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ABSTRAK
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Polyvinyl Chloride (PVC) merupakan salah satu jenis plastik yang paling banyak
ditemukan dalam kehidupan sehari-hari. PVC memiliki efek samping terhadap
lingkungan dan kesehatan karena mengandung Cl. Penelitian ini bertujuan untuk
mengetahui  kemampuan metode kombinasi hidrotermal-microwave dalam
mengurangi kadar Cl, pengaruh variasi daya microwave terhadap pengurangan Cl,
serta karakteristik arang yang dihasilkan dari metode kombinasi hidrotermal-
microwave. Proses karbonisasi dilakukan pada temperatur 220 °C, frekuensi
microwave 2450 MHz dan daya microwave 400 dan 1000 Watt. Karakterisasi
menggunakan FTIR, menunjukkan arang mengandung gugus fungsi O-H, C-H, C=0,
C=C, dan C-Cl. Analisis menggunakan SEM menunjukkan partikel arang berbentuk
bola (spherical). Analisis EDX menunjukkkan jumlah Cl yang dapat dihilangkan
pada daya microwave 400 dan 1000 Watt secara berturut-turut adalah sebesar 83,80%
dan 91,37%. Karakterisasi menggunakan TEM pada karbon dengan daya 1000 Watt
menunjukkkan bentuk partikel bola (spherical) dan tetrahedral serta aglomerasi dari
partikel yang tidak seragam. Pengukuran paartikle pada citra TEM dengan
pembesaran 100.000x menunjukkan ukuran partikel berkisaran antara 117,70 - 60,27
nm. Dapat disimpulkan bahwa karbonisasi PVC menggunakan metode kombinasi
hidrotermal-microwave optimal dalam mengurangi kadar CI.



ABSTRACT
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Polyvinyl Chloride (PVC) is one of the most commonly found types of plastic in everyday
life. PVC has environmental and health side effects due to its chlorine content. This research
aims to determine the capability of the combined hydrothermal-microwave method in
reducing chlorine levels, the influence of microwave power variation on chlorine reduction,
and the characteristics of charcoal produced from the combined hydrothermal-microwave
method. Carbonization process was conducted at a temperature of 220°C, microwave
frequency of 2450 MHz, and microwave power of 400 and 1000 Watts. Characterization
using FTIR showed that the charcoal contained functional groups of O-H, C-H, C=0, C=C,
and C-Cl. SEM analysis revealed that the charcoal particles were spherical in shape. EDX
analysis indicated that the amount of chlorine removed at microwave powers of 400 and
1000 Watts was 83.80% and 91.37% respectively. Characterization using TEM on carbon
with 1000 Watt power showed spherical and tetrahedral particle shapes as well as
agglomeration of non-uniform particles. Particle measurements on TEM images with a
magnification of 100,000x showed particle sizes ranging from 117.70 to 60.27 nm. It can be
concluded that PVC carbonization using the combined hydrothermal-microwave method is
optimal in reducing chlorine levels.
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BAB1

PENDAHULUAN

I.1. Latar Belakang

PVC atau Polyvinyl Chloride adalah salah satu jenis plastik yang paling banyak
digunakan di dunia. PVC mempunyai sifat yang unggul seperti tahan terhadap korosi,
api, bahan kimia, dan mudah dibentuk dan biaya produksi murah. PVC dapat
ditemukan dalam kehidupan sehari-hari seperti pada pipa, pembungkus kabel, mainan
anak-anak, dan bahan bagunan (Linggo dan Kurniawan, 2015). Walaupun dikenal
memiliki banyak manfaat, PVC dapat menimbulkan efek samping terhadap
lingkungan dan kesehatan karena mengandung senyawa klorin. Selain itu, PVC juga
sulit didaur ulang karena memiliki sifat fisik yang khas. Beberapa sifat fisik dari PVC
yaitu keras kaku, tahan reaksi kimia, tahan api dan tahan suhu tinggi, dan memiliki
densitas tinggi.

PVC dapat menghasilkan emisi beracun jika terpapar panas tinggi atau terbakar.
Ketika terpapar suhu tinggi PVC akan melepaskan gas beracun seperi klorin (Cl,),
organoklorin dan hidrogen klorida (HCl) (Lewandowsku dan Skhairczewska, 2022).
Oleh karena itu, daur ulang PVC perlu dilakukan dengan baik dan diawasi ketat oleh
pemerintah dan industri terkait. PVC dapat didekomposisi menjadi monomer vinil
klorida yang lebih sederhana melalui proses pirolisis atau proses kimia lainnya.
Namun proses ini memiliki dampak yang buruk karena PVC mengandung klorin
yang berbahaya bagi lingkungan (Everard, 2020). Beberapa metode lain yang dapat
digunakan dalam mengdekomposisi PVC diantaranya adalah dengan menggunakan
bahan kimia seperti asam dan basa, mikroorganisme, pirolisis dan karbonisasi
hidotermal.

Metode karbonisasi menggunakan bahan kimia dapat memecah ikatan kimia
dalam PVC dan menghasilkan senyawa yang lebih sederhana seperti garam dan air.
Namun, penggunaan bahan kimia ini juga memiliki risiko pencemaran lingkungan
jika tidak dikelola dengan baik. Selain itu, terdapat juga metode dekomposisi PVC
dengan menggunakan mikroorganisme seperti bakteri dan jamur. Mikroorganisme ini

dapat memecah PVC menjadi senyawa organik yang lebih sederhana seperti karbon



dioksida dan air. Metode ini dianggap sebagai metode yang lebih ramah lingkungan
karena tidak menghasilkan emisi berbahaya. Walaupun dianggap ramah lingkungan
metode ini sangat rentan terkontaminasi oleh mikroorganisme patogen atau penyakit.
Jika mikroorganisme patogen masuk ke dalam sistem dekomposisi akan
menyebabkan infeksi pada tumbuhan dan hewan (Muslem dkk., 2019). Metode
pirolisis merupakan salah satu metode dekomposisi limbah plastik tanpa adanya
oksigen, yang menghasilkan produk dekomposisi seperti gas, minyak, dan residu
padat. Proses pirolisis membutuhkan energi panas yang cukup tinggi untuk memicu
reaksi kimia yang terjadi. Selain itu, metode dekomposisi pirolisis juga menghasilkan
gas buang beracun. Proses pirolisis menghasilkan gas seperti karbon monoksida
(CO), hidroksida sulfida (H,S), Polyciclic Aromatic Hydrokarbon (PAH) dan Volatile
Organik Coumpoud (VOC). Gas-gas ini dapat mencemari udara dan berpotensi
membahayakan kesehatan manusia serta merusak lingkungan (Naimah dkk., 2012).

