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SINTESIS KOMPOSIT Cu/CuO-Cu.O/KARBON AKTIF DARI
TEMPURUNG KELAPA SAWIT SEBAGAI KATALIS
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INTISARI

Tempurung kelapa sawit memiliki kadar karbon dan lignoselulosa yang tinggi. Pada
penelitian ini tempurung kelapa sawit disintesis menjadi karbon aktif dengan proses
aktivasi menggunakan H3PO4 65% dan pirolisis pada suhu 800 °C. Logam Cu/CuO-
Cu20 diembankan pada karbon aktif sebagai material penyangga menjadi komposit
dengan metode hidrotermal, yang digunakan sebagai katalis konversi isopropanol.
Komposit dikarakterisasi dengan FTIR, XRD, GSA dan SEM. Hasil karakterisasi
menunjukkan komposit memiliki gugus fungsi O-H alkohol, alkuna, C=0, C-O,
Cu()-O dan Cu(Il)-O. Komposit memiliki struktur semi kristal dengan luas
permukaan spesifik 660,792 m?/g. Citra SEM menunjukkan persebaran pori merata
dan rapi pada permukaan komposit, dengan komposisi tembaga 59,15%, oksigen
31,13% dan karbon 9,72%. Komposit Cu/CuO-Cu,O/Karbon aktif telah berhasil
mengkonversi isopropanol melalui reaksi dehidrasi menghasilkan propilena dan

diisopropil eter.

Kata kunci: tempurung kelapa sawit, Cu/CuO-Cu.O/Karbon aktif, katalis,

konversi isopropanol



SYNTHESIS OF COMPOSITE Cu/CuO-CuO/ACTIVATED
CARBON FROM PALM SHELLS AS ISOPROPANOL
CONVERSION CATALYST

ERINA FRANSISKA
NIM: 18612044

ABSTRACT

Oil palm shell have high levels of carbon and lignocellulose. In this research, oil
palm shell were synthesized into activated carbon by an activation process using
H3PO4 65% and pyrolysis at 800 “C. Metal Cu-CuO-Cu,O was impregnation on
activated carbon as a supported material into composite using the hydrothermal
method, which was used as a catalyst for isopropanol conversion. The composite
were characterized by FTIR, XRD, GSA and SEM. The characterization result,
composite had functional groups O-H alcohol, C=0, -COOH, C-O, Cu(l)-O and
Cu(I)-O. The composite has a semi-crystalline structure with a spesific surface area
660,792 m?/g. The SEM image shows an even and neat distribution of pores on the
surface of composite, with a compositions of copper 59,15%, oxygen 31,13% and
carbon 9,72%. The composite Cu/CuO-Cu.O/Activated carbon has succeeded in
converting isopropanol trough a dehydration reaction to produce propylene and
diisopropyl ether.

Keywords: oil palm shell, Cu/CuO-Cu.O/activated carbon, catalyst, isopropanol

conversion
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BAB |
PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Karbon aktif merupakan material karbon berstruktur amorf dengan luas
permukaan yang besar dan tingkat porositas tinggi. Penggunaan karbon aktif
semakin meluas seiring dengan kebutuhan karbon aktif di berbagai aplikasi. Karbon
aktif memiliki sifat yang sangat baik seperti stabilitas termal yang baik, kinerja
tinggi dalam konduktivitas listrik dan reaktivitas permukaan yang menjadi alasan

penggunaan karbon aktif akhir-akhir ini (Yahya et al., 2018).

Karbon aktif dapat disintesis dari berbagai limbah pertanian karena
ketersediaannya yang melimpah, biaya rendah, ramah lingkungan dari segi
penggunaannya dan terbarukan. Karakteristik limbah pertanian yaitu berpori,
ringan serta memiliki kandungan senyawa organik seperti lignoselulosa. Semakin
tinggi kandungan lignoselulosa pada bahan baku karbon aktif maka semakin baik
karbon aktif yang dihasilkan. Salah satu limbah pertanian yang paling banyak
mengandung lignoselulosa adalah tempurung kelapa sawit (Nurdiansah & Susanti,

2013).

Tembaga (Cu) merupakan material yang paling banyak digunakan pada

industri katalis terutama dalam mengkatalisis reaksi anorganik. Hal ini dikarenakan
tembaga memiliki aktivitas katalitik sangat baik dan konduktivitas tinggi (Lan et
al., 2019). Logam ini juga selektif untuk reaksi dehidrogenasi alkohol tetapi
memiliki aktivitas yang rendah (De Waele et al., 2020). Dengan demikian adanya

penambahan logam kedua mungkin bisa meningkatkan aktivitas katalitik dan masa
pakai katalis serta tetap mempertahankan selektivitas.

Tembaga (1) oksida (CuO) dan tembaga (I) oksida (Cu20) merupakan
golongan tembaga dengan aktivitas katalitik unggul dikarenakan energi celah pita
yang sempit masing-masing 1,2-1,8 eV dan 1,8-2,2 eV (Khataee et al., 2019).

Tembaga oksida ini memiliki sifat non-toksik, stabilitas kimia yang tinggi, biaya
rendah dan dapat disintesis dengan metode sederhana (Mosleh et al., 2018). CuO
dan Cu20O merupakan logam oksida yang banyak digunakan sebagai katalisator dan

efektif dalam proses degradasi (Barakat et al., 2020).




Perkembangan produksi biofuel sebagai energi terbarukan semakin meningkat
menyebabkan berkurangnya ketersediaan bahan bakar fosil serta masalah
lingkungan. Diisopropil eter merupakan aditif pada bensin yang dapat
meningkatkan pembakaran dan mengurangi emisi CO dan hidrokarbon. Diisopropil
eter digunakan sebagai pengganti dari metil tert-butil eter yang dianggap tidak
ramah lingkungan dan bersifat karsinogenik (K. F. Chen et al., 2010). Selain itu,

propilena merupakan bahan baku kedua yang digunakan untuk pembuatan plastik
dan tekstil. Propilena juga digunakan dalam produksi berbagai bahan kimia seperti

polipropilena, fenol dan aldehida (Murat et al., 2020). Propilena diproduksi dari

bahan bakar fosil seperti bensin dan gas alam. Berdasarkan hal tersebut, penting
dilakukan pendekatan untuk memproduksi bahan bakar yang ramah lingkungan dan
hemat biaya. Salah satu cara yaitu dengan konversi isopropanol. Isopropanol
merupakan golongan pelarut VOC yang dianggap lebih berbahaya dibandingkan
etanol (Kokdemir & Acarali, 2021).

Pada penelitian ini dilakukan pembuatan komposit Cu/CuO-Cu,O/Karbon

aktif menggunakan metode hidrotermal. Karbon aktif sebagai penyangga katalis
disintesis dari tempurung kelapa sawit yang diaktivasi dengan H3POs 65%
kemudian dipirolisis pada suhu 800 “C selama 3 jam. Karbon aktif dan komposit
dikarakterisasi menggunakan instrumen FTIR, XRD, GSA dan SEM. Komposit
Cu/CuO-Cu20/Karbon aktif digunakan sebagai katalis dalam proses konversi
isopropanol. Hasil dari proses aktivitas katalitik diuji menggunakan instrumen GC-
MS.

1.2 Rumusan Masalah
Berdasarkan latar belakang yang telah diuraikan maka rumusan masalah
penelitian ini adalah :
1. Bagaimanakah sintesis dan karakterisasi karbon aktif dari limbah tempurung
kelapa sawit?
2. Bagaimanakah sintesis dan karakterisasi katalis Cu/CuO-Cu,O/Karbon aktif
tempurung kelapa sawit?
3. Bagaimanakah selektivitas katalis Cu/CuO-Cu.O/Karbon aktif pada proses

konversi isopropanol?



1.3 Tujuan Penelitian
Tujuan penelitian berdasarkan rumusan masalah yang telah disebutkan adalah:
1. Mengetahui cara sintesis dan karakterisasi karbon aktif dari limbah tempurung
kelapa sawit.
2. Mengetahui cara sintesis dan karakterisasi katalis Cu/CuO-Cu2O/Karbon aktif
tempurung kelapa sawit.
3. Mengetahui selektivitas katalis Cu/CuO-Cu.O/Karbon aktif pada proses

konversi isopropanol.

1.4 Manfaat Penelitian

Manfaat penelitian berdasarkan tujuan penelitian yang telah disebutkan adalah:
1. Dapat mengetahui cara sintesis dan karakterisasi karbon aktif dari limbah
tempurung kelapa sawit.
2. Dapat mengetahui cara sintesis dan karakterisasi katalis Cu/CuO-Cu.O/Karbon
aktif tempurung kelapa sawit.
3. Dapat mengetahui selektivitas katalis Cu/CuO-Cu.0O/Karbon aktif pada proses

konversi isopropanol.



BAB I1
TINJAUAN PUSTAKA

2.1. Karbon Aktif dari Tempurung Kelapa Sawit

Menurut Maulinda et al., (2017) karbon aktif merupakan padatan amorf yang

didominasi oleh atom karbon bebas dan memiliki pori cukup luas sehingga
memiliki kemampuan adsorpsi yang baik. Sifat adsorpsi dari karbon aktif sangat
selektif bergantung pada struktur pori dan luas permukaannya. Struktur pori
berhubungan dengan daya serap yang dimiliki oleh karbon, semakin banyak pori
maka memiliki daya adsorpsi yang tinggi. Dengan demikian kecepatan adsorpsinya
akan meningkat. Karbon aktif dapat diproduksi dari limbah pertanian. Karakteristik
limbah pertanian yaitu berpori, ringan serta memiliki kandungan senyawa organik
seperti lignoselulosa. Lignoselulosa merupakan komponen polisakarida yang
tersusun dari tiga jenis polimer yaitu lignin, selulosa dan hemiselulosa. Semakin
tinggi kandungan lignoselulosa pada bahan baku karbon aktif maka semakin baik
karbon aktif yang dihasilkan. Salah satu limbah pertanian yang paling banyak
mengandung lignoselulosa adalah tempurung kelapa sawit (Nurdiansah & Susanti,

2013)
Penelitian (Fu et al., 2016) menyebutkan karbon aktif dapat diproduksi dari

beberapa bahan baku. Bahan baku yang dapat dijadikan karbon aktif antara lain
kayu, batu bara, bambu dan tempurung kelapa. Dalam menentukan bahan baku
karbon aktif terdapat beberapa kriteria seperti ketersediaannya berlimpah sehingga
meminimalisir biaya, kandungan karbon tinggi dan kandungan abu rendah,
memiliki kemungkinan %hasil yang tinggi dan tidak mudah terdegradasi sehingga

memudahkan penyimpanan (Yahya et al., 2018).

Karbon aktif yang baik dapat dibuat dari material yang mengandung
lignoselulosa yang tinggi. Tempurung kelapa sawit memiliki kandungan lignin
sebesar 44 w/w%, selulosa sebesar 27,7 w/w % dan hemiselulosa sebesar 21,6 w/w

% (Rugayah et al., 2014). Menurut Izhab et al., (2017) tempurung kelapa sawit

merupakan material yang baik sebagai penyangga katalis karena luas permukaan
yang tinggi, kaya akan pori dan memiliki kandungan karbon yang tinggi.



2.2. Asam Fosfat sebagai Aktivator Pembuatan Karbon Aktif

Aktivasi karbon aktif dapat dilakukan dengan dua cara yaitu secara fisika dan
secara kimia. Aktivasi secara fisika dilakukan dengan dua tahap yaitu karbonisasi
prekursor (dibawah suhu 700 °C) diikuti oleh gasifikasi parsial arang yang
dihasilkan oleh gas pengoksidasi (suhu tinggi 700-1100 °C). Sedangkan secara
kimia terdiri dari proses satu tahap dan dua tahap. Aktivasi kimia satu tahap
dilakukan dengan impregnasi prekursor dengan bahan kimia diikuti dengan pirolisis
pada suhu 400-800 °C di bawah aliran nitrogen (Nahil & Williams, 2012).

Sedangkan aktivasi kimia dua tahap prekursor dikarbonisasi lalu diimpregnasi

dengan bahan kimia, kemudian diaktifkan pada suhu yang berbeda (Shuahua et al.,
2017).

Aktivasi secara kimia berfungsi untuk memutuskan rantai hidrokarbon
senyawa organik menggunakan bahan kimia. Aktivasi secara fisika berfungsi
mengembangkan struktur rongga yang ada pada bahan baku karbon,
menghilangkan komponen yang mudah menguap serta membuang produksi tar.
Metode aktivasi secara kimia memiliki keuntungan yaitu porositas dapat
disesuaikan dengan mudah, prosesnya sederhana dan hasil akhir memiliki
kandungan karbon yang lebih tinggi (Bergna et al., 2018).

OH

O/P"”OH

OH

Gambar 1. Struktur Kimia Asam Fosfat
(Sumber: NCBI, 2022)

Bahan kimia yang dapat digunakan sebagai agen aktivasi antara lain asam
sulfat (H2SO4), asam klorida (HCI), asam fosfat (H3POa), seng klorida (ZnCly),
kalium hidroksida (KOH) dan lain-lain (Indihani et al., 2017). Menurut




Heidarinejad et al., (2020) masing-masing aktivator memberikan pengaruh yang

berbeda terhadap volume pori dan luas permukaan karbon aktif yang dihasilkan.
Asam fosfat (H3PO4) merupakan aktivator yang baik untuk bahan baku karbon aktif
dengan kandungan lignoselulosa yang tinggi. Selain itu, asam fosfat (HzPO4) juga
bersifat ramah lingkungan serta dapat membentuk lapisan penghubung seperti
fosfat dan ester polifosfat yang dapat melindungi struktur pori internal sehingga

mencegah pembakaran berlebih dalam (J. Xu et al., 2014).

Asam fosfat dipilih sebagai aktivator karena memiliki karakter kovalen dan
stabilitas termalnya yang tinggi. Selain itu HsPO4 juga dapat menghasilkan pori-
pori permukaan arang lebih banyak dan teratur disebabkan oleh sifat H3PO4 yang
reaktif dengan air sehingga lebih mudah menguraikan senyawa hidrokarbon

(Aritonang & Hestina, 2018). Keunggulan lainnya adalah mudah dalam proses

pencucian Yyaitu menggunakan akuades untuk menghilangkan pengotor dan
senyawa kimia lainnya yang masih melekat pada pori-pori (Saragih et al., 2020).

Pada penelitian Higai et al., (2021) semakin meningkat konsentrasi HsPO4yang

digunakan akan menyebabkan %rendemen hasil, luas permukaan, volume pori
total, volume pori dan rata-rata diameter pori semakin meningkat. Waktu aktivasi
yang semakin lama (1-4 jam) dapat meningkatkan diameter pori rata-rata yaitu 0,7-
0,8 nm. Hal ini berarti dengan rasio impregnasi asam fosfat yang lebih tinggi
terhadap tempurung kelapa dan waktu aktivasi yang lebih lama menjadi kondisi

favorit untuk pertumbuhan mesopori.

