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ABSTRAK

Telah dilakukan penelitian modifikasi nano bentonit alam yang berasal dari daerah Tasikmalaya Jawa Barat
menjadi organobentonit dengan cara mereaksikannya dengan heksadesiltrimetilamonium bromida dan
tetrabutilfosfonium bromida untuk dapat digunakan sebagai zat tahan api pada proses penyempurnaan tekstil. Proses
pembuatan organobentonit dilakukan dengan cara pengadukan menggunakan magnetic stirrer larutan suspensi
nanobentonit sebanyak 2% dengan heksadesiltrimetilamonium bromida (HDTA )/tetrabutilfosfonium bromida (TBP)
variasi kadar 0,4-2 %. Karakterisasi organobentonit hasil sintesis dilakukan dengan menggunakan FTIR dan SEM.
Percobaan aplikasi organobentonit hasil sintesis pada kain kapas dilakukan dengan bantuan binder poliuretan serta
surfaktan non ionik, sedangkan teknik yang digunakan adalah pad-dry-cure, dengan kondisi pad (90% WPU)-dry
(110°C, selama 3 menit)-cure (140°C, selama 3 menit). Hasil percobaan menunjukkan bahwa HDTA-bentonit dan
TBP-bentonit hasil sintesis dapat meningkatkan sifat tahan api sampel kain kapas meskipun belum secara
signifikan, namun demikian telah memperlihatkan pembentukan arang kain sebagai sisa hasil pembakarannya.
Pengarangan sampel kain hasil penyempurnaan dengan TBP-bentonit lebih tinggi dibanding dengan HDTA-
bentonit.

Kata kunci: bentonit alam, organobentonit, tahan api, pad-dry-cure, kapas.
ABSTRACT

Modification of natural bentonite from Tasikmalaya West Java to organobentonite through its reaction with
hexadecyltrimethylammonium bromide and tetrabuthylphosphonium bromide to be used as a flame retardant in
textiles finishing process was done. The synthesis of organobentonite was carried out by stirring 2% of
nanobentonite and 0.4 to 2% of hexadecyltrimethylammonium bromide/tetrabuthylphosphonium bromide using a
magnetic stirrer. Characterization of synthesed organobentonite was performed by using FTIR and SEM. Their
applications on cotton fabric were performed by pad-dry-cure technique with an assist of polyurethane resin as
binder , where the condition of the pad (90% WPU), drying (110°C,for 3 minutes), curing (140°C , for 3 minutes).
The results showed that HDTA-bentonite and TBP-bentonite could provide flame retardancy of cotton fabric
slightly significant, however they have shown the formation of char as the rest of fabric combustion. The char
forming of TBP-bentonite treated fabric was higher than with HDTA-bentonite.

Keywords: natural bentonite, organobentonite, flame retardant, pad-dry-cure, cotton.

PENDAHULUAN

Zat anti api (flame retardant) telah
digunakan dalam proses penyempurnaan tekstil
sandang maupun tekstil teknik sejak hampir 50
tahun yang lalu. Zat anti api yang tersedia secara
komersial pada saat ini umumnya merupakan zat
anti api terbrominasi seperti  hexabromo-
cyclododecane (HBCDD), polybrominated diphenyl
ether (PBDE) dan sebagainya'”. Akan tetapi zat
anti api tersebut ternyata dapat menghasilkan gas-

gas toksik seperti gas HBr yang berbahaya terhadap
sistem  pernapasan  manusia  serta  dapat
menghasilkan senyawa dioxin dan furan yang
bersifat karsinogen ketika mengalami proses
pembakaran’*.