Metode karbonisasi hidrotermal merupakan proses kimia yang melibatkan
transformasi bahan organik menjadi karbon di bawah tekanan dan suhu tinggi dalam
lingkungan air. Metode ini lebih menjanjikan karena murah dan rendah emisi.
Mekanisme karbonisasi hidrotermal mengikuti reaksi berantai ionik melalui retakan
yang menghasilakn poliena dan reaksi substitusi nukleofilik dengan air sebagai
nukleofil menghasilkan alkohol,diol dan poliol. Kedua mekanisme ini akan
melepaskan CI dalam bentuk senyawa HCl yang larut dalam air. Poliena reaktif serta
diol/poliol yang dihasilkan merupakan prekursor senyawa aromatik dan senyawa
dengan berat molekul rendah dan gugus fungsi O. kedua intermediet organik stabil
tersebut selanjutnya menghasilkan bubur arang kental. Dekomposisi PVC hampir
sempurna terjadi pada suhu 235 °C. Namun pada suhu 230-240 mulai terbentuknya
hidrokarbon polisiklik aromatik (PAH). Setelah Cl keluar molekul-molekul lainnya
akan mengalami kondensasi molekul, di mana molekul-molekul tersebut akan
bergabung sehingga membentuk cincin aromatik yang lebih besar dan komplek
(Poerschmann dkk., 2015).

Microwave atau gelombang mikro merupakan metode yang memanfaatkan

radiasi gelombang mikro. Metode ini memiliki beberapa keunggulan seperti laju



pemanasan yang cepat, pemanasan selektif, efesiensi energi dan waktu serta
peningkatan kualitas produk. Wang dkk., 2022 melaporkan menyatakan bahwa, pada
konversi limbah lumpur dengan metode kombinasi karbonisasi hidrotermal-
microwave menunjukkan effesiensi waktu reaksi, konsumsi energi lebih rendah, serta
hasil dan kualitas produk yang lebih baik. Pada penelitian ini, kombinasi karbonisasi
hidrotermal-microwave diharapkan mampu meningkatkan deklorinasi PVC pada
temperatur rendah sehingga dapat menghindari pembentukan PAH.
I.2. Rumusan Masalah
Berdasarkan latar belakang tersebut, dapat dirumuskan masalah sebagai
berikut:
1. Apakah metode kombinasi hidrotermal-microwave mampu mengurangi kadar
Cl pada temperatur rendah ?
2. Apakah variasi daya mikrowave berpengaruh terhadap pengurangan kadar C1?
3. Bagaimana karakteristik arang yang dihasilkan dari metode kombinasi
hidrotermal-microwave ?
L.3. Tujuan Penelitian
Berdasarkan rumusan masalah yang telah diuraikan, maka tujuan penelitian
ini antara lain :
1. Untuk mengetahuik emampuan metode kombinasi hidrotermal-microwave
dalam mengurangi Cl pada temperature rendah.
2. Untuk mengatahui apakah variasi daya mikrowave berpengaruh terhadap
pengurangan kadar CI.
3. Untuk mengetahui karakteristik arang yang dihasilkan dari metode kombinasi
hidrotermal-microwave.
I.4. Manfaat Penelitian
Dari penelitian ini diharapkan dapat menjadi acuan untuk mengelola limbah
PVC dengan motode sederhana tanpa menimbulkan efek samping terhadap kesehatan
maupun lingkungan.
L.5. Batasan Masalah
1. Bahan baku menggunakan resin PVC SG-5.



. Daya microwave yang digunakan yaitu 400 dan 1000 Watt.

Suhu yang digunakan yaitu 220 °C.

. Karakterisasi yang dilakukan menggunakan Fourier Tranform Infrared
Spectroscopy (FTIR), Scanning Electron Microacope-Energi Dispersive X-
ray (SEM-EDX), dan Transmission Electron Microscope (TEM).

. Menggunakan perbandingan untuk data penurunan kadar Cl dari penelitian

Muslem dkk., 2019 dengan metode hidrotermal tanpa microwave.



BAB II

TINJAUAN PUSTAKA
I1.1 Polyvinyl Chloride (PVC)

Polyvinyl Chloride (PVC) merupakan salah satu jenis plastik paling sering
digunakan dalam kehidupan. PVC merupakan plastik polimer yang menepati urutan
ketiga dalam penggunaan paling banyak didunia (Pratama dkk., 2017). PVC terdiri
dari unit berulang monomer viny!l chloride yang memiliki rumus kimia (C,H;Cl),.
Pada tahun 1835 seorang ilmuawan Prancis, Henri Victor Regnault pertama kali
menemukan PVC dan kemudian pada tahun 1912, Fritz Klatte yang merupakan
seorang ilmuwan asal Jerman yang mensintesis asam klorida dengan gas asetilen
sehingga menghasilkan vinyl chloride. Setelah didiamkan beberapa waktu terjadi
polimerisasi pada sebagian vinyl chloride hingga menjadi PVC (Rochmadi dan
Permono, 2021).

i /"

Gambar I1.1. Struktur molekul PVC

Dalam kehidupan sehari-hari PVC banyak digunakan dalam pipa, peralatan
medis, mainan anak-anak, isolasi kawat dan kabel, serta dalam industri pembangunan
(Pitanova dan Alva, 2023). Keunggulan dari PVC sendiri yaitu tahan akan korosi,
tidak mudah terbakar, ketahanan terhadap kimia, daya tahan fisik yang baik dan biaya
produksi yang rendah. Sedangkan kekurangan PVC yang perlu diperhatikan yaitu
proses pembuatan dan degradasi PVC dapat melepaskan zat berbahaya seperti klorin

dan dioksin, dan jika terdegradasi secara tidak tepat akan menghasilkan polusi



lingkungan yang berbahaya. Polyvinyl chloride (PVC) memiliki sifat fisik dan kimia

tertentu. Berikut adalah beberapa sifat fisik dan kimia dari PVC.
Tabel I1.1 Sifat fisik dan sifat kimia dari PVC (Titow, 2012).

