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ABSTRAK

Takayomi, L. T. 2015. Sintesis dan Karakterisasi Karbon Xerogel dari Resorsinol
dan Formaldehid. Skripsi, Jurusan Kimia Fakultas Matematika dan Ilimu
Pengetahuan Alam, Universitas Negeri Semarang. Dosen Pembimbing: Dra.
Woro Sumarni, M.Si.

Kata kunci : Resorsinol, Formaldehid, Sintesis, Karbon Xerogel

Pencemaran limbah merupakan salah satu masalah serius yang sedang
dihadapi oleh manusia. Berbagai upaya dalam menangani pencemaran limbah
telah digunakan, antara lain menggunakan metode adsorpsi dengan teknik sol-gel,
seperti sintesis karbon xerogel. Karbon xerogel digunakan sebagai adsorben yang
paling sering digunakan karena strukturnya yang berpori sehingga dapat
menyerap senyawa beracun dalam pencemaran limbah. Karbon xerogel terbentuk
melalui reaksi polikondensasi Resorsinol-Formaldehid, yang menyebabkan
viskositas larutan semakin tinggi dan terjadi perubahan dari larutan (sol) menjadi
gel. Hasil analisis gugus fungsi menggunakan FTIR menunjukan bilangan
gelombang sekitar 3.500 cm™ dan antara 2.500 cm™ dan 3.000 cm™ yang
merupakan karakteristik peregangan O-H. Pita absorpsi terdapat pada 2.900 cm™
yang merupakan gugus C-H. Analisis luas permukaan karbon xerogel
menggunakan metode BET menghasilkan luas pori total (St) sebesar 14,266 m*/g.
Analisis fasa mineral menggunakan XRD menunjukkan bahwa karbon xerogel
merupakan adsorben yang mempunyai fasa amorf. Adapun hasil perbandingan
Resorsinol-Formaldehid 1:1 pada sintesis karbon xerogel merupakan hasil
perbandingan terbaik yang dapat digunakan sebagai adsorben.

viii



ABSTRACT

Takayomi, L. T. 2015. Syntesis and Characterization of Carbon Xerogel from
Recorcinol-Formaldehide. Final Project, Faculty of Mathematics and Natural
Sciences, Semarang State University. The Main Supervisor : Dra. Woro Sumarni,
M. Si.

Keywords : Recorcinol, Formaldehyde, Syntesis, Carbon Xerogel

Waste pollution is one of the serious problems being faced by humans.
Various efforts in dealing with waste pollution has been used, among others, using
the method of adsorption by sol-gel techniques, such as the synthesis of carbon
xerogel. Carbon xerogel was used as adsorbent most commonly used because of
the porous structure so that it can absorb toxic compounds in waste pollution.
Carbon xerogel formed through Resorcinol Formaldehyde polycondensation
reaction, which led to the higher viscosity of the solution and there is a change of
solution (sol) into a gel. Results of functional groups using FTIR analysis shows
wave number of around 3,500 cm™ and 2,500 cm™ and 3,000 cm™ which is
characteristic OH stretching. There absorption band at 2900 cm™ which is a CH
group. Analysis of the surface area of the carbon xerogel using BET method
produces a total pore area (St) amounted to 14.266 m™/g. Mineral phase analysis
using XRD showed that the carbon xerogel adsorbent having an amorphous phase.
The results of the comparison Resorcinol-Formaldehyde 1: 1 in the synthesis of
carbon xerogel is the result best comparison that can be used as adsorbent.
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BAB |

PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Pesatnya pertumbuhan industri yang diharapkan dapat memudahkan
kehidupan saat ini ternyata membawa masalah terhadap pencemaran lingkungan,
diantaranya seperti industri farmasi, industri perminyakan dan petrokimia, industri
kulit, dan industri cat. Pencemaran tersebut diakibatkan karena adanya limbah
yang tidak ditangani dengan baik. Pada umumnya industri membuang limbah ke
perairan tanpa pengolahan terlebih dahulu (Zultiniar & Yenti, 2011). Pada kasus
pencemaran limbah yang terjadi, salah satu sumber pencemarnya adalah fenol.
Hal ini mengakibatkan dampak pencemaran limbah yang cukup serius bagi
kehidupan manusia (Fatimah, 2003).

Beberapa tahun terakhir, Oksidasi kimia, adsorpsi, pertukaran ion,
fotodegradasi, dan pemisahan dengan membran telah dikembangkan untuk
menghilangkan fenol dan senyawanya dari air limbah (Tutuk et al., 2008).

Adsorpsi merupakan suatu fenomena dimana sejumlah kuantitas gas
menetap pada suatu permukaan, misalnya kontak yang terjadi dari gas atau larutan
pada suatu adsorben (Laksono, 2002). Gas atau larutan yang tertarik pada
permukaan adsorben disebut dengan adsorbat, sedangkan permukaan material
yang digunakan sebagai penjerap disebut adsorben (Cash, 2001).

