  gas = memenuhi
mesopori. Kurvanya isotermalnya naik tajam karena
jumlah gas yang teradsorp sangat besar. Kemudian
ketika tekanan diturunkan untuk desorpsi gas, kurva
isothermal menunjukkan terjadinya loop histerisis di
mana jumlah gas yang terdesorpsi tidak sama dengan
jumlah yang teradsorpsi di awal. Pada tekanan yang
sama, jumlah gas yang tertinggal di permukaan material
ketika desorpsi masih lebih banyak dibandingkan ketika
adsorpsi. Dengan kata lain, jumlah gas yang terdesorp
lebih kecil daripada yang teradsorp. Hal ini disebabkan
oleh kondensasi kapiler pada mesopori.

[ ob 1 0 pp 1 0 ob 1
Gambar 3.16 Mekanisme Adsorpsi
pada Permukaan Mesopori

3. Material Mikropori (Gambar 3.17)
Berbeda dari material non pori dan mesopori, pada
material mikropori mekanism adsorpsi adalah kompleks.
Pada mikropori ini terjadi overlap potensial dari kedua



sis dinding pori, sehingga meningkatkan potensial
adsorpsi material tersebut. Semakin kecil ukuran pori,
maka potensial yang dihasilkannya juga semakin tinggi.
Hal ini menyebabkan peningkatan energi adsorpsi. Oleh
karenanya adsorpsi dapat terjadi pada tekanan yang
sangat rendah. Gas (adsorbat) terlebih dahulu akan
mengisi mikropori dengan ukuran yang lebih kecil,
kemudian adsorpsi pada permukaan mikropori dengan
ukuran yang lebih besar terjadi pada waktu yang
bersamaan (pengisian mikropori sekunder). Dari uraian
di atas, jelaslah mengapa grafik adsorpsi isotermal pada
material mikropori terlihat seperti Gambar 3.17. Pada
P/Po 0, gas yang leradsorpsi sangat banyak, sehingga
kurva naik dengan lajam. Ordinat grafik menunjukkan
jumlah /volume gas yang teradsorp adalah besar. Lebih
besar dari pada material mesopori. Hal ini
mengindikasikan bahwa material mikropori memiliki
luas permukaan tinggi. Kemudian pada tekanan yang
lebih tinggi, terjadi pengisian mikropori sekunder
dengan jumlah gas yang teradsorp tidak terlalu banyak.
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Gambar 3.17 Mekanisme Adsorpsi
pada Malerial Mikropori



Untuk menentukan luas permukaan spesifik dari
data adsorpsi gas, beberapa peneliti mengajukan model
perhitungan yang terangkum pada Tabel 3.2.

Tabel 3.2
Model Interpretasi Adsorbsi
untuk Penentuan Luas Permukaan Spesifik

Sedangkan perhitungan untuk wukuran pori
material dijelaskan juga oleh beberapa peneliti pada
Tabel 3.3.



Tabel 3.3
Model Umum untuk Perhitungan Pori

Selanjutnya akan didiskusikan beberapa contoh
analisa struktur pori pada beberapa material.

D. Zeolit

Zeolit merupakan material meso dan mikropori.
Analisa struktur pori dan luas permukaannya menjadi
sangat penting karena penggunaanya yang luas sebagai
katalis maupun adsorben. Porosity of microporous zeolites
A, X and ZSM-5 studied by small angle X-ray scattering and
nitrogen adsorption.

Porositas dari beberapa zeolit mikropori, seperti Na-X,
zeolit A setelah pertukaran ion (KA, NaA, dan CaA), dan
ZSM-5 diperlajari dengan adsorpsi nitrogen pada 77 K.
Gambar 3.18 menunjukkan adsorpsi dan desorpsi isotermal



N2 pada 77 K untuk ketiga jenis zeolit tersebut. Gambaran
isoterm tersebut mengindikasikan hanya terjadi pengisian
volume mikropori dan tidak terlihat mesopori. Kinetika
adsorpsi N2 untuk zeolit NaA dan KA terlalu lambat untuk
mencapai kesetimbangan pada tiap titik isoterm pada 77 K.
Maka, tidak ada isoterm regular, tetapi hanya diperoleh data
Juas permukaan spesifik untuk kedua sampel ini.
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Gambar 3.18 Adsorpsi Isotermal Nitrogen dari Zeolit
Penyaring Molekular NaX, CaA, dan ZSM-5 pada 77 K,
Simbol Hitam: Adsorpsi, Simbol Putih: Desorpsi [1]

Ukuran pori dan distribusi ukuran pori berdasarkan
adsorpsi isotermal N dapat diperoleh dengan beberapa
metode, seperti metode teori fungsi densitas non-lokal
(NLDEFT), persamaan Dubinin-Astakhov (DA) berdasarkan
teori pengisian mikropori, dan metode Horvath-Kawazoe
(HK) berdasarkan potensial interaksi antara adsorbat dan
adsorben. Di antara metode-metode tersebut, metode HK
paling sederhana dan umum digunakan untuk mengevaluasi
distribusi ukuran pori material mikropori. Model HK awal
hanya sesuai dengan pori-pori berbentuk slit. Kemudian



diusulkan model untuk pori sferik dan pori silindris. Teknik
ini telah sukses digunakan untuk menentukan distribusi
ukuran pori pada berbagai adsorben mikropori, seperti
karbonaktif dan zeolit. Ukuran dan distribusi ukuran
mikropori yang diperoleh dengan metode HK ditunjukkan
pada Tabel 3.4 dan Gambar 3.19. Puncak tunggal yang tajam
pada tiap kurvadistribusi ukuran pori (Gambar 3.19)
mengindikasikan bahwa zeolit mempunyai pori-pori mono-
dispersi, dengan diameter 14; 12; dan 5,7 A masing- masing
untuk NaX,CaA, dan ZSM-5 (Tabel 3.4). Ukuran mikropori
ini juga menunjukkan ukuran ronggaprimer.

Tabel 3.4
Karakteristik Adsorpsi N2 untuk Zeolit A, X, dan ZSM-5 [1]
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Gambar 3.19 Distribusi Ukuran Pori untuk NaX, CaA,
dan ZSM-5 Dihitung dengan Metode HK [1]



Bila dibandingkan dengan NaX dan ZSM-5, luas
permukaan eksternal, Se untuk CaA adalah paling besar,
tetapi luas permukaan BET, SBET, untuk CaA hampir
sama atau bahkan lebih kecil daripada NaX dan ZSM-5
(Tabel 3.4). Sehingga, nilai Sex/SBET 0,1 untuk CaA
adalah hampir dua kali lipat untuk NaX dan ZSM-5, yang
menyebabkan penurunan jumlah nitrogen teradsorb dalam
mikropori CaA. Seperti yang tertera pada Tabel 3.4, NaA
dan KA memiliki SBET yang sangat rendah. Diameter
kinetic dari molekul nitrogen (3,64 A) sebanding dengan
diameter saluran efektif dari NaA (sekitar 4 A), sehingga
penutupan saluran akan terjadi untuk nitrogen dalam
NaA, mengakibatkan data SBET yang sangat rendah.
Penjelasan tersebut juga berlaku untuk KA dengan saluran
yang lebih sempit. Karena kesulitan tersebut, maka jarang
sekali pelaporan luas permukaan spesifik untuk kedua
zeolit.

Sifat deaktivasi zeolit HZSM-5 pada reaksi Kkatalitik
cracking LDPE dianalisa dengan adsorpsi nitrogen. Setelah
reaksi katalitik pertama, katalis baru (HZSM-5) yang
digunakan menjadi mengandung coke (LZ1). Kemudian
katalis yang mengadung coke ini digunakan kembali untuk
reaksi katalitik kedua, dan seterusnya, sehingga katalis
dinotasikan dengan LZ(j), dimana j adalah jumlah reaksi
yang telah dikatalisa oleh katalis tersebut.



Tabel 3.5
Karakteristik Katalis yang Digunakan [2]

Zeolite BET arca N2 adsorption %Coke® AT (C)
(m*/g) capacity (¢m'/g)®

HZSM 5 158 0.179 0

1.Z1 239 0.120 460 75

172 169 0089 5.9 42

[Z3 117 0.06] 6.73 1

124 9 0.048 7.08 26

Gambar 3.20 menunjukkan adsorpsi isotermal
nitrogen dari sampel baru dan yang mengandung coke.
Nitrogen menempati seluruh volume pori dari zeolit yang
bebas coke, sedangkan pada sampel yang mengandung
coke teramati terjadinya reduksi kapasitas adsorpsi
nitrogen. Tabel 3.5 menunjukkan luas permukaan (m/g)
dan kapasitas adsorpsi (VN2max) dari zeolit yang bebas
dan mengandung coke. Kapasitas adsorpsi dibuat melalui
ekstrapolasi pada P/Po 1 dari isotermalnya. Setelah
empatkali =~ penambahan  polimer, zeolit —mampu
mempertahankan 27% dari kapasitas adsorpsi nitrogen
pada zeolit baru. Tabel 3.5 menunjukkan kandungan coke
pada katalis. Pembentukan coke yang terpenting terjadi
ketika zeolit baru digunakan sebagai katalis, yaitu pada
dekomposisi  polimer  pertama. Semakain tinggi
kandungan coke awal ini pada katalis untuk reaksi
cracking, maka semakin rendah pula pembentukan coke.
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Gambar 3.20 Adsorpsi Isotermal Nitrogen

berdasarkan Eksperimen dan Perhitungan dari Sampel Baru
dan yang Mengandung Coke [2]

E. Material Mesopori

Adsorpsi nitrogen digunakan untuk menganalisa
pengaruh kandungan TiO> dan temperatur kalsinasi pada
granula komposit TiO2/A1203. Alumina murni dilabel PA,
sedangkan TAO,25; TA(0,50; dan TAO0,75 masing-masing
untuk campuran titania-alumina dengan TiO>/(TiO2+A1203)
0,25; 0,50; dan 0,75.

Gambar 3.21 menunjukkan isotermal dan distribusi
ukuran pori (dalam insert) dari granula komposit TiO2/
A1203 setelah kalsinasi pada temperatur yang bervariasi
Berdasarkan klasifikasi BDDT, semua isotermal merupakan
Tipe IV dengan loop histerisis, yang mengindikasikan
adanya mesopori. Selain itu, bentuk loop histerisis
merupakan kombinasi dari Tipe H2 dan H3, yang berarti
bahwa terdapat pori- porisempit berbentuk slit dan ink-
bottle. Distribusi ukuran pori dari granula tersebut dihitung
dari cabang desorpsi grafik isothermal. Setelah kalsinasi
450°C, isotermal dari granula komposit menunjukkan loop



histerisis pada tekanan relative yang hampir sama dari 0,55
sampai 0,8, yang berarti distribusi ukuran porinya hampir
identik pada range 3 - 6 nm dengan ukuran pori rata-rata
yang sama, 4,4 nm. Dengan peningkatan temperatur
kalsinasi seperti terlihat pada Gambar 3.21 (b) dan (c), loop
histerisisnya bergeser ke kanan, mengindikasikan adanya
peningkatan ukuran pori.
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Gambar 3.21 Isotermal dan Distribusi Ukuran Pori (Insert )
dari Granula TiO2/y-A1203 setelah Kalsinasi pada
temperatur: (a) 450 C, (b) 600 C, (c) 750 C

Gambar 3.22 menunjukkan luas permukaan dari
granula komposit sebagai fungsi temperatur kalsinasi. Luas
permukaan granula komposit sangat dipengaruhi oleh



temperatur  kalsinasi. Pada semua granula, luas
permukaannya menurun dengan peningkatan temperatur
kalsinasi. Fenomena ini terkait dengan sintering dan
transformasi fase. Sampai 600°C, perubahan struktur pori
lebih  disebabkan oleh sintering, karena granula
mempertahankan fase y-Al203 dan anatase tanpa
transformasi fase. Untuk sintering material kristalin pada
temperatur medium, hal ini dapat dijelaskan melalui
mekanisme difusi permukaan dan reduksi luas permukaan
dapat dihubungkan dengan waktu, t, dan temperatur, T,
sintering dengan persamaan: AS/S Alytexp-E/RT)/T di
mana S luas permukaan, Y luas permukaan spesifik, E energi
aktivasi untuk difusi permukaan, dan adalah konstanta.
Chang et al. [4] melaporkan bahwa titania anatase
mempunyai laju sintering lebih besar daripada y-Al203
karena energi permukaan spesifiknya lebih besar dan energi
aktivasinya lebih rendah wuntukdifisi permukaan. Oleh
karenanya, semakin tinggi konsentrasi titania dari
granulakomposit, maka reduksi luas permukaan granula
juga semakinbesar dengan temperatu rkalsinasi.

Pada temperatur yang sama, granula dengan
konsentrasi titania lebih tinggi mempunyai luas permukaan
lebih kecil. Penurunan besar pada luas permukaan skih
kalsinasi 750°C untuk granula TA0,5 dan TAO,75 disebabkan
transformasi fase dari anatase menjadi rutile. Data struktur
pori granula komposit terangkum dalam Tabel 3.6. Evolusi
struktur pori sebagai fungsi temperatur kalsinasi sangat
dipengaruhi oleh konsentrasi granula komposit. Secara
keseluruhan, ukuran pori rata-rata meningkat dengan
peningkatan temperatur kalsinasi. Untuk material keramik
kristalin, reduksi luas permukaan dan peningkatan ukuran



pori disebabkan oleh pengubahan material dari butiran
cembung menjadi leher cekung. Hal ini sesuai dengn hasil
pada Gambar 7.21. Setelah kalsinesi 750 °C, ukuran pori rata-
ratanya 5,9 nm; 6,8 nm; 7,9 nm; dan 10,1 nm masing-masing
untuk granula PA;TAO0,25; TA0,50; dan TAO,75.

Gambar 3.22 Luas Permukaan Spesifik dari Granula TiO2/y-
A1203 sebagai Fungsi Temperature Kalsinasi [3]

Sebaliknya, volume pori granula komposit sedikit
menurun dengn temperaturkalsinasi. Bahkan setelah
kalsinasi 750°C, volume porinya adalah 0,47; 0,49; 0,46;dan
0,36 cm/g masing-masing untuk granula PA; TAOQ,25;
TA0,50; dan TAO,75. Porositas granula komposit
menunjukkan trend yang sesuai dengan volume porisampel
seperti tercantum pada Tabel 3.6.



Tabel 3.6
Data Struktur Pori Granula Komposit TiO2/ Al,Os
sebagai Fungsi Temperatur Kalsinasi [3]
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Fly ash belite cement (FABC-2-W) dan campuran fly
ash belite cement dan zeolit (FABC-2-W/zeolit) digunakan
sebagai matriks untuk immobilisasi cesium. Adsorpsi
nitraogen dan porosimetri intrusi merkuri merupakan
metode yang dipilih untuk analisa struktur pori material
tersebut sebelum dan setelah proses leaching.

Diferensial distribusi ukuran pori dan porositas total
dari matriks yang ditentukan dengan porosimetri intrusi
merkuri dan perubahan yang disebabkan oleh leaching
ditunjukkan pada Gambar 3.23. Seperti yang terlihat,
porositas matriks FABC-2-W/zeolit (yaitu 73% berat) lebih
tinggi 30% daripada matriks FABC-2-W (51%), dengan
distribusi pori yang sangat homogen yang berpusat pada
diameter 0,1 pm. Struktur pori matriks ini tidak terpengaruh
oleh leaching. Pada matriks FABC-2-W, dengan mayoritas
pori-pori yang juga berdiameter 0,1 pum, leaching
menyebabkan pori-porinya menjadi berdiameter 2,5 pm.



Gambar 3.23 Distribusi Ukuran Pori dan Porositas Matriks
yang Ditentukan dengan Porosimetri Intrusi Merkuri:
Pengaruh Leaching [5]

Porositas total yang tinggi dari kedua matriks
menyebabkan densitas ruah yang rendah: 0,1 dan 0,83 g/mL
masing-masing untuk matrikis FABC-2-W dan FABC-2-
W/ zeolit. Luas permukaan BET dan diferensial distribusi
ukuran pori matriks, dari adsorpsi nitrogen, dan perubahan
yang disebabkan oleh leaching ditunjukkan pada Gambar
3.24. Luas permukaan matriks FABC-2-W/zeolit (109 m?2/g)
adalah 21 9% lebih tinggi daripada FABC-2-W (86 m?/g),
karena kontribusi zeolit awal (40 m?/g) versus 6,4 m2/g dari
semen awal. Setelah leaching, luas permukaan matriks FABC-
2- W/zeolit sedikit menurun (dari 109 menjadi 102 m2/g),
tetapi pada matriks FABC-2- W justru sedikitmeningkat (dari
86 menjadi 91 m?/g). Diferensial distribusi ukuran pori dari
matriks FABC-2-W/zeolit tanpa leaching menunjukkan



puncak yang terpusat pada 4 nm, mengindikasikan bahwa
sebagian besar volume pori adalah dari pori-pori berdiameter
4 nm. Pada matriks FABC-2-W/zeolit tanpa leaching ini,
terdeteksi dua maksimal pada 3 nm dan kira-kira 10 nm. Jadi,
dapat disimpulkan bahwa proses leaching menyebabkan
peningkatan volume pori berdiameter lebih dari 40 nm untuk
matriks FABC-2-W / zeolit.

Gambar 3.24 Distribusi Ukuran Pori dan Luas Permukaan

BET-Nz2 dari Matriks yang Ditentukan dengan Adsorpsi
Nitrogen: Pengaruh Leaching [5]

Struktur support MgF. dipelajari dengan adsorpsi-
desorpsi nitrogen pada 77K. Sampel MgF, dinotasikan
dengan MF-X, di mana X menunjukkan temperatur kalsinasi,
misalnya MF-4 untuk kalsinasi pada 673 K (400 + 273 K).



Pengaruh temperature kalsinasi ini juga dipelajari dengan
adsorpsi nitrogen.

Gambar 3.25 (A) menunjukkan adsorpsi isotermal dari
sampel MgF, yang dikalsinasi pada 673, 773, dan 107 K.
Berdasarkan klasifikasi IUPAC, semuanya termasuk isothermal
Tipe IV dan loop histerisis Tipe H1. Gambar 7.25(B)
menunjukkan distribusi volume pori sebagai fungsi diameter
pori. Sampel MF-4 mempunyai ukuran pori yang berubah
dalam range sempit, dengan diameter maksimum 160 A.
Dengan peningkatan temperatur kalsinasi, diameter pori
medium meningkat, sedangkan volume porinya menurun.
Tipe H1 loop histerisis mengindikasikan adanya pori-pori
dengan leher sempit.

Gambar 3.25 Pengaruh Temperatur Kalsinasi MgF>
pada Bentuk Adsorpsi-Desorpsi Isotermal Nitrogen (A)
dan Distribusi Pori (B) [6]

Data pada Tabel 3.7 mengilustrasikan pengaruh
temperatur kalsinasi terhadap luas permukaan, jari-jari pori



medium, dan volume pori. Magnesium fluoride yag
dikalsinasi pada 673 K mempunyai luas permukaan spesifik
44,6 m'g, tetapi kalsinasi pada temperatur lebih tinggi
menyebabkan penurunan luas permukaan. Preparasi MgF»
dengan treatment panas pada temperatur tidak lebih tinggi
dari 873 K menunjukkant ekstur permukaan yang
memungkinkan penggunaannya sebagai support katalitik.
Di atas 873 K, sintering pori-pori halus menjadi sangat
penting dan luas permukaans pesifiknya menurun drastic
Hasil yang diperoleh mengindikasikan bahwa MgF> yang
dikalsinasi pada temperatur 673 K memiliki ukuran pori
bervariasi dalam range sempit pada daerah mesopori,
sehingga material ini dapat digunakan sebagai model
support mesopori.

Tabel 3.7
Data Sampel MgF> yang Dikalsinasi
pada Temperatur Bervariasi [6]

Sample Caleination .~ Swrface area Total pore  Average pore

temperanice m'g ") volume radius
(K) em’ g1y (A)
ME-4 673 11.6 0.228 164
ME-5 773 227 0.182 291
MF-6 873 18.8
MF.7 973 43 0ol4 190

ME-8 1073 0.51 - =



F. Oksida Logam

Oksida logam berpori dengan luas permukaan yang
tinggi disintesis dengan metode pendekatan templat, di
mana templat yang digunakan adalah silika xerogel
berpori. Larutan garam logam diimpregnasikan pada
templat ini kemudian dikalsinasi 600 C Logam oksida
yang disintesis adalah Fe203;, Cr203, NiO, Ce02, Mn203, C0203
dan Al>03. Porositas silika xerogel sebagai templat berasal
dari mesopori dengan ukuran yanghampir seragam dalam
range 2- 15 nm. Data ini diilustrasikan pada Gambar 3.26
yang menunjukkan isotermal penyerapan nitrogen dan
distribusi ukuran pori (inset) dari material tersebut. Nilai
untuk luas permukaan BET dan volume pori masing-
nasingadalah 510 m2/g dan 0,8 cm/g. Sifat fisik dari logam
oksida yang dipreparasi dengan teknik penemplatan
ditunjukkanpada Tabel 3.6. Material ini menunjukkan luas
permukaan BET 96-270 m?/g dan volume pori total 0,2-0,8
cm/g. Logam oksida yang disintesis dengan metode
templat terdiri dari agregasi nano partikel atau partikel
besar, yang meliputi pori-pori dalam kerangka. Jadi,
porositas logam oksida terdiri dari dua tipe pori: yaitu
pori-pori dari rongga antara nano partikel (pori-pori
tekstural) dan pori-pori yang ada dalam kerangka padatan
(pori-pori struktural).



Gambar 3.26 Isotermal Penyerapan Nitrogen Distribusi
Ukuran Pari (Inset dan Gambar TEM (Inset) untuk Silika
Xerogel yang Digunakan sebagai Templat) [7]

Tabel 3.8
Sifat Struktural Logam Oksida
dengan Luas Permukaan Tinggi [7]




Gambar 3.27 Isotermal Penyerapan Nitrogen dan Distrbusi
Ukuran Pori dari Pori-pori Struktural (Inset) pada Beberapa
Oksida Logam Hasil Sintesis dengan Teknik Penemplatan,
(a) Fex0s ferrihidrit), (b) CeO; (c) Cr203; (d) ALOs [7]

Gambaran yang lebih tepat untuk struktur material
yang disintesis ini diperoleh dengan penyerapan nitrogen.
Keberadaan porositas struktural dan/atau tekstural
dibuktikan melalui analisa penyerapan isotermal No.
Gambar 3.27 menunjukkan isotermal dandistribusi ukuran
pori (inset) untuk berbagai logam oksida. Isotermal N> dari
besioksida/ferrihidrit (Gambar 3.27a) menunjukkan lekukan
kondensasi kapiler pada P/Po 0,6-0,8. Hal ini sangat jelas
menggambarkan bahwa material tersebut mengandung



mesopori di dalam kerangka (struktural), ukuran porinya
terpusat pada 6,5 nm (Gambar 3.27a,inset). Dengan
menerapkan analisa as-plot pada data adsorpsi N2 untuk
Fex0; (ferrihidrit), dapat diperkirakan bahwa sekitar 70 %
volume porinya merupakan mesopori struktural, selebihnya
merupakan rongga interpartikel. Keseimbangan porositas
struktural/tekstural yang serupa diperoleh untuk Fe203
(maghemit). Dibandingkan dengan ferrihidrit, material ini
menunjukkan luaspermukaan spesifik yang lebih rendah
dan ukuran pori yang lebih besar (Tabel 3.8).

Kobalt oksida menunjukkan keseimbangan yang
serupa antara porositas structural dan tekstural. Adsorpsi
isotermal Nz untuk CeO. (Gambar 3.27b) menunjukkan
lekukan kondensasi pada RyRo 0,4-0,5; yang
mengindikasikan adanya mesoporistruktural. Mesopori ini
menunjukkan distribusi ukuran pori yang sempit berpusat
pada 4,6 nm. Tidak seperti besi oksida, porositas struktural
dari CeO hanya menempati 10 % dari volume pori total,
sisanya merupakan porositas tekstural (rongga interpartikel).
Kecuali untuk Cr:03 dan AlO;, oksida yang lain
menunjukkan adanya derajat porositas  struktural,
mengindikasikan adanya struktur logam oksida berpori 3D.
Nilai untuk ukuran pori struktural dan volume pori yang
dihitung dari analisa as-plot ditunjukkan pada Tabel 3.8.
Aluminium oksida memperlihatkan struktur yang menarik
dilihat dari isotermal penyerapan N2 (Gambar 3.27d), yaitu
adanya lekukan kondensasi kapiler pada tekanan relatif ~0,9
yang mengindikasikan pori-pori besar yang cukup uniform
yang dibuktikan dengan distribusi ukuran porinya. Hal
inimenunjukkan bahwa porositas pada aluminium oksida
adalah dari pori-pori berukuran 37 nm.