No. Sifat Fisik Sifat Kimia

1. Kejernihan PVC memiliki Tahan terhadap korosi : PVC tahan
tingkat transparan yang tinggi terhadap asam atau basa lemabh,
tergantung pada bahan dan namun akan terdekomposisi pada
metode pengolahannnya asam kuat dan basa kuat

2. Kekerasan kekerasan dari Tahan terhadap korosi: PVC tahan
PVC fleksibel tergantung dari akan oksidasi oleh udara, namun
bahan dasar dan Dbahan dapat terdekomposisi oleh sinar UV
tambahan yang kuat.

3. Berat jenis kisaran berat Reaksi kimia : PVC tidak terlalu reaktif

jenisnya yaitu 1,3-1,45 g/em’,
tergantung jenis dan bahan

PVC yang digunakan

Titik leleh : memiliki titik leleh
yang relatif rendah sekitar 100-
260 °C tergantung jenis PVC

secara kimia, namun dapat mengalami

dekomposisi termal jika dipanaskan

secara  berlebihan. Sehingga dapat

melepaskan klorin atau senyawa klorinasi
lainnya yang  berbahaya terhadap
linkungan dan kesehatan manusia.

Reaksi dengan logam PVC dapat

bereaksi dengan  beberapa logam
terutama pada suhu tinggi, yang dapat
menghasilakan korosi atau perubahan

struktur material.




I1.2 Karbon aktif

Karbon aktif merupakan senyawa karbon amorf yang memiliki ruang atau pori
yang mengandung 85-95% karbon. Karbon aktif banyak digunakan sebagai adsorben
dalam adsorbsi seperti pada pemurnian gas, penjernihan air dan minyak, dan katalis
(Siregar dkk., 2015). Karbon aktif yang digunakan sebagai adsorben memiliki kisaran
300-3500 m*/gram, sehingga hal tersebut menyebabkan struktur pori internal yang
menyebabkan memiliki sifat sebagai adsorben. Karbon aktif memiliki daya serap
yang tinggi yaitu 25-1000% terhadap berat karbon aktif (Kurniawan dkk., 2014).
Karbon aktif memiliki karakteristik berwarna hitam tidak berbau dan tidak berasa
dengan daya adsorpsi karbon aktif sangat besar yaitu 25-100 % terhadap berat karbon
aktif (Rahim dkk., 2022). Karbon aktif banyak digunakan dalam pengolahan air
limbah sebagai adsorben karena kapasitas adsorpsi yang kuat dan struktur pori yang
melimpah. Karbon aktif mengandung makropori berukuran >50 nm, mesopori
berukuran 2-50 nm dan mikropori < 2 nm, yang berkembang baik dengan berbagai

gugus fungsi di permukaan dalam strukturnya.

@ @__— makropori

mikropori

mesopori

Gambar I1.2. Ilustrasi makropori, mesopori dan mikropori (Setianingsih, 2018)
I11.3 Hidrotermal Karbonisasi
Karbonisa hidrotermal adalah reaksi kimia yang melibatkan konversi biomassa
melalui reaksi air panas dan tekanan tinggi. Metode hidrotermal karbonisasi
ditemukan oleh Friendrivh Bergius pada tahun 1913 (Eriska dkk., 2016). Proses
hidrotermal karbonisasi dimulai dengan pemanasan biomassa dalam air panas di
bawah tekanan tinggi. Larutan direaksikan dalam air subkritis pada suhu 180-350 °C

untuk menghasilkan karbon. Air subkritis berfungsi sebagai pelarut dan reagen untuk



senyawa organik (Poerschmann dkk., 2015). Menurut Muslem dkk., 2019,
karbonisasi hidrotermal telah berhasil diterapkan untuk mendekomposisikan PVC.
Dekomposisi PVC dengan metode ini akan menghasilkan karbon dan
kandungan klorin dalam PVC akan terlepas sebagai larutan HCl. Pada suhu tinggi,
ikatan kovalen dalam rantai polimer PVC mulai terurai menjadi molekul yang lebih
kecil. Reaksi ini melibatkan pelepasan gugus klorin dari rantai polimer, membentuk
senyawa organik yang lebih sederhana seperti arang. Proses hidrotermal karbonisasi
memiliki beberapa keunggulan diantaranya dapat dilakukan di lingkungan berair dan
dapat memanfaatkan bahan baku basah maupun kering seperti kotoran hewan dan

plastik (Hoekman dkk., 2013).
I1.4 Mekanisme Dekomposisi PVC

Dekomposisi merupakan penguraian senyawa komplek menjadi senyawa yang
lebih  sederhana.. Karbonisasi hidrotermal karbonisasi diketahui mampu
mendegradasi PVC pada air superkritis dan subkritis. Degradasi PVC dengan
metode tersebut akan menghasilkan arang dan sebagian besar klorin dalam PVC
akan terlepas sebagai larutan HCI (Muslem dkk., 2019). CI dapat dilepaskan dari
PVC dengan dehidroklorinasi melalui eliminasi HCI atau dengan deklorinasi melalui
substitusi nukleofilik dengan molekul air sebagai nukleofil. PVC yang mengandung
Cl sebagai gugus substituen, reaksi substitusi nukleofilik dapat terjadi saat atom CI
digantikan oleh nukleofil. Mekanisme lain lain yang bekerja untuk penggabungan ClI
organik ke dalam arang-hidro seperti jebakan dalam pori-pori sempit atau adsorpsi
dapat dianggap tidak signifikan. Berbeda dengan metode hidrotermal, deklorinasi
termal PVC sebagian besar mengikuti mekanisme radikal bebas reaksi dapat
dimulai dengan produksi radikal bebas dan struktur kloroalilik yang ditandai
dengan stabilitas termal yang rendah. Penghapusan HCI bertahap berikutnya
menimbulkan pembentukan poliena, yang merupakan mekanisme reaksi radikal
bebas ikatan rangkap terkonjugasi dibuat oleh mekanisme '"ritsleting": setelah
ikatan rangkap terbentuk, atom klorin alilik pada atom C yang berdekatan dengan

ikatan rangkap memisahkan HCI membentuk dua ikatan rangkap dalam proses,



yang dalam gilirannya mengaktifkan klorin yang berdekatan untuk menyebarkan

proses dehidroklorinasi (Poerschmann dkk., 2015).

