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ABSTRAK 
 

Nuraini, Elysia Dewi. 2017. Sintesis Pigmen Geothit (α-FeOOH) dari Limbah Bubut 

Besi dengan Variasi Suhu Sintesis. Pembimbing I: Nur Aini M.Si, 

Pembimbing II: Rif’atul Mahmudah M.Si, Konsultan: Lilik Miftahul Khoiroh, 

M.Si 

 

Kata Kunci: α-FeOOH, Limbah Bubut, Presipitasi 

 

Limbah bubut besi mengandung 97,11% logam Fe. Limbah tersebut berpotensi 

mencemari lingkungan. Oleh karena itu dapat dicegah dengan dimanfaatkan sebagai 

pigmen oksida besi. Tujuan penelitian adalah untuk pemanfaatan limbah bubut sebagai 

pigmen kuning dengan menguji pengaruh suhu sintesis terhadap kualitas pigmen. 

Parameter yang diteliti adalah struktur kristal, nilai warna serta morfologinya. Proses 

sintesis dilakukan dengan metode presipitasi menggunakan prekursor ferri (Fe+3), dengan 

variasi suhu sintesis 60 ̊C, 70 ̊C, 80 ̊C dan 90 ̊C. Hasil karakterisasi XRD menunjukkan 

bahwa struktur kristal senyawa hasil sintesis pada semua suhu adalah geothit (α-FeOOH). 

Ukuran kristal senyawa hasil sintesis secara berurutan adalah 11,49; 12,32; 11,17; 11,97 

nm. Hasil uji warna pigmen hasil sintesis menunjukkan nilai L* pada suhu 60, 70, 80 dan 

90 ˚C sebesar 38,2; 40,5; 41,1; 39,7. Hasil SEM-EDX menunjukkan morfologinya 

beragam, mengalami aglomerasi dan terdapat impuiritas berupa C dan Na. 



xiii 

ABSTRACT 

 

Nuraini, Elysia Dewi. 2017. Synthesis of Pigment Geothit (α-FeOOH) from Lathe 

Waste with Variations of Synthesis Temperature. Supervisor I: Nur Aini M.Si, 

Supevisor II: Rif’atul Mahmudah M.Si, Consultant: Lilik Miftahul Khoiroh, M.Si 

 

 

Key word : α-FeOOH, Lathe Waste, Precipitation 

 

Lathe waste contains 97.11% of Fe metal. The waste has the potential to pollute 

the environment. Therefore, it can be prevented by recycling, one of them as iron oxide 

pigment. The object of the research was studying of temperature synthesis yellow pigmen 

from lathe waste.The parameters examined were the Crystal structure, color values and 

morfologi. Synthesis process has been done by precipitation method using a precursor of 

ferric (Fe+3), at 60, 70, 80 and 90 ̊C. The results of XRD showed that the Crystal structure 

of compound synthesis results in all the temperature were geothit (α-FeOOH). The 

crystallite size were 11.49; 12.32; 11.17; 11.97 nm. Color test results show L* value at 

temperature 60, 70, 80 and 90 ˚C equal to 38,2; 40.5; 41.1; 39.7. The results of SEM-

EDX shows morfologi diverse, agglomeration with impuiritas form C and Na. 
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 ملخص البحث
من قمامة  (α-FeOOH)كويتت خليق خضاب  ت. 7102نور عيني، إليسيا ديوي. 

: نور عيني الماجستير، 0. المشرفة خليقالخرط الحديد بنوع درجة حرارة الت
 : رفعة المحمودة الماجستير، المستشارة: ليلك مفتاح الخيرة الماجستير.7المشرفة 

 قمامة الخرط، هطول. ،(α-FeOOH)الكلمات المفتاحية: 
. و قدرت هذه Feفلز الحديد  %12،00ضمت قمامة الخرط الحديد 
عن طريق تنفيذها كخضاب أوكسيد الحديد.  القمامة أن تلوث البيئة. و تمكن وقايتها

و هدف البحث يعني استفادة قمامة الخرط كالخضاب الأصفار ببحث أثر درجة 
حرارة التخليق في جودة الخضاب. و و معامل الذي يبحث يعني كنيان البلورة، نتيجة 

 ،Fe)3+(اللون و صرفه. يطبق التخليق بطريقة منهج الهطول و يستخدم السلائف فيرري 
تعين  XRDو نتيجة وصف  .C ،21 ̊C ،01 ̊C ،11 ̊C̊ 01بنوع درجة حرارة التخليق 

-α)أن كنيان البلورة المركبة المنتاجة من تخليق في جميع درجة الحرارة تعني كويتت 

FeOOH) 07،27: 00،11. و مقياس البلورة المركبة المنتاجة من التخليق تعني :
00،02 :00،12 nm اللون تعين نتيجة . و نتيجة اختبارL*  01في درجة الحرارة 

 SEM-EDX. و نتيجة 21،2: 10،0: 11،4: 20،7حول   C˚ 11، و 01، 21

 .Naو  Cتبين وجود تنوع الصرف، و وجود الجمع و النجاسة تعني 
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BAB I 

PENDAHULUAN 

 

1.1 Latar Belakang 

 Besi merupakan salah satu unsur kimia yang mempunyai banyak manfaat 

bagi kehidupan manusia. Besi banyak digunakan untuk konstruksi dan berbagai 

produk peralatan rumah tangga dan sebagainya. Limbah yang dihasilkan oleh 

proses produksi bahan tersebut dinamakan limbah bubut besi. Limbah bubut besi 

mempunyai kadar logam Fe sebesar 97,11% (Khoiroh, 2013). Apabila limbah 

tersebut tidak mendapatkan penanganan maka akan menyebabkan pencemaran 

lingkungan. 

 Allah swt berfirman dalam Al-Qur’an surat Ar Ruum ayat 41: 

                               

         
Artinya: “Telah nampak kerusakan di darat dan di laut disebabkan karena 

perbuatan tangan manusia, supaya Allah merasakan kepada mereka sebahagian 

dari (akibat) perbuatan mereka, agar mereka kembali (ke jalan yang benar)”. 

(Q.S Ar Ruum ayat 41). 
 

 Menurut tafsir Quraish Shihab (2003), kerusakan yang terjadi di darat 

maupun di laut merupakan hasil dari perbuatan manusia itu sendiri. Misalnya 

terjadinya kebakaran, kekeringan, kerusakan dan kerugian perniagaan disebabkan 

oleh kejahatan dan dosa-dosa yang diperbuat manusia. Sama halnya dengan 

limbah kerajinan industri bubut besi, apabila tidak dilakukan pengolahan terhadap 

limbah tersebut maka akan merusak ekosistem tanah, sungai, sumber air minum 
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(sumur), dan lain-lain. Untuk itu, dalam penelitian ini akan memanfaatkan limbah 

industri kerajinan bubut besi untuk disintesis menjadi pigmen oksida besi. 

Oksida besi dapat dimanfaatkan sebagai pigmen (Bilalodin, dkk., 2015), 

magnet (Aji, dkk., 2007), katalis (Yue, dkk., 2011), dan adsorben (Hernandes, 

dkk., 2011). Pemanfaatan oksida besi sebagai pigmen akhir-akhir ini banyak 

dikembangkan. Hal ini dikarenakan oksida besi mempunyai keunggulan yaitu 

tidak beracun, relatif inert dan memiliki warna yang beragam (Aji, dkk., 2007; 

Kusumawati, dkk., 2013; Fitriawan, 2015). Konsumsi oksida besi sebagai pigmen 

berwarna kuning (geothit) sebesar 69.000 ton (Tanner, 2013). Kebutuhan pigmen 

kuning yang memiliki struktur geothit selalu meningkat sejalan dengan 

pertumbuhan industri yang menggunakan pigmen seperti industri keramik, gelas, 

tekstil, plastik, dan cat (Bilalodin, dkk., 2015). Pigmen geothit mempunyai 

distribusi ukuran partikel antara 25-50 nm dengan value (L*) derajat kecerahan 

51-71 , chroma (C*) intensitas kemurnian warna 41-61, hue (H°) corak warna 72-

84 (Cornell dan Schwermann, 2003). 

Salah satu faktor yang berpengaruh terhadap sintesis oksida besi geothit 

adalah bahan baku. Muller, dkk., (2015) melakukan sintesis dari bahan murni 

FeNO3.9H2O dan FeCl3.6H2O. Hasil sintesis dari bahan FeNO3.9H2O diperoleh 

geothit (α-FeOOH) dengan ukuran 0,318 μm sedangkan dari bahan FeCl3.6H2O 

didapatkan hasil Akageneit (β-FeOOH) berukuran 0,253 μm. Bilalodin, 

dkk.,(2015) melakukan sintesis dari bahan pasir besi. Hasil sintesis diperoleh 

geothit (FeOOH) dengan ukuran 0,35 μm dan diperoleh nilai parameter kisi a=b=c 

3,688 nm. Rahman, dkk., (2013) melakukan sintesis geothit dari bahan mill scale 
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menghasilkan struktur kristal orthorhombik dan hasil uji warnaL*a*b* adalah 

L:56.92, *a: 18.40, *b:49.76. 

 Faktor lain yang berpengaruh dalam sintesis geothit adalah metode 

sintesis. Beberapa metode yang telah dikembangkan antara lain sol gel (Akbar, 

dkk., 2013), hidrothermal (Tadic, dkk., 2014), kopresipitasi (Puspasari, dkk., 

2013) dan presipitasi (Fatmaliana, dkk., 2016). Fatmaliana,dkk., (2016) 

menjelaskan bahwa metode presipitasi merupakan metode yang paling banyak 

dikembangkan karena peralatan sederhana, relatif murah, dan memberikan 

rendemen yang memadai. Bilalodin, dkk., (2015) melakukan sintesis geothit 

menggunakan metode presipitasi menggunakan campuran pelarut H2SO4 dan HCl. 

Menghasilkan geothit (FeOOH) berstruktur orthorhombik dengan bentuk seragam 

berukuran 0,35 μm dan hasil uji warna nilai L*= 66,76; a*= 14,84; b* =49,95. 

Legodi (2007) telah berhasil mensintesis geothit dengan metode presipitasi 

menggunakan larutan NaHCO3. Hasil sintesis memiliki fasa geothit(FeOOH) 

berukuran <0,005 μm. Gotic, dkk., (2008) melakukan sintesis geothit dengan 

metode presipitasi menggunakan campuran pelarut H3PO4 dan H2SO4. Hasil 

sintesis geothit (α-FeOOH) fasa tunggal, berstruktur oktahedral dengan ukuran 

partikel 15-20 nm. 

 Suhu sintesis juga berpengaruh pada struktur, ukuran, bentuk dan warna 

(Tharani, dkk.,2015). Muller, dkk., (2015) melakukan sintesis geothit dari bahan 

FeNO3.9H2O pada suhu 60 ̊C dan 70 ̊C. Hasil sintesis pada suhu 60 ̊Cberstruktur 

(α-FeO(OH) berbentuk oktahedral dengan ukuran partikel 0,36 μm sedangkan 

pada suhu 70 ̊C berukuran 0,318 μm.Yue, dkk., (2011) mensintesis geothit dari 

bahan (Fe2(SO4)3).6H2O dengan suhu 80 ̊C selama 1 jam. Hasil sintesis berukuran 
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20 nm mempunyai sistem kristal orthorhombik berstruktur (FeOOH). Sintesis 

geothit pada suhu 95 ̊C dilakukan Zhao, dkk., (2011) dari bahan FeCl2.4H2O. 

Hasil sintesis berstruktur (α-FeOOH) mempunyai sistem kristal orthorhombik 

dengan ukuran partikel 3-4 nm.  

 Berdasarkan kajian suhu yang berbeda, penelitian ini akan mensintesis  

geothit pada variasi suhu 60 ̊C, 70 ̊C, 80 ̊C dan 90 ̊C dari limbah bubut. Hipotesis 

dari penelitian ini, suhu sintesis dapat mempengaruhi warna, ukuran dan struktur 

kristal. Hasil sintesis akan dikarakterisasi warna dengan color reader, untuk 

mengetahui struktur akan dikarakterisasi dengan X-Ray Diffraction (XRD). Satu 

produk yang memiliki warna yang sesuai dengan standar dan memiliki 

kristalinitas yang tinggi akan dikarakterisasi menggunakan SEM-EDS untuk 

mengetahui morfologi, distribusi ukuran dan komposisi unsur penyusun sampel. 

Tiga produk yang lain dikarakterisasi dengan Scanning Electron Microscopy 

(SEM) untuk mengetahui bentuk dan ukuran geotit. 

 

1.2 Rumusan Masalah 

Rumusan masalah dari penelitian ini adalah : 

1. Bagaimana pengaruh suhu terhadap distribusi warna pigmen? 

2. Bagaimana pengaruh suhu terhadap struktur hasil sintesis? 

3. Bagaimana ukuran dan morfologi sampel hasil sintesis? 

 

1.3 Tujuan Penelitian 

Tujuan dari penelitian ini adalah:  

1. Mengetahui pengaruh suhu terhadap distribusi warna pigmen. 

2. Mengetahui pengaruh suhu terhadap struktur hasil sintesis. 
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3. Mengetahui ukuran dan morfologi sampel hasil sintesis. 