Preparation of stable mesoporous inorganic oxides via
nano-replication technique Min Kang. Dongchan Kim, Scung
Hwan Yi, Jae Uk Han, Jae Eui Yie, Ji Man Kim, Catalysis Today
93 95 (2004) 695-699. Berbagai oksida logam mesopori yang
mempunyai stabilitas termal tinggi disintesis dengan karbon
mesopori sebagai templat menggunakan teknik replikasi nano.
Sifat fisik material hasil sintesis dapat dilihat pada Tabel 3.9.

P/P0 0,5-0,8 disebabkan oleh kondensasi kapiler dalam
mesopori. Luas permukaan BET, volume pori total, dan
diameter pori BJH untuk semua material ditampilkan pada
Tabel 3.9. Sifat fisik dalam Tabel 3.9 mengindikasikan bahwa
luas permukaan dan volume porinya jauh lebih besar dari
pada material non-silika konvensional. Zirkonia dan titania
mesopori menunjukkan diameter pori yang besar (8,8 dan
11.4 am). Ukuran pori yang relative kecil sekitar 3 nm untuk
tiap material dalam Tabel 3.9 disebabkan oleh kontraksi kisi
yang besar tergantung pada stabilitas termal dari konstituen
kerangka.

Tabel 3.9
Luas Permukaan BET dan Volume Pori Total dari Oksida
Logam Mesopori Hasil Preparasi dengan Teknik Replkasi
Nano dari Karbon Mesopori [8]

Matenals Framework SgET” S {em® '2) Pore size®
structure® {(m*/g) (nm)

ALO; v-ALO; 368 0.78 54

Ti0; Rutile 112 0.71 88

Z10; Tetragonal 74 0.21 112

V205 Orthorhombic 248 0.99 23

MoO; Ozthorhombic 320 023 22

WO; Orthorhombic 146 0.66 36

Fe,0; Cubic 130 0.77 31

MnO; Tetragonal 64 0.30 23




G. Adsorben dan Karbon

Karbon aerogel (CA) yang diperoleh dari pirolisis
resorcinol-formaldehyde aerogel menurut metode Pekala et al.
(1992) [10] diaktivasi dengan temperatur 900°C dalam
lingkungan CO2. CA teraktivasi yang diperoleh disimbolkan a-
CA. Hasil adsorpsi isotermal nitrogen pada 77 K untuk CA dan
a-CA ini ditunjukkan pada Gambar 329 (a)dan (b).
Berdasarkan klasifikasi IUPAC, keduanya merupakan
isotermal Tipe IV dengan histerisis Tipe HI. Hal ini berarti
bahwa CA merupakan material mesopori,terdiri dari partikel
karbon dengan ukuran yang hampir sama. Aktivasi dalam CO
tidak mengubah mesoporositasnya. Untuk mengukur
porositasnya, data isotermal nitrogen ini dianalisa dengan as-
plot berdasarkan karbon non-pori, hasilnya pada Tabel 3.10.

Tabel 3.10
Parame Ter Porositas Karbon Aerogel [9]

micropore mesopore

Sample Gy Mg’ o /mlgt - = e
ri Miine : o .,.,.wz Ioso 8] Vo fOIE Gpy/Mg' Vi IE
cA 702 1.4¢' 300 0.10 402" 136
a-CA 1357 192! 837 0.32 520! 1.60'

1) The maximum amount of adsorption uscd as total pore volume,
1) Including contributions of macropore and extemal sarface, which are acgligibly small.

CA mempunyai mesopori dan mikropori, dan
mikropori dari a-CA meningkat tajam karena adanya
aktivasi. Distribusi mikropori dan mesopori saling terpisah,
sehingga mikroporositas dan mesoporositas dari karbon
aerogel masing-masing dapat dihitung.
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Gambar 3.29 Adsorpsi Isotemal Nitrogen pada 77 K,
Benzena dan Metanol pada 303 K dari CA dan a-CA
Simbol Hitam Menunjukkan Desorpsi [9]

Gambar 3.29 (c) dan (d) menunjukkan adsorpsi
isotermal benzena, masing-masing untuk CA dan a-CA pada
303 K. Kedua grafik isotermal tersebut juga termasuk TipelV.
Ha ini mengindikasikan bahwa molekul benzena teradsorb
dengan mekanisme yang sama dengan nitrogen pada 77 K,
yaitu: mikropori terisi pada daerah tekanan rendah dan
terjadi kondensasi dalam mesopori. Sedangkan adsorpsi
isotermalmetanol dari CA dan a-CA, terlihat pada Gambar
7.29 (e) dan (f), pada dasarnya termasuk Tipe IV. Tetapi ada
lekukan kecil di sekitar PP/Po-0,35. Lekukan ini biasanya
terjadi karena pengisian mikropori melalui pembentukan
cluster molekul, diamati dari kenaikan isoterm yang tinggi
dengan sistem interaksi adsorbat-adsorben, misalnya air-
carbon fiber teraktivasi, air-karbon aerogel, dan metanol-



atau air- carbon fiber teraktivasi dan terfluorinasi. Meskipun
lekukan ke atas ini tidak sesuai dengan volume mikropori,
Vmikro, julah adsorpsi di atas lekukan ini sama dengan
adsorpsi nitrogen danbenzena. Karena interaksi antara sisi
polar dari metanol dan gugus fungsi karbonaerogel
membantu molekul metanol teradsorb di permukaan pada
tekanan rendah,maka peningkatan tajam dari pengisian
mikropori tidak teramati. Adsorpsi isothermal metanol CA
dan a-CA menunjukkan loop histerisis Tipe Hl, di mana hal
ini tidak teramati ketika adsorpsi air pada karbon acrogel.
Tekanan saat terjadi kondensasi kapiler sedikit berbeda dari
perhitungan  Kelvin = (Tabel 3.11) yang  hanya
memperhitungkan sifat adsorbat. Jadi, kondensasi kapiler
sangat tergantung pada interaksi adsorbat-adsorben.

Tabel 3.11
Tekanan Kondensasi Pori berdasarkan Persamaan Kelvin [9]

_ P,
Sample R /nm — ' :
Lo NH{OECI] Benzene Methanol
CA 6.77 0.87 0.75 0.90
a-CA 6.15 0.86 0.73 0.89

*) Average pore radius, R, is calculated geomctrically as a

cylindrical pore; R= 2V, / @ppn,

Tiga material sorben (penyerap) yang berbeda, yaitu
pasir tercoating MYCELX (Mycelx), karbon granular
teraktivasi (GAC), dan zeolit dimodifikasi dengan surfaktan
(SMZ), dianalisa dengan adsorpsi nitrogen. SMZ diperoleh
dari zeolit alam (clinoptilolit) yang dicoating dengan
surfaktan hexadecyl trimethyl ammonium (HDTMA).



Hasilnya menunjukkan bahwa GAC mempunyai luas
permukaan tertinggi (1290 m2g-1) di antara ketiga material
tersebut. Dari literatur [12] diperoleh data luas permukaan
antara 800-1600 m2g-1 adalah khas untuk karbon teraktivasi
berbahan dasar tempurung kelapa. Hasil yang tinggi ini
menunjukkan bahwa karbon teraktivasi merupakan material
berpori tinggi. Permukaan totalnya adalah dari permukaan
eksternal dan permukaan pori internal. Zeolit tanpa
modifikasi mempunyai struktur berpori dan luas permukaan
eksternalnya antara 14 15 m?g-1[13]. Tetapi, luas permukaan
SMZ yang dilaporkan Hornig et al. (2008) ini adalah 3,3 m?g-
1, lebih rendah daripada GAC. Coating HDTMA menutup
mikropori zeolit, menghasilkan permukaan permukaannya.
Sedangkan untuk pasir tercoating MYCELX, karena
substratnya bersifat non pori maka luas permukaan tidak
terdeteksi (titik-titik datanya tidak cukup untuk perhitungan
luas permukaan). Hal ini sesuai dengan hasil adsorbsi
naftalena, o-Mycelx. Jadi dapat disimpulkan bahwa
kemampuan adsorbsi material adsorben tergantung pada
luas permukaannya.

Delitala et al. (2008) membandingkan sifat permukaan
MCM-22 dengan karbon aktif menggunakan teknik
adsorpsi-desorpsi nitrogen.

1. MCM-22
Adsorpsi/desorpsi nitrogen pada MCM-22 pada 77
K menghasilkan isotermal pada Gambar 3.30. Bentuknya
yang “rectangular”, dimana terjadi peningkatan jumlah
nitrogen yang diadsorbsi secara tiba-tiba pada P/Po
yang sangat rendah, diikuti area flat yang memanjang
sampai nilai P/Po tinggi, merupakan bentuk khas untuk



padatan mikropori. Deviasi peningkatan nitrogen yang
diadsorb terjadi ketika P/Po mencapai dan loop
histerisis vertikal yang sangat sempit, mengindikasikan
adanya mesopori besar berbentuk slit (atau makropori
kecil) yang disebabkan agregasi partikel berbentuk plat.
Hal ini didukung oleh data SEM pada Gambar 3.31.
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Gambar 3.30 Adsorpsi-Deso rpsi Isolermal Nitrogen
untuk MCM-22

Gambar 3.31 Mikrograf SEM dari MCM-22 [14]

Karena sifat mikropori MCM-22 lebih dominan,
metode Dubinin-Raduskevitch (DR) dipilih untuk
analisa adsorpsi isotermal nitrogen. Dari



perhitungannya, diperoleh volume mikropori 0,2002
cm3g-1 dan luas permukaaan 597 m?g- L.n Informasi
lebih detail tentang struktur mikropori didapatkan
dengan metode as. Dengan persamaan Harkins-Jura,
diperoleh plot as yang sesuai, kemudian dapat dihitung
volume ultra mikropori va dan volume mikropori total
V. Volume supermikropor v, dihitung dari V-V.
Hasilnya dalah sebagai berikut: vt 0,1841 cm3g-1(sesuai
dengan hasil vDR); vs=1350 ¢cm3g-1; vu 0,0491 cm3g-1.
Dapat dilihat bahwa volume ultramikropori (tempat
pengisian mikropori primer olehnitrogen pada 77 K)
hanya menempati 27% dari volume mikropori total.
Sedangkan 73% adalah struktur supermikropori.
Pendekatan semi-kuantitatif tentang ukuran mikropori
dapat dilakukan dengan alas an bahwa pengisian
mikropori primer terjadi dalam pori dengan lebar < 2d
dan pengisian mikropori sekunder dalam pori dengan
lebar sampai 5d (dimana d merupakan diameter
molekular nitrogen, yaitu 0,36 nm). Karena pada 77 K
molekul nitrogen tidak mampu memasuki saluran zeolit
yang kurang dari 0,4 nm, maka lebar ultramikropori
diperkirakan 0,4-0,7 nm. Sedangkan lebar super
mikropori diperkirakan 0,7-1,8 nm. Berdasarkan uraian
di atas, dapat diusulkan bahwa volume super mikropori
adalah dari supercage besar berbentuk silindris (0,71 0,71
x 1,84 nm), sedangkan volume ultramikropori diperoleh
dari channel (saluran) interconnected berbentuk
sinusoidal (0,40 x 0,50 nm) dan saluran lurus (0,40 x 0,55
nm).



2. Karbon Aktif
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Gambar 3.32 Adsorpsi-Desorpsi Isotermal Nitrogen
untuk Karbon Aktif [14]

Adsorpsi-desorpsi isotermal nitrogen untuk karbon
aktif ditunjukkan pada Gambar 3.32. Peningkatan tajam
jumlah teradsorb terlihat pada P/Po 0 yang sangat
rendah, seperti grafik untuk MCM-22. Tetapi karbon
aktif menunjukkan area flat yang tidak terlalu horizontal
dibandingkan MCM-22. Loop histerisis Tipe H4 juga
terlihat jelas. Hasil tersebut merupakan gambaran umum
dari karbon aktif yang mengindikasikan padatan yang
mempunyai sifat mesopori dan mikropori. Karena
adanya ciri-ciri mesopori, metode BET dan BJH
digunakan untuk menentukan luas permukaan dan
distribusi ukuran mesopori. Sampel karbon aktif
ternyata memiliki luas permukaan 612 m2g! dan
distribusi ukuran pori yang sempit terpusat pada 3,8 nn
Mikroporositasnya dihitung dengan metode as,
menghasilkan volume mikropori total vt 0,1957 cm3g-1.

Nguyen-Thanh et al melakukan sintesis adsorben
karbon dengan sedikit logam yang terdispersi tinggi pada
permukaannya dengan = PCHS (porous  clay



heterostructures) sebagai templat. PCHS alami dari
montmorillonit Wyoming dinotasikan sebagai Na-M, yang
kemudian diperlakukan dan dinatasikan sebagai berikut:
Na-M+TEOS = SiAIM

SiAIM+logam = Logam-SiAIM

Proses  karbonasi pada  molekul templat
menghasilkan C-SiAIM
C-SiAIM+ treatment HF C-AIM
C-AIM+logam = Logam-CAIM
Logam-CAIM+ treatment HCI = C-M, Fe-CM,...

Setiap langkah perlakuan pada PCHS dan
pengaruh logam pada karbon dideteks dengan adsorpsi

nitrogen.
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Gambar 3.33 Adsorpsi Isotermal N> pada 77 K
untuk Tiap Langkah Modifikasi [15]

Gambar 3.33 mengilustrasikan evolusi porositas
dari clay awal Na M sampai menjadi produk karbon



akhir C-M. Na-M mempunyai adsorpsi isotermal Tipe II
menurut klasifikasi IUPAC, yang karakteristik untuk
material non pori atau makropori. PCH porous clay
hetero structures) yang disintesis dari Na-M, yaitu Si-
AIM, menunjukkan isotermal Tipe I, dengan adsorbsi N2
yang tinggi pada tekanan relatif rendah. Hal ini
mengindikasikan adanya mikropori dan penggabungan
silika dalam rongga interlayer. Porositas tersebut
kemudian  hilang  pada C-S.AIM. Sebagian
mikroporositas masih muncul setelah karbonisasi,
seperti yang terlihat dari jumlah yang diadsorb pada
temperatur relatif rendah. Tetapi porositas total dari C-
SIAIM mirip dengan Na-M. Hal ini menunjukkan bahwa
mayoritas pori-pori Si-AIM terisi karbon setelah pirolisis
sukrosa. Porositas Si-AIM ini sebagian diperoleh kembali
setelah treatment HF, seperti yang terlihat pada
isotermal C-AIM, meskipun mikroporositasnya masih
lebih rendah daripada Si-AIM. Peningkatan porositas
tersebut disebabkan oleh hilangnya templatan organik,
yaitu silikon oksida, sehingga membentuk pori-pori
dalam karbon. Treatment lanjut dengan HCI
menghasilkan material yang lebih berpori, baik
mikropori maupun mesopori. Bila dibandingkan dengan
templat anorganiknya, C-M memiliki mikropori yang
lebih sedikit tetapi lebih banyak mesoporinya.
Peningkatan porositas dengan treatmen HCI disebabkan
penghilangan sisa-sisa templat, yaitu alumina dan
sebagian besar logam. Selain isotermal untuk C-SIAIM,
semua isotermal pada Gambar 3.33 memiliki
loophisterisis, yang mengindikasikan adanya mesopori.
Na-M dan Si-AIM mempunyai loophisterisis H4,



karakteristik untuk kapiler terbuka berbentuk slit. A-
AIM dan C-M menunjukkan loop histerisis Tipe H2
untuk kapiler terbuka berbentuk kompleks.
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Gambar 3.34 Adsorpsi Isotemal N> pada 77 K dari
Sampel Karbon Akhir [15]

Perbedaan porositas antara karbon dengan templat
berbeda terlihat dari bentuk isotermal adsorpsinya
(Gambar 3.34). Berdasarkan pengambilan nitrogen pada
tekanan relatif rendah, C-M, Fe-CM, dan Zn-CM
mempunyai volume mikropori hamper sama, sedangkan
Cu-CM merupakan yang paling berpori dari semua
material karbon. Semua karbon yang mengandung
logam memiliki porositas total lebih besar daripada C-M.

Distribusi ukuran pori untuk Na-M (Gambar 3.35A)
memperlihatkan clay awal sama sekali tidak mengandung
mikropori. Puncak kecil sekitar 11 A dimungkinkan
sebagai akibat adanya defect (cacat) di antara pellet clay
atau pengotor yang ada dalam clay. Sebaliknya, PCH
mempunyaivolume yang sangat tinggi untuk pori-pori



berukuran kurang dari 20A. Mesoporositas Na-M tidak
berubah dengan adanya modifikasiyang mengindikasikan
bahwa silikadari Si-AIM semuanya berada dalam struktur
clay, tidak pada permukaan luarnya. Distribusi ukuran
pori untuk C-SIAIM tidak menunjukkan adanya pori-pori
lebih dari 20 A.

Gambar 3.35 Distribusi Ukuran Pori

Sedangkan pada daerah mikropori, hanya ada
puncak kecil pada 7,3A. Hal ini berarti sukrosa telah
mengisi mayoritas pori-pori dalam templat. Volume
pori yang kecil setelah karbonisasi adalah akibat dari
prekursor organic penyusutan terpirolisasi. Treatment
HF menghasilkan material karbon berpori tinggi
(Gambar 3.35b). C-AIM mempunyai mikropori dengan



dengan dimensi yang sama templatnya, Si-AIM. Untuk
pori-pori lebih dari 100 A, distribusi ukuran pori dari C-
AIM dan Si-AIM terlihat hampir sama. intensitas
puncak C-AIM dan Si-AIM, kemiripan porositas kedua
material menunjukkan merupakan replika Si-AIM.
Volume mikroporinya setelah Selain perbedaan bahwa
C-AIM sedikit meningkat HCI karena treatment
penghilangan bahan anorganiknya lebih sempurna,
tetapi masih lebih rendah daripada Si-AIM. Pencucian
dengan asam juga menyebabkan hilangnya pori-pori
antara 200 dan 500 A. Pori-pori ini muncul dari clay
awal, Na-M (Gambar 3.35A), jadi hilangnya pori ini
disebabkan oleh pencucian clay. Perbandingan
distribusi ukuran pori dari sampel Fe-CM dan Zn-CM
dengan C- M(Gambar 3.35B) mengindikasikan adanya
persamaan dalam ukuran dan volume pori. Ketiga
karbon tersebut berbeda pada daerah mesopori, yaitu
antara 20 dan 400 A,

Pori-pori yang dihasilkan pada daerah ini mambuat
Fe-CM dan Zn-CM lebih berpori daripada C-M.
Berdasarkan pengambilan/nitrogen, Cu-CM adalah
karbon yang paling berpori dengan volume mesopori
berukuran 20 - 100 A. Secara keseluruhan, semua sampel
karbon menunjukkan peningkatan mesoporositas, sifat
yang juga dimiliki oleh karbon dengan templat clay
alami.



Tabel 3.12
Parameler Struktural dari Adsorpsi Nitrogen
pada 77 K[15]

Parameter struktural dari adsorpsi isotermal
nitrogen terangkum dalam Tabel 3.12. Modifikasi
dengan silika meningkatkan luas permukaan material
(templat). Permukaan baru untuk adsorpsi nitrogen ini
terletak di antara layer-layer clay, yang dibuktikan
dengan peningkatan volume mikropori. Modifikasi
templat dengan logam menyebabkan sedikit penurunan
luas permukaan dan volume pori, sebagai akibat
penataan ulang dalam struktur interlayer. Karbonisasi
sukrosa diikuti penghilangan matriks dengan treatment
asam (HF dan HCI) menghasilkan karbon dengan luas
permukaan dan volume mikropori yang mirip
templatnya, yang berarti bahwa strukturnano dari clay
dihasilkan kembali pada produk karbon. Perbedaan
nyata terlihat untuk volume mesopori yang menjadi
lebih besar daripada clay awal. Hal ini dimungkinkan
karena kombinasi pengaruh dari penumpukan partikel



karbon dan pembentukan struktur house-of-card, serta
adanya channel (saluran) dalam partikel karbon. Saluran
ini dapat terbentuk melalui penataan ulang defect pada
layer karbon karena adanya pilar silika dan logam.
Untuk Cu-CM, terjadi peningkatan tajam dalam volume
mikropori dibandingkan matriksnya karena reduksi Cu
oleh karbon. Penurunan volume mikropori pada sampel
Fe-CM dibandingkan templatnya disebabkan oleh
penghilangan besi yang tidak sempurna, sehingga
menutup pori-pori kecil seperti yang disebutkan di atas.
Fenomena yang menarik adalah bahwa sampel PCH
dengan templat Cu memiliki luas permukaan dan
volume mesopori tertinggi. Hal ini berkaitan dengan
perbedaan mekanisme karbonisasi. Karena Cu
mempunyai potensial redoks tererndah dibandingkan
Zn dan Fe, maka sangat mungkin bahwa karbon untuk
mereduksi Cu selama  pirolisis menyebabkan
penambahan porositas.

Multiwall carbon nanotubes (MWCNTs) disintesis
melalui dekomposisi katalitik metanapada 680-700°C
(metode CVD), menggunakan acrogel binary oksida
nikel- silikasebagai katalis. MWCNTS hasil sintesis ini
(sampel A) kemudian diperlakukansebagai berikut:

Sampel A+ treatment HNO3-sampel B Sampel A+
treatment HNOs+ treatment H2SO4 = sampel C Sampel
B+oksidasi dalam atmosfer udara pada 600 °C selama 0,5
jam = sampel D Sampel B + digerus dengan ball-mill
dengan kecepatan tinggi 1200 r min-Iselama 2 jam -
sampel E.

Tekstur dari sampel A - E yang diperoleh dari
adsorpsi notrogen ditunjukkan dalam Tabel 3.13,



sedangkan kurva desalinasi elektrode yang dihasilkan
dari WCNTsdengan metode modifikasi yang berbeda-
beda ditunjukkan pada Gambar 3.36. Hasilnya
menunjukkan bahwa electrode dari MWCNTs dengan
luas permukaan danvolume pori tertinggi mempunyai
kemampuan desalinasi terbaik.

Tabel 3.13
Tekstur Permukaan MWCNTs dengan Metode
Modifikasi Berbeda-beda

: > FrS
Sample Sper (m° g~Y) Vim'g™")

A 499 0077
B 555 0.103
( 753 0.186
D 91.2 0.165
E 128.5 0.400

MWCNTS dalam penelitian ini terlihat pada
Gambar 3.37 menunjukkan adsorpsi isothermal nitrogen
Tipe IV dengan loop histerisis yang khas untuk material
mesopori di mana desorpsi memerlukan energi yang
lebih tinggi daripada adsorpsi. Histerisis terlihat lebih
jelas pada sampel E, yang menunjukkan distribusi pori
yang lebar. Setelah modifikasi, volume pori MWCNTS
meningkat dari 0,077 menjadi 0,400 m'g' dan luas
permukaan spesifiknya juga meningkat dari 49,9
menjadi 128,5 m g. Hal ini disebabkan oleh hilangnya
partikel katalis logam di ujung nanotube, nanotube
manjadi lebih pendek, penyumbat pada ujung nanotube
terbuka, dan permukaan internal dapat digunakan



dengan efektif, seperti yang dikonfirmasi dengan
mikrograf TEM (Gambar 3.38).

Gambar 3.36 Kurva Desalinasi MWCNTs dengan
Metode Modifikasi yang Berbeda-beda

Gambar 3.37 Adsorpsi/Desorbsi Nitrogen
dari MWCNTs dengan Metode Modifikasi
yang Berbeda-beda



Gambar 3. 38 Mlkrograf TEM darl A. MWCNTs,

Sampel E

000



PBab 4
ANALISIS KARBON AKTIF

A. Analisis Karbon Aktif Hasil Aktivasi Kombinasi
Aktivasi Kimia dan Fisika

Proses pembuatan karbon aktif dari material dasar
tempurung kelapa didasarkan pada kadar karbon terikat
yang cukup tinggi, sehingga dapat menghasilkan arang yang
baik. Pada prinsipnya pembuatan karbon aktif dilakukan
melalui proses karbonisasi dan aktivasi. Arang hasil
karbonisasi pada umumnya mempunyai luas permukaan
yang rendah dan kurang aktif. Hal tersebut kemungkinan
disebabkan banyak terbentuk tar yang menutupi pori-pori
karbon. Karbon hasil proses karbonisasi tersebut masih
memiliki daya adsorpsi yang kecil,walaupun proses
karbonisasi sempurna. Proses aktivasi arang akan sangat
menentukan konversi menjadi karbon aktif. Oleh karena itu
kondisi aktivasi arang perlu dispesifikasikan.