2.3. Pembuatan Karbon Aktif

Pada dasarnya pembuatan karbon menjadi karbon aktif merupakan proses
untuk membuka pori-pori agar menjadi lebih luas. Karbon aktif dapat diproduksi
menggunakan berbagai bahan baku yang biasanya mengandung karbon. Pembuatan
karbon aktif berbahan dasar ampas tebu dilakukan dengan karbonisasi yang
bertujuan untuk menghasilkan arang dari ampas tebu. Selanjutnya arang diaktivasi
menggunakan HzPO4 selama 90 menit dan dipanaskan pada suhu 400 °C sebagai
proses pengaktifan. Proses terakhir karbon aktif dicuci dengan akuades hingga pH
netral dan dikeringkan dalam oven selama 2 jam pada suhu 200 °C. Hasil senyawa



pembentuk biodiesel dengan GC didapatkan komposisi FAME oleat, linoleat dan
palmitat yaitu 43,4181%, 10,5952% dan 38,6358% (Sari & Kembaren, 2019).

Pada pembuatan karbon aktif dengan tandan kelapa sawit dilakukan dengan

aktivasi fisika. Tandan kelapa sawit dikeringkan dan dihaluskan hingga berukuran
0,5-1 mm lalu disimpan pada desikator untuk menjaga kadar air tetap berada di
bawah 10%. Selanjutnya dilakukan tahap karbonisasi dengan variasi suhu dibawah
aliran nitrogen, diperoleh hasil berupa biochar. Biochar ini kemudian diaktivasi
menggunakan tungku tabung pirolisis biochar dengan suhu 600, 700 dan 800 “C
dengan kehadiran 15%, 60% dan 100% CO. dan waktu penahanan 30, 60 dan 120
menit. %rendemen karbon aktif dan kandungan karbon yang dihasilkan
menunjukkan sedikit perbedaan dari tiap temperatur. Hasil terbaik yaitu dari
prekursor yang diaktivasi pada suhu aktivasi 700°C, 60% CO_ dan waktu penahanan
terpendek (Osman et al., 2016).

Karbon aktif juga dapat dibuat dari tempurung kelapa, dimana tempurung

kelapa dikarbonisasi terlebih dahulu pada suhu 500 °C selama 4 jam. Selanjutnya
diaktivasi dengan KOH konsentrasi 1-5 N selama 18, 21 dan 24 jam. Karbon aktif
terbaik diperoleh dari proses aktivasi menggunakan KOH 5 N dengan waktu
impregnasi 21 jam. Karbon aktif ini digunakan sebagai katalis untuk sintesis
biodiesel dengan variasi katalis 1, 3 dan 5% temperatur reaksi 45, 55, 65 dan 75 °C
dan minyak goreng:metanol (1:6). Biodiesel terbaik diperoleh dari variasi katalis
3% pada suhu 55 °C yaitu dengan rendemen 87,72% (Zambhari et al., 2021).

Tangkai kapas dijadikan karbon aktif dengan aktivasi kimia satu tahap dan dua
tahap. Karbon aktif dari tangkai kapas yang diaktivasi secara satu tahap dengan
impregnasi menggunakan asam fosfat dan dilanjutkan pirolisis di bawah aliran
nitrogen pada suhu 600 “C memberikan luas permukaan yang sangat baik. Luas
permukaan yang diperoleh sebesar 1342,93 m?/g yang disertai dengan proporsi

volume mesopori yang tinggi (97%) (Cheng et al., 2021).

2.4. Pembuatan Komposit dengan Metode Hidrotermal
Komposit dapat disintesis dengan berbagai metode seperti sol-gel, pirolisis
dan hidrotermal (Cahyono, 2013). Diantara metode tersebut sol-gel memiliki

popularitas didalam industri dibanding yang lain. Karena metode sol-gel mampu



menghasilkan komposit dengan kualitas tinggi dan sangat homogen. Namun
metode ini sangat sensitif dalam proses pembuatannya. Kelemahan lain dari
metode sol-gel yaitu proses sintesis memakan waktu cukup lama dan harga

prekursor yang tinggi (Bokov et al., 2021). Pirolisis merupakan metode dengan

proses pemanasan tanpa adanya oksigen, sehingga terjadi dekomposisi senyawa
organik pada suhu dan tekanan yang tinggi. Metode ini memerlukan reaktor khusus

dan energi yang besar (Rahman et al., 2015).

Hidrotermal merupakan metode sintesis kristal tunggal dari larutan berair
melalui proses pemanasan dalam autoclave. Penggunaan air ini bertujuan untuk
merubah struktur kristal dan membentuk material berpori. Kelebihan dari metode
hidrotermal yaitu dilakukan pada sistem tertutup sehingga bebas polusi, proses
sintesis sederhana dan menghasilkan produk kristal yang homogen pada temperatur
rendah. Hidrotermal juga merupakan metode sintesis yang baik untuk mengontrol
porositas (Dahiya et al., 2018).

Menurut Cano-Cassanova et al (2018), katalis TiO2 yang disintesis

menggunakan metode hidrotermal lebih aktif dibandingkan dengan metode sol-gel.
TiO2 yang dihasilkan digunakan sebagai katalis dalam aplikasi fotodegradasi.
Katalis yang sukses dalam proses degradasi yaitu TiO2 yang disintesis dengan
metode hidrotermal. Karena katalis hasil sintesis hidrotermal memiliki luas
permukaan yang tinggi dan kandungan anatase yang tinggi.

Komposit Fe30s-CuO-KA disintesis menggunakan metode yang murah dan
sederhana dengan metode hidrotermal. Proses dilakukan dengan mencampurkan
Fe304 dan karbon aktif hasil sintesis kedalam air suling. Ditambahkan tembaga
asetat dalam larutan yang sama sambil diaduk dan diteteskan NaOH hingga pH=
10-11. Pindahkan larutan ke autoclave hidrotermal dan dipanaskan pada suhu 200
°C selama 5 jam. Komposit yang digunakan untuk menghilangkan bromophenol
blue dalam air limbah. Berdasarkan hasil penelitian, komposit Fe304-CuO-KA
dianggap sebagai adsorben potensial untuk menghilangkan BPB dalam air limbah

dan membantu mengendalikan pencemaran air (Alorabi et al., 2020).




2.5. Komposit Cu/CuO-Cu20/Karbon Aktif sebagai Katalis

Katalis heterogen paling banyak dikembangkan pada saat ini karena
penggunaannya yang lebih efektif dan efisien. Katalis heterogen banyak disintesis
dengan cara impregnasi logam transisi atau logam oksida pada material penyangga
yang bertujuan untuk menghasilkan persebaran material katalis yang optimum dan
luas permukaan yang lebih besar. Katalis heterogen merupakan katalis padat
dengan sifat heterogen yang terdiri dari logam sebagai material aktif dan bahan
penyangga. Katalis heterogen lebih stabil dan ramah lingkungan dibanding katalis

homogen. Katalis ini juga mudah dipisahkan dari campuran reaksi dengan cara

filtrasi dan lebih ekonomis karena dapat digunakan berkali-kali (Zuhra et al., 2015).
Pada penelitian Tran et al., (2020) komposit Cu/Cu,O/CuO@C berhasil

disintesis dari Cusz(benzena-1,3,5-trikarboksilat) hybrid dengan cara pirolisis. Hasil

karakterisasi menunjukkan komposit Cu/Cu,O/CuO@C memiliki struktur berpori
dengan banyak ikatan kimia (C=0O, OCO, COH dan lain-lain) yang ada
dipermukaan. Komposit Cu/Cu.0/CuO@C memberikan kapasitas serapan
maksimum yang tinggi untuk siprofloksasin dan tetrasiklin yaitu 67,5-112,5 mg/g.
Komposit Cu/Cu0O/CuO@C sebagai katalis dapat digunakan kembali hingga 4
kali.

Pada penelitian Permana et al., (2020) mengenai preparasi dan karakterisasi

katalis Cu/ZnO dengan material support karbon aktif dari tempurung sawit. Katalis
Cu/ZnO dengan material support karbon aktif teraktivasi HsPOs4 dan ZnCl;
disintesis menggunakan metode impregnasi. Hasil karakterisasi menunjukkan
katalis dengan material support teraktivasi ZnCl> memiliki kristalinitas dan kadar

unsur kimia tertinggi yaitu CuO pada sudut 20= 35,3" dan kadar Cu 45,8%.

2.6. Konversi Isopropanol

Penggunaan pelarut telah terjadi peralihan menjadi pelarut bebas Volatile
Organic Compound (VOC) karena dianggap lebih ramah lingkungan dan aman
untuk kesehatan. Isopropanol atau isopropil alkohol (CsHsO) merupakan alkohol
yang sering digunakan sebagai pelarut dan reaktan di industri kimia. Isopropanol
termasuk pelarut VOC (Volatile Organic Compound) yang dikenal lebih beracun
dibandingkan dengan etanol (Kokdemir & Acarali, 2021). Konversi alkohol
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merupakan proses perubahan alkohol menjadi suatu produk dengan adanya katalis.
Produk dari proses dehidrasi alkohol adalah olefin dan eter (Kostetskyy &

Mpourmpakis, 2015), sedangkan dari proses dehidrogenasi alkohol yaitu aldehid
dan keton (Speight, 2017).

Aseton Hidrogen
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Gambar 2. Mekanisme Konversi Isopropanol
(Sumber: Balaz & Palkova, 1984)

Konversi isopropanol menjadi diisopropil eter dan propilena terjadi melalui

reaksi dehidrasi isopropanol. Sedangkan konversi menjadi aseton terjadi melalui
reaksi dehidrogenasi isopropanol. Pada penelitian ini efek keasaman impregnasi
katalis mempengaruhi produk konversi isopropanol. Hasil uji katalitik
menunjukkan katalis memiliki selektivitas dominan mengikuti jalur dehidrasi.
Katalis yang diimpregnasi pada pH basa memberikan selektivitas 100% terhadap
propilena. Katalis yang diimpregnasi pH asam (Fe3O4/y-Al.Oz) memberikan
selektivitas 55% terhadap diisopropil eter. Dengan diembankan tembaga pada
katalis (Fe3Os-CuO/y-Al,03), konversi mengalami peningkatan dengan selektivitas
terhadap diisopropil eter menurun. Sedangkan katalis yang diimpregnasi pada pH
6 memberikan selektivitas pada kedua produk, dengan propilena yang mendominasi
(Armenta et al., 2019).

Penelitian Abdelhamid et al., (2020) dilakukan konversi isopropanol dengan

katalis CuO@C vyang disintesis dari kerangka logam-organik tembaga tereftalat
melalui proses karbonisasi. Uji katalitik dilakukan pada reaktor aliran tetap yang

dilengkapi kontrol suhu. Kondisi reaksi yaitu 100 mg katalis, reaktan IPA 4,5% dan
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nitrogen dengan laju alir total 50 mL/menit pada suhu 275 °C. Katalis CuO@C
memberikan selektivitas lebih tinggi (100%) pada reaksi dehidrogenasi
dibandingkan dehidrasi dan peningkatan konversi (100%) isopropanol menjadi
aseton dan hidrogen.

Pada penelitian Ali et al., (2014) dilakukan sintesis dan karakterisasi Co, Ni

dan Cu yang di support HZSM-5 untuk konversi katalitik selektif isopropanol
menjadi aseton dan atau propilena. Katalis HZSM-5 yang mengandung Co(ll),
Ni(Il) dan Cu(ll) disintesis dengan metode impregnasi basah. Proses katalitik
dilakukan pada reaktor dengan kondisi reaksi yaitu 50 mg katalis, nitrogen dengan
laju alir total 40 mL/menit dan variasi suhu 150-275 °C (interval 25 °C). Hasil proses
katalitik yaitu Cu/HZSM-5 merupakan Katalis paling aktif dalam konversi
isopropanol yang memberikan selektivitas sebesar 58% menjadi aseton dan 42%
menjadi propilena pada suhu 150 ‘C sementara Co/HZMS-5 paling tidak aktif.
HZMS-5 hanya bertindak sebagai katalis dehidrasi aktif mengubah isopropanol
menjadi propilena. Cu/ dan Ni/HZSM-5 bertindak sebagai dehidrasi dan katalis
dehidrogenasi yang menghasilkan propilena serta aseton, meskipun pada konversi

isopropanol tinggi hanya propilena yang diperoleh.

2.7. Hipotesis Penelitian

Pada penelitian ini dilakukan pembuatan komposit Cu/CuO-Cu,O/Karbon
aktif menggunakan metode hidrotermal. Karbon aktif yang berperan sebagai
penyangga katalis disintesis dari tempurung kelapa sawit yang diaktivasi dengan
H3PO4 65% dan dipirolisis pada suhu 800 ‘C selama 3 jam. Komposit hasil
modifikasi ini dapat meningkatkan kualitas sebagai katalis heterogen dalam proses
konversi isopropanol. Konversi isopropanol dengan katalis Cu/CuO-Cu20O/Karbon

aktif diharapkan diperoleh senyawa propilena, diisopropil eter dan aseton.
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3.1 Tumbuhan Kelapa Sawit

Kelapa sawit merupakan komoditas utama dalam perkembangan
perekonomian Indonesia. Negara penghasil kelapa sawit terbesar di dunia adalah
Indonesia. Penyebarannya di daerah Aceh, Kalimantan, Sumatera, Sulawesi, Jawa
dan Irian Jaya (Suryani et al., 2018). Kelapa sawit terdiri dari beberapa spesies yaitu
E.guineensis Jacq (Febrianto et al., 2019), E.oleifera dan E.odora (Hani et al.,
2019). Klasifikasi kelapa sawit menurut (Corley & Tinker, 2007) sebagai berikut:
Divisi : Spermatophyta

Sub divisi : Angiospermae
Kelas : Dicotyledonae
Keluarga : Palmaceae

Sub keluarga : Cocoideae
Genus : Elaeis
Spesies : Elaeis guineensis Jacq

Industri pengolahan minyak kelapa sawit terus mengalami peningkatan, hal ini
disebabkan minyak kelapa sawit merupakan industri induk yang dapat
dimanfaatkan sebagai bahan baku dalam industri lainnya seperti industri makanan,
kosmetik, cat dan sabun. Bahkan belakangan ini minyak kelapa sawit dimanfaatkan
sebagai bahan utama produksi bahan bakar alternatif.

Meningkatnya industri pengolahan minyak kelapa sawit juga menghasilkan
limbah dari proses industri yang lebih banyak. Limbah yang dihasilkan berupa
limbah padat, cair dan gas. Limbah padat dari pengolahan minyak kelapa sawit

yaitu tandan kosong, tempurung, tandan, lumpur sawit, serat dan lain-lain (Susanto

etal., 2017).
3.1.1 Tempurung Kelapa Sawit

Tempurung kelapa sawit merupakan limbah yang paling banyak diperoleh dari
proses pengolahan minyak kelapa sawit, yaitu mencapai 60% dari produksi minyak.
Tempurung kelapa sawit merupakan bagian paling keras diantara komponen pada

12
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kelapa sawit dengan ketebalan 2-8 mm. Sifat keras ini disebabkan oleh adanya
kandungan silika (SiO2) yang tinggi pada tempurung kelapa sawit (Purwanti &
Artiningsih, 2019).