 

1.4 Batasan Masalah 

 Pembahasan diharapkan supaya tidak menyimpang dan terarah maka 

diberikan suatu batasan masalah sebagai berikut : 

1. Metode analisis yang digunakan adalah metode presipitasi 

2. Menggunakan beberapa pengujian karakterisasi yaitu warna menggunakan 

color reader, struktur kristal menggunakan XRD, komposisi, ukuran dan 

bentuk menggunakan SEM 

3. Penelitian ini dilakukan dengan pH 6 dan kecepatan pengadukan 750 rpm 

4. Sampel yang digunakan limbah bubut besi dari salah satu industri 

kerajinan besi di Kota Malang.  

 

1.5 Manfaat Penelitian 

1. Untuk mengurangi percemaran lingkungan akibat limbah bubut besi. 

2. Hasil penelitian ini diharapkan dapat memberikan solusi bagi limbah bubut 

industri kerajinan besi menjadi bahan baku pigmen dan menjadi sumber 

penanganan baru yang dapat diketahui oleh masyarakat luas. 
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BAB II 

TINJAUAN PUSTAKA 

 

2.1 Karakteristik Limbah Bubut Kerajinan Industri Besi 

 Limbah bubut kerajinan industri besi merupakan limbah padat yang 

berasal dari pembentukan barang logam. Berdasarkan lampiran 2 Peraturan 

Pemerintah No. 85 Tahun 1999, limbah yang berasal dari kegiatan bubut dan 

pengampelasan ditetapkan sebagai limbah bahan berbahaya dan beracun (B3) dari 

sumber spesifik, yaitu limbah sisa proses suatu industri. Kadar maksimum besi 

(Fe) yang diperbolehkan dibuang ke lingkungan sekitar 5 mg/L (SNI 06-6989.49-

2005). 

 Limbah tersebut apabila tidak ada penanganan dan langsung dibuang akan 

menyebabkan pencemaran lingkungan (Sunardi, 2015). Menurut Yohanes (2010) 

jika limbah tersebut tidak didukung dengan penegakan hukum maka akan terjadi 

kerusakan lingkungan yang semakin parah. Untuk itu, perlu penanganan atau 

pengolahan limbah bubut besi. Menurut (Khoiroh, 2013) komposisi kimia limbah 

bubut besi terdiri dari Fe, Eu, Rb, Mn, Ca, Cr dan lain sebagainya seperti 

disajikan dalam Tabel 2.1. Hasil analisis kandungan logam pada limbah bubut 

besi dengan metode XRF menunjukkan bahwa limbah bubut mempunyai 

kandungan logam utama yaitu Fe sebesar 97, 11 %.  
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Tabel 2.1 Komposisi kimia limbah bubut besi 

Kandungan limbah bubut besi Jumlah (%) 

Besi (Fe) 97, 11 

Europium (Eu) 0,67 

Rubidium (Rb) 0,65 

Mangan (Mn) 0,54 

Kalsium(Ca) 0,30 

Kromium (Cr) 0,26 

Fosfor (P) 0,2 

Renium (Re) 0,2 

Tembaga (Cu) 0,13 

Skandium (Sc) 0,053 

Nikel (Ni) 0,037 

Lantanum (La) 0,03 

Ytterbium (Yb) 0,03 

Seng (Zn) 0,03 

  Sumber:(Khoiroh, 2013) 

 

2.2 Oksida Besi Sebagai Material Pigmen 

 Besi merupakan logam yang paling banyak terdapat di alam. Besi juga 

diketahui sebagai unsur yang paling banyak membentuk bumi, yaitu kira-kira 4,7-

5 % pada kerak bumi.Vogel (1990) menyatakan bahwa besi dapat larut dalam 

asam klorida encer atau pekat dan asam sulfat encer atau pekat, yang mana 

menghasilkan garam-garam besi (II) dan besi (III) berikut ini reaksinya pada 

Persamaan 2.1 dan 2.2 (Vogel, 1990). 

 

 Fe + 2HCl   Fe2+ + H2     (2.1) 

 2Fe + 3H2SO4 + 6H+  2Fe3+ + 3SO2+  6H2O    (2.2) 

 

Oksida besi merupakan salah satu mineral penyusun fragmen batuan pada 

tanah (Hamsah, 2007). Sejauh ini, telah ditemukan 16 senyawa oksida besi dan 

oksihidroksida. Secara garis besar, oksida besi dibagi menjadi 2 yaitu dalam 

bentuk oksida dan oksihidroksida. Reaksi pembentukan oksida besi dari ion 

logam besi dapat dipengaruhi beberapa faktor diantaranya pH dan konsentrasi ion 
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logam besi dalam larutan. Oksida besi tersusun atas Fe yang terikat dengan O atau 

OH (Cornell dan Schwertmann, 2003). 

Oksida besi dimanfaatkan untuk berbagai produk seperti sensor 

(Kusumawati, dkk., 2013), Pigmen (Bilalodin, dkk., 2015), film tipis (Fitriawan, 

2015) dan beberapa produk berteknologi nanopartikel (Kusumawati, dkk., 2013). 

Perkembangan teknologi partikel didasarkan pada beberapa sifat optimum yang 

diperoleh melalui reduksi ukuran menjadi skala nanometer (Fitriawan, 2015). Hal 

demikian tidak dijumpai pada material yang berukuran lebih besar makro ataupun 

mikro (Aji, dkk., 2007). Karakter inilah yang di unggulkan dalam aplikasi 

nanopartikel oksida besi (Puspasari, 2015). 

Nanopartikel oksida besi sebagai pigmen banyak dikembangkan 

(Fitriawan, 2015), karena dengan ukurannya yang sangat kecil sehingga kenaikan 

luas dan volume permukaan yang merata dapat meningkatkan kestabilan warna 

pada pigmen, tingkat reaktivitas tinggi dan ketahanan terhadap cahaya (Tanner, 

2015). Nanopartikel oksida besi umumnya memiliki ukuran 2-10 nm yang dapat 

meningkatkan transparansi 3-10 kali dibandingkan bentuk bulknya. Sifat 

transparan pigmen oksida besi lebih disukai, karena memiliki stabilitas yang baik 

pada suhu 160 ˚C - 300 ˚C (Mohapatra & Anand, 2010). Pigmen oksida besi 

memiliki keunggulan yaitu sifat tidak beracun, kestabilan kimia dan banyaknya 

variasi warna yang dihasilkan (Kusumawati, dkk., 2013). 

Pigmen berfungsi menambah warna dan memberikan daya tutup dan anti 

korosi (Fitriawan, 2015). Jenis-jenis pigmen oksida besi dan warnanya, antara lain 

hematit merah (α-Fe2O3), geothit kuning (α-FeOOH), maghemit coklat (γ-Fe2O3), 

dan magnetit hitam (Fe3O4) (Hamsah, dkk., 2007; Kusumawati, dkk., 2013). 
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Berikut ini ringkasan tentang oksida besi ditunjukkan pada Tabel 2.2 dan Gambar 

2.1 (Cornell and Schwertmann, 2003): 

 

 

Tabel 2.2 Macam-macam oksida besi 

Oksihidroksida Warna Oksida Warna 

Geothit α-FeOOH Kuning- 

Oranye 

Hematit α-Fe2O3 Merah 

Lepidocrit γ-FeOOH Oranye Magnetit Fe3O4 Hitam 

Akaganeit β-FeOOH Kuning- 

Coklat 

Maghem

it 

γ-Fe2O3 Kemerahan 

– Coklat 

Schwertmannit Fe16O16(OH)y(SO

4)z.nH2O 

Oranye- 

Coklat 

β -Fe2O3 - - 

δ-FeOOH -  ε-Fe2O3 - - 

Feroxyhyt δ’-FeOOH Merah- 

Coklat 

Wustit FeO Hitam 

FeOOH 

tekanan tinggi 

- -    

Ferrihydrit Fe5HO8. 4H2O Merah - 

Coklat 

   

Bernalit Fe(OH)3 -    

Fe(OH)2 - -    

Green Rusts Fex
IIIFey

II(OH)3x+

2y-z:A
-= Cl-;1/2 

SO4
2- 

-    

Sumber: (Cornell and Schwertmann, 2003)   

 

 

 

 

 
Gambar 2.1 Warna pigmen hasil sintesis besi oksida (Cornell and Schwertmann, 

2003). 

 

Geothit Lepidokrocit Akaganit

e 

Hematit Magnetite Maghemit 

Ferrihidrit Feroxihit Schwermanit 
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2.3 Geothit (α-FeOOH) Sebagai Material Pigmen 
 

 Pigmen oksida besi dalam bentuk geothit (α-FeOOH) yang berwarna 

kuning memiliki beberapa keunggulan diantaranya lebih ramah lingkungan 

nontoxicity, stabilitas kimia, kekuatan tinggi dalam pewarnaan, daya penutup dan 

tahan lama (Bilalodin, dkk., 2015). Geothit dapat digunakan dalam berbagai 

aplikasi terutama dalam industri karena stabilitas yang sangat baik, tidak beracun 

dan tahan cuaca (Bilalodin, dkk., 2015). Geothit penggunaannya ditemukan untuk 

warna cat, tinta cetak, bahan bangunan dan pewarna kosmetik (Kusumawati, dkk., 

2013).  

 Geothit atau (α-FeOOH) merupakan mineral oksida besi yang 

keberadaannya di alam cukup melimpah. Geothit di alam masih banyak campuran 

seperti: FeO (wustite), Fe3O4 (magnetite) dan Fe2O3 (hematite) serta beberapa 

senyawa pengotor lainya seperti Al2O3, MgO dan SiO2 (Wulan, 2013). Geothit 

dinamai setelah J.W. Von Goeth seorang filosof yang menekuni mineralogi 

menemukannya (Encyclopedia Britanica, 1998; Cornell and Schwertmann, 2003). 

Warna geothit berbeda-beda, ada yang coklat kekuningan dan bervariasi sampai 

kemerah-merahan. Geothit termasuk mineral oksida-hidroksida yang simpel 

dengan anion oksigen dan hidroksil tersusun rapat dalam struktur heksagonal, dan 

kation Fe3+ menempati pusat oktahedral. Gugus hidroksil (OH) merupakan 

penyebab situs aktif dari permukaan goethite (Sposito, 1984). Struktur molekul 

senyawa geothit dapat dilihat pada Gambar 2.2 dan karakteristik geothit disajikan 

dalam Tabel 2.3 (Cornell and Schwertmann, 2003). 
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Gambar 2.2 Model struktur geothit (Cornell and Schwertmann, 2003). 

 

 

 

Tabel 2.3 Karakteristik Geothit 

 Nama Mineral  Geothit  

Sistem Kristal 

Space Group  

Ortho rhombik 

Pnma 

Dimensi sel (Å) a = 9,956  

b = 3,0215  

c = 4,608 

Unit Rumus,  

Per unit sel, Z  4 

Densitas (g cm-2) 4,26 

Suhu maksimum (K) 400 
  Sumber: (Cornell and Schwertmann, 2003) 

 

Berdasarkan ICDD nomor (00-029-0713) geothit mempunyai nilai hkl 110 

pada 2θ = 20̊ dan 111 pada 2θ = 37̊. Menurut Muller, dkk., (2015) fasa geothit 

pada Gambar 2.3 dengan menggunakan XRD pada suhu 60 ̊C dan 70 ̊C 

menghasilkan dua puncak tertinggi pada sudut 2θ = 20 ̊ dan 37 ̊ yang mempunyai 

nilai hkl (110) dan 111. Sedangkan, pada suhu sintesis 90 ̊C dan 110 ̊C diketahui 

bahwa puncak tertinggi terdapat pada sudut 2θ = 32 ̊ dan 37 ̊ yang mempunyai 
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nilai hkl 104 dan 110. Hasil terbaik diketahui pada suhu 70 ˚C karena puncak 

yang dihasilkan sesuai dengan standar ICDD (00-029-0713). 

 

 
Gambar 2.3 Karakterisasi geothit dari bahan besi nitrat (Fe(NO3)3) dengan suhu 

sintesis 60 ̊C, 70 ̊C, 90 ̊C, 110 ̊C dari ICDD dengan metode hidrolisis 

garam(00-029-0713) (Muller, dkk., 2015). 

 

 

Geothit memiliki ukuran partikel 25-50 nm yang dapat digunakan sebagai 

pigmen (Cornell and Schwertmann, 2003). Distribusi ukuran partikel dari suatu 

pigmen harus seragam karena mempengaruhi tinting sterength (Buxbaum dan 

Pfaff, 2005). Bentuk partikel merupakan salah satu yang mempengaruhi warna 

yang dihasilkan, begitu halnya dengan nilai derajat kecerahan (Khoiroh, 2013). 

