BAB I

METODE FENELITIAN

3.1. Waktu dan Tempat Penelitian
3.1.1. Waktu penelitian
Penelitian dilakukan pada bulan Maret sampal dengan bulan Agustus

2000.

3.1.2. Tempat penelitian
Penelitian dilakukan di laboratorium Riset Jurusan Fisika Fakultas

Matematika dan Iimu Pengetahuan Alam Universitas Diponegoro Semarang,

3.2. Alat dan Bahan
3.2.1. Alat
Alat yang digunakan pada penelitian ini adalah -
a. Reaktor plasma lucutan pijar korona
b. Penyedia daya tegangan tinggi DC 10 kV
¢. Multimeter
d. Manometer
e. Pompa vakum
f. Regulator tegangan
g. Kompor listrik
h. Tangki pemanas

1. Tangld penampung uap air
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j. Repulator tabung gas
k. Tube detection

I Spektrometer FTIR

3.2.2. Bahan
Bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah :
a. Gas Karbon dioksida (CO,) produksi PT Samator (Indagasraya Utama).
b. Gas Argon (Ar) produksi PT Samator (Indogasraya Utama).
c. Gas Amoniak (NHz) produksi PT Samator (Indogasraya Utama).

d. Uap air (H,O)

3.3. Deskripsi Sistem Pereduksi CO;x

Sistem pereduksi COx merupakan rangkaian peralatan yang dibuat
berdasarkan konsep teknologi Plasma non-termik. Plasma non-termik dapat
dibangkitkan dalam sebuah reaktor plasma dengan teknik plasma lucutan pijar
korona. Reaktor plasma yang digunakan untuk membangkitkan plasma lucutan
pijar korona merupakan perangkat utama dalam prototipe sistem pereduksi COx.
Konfigurasi geometri eiekiroda yang dipakai pada reakior plasma adalah
konfigurasi geometri elektroda kawat-bidang. Konfigurasi geometri elektroda
kawat-bidang dapat menimbulkan medan listrik tak seragam (non-uniform) yang
kuat di dalam reaktor plasma sehingga mampu mengionisasi atom atau mélekﬁl-
molekul gas yang terdapat di dalamnya. Ionisasi atom atau molekul-molekul gas
yang terjadi secara terus menerus akan mengakibatkan terjadinya lucutan gas

dalam reaktor dan pada kondisi tertentu lucutan gas yang terjadi adalah lucutan
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pijar korona. Dalam sistem pereduksi CO», gas CO, dan gas-gas aditif bersama
uap air dikondisikan ke dalam fase plasma non-termik dalam lucutan pijar korona
dan akan menjadi senyawa-senyawa tadikal bebas yang akan saling bereaksi

membentuk senyawa baru. Ilustrasi sketsa prototipe sistem reduksi CO,

ditunjukkan pada gambar 3.1.
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Gambar 3.1. Sketsa prototipe sistem pereduksi CO,

Keterangan :

1. Reaktor plasma lucutan pijar korona
2. Pipakeluaran reaktor

3. Pipa masukkan reaktor

4. Pengukur tekanan

5. Pipa keluaran dari tabung-tabung gas dan dari tangki uap air




6. Tube detection

7. Asbes

8. Lilitan kawat pemanas

9. Pompa Vakum

10. Kabel penghubung polaritas negatif tegangan tinggi 10 kV
11. Multimeter

12. Penyedia tegangan tinggi 10 kV

13. Kabel penghubung polaritas positif tegangan tinggi 10 kV
14. Regulator tegangan

15. Tangki pemanas air

16. Kompor listrik

17. Tangki penampung uap air

18. Tabung gas Ar

19. Tabung gas NH3

20. Tabung gas CO;

3.4. Deskripsi Alat dan Bahan
3.4.1. Deskripsi alat

a. Reaktor plasma
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Reaktor plasma berbentuk silinder dengan diameter dalam 1,6 cm, luar

