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ABSTRAK

SINTESIS DAN KARAKTERISASI ORGANOCLAY NATRIUM
BENTONIT-POLYDIALLYLDIMETHYLAMMONIUM CHLORIDE DAN
ORGANOCLAY KALSIUM BENTONIT
POLYDIALLYLDIMETHYLAMMONIUM CHLORIDE DAN
APLIKASINYA SEBAGAI FLOKULAN LIMBAH CAIR TEMPE

Oleh:
Zahrotul Maknunah
14630039

Pembimbing:
Irwan Nugraha, M. Sc.

Penelitian mengenai sintesis dan karakterisasi organoclay natrium bentonit-
polydiallyldimethylammonium chloride dan organoclay kalsium bentonit-
polydiallyldimethylammonium chloride dan aplikasinya sebagai flokulan limbah
cair tempe telah dilakukan dengan enam proses perlakuan yaitu preparasi natrium
bentonit dan kalsium bentonit, preparasi polydiallyldimethylammonium chloride
(polyDADMAC), sintesis organoclay dengan surfaktan polyDADMAC
menggunakan metode sonikasi, preparasi limbah cair tempe dan kajian kinerja
koagulasi flokulasi dengan metode jar test. Tujuan penelitian ini yaitu untuk
mengetahui hasil karakterisasi bentonit alam dan organoclay yang telah disintesis
menggunakan surfaktan polydiallyldimethylammonium chloride (polyDADMAC)
meliputi parameter-parameter gugus fungsi, kristalinitas, kandungan mineral, pH
suspensi solid, kadar air, bulk density dan swelling index serta mengetahui interaksi
bentonit alam dan organoclay sebagai flokulan pada limbah cair tempe dengan
parameter uji TSS, TDS dan pH.

Karakteristik organoclay menggunakan FTIR dan XRD dapat diketahui
bahwa sintesis organoclay dengan surfaktan polydiallyldimethylammonium
chloride (polyDADMAC) telah berhasil disintesis melalui proses interkalasi
monolayer dengan reaksi pertukaran ion. Karakterisitik fisik berupa uji pH suspensi
solid, bulk density, kadar air dan swelling index secara berturut-turut menunjukkan
bahwa organoclay natrium bentonit-polydiallyldimethylammonium chloride yaitu
6 ; 1,0003 g/mL ; 9,1531% ; 13,2090 dan organoclay kalsium bentonit-
polydiallyldimethylammonium chloride yaitu 6 ; 0,8929 g/mL ; 7,2693 % ;
10,7839. Flokulan organoclay natrium bentonit-polydiallyldimethylammonium
chloride dan organoclay kalsium bentonit-polydiallyldimethylammonium chloride
terbukti efektif dalam penurunan kadar TSS limbah cair tempe dari 1254 mg/L
menjadi 51 mg/L dan 49 mg/L. Namun flokulan organoclay belum efektif dalam
penurunan TDS dan kenaikan nilai pH limbah cair tempe.

Kata Kunci: organoclay, natrium bentonit, kalsium bentonit, polyDADMAC,
flokulan, interkalasi dan limbah cair tempe

XVi



BAB |
PENDAHULUAN

A. Latar Belakang
Tempe merupakan makanan yang banyak dikonsumsi oleh masyarakat
Indonesia. Selain itu industri tempe sebagian besar merupakan industri rumah
tangga dan dikerjakan secara tradisional. Sebagian besar industri pembuatan
tempe hanya membuang limbahnya di sungai atau saluran-saluran air, guna
memudahkan proses pembuangan limbahnya, dimana limbah tersebut akan

mencemari lingkungan perairan di sekitarnya.

Proses produksi tempe memerlukan air dalam jumlah yang banyak yang
digunakan untuk perendaman, perebusan, pencucian dan pengupasan kulit
kedelai. Limbah yang diperoleh dari proses tersebut dapat berupa limbah cair
maupun limbah padat. Sebagian besar limbah padat yang berasal dari kulit
kedelai biasanya dimanfaatkan untuk makanan ternak. Limbah cair berupa air
bekas rendaman kedelai dan air bekas rebusan kedelai yang masih dibuang
langsung di perairan lingkungan sekitarnya. Jika limbah tersebut langsung
dibuang ke perairan maka dalam waktu yang relatif singkat akan menimbulkan
bau busuk dari gas H»>S, amonia ataupun fosfin sebagai akibat terjadinya
fermentasi limbah organik tersebut. Hal tersebut mengakibatkan ketidak
seimbangan lingkungan baik fisik, kimia maupun biologis dari perairan yang
setiap hari menerima beban limbah produksi tempe ini. Hal tersebut akan
mempengaruhi kualitas air dan kehidupan organisme di perairan tersebut

(Nurhayati dkk, 2011).