Mikro karbon aktif sangat baik untuk digunakan dalam berbagai aplikasi

seperti : adsorben, yang dibuat melalui proses sintesis karbon xerogel (Rodriguez,



2012), katalis pendukung, misalnya sintesis katalis non platina menggunakan
metode sol-gel (Mahreni & llcham, 2011) dan kapasitor. Dari penggunaan mikro
karbon aktif yang telah disebutkan, teknik adsorpsi menggunakan karbon xerogel
dianggap paling mudah untuk dilakukan. Hal ini dikarenakan struktur karbon
xerogel yang berpori, dan kelimpahan bahan bakunya (Xia et al., 2007). Bahan
karbon dibuat dengan polimerisasi hidroksilasi benzena dan aldehid dalam suatu
pelarut, diikuti dengan pengeringan dan pirolisis telah dipelajari secara
menyeluruh selama satu dekade terakhir (Muhtaseb & Ritter, 2003). Metode ini
dapat menghasilkan berbagai bahan karbon yang teksturnya tergantung pada sifat
dari prekursor, kondisi pembentukan gel, metode pengeringan dan karbonisasi
serta berbagai prosedur aktivasi (Muhtaseb & Ritter, 2003). Prekursor yang paling
umum digunakan adalah resorsinol dan formaldehida, melalui proses polimerisasi
yang biasanya dilakukan di dalam air sebagai pelarut dan Na,CO3 sebagai katalis
(Muhtaseb, 2011). Resorsinol-formaldehid banyak digunakan sebagai pembuatan
karbon aktif, karena cocok untuk berbagai aplikasi, cara pembuatan (sintesis)
bahan karbon yang mudah, mempunyai sifat pori khusus yang mempunyai
manfaat praktis dan menguntungkan (Torres et al., 2012).

Karbon xerogel merupakan hasil sintesis dari komponen organik resorcinol
(1,3 dihydroksi benzene) (R) dan formaldehid (F) dengan bantuan katalis Natrium
karbonat (Na,COs3). Resorcinol dan formaldehid bereaksi melalui reaksi
polikondensasi menghasilkan struktur matrik polimer tiga dimensi dan disebut
hidrogel resorsinol-formaldehid yang kemudian dilakukan pemanasan agar

terbentuk karbon xerogel (Rodrigues et al.,2012).



Dengan mengacu pada karbon xerogel yang dihasilkan oleh Rodrigues et
al (2012), maka dari penelitian ini dilakukan sintesis karbon xeerogel dari

Resorsinol dan formaldehid.
1.2 Rumusan Masalah

Berdasarkan latar belakang yang telah diuraikan diatas, masalah dalam
penelitian adalah bagaimana karakter karbon xerogel dari polikondensasi
resorsinol dan formaldehid hasil sintesis?
1.3 Tujuan Penelitian

Adapun tujuan yang hendak dicapai dalam penelitian ini adalah
mengetahui karakteristik karbon xerogel hasil polikondensasi resorsinol dan
formaldehid yang disintesis.
1.4 Manfaat Penelitian

Adapun manfaat dari penelitian ini yaitu memberikan informasi mengenai
karakteristik karbon xerogel hasil polikondensasi resorsinol dan formaldehid

untuk selanjutnya dapat digunakan sebagai Kkatalis dan adsorben fenol.



BAB Il

TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Karbon Xerogel

Karbon xerogel merupakan hasil dari metode sol-gel organik yang
ditemukan oleh Pekala 1989 (dalam Chandra et al., 2009). Karbon ini dibuat
dengan menggabungkan komponen organik resorsinol dan formaldehid dengan
bantuan katalis natrium karbonat, kemudian bereaksi melalui reaksi
polikondensasi yang disebut sebagai hidrogel RF. Hidrogel RF kemudian
dikeringkan menggunakan beberapa kali pemanasan yang nantinya akan

menghasilkan karbon xerogel (Mahreni & Ilham, 2011).
2.2 Sintesis Karbon Xerogel

Proses pembentukan karbon xerogel memiliki beberapa tahapan sintesis dari
hidroksilasibenzena dan aldehid (resorsinol dan formaldehida) . Tahap ini adalah
sebagai berikut: (i) reaksi sol-gel, yaitu pembentukan dan silang partikel polimer,
(if) untuk pengeringan gel pelarut jenuh dan, (iii) karbonisasi gel organik untuk
menghasilkan gel karbon akhir (Calvo, 2008).

(i) (i) (iii)

Polymerisation and crosslinking drying carbonisaton

b, g / ™ . - &
s
—_— % [R—- —
Initial ORGANIC CARBON
GEL
solution ook GEL GEL

Gambar 2.1. Proses sintesis gel karbon (karbon xerogel) (Calvo, 2008).



