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Dr. Totok Wianto, S.Si, M.Si . Pejabat Pembuat Komitmen (PPK), dalam hal ini bertindak
untuk dan atas nama Lembaga Penelitian dan Pengabdian
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Program Dosen Wajib Meneliti Tahun Anggaran 2020 untuk
selanjutnya disebut PIHAK KEDUA.
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kepada Masyarakat Universitas Lambung Mangkurat Periode 2019 — 2023;

DIPA Universitas Lambung Mangkurat Tahun Anggaran 2020 Nomor : SP DIPA -
023.17.2.6777518/2020 tanggal 27 Desember 2019 tanggal 16 Maret 2020;

SK Rektor Universitas Lambung Mangkurat Nomor : 701/UN8/PP/2020 tanggal 1 April 2020 Tentang
Penetapan Pelaksana Penelitian Dosen Wajib Meneliti Dengan Skema Pembiayaan PNBP Universitas
Di Lingkungan Universitas Lambung Mangkurat Tahun Anggaran 2020;

SK Rektor Universitas Lambung Mangkurat Nomor : 520/UN8/KP/2020 tanggal 02 Januari 2020
Tentang Pembentukan Komite Penilaian Dan Reviewer Proposal Penelitian Unggulan Perguruan
Tinggi (PUPT) Sumberdana PNBP Universitas Lambung Mangkurat Tahun 2020;

SK Rektor Universitas Lambung Mangkurat Nomor : 204/UN8/PP/2020 tentang Perubahan Kedua
Keputusan Rektor Universitas Lambung Mangkurat Nomor 001/UN8/KU/2020 Tentang Penetapan
Pejabat Perbendaharaan/Pengelolaan Keuangan Di Lingkungan Universitas Lambung Mangkurat.
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PIHAK PERTAMA dan PIHAK KEDUA, secara bersama-sama sepakat mengikatkan diri dalam suatu
Penugasan Pelaksanaan Penelitian dengan ketentuan dan syarat-syarat sebagaimana diatur dalam pasal-
pasal sebagai berikut:

Pasal 1
Pelaksanaan Penugasan

{1) PIHAK PERTAMA menugaskan kepada PIHAK KEDUA untuk melaksanakan Penelitian sebagai berikut:

Jumiah
Nama Judul Fak/Unit
/ Dana {Rp)
Dr. Agus Mirwan, Microwave-Assisted Leaching Silika Dari Lempung Teknik 29.500.000
S.T., M.T. Gambut Dan Aplikasinya Sebagai Adsorben

(2) PIHAK PERTAMA menyerahkan dana penelitian sebagaimana dimaksud dalam ayat 1 sebesar Rp.
29.500.000,- (Dua Puluh Sembilan Juta Lima Ratus Ribu Rupiah) melalui Daftar Isian Pelaksanaan
Anggaran (DIPA) Nomor : SP DIPA —023.17.2.6777518/2020 tanggal 16 Maret 2020 kepada PIHAK
KEDUA;

(3) PIHAK KEDUA bertanggungjawab penuh atas pelaksanaan Penelitian, Pengadministrasian,
Pembelanjaan dan Pelaporan Keuangan pekerjaan sebagaimana dimaksud pada ayat 1 sesuai dengan
ketentuan yang berlaku;

{(4) Apabila PIHAK KEDUA tidak dapat melaksanakan Penelitian sebagaimana dimaksud pada ayat (1)
maka PIHAK KEDUA wajib mengembalikan sisa dana yang tidak dibelanjakan kepada Kas Negara
melalui PIHAK PERTAMA.

Pasal 2
Cara Pembayaran dan Mekanisme Pencairan Dana

Dana Penelitian sebagaimana dimaksud dalam Pasal 1 dibayarkan oleh PIHAK PERTAMA kepada
PIHAK KEDUA secara bertahap dengan ketentuan sebagai berikut:

1. Pembayaran Tahap Pertama sebesar 70% dari total dana Penelitian yaitu 70% x Rp.29.500.000,- =
Rp. 20.650.000,- (Dua Puluh Juta Enam Ratus Lima Puluh Ribu Rupiah), setelah PIHAK KEDUA
menandatangani kontrak dan mengumpulkan :

- 1{satu) eksemplar Proposal Pelaksanaan Penelitian dilengkapi dengan RAB 100%, 70% dan 30% yang
dananya sesuai dengan dana yang disetujui dalam bentuk hardcopy dijilid Soft Cover Laminating
(sCL);

- 1({satu) keping CD Soft Copy Proposal dan RAB Pelaksanaan Penelitian;

- 1 (satu) bendel dokumen berupa : NPWP dan Nomer Rekening Bank yang ditentukan oleh PIHAK
PERTAMA.
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2. Pembayaran Tahap Kedua sebesar 30% dari total dana Penelitian yaitu 30% x Rp 29.500.000,- =
Rp.8.850.000,- (Delapan Juta Delapan Ratus Lima Puluh Ribu Rupiah) setelah PIHAK KEDUA
menyerahkan :

- 2(dua) eksemplar Laporan Penggunaan Dana Tahap | (70%) dan Tahap Il (30%);

- 2(dua) eksemplar Buku Catatan Harian Penelitian;

- 2(dua) eksemplar Laporan Akhir dalam bentuk hardcopy dijilid Soft Cover Laminating {SCL);
- 1(satu) keping CD berisi : Laporan Akhir dan Poster Penelitian;

- Kewajiban lain sesuai dengan proposal yang disetujui pendanaannya.

Pasal 3
Pembayaran Melalui Rekening PIHAK KEDUA

(1) Dana Penelitian sebagaimana dimaksud dalam Pasal 1 tersebut dibayarkan melalui rekening atas
nama PIHAK KEDUA pada Bank yang ditunjuk oleh PIHAK PERTAMA sebagai berikut :

Nama : AGUS MIRWAN
Nomor Rekening :0201034191
Nama Bank :BNI

(2) PIHAK KEDUA memberikan kuasa penuh kepada PIHAK PERTAMA untuk melakukan blokir saldo
sejumlah dana yang telah dibayarkan oleh PIHAK PERTAMA kepada PIHAK KEDUA apabila PIHAK
KEDUA belum memenuhi segala kewajiban dan persyaratan pencairan;

(3) PIHAK PERTAMA tidak bertanggungjawab atas keterlambatan dan/atau tidak terbayarnya sejumlah
dana sebagaimana dimaksud dalam ayat 1 tersebut yang disebabkan karena kesalahan PIHAK KEDUA
dalam memberikan data rekening.

Pasal 4
Pajak, Materai dan Biaya Lainnya

(1) PIHAK KEDUA berkewajiban membayar pajak sesuai dengan ketentuan yang berlaku;
(2) Materai dan biaya lainnya yang berkaitan dengan Surat Penugasan Pelaksanaan Penelitian ini
menjadi beban PIHAK KEDUA sesuai dengan ketentuan yang berlaku.