Aktivasi yang dipilih untuk meningkatkan kualitas
karbon aktif dalam penelitian ini adalah dengan kombinasi
aktivasi kimia menggunakan aktivator KOH, H3PO4, ZnCly,
dan aktivasi fisika dengan dialiri gas CO,. Diharapkan
dengan kombinasi aktivasi tersebut, maka aktivasi dapat
tercapai pada temperatur operasi yang tidak terlalu tinggi
dan bersamaan dapat mengatur pembentukan pori karbon
aktif yang dihasilkan.

Karbon aktif hasil aktivasi dilakukan karakterisasi
untuk menguji kualitas karbon aktif tersebut. Tahap

-97-



pengujian karbon aktif meliputi sifat-sifat fisika dan kimia
karbon aktif. Analisis secara makro yaitu dengananalisis
daya serap iodium terhadap karbon aktif hasil aktivasi. Hasil
karakterisasi tersebut diperoleh karbon aktif terbaik.
Selanjutnya analisis secara mikro karbon aktif meliputi:
gugus fungsi dengan FTIR identifikasi struktur kristal
material karbon dengan X-ray diffraction (XRD), luas
permukaan BET, total volume pori, rata-rata diameter pori,
struktur permukaan dengan SEM dan TEM, reaksi termal
material karbon dengan Thermogravimetry Analysis-Diffrential
Thermal Analysis (TGA-DTA), serta uji aktivitas adsorpsi.

B. Analisis Karbon Aktif Hasil Aktivasi Kombinasi
Aktivasi Kimia dan Fisika terhadap Daya Serap
Iodium

1. Analisis Karbon Aktif Hasil Aktivasi dengan KOH
terhadap Daya Serap Iodium

Salah satu parameter yang dapat menunjukkan
kualitas karbon aktif adalah daya adsorpsi karbon aktif
terhadap larutan iodium. Daya adsorpsi karbon aktif
terhadap iodium memiliki korelasi dengan luas
permukaan karbon aktif. Oleh karena itu semakin besar
angka iodium, maka semakin besar kemampuan
adsorben dalam mengadsorpsi adsorbat atau zat terlarut.
Daya serap karbon aktif terhadap iodium menunjukkan
kemampuan karbon aktif mengadsorpsi komponen
dengan berat molekul rendah. Menurut Jankowska
(1991), karbon aktif yang mempunyai daya serap tinggi
terhadap iodium berarti memiliki luas permukaan yang
lebih besar dan memiliki struktur mikropori dan
mesopori yang lebih besar. Gambar 4.1 grafik yang



menunjukkan kemampuan adsorpsi karbon aktif hasil
aktivasi kimia dan fisika menggunakan aktivator KOH
dengan variasi konsentrasi, temperatur aktivasi pada
lama perendaman 12 jam terhadap larutan iodium.
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Gambar 4.1 Daya Serap lodium Karbon Aktif Hasil
Aktivasi Kimia dan Fisika Menggunakan Aktivator KOH
dengan Variasi Konsentrasi, Temperatur pada Lama
Perendaman 12 Jam, Lama Aktivasi 120 Menit

Berdasarkan = grafik = dalam  Gambar 4.1
memperlihatkan bahwa ada kecenderungan semakin
besar konsentrasi aktivator, maka daya adsorpsi
terhadap iodium makin meningkat. Hasil aktivasi
material arang yang mengandung karbon dengan variasi
konsentrasi KOH sebagai aktivator, menunjukkan
adanya kenaikan daya serap, hal ini berkaitan dengan
bertambahnya pori-pori karbon aktif dan itu berarti luas
permukaan karbon aktif semakin bertambah. Hasil
pengujian menunjukkan bahwa karbon aktif yang
mempunyai daya serap yang terbaik terhadap iodium
adalah karbon aktif dengan konsentrasi KOH2 M,



temperatur aktivasi 800°C yaitu sebesar 835,12 mg/g.
Menurut Kang dkk. (2006), daya serap karbon aktif
semakin besar bersamaan dengan meningkatnya
konsentrasi aktivator yang ditambahkan. Penambahan
aktivator memberikan pengaruh yang kuat untuk
mengikat senyawa-senyawa tar dari pori-pori karbon
aktif, sehingga permukaan karbon aktif semakin luas
yang mengakibatkan semakin besar pula daya serap
karbon aktif tersebut.
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Gambar 4.2 Daya Serap lodium Karbon Aktif Hasil
Aktivasi Kimia dan Fisika Menggunakan Aktivator KOH
dengan Variasi Konsentrasi, Temperatur pada Lama
Perendaman 18 Jam, Lama Aktivasi 120 Menit

Berdasarkan Gambar 4.2 grafik yang menunjukkan
bahwa daya serap iodium makin besar seiring
meningkatnya  konsentrasi aktivator dan lama
perendaman zat pengaktif dari 12 jam ke 18 jam. Hal ini
diduga proses perendaman dengan aktivator KOH
menyebabkan degradasi molekul organik semakin
banyak, sehingga senyawa-senyawa non karbon yang
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tertinggal dalam pori semakin sedikit. Hasil pengujian
menunjukkan bahwa karbon aktif yang mempunyai
daya serap yang terbaik terhadap iodium adalah karbon
aktif dengan konsentrasi KOH2 M, temperatur aktivasi
800°C yaitu sebesar 867,46 mg/g.
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Gambar 4.3 Daya Serap lodium Karbon Aktif Hasil
Aktivasi Kimia dan Fisika Menggunakan Aktivator KOH
dengan Variasi Konsentrasi, Temperatur pada Lama
Perendaman 24 Jam, Lama Aktivasi 120 Menit

Berdasarkan Gambar 4.3 diperoleh bahwa semakin
besar konsentrasi larutan perendaman dan temperatur
aktivasi menyebabkan peningkatan daya serap pada
karbon aktif yang dihasilkan. Menurut Meilita dan Tuti
(2003), larutan pengaktif berfungsi untuk meningkatkan
atau mengembangkan struktur pori dari karbon aktif.
Semakin lama perendaman, maka daya serap terhadap
iodium semakin meningkat. Jika dilihat dari grafik dalam
Gambar 4.3 menunjukkan angka daya serap iodium yang
berbeda dengan temperatur aktivasi yang berbeda.
Berdasarkan grafik tersebut diperoleh daya serap iodium
yang mempunyai nilai terbaik yang nilainya lebih besar



adalah konsentrasi aktivator KOH 2 M, lama perendaman
24 jam, dan temperatur aktivasi 800°C menghasilkan
angka iodium sebesar 894,48 mg/¢g. Daya adsorpsi karbon
aktif terhadap iodium memiliki korelasi dengan luas
permukaan karbon aktif. Menurut Teng dkk. (1999),
porositas karbon aktif yang dihasilkan dalam proses
aktivasi meningkat seiring dengan meningkatnya
temperatur aktivasi sampai mencapai maksimum. Hasil
penelitian tersebut menunjukkan bahwa proses aktivasi
dengan variasi temperatur 500-800°C dengan rentang
100°C yang luas permukaannya mencapai maksimum
pada 800°C, dan kemudian menurun dengan
bertambahnya temperatur aktivasi. Hal yang sama juga
telah dilakukan oleh Kong dkk. (2013) dengan variasi
temperatur 700-850°C dengan rentang 50°C diperoleh
luas permukaan BET mencapai maksimum pada 800°C
dan akan menurun di atas temperatur 800°C.

2. Analisis Uji Statistik Regresi Berganda Daya Serap
Iodium Karbon Aktif Hasil Aktivasi Menggunakan
Aktivator KOH

Hasil pengujian statistik menggunakan analisis
regresi berganda diperoleh nilai koefisien determinasi
antara variabel temperatur, konsentrasi, dan lama
perendaman terhadap daya serap iodium sebesar 0,929
atau 92,9%. Hal ini menunjukkan bahwa terdapat
hubungan yang signifikan antara ketiga variabel tersebut
terhadap daya serap iodium karbon aktif hasil aktivasi
dengan KOH.

Analisis data daya serap iodium karbon aktif
menggunakan statistik uji koefisien diperoleh nilai thitung



pada variasi temperatur, konsentrasi, dan lama
perendaman secara berturut-turutsebesar 12,279; 20,497;
dan 6,829. Nilai twber daya serap iodium karbon aktif
pada variasi temperatur, konsentrasi, dan lama
perendaman dengan tingkat toleransi 0,05 pada
(5% /2;47) sebesar 2,012. Dari nilai tersebut menunjukkan
bahwa hasil data daya serap iodium karbon aktif
mempunyai nilai thitung>trabel. Berdasarkan nilai ketiga
variasi tersebutmenunjukkan bahwa variabel yang
paling dominan berpengaruh terhadap daya serap
iodium karbon aktif hasil aktivasi kimia dan fisika
menggunakan  aktivator KOH adalah variabel
konsentrasi.

Analisis Karbon Aktif Hasil Aktivasi dengan H3PO4
terhadap Daya Serap lodium

Daya serap karbon aktif terhadap iodium
merupakan persyaratan umum untuk menilai kualitas
karbon aktif. Menurut Suzuki dkk. (2007), daya serap
karbon aktif terhadap iodium mengindikasikan
kemampuan karbon aktif untuk mengadsorpsi
komponen dengan massa molekul rendah. Karbon aktif
dengan kemampuan menyerap iodium tinggi berarti
memiliki luas permukaan yang lebih besar dan juga
memiliki struktur mikro dan mesoporous yang lebih
besar. Gambar 4.4 grafik yang menunjukkan
kemampuan adsorpsi karbon aktif hasil aktivasi kimia
dan fisika menggunakan aktivator H3[?PO4 dengan variasi
konsentrasi, temperatur aktivasi pada lama perendaman
12 jam terhadap larutan iodium.
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Gambar 4.4 Daya Serap lodium Karbon Aktif Hasil
Aktivasi Kimia dan Fisika Menggunakan Aktivator
H3PO4 dengan Variasi Konsentrasi, Temperatur
pada Lama Perendaman 12 Jam, Lama Aktivasi 120 Menit

Gambar 4.4 grafik memperlihatkan bahwa
konsentrasi aktivator H3;POs semakin besar, seiring
peningkatan temperatur, maka daya serap terhadap
iodium semakin meningkat. Hal tersebut disebabkan
karena terjadi penambahan luas permukaan pori karbon
aktif. =~ Gambar 44  memperlihatkan  adanya
penyimpangan yaitu pada konsentrasi 1,5 M temperatur
800 °C nilai daya serap iodium menurun. Hal ini diduga
pada konsentrasi tersebut daya serap sudah mencapai
maksimal, sehingga daya adsorpsi karbon aktif tersebut
menurun. Hasil pengujian menunjukkan bahwa karbon
aktif yang mempunyai daya serap yang terbaik terhadap
iodium adalah karbon aktif dengan konsentrasi H3PO4 2
M, temperatur aktivasi 800°C yaitu sebesar 645,88 mg/g.
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Gambar 4.5 Daya Serap lodium Karbon Aktif Hasil
Aktivasi Kimia dan Fisika Menggunakan Aktivator
H3PO4 dengan Variasi Konsentrasi, Temperatur
pada Lama Perendaman 18 Jam, Lama Aktivasi 120 Menit

Gambar 4.5 grafik yang menunjukkandaya serap
iodium makin besar seiring meningkatnya konsentrasi
aktivator dan lama perendaman zat pengaktif dari 12
jam ke 18 jam. Hal itu diduga proses perendaman
dengan bahan pengaktif yang semakin pekat akan
mengurangi kadar tar pada karbon, akibatnya pori-pori
yang terdapat pada karbon semakin besar dan berarti
luas permukaan karbon aktif semakin bertambah.
Semakin luas permukaan karbon aktif, maka akan
semakin tinggi daya adsorpsinya. Pada Gambar 4.5
tersebut terlihat adanya penurunan nilai daya serap
iodium yaitu pada konsentrasi 1,5 M dan temperatur
700°C. Hal ini diduga pada konsentrasi tersebut daya
serap sudah mencapai maksimal, sehingga daya
adsorpsi karbon aktif tersebut menurun. Hal yang sama
juga terjadi pada konsentrasi 2,0 M dengan temperatur
800°C.Hasil pengujian menunjukkan bahwa karbon aktif
yang mempunyai daya serap yang terbaik terhadap



iodium pada lama perendaman 18 jam adalah karbon
aktif yang diaktivasi dengan konsentrasi H3;PO41,5 M,
temperatur aktivasi 800°C yaitu sebesar 704,29 mg/ g.
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Gambar 4.6 Daya Serap lodium Karbon Aktif Hasil
Aktivasi Kimia dan Fisika Menggunakan Aktivator
H3PO4 dengan Variasi Konsentrasi, Temperatur
pada Lama Perendaman 24 Jam, Lama Aktivasi 120 Menit

Gambar 4.6 memperlihatkan bahwa semua arang
tempurung kelapa yang diaktivasi kombinasi dengan
cara kimia maupun fisika menggunakan aktivator HzPO4
memiliki daya serap iodium yang telah memenuhi syarat
SII yaitu lebih dari 200 mg/g. Darigrafik tersebut terlihat
ada kecenderungan makin tinggi konsentrasi aktivator
dan temperatur aktivasi, maka daya serap iodium makin
meningkat. Hal ini disebabkan karena makin
bertambahnya luas  permukaan  karbon  aktif.
Berdasarkan teori, daya serap ditentukan oleh luas
permukaan karbon aktif sehingga hal ini pula
mempengaruhi kualitas dari karbon aktif tersebut.Pada
Gambar 4.6 tersebut terlihat adanya penyimpangan yaitu
pada konsentrasi 1,5 M temperatur 700°C nilai daya
serap iodium menurun. Hal ini diduga pada konsentrasi
tersebut daya serap sudah mencapai maksimal dan pada



kondisi tersebut pori karbon aktif sudah mulai jenuh
sehingga daya adsorpsi karbon aktif menurun.

Gambar 4.4, 45, dan 4.6 menunjukkan pada
umumnya karbon aktif hasil aktivasi dengan aktivator
HsPOs pada berbagai variasi konsentrasi, lama
perendaman, dan temperatur aktivasi nilai daya serap
iodium meningkat dengan adanya peningkatan
konsentrasi aktivator, dan temperatur aktivasi hingga
mencapai maksimum dan harganya akan relatif konstan.
Berdasarkan grafik tersebut diperoleh daya serap iodium
yang mempunyai nilai terbaik yang nilainya lebih besar
adalah karbon aktif yang diaktivasi dengan konsentrasi
aktivator H3PO41,5 M, lama perendaman 18 jam, dan
temperatur aktivasi 800°C menghasilkan angka iodium
sebesar 704,29 mg/ g.

Analisis Uji Statistik Regresi Berganda Daya Serap
lodium Karbon Aktif Hasil Aktivasi Menggunakan
Aktivator H3PO4

Hasil pengujian statistik menggunakan analisis
regresi berganda diperoleh nilai koefisien determinasi
antara variabel temperatur, konsentrasi, dan lama
perendaman terhadap daya serap iodium sebesar 0,848
atau 84.80%. Hal ini menunjukkan bahwa terdapat
hubungan yang signifikan antara ketiga variabel tersebut
terhadap daya serap iodium karbon aktif hasil aktivasi
dengan H3POs.

Analisis data daya serap iodium karbon aktif
menggunakan statistik uji koefisien diperoleh nilai thitung
pada variasi temperatur, konsentrasi, dan lama
perendaman secara berturut-turutsebesar 12,668, 9,417, dan



3,964. Nilai twpe daya serap iodium karbon aktif pada
variasi temperatur, konsentrasi, dan lama perendaman
dengan tingkat toleransi 0,05 pada (5% /2;47) sebesar 2,012.
Dari nilai tersebut menunjukkan bahwa hasil data daya
serap iodium karbon aktif mempunyai nilai thitung>ttabel.
Berdasarkan nilai ketiga variasi tersebutmenunjukkan
bahwa variabel yang paling dominan berpengaruh
terhadap daya serap iodium karbon aktif hasil aktivasi
kimia dan fisika menggunakan aktivator HsPO, adalah
variabel temperatur.

5. Analisis Karbon Aktif Hasil Aktivasi dengan ZnCl;
terhadap Daya Serap lodium
Gambar 4.7 grafik yang menunjukkan kemampuan
adsorpsi karbon aktif hasil aktivasi kimia dan fisika
menggunakan  aktivator ZnCl, dengan variasi
konsentrasi, temperatur aktivasi pada lama perendaman
12 jam terhadap larutan iodium.
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Gambar 4.7 Daya Serap lodium Karbon Aktif Hasil
Aktivasi Kimia dan Fisika Menggunakan Aktivator
ZnCl; dengan Variasi Konsentrasi, Temperatur
pada Lama Perendaman 12 Jam, Lama Aktivasi 120 Menit



Berdasarkan hasil pengujian daya serap iodium
menunjukkan bahwa ada kecenderungan semakin besar
konsentrasi aktivator dan temperatur aktivasi, maka
daya adsorpsi terhadap iodium semakin meningkat. Hal
tersebut  disebabkan karena bertambahnya luas
permukaan karbon aktif. Hasil pengujian menunjukkan
bahwa karbon aktif yang mempunyai daya serap yang
terbaik terhadap iodium adalah karbon aktif yang
diaktivasi dengan konsentrasi 1,5 M, temperatur aktivasi
700 °C yaitu sebesar 675,06 mg/g.
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Gambar 4.8 Daya Serap lodium Karbon Aktif Hasil
Aktivasi Kimia dan Fisika Menggunakan Aktivator ZnClx
dengan Variasi Konsentrasi, Temperatur pada Lama
Perendaman 18 Jam, Lama Aktivasi 120 Menit

Gambar 4.8 grafik yang menunjukkan daya serap
iodium makin besar seiring meningkatnya konsentrasi
aktivator dan lama perendaman dan pengaktif dari 12
jam ke 18 jam. Hal itu diduga proses perendaman
dengan bahan pengaktif yang semakin pekat akan
mengurangi kadar tar pada karbon, akibatnya pori-
pori yang terdapat pada karbon semakin besar dan
berarti luas permukaan karbon aktif semakin



bertambah. Semakin luas permukaan karbon aktif,
maka akan semakin tinggi daya adsorpsinya. Dalam
Gambar 4.8 terlihat adanya penyimpangan yaitu pada
konsentrasi 2,0 M dengan temperatur 700°C nilai daya
serap iodium menurun.Hal ini diduga disebabkan
pada kondisi tersebut pori karbon aktif sudah mulai
jenuh, sehingga daya adsorpsi karbon aktif semakin
menurun.Hasil pengujian menunjukkan bahwa karbon
aktif yang mempunyai daya serap yang terbaik
terhadap iodium pada lama perendaman 18 jam
adalah karbon aktif yang diaktivasi dengan
konsentrasi HsPO41,5 M, temperatur aktivasi 600°C
yaitu sebesar 765,06 mg/g.
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Gambar 4.9 Daya Serap lodium Karbon Aktif Hasil
Aktivasi Kimia dan Fisika Menggunakan Aktivator ZnClx
dengan Variasi Konsentrasi, Temperatur pada Lama
Perendaman 24 Jam, Lama Aktivasi 120 Menit

Berdasarkan Gambar 4.9 terlihat bahwa pengaruh
temperatur aktivasi terhadap daya serap iodium
menunjukkan bahwa semakin tinggi temperatur
aktivasi, maka daya serap terhadap iodium semakin
besar dan diperoleh angka iodium terbaik 769,74
mg/g, pada konsentrasi 1,5 M dan temperatur aktivasi
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800°C. Sementara itu, dengan semakin besar
konsentrasi ZnCl> yang digunakan vyaitu pada
konsentrasi 2 M kemampuan adsorpsi karbon aktif
mengalami penurunan karena pembentukan pori
sudah maksimal. Hal ini diduga pada kondisi tersebut
pori karbon aktif sudah mulai jenuh. Oleh karena itu
bertambahnya konsentrasi aktivator relatif tidak
mempengaruhi lagi daya adsorpsi karbon aktif
terhadap larutan iodium.

Analisis Uji Statistik Regresi Berganda Daya Serap
Iodium Karbon Aktif Hasil Aktivasi Menggunakan
Aktivator ZnCI2

Hasil pengujian statistik menggunakan analisis
regresi berganda diperoleh nilai koefisien determinasi
antara variabel temperatur, konsentrasi, dan lama
perendaman terhadap daya serap iodium sebesar 0,860
atau 86,00% Hal ini menunjukkan bahwa terdapat
hubungan yang signifikan antara ketiga variabel tersebut
terhadap daya serap iodium karbon aktif hasil aktivasi
dengan ZnCl..

Analisis data daya serap iodium karbon aktif
menggunakan statistik uji koefisien diperoleh nilai
thitung pada variasi temperatur, konsentrasi, dan lama
perendaman secara berturut-turutsebesar 6,810, 14,848,
dan4,914. Nilai twbe daya serap iodium karbon aktif
pada variasi temperatur, konsentrasi, dan lama
perendaman dengan tingkat toleransi 0,05 pada
(5%/2,47) sebesar 2,012. Dari nilai tersebut
menunjukkan bahwa hasil data daya serap iodium
karbon aktif mempunyai nilai thitung>ttabel. Berdasarkan



nilai ketiga variasi tersebutmenunjukkan bahwa
variabel yang paling dominan berpengaruh terhadap
daya serap iodium karbon aktif hasil aktivasi kimia dan
fisika menggunakan aktivator ZnCl> adalah variabel
konsentrasi.

7. Analisis Uji Statistik One Way Anova Daya Serap lodium
Karbon Aktif Hasil Aktivasi Menggunakan Aktivator
KOH, H3POy4, dan ZnCl;

Analisis data daya serap iodium karbon aktif
menggunakan uji statistik one way anova menghasilkan
nilai Fhitung pada karbon aktif hasil aktivasi dengan KOH,
H3POs4, dan ZnCl, sebesar 25,265. Nilai Fiapel daya serap
iodium karbon aktif hasil aktivasi menggunakan KOH,
H3POs4, dan ZnCl> dengan tingkat toleransi 0,05 pada
(5%;2,141) sebesar 0,06. Dari nilai tersebut menunjukkan
bahwa hasil data daya serap iodium karbon aktif
mempunyai nilai Fhitung™>Frabel. Hal tersebut menunjukkan
bahwa ada perbedaan hasil daya serap iodium antara
karbon aktif yang diaktivasi dengan KOH, HsPOs, dan
ZnCl; yang digunakan.

C. Analisis Inframerah dari Arang Tempurung dan
Karbon Aktif Hasil Aktivasi Kimia dan Fisika
1. Analisis Inframerah dari Karbon Aktif Hasil Aktivasi
Menggunakan Aktivator KOH
Pola spektra inframerah dari arang tempurung
kelapa yang terdiri dari arang tempurung hasil pirolisis
tanpa aktivasi dan arang tempurung yang telah melalui
proses aktivasi kimia dan fisika. Analisis FTIR dilakukan
terhadap karbon aktif yang memiliki kualitas terbaik



yaitu karbon aktif hasil aktivasi dengan aktivator KOH,
dengan variasi konsentrasi, lama perendaman,
temperatur aktivasi, dan lama aktivasi masing-masing
0,5 sampai 2 M dengan rentang 0,5 M, 12 sampai 24 jam
dengan rentang 6 jam, 500 sampai 800°C dengan rentang
100°C, dan lama aktivasi 30 sampai 150 menit dengan
rentang 30 menit.

