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ABSTRAK 

 

Zakiyah, Danifatuz. 2023. Sintesis Pigmen Hematit dari Limbah Bubut Besi 

dengan Variasi Waktu Sintesis Menggunakan Ekstrak Daun 

Pepaya. Skripsi. Program Studi Kimia, Fakultas Sains dan Teknologi, 

Universitas Islam Negeri Maulana Malik Ibrahim Malang. Pembimbing 

I: Lilik Miftahul Khoiroh, M.Si, Pembimbing II: Lulu’atul Hamidatu 

Ulya, M.Sc 

 

Kata kunci: Limbah bubut besi, nanopartikel, pigmen hematit, daun pepaya 

 

 Limbah bubut besi merupakan limbah B3 yang dihasilkan dari industri 

kerajinan besi yang umumnya langsung dibuang ke lingkungan dan berpotensi 

mencemari lingkungan. Limbah bubut besi mengandung unsur Fe yang sangat 

tinggi, sehingga dapat dimanfaatkan sebagai prekursor dalam sintesis pigmen 

hematit (α-Fe2O3). Pada penelitian ini, hematit disintesis menggunakan metode 

presipitasi dengan variasi waktu sintesis 60, 90 dan 120 menit serta menggunakan 

agen pereduksi ekstrak daun pepaya. Hasil sintesis dikarakterisasi menggunakan 

XRD dan color reader. Data XRD menunjukkan bahwa pada semua variasi sintesis 

yang dilakukan berhasil diperoleh fasa hematit dengan ukuran kristal yang 

dihasilkan secara berurutan ialah 25,11 nm; 24,39 nm dan 20,54 nm. Hasil color 

reader menunjukkan nilai warna L*, a*, b*, C* dan H° pada semua pigmen hasil 

sintesis sesuai dengan standar hematit. Hasil sintesis pada variasi 90 menit 

dikarakterisasi menggunakan FTIR dan SEM. Hasil identifikasi FTIR 

menunjukkan serapan gugus khas Fe-O dari hematit pada bilangan gelombang 520 

dan 437 cm-1. Hasil SEM menunjukkan morfologi yang tidak seragam serta terdapat 

aglomerasi.  
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ABSTRACT 

 

Zakiyah, Danifatuz. 2023. Synthesis of Hematite Pigment from Iron Lathe 

Waste with Variations Synthesis Time Using Papaya Leaf Extract. 

Thesis. Department of Chemistry, Faculty of Science and Technology, 

State Islamic University of Maulana Malik Ibrahim Malang. Supervisor 

I: Lilik Miftahul Khoiroh, M.Si, Supervisor II: Lulu’atul Hamidatu Ulya, 

M.Sc 

 

Key words: Iron lathe waste, nanoparticles, hematite pigment, papaya leaf 

 

 Iron lathe waste is B3 waste produced from the iron craft industry which is 

generally disposed of directly into the environment and has the potential to pollute 

the environment. Iron lathe waste contains very high Fe elements, so it can be used 

as a precursor in the synthesis of hematite pigment (α-Fe2O3). In this study, hematite 

was synthesized using the precipitation method with varying synthesis times of 60, 

90 and 120 minutes and using a reducing agent papaya leaf extract. The synthesis 

results were characterized using XRD and a color reader. XRD data showed that in 

all variations of the synthesis carried out, the hematite phase was successfully 

obtained with a crystal size produced sequentially, namely 25,11 nm; 24,39 nm and 

20,54 nm. The color yield reader shows the color values of L*, a*, b*, C* and H° 

for all synthesized pigments according to the hematite standard. Synthesis results 

at 90 minutes variation were characterized using FTIR and SEM. The results of the 

FTIR support show the absorption of typical Fe-O groups from hematite at wave 

numbers 520 and 437 cm-1. SEM results show non-uniform morphology and 

agglomeration. 
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 المستخلص 

 

توليف صبغة الهيماتيت من نفايات مخرطة الحديد مع تغير وقت التركيب .  ۲۰۲۳الزاكية ، دانفة.  
والتكنولوجيا ، . أطُرُوحَة. برنامج دراسة الكيمياء ، كلية العلوم  باستخدام مستخلص أوراق البابايا