Proses pengembangan zat anti api terus
dilakukan hingga saat ini untuk mendapatkan
sifatnya yang tidak membahayakan konsumen dan
ramah lingkungan. Akhir-akhir ini salah satu bahan
yang tersedia melimpah di alam dan dapat
digunakan sebagai zat tahan api adalah mineral
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montmorillonite yang terkandung dalam batuan
bentonit’. Dalam aplikasinya pada bidang tekstil
yang lain, montmorillonite dilaporkan juga dapat
digunakan dalam memproduksi serat polipropilen
yang lebih dapat menyerap zat warna asam serta
sebagai zat anti kusut.”*

Penggunaan montmorillonite sebagai zat anti
api  (flame retardant) telah cukup banyak
dilaporkan oleh para peneliti sebelumnya. Pada
umumnya percobaan yang mereka lakukan adalah
dengan mengkompositkan montmorillonite baik
yang tanpa maupun yang telah termodifikasi
menjadi organo-montmorillonite dengan berbagai
macam polimer. Organoclay dapat dikompositkan
antara lain dengan nilon 6/66, poliuretan,
polistirena.”” Dalam hal komposit menggunakan
organo montmorillonite akan memberikan hasil
yang lebih baik, dikarenakan sifatnya yang menjadi
kurang hidrofil sehingga dapat bergabung lebih
kompatibel dengan polimernya.'” Lei Song dan
kawan-kawan (2005) telah melakukan komposit
poliuretan  (PU), melamin polifosfat dan
organoclay,  hasil reaksi  pertukaran ion
montmorillonite menggunakan heksadesil trimetil
amonium klorida. Hasilnya menunjukkan bahwa
komposit tersebut dapat meningkatkan kapasitas
pembentukan arang dan tahan api material
dibandingkan dengan tanpa komposit.

Pada penelitian ini dilakukan aplikasi
bentonit alam asal Tasikmalaya  Jawa Barat
berukuran  submikron  yang  termodifikasi
menggunakan amonium tersier/alkil fosfonium
bromida sebagai zat tahan api pada proses
penyempurnaan kain kapas dengan bantuan zat
pengikat  (binder) resin poliuretan. Teknik
penempelan organo-bentonit pada permukaan serat
kapas dilakukan dengan cara proses perendaman
dan dilanjutkan dengan proses pad-dry-cure.
Pengujian sifat tahan api contoh kain hasil
percobaan dilakukan sesuai ASTM D1230-10.

METODE

Bahan

Bahan-bahan  yang digunakan dalam
penelitian ini meliputi bentonit alam yang berasal
dari daerah Tasikmalaya Jawa Barat, bahan kimia
heksadesiltrimetiltriamonium bromida (Merck) dan
tetrabutilfosfonium  bromida  (Sigma-Aldrich)
berkualitas p.a, binder resin poliuretan Ruco Coat
(PT. Rudolf) dan Baypret Nano PU (Tanatex
Chem) berkualitas teknis. Sampel kain kapas 100%
yang mempunyai gramasi 107,12 gram/m’
dipotong-potong dengan ukuran 35 x 35 cm sesuai
dengan spesifikasi alat curing yang digunakan
dalam penelitian ini.

Preparasi bentonit
Preparasi serbuk bentonit dilakukan dengan
cara yang sama seperti yang telah digunakan dalam

penelitian sebelumnya.11 Terhadap bongkahan
bentonit yang telah mengalami proses penggilingan
dengan menggunakan alat jaw cruser dilakukan
proses up grading untuk meningkatkan kandungan
montmorillonite-nya melalui serangkaian proses
perendaman dalam air selama 24 jam, kemudian
dilakukan pengadukan kasar (scrubber) berbentuk
cone terbalik dengan kecepatan 2800 rpm selama
1 jam serta pengayakan basah menggunakan ayakan
40 mesh. Selanjutnya slurry bentonit mengalami
proses pemisahan dengan menggunakan alat
magnetic separator dengan kekuatan 20.000 gauss.
Bentonit yang telah terpisahkan dari mineral-
mineral magnetiknya kemudian dialirkan ke dalam
alat spray drier pada suhu 250°C. Proses terakhir
adalah penggilingan serbuk bentonit hasil spray
drier menggunakan ball mill selama 20 jam.
Bentonit tersebut mempunyai komposisi kimia
AlLO; 17,41%, SiO; 57,48%, Fe O3 2,85%, Na,O
1,91%, CaO 3,03%, MgO 1,63%.