Spektra inframerah arang tempurung kelapa
sebelum diaktivasi dan karbon aktif terbaik hasil
aktivasi dengan KOH yaitu pada konsentrasi 2 M,
lama perendaman 24 jam, dan temperatur aktivasi
800°C, serta variasi lama aktivasi masing-masing 30;
60; 90; 120; dan 150 menit dipresentasikan dalam
Gambar 4.10. Spektrum FTIR dalam Gambar 4.10
menunjukkan karbon aktif hasil aktivasi menggunakan
KOH dengan variasi lama aktivasi masing-masing 30;
60; 90; 120; dan 150 menit memiliki pola serapan yang
relatif sama dan dengan intensitas lemah.
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Gambar 4.10 Spektrum FTIR (a) Arang Tempurung
Kelapa Sebelum Diaktivasi dan Sesudah Diaktivasi
dengan KOH pada Konsentrasi 2 M, Temperatur

Aktivasi 800°C dan Variasi Lama Aktivasi (b) 30, (c) 60,

(d) 90, (e) 120, (f) 150 Menit

Spektra FTIR arang tempurung kelapa hasil

pirolisis tanpa aktivasi, menginformasikan adanya pita
serapan pada bilangan gelombang 3487-3417 cm!
sebagai vibrasi ulur dari gugus O-H. Vibrasi ini
didukung pita serapan pada bilangan gelombang 1381



cm! yang menunjukkan adanya vibrasi tekuk dari OH.
Selain itu pada bilangan gelombang 2337 cm-!
merupakan vibrasi C=C dari kelompok alkil. Pada
bilangan gelombang 1581-1527 cm merupakan vibrasi
ulur dari C=C pada cincin aromatik. Pita serapan 802,3-
748,3 cm? menunjukkan adanya vibrasi tekuk C-H
aromatik.

Spektrum FTIR karbon aktif hasil aktivasi dengan
KOH pada konsentrasi 2 M, waktu perendaman 24 jam,
dan temperatur 800°C dengan variasi lama aktivasi
masing-masing 30; 60; 90; 120; dan 150 menit secara
umum relatif sama akan tetapi tingkat serapannya ada
yang menurun atau meningkat sesuai lama aktivasinya,
sehingga terjadi pergeseran bilangan gelombang.
Intensitas spektra infamerah K.30 ke K.60 pada pita
serapan vibrasi ulur O-H mengalami pergeseran
bilangan gelombang yang lebih kecil dari 3461,1 ke
3410,1 cm!, begitu pula dari K.120 ke K.150 dari 3487,3
ke 3456,4 cml. Hal tersebut diduga karena singkatnya
lama aktivasi karbon dengan KOH, sehingga tidak
merusak struktur ikatan dari situs aktif karbon. Vibrasi
ini didukung oleh pita serapan pada bilangan
gelombang 1442,7-1327 cm’ yang merupakan vibrasi
ulur dari C-O dan vibrasi tekuk OH dari alkohol dan
asamkarboksilat.

Serapan pada di sekitar daerah bilangan gelombang
2900-2990 c¢m?! merupakan karakteristik vibrasi ulur
gugus C-H alifatik dalam -CHs dan -CH:-. Pada
bilangan gelombang tersebut untuk K.30 dan K.150
hilang atau tidak terbentuk. Hal tersebut diduga karena
singkatnya dan lamanya aktivasi. Tidak munculnya



vibrasi ulur dari C-H alifatik pada K.30, diduga waktu
aktivasi terlalu singkat, sehingga terjadi pembentukan
reaksi kimia melalui mekanisme radikal bebas. Hal ini
juga terjadi pada K.150, terjadi pemutusan ikatan melalui
mekanisme radikal bebas, diduga karena lamanya waktu
aktivasi, atau tingginya temperatur aktivasi(Demirbas,
2005).Selain itu muncul serapan pada bilangan
gelombang 2337 c¢cm™ merupakan vibrasi C=C yang
merupakan asetilena (ikatan karbon rangkap tiga). Pada
K.120 dan K.150 munculnya pita serapan 1851 dan 1926
cmmerupakan vibrasi ulur C=O dari karbonil.
Sementara itu pada bilangan gelombang 1635 cm!
merupakan vibrasi ulur C=C dari cincin aromatik. Pita
serapan pada Dbilangan gelombang 802 cm
menunjukkan adanya vibrasi tekuk ke luar bidang ikatan
C-H aromatik.

Berdasarkan serapan-serapan tersebut, maka
karbon aktif hasil aktivasi menggunakan KOH dengan
variasi lama aktivasi tidak menunjukkan perbedaan
yang nyata. Hal ini hanya terjadi pergeseran-pergeseran
bilangan gelombang yang kecil dengan tidak terjadi
perubahan gugus fungsi aktif pada permukaan karbon
aktif. Proses aktivasi dengan KOH telah terbentuk ikatan
C=C aromatik disekitar 1581,6-1635,6 cml. Hal ini
membuktikan bahwa proses karbonisasi dan aktivasi
arang tempurung kelapa menjadi karbon aktif
menunjukkan adanyasenyawa aromatik  yang
merupakan penyusun struktur heksagonal karbon aktif
(Pari, 2004).



Analisis Inframerah dari Karbon Aktif Hasil Aktivasi
Menggunakan Aktivator Asam Fosfat (H3POs)

Pola spektra inframerah dari karbon aktif yang
merupakan hasil gabungan aktivasi kimia dan fisika
menggunakan aktivator H3;POs dengan gas pengaktif
CO,. Analisis FTIR dilakukan terhadap karbon aktif
yang memiliki kualitas terbaik yaitu karbon aktif hasil
aktivasi mengunakan aktivator HsPOs dengan variasi
konsentrasi, lama perendaman, temperatur aktivasi, dan
lama aktivasi masing-masing 0,5 sampai dengan 2 M, 12
sampai dengan 24 jam, dan 500 sampai dengan 800°C, 30
sampai dengan 150 menit.

Spektra inframerah karbon aktif terbaik hasil
aktivasi dengan aktivator HsPPO4 yaitu pada konsentrasi
1,5 M, lama perendaman 18 jam, dan temperatur
aktivasi 800°C, serta variasi lama aktivasi masing-
masing 30; 60; 90; 120; dan 150 menit dipresentasikan
dalam Gambar 4.11. Spektrum FTIR dalam Gambar 4.11
menunjukkan karbon aktif hasil aktivasi menggunakan
H3PO4 dengan variasi lama aktivasi masing-masing 30;
60; 90; 120; dan 150 menit memiliki pola serapan yang
relatif sama dan dengan intensitas lemah.
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Gambar 4.11 Spektrum FTIR (a) Arang Tempurung
Kelapa Sebelum Diaktivasi dan karbon aktif sesudah
diaktivasi dengan H3PO4 pada Variasi Lama Aktivasi

selama (b) 30, (c) 60, (d) 90, (e) 120, (f) 150 Menit

Spektrum FTIR karbon aktif hasil aktivasi dengan
H3POspada konsentrasi 2 M, waktu perendaman 18 jam,



dan temperatur 800 °C dengan variasi lama aktivasi
masing-masing 30; 60; 90; 120; dan 150 menit secara
umum relatif sama akan tetapi tingkat serapannya ada
yang menurun atau meningkat sesuai lama aktivasinya,
sehingga terjadi pergeseran bilangan gelombang. Puncak
pita serapan yang selalu ada pada bilangan gelombang
sebagai berikut: 3402,4, 3448,7, 3487,3 dan 3425,5 cm!
menunjukkan vibrasi ulur dari O-H bagian luar pada
permukaan atau berupa air, H>O yang terserap pada
karbon aktif.Intensitas spektra infamerah ini mengalami
pergeseran bilangan gelombang dari H.30 ke H.120 yaitu
3402,1 ke 3487,1 cm-!, sedangkan dari H.120 ke H.150
mengalami penurunan bilangan gelombang dari 3487,3
ke 3425,5 cm-1. Hal tersebut diduga karena pengaruh
temperatur aktivasi dan lama aktivasi tetapi tidak
merusak struktur ikatan dari situs aktif karbon. Vibrasi
ini didukung oleh pita serapan pada bilangan
gelombang 1381,0-1334,7 cm-! yang merupakan vibrasi
ulur dari C-O dari OH sekunder dan vibrasi tekuk OH
dari alkohol dan asam karboksilat.

Serapan pada di sekitar daerah bilangan gelombang
2931,8-2924,1 cm™ merupakan karakteristik vibrasi ulur
gugus C-H alifatik dalam -CHs; dan -CH»:-, juga
diperkuat oleh serapan pada 879,5 yang menunjukkan
vibrasi tekuk ke luar bidang ikatan C-H aromatik. Selain
itu muncul serapan pada bilangan gelombang 2337,7 cm-
Imerupakan vibrasi C=C dari kelompok alkil. Sementara
itu, pada Dbilangan gelombang 16356 cm!
mengindikasikan masih adanya vibrasi ulur C=C dari
cincin aromatik. Adanya pita serapan yang lebar antara
1381-1095,5 cm?! mengindikasikan diduga terjadi



tumpang tindih dari kelompok yang mengandung
fosfor. Munculnya pita serapan pada 1126,4-1095,5 cm-1,
mengindikasikan adanya vibrasi ulur dari ikatan
hidrogen P=0, vibrasi ulur ikatan O-C pada jembatan P-
O-C (aromatik), dan P=OOH. Bentuk polifosfat tersebut
diduga berasal dari asam fosfat yang tidak dapat hilang
secara keseluruhan selama proses pencucian (Prahas,
2008, Allwar, 2013).

3. Analisis Inframerah (IR) dari Karbon Aktif Hasil
Aktivasi Menggunakan Aktivator Seng Klorida (ZnCl)

Pola spektra inframerah dari karbon aktif yang
merupakan hasil gabungan aktivasi kimia dan fisika
menggunakan aktivator ZnClodengan gas pengaktif COx.
Analisis FTIR dilakukan terhadap karbon aktif yang
memiliki kualitas terbaik yaitu karbon aktif hasil aktivasi
mengunakan aktivator ZnCl dengan variasi konsentrasi,
lama perendaman, temperatur aktivasi, dan lama
aktivasi masing-masing 0,5 sampai dengan 2 M, 12
sampai dengan 24 jam, 500 sampai dengan 800°C, dan
lama aktivasi 30 sampai dengan 150 menit.

Spektra inframerah karbon aktif terbaik hasil
aktivasi dengan aktivator ZnCl, yaitu pada konsentrasi
1,5 M, lama perendaman 24 jam, dan temperatur aktivasi
800°C serta variasi lama aktivasi masing-masing 30; 60;
90; 120; dan 150 menit dipresentasikan dalam Gambar
4.12. Spektrum FTIR dalam Gambar 4.12 menunjukkan
karbon aktif hasil aktivasi menggunakan ZnCl> dengan
variasi lama aktivasi masing-masing 30; 60; 90; 120; dan
150 menit memiliki pola serapan yang relatif sama dan
dengan intensitas lemah.
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Gambar 4.12 Spektrum FTIR (a) Arang Tempurung
Kelapadan Karbon Aktif sesudah Diaktivasi
Menggunakan ZnCl> dengan Variasi Lama Aktivasi (b)
30, (b) 60, (c) 90, (d) 120, dan (e), 150 Menit

Pola spektrum serapan FTIR karbon aktif hasil
aktivasi dengan ZnCl> pada konsentrasi 1,5 M, waktu
perendaman 24 jam, dan temperatur 800°C dengan



variasi lama aktivasi masing-masing 30; 60; 90; 120; dan
150 menit dipresentasikan dalam Gambar 4.12. Secara
umum pola spektrum serapan dari karbon aktif tersebut
relatif sama dengan karbon aktif hasil aktivasi dengan
aktivator KOH dan H3POs.

Intensitas spektra infamerah dari Z.30 sampai Z.90
pada pita serapan vibrasi ulur O-H mengalami
pergeseran bilangan gelombang yang lebih besar yaitu
dari 3441,0 ke 3495,0 cm, sedangkan dari Z.90 sampai
7.150 mengalami penurunan bilangan gelombang dari
3495,0 ke 3481,8 cml. Hal tersebut diduga karena
pengaruh temperatur dan lama aktivasi karbon tetapi
tidak merusak struktur ikatan dari situs aktif karbon.
Vibrasi ini didukung oleh pita serapan pada bilangan
gelombang 1381,0-1342,4 cm! yang merupakan vibrasi
ulur dari C-O dan vibrasi tekuk OH dari alkohol dan
asam karboksilat.

Serapan pada di sekitar daerah bilangan gelombang
2939,5-2931,8 cm™ merupakan karakteristik vibrasi ulur
gugus C-H alifatik dalam -CHs; dan -CH»>-. Pada
bilangan gelombang tersebut untuk Z.150 hilang atau
tidak terbentuk. Hal tersebut diduga karena lamanya
aktivasi dan tingginya temperatur aktivasi, sehingga
terjadi pemutusan ikatan melalui mekanisme radikal
bebas.Menurut Demibras (2005), makin tinggi
temperatur karbonisasi dan lama aktivasi makin banyak
gugus fungsi yang teroksidasi atau terurai, sehingga
menjadi hilang atau tingkat serapan berkurang yang
menyebabkan pergeseran bilangan gelombang serapan.
Selain itu muncul serapan pada bilangan gelombang
2337,7 cm merupakan vibrasi C=C yang merupakan



asetilena (ikatan karbon rangkap tiga). Pada Z.120 dan
7.150 munculnya serapan di daerah bilangan gelombang
1928,0-1851,6 cm! menunjukkan adanya vibrasi ulur
C=0 dari karbonil. Sementara itu, pada bilangan
gelombang 1635,6-1581,6 cm! mengindikasikan masih
adanya vibrasi ulur C=C dari cincin aromatik. Pita
serapan pada bilangan gelombang 802 cm!
menunjukkan adanya vibrasi tekukke luar bidang ikatan
C-H aromatik.

Analisis Inframerah (IR) dari Karbon Aktif Hasil
Aktivasi Menggunakan Aktivator KOH, H3;POs dan
ZnCl,

Pola serapan karbon aktif hasil aktivasi dengan
aktivator KOH, H3POs4, dan ZnClz menunjukkan
peningkatan  intensitas serapan pada  bilangan
gelombang 1500-900 cm. Pada bilangan gelombang
tersebut merupakan daerah serapan gugus C=C ikatan
rangkap dua, khas aromatik/daerah sidik jari, vibrasi
tekuk dari gugus -OH serta vibrasi ulur C-O ester yang
memiliki intensitas paling tinggi kemudian menurun
setelah melalui proses karbonisasi pada temperatur
800°C dan lamanya waktu aktivasi. Menurunnya
intensitas serapan pada bilangan gelombang tersebut
merupakan petunjuk mulai terbentuknya senyawa
aromatik (Kimura dan Kaito, 2004). Senyawa tersebut
merupakan penyusun struktur heksagonal karbon aktif.

Karbon aktif hasil aktivasi dengan KOH diduga
memiliki cincin-cincin pelat karbon menyerupai struktur
grafit. Sementara itu, serapan karateristik dari silika
tidak nampak pada karbon aktif. Hal ini berarti kadar



silika dalam karbon aktif ini menurun sangat drastis.
Adapun gugus-gugus permukaan yang terdapat pada
pelat-pelat karbon didominasi oleh gugus alkohol. Hal
ini  dimungkinkan karena  penambahan KOH
menyebabkan senyawa-senyawa pengotor seperti tar
dan senyawa alkena yang terdapat pada permukaan
karbon terlarut dan keluar bersama air pada waktu
pencucian.

Berdasarkan serapan karakteristik karbon aktif
yang diaktivasi dengan H3;PO; menunjukkan adanya
gugus alkohol, dan juga terdapat gugus-gugus alkena
maupun fosfat. Diduga adanya gugus alkena disebabkan
oleh penambahan asam fosfat pada saat aktivasi yang
mengakibatkan sebagian alkohol tereliminasi
membentuk alkena. Sementara itu, adanya perubahan
gugus fungsi yaitu dengan meningkatnya konsentrasi
asam fosfat yang digunakan sebagai aktivator,
makaterjadi pengembangan vibrasi C-H. Hal ini diduga
disebabkan oleh hilangnya oksigen dari permukaan
material karbon dan itu sama dengan meningkatnya
kandungan fosfor (Yakout, 2012).

Proses karbonisasi dan aktivasi pada pembuatan
karbon aktif dengan aktivator ZnCl, dengan lama
aktivasi berbeda-beda, mengakibatkan perubahan gugus
fungsi untuk struktur kimia dari arang, yang diikuti
terbentuknya senyawa baru pada arang melalui
mekanisme radikal bebas. Berdasarkan serapan
karakteristik karbon aktif yang diaktivasi menggunakan
aktivator ZnCl» dapat dikemukakan bahwa gugus-gugus
fungsi yang teridentifikasi hasil karbonisasi dengan lama
aktivasi yang berbeda-beda, secara umum relatif sama



akan tetapi tingkat serapannya ada yang menurun atau
meningkat sesuai dengan lama aktivasinya, sehingga
terjadi  pergeseran  bilangan gelombang. Proses
karbonisasi suatu bahan pada temperatur tinggi dan
lamanya aktivasi akan meningkatkan atau terjadinya
pergeseran bilangan gelombang (Menendez dkk., 1999).

Karbon aktif yang dihasilkan melalui proses
kombinasi aktivasi kimia dan fisika menggunakan
aktivator KOH, H3POy4, dan ZnCl, memiliki pola serapan
dengan jenis ikatan O-H, C-O, dan C=C. Adanya ikatan
O-H dan C-O menunjukkan karbon aktif cenderung
bersifat polar, sehingga karbon aktif dapat digunakan
sebagai adsorben.

D. Analisis X-Ray Diffraction (XRD) dari Karbon Aktif
Hasil Aktivasi Kimia dan Fisika Menggunakan
Aktivator KOH, H3PO4, dan ZnCl,

Analisis menggunakan X-ray diffraction merupakan cara
analisis yang digunakan untuk mengidentifikasi fasa
kristalin dalam material dengan cara menentukan parameter
struktur kisi serta untuk mendapatkan ukuran partikel.
Prinsip dasar XRD adalah mendifraksi cahaya yang melalui
celah kristal. Apabila seberkas sinar-X dengan panjang
gelombang A diarahkan pada permukaan kristal dengan
sudut datang 0, maka sebagian sinar akan diabsorbsi,
ditransmisi, dan sebagian lagi dihamburkan oleh lapisan
atom pada permukaan (West, 1989). Efek kumulatif dari
hamburan oleh pusat-pusat ruang tertentu pada kristal
merupakan difraksi dari radiasi oleh difraksi kristal tersebut.

Analisis difraksi sinar-X bertujuan untuk memberikan
informasi tentang perubahan struktur mikro yang terjadi



pada arang tempurung kelapa sesudah mengalami proses
aktivasi secara kimia dan fisika menggunakan aktivator
KOH, HiPOs, dan ZnCl. Gambar 4.13 merupakan pola
difraktogram karbon aktif hasil aktivasi kimia dan fisika
menggunakan aktivator KOH, H3sPOs, dan ZnCl, dan karbon
aktif (Merck). Gambar 4.13 menunjukkan refleksi intensitas
difraksi struktur karbon aktif yang dilakukan dengan
analisis menggunakan meode difraksi sinar-X.
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Gambar 4.13 Difraktogram (a) Karbon Aktif Merck, Karbon
Aktif Hasil Aktivasi dengan Aktivator (b) KOH (c) H3PO4
dan (d) ZnCl>

Difraktogram karbon aktif hasil aktivasi dengan
aktivator KOH pada Gambar 4.13 teramati adanya puncak
melebar pada sudut 20 = 10,14°. Sementara itu untuk
karbon aktif hasil aktivasi dengan aktivator H3POs; dan
ZnCl, teramati pada sudut 20 = 10,42° dan 10,960.
Difraktogram ini menunjukkan bahwa sampel tersebut



memiliki struktur amorf yang terjadi karena pola
keteraturan sampel karbon aktif belum tersusun secara
teratur. Kerangka yang tidak teratur ini diakibatkan adanya
pengotor organik dan zat volatil yang masih terdapat pada
struktur karbon aktif. Pengotor ini menyebabkan struktur
karbon aktif terdeteksi struktur amorf pada hasil pengujian
difraktogram XRD.

Selanjutnya munculnya puncak melebar dan sedikit
tajam pada karbon aktif hasil aktivasi dengan KOH, H3PO,,
ZnCl, dan karbon aktif Merck pada sekitar sudut 20 = 24¢,
menunjukkan bahwa karbon aktif tersebut sudah mulai
membentuk pola keteraturan yang baik. Kerangka ini
memperlihatkan bahwa struktur karbon aktif sudah mulai
tersusun dengan pola yang teratur. Menurut West (1984)
refleksi intensitas difraksi sinar-X mengindikasikan tentang
kesempurnaan kristal dan kerapatan susunan atom dalam
kristal. Semakin rampingnya refleksi intensitas suatu materi,
maka sifat kekristalannya akan semakin baik dengan
susunan atom semakin teratur.

Pola dengan keteraturan yang teratur diakibatkan
zat-zat pengotor organik dan zat-zat volatil sudah tidak
terikat pada kerangka struktur karbon aktif. Hilangnya
pengotor ini menyebabkan terbentuknya keteraturan
susunan atom-atom karbon yang teratur pada struktur
karbon aktif.

Tabel 4.1 menunjukkan difraktogram karbon aktif
hasil aktivasi dengan aktivator KOH, H3POs ZnCl;
memiliki ketajaman intensitas yang paling kuat pada 3
sudut 20 secara berturut-turut: 24,34°, 24,68°;, 23,26°,
24,34°; 24,68°; 23,26°, dan 24,82°; 24,16°; 23,50°. Sementara
itu karbon aktif (Merck) mempunyai ketajaman intensitas



yang paling kuat pada 3 sudut 20 = 23,90°, 24,98°,dan
25,44°. Kajian analisis secara difraksi dilakukan
menggunakan data base PCPDF (PDF, Powder Diffraction
File) yang dikeluarkan oleh JCPDS (PDF 41-1487). Hasil ini
sesuai dengan yang dikemukakan oleh Anirudhan dkk.
(2009); Kong dkk. (2013), menyatakan bahwa pola puncak
lebar terpusat pada sudut 20 sebesar 25 dan 26° berkaitan
dengan bidang 002 grafit merupakan puncak karakteristik
dari karbon aktif.

Puncak melebar dengan intensitas rendah muncul pada
sekitar sudut 20 = 43°, menunjukkan peningkatan
keteraturan struktur kristal secara signifikan. Peningkatan
kristalinitas terjadi karena adanya penyusunan struktur
kristalit arang yang semakin teratur. Hal ini akan
menghasilkan celah di antara kristalit semakin lebar dan pori
yang terbentuk bertambah besar (Pari, 2004).

Tabel 4.1
Data Perbandingan Intensitas Karbon Aktif Hasil Aktivasi
dengan KOH, H3PO4, ZnCl> dan Karbon Aktif Merck dari XRD

Karbon aktif Karbon aktif Karbon aktif Karbon aktif
Jenis aktivator KOH aktivator H3POq aktivator ZnCl, Merck
20  Intensitas 20  Intensitas 20 Intensitas 20  Intensitas
Puncak1 25,08 95 24,34 100 24,82 100 23,90 152

Puncak2 24,34 92 24,68 100 24,16 91 24,98 144
Puncak3 22,84 91 23,26 98 23,50 89 25,44 131
Jumlah 278 298 280 427

Keterangan: Puncak 1, 2 dan 3 puncak yang intensitasnya paling tinggi

Karakterisasi karbon aktif hasil aktivasi kombinasi
aktivasi kimia dan fisika dengan aktivator KOH, H3POs, dan
ZnCl; menggunakan metode difraksi sinar-X menunjukkan
pola difraksinya memiliki bentuk yang mirip dan intensitas
puncaknya pada nilai sudut 20 yang berdekatan. Hal ini



memperlihatkan bahwa karbon aktif tersebut dengan
struktur yang amorf cocok untuk diaplikasikan sebagai
adsorben.

E. Analisis Scanning Electron Microscopy (SEM) Karbon
Aktif sebelum dan sesudah Diaktivasi

1. Analisis Scanning Electron Microscopy (SEM) dari Karbon
Aktif sebelum dan sesudah Diaktivasi dengan Aktivator
Kalium Hidroksida (KOH)

Scanning Electron Microscopy adalah suatu teknik
analisis untuk melihat perubahan struktur permukaan
dari suatu sampel dengan menggunakan hamburan
elektron sebagai ganti cahaya untuk membentuk
bayangan gambar. Data yang diperoleh adalah data
dari permukaan atau lapisan yang dapat dilihat dari
tiga sisi yaitu permukaan atas, permukaan samping,
dan permukaan ruang dalam dengan ketebalan sekitar
20 pm dari permukaan. Struktur permukaan arang
tempurung kelapa hasil pirolisis dan karbon aktif hasil
aktivasi dengan aktivator KOH pada konsentrasi 2 M,
lama perendaman 24 jam, dan temperatur aktivasi
800°C, serta lama aktivasi masing-masing 30; 60; 90; 120;
dan 150 menit, karbon aktif Merck dipresentasikan
dalam Gambar 4.14.