Sebagai limbah, tempurung kelapa sawit mempunyai nilai ekonomis yang

rendah. Tempurung kelapa sawit memiliki sifat non-toksik, tetapi jika diabaikan
akan mencemari lingkungan dan jika dibakar secara bebas dapat mencemari udara

(Askaputra & Yuliansyah, 2020). Kalori pada tempurung kelapa sawit mencapai

20,093 Kkal/Kg. Hingga saat ini tempurung kelapa sawit pada berbagai industri

pengolahan minyak kelapa sawit belum dimanfaatkan secara maksimal (Abdullah

¢

et al., 2019).

¢

Gambar 3. Tempurung Kelapa Sawit
(Sumber: Mo et al., 2016)

Tempurung kelapa sawit memiliki kandungan lignoselulosa yang tinggi.

Lignoselulosa merupakan komponen polisakarida yang terdiri dari tiga tipe polimer

yaitu selulosa, hemiselulosa dan lignin (Nurdiansah & Susanti, 2013). Kandungan

lignoselulosa dalam kelapa sawit yaitu terdiri dari lignin sebesar 44 w/w%, selulosa

sebesar 27,7 w/w% dan hemiselulosa sebesar 21,6 w/w% (Rugayah et al., 2014).

Tempurung kelapa sawit merupakan material yang baik sebagai penyangga katalis
karena luas permukaan yang tinggi, kaya akan pori dan memiliki kandungan karbon

yang tinggi serta kandungan abu yang rendah (Izhab et al., 2017).
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3.2 Karbon Aktif

Karbon aktif merupakan padatan amorf yang didominasi oleh atom karbon
bebas yang diaktivasi dengan aktivator sehingga menjadi karbon aktif (Maulinda et
al., 2017). Karbon aktif memiliki luas permukaan yang sangat besar, pori-pori yang
lebar, sifat fisika kimia yang baik, gugus fungsi yang unik, stabilitas kimia dan
termal yang baik (Wang et al., 2015). Karbon aktif umumnya memiliki luas

permukaan berkisar antara 300-3500 m?/g (Kurniawan et al., 2014). Luas

permukaan dari karbon aktif ini disebabkan oleh struktur pori-pori yang terdapat
pada karbon aktif sehingga dapat digunakan sebagai penyangga (support) katalis
(Ali Sabit, 2012).

Penggunaan karbon aktif semakin meluas seiring dengan kebutuhan karbon

aktif pada berbagai aplikasi. Struktur berpori yang melimpah dan kemampuan
adsorpsi yang tinggi menjadikan karbon aktif digunakan sebagai adsorben dalam
industri pemurnian air, pengolahan limbah dan menghilangkan sejumlah pengotor.
Karbon aktif juga dapat digunakan sebagai bahan pembuatan keramik berpori

(Amin et al., 2016). Selain itu, karbon aktif juga digunakan sebagai penyangga

(support) katalis pada reaksi sintesis glukosa (Huang & Fu, 2013) dan biodiesel.

Sebagai penyangga (support) katalis, karbon aktif sangat aktif pada fasa cair dan
gas (Dhawane et al., 2016).

Karbon aktif berdasarkan bentuknya dapat dibedakan menjadi tiga yaitu bubuk,
butiran (granular) dan pellet. Karbon aktif berbentuk serbuk memiliki ukuran <0,18
mm digunakan dalam aplikasi fasa gas dan cair. Contoh aplikasi karbon aktif bentuk
bubuk yaitu dalam industri pengolahan air minum dan industri farmasi. Karbon
aktif berbentuk granular, memiliki ukuran 0,2-5 mm dengan bentuk tidak teratur.
Jenis ini digunakan dalam aplikasi fasa gas dan cair seperti untuk pengolahan air
limbah dan air tanah, pemurnian emas dan pemurnian pelarut. Karbon aktif
berbentuk pellet memiliki diameter 0,8-5 mm yang digunakan dalam aplikasi fasa
gas, karena karakteristik dari jenis ini yaitu tekanan dan kadar abu rendah serta
kekuatan mekanik yang tinggi. Jenis karbon aktif yang paling sering digunakan
adalah bubuk dan butiran (granular) (Toczko, 2012).
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Gambar 4. Klasifikasi KA (a)bubuk, (b)butiran (granular), (c)pellet
(Sumber: Marsh & Rodriguez-Reinoso, 2006)

Gambar 5, merupakan struktur fisika dari karbon aktif. Karbon aktif
merupakan material amorf tersusun atas atom karbon yang terikat secara kovalen
dalam kisi heksagonal. Pada umumnya ukuran kristalin 0,7-1,1 nm yang
menunjukkan adanya 20-30 heksagon ditiap 3 sampai 4 lapisan atom karbon.
Diantara kristal karbon terdapat rongga yang diisi oleh karbon amorf yang berikatan
3 dimensi dengan 8 atom lain termasuk oksigen. Susunan karbon yang acak

diselingi oleh reaktan atau celah berupa pori (Tadda et al., 2016).

Gambar 5. Struktur Fisika Karbon Aktif
(Sumber: Marsh & Rodriguez-Reinoso, 2006)

Pada karbon aktif, selain mengandung unsur karbon juga mengandung gugus
lain seperti hidrogen dan oksigen yang terikat pada berbagai gugus lain seperti

karboksil, fenol, karbonil, lakton dan gugus eter seperti yang ditunjukkan pada

Gambar 6. Gugus fungsional ini terbentuk saat proses aktivasi (Feng et al., 2015).
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Gambar 6. Struktur Kimia Karbon Aktif
(Sumber: Feng et al., 2015)

Karbon aktif dapat disintesis dari berbagai

O Quinone
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limbah pertanian karena

ketersediaannya yang melimpah, biaya rendah, ramah lingkungan dari segi

penggunaannya dan terbarukan. Karakteristik limbah pertanian yaitu berpori,

ringan serta memiliki kandungan senyawa organik seperti selulosa, hemiselulosa

dan lignin (Ukanwa et al., 2019). Adapun limbah pertanian yang dapat dijadikan

karbon aktif antara lain kayu, batu bara, bambu dan tempurung kelapa (Fu et al.,
2016), secara lengkap ditunjukkan pada Tabel 1.
Tabel 1. Analisis Proksimat dan Elemen Katalis

Sampel Analisis Proksimat Analisis Elemen

P Mad | Aad | Vad | Fcad Cad | Had | Nad | Sad | Oad
KA-Kayu |17,59 | 15,80 | 6,41 | 60,20 | 61,99 | 0,65 | 0,33 | 0,59 | 3,05
AP 480 | 1215 | 460 | 7845 | 7953 | 081 | 037 | 046 | 188
KA-Bambu | 11,36 | 3,38 | 8,44 | 76,82 | 78,78 | 0,79 (043 | - |5,26
KA-
Tempurung | 11,20 | 1,71 | 5,20 | 81,89 | 83,31 | 0,74 | 0,18 | 0,04 | 2,82
Kelapa
ad: dasar udara kering; M: kelembaban; A: abu; V: materi yang mudah menguap;
FC: karbon tetap

Dalam menentukan bahan baku karbon aktif terdapat beberapa kriteria seperti

ketersediaannya berlimpah sehingga meminimalisir biaya, kandungan karbon

tinggi dan kandungan abu rendah, memiliki kemungkinan %hasil yang tinggi dan




17

tidak mudah terdegradasi sehingga memudahkan penyimpanan (Yahya et al.,
2018).

Pembuatan karbon aktif merupakan proses untuk membuka pori-pori agar
menjadi lebih luas yang terdiri dari dua tahap yaitu karbonisasi dan aktivasi.
Karbonisasi merupakan tahapan memperkaya kandungan atom karbon dengan
menkonversi spesies non-karbon secara termal. Bahan organik dikarbonisasi
menggunakan suhu tinggi sehingga melepaskan sebagian besar komponen volatil
yang merupakan hasil konversi selulosa, hemiselulosa dan lignin. Rendemen
produk hasil karbonisasi dalam kisaran 25-50% tergantung bahan baku dan
parameter produksi yang digunakan (Mohamad Nor et al., 2013).

Aktivasi merupakan tahapan yang berfungsi untuk memperbesar diameter pori,
meningkatkan porositas karbon aktif dan volume pori. Terdapat dua cara yaitu
secara fisika dan secara kimia. Aktivasi secara fisika dilakukan dengan dua tahap
yaitu karbonisasi prekursor (dibawah suhu 700 °C) diikuti oleh gasifikasi parsial
arang yang dihasilkan oleh gas pengoksidasi (suhu tinggi 700-1100 °C). Sedangkan
secara kimia terdiri dari proses satu tahap dan dua tahap. Aktivasi kimia satu tahap
dilakukan dengan impregnasi prekursor dengan bahan kimia diikuti dengan pirolisis
pada suhu 400-800 °C di bawah aliran nitrogen (Nahil & Williams, 2012).

Sedangkan aktivasi kimia dua tahap prekursor dikarbonisasi lalu diimpregnasi

dengan bahan kimia, kemudian diaktifkan pada suhu yang berbeda (Shuahua et al.,

2017).

Aktivasi secara kimia berfungsi untuk memutuskan rantai hidrokarbon

senyawa organik menggunakan bahan kimia. Aktivasi secara fisika berfungsi
mengembangkan struktur rongga yang ada pada bahan baku karbon,
menghilangkan komponen yang mudah menguap serta membuang produksi tar.
Metode aktivasi secara kimia memiliki keuntungan yaitu porositas dapat
disesuaikan dengan mudah, prosesnya sederhana dan hasil akhir memiliki

kandungan karbon yang lebih tinggi (Bergna et al., 2018).

Agen pengaktivasi atau bahan kimia yang sering digunakan antara lain asam
fosfat (HsPOs), asam klorida (HCI), asam sulfat (H.SOs), seng klorida (ZnCly),
kalium hidroksida (KOH) dan lain-lain. Menurut Heidarinejad et al., (2020)
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masing-masing aktivator memberikan pengaruh yang berbeda terhadap volume pori

dan luas permukaan karbon aktif yang dihasilkan.

Tabel 2.

Hasil Perbandingan Aktivator Lain dengan H3PO4

Aktivator

Hasil

Referensi

HNOs 20%

Karbon aktif yang teraktivasi dengan HzPO4
memiliki morfologi permukaan dengan pori-
pori yang dihasilkan lebih banyak dan
rongga-rongga pori dengan kedalaman yang
lebih besar dibandingkan dengan karbon
aktif teraktivasi HNO:s.

(Mentari et
al., 2018)

HCI 3N

Analisa dengan XRF menunjukkan arang
tempurung  kelapa teraktivasi  H3POs
mengandung senyawa oksida dengan
presentase terbesar dibandingkan teraktivasi
HCL. Dan hasil uji adsorpsi arang
tempurung kelapa teraktivasi HsPO4 sebesar
92,926% sedangkan teraktivasi HCL sebesar
77,813%.

(Verayana et
al., 2018)

(5;10;15%)

KOH dan ZnCl,

Hasil karakterisasi arang aktif eceng gondok
menunjukkan hasil terbaik yaitu dengan
aktivator HsPOs 15%. Yaitu kadar air
(6,41£0,21%), abu (8,23+0,12%), zat volatil
(15,36£0,03%), dan  karbon terikat
(78,28%).

(Yunus et al.,
2021)

H,SOq4,
dan NacCl

NaOH

Hasil uji menunjukkan keadaan optimal pada
karbon aktif serbuk gergaji kayu jati yang
teraktivasi HsPOas. Yaitu rendemen arang
sebesar 89,63%, kadar air 1,55%, kandungan
abu 3,83%, materi volatil 3,46%, kandungan
karbon tetap sebesar 92,71%, kapasitas
penyerapan yodium 837,74 mg/g, dan
kapasitas penyerapan benzena 38,85%.

(Erawati &
Afifah,
2019)

Asam fosfat (HsPO4) merupakan aktivator yang baik untuk bahan baku karbon aktif

dengan kandungan lignoselulosa (lignin, selulosa dan hemiselulosa) yang tinggi.

Selain itu, asam fosfat (HsPOs) juga bersifat ramah lingkungan serta dapat

membentuk lapisan penghubung seperti fosfat dan ester polifosfat yang dapat

melindungi struktur pori internal sehingga mencegah pembakaran berlebih dalam

(J. Xu et al., 2014). Asam fosfat dapat merusak kompleks oksigen lignoselulosa

sehingga pori dapat terbuka dan kadar air juga berkurang.
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Dengan demikian H3PO4 berperan dalam dua interaksi, yaitu sebagai katalis
asam yang menyebabkan pemutusan ikatan dan beraksi dengan spesies organik
dalam prekursor untuk pembentukan ikatan silang berupa gugus fungsi fosfat dan
ester polifosfat. Gugus fungsi fosfat dan ester fosfat/polifosfat berperan dalam
proses pelebaran pori dengan cara meninggalkan pori setelah proses penghilangan
asam (Jagtoyen & Derbyshire, 1998).

T< 450 *C: Formation of phosphate esters on cellulose side chains and crosslinking

CH,OH
0
CH,OH OH v H0
o oH on 073
OH + OH—P—0O ——» (4]
OH o— OH OH—P=0
OH 0
OH o_g

0

CH,0H

Esters can be derivatives of ortho-, pyro- and meta-phosphoric acids:
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Gambar 7. Mekanisme Aktivasi Kimia dengan H3zPO4
(Sumber: Jagtoyen & Derbyshire, 1998)




20

Langkah kerjanya sederhana, bahan baku direndam dengan agen aktivasi,
dikeringkan dalam oven dan kemudian diaktifkan selama 1-4 jam. Metode aktivasi
secara kimia memiliki keuntungan yaitu porositas dapat disesuaikan dengan mudah,
prosesnya sederhana dan hasil akhir memiliki kandungan karbon yang lebih tinggi
(Lubis et al., 2020).

Pada karbon aktif terbentuk gugus fungsi dari proses aktivasi yang disebabkan

oleh interaksi radikal bebas di permukaan karbon dengan atom-atom seperti
oksigen dan nitrogen dari atmosfer atau proses pengolahan. Terbentuknya gugus
fungsi ini menyebabkan permukaan karbon aktif menjadi reaktif. Gugus hidroksi,
karboksilat dan karbonil dihasilkan dari oksidasi permukaan dalam proses
pembuatan karbon aktif yang memberikan sifat amfoter pada karbon dan karbon

aktif dapat bersifat asam atau basa (Handika et al., 2017).

3.3 Katalis

Katalis merupakan zat yang dapat meningkatkan laju suatu reaksi kimia agar
reaksi tersebut dapat berjalan dengan cepat. Katalis menyediakan jalur baru dengan
energi aktivasi yang lebih rendah. Rendahnya energi aktivasi ini terjadi akibat
interaksi antara katalis dan reaktan. Katalis sebenarnya ikut terlibat dalam suatu
reaksi, tetapi di akhir reaksi katalis terbentuk kembali seperti awal reaksi. Katalis
telah memainkan peran penting dalam mengembangkan teknologi untuk mengubah
tidak hanya bahan baku karbon konvensional, tetapi juga bahan baku terbarukan
menjadi produk bernilai tambah seperti bahan bakar dan bahan kimia (Lee et al.