Pasal 5
Monitoring dan Evaluasi Penelitian

(1) PIHAK KEDUA wajib menyampaikan Laporan Kemajuan Pelaksanaan Kegiatan Penelitian kepada
PIHAK PERTAMA sesuai dengan Buku Panduan Pelaksanaan Penelitian Program Dosen Wajib
Meneliti LPPM ULM;

(2) PIHAK PERTAMA melakukan Monitoring dan Evaluasi Pelaksanaan Penelitian kepada PIHAK KEDUA;

(3) Ketentuan lebih lanjut mengenai Monitoring dan Evaluasi Penelitian ditentukan oleh PIHAK
PERTAMA.
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Pasai 6
Luaran Penelitian

(1) PIHAK KEDUA berkewajiban memenuhi Luaran Penelitian yang telah ditetapkan dalam Proposal
Penelitian, sesuai dengan Buku Panduan Pelaksanaan Penelitian Program Dosen Wajib Meneliti LPPM
ULM;

(2) PIHAK KEDUA berkewajiban menyebarluaskan hasil Penelitian dengan cara diseminarkan, minimal
dipresentasikan secara oral di Seminar Hasil Penelitian Internal ULM tahun berjalan (dibuktikan
dengan undangan dan sertifikat).

Pasal 7
Pelaporan Penelitian

(1) PIHAK KEDUA wajib membuat Buku Catatan, Laporan Kemajuan dan Laporan Akhir Pelaksanaan
Penelitian;
(2) PIHAK KEDUA berkewajiban menyampaikan Laporan Keuangan 70% dan 30% kepada PIHAK
PERTAMA;
(3) Batas waktu pelaporan adalah sebagai berikut :
- Laporan Kemajuan, Laporan Keuangan 70% dan BCHP Tahap | paling lambat dikumpul pada
tanggan 18 Oktober 2020;
- Laporan Keuangan 30%, BCHP Tahap Il dan Laporan Akhir dikumpul paling lambat tanggal 29
November 2020.

(4) Laporan Akhir Hasil Penelitian wajib memenuhi persyaratan sebagai berikut :
a) Laporan diketik dengan huruf Times New Roman Font 12, spasi 1,5;
b) Bentuk/ukuran kertas kwarto A4, warna Cover sesuai ketentuan;
c) Untuk hard copy dijilid Soft Cover Laminating (SCL);
d) Dibawah bagian cover depan ditulis :

Dibiayai oleh :
DIPA Universitas Lambung Mangkurat Tahun Anggaran 2020
Nomor : 023.17.2.6777518/2020 tanggal 16 Maret 2020;
Universitas Lambung Mangkurat
Kementerian Pendidikan dan Kebudayaan
Sesuai dengan SK Rektor Universitas Lambung Mangkurat Nomor : 701/UN8/PP/2020
Tanggal 1 April 2020

(5) Ketentuan lebih lanjut mengenai Laporan Penelitian ditentukan oleh PIHAK PERTAMA.
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Pasal 8
Perubahan Susunan Personalia Penelitian

Perubahan terhadap susunan tim pelaksana dan substansi Pelaksanaan Penelitian dapat dibenarkan
apabila telah mendapat persetujuan tertulis dari Rektor Universitas Lambung Mangkurat melalui PIHAK
PERTAMA.

(1)
(2)

Pasal 9
Pelanggaran Kode Etik limiah

Pengusulan dan Pelaksanaan Penelitian harus berdasarkan kode etik ilmiah;

Apabila di kemudian hari ternyata judul Penelitian sebagaimana dimaksud pada Pasal 1 ditemukan
adanya pelanggaran kode etik ilmiah, maka kegiatan Penelitian tersebut dinyatakan batal dan PIHAK
KEDUA wajib mengembalikan dana yang telah diterima.

Pasal 10
Pemberian Sanksi

Apabila sampai dengan batas waktu yang telah ditentukan, PIHAK KEDUA belum memenuhi
kewajibannya maka PIHAK KEDUA dapat dikenakan sanksi oleh PIHAK PERTAMA;
Sanksi yang dimaksud pada ayat (1) ditentukan oleh PIHAK PERTAMA.

Pasal 11
Kepemilikan Hasil Penelitian

Hak Kekayaan Intelektual (HKI) yang dihasilkan dari Pelaksanaan Penelitian menjadi milik Universitas
Lambung Mangkurat, diatur dan dikelola sesuai dengan peraturan dan perundang-undangan;

Hasil kegiatan Penelitian berupa peralatan dan/atau alat yang dibeli dari kegiatan ini adalah milik
Universitas Lambung Mangkurat, dan penyerahan dari Peneliti ke Universitas Lambung Mangkurat
dinyatakan dengan Berita Acara Serah Terima.

Pasal 12
Penyelesaian Perselisihan

Apabila terjadi perselisihan antara PIHAK PERTAMA dan PIHAK KEDUA dalam Surat Penugasan
Pelaksanaan Penelitian ini akan dilakukan penyelesaian secara musyawarah dan mufakat, dan apabila
tidak tercapai penyelesaian secara musyawarah dan mufakat maka penyelesaian dilakukan melalui
proses hukum dengan memilih tempat di Pengadilan Negeri Banjarmasin, sebagai upaya hukum
tingkat pertama dan terakhir;

Hal-hal yang belum diatur dalam Surat Penugasan Pelaksanaan Penelitian ini diatur kemudian hari
antara PIHAK PERTAMA dan PIHAK KEDUA.
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Pasal 13
Addendum dan Penutup

(1) Hal-hal yang belum diatur dalam Surat Penugasan Pelaksanaan Penelitian ini diatur kemudian antara
PIHAK PERTAMA dan PIHAK KEDUA yang akan dituangkan dalam bentuk addendum dan merupakan

bagian tak terpisahkan dari surat penugasan ini;
(2) Surat Penugasan Pelaksanaan Penelitian ini dibuat rangkap 2 (dua) dan bermaterai cukup sesuai

dengan ketentuan yang berlaku.

PIHAK PERTAMA PIHAK KEDUA

to, S.Si, ML.Si Dr. Agus Mirwan, S.T., M.T.
NIDN 0004057808 NIDN 0019087603
MENGETAHUI

Dekan Fakultas Teknik
Universitas Lambun

i Ngor I\Qﬁchaméd, S.T., M.T.
NiDNf/do30047zo1
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RINGKASAN

