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STUDI PENGARUH TEMPERATUR KARBONISASI
TERHADAP KARAKTER KARBON MESOPORI HASIL
SINTESIS DARI LIMBAH LUMPUR INDUSTRI TEKSTIL

ABSTRAK

Sintesis karbon mesopori dari limbah lumpur industri tekstil telah
dilakukan dengan tujuan untuk mengetahui pengaruh temperatur
karbonisasi terhadap karakter karbon mesopori serta mengetahui
kondisi optimum temperatur karbonisasi. Sintesis karbon mesopori
menggunakan lumpur kering (sebagai prekursor karbon) dan natrium
silikat ( dalam bentuk larutan dengan kadar SiO, 24 % dan Na,O 7,5
%) sebagai template. Sintesis dilakukan dengan komposisi 50 g
lumpur kering dan 50 mL larutan natrium silikat pekat, temperatur
evaporasi 80 °C selama 12 jam, karbonisasi pada berbagai temperatur
(400, 500, 600, 700 °C) selama 3 jam dengan aliran gas N,
(kecepatan alir 8 mL/menit). Template dalam produk mesofasa
dihilangkan dengan larutan HF 48 %. Karakterisasi dilakukan dengan
surface area analyzer, spektrofotometer infra merah, uji kualitatif
spesifik untuk struktur grafit. Temperatur optimum karbonisasi
diperoleh pada temperatur 600 °C dengan karakter karbon mesopori
hasil sintesis sebagai berikut : luas permukaan mesopori 42,770 m?/g,
volume mesopori 0,050 cm3/g, diameter rata-rata mesopori 47,037 A,
keseragaman pori pada diameter 48 A, mempunyai gugus permukaan
fenol, karboksilat, dan sulfonat, serta struktur bersifat amorf.



STUDY OF THE INFLUENCE OF CARBONIZATION
TEMPERATURE TOWARD THE CHARACTER OF
MESOPOROUS CARBON PRODUCT SYNTHESIS FROM
SLUDGE WASTE OF TEXTILE INDUSTRY

ABSTRACT

The synthesis of mesoporous carbon from sludge waste of textile
industry has been done in order to determine influence of
carbonization temperature toward the character of carbon
mesoporous and the optimum synthesis condition. The synthesis was
conducted by using dried sludge (as carbon precursor) and sodium
silicate as template (in the form of solution comprised of SiO, 24 %
and Na,O 7.5 %). Synthesis was adjusted with composition of 50 g
dried sludge and 50 mL the sodium silicate solution, evaporation
temperature of sludge at 80 °C for 12 hours, carbonization for 3
hours at various temperature (400, 500, 600, 700 °C) under nitrogen
gas flow (8 mL/menit). Template in the mesophase product was
removed by HF solution 48 %. Characterization were performed with
surface area analyzer, infra red spectrophotometer, specific
qualitative analysis for graphite structure. Carbonization optimum
temperature obtained at temperature 600 °C with the best character
mesoporous carbon involving surface area 42.770 m?/g, mesopore
volume of 0.050 cm®g, average mesopore diameter of 47.037 A,
pore size uniformity at pore diameter of 48 A, surface functional
groups of phenol, carboxylate, and sulphonate, structure of amorph.
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BAB I
PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Limbah industri tekstil merupakan limbah yang kaya akan bahan
organik diantaranya amilum, fenol, zat warna dan surfaktan
(Anonim, 1996). Lumpur merupakan sisa material semipadatan dari
industri pada pengolahan air atau proses pengolahan air limbah.
Limbah lumpur industri tekstil terutama berasal dari pengolahan
limbah secara kimia (Anonymous, 2007). Pemanfaatan limbah
lumpur masih merupakan permasalahan yang perlu mendapatkan
perhatian, khususnya limbah lumpur IPAL (Instalasi Pengolahan Air
Limbah) industri tekstil. Jumlah limbah lumpur yang cukup besar
dengan klasifikasinya sebagai limbah berbahaya dan beracun (B3)
telah menimbulkan beban cukup berat bagi pihak industri di dalam
memenuhi peraturan pengelolaannya. Namun demikian atas dasar
karakteristik bahan organik yang terkandung di dalam lumpur [PAL,
maka limbah lumpur ini berpotensi untuk dimanfaatkan menjadi
produk yang mempunyai nilai tambah (Purwati dkk, 2006).

Beberapa peneliti berhasil melakukan sintesis karbon mesopori
dari berbagai macam bahan organik dalam sistem larutan (Han, dkk,
2003 ; Lee, dkk, 2004 ; Setianingsih dan Hasanah, 2004 dan 2005).
Limbabh tekstil juga potensial untuk diolah menjadi karbon mesopori.
Berdasarkan hasil penelitian pendahuluan oleh Setianingsih dan
Hasanah (2006) yang menyatakan bahwa limbah padat industri
tekstil mengandung lebih dari 50 % bahan organik. Kandungan
tersebut berasal dari hasil degradasi tidak sempurna limbah cair yang
menurut Anonim (1996) mengandung amilum, fenol, zat warna dan
surfaktan.

Karbon mesopori merupakan material karbon yang diarahkan
pada pembentukan padatan dengan luas permukaan besar dan
keseragaman ukuran pori tinggi di daerah mesopori (20-500 A).
Karakter karbon mesopori tersebut diharapkan dapat lebih efektif
digunakan untuk proses katalitik dan adsorpsi molekul berukuran
besar (Joo dan Ryoo, 2000 dan 1999).

Natrium silikat dapat digunakan sebagai template (cetakan pori)
dalam sintesis karbon mesopori. Berdasarkan penelitian Setianingsih
dan Hasanah (2004) yang mengkaji pengaruh jenis template (
natrium silikat dan silika gel) menunjukkan bahwa natrium silikat

1



memberikan karakter yang lebih baik dibandingkan silika gel, yaitu
memberikan daerah mesopori 1,14 X lebih besar dengan luas
permukaan mesopori 6 X lebih besar, volume mesopori 7 X, dan
diameter mesopori 1,15 X lebih besar.

Temperatur dalam proses karbonisasi mempunyai pengaruh
terhadap sintesis karbon mesopori. Pada temperatur yang lebih
rendah dekomposisi termal lambat dan beberapa bagian proses
dekomposisi terhambat. Pada temperatur lebih tinggi dekomposisi
termal cepat dan karbonisasi yang berkelanjutan mengakibatkan
volume pori akan semakin berkurang (Jankowska, 1991). Darmstadt
dkk (2003 dan 2004) mengkaji pengaruh temperatur karbonisasi pada
sintesis karbon mesopori dengan mengadsorpsikan sukrosa sebagai
prekursor karbon pada aluminosilikat mesopori MCM-48 sebagai
template. Hasil penelitian tersebut menunjukkan bahwa semakin
tinggi temperatur maka semakin hilang daerah mikropori, semakin
besar diameter pori, semakin rendah tingkat keseragaman pori dan
semakin tinggi temperatur karbonisasi struktur karbon makin
menyerupai grafit. Oleh karena itu parameter tersebut akan dipelajari
dalam penelitian ini.

Karakterisasi yang dilakukan meliputi luas permukaan, volume
pori, ukuran pori, struktur kristal, dan gugus fungsi permukaan
karbon. Karakterisasi luas permukaan pori sangat penting untuk
adsorpsi, dimana semakin luas permukaan karbon maka tempat
kontak adsorpsi semakin besar. Volume pori yang dihasilkan
berpengaruh terhadap besarnya ruang yang dapat ditempati adsorbat,
sedangkan ukuran pori berhubungan dengan ukuran adsorbat yang
dapat diadsorpsi. Keseragaman pori menjadi sangat penting ketika
karbon mesopori akan diaplikasikan sebagai adsorben yang selektif.
Karakterisasi gugus fungsi bertujuan untuk melihat kesempurnaan
karbonisasi dan uji struktur kristal untuk mengetahui apakah karbon
mesopori yang dihasilkan berbentuk grafit ataukah amorf.

1.2 Perumusan Masalah

Berdasarkan latar belakang yang telah diuraikan di atas, dapat

dirumuskan permasalahan sebagai berikut :

1. Bagaimana pengaruh temperatur karbonisasi terhadap karakter
karbon mesopori ?

2. Bagaimana karakter karbon mesopori hasil sintesis pada
temperatur optimum ?



1.3 Batasan Masalah

Berdasarkan perumusan masalah di atas maka batasan masalah
penelitian ini adalah :
1. Temperatur karbonisasi optimum ditentukan dari [uas permukaan
terbesar dan keseragaman pori tertinggi di daerah mesopori
2. Karakter karbon mesopori pada kondisi optimum meliputi : luas
permukaan, keseragaman pori, volume pori, ukuran pori, gugus
fungsi permukaan dan struktur kristal

1.4 Tujuan Penelitian

Penelitian ini bertujuan :
1. Mengetahui pengaruh temperatur karbonisasi terhadap karakter
karbon mesopori hasil sintesis dari limbah lumpur industri tekstil
2. Mengetahui karakter karbon mesopori hasil sintesis pada
temperatur optimum.

1.5 Manfaat Penelitian

Hasil penelitian ini diharapkan bermanfaat sebagai metode
alternatif dalam pengolahan limbah industri tekstil menjadi adsorben
dan pengemban katalis yang potensial untuk molekul berukuran
besar.



BAB 11
TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Karakteristik Limbah Industri Tekstil

Industri tekstil merupakan industri yang menghasilkan limbah
gas/debu, bising, cair dan padat. Industri tekstil pembuat benang
(pemintalan), pembuat kain (pertenunan dan perajutan) dan pembuat
pakaian jadi (garmen), terutama menimbulkan limbah debu serat dan
kebisingan, sedangkan industri penyempurnaan tekstil (finishing)
terutama menghasilkan limbah cair dan limbah padat (Anonim,
1996).

Limbah padat dari industri tekstil dapat berupa lumpur dari unit
pengolahan limbah (UPL) cair. Selain itu limbah industri tekstil juga
mengandung zat warna, kanji dan surfaktan yang berasal dari bahan
kimia yang digunakan dalam industri tekstil. Hal yang perlu
diperhatikan dalam industri tekstil adalah adanya bahan berbahaya
dan beracun (B3). Limbah B3 dari industri tekstil berasal dari
kegiatan finishing dan pencelupan yaitu lumpur yang mengandung
logam berat. Pengolahan limbah cair yang menghasilkan limbah
lumpur yaitu pengolahan cara kimia dengan koagulasi menggunakan
bahan kimia. Kelemahan dari cara ini dihasilkannya lumpur kimia
(sludge) yang cukup banyak. Cara lain yang juga menghasilkan
limbah lumpur adalah cara biologi, yaitu dengan cara aerobik metode
lumpur aktif . (Anonim, 1996).