Berdasarkan salah satu proses sintesis diatas dan berbagai karakteristik
yang telah dilakukan, karbon xerogel telah digunakan dalam berbagai aplikasi
seperti adsorpsi (Rodriguez et al., 2012; Long et al., 2009), pengolahan air (Girgis
et al., 2011; Shanchez et al., 2007), pemisahan gas (Yamamoto et al., 2004) atau
enzim dukungan (Chaijitrsakool et al., 2008). Selain itu yang paling umum dan
sering dirujuk seperti, katalis dukungan (Lambert et al., 2010; Liu & Creager.,
2010), bahan elektroda di listrik lapisan kapasitor ganda (Calvo et al., 2008;
Sepheri et al., 2009; Zhang et al., 2007) dan penyimpanan hidrogen (Kang et al.,

2009;) (Calvo, 2011).

2.2.1 Bahan-bahan Pembuatan Karbon Xerogel

2.2.1.1 Resorcinol

Resorsinol adalah 1,3-isomer dari dihydroxyphenol dan digunakan sebagai
suatu perantara bahan kimia untuk sintesis obat-obatan, senyawa organik
fungsional, dan bahan polimer. Resorsinol memiliki banyak gugus hidroksi
fenolik dan cincin aromatik, yang keduanya sangat reaktif. Hal ini yang
menyebabkan  resorsinol banyak digunakan sebagai prekursor untuk bahan
karbon (Kobayashi & Konishi, 2009).

Resorsinol berbentuk Kristal, larut dalam air dan sangat konduktif untuk
derivitisasi. Reaksi penting dari resorsinol adalah: alkilasi, asilasi, aminasi,
karboksilasi, kondensasi dan aldehid dan keton, kopling dengan arilamin,
eterifikasi, halogenasi, nitrasi dan sulfonasi (INDSPEC Chemical Corporation,

2004).



HO OH

Gambar 2.2. Struktur Recorcinol (Kobayashi dan Konishi, 2009).

2.2.1.2 Formaldehid

Senyawa kimia formaldehid (juga disebut metanal), merupakan aldehida,
yang rumus kimianya H,CO. Formaldehid awalnya disintesis oleh kimiawan
Rusia Aleksander Butlerov tahun 1859, dan diidentifikasi oleh Hoffman tahun

1867 (Fessenden & Fessenden, 2003).

N
C

N

H™ H

Gambar 2.3. Struktur Formaldehid (Fessenden & Fessenden, 2003)

Formaldehid dapat dihasilkan dari membakar bahan yang mengandung
karbon. Misal yang terkandung dalam asap dari kebakaran hutan, knalpot mobil,
dan asap tembakau. Dalam atmosfer bumi, formaldehid dihasilkan dari aksi
cahaya matahari dan oksigen terhadap metana dan hidrokarbon lain yang ada di
atmosfer. Formaldehid dalam kadar kecil sekali juga dihasilkan sebagai metabolit
kebanyakan organisme, termasuk manusia.

Meskipun dalam udara bebas formaldehid berada dalam wujud gas, tapi bisa
larut dalam air (biasanya dijual dalam kadar larutan 37% menggunakan merek
dagang formalin atau formol). Dalam air, formaldehid mengalami polimerisasi,

sedikit sekali yang ada dalam bentuk monomer H,CO. Umumnya, larutan ini



mengandung beberapa persen metanol untuk membatasi polimerisasinya.
Formalin adalah larutan formaldehid dalam air, dengan kadar antara 10%-40%.
Meskipun formaldehid menampilkan sifat kimiawi seperti pada umumnya
aldehida, senyawa ini lebih reaktif daripada aldehida lainnya. Formaldehid
merupakan elektrofil, bisa mengalami reaksi adisi elektrofilik. Karena keadaannya
katalis basa, formaldehid bisa mengalami reaksi Cannizaro menghasilkan asam
format dan metanol. Formaldehid bisa membentuk trimer siklik, 1,3,5-trioksan
atau polimer linier polioksimetilen. Formaldehid bisa dioksidasi oleh oksigen
menjadi asam format, karena itu larutan formaldehida harus ditutup serta diisolasi
supaya tidak kemasukan udara (Ngwa, 2010).
2.2.1.3 Katalis Na,COs

Katalis adalah suatu zat yang mempercepat laju reaksi kimia pada suhu
tertentu, tanpa mengalami perubahan secara kimia pada akhir reaksi (Santoso,
2009).

Katalis hanya mempercepat reaksi, tidak memulai reaksi yang secara
termodinamika tidak dapat berlangsung. Katalis tidak merubah letak
kesetimbangan didalam reaksi keterbalikan, tetapan laju reaksi ke kanan dan ke

Kiri berubah sama besar dengan adanya katalis (Triyono, 2009).

O
NaO~ 'ONa

Gambar 2.4. Struktur Na,CO3



Natrium Karbonat merupakan katalis yang akan mengaktifkan sebagian
kecil dari resorsinol yang akan bertindak sebagai situs untuk pertumbuhan partikel
monomer.