Lempung gambut merupakan lempung organik yang mengandung berbagai
senyawa Kimia dengan komposisi kimia utama lempung gambut berupa silika
oksida (SiO2) berkisar 44,03-51,8%. Lempung gambut yang digunakan berasal dari
Desa Gambut Kabupaten Banjar Kalimantan Selatan yang memiliki perbedaaan
komposisi berdasarkan posisi dan kedalaman. Proses pengambilan silika dari
lempung gambut dilakukan dengan proses microwave-assisted leaching
menggunakan pelarut natrium hidroksida (NaOH) melalui berbagai parameter
berpengaruh seperti microwave power, konsentrasi NaOH, ukuran partikel,
perbandingan padatan dan pelarut, suhu, dan waktu reaksi. Penelitian ini bertujuan
melakukan kajian parameter paling berpengaruh menggunakan proses microwave-
assisted leaching aluminium dari lempung gambut meliputi konsentrasi NaOH,
power microwave, suhu, dan waktu reaksi; melakukan karakterisasi lempung
gambut dan silika yang diperoleh; melakukan kajian kemampuan senyawa silika
sebagai adsorben pada limbah industri sasirangan. Penelitian diawali dengan
membersihkan lempung, melakukan pengayakan dan penggerusan lempung
menjadi serbuk sesuai ukuran yang telah ditetapkan. Lempung selanjutnya
dikalsinasi pada suhu 700 °C selama 120 menit dan kemudian dilakukan
karakterisasi menggunakan analisis X-Ray Fluorescence (XRF), Fourier Transform
Infra Red (FTIR), X-Ray Diffraction (XRD), dan Scanning Electron Microscopy-
Energy Dispersive X-ray (SEM-EDX). Proses leaching dilakukan dengan
memasukkan lempung dan larutan NaOH 12 M ke dalam labu leher tiga, lalu
dilakukan proses microwave-assisted leaching pada microwave power leaching
(540, 720, dan 900 watt) dan suhu 30, 50, 70 dan 90 °C dalam waktu 5, 10, 15, 20,
25, 30, 40, 50 dan 60 menit. Analisis silika dilakukan dengan menggunakan uji
spektrofotometer Ultra Violet-Visible (UV-VIS). Hasil karakterisasi lempung
gambut dengan analisis XRF menunjukkan senyawa utama penyusunnya berupa
SiO, Al,Ozdan CaO dengan komposisi masing-masing 31,90; 17,90 dan 14,70%.
Karakteristik analisis FTIR menunjukkan pola senyawa kuarsa, kaolinit, illit, kalsit
dan variasi getaran dengan ikatan -OH, Si-O dan AI-O. Karakterisasi XRD
menunjukkan senyawa dominan yang terkandung dalam lempung gambut yaitu
kaolinit, dan albite. Karakterisasi dengan analisis SEM-EDX menunjukan unsur
yang dominannya adalah aluminium, silika, dan besi dengan komposisi masing-
masing sebesar 3,07; 1,72; dan 3,94 % berat. Hasil analisis spektrofotometer UV-
VIS, dapat disimpulkan bahwa konsentrasi silika terbesar terdapat pada variasi suhu
90°C dan waktu 60 menit yaitu sebesar 278,53 mg/L. Variasi microwave power
leaching diperoleh konsntrasi silika sebesar 306,33 mg/L pada microwave power
900 W. Rencana tahapan selanjutnya adalah melakukan analisis UV-Vis untuk
variasi konsentrasi NaOH dan aplikasi adsorben silika yang didapatkan untuk
menurunkan kadar logam Pb dalam limbah sasirangan. Penelitian telah sejalan
dengan Rencana Induk Penelitian Universitas Lambung Mangkurat 2016-2020
yang berbasis lahan basah dan luaran yang telah didapatkan berupa artikel ilmiah
yang diseminarkan pada The 4" International Conference on Chemical and
Material Engineering (ICCME) Diponegoro University dan dimuat diprosiding
internasional yang terindeks Scopus.

Kata kunci:lempung gambut, limbah sasirangan microwave-assisted leaching silika



PRAKATA

Dengan memanjatkan puji syukur kehadirat Allah subhanahu wata‘ala,
karena dengan rahmat, hidayah, dan karunia-Nya telah memperkenankan penulis
untuk menyelesaian laporan akhir penelitian program dosen wajib meneliti yang
berjudul Microwave-Assisted Leaching silika dari Lempung Gambut dan
Aplikasinya sebagai Adsorben.

Tujuan penelitian ini melakukan kajian proses microwave-assisted leaching
silika dari lempung gambut menggunakan parameter konsentrasi NaOH, power
microwave, suhu, dan waktu reaksi; melakukan karakterisasi lempung gambut dan
silika yang diperoleh; dan melakukan kajian kemampuan senyawa silika yang
dihasilkan sebagai adsorben termodifikasi kitosan terhadap logam Pb pada limbah
cair industri sasirangan. Penelitian ini telah mendapatkan output berupa data
parameter optimalisasi menggunakan proses microwave-assisted leaching, data
karakteristik lempung gambut. Selain itu, penelitian ini telah memperoleh luaran
berupa artikel ilmiah yang diseminarkan pada The 4" International Conference on
Chemical and Material Engineering (ICCME) Diponegoro University 6-7 Oktober
2020 dengan prosiding internasional terindeks Scopus. Penelitian ini telah dapat
diselesaikan dengan target capaian sekitar 90% karena dua dari tiga tujuan yang
ditetapkan sudah terjawab semua.

Rencana tahapan berikutnya adalah melakukan karakteristik silika yang
dihasilkan dan melakukan kajian kemampuan senyawa silika sebagai adsorben
logam berat Pb industri sasirangan. Tahapan ini dilakukan untuk melihat
kemampuan adsorben yang dihasilkan terhadap pengaruhnya dalam menurunkan
kandungan logam berat Pb pada industri sasirangan.

Banjarbaru, Nopember 2020
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BAB 1 PENDAHULUAN

Keberadaan lempung gambut di Kalimantan Selatan sangat banyak
berlimpah dan belum dimanfaatkan secara optimal. Tanah lempung mempunyai
komposisi kimia utama dan kandungan senyawa terbanyak yaitu silika oksida
(Si0O2), besi oksida (Fe203) dan aluminium oksida (Al20s3) [1,2] yang memiliki
kemampuan sebagai adsorben, koagulan, dan katalis [3-8]. Berdasarkan Mirwan et
al. [9] bahwa lempung gambut yang berada di Kecamatan Gambut Kalimantan
Selatan memiliki komposisi kimia senyawa SiO2, Fe»Ogz, dan Al,O3 secara berturut-
turut sebesar 38,8%, 27%, dan 11%. Lebih lanjut kandungan SiO. setelah
mengalami proses kalsinasi pada suhu 700 °C selama 2 jam telah mengalami
peningkatan sebesar 45,1% [10]. SiO> merupakan salah satu senyawa kimia
multiguna anorganik yang berharga, terdapat dalam bentuk gel, kristal dan amorf,
dan material yang paling banyak berada di lapisan tanah, serta dapat bertindak
sebagai adsorben. Namun, pada proses pembuatan silika murni masih
membutuhkan banyak energi. Berbagai proses di industri yang secara konvensional
melibatkan bahan baku membutuhkan suhu pembakaran yang tinggi lebih dari 700
°C.

Disisi lain, aplikasi teknologi gelombang mikro (microwave) telah
digunakan pada pengolahan mineral dengan metode ekstraksi padat-cair (leaching)
seperti aplikasi microwave leaching untuk tembaga [11], nikel [12], microwave
leaching pada berbagai logam termasuk logam berat (Fe, Ni, Co, Cu, Pb, dan Zn),
logam ringan (Al dan Mg), logam langka (rare) (Ti, Mo, W, dan Re), dan logam
mulia (Au, Ag, dan Pt) [13]. Berdasarkan Madakkaruppan et al., [13] microwave-
assisted leaching dapat meningkatkan hasil ekstrak logam, mengurangi waktu
proses, dan ramah lingkungan. Selain itu, pemanasan dengan microwave-assisted
leaching lebih selektif, seragam, dan cepat [14,15]. Hingga pada sepuluh tahun
terakhir, penggunaan radiasi microwave telah diaplikasikan pada berbagai proses
leaching seperti colemanite leaching dari bahan pertambangan menggunakan asam
sulfat [16], aluminum leaching dari abu terbang batubara dan microwave-assisted
leaching silika dari pertambangan lebih cepat terekstrak dibandingkan proses

leaching konvensional dengan pelarut yang sama [15].