Merck
Gambar 4.14 Struktur Permukaan SEM (a) Arang
Tempurung Kelapa sebelum Diaktivasi Pembesaran
2500x dan sesudah Diaktivasi dengan KOH pada Variasi
Lama Aktivasi dengan Pembesaran 10000 x (b) 30, (c) 60,
(d) 90, (e) 120, (f) 150 Menit, dan (g) Karbon Aktif Merck



Hasil pengujian struktur permukaan dengan SEM
memperlihatkan terjadi perubahan struktur permukaan
dari arang tempurung kelapa tanpa aktivasidan karbon
aktif setelah diaktivasi, dan karbon aktif dari Merck.
Perubahan pori-pori terlihat lebih banyak pada
permukaan karbon aktif hasil aktivasi dan karbon aktif
Merck seperti dalam Gambar 4.14. Gambar 4.14 tersebut
terlihat bahwa pori-pori pada permukaan karbon aktif
yang sudah diaktivasi cukup banyak dan lekukan-
lekukannya cukup dalam dengan jarak antar pori
berdekatan seiring dengan bertambahnya waktu
aktivasi. Pada arang tempurung kelapa tanpa aktivasi
pori-pori yang terbentuk lebih sedikit dan lekukan-
lekukannya tidak terlalu dalam dengan jarak antar pori
yang berjauhan. Perubahan pori-pori arang tempurung
kelapa yang telah diaktivasi terlihat lebih porous dan
lebih banyak dibandingkan arang tempurung kelapa
tanpa aktivasi, namun tidak cukup jelas diameter pori
bila dilihat dari gambar SEM tersebut. Hal ini
mengindikasikan bahwa proses aktivasi dapat membuka
dan membentuk pori baru pada karbon aktif.

Hasil SEM karbon aktif hasil aktivasi dengan
aktivator KOH pada variasi waktu aktivasi dengan
pembesaran antara 10000x terlihat bahwa dengan
bertambahnya lama aktivasi, maka ukuran pori skalatif
karbon aktif semakin kecil. Hal ini menunjukkan bahwa
pada proses karbonisasi dan aktivasi, telah terjadi
pemecahan rantai karbon. Semakin kecil ukuran pori
karbon aktif, maka luas permukaan karbon aktif semakin
besar.



2.

Analisis Scanning Electron Microscopy (SEM) dari Karbon
Aktif Hasil Aktivasi dengan Aktivator Asam Fosfat
(H3POq)

Struktur permukaan arang tempurung kelapa hasil
pirolisis dan karbon aktif hasil aktivasi dengan aktivator
asam fosfat pada konsentrasi 1,5 M, lama perendaman 18
jam, dan temperatur aktivasi 800°C, serta lama aktivasi
masing-masing 30; 60; 90; 120; dan 150 menit
dipresentasikan dalam Gambar 4.15.

150
Gambar 4.15 Struktur Permukaan SEM Arang
Tempurung Kelapa Sesudah Diaktivasi dengan HsPO4
pada Variasi Waktu Aktivasi (a) 30, (b) 60, (c) 90, (d) 120,
dan (e) 150 Menit Pembesaran 10000 x.



Hasil pengujian struktur permukaan karbon aktif
yang diaktivasi dengan H3sPOsdengan SEM dapat dilihat
terjadi perubahan struktur permukaan setelah diaktivasi.
Perubahan pori-pori terlihat lebih banyak pada
permukaan karbon aktif hasil aktivasi seperti dalam
Gambar 4.15. Dari gambar tersebut terlihat pada waktu
aktivasi 30 menit dan 60 menit dengan pembesaran
10000x menunjukkan permukaan pori karbon aktif
masih belum seragam dan jarak antar pori berjauhan.
Sementara itu, pada lama aktivasi 90 menit sampai 150
menit mirip perubahan pori yang terjadi pada karbon
aktif hasil aktivasi dengan aktivator KOH. Permukaan
pori karbon aktif tersebut menunjukkan rongga-rongga
pori lebih kecil dan rapat, serta lekukan-lekukannya
cukup dalam dengan jarak antar pori berdekatan seiring
dengan bertambahnya lama aktivasi. Hal ini
mengindikasikan bahwa proses aktivasi dapat membuka
dan membentuk pori baru pada karbon aktif. Namun
demikian diameter pori tidak cukup jelas bila dilihat dari
gambar SEM tersebut.

Analisis Scanning Electron Microscopy (SEM) dari Karbon
Aktif Hasil Aktivasi dengan Aktivator ZnCl,

Struktur permukaan karbon aktif hasil aktivasi
dengan aktivator ZnCl> pada konsentrasi 1,5 M, lama
perendaman 24 jam, dan temperatur aktivasi 800°C, serta
lama aktivasi masing-masing 30; 60; 90; 120; dan 150
menit dipresentasikan dalam Gambar 4.16.
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150
Gambar 4.16 Struktur Permukaan SEM Karbon Aktif
sesudah Diaktivasi dengan ZnCl> pada Variasi Lama
Aktivasi (a) 30, (b) 60, (c) 90, (d) 120, dan (e) 150 Menit
Pembesaran 10000x

Hasil pengujian struktur permukaan dengan SEM
karbon aktif yang diaktivasi menggunakan aktivator
ZnCl, relatif sama dengan karbon aktif yang diaktivasi
dengan aktivator KOH dan HsPOs. Penampakan hasil
topografi permukaan karbon aktif hasil aktivasi kimia
dan fisika menunjukkan kecenderungan pori-pori
semakin banyak dan ukuran partikelnya semakin kecil.
Hal tersebut diduga akibat dari proses aktivasi kimia
menggunakan aktivator sebagai zat pengaktif yang



dapat menghilangkan komponen-komponen selain
karbon serta pengotor-pengotor seperti tar dan zat-zat
volatil lainnya.

Analisis Scanning Electron Microscopy (SEM) dari Karbon
Aktif Hasil Aktivasi dengan Aktivator KOH, H3PO4, dan
ZnCl

Topografi hasil analisis SEM permukaan struktur
karbon aktif yang diaktivasi menggunakan KOH, HsPOy,
dan ZnCl, relatif sama, tapi memperlihatkan pola
penyebaran ukuran porinya berbeda. Hal ini didukung
oleh data hasil analisis luas permukaan BET
menggunakan adsorpsi-desorpsi gas N> Hasil analisis
diameter pori rerata karbon aktif yang diaktivasi dengan
menggunakan KOH, HsPOs, dan ZnCl, pada kondisi
terbaik yaitu lama aktivasi 120 menit dan temperatur
800°C menunjukkan diameter pori rerata secara
berturut-turut sebesar 11,11, 11,46, dan 11,04 A
sedangkan arang tempurung tanpa diaktivasi memiliki
jari-jari sebesar 26,48 A. Hal ini membuktikan bahwa
dengan proses aktivasi kimia dan fisika, mampu
menyeragamkan ukuran pori.

Analisis Adsorpsi-Desorpsi Isotermal N> dari Karbon
Aktif Hasil Aktivasi Kimia dan Fisika
Analisis Adsorpsi-Desorpsi Isotermal N> dari Karbon
Aktif Hasil Aktivasi dengan KOH

Pengukuran adsorpsi merupakan pengukuran
untuk jumlah tertentu adsorbat, hubungan antara jumlah
gas terserap dan tekanan gas. Pengukuran tersebut
dilakukan pada temperatur konstan. Selanjutnya hasil



pengukurannya ditampilkan secara grafis sebagai
isoterm adsorpsi (Barrow, 1996). Isoterm adsorpsi-
desorpsi arang tempurung kelapasebelum dan sesudah
diaktivasi menggunakan aktivator KOH dengan variasi
lama aktivasi 30; 60; 90; 120; dan 150 menit terdapat
dalamGambar 4.17. Berdasarkan pada klasifikasi tipe-
tipe adsorpsi bahwa isoterm adsorpsi yang didapatkan
pada variasi lama aktivasi tersebutsesuai dengan tipe IV.
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Gambar 4.17 Kurva Isoterm Adsorpsi-Desorpsi N2 Arang
Tempurung Kelapa Hasil Aktivasi Menggunakan
Aktivator KOH dengan Variasi Lama Aktivasi
selama (a) 30 Menit, (b) 60 Menit, (c) 90 Menit,

(d) 120 Menit, (e) 150 Menit

Adanya histeresis menunjukkan bentuk material
yaitu mesopori. Histeresis yang terjadi sebenarnya
berbentuk lingkupan (loop) tetapi yang ditampilkan
dalam Gambar 4.17 tidak ada karena terjadi pada
tekanan relatif yang sangat kecil. Sampel waktu aktivasi



30 menit menunjukkan histeresis yang lebih lebar
dibandingkan dengan waktu aktivasi 60-150 menit.
Namun demikian semua sampel ini memiliki histeresis
pada tekanan rendah. Hal ini memberikan informasi
tentang penambahan kompleksitas pori karbon aktif
sesudah diaktivasi.

Untuk mengetahui homogenitas pori, dilakukan
perhitungan mengenai distribusi ukuran pori.
Penentukan distribusi ukuran pori digunakan metode
BJH (Barrett-Joyner-Halenda), hasilnya disajikan dalam
Gambear 4.18. Dari kurva dalam gambar tersebut cukup
runcing. Hal ini menunjukkan bahwa karbon aktif yang
terbentuk pada variasi waktu aktivasi yang berbeda
memiliki keseragaman yang cukup baik. Jari-jari pori
karbon aktif sebagian besar berkisar pada 11,05-11,46 A.
Berdasarkan hasil analisis distribusi ukuran pori yang
disajikan dalam Gambar 4.18 terlihat bahwa karbon
aktif hasil aktivasi dengan aktivator KOH pada variasi
waktu aktivasi dan arang tempurung tanpa diaktivasi
memiliki pola yang sama yaitu memiliki satu puncak.
Puncak distribusi ukuran pori karbon aktif hasil
aktivasi menggunakan aktivator KOH terjadi pada
daerah jari-jari yang relatif lebih kecil sebesar 11,11 A.
Sementara itu, karbon aktif dari Merck memiliki jari-jari
sebesar 14,09 A, sedangkan arang tempurung tanpa
diaktivasi memiliki jari-jari sebesar 26,48 A. Hal ini
menunjukkan bahwa dengan proses aktivasi kimia dan

fisika mampu menyeragamkan ukuran pori.
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Gambar 4.18 Kurva Distribusi Ukuran Pori (a) Arang
Tempurung Kelapa sebelum Diaktivasi, dan Karbon
Aktif Hasil Aktivasi Menggunakan Aktivator KOH
dengan Variasi Lama Aktivasi (b) 30 Menit, (c) 60 Menit,
(d) 90 Menit, (e) 120 Menit, (f) 150 Menit,
(g) Karbon Aktif dari Merck

Perbedaan porositas sampel arang tanpa diaktivasi
dan sesudah diaktivasi menggunakan aktivator KOH
pada variasi waktu aktivasi 30-150 menit disajikan pada
Tabel 4.2. Luas permukaan spesifik (Sper) ditentukan
berdasarkan bagian linier dari kurva BET, diameter
(dmp) data
menggunakan metode BJH. Berdasarkan data Tabel 4.2,

rerata  pori dihitung  dari adsorpsi
maka dapat dinyatakan pengaruh waktu aktivasi
aktif

peningkatan luas permukaan spesifik pada lama aktivasi

terhadap karbon menyebabkan  terjadinya
30-120 menit dan menurun pada lama aktivasi 150 menit.
Menurut Teng dkk. (1999), peningkatan lama aktivasi

dapat menyebabkan kerusakan dinding pori sehingga



berkurangnya luas permukaan dan volume mikropori
seiring meningkatnya volume mesopori.

Tabel 4.2
Luas Permukaan BET, Volume Total Pori, Rerata Jejari
Pori Arang sebelum Diaktivasi dan Karbon Aktif Hasil
Aktivasi Menggunakan Aktivator KOH dengan Variasi
Lama Aktivasi selama 30, 60, 90, 120, dan 150 Menit

S Luas Volume total pori Rerata jejari
ampel pel:n'lukaan (x 101 cm3gl) ori (A)
spesifik (m2g1) & P
Arang 15,45 0,22 26,48
K8-2-24-30 387,71 2,17 11,18
K8-2-24-60 396,22 2,19 11,05
K8-2-24-90 402,70 2,31 11,46
K8-2-24-120 451,14 2,51 11,11
K8-2-24-150 445,10 2,51 11,27
Karbon aktif (Merck) 793,72 5,59 14,09

Keterangan:

K8: Karbon aktif hasil aktivasi dengan KOH pada temperatur 800 °C,
2: Konsentrasi larutan KOH (M)

24: Lama perendaman ( jam)

30,60, 90, 120, dan 150: Variasi lama aktivasi (menit)

Tabel 4.2 dapat dilihat bahwa luas permukaan
karbon aktif dengan waktu aktivasi 30 menit ke 60 menit
meningkat dari 387,71 menjadi 451,14 m?g-'dan menurun
pada waktu aktivasi 150 menit yaitu 445,10 m?g-1. Hal ini
diduga seiring dengan meningkatnya lama aktivasi,
maka molekul volatil yang lebih berat akan ikut
menguap atau keluar dari pori, sehingga membersihkan
pori-pori yang mengakibatkan meningkatnya luas
permukaan, volume pori, dan menurunkan diameter
pori rata-rata. Karbon aktif pada waktu aktivasi 150
menit mengalami penurunan luas permukaan yaitu
445,10 m?g1, diduga karena pada kondisi tersebut sudah



terjadi knocking dan kerusakan struktur pada dinding
pori, sehingga menghambat pembentukan pori (Allwar
dkk., 2008).

Gambar 4.19 memperesentasikan mikrograf TEM
arang tempurung kelapa sebelum diaktivasi dan karbon
aktif hasil aktivasi dengan aktivatorKOH pada
konsentrasi 2 M, lama perendaman 24 jam, temperatur
aktivasi 800°C, lama aktivasi 120 menit. Berdasarkan

pada mikrograf tersebut dapat diperkirakan diameter
pori sampel yaitu berkisar pada 20-30 A seperti yang
terlihat dalam Gambar 4.20. Hal ini tidak berbeda jauh
dibandingkan perhitungan berdasarkan data isotermal
adsorpsi-desorpsi N>, diameter pori rerata sebesar 22,10-
22,92 A sebagaimana disajikan pada Tabel 4.2. Dengan
demikian telah diperoleh bukti bahwa karbon aktif hasil
aktivasi kimia dan fisika yang dihasilkan dalam
penelitian ini tergolong material mesopori.

(b)
Gambar 4.19 Mikrograf TEM (a) Arang Tempurung
Kelapa sebelum Diaktivasi, dan (b) Karbon Aktif Hasil

Aktivasi Menggunakan Aktivator KOH
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Gambar 4.20 Kurva Distribusi Diameter Pori
berdasarkan Analisis TEM Arang Tempurung Kelapa
sebelum Diaktivasi, dan Karbon Aktif Hasil Aktivasi

dengan Aktivator KOH

2. Analisis dengan Adsorpsi-Desorpsi N2 dari Karbon Aktif
Hasil Aktivasi Menggunakan Aktivator H3POs
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Gambar 4.21 Kurva Isoterm Adsorpsi-Desorpsi N2 Arang
Tempurung Kelapa Hasil Aktivasi Menggunakan
Aktivator H3PO4 dengan Variasi Lama Aktivasi
(a) 30 Menit, (b) 60 Menit, (c) 90 Menit, (d) 120 Menit,

(e) 150 Menit



Isoterm adsorpsi-desorpsi untuk karbon aktif
hasilaktivasi menggunakan aktivator H3;POsdengan
variasi lama aktivasi 30; 60; 90; 120; dan 150 menit
disajikan dalam Gambar 4.21.

Kurva dalam Gambar 4.21 menunjukkan karbon
aktif hasil aktivasi menggunakan H3POs dengan variasi
lama aktivasi menghasilkan kurva isotermal tipe IV
berdasarkan klasifikasi [IUPAC yang karakterisasi untuk
material mesopori. Gambar 4.21 juga memperlihatkan
pergeseran titik awal infleksi yaitu semakin ke arah P/Po
lebih kecil, maka semakin melebarnya distribusi ukuran
pori. Hal ini diduga karena terjadi kerusakan pada
sebagian struktur heksagonal karbon aktif.

Aktivasi karbon aktif dari arang tempurung
kelapa telah merubah karakterisasinya karena adanya
pengaruh pemblokiran rongga karbon aktif oleh kation
setelah proses aktivasi tidak signifikan karena
distribusi mesopori bertambah secara signifikan
seperti terlihat dalam Gambar 4.22. Distribusi ukuran
pori seperti dalam Gambar 4.22 untuk karbon aktif
dengan variasi aktivasi memiliki puncak di sekitar jari-
jari pori 11,02-11,57 A.
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Gambar 4.22 Kurva Distribusi Ukuran Pori (a) Arang
Tempurung Kelapa sebelum Diaktivasi, dan Karbon
Aktif Hasil Aktivasi Menggunakan Aktivator H3POq
dengan Variasi Lama Aktivasi selama (b) 30 Menit, (c) 60
Menit, (d) 90 Menit, (e) 120 Menit, (f) 150 Menit, (g)
Karbon Aktif dari Merck
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Luas permukaan (Surface area), ukuran pori (pore
size) dan volume pori( pore volume) adalah sifat-sifat yang
sangat penting untuk material yang berfungsi sebagai
adsorben karena menentukan pengukuran permukaan
internal yang tersedia bagi situs aktif. Parameter struktur
pori karbon aktif yang telah diaktivasi dapat dilihat pada
Tabel 4.3. Pada Tabel 4.3 terlihat bahwa karbon aktif
sebelum dan sesudah diaktivasi secara kimia dengan
aktivator H3;POs dan aktivasi fisika dengan variasi
temperatur mengalami perubahan parameter struktur
pori berupa luas permukaan, jejari pori dan volume pori.

Asam fosfat sebagai activating agent mempunyai
fungsi yaitu sebagai katalis asam untuk pemutusan
ikatan dan pembentukkan ikatan silang melalui proses
siklisasi dan kondensasi. Selain itu dalam proses aktivasi



kimia asam fosfat juga dapat bereaksi dengan spesies
organik untuk membentuk ikatan fosfat dan ester fosfat
yang berfungsi untuk jembatan membentuk ikatan silang
dengan fragmen biopolimer (Bansal dan Goyan, 2005).
Dengan penambahan aktivator tersebut, maka akan
menyebabkan dehidrasi, dehidrogenasi, pembentukan
ikatan silang. Hasil dari ikatan silang tersebut
menyebabkan terjadi polimerisasi, sehingga matriks
karbon menjadi kaku. Mekanisme reaksi antara matriks
karbon dan asam fosfat untuk pembentukan ester fosfat
dan ikatan silang sebagai berikut:

a. Temperatur <450°C

CH,0H CH,0H
| OH —0

/TN | \
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c. Temperatur >450°C
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Gambar 4.23 Mekanisme Reaksi Pembentukan Ester
Fosfat melalui Fosforilasi Matriks Karbon
(Jagtoyen dan Derbyshire, 1998; Bansal dan Goyan, 2005)

Nahil dan Williams (2012); Jibril, dkk. (2008)
menyatakan bahwa pada temperatur tinggi asam
polifosfat akan terjadi dekomposisi dengan diikuti
pelepasan gas berupa HO dan terbentuk P2Os. Jika
temperatur di atas 450°C polimorf HsPO4 akan terurai
dan terjadi eliminasi H3POs dari ester fosfat matrik
karbon. Hal ini dapat menghasilkan lebih banyak pori
yang terbentuk. Bilamana temperatur di antara 500 dan
600°C, maka polimorf HsPO4 akan meleleh. Pada bentuk
lelehan tersebut reaksi dengan matrik karbon meningkat.
Hal ini menyebabkan lebih banyak pori terbentuk
bersamaan pelepasan Ps, CO,, dan H>O dan material
volatil lainnya berdasarkan pada mekanisme reaksi
sebagai berikut:
5C+2P05s — Ps+5C0O;

2 HoP2O72 —» P4+ 602+ 2 HO



Tabel 4.3
Luas Permukaan BET, Volume Total Pori, Rerata Jejari
Pori Arang Sebelum Diaktivasi, dan Karbon Aktif Hasil
Aktivasi Menggunakan Aktivator H;PO4 dengan Variasi
Lama Aktivasi selama 30; 60; 90; 120; dan 150 Menit

Luas permukaan Volume total pori Rerata jejari

Sampel spesifik (m?/g) (x 10-1 cm3/g) pori (A)
Arang 15,45 0,22 26,48
H8-1,5-18-30 249,37 1,40 11,27
H8-1,5-18-60 283,82 1,56 11,02
H8-1,5-18-90 283,15 1,64 11,57
H8-1,5-18-120 299,43 1,71 11,46
H8-1,5-18-150 298,62 1,72 11,52
Keterangan:

HB8: Karbon aktif hasil aktivasi dengan H3PO4pada temperatur 800 °C,
1,5: Konsentrasi larutan H3PO4 (M)

18: Lama perendaman ( jam)

30,60, 90, 120, dan 150: Variasi lama aktivasi (menit)

Proses sebelum dan sesudah diaktivasi dengan
kombinasi  aktivasi kimia dan fisika karbon
aktifmengalami peningkatkan luas permukaan dari lama
aktivasi 30 menit sampai lama aktivasi 120 menit dan
menurun pada lama aktivasi 150 menit. Hal yang sama
terjadi perubahan jejari pori karena aktivasi
menyebabkan penurunan jejari pori sebelum diaktivasi
dan sesudah diaktivasi.

Berdasarkan hasil analisis distribusi ukuran pori
yang disajikan dalam Gambar 4.22 tampak bahwa arang
tempurung kelapasebelum dan sesudah diaktivasi
dengan H3;POs pada variasi waktu aktivasi memiliki
pola yang sama yaitu satu puncak. Karbon aktif hasil
aktivasi dengan H3sPO4 1,5 M, lama perendaman 18 jam
pada temperatur aktivasi 800°C serta variasi lama
aktivasi masing-masing 30; 60; 90; 120; dan 150 menit



memiliki diameter pori antara 22,04-23,14 A, Sementara
itu, arang tempurung kelapa tanpa diaktivasi memiliki
diameter pori 52,96 A. Hal ini menunjukkan bahwa zat
aktivator H3POs mampu menyeragamkan ukuran pori.
Dalam Gambar 4.22 terlihat bahwa volume total pori
karbon aktif hasil aktivasi lebih besar dari arang
tempurung kelapa tanpa di aktivasi.

