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ABSTRAK

Telah dilakukan pemurnian carbon nanotube hasil sintesis dengan metode spray-
pyrolisis menggunakan perlakuan refluks dengan mereaksikan carbon nanotube dengan asam

nitrat (HNO3) dan aplikasinya untuk adsorpsi kloroform. Refluks dilakukan dengan variasi
waku 1, 2, 3, 4, dan 5 jam. Carbon nanotube (CNT) hasil sintesis dan hasil refluks dianalisis
mengunakan SEM (Scanning Electron Microscopy) dan EDS (Energy Dispersive X-ray
Spectroscopy), kemudian diaplikasikan untuk adsorpsi kloroform. Hasil menunjukkan bahwa
pengotor Fe dalam carbon nanotube menurun dengan bertambahnya waktu refluks,
sedangkan kemampuan adsorpsinya meningkat dengan bertambahnya waktu refluks.
Kemurnian carbon nanotube yang terbaik yaitu pada carbon nanotube yang di refluks selama

5 jam, sedangkan kemampuan adsorpsi kloroform paling tinggi sebesar 5,8217)(10_4
gram/mol di dapat pada carbon nanotube yang di refluks selama 5 jam.

Kata kunci : carbon nanotube, refluks, HNO3, adsorpsi, kloroform.

ABSTRACT

Purification of carbon nanotubes has been carried out by the method of synthesis
results using spray-pyrolisis reflux treatment by reacting carbon nanotubes with nitric acid

(HNO3) and its application for the adsorption of chloroform. Reflux is done by the time
variation of 1, 2, 3, 4, and 5 hours. Carbon nanotube (CNT) synthesis results and the results
of reflux were analyzed using SEM (Scanning Electron Microscopy) and EDS (Energy
dispersive X-ray Spectroscopy), and then applied to adsorption of chloroform. The results
show that Fe impurities in carbon nanotubes decreases with increasing reflux time, while the
adsorption capacity increased with increasing reflux time. Purity carbon nanotubes are the
best in the carbon nanotube that reflux for 5 hours, while the ability of chloroform adsorption
maximum of 5.8217 x10-4 g / mol to the carbon nanotube in which at reflux for 5 hours.
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1. PENDAHULUAN

Potensi carbon nanotube untuk berbagai aplikasi menyebabkan penelitian carbon
nanotube terus dilakukan. Beberapa potensi aplikasi carbon nanotube antara lain sebagai
elektroda pada peralatan display [7], material komposit, transistor, pendeteksi gas [6],
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penyimpan hidrogen, katalis, adsorben [5] dan lain-lain. CNT dapat diperoleh dari beberapa
teknik yaitu: pancaran elektroda, penggunaan laser, endapan uap senyawa kimia (chemical
vapour deposition, CVD), dan spray-pyrolisis. Pada sintesis carbon nanotube menggunakan
metode spray-pyrolisis masih banyak ditemukan pengotor-pengotor yang menyebabkan
berkurangnya performa dari carbon nanotube [10]. Untuk menghilangkan pengotor-pengotor
pada carbon nanotube perlu dilakukan proses pemurnian (purification). Teknik-teknik yang
biasa digunakan dalam pemurnian carbon nanotube antara lain perlakuan asam [10], oksidasi
[11], annealing, ultrasonikasi, dan kalsinasi. Pada penelitian ini dipilih teknik perlakuan
menggunakan perlakuan refluks dengan mencampurkan carbon nanotube dan asam kuat.
Keuntungan refluks yaitu pada proses pereaksian tidak ada senyawa yang terbuang karena
karena pelarut yang tadinya dalam bentuk uap akan mengembun pada kondensor sehingga
turun lagi ke wadah reaksi.

2. METODE PERCOBAAN
2.1 Alat

Peralatan yang digunakan dalam penelitian ini adalah rangkaian alat spray-pyrolysis
(furnace, tabung gas argon, sprayer, tabung quartz, dan thermochopel), rangkaian alat refluk
(penangas air, pemanas, termometer, kondensor, pipa air, labu alas bulat), gelas ukur, gelas
beker, magnetic stirrer, kertas saring, oven, SEM (Scanning Electron Microscopy), EDS
(Energy Dispersive X—ray Spectroscopy), dan desikator.

2.2 Bahan
Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah benzena (C¢Hg), ferrocene
((CsHs)oFe) 98% gas argon murni, HNO3 (asam nitrat) 65%, aquadest, kloroform.