Selain itu, keberadaan industri kain sasirangan yang menjadikan sebagai
kain khas adat suku Banjar sangat banyak dijumpai di Kalimantan Selatan
khususnya kota Banjarmasin dan Banjarbaru. Sebagaimana industri tekstil lainnya,
pembuatan kain sasirangan melibatkan proses pewarnaan dan pencelupan
menggunakan pewarna sintetik seperti naphtol, indigosol, reaktif dan indanthreen
yang dapat menghasilkan limbah cair berwarna pekat dalam jumlah yang cukup
besar. Bahkan beberapa jenis pewarna yang digunakan ditenggarai bersifat
karsinogen dan membahayakan kesehatan mahluk hidup khususnya manusia
[17,18]. Mizwar [19] menyatakan bahwa kandungan limbah cair sasirangan diambil
di daerah Kampung Sasirangan, Kota Banjarmasin, Kalimantan Selatan
menunjukkan konsentrasi warna sebesar 3200 PtCo/L, TSS sebesar 3382 mg/L,
BODs sebesar 277 mg/L, COD sebesar 536 mg/L, pH 12,38 dan suhu 26,9°C. Hasil
tersebut melebihi baku mutu yang yang telah ditetapkan berdasarkan Peraturan
Menteri Lingkungan Hidup No. 5 Tahun 2014, lampiran XLII tentang baku mutu
air limbah industri tekstil. Berdasarkan Saputra [20] kandungan logam berat Pb
pada limbah cair industri kain sasirangan di Kota Banjarmasin sebesar 4,1090 mg/L
yang menunjukkan kandungan ini melewati ambang baku mutu sesuai peraturan
Gubernur Kalsel No.4 Tahun 2007 dimana kandungan Pb maksimum yang
diizinkan adalah sebesar 0,5 mg/L.



BAB 2 TINJAUAN PUSTAKA

Pengembangan Universitas Lambung Mangkurat (ULM) diarahkan pada
tersedianya sumber daya unggul dalam bidang lingkungan lahan basah berdasarkan
Rencana Induk Penelitian (RIP) ULM pada periode 2016-2020. Lingkup penelitian
di lingkungan ULM diarahkan pada unggulan lingkungan lahan basah dengan 4
(empat) prioritas pengembangan (pertanian dan lahan basah, sains dasar dan
kesehatan, rekayasa dan teknologi, serta sosial humaniora) dengan salah satu
cakupan fokusnya dari 10 (sepuluh) fokus yang ada adalah material cerdas sebagai
Isu strategis dan topik riset yang memiliki peranan penting dalam kehidupan
masyarakat modern dibidang industri, proses pemisahan dan pemurnian, dan
perbaikan kualitas lingkungan. Hal tersebut memiliki keselarasan dengan usulan
penelitian yang memanfaatan sumber daya alam Kalimantan berupa lempung
gambut untuk diambil senyawa silika berupa silika oksida (SiO2) yang berpotensi
dapat dijadikan sebagai adsorben pada limbah cair industri lokal kain sasirangan
untuk perbaikan kualitas lingkungan. Berdasarkan keselarasan dengan RIP ULM,
penelitian ini dapat dilaksanakan dan diharapkan target luaran penelitian berupa
artikel ilmiah yang dimuat di prosiding internasional terindeks dan bahkan di jurnal
internasional bereputasi dapat tercapai.

Indonesia, khususnya di Kalimantan Selatan memiliki lahan gambut yang
sangat luas namun selama ini belum termanfaatkan secara optimal. Umumnya
lempung gambut berada di kedalaman sekitar 1,5-3,0 meter dari permukaan tanah
dan memiliki kandungan mineral utama yang terdiri dari kaolinit, pirit, illite, dan
haloisit [21], serta memiliki komposisi kimia utama dalam bentuk silika oksida
(SiO2) berkisar 44,03 ~ 51,8% [22-24,5,25-27]. Lebih lanjut kandungan silika
oksida yang terdapat dalam lempung gambut daerah Kalimantan Selatan Indonesia
berkisar 38,80 ~ 55% [27] dan memiliki lima fase kristalin yang terdiri dari
kaolinite [Al2Si2Os(OH)4], montmorillonite [(Nax(Al,Mg)2SisO10(OH)2!zH0)],
quartz  [SiO2], microcline  [KAISizOg], dan illite-montmorillonite
[KAI4(SiAl)sO20(0H)s xH20O] [24] sehingga memiliki kemampuan sebagai
adsorben dan katalis [5].



Microwave merupakan gelombang elektromagnetik non ionisasi dengan
panjang gelombang dari 1 mm sampai 1 m dan memiliki frekuensi antara 300 MHz
dan 300 GHz [16] sehingga struktur suatu materi tidak mengalami dekomposisi
[25]. Frekuensi yang banyak digunakan untuk tujuan pemanasan pada proses
leaching berada pada kisaran 915 MHz sampai 2,45 GHz dengan masing-masing
panjang gelombang sebesar 33,5 cm dan 12,2 cm [26]. Microwave secara prinsip
dan aplikasi memiliki potensi sebagai unit operasi pengolahan bijih (ore) melalui
proses pengecilan ukuran, pemanggangan (roasting), pengapungan (flotation), dan
leaching [26]. Proses microwave-assisted leaching memiliki beberapa keunggulan
dibandingkan proses leaching dengan metode pemanasan konduktif konvensional
dimana pemanasan dengan microwave lebih cepat dan selektif, distribusi panas
merata di dalam rongga, efisiensi tinggi, fleksibel [13], waktu pemrosesan yang
cepat, pemanasan langsung, dan proses pemanasan yang lebih terkontrol [26].

Lempung gambut sebelum dilakukan proses leaching silika, terlebih dulu
dilakukan proses aktivasi agar struktur lempung tidak aktif dan stabil menggunakan
perlakuan termal pada kisaran suhu 500-900 °C selama 15-180 menit agar silika
oksida yang ada dalam lempung dapat melarut [22,27]. Selain itu, proses termal
tersebut dapat meningkatkan reaktivitas lempung yang berpengaruh pada proses
transformasi dehidrogenasi kaolinit ke metakaolinite amorf (Al>SiO7) agar lebih
reaktif dan mudah diekstraksi dengan pelarut asam atau basa. Berbagai pelarut basa
yang banyak digunakan dan diteliti menggunakan proses konvensional leaching
silika dalam bentuk oksida adalah natrium hidroksida (NaOH), asam sulfat
(H2S04), dan asam klorida (HCI). Pelarut basa NaOH memiliki beberapa
keunggulan, terutama untuk pengolahan lempung kaolinitik murni. Persentase
perolehan leaching silika menggunakan NaOH sebesar 90~98%.

Silika merupakan suatu padatan berpori, struktur berpori ini berhubungan
dengan luas permukaan, semakin kecil ukuran pori-pori silika mengakibatkan luas
permukaan semakin besar sehingga kemampuan adsorpsi bertambah. Selain itu,
silika mempunyai sifat unik yang tidak dimiliki oleh senyawa anorganik lainnya,
seperti sifat inert, sifat adsorpsi dan pertukaran ion yang baik, mudah dimodifikasi
dengan senyawa kimia tertentu untuk meningkatkan Kkinerjanya, kestabilan

mekanik dan kestabilan termal tinggi, serta dapat digunakan untuk prekonsentrasi



atau pemisahan analit kerena proses pengikatan analit pada permukaan silika
bersifat reversible. Berbagai literatur yang menyatakan bahwa adsorben silika dapat
menurunkan kadar Fe dalam limbah industri batik. Selain itu, adsorben silika yang
termodifikasi dengan kitosan dapat menurunkan kadar Cu(ll).