o on oH Kondensasi/
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l J . Senyawa Mrrendah —— Terkondensasi
P N intramolekul bergugus fungsi O Dehidrasi o >
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Reaksi z
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Gambar IL3. Jalur reaksi dekomposisi PVC dengan metode hidrotermal karbonisasi
(Poerschmann dkk., 2015).
11.5 Microwave

Microwave merupakan pemanas buatan yang menggunakan energi gelombang
mikro. Microwave mengacu pada gelombang mikro atau radiasi mikro, yang
merupakan salah satu bentuk radiasi elektromagnetik dengan panjang gelombang
antara 1 nm hingga 1 meter(Trimawiasa dkk., 2022). Sampel yang berinteraksi
dengan gelombang mikro dapat ditransmisikan, dipantulkan atau diserap. Prinsip
dasar dari gelombang mikro yaitu pemanasan berdasarkan tumbukan langsung
dengan material polar atau solvent. Keadaan ini diatur oleh dua fenomena yaitu
konduksi ionik dan rotasi dipol.

Konduksi ionik mengacu pada perpindahan ion dalam medium yang terjadi
sebagai respon terhadap gelombang mikro. Proses konduksi ionik gelombang mikro
dapat terjadi pada berbagai jenis media, termasuk padatan, cairan, dan gas.
Gelombang mikro dapat merangsang konduksi ionik dalam medium dengan berbagai
mekanisme. Salah satu mekanisme utama adalah pemanasan dielektrik. Ketika
gelombang mikro melewati media, energi elektromgnetiknya diserap oleh molekul-
molekul dalam medium tersebut. Rotasi dipol pada gelombang mikro adalah
fenomena dimana arah polarisasi gelombang mikro berputar saat melewati media
tertentu. Rotasi ini terjadi karena adanya perbedaan bias indeks antara media tersebut

dan media sekitarnya. Rotasi dipol gelombang mikro terjadi ketika gelombang



elektromagnetik dengan polarisasi linear melewati medium yang memiliki sifat optik
anisotropik. Sifat anisotropik yaitu bahwa medium memiliki bias indeks yang
berbeda-beda tergantung pada arah polarisasi cahaya yang melewatinya. Ketika
gelombang mikro memiliki media anisotropik, arah polarisasinya akan berputar
sejalan dengan perubahan bias indeks (Effendy dkk., 2020).

11.6 Fourier transform Infrared Spectroscopy (FTIR)

FTIR merupakan spektroskopi yang digunakan dalam mengintifikasi gugus
fungsi. Salah satu teknik yang digunakan untuk mengamati interaksi molekul yaitu
menggunakan FTIR, menggunakan radiasi elektromagnetik dengan daerah panjang
gelombang 0,75 — 1000 pm atau pada bilangan gelombang 13.000 —10 cm™ (Lubis,
2015). Prinsip kerja FTIR adalah energi inframerah dari sumber diemisikan,
kemudian berjalan menuju jalan bagian optik dari spektrometer dan mendeteksi

karakteristik vibrasi pada gugus fungsi kimia.

Gambar 1I1.4 Intrumen Fourier Transform Infrared Spectroscopy (FTIR)

Metode spektroskopi inframerah merupakan metode yang meliputu teknik
serapan, teknik emisi, dan teknik fluoresensi. Komponen medan listrik yang berperan
penting dalam spektroskopi biasanya hanya komponen medan listrik seperi transmisi,
pemantulan, pembiasan dan penyerapan. Metode FTIR sering digunakan dalam
mengindentifikasi gugus fungsi senyawa karena spektrum yang dihasilakan spesifik

untuk senyawa.
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Tabel I1.2 Daerah gugus fungsi pada IR (Skoog dkk., 1998)

Ikatan Tipe Senyawa Daerah Frekuensi Intensitas
(em™)
C-H Alkana 2850-2970 Kuat
1340-1470 kuat
C-H Alkena 3010-3095 Sedang
675-995 Kuat
C-H Alkuna 3300 Kuat
C-H Cincin Aromatik 3010-3100 Sedang
690-900 Kuat
O-H Fenol, monomer alkohol, 3590-3650 Berubah-ubah
alkohol ikatan hidrogen, 3200-3600 Berubah-buah,
fenol terkadang melebar
3500-3600 Sedang
Monomer, asam karboksilat, 2500-2700 Melebar
ikatan hidrogen asam
karboksilat
N-H Amina, Amida 3300-3500 Sedang
C=C Alkena 1610-1680 Berubah-ubah
Cc=C Cincin Aromatik 1500-1600 Berubah-ubah
C Alkuna 2100-2260 Berubah-ubah
C-N Amina,Amida 1180-1360 Kuat
C Nitril 2210-2280 Kuat
C-0 Alkohol, Eter, Asam 1050-1300 Kuat
Karbohirat, Ester
C=0 Aldehid, Eter, Asam 1690-1760 Kuat
Karbohirat, Ester
NO, Senyawa Nitro 1500-1570 Kuat
1300-1370
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11.7 Scanning Electron Microscope-Energi Dispersive X-ray (SEM-EDX)

SEM merupakan salah satu intrument yang digunakan untuk mengindentifikasi
permukaan dari sampel padat secara lansung, dengan pembesaran 10-3000000x dan
resolusi 1-10 nm. Alat dari SEM terdiri dari komponen utama yaitu terdiri dari 3
komponen lensa. SEM tidak hanya berlaku untuk mengindentifikasi struktur mikro
suatu sampel yang berupa gambar dan fotografi. Namun metode SEM merupakan
kospuskular antara elektron sumber dengan atom pada sampel. EDX merupakan
pelengkap SEM untuk mengindentifikasi mineral magnetik. Prosesnya hampir sama
dengan SEM dimana analisis terhadap karakteristik radiasi sinar X yang dipancarkan
sampel oleh elektron sekunder yang akan menghasilkan informasi mengenai

kandungan mineral dalam sampel (Didik dkk., 2021).

