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ABSTRAK

SINTESIS KOMPOSIT ORGANOCLAY
KALSIUM BENTONIT-polyDADMAC
(polydiallyldimethylammonium chloride)
DENGAN GELOMBANG MIKRO DAN ULTRASONIK
SERTA APLIKASINYA SEBAGAI FLOKULAN
PROSES PENGOLAHAN LIMBAH CAIR BATIK

Oleh:
Hatfina Nusratina
15630045

Pembimbing
Irwan Nugraha, S.Si., M.Sc.

Sintesis  komposit  organoclay  kalsium  bentonit-polyDADMAC
(polydiallildimethylammonium chloride) dengan gelombang mikro dan ultrasonik
telah berhasil dilakukan. Tujuan dari penelitian ini adalah untuk mengetahui sifat
fisik, gugus fungsi dan Kristalinitas organoclay serta efektivitasnya sebagai
flokulan pada pengolahan limbah cair batik. Parameter limbah yang dianalisis
yaitu pH, kekeruhan, COD, TSS dan TDS.

Organoclay disintesis melalui metode dispersi  polyDADMAC 0,4%
ke dalam suspensi bentonit selama 3 jam. Karakteristik fisik organoclay yang
meliputi pH suspended solid, acidicy (mg KOH/g), bulk density, free moisture,
dan swelling index berturut-turut untuk organoclay I (bentonit-polyDADMAC)
yaitu 55 ; 0,2692 mg KOH/gram ; 0,978 g/mL ; 11,1895 % ; 4,2788,
organoclay Il (bentonit-polyDADMAC sonikasi) yaitu 5 ; 0,2244 mg KOH/gram ;
1,0005 g/mL ; 9,3608 % ; 4,1924 dan organoclay Ill (bentonit-polyDADMAC
microwave) yaitu 5 ; 0,1496 mg KOH/gram ; 0,9825 g/mL ; 9,1831 % ; 3,9640.
Karakterisasi gugus fungsi menggunakan FTIR tidak menunjukkan adanya
serapan khas polyDADMAC pada organoclay. Karakterisasi Kkristalinitas
menunjukkan pergeseran nilai 20 ke kanan dari 19,21° menjadi 19.963° ; 19,92° ;
dan 19,852° berturut-turut pada organoclay I, organoclay Il dan organoclay Ill.
Pergeseran nilai 20 menunjukkan adanya interaksi fisik antara kalsium bentonit
dan polyDADMAC.

Efektivitas organoclay diuji dengan proses koagulasi-flokulasi pada
limbah batik yang memiliki nilai pH, kekeruhan, COD, TSS dan TDS yang
melebihi baku mutu. Koagulasi menggunakan polyaluminium chloride (PAC)
dengan konsentrasi 1,5 g/L dan flokulasi menggunakan organoclay dengan
konsentrasi 2,5 g/L. Koagulasi-flokulasi menghasilkan limbah dengan parameter
kekeruhan, TDS, dan COD sesuai baku mutu. Sedangkan nilai pH dan TSS tidak
memenuhi baku mutu limbah.

Kata Kunci : organoclay, kalsium bentonit-polyDADMAC, flokulan, limbah cair
batik

XVi



BAB |
PENDAHULUAN

A. Latar Belakang

Indonesia merupakan negara berkembang yang memiliki kelimpahan
sumber daya alam yang tinggi. Salah satu sumber daya alam yang melimpah yaitu
mineral lempung bentonit. Potensi lempung yang terdapat di Indonesia kurang
lebih 951.175.200 m®, persebarannya dapat ditemukan di sebagian besar wilayah
Pulau Jawa, Sumatra, sebagian Kalimantan, dan Sulawesi (Mukarrom, 2017).
Lempung bentonit memiliki kandungan SiO,, berwarna abu-abu kehitaman,
bersifat liat dan kaya akan mineral montmorillonit. Mineral ini memiliki banyak
manfaat dalam kehidupan, namun kelimpahannya tidak diikuti dengan
pemanfaatan secara maksimal. Umumnya, lempung ini hanya digunakan sebagai
bahan timbunan jalanan atau pekarangan rumah oleh masyarakat. Berdasarkan hal
tersebut maka diperlukan pengolahan dan modifikasi lempung bentonit agar
menjadi material baru yang lebih aplikatif (Lestari, 2002).