Roadmap penelitian yang telah dilakukan berkaitan dengan proses leaching,
bahan yang digunakan, penerapan model matematika kinetika leaching dan model
kinetika adsorpsi, dan aplikasi silka yang diperoleh sebagai adsorben ditunjukkan

pada Gambar 1.
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Gambar 1 Roadmap penelitian pengembangan proses Ieaching konvensional dan
microwave-assisted leaching aluminium dan silika dari lumpur pengolahan air dan

lempung gambut



BAB 3 TUJUAN DAN MANFAAT PENELITIAN

Tujuan Penelitian

Tujuan khusus yang ingin dicapai dalam penelitian ini adalah: (@)
melakukan kajian proses microwave-assisted leaching silika dari lempung gambut
menggunakan parameter konsentrasi NaOH, power microwave, suhu, dan waktu
reaksi; (2) melakukan karakterisasi lempung gambut dan silika yang diperoleh;
Manfaat Penelitian

Lempung gambut merupakan kearifan lokal yang sangat melimpah di
Kalimantan Selatan dan hingga sekarang belum dimanfaatkan secara maksimal.
Oleh karena itu, penelitian untuk mendapatkan silika dari lempung gambut melalui
proses microwave-assisted leaching sangat penting dilakukan karena memiliki
potensi sebagai adsorben untuk penurunan kandungan logam berat dalam air limbah
industri sasirangan. Lebih lanjut, proses microwave-assisted leaching memiliki
keunggulan terhadap peningkatan hasil ekstraksi logam, waktu proses lebih efisien,
dan ramah lingkungan.

Hasil penelitian ini diharapkan dapat memperkaya khasanah ilmu
pengetahuan dan teknologi berupa data parameter optimalisasi menggunakan
proses microwave-assisted leaching, data karakteristik lempung gambut dan silika
yang dihasilkan, dan data kemampuan senyawa silika sebagai adsorben logam berat
industri sasirangan. Lebih lanjut, setelah diperoleh data parameter optimum proses
microwave-assisted leaching silika maka kedepannya nanti perlu dilakukan
pengembangan dan penerapan model matematika agar diperoleh data laju leaching
silika maksimum dan data kinetika adsorpsi pada penurunan beberapa parameter
limbah industri sasirangan yang selama ini belum tersedia. Selain itu, penelitian ini
dapat bermuara pada artikel ilmiah yang dimuat di prosiding internasional terindeks

dan jurnal internasional bereputasi.



Tabel 1 Rencana Target Capaian Tahunan

. Indikator
Jenis Luaran .
No Capaian
Kategori Sub-kategori Wajib | Tambahan TS
Internasional N draft
1 Avrtikel ilmiah bereputasi
dimuat di jurnal | Nasional .
. tidak ada
terakreditasi
Artikel ilmiah Internasional I
2 | dimuat di terindeks v diterima
prosiding Nasional tidak ada
Invited speaker | Internasional tidak ada
3 idlilq?g;]temu Nasional tidak ada
4 | Visting Lecturer | Internasional tidak ada
Paten tidak ada
Paten sederhana \ draft
Hak Cipta tidak ada
Merek Dagang tidak ada
Desam_ Produk tidak ada
Industri
Hak Kekayaan | Indikasi ;
5 Intelektual (HKI) | Geografis tidak ada
Perlindungan
Varietas tidak ada
Tanaman
Perlindungan
Topografi tidak ada
Sirkuit Terpadu
6 | Teknologi Tepat Guna tidak ada
7 Mo_deI/Purwarupa/_Desaln/Karya tidak ada
seni/Rekayasa sosial
8 | Bahan Ajar tidak ada
9 | Tingkat Kesiapan Teknologi (TKT) \ 2




BAB 4 METODE PENELITIAN

Secara keseluruhan penelitian ini direncanakan dapat diselesaikan selama 8
(delapan) bulan dalam tahun anggaran. Loksai pusat penelitian dilakukan di
laboratorium Teknologi Proses yang ada di Program Studi Teknik Kimia Fakultas
Teknik Universitas Lambung Mangkurat Banjarbaru. Ruang lingkup penelitian ini
meliputi kajian konseptual, eksperimen laboratorium, dan aplikasi silika sebagai
adsorben termodifikasi pada limbah cair industri lokal sasirangan dengan alur
rancangan penelitian ditunjukkan Gambar 2.
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Gambar 2. Alur rancangan penelitian secara umum

Alat dan bahan microwave-assisted leaching

Lempung gambut yang digunakan berasal dari Desa Gambut Kecamatan
Gambut Kabupaten Banjar Kalimantan Selatan dengan kadar air berkisar 40-60%.
Lempung gambut dilakukan pembersihan dari kayu-kayu kecil dan pengotor
lainnya melalui perendaman dan pencucian dan dilanjutkan pengeringan langsung
dibawah sinar matahari. Setelah kering, lempung gambut dilakukan penggerusan
dan pengayakan untuk mengecilkan ukuran sesuai dengan parameter ukuran
partikel yang ditetapkan dan dilanjutkan optimalisasi proses microwave-assisted
leaching. Sebelum dilakukan karakterisasi dan proses leaching, lempung gambut
terlebih dulu dilakukan pembakaran menggunakan furnace dengan suhu 700 °C

selama 120 menit.



Proses leaching silika dari lempung gambut menggunakan serangkaian alat
microwave-assisted leaching seperti yang ditunjukkan pada Gambar 3, alu dan
lumpang, saringan dalam ukuran mesh, stopwatch, dan pemanas (oven). Bahan

yang digunakan terdiri dari lempung gambut, aquadest dan NaOH.

pengaduk

Termostat X
| syringe

S
penutup
karet,
?j
i
P W ¥

Sumber listrik
(elo)

microwave oven —» I

labuleher |}
tiga

Lempung Gambut dan
larutan asam

e

Kontrol panel power Kontrol panel suhu

Gambar 3. Rangkaian alat microwave-assisted leaching

Parameter optimalisasi proses microwave-assisted leaching

Parameter proses optimalisasi microwave-assisted leaching aluminium
meliputi konsentrasi pelarut NaOH, ukuran partikel, microwave power, dan suhu
sebagai fungsi waktu terhadap laju leaching aluminium. Sedangkan parameter
lainnya seperti kecepatan pengaduk, perbandingan padatan dan cairan pelarut,
ukuran partikel, dan kecepatan pengaduk dianggap konstan. Alur parameter
optimalisasi proses leaching aluminium dari lempung gambut ditunjukkan pada
Gambar 4. Silika yang diperoleh melalui berbagai parameter dianalisis

menggunakan Spektrofotometri UV-VIS.