Pengukuran warna geothit meliputi value (L*), chroma (C*), hue (H°). Value 

merupakan derajat kecerahan, chroma merupakan intensitas kemurnian warna 

sedangkan hue merupakan corak warna. Nilai standar L* berkisar 51-71, C* 

berkisar 41-61 sedangkan H° 72-84. Nilai rata-rata geothit L*, C*, H° berturut-

turut adalah 67, 51, 78 (Cornell dan Schwermann, 2003). 
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Literatur Gambar 2.4 hasil SEM dapat diketahui geothit memiliki bentuk 

morfologi umum yaitu seperti jarum. Bentuk dari geothit bervariasi, ada yang 

seperti jarum panjang biasanya diperoleh dari kondisi pH < 3. Jarum yang 

bentuknya agak pendek diperoleh pda pH < 4. Jarum yang banyak atau 

multidomainik dibentuk pada pH 13-13,5. 

 

 

 

Gambar 2.4 Karakterisasi geothit dari literatur dengan analisa SEM (a) 

geothitdengan kondisi pH < 3 (b) geothit dengan kondisi pH <4 dan 

suhu 25 ̊C (c) geothit dengan pH 13-13,5 dan suhu 70 ̊C (Cornell and 

Schwertmann, 2003).  

 

2.4 Sintesis Pigmen Geothit dengan Metode Presipitasi  

Pembuatan pigmen dengan proses presipitasi mempengaruhi beberapa 

sifat dari material dasar oksida besi seperti fase yang terbentuk, impuritas dan 

aglomerasi. Prinsip metode presipitasi adalah pemisahan unsur-unsur berdasarkan 

perbedaan besarnya harga hasil kali kelarutan (Ksp) (Suyanti, dkk., 2008). 

b 

a 

c 
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Pengendapan dilakukan dengan cara mengubah zat yang akan dipisahkan menjadi 

suatu fasa baru dalam bentuk padatan (endapan). Pengendapan dapat terjadi ketika 

zat tersebut berada dalam bentuk persenyawaan yang nilai hasil kali konsentrasi 

ion-ionnya melebihi harga (Ksp) senyawa tersebut (Wasito dan Biantoro, 2009). 

Tahap penting dari proses presipitasi adalah awal nukleasi (Handoko, 2013). 

Faktor-faktor yang mempengaruhi sintesis geothit dengan metode presipitasi 

sebagai berikut: 

a. Suhu 

Muller, dkk., (2015) menjelaskan bahwa adanya peningkatan suhu 

menyebabkan warna pigmen yang dihasilkan menjadi semakin cerah. Hal tersebut 

juga berpengaruh terhadap struktur dan ukuran kristal yang dihasilkan. Semakin 

tinggi suhu sintesis yang digunakan maka ukuran kristal yang dihasilkan semakin 

kecil. 

b. Kecepatan Pengadukan  

Gilbert, dkk., (2007) menjelaskan kecepatan pengadukan dapat 

mempengaruhi ukuran partikel hasil sintesis. Semakin besar kecepatan 

pengadukan yang digunakan semakin kecil ukuran partikel yang dihasilkan. 

c. pH  

Hasil penelitian Andujar, dkk., (2013) menunjukkan bahwa pH sintesis 

berpengaruh terhadap warna dan ukuran kristal yang dihasilkan. Semakin tinggi 

pH yang digunakan dalam sintesis pigmen oksida besi menyebabkan warna yang 

dihasilkan semakin terang dan ukuran partikel semakin besar. 

Metode-metode dalam mensintesis pigmen oksida besi diantaranya metode 

presipitasi dan kopresipitasi (Fatmaliana, dkk., 2016; Kusumawati, dkk., 2013). 
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Namun dari beberapa metode yang lebih maksimal untuk menghasilkan pigmen 

oksida besi adalah metode presipitasi. Hal ini dikarenakan metode presipitasi 

prosesnya menggunakan suhu rendah dan mudah untuk mengontrol kondisi 

sintesis (Fatmaliana, dkk., 2016). Standar metode yang dipakai untuk mensintesis 

oksida besi kuning atau geothit yaitu metode presipitasi menurut American 

Society for Testing and Material (ASTM) D 768-81. 

Metode sintesis dapat mempengaruhi warna, struktur dan ukuran partikel. 

Struktur dan ukuran partikel pigmen geothit yang disintesis dengan metode 

presipitasi dilaporkan memiliki struktur yang sesuai dengan standar, ukuran 

partikel yang lebih kecil dibandingkan dengan metode kopresipitasi dan 

hidrotermal. Berdasarkan penelitian Garcia (2015) mensintesis geothit dari bahan 

Fe(NO3)3.9H2O. Hasil sintesis yang diperoleh geothit berwarna kuning struktur α-

FeOOH dengan ukuran partikel 3-4 nm. Rahman, dkk., (2013) melakukan sintesis 

geothit dari bahan mill scale dengan metode presipitasi menghasilkan geothit (α-

FeOOH) struktur kristal ortorhombik dan hasil uji warna berwarna kuning dengan 

L*a*b* sebesar L:56.92, *a: 18.40, *b:49.76. Kusumawati, dkk., (2013) 

melakukan sintesis geothit dari bahan pasir besi dengan menggunakan metode 

kopresipitasi. Hasil yang diperoleh adalah geothit berwarna kuning dengan 

struktur (FeOOH) berukuran rata-rata 30-48 nm dan menunjukkan masih ada 

unsur pengotor dalam pigmen geothit. Geng, dkk., (2007) mensintesis geothit dari 

bahan Fe(NO3)3.9H2O dengan metode hidrotermal menghasilkan geothit (α-

FeOOH) mempunyai sistem ortorhombik berukuran 6-10 nm.  

Salah satu faktor yang berpengaruh terhadap sintesis geothit dengan 

metode presipitasi adalah pembentukan prekursor (Septityana, dkk., 2013). 
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Pembentukan prekursor dengan pelarut asam nitrat (HNO3) pekat melarutkan besi 

dengan pembentukan gas nitrogen oksida dan ion besi (III). Berikut reaksi 

terbentuknya prekursor Fe3+ dengan pelarut HNO3 pada persamaan 2.3 (Vogel, 

1990). 

 

    Fe(s) + 4HNO3(aq)  Fe(NO3)3(s) + NO(g) + H2O(aq)   (2.3) 

 

Sintesis oksida besi geothit dengan menggunakan metode presipitasi juga 

dipengaruhi oleh kondisi pH (Andujar, dkk., 2012). Tharani (2015) melakukan 

sintesis geothit dari bahan FeCl3 dengan pH sintesis 7-8. Hasil yang diperoleh 

geothit dengan struktur heksagonal dengan ukuran 0,50 μm. Andujar, dkk., (2012) 

melakukan sintesis geothit dari bahan FeCl3.6H2O dengan variasi pH 6,7, 8 dan 9. 

Hasil sintesis terbaik diperoleh pada pH 6 menunjukkan terbentuknya fasa geothit 

(α-FeOOH) dengan ukuran 30 nm. Diagram kesetimbangan potensi-pH untuk 

besi-air pada suhu 25 ̊C sebagai zat padat Fe, Fe3O4 dan Fe2O3 pada Gambar 2.5 

(Verinik, 2011). 

 Gambar 2.5 menjelaskan bahwa pembentukan Fe3+ mengalami 

kesetimbangan pada pH 1-3. Proses pembentukan prekursor Fe3+ akan 

membentuk Fe(OH)3 dengan metode presipitasi dan mengalami kestabilan pada 

pH 5-12 (Verink, dkk., 2011). Berikut ini reaksi pembentukan Fe(OH)3 pada 

persamaan 2.4 dan 2.5 (Cornell and Schwertmann, 2000). 

 

 Fe3+ + H2O   FeOH + H+     (2.4)  

 FeOH(aq) + 3OH(aq)  FeOOH(s) + 2OH(aq) + H+
(aq)  (2.5) 
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Gambar 2.5 Diagram pH Fe-H2O pada suhu 25 ˚C  (Verink,dkk.,2011) 

 

 Faktor lain yang berpengaruh dalam metode presipitasi adalah zat 

pengendap atau larutan pengoksidasi. Garcia (2015) melakukan sintesis geothit 

dari bahan Fe(NO3)3.9H2O. Penelitiannya menggunakan suhu 60 ̊C selama 24 jam 

dengan larutan pengoksidasi NaOH. Hasil sintesis yang diperoleh geothit 

berstruktur α-FeOOH dengan ukuran partikel 3-4 nm. Legodi, dkk., (2007) 

melakukan sintesis geothit dari bahan mill scale. Penelitiannya menggunakan 

suhu 100 ̊C selama 1 jam dengan menggunakan pelarut NaHCO3. Hasil sintesis 

yang diperoleh geothit berstruktur (α-FeOOH) dengan ukuran partikel seragam 

0,05 μm. Penambahan zat pengendap menjadi salah satu pengaruh dalam 

pembentukan kristal dan maksimalnya sintesis geothit. Reaksi penambahan 

Na2CO3 sebagai pengoksida dengan menggunakan bahan FeCl3.6H2O pada 

persamaan 2.6 (Seyedi, dkk., 2015). 

 

 3Na2CO3+2FeCl3.6H2O  6NaCl + Fe2O3.6H2O + 3CO2  (2.6) 
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Salah satu yang berpengaruh dalam metode presipitasi adalah kecepatan 

pengadukan. Gilbert, dkk., (2007) melakukan sintesis geothit dari bahan 

FeSO4.7H2O dengan kecepatan pengadukan 760 rpm. Hasil sintesis geothit (α-

FeOOH) mempunyai sistem kristal ortohombik berukuran 0,5 μm.Selain 

kecepatan pengadukan, suhu sintesis juga sebagai penentu terbentuknya geothit. 

Perlakuan suhu sintesis mempunyai efek yaitu dapat mempengaruhi warna, 

ukuran, bentuk dan struktur geothit (Tharani, dkk., 2015). 

 Suhu sintesis merupakan suatu proses pemanasan pada temperatur relatif 

rendah. Muller, dkk., (2015) melakukan sintesis dari bahan murni FeCl3.6H2O dan  

FeNO3.9H2O. Metode yang digunakan hidrolisis garam dengan cara semua 

reaktan dicampurkan ke dalam reaktor (Quimis,model Q-819v) dengan variasi 

suhu sintesis 60 ̊C, 70 ̊C, 90 ̊C dan 110 ̊C selama 24 jam disentrifugasi dengan 

kecepatan 1000 rpm dan diatur pH 3. Hasil sintesis yang diperoleh  pada suhu 

60 ̊C dan 70 ̊C berstruktur geothit (α-FeOOH) berukuran 0,36-0,31 μm sedangkan 

pada suhu 90 ̊C dan 110 ̊C berstruktur hematit (α-Fe2O3) dengan ukuran 0,23-0,17 

μm. Hal ini disebabkan karena pertumbuhan kristal bergantung pada kinetika dan 

termodinamika. Seiring waktu proses pemanasan, Bagian dari materi yang 

membentuk dan diikuti oleh rekristalisasi suatu material baru dengan stabilitas 

termodinamika yang lebih besar. Sehingga, dalam kasus ini hematit memiliki 

termodinamika stabilitas yang lebih besar darigeothit (Muller, dkk., 2015). 

 

2.5 Pemanfaatan Besi Berdasarkan Perspektif Islam  

  Sintesis pigmen geothit dari limbah bubut besi dapat digunakan sebagai 

pigmen geothit yang ramah lingkungan dan tidak berbahaya. Proses berfikir 

tentang pigmen geothit dapat dilakukan dengan mensintesis limbah bubut besi 
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yang berbahaya bagi lingkungan serta dapat mengganggu aktifitas manusia. Hal 

tersebut dapat menjadi hikmah dari hasil sintesis yang dilakukan. Adanya manfaat 

dari limbah bubut besi menjadikan kita untuk berfikir dan memahami tentang sifat 

dan karakteristik limbah bubut besi. Sesuai dengan firman Allah SWT dalam 

Surat Al-Hadid ayat 25 tentang manfaat besi: 

                       

                        

                  
Artinya:“Sesungguhnya Kami telah mengutus Rasul-rasul Kami dengan 

membawa bukti-bukti yang nyata dan telah Kami turunkan bersama mereka Al 

kitab dan neraca (keadilan) supaya manusia dapat melaksanakan keadilan. dan 

Kami ciptakan besi yang padanya terdapat kekuatan yang hebat dan berbagai 

manfaat bagi manusia, (supaya mereka mempergunakan besi itu) dan supaya 

Allah mengetahui siapa yang menolong (agama)Nya dan rasul-rasul-Nya 

Padahal Allah tidak dilihatnya. Sesungguhnya Allah Maha kuat lagi Maha 

Perkasa“ (Q.S. Al-Hadid Ayat 25). 