Bentonit merupakan jenis lempung yang mempunyai kandungan utama
mineral smektit (montmorillonit) dengan kadar 85%-95%, bersifat plastis dan
koloidal tinggi. Sifat fisik bentonit ini mempengaruhi pelarutannya di dalam air
dan sifat suspensinya (Wijaya, 2010). Bentonit alam terbagi menjadi natrium
bentonit dan kalsium bentonit didasarkan atas sifat mengembang (swelling)
material. Kalsium bentonit memiliki nilai swelling yang lebih kecil diakibatkan
oleh jarak antar lapisnya yang kecil. Bentonit merupakan material berlapis

jenis 2:1 dimana tersusun atas dua lembar lapis tetrahedral dan satu lapis lembar



oktahedral. Permukaan bentonit bermuatan negatif, sehingga kation-kation dapat
terikat secara elektrostatik pada permukaan antar lapis bentonit. Kation-kation
yang berada pada antar lapis bentonit tersebut dapat dipertukarkan dengan kation
dari senyawa lain (Syuhada dkk., 2009).

Pertukaran kation pada antar lapis bentonit dilakukan untuk menghasilkan
suatu komposit dengan efektivitas yang lebih tinggi pada aplikasinya daripada
material awal. Sintesis komposit dapat dilakukan dengan penambahan polimer
organik pada bentonit. Kation pada polimer organik berupa rantai alkil panjang
berinteraksi dengan struktur lapis bentonit menghasilkan komposit organoclay
(Syuhada dkk., 2009). Sari dan Nugraha (2017) menyatakan bahwa salah satu
jenis polimer organik yang memiliki kation dapat dipertukarkan pada antar lapis
bentonit adalah polyDADMAC. Kalsium bentonit dan polyDADMAC merupakan
material yang memiliki kemampuan flokulasi tinggi, sehingga dapat digunakan
sebagai material flokulan. Modifikasi kalsium bentonit dengan polimer organik
polyDADMAC melalui interaksi pertukaran ion pada antar lapis bentonit mampu
meningkatkan kemampuan flokulasi material.

Proses flokulasi oleh material flokulan diawali dengan proses koagulasi.
Koagulasi merupakan proses destabilisasi partikel dalam sampel koloidal melalui
penambahan koagulan dan pengadukan dengan kecepatan tinggi. Proses flokulasi
merupakan penggabunggan partikel-partikel koloid yang berasal dari proses
koagulasi dengan destabilisasi untuk mendapatkan flok yang berukuran besar
(Suharto, 2011). Koagulasi dan flokulasi dilakukan untuk mengurangi polutan

di lingkungan perairan, salah satunya yaitu limbah koloidal. Limbah koloidal



dapat berasal dari proses industri yaitu limbah industri batik pada proses
pengolahan limbah cair hasil pewarnaannya. Kusdarini dan Nieke (2016)
menyatakan bahwa koagulan berfungsi sebagai material pendestabilisasi partikel
koloid limbah dan menghasilkan flok-flok kecil. Flokulan berfungsi untuk
membentuk flok besar dengan pengikatan flok-flok kecil hasil koagulasi. Kation
polimer yang menempel pada antar lapis bentonit melakukan proses netralisasi
dengan menarik anion limbah cair batik, sehingga limbah batik aman untuk
dibuang ke lingkungan.

Supriatna dkk. (2004) telah meneliti pemanfaatan bentonit dalam proses
adsorpsi terhadap penurunan intensitas limbah zat warna. Lempung bentonit
ditambahkan dengan polyaluminium cloride (PAC) hingga 98% dan didapatkan
proses adsorpsi yang cepat, namun hasil samping yang didapatkan cukup banyak.
Trivedi dkk. (2009) menyatakan bahwa efektivitas adsorpsi lempung juga
dipengaruhi oleh turbiditas air. Sari dan Nugraha (2017) telah meneliti bahwa
bentonit dengan struktur yang didominasi montmorillonit juga memiliki
efektivitas lain dimana bentonit berperan baik sebagai komponen flokulan.
Bentonit dimodifikasi sebagai organoclay dengan penambahan polimer organik
polyDADMAC, sehingga didapatkan flokulan  organoclay  bentonit-
polydiallyldimethylammonium chloride (bentonit-polyDADMAC). Proses flokulasi
dilengkapi dengan koagulasi menggunakan koagulan PAC dalam pengolahan

limbah cair industri batik.