2017).

A
""""" Activation energy
without catalyst
- T1/\\ 7 Activation energy
b0 Reactants f/  \\______ with catalyst
Q
=
w
Products

Progress of Reaction

Gambar 8. Grafik Hubungan Ea dan Katalis
(Sumber: Rusman, 2020)
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Katalis dibedakan menjadi dua golongan utama, yaitu katalis homogen dan
katalis heterogen. Katalis homogen adalah katalis yang memiliki fase yang sama
dengan pereaksi dalam sistem yang dikatalisisnya. Sedangkan katalis heterogen
adalah katalis yang memiliki fase berbeda dengan pereaksi dalam sistem yang
dikatalisisnya (Widi, 2018).

Katalis homogen biasanya berfungsi sebagai zat perantara dimana reaktan dan
katalis terdispersi dalam fase yang sama (liquid). Kelebihan dari katalis ini reaksi
lebih spesifik dengan rendemen produk yang tinggi. Katalis homogen ini memiliki
kelemahan yaitu sulit dipisahkan karena berada dalam fasa yang sama dengan
reaktan sehingga pemisahan tidak cukup dengan dekantasi atau penyaringan.
Contoh reaksi yang menggunakan katalis homogen yaitu hidrolisis ester dengan
asam (cair-cair), oksidasi sulfur dioksida dengan nitrogen oksida (gas-gas) dan
konversi kalium klorat dengan mangan dioksida (padat-padat) (\Widi, 2018).

Katalis heterogen paling banyak dikembangkan pada saat ini karena
penggunaannya yang lebih efektif dan efisien. Katalis heterogen banyak disintesis
dengan cara impregnasi logam transisi atau logam oksida pada material penyangga
yang bertujuan untuk menghasilkan persebaran material katalis yang optimum dan
luas permukaan yang lebih besar. Katalis heterogen merupakan katalis padat
dengan sifat heterogen yang terdiri dari logam sebagai material aktif dan bahan
penyangga. Katalis heterogen lebih stabil dan ramah lingkungan dibanding katalis
homogen. Katalis ini juga mudah dipisahkan dari campuran reaksi dengan cara
filtrasi dan lebih ekonomis karena dapat digunakan berkali-kali (Zuhra et al., 2015).

Beberapa contoh reaksi dengan katalis heterogen yaitu polimerisasi alkena yang
dikatalisis dengan asam fosfat (gas-cair), konversi H2O> dikatalisis dengan emas
(cair-padat) dan sintesis amonia dengan besi (gas-padat) (Widi, 2018).
Kemampuan katalis biasanya diukur dari sifatnya yaitu aktivitas, selektivitas
dan masa pakai (lifetime) (Widi, 2018).
a. Aktivitas
Aktivitas merupakan kemampuan katalis untuk mengubah bahan baku menjadi
berbagai variasi produk. Definisi lain yaitu persentase konversi bahan baku menjadi
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produk dalam waktu tertentu. Aktivitas pada katalis sangat bergantung pada sifat
kimia yang dimiliki oleh katalis.
b. Selektivitas

Selektivitas merupakan kemampuan reaksi untuk mengarahkan konversi
reaktan menjadi produk tertentu melalui satu jalur tertentu. Katalis yang baik yang
memiliki aktivitas tinggi dengan stabilitas jangka panjang, dimana tetap
mengedepankan selektivitasnya. Selektivitas juga dapat didefinisikan sebagai
kemampuan katalis untuk menghasilkan produk yang diinginkan dari reaktan yang
dikonversi. Selektivitas dibedakan menjadi tiga yaitu selektivitas reaktan,
selektivitas keadaan transisi dan selektivitas produk.

c. Masa pakai (lifetime)

Aktivitas dan selektivitas dari katalis dapat mengalami perubahan selama
reaksi berlangsung. Masa pakai (lifetime) merupakan rentang waktu saat katalis
mempertahankan aktivitas dan selektivitas yang cukup. Masa pakai Kkatalis
merupakan salah satu aspek penting karena berkaitan dengan alasan ekonomi. Masa
pakai katalis dapat bervariasi dari proses ke proses, mulai dari menit hingga tahun.
Faktor yang mempengaruhi masa pakai katalis yaitu terjadinya poisoning
(keracunan katalis), fouling (pengotoran pada permukaan katalis) dan sintering
(penggumpalan).

Pada umumnya metode yang digunakan untuk sintesis katalis yaitu impregnasi
dan pertukaran ion. Impregnasi merupakan metode preparasi katalis dengan cara
mengadsorpsi garam prekursor yang mengandung komponen aktif logam di dalam
larutan pada padatan pengemban. Prinsip dasar metode ini yaitu memasukkan
katalis logam secara paksa ke dalam pori-pori material penyangga (support).
Pertukaran ion merupakan metode sintesis katalis yaitu terjadinya pertukaran ion-
ion pada situs aktif material penyangga (support) dengan katalis logam. Metode

sintesis yang sering digunakan yaitu impregnasi (Munnik et al., 2015).

Metode impregnasi terbagi menjadi dua macam yaitu impregnasi basah dan

impregnasi  kering (Munnik et al., 2015). Impregnasi basah melibatkan

prekursor/pelarut yang nantinya mengisi pori-pori dari material penyangga.

Penggunaan pelarut pada metode ini lebih banyak dibandingkan impregnasi kering
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sehingga memudahkan garam bermigrasi dari prekursor kepori material penyangga.
Sedangkan pada impregnasi kering volume prekursor/pelarut sebanding dengan
volume pori material penyangga. Hal ini bertujuan agar jumlah antara larutan
prekursor dengan pori pada material penyangga adalah sama. Maka dalam
impregnasi kering perlu diketahui volume pori material penyangga sebelum
dilakukan impregnasi (Mehrabadi et al., 2017).

3.4 Komposit

Komposit merupakan material yang terdiri dari gabungan dua atau lebih
material sehingga memberikan sifat baru yang lebih baik dari material asli. Material
komposit dibuat bertujuan agar meningkatkan sifat individu bahan seperti stabilitas
sifat kimia dan fisika, struktur, kekuatan dan sifat mekanisnya. Biasanya komposit

tersusun dari dua fase yaitu matriks dan bahan penguat (Carr & Crawford, 2016).

Matriks

Komposit

Serat/Bahan Penguat

Gambar 9. llustrasi Komposit
(Sumber: Mawardi & Lubis, 2019)

Matriks merupakan fase kontinu yang bahannya harus mempunyai sifat

adhesive yang bagus agar mampu mempertahankan keselarasan, mentransfer
tegangan yang diadsorb ke serat, melindungi dan memisahkan serat serta tetap
stabil setelah proses manufaktur. Bahan penguat merupakan fase terdispersi yang
bahannya terdiri dari serat, serpihan (partikel) atau lembaran. Bahan penguat ini
tertanam pada material penyusun lain yaitu matriks. Kombinasi dari matriks dan
bahan penguat memungkinkan berat komposit lebih ringan dibandingkan bahan

monolitik dengan kinerja serupa atau lebih baik (AL-Oqgla & Salit, 2017).

Komposit dapat digunakan sebagai katalis, ini dikarenakan komposit memiliki
beberapa kelebihan yaitu dari segi sifat fisik dan mekanik. Komposit sebagai katalis

juga memiliki luas permukaan kontak yang lebih luas dan meningkatkan kekuatan
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struktur katalis dibandingkan dengan logam saja (Doni & Suprihanto, 2012). Selain

itu, komposit juga memiliki kelebihan dari segi biaya.

Komposit oksida logam merupakan material yang bahan campurannya adalah
oksida logam. Komposit terdiri dari komponen penguat seperti fiber atau partikel
yang ditanam dalam matriks. Matriks akan menahan reinforcement untuk
membentuk material yang diinginkan. Reinforcement dapat meningkatkan sifat
mekanis keseluruhan dari matriks dan kombinasi dari rancangan material ini akan
memiliki kekuatan yang lebih baik dibandingkan hanya memiliki satu material

penyusun (Navagally, 2017).

3.5 Hidrotermal

Proses hidrotermal didefinisikan sebagai reaksi heterogen dengan adanya
pelarut pada temperatur dan tekanan tertentu untuk merubah struktur kristal dan
membentuk pori material. Definisi lain dari hidrotermal yaitu reaksi kimia
heterogen dengan adanya pelarut dalam sistem tertutup. Metode ini dianggap
paling baik untuk pembentukan komposit karena prosesnya yang sederhana
(Byrappa & Yoshimura, 2001).

Prinsip hidrotermal yaitu menurunkan nilai tegangan pada material dengan

cara memecahkan ikatan-ikatan senyawa amorf pada material. Kelebihan dari
metode hidrotermal yaitu prosesnya sederhana, dilakukan pada sistem tertutup
sehingga bebas polusi dan menghasilkan produk berupa kristal homogen pada
temperatur rendah. Hidrotermal juga merupakan metode yang baik untuk
mengontrol porositas (Dahiya et al., 2018).

3.6 Tembaga (Cu)

Tembaga (Cu) merupakan logam transisi golongan | B periode 4 dengan
konfigurasi elektron [Ar]3d*4s® yang memiliki sifat fisik yang menarik. Terdapat
dua jenis senyawa tembaga, yaitu tembaga(l) dan tembaga(ll). Tembaga(l) berasal
dari tembaga(l)oksida (Cu20) dan mengandung ion Cu®. Sebagian besar garam
tembaga(l) tidak larut dalam air dan mengalami oksidasi secara cepat membentuk

tembaga(ll) yang berasal dari CuO dengan kandungan ion Cu?'. Dengan ini
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diketahui keadaan valensi tembaga secara umum adalah 0, +1 dan +2 (VVogel, 1979),

berikut konfigurasinya:
20CU = 15% 25 2pb 3s? 3p® 30l 4st
4s

IRIARINRInRINR];

20CU" = 15?2 252 2p® 3s2 3p® 3010

M

20CU%*" = 1s% 252 2pb 352 3p° 3d°

(IEINRIARINE

Penambahan logam kedua dapat meningkatkan aktivitas katalitik dan masa

pakai katalis serta tetap mempertahankan selektivitas. Logam ini merupakan
material yang paling banyak digunakan pada industri katalis terutama dalam
mengkatalisis reaksi anorganik. Hal ini dikarenakan tembaga memiliki aktivitas

katalitik sangat baik dan konduktivitas tinggi (Lan et al., 2019).

(Sumber Wikipedia)
Gambar 10. Tembaga (Cu)

Tembaga merupakan logam berwarna merah muda, lunak dan ulet. Logam ini

melebur pada suhu 1038 °C dengan potensial elektroda standar positif untuk

Cu/Cu?* yaitu +0,34 V yang tidak larut dalam asam sulfat dan asam klorida encer,
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dapat larut sedikit dengan adanya oksigen (Vogel, 1979). Tembaga pada katalis
berperan sebagai promotor yang dapat menahan reduksibilitas, meningkatkan

performa katalis dan menekan aktivitas interaksi antar logam (Arul Jayan et al.,
2021).

3.7 Logam Oksida CuO-Cu20
Tembaga (I1) oksida (CuO) dan tembaga (I) oksida (Cu2O) merupakan logam

oksida semikonduktor yang memiliki aktivitas katalitik unggul dikarenakan energi
celah pita yang sempit masing-masing 1,2-1,8 eV dan 1,8-2,2 eV. Oksida logam ini
dimanfaatkan dalam perangkat optoelektronik, katalis, sensor dan baterai (Khataee
etal., 2019). Oksida logam CuO/Cu20 memberikan aktivitas yang jauh lebih tinggi
dibandingkan fasa tunggal CuO dan Cu20 (Jiang et al., 2017).

CuO Cu,0
@ Copper . Oxygen

Gambar 11. Struktur Logam Oksida CuO dan Cu.O
(Sumber: Shankar & Rayappan, 2015)

Tembaga oksida ini memiliki sifat non-toksik, stabilitas kimia yang tinggi,

biaya rendah dan dapat disintesis dengan metode sederhana (Mosleh et al., 2018).

CuO dan Cu2O merupakan oksida logam yang berperan efektif dalam proses
degradasi (Barakat et al., 2020). Oksida logam CuO-Cu20 dapat disintesis dengan

metode hidrotermal, oksidasi termal, anodisasi, presipitasi dan electrospinning (Kr
Singh et al., 2021).

3.8 Karbon Aktif Sebagai Penyangga Katalis
Karbon aktif dapat digunakan sebagai material penyangga katalis. Karbon aktif

sebagai material penyangga (support) katalis memberikan beberapa keuntungan
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dibandingkan dengan bahan pendukung lainnya. Permukaan karbon inert, terutama
dalam kondisi sangat asam dan basa, distribusi ukuran pori dan sifat kimia pada
permukaan dapat disesuaikan (polaritas dan hidrofobik) untuk aplikasi yang akan
dilakukan (Iwanow et al., 2020).

Karbon aktif digunakan sebagai penyangga sangat reaktif pada fasa cair dan
fasa gas (Dhawane et al., 2016). Mikropori pada karbon aktif memudahkan asam

atau basa untuk terserap pada permukaan karbon aktif. Karbon aktif memiliki
kandungan abu yang rendah sehingga dapat mempercepat laju reaksi. Selain itu,
karbon aktif juga memiliki karakteristik dimana tidak berubah pada suhu dan
tekanan tinggi (Halimah Batubara & Maulina, 2018).

3.9 Karakterisasi KA dan Komposit Cu/CuO-Cu20/KA
3.8.1 Fourier Transform Infra-Red (FTIR)

Fourier Transform Infra-Red (FTIR) merupakan metode spektroskopi yang
dilengkapi dengan transformasi fourier untuk mendeteksi dan menganalisis hasil
spektrum. Metode spektroskopi inframerah ini digunakan untuk mengidentifikasi
adanya gugus fungsi secara kualitatif dalam suatu senyawa organik karena
spektrumnya sangat kompleks dan memiliki banyak puncak. Prinsip dasar metode
ini yaitu interaksi antara energi berupa sinar inframerah dan ikatan kovalen pada
senyawa organik. Jika senyawa organik dikenai sinar (400-4000 cm™) maka
senyawa tersebut menyerap beberapa frekuensi. Jumlah frekuensi yang melewati

senyawa disebut transmisi (Frestika et al., 2017).
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Gambar 12. Skema Prinsip Kerja FTIR
(Sumber: Theophanides, 2014)

Prinsip kerja dari FTIR yaitu menggunakan sinar inframerah yang dilewati

pada sebuah celah menuju ke sampel. Celah ini berfungsi untuk mengontrol
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banyaknya energi yang disampaikan ke sampel. Radiasi inframerah tersebut
sebagian diserap oleh sampel dan sebagian lagi ditransmisikan melalui permukaan
sampel sehingga dapat dideteksi oleh detektor dan terbaca pada komputer dalam
bentuk spektra (Thermo, 2001).