O.0fm

gra TEM Karbon Aktif Hasil
Aktivasi Menggunakan Aktivator H3POq

Gambar 4. Mi

Gambar 4.24 memperlihatkan mikrograf TEM
arang tempurung kelapa sesudah diaktivasi kimia dan
fisika menggunakan aktivator HsPPOs pada konsentrasi
1,5 M, lama perendaman 18 jam, temperatur aktivasi
800°C dengan dialiri gas CO: selama 120 menit.
Berdasarkan mikrograf tersebut dilakukan analisis
untuk menghitung jumlah pori yang paling banyak
terdistribusi sesuai ukuran porinya. Hasil perhitungan
pori sampel diperoleh jumlah pori terdistribusi yang
paling banyak dan mempunyai diameter ukuran pori
berkisar 20-30 A seperti terlihat dalam Gambar 4.25.
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Gambar 4.25 Kurva Distribusi Diameter pori
berdasarkan Analisis TEM Arang Tempurung Kelapa
sebelum Diaktivasi, dan Karbon Aktif Hasil Aktivasi
dengan Aktivator H3PO4

3. Analisis Adsorpsi-Desorpsi N> dari Karbon Aktif
Menggunakan Aktivator ZnCl»

Isoterm adsorpsi-desorpsi arang tempurung kelapa
sebelum dan sesudah diaktivasi dengan variasi lama
aktivasi 30; 60; 90; 120; dan 150 menit terdapat dalam
Gambar 4.26. Sampel lama aktivasi 30 menit
menunjukkan histeresis yang lebih lebar dibandingkan
dengan lama aktivasi 60-150 menit. Namun demikian
semua sampel ini memiliki histeresis pada tekanan
rendah. Hal ini memberikan informasi tentang
penambahan kompleksitas pori karbon aktif sesudah
diaktivasi.
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Gambar 4.26 Kurva Isoterm Adsorpsi-Desorpsi N2
(a) Arang Tempurung Kelapa sebelum Diaktivasi,
dan Karbon Aktif Hasil Aktivasi Menggunakan
Aktivator ZnCl, dengan Variasi Lama Aktivasi
selama (b) 30 menit, (c) 60 menit, (d) 90 menit,
(e) 120 menit, (f) 150 menit

Jari-jari pori karbon aktif sebagian besar berkisar
pada 10,94-11,89 A. Berdasarkan hasil analisis distribusi
ukuran pori yang disajikan dalam Gambar 4.27 terlihat
bahwa karbon aktif hasil aktivasi dengan ZnCl, pada
variasi waktu aktivasi dan arang tempurung tanpa
diaktivasi memiliki pola yang sama yaitu memiliki satu
puncak. Puncak distribusi ukuran pori karbon aktif hasil
aktivasi menggunakan aktivator ZnCl> terjadi pada
daerah jarijari yang relatif lebih kecil 10,4-11,89 A
dibandingkan dengan arang tempurung tanpa diaktivasi
26,48 A. Hal ini membuktikan bahwa dengan proses
aktivasi kimia dan fisika, mampu menyeragamkan
ukuran pori. Tabel 4.4 menunjukkan bahwa volume total
pori karbon aktif hasil aktivasi dengan lama aktivasi 30;
60; 90; 120; dan 150 menit berturut-turut 1,29 x 10-1; 1,59 x
10-1; 1,81 x 10-1; 1,98 x 10-1; dan 1,95 x 101 cm3/g lebih
besar dari arang tanpa aktivasi sebesar 0,22 x 10 cm™ g
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Gambar 4.27 Kurva Distribusi Ukuran Pori (a) Arang
Tempurung Kelapa sebelum Diaktivasi, dan Karbon
Aktif Hasil Aktivasi Menggunakan Aktivator ZnCl,

dengan Variasi Lama Aktivasi (b) 30 Menit, (c) 60 Menit,
(d) 90 Menit, (e) 120 Menit, (f) 150 Menit, (g) Karbon
Aktif dari Merck

Tabel 4.4
Luas Permukaan BET, Volume Total Pori, Rerata Jejari
Pori Arang sebelum Diaktivasi, dan Karbon Aktif Hasil
Aktivasi Menggunakan Aktivator ZnCl> dengan Variasi
Lama Aktivasi 30; 60; 90; 120; dan 150 Menit

Luas permukaan  Volume total pori  Rerata jejari

Sampel spesifik (m?/g) (x 101 cm3/g) pori (A)
Arang 15,45 0,22 26,48
78-1,5-24-30 222,06 1,29 11,60
78-1,5-24-60 26743 1,59 11,89
78-1,5-24-90 322,11 1,81 11,27
78-1,5-24-120 359,29 1,98 11,04
78-1,5-24-150 357,35 1,95 10,94

Keterangan:

78: Karbon aktif hasil aktivasi dengan ZnCI2 pada temperatur 800 °C,
1,5: Konsentrasi larutan ZnCl2 (M)

24: Lama perendaman (jam)

30,60, 90, 120, dan 150: Variasi lama aktivasi (menit)



Gambar 4.28 Mikrograf TEM Karbon Aktif Hasil
Aktivasi Menggunakan Aktivator ZnCl,

Gambar 4.28 memperlihatkan mikrograf TEM
arang tempurung kelapa sesudah diaktivasi kimia dan
fisika menggunakan aktivator ZnCl» pada konsetrasi 1,5
M, lama perendaman 24 jam, dan temperatur 800°C
dengan dialirkan gas CO2 selama 120 menit. Berdasarkan
mikrograf tersebut dilakukan analisis untuk menghitung
jumlah partikel yang paling banyak terdistribusi sesuai
ukuran porinya. Dari hasil perhitungan pori sampel
diperoleh jumlah partikel terdistribusi yang paling
banyak dan mempunyai diameter ukuran pori berkisar
20-30 A seperti terlihat dalam Gambar 4.29.
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Gambar 4.29 Kurva Distribusi Diameter Pori
berdasarkan Analisis TEM Arang Tempurung Kelapa
Sebelum Diaktivasi, dan Karbon Aktif Hasil Aktivasi

dengan Aktivator ZnCl,



4.

Analisis Adsorpsi-Desorpsi N> dari Karbon aktif
Menggunakan Aktivator KOH, H3PO4, dan ZnCl»
Adsorpsi-desorpsi isotermal N2 dapat digunakan
untuk mengetahui sifat tekstur materi yaitu luas
permukaan, volume pori, distribusi ukuran pori, dan
geometri pori (Rouquerol dkk., 1999). Selain itu, melalui
adsorpsi-desorpsi isotermal N> dapat juga memberi
informasi apakah materi tersebut tergolong mikropori,
mesopori, ataukah makropori. Berdasarkan analisis
isotermal adsorpsi-desorpsi N2 karakter karbon aktif
hasil aktivasi kimia dan fisika menggunakan aktivator
KOH, HsPOs, dan ZnCl; pada kondisi terbaik yaitu
temperatur 800°C dan lama aktivasi 120 menit. Karbon

aktif pada kondisi optimum tersebut menghasilkan sifat
fisika kimia yang memiliki spesifikasi struktur mesopori
dengan rerata jejari pori sebesar 11,02-11,89 A dan luas
permukaan spesifik secara berturut-turut sebesar 451,14;
299,43; dan 359,29 m?g-1.

Berdasarkan analisis luas permukaan spesifik
karbon aktif hasil kombinasi aktivasi kimia dan fisika
menggunakan aktivator KOH, H3PO4, dan ZnCl> dengan
variasi lama aktivasi 30 sampai 120 menit menunjukkan
terjadi  peningkatan luas  permukaan  seiring
meningkatnya lama aktivasi. Namun demikian pada
waktu aktivasi 150 menit mengalami penurunan luas
permukaan. Hal ini diduga berkurangnya luas
permukaan spesifik diakibatkan karena terjadi proses
sintering, sehingga terjadi perubahan dalam komposisi
kimia yaitu eliminasi material pengotor pada permukaan
material karbon. Perubahan komposisi kimia pada
permukaan material karbon menyebabkan pengaturan



kembali kerangka struktur karbon, sehingga terjadi
penyusutan pori dan penurunan jejari pori.

Hasil analisis distribusi ukuran pori karbon aktif
hasil kombinasi aktivasi kimia dan fisika menggunakan
aktivator KOH, H3POs4, dan ZnCl, memiliki pola yang
sama yaitu satu puncak. Puncak distribusi ukuran pori
karbon aktif hasil aktivasi menggunakan aktivator KOH,
H3PO4, dan ZnCly terjadi pada daerah jari-jari yang
relatif lebih kecil secara berturur-turut adalah sebesar
11,11, 11,46, dan 11,04 A. Sementara itu, arang
tempurung tanpa diaktivasi memiliki jari-jari sebesar
26,48 A. Hal ini menunjukkan bahwa dengan proses
aktivasi kimia dan fisika mampu menyeragamkan
ukuran pori.

. Thermogravimetry Analysis (TGA)/Differential Thermal
Analysis (DTA) Karbon Aktif Hasil Aktivasi Kimia
dan Fisika
Thermogravimetry Analysis (TGA)/Differential Thermal
Analysis (DTA) dari Karbon Aktif dengan Aktivator
KOH

Thermogravimetry analysis (TGA) didasarkan pada
perubahan massa (Aw) dan differential thermal analysis
(DTA) didasarkan pada perubahan energi (AH).
Termogram arang tempurung kelapa dalam Gambar 4.32
menunjukkan dua tahap pengurangan massa dengan
diketahui massa awal arang sebesar 6,99 mg.
Pengurangan massa pada tahap pertama sebesar 0,08 mg
dalam prosentase sebesar 1,16%, selanjutnya diperoleh
residu arang sebesar 6,55 mg dalam prosentase sebesar
98,84%. Tahap 2 sebesar 0,36 mg (5,20%) dengan residu



6,55 mg (93,64%). Tahap pertama tersebut disebabkan
reaksi dehidroksilasi berupa hilangnya gugus hidroksil
(-OH) atau molekul air (H20) yang terserap pada kisi-
kisi permukaan arang. Tahap kedua tersebut diduga
terjadi penghilangan pengotor seperti gas nitrogen,
oksigen dan pengotor anorganik.

Kurva DTA arang tempurung kelapa yang telah
melalui proses pirolisis disajikan dalam Gambar 4.30.
Kurva DTA arang tempurung kelapa pada rentangan
temperatur 25 sampai dengan 800°C. Gambar 4.30
menunjukkan adanya puncak eksotermis yang tajam
terjadi pada temperatur 431,47°C dengan intensitas
tinggi. Puncak eksotermis ini diduga adalah adanya
reaksi penataan kembali posisi atom C pada struktur
heksagonal karbon membentuk struktur dengan
keteraturan yang lebih teratur.

Termogram karbon aktif hasil aktivasi dengan
aktivator KOH dalam Gambar 4.30 menunjukkan dua
tahap pengurangan massa dengan diketahui massa awal
arang sebesar 6,03 mg.Pengurangan massa tahap 1
sebesar 0,10 mg dalam prosentase sebesar 1,64%,
selanjutnya diperoleh residu arang sebesar 593 mg
dalam prosentase sebesar 98,36%. Tahap kedua sebesar
0,86 mg (14,24%) dengan residu 5,07 mg (84,11%). Tahap
pertama diakibatkan adanya reaksi dehidroksilasi yang
berupa hilangnya molekul air (H20) yang terserap dari
atmosfer karena sifat higroskopis karbon aktif dan tahap
kedua disebabkan oleh pembentukan CO.. Hal ini
disebabkan pembakaran karbon dengan adanya oksigen
di atmosfer. Penurunan massa dalam tahap ini
mengindikasikan adalah menghasilkan kandungan kasar



karbon terikat yang ada pada karbon aktif hasil aktivasi.
Kurva DTA karbon aktif hasil aktivasi dengan aktivator
KOH dalam Gambar 4.30. Gambar 4.30 memperlihatkan
adanya puncak endotermis pada temperatur 56,50°C
dengan intensitas rendah. Puncak endotermis ini
diakibatkan adanya reaksi dehidroksilasi yang berupa
hilangnya molekul air yang terserap pada kisi-kisi dari
karbon aktif hasil aktivasi. Selanjutnya puncak
eksotermis dengan intensitas yang tinggi pada
temperatur 565,65°C diprediksi adalah pembentukan
COz yang terikat lemah pada permukaan karbon aktif.
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Gambar 4.30 Kurva TGA-DTA Arang Tempurung
Kelapa dan Karbon Aktif Hasil Aktivasi dengan KOH
dengan Laju Pemanasan 5 °C/Menit

2. Thermogravimetry  Analysis(TG)/Diferensial ~ Thermal
Analysis (DTA) Karbon Aktif dengan Aktivator HsPOq

Gambar 431 memperlihatkan kurva

thermogravimetry analysis (TG)/diferensial thermal analysis



(DTA) karbon aktif dengan aktivator H3POs4. Termogram
karbon aktif hasil aktivasi dengan aktivator H3POs
dalam Gambar 4.31 menunjukkan dua tahap
pengurangan massa dengan diketahui massa awal arang
sebesar 7,96 mg.Pengurangan massa tahap pertama
sebesar 0,09 mg dalam prosentase sebesar 1,20%,
selanjutnya diperoleh residu arang sebesar 7,86 mg
dalam prosentase sebesar 98,80%. Tahap kedua sebesar
0,69 mg (8,66%) dengan residu 7,18 mg (90,15%). Tahap
pertama diakibatkan adanya reaksi dehidroksilasi yang
berupa hilangnya molekul air (H2O) yang terserap dari
atmosfer karena sifat higroskopis karbon aktif dan tahap
kedua disebabkan oleh pembentukan CO.. Hal ini
disebabkan pembakaran karbon dengan adanya oksigen
di atmosfer. Penurunan massa dalam tahap ini
mengindikasikan adalah menghasilkan kadungan kasar
karbon terikat yang ada pada karbon aktif hasil aktivasi.

Kurva DTA karbon aktif hasil aktivasi dengan
aktivator H3POs dalam Gambar 4.31 menunjukkan
adanya reaksi endoterm pada temperatur 54,78°C
dengan intensitas rendah. Puncak endoterm ini
diakibatkan reaksi dehidroksilasi yang berupa hilangnya
molekul air yang terserap pada kisi-kisi dari karbon aktif
hasil aktivasi. Selanjutnya terjadi reaksi eksoterm dengan
intensitas yang tinggi pada temperatur 431,49°C
diprediksi adalah pembentukan CO: yang terikat lemah
pada permukaan karbon aktif.
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Gambar 4.31 Kurva TGA-DTA Arang Tempurung
Kelapa dan Karbon Aktif Hasil Aktivasi dengan HsPO4
dengan Laju Pemanasan 5°C/menit

Thermogravimetry — Analysis  (TG)/Diferensial ~ Thermal
Analysis (DTA) Karbon Aktif dengan Aktivator ZnCl»
Gambar 4.32 memperlihatkan kurva
thermogravimetry  analysis  (TGA)/differential ~ thermal
analysis (DTA) dari karbon aktif dengan aktivator
ZnCla. Termogram karbon aktif hasil aktivasi dengan
aktivator ZnCl> dalam Gambar 4.32 menunjukkan dua
tahap pengurangan massa dengan diketahui massa awal
arang sebesar 7,94 mg.Pengurangan massa tahap
pertama sebesar 0,15 mg dalam prosentase sebesar
1,83%, selanjutnya diperoleh residu arang sebesar 7,80
mg dalam prosentase sebesar 98,16%. Tahap kedua
sebesar 0,76 mg (9,56%) dengan residu 7,04 mg (88,60%).
Kurva DTA karbon aktif hasil aktivasi dengan
aktivator ZnCl, dalam Gambar 4.32 menunjukkan
adanya puncak endoterm pada temperatur 62,67°C



dengan intensitas rendah. Puncak endoterm ini
diakibatkan adanya reaksi dehidroksilasi yang berupa
hilangnya molekul air yang terserap pada kisi-kisi dari
karbon aktif hasil aktivasi. Selanjutnya terjadi reaksi
eksoterm dengan intensitas yang tinggi pada temperatur
565,30°C diprediksi adalah pembentukan CO: yang
terikat lemah pada permukaan karbon aktif.
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Gambar 4.32 Kurva TGA-DTA Arang Tempurung
Kelapa dan Karbon Aktif Hasil Aktivasi dengan ZnCl,
dengan Laju Pemanasan 5 °C/Menit

4. Thermogravimetry  Analysis (TG)/Diferensial ~ Thermal
Analysis (DTA) Karbon Aktif dengan Aktivator KOH,
H3PO4, dan ZnCl,

Berdasarkan hasil analisis termal TGA-DTA dapat
disimpulkan bahwa sifat termal karbon aktif
dipengaruhi oleh sifat termal karbon aktif hasil aktivasi
kimia dan fisika menggunakan aktivator KOH, H3POs,
dan ZnCl. Sifat termal tersebut ditunjukkan oleh
termogram karbon aktif yang mengalami dua kali



penurunan massa. Tahap pertama diakibatkan adanya
reaksi dehidroksilasi yang berupa hilangnya molekul air
(H20) vyang terserap dari atmosfer Kkarena sifat
higroskopis karbon aktif. Tahap kedua karena adanya
penguapan zat-zat non karbon seperti hidrogen, oksigen,
sulfur dan ntrogen dalam bentuk gas. Menurut Macedo
(2008), perubahan profil dekomposisi termal dari karbon
aktif hasil aktivasi akibat pelepasan uap air dan juga
pelepasan oksigen dari senyawa organik atau
hidrokarbon. Hal tersebut menyebabkan pembentukan
senyawa aromatik. Penurunan massa kedua tahap ini
mengindikasikan adalah menghasilkan kadungan kasar
karbon terikat yang ada pada karbon aktif hasil aktivasi.

Kurva DTA karbon aktif hasil aktivasi kimia dan
fisika menggunakan aktivator KOH, H3PO,, dan ZnClz
terdapat dua puncak. Puncak pertama adalah puncak
endotermis diduga penguapan molekul air yang terserap
pada kisi-kisi permukaan karbon. Puncak kedua diduga
disebabkan oleh pembentukan CO,. Hal ini disebabkan
oleh pembakaran karbon dengan adanya oksigen di
atmosfer.

. Uji Aktivitas Karbon Aktif

Hasil Uji Aktivitas Karbon Aktif dengan Aktivator KOH,

H3PO4, dan ZnCl

a. Pengaruh pH terhadap biru metilena oleh karbon
aktif

Proses adsorpsi pada karbon aktif dipengaruhi

oleh beberapa faktor, antara lain pH adsorbat, waktu
kontak, konsentrasi adsorbat. Oleh karena itu untuk
mendapatkan hasil adsorpsi yang optimum, telah



dilakukan optimasi pH adsorbat, dan konsentrasi
adsorbat. Selain itu untuk mengetahui kemampuan
karbon aktif dalam mengadsorpsi biru metilena
dalam larutan juga telah dilakukan penentuan harga
kapasitas dan laju adsorpsi.

Penelitian ini melakukan penentuan pengaruh
pH  terhadap  kemampuan  karbon  aktif
mengadsorpsi biru metilena dengan variasi pH
adsorbat 2 <pH<12. Hasil pengamatan disajikan
dalam Gambar 4.33. Gambar 4.33 tidak terlihat grafik
yang mengalami penurunan yang sangat tajam
dengan meningkatnya harga pH, sehingga dapat
dikatakan bahwa adsorpsi biru metilena tidak terlalu
dipengaruhi oleh keasaman medium. Hal ini dapat
diasumsi bahwa pada adsorpsi hanya terjadi
interaksi antara cincin benzena adsorbat biru
metilena dengan cincin benzena pada karbon aktif.

Dari grafik dalam Gambar 4.33 terlihat bahwa
aktivitas adsorpsi karbon aktif meningkat seiring
bertambahnya nilai pH. Hal ini menunjukkan biru
metilena sebagai adsorbat lebih mudah teradsorpsi
pada kondisi basa. Karbon aktif hasil aktivasi
dengan KOH menunjukkan bahwa biru metilena
teradsorpsi dengan baik sampai mencapai kondisi
optimum pada pH 8. Sementara itu, grafik adsorpsi
birumetilena oleh karbon aktif hasil aktivasi dengan
H3POuterlihat adanya penyimpangan pada nilai pH
11, sehingga terjadi penurunan kapasitas adsorpsi.
Diduga turunnya kapasitas adsorpsi disebabkan ion
OH- yang terlalu banyak dalam larutan tidak
mampu ditangkap oleh zat warna biru metilena,



Analisis Karbon Aktif,|1BI

sehingga masih banyak ion OH- yang bebas di dalam
larutan. Hal tersebut mengakibatkan terjadi
kompetisi antara zat warna biru metilena dengan ion
OH- bebas untuk menempati permukaan karbon
aktif yang akan menurunkan daya adsorpsi karbon
aktif terhadap biru metilena. Sementara itu, diduga
gugus permukaan yang bersifat asam jumlahnya
meningkat oleh adanya asam fosfat, sehingga
permukaan karbon aktif ini menarik ion OH- dari
lingkungannya dalam jumlah besar dan melepaskan
ion H* dalam jumlah besar. Hal tersebut
menyebabkan pH lingkungan menjadi kecil. Nilai
pH optimum adsorpsi biru metilena oleh karbon
aktif hasil aktivasi dengan HsPOs dan ZnCl» adalah
sama yaitu pada pH 12.
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Gambar 4.33 Pengaruh pH terhadap Adsorpsi Biru
Metilena oleh Karbon Aktif Hasil Aktivasi
dengan KOH, H3PO4, dan ZnCl

Keasaman pH rendah atau suasana asam, maka
permukaan kerangka struktur karbon aktif
diperkirakan mengalami protonasi yang muatan
positif meningkat. Sebaliknya pada kisaran pH yang
relatif tinggi permukaan karbon aktif mengalami



deprotonasi, sehingga jumlah muatan negatif
meningkat. Perubahan muatan karbon aktif karena
pengaruh pH larutan seperti pada Gambar 4.34.
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Gambar 4.34 Protonasi Permukaan Karbon Aktif

dalam Suasana Asam
Keterangan: M adalah Situs dari Karbon Aktif

Perubahan pH  larutan tidak  hanya
mempengaruhi muatan pada permukaan karbon
aktif saja, tetapi juga muatan molekul BM. Pada pH
rendah konsentrasi H* dalam larutan cukup besar.
Hal ini menyebabkan ion H* dengan mudah
berinteraksi dengan ion Cl- yang menyebabkan ion
Cl- lepas dan membentuk molekul BM bermuatan
positif. Pelepasan ion Cl- oleh ion H* dapat terjadi di
dalam suasana asam dan berlangsungcepat,
sehingga molekul BM relatif banyak. Biru metilena
dalam larutan berair akan mengalami disosiasi
seperti ditunjukkan pada Gambar 4.35.

N ] N
Cl
HC . . A CH; —> HC_ . . CHy + C
\T ; +/ ~; ; \T/
CHy CHy 3

(aq) (aq)
(Khalid, 2001)
Gambar 4.35 Disosiasi Biru Metilena dalam Larutan



Pada suasana basa konsentrasi OH- yang relatif
besar dapat mensubsitusi ion Cl- dari BM, sehingga
BM cenderung tidak bermuatan. Deportonasi BM
pada suasana basa ditunjukkan pada Gambar 4.36.
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(Khalid, 2001)
Gambar 4.36 Deprotonasi Biru Metilena

pada Suasana Basa

Interaksi antara BM dengan karbon aktif pada
suasana basa ditunjukkan pada Gambar 4.37.

N . .
N RN Interaksi
D 0" o kation MB
MOk é/\ Ny -CHs — > dengan dipol

| < | terinduksi dari
CHs CHs karbon aktif

(Khalid, 2001)
Gambar 4.37 Interaksi antara Biru Metilena
dengan Karbon Aktif pada Suasana Basa

Pada pH optimum menunjukkan terjadinya
kesetimbangan antara zat warna BM dengan ion OH-
di dalam larutan. Hal tersebut menyebabkan BM
mampu menangkap ion OH- yang ditambahkan.
Pada pH optimum telah terjadi interaksi antara
cincin benzena BM dengan cincin benzena pada
karbon aktif. Sementara itu, kondisi basa permukaan
karbon aktif bermuatan parsial negatif.



b. Optimasi waktu kontak

Proses adsorpsi biru metilena pada karbon aktif
merupakan reaksi keseimbangan, dan untuk
mencapai suatu keseimbangan diperlukan waktu
kontak tertentu. Untuk mengetahui waktu
keseimbangan telah dipelajari pengaruh waktu
kontak antara biru metilena dan karbon aktif. Hal
tersebut dilakukan dengan cara menghitung jumlah
biru metilena yang teradsorpsi oleh karbon aktif
pada berbagai variasi waktu kontak. Hasil
pengamatan pengaruh variasi waktu kontak pada
proses adsorpsi biru metilena oleh karbon aktif
disajikan dalam Gambar 4.38.
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Gambar 4.38 Pengaruh Waktu Kontak terhadap
Adsorpsi Biru Metilena oleh Karbon Aktif Hasil
Aktivasi dengan KOH, H3POy, dan ZnCl,

Gambar 4.38 merupakan grafik pengaruh
waktu kontak terhadap adsorpsi biru metilena oleh
karbon aktif hasil aktivasi dengan aktivator KOH,
H3;POs4, dan ZnCl,. Gambar 4.38 tersebut



menunjukkan  bahwa semakin lama waktu
penggojogan, maka adsorpsi biru metilena juga akan
semakin meningkat. Hal ini disebabkan pada awal
reaksi karbon aktif hasil aktivasi memiliki banyak
rongga pori yang kosong, sehingga mampu
mengadsorpsi biru metilena dengan cepat.