2.1.1 Limbah Lumpur

Lumpur adalah campuran cair atau semicair antara air dan tanah.
Lumpur terjadi saat tanah basah. Secara geologis, lumpur ialah
campuran air, partikel endapan lumpur dan tanah liat. Lumpur yang
dihasilkan pengolahan limbah secara kimia adalah sumber utama
limbah pada pabrik tekstil. Lumpur dari pengolahan kimia harus
dihilangkan airnya dengan saringan plat atau saringan sabuk (belt
filter). Lumpur limbah industri tekstil diklasifikasikan sebagai
limbah B3 (bahan berbahaya dan beracun) karena kandungan organik
dan logam berat yang relatif tinggi. (Anonim, 2007).



2.2 Karbon

Karbon merupakan unsur kimia yang mempunyai simbol C dan
nomor atom 6. Karbon dalam keadaan terikat terdapat di alam
semesta dan tersebar secara luas seperti pada matahari, bintang,
komet, dan tumbuhan di bumi. Sedangkan dalam keadaan bebas
berupa 3 bentuk alotrop, yaitu amorf, grafit, dan intan (Mulyono,
2000).

Karbon memiliki sifat yang unik pada permukaannya yang
disebabkan adanya gugus fungsional yang mengandung oksigen
seperti karboksil, lakton dan fenol. Semakin banyak gugus
fungsional akan mengakibatkan menurunnya volume pori dan luas
permukaan spesifik karena pori karbon tertutup oleh gugus
fungsional (Parker, 1993).

Gambar 2.1 Struktur polimer karbon

Berdasarkan ukuran porinya, karbon diklasifikasikan menjadi tiga
yaitu (Tamai, 1997) : mikropori (< 20 A), mesopori (20 A < diameter
<500 A ), dan makropori (> 500 A).

2.2.1 Karbonisasi

Karbonisasi merupakan suatu proses perubahan sebuah bahan
kimia ke dalam karbon atau residu yang mengandung karbon dari
proses pirolisis (Anonimous, 2007). Menurut Astuti (1990)
dijelaskan bahwa secara umum proses karbonisasi sempurna adalah
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pemanasan bahan baku tanpa adanya udara sampai temperatur yang
cukup tinggi untuk mengeringkan dan menguapkan senyawa dalam
karbon. Pada proses ini terjadi dekomposisi termal dari bahan yang
mengandung karbon, dan menghilangkan senyawa non karbonnya
(Herling, 2006).

Pada umumnya karbonisasi dilakukan dengan stationary oven,
rotary oven atau fluidized bed oven. Struktur pori mulai terbentuk
pada saat proses karbonisasi ( Jankowska, dkk, 1991). Sifat-sifat dari
hasil karbonisasi ditentukan oleh kondisi dan bahan dasarnya.
Beberapa parameter yang biasa digunakan untuk menentukan kondisi
karbonisasi yang sesuai yaitu, temperatur akhir yang dicapai, waktu
karbonisasi, laju peningkatan temperatur dan medium dari proses
karbonisasi.

2.3 Natrium Silikat

Natrium silikat adalah silikat yang dapat larut dalam air dan dapat
membentuk larutan kental yang disebut “water glass” (Kirk-
Othmer,1979). Natrium silikat adalah senyawa yang khas dari segi
rasio penyusunnya Na,O dan SiO,. Silikat yang mempunyai rasio
molar 1 Na,O/ 1,6 SiO, sampai 1 Na,O/ 4 SiO, disebut silikat koloid.
Natrium metasilikat (Na,SiO;) mempunyai rasio 1 mol Na,O
terhadap 1 mol SiO,. Senyawa yang mempunyai kadar Na,O lebih
tinggi, dengan 1,5 mol Na,O terhadap 1 mol SiO, disebut natrium
seskuisilikat  (NasSiO4Na,SiO5-11H,0).  Senyawa lain  yang
kandungan Na,O-nya lebih tinggi lagi adalah natrium ortosilikat
(Na,sSi04) yang mengandung 2 mol Na,O terhadap 1 mol SiO,
(Austin, 1984). Silika tahan terhadap asam kuat HCI, H,SO,4, dan
HNO;, namun sangat reaktif terhadap HF membentuk gas SiF,
Ketika HF ditambahkan pada larutan natrium silikat, akan terbentuk
gel SiO; hidrat yang kehilangan air saat dipanaskan atau didiamkan
di udara terbuka (King, dkk, 1977).

2.4 Sintesis Karbon Mesopori

Menurut Lee dkk (2004) sintesis karbon mesopori dapat
dilakukan dengan 2 cara diantaranya mencampurkan prekursor
karbon dan template kemudian dikarbonisasi, sebagai contoh
Gambar 2.2 menunjukkan sintesis karbon nanopori yang dilakukan
oleh Han dkk (2000).
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Gambar 2.2 Mekanisme sintesis karbon nanopori

Pada sintesis ini menggunakan prekursor karbon resorcinol dan
formaldehid sedangkan template yang digunakan adalah silika sol.
Campuran dari bahan tersebut kemudian dikarbonisasi pada
temperatur 850 °C. Pencucian template silika dilakukan dengan
menggunakan larutan HF.

Sintesis karbon mesopori dapat juga dilakukan dengan cara
mengadsorpsikan prekursor karbon pada template = kemudian
dikarbonisasi. Gambar 2.3 menunjukkan contoh sintesis karbon
mesopori yang dilakukan oleh Lee dkk (1999).
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Gambar 2.3 Mekanisme sintesis karbon mesopori cara adsorpsi

Sintesis ini dilakukan dengan menggunakan prekursor karbon fenol
yang diadsorpsikan pada template Al MCM-48 kemudian
dikarbonisasi pada temperatur 700 °C. Pencucian template Al MCM-
48 menggunakan larutan HF sehingga didapatkan karbon mesopori

|/



Berdasarkan penelitian Setianingsih dan Hasanah (2005) tentang
sintesis karbon mesopori dengan variasi konsentrasi HCl dan waktu
karbonisasi (1 s/d 4 jam) dengan mencampurkan larutan gula pasir
jenuh dan larutan natrium silikat telah diketahui kondisi optimum
dicapai pada konsentrasi larutan HCI1 4,2 M, dan waktu karbonisasi 2
jam dengan menghasilkan karakter produk : diameter pori rata-rata
39,05 A, luas permukaan spesifik 408,34 mz/g, keseragaman ukuran
pori tertinggi pada diameter 60 A, struktur campuran turbostratik dan
amorf. Menurut penelitian Setianingsih dan Hasanah (2004) yaitu
sintesis karbon mesopori dengan variasi jumlah template (100 s/d
400 mL) yang dilakukan dengan mencampurkan larutan natrium
silikat dan larutan gula pasir jenuh, karbonisasi pada temperatur 900
°C selama 3 jam dengan pencuci template larutan HF dan akuades
diperoleh nilai karakter produk yang lebih besar. Untuk setiap 100
mL menunjukkan bahwa pada volume 100 mL memberikan daerah
mesopori terbesar, luas permukaan spesifik daerah mesopori 679,16
m’/g dan diameter pori rata-rata 39,89 A. Karbon hasil sintesis
merupakan campuran antara karbon amorf dan struktur grafit.

Sintesis karbon aktif mesopori dari bahan sukrosa p.a. dan larutan
natrium silikat p.a telah dilakukan Han dkk (2003). Sintesis
dilakukan dengan mencampurkan larutan prekursor karbon dan
template. Campuran kemudian ditambah larutan HCl untuk
mempercepat proses polimerisasi silikagel dan polimer sukrosa, dan
dievaporasi pada berbagai temperatur (50 s/d 80 °C) selama 1 hari.
Kemudian dikarbonisasi pada temperatur 200 °C selama 12 jam
dilanjutkan pada 850 °C selama 3 jam dengan aliran gas N, . Karbon
hasil sintesis dicuci dengan larutan NaOH 3 M selama 5 jam untuk
menghilangkan template. Berdasarkan variasi perbandingan mol
sukrosa/HCl (0,2 s/d 0,61) diketahui bahwa perbandingan 0,3
memberikan hasil terbaik dengan diameter mesopori 32 A, diameter
pori rata-rata 27 A, luas permukaan mesopori 723 m*/g, luas
permukaan spesifik untuk daerah total 856 m’/g. Untuk variasi
temperatur evaporasi, menunjukkan bahwa semakin tinggi
temperatur maka semakin tinggi diameter mesopori, kondisi
optimum dicapai pada temperatur 80 °C, yaitu diameter mesopori 33
A dan luas permukaan mesopori 726 m®/g, dan luas permukaan
spesifik untuk daerah total 828 m”*/g. Gambar 2.2 menunjukkan
mekanisme sintesis karbon mesopori yang diterapkan oleh Han dkk .
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Gambar 2.2 Mekanisme sintesis karbon mesopori

Menurut Darmstadt dkk (2003 dan 2004) temperatur karbonisasi
mempengaruhi karakter karbon mesopori hasil sintesis. Sintesis
karbon mesopori dilakukan dengan mengadsorpsikan sukrosa pada
aluminosilikat mesopori MCM-48 sebagai template. Temperatur
karbonisasi divariasi 700, 1100, & 1600 "C. Data adsorpsi nitrogen
menunjukkan bahwa makin tinggi temperatur makin hilang daerah
mikropori (pada 1600 °C tidak mengandung mikropori), makin besar
diameter pori, yaitu 3,5 nm (untuk 700 °C), 4,8 nm (untuk 1100 °C),
dan 5,0 nm (untuk 1600 °C) makin rendah tingkat keseragaman pori.
Selain itu diketahui juga bahwa makin tinggi temperatur karbonisasi
struktur karbon makin menyerupai grafit.

2.5 Penentuan Luas Permukaan, volume pori dan ukuran pori
dengan Metode BET (Lowell dan Shields, 1984)

Metode BET merupakan salah satu metode adsorpsi isotermis
yang ditemukan oleh Brenauer, Emmet dan Teller (BET) sebagai
metode yang dapat digunakan untuk menentukan luas permukaan
padatan, volume pori dan ukuran porinya. Luas permukaan padatan
per satu gram sampel padatan tersebut. Pada penentuan luas
permukaan padatan digunakan persamaan BET sebagai berikut :

1 _ L c-1P
W(PO/P—I) WmC WmC PO .........................