Perlakuan awa

Lempung Gambut

Pembersihan dari
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4; 6; 10 dan 12 mol/L
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Gambar 4. Parameter optimalisasi leaching silika dari lempung gambut

Langkah awal ekstraksi silika menjadi natrium silikat menggunakan larutan

10

NaOH. Reaksi ini berlangsung pada suhu sekitar 80-90 °C dan tekanan atmosfer
dengan persamaan reaksi SiO2 + 2NaOH — Na»SiO3 + H>O. Larutan Na>SiOs yang
diperoleh setelah melalui proses penyaringan memiliki kriteria kental, transparan,
tidak berwarna (~15% wi/w) (terdiri dari residu, natrium silikat, air dan natrium
hidroksida bebas). Pada langkah kedua proses, silika diendapkan dari natrium

silikat menggunakan asam sulfat. Langkah ini membutuhkan kondisi terkendali laju



penambahan asam sulfat dan suhu massa bereaksi dalam penetral. Suhu berada di
kisaran 80-90°C dan tekanan atmosfer normal. Reaksinya adalah sebagai berikut:
Na2SiO3 + H2SO4 — SiO2 + Na2SO4 + H20

Penambahan asam sulfat dilakukan sangat lambat (sedikit demi sedikit)
sampai kondisi asam tercapai. Kondisi asam mengindikasikan presipitasi endapan
lengkap silika dari natrium silikat sehingga diperoleh endapan putih silika dalam
larutan natrium sulfat.
4.4 Aplikasi senyawa silika hasil proses microwave-assisted leaching sebagai
adsorben limbah sasirangan

Senyawa silika yang telah dihasilkan melalui proses microwave-assisted
leaching dengan berbagai parameter (microwave power, konsentrasi NaOH, dan
suhu sebagai fungsi waktu) diaplikasikan sebagai adsorben termodifikasi kitosan
untuk menurunkan parameter (logam berat) limbah cair industri sasirangan. Proses
pembuatan adsorben termodifikasi dengan perbandingan komposisi silika—kitosan
sebesar 85%:15%. Proses pembuatan adsorben termodifikasi dilakukan dengan
melarutkan kitosan sebanyak 1,5 g dalam 80 mL asam asetat 2%. Selanjutnya
larutan kitosan ditambahkan 8,5 g silika kemudian diaduk selama 12 jam.
Campuran dinetralkan dengan 30 mL NaOH 1 mol/L dan didiamkan selama 30
menit. Endapan didekantasi dan direndam dalam 40 mL glutaraldehid 0,5% (v/v)
selama 24 jam. Hasil yang diperoleh disaring dengan kertas saring, dipanaskan pada
suhu 105 °C hingga berat konstan, kemudian didinginkan. Padatan yang diperoleh
dihaluskan menggunakan alu-mortar kemudian diayak menggunakan ayakan 120
mesh dan hasilnya siap diaplikasikan sebagai adsorben. Namun sebelumnya
dilakukan analisis dengan SEM untuk melihat morfologi permukaan adsorbennya.

Penentuan waktu digunakan untuk mendapatkan waktu pengadukan optimal
selama proses batch sehingga adsorben termodifikasi dapat mengadsorpsi adsorbat
hingga batas maksimal adsorpsi. Optimasi kapasitas adsorpsi silika terhadap logam
berat limbah sasirangan dilakukan dengan variasi lama waktu pengadukan (10, 20,
30, 40, 50, dan 60 menit) dan hasil Pb yang teradsorpsi dianalisis dengan atomic
absorption spectrophotometry (AAS). Diagram alir proses pengaplikasian adsorben
termodifikasi silika-kitosan pada limbah cair sasirangan ditunjukkan pada Gambar
5 berikut.
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Gambar 5. Diagram alir proses aplikasi adsorben termodifikasi silika-kitosan pada

limbah cair sasirangan
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BAB 5 HASIL DAN LUARAN YANG DICAPAI

Karakterisasi Lempung Gambut

Karaterisasi lempung gambut dengan analisis XRF ditunjukkan pada Tabel

2 dengan kadungan mineral silika oksida yang tinggi (SiO2), kalsium oksida,

aluminium oksida (Al.O3), besi oksida (Fe;Os), dan molibdenum oksida.

Sedangkan mineral lainnya hanya memiliki jumlah yang sedikit. Hasil serupa juga

dijelaskan oleh Mirwan et al. [9] bahwa ada empat senyawa mineral dengan jumlah

terbesar di dalam tanah liat gambut, yaitu SiO», Fe;O3, Al.O3 dan TiO. dengan

oksida lain yang disediakan dalam jumlah kecil, sehingga diduga bahwa salah satu

oksida utama dapat digunakan sebagai adsorben untuk ion logam.

Tabel 2. Komposisi kimia mineral lempung gambut yang dianalisis dengan XRF

Unsur (oksida)

% berat

SiO,
Al,O3
Fe,O3
K20
MnO
Ca0o
TiO,
V205
CI’203
Zn0O
NiO
CuO
MoO3
Re,O7
LOI

30.4
21.7
18.3
1.12
0.15
0.62
1.82
0.14
0.22
0.08
0.11
0.14
5.8
0.19
19.21

Pola karakteristik analisis FTIR dilakukan untuk mengidentifikasi variasi

dalam bentuk mineral dari masing-masing kelompok fungsional yang membawa

senyawa penyusun karakteristik dari lempung gambut seperti yang ditunjukkan

pada Gambar 6. Band yang dianalisis dalam kisaran 4000-500 cm™*. Gambar 6 dan

Tabel 3 menunjukkan kemungkinan masing-masing senyawa kuarsa, kaolinit, illit,

kalsit dan variasi getaran dengan ikatan -OH, Si-O dan Al-O.
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Kehadiran kuarsa yang ditunjukkan oleh getaran peregangan Si-O dilakukan pada
1099,46 cm™, 694,4 cm, dan 420,5 cm™ untuk puncak setelah proses kalsinasi [9].
Spektrum lempung gambut menunjukkan kemungkinan hidrasi air di adsorben yang
ditunjukkan pada 3444,98 cm™ dan 1639,55 cm™ untuk pita setelah proses
kalsinasi. Kehadiran kaolinit sebagian besar ditunjukkan pada pita 3444,98 cm-
11099,46 cm™, 752,26 cm™, 694,4 cm™, 547,8 cm™ (setelah kalsinasi). Kehadiran
ilite diindikasikan pada pita 3444,98 cm™, 1639,55 cm™, 752,26 cm™, sedangkan
keberadaan kalsit adalah ditunjukkan pada pita 1639,55 cm™. Intensitas yang lebih
tajam pada pita 1099 cm setelah proses kalsinasi diperoleh karena hilangnya nilai
penyalaan seperti yang diamati pada hasil XRF. Pengamatan baru pita pada 777 cm-
! dalam sampel setelah kalsinasi terkait dengan interaksi baru antara silika dan
alumina selama kalsinasi; karenanya, itu menghasilkan formasi Si-O-Al. Hal ini
juga dinyatakan oleh Mirwan et al. [9] bahwa lempung gambut di Kalimantan
Selatan mengandung komponen kuarsa, kaolinit, illite dan kalsit

50

45

40 4

55
lllite, Calsite

344498
Kaolinite, lllite

Transmittance (%)

1099 46
Kaclinite, Quartz

35

30 . r . | . , . , ' , . T .
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Band (cm™)

Gambar 6. Spektrum FTIR lempung gambut setelah proses kalsinasi
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Tabel 3. Spektroskopi inframerah (IR) band lempung gambut setelah kalsinasi