Berdasarkan uraian tersebut, maka perlu dilakukan penelitian dalam
pengembangan material kalsium bentonit sebagai organoclay yang memiliki
efektivitas lebih tinggi untuk proses pengolahan limbah cair batik. Modifikasi
dapat dilakukan sehingga didapatkan suatu organoclay yang memiliki
karakteristik kuat sebagai flokulan. Basal spacing yang dimiliki oleh kalsium
bentonit dapat ditingkatkan melalui proses interkalasi maupun eksfoliasi untuk
meningkatkan efektivitas flokulasi limbah perairan tersebut. Organoclay disintesis
dengan penambahan polyDADMAC pada kalsium bentonit, dimana sebelumnya
bentonit telah diradiasi dengan gelombang mikro dan ultrasonik. Adanya bentonit
yang telah diradiasi dengan gelombang mikro dan ultrasonik diharapkan dapat
meningkatkan efektivitas organoclay dalam proses flokulasi limbah cair batik.
Dimana sebelumnya limbah telah melalui proses koagulasi menggunakan

koagulan PAC (polyaluminium chloride).

B. Batasan Masalah
Batasan masalah yang akan dibahas pada penelitian ini adalah sebagai
berikut :
1. Bentonit yang digunakan adalah kalsium bentonit yang berasal dari Punung,
Pacitan, Jawa Timur.
2. Modifikasi organoclay dilakukan menggunakan radiasi gelombang mikro
2,45 GHz dan gelombang ultrasonik 20 kHz pada kalsium bentonit.

3. Koagulan yang digunakan adalah polyaluminium chloride (PAC).



4. Limbah cair batik berasal dari hasil proses pewarnaan salah satu home
industry batik tulis di Yogyakarta.

5. Parameter kualitas limbah cair batik meliputi pH, kekeruhan,
TSS (Total Suspended Solid), COD (Chemical Oxygen Demand) dan
TDS (Total Dissolved Solid).

6. Karakterisasi fisik kalsium bentonit dan organoclay meliputi pH suspended
solid, acidicy (mg KOH/g), bulk density, free moisture, dan swelling index.

7. Instrumen karakterisasi kimia yang digunakan meliputi FTIR (Fourier
Transform Infrared) dan XRD (X-Ray Diffraction).

C. Rumusan Masalah

Berdasarkan latar belakang yang telah dikemukakan maka dapat
dirumuskan beberapa masalah sebagai berikut:

1. Bagaimana karakteristik  fisik kalsium bentonit dan organoclay
bentonit-polyDADMAC  (polydiallildimethylammonium chloride) dengan
gelombang mikro dan ultrasonik yang meliputi pH suspended solid, acidicy
(mg KOH/qg), bulk density, free moisture, dan swelling index?

2. Bagaimana Kkarakteristik kimia kalsium bentonit dan organoclay
bentonit-polyDADMAC  (polydiallildimethylammonium chloride) dengan
gelombang mikro dan ultrasonik yang meliputi gugus fungsi dan kristalinitas?

3. Bagaimana  efektivitas  kinerja  komposit  organoclay  kalsium
bentonit-polyDADMAC  (polydiallildimethylammonium chloride) dengan
gelombang mikro dan ultrasonik terhadap flokulasi limbah cair batik

berdasarkan parameter-parameter pH, kekeruhan, TSS, TDS dan COD?



D. Tujuan Penelitian
Berdasarkan rumusan masalah di atas, tujuan penelitian ini adalah sebagai
berikut:

1. Mengetahui karakteristik fisik bentonit dan organoclay
bentonit-polyDADMAC  (polydiallildimethylammonium chloride) dengan
gelombang mikro dan ultrasonik yang meliputi pH suspended solid, acidicy
(mg KOHY/qg), bulk density, free moisture, dan swelling index.

2. Mengetahui karakteristik kimia kalsium bentonit dan organoclay
bentonit-polyDADMAC  (polydiallildimethylammonium chloride) dengan
gelombang mikro dan ultrasonik yang meliputi gugus fungsi dan kristalinitas.

3. Mengetahui efektivitas kinerja komposit organoclay kalsium bentonit-
polyDADMAC (polydiallildimethylammonium chloride) dengan gelombang
mikro dan ultrasonik terhadap flokulasi limbah cair batik berdasarkan

parameter-parameter pH, kekeruhan, TSS, TDS dan COD.