1,8 cm, dan panjang 52,1 cm. Di tengah-tengah silinder reaktor terdapat kawat

berdiameter 0,2 cm yang dipasang memanjang sejajar panjang silinder. Silinder

dan kawat terbuat dari stainless yang merupakan konduktor listrik yang baik dan

merupakan bahan yang bersifat inert sehingga tidak mudah bereaksi dengan atom
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atan molekul-molekul gas. Di dalam reaktor dinding silinder berperan sebagai
katoda sedangkan kawat sebagai anoda Dinding silinder dihubungkan dengan
polaritas negatif penyedia tegangan tinggi dan kawat anoda dihubungkan dengan
polaritas positif penyedia tegangan tinggi. Jarak antara permukaan kawat dengan
dinding dalam silinder adalah 0,7 cm. Pipa masukkan dan pipa keluaran gas
dipasang pada ujung samping kiri dan kanan silinder reaktor. Di sekeliling
dinding silinder bagian luar dipasang lilitan kawat pemanas bersama-sama dengan
asbes sebagai isolator antara lilitan kawat pemanas dengan dinding silinder
reaktor. Lilitan kawat pemanas digunakan untuk menjaga kondisi uap air dalam
reaktor supaya tidak mengembun. Dengan lilitan kawat pemanas tersebut suhu di
dalam reaktor bisa mencapai 120 °C. Kawat yang digunakan untuk lilitan pemanas
terbuat dari nikelin. Semua komponen reaktor dipasang sedemikian rupa sehingga
tabung dapat divakumkan dengan baik. Tlustrasi reaktor plasma lucutan pijar

korona dapat dilihat pada gambar 3.2.




28

p 9
10
11
12 13 14
Gambar 3.2. Sketsa reaktor plasma lucutan pijar korona
Keterangan
1. Keran keluaran 8. Ring mur
2. Asbes 9. Paking karet
3. Dinding prototipe reaktor i0. Tefion
4. Kawat anoda 11. Ring penjepit
5. Keran masukkan 12. Mur berongga
6. Penutup poros " 13.Baut
7. Ebonit 14, Mur berongga berbaut

Kedua ujung reaktor ditutup dengan bahan yang bersifat isolator untuk
mencegah terjadinya hubungan singkat antara kawat anoda dengan dinding
silinder reaktor dan mempunyai daya tahan yang tinggi terhadap panas. Bahan
yang digunakan untuk penutup reaktor adalah tefion untuk bagian luamya dan

cbonit untuk bagian dalamnya. Ebonit dipasang selain berfungsi sebagai




penutup dan isolator tahan panas juga berfungsi sebagai tempat dimana kawat
anoda dapat terpasang dengan baik. Supaya kawat anoda dapat terpasang
dengan baik, digunakan mur berongga yang dipasang pada poros penutup
untuk tempat terikatnya kawat. Ilustrasi penutup silinder reaktor sebelah kiri

dapat dilihat pada gambar 3.3.
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a. Gambar tampak samping b. Gambar tampak depan

Gambar 3.3. Iustrasi penutup silinder reaktor sebelah kiri

Keterangan :

1. Teflon 5. Lubang mur penjepit
2. Penutup poros 6. Paking karet

3. Mur berongga 7. Kawat anoda

4. Ring penjepit 8. Ring mur berongga

Supaya penutup silinder dapat terpasang dengan baik dan reaktor dapat

divakumkan dengan sempurna, teflon bersama paking karet dijepit oleh ring

penjepit dari stainless kemudian dibaut ke ring yang menyatu dengan tabung.
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Pada teflon dibuat poros berulir tempat masuknya ebonit. Setelah ebonit terpasang
dibuat poros berulir tepat di tengah-tengah ebonit untuk mur berongga tempat
kawat. Kemudian dibuat penutap poros dari ebonit untuk menghindari kebocoran

reaktor. Ilustrasi penutup silinder reaktor sebelah kanan dapat dilihat pada gambar