Lempung Gambut

Infrared Band Transmittance Assignment
(cm™) (%)
3444.98 28.1769 H-O-H stretching (kaolinite, illite)
1639.55 32.3802 H-O-H stretching (illite, calcite)
1099.46 26.3971 Si—0O stretching (kaolinite, quartz)
752.26 32.1254 Si—O-All stretching (kaolinite, illite)
694.4 32.4748 Si—O-Al stretching (quartz, kaolinite)
547.8 33.3652 Si—O-Al stretching (kaolinite)
420.5 33.3815 Si—O stretching (quartz)

Pola XRD karakteristik dilakukan untuk menentukan komposisi mineral
tanah gambut setelah proses kalsinasi yang memiliki beberapa fase senyawa utama,
yaitu kaolinit, albite, sillimanite, dan mullite (Gambar 7). Berdasarkan PDF-2
1996 bahwa nama mineral kaolinit pada nomor pola referensi 00-001-0527 adalah
senyawa hidrat silikat aluminium. Albite pada pola referensi nomor 00-001-0739
adalah senyawa hidrat natrium aluminium silikat. Montmorillonite pada nomor pola
referensi 00-002-0009 adalah senyawa magnesium silikat besi aluminium. Hal ini
juga ditunjukkan oleh Mirwan et al. [9] bahwa fase senyawa dominan yang
terkandung dalam lempung gambut yaitu kaolinit dan albite. Sedangkan senyawa

dominan yang terkandung dalam tanah liat adalah kuarsa, kaolinit, hematit, dan

tridymite lainnya, illite, montmorillonite [24,28].
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Gambar 7 Pola analisis XRD lempung gambut

Struktur serpihan

lempung gambut dianalisis dengan SEM-EDX

menunjukkan bahwa kehadiran unsur dominan yang sama, yaitu Al, Si, dan Fe

dengan komposisi 3,07% -wt, 1,72% -wt, dan 3,94% -wt, masing-masing (Gambar

8). Mirwan et al. [9] menyatakan bahwa hasil analisis tanah gambut dari tempat lain

di Kalimantan Selatan juga mengandung unsur dominan Si, Al, dan Fe.
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Gambar 8 Morfologi lempung gambut dengan SEM EDX
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Pengaruh Power Microwave Leaching

Salah satu faktor yang sangat mempengaruhi laju pemanasan gelombang
mikro adalah daya. Daya gelombang mikro yang digunakan dalam penelitian ini
untuk mengetahui pengaruhnya yang berbeda yaitu 540, 720, dan 900 W. Namun
suhu proses leaching dijaga konstan pada suhu 90°C menggunakan termokopel
yang dipasang di alat microwave dan terhubung ke unit pengontrol suhu. Hal ini
dilakukan agar suhu reaksi pelindian dapat dipertahankan dengan mengatur
keluaran daya magnetron dalam gelombang mikro. Hasil penelitian ini ditunjukkan
pada Gambar 9 yang menunjukkan perolehan hasil silika meningkat seiring dengan
peningkatan daya gelombang mikro pada kisaran 540 - 900 W. Lempung gambut
pada input daya gelombang mikro 900 W memberikan kemampuan leaching silika
sekitar 30,63% berat selama 15 menit waktu reaksi. Laju pemanasan gelombang
mikro sangat dipengaruhi oleh daya dan daya gelombang mikro yang tinggi
berpengaruh pada peningkatan disolusi logam [29].

30 - 1 — — N 7 N
) ) O
= 251
Ry
=)
[«5)
=
> 201
S
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Gambar 9. Pengaruh power microwave pada leaching silika sebagai fungsi waktu
reaksi

Pengaruh Suhu Microwave Leaching
Pengaruh suhu terhadap leaching mineral silika pada lempung gambut
dipelajari dengan memvariasikan suhu reaksi dari 30 sampai 90 °C menggunakan

input daya gelombang mikro 900 W. Gambar 10 menunjukkan perolehan hasil
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silika aktual meningkat seiring dengan meningkatnya suhu leaching. Silika aktual
diperoleh sekitar 27,87% berat pada suhu 90 °C selama 15 menit waktu microwave
leaching. Menurut Mirwan et al. [10] Energi kinetik molekul lempung gambut
berubah menjadi energi panas akibat interaksi molekuler sehingga suhu proses

pelindian meningkat.
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Gambar 10. Pengaruh suhu pada microwave leaching silika sebagai fungsi waktu
reaksi

Pengaruh Konsentrasi NaOH

Pengaruh konsentrasi pelarut NaOH terhadap leaching silika dari lempung
gambut telah dipelajari dengan variasi konsentrasi basa yang digunakan dari 4 M
sampai 12 M NaOH pada power microwave sebesar 900 W. Gambar 11
menunjukkan bahwa perolehan hasil actual silicate meningkat dengan
bertambahnya konsentrasi pelarut NaOH. Hal tersebut ditunjukan dengan actual
silicate yang diperoleh sebesar 28,11% berat pada suhu 90 °C selama 20 menit
waktu reaksi proses microwave leaching. Menurut Todkar et al [30] penggunaan
konsentrasi NaOH sebesar 12 M dapat memberikan perolehan SiO. sebanyak 90%

dari limbah sekam padi.
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Gambar 11. Pengaruh konsentrasi NaOH pada microwave leaching silika sebagai
fungsi waktu reaksi
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secara daring via zoom dan dipublikasikan pada IOP: Materials Science and
Engineering (SCOPUS and Web of Science indexed). Bukti artikel ilmiah dan

acceptance letter terlampir.
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BAB 7 KESIMPULAN

Kesimpulan

Penelitian tentang leaching silika dengan bantuan gelombang mikro dari
lempung gambut telah dilakukan dan diperoleh beberapa kesimpulan yaitu
karakteristik lempung gambut untuk mineral silika adalah albite, kaolinite, dan
montmorillonite dengan komposisi mineralogi utama SiO;, Al203, Fe.03, dan
MoO3. Proses leaching dengan bantuan gelombang mikro yang optimal pada
konsentrasi natrium hidroksida 12 M, suhu 90 C, waktu reaksi 15 menitn dan power
microwave 900 W diperoleh silika sebanyak 30,63% berat. Kemampuan
penyerapan gelombang mikro yang tinggi dari matriks mineral silikat memberikan
peningkatan yang cepat pada suhu leaching sehingga meningkatkan pelarutan

silika.
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Abstract. This research presents a study for the silica leaching from peat clay in alkalic sodium
hydroxide under microwave-heated condition. Microwave bases leaching was implemented
using the Iwaki Pyrex glass reactor in a modified microwave oven. The characterization of peat
clay was specified by X-ray diffraction (XRD) analysis and X-ray Fluorescence (XRF) analysis.
An investigation was made of the influence of microwave power, temperature, and reaction time
on the silica leaching recovery. An enhancement on the silica recovery for 12 M sodium
hydroxide, solid/liquid ratio 0.03 g/mL, and 15 min reaction time was obtained 30.62 %-wt and
27.85%-wt for 900 W and 90 °C respectively. The microwave assisted leaching is more efficient
regarding overall silica dissolution.

1. Introduction

Indonesia, especially South Kalimantan, has a lot of peat clays. Peat clay contains the main chemical
compounds in the form of silica oxide, aluminum oxide and iron oxide which have the potential to be
applied as an adsorbent, coagulant, and catalyst in the chemical industry. Based on the results of the
investigation by Mirwan et al. [1,2], the composition of peat clay in the Peat Village of South Kalimantan
contains 31.9 - 38.8% by weight of silica oxide, 11-17.9% by weight of aluminum oxide, and 11.4 -
27% by weight of iron oxide. Silica oxide or SiO; is the most abundant material in the earth's crust. It is
a valuable multipurpose inorganic chemical compound available in gel, crystalline and amorphous
forms. However, the recovery process of pure silica requires a lot of energy. Many conventional
industrial processes require highly combustion temperatures in excess of 700 °C.