 ،ة، الماجستي   ة : ليليك مفتاح الخي ولىجامعة الدولة الإسلامية مولانا مالك إبراهيم مالانج. المشرفة الا
ة اجستي المعليا ،  ال   ة ميد الحلؤلؤة   :ةالمشرفة الثاني

 
الباباياصبغة الهيماتيت ، أوراق    ،  الجسيمات النانوية : نفايات مخرطة الحديد ،الكلمات الرئيسية  

 
الناتجة عن صناعة الحرف الحديدية والتي يتم التخلص  B3نفايات مخرطة الحديد هي نفايات 

منها بشكل عام مباشرة في البيئة ولديها القدرة على تلويث البيئة. تحتوي نفايات مخرطة الحديد على 
.  ( 3O2Fe-α)عناصر حديد عالية جدًا ، لذلك يمكن استخدامها كمقدمة في تخليق صبغة الهيماتيت  

و   ٩۰و    ٦۰لهيماتيت باستخدام طريقة الترسيب بأوقات تخليق متفاوتة  في هذه الدراسة ، تم تصنيع ا
  XRDدقيقة وباستخدام مستخلص أوراق البابايا المختزل. تم تمييز نتائج التوليف باستخدام    ١٢۰

أنه في جميع أشكال التوليف التي تم إجراؤها ، تم الحصول   XRDوقارئ الألوان. أظهرت بيانات  
نانومتر   ٣٩  . ٢٤نانومتر ؛    ١١  .٢٥جاح بحجم بلوري تم إنتاجه بالتتابع ، وهو  على طور الهيماتيت بن

° لجميع   H* و    C* و    b* و    a* و    Lنانومتر. أظهرت نتائج قارئ الألوان قيم ألوان    ٥٤  . ٢٠و  
و    FTIRدقيقة باستخدام    ٩۰الأصباغ المركبة وفقًا لمعيار الهيماتيت. تم وصف نتائج التوليف بتباين  

SEM  أظهرت نتائج تحديد .FTIR    امتصاص مجموعاتFe-O   النموذجية من الهيماتيت بأرقام
. التشكل والتكتل غي المنتظم.  SEM. تظهر نتائج  1-سم    ٤٣٧و   ٥٢٠موجية  
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BAB I 

PENDAHULUAN 

 

1.1 Latar Belakang 

 Hematit merupakan fase besi oksida yang paling stabil di alam (Karade et 

al., 2019). Hematit umumnya ditemukan di alam dan juga dapat diproduksi secara 

sintetis dalam bentuk makrokristalin dan nanokristalin. Lee et al. (2014) 

menyatakan bahwa partikel hematit dapat diproduksi dalam berbagai morfologi, 

termasuk pelat dan cakram, batang, spindel, bola, elipsoid, kubus serta 

rombohedral. Menurut Sari (2020) hematit dapat disintesis dari limbah bubut besi 

yang bermanfaat sebagai pigmen serta memiliki nilai tinggi. 

 Limbah bubut besi mengandung unsur besi sebesar 97,11%, sehingga dapat 

digunakan sebagai bahan baku sintesis besi oksida yang dapat diperoleh dari 

bengkel alat-alat logam dan mesin bubut besi (Khalamudilah et al., 2017; Khoiroh 

et al., 2013). Limbah bubut besi termasuk salah satu limbah bahan berbahaya dan 

beracun yang mengandung logam berat, sehingga berpotensi menimbulkan 

pencemaran lingkungan serta berdampak negatif untuk kesehatan jika tidak diolah 

(Nisa et al., 2019). Manusia sebagai khalifah di muka bumi yang diberikan hak oleh 

Allah Swt. untuk mengelola sumber daya alam hendaknya tidak berbuat kerusakan 

di bumi, salah satunya dengan melakukan kegiatan-kegiatan yang dapat mencemari 

lingkungan. Sebagaimana firman Allah dalam surat Al-A’raf ayat 56. 