Dimana :

P : tekanan gas saat pengukuran

Py : tekanan uap jenuh

W : berat adsorbat yang teradsorpsi

Wi : berat adsorbat pada monolayer jenuh
C : konstanta BET.

Berat adsorbat (W) diperoleh sebagai berikut :

W =Vaas X Waampat X pNo oo (2.2)
Dimana : p N, = 1,2506 g/L

Pada perhitungan luas permukaan padatan dengan metode BET

data P/P, yang digunakan adalah kisaran 0,05 — 0,35 karena pada
daerah inilah yang memberikan kurva hubungan linier.

| /
W il (Py/P—1}

ol 0z 03 P/P,

Gambar 2.3 Grafik persamaan BET
|

Sehingga dengan Y = W dan x = P/P, diketahui slope
(s) dan intersep (i) sebagai berikut :
s=(C-1)/Wy,Cdani=1/W,C ...cooiiiiiiiiiiiiinnn.. (2.3)
Sehingga diperoleh :
Wm=1/{FS) it 2.4)

Luas permukaan padatan total dapat dihitung dengan cara sebagai
berikut :
Si= WRxNXA (2.5)
M
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Dimana:

N : bilangan Avogadro molekul adsorbat = 6,022 x 10* / mol,

A : luas permukaan = 16,2 A®

M : berat molekul N, = 28 g/mol

Luas permukaan spesifik dapat dihitung dengan cara sebagai berikut:
SBET = St/Wm .................................... (26)

Volume pori-pori total dapat dihitung dengan perumusan sebagai
berikut :

Vp = V]iq =Px Vads X Vm ........................... (27)
RxT
Dimana :
R : konstanta untuk gas = 82,057 cm’ atm/g.mol.K
P : tekanan uap N cair = 1 atm
T : suhu N, cair yaitu 273 K
V ads : volume gas N, yang teradsorpsi
Vi : volume N cair yaitu 34,6 cm’/mol
Sehingga diperoleh persamaan sebagai berikut :
Vo= Vg X 1,54.10 2 cm®/g  oovvvviioniiniii i (2.8)
Dimana :

Vs :jumlah gas N, yang diadsorpsi pada P/P0O =~ 1
Untuk menentukan ukuran pori, BET mengasumsikan bentuk pori
silinder, sehingga terdapat hubungan sebagai berikut:

2Vp
=== Y | INCAUEUUNSKR . (2.9)
Seer
Dimana :
f : jari-jari pori
Ve : volume pori-pori
Sger  : luas permukaan spesifik.

2.6 Penentuan Distribusi Ukuran Pori dengan Metode POD
(Lowell and Shields, 1984)

Metode POD digunakan untuk menentukan distribusi ukuran pori,
yang ditemukan oleh Pierce dan dimodifikasi oleh Orr dan Dalla
Valle (POD). Metode ini didasarkan pada persamaan Kelvin yang
ditulis sebagai berikut :
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A QNS
log(P, / P)
r, disebut jari-jari Kelvin atau jari-jari kritis. Jika tebal lapisan

adsorbsi pada kondensasi atau evaporasi disebut t, maka jari-jari pori
nyata r, dinyatakan sebagai :

O T OO @2.11)

AP % OF A S s AT Y. (2.10)

k

Metode ini mengasumsikan bahwa tebal film teradsorbsi dalam pori
adalah sama dengan pada bidang permukaannya pada berbagai nilai
tekanan relatif, maka dapat ditulis :

t=| Wa ) (2.12)
B T eSS :

Dimana :

W. :berat adsorben pada tekanan relatif tertentu

W, : bobot yang terkait dengan monolayer BET

T :3.54 A,

Kurva yang umum digambarkan oleh persamaan Halsey, dimana
untuk nitrogen ditulis sebagai berikut :

1/3
t=3,54 N\ N (2.13)
2,3031logP, /P

AVjq adalah volume cairan yang bersesuaian dengan AV ,,, Cara
langsung untuk mengubah AV, menjadi AVj, adalah dengan
menghitung mol gas, dan dikalikan dengan volume molar cairan.
Pada nitrogen pada temperatur dan tekanan standar dituliskan
sebagai berikut :

I\ i
X 34,6 = AV _(1,54x107°)em’ .....(2.14)

AV, =———
" 22,4x10° g
AV i, dapat ditulis sebagai :
N i OO (2.15)
dan jika :
Y e S— (2.16)



1 adalah panjang pori, dengan menggabungkan kedua persamaan
diperoleh :

— \2
vV, :(;—F’J AV €M™ i (2.17)

k
Luas permukaan dinding pori (S) dapat dihitung melalui :

2V

S = —EXT0 (M) oo (2.18)
r
p

2.7 ldentifikasi Gugus Fungsional Dengan Spektrofotometri
Inframerah

Metode spektrofotometer inframerah digunakan sebagai teknik
untuk analisis kimia dan penentuan struktur. Didasarkan pada prinsip
vibrasi molekul yang terjadi di daerah inframerah dari spektrum
elektromagnetik dan gugus fungsi mempunyai ciri frekuensi yang
khas. Pada spektrofotometer IR (Infrared) terdapat sumber cahaya
IR, yang meliputi seluruh kisaran frekuensi yang dibelah menjadi
berkas dengan intensitas yang sama. Salah satu berkas dilewatkan
pada cuplikan, sedangkan berkas yang lain digunakan sebagai
rujukan, lalu keduanya dibandingkan. Spektrum memperlihatkan
puncak-puncak serapan, yang diplotkan terhadap panjang gelombang
atau frekuensi (John Daintith, 1994).

Daerah radiasi spektroskopi inframerah berkisar pada bilangan
gelombang 12800 — 10 cm™ atau panjang gelombang 0,78 — 1000 x
10° nm. Dalam daerah radiasi inframerah, energinya terbatas pada
energi tingkat molekul. Untuk tingkat molekul, perbedaan energi
dalam keadaan vibrasi dan rotasi digunakan untuk mengabsorpsi
sinar inframerah (Khopkar, 1990).

Serapan setiap tipe ikatan (N-H, C-H, O-H, C-X, C=0, dan
sebagainya) hanya diperoleh dalam bagian-bagian kecil tertentu dari
daerah vibrasi inframerah. Serapan dalam kisaran 3000 + 150 cm’
hampir selalu disebabkan adanya ikatan C-H dalam molekul. Serapan
dalam kisaran 1700 + 100 cm™ biasanya disebabkan adanya ikatan
C=0 (Sastrohamidjojo, 1992).
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BAB 111
METODE PENELITIAN

3.1 Tempat dan Waktu Penelitian

Penelitian ini dilaksanakan selama 6 bulan (April — Oktober
2006). Sintesis karbon mesopori dari limbah lumpur industri tekstil
di Laboratorium Kimia Anorganik dan Kimia Fisik Jurusan Kimia
Universitas Brawijaya. Karakterisasi dengan surface area analyzer
dilakukan di BATAN Yogyakarta, dan spektrofotometer inframerah
di Jurusan Kimia Universitas Brawijaya.

3.2 Bahan dan Alat Penelitian
3.2.1 Bahan Penelitian

Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah limbah
lumpur industri tekstil, larutan natrium silikat teknis (SiO, = 24 %
b/b, Na,O = 7,5 % b/b, bj = 1,8519 g/mL), larutan HF 48 % v/v
teknis, gas N, teknis dan akuades, asam sulfat pekat (96 %, bj = 1,84
g/mL).

3.2.2 Alat Penelitian

Peralatan yang digunakan dalam penelitian ini adalah neraca
analitik, gelas ukur plastik, seperangkat alat gelas, cawan penguap
besar, wadah aluminium, mortar penumbuk, ayakan 120, 150, 250
dan 300 mesh, pengaduk elektrik, hot plate, oven, corong buchner,
spektrofotometer IR (merk FTIR-8400s SHIMADZU), Surface Area
Analyzer (NOVA-1000), dan seperangkat alat karbonisasi.

3.3 Rancangan Penelitian

Penelitian ini dilakukan dengan menggunakan variasi temperatur
sebagai berikut :
Temperatur karbonisasi : 400, 500, 600, 700 °c
Setiap produk dikarakterisasi dengan surface area analyzer untuk
menentukan porositas dan luas permukaannya. Kondisi optimum
sintesis didasarkan pada keseragaman ukuran pori tertinggi dan luas
permukaan terbesar. Karakterisasi struktur Kkristal grafit dengan
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larutan H,SO,, karakterisasi gugus fungsi permukaan karbon dengan
spektrofotometer inframerah.

3.4 Tahapan/Cara Kerja Penelitian
3.4.1 Preparasi Limbah tekstil

Limbah lumpur sebanyak 500 g dijemur di bawah sinar matahari
sampai agak kering, kemudian lumpur dimasukkan pada wadah
aluminium dan dievaporasi pada temperatur 100 °C selama 2 jam.
Setelah itu didinginkan dan dihaluskan dengan mortar sehingga
didapatkan lumpur kering dalam bentuk serbuk. Lumpur kering
diayak dengan ayakan 120 mesh dan padatan yang lolos diayak lagi
dengan ayakan 150, diambil yang tertahan pada ayakan 150 mesh.

3.4.2 Sintesis Karbon Mesopori

Prosedur sintesis mengacu pada penelitian Setianingsih dan
Hasanah (2004). Sintesis diawali dengan membuat campuran antara
hasil preparasi 3.4.1 sebanyak 50 g dengan larutan natrium silikat
pekat (SiO,= 24 % dan Na,O= 7,5 %) sebanyak 50 mL dalam gelas
ukur plastik 500 mL. Campuran dihomogenasi dan selanjutnya
dievaporasi pada temperatur 80 °C selama 12 jam dan dikarbonisasi
pada temperatur 400 °C dengan aliran gas N, (kecepatan alir 8
mL/menit) selama 3 jam terhitung sejak dicapai temperatur tersebut.
Produk mesofasa yang dihasilkan dimasukkan ke dalam gelas ukur
plastik dan direndam dengan larutan HF 48 % untuk menghilangkan
silika (selama 2 hari dan setiap harinya melibatkan pengadukan
selama 5 jam). Selanjutnya dilakukan penyaringan dan padatan yang
diperoleh dicuci kembali dengan akuades sampai pH pencuci sama
dengan pH akuades. Padatan karbon mesopori yang diperoleh
dikeringkan pada 100 °C selama 2 jam. Setelah itu padatan diayak
dengan ayakan 250 mesh dan padatan yang lolos diayak lagi dengan
ayakan 300 mesh, diambil yang tertahan. Prosedur ini dilakukan 2
kali dan produk yang diperoleh dicampur, dihomogenasi, selanjutnya
dikarakterisasi.