 

  Menurut tafsir Quraish Shihab, lafadz وَأنَْزَلْنَا الْحَدِيدَ  فيِهِ بَأسٌْ شَدِيدٌ وَمَنَافِع

menjelaskan bahwa Allah SWT menciptakan besi yang di dalamnya terdapat 

kekuatan yang hebat dan berbagai manfaat bagi manusia. Seperti pada zaman 

Rasulullah SAW, besi digunakan sebagai alat untuk berperang. Potensi lain dari 

senyawaan besi yang dapat dimanfaatkan adalah dari oksida besi. Untuk itu, 

dalam penelitian ini akan memanfaatkan limbah bubut industri kerajinan besi 

untuk disintesis menjadi pigmen oksida besi. Berdasarkan hal tersebut, secara 

tidak langsung penelitian ini merupakan salah satu metode penanggulangan 

permasalahan pencemaran lingkungan yang dicemari oleh limbah industri bubut 

besi. Selain itu penelitian ini juga perlu dikembangkan agar lebih efektif dan 

efisien.  
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  Kita sebagai umat manusia dianjurkan untuk mencari ilmu. Usaha dalam 

mencari ilmu Allah SWT antara lain dengan melihat, memahami, dan berfikir 

akan semua ciptaan Allah SWT yang berada di langit dan bumi. Allah SWT 

menciptakan segala sesuatu yang ada di langit dan bumi ini tidaklah sia-sia, 

melainkan mengandung hikmah bagi umat manusia. Hal tersebut dapat 

ditunjukkan dalam firman Allah SWT QS. Shaad (38) 27:  

                              

            
Artinya: “ Dan kami tidak menciptakan langit dan bumi dan apa yang ada antara 

keduanya tanpa hikmah ”( QS. Shaad Ayat 27). 

 

Hal ini kembali ditegaskan oleh Allah SWT dalam surat QS. Al-Jaatsiyah (45) 13: 

                              

     
 

Artinya: “ Dan dia telah menundukkan untukmu apa yang di langit dan apa yang 

di bumi semuanya, (sebagai rahmat) daripada-Nya. Sesungguhnya pada yang 

demikian itu benar-benar terdapat tanda-tanda (kekuasaan Allah) bagi kaum 

yang berfikir”( QS. Al-Jaatsiyah Ayat 13). 

 

  

 Tafsir Al-Maraghi memberikan penjelasan bahwa tidak ada segala sesuatu 

yang Allah SWT ciptakan yang tidak berarti dan sia-sia, bahkan semua 

ciptaanNya adalah hak, yang mengandung hikmah-hikmah yang agung dan 

maslahat yang besar (Sitanggal, 1993). Tafsir Ibnu Katsir menjelaskan bahwa 

Allah SWT menceritakan berbagai nikmat-Nya yang diberikan kepada hamba-

hamba-Nya. Dia berfirman,    نۡه  Semuanya dari-Nya”. Yaitu, dari sisi-Nya“  جَمِيعٗا م ِ

semata, tidak ada sekutu bagi-Nya dalam hal itu.  َون تٖ ل ِقوَۡمٖ يَتفَكََّر  لِكَ لََيََٰٓ إِنَّ فِي ذََٰ



21 
 

 
 

“Sesungguhnya pada yang demikian itu benar-benar terdapat tanda-tanda 

(kekuasaan Allah) bagi kaum yang berfikir.”Segala nikmat ini merupakan bukti 

kekuasaan Allah SWT bagi kaum yang memikirkan ayat-ayat, mengkajinya dan 

melakukan penelitian ilmiah. Itulah bentuk dari bagaimana manusia dapat 

mengoptimalkan daya fikir yang telah diberikan oleh Allah SWT (Mahran, 2006).  
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BAB III 

METODE PENELITIAN 

3.1 Waktu dan Tempat Penelitian  

 Penelitian dilakukan di Laboratorium Kimia Fisika Fakultas Sains dan 

Teknologi UIN Maulana Malik Ibrahim Malang. Jangka waktu penelitian yang 

dilakukan adalah 01 Maret sampai 01 September 2017. 

 

3.2 Alat dan Bahan Penelitian  

3.2.1 Alat 

 Penelitian ini menggunakan alat-alat yaitu seperangkat alat gelas, neraca 

analitik, pH meter, corong buchner, vakum, magnetic stirer, Difraktometer Sinar-

X (PAN analytical type Expert Pro), Color reader (Minolta CR-10), Spektroskopi 

Dispersi Energi (SEM-EDX, EVO@MA). 

3.2.2 Bahan  

 Pada penelitian ini bahan yang digunakan adalah HNO3 65%, aquademin, 

NaHCO3 0,5 M, NaOH, limbah bubut besi, etanol, metanol. 

 

3.3 Rancangan Penelitian 

 Penelitian ini merupakan penelitian yang bersifat deskriptif. Penelitian 

deskriptif meliputi karakterisasi pigmen geothit menggunakan XRF, XRD dan 

SEM-EDX. Adapun proses penelitian yang dilakukan adalah sebagai berikut, 

sintesis pigmen geothit dilakukan menggunakan metode presipitasi dangan variasi 

suhu sintesis 60, 70, 80 dan 90 ˚C sebanyak 3 kali pengulangan. Produk hasil 

sintesis dikarakterisasi dengan uji kelarutan, uji warna. Hasil terbaik dari uji 

kelarutan dan uji warna akan dikarakterisasi dengan XRD. Hasil terbaik dari pola 
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difraksi XRD akan dikarakterisasi dengan menggunakan SEM-EDX untuk 

mengetahui morfologi dan kandungan unsur hasil sintesis. 

 

3.4 Tahapan Peneltian 

 Tahapan dalam penelitian ini adalah sebagai berikut: 

1. Preparasi sampel limbah bubut besi 

2. Sintesis limbah bubut besi menjadi pigmen geothit 

3. Karakterisasi uji kelarutan dan uji warna hasil sintesis 

4. Karakterisasi struktur dan ukuran kristal dengan XRD 

5. Karakterisasi morfologi, ukuran partikel dan komposisi unsur hasil sintesis 

dengan SEM-EDX 

 

3.5 Cara Kerja 

3.5.1 Preparasi Sampel 

Sampel limbah bubut besi diambil dari salah satu industri kerajinan besi di 

Kota Malang. Sampel yang sudah didapatkan dipotong kecil-kecil dengan 

menggunakan gunting sehingga didapatkan sampel berukuran kecil. Sampel 

limbah bubut besi akan dikarakterisasi dengan X-Ray Fluoresence (XRF) untuk 

memperoleh data berupa presentase unsur-unsur yang terkandung pada sampel 

yang diuji.  

3.5.2 Pembuatan Prekursor  

 Sebanyak 10 g limbah besi padat dimasukkan dalam 100 ml HNO3 3,5 M. 

Larutan yang sudah dicampurkan, selanjutnya didiamkan sampai larut sempurna. 

Prekursor yang sudah larut kemudian dipanaskan hingga membentuk slurry. Uji 

kualitatif dilakukan untuk membuktikan bahwa prekursor yang terbentuk 
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mengandung ion Fe3+ dengan larutan NaOH kemudian terbentuk endapan 

berwarna merah. 

3.5.3 Sintesis geothit (α-FeOOH) dengan variasi suhu 

 Prekursor ditambahkan 250 ml aquademin. Kemudian ditambahkan 25 mL 

NaHCO3 0,5 M  dan diatur pH nya dengan penambahan HCl dan NaOH hingga 

pH 6. Selanjutnya dipanaskan pada suhu 60 ˚C, 70 ˚C, 80 ̊C, 90 ̊C selama 1 jam 

dengan kecepatan pengadukan 750 rpm dan dilakukan triplo. Endapan yang 

dihasilkan disaring dengan corong buchner dan dicuci dengan aquades 300 mL. 

Selanjutnya dikeringkan pada suhu ruang hingga menjadi serbuk. 

 Hasil sintesis pada empat variasi suhu yang ditriplo selanjutnya di uji 

kelarutannya dengan menggunakan pelarut organik dan diidentifikasi 

menggunakan Colorimeter (Minolta CR-10). Empat produk yang menghasilkan 

kelarutan dan warna terbaik akan dianalisa dengan difraktometer sinar-X (PAN 

Analytical type Expert Pro). Satu produk yang menghasilkan distribusi warna, 

ukuran dan struktur terbaik akan dianalisa dengan SEM-EDX (EVO@MA) untuk 

mengetahui tentang ukuran, morfologi dan komposisi unsur penyusun produk 

hasil sisntesis. 

 

3.6 Uji Karakteristik Produk Sintesis 

3.6.1 Uji Kelarutan Secara Kuantitatif 

 Sampel disiapkan kemudian ditimbang sebanyak 0,01 g ditambahkan 1 ml 

larutan etanol dan metanol diaduk selama 1 menit. Selanjutnya ditimbang kertas 

saring kosong dan ditimbang. Hasil yang diperoleh ditimbang lagi kertas saring 

beserta residunya untuk menentukan kadar sampel oksida besi yang terlarut dalam 

masinh-masing larutan. 
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3.6.2    Colorimeter (Minolta CR-10) 

 Sampel disiapkan kemudian dinyalakan colorimeter menggunakan sistem 

L,a,b. Setelah nyala, dikalibrasi dengan memilih warna putih pada alat dan hasil 

kalibrasi disimpan. Selanjutnya, ujung reseptor ditempelkan pada sampel sampai 

lampunya hidup. Hasil yang diperoleh dicatat nilai L, a, b kemudian dihitung nilai 

C* dan Hue. 

3.6.3     Difraksi Sinar-X (XRD) (PAN analytical type Expert Pro) 

 Karakteristik dengan XRD dilakukan pada sampel geothit, masing-masing 

pada hasil sintesis suhu 60 ̊C, 70 ̊C, 80 ̊C dan 90 ̊C. Mula-mula serbuk geothit 

dipress dengan alat pengepres. Selanjutnya, sampel ditempatkan pada sampel 

holder dan disinari dengan sinar-X dengan radiasi Cu Kα pada λ sebesar 1,541 Ǻ, 

voltase 40 kV, arus 30 mA, sudut θ sebesar 90̊ dan kecepatan scan 0,02̊/detik. 

3.6.3 Spektroskopi Dispersi Energi (SEM-EDX)  

 Produk hasil sintesis ditempatkan pada mesin pelapis emas dengan tebal 

sekitar 8 nm. Sampel yang telah dilapisi emas ditempatkan pada tempat sampel, 

lalu SEM akan menembakkan berkas elektron berenergi tinggi dan akan 

dipantulkan sehingga objek secara umum dilakukan perbesaran mulai 100-15000 

kali sehingga terlihat morfologi dan ukuran partikel.  

Analisa selanjutnya menggunakan SEM-EDX dengan menembakkan 

sinar-X pada posisi yang ingin diketahui komposisinya. Setelah ditembakkan pada 

posisi yang diinginkan maka akan muncul puncak–puncak tertentu yang mewakili 

suatu unsur yang terkandung pada sampel. Instrumen EDX dapat mengetahui 

komposisi, morfologi, dan distribusi ukuran partikel. 
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3.7  Analisi Data 

3.7.1 Colorimeter  

  Pigmen geothit dikarakteristik dengan menggunakan L*,a*,b* kolometrik 

dengan CIE Lab.Nilai L*,a*,b* dari C* dan H ̊ sudah diketahui, dicocokkan 

dengan standar. Pigmen geothit dikarakteristik dengan menggunakan L*,a*,b* 

kolometrik dengan CIE Lab. Nilai C* dan H ̊ dihitung dengan Persamaan 3.1-3.3.  

 C* = [(a*)2 + (b*)2]1/2       (3.1) 

 Hue = Tan-1(b*/a*)        (3.2) 

Keterangan: 

C*= Chroma jika (+) cerah, (-) kusam 

a*= Koordinat variasi warna dari hijau sumbu (-) hinga merah sumbu (+) 

b*= Koordinat variasi warna dari biru sumbu (-) hingga kuning sumbu (+) 

L*= Sumbu kecerahan nilainya berkisar dari 0 hitam hingga 100 putih 

3.7.2 Difraksi Sinar-X (XRD) 

 Hasil sintesis geothit yang dianalisis oleh difraksi sinar-X (XRD) berupa 

difraktogram dan puncak sudut 2θ dilakukan refinement untuk melihat dan 

mencocokan kesesuaian antara data eksperimen dengan data standar ICSD 

(Inorganic Crystal Structure Database). Perbandingan ini untuk mengetahui 

geothit yang terbentuk atau kemurnian hasil sintesis geothit. ICSD merupakan 

parameter yang diambil dari referensi internasional sebagai acuan data 

difraktogram dan puncak sudut 2θ dari geothit dengan nomor 159970. Ukuran 

kristal (D) juga dapat dihitung menggunakan persamaan Debye-Scherrer. 

Perhitungan dilakukan dengan cara memasukkan data hasil analisis difraksi sinar-

X (XRD) kedalam Persamaan 3.5. 