The leaching process used microwaves has several advantages, namely a fast, selective, flexible
heating process, and is uniformly distributed in the particle cavity [3]. In addition, the process is energy
efficient and consumes low energy compared to conventional processes. This microwave technology
has been used in copper dan chromium leaching [4], Au(Ill) and Cu(II) [5], zinc ore [6], and palladium,
platinum, rhodium and ruthenium [7]. Recently, microwaves have been applied to the aluminum
leaching process from peat clay with aluminum ratios of 67% and 46.6% for 100 W and 80 W,
respectively [8].

Considering several positive factors for the use of microwaves such as fast, selective, even heating
in the particle cavity, and energy saving, research on the application of microwaves to leaching silica
from peat clay using variations in microwave power, temperature, reaction time has been carried out
and the results are discussed. Microwave-assisted aluminum leaching of peat clay was informed
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previously [8] however, efforts are being made to evaluate its role in silica leaching of the same material
first being undertaken.

2. Materials and Method

2.1. Materials
The peat clay sample used in the present studies was collected from Peat Village, South Kalimantan,
Indonesia and in the depths approximately 3.0 meters from the surface of the earth. After washing dan
drying under sunlight directly, the peat clay was crushed and ground using crusher to +200-325 mesh
size based on the American Society for Testing and Materials (ASTM). The next step, peat clay was
calcined at 700 °C during 2 h for thermal treatment. Sodium hydroxide pellets was obtained from Merck.
Identification of various phases in the peat clay was analyzed with the model Philips X-pert powder
X-ray diffractometer (XRD, Netherlands) using the support of International Centre for Diffraction
database (ICDD) and X'Pert High Score Plus software to search and match mineralogical composition
qualitatively. The chemical composition of peat clay minerals quantitatively was determined using
ANalytical type miniPAL4 X-ray fluorescence (XRF, Netherlands).

2.2. Microwave silicate leaching method

The experimental apparatus used for the microwave leaching process is shown in Figure 1. This leaching
study has used a household microwave oven capable of providing 900 W of power at a frequency of
2.45 GHz. A 500 mL three neck Iwaki Pyrex glass reactor was placed in a modified microwave oven.
To prevent evaporation, a spiral condenser is attached to the glass reactor. The temperature control of
the solution in the reactor is measured using a modified thermocouple sensor. In this experiment the
process conditions were kept constant, namely 12 M sodium hydroxide concentration, 300 mesh particle
size, 300 rpm stirrer speed, 0.03 g/mL solid to liquid ratio, and 60 min reaction time.

A particular amount of dry peat clay sample and 250 mL of sodium hydroxide solution were put into
the reactor which is connected to each other. The influences of microwave power (540, 720, and 900
W) and microwave leaching temperature (30, 50, 70, and 90 °C) were studied with a reaction time of 60
minutes and the stirring speed set to 300 rpm. At specific time intervals, the sample solution was picked
up with a syringe and filtered for analysis to determine the silicate content using a UV-Vis
spectrophotometer (Cary 100 Conc UV-Vis, Agilent CrossLab, US). Silicate concentration was
determined using UV-Vis absorbance at a wavelength of 410 nm. Using a calibration curve for silica,
the silicate concentration (in ppm) can be determined. The actual silicate concentration, in % by weight,
is calculated by the following equation.

conc.( ppm) x dilution factorj
1x10™

Actual silicate conc. (wt) = (
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Figure 1. The microwave leaching experiment apparatus

3. Results and Discussion

3.1. Characterization of peat clay

XRD analysis indicated that the peat clay has some main compound phases, specifically albite, kaolinite,
and montmorillonite (Fig. 2). At different depths and areas, peat clay contains dominant compound
phases, namely kaolinite, albite, sillimanite, and montmorillonite [1,2]. The chemical analysis of peat
clay with XRF is shown in Table 1. The mineralogical composition of peat clay qualitatively consists
0f 30.4% SiO,, 21.7% AlLO3, 18.3% Fe»0s, and 5.8% MoO:s.

3.2. Effect of microwave power

One of the factors that greatly affects the rate of microwave heating is power. The microwave power
used in the study was to determine the effect of different microwave power, namely 540, 720, and 900
W. However, the temperature of the leaching process was kept constant at 90 °C using a thermocouple
which was installed in the microwave unit and connected to the temperature control unit. This was done
so that the temperature of the leaching reaction can be maintained by adjusting the magnetron power
output in the microwave. The results of this study are shown in Figure 3. The actual silicate was
increased with the increase in microwave power in the range 540 - 900 W. Peat clay at a microwave
power input of 900 W provide silicate leaching ability of about 30.63% by weight for 15 min reaction
time. The rate of microwave heating is greatly influenced by power and high microwave power has an
effect on increasing metal dissolution [8,9]. The increasing the microwave power is increased the
leaching yield for copper and chromium from the spent catalyst phase in a short time of 2 minutes [4].
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Figure 2. XRD analysis of peat clay

Table 1. The mineralogical composition of peat clay

Elements (oxides) Weight (%)

SiO; 304
Al,O3 21.7
F8203 18.3
K20 112
MnO 0.15
CaOo 0.62
TiO, 1.82
V205 0.14
Cr03 0.22
Zn0O 0.08
NiO 0.11
CuO 0.14
MoO3 5.8
Re, O+ 0.19

LOI 19.21
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Figure 3. Effect of microwave power on silicate leaching as a function of reaction time

3.3. Effect of temperature

The effect of temperature on silicate mineral leaching in the peat clays was studied by varying the
reaction temperature from 30 to 90 °C using a 900 W microwave power input. Figure 4 shown that the
the rate of actual-silicate extraction was rapid and overall leaching was increased at initial leaching time
5 min. Afterwards, actual-silicate leaching followed steady and becomes plateau after 20 min of
leaching. The leaching behavior shows that with increase in temperature, the actual-silicate leaching
yield increases. The actual-silicate obtained by about 27.87 % by weight at 90 °C. According to Mirwan
et al. [8] the kinetic energy of peat clay molecules changes to heat energy due to molecular interactions
so that the temperature of the leaching process increases.

30
O O O
25
=)
K=
[<5) -
2 2
>
o
O\o 0
o 15 —O0— 30°C
g —A— 50°C
% —— 70°C
s 10 —8- w0
a
<
5 -
0 . . . . ; ;
0 10 20 30 40 50 60

Time (min)
Figure 4. Effect of temperature on silicate leaching as a function of reaction time



4. Conclusions

A research on microwave assisted leaching of silicate from peat clay was investigated. The peat clay for
silicate mineralization is albite, kaolinite, and montmorillonite with the main mineralogical composition
of Si0,, Al,O3, Fe203, and MoOs. The optimum microwave assisted leaching at 12 M sodium hydroxide
concentration, 90 C temperature, and 15 min reaction time was achieved 30.63 % by weight for 900 W.
The high microwave absorption capability of the silicate mineral matrix was provided a rapid rise in
local temperature thereby increased dissolution.
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