Untuk kajian pengaruh temperatur karbonisasi dilakukan prosedur
%/ang sama pada berbagai temperatur karbonisasi 400, 500, 600, 700
C.
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3.4.3 Karakterisasi
3.4.3.1. Uji Luas Permukaan dan Karakter Pori Karbon
Mesopori

Semua karbon mesopori hasil sintesis digunakan untuk penentuan
luas permukaan, volume pori dan diameter pori dengan surface area
analyzer. Penentuan ini didasarkan pada pengukuran adsorpsi gas
nitrogen yang kemudian diolah dengan metode BET dan POD .

Karbon mesopori hasil sintesis sebelum dikarakterisasi dengan
Surface Area Analyzer terlebih dahulu ditimbang kemudian
dipanaskan pada suhu 110 °C dan selanjutnya ditempatkan dalam
desikator sampai diperolen berat konstan. Sampel kemudian
didegassing dengan menggunakan gas N, pada kecepatan alir 40
mBar/menit pada suhu 150 °C selama 1 jam. Selanjutnya
dikarakterisasi dengan Surface Area Analyzer, sebelum dilakukan
karakterisasi kondisi pengukuran harus divakumkan terlebih dahulu
dengan menurunkan tekanan mendekati angka nol.

3.4.3.2. Identifikasi Gugus Fungsi Permukaan Karbon Mesopori

Karbon mesopori yang disintesis pada kondisi optimum
digunakan untuk interpretasi gugus fungsi dengan spektrofotometer
inframerah. Spektra yang dihasilkan diidentifikasi berdasarkan
informasi gugus fungsi pada literatur.

Identifikasi gugus fungsi karbon mesopori hasil sintesis dilakukan
dengan preparasi sampel pelet KBr. Pada pembuatan pelet KBr,
sampel harus dihaluskan terlebih dahulu kemudian ditambah serbuk
KBr dan digerus agar campuran homogen. Campuran ditempatkan
pada permukaan plat baja dan dijepit diantara kedua plat tersebut
sambil diberi tekanan dengan pompa hidrolik selama 15 menit agar
terbentuk lapisan tipis yang memiliki ketebalan 0,01 mm. Kemudian
dilakukan identifikasi spektra pada daerah bilangan gelombang 400 —
4000 cm™.

3.4.3.3. Uji Kualitatif Struktur Kristal Grafit Karbon Mesopori
(Arianto, 2005)

Karbon mesopori yang disintesis pada kondisi optimum
digunakan untuk identifikasi struktur grafit dengan larutan asam
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sulfat. Uji struktur grafit menunjukkan hasil positif jika memberikan
warna biru setelah ditambahkan larutan asam sulfat dan ab
sorbansi di daerah sinar tampak.

Uji struktur grafit karbon mesopori hasil sintesis dilakukan
dengan menimbang 0,1 g karbon mesopori hasil sintesis dan
ditambah 1 mL larutan H,SO, pekat, selanjutnya dipanaskan dan
ditambah akuades hingga 15 mL. Setelah sampel didinginkan dan
disaring, filtrat yang diperoleh diukur absorbansinya dengan
spektrofotometer Vis pada panjang gelombang 400 — 600 nm.

3.5. Analisa Data

Analisa data yang dilakukan adalah sebagai berikut :
1. Data karakterisasi dengan metode BET dan POD dibandingkan
satu sama lain berdasarkan kajian yang diteliti.
2. Data spektra dari spektrofotometer inframerah yang dihasilkan
diidentifikasi berdasarkan gugus fungsi pada literatur.
3. Data karakterisasi struktur grafit dengan asam sulfat dipaparkan
berdasarkan hasil yang diperoleh
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BAB 1V
HASIL DAN PEMBAHASAN

Pada penelitian ini telah dilakukan sintesis karbon mesopori dari
limbah lumpur industri tekstil dengan mengkaji pengaruh temperatur
karbonisasi untuk mengetahui sejauh mana pengaruh temperatur
karbonisasi dan untuk mendapatkan kondisi optimum sintesis. Pada
kondisi optimum sintesis dilakukan karakterisasi gugus fungsi
permukaan karbon dengan spektrofotometri infra merah.
Karakterisasi struktur grafit dengan larutan asam sulfat tidak
terbentuk filtrat berwarna biru, dan ketika filtrat diukur dengan
spektrofotometer Vis tidak memberikan absorbansi di daerah sinar
tampak. Hal ini menunjukkan bahwa karbon yang terbentuk bukan
grafit, karena menurut West (1984), grafit bereaksi dengan larutan
asam sulfat membentuk larutan berwarna biru akibat proses oksidasi
sebagai berikut :

C, +H,SO

—C,"(HSO,)".2 H,S0, + H 4.1

4 pekat) 200 L
Berdasarkan penelitian Darmstadt, dkk (2003) diketahui bahwa
struktur grafit mulai terbentuk pada temperatur 900 °C, sehingga
karbon mesopori hasil sintesis ini merupakan karbon amorf (bukan
kristal).

Proses sintesis dilakukan dengan mencampur prekursor karbon
dan template yang ditambahkan dalam bentuk larutan. Ketika
berlangsung proses homogenisasi larutan natrium silikat dan lumpur
kering, maka partikel-partikel padatan lumpur kering terdistribusi
secara merata di antara larutan natrium silikat yang sangat kental.

Ketika proses evaporasi pada 80 °C, terjadi penguapan sebagian
besar H,O yang ada dipermukaan silikat meninggalkan partikel
padatan lumpur yang terdistribusi pada polimer silikat padat yang
disebut silika gel (Si0,. nH,0).
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Gambar 4.1 Gambar struktur permukaan silika gel
(Anonymous, 2005)

Larutan natrium silikat dengan pH 11 dan pH limbah padat basah
adalah 10,5. Sistem campuran lumpur — larutan natrium silikat
tersebut dalam kondisi basa. Reaksi kondensasi silikat pada pH
tinggi melibatkan serangan gugus silanol terdeprotonasi pada
monomer netral (gugus silanol) sebagai berikut:
|
—Sli-OHJrOH' —> —Sli-O"+H20 .......... 4.2

| | b
—Si-O'+ —Si-OH——— — sli-o-sli +OH......4.3
| |

Ketika proses karbonisasi selain terjadi penguapan hidrat yang
masih tersisa juga terjadi penyempurnaan polimerisasi pada silikagel
yang banyak mengandung gugus silanol (Si-OH), yaitu menjadi
silika (Si0,) yang lebih rapat sebagai cetakan rongga mesopori. Hal
ini sesuai dengan pernyataan Nuryono dan Narsito (2005) bahwa
pada temperatur 120 — 580 °C terjadi proses dehidrasi natrium silikat
yaitu pelepasan molekul H,O yang terikat pada silanol. Sedangkan di
atas 580-700 °C terjadi kondensasi gugus silanol pada silika gel
membentuk polimer silika sebagai berikut :

| |
AN Sli-O-H ..... O-H 120-580 °¢ — Si-O-H + H,0 (g) ....cceev... 4.4
| |

H
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| | LAY
—Si-OH +—Si-OH 580-700°¢ — ?i-O-|Si— +H0 e 4.5
| |

Pada saat proses karbonisasi bahan organik dalam lumpur mengalami
pirolisis membentuk polimer karbon (seperti pada Gambar 2.1) yang
di akhir karbonisasi menjadi dinding rongga mesopori. Kandungan
bahan organik yang terdapat dalam lumpur tidak diketahui secara
pasti, dengan menganalogkan reaksi pada gula sebagai berikut (King,
dkk, 1977):

C12H22011 (s) —> 12 C (s) + 11 Hzo (@)eeerrmrnnnonancanaonas 46

maka secara umum pembentukan polimer karbon dapat ditunjukkan
dengan reaksi sebagai berikut :

CXHyOZ(S) —» xC (s) + m HzO (Q) werereresnnrncacs 4.7
Gas nitrogen yang dialirkan selama proses karbonisasi
dimaksudkan untuk mengoptimalkan pembentukan polimer karbon
dan mencegah reaksi bahan organik dengan oksigen dari udara
menjadi CO, dan H,O. Dengan menganalogkan reaksi pada metana
sebagai berikut (Anonymous, 2007) :
CH4 a2 Oz(g) 1 COz ) 3t/ HzO ...................... 4.8
maka untuk limbah padat berlaku reaksi sebagai berikut :
CXHyOZ(S) + Oz(g) —» m CO, @ T n H,O ()es| | - 4.9
Gas nitrogen juga mencegah oksidasi karbon dengan oksigen
menghasilkan gas karbon monooksida dengan reaksi sebagai berikut

(Sharpe, 1986) :

2 C(S) + Oz(g) —> 2 CO(g) ........................................ 4.10
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Ketika proses pencucian dengan larutan HF 48 %, silika akan
larut dalam larutan pencuci dan lepas dari senyawa karbon sehingga
diperoleh karbon berpori. Menurut King dkk (1977), silika bereaksi
dengan HF membentuk gas SiF, sebagai berikut:

SiOz(s) +4 HF(aq) —’SiF4(g)T + HzO(aq) ................. 4.11

Pengadukan selama pencucian dan pengeraman dalam waktu yang
cukup lama dimaksudkan agar proses reaksi antara silika dan HF
berjalan optimal, sehingga produk karbon yang dihasilkan benar-
benar bebas dari silika. Untuk mengetahui apakah karbon mesopori
yang diperoleh bebas dari silika adalah dilihat secara visual tidak ada
warna putih pada karbon dan dengan pengukuran menggunakan
spektrofotometer infra merah menunjukkan hilangnya pita-pita
karakteristik silika.

4.1 Pengaruh Temperatur Karbonisasi

Pada penelitian ini telah dilakukan sintesis pada berbagai
temperatur karbonisasi agar dapat diketahui pengaruh dan kondisi
optimum sintesis karbon mesopori. Karakteristik karbon mesopori
hasil sintesis pada berbagai temperatur terdapat pada Tabel 4.1,
Gambar 4.2, Gambar 4.3, Gambar 4.4 dan Gambar 4.5 hasil olah data
pada Lampiran 3 dan 4.