Gambar 4.38 memperlihatkan grafik pengaruh
waktu kontak karbon aktif hasil aktivasi dengan
KOH terhadap adsorpsi biru metilena efektif pada
interval waktu kontak 30 sampai dengan 48 jam.
Pada rentang waktu kontak tersebut, peningkatan
jumlah biru metilena yang teradsorpsi relatif kecil
atau konstan. Hal ini menunjukkan bahwa proses
adsorpsi berlangsung lambat, disebabkan rongga
pori karbon aktif tersebut telah mengalami
penjenuhan dan proses adsorpsi telah tercapai
keseimbangan. Jika keseimbangan adsorpsi telah
tercapai, maka penambahan waktu interaksi tidak
menambah jumlah ion biru metilena teradsorpsi.
Hasil optimasi waktu kontak terhadap adsorpsi biru
metilena oleh karbon aktif diperoleh waktu optimum
24 jam. Hal yang sama telah dilakukan terhadap
karbon aktif yang diaktivasi dengan aktivator
H3POs. Penentuan waktu kontak optimum adsorpsi
dilakukan dengan variasi waktu kontak karbon aktif
dengan biru metilena 1, 6, 12, 18, 24, 30, 36, 42, dan
48 jam. Gambar 4.40 menunjukkan bahwa aktivitas
adsorpsi  karbon aktif naik turun dengan
bertambahnya waktu. Pada keadaan awal terutama
untuk variasi waktu dari jam ke-6 sampai jam ke-24
memperlihatkan kenaikan % teradsorpsi secara



signifikan, tetapi setelah jam ke-30 sampai jam ke-48
jumlah biru metilena yang teradsorpsi semakin
menurun. Hal ini disebabkan karena pada keadaan
awal reaksi karbon aktif yang diaktivasi dengan
HsPOs telah mengalami penjenuhan, dan proses
adsorpsi telah mencapai kesetimbangan. Hasil
optimasi waktu kontak terhadap adsorpsi biru
metilena oleh karbon aktif diperoleh waktu optimum
24 jam. Sementara itu pengaruh waktu kontak antara
biru metilena sebagai adsorbat dan karbon aktif hasil
aktivasi dengan aktivator ZnCl, telah dilakukan.
Penentuan waktu kontak optimum adsorpsi dengan
variasi waktu kontak karbon aktif dengan biru
metilena 1; 6; 12; 18; 24; 30; 36; 42; dan 48 jam. Hasil
optimasi waktu ditunjukkan dalam Gambar 4.38.
Gambar 4.38 menunjukkan bahwa aktivitas adsorpsi
karbon aktif naik turun dengan bertambahnya
waktu. Pada keadaan awal terutama untuk variasi
waktu dari jam ke-1 sampai jam ke-12
memperlihatkan penurunan % teradsorpsi secara
signifikan dan kemudian naik sampai jam ke-18,
tetapi dari jam ke-24 sampai jam ke-48 jumlah biru
metilena yang teradsorpsi semakin menurun. Hasil
optimasi waktu kontak terhadap adsorpsi biru
metilena oleh karbon aktif diperoleh waktu optimum
18 jam.

c¢. Optimasi konsentrasi
Optimasi konsentrasi adsorpsi biru metilena
oleh karbon aktif dilakukan untuk mengetahui
kemampuan adsorpsi dari adsorben karbon aktif



dengan variasi konsentrasi dalam mengadsorpsi biru
metilena dengan menggunakan kondisi pH
optimum dan Waktu kontak optimum yang sudah
ditentukan sebelumnya. Hal tersebut dilakukan
dengan memvariasikan konsentrasi awal larutan
biru metilena pada variasi konsentrasi 10; 25; 50; 75;
dan 100 mg/L. Selanjutnya masing-masing larutan
diinteraksikan dengan sejumlah berat tertentu
adsorben selama waktu kontak dan pH optimum
terhadap adsorpsi BM oleh karbon aktif hasil
aktivasi yang sudah diketahui. Gambar 4.39
merupakan grafik pengaruh konsentrasi biru
metilena terhadap adsorpsi BM oleh karbon aktif
hasil aktivasi dengan aktivator KOH, H3POs, dan
ZnCly.
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Gambar 4.39 Pengaruh Konsentrasi Biru Metilena

terhadap Adsorpsi Karbon Aktif Hasil Aktivasi
dengan KOH, H3PO4, dan ZnCl

Dalam Gambar 4.39 menunjukkan bahwa
adsorpsi ion biru metilena makin tinggi dengan
meningkatnya konsentrasi larutan BM. Adsorpsi



yang mula-mula naik secara linier dengan
meningkatnya konsentrasi adsorbat, kemudian
adsorpsi berkurang secara perlahan-lahan. Hal ini
menunjukkan adanya indikasi bahwa lapisan
penyerap pada adsorben karbon aktif mulai jenuh,
sehingga jika konsentrasi awal ditambah, maka
banyaknya ion biru metilena yang terserap tidak
bertambah secara signifikan.

Permukaan adsorben terdapat sejumlah
tertentu situs aktif yang sebanding dengan luas
permukaan adsorben. Saat situs aktif adsorben
belum jenuh oleh adsorbat, maka peningkatan
konsentrasi adsorbat makin meningkat secara linier
sebanding dengan jumlah adsorbat yang teradsorpsi.
Peningkatan konsentrasi adsorbat lebih lanjut tidak
meningkatkan jumlah adsorbat yang teradsorpsi.
Peningkatan konsentrasi adsorbat lebih lanjut tidak
akan  meningkatkan jumlah adsorbat yang
teradsorpsi apabila situs aktif adsorben telah jenuh
oleh adsorbat (Oscik, 1992). Hasil optimasi
konsentrasi biru metilena yang teradsorpsi oleh
karbon aktif dengan aktivator KOH diperoleh
konsentrasi optimum adalah 100 mg/L. Konsentrasi
optimum biru metilena yang dapat diadsorpsi oleh
karbon aktif sebanyak 51,47 mg/L.

Sementara itu, telah melakukan optimasi
konsentrasi biru metilena yang teradsorpsi oleh
karbon aktif hasil aktivasi menggunakan H3POs
dengan variasi konsentrasi 10; 25; 50; 75; dan 100
mg/L. Pada grafik Gambar 4.39 menunjukkan pada
konsentrasi larutan biru metilena 10 sampai 50 mg/L



jumlah biru metilena yang teradsorpsi oleh karbon
aktif sebesar 3,32 sampai 23,10 mg/L. Selanjutnya
terjadi peningkatan adsorpsi yang kurang tajam
pada konsentrasi awal 75 sampai 100 mg/L sebesar
29,92 sampai 40,95 mg/L. Hasil optimasi konsentrasi
awal terhadap adsorpsi biru metilena oleh karbon
aktif diperoleh konsentrasi optimum adalah 100
mg/L. Pada konsentrasi optimum biru metilena
yang dapat diadsorpsi oleh karbon aktif sebanyak
40,95 mg/L.

Optimasi konsentrasi biru metilena yang
teradsorpsi oleh karbon aktif dilakukan untuk
mengetahui kemampuan adsorpsi dari adsorben
karbon aktif yang telah diaktivasi menggunakan
ZnCl. Data hasil optimasi dengan variasi
konsentrasi dalam mengadsorpsi biru metilena
dengan menggunakan kondisi pH optimum dan
waktu kontak optimum yang sudah ditentukan
sebelumnya sebagaimana dipresentasikan dalam
Gambar 4.39. Gambar 4.39 menunjukkan bahwa
pada konsentrasi awal larutan biru metilena 10
sampai 50 mg/L jumlah biru metilena yang
teradsorpsi oleh karbon aktif sebesar 0,32 sampai
2,22 mg/L. Selanjutnya terjadi peningkatan adsorpsi
yang kurang tajam pada konsentrasi BM 75 sampai
100 mg/L sebesar 2,81 sampai 3,89 mg/L. Pada
konsentrasi optimum biru metilena yang dapat
diadsorpsi oleh karbon aktif sebanyak 3,89 mg/L.



2.

Isoterm Adsorpsi

a.

Isoterm adsorpsi karbon aktif hasil aktivasi dengan
KOH

Persamaan paling sederhana untuk adsorpsi
pada kondisi keseimbangan diperoleh Langmuir
menggunakan teori kinetik. Permukaan dengan
jumlah tertentu situs mengikat yang identic dan
masing-masing dapat menyerap satu molekul,
penyerapan terbatas pada monolayer. Isotherm
absorpsi Langmuir amsumsikan bahwa mengikat
pada sebuah situs tidak berpengaruh pada sifat situs
tetangga laju absorpsi sama dengan laju desorpsi;
dan kesetimbangan dianggap dinamis (Silbey dan
Alberty, 2001).

Hasil data isoterm adsorpsi dapat digunakan
untuk mengetahui bentuk interaksi larutan dengan
adsorben dan juga mengetahui adsorpsi dari
adsorben. Data isoterm adsorpsi dikaji dengan
model isoterm adsorpsi Langmuir dan Freundlich.
Data isoterm adsorpsi Langmuir dengan variasi
konsentrasi awal antara biru metilena dan karbon
aktif yang dibuat dalam bentuk kurva isoterm model
Langmuir disajikan dalam Gambar 4.40.
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Gambar 4.40 Isoterm Adsorpsi Model Langmuir
untuk Larutan Biru Metilena pada Kabon Aktif Hasil
Aktivasi dengan KOH

Gambar 4.40 menunjukkan hasil kurva yang
didapat berupa garis linier. Berdasarkan bentuk
kurva tersebut, maka proses adsorpsi biru metilena
oleh karbon aktif yang diaktivasi dengan KOH
merupakan proses adsorpsi yang sesuai dengan
isoterm adsorpsi Langmuir.

Pola isoterm Langmuir dan Freundlich masing-
masing mengikuti persamaan 3.1 dan 3.3 melalui
pendekatan isoterm Langmuir diketahui bahwa
adsorpsi biru metilena menggunakan karbon aktif
memiliki linieritas yang baik yaitu nilai R?> sebesar
0,999. Sedangkan melalui pendekatan model isoterm
Freundlich memiliki nilai R2? sebesar 0,9506.
Berdasarkan data tersebut isoterm Langmuir dapat
digunakan untuk mengambarkan adsorpsi biru
metilena oleh karbon aktif. Model yang sesuai untuk
adsorpsi birumetilena oleh karbon aktif adalah
model adsorpsi Langmuir karena memiliki linearitas
lebih tinggi. Hal ini memberi indikasi bahwa



adsorpsi biru metilena oleh karbon aktif bersifat
monolayer. Berdasarkan teori adsorpsi Langmuir
proses adsorpsi merupakan interaksi antara adsorbat
dengan situs aktif material. Kapasitas adsorpsi
dihitung berdasarkan model isoterm Langmuir.

Berdasarkan persamaan isoterm adsorpsi
Langmuir dengan menggunakan hubungan Ceq/qe
terhadap Ceq melalui persamaan garis y = 0,0061x +
0,0242 diperoleh nilai slope sebesar 0,0061 dan
intersep sebesar 0,0242. Berdasarkan nilai slope dan
intersep tersebut dapat dihitung nilai kapasitas
adsorpsi maksimum qmaxkonstanta Langmuir, dan
energi yang menyertai adsorpsi. Nilai kapasitas
adsorpsi maksimum gmax dari karbon aktif yang
diinteraksikan dengan KOH 2 M adalah 52,44 mg g1,
nilai konstanta Langmuir adalah 252066,11 g mol-'.
Hal menunjukkan bahwa dengan dilakukan aktivasi
kimia menggunakan KOH 2 M, maka akan
meningkatkan nilai kapasitas adsorpsi yang besar.
Hal ini dimungkinkan karena di dalam pori karbon
aktif terjadi pembersihan pengotor yang menutupi
pori karbon, maka jumlah ion biru metilena yang
teradsorpsi sangat besar.

Morgan (1981) menyatakan bahwa energi
adsorpsi yang menyertai proses fisisorpsi berkisar
10-40 kJ mol! sedangkan pada proses kimisorpsi
energi adsorpsinya kurang sama dengan 40 k] mol-,
karena melibatkan ikatan kimia yang dapat berupa
ikatan kovalen dan elektrostatik. Hal tersebut
menyebabkan zat yang teradsorpsi secara kimia
sukar dilepaskan. Menurut Adamson (1990), batas



minimal energi adsorpsi kimia adalah 20,92 k] mol-1.
Besarnya energi adsorpsi dapat digunakan untuk
mengetahui apakah suatu proses adsorpsi mengikuti
proses adsorpsi kimia atau adsorpsi fisika.
Berdasarkan hasil perhitungan, energi adsorpsi yang
dihasilkan pada proses adsorpsi yaitu sebesar 31,02
k] mol!. Hal ini menunjukkan bahwa interaksi biru
metilena  dengan  permukaan karbon  aktif
berlangsung melalui adsorpsi kimia.

Model adsorpsi Freundlich menyatakan bahwa
proses adsorpsi terjadi interaksi antara adsorbat
dengan permukaan adsorben yang terdistribusi secara
heterogen dengan membentuk lapisan multilayer. Hal
ini memberi hubungan distribusi yang eksponensial
pada serapan permukaan sisi aktif. Hasil data isoterm
adsorpsi Freundlich dengan variasi konsentrasi awal
antara biru metilena dan karbon aktif dibuat dalam
bentuk kurva isoterm model Freundlich seperti
ditunjukkan dalam Gambear 4.41.
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Gambar 4.41 Isoterm Adsorpsi Model Freundlich
untuk Larutan Biru Metilena pada Karbon Aktif
Hasil Aktivasi dengan KOH



Gambar 4.41 memperlihatkan bahwa hasil
kurva isoterm adsorpsi diperoleh hubungan yang
linier. Proses adsorpsi biru metilena oleh karbon
aktif yang diinteraksikan dengan KOH 2 M
merupakan proses adsorpsi yang sesuai dengan
isoterm Freundlich. Berdasarkan persamaan isoterm
adsorpsi ~ Freundlich  dengan  menggunakan
hubungan In Ceq terhadap qe melalui persamaan
garis y = 0,264x-0,0376, diperoleh nilai slope sebesar
0,264 dan intersep sebesar 0,0376. Berdasarkan nilai
slope dan intersep tersebut dapat dihitung nilai K
dan n yang merupakan suatu konstanta Freundlich
yang nilainya relatif terhadap kapasitas adsorpsi dan
intensitas adsorpsi. Nilai konstanta kapasitas
adsorpsi Kf dari karbon aktif yang diinteraksikan
dengan KOH 2 M dalam mengadsorpsi biru metilena
adalah 0,3488 mg g1. Dari nilai K¢ yang kecil tersebut
menunjukkan  adsorpsi  biru metilena akan
memberikan afinitas adsorpsi yang rendah dan
berlangsung relatif lambat pada konsentrasi rendah.
Hal ini disebabkan karena pada konsentrasi rendah,
kontak antara adsorbat biru metilena dengan
adsorben karbon aktif sangat terbatas.

Nilai intensitas n dari karbon aktif yang
diinteraksikan ~dengan KOH 2 M dalam
mengadsorpsi adsorbat biru metilena adalah 26,60 g
pmoll. Nilai n yang besar menunjukkan bahwa
proses adsorpsi karbon aktif yang diinteraksikan
dengan KOH 2M dalam mengadsorpsi adsorbat biru
metilena, pada konsentrasi adsorbat yang lebih besar
afinitasnya akan turun, memiliki rentang konsentrasi



setimbang pada daerah monolayer yang lebar. Hal
ini terjadi karena molekul biru metilena memiliki
ukuran yang cukup Dbesar, sehingga ketika
permukaan sudah mulai jenuh, adsorbat berikutnya
yang akan mengisi bagian yang masih kosong
terhalang oleh adsorbat yang teradsorpsi lebih awal.

Berdasarkan  data  perhitungan  isoterm
Langmuir dan isoterm Freundlich dapat digunakan
untuk mengambarkan adsorpsi karbon aktif
terhadap biru metilena. Model yang sesuai untuk
adsorpsi tersebut adalah model adsorpsi Langmuir
karena memiliki linieritas yang lebih tinggi. Hal ini
memberi indikasi bahwa adsorpsi karbon aktif
terhadap adsorbat biru metilena bersifat monolayer.
Menurut teori Langmuir proses adsorpsi merupakan
interaksi antara adsorbat dengan situs aktif material.
Kapasitas adsorpsi monolayer dihitung berdasarkan
model isoterm Langmuir.

Isoterm adsorpsi karbon aktif hasil aktivasi dengan
H3PO4

Hasil data isoterm adsorpsi dapat digunakan
untuk mengetahui bentuk interaksi larutan dengan
adsorben dan juga mengetahui adsorpsi dari
adsorben. Data isoterm adsorpsi dikaji dengan
model isoterm adsorpsi Langmuir dan isoterm
adsorpsi  Freundlich. Data isoterm adsorpsi
Langmuir dengan variasi konsentrasi awal antara
biru metilena dan karbon aktif yang dibuat dalam
bentuk kurva isoterm model Langmuir disajikan
dalam Gambar 4.42.
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Gambar 4.42 Isoterm Adsorpsi Model Langmuir
untuk Larutan Biru Metilena pada Karbon Aktif
Hasil Aktivasi dengan H3PO4

Gambar 4.42 memperlihatkan bahwa hasil
kurva yang didapat berupa garis linier, maka proses
adsorpsi biru metilena oleh karbon aktif yang
diaktivasi dengan H3POs merupakan proses adsorpsi
yang sesuai dengan isoterm adsorpsi Langmuir.
Berdasarkan kurva dalam Gambar 4.42, maka
dilakukan pengujian persamaan adsorpsi Langmuir
dan Freundlich untuk mengetahui grafik linieritas
yang baik dan mempunyai harga koefisien
determinasi (R?) mendekati angka 1. Dengan
pendekatan isoterm Langmuir diketahui bahwa
adsorpsi biru metilena menggunakan karbon aktif
memiliki linieritas yaitu nilai R? sebesar 0,9489.
Sedangkan melalui pendekatan model isoterm
Freundlich memiliki linieritas yang baik yaitu nilai
R2 sebesar 0,9640. Berdasarkan data tersebut isoterm
Freundlich dapat digunakan untuk mengambarkan
adsorpsi biru metilena oleh karbon aktif karena



memiliki linieritas lebih tinggi. Hal tersebut
menunjukkan bahwa terdapat perbedaan afinitas
permukaan karbon aktif sebagai adsorben sehingga
bersifat heterogen. Permukaan tidak homogen
tersebut memungkinkan terjadinya proses adsorpsi
secara multilayer pada permukaan adsorben.
Kapasitas adsorpsi dihitung berdasarkan model
isoterm Freundlich.

Berdasarkan persamaan isoterm adsorpsi
Langmuir dengan menggunakan hubungan Ceq/qe
terhadap Ceq melalui persamaan garis y = 13,081x +
0,1652 diperoleh nilai slope sebesar 13,08 dan
intersep sebesar 0,1652. Dari nilai slope dan intersep
tersebut dapat dihitung nilai kapasitas adsorpsi
maksimum (max,konstanta Langmuir, dan energi
yang menyertai adsorpsi. Nilai kapasitas adsorpsi
maksimum  qmax dari karbon = aktif yang
diinteraksikan dengan HsPOs 1,5 M adalah 0,0244
mg g, mnilai konstanta Langmuir adalah
79182814,35g moll. Hal menunjukkan bahwa
dengan dilakukan aktivasi kimia menggunakan
HsPOs 1,5 M, maka akan meningkatkan nilai
kapasitas adsorpsi yang besar. Hal ini dimungkinkan
karena di dalam pori karbon aktif terjadi
pembersihan pengotor yang menutupi pori karbon,
maka jumlah ion biru metilena yang teradsorpsi
sangat besar.

Model adsorpsi Freundlich menyatakan bahwa
proses adsorpsi terjadi interaksi antara adsorbat
dengan permukaan adsorben yang terdistribusi
secara heterogen dengan membentuk lapisan



multilayer. Hal ini memberi hubungan distribusi
yang eksponensial pada serapan permukaan sisi
aktif. Hasil data isoterm adsorpsi Freundlich dengan
variasi konsentrasi awal antara biru metilena dan
karbon aktif dibuat dalam bentuk kurva isoterm
model Freundlich seperti ditunjukkan dalam
Gambar 4.43.
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Gambar 4.43 Isoterm Adsorpsi Model Freundlich
untuk Larutan Biru Metilena Pada Karbon Aktif
Hasil Aktiasi dengan H3POs

Gambar 4.43 menunjukkan bahwa hasil kurva
isoterm adsorpsi diperoleh hubungan yang linier.
Proses adsorpsi biru metilena oleh karbon aktif yang
diinteraksikan dengan H3;POs; 1,5 M merupakan
proses adsorpsi yang sesuai dengan isoterm
Freundlich. = Berdasarkan  persamaan isoterm
adsorpsi ~ Freundlich  dengan  menggunakan
hubungan In Ceq terhadap qe melalui persamaan
garis y = 0,5843x-0,1421, diperoleh nilai slope sebesar
0,5843 dan intersep sebesar 0,1421. Dari nilai slope
dan intersep tersebut dapat dihitung nilai Kf dan n



yang merupakan suatu konstanta Freundlich yang
nilainya relatif terhadap kapasitas adsorpsi dan
intensitas adsorpsi. Nilai konstanta kapasitas
adsorpsi Kf dari karbon aktif yang diinteraksikan
dengan HsPOs; 1,5 M dalam mengadsorpsi biru
metilena adalah 0,4437 mg g. Dari nilai K¢ yang
kecil tersebut menunjukkan adsorpsi biru metilena
akan memberikan afinitas adsorpsi yang rendah dan
berlangsung relatif lambat pada konsentrasi rendah.
Hal ini disebabkan karena pada konsentrasi rendah,
kontak antara adsorbat biru metilena dengan
adsorben karbon aktif sangat terbatas.

Nilai intensitas n dari karbon aktif yang
diinteraksikan dengan HsPOs 1,5 M dalam
mengadsorpsi adsorbat biru metilena adalah 7,04
gumoll. Dengan nilai n yang besar menunjukkan
bahwa proses adsorpsi karbon aktif yang
diinteraksikan dengan H3POs 1,5 M dalam
mengadsorpsi adsorbat biru metilena, pada
konsentrasi adsorbat yang lebih besar afinitasnya
akan turun, memiliki rentang konsentrasi setimbang
pada daerah monolayer yang lebar. Hal ini terjadi
karena molekul biru metilena memiliki ukuran yang
cukup besar, sehingga ketika permukaan sudah
mulai jenuh, adsorbat berikutnya yang akan mengisi
bagian yang masih kosong terhalang oleh adsorbat
yang teradsorpsi lebih awal. Berdasarkan hasil
perhitungan, energi adsorpsi yang dihasilkan pada
proses adsorpsi yaitu sebesar 45362,59 kJ/mol.Hal
ini menunjukkan proses adsorpsi biru metilena oleh



karbon aktif hasil aktivasi menggunakan aktivator
H3PO4 melibatkan proses adsorpsi kimia.