   D =      (3.3) 
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 Keterangan: 

 D = ukuran kristal (nm) 

 K = Faktor bentuk dari kristal (0,9-1) 

 λ = panjang gelombang dari sinar-X (1,54056 Ǻ) 

 β = nilai dari Full Width at Half Maximum (FWHM) (radian) 

 θ = sudut difraksi (derajat) 

3.7.3. Spektroskopi Dispersi Energi (SEM-EDS)  

 Analisis ukuran, morfologi, unsur-unsur penyusun sampel secara 

sederhana dilakukan dengan spektroskopi dispersi energi atau SEM-EDS. Hasil 

sintesis geothit dari limbah bubut industri kerajinan besi dilakukan karakterisasi 

untuk mengetahui ukuran, morfologi, unsur-unsur penyusun sampel, dan ukuran 

partikel geothit.  

 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



28 
 

  BAB IV 

HASIL DAN PEMBAHASAN 

 

4.1 Preparasi Sampel Limbah Bubut Besi 

 Limbah bubut besi yang digunakan dalam penelitian ini berasal dari 

bengkel limbah bubut besi di jalan Simpang Gajayana Kota Malang. Limbah 

bubut besi ini memiliki sifat fisik berwarna abu kebiruan. Preparasi limbah bubut 

besi dilakukan dengan pemotongan dengan gunting besi supaya didapatkan 

sampel kecil-kecil yang dapat memperluas permukaan limbah bubut besi. 

Karakterisasi sampel limbah bubut besi menggunakan XRF sebagaimana Tabel 

4.1. 

 Tabel 4.1 Hasil komposisi kimia limbah bubut besi menggunakan XRF 

Komponen Kimia Konsentrasi Unsur (%) 

Kalsium (Ca)  0,29 

Kromium (Cr)  0,096 

Mangan (Mn) 1,3 

Besi (Fe) 96,08 

Nikel (Ni)  0,82 

Tembaga (Cu)  0,093 

Lantanium (La)  0,02 

Rubidium (Rb)  0,66 

Europium (Eu)  0,9 

 

 

 Berdasarkan analisis hasil XRF pada Tabel 4.1 unsur yang paling banyak 

terkandung didalam limbah bubut besi adalah Fe yaitu sebesar 96,08 %. Dengan 

kandungan besi yang cukup tinggi, limbah bubut besi berpotensi untuk diolah 

menjadi oksida besi. 
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4.2 Sintesis Geothit (α-FeOOH) dengan Variasi Suhu Sintesis  

 Sintesis pigmen geothit diawali dengan pembuatan prekursor ferri dari 

material limbah dilakukan dengan metode destruksi terbuka. Destruksi dilakukan 

menggunakan asam nitrat 3,5 M dan didiamkan selama 24 jam yang bertujuan 

agar terlarut sempurna. Asam nitrat digunakan karena mampu mengoksidasi 

logam besi menjadi ion ferrri dalam bentuk garam besi nitrat Fe(NO3)3, sesuai 

dengan persamaan reaksi 2.3. Keberadaan ion Ferri dapat dibuktikan dengan 

terbentuknya endapan merah kecoklatan ketika ditetesi dengan reagen NaOH 

dapat dilihat pada Lampiran 11. Hasil dari pembuatan prekursor menghasilkan 

garam besi nitrat, sehingga dilanjutkan dengan penambahan aqudemineral yang 

berfungsi sebagai pelarut. Sintesis geothit selanjutnya dilakukan dengan 

mereaksikan Fe(NO3)3 dengan NaHCO3 sebagaimana  reaksi Persamaan 4.1. 

 

2 Fe(NO3)3 (s) + H2O(aq) + 6NaHCO3(s)    2Fe(OH)3(s) + 6NaNO3(aq) +H2O(aq) + 

6CO2(g)               (4.1) 

 

Penambahan NaHCO3 pada proses sintesis menghasilkan endapan kuning 

Fe(OH)3 yang merupakan unit pembangun pada pembentukan inti FeOOH pada 

proses presipitasi. Sodium bikarbonat (NaHCO3)  merupakan basa lemah sehingga 

pada tahap ini pH campuran sintesis masih pada pH 2, untuk menaikkan pH butuh 

basa kuat yaitu NaOH. Menurut Legodi (2007) Sodium bikarbonat digunakan 

karena menghasilkan warna geothit yang lebih cerah, rendemen lebih banyak 

daripada langsung menggunakan natrium hidroksida (NaOH). Pengaturan pH 

dengan NaOH hingga mencapai pH 6 melalui beberapa tahap yaitu pH mula-mula 

sebesar 2 berwarna kuning kemudian ditetesi NaOH dengan mengaduk 
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menggunakan strirrer, setiap perubahan pH dari 2 ke 3, dari 3 ke 4 dan seterusnya 

semakin menuju ke pH 6 warna campuran larutan berubah menjadi kuning 

kecoklatan. Basa NaOH digunakan karena memiliki ion sejenis dengan zat 

pengendap yaitu NaHCO3 sehingga dapat menurunkan kelarutan garam NaHCO3 

dalam larutan, dengan meningkatnya (OH-) dapat menghasilkan nilai Qc lebih 

besar dari ksp. Standar hasilkali kelarutan (Ksp) senyawa [Fe(OH)3] sebesar 2 x 

10-39, sedangkan hasil kali ion (Qc) sebesar 0,7 x 10-36.  

Proses sintesis dilakukan pada suhu 60 ˚C, 70 ˚C, 80 ˚C dan 90 ˚C 

dilakukan pengulangan tiga kali (triplo) selama 1 jam dengan kecepatan 

pengadukan 750 rpm. Tujuan sintesis dilakukan pengulangan sebanyak 3 kali 

untuk menunjukkan kedekatan hasil pengukuran dengan nilai sesungguhnya. 

Tahap pembentukan FeOOH terjadi pada proses pemanasan Fe(OH)3 dan warna 

endapan mula-mula kuning kecoklatan berubah menjadi kuning. Campuran hasil 

sintesis didiamkan selama 24 jam untuk memaksimalkan proses kristalisasi 

material geothit. Sintesis pigmen geothit dengan metode presipitasi menghasilkan 

padatan kuning ke orange sebagaimana reaksi pada Persamaan 4.2 dan 

diperlihatkan pada Gambar 4.1.  

 

Fe(OH)3(s)   FeOOH(s) + H2O(aq)     (4.2) 

 

      

 

Gambar 4.1 (a) Campuran hasil sintesis menghasilkan endapan kuning 

  (b) Hasil serbuk pigmen geothit 

(a) (b) 
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4.3 Karakterisasi Uji Kelarutan dan Uji Warna Pigmen Geothit 

4.3.1 Uji Kelarutan 

 Uji kelarutan dilakukan dengan tujuan untuk mengetahui kelarutan produk 

sintesis yang dihasilkan secara kuantitatif. Metode yang digunakan dalam 

penelitian ini adalah gravimetri, dimana dilakukan penimbangan terhadap pigmen 

geothit sebelum dan sesudah dilarutkannya serbuk pigmen geothit dalam larutan 

organik. Sampel yang dilarutkan adalah produk sintesis pigmen geothit dengan 

variasi suhu 60 ˚C, 70 ˚C, 80 ˚C dan 90 ˚C. Beberapa sampel dilarutkan dengan 

pelarut organik seperti n-Heksana, toulena, etil asetat, aseton, dan diklorometana. 

Pada pelarut-pelarut tersebut produk sintesis tidak larut, namun pada pelarut 

metanol dan etanol dapat larut sebagian yang dilihat pada Gambar 4.2. Oleh 

karena itu dari berbagai macam pelarut yang sudah dicoba, maka etanol dan 

metanol dipilih untuk melarutkan produk hasil sintesis. Masing – masing produk 

hasil sintesis dilarutkan dengan metanol dan etanol sebanyak 10 mg serbuk hasil 

sintesis ke dalam 1 ml pelarut. Berdasarkan hasil pengamatan yang diperoleh 

berat pigmen geothit yang larut sebagaimana Tabel 4.2. 

 

 

   

 

Gambar 4.2 (a) Pigmen geothit dilarutkan dengan pelarut metanol 

  (b) Pigmen geothit dilarutkan dengan pelarut etanol 

 

(a) (b) 
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Tabel 4.2 Hasil Uji Kelarutan Pigmen Geothit 

Pelarut Suhu 

Sintesis 

Berat 

Sampel 

(mg) 

Berat 

Kertas 

Saring 

Kosong 

(mg) 

Berat 

sampel 

dan kertas 

saring 

(mg) 

Berat 

residu 

(mg) 

Kelarutan 

(mg/ml) 

Metanol U1 60 ˚C 10  130,1 135,5  5,4  4,6  

 U2 60 ˚C 10  156,9  162,8  5,9  4,1  

 U3 60 ˚C 10  178,4  184,2  5,8  4,2 

 U1 70 ˚C 10  148,8  154,5  5,7  4,3  

 U2 70 ˚C 10  167,8  173,4  5,6  4,4  

 U3 70 ˚C 10  165,7 171,2  5,5  4,5 

 U1 80 ˚C 10 187,0 192,8  5,8  4,2 

 U2 80 ˚C 10 178,5 184,4  5,9  4,1 

 U3 80 ˚C 10 148,9 154,1  5,6  4,4 

 U1 90 ˚C 10 146,4 152,0  5,6  4,4 

 U2 90 ˚C 10 144,6 150,0  5,4  4,6 

 U3 90 ˚C 10 146,8 151,1  5,3  4,7 

Etanol U1 60 ˚C 10 197,6  205,0  7,4  2,6  

 U2 60 ˚C 10 212,2  220,0  7,8  2,2 

 U3 60 ˚C 10 218,3  225,6  7,3  2,7 

 U1 70 ˚C 10 215,7 234,9  7,0  3,0 

 U2 70 ˚C 10 227,9  236,0  7,5  2,5 

 U3 70 ˚C 10 241,0  248,8  7,8  2,2 

 U1 80 ˚C 10 236,8  238,3  7,5  2,5 

 U2 80 ˚C 10 228,3  236,0  7,7  2,3 

 U3 80 ˚C 10  187,5  195,0  7,5  2,5 

 U1 90 ˚C 10 194,2  202,3  7,1  2,9 

 U2 90 ˚C 10 191,1  198,9 7,8  2,2 

 U3 90 ˚C 10 185,8  193,0  7,2  2,8 

 

 

Berdasarkan Tabel 4.2 didapatkan kelarutan yang paling tinggi dengan 

pelarut metanol yaitu pada ulangan 3 suhu 90 ˚C sebesar 4,7 mg/ml, sedangkan 

menggunakan pelarut etanol dihasilkan kelarutan lebih rendah yaitu pada ulangan 

1 suhu 70 ˚C sebesar 3,0 mg/ml. Kelarutan oksida besi dapat larut dalam pelarut 

alkohol sebesar 5 mg/ml (Sigma-Aldrich 900062, 2016). Hal tersebut 

menunjukkan bahwa hasil kelarutan oksida besi geothit menggunakan pelarut 

metanol dan etanol hampir mendekati standar yang ditentukan sigma aldrich. 

Menurut Buxbaum (2005) kelarutan pigmen oksida besi sangat kecil sehingga 

http://www.sigma/
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membuat pigmen tidak dapat larut sempurna dan kemampuan pigmen adalah 

untuk menutupi warna kontras seperti hitam dan putih. 

 

4.3.2 Uji Warna Pigmen Geothit 

 Uji warna dilakukan dengan tujuan untuk mengetahui warna yang 

dihasilkan dari produk sintesis dengan menggunakan colorimetri coordinat 

L*a*b* dimana L* menujukkan sumbu kecerahan, a* menunjukkan koordinat 

variasi warna hijau hingga merah dan b* menunjukkan variasi warna biru hingga 

kuning, value (L*) derajat kecerahan, chroma (C*) intensitas kemurnian warna, 

hue (H°) corak warna. Uji warna pigmen geothit dilakukan pengulangan 3 kali 

pada suhu 60 ˚C, 70˚C, 80 ˚C dan 90 ˚C. Adapun hasil warna terbaik dari 3 

pengulangan ditampilkan pada Gambar 4.3 dan hasil koordinat warnanya 

sebagaimana pada Tabel 4.3.  

 

Gambar 4.3 Hasil sintesis pigmen geothit pada suhu 60, 70, 80 dan 90 ˚C 

 

Pigmen hasil sintesis dari limbah bubut besi pada suhu 60 ˚C lebih cerah, 

sedangkan semakin tinggi suhu sintesis warnanya semakin gelap sebagaimana 

pada Gambar 4.3. Hal ini dikarenakan derajat kecerahan, intensitas kemurnian 

warna pigmen pada suhu 60 ˚C lebih tinggi dari pada suhu 70, 80 dan 90 ˚C. 

Berdasarkan Tabel 4.3 hasil uji warna pigmen hasil sintesis nilai b* menunjukkan 

variasi warna biru hingga kuning yang menjadi parameter ditentukannya warna 
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hasil sintesis. Dapat diketahui bahwa nilai b* semakin menurun seiring semakin 

tinggi suhu sintesis, hal tersebut menunjukkan bahwa koordinat warna hasil 

sintesis cenderung ke arah gelap atau (-). Nilai L*,C*,H˚,a*,b* untuk semua 

variasi suhu tidak masuk range standar. Menurut Rahman (2013) hal tersebut 

diduga disebabkan oleh impuritas fasa yang terkandung didalamnya, selain itu 

faktor jenis prekursor yang digunakan juga dapat mempengaruhi. Menurut Muller 

(2015) pembentukan warna dipengaruhi oleh perbedaan struktur serta ukuran 

partikel. Dari tiga pengulangan dari masing-masing variasi nilai L*, C*, H˚ yang 

hampir mendekati standar dipilih salah satu untuk selanjutnya dikarakterisasi 

menggunakan XRD.  