Tabel 4.1 Data karakter karbon mesopori hasil sintesis pada berbagai
temperatur
Karakter | Satuan | 400°C | 500°C | 600°C | 700 °C
V, (meso) | em¥g | 0,031 0,036 0,050 0,040

S m’/g 30,929 37,244 42,770 41,675
T A 19,844 19,338 23,518 19,305
D 1eso A 39,687 38,677 47,037 38,305
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Gambar 4.2 Distribusi ukuran pori karbon mesopori hasil sintesis

pada berbagai temperatur karbonisasi
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Gambar 4.3.Karakteristik diameter rata-rata pori (D) karbon
mesopori hasil sintesis pada berbagai temperatur
karbonisasi
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Gambar 4.4 Karakteristik volume pori karbon mesopori hasil sintesis
pada berbagai temperatur karbonisasi
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Gambar 4.5 Karakteristik luas permukaan karbon mesopori hasil
sintesis pada berbagai temperatur karbonisasi
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Berdasarkan Gambar 4.2 terlihat bahwa distribusi ukuran pori
pada temperatur karbonisasi 400 °C relatif merata di berbagai
diameter yang tidak menunjukkan adanya ukuran pori yang dominan
pada diameter pori tertentu, sehingga keseragaman ukuran pori
rendah. Pada temperatur karbonisasi 500 °C juga tidak menunjukkan
ukuran pori yang dominan pada diameter tertentu, sedangkan pada
temperatur karbonisasi 600 °C terjadi peningkatan jumlah pori pada
diameter 47,73 A . Hal ini ditunjukkan dengan adanya puncak yang
tinggi pada diameter pori 47,73 A sehingga keseragaman pori tinggi..
Pada temperatur karbonisasi 700 °C distribusi ukuran pori kembali
merata di berbagai diameter sehingga keseragaman pori menurun
yang ditunjukkan dengan hilangnya puncak yang mendominasi pada
diameter 47,73 A.

Adanya puncak tinggi pada diameter pori tertentu (Gambar 4.2)
dan didukung oleh data diameter rata-rata pori karbon pada Gambar
4.3 menunjukkan adanya keseragaman pori. Hal ini berarti terjadi
pembentukan pori yang cukup banyak pada diameter tersebut.
Pembentukan pori yang cukup banyak mengakibatkan ruang pori
cukup besar sehingga volume pori (Gambar 4.4) dan luas permukaan
karbon besar (Gambar 4.5). Pembentukan pori efektif pada
temperatur karbonisasi 600 °C diperkirakan karena polimerisasi
silika dan polimerisasi karbon semakin sempurna. Ditinjau dari
proses polimerisasi karbon makin tinggi temperatur makin sempurna
polimerisasi karbon dan semakin berkurangnya sisa hidrokarbon.
Berkurangnya sisa hidrokarbon dalam rongga pori mengakibatkan
rongga pori lebih terbuka sehingga volume pori lebih besar. Selain
itu berkurangnya sisa hidrokarbon yang menempati permukaan
karbon mengakibatkan luas permukaan internal menjadi lebih besar.

Polimerisasi silika yang makin sempurna menunjukkan bahwa
pembentukan cetakan pori semakin rigid (kaku) sehingga
pembentukan cetakan lebih stabil atau tidak mudah berubah ukuran
mesopori yang sudah terbentuk. Hal ini berhubungan dengan
kondensasi antara gugus silanol dengan gugus silanol pada silika gel
yang terjadi pada temperatur > 580 °C (persamaan 4.5). Kondensasi
tersebut yang telah mengakibatkan cetakan mesopori lebih rigid dan
rapat sekaligus menata ulang menjadi ukuran cetakan lebih besar.
Kerigidan cetakan diduga menyokong terjadinya keseragaman pori.
Selain itu diperkirakan laju polimerisasi silika dan polimerisasi
karbon semakin seiring. Menurut Han dkk (2003) jika laju
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polimerisasi silika lebih cepat dari laju polimerisasi karbon maka
cetakan pori yang terbentuk akan semakin besar atau tebal sehingga
dinding pori karbon yang terbentuk semakin tipis dan pada saat
pencucian dengan HF maka dinding pori akan runtuh. Jika laju
polimerisasi karbon lebih cepat dari laju polimerisasi silika maka
akan berpengaruh pada keseragaman pori dan dapat membentuk
mikropori.

Semakin hilangnya puncak-puncak pada pola distribusi ukuran
pori (Gambar 4.2) dan penurunan kurva diameter rata-rata pori pada
Gambar 4.5 dari temperatur 600 °C ke 700 °C diperkirakan terjadi
pemutusan ikatan karbon-karbon. Semakin tinggi temperatur
berpotensi merusak polimer karbon dan pada saat pencucian dengan
HF diperkirakan dinding karbon runtuh, sehingga diameter rata-rata
mesopori semakin menurun. Kerusakan polimer karbon diperkirakan
telah menyebabkan penggabungan beberapa cetakan yang berakibat
menurunnya keseragaman pori, sehingga terjadi hilangnya puncak
(Gambar 4.2) pada distribusi ukuran pori dan menurunnya diameter
pori, volume pori serta luas permukaan, sebagaimana ditunjukkan
pada Gambar 4.3, Gambar 4.4 dan Gambar 4.5.

Kajian temperatur karbonisasi ini menunjukkan bahwa pada
temperatur karbonisasi 600 °C memberikan karakter mesopori
terbaik yang meliputi : luas permukaan mesopori 42,770 m/g,
volume mesopori 0,050 cm?/g, diameter rata-rata mesopori 47,04 A
dan keseragaman pori dicapai pada diameter 48 A. Luas permukaan
yang masih rendah karena masih banyak terdapat hidrokarbon dan
logam impuritis.

4.2 Karakterisasi Gugus Fungsi Permukaan Karbon Mesopori

Pada penelitian ini karbon mesopori telah dilakukan karakterisasi
dengan spektrofotometri infra merah untuk mengetahui masih ada
atau tidaknya sisa natrium silikat, apakah polimerisasi telah
sempurna yang diketahui dari adanya sisa hidrokarbon pada karbon
mesopori hasil sintesis. Data pengukuran dengan spektrofotometri
infra merah terdapat dalam Tabel 4.2 Gambar 4.6, Gambar 4.7 dan
Gambar 4.8.
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Gambar 4.7 Spektra infra merah karbon mesopori hasil sintesis pada
kondisi optimum (temperatur karbonisasi 600 °C)
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Tabel 4.2 Data Spektra Inframerah

No. Lumpur kering C-mesop. Natsil Data referensi *
pita ) pembanding
v A N A v Ket.
1 3500,00 | 0,762 3500,00 0,284 3500,0 | 3200-3500 Ulur OH
(k, 1b) (k, 1b) (k, 1b) (s) ikatan H pada
alkohol, fenol,
as.karboksilat
2 2957,10 | 0,331 2954,74 0,118 - 2950 (k) Ulur C-H dari
() U] as. CH;
3 2918,00 | (438 | 291906 0,212 - 2920 (k) Ulur C-H dari
(k) Y (k) as.CH,
4 2849,62 | 0,288 | 2849,63 0,265 - 2850(k) Ulur C-H dari
(k) (k) sim. CH,
5 2512,11 | 0,036 - - - 2400-3400 OH asam
(s) (s) karboksilat
6 1800,00( - - - 1800 klorida
D 1,918
7 1650,00 | ( 477 1650,00 0,139 | 1650,0 | 1640-1690 C=N
(k.Ib) (k,Ib) 1650 - C=0as
1740 karboksilat
1600 — C=C alkena
1680(s-1)
8 1450,00 | 1,041 1450,00 0,035 - 1450-1600 Ulur C=C
(k, Ib) (L, Ib) (s) aromatik
1395-1440 8 OH as
karboksilat
1430-1470 | Tekuk as. CH;
0] dan CH, pada
alkana
9 - 1375 0,301 1375,0 1375 SiO” - Na
Na' - H,0
10 1261,00 0.117 1200,00 0,032 -
(s) ’ () 1160-1250 Rent asim
S=0
1250-1400 6 OH fenol
dan alkohol
1000- C-O as
1300(s-k) karboksilat ,
alkohol
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Lanjutan

No.
pita

Lumpur kering

C-mesop.

A

Natsil
(\))

Data referensi *
pembanding

v

Ket.

1025,0
(k, 1b)

1,342

1025,0

0.015

1024,13
(k,Ib)

1020

Ulur asim.
T-O0-T
(T= Si, Al)

1000-
1200(k)

C-0O alkohol
dan fenol

1000-1080

Rent sim
S=0

872,73
()

0,602

690-900
(k)

Aromatik
ulur
bidang datar

801,37
)

0,054

764,72

600-800

klorida

800-900

Ulur sim
eksternal
O-T-O
(T =Si, Al)

712,65
M

0,135

700

650-800

Ulur sim
Internal
O-T-O

(T=Si, Al)

610

500-650

Cincin
ganda pada
silika atau
alumino
silikat

600-630

Rentangan
C-S pada R-
S

450,00
(k, Ib)

0,523

450,00
(k, 1b)

0,225

450

400-600

Tekuk dan
rocking
pada
karboksilat

Keterangan : k = kuat, | = lemah, s = sedang, Ib = lebar, sh =shoulder

* Sastrohamidjojo, 1992

Berdasarkan data pada Tabel 4.2 maupun pola spektra pada
Gambar 4.6 diketahui bahwa lumpur kering yang dikarakterisasi juga
mengandung puncak-puncak karakteristik untuk natrium silikat
(Gambar 4.8) maupun aluminosilikat sebagaimana ditulis oleh
Sastrohamidjojo (1992). Hal ini terkait dengan adanya kandungan
tanah dalam lumpur yang merupakan senyawa aluminosilikat.
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Pada spektra karbon mesopori (Gambar 4.7) tidak menunjukkan
pita karakteristik untuk natrium silikat yang berarti dalam produk
karbon tidak terdapat natrium silikat. Jika dibandingkan dengan pita-
pita pada spektra lumpur (no.2-4) pada Gambar 4.6, terlihat juga
bahwa karbon mesopori (Gambar 4.7) masih mengandung
hidrokarbon. Hal ini menunjukkan bahwa proses karbonisasi belum
berjalan 100 % sehingga membutuhkan aktivasi lebih lanjut. Selain
itu dari pita no. 1, 5 dan 8 Gambar 4.7 diperkirakan ada gugus OH
dari asam karboksilat. Pada pita no. 1 dan 10 menunjukkan adanya
gugus OH dari fenol. Permukaan karbon mesopori hasil sintesis ini
cenderung polar. Pada pita serapan no. 7 menunjukkan adanya gugus
C=N dan C=0 karboksilat, sedangkan pita no. 10 dan 11
menunjukkan adanya gugus S=0. Kandungan bahan organik dalam
lumpur tidak diketahui secara pasti sehingga gugus C=N, S=0O dan
C=0 karboksilat ini diperkirakan berasal dari zat warna tekstil yang
digunakan dalam proses industri tekstil. Contoh-contoh struktur zat
warna tekstil terdapat pada lampiran 4. Adanya gugus OH dan gugus
C=0 dari asam karboksilat menunjukkan adanya gugus permukaan
karboksilat. Selain itu gugus S=0 juga lebih dominan daripada gugus
C=N sehingga menunjukkan adanya gugus permukaan sulfonat. Pada
pita no. 13 yang berhubungan dengan adanya klorida diduga terkait
dengan gugus reaktif zat warna monoklorotriazin, sedangkan pita no.
7 dan 11 diduga terkait dengan adanya gugus reaktif vinil sulfon zat
warna reaktif yang belum terdegradasi.
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BAB V
KESIMPULAN