Setiap senyawa organik memiliki karakteristik tertentu yang dapat

diidentifikasi dengan berbagai gugus fungsi yang terdapat dalam senyawa tersebut.
Masing-masing gugus fungsi memiliki serapan spesifik pada bilangan gelombang
yang berbeda-beda. Sebagai contoh ikatan C=C, C=N dan C=0 memiliki serapan
pada bilangan gelombang 1500-1900 cm™, sedangkan ikatan C-O dan C-N
memiliki serapan pada bilangan gelombang 800-1300 cm™. Bilangan gelombang
antara 1400-4000 cm™ merupakan daerah inframerah. Bilangan gelombang 1400
cm! kekanan merupakan daerah fingerprint yang terjadi akibat uluran dan tekukan

sehingga gugus fungsional sulit diamati (Fessenden & Fessenden, 1982).

3.8.2 X-Ray Diffraction (XRD)

X-Ray Diffraction (XRD) merupakan metode non-destruktif yang kuat untuk
mengkarakterisasi bahan kristal. Metode ini memberikan informasi tentang
struktur, tekstur dan parameter struktural lainnya seperti kristalinitas, regangan dan
cacat kristal. Puncak difraksi sinar-X dihasilkan oleh gangguan konstruktif sinar-X
monokromatis yang tersebar pada sudut tertentu dari setiap bidang kisi dalam
sampel. Sedangkan intensitas puncak ditentukan oleh distribusi atom dalam Kisi
(Bunaciu et al., 2015).
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Gambar 13. Diagram Skematik dari Sistem X-Ray Difraktometer
(Sumber: Bunaciu et al., 2015)
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Prinsip dari XRD adalah yaitu didasarkan pada difraksi sinar-X, hamburan
cahaya dengan panjang gelombang (A) saat melewati kisi kristal dengan sudut
datang (0) dan jarak antar bidang kristal (d). Interpretasi dari fenomena XRD
(interferensi konstruktif) telah diberikan oleh W. L. Bragg (Gambar 14) (Bragg,
1913), yang memberikan rincian mengenai kondisi geometris untuk difraksi dan
penentuan hukum Bragg. Hubungan antara jarak antar bidang dalam kristal dengan
sudut difraksi dalam kristal dijelaskan dengan hukum Bragg dengan persamaan:

nA=2.d.sin® .................... (1)

Hukum ini menghubungkan panjang gelombang radiasi elektromagnetik
menggunakan sudut difraksi dan jarak kisi pada sampel. Pola difraksi yang
dihasilkan mempresentasikan struktur kristal. Dengan membandingkan hasil XRD
dengan katalog hasil difraksi berbagai macam material dapat diketahui jenis

material yang dianalisis (Alfarisa et al., 2018).

Sinar Sinar
datang terdifraksi
2dsmn 0

[ L * s 4 ® & &

Gambar 14. Difraksi Sinar-X Pada Jarak Antar Atom dan Sinar Datang
(Sumber: Alfarisa et al., 2018)

Ketika setiap atom dalam kristal dihubungkan dengan garis dihasilkan Kisi

yang dapan dibagi menjadi sebuah sel unit dan diperoleh satu set sumbu
kristalografi yaitu tepi dari perpotongan salah satu sel unit. Indeks Miller
merupakan kelompok tiga angka yang menunjukkan orientasi bidang dalam kristal.
Indeks Miller dapat ditentukan oleh persimpangan bidang dengan sumbu
kristalografi. Dihitung timbal balik dari perpotongan dan hasil yang diperoleh
merupakan tiga indeks Miller (hkl). Sebagai contoh bidang memotong ketiga
sumbu dengan ukuran sama dengan satu tepi sel unit sehingga memiliki indeks
Miller [111] (Britannica, 2018), ditunjukkan pada Gambar 15.
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(111)

Gambar 15. Bidang dengan Indeks Miller [111]
(Sumber: Epp, 2016)
3.8.3 Gas Sorption Analyzer (GSA)

Gas Sorption Analyzer (GSA) adalah instrumen yang digunakan untuk
mengkarakterisasi sifat fisik material, meliputi distribusi pori, jari-jari pori, volume
pori, luas permukaan dan lain-lain. Syarat material yang dapat dikarakterisasi
dengan GSA adalah padatan berpori seperti karbon, material organik, alumina,
zeolit, serbuk logam, pengemban katalis, tulang dan lain-lain. Hasil karakterisasi
dari GSA dapat digunakan untuk berbagai keperluan industri, penelitian dan
sebagainya (Setiabudi, 2012).

Prinsip kerja GSA menggunakan mekanisme adsorpsi gas pada permukaan
suatu material padat pada berbagai tekanan dan suhu konstan yang disebut keadaan
isotherm. Gas yang digunakan yang digunakan yaitu helium untuk mikropori (<20
A), nitrogen untuk mesopori (20-500 A) dan argon untuk makropori (>500 A). Saat
analisis, yang diukur hanya volume gas yang diserap pori atau permukaan padatan
pada keadaan isotherm tersebut. Kemudian dibuat grafik volume gas (V) vs tekanan
relatif (P/Po). Data yang diperoleh selanjutnya diolah menggunakan pilihan
berbagai teori dan model perhitungan seperti teori BET, teori Langmuir, metode t-
plot dan lain sebagainya. Yang digunakan untuk diubah menjadi data luas

permukaan, volume pori, jari-jari pori dan sebagainya (Sudarlin, 2012).

Metode BET digunakan untuk menentukan luas permukaan spesifik, volume
total dan rerata jari-jari pori berdasarkan isoterm adsorpsi. Metode ini
dikembangkan oleh Brunauer, Emmet dan Teller. Tujuan metode BET vyaitu

menjelaskan adsorpsi fisik molekul gas pada permukaan padatan atau distribusi dari
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padatan dan berfungsi sebagai dasar untuk suatu teknik analisis luas permukaan
spesifik suatu material. Persamaan metode BET dituliskan sebagai berikut (Skooqg,

1998):

Membuat kurva regresi linear berdasarkan data BET yang diperoleh dari
percobaan, dengan sumbu x (tekanan relatif (P/Pg) dan sumbu y (1/W(Po/P)-1)
diperoleh persamaan garis y=bx+a.

a. Menghitung konstanta BET

c. Luas permukaan total (SA)

WmXNXCsa

SA = LmNxCsa (5)

BM gas

d. Luas permukaan spesifik (SS)

SS= i (6)
Keterangan:
C : Konstanta BET
S : slope
i : intersep
wW - berat total gas yang terserap pada tekanan relatif
Wm - berat gas nitrogen yang membentuk lapisan monolayer pada
permukaan zat padat
P/Po : tekanan relatif
N : bilangan Avogadro (6,023 x 10% partikel/mol)
BM gas : berat molekul gas adsorbat
Csa : cross section area (0,162 x 108 m?)
M : massa sampel

Material berpori sekilas memiliki porositas yang tampak sama, tetapi memiliki
ukuran dan geometri yang berbeda. Dengan adanya hal ini tipe pori penting untuk
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dibahas. Terdapat berbagai klasifikasi pori menurut literatur seperti IUPAC,
Dubinin, Cheremskoj dan Kodikara. Klasifikasi pori yang umum menjadi rujukan
yaitu IUPAC. IUPAC mengklasifikasikan pori menjadi 3 tipe yaitu makro-, meso-
dan mikropori. Dimana makropori memiliki diameter pori > 50 nm, mesopori

memiliki diameter pori pada rentang 2-50 nm dan mikropori memiliki diameter

pori <2 nm (Zdravkov et al., 2007). Pada Gambar 16, ditunjukkan enam tipe pori
yang mencerminkan antara struktur pori dan jenis adsorpsinya. Tipe |
menggambarkan adsorpsi yang terjadi pada tekanan relatif rendah menunjukkan
jenis mikropori, tipe 11 ditemukan pada adsorpsi dengan jenis padatan mesopori
tipe Il jarang sekali ditemukan dalam penelitian yaitu adsorpsi pada padatan
makropori, tipe IV menunjukkan adsorpsi pada permukaan mesopori dengan loop
histerisis (desorpsi), tipe V yaitu interaksi pada permukaan dengan pori meso yang
lemah dan tipe VI menunjukkan interaksi pada permukaan yang terlalu homogen
(Correa & Kruse, 2018).

Amount adsorbed ———»

Relative pressure —»

Gambar 16. Klasifikasi Tipe Pori menurut IUPAC
(Sumber: Correa & Kruse, 2018)

3.8.4 Scanning Electron Microscope (SEM)
Scanning Electron Microscope (SEM) Energy Dispersive X-Ray (EDX)
merupakan mikroskopi elektron yang menampilkan citra permukaan sampel

dengan cara pemindaian dengan pancaran tinggi elektron (Rajarathnam, 2007).
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SEM digunakan untuk mempelajari tekstur, topografi dan sifat permukaan material.
Karakterisasi material dengan SEM menghasilkan gambar dengan kualitas tiga
dimensi yang pasti (West, 1999).

Prinsip kerja SEM vyaitu sinar elektron berenergi tinggi (1-20 keV) ditembak
melewati sampel dan mendeteksi Secondary Electron (SE) dan Backscattered
Electron (BSE) yang dihasilkan. Secondary Electron berasal dari 5-15 nm dari
permukaan sampel dan memberikan informasi mengenai topografi. Backscattered
Electron terlepas dari daerah sampel yang lebih dalam dan memberikan informasi

terutama pada jumlah atom rata-rata dari sampel (Halik et al., 2015).

Scanning Electron Microscope (SEM) mempunyai Electron Gun yang
memancarkan elektron yang diteruskan ke anoda. Fungsi dari anoda adalah
membatasi pancaran elektron dengan sudut hambur yang besar. Elektron
selanjutnya diteruskan ke lensa magnetik yang memiliki lensa kondensor untuk
memfokuskan sinar elektron kemudian berkas elektron akan menghasilkan BSE
dan SE yang terhubung dengan amplifier untuk menghasilkan gambar pada monitor
(Voutou & Stefanaki, 2008). Komponen pada SEM diilustrasikan pada Gambar 17.

Electron
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Electron Gun
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Gambar 17. Bagian Instrumen SEM
(Sumber: Singh, 2014)

3.10Konversi Alkohol
Konversi alkohol merupakan proses konversi alkohol menjadi suatu produk

dengan adanya katalis. Penggunaan katalis dimodifikasi dengan adanya logam yang
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bertujuan agar proses konversi lebih maksimal. Terdapat dua proses konversi
alkohol yaitu dehidrasi dan dehidrogenasi.
Dehidrasi merupakan proses eliminasi yaitu pengurangan molekul air yang

terdapat dalam suatu senyawa alkohol menjadi alkena (Marzuki, 2021). Produk dari

dehidrasi alkohol yaitu olefin dan eter (Kostetskyy & Mpourmpakis, 2015).

Sedangkan dehidrogenasi merupakan proses penghilangan satu atau lebih atom
hidrogen dari molekul organik untuk membentuk senyawa kimia baru.
Dehidrogenasi juga dikenal sebagai reaksi oksidasi pembentukan keton dari alkohol

sekunder atau aldehida dari alkohol primer (Speight, 2017).

3.11 Isopropanol

Isopropanol (CsHsO) merupakan alkohol yang sering digunakan sebagai
pelarut dan reaktan di industri kimia. Isopropanol dikenal juga dengan 2-propanol
atau isopropil alkohol. Senyawa ini memiliki wujud cair, tidak berwarna dan berbau
seperti etil alkohol. Berat molekul dari isopropanol yaitu 60,10 g/mol dengan titik
didih sebesar 82,5 °C (Cheremisinoff, 2000).

(Sumber: Pubchem)
Gambar 18. Struktur Kimia Isopropanol

Isopropanol termasuk kedalam salah satu jenis pelarut VOC (Volatile
Organic Compound) yang dikenal lebih beracun dibandingkan dengan etanol

(Kokdemir & Acarali, 2021). Proses dehidrasi isopropanol menghasilkan

diisopropil eter dan propilena. Diisopropil eter (CéH140) merupakan aditif pada
bensin yang dapat meningkatkan pembakaran dan mengurangi emisi CO dan
hidrokarbon (Armenta et al., 2019). Sedangkan propilena (CsHs) merupakan bahan
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baku kedua yang digunakan untuk pembuatan plastik. Selain itu, propilena juga
digunakan dalam produksi berbagai bahan kimia seperti polipropilena, fenol dan
aldehid (Murat et al., 2020).

H

”\(‘4( \(./ll

CHs CHs |

(a) " )

(Sumber: Wikipedia)
Gambar 19. Struktur (a)Diisopropil Eter dan (b)Propilena

Sedangkan proses dehidrogenasi isopropanol menghasilkan produk berupa
aseton. Aseton (CzHsO) merupakan reagen kimia yang ramah lingkungan untuk
aplikasi laboratorium dan industri. Dapat digunakan sebagai pelarut atau reaktan
untuk proses sintesis obat-obatan, sumber energi, kosmetik, cat dan lain-lain
(Abdelhamid et al., 2020).

/=0

H3C/ \CH3

(Sumber: Wikipedia)
Gambar 20. Struktur Aseton

3.12 Karakterisasi Produk dan Konversi
3.12.1 Gas Chromatography Mass Spectrometry (GC-MS)

GCMS merupakan gabungan dari instrumen Gas Chromatography (GC)
dengan detektor Mass Spectrometry (MS). Instrumen paduan ini dapat
menghasilkan data karakterisasi untuk mengidentifikasi senyawa lebih akurat yaitu
dilengkapi dengan struktur molekulnya. Gas Chromatography (GC) merupakan

metode dinamis yang digunakan untuk memisahkan senyawa dan mendeteksinya



36

dalam suatu campuran (Gandjar & Rochman, 2007). Sedangkan Mass Spectrometry

(MS) merupakan suatu metode mendapatkan berat molekul melalui perbandingan
massa terhadap muatan dari ion yang muatannya diketahui dengan mengukur jari-

jari orbit melingkarnya dalam medan magnet seragam (VVan Bramer, 1998).

Prinsip dari Gas Chromatography yaitu penguapan sampel dalam inlet
injektor yang diinjeksikan kedalam bagian atas dari kolom. Sampel yang telah
berubah fase menjadi gas dibawa melalui kolom oleh gas pembawa yang bersifat
inert. Gas pembawa ini disebut juga sebagai fasa gerak, adapun gas pembawa yang
sering digunakan adalah helium atau nitrogen. Sedangkan fasa diamnya berupa
padatan seperti alumina, silika atau bahan polimer berpori (Setiabudi, 2012).
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Gambar 21. Skema GC-MS
(Sumber: Setiabudi, 2012)
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Fasa diam pada kolom berfungsi untuk memisahkan komponen senyawa yang
berbeda yang menyebabkan tiap komponen keluar dari kolom dalam waktu
berbeda-beda (waktu retensi). Pemisahan ini didasarkan pada kuat interaksi yang
berbeda antara senyawa dengan fasa diamnya. Semakin kuat interaksinya maka
semakin lama senyawa berinteraksi dengan fase diam dan membutuhkan waktu
lebih lama untuk bermigrasi melalui kolom, sehingga waktu retensi yang
dihasilkan lebih lama (\Vandenheuvel & Horning, 1962).