﴾۵٦﴿  الْمُحْسِنِيَْ   مِنَ  اللَِّ  قَريِْب    رَحَْْتَ   خَوْفاًوَطَمَعًاۚ  إِن    لَاحِهَاوَادْعُوهُ وَلاتَُ فْسِدُوافي الْأَرْضِ بَ عْدَإِصْ    

Artinya: “Dan janganlah kamu berbuat kerusakan di bumi setelah (diciptakan) 

dengan baik. Berdo’alah kepada-Nya dengan rasa takut dan penuh 

harap. Sesungguhnya rahmat Allah sangat dekat kepada orang yang 

berbuat kebaikan.” 
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 Tafsir Ibnu Katsir memberikan penjelasan bahwa pada ayat tersebut Allah 

Swt. melarang perbuatan yang menimbulkan kerusakan di bumi dan hal-hal yang 

membahayakan kelestariannya. Karena sesungguhnya apabila terjadi kerusakan di 

bumi, maka hal tersebut akan membahayakan semua hamba Allah (Abdullah, 

2003). Kerusakan ini dapat berasal dari limbah bubut besi yang jika dibuang ke 

lingkungan dapat mencemari lingkungan. Oleh sebab itu, dalam penelitian ini akan 

menggunakan limbah bubut besi untuk disintesis menjadi besi oksida. 

 Besi oksida cukup luas pengaplikasiannya dalam industri termasuk 

nanokatalis, sensor gas, adsorben, biomedis, dan yang paling utama sebagai 

pigmen. Salah satu pigmen besi oksida yang paling banyak digunakan adalah 

pigmen hematit (α-Fe2O3). Hal ini dikarenakan pigmen hematit memiliki beberapa 

keunggulan antara lain ketahanan yang tinggi terhadap korosi, warna merah yang 

khas, kekuatan pewarnaan yang tinggi, daya tahan yang tinggi dan baik, tahan 

terhadap suhu tinggi, biaya rendah, tidak beracun, serta ramah lingkungan 

(Rahmawati et al., 2020; Khalil et al., 2017).  

 Sintesis pigmen hematit (α-Fe2O3) dari limbah bubut besi dapat dilakukan 

dengan metode presipitasi. Kelebihan menggunakan metode presipitasi diantaranya 

murah, waktu persiapan yang singkat, homogenitas tinggi, produk yang dihasilkan 

terkristalisasi dengan baik, dan suhu reaksi yang relatif rendah (Lassoued et al., 

2017). Mohapatra & Anand (2010) juga menyatakan bahwa kelebihan 

menggunakan metode presipitasi ialah prosedur yang sederhana, menghasilkan 

produk yang banyak dan distribusi ukuran partikel yang seragam. Oleh karena itu, 

penelitian ini menggunakan metode presipitasi agar diperoleh produk hematit 

dengan kristalinitas tinggi, ukuran nanopartikel dan morfologi yang seragam. 



3 

 
 

 Waktu sintesis dapat berpengaruh terhadap struktur kristal dan ukuran 

partikel pada hasil sintesis pigmen hematit. Semakin lama waktu reaksi maka 

ukuran kristal semakin besar. Morales-Morales (2017) menyatakan bahwa waktu 

reaksi yang digunakan dalam proses sintesis memainkan peran penting dalam 

menentukan ukuran partikel serta fasa besi oksida. Berdasarkan penelitian Salunkhe 

et al. (2015) yang mensintesis magnetit (Fe3O4) menggunakan variasi waktu sintesis 

selama 30, 60 dan 120 menit ditemukan bahwa ukuran kristal rata-rata meningkat 

dari 4,1 nm menjadi 5 nm; 6,8 nm menjadi 7,8 nm dan 1,3 nm menjadi 2,8 nm untuk 

konsentrasi 3M, 5M dan 7M seiring bertambahnya waktu reaksi. Hasil kristal 

magnetit yang paling murni terdapat pada waktu reaksi 120 menit. Pada waktu 

reaksi 30 dan 60 menit sudah terbentuk kristal magnetit namun masih terdapat fasa 

maghemit. Selain itu, Fouad et al. (2019) juga telah mensintesis nanopartikel 

hematit dengan waktu sintesis 90 menit pada suhu 85℃ menggunakan metode 

presipitasi menghasilkan kristal hematit murni dengan struktur heksagonal 

berukuran 14−26 nm. 