5.1 Kesimpulan

Berdasarkan hasil penelitian, maka dapat disimpulkan bahwa:

1. Dalam rentang temperatur 400-600 °C semakin tinggi
temperatur semakin tinggi volume mesopori, luas permukaan
spesifik mesopori dan diameter mesopori, sedangkan rentang
temperatur 600-700 °C volume mesopori, luas permukaan
spesifik mesopori dan diameter mesopori semakin menurun.

2. Temperatur optimum karbonisasi diperoleh pada temperatur
600 °C, dengan karakter karbon mesopori hasil sintesis
sebagai berikut : luas permukaan mesopori 42,770 m%qg,
volume mesopori 0,050 cm®/g, diameter rata-rata mesopori
47,037 A, keseragaman pori pada diameter 48 A,
mempunyai gugus permukaan fenol, karboksilat, dan
sulfonat, serta karbon mesopori bersifat amorf

5.2 Saran

Pada penelitian ini perlu dilakukan aktivasi pada produk karbon
mesopori yaitu aktivasi termal untuk menghilangkan sisa
hidrokarbon pada permukaan karbon mesopori. Selain itu juga
diperlukan karakterisasi pada karbon mesopori dengan difraksi sinar-
X untuk memastikan struktur kristal karbon.
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LAMPIRAN
Lampiran 1

DIAGRAM ALIR PENELITIAN

L.1.1 Tahapan Penelitian

Preparasi Limbah tekstil

A\ 4

Sintesis Karbon mesopori

A\ 4

Karakterisasi karbon mesopori

A4

karakter pori

Uji luas permukaan dan

A 4

Kondisi optimum

A 4

\ 4

Identifikasi gugus
fungsi permukaan

Uji struktur kristal

karbon mesopori

Data

Data

A\ 4

Analisa Data
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L.1.2 Preparasi Limbah Tekstil

500 g Limbah lumpur

- diletakkan di bawah sinar
matahari sampai agak kering

- dikeringkan di dalam oven
dengan temperatur 100 °C
selama 2 jam

- didinginkan

- dihaluskan dan diayak dengan
ayakan 120 dan 150 Mesh

Lumpur kering
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L.1.3 Sintesis Karbon Mesopori

38

50 g lumpur kering

A 4

dicampur dengan 50 mL larutan natrium
silikat pekat
diaduk sampai homogen

Campuran

dievaporasi pada temperatur 80 °C selama
12 jam

dikarbonisasi pada temperatur 400, 500,
600, 700 °C dengan aliran gas N,
(kecepatan aliran 230 mBar/menit) selama
3 jam

Produk mesofasa

v

direndam dalam larutan HF 48 % selama 2
hari (setiap harinya melibatkan
pengadukan selama 5 jam )

disaring dan dicuci dengan akuades
sampai pH pencuci sama dengan pH
akuades

Padatan karbon mesopori

dikeringkan pada 100 °C selama 2 jam

Karbon mesopori kering

A

4

dihaluskan

diayak dengan ayakan 250 mesh dan
karbon yang lolos diayak lagi dengan
ayakan 300 mesh

diambil karbon yang tertahan pada ayakan
300 mesh

dihomogenisasi

Karbon mesopori




LAMPIRAN 2
Perhitungan Luas Permukaan Mesopori, Volume Mesopori dan
Diameter Mesopori Dengan Metode POD

Contoh perhitungan untuk larutan natrium silikat 50 mL, 400 °C
a. Perhitungan Jari-jari Kelvin

P
log—2=1o
P~ pp,

1
0,0509

=1,2933
415
" logP, /P
415
12933
=3,2089 A
Tk(rataratay diperoleh dari rata-rata r, pada 2 baris yang berdekatan

dalam kolom ry pada Tabel 3.1
I’k(rata—rata) = rkl . rk2
2
~3,2089 +3,5702

2
=3,3895 A
b. Perhitungan Jari-jari pori nyata

=log

v

5 1/3
t=354 ———
(2,30310g P/PO]

1/3
_ 3,54(;j
2,303.1,2933
=4,2037
r,=r +t
=3,2089 +4,2037
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=7,4126 A
Tprata-rata) diperoleh dari rata-rata r, pada 2 baris yang berdekatan

dalam kolom r, pada Tabel 3.1
> LA
r.p(rata—rata) N T
71,9261+ 17,4126

2
=7,6693 A

c. Perhitungan Volume pori
AV, diperoleh dari selisih Vg, pada 2 baris yang berdekatan

dalam kolom Vs pada Tabel 3.1

AVgas(n) :Vn+1 _Vn

AV sy =V, =V,
=2,8602 —2,5401
=0,3201cm’ /g

AVjiqay = AV ey X 1,54.10cm’ / g
=0,3201 x 1,54.107cm’ / g
=0,0005cm’ / g

—\2
Vv, :[:é] (AV“q) cm’/g
k

2
= 7,6693 X 0,0005
3,3895

=0,0025 cm’ /g
Vpmeso = total V,, pada tabel POD untuk D > 20
Vp meso= 0,0307 cm’/g
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d. Perhitungan Luas Permukaan Mesopori

2V
S=—Lx10*

'

_ 200025 o0 o g
7,6693
=6,5814 m* /g
Sieso = total S pada tabel POD untuk D > 20
Simeso = 30,9298 m*/g

e. Perhitungan Diameter Mesopori
V

— meso
Tmeso = 2

meso
. _,00307.10*m* /g
e 30,9298m> /g
=19,8514 A
Dineso = 2 X I'meso

=2x 19,8514 A
=39,7028 A

41















Berdasarkan pengolahan data adsorpsi gas nitrogen untuk sampel
hasil sintesis pada 500 °C, 600 °C dan 700 °C dengan metode POD
maka diperoleh data luas permukaan spesifik, volume pori dan
ukuran pori pada Tabel L.2.1
Tabel L.2.1 Data karakter karbon mesopori hasil
berbagai temperatur karbonisasi (metode POD)

sintesis pada

Karakter | Satuan | 400°C | 500°C | 600°C | 700°C
V,, (meso) cm3/g 0,0307 | 0,0360 | 0,0503 0,0399
Sineso mz/g 30,9298 | 37,2437 | 42,7702 | 41,6753
I'meso A 19,8514 | 19,3383 | 23,5184 | 19,3048
dneso A 39,7028 | 38,6766 | 47,0367 | 38,3048
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LAMPIRAN 3

Perhitungan Luas Permukaan Spesifik, Volume Pori Total dan
Diameter Pori Rata-Rata Dengan Metode BET

Contoh perhitungan untuk larutan natrium silikat 50 mL, 400 °C
a. Perhitungan luas permukaan spesifik
Pada  metode BET digunakan persamaan sebagai berikut

1 __L  c-ufp
Wads[(PO/P)_l] WmC WmC PO

p/po | V(ml/g) | V xDbj W Po/p 1/(W(po/p-1))

0.0509 | 2.5401 | 0.0032 | 0.0006 | 19.6464 93.7916

0.0688 | 2.8602 | 0.0036 | 0.0006 | 14.5349 114.7514

0.1435 | 3.8736 | 0.0048 | 0.0009 | 6.9686 192.1405

0.1989 | 4.4583 | 0.0056 | 0.0010 | 5.0277 247.3932

0.2500 | 4.9456 | 0.0062 | 0.0011 | 4.0000 299.4117

P, : 749.32 mmHg

Weamper  : 0.1800 g

bj nitrogen : 1,25 x 107

P/P, : tekanan relatif

Vgas : volume gas N, yang teradsorpsi

Woas : berat gas N, yang teradsorpsi (V gas x 1 Ny)

: d
Wads [( PO / P) 1 1]

Maka diperoleh persamaan garis lurus sebagai berikut :
Y =1027.9673X + 43.0946

JikaY =

an X = P/P,

Sehingga diketahui :

Slope, s =1027.9673
Intersep, 1 =43.0946

r =0.9999
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Sehingga berat adsorbat pada monolayer jenuh dapat dihitung
dengan cara :

4 ¥ I 1
™ s4i 1027.9673 + 43.0946

Luas permukaan total padatan dihitung dengan cara :

=0,0009 g

W, X Nx A

S, =72
M
Keterangan
N : bilangan Avogadro =6,022.10"
A : luas permukaan nitrogen cair = 16,2 A
M : berat molekul N, = 28 g/mol
g _ 00009 gx 6,022.10* /mol x 16,2 A* x 10*’m* /A?
=

28 g/mol

=3.2530 m’
Luas permukaan spesifik (S) diperoleh :

S¢ _3.2530m?> >
g =2t _3:2530m° _ 18 0700 1Y
W. _ 0,1800g \

S
b. Perhitungan volume pori

Diketahui Vs (P/P, =0.9894) = 14.0889 cm’/g

Sehingga Vi;q =14.0889 cm’/g x 1,54 x 107
=0.021697 cm’/g

Volume pori = V4 =0.021697 cm’/g

c. Perhitungan jari pori rata-rata

2V, _2x0,021697 cm® /g x10° m’ /cm’
S 18.0722 m* /g

L=
=2.40114.10° m=24.0114 A
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D,=2x24.0114 A=48.0228 A

Berdasarkan pengolahan data adsorpsi gas nitrogen untuk sampel
hasil sintesis pada 500 °C, 600 °C dan 700 °C dengan metode BET
maka diperoleh data luas permukaan spesifik, volume pori dan
ukuran pori pada Tabel L.3.2.