Gambar IL5 Intrumen Scanning Electron Microscope-Energi Dispersive X-ray (SEM- EDX)
I1.8 Transmission Electron Microscope (TEM)

TEM merupakan instrumen yang digunakan untuk mengamati struktur nano,
intrumen TEM dapat mengamati ukuran serbuk hingga nano dengan pembesaran
sampai 150.000 kali dan morfologinya. Bentuk yang dihasilkan pada pengujian TEM
dapat dibuat menjadi 3 dimensi (Hoten, 2020) Prinsip kerja dari TEM yaitu
menggunakan elektron yang ditransmisiskan dimana elektron sebagai sumber radiasi.
Pada awalanya struktur TEM menggunakan rangkaian lensa horizontal dalam kolom,

namun sekarang struktur TEM menggunakan rangkaian lensa dalam kolom yang
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disejajarkan secara vertikal. Lensa yang disejajarkan secara vertikal dalam kolom

dapat mempertahankan keselarasan yang baik dalam waktu yang lebih lama.

Gambar IL.6 Intrumen Transmission Electron Microscope (TEM)

Cara kerja TEM dalam memfokuskan elektron didasarkan pada karakter
elektron yang menyerupai gelombang karena bermuatan negatif. Kemudian elektron
dibelokkan oleh medan magnet. Faktor yang mempengaruhi TEM yaitu komposisi
sampel dan kepadatan (Oktavia & Sutoyo, 2021)
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BAB III

METODE PENELITIAN
II1.1 Waktu dan Tempat

Penelitian ini dilaksanakan pada bulan Oktober 2023 sampai dengan Maret
2024 di Laboratorium Kimia Multifungsi Universitas Islam Negeri Ar-Raniry.
I11.2 Alat dan Bahan

I11.2.1 Alat

Alat-alat yang digunakan dalam penelitian ini adalah reaktor hidrotermal-
microwave, oven, stirer, kertas saring erlenmeyer, neraca analitik, kertas saring,
FTIR dari Perkin Elmer, SEM-EDX JOEL Type JSM-6701F, dan TEM HT7700
I11.2.2 Bahan

Bahan-bahan yang digunakan pada penelitian ini adalah resin PVC SG-5 dari
perusahaan Zibo Aiheng New Material , akuades (H,O), larutan asam sulfat (H,SO,),
dan natrium karbonat (Na,CO3)
I11.3 Prosedur Kerja
I11.3.1 Karbonisasi

Sebanyak 1 gram PVC ditambahkan ke dalam vessel dan ditambahkan
sebanyak 50 mL akuades. Selanjutnya ditambahkan sebanyak 1 gram natrium
karbonat ke dalam vessel dan diatur pH larutan menjadi pH 6 dengan menggunakan
asam sulfat 2 M. Kemudian dioperasikan ke dalam microwave dengan suhu 220° C
selama 2 jam dengan frekuensi 2450 MHz dan daya microwave 400 Watt. Arang
yang dihasilkan kemudian disaring dan dibilas menggunakan akuadest 100 mL
sebanyak 2 kali. Selanjutnya dikeringkan dalam oven pada suhu 100 °C selama 24
jam. Selanjutnya ditimbang arang yang dihasilkan. Setelah ditimbang, disaring arang
menggunakan saringan 100 mesh untuk agar partikel setara. Kemudian dihitung
persen rendemennya (Muslem dkk., 2019). Diulangi prosedur yang sama

menggunakan microwave dengan daya 1000 Watt.
Berat Akhir

%Rendemen = m x 100%
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I11.3.2 Pengujian Spektrofotometer FTIR

PVC dan serbuk karbon yang dihasilkan dari proses karbonisasi dilakukan
karakterisasi sebanyak 3 kali pengulangan. Pengukuran spektrum FTIR dilakukan
pada daerah IR tengah 4000-450 cm™. Pengujian FTIR dapat menginterpretasi gugus
fungsi yang terkandung didalamya. Pengukuran spektrum dan deteksi puncak pada
analisis FTIR menggunakan software Origin ( Tiwon dkk., 2021).

I11.3.3 Pengujian Scanning Electron Microscope-Energi Dispersive X-ray (SEM-
EDX)

Serbuk karbon yang dihasilkan dengan microwave dilakukan pengujian
menggunakan SEM-EDX. Analisis SEM-EDX memberikan informasi tentang
karakterisasi komposisi dan distribusi unsur bahan. Analisis SEM mengindentifikasi
permukaan dan sampel padat, sedangkan EDX mengindentifikasi atom penyusun
(Didik dkk., 2021). Selanjutnya hasil yang didapatkan dibandingkan dengan
penelitian yang dilakukan oleh Muslem dkk., (2019).

I11.3.4 Pengujian Transmission Electron Microscope (TEM)

Serbuk karbon yang dihasilkan dengan daya microwave 1000 Watt dilakukan

pengujian menggunakan TEM bentuk dan ukuran partikel ditentukandari citra TEM

pada pembesaran 200.000x menggunakan software simpel measure (Hoten, 2020).
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BAB IV
HASIL DAN PEMBAHASAN

IV. 1 Data Hasil Pengamatan
Penelitian ini dilakukan dengan metode kombinasi hidrotermal-microwave.
Adapun hasil sintesis karbonisasi PVC dan karakterisasi arang yaitu sebagai berikut:
IV.1.1 Hasil Sintesis Karbonisasi PVC
Berikut data hasil sintesis karbonisasi PVC menggunakan metode kombinasi
hidrotermal-microwave dapat dilihat di tabel IV.1
Tabel IV.1 Data Hasil Sintesis Karbonisasi PVC

Sampel Mikrowave power % Rendemen
l. 400 Watt 56,21 %
2. 1000 Watt 45,37 %

IV.1.2 Hasil Analisis FTIR
Hasil karakterisasi karbon menggunakan FTIR dapat dilihat pada grafik
dibawah ini:

Carbon pada 400 Watt
Carbon pada 1000 Wart]

C-H

‘con i
T VAL N
: \Iﬂ/\w
S H! C-H g50 o=l :
C-H g

Transmitan %
|
/

y T — T T T R
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

Wavenumber cm’

Gambar IV.1 Spektra FTIR PVC dan karbon pada daya Microwave 400 dan 1000 Watt
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Tabel 1V.2 Tabel Daerah Gugus Fungsi PVC dan Karbon pada IR