Limbah cair tempe merupakan produk buangan dari proses pengolahan
tempe. Diperkirakan untuk industri skala rumah tangga, limbah cair yang
dihasilkan sebesar 200-300 liter perhari dari pengolahan 300 kg kedelai.
Sampai saat ini limbah tersebut dibuang ke lingkungan sehingga akan
menimbulkan pencemaran lingkungan (Hikma dkk, 2014). Kondisi lingkungan
air yang terkena dampak limbah tanpa dilakukan pengolahan terlebih dahulu
akan menyebabkan penyakit seperti diare, kerusakan gigi, ginjal dan lain-lain
(Kardo dkk, 2017). Oleh karena itu perlu dilakukan pengolahan limbah terlebih
dahulu sebelum dibuang ke lingkungan. Salah satu upaya untuk mengatasi hal
tersebut dapat dilakukan pengolahan limbah dengan koagulasi flokulasi.
Koagulasi merupakan proses pemanfaatan ion-ion yang mempunyai muatan
berlawanan dengan muatan koloid yang terdapat dalam limbah cair sehingga
meniadakan kestabilan dengan ditambahkannya bahan kimia yang disebut

koagulan (Bangun dkk, 2013).

Pemilihan jenis koagulan didasarkan pada pertimbangan segi ekonomis
dan daya efektifitasnya dalam pembentukan flok. Koagulan yang digunakan
adalah PAC (Poly Aluminium Chloride) karena dapat lebih cepat membentuk
flok daripada koagulan biasa karena adanya gugus aktif aluminat yang bekerja
efektif dalam mengikat koloid. Selain itu PAC juga dapat bekerja pada tingkat
pH yang lebih luas (Rahimah dkk, 2016). Flokulasi merupakan kelanjutan dari
proses koagulasi, dimana mikroflok hasil koagulasi mulai menggumpal
menjadi flok-flok besar dengan pengadukan dan tambahan bahan kimia berupa

flokulan (Bangun dkk, 2013). Untuk proses flokulasi dapat menggunakan



flokulan organoclay yang disintesis dari natrium bentonit dan kalsium bentonit
dengan polimer polyDADMAC (Polydiallyldimethylammonium Chloride),

guna perluasan Kisi bentonit agar nanti proses flokulasi bisa maksimal.

Seiring bertambahnya perkembangan teknologi dapat dilakukan
modifikasi material, salah satunya dengan pembuatan komposit. Pembuatan
komposit yaitu dengan memadukan dua material yang mempunyai sifat
berbeda sehingga dapat meningkatkan sifat fisik dari material tersebut.
Modifikasi material ini dapat dilakukan pada material bentonit, karena material
tersebut merupakan sumber daya alam yang berlimpah di Indonesia dan
tersebar di berbagai daerah baik pulau Jawa, Kalimantan, Sumatera dan
Sulawesi. Bentonit memiliki berbagai macam kegunaan, salah satunya sebagai
flokulan pada limbah. Namun daya mengikatnya bentonit pada senyawa
organik yang ada dalam limbah belum cukup optimal, sehingga saat ini masih
terus dilakukan studi untuk mengembangkan pemanfaatan bentonit agar nilai
jualnya semakin bertambah dan banyak permasalahan lingkungan yang dapat
teratasi. Pemanfaatan bentonit menjadi material komposit ini dapat dilakukan

dengan memodifikasi bentonit menjadi organoclay.

Sintesis organoclay dilakukan melalui modifikasi bentonit dengan
berbagai surfaktan. Rantai alkil yang lebih panjang dalam surfaktan akan
menghasilkan OLS (Kapasitas Tukar Kation organoclay) dengan stabilitas
panas dan peningkatan d-spacing yang lebih baik, seperti pada surfaktan
DTDA (dihydrogenatedallaw — dimethyl ammonium chloride). Sebelum

ditambahkan surfaktan bentonit murni dibiarkan mengembang dalam air



(swelling) untuk meningkatkan d-spacing sehingga mempermudah pertukaran
kation. Pertukaran kation bertujuan untuk mengubah bentonit yang bersifat
hidrofilik (menarik air) menjadi hidrofobik (menolak air), sehingga dapat
dicampur dengan material yang bersifat hidrofobik juga seperti polimer sebagai

surfaktan dalam memodifikasi bentonit tersebut (Syuhada dkk, 2009).

Berbagai upaya penelitian telah dilakukan, pada penelitian ini
dilakukan sintesis organoclay berupa bentonit sebagai filler dengan
menggunakan  variasi  jenis  bentonit  dengan PolyDADMAC
(polydiallyldimethylammonium chloride) sebagai surfaktan dengan tujuan
untuk menambah stabilitas kimiawi dan termalnya yang menggunakan metode
sonikasi dengan variasi waktu yang bertujuan untuk mengetahui pengaruh
waktu terhadap proses penyisipan polimer pada interlayer bentonitnya.
Karakteristik dari flokulan yang telah disintesis berupa karakterisitik fisik dan
karakteristik kimia, sehingga hasilnya bisa diaplikasikan pada pengelolahan
limbah cair industri tempe untuk menurunkan kadar TSS (Total Suspended

Solid) dan TDS (Total Dissolved Solid) yang sesuai baku mutu air limbah DIY.

B. Batasan Masalah
Dalam penelitian ini penulis membatasi permasalahan yang akan
dibahas sebagai berikut:
1. Bentonit yang digunakan adalah Natrium bentonit dan Kalsium bentonit.
2. Variasi yang dilakukan dalam sintesis organoclay adalah waktu sonikasi.