Ditinjau dari pembentukan fase dengan pereaksi ada dua macam katalisator
yaitu katalisator homogen dan katalisator heterogen. Dalam bidang industri lebih
sering dijumpai sistem katalis heterogen karena katalisnya dalam bentuk padat.
Katalis homogen adalah katalis yang mempunyai fasa sama dengan pereaksi,
semuanya gas, cair yang dapat bercampur, atau semuanya dalam larutan. Contoh
katalis dalam reaksi gas adalah oksidasi belerang dioksida menjadi belerang
trioksida dengan katalis oksida nitrogen. Katalis heterogen adalah katalis yang
mempunyai fasa tidak sama dengan fasa pereaksi. Pada umumnya reaksi berupa
padatan sedangkan pereaksi yang terbanyak adalah gas dan ada kalanya cair

(Santoso, 2009).
2.2.2 Proses Pembuatan Karbon Xerogel

Metode sol-gel digolongkan menjadi dua yaitu: sol-gel organik dan sol-gel
anorganik. Pada sol gel Anorganik prekursor yang biasa digunakan umumnya
berupa logam-logam anorganik atau senyawa logam organik yang dikelilingi oleh
ligan yang reaktif seperti logam alkoksida (M(OR).), dimana R menunjukkan
gugus alkil (CnHan+1) (Fernandes, 2011). Metode sol-gel organik pertama kali
ditemukan oleh Pekala, 1994. Pekala membuat sol-gel karbon dari komponen
organik resorcinol (1,3 dihydroksi benzene) (R) dan formaldehid (F) dengan

bantuan katalis Natrium karbonat (Na,CO3).



Mekanisme pembentukan xerogel dari reaksi polikondensasi antara

resorsinol dan formaldehid ditunjukkan pada Gambar 2.4 dan 2.5, berikut

mekanisme reaksinya :
O*

o)
on o +
I oh- O
H H
+ /C\ OH
oH H Ho OH OH
| | L
Resorsinol Formaldehid H/C\H
OH
OH OH o
HOH,C CH,0H
CH,0H,C: Qz_()/ ’ ’ <
—————
on OH
CH,OH
CH, CH,
| HO
T OH
CH, CH,
OH OH
OH
OH CH,
CH,OH CH,
HO OH
OH
CHy H,COH,
OH
HO
CH,OH

Gambar 2.5. Mekanisme reaksi polikondensasi resorcinol-Formaldehid
(Regalbuto, 2006).
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1. Reaksi adisi
OH o oH
Na,CO, o CH,0OH
—_— + ” —_—
~ON OH
OH OH H2 H
CH,OH
2. Reaksi Kondensasi
OH OH OH OH OH
CHOH CH,* CH,OH CH, CH,OH
H_> + >
o oH OH OH HO
CH,0H CH,* CH,0OH CH,OH C|IH2
I
OH OH CH,
CH
2 CHon
H* OH OH
> CH CH o
2 [ 2 CH,OH
9 o]
| I
OH CH, CH, oH
o]
HO ,C CH3
CH,OH H OH C|H2
o]

CH,OH

L,
o) OH
CH;
H OH
Gambar 2.6. Mekanisme reaksi Adisi dan Kondensasi Resorsinol-Formaldehid
(Muhtaseb & Rittar, 2003).
Gambar 2.5 dan 2.6 menjelaskan tentang pembentukan karbon xerogel

menggunakan mekanisme polikondensasi. Reaksi polikondensasi menyebabkan

viskositas larutan semakin tinggi dan terjadi perubahan dari larutan (sol) menjadi

gel.
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Reaksi polikondensasi ditandai dengan adanya proses pembentukan polimer
melalui penggabungan molekul-molekul kecil melalui reaksi yang melibatkan
gugus fungsi, dengan atau tanpa diikuti lepasnya molekul kecil (Mahreni &

licham, 2011).

2.3 Karakterisasi Karbon Xerogel

2.3.1 Analisis Gugus Fungsi dengan Fourier Transform Infrared

(FT-IR)

Analisis Fourier Transform Infrared (FT-IR) merupakan teknik analisis
kimia yang metodenya berdasarkan pada penyerapan sinar infra merah oleh
molekul senyawa (Khopkar, 1984). Fourier Transform Infrared (FT-IR)
digunakan untuk menentukan gugus fungsional suatu molekul (Hendayana, 1984).

Berikut merupakan gambaran hasil dari karakterisasi Karbon xerogel

menggunakan FT-IR dari penelitian terdahulu :

80

!
L o I/
R \ l\-—/’f W'

e
4500 4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

wavenumber (cm™)

transmittance (%)
- ._A ”
n -
L 1 i "
<
e ——
e

0

Gambar 2.7. Hasil karakterisasi Karbon Xerogel dari penelitian Rodrigues et
al, 2012.
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Gambar 2.7 Menunjukkan spektroskopi Fourier Transformasi inframerah
(FT-IR) hasil sampel karbon xerogel. Lebar pita berpusat di sekitar 3,600 cm™ dan
antara 2,500 dan 3,000 adalah karakteristik dari peregangan getaran O-H. Pita
absorpsi pada 2,900 cm™ merupakan gugus C-H. Sedangkan ikatan di 1,700 cm™
adalah gugus C=0. Selain kelompok-kelompok fungsional ini, puncak di bawah
800 cm™ merupakan gugus-OH dan deformasi getaran C-H. Struktur aromatik
terdapat pada CX yang merupakan kelompok metilen eter dengan gugus C-O-C
harus ditemukan antara 1,000 dan 1,300 cm™, dan beberapa puncak muncul dalam

interval ini ( Rodrigues et al., 2012).
2.3.2 Analisis Luas Permukaan dengan metode BET