 Menurut Khalil et al. (2017) pembentukan kristal pada sintesis hematit juga 

dapat dipengaruhi oleh agen pereduksi. Ekstrak tumbuhan dapat digunakan sebagai 

zat pereduksi dan penstabil untuk sintesis logam dan oksida karena tumbuhan 

mengandung senyawa aktif dengan kemampuan yang sangat baik untuk mereduksi 

logam menjadi nanopartikel ( Akintelu et al., 2021; Soltys et al., 2021). Ahmmad 

et al. (2013) juga menyatakan bahwa alternatif untuk sintesis nanopartikel logam 

atau oksida logam dengan cara yang ramah lingkungan adalah dengan 

menggunakan ekstrak tumbuhan, dapat berasal dari bumbu rempah dan tumbuhan 

yang mengandung antioksidan tinggi karena sifat redoksnya. Sifat ini 
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memungkinkan tumbuhan untuk bertindak sebagai agen pereduksi yang sangat baik 

(Khor et al., 2021). Salah satu tumbuhan yang mengandung antioksidan tinggi 

adalah daun pepaya. Bhuiyan, et al (2020) menyatakan bahwa ekstrak daun pepaya 

mengandung berbagai fitokimia seperti polifenol, flavonoid, glikosida, dan tanin 

yang sama-sama bertindak sebagai agen pereduksi dan penstabil untuk sintesis 

nanopartikel. Bhuiyan, et al (2020) telah mensintesis hematit menggunakan 

reduktor ekstrak daun pepaya dan NaOH 1 M menghasilkan produk hematit dengan 

kristalinitas tinggi dan berukuran kristal rata-rata 4,58 nm. Latha & Gowri (2014) 

juga menggunakan ekstrak daun pepaya sebagai reduktor dalam sintesis 

nanopartikel magnetit dan menghasilkan kristal magnetit murni dengan struktur 

ortorombik berukuran rata-rata 33 nm. 

 Berdasarkan uraian yang telah dijelaskan, mengingat masih banyak limbah 

bubut besi yang tidak diolah kembali dan tidak dimanfaatkan dengan baik yang 

menimbulkan dampak negatif, maka pada penelitian ini akan mensintesis hematit 

dari limbah bubut besi menggunakan reduktor ekstrak daun pepaya. Metode yang 

digunakan adalah presipitasi dengan variasi waktu sintesis selama 60, 90 dan 120 

menit. Prekursor yang telah dibuat dikarakterisasi dengan FTIR. Hasil sintesis yang 

berupa serbuk dikarakterisasi menggunakan XRD, FTIR, color reader dan SEM. 

 

1.2 Rumusan Masalah 

 Rumusan masalah dari penelitian ini adalah: 

1. Bagaimana karakter dari hematit hasil sintesis menggunakan FTIR? 

2. Bagaimana pengaruh variasi waktu sintesis terhadap struktur, ukuran kristal 

dan warna hematit hasil sintesis? 

3. Bagaimana morfologi dari hematit hasil sintesis terbaik? 
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1.3 Tujuan Penelitian 

 Tujuan dari penelitian ini adalah: 

1. Untuk mengetahui karakter dari hematit hasil sintesis menggunakan FTIR. 

2. Untuk mengetahui pengaruh variasi waktu sintesis terhadap struktur, ukuran 

kristal dan warna hematit hasil sintesis. 

3. Untuk mengetahui morfologi dari hematit hasil sintesis terbaik. 

 

1.4 Batasan Masalah 

 Batasan masalah yang terdapat dalam penelitian ini, antara lain: 

1. Limbah bubut besi yang digunakan sebagai sampel berasal dari industri 

kerajinan besi di Kota Malang. 

2. Agen pereduksi yang digunakan adalah ekstrak daun pepaya yang diambil di 

Kota Malang. 

3. Metode sintesis yang digunakan adalah metode presipitasi dengan suhu sintesis 

90°C dan suhu kalsinasi 750°C selama 3 jam. 