Preparasi organobentonit

Proses pembuatan nano bentonit
termodifikasi (organobentonit) dilakukan dengan
cara menambahkan 2 gram bentonit ke dalam
larutan heksadesiltrimetilamonium bromida/ tetra
butilfosfonium bromida 0,4-2,0% sambil diaduk
menggunakan magnetic stirrer dengan kecepatan
500-700 rpm selama 1 jam. Setelah itu kemudian
bentonit didekantasi dan dibilas dengan aquadest
hingga bebas bromida.

Aplikasi organobentonit pada kain kapas

Untuk dapat diaplikasikan pada proses
penyempurnaan tekstil ke dalam variasi larutan
koloid organobentonit 2% ditambahkan variasi
binder poliuretan (Baypret nano PU/Ruco coat PU
1110) sebanyak 1-5% v/v dan surfaktan nonionik
sebanyak 0,5-1% v/v sambil terus diaduk dengan
magnetic stirrer selama 15 menit. Sampel kain
kapas yang telah dipotong dengan ukuran 35 x 35
cm direndam dalam 200 mL larutan koloid
organabentonit selama 1-2 menit sambil sesekali
diaduk menggunakan batang pengaduk. Kemudian
dilakukan proses pad-dry-cure. Proses peras
dilakukan dengan wpu 90%, pengeringan pada
110°C selama 3 menit dan proses pemantapan pada
140°C selama 3 menit. Kain yang telah diproses
selanjutnya diuji sifat tahan apinya sesuai ASTM
D1230-10

HASIL DAN PEMBAHASAN

Karakteristik bentonit

Sebagaimana telah dijelaskan sebelumnya
bahwa bentonit yang digunakan dalam penelitian
ini adalah bentonit alam yang berasal dari daerah
Tasikmalaya (Jawa Barat) yang dipreparasi sesuai
dengan prosedur yang telah dilakukan oleh
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Wahyudi T dan kawan-kawan. Gambar 1
merupakan morfologi partikel bentonit yang
dihasilkan menggunakan alat Scanning Electron
Microscope (SEM). Pengamatan secara visual
menunjukkan bahwa ukuran partikel bentonit
berada pada kisaran <100 nm.

Gambar 1. Hasil Foto SEM nanobentonit asal
Tasikmalaya

Sedangkan penentuan ukuran partikel
bentonit dengan menggunakan alat particle size
analyzer (PSA) menunjukkan partikel bentonit hasil

penggilingan selama 20 jam berukuran diameter
rata-rata 70,9 nm (Gambar 2).

Karakterisasi organobentonit

Organobentonit  disintesis dengan cara
mereaksikan  bentonit  sebagaimana pada 3.1
sebanyak  2-15% gram ke dalam larutan
heksadesiltrimetil amonium bromida dan tetrabutil
fosfonium bromida dengan wvariasi 0,4-2%.
Pengamatan secara visual terhadap sifat suspensi
yang terjadi menunjukkan bahwa penggunaan kadar
heksadesiltrimetil amonium bromida (HDTA) dan
tetrabutil fosfonium bromida (TBP) masing-masing
sebesar 1,2% menghasilkan kestabilan suspensi

yang optimal. Produk organobentonit yang
dihasilkan merupakan persenyawaan
heksadesiltrimetilamonium-bentonit (HDTA-

bentonit) dan tetrabutil fosfonium-bentonit (TBP-
bentonit). Menurut Paiva L.B dan kawan-kawan
(2008) bahwa mekanisme pembentukan
organobentonit tersebut di atas didasarkan pada
reaksi penukaran ion (ion exchange), dimana kation
interlayer dalam bentonit tertukarkan dengan kation
organik tetrabutil fosfonium dan heksadesiltrimetil
amonium. Berbagai bentuk penataan kation
molekul organik dalam struktur bentonit dapat
terjadi  sebagai  monolayer ~maupun bilayer
sebagaimana diilustrasikan pada Gambar 3.
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Gambar 2. Hasil penentuan ukuran diameter partikel bentonit dengan menggunakan PSA
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Gambar 3. Orientasi penataan ion organik pada lapisan silikat'®
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Gambar 4. Spektra FTIR TBP-bentonit (A), HDTA-bentonit (B) dan bentonit (C)

Karakterisasi kedua jenis organobentonit
hasil sintesis menggunakan FTIR menghasilkan
spektra sebagaimana pada Gambar 4.