3. Koagulan yang dipakai adalah PAC (Poly Aluminium Chloride)



4. Parameter baku mutu lingkungan yang diamati adalah uji TSS, TDS dan uji
pH terhadap limbah cair tempe industri rumah tangga Bapak Sugiyanto
Condong Catur, Depok, Sleman, DIY.

C. Rumusan Masalah

1. Bagaimana hasil karakterisasi natrium bentonit, kalsium bentonit dan
organoclay yang telah  disintesis  menggunakan  surfakatan
Polydiallyldimethylammonium chloride meliputi parameter-parameter
gugus fungsi, kristalinitas, kandungan mineral, pH suspensi solid, kadar air,
bulk density dan swelling index?

2. Bagaimana perbedaan kinerja bentonit alam dan organoclay sebagai
flokulan pada limbah cair tempe dengan parameter uji TSS, TDS dan pH?

D. Tujuan Penelitian

1. Mengetahui hasil karakterisasi natrium bentonit, kalsium bentonit dan
organoclay yang telah  disintesis = menggunakan  surfaktan
Polydiallyldimethylammonium chloride meliputi parameter-parameter
gugus fungsi, kristalinitas, kandungan mineral, pH suspensi solid, kadar air,
bulk density dan swelling index.

2. Mengetahui Kinerja bentonit alam dan organoclay sebagai flokulan pada

limbah cair tempe dengan parameter uji TSS, TDS dan pH.



E. Manfaat Penelitian
1. Memberikan informasi mengenai keefektifan flokulan organoclay dengan
mengurangi efek pencemaran air limbah industri tempe yang diperoleh dari
TSS, TDS dan pH.
2. Menambah pengetahuan tentang sintesis organoclay dengan penggunaan

metode sonikasi sebagai flokulan pada limbah cair industri tempe.



BAB V
KESIMPULAN DAN SARAN

A. Kesimpulan
Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan, maka dapat disimpulkan
bahwa:

1. Berdasarkan karakterisitik menggunakan instrumen FTIR dan XRD dapat
diketahui bahwa sintesis organoclay menggunakan surfaktan polyDADMAC
telah berhasil disintesis melalui proses interkalasi monolayer dengan reaksi
pertukaran ion. Sedangkan karakteristik bentonit alam dan organoclay secara
fisik terdiri dari uji pH suspensi solid, bulk density, kadar air dan swelling
index berturut-turut untuk natrium bentonit yaitu 7 ; 0,9599 g/mL ; 11,1973%
; 11,2609, kalsium bentonit yaitu 7 ; 0,8926 g/mL ; 9,2936% ; 8, 8197,
organoclay natrium bentonit-polydiallyldimethylammonium chloride yaitu 6
; 1,0003 g/mL ; 9,1531% ; 13,2090 dan organoclay kalsium bentonit-
polydiallyldimethylammonium chloride yaitu 6 ; 0,8929 g/mL ; 7,2693% ;
10,7839.

2. Flokulan organoclay natrium bentonit-polydiallyldimethylammonium
chloride dan organoclay kalsium bentonit-polydiallyldimethylammonium
chloride terbukti efektif dalam penurunan kadar TSS limbah cair tempe dari
1254 mg/L menjadi 51 mg/L dan 49 mg/L. Namun flokulan organoclay
belum efektif dalam penurunan TDS dan kenaikan nilai pH limbah cair

tempe.
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B. Saran

1. Perlu dilakukan penelitian lebih lanjut untuk pemanfaatan endapan yang
dihasilkan setelah proses koagulasi flokulasi untuk meminimalisir limbah
ahir.

2. Perlu dikembangkan aplikasi organoclay (bentonit-polyDADMAC) sebagai
flokulan untuk pengolahan limbah cair industri lainnya.

3. Perlu dikembangkan karakterisasi organoclay dan bentonit menggunakan
instrumen lain yang mendukung penjelasan sifat fisik dan kimia dari
organoclay dan bentonit.

4. Perlu dilakukan uji parameter lain terhadap limbah cair tempe agar dapat
lebih menjelaskan keadaan limbah secara spesifik baik sebelum dan setelah

dilakukan koagulasi flokulasi.
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LAMPIRAN

Lampiran 1 Perhitungan

A. Analisa Karakteristik Bentonit dan Organoclay

1. Bulk Density

B—-A

Bulk Density = —

Keterangan:

A = Massa gelas ukur (g)

B = Massa gelas ukur + sampel (g)

V = Volume sampel (mL)

a.