BAB IV
METODE PENELITIAN

4.1 Alat

Seperangkat alat gelas iwaki, termometer, pengaduk kaca, sendok sungu,
kompor listrik Maspion, penangas air, klem dan statif, oven Memmert, vial,
autoclave, neraca analitik Sartorius, grinder Formac ZT-300 Herb, shaker
SCILOGEX, sieve shaker, seperangkat saringan mesh 16 dan 25, plastic warp,
aluminium foil, Fourier Transform Infra-Red (FTIR) Perkin Elmer Spectrum
Version 10.5.1, Gas Sorption Analyzer (GSA) Quantachrome, X-Ray Diffraction
(XRD) Bruker D2 Phaser, Scanning Electron Microscopy (SEM) Phenom Pro-X,
dan Gas Chromatography-Mass Spectrometry (GC-MS) ShimadzuQP2010 SE.

4.2 Bahan

Tempurung kelapa sawit milik PT.Tunas Borneo, asam fosfat (H3POs) 65%,
asam nitrat (HNO3) 1 M, tembaga (Il) asetat Cu(CH3C0OO)2.H-0, tembaga (Cu),
natrium hidroksida (NaOH) 50%, etanol pa Merck, akuades, akuabides, gas

nitrogen, gas hidrogen, kertas saring dan isopropil alkohol (C3HsO).

4.3 Cara Kerja Penelitian
4.3.1 Pembuatan karbon aktif
a. Preparasi karbon tempurung kelapa sawit

Tempurung kelapa sawit milik PT.Tunas Borneo dibersihkan dari serabut dan
kerikil. Dicuci tempurung kelapa sawit dengan air lalu dikeringkan dengan cara
menjemur tempurung kelapa sawit dibawah sinar matahari. Tempurung kelapa
sawit yang sudah kering digiling membentuk granular menggunakan grinder dan
diayak menjadi ukuran 16 mesh dengan bantuan sieve shaker. Tempurung kelapa
sawit ditimbang untuk mengetahui berat yang diperoleh.
b. Proses aktivasi tempurung kelapa sawit

Tempurung kelapa sawit berukuran 16 mesh sebanyak 400 gram diimpregnasi
dengan H3PO4 65% dan dipanaskan pada suhu 80-85 °C selama 24 jam yang

merupakan proses aktivasi. Hasil dari proses aktivasi dibilas menggunakan akuades

37



38

dan sebanyak 200 gram dipirolisis pada suhu 800 ‘C menggunakan gas nitrogen
(N2) selama 3 jam. Hasil pirolisis ditimbang untuk mengetahui berat hasil.

Dilakukan perendaman 77 gram karbon aktif dengan HNOs; 1 M dan
dipanaskan pada suhu 60-65 °C selama 3 jam. Karbon aktif dicuci dengan akuades
serta dioven pada suhu 110 °C dan ditimbang. Karbon aktif yang telah direndam
dengan HNOz3 1 M dipirolisis kembali pada suhu 150 “C menggunakan gas nitrogen
(N2) selama 3 jam. Dilakukan penimbangan kembali untuk mengetahui berat hasil
kemudian dikarakterisasi menggunakan FTIR, XRD, GSA dan SEM.

4.3.2 Preparasi logam CuO-Cu20

Preparasi logam CuO-Cu.0 dilakukan dengan metode presipitasi. Sebanyak 30
gram tembaga (1) asetat Cu(CHsCOO)2.H20 dilarutkan dalam 50 mL akuabides.
Campuran diaduk dengan stirer dan dipanaskan pada suhu 55-60 °C hingga
homogen. Ditambahkan NaOH 50% tetes demi tetes hingga mencapai pH 10-11
lalu disaring dan dipisahkan endapan dengan filtrat. Endapan yang diperoleh dicuci
dengan akuades dan direndam etanol selama 3 jam. Kemudian dikeringkan
menggunakan oven pada suhu 110 °C. Ditimbang logam CuO-Cu20 untuk
mendapatkan berat hasil.

4.3.3 Pembuatan komposit Cu/CuO-Cu20/Karbon aktif

Proses pembuatan komposit Cu/CuO-Cu.O/Karbon aktif menggunakan
metode hidrotermal. Tembaga (Cu), tembaga -oksida (CuO-Cu20) dan karbon aktif
disintesis menggunakan reaktor autoclave. 7,5 gram tembaga (Cu), 7,5 gram
tembaga -oksida (CuO-Cu20) dan 15 gram karbon aktif (1:1:2) ditambahkan
dengan 30 mL akuades dan 15 mL etanol (2:1) dan diaduk menggunakan stirer
selama 1 jam. Larutan dipindahkan kedalam autoclave dan dilakukan pemanasan
hidrotermal pada suhu 300 “C selama 2 jam pada furnace. Komposit yang diperoleh
ditimbang untuk mendapatkan berat hasil kemudian dikarakterisasi menggunakan
FTIR, XRD, GSA dan SEM.

4.3.4 Konversi isopropanol
Konversi isopropanol dilakukan menggunakan 3 gram Kkatalis yang
dimasukkan ke dalam reaktor. Dipanaskan reaktor pada temperatur 130-230 °C
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dengan laju alir nitrogen 2 mL/menit. Injeksikan 25 mL isopropil alkohol dan
ditahan pada suhu 130 °C selama 20 menit. Dilakukan injeksi 25 mL isopropanol
dan ditahan pada suhu 180 ‘C selama 20 menit. Terakhir diinjeksikan 25 mL
isopropanol dan ditahan pada suhu 230 °C selama 20 menit. Standar dan hasil
konversi dikarakterisasi dengan GC untuk mendeteksi jumlah senyawa yang
terkandung dan MS untuk mengetahui jenis senyawanya.



BAB V
PEMBAHASAN

5.1 Aktivasi Karbon Aktif dari Tempurung Kelapa Sawit

Pada tahap awal, preparasi tempurung kelapa sawit (TKS) dibersihkan dari
serabut dan kerikil. Selanjutnya tempurung kelapa sawit dicuci menggunakan air,
tempurung kelapa sawit yang mengambang dibuang. Kemudian dilakukan
penjemuran dibawah sinar matahari untuk mengurangi kadar air. Tempurung
kelapa sawit yang telah kering digiling menggunakan grinder Formac ZT-300 Herb
dan diayak menggunakan sieve shaker dengan seperangkat saringan ukuran 16
mesh.

Tahap selanjutnya yaitu aktivasi menggunakan asam fosfat (HzPO.) 65%
dengan cara mengimpregnasikan 400 gram tempurung kelapa berukuran 16 mesh
selama 24 jam sambil dipanaskan pada suhu 80-85 °C. Proses ini bertujuan untuk
mendegradasi kandungan lignoselulosa dalam TKS sehingga dapat membuka atau

mengembangkan pori dan menghasilkan karbon aktif dengan luas permukaan yang

bertambah besar dan volume pori yang meningkat (J. Xu et al., 2014), sedangkan
pemanasan berfungsi untuk mempercepat proses aktivasi. Pemilihan asam sebagai
aktivator dikarenakan asam memiliki sifat dehydrating agent yang kuat sehingga
mampu memperbaiki pengembangan pori dan membuka pori baru. Asam fosfat
(H3PO4) juga merupakan aktivator yang cocok untuk proses aktivasi material
dengan kandungan lignoselulosa tinggi (Wijaya et al., 2019).
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Gambar 22. Reaksi Aktivasi menggunakan H3PO4
(Sumber: Higai et al., 2021)
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Kemudian TKS yang telah diaktivasi dibilas menggunakan akuades dan
dioven pada suhu 110 °C selama sehari untuk menghilangkan kadar air. Dilakukan
pirolisis pada 200 gram TKS hasil aktivasi yang telah kering selama 3 jam pada
suhu 800 °C dibawah aliran nitrogen. Nitrogen berfungsi untuk membantu
membuka pori-pori karbon dan menjaga agar karbon tidak hangus. Diperoleh 77
gram karbon aktif TKS hasil pirolisis.

Karbon aktif direndam dengan asam nitrat (HNOz) yang memiliki tujuan untuk
menambah gugus fungsi dan menghilangkan logam-logam yang terdapat pada

karbon aktif sehingga tidak bercampur dengan logam yang akan diembankan pada

karbon aktif (Ternero-Hidalgo et al., 2016). Setelah itu, dibilas dengan akuades dan
dikeringkan pada oven dengan suhu 110 °C untuk menghilangkan kadar air.
Terakhir dipirolisis kembali pada suhu 150 “C selama 3 jam yang berfungsi untuk
menghilangkan gugus fungsi yang tidak berkontribusi, yang dihasilkan dari proses
treatment HNOs. Massa karbon aktif TKS yang telah dimodifikasi dengan HNO3

yaitu sebesar 78 gram.

5.2 Sintesis Logam Oksida (CuO-Cuz0)

CuO-Cu.0 disintesis dengan cara melarutkan 30 gram Cu(CH3COO)2.H.0
kedalam 50 mL akuabides dan diaduk menggunakan stirer sambil dipanaskan pada
suhu 55-60 °C. Selanjutnya ditambahkan NaOH 50% tetes demi tetes hingga
mencapai pH 10-11, untuk membentuk oksida pada logam. Endapan yang
dihasilkan selanjutnya disaring dan dibilas menggunakan akuades.

Kemudian endapan direndam menggunakan etanol selama 3 jam. Dikeringkan
menggunakan oven pada suhu 110 °C untuk menghilangkan kadar air dan
mendapatkan logam oksida dalam bentuk bubuk sebanyak 13,5 gram. Pada
konsentrasi OH™ yang rendah logam oksida yang dihasilkan berupa Cu20,

sedangkan pada konsentrasi OH" yang tinggi dihasilkan CuO (Nikam et al., 2014).

Reaksi terbentuknya CuO-Cu.O dapat ditunjukkan pada persamaan berikut:
Cu(CH3C00)2.H20 + H20O — Larutan Cu(CH3COOQO);
Konsentrasi OH rendah: 2Cu(CH3COQ). + 2NaOH — 2Cu(OH)2 + 2CH3COONa
2Cu(OH)2 + H20 + O2 — Cu20
Konsentrasi OH"tinggi: Cu(CHsCOO); + 2NaOH — Cu(OH). + 2CH3COONa
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Cu(OH)2 + H20 + O2 — CuO

5.3 Sintesis Komposit Cu/CuO-Cu20/Karbon Aktif

Sintesis komposit dilakukan dengan metode hidrotermal yaitu dengan
mencampurkan Cu, CuO-Cu.0O, karbon aktif yang dimasukkan dalam reaktor
hidrotermal yang disebut autoclave. Karbon aktif berperan sebagai material
penyangga katalis Cu/CuO-Cu20. Tujuan impregnasi logam pada permukaan
komposit (katalis termodifikasi) yaitu untuk meningkatkan sisi aktif dari katalis
(Tran et al., 2020). Sebelum dipanaskan menggunakan metode hidrotermal,
sebanyak 7,5 gram Cu, 7,5 gram CuO-Cu20 dan 15 gram karbon aktif (1:1:2)
dilarutkan pada 30 mL akuabides dan 15 mL etanol (2:1) dan diaduk menggunakan

stirer selama 1 jam. Proses ini bertujuan untuk mengikat logam Cu dan CuO-Cu20
pada karbon aktif agar terkomposit dengan baik.

Tahap selanjutnya, dimasukkan kedalam reaktor hidrotermal dan di furnace
pada suhu 300 “C selama 2 jam untuk menguapkan sisa air dan membuka pori-pori
karbon aktif sehingga dapat disisipi logam dengan cara mengikat gugus aktif.
Kelebihan dari metode hidrotermal yaitu dilakukan pada sistem tertutup sehingga
bebas polusi, proses sintesis satu tahap dan menghasilkan produk kristal yang
homogen pada temperatur rendah. Hidrotermal juga merupakan metode sintesis

yang baik untuk mengontrol komposisi dan porositas (Dahiya et al., 2018).

Kemudian diamati perubahan warna yang terjadi, diperoleh hasil berwarna
hitam pekat berbentuk granular dengan berat 25 gram. Komposit Cu/CuO-
CuO/Karbon aktif dikarakterisasi menggunakan Fourier Transform Infra-Red
(FTIR), X-Ray Diffraction (XRD), Scanning Electron Microscopy (SEM) dan Gas
Sorption Analyzer (GSA).

5.4 Karakterisasi Karbon Aktif dan Komposit
5.4.1 Karakterisasi Fourier Transform Infra-Red (FTIR)

Fourier Transform Infra-Red (FTIR) merupakan karakterisasi awal dari
sebuah material, yang bersifat kualitatif. Karakterisasi ini dilakukan untuk

mengetahui gugus fungsi yang terdapat pada karbon aktif dan komposit. Hasil
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karakterisasi karbon aktif dan komposit Cu/CuO-Cu.O/Karbon aktif dapat dilihat
pada Gambar 23.
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Gambar 23. Serapan IR (a)Karbon Aktif dan (b)Komposit

Tabel 3. Gugus Fungsi Karbon Aktif dan Komposit

Ikatan Frekuensi Serapan (cm™)
Karbon Aktif | Cu/CuO-Cuz0/Karbon Aktif
O-H 3436,65 3431
Alkuna 2108 2118
C=0 1633,90 1627
C-O 1053,57 1054,14
Cu()-0 - 630
Cu(1)-0 - 500

Hasil karakterisasi karbon aktif dari tempurung kelapa sawit menggunakan
FTIR Tabel 3, menunjukkan serapan 3436,65 cm™ merupakan karakteristik vibrasi
gugus hidroksi dari molekul air, alkohol dan karboksilat yang terdapat pada

permukaan karbon aktif maupun komposit (Fisli et al., 2018). Serapan pada




44

bilangan gelombang 1633,90 cm™ menunjukkan serapan C=0 yang merupakan
gugus khas dari karbon aktif (Reknosari et al., 2020).
Hasil FTIR komposit Cu/CuO-Cu.O/KA memiliki perbedaan dengan karbon

aktif tempurung kelapa sawit pada daerah finger print 500-700 cm™ yang
merupakan daerah serapan logam CuO/Cu.O (Margaret et al., 2021). Hal ini terjadi
karena karbon aktif telah diembankan dengan logam. Terdapat serapan pada

biangan gelombang 630 dan 500 cm™ yang merupakan serapan dari Cu(1)-O dan
Cu(I)-O (Tran et al., 2020). Serapan tersebut diprediksi bahwa logam yang
diembankan membentuk ikatan dengan atom O pada C=O dari gugus fungsi -
COOH pada permukaan karbon aktif. Sehingga dapat disimpulkan sintesis karbon

aktif dari tempurung kelapa sawit dan sintesis komposit Cu/CuO-Cu,0O/Karbon
aktif berhasil dilakukan.