Untuk TBP-bentonit terkarakterisasi sebagai-
mana yang telah dilakukan oleh peneliti
sebelumnyaM. Pada spektra FTIR di atas terdapat
pita serapan pada bilangan gelombang di sekitar
3500 c¢m’' dan 3700 cm’ yang menunjukkan
montmorillonite. Puncak 2950 cm” dan 2850 cm’'
menunjukkan vibrasi simetrik dan asimetrik dari
gugus metilen (CH,), rantai alipatik. Pada TBP-
bentonit memperlihatkan intensitas vibrasi gugus
—OH yang lemah pada 1637 cm™ yang disebabkan
oleh adanya molekul air yang terabsorpsi. Puncak
vibrasi 1430 cm menunjukkan gugus cincin fenil
yang terikat pada atom fosfonium, serta puncak
1465 cm™ merupakan vibrasi regang gugus HCH.

Karakterisasi HDTA-bentonit menggunakan
FTIR memperlihatkan pita-pita serapan struktur
bentonit dan H,O yang sama seperti pada TBP-
bentonit. Puncak serapan yang khas untuk HDTA-
bentonit adalah pita serapan pada 2920 cm” dan
2850 cm™ yang menunjukkan vibrasi gugus metilen

(CHy), rantai alifatik, C-H stretching. Pita serapan
1479 cm menunjukkan gugus C-N. Adanya pita
serapan pada 520 cm” dan 464 cm” menunjukkan
C-N-C bending.

Evaluasi aplikasi organobentonit pada kain
kapas

Evaluasi yang dilakukan terhadap sifat tahan
api sampel kain yang telah mengalami perlakuan
proses pad-dry-cure menggunakan organobentonit
hasil sintesis meliputi jumlah penggunaan binder,
jumlah penggunaan bentonit serta pengulangan
proses pad-dry-cure yang dilakukan. Maksud
penggunaan binder dalam aplikasi organobentonit
pada sampel kain kapas adalah untuk meningkatkan
durability organobentonit pada sampel kain. Kedua
binder yang digunakan dalam penelitian ini
merupakan binder poliuretan yang berbasis polieter.
Hasil pemotretan SEM kain hasil percobaan dapat
dilihat pada Gambar 5. Pada Gambar 5 Tampak
bahwa organobentonit terkandung pada permukaan
serat kain. Pada perbesaran sebesar 35.000 kali
partikel organobentonit yang terkecil berukuran
kurang dari 70 nm.

#535,000 0.5um —
00008 25 Jul 2014
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Gambar 5. Hasil nencuiian SEM kain kanas vane dinroses denegan HDTA-bentonit 5%
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Tabel 1. Variasi penggunaan binder pada aplikasi heksadesiltrimetil amonum-bentonit (HDTA-Bentonit) pada

sampel kain kapas.

Jumlah Binder Ruco coat PU 1110 Binder Baypret nano PU
HDTA-
Bentonit  Jumlah Waktu Pengarangan Jumlah Waktu Pengarangan
(%) (%) terbakar  (char forming) (%) terbakar  (char forming)
° (detik) () ° (detik) ()