Natrium bentonit

30,1668—-25,1755
52

Bulk Density =

Bulk Density = 0,9599 g/mL

Kalsium bentonit

30,2903-25,2919
5,6

Bulk Density =

Bulk Density = 0,8926 g/mL

Organoclay natrium bentonit-polydiallyldimethylammonium chloride

29,6207—-24,6194

Bulk Density = -

Bulk Density = 1,0003 g/mL

Organoclay kalsium bentonit-polydiallyldimethylammonium chloride

30,2915-25,2910
5,6

Bulk Density =



S7

Bulk Density = 0,8929 g/mL

2. Kadar Air
Kadar air = A%B X 100%

Keterangan:
A = Massa sampel sebelum dioven (g)
B = Massa sampel setalah dioven (g)

a. Natrium bentonit

. 50030—4,4428
Kadar air=——— x 100%
5,0030

Kadar air = 11,1973%

b. Kalsium bentonit

. 50013—4,5365
Kadar air = ——x 100%
5,0013

Kadar air = 9,2936%

c. Organoclay natrium bentonit-polydiallyldimethylammonium chloride

5,0005—4,5428

. — 0
Kadar air —— x 100%

Kadar air = 9,1531%

d. Organoclay kalsium bentonit-polydiallyldimethylammonium chloride

. 5,0005—4,6370
Kadar air = ——— x 100%
5,0005

Kadar air = 7,2693%

3. Swelling Indeks

Volume mengembang x 100
100—%kadar air

Swelling Indeks =



a. Natrium bentonit

10 mL x 100

Swelling Indeks = —————
100-11,1973%

Swelling indeks = 11,2609

b. Kalsium bentonit

Swelling indeks = _8mLx100
100-9,1936%
Swelling indeks = 8,8197

c. Organoclay natrium bentonit-polydiallyldimethylammonium chloride

N 12 mL x 100
Swelling indeks = ol "\ A
100-9,1531%

Swelling indeks = 13,2090

d. Organoclay kalsium bentonit-polydiallyldimethylammonium chloride

10 x 100

Swelling indeks = —————
100-7,2693

Swelling indeks = 10,7839

B. Efektifitas TSS Limbah Cair Tempe

E= Nilai TSS limbah awal—Nilai TSS setelah diolah

— , x 100%
Nilai TSS limbah awal

a. Natrium bentonit

_ 1254-130
1254

E

x 100% = 89,63%

b. Kalsium bentonit

_ 1254-49
1254

x 100% = 96,09%

c. PolyDADMAC

_ 1254-79
1254

x 100% =93,70%
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. Organoclay natrium bentonit-polydiallyldimethylammonium chloride 20

menit
_1254-76

E= o X 100%= 93,94%

. Organoclay natrium bentonit-polydiallyldimethylammonium chloride 40

menit
1254-79

E= W x 100% = 93,70

. Organoclay natrium bentonit-polydiallyldimethylammonium chloride 60

menit
_1254-79

1254

x 100% = 93,70

. Organoclay natrium bentonit-polydiallyldimethylammonium chloride 80

menit
_1254-51

1254

x 100% = 95,93%

. Organoclay natrium bentonit-polydiallyldimethylammonium chloride 100
menit
_ 1254-65
T 1254

x 100% = 94,82%

i. Organoclay natrium bentonit-polydiallyldimethylammonium chloride 120

menit
_1254-77

1254

x 100% = 93,86%

j. Organoclay kalsium bentonit-polydiallyldimethylammonium chloride 20

menit
_ 1254-61

E= o1~ 100% = 95,14%

. Organoclay kalsium bentonit-polydiallyldimethylammonium chloride 40

menit
_ 1254-63

1254

x 100% = 94,98%

. Organoclay kalsium bentonit-polydiallyldimethylammonium chloride 60

menit
_1254-49

1254

x 100% = 96,09%

.Organoclay kalsium bentonit-polydiallyldimethylammonium chloride 80

menit

E =124 100% = 94,82%

1254
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n. Organoclay kalsium bentonit-polydiallyldimethylammonium chloride 100

menit
_1254-61

E= oea X 100% = 95,14%

0. Organoclay kalsium bentonit-polydiallyldimethylammonium chloride 120

menit
E=12%75 1 100% = 94,02%
1254

Lampiran 2 Data Hasil Aplikasi

A. Hasil pengukuran Uji TSS Limbah Cair Tempe Setelah Koagulasi-

Flokulasi
Jenis_FIokuIan _ Nilai TSS (mg/L)  Efektifitas (%)

e sl B
Orgaroclay e
Orienace e Ul
Orenace mifh BN
et il
Orgaroc it
ODADMAC, (20 menit) 610 .14
Cromouifosun enioff
s, "l
O oo
Ol et
Okl bt
Natrium bentonit 130,0 89,63
Kalsium bentonit 49,0 96,09
PolyDADMAC 79,0 93,70




B. Hasil Pengukuran Uji TDS Limbah Cair Tempe Setelah Koagulasi-
Flokulasi

Jenis Flokulan Nilai TDS (mg/L)
Organoclay natrium bentonit- 30052
polyDADMAC (20 menit)

Organoclay natrium bentonit- 29576
polyDADMAC (40 menit)

Organoclay natrium bentonit- 28408
polyDADMAC (60 menit)

Organoclay natrium bentonit- 29512
polyDADMAC (80 menit)

Organoclay natrium bentonit- 29908
polyDADMAC (100 menit)

Organoclay natrium bentonit- 29044
polyDADMAC (120 menit)

Organoclay kalsium bentonit- 30124
polyDADMAC (20 menit)

Organoclay kalsium bentonit- 30392
polyDADMAC (40 menit)

Organoclay kalsium bentonit- 30472
polyDADMAC (60 menit)

Organoclay kalsium bentonit- 28932
polyDADMAC (80 menit)

Organoclay kalsium bentonit- 30512
polyDADMAC (100 menit)