No. Sampel Gugus Fungsi Daerah
Frekuensi cm™

C-H 2922 dan 945

1 PVC C=C 1428
C-Cl 1245 dan 612
O-H 3428
C-H 2922 dan 945

2 Karbon 400 dan 1000 Watt C=0 1689
C=C 1428
C-Cl 1245 dan 612

IV.1.3 Hasil Analisis SEM-EDX & Mapping
Hasil analisis SEM karbon pada daya microwave 400 dan 1000 Watt dapat

dilihat pada gambar dibawah ini:

Gambar 1V.2 Hasil analisis SEM (a) 400 Watt dengan perbesaran 100x (b) 400 Watt dengan

perbesaran
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1500x (c) 1000 Watt dengan perbesaran 100x (d) 1000 Watt dengan perbesaran 1500x
Pemetaan elemen atom pada permukaan karbon menggunakan mapping EDX

dapat dilihat pada gambar dibawah ini:

(a)

©) (©) (€D (S)

Gambar IV.3 Pemetaan menggunakan EDX (a) 400 Watt (b) 1000 Watt
Element-element yang terkandung pada karbon beserta persen penyebaran atom

dan massa yang dianalisis menggunakan EDX dapat dilihat pada tabel dibawah ini:
Tabel IV.3 Persen Atom dan Massa Kandungan Pada Karbon Menggunakan

EDX

Penyebaran % Wt
400 Watt 1000 Watt

Penyebaran % At
400 Watt 1000 Watt

Element

C 87,1 % 85,1 % 79,1 % 78,9 %
O 9.3 % 13,0 % 11,2 % 16,0 %
Cl 3.4% 1,8 % 9.2% 4,9 %
S 0,2 % 0,1 % 0,5 % 0,3 %
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IV.1.4 Hasil Analisis TEM
Hasil karakterisasi TEM pada daya microwave 1000 Watt dapat dilihat pada

gambar dibawabh ini:

Gambar IV.4 Analisis Data TEM (a) Perbesaran 20.000x (b) Perbesaran 100.000x dan (c)
Perbesaran 200.000x

Ukuran partikel karbon pada daya microwave 1000 Watt menggunakan
software Simple
Measure dapat dilihat

pada gambar dibawah ini:

Gambar IV. Ukuran partikel pada perbesaran 100.000x
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IV.2 Pembahasan

IV.2.1 Sintesis Karbonisasi PVC
PVC merupakan bahan polimer termoplastik yang terdiri dari rumus molekul

(C,H;3Cl),. PVC yang digunakan berasal dari perusahaan Zibo Aiheng New Material.
Karbonisasi dilakukan menggunakan microwave dengan suhu 220°C selama 2 jam
dalam pelarut H,O. Selain berfungsi sebagai pelarut, HO juga berfungsi sebagai
reagen dalam senyawa PVC. Pada metode hidrotermal sebagian besar partikel akan
dihidrolisis menjadi arang dan sebagian besar Cl akan terlepas dalam larutan HCI

(Muslem dkk., 2019).

i

Hidrotermal-Microwave Arang 400 watt dan 1000 watt

Gambar IV.6 Mekanisme kerja karbonisasi menggunakan metode kombinasi hidrotermal-microwave

Penambahan Na,CO; pada penelitian ini bertujuan untuk membentuk reaksi
netralisasi HCI sehingga membentuk NaCl (Hakim dkk., 2023). Senyawa Cl dapat
dilepaskan dari senyawa PVC melalui deklorinasi reaksi substitusi nukleofilik
dengan molekul H,O sebagai Reagen. Gugus Cl dari PVC digantikan oleh gugus
hidrogen pH larutan setelah penambahan Na,CO; berubah menjadi 11 yang
kemudian diubah menjadi pH 6 menggunakan H,SO,4. pH netral mendukung stabilitas
senyawa organik yang terlibat dalam reaksi karbonisasi. pH 6 dapat memfalitasi
keseimbangan yang baik antara CO,, yang diperlukan untuk pembentukan karbon dan
proses karbonisasi. CO, bereaksi dengan senyawa-senyawa tertentu dalam larutan
untuk membentuk karbon PVC yang telah dikarbonisai disaring dan dibilas
menggunakan aquadest, serta dikeringkan menggunakan oven. Selanjutnya arang
yang telah dikeringkan dihaluskan menggunakan saringan 100 mess untuk
mendapatkan partikel yang seragam. Hasil akhir didapatkan arang pada daya 1000
Watt memiliki warna hitam lebih pekat dibandingkan arang pada 400 Watt.
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Penghilangan Cl melalui reaksi substitusi nukleofilik akan menghasilkan peningkatan
jumlah oksigen dalam arang. Selain itu, kandungan hidrogen dalam arang tidak
berkurang seiring dengan berkurangannya kandungan Cl (Poerschmann dkk., 2015).
Warna yang pekat menandakan bahwa arang telah terbakar dengan baik dan memiliki
kualitas baik serta minim akan pengotor (Dewi dkk., 2021).

Menurut Poerscmann dkk., (2015) warna arang yang lebih pekat dipengaruhi
oleh suhu dan adanya ikatan rangkap dan penggabungan oksigen ke dalam molekul
arang. Pada umumnya, hubungan antara daya, suhu, dan konsentrasi sangat
bergantung pada reaksi kimia. Suhu dan konsentrasi senyawa kimia mempengaruhi
seberapa cepat reaksi berlangsung (Purwaningsih dkk., 2019). Dari tabel IV.1
didapatkan bahwa arang yang diperoleh pada daya 400 Watt lebih besar dibandingkan
pada daya 1000 Watt. Pada daya 400 Watt didapatkan sekitaran 56,21% arang dan
sisanya membentuk larutan. Sedangkan pada daya 1000 Watt didapatkan sekitaran
45,37% arang dan sisanya larutan. Perbedaan persen rendemen yang dihasilkan karna
pada daya 1000 watt diperkirakan terlepasnya Cl dari arang yang lebih besar
dibandingkan pada daya 400 Watt. Selanjutnya dilakukan karakterisasi menggunakan
FTIR, SEM-EDX, dan TEM.