Luas permukaan merupakan sifat yang penting dalam aplikasi katalis atau
adsorben. Adsorben dapat dikatakan baik jika memiliki luas permukaan yang
tinggi. Hal ini karena luas permukaan adsorben merupakan salah satu faktor
utama yang mempengaruhi proses adsorpsi. Luas permukaan pada umumnya
diukur dengan metode BET menggunakan gas nitrogen (Mahmud & Lydia, 2011).
Gambaran hasil dari karakterisasi karbon xerogel adsorpsi-desorpsi N, dengan
Quanta Chrom pada penelitian terdahulu dapat dilihat pada Gambar 2.8. Gambar
2.8 menunjukkan Isoterm Adsorpsi pada tekanan 1 atm 77K pada sampel CX.
Berdasarkan pola tersebut menunjukkan bahwa CX merupakan material berpori
mikro dan meso yang dapat diklasifikasikan pada pola type IV. Hasil daerah
serapan BET dan luas permukaan mikropori sampel CX masing-masing 128 dan
110 m?g™?, dengan luas permukaan mikropori sebesar 86% dari luas permukaan

BET. Contoh CX menunjukkan volume mikropori sama dengan 0.100 cm® g™



13

dan total volume pori setinggi 0.173 cm® g™ , sebesar 58% dari total volume pori

yang dikaitkan ke micropori.

1
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g 40 L
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Gambar 2.8 Menunjukkan hasil karakterisasi Karbon Xerogel
menggunakan metode BET (Redrigues et al, 2012)

2.3.3 Analisis Kristal menggunakan XRD

Pengetahuan tentang bagian Kristalinitas sangat relevan, sebagai bentuk
kristal biasanya lebih disukai dalam industri pembangunan. Berbeda dengan
material amorf, kristal memiliki bahan penyusun yang didefinisikan dengan baik
seperti titik leleh, kelarutan dan ukuran. Analisis XRD merupakan salah satu
parameter yang digunakan untuk mengendalikan stuktur kristalinitas akhir suatu
produk. Hasil dari analisis XRD adalah diffractogram yang menampilkan
intensitas sebagai fungsi dari sudut difraksi.

Analisis ini dilakukan untuk mengetahui tingkat kristalinitas dan identifikasi
fasa mineral secara kualitatif dari sampel. Pengujian ini berguna untuk

mengetahui apakah karbon xerogel mempunyai fasa kristalin atau amorf.
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2.4 Pemanfaatan Karbon Xerogel

Sebelumnya telah dilakukan beberapa penelitian tentang karbon aktif
diantaranya penyarapan yang menggunakan karbon xerogel adalah sintesis
elektroda non platina (Mahreni & llcham, 2011), komposit zeolit (Spiridon et al.,
2013), dan limbah cangkang telur (Daraei et al., 2013). Penyerapan Fenol dari
larutan menggunakan karbon xerogel juga sebelumnya telah dilakukan (Rodrigues

etal., 2012).



BAB Il
METODE PENELITIAN

3.1 Lokasi Penelitian

Penelitian dilakukan di Laboratorium Kimia FMIPA UNNES dan
Laboratorium Kimia FMIPA UGM.
3.2 Variabel Penelitian

Sesuai dengan tujuan penelitian yang ingin dicapai maka variabel yang
dipelajari dalam penelitian ini dikelompokkan menjadi variabel bebas, variabel
terikat, dan variabel terkendali.
3.2.1 Variabel Bebas

Adapun variabel bebas yaitu variabel yang akan diselidiki, pengaruhnya
terhadap variabel terikat. Dalam hal ini variabel bebasnya adalah perbandingan
volume resorsinol dan formaldehid terhadap karakteristik karbon xerogel, jenis
kabon xerogel hasil sintesis (1:1, 1:2, 1:3).
3.2.2 Variabel Terikat

Variabel terikat yaitu variabel yang menjadi titik pusat penelitian. Dalam hal
ini adalah karakteristik karbon xerogel yang terbentuk.
3.2.3 Variabel terkendali

Variabel terkendali yaitu variabel yang dijaga atau dikendalikan agar

selalu konstan. Variabel ini meliputi waktu pemanasan, temperatur furnace,

konsentrasi katalis, laju alir gas Argon, cairan perendam.

15



3.3 Alat dan Bahan

3.3.1 Alat

7.

8.

9.