5.4.2 Karakterisasi X-Ray Diffraction (XRD)

Penentuan struktur kristal pada karbon aktif dari tempurung kelapa sawit dan
komposit Cu/CuO-Cu.O/KA dianalisa menggunakan x-ray diffraction (XRD).
Sekilas difraktogram antara keduanya terlihat berbeda, dimana pada komposit
memberikan puncak-puncak diffraksi yang tajam. Difraktogram karbon aktif dan

komposit hasil sintesis ditunjukkan pada Gambar 25.
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Gambar 24. Difraktogram (a)Karbon Aktif dan (b)Komposit
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Gambar 25, karbon aktif menunjukkan distribusikan pada 26= 23,020-68,403",
dengan beberapa puncak pada 23,010° [100], 27,346°[100], 44,505° [200], 50,405
[200] dan 68,403 [220]. Berdasarkan nilai hkl tersebut, karbon aktif memiliki
struktur single cubic (SC). Dua puncak dengan hkl [100] dan [200] pada 26=
23,010° dan 44,050" merupakan bidang dari karbon amorf (H. Chen et al., 2017).
Struktur amorf juga ditunjukkan dengan tidak adanya puncak yang tajam. Struktur

ini terbentuk oleh rusaknya struktur kristal dari selulosa akibat proses aktivasi.
Amorf merupakan padatan yang partikel penyusunnya tersusun secara acak (\Wei
et al., 2019). Ukuran kristal ditentukan dengan persamaan Debye Scherer dan
didapatkan ukuran kristal (d) rata-rata karbon aktif sebesar 33,386 nm yang berarti
material berukuran nanopartikel, karena ukuran kristal dibawah 100 nm.

Sedangkan komposit menunjukkan distribusi pada 26 yang lebih tinggi yaitu
36,547-73,545° dengan puncak tajam yang menunjukkan fase kristal. Pada Gambar
21, ditunjukkan komposit Cu/CuO-Cu,O/Karbon aktif memiliki fase semikristalin.
Diperoleh ukuran kristal (d) rata-rata yaitu 18,152 nm, dimana ukuran Kristal
tersebut berada dibawah 100 nm yang merupakan nanopartikel. Puncak-puncak
pada komposit yaitu berada pada 26= 36,547° [110], 38,731" [111], 42,447 [200],
43,449° [111], 50,541 [200], 61,345 [220] dan 73,545 [311]. Berdasarkan nilai
hkl tersebut komposit Cu/CuO-Cu.0O/Karbon aktif memiliki struktur single cubic
(SC).

Dari difraktogram komposit yang dihasilkan dilakukan pengamatan terhadap
adanya Cu, CuO dan Cu.0. Puncak pada 20= 43,449° dan 50,541° dengan bidang
hkl [111] dan [200] merupakan puncak milik Cu sesuai dengan JCPDS No. 04-
0836. Puncak pada 20= 38,731° dengan bidang hkl [111] merupakan puncak CuO
sesuai dengan JCPDS No. 45-0937. Sedangkan puncak pada 20=36,547"; 42,447,
61,345 dan 73,545 dengan bidang hkl [110], [200], [220] dan [311] merupakan
puncak Cu»O sesuai dengan JCPDS No. 05-0667. Rasio logam yang terembankan
yaitu Cu20O kemudian diikuti oleh Cu dan CuO. Hal ini dapat diprediksi bahwa
terbentuk kristal antara logam dan material penyangga.



5.4.3 Karakterisasi Scanning Electron Microscopy (SEM)
Karbon aktif dan komposit Cu/CuO-Cu2O/Karbon aktif dikarakterisasi
menggunakan SEM-EDX. Karakterisasi menggunakan SEM dilakukan untuk

mengetahui morfologi permukaan material, sedangkan dengan EDX untuk
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mengetahui komposisi unsur yang terdapat pada permukaan material. Pencitraan

SEM ditunjukkan pada Gambar 26.
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Tabel 4. Komposisi Unsur dari EDX

Unsur Konsentrasi (%)
Karbon Aktif Cu/CuO-Cu20/KA
Karbon (C) 84,36 9,72
Oksigen (O) 14,89 31,13
Silikon (Si) 0,45 -
Fosfor (P) 0,31 -
Tembaga
(Cu) - 59,15
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Karbon aktif memiliki kandungan unsur karbon (C) dan oksigen (O), apabila
karbon aktif diembankan dengan logam maka akan terdapat unsur logam tersebut.
Pada Gambar 26 (a), hasil citra SEM memberikan morfologi khas karbon aktif
yang dihasilkan melalui proses aktivasi dan pirolisis. Sehingga terbentuk struktur
pori tak beraturan yang tersebar pada permukaan karbon. Hal ini terjadi karena
proses aktivasi, dimana asam fosfat berinteraksi dengan oksigen pada lignin dalam
tempurung kelapa sawit dan merusak struktur lignin tersebut (Jagtoyen &

Derbyshire, 1998). Pemanasan yang tinggi juga membantu pembentukan struktur

berpori. Struktur berpori menunjukkan potensi sebagai bahan pendukung yang

sangat baik untuk imobilisasi logam (Khataee et al., 2019).

Pada komposit yang disintesis secara hidrotermal (Gambar 26 (b)), dihasilkan
morfologi yang berbeda dari citra SEM karbon aktif. Dimana citra SEM komposit
menunjukkan pori yang tersebar lebih merata dan rapi. Pada hasil tersebut juga
terlihat warna putih pada permukaan karbon aktif yang merupakan Cu/CuO-Cu,O
yang terdistribusi merata pada permukaan karbon aktif, mengubah sifat permukaan

sehingga memiliki kapasitas adsorpsi lebih tinggi (Shu et al., 2017).

Hasil EDX Gambar 26 (a), menunjukkan komponen unsur pada karbon aktif
terdiri dari karbon (C) 84,36%, oksigen (O) 14,89%, silikon (Si) 0,45% dan fosfor
(P) 0,31%. Tingginya unsur karbon pada hasil tersebut sesuai dengan pernyataan

Chand et al (2015) yang menyebutkan bahwa bahan baku karbon aktif memiliki

kandungan karbon lebih dari 80%. Adanya unsur silikon (Si) dan fosfor (P) dengan
presentase kecil menunjukkan bahwa pemanasan dengan adanya nitrogen mampu
mendorong sisa aktivator dan pengotor bersamaan dengan tar dan senyawa volatil
lainnya. Fosfor (P) sebagai unsur minor dengan konsentrasi 0,31%, merupakan
unsur dari sisa proses aktivasi yang menggunakan asam fosfat (HsPOa).
Sedangkan pada hasil EDX komposit (Gambar 26 (b)), terdiri dari komponen
unsur yaitu karbon (C) sebesar 9,72%, oksigen (O) sebesar 31,13% dan tembaga
(Cu) sebesar 59,15%. Menurunnya presentase unsur karbon pada permukaan
komposit membuktikan bahwa situs aktif pada karbon aktif semakin banyak

mengikat logam yang diembankan. Presentase tembaga (Cu) dan oksigen (O) yang
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besar menunjukkan bahwa logam Cu/CuO-Cu.O berhasil diembankan pada karbon
aktif (Khataee et al., 2019).

5.4.4 Karakterisasi Gas Sorption Analyzer (GSA)

Karakterisasi menggunakan Gas Sorption Analyzer (GSA) digunakan untuk
mengetahui luas permukaan material dengan metode Brunauer Ellmet Teller
(BET) dan untuk mengetahui ukuran serta volume pori dengan metode Barret
Joyner Hallenda (BJH). Kurva isoterm karbon aktif dapat dilihat pada Gambar 27.
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Gambar 26. Grafik Isoterm Adsorpsi-Desorpsi (a)Karbon Aktif (b)Komposit

Menurut klasifikasi IJUPAC Gambar 27 menunjukkan karbon aktif yang
disintesis dari tempurung kelapa sawit dan komposit Cu/CuO-Cu,O/Karbon aktif
memiliki kombinasi kurva isoterm tipe | dan IV yang merupakan karakteristik

material berpori mikro dengan kontribusi mesoporisitas (Abdessemed et al., 2019).

Hasil ini lebih dominan pada tipe mikropori yang mengungkapkan karbon aktif dan
komposit memiliki tipe pori mikro (Salgado et al., 2018), didukung dengan

diperolehnya ukuran pori sebesar 1,8 nm dan volume total pori sebesar 0,008 cc/g.
Penyisipan logam nampaknya tidak memberikan pengaruh pada mikroporositas,
mungkin ukuran ion tembaga (0,26 nm) memungkinkan logam ini mengakses
struktur mesopori dan sangat mikropori tetapi bukan diameter mikropori yang
sempit (Abdedayem et al., 2015).

Terbentuknya karbon aktif dengan tipe mikropori ini dapat disebabkan oleh
konsentrasi dari aktivator yaitu HsPO4 65%. Konsentrasi asam yang tinggi akan
meningkatkan perkembangan porositas dan jika dilakukan impregnasi dengan

konsentrasi yang lebih tinggi dapat terjadi kerusakan struktur pori (Diao et al.,
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2002). Dijelaskan pada penelitian Jagtoyen & Derbyshire (1998), impregnasi
dengan HsPO4 tidak hanya mendorong dekomposisi pirolitik bahan mentah tetapi

juga mengarah pada pembentukan struktur ikatan silang. Selain konsentrasi
aktivator, suhu pemanasan saat proses pirolisis juga menjadi faktor dihasilkan
karbon aktif dengan tipe pori mikro (Diao et al., 2002).

Kurva BET karbon aktif dan komposit Cu/CuO-Cu>O/Karbon aktif dapat
dilihat pada Gambar 28.
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Gambar 27. Kurva BET Karbon Aktif dan Komposit
Berdasarkan kurva BET karbon aktif, diperoleh nilai slope sebesar 484,3 dan
nilai intersep sebesar 51,907 dengan nilai koefisien relasi yaitu 0,9995. Diperoleh
konstanta BET sebesar 10,330 dan massa gas nitrogen yang teradsorb monolayer
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yaitu 0,00186. Berdasarkan perhitungan dengan metode BET diperoleh luas
permukaan dan luas permukaan spesifik karbon aktif yaitu 6,478 m?/g dan 149,690
m2/g.

Sedangkan kurva BET untuk komposit Cu/CuO-Cu2O/Karbon aktif diperoleh
nilai slope dan intersep yaitu 249,23 dan 101,68 dengan nilai koefisien relasi yaitu
0,996. Konstanta BET komposit sebesar 3,451 dan massa gas nitrogen yang
teradsorb monolayer yaitu 0,00284. Dengan menggunakan metode BET diperoleh
luas permukaan dan luas permukaan spesifik komposit yaitu 9,892 m?/g dan
660,792 m?/g.

Karbon aktif dan komposit memiliki luas permukaan yang berbeda, dimana
komposit merupakan gabungan logam dan karbon aktif sebagai material
pendukung memiliki luas permukaan yang lebih besar. Peningkatan luas
permukaan ini erat kaitannya dengan bertambahnya sisi aktif pada katalis akibat

adanya logam (Munnik et al., 2015). Peningkatan luas permukaan pada komposit

Cu/CuO-Cu20/Karbon aktif, menunjukkan komposit baik digunakan sebagai
katalis karena interaksi antara permukaan dan reaktan semakin besar sehingga
diprediksi memberikan kualitas produk yang baik.

Berdasarkan karakterisasi karbon aktif dan komposit Cu/CuO-Cu>O/Karbon
aktif yang telah dilakukan, dapat diketahui bahwa sintesis karbon aktif dan
komposit berhasil dilakukan. Hal ini dapat ditunjukkan dengan hasil FTIR yaitu
adanya ikatan Cu-O pada karbon aktif dengan mengikat gugus karbonil (-OH) dan
karboksil (-COOH) melalui interaksi elektrostatik (Z. Xu et al., 2021). Berdasarkan

data SEM-EDX dihasilkan citra morfologi dengan persebaran logam pada
permukaan karbon aktif yang ditunjukkan dengan warna putih. Gambar 29,

menunjukkan ilustrasi logam Cu/CuO-Cu20 yang diembankan pada karbon aktif.
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Gambar 28. llustrasi Karbon Aktif yang Mengikat Cu/CuO-Cu.0O

5.5 Aplikasi Katalis Cu/CuO-Cu20O/KA pada Konversi Isopropanol

Proses konversi isopropanol dilakukan pada sebuah reaktor dengan komposit
Cu/CuO-Cu20O/Karbon aktif sebagai katalis. Pada uji ini reaktan diposisikan
terpisah dengan katalis. Konversi isopropanol dilakukan pada suhu 130, 180 dan
230 °C (Diaz de Leon et al., 2020). Dilakukan penahanan selama 20 menit pada

masing-masing variasi suhu untuk memastikan seluruh reaktan telah habis

terkonversi.
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Gambar 29. Reaktor Konversi Isopropanol

Dehidrasi dan dehidrogenasi merupakan reaksi konversi alkohol, menurut

Armenta et al (2019) dehidrasi isopropanol menghasilkan propilena dan diisopropil

eter atau keduanya. Sedangkan dehidrogenasi isopropanol menghasilkan aseton.

Katalis asam memberikan reaksi signifikan untuk produksi alkena bernilai tambah
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(propilena dan etilena) dan eter (Larmier et al., 2015). Dehidrasi alkohol

merupakan reaksi endotermik, dimana dengan meningkatnya suhu maka

kesetimbangan akan bergeser kearah pembentukan produk (Ghosh et al., 2019).

Gambar 31 menunjukkan skema reaksi dehidrasi isopropanol pada karbon
aktif yang diembankan dengan Cu dan CuO-Cuz0. Kehadiran Cu dan Cu -oksida
mungkin meningkatkan sifat asam katalis (Armenta et al., 2019). Tembaga

memiliki kemampuan untuk memutuskan ikatan utama C-O alkohol, hal ini
menjadikan tembaga -oksida bertindak sebagai situs asam lewis (Chimentdo et al.,

2021).
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Gambar 30. Skema Reaksi Dehidrasi Isopropanol
(Sumber: Armenta et al., 2019)

Identifikasi komponen yang terkandung didalam isopropanol standar dan hasil
konversi isopropanol menggunakan GCMS, yang menghasilkan kromatogram
seperti Gambar 32.

45,425,156
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(b)
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Gambar 31. (a)Standar (b)Konversi Isopropanol 130 “C (c)180 ‘C (d)230 °C

Dari kromatogram yang ditunjukkan pada Gambar 32, isopropanol standar

menghasilkan satu puncak. Hasil konversi isopropanol menggunakan Kkatalis
Cu/CuO-Cu0/Karbon aktif dengan gas nitrogen pada variasi suhu 130 °C dan 180

°C menghasilkan satu puncak sedangkan 230 °C tiga puncak. Komponen komponen

senyawa kimia tersebut memiliki persebaran yang ditunjukkan pada Tabel 5.