E. Manfaat Penelitian

Manfaat dari penelitian ini adalah untuk memberikan informasi tentang
efektivitas flokulan organoclay yang berasal dari modifikasi kalsium bentonit
dengan radiasi gelombang mikro dan ultrasonik dan penambahan polyDADMAC
terhadap proses pengolahan limbah cair batik. Penelitian ini juga diharapkan dapat
menghasilkan air buangan limbah cair batik yang sesuai dengan baku mutu
berdasarkan parameter pH, kekeruhan, TSS, TDS dan COD. Penelitian ini juga

diharapkan dapat meningkatkan nilai guna mineral alam bentonit yang melimpah.



BAB V
KESIMPULAN DAN SARAN

A. Kesimpulan

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan, maka dapat disimpulkan

bahwa:

1.

Karakteristik fisik organoclay kalsium bentonit-polyDADMAC dengan
gelombang mikro dan ultrasonik yang meliputi pH suspended solid, acidicy
(mg KOH/g), bulk density, free moisture, dan swelling index berturut-turut
untuk organoclay sonikasi yaitu 5 ; 0,2244 mg KOH/gram ; 1,0005 g/mL ;
9,3608 % ; 4,1924 dan organoclay dengan microwave yaitu 5 ; 0,1496 mg
KOH/gram; 0,9825 g/mL ; 9,1831 % ; 3,9640.

Berdasarkan karakterisasi kimia yang meliputi gugus fungsi dan kristalinitas,
organoclay kalsium bentonit-polyDADMAC dengan gelombang mikro dan
ultrasonik berhasil disintesis dengan interaksi pertukaran ion pada permukaan
kalsium bentonit.

Komposit organoclay kalsium bentonit-polyDADMAC dengan gelombang
mikro dan ultrasonik sebagai flokulan proses pengolahan limbah cair batik
dapat menurunkan nilai kekeruhan, TDS, dan COD namun belum efektif

dalam penurunan nilai TSS dan pH limbah sesuai baku mutu.
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. Saran

. Perlu dilakukan kajian mendalam kepada pemilik badan usaha terkait zat
warna yang akan digunakan dalam proses koagulasi-flokulasi dikarenakan
terkadang limbah zat warna terlalu kompleks dan terdapat lebih dari 1 jenis zat
warna, sehingga karakteristik limbah dapat lebih dipahami.

. Frekuensi gelombang mikro yang digunakan dalam peningkatan basal spacing
bentonit perlu diperbesar, sehingga proses eksfoliasi dapat terjadi pada lapisan
bentonit.

. Perlu dilakukan kajian ulang terkait metode radiasi sampel dengan gelombang
mikro dan ultrasonik agar didapatkan peningkatan basal spacing pada
antarlapis bentonit.

. Surfaktan yang disisipkan pada lapisan bentonit dapat divariasikan agar lebih
efektif untuk pengolahan limbah warna batik.

. Perlu dilakukan kajian terkait dosis flokulan agar didapatkan limbah akhir

yang memenuhi baku mutu limbah pada parameter TSS.
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LAMPIRAN

A. Analisis Karakterisasi Fisik Kalsium Bentonit dan Organoclay
1. Pengukuran pH Suspended Solid
pH Kalsium bentonit: 6
pH Organoclay (kalsium bentonit-polyDADMAC) : 5,5
pH Organoclay (kalsium bentonit-polyDADMAC sonikasi) : 5

pH Organoclay (kalsium bentonit-polyDADMAC microwave) : 5

2. Pengujian Acidity (mg KOH/qg)

vol KOH (mL) x Normalitas KOH x 56,1 x 10
berat sampel (gram)

Keasaman =

Standarisasi KOH dengan asam oksalat

N asam oksalat x V asam oksalat

N KOH = R
| = _ 0,00 Nx 10 mL
B
=0,008 N

a. Kalsium bentonit

vol KOH (mL) x Normalitas KOH x 56,1 x 10
berat sampel (gram)

Keasaman =

=0 mg KOH/gram
b. Organoclay | (kalsium bentonit-polyDADMAC)

0,3 mL x 0,008 N x 56,1 x 10
5,0022 gram

Keasaman =

=0,2692 mg KOH/gram
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c. Organoclay Il (kalsium bentonit-polyDADMAC sonikasi)

0,25 mL x 0,008 N x 56,1 x 10
5,0003 gram

Keasaman =

= 0,2244 mg KOH/gram
d. Organoclay Il (kalsium bentonit-polyDADMAC microwave)

