- BAB III

METODOLOGI PENELITIAN

3.1 Alat dan Bahan

3.1.1 Alat yang digunsakan

- Rotap testing sieve shaker.

1

Automat;c nuffle Furnace.
- Micromeritic Surface Area Analyser.
- Timbangan ListriL.
- Thermal Gravimetri Analysis.
- Instrumen FTIR.
- Reaktor Aktivasi Parr
- Desikator.
- Cawan Porselen
- Erlenmeyer 100 ml, 250 ml.
- Buret.
- Crush Tang
- Labu ukur 100 ml, 500 ml dan 1000 ml.
- Pipet volum 10 ml.
- Corong glas.
- Gelas Arlggi.
- - Gelas Piala 150 ml, 250 ml, 500 ml, 1000 ml.
- Saringan lolos ukuran 100,120,140, 200,240,325
- Bétol Eelap.
- pH meter,

= Oven Vakum
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1.2 Bahan Yarng Digunakan

- Green Coke

- NaOH

- Aquades

- Metilen Blue

- Kalium DiHidrogen Pospat
-~ Dilatrium Hidrogen Pospst
- Gas Nitroden

- Nitrogen cair

- Kalium Bromida

3.2 Pembuatan Karbon Aktif

1.

[#3]

k Urutan caré kerja selenghapnyva adalah

Green coke ukuran lolos 120 mesh dicampurkzsn dengan
NaOH membentuk bubur ( slurry ).

Dipanaskan Sampai suhu 170 °C gelama é Jam dalam
reaktor stainless steel dibawsh aliran gas Nitrogen
]pada tekanan satmosfer.Dan dipertshanksn pada suhu
170 °C selsma 0,5 jam.

Kemudian dipanaskan pads furnace selama 1 Jjam pads
suhu 350 °C, 450 °C, 550 °c, e50 °C.

Hasil padatan dicuci dengsn aquades- sampai pH 6.
Dikeringkan dalam oven secara vakum pada sanhu 110 °C

selama 3 Jam.




6. Selamjutnya dilakukan vafiasi‘sebgfti pada tabel 3.1

Tabel 3.1 Variééi Konsentrasi ﬁan'Temperatuf

CNo o |- Vafiasi vang dilakukan 3 “}ﬁ KodeISampel
1| Na0H 0,1 § dengan T= 350 °C KA 0,1 - 350
‘2 ' NaOH 0,1 N dengan T= 450 °C KA 0,1 - 450
3| NaOH 0,1 ¥ déngap T= 550 °C KA 0,1 - 550
4 | NaOH 0,1 N dengan'T= 850 °C KA 0,1 - 650
5 | NaOH 0,5 N dengan Tz 350 °C | * Ka 0,5 - 350
6 | NaOH 0,5 § dengan 7= 450 °c | kA 0,5 - 450
7 NaOH C,5 N dengan T='550;°c‘ KA 0,5 - 550
8 | NaOH 0,5 N'deﬁgan.T:'eso.bcr KA 0,5 - 650
9 - "NaOH 1,0 N dengan T= 550 °c | KA'1,0 - 350
10 | NaOH 1,0 N dengan T= 450 °c - KAll;Oim 450
11| NaOH 1,0 N dengan T= 550 °c | KA 1,0 - 550
12; NaOH 1,0 N dengan T= 850 °C KA 1,0 -~ 850
13 | Tanpa‘NaOH'dengan_T: 350 °C Blanko - 350
14| Tanpa NaOH dengan T= 450 °Q Blanko - 450
15 ' Tanpa NaOH dengan T= 550 °C  Blanko - 550
16 | Tanpa NaOH déngap T= 650 °C Blanko - B50
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~ Green Coke _—
NaOH -g.g N ———

BeakerhGlass _

Hembentuk bubur ( slurry )

N >
, 5 N
; —1,0N-
. . . : >
Gas Nz -

Reaktor

‘Dipanaskan pada T = 170 °C
. Selama t = 2 jam
Pada”P'= 1 Atm

Furnace

Aguades ———————>

Dipagaskan.pgda T = SSUOOC
450, "C, 550 "C dan 850 "C.

Selama t = 1 jam

. Beaker Glass

"Dicuci sampai pH netral

. Qven

Dipanaskan kembali untuk
~menguapkan air

KARAKTERISASI

Gambar 3.1...Skema Kerja Pembuatan Karbpn'Aktif
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3.3. Karakterisasi
2.3.1. Analisa Kadar
Sifat Fisik ( Xadar Air, Abu, Yolatile, Karbon Murni >

Alat yang digunsakan adalah  Thermal Gravimetri
Analisis-H00 ( TGA-500 ) Merk Leco Corporation.

Cara Kerja

Membuka tabung gas NHitrogen dan tabung Oksigen.

Menghidupkan hompressor dan membuksa kstup angin.

Menghidupkan: alat TGA-500 { Komputer dan Furnace ).

Hemberikan perintah pada menu ( memprogram ), meliputi
1. Kadar Air.

2. Kadar Volatile HMatter.

3. Kadar Abu.

4. Kadar karbon murni.

Membuks furnace dan memasuhkhkan cawan keramik ketempatnya
masing-masing, komputer alksan mencatat berat GCaEWAan

kososng tersebut.