Organoclay kalsium bentonit- 30092
polyDADMAC (120 menit)

Natrium bentonit 30124
Kalsium bentonit 30286

PolyDADMAC 30620




C. Hasil Pengukuran Uji pH limbah Cair Tempe Setelah Koagulasi-
Flokulasi

Jenis Flokulan Nilai pH
Organoclay natrium bentonit-

00lyDADMAC (20 menit) 3821
Organoclay natrium bentonit- 3785
polyDADMAC (40 menit) '
Organoclay natrium bentonit- 3768
polyDADMAC (60 menit) '
Organoclay natrium bentonit- 3789
polyDADMAC (80 menit) ’
Organoclay natrium bentonit- 3771
polyDADMAC (100 menit) ’
Organoclay natrium bentonit- 3745
polyDADMAC (120 menit) '
Organoclay kalsium bentonit- 3811
polyDADMAC (20 menit) '
Organoclay kalsium bentonit- 3763
polyDADMAC (40 menit) ;
Organoclay kalsium bentonit- 3776
polyDADMAC (60 menit) ’
Organoclay kalsium bentonit- 3799
polyDADMAC (80 menit) ’
Organoclay kalsium bentonit- 3820
polyDADMAC (100 menit) ’
Organoclay kalsium bentonit- 3802
polyDADMAC (120 menit) :
Natrium bentonit 3,775
Kalsium bentonit 3,841

PolyDADMAC 3,870




Lampiran 3 Data JCPDS

Mineral Montmorillonit
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() PDF 2130135, Wavelength = 1.54056 (A) =10 x|

120135 Duality: Cal2 (4. Mg)254010(0H )2 4H2D

CAS Mumber  1318-93-0 Calcium Magn_esium Aluminum_ Silicate Hydrawide Hydrate

Malecular Weight 44039 Ref: Rosenguist, Nor. Geol. Tidsskr., 39, 350 (1559)

WVolume[CD]  347.55

D Dimn:_2.300 g

Sys: Hexagonal % =

Lattice: Primitive T 2

5GP 28 3

Cell Parameters: 2E -

25169 b c 15.02 = | | [ |

a - I 11 I L1 I | I

S5/FOM: F16=2(0.127, BE) i3 30 20 1513 diE)

1Al car:

B da] It Rk @ |disl Imf Rk 1 |d) et hok I

Lambda: 15000 100 001 |30200 60 005 17000 30 210

Fiter. | 50100 60 00 3 (25800  40u1 1 O [1.5000 50 0 010

d-sp: diffractometer 45000 80 1 0 0 |25000 u 0D 0E (14930 50 200

Mineral Name: 37700 20 00 4 22600 10 2 0 0 [1.2850 o221

Montmorilonite-152, 3500010 21500 10 0 0 7 |1.2430 2 310
33000 10 103 (18800 10 008

(#) PDF #130259, Wavelength = 15418 (4) - O] x|

130259 Quality: 0 Mall.3 (A, Mg ]2 Si4 010 [0 H |2 xH2 0

CAS Mumber 17318930 Sodiurm Magnesium Aluminum Silicate Hydroxide Hydrate

Mulecular Weight Ref: Molloy, Ker, &m. Mineral., 46, 553 [1961]

Wolume[CD'L 0,00

D Dm:_2.500 4

Spst = %;

5.6 3 5

Cell Parameters: == =

a b c v | o

: : . ! NI L

SSAFOM:F = [ . ) 8.8 44 a0 d (&)

e

Pt Cuka d&) Inef Rk L |dig) et h ok 1 |di8) et Bk I

Lambda: 1.5418 12600 100 32300 10 24300 u

Filter: Ni 44700 18 2.5200 ]

drap 3300 10 25300 Bu

Iineral M ame:

Montmorillorite-144




Mineral Kaolin
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(@) PDF £140164, Wavelength = 1.54056 (4) - 0] x|

14-0164 Guality: | AZ5206[0HM

CAS Mumber Alurnitwm Silicate Hydovide

Malecular Weight 25816 Ref: Goodyear, Duffin, Mineral. Mag.. 32, 902 [1961]

Wolume[CD] 330,43

Dy 2535 Dm:_2.645 A

Sys: Anorthic sz

Lattice: End-centered T

5.6 C1 e 2

Cell Parameters: == 2

a 5185 b 8959 o 7407 - ‘ | J " | l -

o 9168 B 1043 v 8954 . . .