Berdasarkan  data  perhitungan  isoterm
Langmuir dan isoterm Freundlich dapat digunakan
untuk mengambarkan adsorpsi karbon aktif
terhadap biru metilena. Model yang sesuai untuk
adsorpsi tersebut adalah model adsorpsi Freundlich
karena memiliki linearitas yang lebih tinggi. Hal ini
memberi indikasi bahwa adsorpsi karbon aktif
terhadap adsorbat biru metilena bersifat multilayer,
yang permukaan adsorbatnya heterogen. Hal ini
menunjukkan afinitas setiap kedudukan ikatan
untuk molekul adsorbat tidak sama, ada interaksi
lateral antar molekul adsorbat dan molekul adsorbat
yang teradsorpsi terdistribusi pada permukaan.

c. Isoterm adsorpsi karbon aktif hasil aktivasi dengan
ZnCl,

Perubahan konsentrasi adsorbat oleh proses
adsorpsi sesuai dengan mekanisme adsorpsinya
dapat dipelajari melalui penentuan isoterm adsorpsi.
Kesetimbangan  adsorpsi  merupakan  suatu
penjabaran matematika suatu kondisi isotermal yang
khusus untuk setiap adsorben. Oleh karena itu untuk
masing-masing adsorben dan adsorbat memiliki
adsorpsi tersendiri. Pengujian model kesetimbangan
dapat dikaji dengan model isoterm adsorpsi
Langmuir dan isoterm adsorpsi Freundlich.
Berdasarkan data isoterm adsorpsi Langmuir dengan
variasi konsentrasi awal antara biru metilena dan
karbon aktif dibuat dalam bentuk kurva isoterm
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model Langmuir disajikan dalam Gambar 4.44.
Gambar 4.44 memperlihatkan bahwa hasil kurva
yang didapat berupa garis linier, maka proses
adsorpsi biru metilena oleh karbon aktif yang
diaktivasi dengan ZnCl, merupakan proses adsorpsi
yang sesuai dengan isoterm adsorpsi Langmuir.
Berdasarkan kurva dalam Gambar 4.46, maka
dilakukan pengujian persamaan adsorpsi Langmuir
untuk mengetahui grafik linieritas dengan harga
koefisien determinasi (R?) mendekati angka 1. Hasil
pengujian linieritas isoterm Langmuir pada adsorben
karbon aktif dengan menggunakan hubungan Ceq/qe
terhadap Ceq melalui persamaan garis y = 15,188x -
0,3203 diperoleh nilai slope sebesar 15,188, intersep
sebesar 0,3203, dan koefisien determinasi nilai
sebesar 0,8219. Dari nilai slope dan intersep dapat
dihitung nilai kapasitas adsorpsi maksimum
gmax,konstanta Langmuir, dan energi yang menyertai
adsorpsi. Nilai kapasitas adsorpsi maksimum qmax
dari karbon aktif yang diinteraksikan dengan ZnCl»
1,5 M adalah 0,0211 mg g, nilai konstanta Langmuir
adalah 4741047,03g mol-l. Hal menunjukkan bahwa
dengan dilakukan aktivasi kimia menggunakan
ZnCl, 1,5 M, maka akan meningkatkan nilai
kapasitas adsorpsi yang besar. Hal ini dimungkinkan
karena di dalam pori karbon aktif terjadi
pembersihan pengotor yang menutupi pori karbon,
maka jumlah ion biru metilena yang teradsorpsi
sangat besar.
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Gambar 4.44 Isoterm Adsorpsi Model Langmuir
untuk Larutan Biru Metilena pada Karbon Aktif
Hasil Aktivasi dengan ZnCl,

Hasil data isoterm adsorpsi Freundlich dengan
variasi konsentrasi awal antara biru metilena dan
karbon aktif dibuat dalam bentuk kurva isoterm
model Freundlich seperti ditunjukkan dalam
Gambar 4.45. Pengujian linieritas berdasarkan
pendekatan isoterm Freundlich dengan
menggunakan hubungan In Ceq terhadap ge melalui
persamaan garis y = 0,7004x-1,2387, diperoleh nilai
slope sebesar 0,7004, intersep sebesar 1,2387, dan
koefisien determinasi sebesar 0,9236. Berdasarkan
nilai slope dan intersep dapat dihitung nilai Kt dan n
yang merupakan suatu konstanta Freundlich yang
nilainya relatif terhadap kapasitas adsorpsi dan
intensitas adsorpsi. Nilai konstanta kapasitas
adsorpsi Kf dari karbon aktif yang diinteraksikan
dengan ZnCl 2 M dalam mengadsorpsi biru
metilena adalah 5,54 mg g1. Dari nilai K¢ yang kecil
tersebut menunjukkan adsorpsi biru metilena akan
memberikan afinitas adsorpsi yang rendah dan



berlangsung relatif lambat pada konsentrasi rendah.
Hal ini disebabkan karena pada konsentrasi rendah,
kontak antara adsorbat biru metilena dengan
adsorben karbon aktif sangat terbatas. Nilai
intensitas n dari karbon aktif yang diinteraksikan
dengan ZnCl, 2M dalam mengadsorpsi adsorbat biru
metilena adalah 0,8073 g pmol-.

Berdasarkan kedua persamaan linearitasnya
dapat diketahui bahwa adsorpsi biru metilena oleh
adsorben karbon aktif mengikuti persamaan isoterm
Freundlich karena memiliki linieritas lebih tinggi.
Hal tersebut menunjukkan bahwa terdapat
perbedaan afinitas permukaan karbon aktif sebagai
adsorben sehingga bersifat heterogen. Permukaan
tidak homogen tersebut memungkinkan terjadinya
proses adsorpsi secara multilayer pada permukaan
adsorben.

Menurut Atkins (1999), energi adsorpsi fisika
yang melibatkan ikatan antar molekuler seperti
ikatan hidrogen atau van der Waals berada sekitar
10-40kJ/mol, sedangkan energi adsorpsi kimia yang
melibatkan ikatan elektrostatik dan ikatan kovalen
koordinasi dari penggunaan elektron bersama
adsorben dan adsorbat > 40 kJ/mol. Berdasarkan
hasil perhitungan, energi adsorpsi yang diperoleh
cukup besar sebesar 44083,77 kJ/mol. Hal ini
menunjukkanproses adsorpsi biru metilena oleh
karbon aktif hasil aktivasi menggunakan aktivator
ZnCl» melibatkan proses kemisorpsi.
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Gambar 4.45 Isoterm Adsorpsi Model Freundlich
untuk Larutan Biru Metilena pada Karbon Aktif
Hasil Aktivasi dengan ZnCl,

3. Kinetika Adsorpsi

a.

Kinetika adsorpsi karbon aktif hasil aktivasi
dengan KOH

Kinetika adsorpsi adalah salah satu parameter
yang dapat mengamati mekanisme proses adsorpsi
laju pengambilan adsorbat oleh adsorben dengan
bertambahnya waktu kontak. Hal ini merupakan
salah satu parameter yang menggambarkan efisiensi
adsorpsi.

Mekanisme proses adsorpsi zat warna biru
metilena ke dalam adsorben karbon aktif dapat
diamati dan hal tersebut tergantung pada
karakteristik fisika dan kimia seperti proses transfer
massa dan reaksi kimia. Parameter yang biasa
digunakan untuk mengetahui besarnya laju adsorpsi
adalah konstanta laju reaksi. Berdasarkan data
konstanta laju yang diperoleh dari reaksi adsorpsi
larutan biru metilena oleh karbon aktif, maka dapat



dievaluasi untuk menentukan model adsorpsi
berdasarkan persamaan kinetika adsorpsi orde satu
(persamaan 4.1), orde dua (persamaan 4.2) menurut
Moore dan Pearson (1981) adalah sebagai berikut:
INC = —kqt+ NGy, 41

Kinetika reaksi orde satu semu (persamaan 4.3),
dan orde dua semu (persamaan 4.4 ) ditentukan
dengan persamaan Ho dan McKay (1998) sebagai
berikut:

log(q.-q:) = logq, — (k3/2,303)t ................. 4.3
t/qr = 1/(kaq?) + (1/q@e)teeeieeeeenn. 4.4

C adalah konsentrasi sisa biru metilena pada
saat waktu = t (mmol L), Co adalah konsentrasi
awal biru metilena (mmol L1), gqe dan q: adalah
jumlah biru metilena teradsorpsi setelah setimbang
dan pada saat t, k1 dan k» adalah masing-masing
konstanta laju reaksi orde satu dan orde dua, ks dan
ks adalah masing-masing laju reaksi pseudo orde
satu dan pseudo orde dua. Dengan membuat kurva
In (Co/C) versus t untuk kinetika orde satu, kurva
(1/C) versus t untuk kinetika reaksi orde dua, kurva
log (qe-qt) versus t untuk kinetika pseudo orde satu,
dan kurva t/q: versus t untuk kinetika reaksi pseudo
orde dua. Kinetika adsorpsi dan hasil perhitungan k
masing-masing model kinetika reaksi dapat
dibandingkan berdasarkan pada nilai koefisien
regresi (R?) dapat dilihat pada Tabel 4.5.



Penentuan model kinetika adsorpsi yang tepat
dan sesuai telah dilakukan dari berbagai variasi waktu
kontak yaitu 6; 12; 18; 24; 30; 36; 42; dan 48 jam.
Interaksi adsorbat biru metilena dan 0,5 g karbon aktif
pada konsentrasi awal 50 mg/L dilakukan pada pH
optimum 8. Pengaruh waktu kontak pada proses
adsorpsi biru metilena oleh karbon aktif ditunjukkan
dalam Gambar 4.38. Gambar 4.38 merupakan grafik
pengaruh waktu kontak terhadap adsorpsi biru
metilena oleh karbon aktif hasil aktivasi dengan
aktivator KOH menunjukkan bahwa adsorpsi biru
metilena oleh karbon aktif efektif pada 6 jam pertama.
Data penelitian menunjukkan bahwa jumlah biru
metilena yang teradsorpsi meningkat seiring
bertambahnya waktu kontak dan mencapai
keseimbangan pada 24 jam.

Tabel 4.5
Model Kinetika Adsorpsi Karbon Aktif Hasil
Aktivasi dengan KOH terhadap Biru Metilena

Model kinetika  Tetapan Laju Reaksi (k) r?
Orde 1 0,0761 min-t 0,9608
Orde 2 -3599,4 min-1 0,6427
Pseudo orde-1 0,0421 min-! 0,2467
Pseudo orde-2 0,2519 g pmol"! min! 0,9867

Hasil analisis data model kinetika adsorpsi orde
satu semu antara adsorbat biru metilena pada
konsentrasi 50 mg/L dan adsorben karbon aktif dibuat
dalam bentuk kurva model kinetika adsorpsi diperoleh
seperti yang ditunjukkan dalam Gambar 4.46. Gambar
4.46 tersebut terlihat bahwa konsentrasi biru metilena



naik secara eksponensial terhadap waktu pada
konsentrasi 50 mg L1 oleh karbon aktif. Kinetika
adsorpsi dan hasil perhitungan model kinetika reaksi
dan lineritas diperoleh konstanta laju reaksi sebesar
0,0499 min!, dan koefisien regresi (R?) sebesar 0,1704.
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Gambar 4.46 Model Orde Satu Semu
terhadap Adsorpsi BM oleh Karbon Aktif Hasil
Aktivasi Menggunakan Aktivator KOH

Gambar 4.46 menunjukkan konsentrasi biru
metilena naik secara linier terhadap waktu pada
konsentrasi 50 mg L1 oleh karbon aktif. Dari
perhitungan kapasitas adsorpsi diperoleh nilai
kapasitas adsorpsi sebesar 0,0032 mg g, nilai
konstanta laju reaksi sebesar 0,2519 g pumol-'min-,
dan koefisien determinasi (R?) sebesar 0,9867. Hal ini
menunjukkan adanya efisiensi adsorpsi yang sangat
baik untuk model kinetika orde semu dua, di
samping itu juga mengindikasikan bahwa
penyerapan adsorben karbon aktif yang relatif tinggi
pada konsentrasi adsorbat biru metilena yang
rendah dan tinggi. Hal tersebut terjadi karena



dimungkinkan pada temperatur ruang konsentrasi
biru metilena yang teradsorpsi semakin banyak dan
merata dipermukaan adsorben karbon aktif.
Pemilihan model kinetika adsorben didasarkan
pada tingkat linieritas kurva kinetika adsorpsi. Dari
data yang diperoleh, model reaksi kinetika orde
semu dua yang paling sesuai karena nilai koefisien
deteminasi (R?) paling tinggi sebesar 0,9867.
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Gambar 4.47 Model Orde Dua Semu
terhadap Adsorpsi MB oleh Karbon Aktif Hasil
Aktivasi Menggunakan Aktivator KOH

b. Kinetika adsorpsi karbon aktif hasil aktivasi
dengan H3;PO4
Penentuan model kinetika adsorpsi biru
metilena oleh karbon aktif hasil aktivasi dengan
aktivator HsPOs telah dilakukan dari berbagai
variasi waktu kontak rentang waktu 1 sampai 48
jam. Interaksi adsorbat biru metilena dan 0,5 gram
karbon aktif pada konsentrasi awal 50 mg/L
dilakukan pada pH optimum 12. Pengaruh waktu



kontak pada proses adsorpsi biru metilena oleh
karbon aktif ditunjukkan dalam Gambar 4.38.

Gambar 4.38 merupakan grafik pengaruh
waktu kontak terhadap adsorpsi biru metilena oleh
karbon aktif hasil aktivasi dengan aktivator H3POs
menunjukkan bahwa adsorpsi biru metilena oleh
karbon aktif efektif pada 18 jam pertama. Data
penelitian menunjukkan bahwa jumlah biru metilena
yang teradsorpsi meningkat seiring bertambahnya
waktu kontak dan mencapai kesetimbangan pada 24
jam.

Hasil analisis data model kinetika adsorpsi
orde satu semu antara adsorbat biru metilena pada
konsentrasi 50 mg/L dan adsorben karbon aktif
dibuat dalam bentuk kurva model kinetika adsorpsi
diperoleh seperti yang ditunjukkan dalam Gambar
448. Gambar 448 tersebut terlihat bahwa
konsentrasi biru metilena naik secara eksponensial
terhadap waktu pada konsentrasi 50 mg L1 oleh
karbon  aktif. Kinetika adsorpsi dan hasil
perhitungan model kinetika reaksi dan lineritas
diperoleh konstanta laju reaksi sebesar 0,0170 min-,
dan koefisien determinasi (R?) sebesar 0,6469.

Tabel 4.6
Model Kinetika Adsorpsi Karbon Aktif Hasil
Aktivasi dengan H3sPOs terhadap Biru Metilena

Model Kinetika Tetapan Laju Reaksi (k) r2
Orde 1 0,0181 min! 0,4291
Orde 2 11,256 min! 0,7926
Pseudo orde-1 0,0170 min! 0,6469

Pseudo orde-2 0,4822 g umol-! min! 0,723
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Gambar 4.48 Model Orde Satu Semu terhadap BM
oleh Karbon Aktif Hasil Aktivasi Menggunakan
Aktivator H3PO4

Gambar 4.49 menunjukkan konsentrasi biru
metilena naik secara linier terhadap waktu pada
konsentrasi 50 mg L1 oleh karbon aktif. Dari
perhitungan diperoleh nilai konstanta laju reaksi
sebesar 0,4822 g pmollmin!, dan koefisien
determinasi  (R?)  sebesar 0,723. Hal ini
mengindikasikan bahwa penyerapan adsorben
karbon aktif yang relatif tinggi pada konsentrasi
adsorbat biru metilena yang rendah dan tinggi. Hal
ini terjadi karena dimungkinkan pada temperatur
ruang konsentrasi biru metilena yang teradsorpsi
semakin banyak dan merata dipermukaan adsorben
karbon aktif.

Pemilihan model kinetika adsorben didasarkan
pada tingkat linearitas kurva kinetika adsorpsi. Dari
data yang diperoleh, model reaksi kinetika orde dua
yang paling sesuai karena nilai koefisien determinasi
(R?) paling tinggi adalah sebesar 0,7926.
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Gambar 4.49 Model Orde Dua Semu
terhadap Adsorpsi BM oleh Karbon Aktif Hasil
Aktivasi Menggunakan Aktivator HsPO4

Kinetika adsorpsi karbon aktif hasil aktivasi
dengan ZnCl;

Model kinetika adsorpsi biru metilena oleh
karbon aktif hasil aktivasi dengan aktivator ZnCl
telah dilakukan dari berbagai variasi waktu kontak
dan pH optimumyang sama seperti yang dilakukan
pada karbon aktif hasil aktivasi dengan Hj3POs.
Gambar 4.38 merupakan grafik yang menunjukkan
pengaruh waktu kontak terhadap adsorpsi biru
metilena oleh karbon aktif hasil aktivasi dengan
aktivator ZnCl,. Berdasarkan grafik Gambar 4.38
memperlihatkan bahwa adsorpsi biru metilena oleh
karbon aktif efektif pada 6 jam pertama. Data
penelitian menunjukkan bahwa jumlah biru metilena
yang teradsorpsi meningkat seiring bertambahnya
waktu kontak dan mencapai kesetimbangan pada 18

jam.



Tabel 4.7
Model Kinetika Adsorpsi Karbon Aktif Hasil
Aktivasi dengan ZnCl; terhadap Biru Metilena

Model Kinetika Tetapan Laju Reaksi (k) r?
Orde 1 0,002 min-! 0,0035
Orde 2 7,8372 umol! min 0,768
Pseudo orde-1 0,1598 min-! 0,5083
Pseudo orde-2 384,90 g pmol! min’! 0,8655

Hasil analisis data model kinetika adsorpsi
orde satu semu antara adsorbat biru metilena pada
konsentrasi 50 mg/L dan adsorben karbon aktif
dibuat dalam bentuk kurva model kinetika adsorpsi
diperoleh seperti yang ditunjukkan dalam Gambar
450. Gambar 450 tersebut terlihat bahwa
konsentrasi biru metilena naik secara eksponensial
terhadap waktu pada konsentrasi 50 mg L oleh
karbon aktif. Kinetika adsorpsi dan hasil
perhitungan model kinetika reaksi dan linearitas
diperoleh konstanta laju reaksi sebesar 0,1598 min-,
dan koefisien determinasi (R?) sebesar 0,5083.
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Gambar 4.50 Model Orde Satu Semu

terhadap Adsorpsi BM oleh Karbon Aktif Hasil
Aktivasi Menggunakan Aktivator ZnCl,



Gambar 4.53 menunjukkan konsentrasi biru
metilena naik secara linear terhadap waktu pada
konsentrasi 50 mg L1 oleh karbon aktif. Dari
perhitungan diperoleh nilai konstanta laju reaksi
sebesar 384,90 g pmollminl, dan koefisien
determinasi (R?) sebesar 0,8655. Hal ini menunjukkan
adanya efisiensi adsorpsi yang sangat baik untuk
model kinetika orde semu dua. Hal ini
mengindikasikan bahwa penyerapan adsorben karbon
aktif yang relatif tinggi pada konsentrasi adsorbat biru
metilena yang rendah dan tinggi. Hal ini terjadi karena
dimungkinkan pada temperatur ruang konsentrasi
biru metilena yang teradsorpsi semakin banyak dan
merata dipermukaan adsorben karbon aktif.

Pemilihan model kinetika adsorben didasarkan
pada tingkat linearitas kurva kinetika adsorpsi. Dari
data yang diperoleh, model reaksi kinetika orde semu
dua yang paling sesuai karena nilai koefisien
deteminasi (R?) sebesar 0,8655 lebih tinggi dibanding-
kan dengan orde satu, orde dua, dan orde semu satu.
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Gambar 4.51 Model Orde Dua Semu
terhadap Adsorpsi BM oleh Karbon Aktif Hasil
Aktivasi Menggunakan Aktivator ZnCl,



Berdasarkan kapasitas adsorpsi maksimum
karbon aktif hasil aktivasi menggunakan aktivator
KOH, H3POy, ZnCl; terhadap biru metilena masing-
masing secara berturut-turut adalah aktivator KOH
sesuai isoterm Langmuir sebesar 52,44 mg g,
aktivator H3POs sesuai isoterm Freundlich sebesar
0,4437 mg g, dan aktivator ZnCl, sesuai isoterm
Freundlich sebesar 5,554 mg g'l. Dari nilai-nilai
kapasitas  adsorpsi  karbon  aktif tersebut
menunjukkan bahwa nilai kapasitas adsorpsi karbon
aktif terhadap biru metilena dari nilai yang paling
besar secara berturut-turut adalah karbon aktif yang
diaktivasi menggunakan aktivator KOH, ZnCl,, dan
H3PO4. Hal ini menunjukkan bahwa faktor utama
yang sangat berpengaruh terhadap daya adsorpsi
adalah luas permukaan karbon aktif karena
mekanisme adsorpsi berkaitan dengan jumlah pori-
porinya. Daya adsorpsi karbon aktif tersebut
diperkuat oleh hasil karakterisasi luas permukaan
dengan metode BET. Karbon aktif hasil aktivasi
secara kimia dan fisika menggunakan aktivator
KOH, ZnCl;, dan H3POs pada temperatur 800°C
mempunyai luas permukaan dan diameter pori rata-
rata masing-masing secara berturut-turut adalah
451,14; 359,29; dan 299,43 m?g1; 22,2; 22,0; dan 22,8
A. Dari data diameter pori rata-rata karbon aktif
menunjukkan karbon aktif hasil aktivasi kimia dan
tisika dikategorikan sebagai struktur mesopori.

Xiaojun dkk. (2014), telah melakukan penelitian
pembuatan karbon aktif dari arang kayu
menggunakan aktivator H3;POs dan variasi



temperatur 700-850°C menghasilkan karbon aktif
yang volume porinya 80,8% terdistribusi ukuran pori
2-4 nm. Sementara itu Kennedy dkk., (2004), telah
melakukan penelitian pengaruh proses dua
tahappada pembuatan dan karakterisasi komposit
karbon berpori dari sekam padi menggunakan
aktivator asam fosfat dan variasi temperatur 700-
900°C. Hasil karakterisasi karbon aktif hasil aktivasi
pada variasi temperatur 700-900°C menghasilkan
luas permukaan spesifik antara 344,7-439,9 m?/g1
dan rerata diameter pori antara 35,28-39,36 A,
sehingga karbon aktif tersebut berukuran mesopori.

Berdasarkan hasil pembuatan dan karakterisasi
karbon aktif hasil aktivasi arang tempurung kelapa
dengan kombinasi aktivasi kimia dan fisika
menggunakan aktivator KOH, H3POs, dan ZnCl;
pada temperatur 800°C, menunjukkan karakter
karbon aktif tersebut setara dengan hasil sintesis
karbon aktif yang sudah dilakukan penelitian-
penelitian sebelumnya pada temperatur antara 900-
1100°C.

~ 000
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Pembuatan dan Karakterisasi

Karbon Aktif

s&Preparcsi dan karakterisasi karbon aktif dari arang hasil pirolisis tempurung kelapa

dan aplikasinya sebagai adsorben biru metilena. Preparasi dilakukan dengan
metode kombinasi aktivasi kimia dan fisika dengan dialiri gas CO2. Aktivasi kimia
dilakukan menggunakan aktivator KOH, H3PO4, dan ZnCl2 dengan variasi konsentrasi
dan variasi waktu perendaman. Selanjutnya aktivasi fisika dilakukan pada variasi
temperatur dan lama aktivasi. Sementara itu, uji aktivitas adsorpsi karbon aktif untuk
mengadsorpsi biru metilena dengan cara menentukan kondisi optimum adsorpsi
meliputi pH, waktu kontak, dan konsentrasi biru metilena. Kinetika adsorpsi dianalisis
menggunakan beberapa model kinetika, dan model isoterm adsorpsi untuk
menentukan kapasitas dan energi adsorpsi.

Karakterisasi karbon aktif meliputi sifat kimia dan fisika yang terdiri dari analisis
secara makro dengan menentukan daya serap iodium. Sementara itu, analisis secara
mikro meliputi: penentuan gugus fungsi dengan Fourier Transform Infra Red (FTIR),
identifikasi sifat kekristalan dengan X-Ray Diffraction (XRD), luas permukaan spesifik,
volume total pori, dan rerata jejari pori dengan adsorpsi N2 menurut Brunaver-Emmet-
Teller (BET). Morfologi karbon aktif dengan Scanning Electron Microscope (SEM),
keseragaman pori dengan Transmission Electron Microscopy (TEM), dan uji stabilitas
termal dengan Diffrential Thermal Analysis-Thermogravimetry Analysis (DTA-TGA).

Buku ini membahas pembuatan dan karakterisasi karbon aktif hasil pirolisis arang
tempurung kelapa menggunakan kombinasi aktivasi kimia dan fisika. Produk karbon
aktif hasil kombinasi aktivasi kimia dan fisika mengalami perubahan sifat fisikokimia
dari material dasar arang tempurung kelapa menjadi karbon aktif yang mempunyai
struktur mesopori.

Hasil kajian kinetika diperoleh bahwa kapasitas adsorpsi karbon aktif terhadap biru
metilena masing-masing sesuai dengan aktivator yang digunakan secara berturut-
turut adalah aktivator KOH sesuai isoterm Langmuir sebesar 52,44 mg g-!, aktivator
H3PO4 sesuai isoterm Freundlich sebesar 0,4437 mg g'!, dan aktivator ZnCl2 sesuai
isoterm Freundlich sebesar 5,54 mg g-'. Dengan demikian karbon aktif hasil kombinasi
aktivasi kimia dan fisika dapat digunakan sebagai adsorben. Kinetika adsorpsi
larutan biru metilena oleh karbon aktif hasil aktivasi dengan aktivator KOH, H3POy,
dan ZnCl2 pada konsentrasi awal 50 mglL-! secara berturut-turut adalah orde dua
semu; orde dua; dan orde dua dengan konstanta laju adsorpsi (k) secara berturut-
turut sebesar 0,2519 g Pmol-! min’!; 11,26 mmol-! min-'; dan 384,90 g Umol-! min-'.
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