IV.2.2 Analisis FTIR

Fourier Tranform Infrared (FTIR) merupakan salah satu intrumen
spektroscopy yang digunakan untuk mendeteksi gugus fungsi sehingga dapat
memprediksi struktur senyawa kimia (Mariati dkk., 2020) yang terdapat pada
PVCdan arang yang dikarbonisasi dengan daya mikrowave 400 Watt dan 1000 Watt.
Berdasarkan gambar IV.1 dan tabel IV.2 pada karbon yang menggunakan microwave
400 dan 1000 Watt muncul gugus fungsi O-H dan C=O yang tidak ada pada PVC
murni. Sedangkan untuk gugus fungsi C-Cl mengalami penurunan dengan intesitas
lemah. Munculnya gugus O-H dan C=0 dan menurunya itensitas C-Cl disebabkan
oleh suhu operasi dan terjadinya reaksi substitusi nukleofilik Cl leh OH pada proses
karbonisasi. Berdasarkan gambar I1.3 reaksi substitusi nukleofilik menyebabkan

menurunnya kandungan Cl dan meningkatnya kandungan oksigen. Meningkatnya
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C=0 menunjukkan gugus karbonil yang lebih banyak yang menunjukkan sifat polar
yang tinggi, C=0 terbentuk dari reaksi deprotonasi.
IV.2.3 Analisis SEM-EDX & Mapping

SEM merupakan intrumen yang sering digunakan untuk mengindentifikasi
bentuk dan aglomerisasi partikel. Berdasarkan gambar SEM karbon yang dihasilkan
berwarna hitam menghasilkan bentuk partikelnya yaitu spherical (bola). Dari
gambar IV.2 diatas tidak terjadinya aglomerasi. Aarang 400 Watt dan 1000 Watt
tampak jelas pori-pori dari arang dan permukaan arang yang kasar. Pada daya 1000
Watt permukaan arang cenderung lebih kasar dan tidak rata dibandingkan pada daya
400 Watt.

Uji EDX merupakan teknik untuk mengindentifikasi unsur-unsur dan
persentase kandungan dalam arang. Berdasarkan tabel IV.2 hasil analisis EDX yang
menunjukkan bahwa persentase Cl pada 400 Watt lebih tinggi dibandingkan pada
1000 Watt, sedangkan persentase oksigen lebih tinggi pada 1000 Watt. Kandungan
Cl dalam PVC murni yaitu sebesar 56,8 % (Poerschmann dkk., 2015). Dari
penelitian ini didapatkan jumlah Cl yang terdeteksi lebih rendah dibandingan
penelitian yang dilakukan muslem dkk., 2019 yang menggunakan metode
hidrotermal tanpa mikrowave. Dimana jumlah Cl yang terdeteksi dari penyebaran
atom adalah 14,57% dan penyebaran massa adalah 23,24% dengan jumlah CI yang
dapat diturunkan yaitu sebesar 60%. Dari penelitian ini jumlah Cl yang dapat
duturunkan pada 400 Watt yaitu sebesar 83,80% dan pada 1000 Watt yaitu sebesar
91,37%.

IV.2.4 Analisis TEM
TEM merupakan instrumen yang digunakan untuk mengamati struktur,

ukuran dan bentuk arang yang dibuat menjadi 3 dimensi (Hoten, 2020). Berdasarkan
tabel IV.2 kadar CI pada arang 1000 Watt lebih rendah. Sehingga, uji TEM dilakukan
padaarang tersebut. Berdasarkan gambar IV.4 dapat dilihat bentuk dimana partikel
berbentuk spherical (bola) dan tetrahedral. Bentuk spirical dapat dilihat pada
pembesaran 20.000x dan pada pembesaran 200.000x, sedangkan bentuk tetrahedral
dapat dilihat pada pembesaran 20.000x dan pada pembesaran 100.000x. perbedaan
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bentuk arang menunjukkan fungsi yang berbeda. Arang yang berbentuk spirical
memiliki fungsi utama sebagai media penjernihan air dan udara. Sedangkan arang
yang berbentuk tetrahedral memiliki fungsi utama sebagai agen katalis, penyerap,
atau bahan dasar sintesis senyawa organik (Fadila dkk. , 2023). Berdasarkan gambar
terjadinya aglomerasi dari partikel yang seragam. Aglomerasi adalah partikel-partikel
kecil yang bergabung atau berkumpul sehingga membentuk partikel besar. Beberapa
penyebab aglomerasi yaitu suhu, tekanan, dan kelembaban reaktor (Sharfina dkk.,
2015). Suhu yang terlalu tinggi dapat meningkatkan aglomerasi karena meningkatnya
mobilitas partikel. Kelembaban dalam vessel juga dapat mempengaruhi mobilitas
partikel dan sifat fisik dalam larutan. Kelebaban yang tinggi dapat meningkatkan
kemungkinan aglomerasi karena mempengaruhi viskositas larutan dan kemungkinan
partikel untuk saling menempel. Namun berbeda halnya dengan tekanan dimana
semakin tinggi tekanan dapat membantu mengurangi pembentukan aglomerasi
dengan meningkatkan larutan pencampur. Aglomerasi dapat menghasilkan produk
akhir yang kurang homogen dan berkualitas rendah. Gumpalan-gumpalan besar arang
mungkin memiliki luas permukaan yang lebih kecil dan struktur yang lebih padat
sehingga mempengaruhi kemampuan adsorbsi dan efesiensi prosesnya (Desiati dkk.,
2018). Berdasarkan gambar IV.5 penentuan ukuran partikel arang dilakukan
menggunakan software simple maesure. Diperoleh ukuran partikel pada pembesaran

100.000 kali berkisaran antarall?,70 nm - 60,27 nm.
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BAB YV

PENUTUP

V.1. Kesimpulan
Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan, dapat disimpulkan:

1. Karbonisasi PVC menggunakan metode kombinasi hidrotermal-microwave
mampu menurunkan kadar Cl lebih baik.

2. Variasi daya microwave berpengaruh terhadap penurunan kadar Cl dimana
pada daya 400 dan 1000 Watt kadar Cl secara berturut-turut turun sebesar
83,80% dan 91,31%

3. Karakterisasi arang menggunakan FTIR menunjukkan bahwa arang
mengandung gugus fungsi O-H, C-H, C=0, C=C, dan C-Cl. Pada analisa
menggunakan SEM-EDX menunjukkan partikel berbentuk bola (spherical),
pori-pori dan permukaan arang, serta mengindentifikasi unsur-unsur yang
terdapat pada permukaan arang. Sedangkan pada analisa menggunakan TEM
menunjukkkan bentuk partikel dimana partikel berbentuk bola (spherical) dan
tetrahedral dan adanya aglomerasi dari partikel yang tidak seragam, serta
diperoleh ukuran partikel pada pembesaran 100.0k kali berkisaran 117,70 nm
- 60,27 nm.