SS/FOM: F30=35(0.022, 28] 83 44 30 23 18 15 dif)

1/lcor:

Fiad Cuka dia) Rk 1| dia) It Rk || di) It Rkl

Lambda: 1.5418 71700 100 0 01 |22530 20 T3 2 (18100 20 2 2 3

Filter: 44780 35 0 2 0 |22370 5 04017890 25 00 4

d-sp: other 43660 60 1 1 0 |22180 10 2 2 1 |1F00 25 2% 2

Mineral Mame: 41860 45 1 1 1 | 215970 21 3 2 |1.6830 25 150

Kaalinite-14, 41390 3/ T 11 | 21860 a0 201 |1.E300 25 1 651
3.8470 40 0 2 1 | 21730 5 2 20 |1E630 40 2 40
3.7450 25 021 21510 0 0 41 (16600 a0 2 410
35780 80 00 2 (21330 20 02 3 |16560 m 043
34200 5 11 1 [21160 0 041 (16430 n 31 2
33760 B/ 111 (20930 m 22 2 |16330 o 310
31550 20 11 2 (20800 5 0 2 3 |16200 o133
31070 20 11 2 | 20640 202 2 2 (16070 043
2.7540 20 02 2 (135970 3/ 2 003 (15340 m 152
25660 3/ 201 |1.9870 3/ 1 3 2 15860 B0 1 3 4
2.5530 25 1 30 (19740 20 2 21 |15720 m 241
25350 3B/ 1 31 (19520 a2 21 |1.5530 an 224
251490 o1 1 2 | 1.9390 3®/ 1 3 2 (15450 a0 1 1 4
24950 45 2 0 0 |1.9210 2004 2 | 15370 an 203
2380 25 0 0 3 |1.8060 Eb 1 1 3 |15140 5 371
23470 40 2 0 2 | 18570 25 1 3 3 |1.5060 5 2413
23380 40 1 3 1 [1.8700 200 4 2 (14830 90b 3 3 1
23050 5 11 3 [1.8450 24 1313
22930 3H 1 31 | 18380 H/H o223

Mineral Kuarsa

(&) PDF 050490, Wavelength = 1.54056 (4) i =] 9

05-0490 [Deleted] o-5i02 -

A5 Mumber: Silicon Oxide _

Malecular Weight  E0.08 Fief: Swanson and Fuyat, Matl. Bur, Stand. [UL5.], Circ. 539, 3 [1953]

Wolume[CD]: 112,98

D 2643 D g

Syz Hexagonal % =

Lattice: Prirnitive z

S.G.oP321 152) 2z o

Cell Parameters: = E &

add13 b c 5405 = [, E

o . ] |I||I I 1 . |- " . .

55/FOM; F30=78( 0125, 31) 44 23 1.5 1.2 1.0 (8]

I/lzar: 360

Rad Cu dia) ntf hoko 1] da) ntf hoko1 | Intf h koI

Lambidz: 1.54056 42600 35 100 |14180 <« 3 00 |10916 4 312

Filter: 33430 001 001 |1.3820 T2 1 2 |1.083% 1 400

d-spe 24580 12 1 1 0 |1.3750 20 3 [1.0477 2 108

Mineral Mame: 22820 12 1 0 2 |1.3720 9 301 |1.0437 2 401

Quartz, low 22370 E 11 1 (12880 31 04 (1.0346 2 214
21280 9 200 (1.250 4 30 2 (1.0149 2 223
1.9800 E 201 |1.2280 2 2 20 |.98%0 2 1148
1.8170 17 1 1 2 1119597 5 21 3 |.95720 2 313
1.8010 <1 00 3 ]11973 2 221 |.5710 <1 304
1.6720 o202 (11838 4 1 1 4 |.87620 1 320
1.6530 310 3 (11802 4 31 0 |.96070 2 321
1.6080 <1 21 0 |1.1530 2 31 1 |.92800 <1 4110
1.5410 15 2 1 1 |1.1408 <1 204
1.4530 3011 3 (11144 <1 303

i




Mineral Ilit

(@) PDF # 020462, Wavelength = 154056 (A)
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-ofx|

02-0462 [Delsted) KAIZ [S3AI010][0H 2 -

a5 Number: F'ottassium Alumi_num Siliqate Hydroxide

Molecular Weight 39831 Ref: Magelschmidt, 2. Kristallogr., 97, 518 [1937]

WVolume[CD]  459.39

Dix: Lo &

Sys: Monoclinic E = =

Lattice: End-centered “ T &

5.6 C2m[12) T E -

Cell Parameters: ==

a 52 b 30 ¢ 1001 = | [

o B1ME ¢ T T T T T

S5/FOM: F22= 1 [0.193,132) 53 20 20 1513 dif)

I1/lcor:

Bt tu 48 et hk L]diAl It h ok 1[dB e hok I

Lambda: 1.54056 10000 80 001 |24700 60 202 (1500 80 206

Filter: 5.0300 80 0 0 2 |23300 80 7 3 2 |1.4200 0 243

drsp: 45200 B0 0 2 0 |22700 40u 0 4 0 [1.3800 M 313

Mineral Mame: 26300 80 712 |[21800 u 041|130 B0u3 32

Ilite, 1M 33500 100k 0 2 2 [21400 80 13 3 [1.3400 u 027
31000 80 19900 100 2 2 3 |1.3000 B0 3186
2.9000 80 11 3 [1.7200 20 2 05 |1.2500 40 351
26000 100 2 0 1 |1.6500 80 151

(@) PDF # 260911, Wavelength = 1.54056 (A) — O] x|

260911 Quality: | [K.H30]A2Si341010[0H ]2

A5 Mumber Patazzium Aluminum Silicate Hydroxide

Malecular Weight 356 31 Ref: Sekino et al., Meuss Jahrb. kineral., Monatsh., 189 [1973)