 

Tabel 4.3 Hasil Uji Warna Pigmen Geothit 

Suhu Sintesis  L* C* H˚  a* b* 

Standar pigment* 51-71 41-62 72-84   

U1 60 ˚C 37,8 37,8 33,0 31,7 20,6 

U2 60 ˚C 38,2 28,2 34,0 23,4 15,8 

U3 60 ˚C 37,3 29,7 29,9 25,7 14,8 

U1 70 ˚C  39,8 33,0 44,8 23,4 23,3 

U2 70 ˚C 39,7 29,8 45,8 20,8 21,4 

U3 70 ˚C 40,5 29,3 47,2 19,9 21,5 

U1 80 ˚C 39,0 31,5 46,5 21,7 22,9 

U2 80 ˚C 41,1 30,6 47,5 20,7 22,6 

U3 80 ˚C 39,0 31,9 43,7 23,1 22,1 

U1 90 ˚C 37,7 26,2 44,4 18,7 18,3 

U2 90 ˚C 38,7 26,9 46,2 18,6 19,4 

U3 90 ˚C 39,7 28,2 42,9 20,6 19,2 
 *(Cornell and Schwertmann, 2003) 

 

 

4.4 Karakterisasi Struktur Geothit dengan Metode Difraksi Sinar-X 

 Karakterisasi XRD digunakan untuk mengetahui perubahan struktur dari 

suatu material hasil sintesis. Hasil pola difraktogram XRD yang didapat 

selanjutnya dibandingkan dengan standar ICSD geothit (No.159970). Gambar 4.4 
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menunjukkan pola difraksi dari material α-FeOOH yang disintesis pada variasi 

suhu dengan metode presipitasi.  
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Berdasarkan pola difraksi XRD yang ditunjukkan pada Gambar 4.4 bahwa 

puncak yang muncul hampir tidak ada perbedaan signifikan pada variasi suhu.  

Hasil difraktogram tersebut sesuai dengan ICSD No. 159960 dengan struktur 

orthorombik, pada posisi 2θ= 21, 0609˚ memiliki nilai intensitas tertinggi yang 

merupakan ciri khas dari pola difraksi α-FeOOH. Hal ini menunjukkan bahwa 

masing-masing variasi hasil sintesis masih dalam fasa α-FeOOH. 

Hasil difraktogram yang diperoleh pada Gambar 4.5 dilakukan perbesaran 

pada posisi puncak tertinggi di 2θ = 21,0609˚ yang ditunjukkan pada Gambar 4.5. 

Pada Gambar tersebut dapat diketahui suhu 60 dan 90 ˚C mengalami sedikit 

pergeseran ke arah 2θ yang lebih kecil, sedangkan suhu 70 dan 80 ˚C mengalami 

Gambar 4.4 Hasil difraktogram geothit (α-FeOOH) pada suhu sintesis 60, 70, 80 

dan 90 ˚C 
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sedikit pergeseran ke arah 2θ yang lebih besar. Pergeseran 2θ tersebut 

dimungkinkan berkaitan dengan pergeseran parameter sel kisi kristal dan beberapa 

jenis cacat dalam kisi kristal geothit (Muller, 2015).  
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Tahap selanjutnya dilakukan refinement untuk mengetahui adanya 

perubahan parameter sel satuan dari struktur geothit yang disintesis pada suhu 60, 

70, 80 dan 90 ˚C menggunakan metode presipitasi. Refinement dilakukan dengan 

metode Le Bail menggunakan program Rietica menghasilkan derajat kesesuaian 

yang tinggi antara data observasi dan perhitungan. Data awal yang digunakan 

pada proses refinement hasil sintesis adalah geothit dengan grup ruang Pnma 

ICSD (No. 159970) dan kisi kristal orthorombik dengan parameter sel a= 9.9450 

(Å), b= 3.0268 (Å), c= 4.6101 (Å) dan nilai Z=4. Gambar hasil refinement dan 

data yang dihasilkan setelah dilakukan proses refinement ditunjukkan pada 

Gambar 4.6 untuk suhu sintesis 60 ˚C dan Lampiran 7 untuk variasi suhu sintesis 

Gambar 4.5 Perbesaran satu puncak tertinggi pada empat variasi suhu geothit 
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lainnya. Parameter sel satuan yang dihasilkan dari proses refinement diperlihatkan 

pada Tabel 4.4. 

 
       Gambar 4.6 Hasil refinement difraktogram XRD Geothit suhu 60 ˚C  

 

 

Tabel 4.4 Hasil refinenement dapat diketahui bahwa geothit yang disintesis 

pada variasi suhu sintesis pada penelitian tidak merubah grup ruang dari geothit 

yaitu Pnma dengan kisi kristal orthorombik dan satuan asimetrik (Z) 4. Hal ini 

dapat diketahui bahwa suhu sintesis 60, 70, 80 dan 90 ˚C tidak merubah grup 

ruang geothit. Ukuran kristal geothit hasil sintesis dapat diperoleh dari 

perhitungan menggunakan persamaan Debye-Schererr ditampilkan pada Tabel 

4.5. 

Berdasarkan Tabel 4.5 data ukuran kristal yang diperoleh dari hasil 

pengukuran Debye-Schererr menunjukkan bahwa pigmen geothit yang diperoleh 

memiliki ukuran kisaran 11-16 nm yang menandakan bahwa kristal tersebut 

tergolong dalam nanokristal. Tanner (2015) melaporkan bahwa dengan ukuran 

nano dapat meningkatkan kestabilan warna pada pigmen, tingkat reaktivitas tinggi 

dan ketahanan terhadap cahaya. Dari empat variasi suhu sintesis dipilih salah satu 

untuk selanjutnya dikarakterisasi menggunakan SEM-EDX. 
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Tabel 4.4 Parameter sel satuan geothit setelah proses refinement menggunakan 

metode Le Bail 

Parameter  Geothit 60 ˚C Geothit 70 ˚C Geothit 80 ˚C Geothit 90 ˚C 

Grup Ruang Pnma Pnma Pnma Pnma 

Kisi Kristal Orthorombik Orthorombik Orthorombik Orthorombik 

Unit 

Asimetrik (Z) 

4 4 4 4 

a (Å) 

b (Å) 

c (Å) 

9,936939 

3,016905 

4,610142 

9,958837 

3,027141 

4,607518 

9,934693 

3,018082 

4,610023 

9,965591 

3,027335 

4,610007 

Volume Sel 

(Å) 

138,50241 138,90194 138,22563 138,22947 

Rp (%) 3,32 3,22 3,20 3,13 

Rwp (%) 4,59 4,56 4,35 4,35 

GoF (χ2) 0,8104 0,6909 0,7501 0,7269 

 

 

 

       Tabel 4.5 Ukuran kristal pigmen geothit 

Produk  Crystalite 

size (nm) 

Geothit suhu 60 ˚C 11,4976 

11,9985 

15,0727 

Geothit suhu 70 ˚C 12,3224 

12,1106 

16,4951 

Geothit suhu 80 ˚C 11,1763 

13,6249 

14,1215 

Geothit suhu 90 ˚C 11,9747 

12,0148 

12,3700 

 

 

4.5 Karakterisasi menggunakan SEM-EDX 

Morfologi permukaan dan unsur yang terkandung dalam geothit hasil 

sintesis dapat dilihat dari foto mikrograf hasil SEM-EDX. Analisis ini bertujuan 

untuk mengetahui karaktristik morfologi dari hasil sintesis, distribusi 

pertumbuhan partikel, ukuran partikel dan komposisi unsur hasil sintesis. Analisis 
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SEM-EDX dipilih suhu 60 ˚C karena berdasarkan hasil uji warna dan hasil XRD 

suhu tersebut yang terbaik. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Gambar 4.7 Hasil analisis SEM geothit suhu 60 ˚C (a) perbesaran 2000 (b) 

perbesaran 6000 (c) perbesaran 8000 (d) perbesaran 12000   

 

 

 
Gambar 4.8 Hasil analisis SEM-EDX geothit suhu 60 ˚C perbesaran 6000x (a) 

unsur C (b) unsur O (c) unsur Na (d) unsur Fe  
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Tabel 4.6 Komposisi Unsur hasil sintesis 

Produk Unsur Fe Unsur O Unsur C Unsur Na Total  

Geothit 44,54 % 40,65 % 5,77 % 0,97 % 100 % 

 

 

Hasil gambar yang diperoleh diolah menggunakan software Image-J 

dengan garis skala 1 µm agar terlihat perbedaan distribusi partikel pada 

permukaan geothit hasil sintesis. Berdasarkan Gambar 4.7 hasil SEM terlihat 

morfologi permukaan produk hasil sintesis tidak rata, beraglomerasi dan 

mempunyai ukuran yang beragam. Menurut Bilalodin (2015) Hal tersebut 

dimungkinkan jenis prekursor yang digunakan dan sampel yang digunakan juga 

dari limbah.  

Hasil EDX ditunjukkan pada Gambar 4.8 dan Tabel 4.6 pada perbesaran 

6000x dihasilkan unsur yang terkandung paling tinggi yaitu Fe dan O,  namun 

masih terdapat kandungan unsur Na dan C yang jumlahnya sedikit. Unsur tersebut 

berasal dari zat pengendap yaitu NaHCO3 yang merupakan reaktan pada proses 

presipitasi. Hal ini dimungkinkan produk samping pada saat reaksi pengendapan 

sebagaimana ditunjukkan pada Persamaan reaksi 4.1 dan juga menurut Rusmardi 

(2006) unsur karbon (C) merupakan unsur utama yang terdapat dalam limbah besi 

yang membuat besi mempunyai sifat keras. Untuk itu dimungkinkan jenis karbon 

yang terdapat dalam hasil sintesis adalah karbon black yang memiliki titik didih 

3930 ˚C (Mulyono, 2006).  

 

4.6 Kajian Hasil Penelitian dalam Prespektif Islam  

Penelitian yang berjudul “Sintesis Pigmen Geothit (α-FeOOH) dari 

Limbah Bubut Besi dengan Variasi Suhu Sintesis” merupakan salah satu upaya 

pemanfaatan limbah bubut besi sebagai sumber bahan dalam pembuatan pigmen 
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oksida besi. Limbah tersebut berasal dari kontruksi bangunan dan berbagai produk 

peralatan rumah tangga dan sebagainya. Apabila limbah kerajinan industri bubut 

besi tidak mendapatkan penanganan maka akan menyebabkan pencemaran 

lingkungan. Pencemaran lingkungan dalam bentuk apapun tentunya merugikan 

manusia dan melanggar hak manusia untuk mendapatkan lingkungan yang baik. 

Allah berfirman dalam surat Asy Syu’araa ayat 183 berikut: 

                       
Artinya: “Dan janganlah kamu merugikan manusia pada hak-haknya dan 

janganlah kamu merajalela di muka bumi dengan membuat kerusakan” ( Q.S Asy 

Syu’araa ayat 183). 
 

Shihab (2003) Janganlah kalian kurangi apa yang menjadi hak orang lain, 

dan jangan pula membuat kerusakan di muka bumi dengan membunuh, 

menyamun, melakukan tindak kejahatan dan mengikuti hawa nafsu yang rendah. 

Pengolahan limbah untuk mengurangi pencemaran lingkungan merupakan salah 

satu tindakan manusia sebagai khalifatullah fi al’ard atau wakil Allah yang 

ditugaskan melindungi, mengelola dan memanfaatkannya secara lestari demi 

kemaslahatan manusia serta makhluk hidup lainnya. Surat Al-Baqarah ayat 30 

menegaskan posisi manusia sebagai khalifah di bumi: 

                             

                          

      
 Artinya: Ingatlah ketika Tuhanmu berfirman kepada Para Malaikat: 

"Sesungguhnya aku hendak menjadikan seorang khalifah di muka bumi." mereka 

berkata: "Mengapa Engkau hendak menjadikan (khalifah) di bumi itu orang yang 

akan membuat kerusakan padanya dan menumpahkan darah, Padahal Kami 

Senantiasa bertasbih dengan memuji Engkau dan mensucikan Engkau?" Tuhan 



42 
 

 
 

berfirman: "Sesungguhnya aku mengetahui apa yang tidak kamu ketahui" (Q.S 

Al-Baqarah ayat 30). 
 