0,1667 mL x 0,008 N x 56,1 x 10
5,0006 gram

Keasaman =

= 0,1496 mg KOH/gram

. Bulk Density

Bulk Density = ~

Keterangan:

A = massa gelas ukur (gram)

B = massa gelas ukur + sampel (gram)
V = volume sampel (mL)

a. Kalsium bentonit

35,7080 - 30,5366
S5e

Bulk Density =

=0,9073 g/mL
b. Organoclay I (kalsium bentonit-polyDADMAC)

31,4382 - 25,5705
6

Bulk Density =

=0,978 g/mL
c. Organoclay Il (kalsium bentonit-polyDADMAC sonikasi)

31,9706 - 25,5674
6,4

Bulk Density =

= 1,0005 g/mL



d. Organoclay Il (kalsium bentonit-polyDADMAC microwave)

31,6585 - 25,5670

Bulk Density =

6,2
=0,9825 g/mL
4. Free Moisture
Free moisture = — X 100%

Keterangan:
A = massa sampel sebelum dipanaskan dalam oven (gram)
B = massa sampel setelah dipanaskan dalam oven (gram)

a. Kalsium bentonit

P 4 5,0007 - 4,3736 100%
= X
ree moisture 5’0007 (]

=12,54%
b. Organoclay | (kalsium bentonit-polyDADMAC)

F AV == _ 100%
= X
ree moisture ’ ()

=11,1895 %
c¢. Organoclay Il (kalsium bentonit-polyDADMAC sonikasi)

F ) 5,0006 - 4,5325 100%
= X
ree moisture 5,0006 0

=9,3608 %
d. Organoclay Il (kalsium bentonit-polyDADMAC microwave)

F ) 5,0005 - 4,5413 100%
= X
ree moisture 5. 0005 0

=9,1831 %
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5. Swelling Index

Volume mengembang (mL) x100
100 - % kadar air

Swelling index =

a. Kalsium bentonit

Selling e = 4x100
welling inaex = 100 - 12’54%

=4,5735

b. Organoclay | (kalsium bentonit-polyDADMAC)

3,8 x 100
100 - 11,1895%

Swelling index =

=4,2788
c. Organaoclay Il (kalsium bentonit-polyDADMAC sonikasi)

Svolline index — 3232100
YEHINE TEE = 100 -9,3608%

=4,1924

d. Organaclay Il (kalsium bentonit-polyDADMAC microwave)

3,6 x 100

Swelling index = 100-9,1831%

= 3,9640
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B. JCPDS Karakterisasi Kristalinitas Kalsium Bentonit

m PDFNumber Search Prnt View Data Conversion Window Clear Help

130135 Qualty Call2 (Al Mg S4010[0H 2-4H20
CAS Mumber  1318-93:0 Calcium Magnesium Aluminum Siicate Hydiawide Hydrate
Molecular Weght. 44033 Ref R Mor. Genl Tidsskr , 33, 360 (1959]
Wolime[CD] 34755 .
D Dim:_2.300 i
Sys: Hexagonal E =
Lattice: Prirmitive z =1
5GP o8 =
Cell Parameters: g = S
35163 b ¢ 1502 = | | |
" B . 1l 11
1 1 1

SEAFOM: F16=2(0.127. 6F) 53 30 20 15 13 df)
14
Pt d 0 bf bk U[dd W hk D[dA I hk I
Lambda 15000 100 001 (30200 60 005 (17000 30 210
Flter: . S000 B0 003 (25800 40wl 10 |1ROO0 5O O 010
dsp: dihactometer 45000 B0 100(25000 u D06 |14%0 5 300
Wineral N ame: 37700 20 004 (22600 10 200 [1280 20 221
Montmarilanite-154 35000 10 21500 10 007 (12430 20 3170

33000 10 103 (18800 10 008

C. Dokumentasi Penelitian

o8 &2 N gy ’
IRWOR TN N

Gambar 1. Pasta organoclay Gambar 2. Pengayakan organoclay

dengan ayakan 106 mikron



Gambar 4. Proses flokulasi

87

Gambar 5. Proses pengendapan limbah

warna batik



_d

Gambar 6. Hasil koagulasi-flokulasi limbah cair batik

(a) Limbah batik (b) Limbah batik pengenceran 10x
(c) hasil flokulasi polyDADMAC (d) hasil flokulasi bentonit alam
(e) hasil flokulasi organoclay | (f) hasil flokulasi organoclay Il

(9) hasil flokulasi organoclay 111
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