Peralatan yang digunakan dalam penelitian ini meliputi :

. Seperangkat alat gelas pyrex,

. pengaduk stirer,

. oven (memmert),

. neraca analitik (Denver),

. Furnace (Termoli 79400 tube furnace),

. Spektrofotometer UV-Vis (Thermo spectronic),

FT-IR (Fourier Transform Infrared) Shimadzu 8201 PC,
SAA (Quanta Chrome Nova 1200e), dan

XRD (X-Ray Diffraction) BRUKER 6000.

3.3.2 Bahan

1. Gas Argon (1.784 g-L™*; molar heat capacity 20.85 J-mol *-K ™)

2. kertas saring

3. resorsinol (1,28 g/cm?®;berat molekul 110,1 g/mol) E-Merk.

4. formaldehid p.a (37%; berat molekul 1,09 g/mol) E-Merk.

5. aseton (99,9% rapatan 0,79 Kg/L; berat molekul 58,08 g/mol) E-Merck.

6. Na,CO3(2,54 g/cm?; berat molekul 105.9888 g/mol) E-Merck.

7. Aquademin

16
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3.4 Prosedur Penelitian
3.4.1 Preparasi Larutan Resorsinol 0,075M

Kristal Resorsinol sebanyak 8,2521 gram ditimbang dan dilarutkan dengan
aquademin dalam bekker glass 50 mL terlebih dahulu dan dimasukkan ke dalam
labu ukur 1000 mL. Setelah itu, aguademin ditambahkan lagi sampai tanda batas.
3.4.2 Preparasi Larutan Formaldehid 0,150 M

Aquademin sekitar 50 mL dituang ke dalam labu ukur 1000 mL dan
dimasukkan 11 mL formaldehid, kemudian aquademin ditambahkan sampai tanda
batas.
3.4.3 Preparasi Larutan Na,C0O30,037 M

Serbuk Na,COj3 sebanyak 0,4005 gram ditimbang dan dilarutkan dengan
aquademin dalam beker glass 50 mL terlebih dahulu dan dimasukkan ke dalam
labu ukur 100 mL. Setelah itu, aquademin ditambahkan lagi sampai tanda batas.
3.4.4 Sintesis RF Xerogel

RF Xerogel dibuat dengan menyiapkan Resorsinol konsentrasi 0.0750 M
dan formaldehid dengan konsentrasi 0.1500 M. kemudian mencampurkan
Resorsinol dan Formaldehid dengan variasi volume 1 :1; 1:2;1:3 kemudian
masing-masing ditambah katalis 25 mL Na,CO; 0,0370 M. Campuran
dimasukkan kedalam gelas kimia yang tertutup rapat dan dilakukan pengadukan
menggunakan magnetik stirer selama 30 menit. Hasil pengadukan dipanaskan
selama 3 hari di dalam oven dengan suhu 80°C. Setelah tahap pemanasan,
Hydrogel didinginkan pada suhu kamar. Hidrogel direndam dalam Aseton selama

12 jam, pelarut disaring menggunakan kertas saring, gel yang tersisa dari saringan
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ditambah aseton lagi, pengulangan dilakukan sebanyak 3 kali. Gel yang dihasilkan
dikeringkan menggunakan oven dengan suhu 150°C hingga beratnya konstan. Gel
kering yang dihasilkan disebut RF Xerogel (Rodrigues, 2012).
3.4.5 Sintesis Karbon Xerogel

Pembuatan karbon xerogel (CX) dibentuk oleh pirolisis RF xerogel
menggunakan furnace dengan suhu 500°C selama 1 jam dalam suasana Argon
dengan laju alir 20 ml/menit (Rodrigues, 2012).
3.4.6 Karakterisasi Karbon Xerogel

Karakterisasi CX meliputi karakter ikatan atau gugus fungsi menggunakan

FT-IR, karakter permukaan yaitu luas permukaan menggunakan metode BET dan

Analisis kristalinitas menggunakan XRD.



BAB V

PENUTUP

5.1 Simpulan

Berdasarkan hasil penelitian yang telah dilakukan, karbon xerogel hasil
sintesis Resorsinol 0,075 M dan Formaldehid 0,150 M dengan perbandingan
volume 1:1 adalah hasil yang paling baik dengan karakter analisis gugus fungsi O-
H dengan lebar pita yang berpusat pada 3448,72 cm™ dan antara 2368,59 dan
3070,68 cm™. Pita absorpsi terletak pada kisaran 2924,09 cm™ dengan gugus C-H.
Analisis perhitungan luas permukaan yang dihasilkan menggunakan metode BET,
karbon xerogel memiliki luas permukaan sebesar 14,266 m?/g. Dan jenis fasa
mineral yang dihasilkan berdasarkan analisis XRD, karbon xerogel mempunyai

fasa amorf yang ditandai dengan pola difraksi yang berbentuk gundukan.