34,

a. Gambar tampak samping b. Gambar tampak depan

Gambar 3.4. Ilustrasi penutup silinder reaktor sebelah kanan

KeteranganTeflon

1. Paking karet 7. Paking karet

2. Ebonit 8. Ebonit

3. Baut mur berongga 9. Mur ujung berongga berbaut
4. Ring penjepit 10. Baut

5. Mur berongga 11. Lubang-lubang Mur penjepet

6. Lubang mur penjepit
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Gambar 3.4 menunjukkan ilustrasi penutup silinder reaktor sebelah kanan.
Teflon, paking karet, dan ring penjepit fungsinya sama seperti pada penutup
reaktor sebelah kiri. Sedangkan kawat dipasang pada mur yang berrongga di
bagian ujung dalamnya dan berbaut dua di bagian ujung luarnya Baut yang luar
menyatu dengan mur sedangkan baut yang dalam dapat digeser untuk menarik dan
mengendorkan kawat serta sekaligus menutup poros ebonit sehingga reakior tidak
bocor.

b. Penyedia daya

Penyedia daya (BATAN BI 767) digunakan sebagal sumber tegangan
tinggi yang dikenakan pada reaktor plasma dengan tegangan maksimum 10 kV,
berbentuk dc.
¢. Multimeter

Multimeter (Metra Point MA 3 E) digunakan untuk mengukur nilai arus.
d. Pompa vakum

Pompa vakum (Werthien D-97877 nomor seni 1909960695) digunakan
untuk memvakumkan dan membersihkan reaktor plasma dari gas-gas pengotor
selain CO- dan aditif.
e. Regulator tabung gas

Regulator tabung gas digunakan untuk mengatur aliran gas dari tabung
ke dalam reaktor plasma. Terdapat tiga regulator yaitu regulator NHs, regulator Ar

(Hewlett Pa_ckard USA nomer seri 8567-0407), dan regulator CO,.
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f. Tangki pemanas
Tangki pemanas (Phillip Haris) digunakan untuk menghasilkan uap air,
yang terdiri dari dua tangki. Tangki pertama untuk mendidihkan air dan tangki
kedua untuk menyimpan uap air yang akan dialirkan ke dalam reaktor plasma.
2. Tube detection
Tube detection (Dragerwerk Aktienengesellsekaft CH 29401) digunakan
untuk mengukur konsentrasi CO; sebelum dan setelah reaksi.
h. Spektrometer FTIR
Spektrometer FTIR (Shimadzu Hyper FTIR-820 IPC) digunakan untuk
analisis senyawa yang dihasilkan dari proses reduksi CO;.
3.4.2. Deskripsi bahan
a. GasCO;
Gas CO, yang digunakan adalah gas CO, standar pabrik (PT. Samator
Indagasraya Utama).
b. Uap air
Uap air dihasilkan dari air penguapan aquadest.
¢. GasAr
Gas Argon yang digunakan adalah gas argon siandar pabrik (PT. Samator
Indagasraya Utama).
d. Gas NH;
Gas Amoniak yang di@u&m adalah gas amoniak standar pabrik

(PT. Samator Indagasraya Utama).
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e. Larutan NaOH
Larutan NaOH digunakan untuk analisis kation NH,  adalah larutan
NaOH 0,1 N (Laboratorium Kimia Analitik Fakultas MIPA Univeritas
Diponegoro Semarang).

f. Larutan HCI
Larutan HCl yang digunakan uniuk analisis anion €O5” adalah larutan
HCl 0,01 N (Laboratorium Kimia Analitik Fakultas MIPA Univeritas
Diponegoro Semarang).

¢. Lautan Ba(OH),
Larutan Ba(OH), yang digunakan untuk analisis anion CO;” adalsh
larutan Ba(OH), 0,1 N (Laboratorium Kimia Analitik Fakuitas MIPA

Univeritas Diponegoro Semarang).

3.5. Prosedur Penelitian
3.5.1. Perancangan dan pengujian sistem pereduksi CO2

Setelah reaktor plasma lucutan pijar korona dibuat dan dirangkai dengan
peralatan lain dalam sistem pereduksi CO; seperti yang terlihat pada gambar 3.1.
Kemudian dilakukan pengujian karakteristik tegangan dan arus yang terjadi di
dalam reaktor untuk mendapatkan nilai tegangan yang bisa menghasilkan lucutan
pijar korona. Lucutan pijar korona yang terjadi teramati dengan' adanya bunyi
berdesis dari dalam reaktor dan terukumya arus pada tegangan tertentu sebagal
karakteristik lucutan pijar korona. Setelah keadaan itu tercapai dapat dipastikan
bahwa reaktor sudah berfungsi sebagai pembangkit plasma lucutan pijar korona

dan siap digunakan untuk mereduksi COa.
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3.5.2. Pereduksian CO,