Wolume[CD]: 93783

D 2820 Drn_2.730 g

Syz: Monoclinic e

Lattice; End-centered I o

5.G. C2/c(15] T 2

Cell Parameters: == =

a 5138 b 800 c 2016 = |

_, . i Lol |

o B 3518 ! T T T T T T

S5/FOM: F18=2(0.082.148) 83 4.4 a0 23 1.8 15 did)

1/lcor:

Bt K dits) It hok 1| d) Intf hok 1| di) Intf hok o

Lambuds: 1.7302 10000 90 002 |34600 1467 1 4 (25580 12k 1 3 1

Filter: Fe EO0200 50 0 0 4 (33400 100 O 0 & |25090 g 008

dsp: 4.4300 18 11 0 |3.2000 18 1 1 4 24830 g 133

Mineral Hame: 4.4400 14 7 1 1 |25880 186 0 2 5 (22410 4 220

Ilite-2441 [NR] 38900 8b 7 1 3 |28670 12b 1 1 5 |20050 50 136
37200 12 02 3 |27390 12 7 1 B [1.4390 140331
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Lampiran 4 Data Analisis FTIR

Organoclay natrium bentonit-polydiallyldimethylammonium chloride

50
% |
4‘]_
1 Ll &
02 2 % &
4% =g ™"
204 I
. | 2
e £ #g
_ F £
F‘ .
10—
i |
- B
ALy e o
4000 3500 3000 2500 2000 1750 1500 1250 1000 750 500
Zahrotul Maknunah, Ma-Organo(30), Pelet, 23 Juni 2018 1fem
Peak Intensity |Enrl. Intensity | Base (H) Base (L} Area Corr. Area
1 354.0 8527 |51.64 36282 33947 16236 13.314
2 470.63 18.881 4348 40378 370.33 70.518 404
3 524.64 2093 1.828 76381 50144 152 768 0883
4 843.68 20478 |0.081 856.30 B17.82 20.116 |0.031
& 871.82 20826 0.118 870.54 BAA.39 12.148 |l].DD1
[6 818.12 |28.505 1.007 848,95 B84 87 28.04 [0.388
7 1033.85 18.863 11818 1303 88 053 69 183.828 |19.954
8 1543.05 13037 0.82 1580.24 1535.34 25,605 |0.255
a 1635.64 32.331 0.397 1643.25 1587.08 22.335 |0.144
10 212_1.? 34 808 0.33 22_29.?1 2013.83 |BB.BBA |0.486
11 2278 W2 0.112 228372 224514 17677 |0.025
12 233772 30 366 2374 235316 220143 20534 |0.583
13 2607.78 M4l 0.042 261547 2530.81 30221 |0.02%
14 2623.19 41 0.04 270806 261547 42 825 |0.032
15 2854 65 13 858 0.292 ZBBA 51 2754.35 IB{JBE_ |0.084
16 202409 23431 0433 284723 2p93.22 25406 |[l.1_51
17 3032.1 313,708 0.035 303081 203531 25.336 |0.004
18 H#10.15 28867 0.308 343320 3047.53 193654 |0.318
18 3740 62 32 068 1.877 37810 JTEB.JE 28 560 |0.833
20 | a7 13467 0221 3BeRTO 301835 3282 |0.063




67

Organoclay kalsium bentonit-polydiallyldimethylammonium chloride

60

asdg0—

I
g
W0 W0 M0 20 w1 Mo T &0
Zahrotul Mafnunah, Ca-Organof80), Pelet, 28 Juni 2013 1lem
Peak Intensity Corr. Intensity | Base (H) Base (L) Area Corr. Area
1 313.23 079 167.83 33176 J08.61 10.23 15.88
2 35 1732 |B2.68 35262 33047 336 .58
k] 424 .34 1883 1254 43877 401.18 250 |0.8
4 47083 14.84 4.56 483.78 4377 4141 318
5 53235 1783 257 483.51 50148 108.82 182
] 734 67 2659 |0.76 81782 TE3.81 3085 (0.4
7 2104 2483 1M 841 2 B4B.G8 53 |03
] 103385 14.54 123 128.73 |B4E0E 18480 |28.83
g 153163 28.27 1.1 160477 1558 48 240 |0.32
1] 21217 3243 0.31 223743 | 203883 g97.76 1047
1 Iﬁ 3252 0.1 228372 2245.14 am |0.03
12 E‘J’H 26.38 221 2353.16 220143 ] |0.55
13 240718 3235 |0.01 248432 230045 4154 |0.02
14 I@ﬁ.iﬂ 3248 |0.04 252280 248203 15.06 |0.01
15 2607 76 22 |l].ﬂ_4 281547 253061 4157 |[l.22
18 2323.19 22 |0.03 248 261547 28.51 |0.02
17 2832.26 3181 |0.18 27778 275435 BO.E7 |0.08
18 292400 3093 077 208581 2BB5 51 504 |042
18 |3016.87 |31.53 0. 3032 300124 154 [1]
0 342558 25,84 a1 335874 2047 53 279,05 11
| 3026.17 26.83 58 o418 3603.03 21 |0.53
n 374062 301 13 378418 72647 33 |0.64
3 302707 341 |02 308319 3810.35 U7 |0.08