5.2 Saran

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan disarankan pada penelitian

selanjutnya pirolysis dilakukan pada suhu 750°C.
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LAMPIRAN

Lampiran 1

Preparasi larutan Resorsinol 0,075 M

8,25 gr Resorsinol

\ 4

Ditimbang dan dilarutkan dengan aquademin
dalam beker glass 50 mL

v

Dimasukkan kedalam labu ukur 1000 mL

'

Ditambah aquademin hingga tanda batas

'

Larutan Resorsinol 0,075 M
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Lampiran 2

Preparasi Larutan Formaldehid 0,150 M

50 mL aquademin

l

Dituang kedalam labu ukur 1000 mL

A

A

Dimasukkan 11

mL formaldehid

A

y

Larutan Formaldehid 0,150 M
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Lampiran 3

Preparasi Larutan Na,CO30,037 M

Menimbang 0,4 gram Na,COs

|

Dimasukkan kedalam vbeker glass 50 mL dan
diaduk

A 4

Dimasukkan kedalam labu ukur 100 mL

l

Ditambah aquademin hingga tanda batas

\ 4

Larutan Na,CO3 0,0377 M
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Lampiran 4

Sintesis RF Xerogel

Resorsinol + Formaldehid

|

Dicampurkan kedalam erlenmeyer 250 mL
dengan variasi perbandingan volume 1:1; 1:2; 1:3

v

Masing-masing campuran ditambah 25mL Na,CO3 ditutup rapat

\ 4

Dilakukan pengadukan menggunakan magnetik stirer selama 30 menit

\4

Dipanaskan 3x24 jam dalam oven dengan temperatur 80°C

l

Hydrogel

Direndam dalam aseton selama 24 jam, kemudian disaring
(ulangi sebanyak 3x)

v
Dioven pada temperatur 150°C hingga beratnya konstan

v

RF Xerogel




Lampiran 5

Pembuatan Karbon Xerogel

RF Xerogel

Di pirolisis dengan temperatur 500°C
dalam suasana Argon selama 1 jam

Carbon Xerogel
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Lampiran 6

Karakterisasi Karbon Xerogel

RF Xerogel

\ 4

Analisis SAA

A 4

Analisis FT-IR

) 4

Analisis XRD
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Lampiran 7

Contoh Perhitungan (preparasi larutan)

1. preparasi Larutan Resorsinol CgH4(OH),, Formaldehid CH,0, Na,CO;
dan Phenol

a. Pembua tan 1000 mL Larutan Resorsinol 0,075M

M =
0,075 =

gr=8,25
jadi sampel yang harus diambil dari padatan resorsinol sebanyak 8,2500 gr
dilarutkan dengan aquademin sampai dengan volume 1000 mL.
b. Pembuatan larutan Formaldehid dari larutan induk Formaldehid p.a

1. menentukan molaritas larutan Formaldehid yang akan digunakan :

M = 13,4433
2. pembuatan 1000mL larutan Formaldehid 0,150 M
ml. vl =m2.v2

13.4433 x v1 = 0.150 x 1000
vl= =11,1579 mL
. pembuatan 100mL larutan Na,CO3 0,0377M

M =
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0,0377 =

gr = 0,400
nB : pembuatan CX menggunakan perbandingan konsentrasi R:F = 1. 2;

volume awal sama kemudian di variasi volume.



Lampiran 8

Analysis BET

Y =243,127x + 0,9881

R? =0,9999901

Wm = 4, 0964 x 10 gram

St=

St=

St = 14,266 m%/g

40964
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Lampiran 9

43

Grafik Hasil Spektrum Infra Merah (FT-IR) Karbon Xerogel

Sampel 1 (perbandingan volume 1:1)

75—
i #
L B I L L B L B L WL L
4000 3500 3000 2500 2000 1750 1500 1250 1000 750 500
Lintang Tyas, sampel 1, pelet, 23 April 2015 1fecm
Peak “intensity [Corr. intensity | Base (H) Base (L) Aca Corr. Aren
1 331.76 6286 [16.433 1347149 32404 2175 |3474
2 |47063 123962 0,906 54007 1424734 71013 1.049
i3 (62494 124147 10228 6558 547.78 66.27 0.35
4 74838 23403 0382 77153 66351 67 246 0217
5 80239 23445 0,342 82553 77924 23083 0.163
6 1111 19.751 10.487 1134.14 (83325 19623 10,688
7 120358 19771 0535 126645 (117272 ) 0577
8 135017 H573 10037 135789 1259616 41113 0022
i) 143504 119435 2058 1504 48 | 135780 101.196 3138 |
10 158934 19385 348 168964 1151219 120153 6503 !
Ll 229143 2136 0268 1231458 18208 ;31698 3148 !
|32 236859 20036 11,083 23173 1235316 26435 10441 !
3 292409 17876 0272 294723 12399 45 1330031 10324 |
(14 3070.68 17573 10.05 1307639 12505 81 69466 0180 |
5 adeeT2 1634 1184 13556 74 3086 11 370816 754 ;
116 314662 7455 (0483 1376505 |372647 (28898 0195 |