Tabel 5. Persebaran Senyawa pada Standar dan Produk Konversi Isopropanol

Standar Isopropanol

Sl 84%
Senyawa Isopropanol
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60—

s ] 19 e
40 " Waktu
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Produk Konversi Isopropanol (130 °C)
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Gambar 32. Senyawa Kimia pada Standar dan Hasil Konversi Isopropanol

Pada Gambar 33, ditunjukkan persebaran senyawa yang beragam. Pada
isopropanol standar dihasilkan puncak pada waktu retensi 2,105 menit dengan
%area sebesar 100% dan memiliki indeks kemiripan/similarity index (SI)= 84%
yang merupakan senyawa isopropanol dengan rumus molekul CsHgO. Dengan
adanya puncak tersebut menunjukkan dalam larutan isopropanol standar terbukti
mengandung isopropanol.

Konversi isopropanol menggunakan komposit Cu/CuO-Cu0O/Karbon aktif
sebagai katalis pada variasi suhu 130 dan 180 °C menunjukkan belum terjadi proses
konversi. Hal ini karena puncak yang dihasilkan pada masing-masing suhu
merupakan senyawa isopropanol. Sedangkan pada variasi suhu 230 °C diperoleh
dua produk yang merupakan senyawa propilena dan diisopropil eter sesuai dengan

hipotesis penelitian, yaitu pada puncak pertama dan ketiga. Puncak pertama
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memiliki waktu retensi 1,985 menit dengan %area 0,17% dan memiliki indek
kemiripan/similarity index (S1)=98% yang merupakan senyawa propilena dengan
rumus molekul CsHe. Puncak ketiga memiliki waktu retensi 2,300 menit dengan
%area 0,07% dan memiliki indek kemiripan/similarity index (S1)=97% yang
merupakan senyawa diisopropil eter dengan rumus molekul CeH14O. Hasil ini
menunjukkan konversi terjadi melalui reaksi dehidrasi, sesuai dengan penelitian
sebelumnya yang menyebutkan konversi isopropanol dengan katalis yang
diembankan dengan Cu- oksida mengarahkan pada reaksi dehidrasi yang

menghasilkan diisopropil eter dan propilena (Armenta et al., 2019).

Pada penelitian ini, hasil dari konversi isopropanol diperoleh dengan %area
yang kecil. Salah satu faktor yang mempengaruhi hal ini yaitu laju alir gas nitrogen
pada proses konversi. Dengan laju alir gas nitrogen yang terlalu cepat
menyebabkan katalis bekerja dalam waktu yang singkat sehingga kurang maksimal

dalam mengkonversi uap isopropanol.



BAB VI
KESIMPULAN DAN SARAN

6.1 Kesimpulan

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan dan hasil dibahas, maka dapat

disimpulkan sebagai berikut:

1.

Karbon aktif tempurung kelapa sawit dapat disintesis melalui metode aktivasi
secara kimia menggunakan HsPO4 65% dan pirolisis pada suhu 800 “C dibawah
aliran nitrogen. Diperoleh karbon aktif yang memiliki gugus fungsi O-H alkohol,
C=0, alkuna dan C-O. Memiliki struktur kristal amorf dengan luas permukaan
spesifik sebesar 149,690 m?/g. Citra SEM menunjukkan karbon aktif memiliki
struktur pori tak beraturan yang tersebar pada permukaannya, mengandung
unsur karbon dan oksigen sebesar 84,36% dan 14,89%.

Katalis Cu/CuO-Cu0/Karbon aktif dapat disintesis melalui metode hidrotermal
pada suhu 300 °‘C. Diperoleh katalis dengan gugus fungsi O-H alkohol, C=0,
alkuna, C-O, Cu(l)-O dan Cu(Il)-O. Memiliki struktur semi kristal dengan luas
permukaan spesifik sebesar 660,792 m?/g. Citra SEM menunjukkan persebaran
pori yang lebih merata dan rapi pada permukaan komposit, dengan kandungan
unsur tembaga 59,15%, oksigen 31,13% dan karbon 9,72%.

Katalis Cu/CuO-Cu.O/Karbon aktif pada konversi isopropanol, lebih selektif
pada reaksi dehidrasi. Dihasilkan senyawa propilena dan diisopropil eter pada
suhu 230 °C.

6.2 Saran

Pada penelitian ini masih perlu dilakukan pengkajian kembali terhadap sintesis

komposit dari karbon aktif dan logam oksida terutama dalam rasio massa masing-

masing komponen. Agar diperoleh komposit yang dapat digunakan sebagai katalis

dengan kualitas yang lebih baik untuk konversi senyawa yang diinginkan.
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LAMPIRAN

Lampiran 1. Skema Penelitian

[ Limbah tempurung kelapa sawit ]

« H3PO4 63%

o Piolists 800°C 3jam
FTIR ¥
SEM

r'y | » Hidrotermal300°C selama 2 jam |
L

_[ Katalis Cu/Cu0-Cuz0/Karbon aktif ]

GOMS Hydrocracking @y& kelapa sawit
dan konversi 1sopropanol

Produk baru

Lampiran 2. Diagram Alir Penelitian

1. Pembuatan karbon aktif
a. Preparasi tempurung kelapa sawit

Tempurung kelapa sawit dari PT. Tunas Borneo
dibersihkan dari serabut dan kerikil

Dicuci dan dijemur tempurung kelapa sawit dibawah
sinar matahari

Digiling menggunakan grinder dan diayak hingga
berukuran 16 mesh

[ 800 gram tempurung kelapa sawit berukuran 16 mesh
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b. Aktivasi tempurung kelapa sawit

[ 400 gram tempurung kelapa sawit berukuran 16 mesh ]

\ 4

Diimpregnasi dengan 400 mL H3PO4 65% selama 24
jam pada suhu 80-85 °C

\ 4

Dibilas menggunakan akuades dan dioven pada suhu
110 °C selama sehari

A4

73

Dipirolisis 200 gram TKS teraktivasi selama 3 jam dengan suhu 800 °C

A 4

[ 77 gram tempurung kelapa sawit hasil pirolisis ]

A4

Direndam dengan 100 mL HNO3z 1 M selama 3 jam pada
suhu 60-65 °C

Disaring dan dibilas dengan akuades
serta dioven pasa suhu 110 °C

Dipirolisis pada suhu 150 °C selama 3 jam

A 4

78 gram tempurung kelapa sawit teraktivasi dikarakterisasi
dengan FTIR, XRD, GSA dan SEM
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2. Preparasi logam CuO-Cu20

[ 30 gram Cu(CH3C0OO0)2.H.0 ]

Ditambahkan 50 mL akuabides

Diaduk dengan stirrer sambil dipanaskan pada suhu
55-60 °C hingga homogen

A

Ditambahkan NaOH 50% tetes demi tetes hingga
mencapai pH=10-11

A

Disaring dan dipisahkan endapan yang dihasilkan dari
larutan

v

Dicuci beberapa kali dengan akuades dan direndam dengan etanol
(3 jam) serta dikeringkan dengan oven pada suhu 110 °C

y

[ 13,5 gram logam CuO-Cu20 ]




3. Pembuatan komposit Cu/CuO-Cu20/Karbon aktif

Sebanyak 7,5 gram Cu, 7,5 gram CuO-Cu20 dan 15 gram
Karbon aktif (1:1:2)

Ditambahkan dengan 30 mL akuades dan 15 mL etanol
(2:1) diaduk dengan stirrer selama 1 jam

Dilakukan hydrothermal selama 2 jam
pada suhu 300 °C

4

25 gram komposit Cu/CuO-Cu0/Karbon aktif
dikarakterisasi dengan FTIR, XRD, GSA dan SEM

4. Konversi Isopropanol

[ 3 gram katalis ] Diinjeksikan 25 mL

isopropil alkohol pada
masing-masing suhu

v
Rangkaian reaktor, dipanaskan pada

suhu 150 °C; 250 °C dan 350 °C

\ 4

Masing-masing suhu ditahan selama
20 menit

Produk ditampung
dan ditimbang

Dianalisa dengan GC-MS
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Lampiran 3. Dokumentasi Selama Penelitian

o A

Tempurung kelapa sawit PT Tunas Melakukan grinder tempurung kelapa

Borneo Kalimantan Timur sawit dengan ZT-300 Herb

Melakukan pengayakan dengan Hasil tempurung kelapa sawit yang
bantuan sieve shaker telah digrinder dan diayak
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Proses impregnasi dengan larutan
H3PO4 65%

Proses modifikasi KA dengan HNO3
M

Proses pirolisis tempurung kelapa

sawit hasil impregnasi disuhu 800 "C

B

oL
» TIAHKAN

(11

Proses pembuatan logam tembaga
oksida (CuO-Cu.0)



Proses pembuatan komposit Proses konversi isopropanol

Hasil konversi isopropanol
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Lampiran 4. Perhitungan dalam Penelitian
1. Larutan HsPOa4 65% dari HsPO4 85%
M1 x Vi =Mz x V>
85% x V1 = 65% x 500 mL
V1 =382mL
2. Larutan HNO3 1 M dari HNO3 65%

M = massa jenis ><N1[S Xpresentase M1 x Vi =M, x Vs

M:1,4g/mLx10x65% 14,444MXV121MX100 mL
63 g/mol

M = 14,444 M V1=6,923 mL

3. Larutan NaOH 50%

_ gram zat terlarut

%W/V NaOH = x 100

mL larutan

X
100 ml

x =50 gram

50% = x 100
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Lampiran 5. Perhitungan Karakterisasi

1. Karakterisasi dengan XRD

a. Karbo

L33 PR T, RILIORD 1044 3] A
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Comy

OO JO0. DL UL L VLI

- - - = -
STmStS caspha Taoi TRSmThasms | Win " S4060

12ZTORIL-3 e, BAMY200L 2140550 &M
Peak List #1

s | o Cotor et | b Bemr
Wos - i P a7 V53 BaR3 1-3 rew @1 | 37 847
wou L 2 P 82
wos - 1 P 8l
L] - 4 [T
W - i Fag ai 153 Bk i3
wou - 1 ] 1232082 1-2

o Wk i) Varcas P, bty i)

338850 & [T7] Wi oo ra_[Wa

TOTT) T Tiazr T % a |Ha
I LY 7] 1 13 T% ra_[Wa

Boa) b 135 Bad = . o |ha
[FIEY [T Jass 1% ra_[Wa
L) X | [ FEL) ra_ |Wa

b. Komposit Cu/CuO-Cu20/KA

143371 Cormpersd ruw. IVILIT 1T

L v

AABIOEIL -1 Kompgosi o, SOA21/2001 313600 AR
Paak List #1
o—— ) Cokew rome Feara et L
woa - = ar a o
= - F— T = w
) - — T =
e — — — Ty r
m - — T = N I
e N — T [T [
o - 7| a7 [resaimar iias I
Nes - s [T [y [FETEY
i - C— T [T YT m
mt—;mﬁ'g
D Tow e Tie
o Frr ooy Crwm C1
£ oy Ty e The
TE EFL] riy Crmm (0
o) Ty ¥y T
5 Cri Crmm
i LY T
7T = LY e
L 1y T




¢c. Analisis data
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PERHITUNGAN UKURAN KRISTAL PADA KARBON AKTIF

20 (°) 0(9) FWHM | 0 (rad) |cos 0 (rad)| P d(A) D (nm) |d rata-rata (A)| D rata-rata (nm)
23,010 11,505 4,968 0,201 0,980 0,0867 17,053 1,705
27,346 13,673 0 0,239 0,972 0,0000 0,000 0,000
44,505 22,253 3,405 0,388 0,926 0,0594 26,342 2,634 333,858 33,386
50,405 25,203 0,063 0,440 0,905 0,0011 1456,342 145,634
68,403 34,202 0,592 0,597 0,827 0,0103 169,550 16,955
PERHITUNGAN UKURAN KRISTAL PADA KOMPOSIT
20 (9) 0(° | FWHM | cos 0 (rad) B 0 (rad) d(A) D (nm) | d rata-rata (A) | D rata-rata (nm)
23,145 11,573 7,128 0,9797 0,124 0,2020 11,888 1,189
36,547 18,274 0,483 0,9496 0,008 0,3189 181,003 18,100
42,447 21,224 0,528 0,9322 0,009 0,3704 168,667 16,867
43,449 21,725 0,252 0,9290 0,004 0,3792 354,614 35,461 181,518 18,152
50,541 25,271 0,367 0,9043 0,006 0,4411 250,139 25,014
61,422 30,711 0,609 0,8598 0,011 0,5360 158,551 15,855
73,545 36,773 0,711 0,8010 0,012 0,6418 145,763 14,576
2. Karakterisasi dengan GSA
a. Karbon aktif
Diketahui
Csa : 0,162 x 108 m?
Massa Sampel  :0,04328 g
BM Gas : 28,013 g/mol
Tekanan Relatif Volume Adsorbat
1/[W((Po/P)-1)]
(P/P0) (cclg)
0,078 0,7650 88,27
0,104 0,9057 102,52
0,131 1,0313 116,55
0,228 1,4480 163,35
0,280 1,6645 186,88
0,305 1,7662 199,20
Kurva BET Karbon Aktif
250.00
y =484 3x+ 51,907
R2 = 0,9995
__200.00
,-i" 150.00
= 100,00
50,00
0.00
0.000 0,050 0.100 0,150 0,200 0.250 0,300 0.350



Berdasarkan grafik BET diatas maka diperoleh:
a. Konstanta BET (C)

Slope
- Intersep
C = 484,3 +1
51,907
C =10,330
b. Berat gas yang teradsorpsi
Wm = i S A
Slope+Intersep
Wm = ;
484,3+51,907
Wm = 0,00186
c. Luas permukaan total
SA = Wm X N XCsa

SA

BM gas

_ 0,00186 x(6,023x1023 partikel/mol) x(0,162x10~18 m?)

d. Luas permukaan spesifik

28,013 g/mol

SA = 6,478 m?/g

SA
SS=——
Massa Sampel
6,478 m?/g
SS = —/
0,04328 g

SS = 149,690 m?/g

b. Komposit Cu/CuO-Cu20/Karbon Aktif

Diketahui

Csa 10,162 x 10718 m?

Massa Sampel  :0,01497 g

BM Gas : 28,013 g/mol

Tekanan Relatif Volume Adsorbat

(P/PO) (cclg) 1/[W((Po/P)-1)]
0,181 1,2023 147,36
0,206 1,3581 153,38
0,231 1,5176 158,31
0,255 1,6598 164,76
0,279 1,8113 170,78
0,305 1,9700 178,64
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Kurva BET Komposit

180
160 '_—’*’___'__,——.’X’.

y =249,23x+ 101,68
R?=0,996

015 017 0419 021 023 025 027 029 031
P/Po

Berdasarkan grafik BET diatas maka diperoleh:

a. Konstanta BET (C)

Slope
Intersep
C +1

_ 249,23
101,68

C=3,451

b. Berat gas yang teradsorpsi
= i
B Slope+Intersep

1
249,23 + 101,68

Wm
Wm =
Wm = 0,00284

c. Luas permukaan total

Wm X N XCsa
BM gas

SA=

0,33

_ 0,00284 x(6,023x1023 partikel/mol) x(0,162x10~18 m?)

SA
28,013 g/mol

SA =9,892 m?/g

d. Luas permukaan spesifik

SA
SS=———
Massa Sampel
9,892 m?/g
SS = —/
0,01497 g

SS = 660,792 m?/g
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