Penelitian tentang pigmen geothit dari limbah bubut besi merupakan hasil 

proses berpikir manusia sebagai makhluk yang diberikan kemampuan berupa akal 

oleh Allah SWT untuk memenuhi tugasnya sebagai khalifah di bumi. Manusia 

khususnya umat islam diperintahkan untuk memikirkan kekuasaan dan ciptaan 

Allah SWT yang berada di langit, di bumi diantara langit dan bumi, sebagaimana 

telah disinggung dalam al-qur’an surat Ali Imran 190-191. Allah SWT telah 

menciptakan segala sesuatu dengan penuh hikmah dak tidak sia-sia. Hal ini 

kembali ditegaskan oleh Allah SWT dalam surat Yunus ayat 101: 

                            

    

Artinya: “Katakanlah: "Perhatikanlah apa yaag ada di langit dan di bumi. 

Tidaklah bermanfaat tanda kekuasaan Allah dan rasul-rasul yang memberi 

peringatan bagi orang-orang yang tidak beriman"(Q.S Yunus 10:101). 

 

Ayat di atas memerintahkan kepada manusia bahwa fenomena-fenomena 

yang terjadi di langit dan di dalam bumi. Dalam hal ini manusia juga 

diperintahkan untuk memahami fenomena alam yang terjadi serta memikirkan dan 

mempercayai bahwa semua itu di ciptakan oleh Allah tanpa sia-sia. Salah satunya 

pigmen geothit yang merupakan pigmen oksida besi yang berwarna kuning 

memiliki beberapa keunggulan diantaranya lebih ramah lingkungan nontoxicity, 

stabilitas kimia, kekuatan tinggi dalam pewarnaan, daya penutup dan tahan lama 

(Bilalodin, dkk., 2015). 
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Hasil sintesis pigmen geothit menunjukkan limbah bubut besi telah 

berhasil disintesis menjadi pigmen geothit. Hasil uji warna pigmen hasil sintesis 

menunjukkan nilai L* pada suhu 60, 70, 80 dan 90 ˚C sebesar 38,2; 40,5; 41,1; 

39,7. Hasil karakterisasi XRD menunjukkan bahwa struktur kristal senyawa hasil 

sintesis pada suhu 60, 70, 80, 90 ˚C masih dalam fasa geothit (α-FeOOH). Ukuran 

kristal senyawa hasil sintesis secara berurutan adalah 11,49; 12,32; 11,17; 11,97 

nm. Hasil SEM menunjukkan morfologinya beragam dan hasil EDX dihasilkan 

unsur lain yaitu C dan Na. Berdasarkan hal tersebut memberikan suatu pertanda 

bahwasannya setiap ciptaan Allah SWT memiliki ukuran-ukuran tertentu. Apabila 

ukurannya tidak sesuai maka hasil yang akan diperoleh juga tidak akan maksimal 

begitu pun dengan sintesis pigmen geothit ini. Sebagaimana firman Allah dalam 

surat Al-Furqan ayat 2: 

                            

                

Artinya: “Yang kepunyaan-Nya-lah kerajaan langit dan bumi, dan Dia tidak 

mempunyai anak, dan tidak ada sekutu baginya dalam kekuasaan(Nya), dan Dia 

telah menciptakan segala sesuatu, dan Dia menetapkan ukuran-ukurannya 

dengan serapi-rapinya”. (Q.S Al-Furqan: 2). 
 

Maksudnya: segala sesuatu yang dijadikan Tuhan diberi-Nya 

perlengkapan-perlengkapan dan persiapan-persiapan, sesuai dengan naluri, sifat-

sifat dan fungsinya masing-masing dalam hidup. Ayat ini menyangkut pengaturan 

Allah SWT serta keseimbangan yang dilakukannya antar makhluk. Artinya tidak 

ada satu pun ciptaan-Nya yang bernilai sia-sia semuanya memiliki potensi sesuai 

dengan kadar yang cukup (Shihab, 2003). 
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BAB V 

PENUTUP 

 

5.1 Kesimpulan 

 Berdasarkan hasil penelitian dapat disimpulkan: 

1. Hasil uji warna pigmen hasil sintesis menunjukkan nilai L* pada suhu 60, 

70, 80 dan 90 ˚C sebesar 38,2; 40,5; 41,1; 39,7. 

2. Hasil karakterisasi XRD menunjukkan bahwa struktur kristal senyawa 

hasil sintesis pada suhu 60, 70, 80, 90 ˚C masih dalam fasa geothit (α-

FeOOH). Ukuran kristal senyawa hasil sintesis secara berurutan adalah 

11,49; 12,32; 11,17; 11,97 nm. 

3. Hasil SEM-EDX menunjukkan morfologinya beragam, mengalami 

aglomerasi dan terdapat impuritas berupa unsur C dan Na. 

 

5.2 Saran 

 Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan peneliti menyarankan: 

1. Perlu dilakukan optimasi prekursor untuk menghasilkan senyawa hasil 

sintesis yang memiliki nilai derajat kristalinitas yang tinggi 

2. Perlu dilakukan optimasi konsentrasi NaHCO3 untuk menghasilkan warna 

pigmen geothit yang sesuai dengan standar. 

3. Perlu dilakukan pencucian dengan aquademin lebih banyak untuk 

menghilangkan adanya pengotor C dan Na. 

4. Perlu dilakukan variasi zat pengendap sekaligus pengatur pH untuk 

mendapatkan produk yang lebih banyak. 
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Lampiran 1  

 

Rancangan Penelitian 

  

 

 

 

 

 

 

 
 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Sintesis geothit dengan variasi suhu 60 ˚C, 70 ˚C, 80 ˚C dan 90 ˚C 

 

Karakterisasi menggunakan color reader, XRD dan SEM-EDX 

Preparasi limbah bubut besi 

 

Analisa kandungan komposisi dengan XRF 

Pembuatan prekursor ferric 
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Lampiran 2 

Diagram Alir Penelitian 

2.1 Preparasi Sampel  

 

 

 

 

 

 

 

 

2.2 Pembuatan Prekursor Ferric 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

- 10 gram limbah besi padat yang sudah dipotong kecil-kecil 

dimasukkan dalam 3 beaker glass setiap variasi 

- ditambahkan 100 ml HNO3 3,5 M 

- didiamkan selama 24 jam hingga larut 

- dipanaskan hingga kisat 

  

 

Limbah bubut besi 

- Dipotong kecil-kecil dengan menggunakan gunting 

- Dianalisa menggunakan XRF untuk mengetahui komposisi sampel 

 

Hasil 

Limbah bubut besi 

Hasil 
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2.3 Sintesis Geothite (α-FeOOH) dengan Variasi Suhu 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

- ditambahkan 250 mL aquades 

- ditambahkan 25 mL NaHCO3 0,5 M dan diatur pH nya dengan                        

penambahan HCl dan NaOH hingga pH 6 

- diatur suhu  60 ̊C, 70 ̊C, 80 ̊C dan 90 ̊Cdan dipanaskan selama 1 jam 

dan diaduk dengan kecepatan pengadukan 750 rpm 

 - endapan yang dihasilkan disaring dengan corong buchner dan dicuci 

dengan aquades 300 mL  

- dikeringkan pada suhu ruang 

- produk yang dihasilkan selanjutnya diidentifikasi menggunakan color 

reader, XRD dan SEM-EDX 

Prekursor ferric 

 

Hasil 
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Lampiran 3 

Pembuatan Larutan 

 

3.1 Larutan HNO3 65 % 

 d  = 1,4 g/mol 

 BM  = 63 g/mol 

 Molaritas =  x  

                             = x  

                         =  x  

                         =  

      =  

                      = 14,44 M 

         M1 . V1 = M2 . V2 

14,44 M . V1 = 3,5 M . 100 mL 

  V1  = 24,23 mL 

 

3.2 Larutan NaHCO3 0,5 M dalam 100 mL  

 Mr = 84 g/mol 

 M  =  

                     0,5 M  =  

  = 0,05 mol 

 mol =    

                     0,05 mol =  

 g = 4,2 g 
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3.4 Perhitungan Ksp dan Qc 

1. Fe(OH)3    Fe3+ + 3OH- 

Ksp = [Fe3+] [OH-]3 

2 10-39 = (s) (3s)3 

s4 =  

 = 0,7 10-40 

   s =  

 = 0,7 10-10 

 

       pH  = pOH + pH  = 14 

    pOH + 6  = 14 

              pOH = 8 

 

 

 

3.3 Larutan NaOH 1 M dalam 100 mL 

Mr   = 40 g/mol 

 M     =  

                     1 M  =  

  = 0,1 mol 

 mol =    

                     0,1 mol  =  

 g = 4 g 

 
 
 

pOH = - log OH 

 = 10-8 

 

Qc = [Fe3+]  [OH-] 

 = 0,7 10-10 x (10-8)3 

 = 0,7 10-10 x 10-24 

 = 0,7 10-34 

 = 4,5 10-34 
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2. Ca(OH)2   Ca2+ + 2OH- 

Ksp  = [Ca2+] [OH-] 

6,5 10-6 = (s) (2s)2 

 s3 =  

 s3 = 1,6 10-6  

 s =  

 s = 1,12 10-2  

3. Cr(OH)3  Cr3+ + 3OH- 

Ksp   = [Cr3+] [3OH-] 

3,0 x 10-29 = (s)  (3s)3  

 s4 =   

 s4  = 0,011 10-28  

 s =  

 s = 1,29 10-7   

4.  Mn(OH)2   Mn2+ + 2OH- 

Ksp  = [Mn2+] [2OH-] 

2 x 10-13  = (s) (2s)2 

 s3   =  

 s = 0,05 10-12 

 s =   

 s = 0,174 10-4  

 

 

pOH = - log OH 

 = 10-8 

Qc = [Ca2+] [OH-] 

 = 1,12 10-2 x [10-8]2 

 = 1,1210-18 

 

 

pOH = - log OH 

 = 10-8 

Qc = [Cr3+] [3OH-] 

 = 1,29 10-7 x (10-8)3 

 = 1,29 10-31 

 

 

pOH = - log OH 

 = 10-8 

Qc = [Mn2+] [2OH-] 

 = 0,174 10-4 (10-8)2 

 = 0,174 10-20 
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5. Ni(OH)2   Ni2+ + 2OH- 

Ksp   = [Ni2+] [2OH-] 

6 10-16 = (s) (2s)2 

 s2 =  

 s2 = 1,5 10-16 

 s =  

 s = 1,2 10-8  

6. Cu(OH)2  Cu2+ + 2OH- 

Ksp   = [Cu2+] [2OH-] 

4,8 10-20 = (s) (2s)2 

 s2 =  

 s2 = 1,2 10-20 

 s =  

 s = 1,1 10-10 

 

 

 

pOH = - log OH 

 = 10-8 

Qc = [Ni2+] [2OH-] 

 = 1,2 10-8 (10-8)2 

 = 1,2 10-24 

 

 

pOH = - log OH 

 = 10-8 

Qc = [Cu2+] [2OH-] 

 = 1,1 10-10 (10-8)2 

 = 1,1 10-26 
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Lampiran 4 

 

Hasil Karakterisasi menggunakan XRF pada Limbah Bubut Besi 
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Lampiran 5 

Standar Geothit ICSD 159970 

10 20 30 40 50 60 70 80 90

0,0

0,2

0,4

0,6

0,8

1,0

In
te

n
si

ta
s 

(a
.u

)

2
 

ICSD #159970 

Chem Name   :  Iron(III) Oxide Hydroxide 

Structured   : Fe O (O H) 

Sum           : H1 Fe1 O2 

Min Name   : Goethite 

Unit Cell   : 9.9450(47) 3.0268(14) 4.6101(24) 90. 90. 90. 