Memasukkan sampel + 0,1 gram ssatu persatu ke dalam cawan

porgelin sambil ditimbaﬁg;(fdengan komputer )
L S S M ’

Setelah cawan porééliqgterlsivSemua maks snalisa siap

dijalankan.

1

Alat TGA-500 akan ‘bekerja;fsecara otomatis sesusai

perintah yang diberikan.

1

Data akan tercatat di kertas printer.
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3. 3. 2. Analisa Struktur. ‘
a. Eengﬁjian Dengan Spektrum FTIR

Alattyangvdigunakan adalah_rFourier "Transform Infra
‘Red-étau;disingkat FTIR dengan'merk Shimédsu Jepang .dengan

‘Heaéuring mode . : 2T

Resolution . 4,0 ¢mt
._Accumﬁlgfion : 40
Detektor ' : Detector 1 ( 2,8 mm / sec )

Cara kergja

- Sampel dibuat menjadi pelet dengan-_garam KBr. yang

telah dikeringkan selama 4 jam.. Kemudian pelet tersebut

ditémpatkan ke dalam sel jendela FTIR. EKemudian dipayar
. : . ] ) JRSRETAe aag .

dgngan spektrum IR. Recorder akan mencatat hasil
' spektr@nya.'

b. Luas Eermukaan

Alat &éng digunakan Hicromerific :Aﬁaliser‘ Asap-2000.

dari'Leob Corquation.l
' J.Pen}e&iaan sampél dan degassing
- Alat dihupUngkan dengan tabung gas N2 tekanan -
diatur 2 Hg (2 1b/m” ). '
- Ditimbang 0,2 gr sampel dimasukan dalam tabung
éamﬁel.
- Tabung sampel dimasukkan dalam‘pipa logam Isalufan

‘gas
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- Mantel pemanasrldipaééng mengelilingi sampell.dan
pompa sefap kemudian .dipamaskan pada T= 2500. C
selaﬁa 18 janm. | |

- Pemanasaﬁ dihentikan daﬁ ditunggu sampai suhp

kamar kemudian aliran gas N, dimatikan.

13N

.Analisa'Sampel‘

o Henghiduﬁkan kdmputer dan alat micromerific.

. - Pompa serap dan tébungrsampél dikungkung dengan es.
—‘Dewér es dilepﬁs kemudian tabqng sampel dan pompa

sefap dikefingkan.

- Tabung sampel dan pompa serap diéelupkant daiam
VDéwar-Nz céiriselama bebeféﬁa menit, dan Counter
akan berjalan:

- Komﬁuter akan mencataf setiap‘perubahannya dan akan
mencatat luas ﬁermukaan dari sampel. .

- Data siap dicetak kedalam kertas printer.
3.3.3. Daya Serap Terhadap Metilen Blue

- Cara Kerja

a;;Pembuataﬁ Larutén Buffer

- Timbang 9;072 gram FKH2P04ﬁésukkan dalam labu ukur

.1UOﬁ‘ml dengaq aquadest sampail tanda batas.

- Timbéng 25;888 grém N,azHPO4 masukkan dalam labu ukur
lDDD mi dengan aguadest sampai tanda Batas.‘ Campurkan
larutan KHZPO4 dan lafutap NazPO4 dengaﬁ perbandingan

4 : B
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Membuat larutan Metilen Blue

Ditimbang 0,12 gram Metilen Blue yang telah dikeringkan
gselama 4 jam. Masukkan kedalam labu ukur 100 ml dengan
larutan Buffer sampai tanda batas(A).Pipet 10 ml
larutan Metilen Blue (A) kedalam labu ukur 500 ml dan
encerkan dengan aquadest sampai tanda batas,kocok (B).
Pipet 5 ml larutan (B) masukkan kedalam labu ukur 500
ml dan encerksn dengan aquadest ssmpai tanda batas
setelah sebelumya ditambah dahulu larutan buffer (C).
Penentuan Daya Serap Terhadap Metilen Blue

Timbang 0,4 gram sampel yang telah dikeringkan selama 3
jam kedalam erlemeyer 250 ml. Titrasi dengan larutan
Metilen Blue sambil sekali-sekali dikocok. Penitaran
berakhir bila warna larutan di atas sampel sama dengan

warna larutan C.

Ferhitungan

Jumlah larutan Metilen Blue Yang diserap = Vv x 1/W

Dimana

\
W

il

Jumlah Hetilen Blue yang diserap { ml)

Berat sampel (gr)

3.3. 4. Karakteristik Spektrum IR terhadap Adsorbsi

Metilen Blue

Alat vang digunakan adalah instrumen Infra Red merk

Buck Scientific-500 dengan

- Hode : % Transmitan

- Bilangan gelombang : 4000 - 600 em

- Waktu Scanning : 3 menit
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Pada1pfinsibﬁya'bényelidikanispektra'ini‘adalah untuk

mengetahui adanva perbedaanAspektrum'antara ;kérboh aktif

'mhrni dengan karbon aktif setelah}menyerap metLleﬁ'b1ue.

Cara kerja‘;

Sampel dibuat menjadi peletfﬁdéngan‘fgaram KBr vang
telah dikeringkan selama 4 jam.- Kemﬁdian: pelet'_tersebut
aitempatkan ke da}am sel hjéndela IR. Kémudian dipayar
deﬁgaﬁ spektrum" IR; . Pfin;er akan :Qéncatat hasil

spektranya.