Setelah semua komponen dalam sistem pereduksi CO; dirangkai seperti
terlihat pada gambar 3.1. Pemvakuman reaktor dilakukan untuk menyediakan
ruang hampa dan membersihkan reaktor dari gas-gas pengotor selain CO, dan
gas-gas aditif Kawat pemanas diaktifkan dengan memberikan tegangan dan
regulator tegangan hingga suhu di dalam reaktor mencapai 120°C. Kondisi
tersebut diperlukan agar uap air vang dimasukkan ke dalam reaktor tidak
mengalami kondensasi.

Polaritas positif penyedia tegangan tinggi 10 kV dihubungkan pada
konektor kawat anoda reaktor, sedangkan polaritas negafif dihubungkan pada
konektor silinder reaktor. Multimeter dipasang seri pada rangkaian untuk
mengukur arus sebagai fungsi tegangan. Gas CO, NHs, dan Ar dari masing-
masing tabung dialirkan ke dalam reaktor melalui konektor pipa gas. Sedangkan
uap air (H,0) dari tangki pemanas ditampung dulu di tangki penampung uap air,
kemudian dialirkan ke dalam reaktor melalui konektor pipa uap air. Banyaknya
gas-gas yang masuk ke dalam sistem prototipe reaktor diatur dengan regulator
tabung masing-masing gas sehingga tekanan di dalam prototipe sistem reduks:
CO,, tidak melebihi nilai 1 atm.

Setelah gas CO,, NH;, Ar, dan uap air berada di dalam. reaktor plasma,
konsentrasi CQ, diukur dengan menggunakan fube defection untuk mengetahui
konsentrasi CO, mula-mula (konsentrasi CO» sebelum reduksi). Kemudian
tegangan penyedia daya dinaikkan mulai dari nol sampai pada nilal tegangan
tertentu yang dapat menimbulkan terjadinya lucutan pijar korona di dalam

reaktor.
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Lucutan pijar korona yang terjadi di dalam reaktor dibiarkan selama 10
menit, hal tersebut dimaksudkan agar seluruh gas CO> yang terdapat di dalam
reaktor dapat tereduksi. Selanjuinya gas dikeluarkan dari reaktor untuk diukur
konsentrasi CO, —nya dengan menggunakan fube defection. Konsentrasi CO; yang
terbaca adalah konsentrasi CO; setelah direduksi.

Besarnya persentase reduksi CO2 dapat ditentukan dengan menggunakan

persamaan sebagat berikut :
Ci—-C
Persentase reduksi CO2 = —nw———— X 100%
G

Dengan C; adalah konsentrasi CO; sebelum direduksi dan C, adalah konsentrasi
CO; sefelah direduksi

Sebagai pembanding dilakukan juga pengukuran konsentrast CO;
sebelum dan setelah reduksi dengan pembangkitan plasma pijar korona tanpa
pemberian vap air ke dalam campuran gas dalam reaktor. Untuk meyakinkan
bahwa proses reduksi CO; hanya terjadi karena adanya lucutan plasma pyar
korona di dalam reaktor, meka dalam penelitian ini dilakukan pengukuran
konsentrasi CO» sebelum dan setelah gas bercampur di dalam reaktor selama 10

nienit tanpa pemberian tegangan.

[




3.6. Skema Pereduksian CO,

Memanaskan Reaktor

v
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Membersihkan Reaktor menggunakan pompa vakum

¥

Memasukkan gas
HEO,CO;’.,AT,NH:;

v

Mengukur Konsentrasi
CO,

v

Memasukkan Gas CO,,
At 5 dan NH::,

y

Mengukur konsentrasi CO, tanpa
pemberian tegangan setelah 10
menit gas berada dalam campuran

Memberi suatu nilai tegangan
tertentu yang dapat
membangkitkan plasma lucutan
pijar korona dalam waktu
10 menit

v

Mengukur konsentrasi CO;,
setelah pemberian tegangan

l

v

!