Sampel 2 (perbandingan volume 1:2)

32404~

5_
L e e L o o o e B B B L B e e e L B e e e e e T B B e e e o e
4000 3500 3000 2500 2000 1750 1500 1250 1000 750 500
Lintang Tyas, sampel 2, pelet, 23 April 2015 1/lem
Poak (Intonsity [Corr. Intensity | Base (H) |Basa (1) Area Corr. Aron
1 1308.61 0,548 11.035 31613 293.18 30 659 8,677
2 32404 12495 4874 9. k<) 20067 2
i (47063 rs 1099 547 18 42434 205 1619
5 61722 118354 ‘0087 63265 5655 015
6 79467 18.067 0437 62553 71752 7961 0502
LA L7 A 1 N—] "} LT — JR— X
8 1213 15627 0289 1 129616 1180.44 42151 10.354 |
] 144275 15024 1541 150448 135785 11733 26%
10 1604 77 REET] 2106 168964 155848 102173 3773
1" 184395 19781 0111 185166 16208 21535 0007
12 1 1897.95 19468 006 1190567 186709 27 2% 0.036
13 233772 15907 0 235316 151339 327 3654 0.231
14 12968 59 15079 1284 236173 2353 3099 0672
15 25405 113882 0255 247133 239645 447595 0.508
6 12185 043 340501 295352 443004 2455
32185
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Sampel 3 (perbandingan volume 1:3)

15—

75—

L e o s LA e e B e LA S
4000 3500 3000 2500 2000 1750 1500 1250 1000 750 500
Lintang Tyas, sampel 3, pelet, 23 April 2015 1/cm

Poak Intensity [Basa (1) |Area Corr. Aroa

1 37033 2301 3719 130.19 18.37

p) ) %77 41662 12576 136

3 25 6 3% j.25 054

4 095 57 2887 964.41 16646 412

5 32703 1350 128645 2391 0.43

3 144275 ‘7953 1396 46 Pgu 021

7 162021 2856 1656 48 6948 17

8 185166 ik} _|16208 11915 006

9 1975 11 3142 1194425 1937 1001

10 2337 72 05 1502 82 19229 041

1 236859 %62 235316 256 073

2 262319 ‘2828 12537 0.06

13 268491 BB 62 2965 0

14 2877.19 i 269263 10712 005

15 {2018 27 | 289322 |06 1009

16 M2558 25 |208581 34355 787

17 374962 %32 372647 12195 025
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Grafik Hasil analisis Luas Permukaan Pori Carbon Xerogel

menggunaakn SAA

Volume @ STP (cofg)
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Tabel Analisis Data Karbon Xerogel menggunakan SAA

Analysis Report
Operator:NOVA UNS Date:2015/03/27 Operator:NOVA UNS Date: 327/2015
Sampile ID: Lintang Tyas Filename: ChQCdata\Physisorb\27032015 Karbon Xerogel gps
Sample Desc: Karbon Xerogel Comment:
Sample weight: 01073 g Sample Volume: 0cc
Qutgas Time: 3.0hrs OutgasTemp: 2800C
Analysis gas: Nitrogen Bath Temp: Tr3K
Press. Tolerance: 0.050/0.050 (ads/des) Equil time: 60/60 sec (ads/des) Equil timeout: 120/120 sec (ads/des)
Analysis Time: 575 min End of run: 2015/03/27 1422738 Instrument: Nova Station A
Cell ID: 92
Multi-Point BET
Data Reduction Parameters Data
Adsorbate Mitrogen Temperature 77350k
Molec. Wt.: 28.013 ¢ Cross Section: 16200 4= Liquid Density:  0.808 gce
Multi-Point BET Data
Relative|Pressure  Volume @ STP 1/ [W((Po/P) - 1)1 Helative|Pressure  Volume @ STP 1/ [W({Po/P)-1)]
[P/Po] [ccig] [P/Po] [ccig]

5.33440e-02 31927 1.4121e+01 2.03521e-01 4.0776 5.0140e+01

7.86010e-02 33718 2.0243e+01 2.28133e-01 42170 5.6078e+01

9.96690e-02 3.5091 2.5241e+01 2.5339e-01 4.3564 6.2333e+01

1.27664e-01 3.6505 3.2076e+01 2. T8600e-01 4.4941 5.8756e+01

1.5353%e-01 3.7882 38311e+01 3.03478e-01 46217 T.5430e+01

1.78565e-01 3.9257 4.4306e+01

BET summary
Slope = 243127
Intercept = 9868101
Correlation coefficient, r = 0.999901
C constant= 247.045
Surface Area = 14.266 mg
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Hasil Difragtogram sinar-X (XRD) Carbon Xerogel
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Lampiran 13

Foto Penelitian

1. Larutan Resorsinol

2. pengadukan larutan Resorsinol + Formaldehid + Na,CO4



4. Carbon Xerogel

5. Proses PyroI|5|s
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