V.II. Saran

Penelitian ini masih perlu dilanjutkkan agar CI dapat dikurangi hingga 100%

dengan menaikkan microwave power.
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LAMPIRAN
Lampiran 1. Prosedur Kerja

a. Karbonisasi

Karbonisasi

;

ditambahkan 1 gram PVC kedalam vessel

,

ditambahkan 50 mL akuadest kedalam Vessel

;

ditambahkan sebanyak 1 gram natrium karbonat

;

diatur pH larutan menjadi pH 6 menggunakan asam sulfat 2 M

;

dioperasikan kedalam microwave dengan suhu 220 °C selama 2 jam
dengan frekuensi 2450 MHz dan daya mikrowave 400 watt.

;

disaring arang yang dihasilkan

;

dibilas menggunakan akuades 100 mL sebanyak 2 kali

;

dikeringkan dalam oven pada suhu 100 °C selama 24 jam

;
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;

disaring menggunakan saringan 100 mesh agar partikel setara

.

dihitung persen rendemen dari arang

'

diulangi prosedur kerja yang sama menggunakan daya microwave 1000
Watt

b. Pengujian Menggunakan Karbonisasi

FTIR

;

dikarakterisasi PVC dan serbuk karbon yang dihasilkan menggunakan

microwave dengan daya ‘400 Watt dan 1000 Watt

v

diuji sampel sebanyak 3 kali pengulangan

.

dilakukan pengukuran pada daerah IR 4000-450 cm’

v

dinterprestasikan gugus fungsi yang terkandung di dalamnya
menggunakan software origin
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c. pengujian menggunakan SEM-EDX

SEM-EDX

y

dikarakterisasikan arang yang dihasilkan dengan microwave dengan daya
400 Watt dan 1000 Watt

;

diindentifikasi morfologi permukaan arang dan kandungan atom
pernyusunnya

:

dibandingkan hasil yang didapatkan dengan penelitian yang dilakukan oleh
Muslem dkk., 2019

d. Pengujian menggunakan TEM

TEM

;

Dikarakterisasikan arang yang dihasilkan dengan microwave dengan daya
400 Watt dan 1000 Watt

-

Diamati bentuk dan ukuran arang menggunakan software simple measure

Lampiran 2. Perhitungan
2.1 400 watt
2.1.1 Perhitungan rendemen arang
Berat Sampel = kertas saring akhir — kertas saring awal
=1,3848 gram - 0,8221gram
=0,5627 gram
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berat akhir

% Rendemen arang = borat awal * 100%
A%%

_ 0,5627 gram

= 100 ©
1,0009 gram * 10070

=56,21 %

2.1.2 Penurunan kadar Cl

berat awal - berat akhir

Persentase % = x 100 %
berat awal

56,8 - 9,2
568

47,6
s R 0%

x 100 %

56.8
= 83,80 %
2.2 1000 watt

2.2.1 perhitungan rendemen arang

Berat sampel = kertas saring akhir — kertas saring awal
= 1,4489 gram - 0,9945gram
= 0,4544 gram
berat akhir
% Rendemen arang = beratawales 100%
_ 0,4544 gram 100.%
- 1,0014 gram X °
=4537%

2.2.2  Penurunan kadar Cl

B berat awal - berat akhir

Persentase % = x 100 %
berat awal
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56,8 - 49

0,
s 100 %
_519 100 %
T 568 " °
=91,37 %

Lampiran 3. Hasil Analisis
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Lampiran 4. Hasil Analisis SEM-EDX & Mapping
1. Sebaran Material Arang Pada Daya Microwave 400 Watt

LR~

SOpm

C Kal_2 Cl Kat

50pm 50pm

34



O Ka1 S Kal

3
50um =

2. Sebaran Material Arang Pada Daya Microwave 1000 Watt

Bl ] cever)

S0um

35



C Kail 2 O Ka1l

50um 50um

cl Kol S K

50pm 50pum

3. Gambar SEM Yang Telah Diperbesar Menggunkan Capcut
a. 400 watt
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b. 1000 watt

4. Hasil Analisis EDX Pada 400 Watt
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Lampiran 5. Parameter Dalam Penggunaan MDS 6G

[Powear

Microwavs frequency

ladt pawar
iMaximum oulput power

[220-240 VAC 50/60Hz 84

[2450MHz

1800W

T-ODOW_. non-pulse continuous aulomatic vanabie frequency control

[Tumtable design

Load & MP-100 closed digestion vessels al same lime

Pressure measwement and control system

Fiezoalectric crystal pressure sensor, pressure control range 0-10MPa (1500 psi), accuracy +
(0.01MPa

[Temperature measurement and control
Eystam
1Outer vessel matenal

Hign-precision platnum resistor temperalure sensor, lemperature range (0-300°C, accuracy +1°C

Explosion-proof outer vessel made of aerospace composite fiber

et weight

Inner vessel material \TFM material

IChamber exhaust system High-power anticorrosion exial fan, exhaust speed: 3.1 m¥min
[Cpemating ambient temperature 040" G

Waorking environment humidity 15-80%RH

Whote physical size M50 X 515 x 510 mm (WX D x H}

Lampiran 6. Gambar Penelitian Dan Hasil Penelitian

Gambar

Keterangan

Vessel

Serbuk PVC

yang  berisi

Karbonisasi menggunakan microwave

Disaring untuk memisahkan arang dan larutan
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PVC, H2O, NaxCO;, dan H2SO4
dimasukkan ke dalam microwave



Arang yang telah disaring dan dibilang menggukan aquadest

Arang yang telah dikeringkan menggunakan oven

Arang PVC pada daya 400 Watt yang telah dihaluskan

Arang PVC pada daya 1000 Watt yang telah
dihaluskan
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