Tabel L.3.2 Data karakter karbon mesopori hasil sintesis pada
berbagai temperatur karbonisasi (metode BET)

Karakter | Satuan | 400°C | 500°C | 600°C | 700°C
A cm3/g 0,0217 | 0,0288 0,0341 0,0309
S mz/g 18,0722 | 27,4794 | 22,1709 | 29,5463
Ty A 24,0114 | 20,9776 | 30,7803 | 20,9006
d, A 48,0228 | 41,9552 | 61,5606 | 41,8013
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LAMPIRAN 4

CONTOH ZAT WARNA YANG DIGUNAKAN DALAM
INDUSTRI TEKSTIL

a. H-Acid red dye (50)

Q

R = r:l I
Na0zS0CHCH,0,5 NaQ3S S05Na

b. Rhodamine B

A COOH
H;CH,C CH,CH;
N Vi
N N* cr
| |
CH,C! 1y CH:CH
X 13,8 A (Kation)
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¢. Carmine / asam karmin A

f CH,OH
-FO H
X

12A

H

J |
SE
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LAMPIRAN 5

RANGKAIAN ALAT KARBONISASI

Keterangan :

Tabung gas nitrogen

Kran pembuka tabung

Flow meter

Tabung tempat sampel

Electric furnace (tungku karbonisasi)
Batang indikator suhu

Digital thermometer

S ey B g @9 I =
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Tabel L.2.1 PENGOLAHAN DATA ADSORPSI GAS NITROGEN DENGAN METODE POD
Larutan Natrium silikat 50 mL, 400 der.Celsius

v (log AV AV Ip Tk

pipo | pojp | (mijg) | logpofp | () | po/p)/3 U | gas(emifg) | ligem¥fg) | n@d) | raa@d) | raad) | Viemi/g) | Sm’fg) | Drata
0,0509 19.6464 2,5401 1,2933 3,2089 1,0895 4,2037 0,3201 0,0005 74126 7.6693 3.3895 0,0025 60,5814
0.0638 14,5349 2.8602 1.1624 3.9702 10514 4,3559 10134 0,0016 7.9261 8.8481 4,2461 0,0068 15,3179
0.1435 6.9680 3.8736 0.8431 49220 0.9447 4.8480 0.5847 0.0009 9.7700 10,4210 54195 0,0033 6.3895 20,8419
0,1989 50277 44583 0,7014 59170 0,8885 5.1549 04873 0,0008 11,0719 11,6944 6,4050 0,0025 4,2784 23,3889
0.2500 4,0000 1,9456 0,6021 6.8930 0.8444 54240 0.3707 0,0006 12,3170 12,8279 7.3009 0,0018 27478 25,6557
0.2895 3.4542 5.3163 0.5384 7.7087 0.8135 5.6300 0.3256 0.0005 13.3387 13,8475 8.1205 0.0015 2.1059 27,6949
0,3263 3,0047 5.6419 0,4864 8,5324 0,7864 35,8238 0.3241 0,0005 14,3562 14,9114 8,9875 0,0014 1,8428 29,8227
03635 27510 5.9660 0,4395 9,4426 0,7603 6,0239 0,354 0,0005 15.4666 16,0747 9,9471 0,0014 17734 32,1493
0.4008 2.4950 6.3204 0.3971 10,4515 0.7350 6.2313 0.3282 0.0005 16,6828 17.3297 10,9942 0.0013 1.4493 34,6395
0.4368 2,2894 6.6486 0,3597 11,5368 0,7112 6,4399 0,3306 0,0005 17.9767 18,7238 12,1702 0,0012 1,2872 374477
04741 2,1093 6,9792 0,3241 12,8035 0,6869 60,6074 0,3351 0,0005 19.4709 20,3005 13.5140 0,0012 1,1473 40,6010
0.5108 1.9577 73143 0,2917 14,2246 0,6632 6.9055 0,3465 0,0005 21,1301 22,0743 15,0413 0,0011 L0413 44,1485
0,5474 1,8268 7.6608 0,2617 15.8581 0,6396 7,1603 0,3759 0,0006 23,0185 24,1853 16,8777 0,0012 0,9830 48,3706
0,5863 1,7056 8,0367 0,2319 17.8972 0,6144 74549 0,3955 0,0006 25,3521 26,6843 19,0728 0,0012 0.8936 53,3686
0.6238 1.6031 8.4322 0.2050 20,2484 0,5896 7.7681 0,9045 0,0014 28,0164 29,5125 21,5810 0,0026 1.7653 59,0251
0.6590 15175 9.3367 0.1811 22,9137 0.5658 8.0950 0.3409 0.0005 31.0086 32,3410 24,1098 0.0009 0.5842 64.6821
0,6855 1,4588 9.6776 0,1640 25,3060 0,5474 8.3074 0,6028 0.0009 33,6734 36,7361 28,0826 0,0016 0.8648 73,4722
0.7337 1.3630 10,2804 01345 30,8593 0,5123 8.9395 0,3095 0,0005 39,7987 11,9170 32,7977 0,0008 0,3715 38340
0.7595 1.3167 10,5899 0.1195 34,7361 0.4925 9.2991 0.5904 0.0009 44,0353 49,0771 39,3947 0.0014 0.5750 98,1542
0.8050 1,2422 11,1803 0,0942 44,0533 0,4550 10,0657 0,1364 0,0002 54,1189 60,8618 30,3558 0,0003 0,1008 121.7236
0.8448 11837 11,0439 0,0732 56,6583 0.4184 10,9464 0,5439 0,0008 67,6047 77,6767 66,1755 0,0012 0.2971 155.3533
0.8814 11346 11,5878 0,0548 75,6927 0.3799 12,0559 0.6354 0.0010 87,7486 106,2859 93.4070 0.0013 0.2384 212.5718
0,9176 1,0898 12,2232 0,0373 11,1212 0,3343 13.7019 0,8437 0,0013 1248232 172,0128 156,7942 0,0016 0,1818 3440257
0,9539 1,0483 13.0669 0,0205 202,4672 0,2737 16,7353 1.0220 0,0016 219.2025 109,6012 549,5823 0,0001 0,0114 219.2025
0.9894 10107 14,0839 0,0046 8966974 0.1666 274830 0,0307 30,9298

Catatan : data P/Po dan V gas merupakan data pengukuran dengan surface area analyzer




Tabel L.2.2 PENGOLAHAN DATA ADSORPSI GAS NITROGEN DENGAN METODE POD

Larutan Natrium silikat 50 mL, 500 der.Celsius

) (log AV AV ) N o \f

p/po po/p v(mlL/g) | logpo/p v(A) po/p)l/3 1 gas(em?[g) | lig(em®|g) rp(A) rata(d) | rata(d) | (em’[g) | S(m*[g) D rata
0,0412 24,2718 4,0239 1.3851 29962 11147 4,1087 0,6009 0,0009 71049 74798 3.2578 0,0049 13,0432

0,0662 15.1057 4,6248 11791 3,195 1,0565 43352 1,5554 0,0024 7.8547 8.8394 4.2411 0,0104 23,5428

0,1458 6,8587 6,1802 0,8362 49627 09421 48613 0.8753 0,0013 9.8240 10.4705 54574 0,0050 94778 20,9411
0,2008 4,9801 7,0555 0,6972 59521 0,8867 51630 0.7093 00011 11,1171 11,7422 6,4425 0,0036 6,1805 23484
0,2520 39683 7,7648 0.5986 6,9328 0,8428 5434 0.2795 0,0004 123673 12,7036 72008 0,0013 21091 254071
0,2782 30945 83,0443 0,5556 74688 0.8221 50710 0.5855 0,0009 13.0398 13.6923 7.9959 0,0026 3,8620 27,3845
0,3259 3,0084 38,6298 0.4869 85230 0,7867 58217 0.3080 0,0005 14347 14,7260 8,8350 0,0013 1,7897 294520
0,3518 28425 83,9378 0.4537 9,1469 0.7684 59604 0.5769 0,0009 15,1073 15.8729 9.7807 00023 29483 31,7457
0.3995 25031 9,5147 0.3985 10,4145 0.7359 6.2239 0,2928 0,0005 16.6384 171138 10.8126 00011 1,3201 34277
0,4264 23452 9,8075 0.3702 11,2107 0.7180 63786 0,1378 0,0002 17,5893 185153 11,9944 0,0005 0,5462 37,0305
04734 2,1124 9,6697 03248 12,7782 0,6874 6,0630 0.1063 0,0002 194412 20,0259 13.2781 0,0004 03719 40,0518
0,4998 20008 9,7760 0.3012 13,7780 0.6703 6.8325 0.4124 0,0006 20.6105 21,7676 14,7774 00014 1,2662 43.5353
0,5457 1,8325 10,1884 0.2630 15.7767 0,6407 7.1481 0.4532 0,0007 22,9248 21,1743 16,8685 00014 1,1859 48,3487
0,5874 1,7024 10,6416 02311 17,9602 0,6136 74637 0.3023 0,0005 254239 26,4196 18,8381 0,0009 0,6932 52,6392
0,6159 1,6236 10,9439 0.2105 19.7159 0,949 7,6994 0,6105 0,0009 274153 29,3766 21,4622 0,0018 1,1992 58,7533
0,6625 1,5094 11,5544 0,1788 23,2085 0,5634 8.1295 0.3353 0,0005 31,3380 32,6424 24,3804 0,0009 0,5671 65,2848
0,6880 14535 11,8897 0,1624 25,5524 0,456 83945 0.6887 0,0011 33.9468 36,9325 28,2603 00018 0,9809 73.8651
0,7345 1,3615 12,5784 0,1340 30.9683 05117 89500 0.3623 0,0006 39.9162 42,0676 32,9357 0,0009 04327 84,1353
0,7605 1.3149 12,9407 0.1189 34,9031 04917 9.3140 0,8425 0,0013 44,2171 19,5674 39,8495 0,0020 0,8100 99,1349
0.8079 1.2378 13.7832 0.0926 44,7959 04525 10,1219 0.4643 0,0007 49178 59.0467 | 48,6497 00011 0.3568 118,0933
0.8336 1,19% 14,2475 00790 52,5035 0.4292 10,6720 1,0514 0,0016 63.1755 75,0014 63,6607 0,0022 0.5993 150,0028
0.8801 1,1362 15.2989 0.0555 748179 03814 12,0093 0,941 0,0015 66,8273 | 106,8690 | 939724 0,0019 0.3519 213,7380
0,9190 1,0881 16,2430 0.0367 113,1268 0.3323 13,7839 0.7261 0,0011 1269107 | 1543467 | 139,6252 0,0014 0,1771 308,6974
0,9441 1,0592 16,9691 0.0250 166,1196 02923 15.6671 1,7469 0,0027 181,7867 | 90.8934 | 523,0614 | 0.0001 00179 181,7867
0,9892 1,0109 18,7160 0.0047 880,0031 0.1677 27,3114 0,0360 372437