Vol   : 138.77 

Z   : 4 

Space Group   : P n m a 

Cryst Sys   : orthorhombic 
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Lampiran 6 

 

Hasil Karakterisasi XRD 

 

Diffr type  : X pert MPD 

Diffr Number  : Cu 

Anode   : Cu 

Labda Alpha 1  : 1.54060 

Labda Alpha 2  : 1.54443 

Ratio alpha 21  : 0.50000 

Generator Voltage : 40 Kv 

Tube Current  : 30 A 

Data Angle Range  : 10-90 (˚2θ)  

 

6.1 Pola difraksi Material 

6.1.1 Hasil Karakterisasi sampel geothit suhu 60 ˚C 

 
 

 

In
te

si
ta

s 
(a

.u
) 

2θ 
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6.1.2 Hasil Karakterisasi sampel geothit suhu 70 ˚C 

 
 

 

 

In
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6.1.3 Hasil Karakterisasi sampel geothit suhu 80 ˚C 
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6.1.4 Hasil Karakterisasi sampel geothit suhu 90 ˚C 
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Lampiran 7 

 

Penentuan Parameter Kisi dengan Metode Le Bail Program Rietica 

 

7.1 Suhu 60 ˚C 

 
 PHASE SCALE FACTOR      = 0.100000E-01    0.000000    0.000000 

 OVERALL TEMP. FACTOR =   0.000000  0.000000  0.000000 

 CELL PARAMETERS           =    9.944053   0.000014   0.000000 

                           3.019031  -0.000014   0.000000 

                           4.613456   0.000013   0.000000 

                          90.000008   0.000000   0.000000 

                          90.000008   0.000000   0.000000 

                          90.000008   0.000000   0.000000 

 RECIPROCAL CELL      =  0.101   0.331   0.217  90.000  90.000  90.000 

 CELL VOLUME            =  138.502411   0.000000 

 SCALE * VOLUME       =    1.385024   0.000000 

Hist  |   Rp   |   Rwp  |   Rexp |Durbin Unwght| Durbin Wght |   N-P  | 

+------------------------------------------------------------------------+ 

|     1  |   3.32 |   4.59 |   5.10 |      1.817  |      1.677  |  1739  | 

+------------------------------------------------------------------------+ 

|  SUMYDIF  |  SUMYOBS  |  SUMYCALC | SUMWYOBSSQ |    GOF   |  CONDITION | 

+------------------------------------------------------------------------+ 

| 0.3742E+05| 0.1127E+07| 0.1127E+07| 0.6699E+06| 0.8104E+00| 0.1384E+20 | 
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7.2 Suhu 70 ˚C 

 
PHASE SCALE FACTOR   = 0.100000E-01    0.000000    0.000000 

 OVERALL TEMP. FACTOR =   0.000000  0.000000  0.000000 

 CELL PARAMETERS      =    9.958837  -0.005464   0.000000 

                           3.027141  -0.001659   0.000000 

                           4.607518  -0.002582   0.000000 

                          90.000008   0.000008   0.000000 

                          90.000008   0.000008   0.000000 

                          90.000008   0.000008   0.000000 

 RECIPROCAL CELL      =  0.100   0.330   0.217  90.000  90.000  90.000 

 CELL VOLUME          =  138.901947   0.000000 

 SCALE * VOLUME       =    1.389019   0.000000 

+------------------------------------------------------------------------+ 

|  Hist  |   Rp   |   Rwp  |   Rexp |Durbin Unwght| Durbin Wght |   N-P  | 

+------------------------------------------------------------------------+ 

|     1  |   3.22 |   4.56 |   5.49 |      1.907  |      1.812  |  1739  | 

+------------------------------------------------------------------------+ 

|  SUMYDIF  |  SUMYOBS  |  SUMYCALC | SUMWYOBSSQ |    GOF   |  CONDITION | 

+------------------------------------------------------------------------+ 

| 0.3617E+05| 0.1122E+07| 0.1122E+07| 0.5774E+06| 0.6909E+00| 0.1384E+20 | 
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7.3 Suhu 80 ˚C 

 
PHASE SCALE FACTOR   = 0.100000E-01    0.000000    0.000000 

 OVERALL TEMP. FACTOR =   0.000000  0.000000  0.000000 

 CELL PARAMETERS      =    9.934766  -0.000134   0.000000 

                           3.018128  -0.000072   0.000000 

                           4.610046  -0.000053   0.000000 

                          90.000008   0.000008   0.000000 

                          90.000008   0.000008   0.000000 

                          90.000008   0.000008   0.000000 

 RECIPROCAL CELL      =  0.101   0.331   0.217  90.000  90.000  90.000 

 CELL VOLUME          =  138.229477   0.000000 

 SCALE * VOLUME       =    1.382295   0.000000 

+------------------------------------------------------------------------+ 

|  Hist  |   Rp   |   Rwp  |   Rexp |Durbin Unwght| Durbin Wght |   N-P  | 

+------------------------------------------------------------------------+ 

|     1  |   3.20 |   4.35 |   5.03 |      1.700  |      1.638  |  1739  | 

+------------------------------------------------------------------------+ 

|  SUMYDIF  |  SUMYOBS  |  SUMYCALC | SUMWYOBSSQ |    GOF   |  CONDITION | 

+------------------------------------------------------------------------+ 

| 0.3831E+05| 0.1196E+07| 0.1196E+07| 0.6886E+06| 0.7501E+00| 0.1384E+20 | 
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7.4 Suhu 90 ˚C 

 
PHASE SCALE FACTOR   = 0.100000E-01    0.000000    0.000000 

 OVERALL TEMP. FACTOR =   0.000000  0.000000  0.000000 

 CELL PARAMETERS      =    9.965591  -0.000116   0.000000 

                           3.027335  -0.000066   0.000000 

                           4.610007  -0.000091   0.000000 

                          90.000008   0.000000   0.000000 

                          90.000008   0.000000   0.000000 

                          90.000008   0.000000   0.000000 

 RECIPROCAL CELL      =  0.100   0.330   0.217  90.000  90.000  90.000 

 CELL VOLUME          =  139.080154   0.000000 

 SCALE * VOLUME       =    1.390802   0.000000 

Hist  |   Rp   |   Rwp  |   Rexp |Durbin Unwght| Durbin Wght |   N-P  | 

+------------------------------------------------------------------------+ 

|     1  |   3.13 |   4.35 |   5.10 |      1.759  |      1.649  |  1740  | 

+------------------------------------------------------------------------+ 

|  SUMYDIF  |  SUMYOBS  |  SUMYCALC | SUMWYOBSSQ |    GOF   |  CONDITION | 

+------------------------------------------------------------------------+ 

| 0.3640E+05| 0.1163E+07| 0.1163E+07| 0.6684E+06| 0.7271E+00| 0.1363E+16 |
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Lampiran 8 

 

Hasil Karakterisasi SEM-EDX 

 

8.1 Karakterisasi suhu 60 C perbesaran 2000x 

 
 
 

8.2 Karakterisasi suhu 60 C perbesaran 6000x 
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8.3 Karakterisasi suhu 60 C perbesaran 8000x 

 
 

8.4 Karakterisasi suhu 60 C perbesaran 12000x 
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8.5 Perbesaran 6000x di Karakterisasi EDX 
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8.6 Pengukuran dengan EDX 
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Lampiran 9 

 

Hasil Uji Warna Pigmen Geothit Menggunakan Color Reader 

Kode  L*  a* b* 

U1 60 ˚C 37,8 31,7 20,6 

U2 60 ˚C 38,2 23,4 15,8 

U3 60 ˚C 37,3 25,7 14,8 

U1 70 ˚C  39,8 23,4 23,3 

U2 70 ˚C 39,7 20,8 21,4 

U3 70 ˚C 40,5 19,9 21,5 

U1 80 ˚C 39,0 21,7 22,9 

U2 80 ˚C 41,1 20,7 22,6 

U3 80 ˚C 39,0 23,1 22,1 

U1 90 ˚C 37,7 18,7 18,3 

U2 90 ˚C 38,7 18,6 19,4 

U3 90 ˚C 39,7 20,6 19,2 

 

9.1 Menghitung Nilai C* dan H  

C* = [(a*)2 + (b*)2]1/2        

Hue = Tan-1 (b*/a*)         

Keterangan: 

C*= Chroma jika (+) cerah, (-) kusam 

a*= Koordinat variasi warna dari hijau sumbu (-) hinga merah sumbu (+) 

b*= Koordinat variasi warna dari biru sumbu (-) hingga kuning sumbu (+) 

L*= Sumbu kecerahan nilainya berkisar dari 0 hitam hingga 100 putih 

 

1. Suhu 60 ˚C ulangan 1 

C* = [(31,7)2 + (20,6)2]1/2   H˚= Tan-1 (20,6/31,7) 

      = (1004,89 + 424,36)1/2       = Tan-1 0, 64984 

      = (1429,25)1/2        = 33,0174 

      = 37,8054          

2. Suhu 60 ˚C ulangan 2 

C* = [(23,4)2 + (15,8)2]1/2   H˚= Tan-1  (15,8/23,4) 

      = (547,56 + 249,64)1/2       = Tan-1  0,675213 

      = (797,2)1/2            = 34,027 

      = 28,2347          
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3. Suhu 60 ˚C ulangan 3 

C* = [(25,7)2 + (14,8)2]1/2   H˚= Tan-1 (14,8/25,7) 

      = (660,49 + 219,04)1/2       = Tan-1 0,5758754 

      = (879,53)1/2        = 29,936 

      = 29,65687          

4. Suhu 70 ˚C ulangan 1 

C* = [(23,4)2 + (23,3)2]1/2   H˚= Tan-1 (23,3/23,4) 

      = (547,56 + 542,89)1/2       = Tan-1  0,99572 

      = (1090,41)1/2        = 44,877 

      = 33,021          

5. Suhu 70 ˚C ulangan 2 

C* = [(20,8)2 + (21,4)2]1/2   H˚= Tan-1  (21,4/20,8) 

      = (432,64 + 457,96)1/2       = Tan-1 1,02884 

      = (890,6)1/2         = 45,8144 

      = 29,8429          

6. Suhu 70 ˚C ulangan 3 

C* = [(19,9)2 + (21,5)2]1/2   H˚= Tan-1  (21,5/19,9) 

      = (396,01 + 462,25)1/2       = Tan-1  1,0804 

      = (858,26)1/2        = 47,2131 

      = 29,29607          

7. Suhu 80 ˚C ulangan 1 

C* = [(21,9)2 + (22,9)2]1/2   H˚= Tan-1 (22,9/21,9) 

      = (470,89 + 524,41)1/2       = Tan-1 1,0552 

      = (995,3)1/2         = 46,538 

      = 31,5483          

8. Suhu 80 ˚C ulangan 2 

C* = [(20,7)2 + (22,6)2]1/2   H˚= Tan-1  (22,6/20,7) 

      = (428,49 + 510,76)1/2       = Tan-1  1,09178 

      = (939,25)1/2        = 47,5123 

      = 30,6471          
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9. Suhu 80 ˚C ulangan 3 

C* = [(23,1)2 + (22,1)2]1/2   H˚= Tan-1  (22,1/23,1) 

      = (533,61 + 488,41)1/2       = Tan-1  0,95670 

      = (1022,02)1/2        = 43,7323 

      = 31,969        

10. Suhu 90 ˚C ulangan 1 

C* = [(18,7)2 + (18,3)2]1/2   H˚= Tan-1  (18,7/18,3) 

      = (349,69 + 334,89)1/2       = Tan-1  0,97860 

      = (684,58)1/2        = 44,3803 

      = 26,16447          

11. Suhu 90 ˚C ulangan 2 

C* = [(18,6)2 + (19,4)2]1/2   H˚= Tan-1 (19,4/18,6) 

      = (345,96 + 376,36)1/2       = Tan-1  1,043010 

      = (722,32)1/2        = 46,206 

      = 26,87601          

12. Suhu 90 ˚C ulangan 3 

C* = [(20,6)2 + (19,2)2]1/2   H˚= Tan-1 (19,2/20,6) 

      = (424,36 + 368,64)1/2       = Tan-1 0,93203 

      = (793)1/2             = 42,9851 

      = 28,16025         
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Lampiran 10 

Perhitungan Ukuran Kristal Pigmen Geothit 

 

9.1 Ukuran Kristal Geothit  

 Persamaan Debye-Scherrer 

    D =  (K λ)/ (β cos θ) 

Dimana: 

 D = ukuran partikel (nm) λ = panjang gelombang radiasi  

 K = konstanta (0,9)  β = integrasi luas puncak refleksi(FWHM) 

 θ = sudut difraksi dengan intensitas tertinggi 

1. Suhu 60 ˚C 

Diketahui :  

λ (Kα)  : 1,54060 

β (FWHM) : 0,75330˚    

2θ  : 21,1030   = 10,5515 

Cos  θ  : 0,98309 

Ditanya  : D ? 

D =   

 

Perhitungan variasi lain dan posisi 2 tetha yang berbeda dilakukan dengan cara 

yang sama sehingga diperoleh hasil perhitungan pada Tabel dibawah ini. 

Produk  2 Theta Ukuran  

Kristal (nm) 

Geothit suhu 60 ˚C 21,1030 

36,5198 

33,1155 

11,4976 

11,9985 

15,0727 

Geothit suhu 70 ˚C 21,2707 

36,6431 

33,3020 

12,3224 

12,1106 

16,4951 

Geothit suhu 80 ˚C 21,2768 

36,6564 

33,2696 

11,1763 

13,6249 

14,1215 

Geothit suhu 90 ˚C 21,1878 

36,5993 

33,1830 

11,9747 

12,0148 

12,3700 
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Lampiran 11 

Dokumentasi Penelitian 

 

         
 
 

          
 
 

    
 
 
 
 

Sampel limbah bubut besi  Pemanasan prekursor 

Prekursor Kisat Cek prekursor Fe3+ dengan NaOH 

Penambahan Aquademin 

dan NaHCO3 

Pengaturan pH dengan 

NaOH 
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Proses sintesis variasi suhu 
Setelah proses sintesis didiamkan 

24 jam 

Penyaringan hasil sintesis geothit Proses pengeringan hasil sintesis 

geothit 

Penghalusan serbuk geothit 

Hasil serbuk geothit 
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Uji kelarutan dengan n-Heksana, 

etanol 

Uji kelarutan dengan 

aseton,metanol, etil asetat 

Kelarutan dengan Toulena 

Kelarutan dengan 

campurn metanol dan 

aseton 

Kelarutan dengan 

diklorometana dan metil 

benzena 