0 0 7.1 - - -

0 1 7,2 - - -

2 0 7,6 + - -

2 1 7,6 + 1 7,7 ++

2 2 7,7 + 2 9.4 ++

2 3 7,1 + 3 8.4 ++

2 4 7,1 ++ 4 72 +

2 5 7,2 ++ 5 7,5 ++

Tabel 1 merupakan hasil percobaan variasi
penggunaan binder ketika organobentonit HDTA-
bentonit diaplikasikan pada kain kapas dengan
teknik proses pad-dry-cure. Dari data yang tertera
pada Tabel 2 tersebut memperlihatkan bahwa
jumlah penggunaan kedua binder berpengaruh
terhadap variabel waktu pembakaran, dimana
jumlah penggunaan optimumnya adalah sebesar
2%. Penggunaan binder Baypret nano PU
memperlihatkan waktu pembakaran yang lebih
lama dibandingkan binder Ruco coat PU 1110.
Penggunaan binder di atas 2% memperlihatkan
kecenderungan sampel kain mempunyai waktu
pembakaran yang menurun. Waktu pembakarannya
menjadi relatif sama dengan kain kontrol. Akan
tetapi yang membedakan adalah terjadinya char
forming kain,sedangkan pada kain kontrol tidak
terbentuk pengarangan kain. Tampak bahwa
pembentukan arang kain semakin meningkat sejalan
dengan meningkatnya penggunaan jumlah binder.
Contoh pengarangan kain dapat dilihat pada
Gambar 6. Jumlah binder yang terlalu banyak pada
permukaan kain dapat menyebabkan kain hasil
perlakuan menggunakan organobentonit menjadi
kembali mudah terbakar. Hal ini dapat dimengerti
karena binder itu sendiri merupakan zat organik
yang mudah terbakar.
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Gambar 6. Hasil uji tahan api sampel kain kapas
dengan TBP-bentonit 15%. a) tanpa,
b) 1 kali, c¢) 2kali dan d) 3 kali proses
pad-dry-cure.

Untuk  mengetahui  pengaruh  jumlah
organobentonit terhadap ketahanan apinya pada
kain kapas, telah dilakukan dengan percobaan
variasi jumlah organobentonit pada rentang 2-15%.
Binder yang digunakan adalah Baypret Nano PU
yang sebelumnya telah memperlihatkan hasil yang
lebih baik dibandingkan dengan binder poliuretan
lainnya dengan jumlah penggunaan pada kondisi
optimum. Hasil percobaannya dapat dilihat pada
Gambar 7 dan Gambar 8.
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Gambar 7. Variasi penggunaan jumlah HDTA-bentonit dan pengulangan proses pad-dry-cure
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Gambar 8. Variasi penggunaan jumlah TBP-bentonit dan pengulangan proses pad-dry-cure

Dari grafik pada Gambar 7 menunjukkan
bahwa peningkatan jumlah HDTA-bentonit yang
digunakan menyebabkan ketahanan api sampel kain
menjadi meningkat pula, meskipun tidak terlalu
signifikan. Penggunaan larutan suspensi HDTA-
bentonit dengan kadar tertinggi yakni sebesar 15%
hanya memberikan peningkatan waktu pembakaran
<1 detik. Demikian pula jumlah pengulangan proses
pad-dry-cure hingga 3 kali memperlihatkan
peningkatan waktu pembakarannya yang kurang
signifikan. Namun demikian pembentukan arang
hasil pembakarannya secara kualitatif cukup
meningkat. Gambar 8§ adalah hasil percobaan
aplikasi TBP-bentonit pada sampel kain yang

memperlihatkan fenomena waktu pembakaran yang
sama dengan sampel kain hasil perlakuan dengan
HDTA-bentonit. Namun demikian pembentukan
arang sampel kainnya lebih baik dibanding dengan
pembentukan arang sampel kain hasil perlakuan
dengan HDTA-bentonit.

KESIMPULAN

Kesimpulan yang dapat ditarik dari
penelitian yang telah dilakukan adalah bahwa
bentonit alam  asal daerah  Tasikmalaya
mengandung montmorilonite dan hasil
pemurniannya menggunakan teknik wupgrading
telah berhasil dimodifikasi menjadi organo
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bentonit. Aplikasi bentonit termodifikasi hasil
sintesis yakni HDTA-bentonit dan TBP-bentonit
dengan  bantuan  binder poliuretan  dapat
meningkatkan sifat tahan api sampel kain kapas dan
memperlihatkan pembentukan arang kain sebagai
sisa hasil pembakarannya. Dengan kata lain sampel
kain kapas hasil perlakuan menggunakan bentonit
termodifikasi tersebut menyebabkan kain tidak
terbakar secara sempurna dibandingkan sampel kain
tanpa perlakuan ( kain kontrol). Sifat pembentukan
arang kain yang mengandung TBP-bentonit lebih
baik dibanding dengan HDTA-bentonit.
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