Catatan : data P/Po dan V gas merupakan data pengukuran dengan surface area analyzer




Tabel L.2.3 PENGOLAHAN DATA ADSORPSI GAS NITROGEN DENGAN METODE POD

Larutan Natrium silikat 50 mL, 600 der.Celsius

v (log AV AV T Tk

p/po po/p (mL/g) | logpo/p n(d) po/p)1/3 1 gas(em?/g) | lig(em®/g) n(d) ratal) | ratad) | Vo(em?fg) | S(m?/g) D rata
00453 | 20751 | 40346 | 13439 [ 30880 L1035 | 41503 0.3354 0,0005 i | s | 3w 0,0027 707330

00686 | 145773 | 43700 | 11637 | 35663 10518 | 43543 1,0929 00017 79200 | sson | 4276 00073 | 163184

01474 | 6783 | 54629 | 08315 | 19910 09403 | 48705 0,554 0.0009 98615 | 105000 | 54798 00031 59708 | 21,0000
02017 | 4957 60173 | 06953 | 59687 08859 | 5.109 0,494 00007 | 110385 | 117554 | 64528 00023 39078 | 235108
02522 | 39051 | 64667 | 05983 | 69368 08426 | 5435 0,1637 00003 | 12373 | 127166 | 72112 0,0008 12330 | 254331
02790 | 3582 | 66304 | 0554 [ 74856 08205 | 55752 0.3905 0.0006 | 130608 | 137157 | 80148 0,0018 25600 | 274313
03268 | 30000 | 70200 | 04857 | 85 07801 | 58265 0.1761 00003 | 13m5 | 147495 | 88542 0,0008 10204 | 294990
03525 | 28309 | 71970 | 04528 | 9lem 07679 | 59642 0.3835 00006 | 15125 [ 159005 | 96037 0,0016 1954 | 318010
04005 | 24909 | 75805 | 0307 [ 104429 | 0352 | 6229 0,154 00002 | 166725 | 1702:2 | 10827 | 0.0006 06997 | 342545
04262 | 23163 | 77359 | 0304 | 12045 | 07182 | 63705 0,6647 00010 | 175620 | 185328 | 12,0094 | 0.0024 26307 | 37.0656
04744 | 21079 | 7072 | 0329 | 12814 | 06867 | 66693 0.0608 0,0001 194837 | 200610 | 133081 | 0.0002 02121 | 401220
05004 | 1994 | 70104 | 03007 | 138019 | 0.6699 | 68364 0,145 00002 | 206384 | 208118 | 148156 | 0,005 04423 | 43,6237
05468 | 1828 | 71549 | 0262 | 15893 | 0.6400 | 71560 14,8030 00074 | 229653 | 238658 | 165976 | 00153 | 128159 | 47.3316
05768 | 17337 | 119579 | 02390 | 173639 | 0.6206 | 7.3804 11748 00018 | 247463 | 263195 | 187523 | 0.0036 27002 | 526301
06222 | 1072 | 130320 | 02000 [ 201388 | 0597 | 77540 0,5901 00009 | 27002 | 29575 | 206397 | 00017 L1480 | 59,1519
06617 | 1513 | 137228 | 0am3 [ 20406 | 05639 | 81216 0.4159 00006 | 312620 [ 32540 [ 20292 | o001 07065 | 650882
0.6869 | 14558 | 141387 | 0de3l | 5435 | 0564 | 83825 0.8456 00013 | 338200 | 308198 | 200562 | 00022 1207 | 73,6307
07338 | 13628 | 149845 | 0034 | 308729 | 05123 | 89408 0,534 00008 | 3908136 | 419607 | 32378 | 0.0014 06513 | 839214
07599 | 13160 | 155279 | 00192 | 348027 | 0492 | 93051 1,0971 00017 | aalozs | 495829 | 398645 | 0,002 1053 | 99,0657
08084 | 12370 | 166250 | 0094 | 449262 | 04520 | 10,1317 | 06715 00010 | 55,0579 [ 590430 | 48,6458 |  0.0015 05160 | 18,0860
08332 | 12002 | 172965 | 00793 | 523634 | 04295 | 10,6626 | 11667 00018 | 63,0281 | 749979 | 636584 | 0.0025 06650 | 149,958
08803 | L1360 | 184632 | 00554 | 749513 | 0381 | 120164 | 0777 00012 | 69677 | 992889 | 867007 | 0.0016 03161 | 1985777
09075 | Loy | 192403 | 00422 [ 984500 | 0.3480 | 130600 | 14714 0002 | meto0 | 1647175 | 1497884 | 0.0027 03327 | 3294350
09536 | Loss7 | 20007 | 00206 | 2000267 | 0203 [ 166983 | 14450 00022 | 278250 | 1089125 | 8007988 |  0.0000 00076 | 217.8250
09932 | Looss | 221567 | 00030 | 14004708 | 00436 | 318865 00503 | 42,7702

Catatan : data P/Po dan V gas merupakan data pengukuran dengan surface area analyzer




Tabel L.2.4 PENGOLAHAN DATA ADSORPSI GAS NITROGEN DENGAN METODE POD
Larutan Natrium silikat 50 mL, 700 der.Celsius

) (log AV AV A I T

plpo | pojp | voulje) | legpofp | n(d) | po/pij3 |t | gas(emify) | ligemt/m) | n(h) | ratah) | raad) | Vemfe) | Sowfg) | Draa
0,0450 22,2222 41,8363 1,3468 30814 11043 4,473 0.8792 0.0014 72287 7.6951 34098 0,0069 17,9219

0,0776 12,8866 5.7155 11101 3.7383 1,0354 44232 1,2121 0,0019 8.1615 89775 4.3390 0,0080 17,8020

0,1445 6,9204 6,9276 0,8401 49397 0,9436 4,8538 0,8123 0,0013 9,7935 10,4256 54228 0,0046 8,8698 20,8511
0,1983 5.0429 7,7399 0,7027 5.9060 0.6890 51517 0.7136 0.0011 11,0576 11,6760 6.3905 0,0037 6.2838 23.3520
0,2491 40145 83,4535 0,6036 6,8751 0,8451 54193 0,5182 0,0008 12,2944 12,8032 7.2812 0,0025 36545 | 25,6065
0,2885 3.1662 8.9717 0.5399 7.6873 0.8143 56248 0.4856 0.0007 13,3121 13,8341 8.1098 0,0022 3.1460 27,6652
0,3263 3,0047 94573 0,4864 85324 0.7864 5.6238 0.4585 0,0007 14,3562 14,9052 8.9624 0,0019 26088 | 29.8103
0,3631 27541 9.9158 0.4400 94324 0.7606 6,0218 0.4765 0.0007 15,4541 16,0616 9.9362 0,0019 23876 | 32,1232
0.4004 24975 10,3923 0.3975 10,4401 0.7353 6,2290 04513 0.0007 16,6691 17,3343 10,9980 0.0017 19920 34,6685
04374 2,2862 10,8436 0.3591 11,5560 0.7108 6,4434 04550 0,0007 17,9994 18,7373 12,1816 0,0017 17696 | 374746
04742 21088 11,2986 0.3240 12,8071 0.6869 6.6681 0.4554 0,0007 194752 | 20,2634 13,4993 0,0016 15612 | 40,5668
0,5100 1,9608 11,7540 0.2924 14,1914 0.6638 6.9001 0,4672 0.0007 210916 | 22,0247 14,9984 0,0016 14089 | 44,0494
0,5463 1.8305 12,2212 0.2626 15,8054 0.6403 71524 .5656 0.0009 29576 | 24,0517 16,8484 0.0018 14621 48,3034
0,5862 1,7059 12,7868 0.2320 17,8915 0.6144 74541 0,5220 0,0008 25,3456 | 26,6617 19.0528 0,0016 L1808 | 53,3233
0,6233 16044 13,3088 0,2053 20,2140 0,5899 7.7637 0.4014 0,0006 29777 | 29.0706 | 21,1863 0,0012 08007 | 58,1412
0,6497 15392 13,7102 0,1873 22,1585 0.5721 8.0050 0.7363 0.0011 30,1635 | 325069 | 24,2630 0,0020 1,2557 65,0138
0,6960 14368 14,4485 0,1574 26,3675 0,5399 8,4628 0.4149 0,0006 348503 | 36,5226 | 27,8832 0,0011 0,6003 | 73,0453
0,7225 13641 14.8634 0.1412 29,3988 0.5207 8.7962 0.8367 00013 36,1950 | 419995 | 328604 0,0021 L0011 83,9990
0,7689 1,3006 15,7001 0.1141 36,3620 0.4851 9.4420 0,6025 0,0009 45,8040 | 516327 | 41.7631 0,0014 05493 | 103.2654
0,8166 1,2246 16,3026 0,0880 47,1641 0.4448 10,2972 0.1097 0.0002 STA613 | 624696 | 518517 0,0002 00785 | 1249393
0,8445 11841 16,1929 0,0734 56,5392 0.4187 10,9367 0.7484 0.0012 674780 | 774349 | 65,9466 0.0016 04104 | 1548699
0,8809 1,1352 16,9413 0,051 75,3540 0,3805 12,0379 0.,8922 00014 67.3919 | 139.9405 | 1259281 0,0017 02425 | 279.8810
09473 10556 17,8335 0.0235 176,5021 0.2865 15.9870 0.9878 0.0015 1924891 | 203.1428 | 186.6548 0.0018 01770 | 406,2657
0,9527 1,0496 18,8213 0,0210 197,2074 0.2761 16,5891 1,2286 0,0019 213.7965 | 1068963 | 526.6485 0.0001 00146 | 213,7965
0,9889 L0112 20,0499 00048 856,0897 0.1692 21,0617 0,0399 41,6753

Catatan : data P/Po dan V gas merupakan data pengukuran dengan surface area analyzer
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