Analisis kerak dengan FTIR

Analisis anion CO;” dan

Menentukan persentase
reduksi CO;
kation NH4, .
: }

Hasil

Gambar.3.5. Skema prosedur pereduksian CO;
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3.7. Variabel dan Data
Variabel pada percobaan ini adalah variabel tetap yaitu jarak antar
elektroda dalam reaktor sebesar 0,7 cm dan variabel tidak tetap yaitu nilai
tegangan yang diberikan.
Data yang diperoleh dalam percobaan imi adalah :
e Konsentrasi CO; tanpa uap air dalam campuran gas sebelum dan sesudah
reduksi.
¢ Konsentrasi CO; dengan aditif lengkap (NH;,Ar, dan uap air) sebelum dan
sesudah reduksi.
¢ Konsentrasi CO, dengan aditif lengkap (NHs, Ar, dan uap air} sebelum dan

sesudah 10 menit tanpa pemberian tegangan.

3.8. Analisis Kerak dengan FTIR
Kerak yang tertinggal di dalam reaktor plasma sebagai salah satu hasil
dari proses pereduksian CO, diambil dalam bentuk serbuk dan dianalisis dengan
metode FTIR (Fourier Transformation Infra Rgd). Dengan metode ini dapat
diidentifikasi gugus fungsi-gugus fungsi senyawa-senyawa yang terdapat dalam
kerak.
Spektrum IR diperoleh dengan menggunakan Shimadzu Hyper FTIR-820
IPC. Kerak tersebut ditempatkan dalam ruang sampel spektrometer FTIR
kemudian dibuat spektrum IR dengan pembanding ndara. Hasil IR selengkapnya

‘dapat dilihat pada lampiran [.
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3.9.Analisis Anion COs* dan Kation NHy
Proses pereduksian CO, dengan plasma lucutan pijar korona
menghasilkan senyawa baru berupa kerak yang tertinggal di dalam reaktor. Untuk
mendukung hasil analisis FTIR terhadap senyawa tersebut, dilakukan analisis
anion COs® dan kation NHj', sehingga akan diperoleh anion dan kation
pembentuk senyawa tersebut.
3.8.1. Bahan yang digunakan untuk analisis
a. NaOH
b. HClencer
c. Ba(OH),
d. Kertas saring
e. Kertas Lakmus
3.8.2. Prosedur analisis
A. Uji Amonium (NH;")
Serbuk kerak dilarutkan dengan aquades di dalam tabung reaksi kemudian
ditambahkan larutan natrium hidroksida (NaOH), setelah itu dipanaskan.
Apabila di dalam serbuk kerak terdapat kation NH;", maka gas amoniak akan

dilepaskan menurut reaksi

NH, + OH‘?—) NE; 1T+ H0 (R.6)
Gas ini dapat diindentifikasikan dengan menaruh kertas lakmus merah diatas
tabung reaksi. Bila kertas lakmus mersh terkena gas amoniak maka akan
berubah warna menjadi biru (Vogel, 1985). Skema pengujian ini dapat dilihat

pada gambar 3.6 (Vogel, 321).
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Laruian
serbuk

+ NaOH
dipanaskan
Gas

v

Lakmus meniadi,
bire

Gambar 3.6. Skema uji kation NH;"

B. Uji Karbonat (C05™) e
Serbuk kerak dilarutkan dengan aquades di dalam tabung reaksi kemudian
ditambahkan asam klorida encer (HCI). Apabila di dalam serbuk kerak terdapat
anion COs> maka terjadi penguraian yang berbuih, karena karbon dioksida

dilepaskan.

CO#& + 2H > CO,T + H0 (R.7)
Kemudian CO, yang keluar direaksikan dengan larutan barium klorida
((Ba(OH),) sehingga akan terbentuk endapan putih barium karbonat (BaCOs)
dengan reaksi

CO* + Ba¥ > BaCOs YV (R.8)
putih
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Skema pengujian anion COs” dapat dilihat pada gambar 3.7

Larutan
+ larutan HC1
encer

GﬂS CO;
l + larutan Ba(OH),

endapan
putih

Gambar 3.7. Skema uji anion COs™

Dari uji A dan B terdapat kemungkinan terjadi proses pembentukan

amonium karbonat selama proses plasma lucutan pijar korona.