2.3 Eksperimen

CNT didapatkan dari proses sintesis menggunakan metode spray-pyrolisis dengan
mencampurkan 3 gram ferrocene ke dalam 50 ml benzena. Sebelum sintesis dilakukan termal
cleaning dengan mengalirkan gas argon ke dalam tabung quartz. Suhu yang digunakan dalam

proses sintesis yaitu 900 C selama 30 menit. Proses pemurnian CNT dari pengotor Fe hasil
sintesis yaitu mengkontakkan CNT dengan asam dengan perlakuan refluks. Refluks
dilakukan dengan variasi waktu 1 - 5 jam. Setelah itu CNT hasil pemurnian dianalisa dengan

Scanning Electron Microscopy (SEM) dan Energy Dispersive X-ray Spectroscopy (EDS) dan
diaplikasikan untuk mengadsorpsi kloroform. Adsorpsi klorofom pada CNT dilakukan
dengan cara meletakkan 0.1 g CNT dan kloroform di dalam desikator vakum selama 24 jam,
kemudian ditimbang massa akhir CNT.

3. HASIL DAN PEMBAHASAN

Dalam proses refluks ini dilakukan variasi waktu yaitu 1,2,3,4, dan 5 jam untuk
mengetahui pengaruh waktu dalam pemurnian CNT. Fungsi refluks yaitu mempertahankan
reaksi dengan pemanasan dan pengembunan kembali uapnya ke dalam labu reaksi. Setelah
proses perlakuan refluks kemudian dilakukan pendiaman untuk memudahkan dalam proses
penyaringan. Hasil penyaringan yang berupa residu CNT dicuci menggunakan aquades.
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Fungsi aquades adalah memisahkan sisa HNO3 sehingga didapatkan CNT yang netral.

Kemudian dilakukan pemanasan di dalam oven selama 1 jam pada suhu 1200C. Dari hasil
percobaan didapatkan hasil SEM yang dapat dilihat dari gambar 3.1 sebagai berikut :

Gambar 3.1 Citra SEM material Carbon Nanotubes yang direfluks pada a) O jam, b) 1 jam,
¢) 2 jam, d) 3 jam, e) 4 jam, f) 5 jam

Dari keenam sampel yang dianalisis menggunakan SEM (Scanning Electron
Microscopy) dapat dilihat struktur morfologi permukaannya berbentuk tube (tabung) dengan
diameter antara 40-75 nanometer yang tergolong MWNT (Multi-Walled Nanotube).
Selanjutnya dilakukan analisis menggunakan EDS (Energy Dispersive X-ray Spectroscopy)
untuk mengetahui komposisi unsur dari keenam sampel. Hasil analisis EDS dari keenam
sampel dapat dilihat pada tabel 3.1 sebagai berikut:
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Tabel 3.1 Pengaruh waktu refluks terhadap komposisi material Carbon Nanotube

No  Lama Refluks Prosentase atom C Prosentase atom Fe
(Jam)
1 0 94,67 5,33
2 1 95,75 4,25
3 2 95,94 4,06
4 3 97,05 2,95
5 4 97,61 2,39
6 5 98,17 1,83

Penurunan carbon nanotube yang menghasilkan CNT dengan pengotor Fe yang
paling sedikit adalah pada proses refluks selama 5 jam. Hal ini dikarenakan semakin lama
interaksi antara asam kuat dan carbon nanotube sehingga semakin banyak Fe yang
teroksidasi dan larut dalam asam.

Dalam penelitian ini, hasil adsorpsi carbon nanotube dari keenam sampel dapat
dilihat pada tabel berikut ini :

Tabel 3.2 Hubungan antara waktu refluks dengan adsorpsi kloroform

No Waktu refluks (jam) Kemampuan adsorpsi kloroform pada CNT
(gram/mol)
1 0 1,5915x 10
2 | 2,7223x 10"
3 2 3,3925x 10
4 3 45233x 10"
5 4 48584 x 10"
6 5 5,8217x 107

Dari tabel hubungan antara waktu refluks dengan adsorpsi kloroform didapatkan
waktu efektif proses refluks pada carbon nanotube untuk adsorpsi kloroform adalah 5 jam.
Semakin lama refluks maka terjadi peningkatan adsorpsi kloroform hal ini dikarenakan
semakin sedikit logam Fe (pengotor) yang menempel pada carbon nanotube, dimungkinkan
luas permukaan pada carbon nanotube menjadi lebih besar sehingga hal ini memungkinkan
kloroform untuk lebih banyak teradsorpsi dan juga semakin sedikit pengotor maka pori-pori
carbon nanotube tidak tertutup oleh pengotor sehingga ruang kosong di antara tabung
semakin kuat untuk mengadsorpsi kloroform.

4. KESIMPULAN

Berdasarkan hasil-hasil penelitian yang telah dilakukan, dapat diambil kesimpulan
yaitu perlakuan refluks dengan mencampurkan carbon nanotube dengan asam nitrat mampu
mengurangi pengotor Fe pada carbon nanotube, semakin lama waktu refluks akan terjadi
penurunan prosentase atom Fe, dan semakin lama waktu refluks maka semakin besar
kemampuan adsorpsi kloroform pada carbon nanotube. CNT yang menghasilkan pengotor
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paling sedikit dan kemampuan adsorpsi paling tinggi adalah carbon nanotube dengan proses
refluks selama 5 jam.
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