Natrium Bentonit
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E=11 'H__-——-__—__

E T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T
a0 00 W00 200 200 7 1500 1250 000 780 500
Siti Mahmudha, Na-bentonit pacitan, pelet, 28 Agustus 2018 tiem
Peak Intensity Corr. Intensity | Base [H) Base (L) Area Corr. Area

1 33176 25 582 23.752 33947 30861 11.342 5528

2 3548 0517 15.322 a78.05 330.47 30.885 7113

3 418.62 14.07 0.701 42434 365,76 30.221 0014

4 470.82 12.372 1.541 40378 430.77 47818 1572

5 524 64 13.350 1655 756.1 501.49 185257 1811

B 779.24 24 502 0431 817.82 76381 32.821 0.344

7 91812 19.712 2.264 048,08 82553 70.808 1.812

8 1042.28 15.087 7486 1327.03 o958 80 265 557 27 408

] 163564 24701 4385 172822 1558.48 05.047 5055

10 185166 20.440 0.276 1850.38 18208 20404 0.003

11 2137.13 20.147 0.204 2206.57 201268 102.005 0.4

12 2276 20078 0423 231458 222071 45348 0.203

13 230850 26725 2,761 230045 235316 25524 0.209

14 288228 26 082 0.058 2870.08 245345 220763 0.015

15 20318 26.401 0.261 204723 2877.780 30,795 0,009

18 341015 18.833 0.143 3417.86 2054 05 207 042 0.402

17 342558 18.848 0.11 3556.74 41726 05,525 1.021

18 362617 19.938 1128 36416 360203 26658 0521

19 374062 25,46 1.219 3788.19 373419 31523 0.528




Kalsium Bentonit
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w®T

4000 3500 3000 2000 1750 1250 1000 750 500

Siti Mahmudha, Ca-bentonit pacitan, pelet, 26 Agustus 2018 1iem
Peak Intensity Corr. Intensity | Base [H) Base (L) Area Corr. Area

1 300.8 948 3575 32404 703,18 2817 10.84

2 354.9 554 36T 362 A2 331.76 188 8.7

3 432.05 8.85 1.43 430,77 385 76 47.00 1.42

4 470.63 428 4.51 4p3.78 43077 £4.32 7.43

5 524 64 624 4.14 63,51 50148 150.85 o.08

8 BO4.37 2013 1.86 72523 B71.23 3647 D.82

7 704.67 19.84 414 817.82 732.05 56.38 3.33

g 918.12 12.55 284 93355 82553 78.2 208

] 103225 .88 483 1411.60 54126 40558 14387

10 1635 64 17.47 580 1750.08 1558 48 135.12 oM

11 2137.13 2343 01 2191.12 201368 1118 0.24

12 2778 23.36 028 2314.58 2206 57 £8.01 0.28

13 2388 50 2171 1.88 2300.45 2353.18 20.85 0.75

14 2682.38 2131 0.05 2670.02 2432102 27987 0.01

15 20318 2052 0.15 2030 52 2870.08 47.07 0.07

16 343320 B89 528 3570.88 704723 57251 50.44

17 3628.17 0.28 1.88 388018 3603.02 72.88 247
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Lampiran 5 Data Analisis XRD

Organoclay natrium bentonit-polydiallyldimethylammonium chloride

250
Meas. data:Na-organo

200+

150

Intensity (cps)

100+

20 40 60
2-theta (deg)

No. 2-theta(deg) d(ang.)  Height(cps) FWHM(deg) Intdé(gc)ps int. W(deg) Asym. factor

1 58302 15.15(5)  109(23) 0.86(5) 156(3) 1.4(33)3) 3.4(6)

2 19.78(4) 4.485(9)  29(12) 0.65(7) 35.2(17)  L1.2(6) 0.35(11)
0.10(3) 1.1(7)

3 26.591(7) 3.3495(9) 83(20) 0.049(13) 8.5(7)
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Organoclay kalsium bentonit-polydiallyldimethylammonium chloride

Meas. data:CA-organo
200+

150+

100+

Intensity (cps)

T 1 1
20 40 60 80

2-theta (deg)

Peak list

No.  2-theta(deg) d(ang.) Height(cps) FWHM(deg) Int. I(cps deg) Int. W(deg) Asym. factor

1 5.61(9) 15.7(3) 32(13) 1.94(18) 114(7) 3.6(16) 2.1(6)

2 19.85(6) 4.468(12)  22(10) 0.75(9) 29.0(18) 1.3(7) 0.51(18)
3 21.91(4) 4.053(8) 27(12) 0.15(3) 4.4(8) 0.16(10) 1.5(18)
4 26.603(10)  3.3480(12) 151(27) 0.116(11) 23.9(9) 0.16(4) 2.9(15)
5 27.925(8) 3.1925(9)  73(19) 0.041(16) 5.3(6) 0.07(3) 0.7(5)

Natrium Bentonit
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Lampiran 6 Dokumentasi Penelitian

Proses sintesis organoclay dengan metode sonikasi

Proses koagulasi-flokulasi Proses pengendapan flok




(@) (b)

Perbandingan (a) limbah awal sebelum diolah dan (b) limbah setelah diolah
koagulasi-flokulasi
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