4. Karakterisasi menggunakan XRD, FTIR, color reader dan SEM. 

 

1.5 Manfaat Penelitian 

 Manfaat yang diperoleh setelah dilakukannya penelitian ini adalah dapat 

mengurangi potensi pencemaran lingkungan oleh limbah bubut besi, dengan cara 

mengolahnya menjadi pigmen hematit yang bernilai tinggi. Penelitian ini juga 

bermanfaat untuk mengurangi limbah bahan kimia dikarenakan menggunakan 

ekstrak tumbuhan berupa ekstrak daun pepaya sebagai agen pereduksi.  
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BAB II 

TINJAUAN PUSTAKA 

 

2.1 Limbah Besi Sebagai Prekursor Besi Oksida 

 Limbah besi merupakan limbah yang diperoleh dari bengkel bubut besi dan 

industri pelapisan logam. Sunardi & Wijayanti (2010) menyatakan bahwa sekitar 

3-5 kg/bulan limbah besi dihasilkan oleh industri pelapisan logam yang dibuang 

langsung ke lingkungan, sedangkan limbah besi yang dihasilkan oleh bengkel bubut 

sekitar 10-20 kg/bulan yang terbagi menjadi 2 jenis, yaitu limbah besi bengkel 

bubut berukuran besar dan berukuran kecil. Limbah dengan ukuran besar akan 

dijual dan limbah berukuran kecil akan dibuang ke lingkungan sehingga berpotensi 

sangat besar dalam mencemari lingkungan apabila tidak mendapatkan penanganan. 

Dalam Peraturan Pemerintah No. 22 Tahun 2021 tentang pengelolaan limbah B3 

telah disebutkan bahwa limbah yang mengandung besi dari kegiatan industri 

termasuk Limbah Bahan Berbahaya dan Beracun (Limbah B3). Kadar maksimum 

Fe yang diperbolehkan untuk dibuang ke lingkungan berdasarkan SNI 06-6989.49-

2005 adalah sebesar 5 mg/L. 

 Limbah bubut besi dapat menyebabkan kesuburan tanah menurun karena 

sifatnya yang korosif. Selain itu limbah bubut besi yang bercampur dalam air akan 

menyebabkan biota dalam air mati dan keseimbangan ekologi terganggu karena 

mengandung Fe yang sangat tinggi (Sugiharto, 1997). Khoiroh et al. (2013) 

menyatakan bahwa Fe merupakan logam yang mendominasi dalam limbah bubut 

besi yakni sebesar 97,11%. Kadar Fe yang tinggi dalam limbah bubut besi 

membuktikan bahwa limbah bubut besi dapat digunakan sebagai bahan prekursor 
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besi oksida. Selain itu, limbah bubut besi juga mengandung logam lain seperti Eu, 

Rb, Mn, Ca, Cr, P, Re, Cu, dan lain-lain. 

 

2.2 Besi Oksida Hematit Sebagai Material Pigmen 

 Besi oksida merupakan senyawa umum yang tersebar luas di alam dan 

mudah disintesis di laboratorium. Besi oksida tersusun dari Fe yang berikatan 

dengan O atau OH. Terdapat 16 fasa murni besi oksida yang teridentifikasi dalam 

bentuk oksida dan hidroksida atau oksihidroksida yang dirangkum dalam Tabel 2.1. 

(Cornell & Schwertmann, 2003). Diantara berbagai fase besi oksida, salah satu besi 

oksida yang paling banyak digunakan dan dipelajari adalah hematit (α-Fe2O3) 

(Karade et al., 2019). 

Tabel 2.1 Fasa besi oksida (Cornell & Schwertmann, 2003) 

Oksi-

hidroksida 

dan 

hidroksida 

Lambang Sistem 

kristalogra

fi 

Oksida Lamb

ang 

Sistem 

kristalografi 

Geothit α-FeOOH Ortorombik Hematit α-

Fe2O3 

Heksagonal 

Rombohedral 

Lepidocrit γ-FeOOH Ortorombik Magneti

t 

Fe3O4 Kubik 

Akagenit 𝛽-FeOOH Monoklinik Maghe

mit 

γ- 

Fe2O3 

Kubik 

Tetragonal 

Schwertman

it 

Fe16O-

16(OH)γ(SO4)z 

. n H2O 

Tetragonal 𝛽-Fe2O3 - - 

δ-FeOOH δ’-FeOOH Heksagonal 𝜀-Fe2O3 - Ortorombik 

Feroxyhyte - Heksagonal Wustite FeO  

FeOOH 

tekanan 

tinggi 

- Ortorombik    

Ferrihydrit Fe5HO8 . 

4H2O 

Heksagonal    

Bernalit Fe(OH)3 Ortorombik    

Fe(OH)2 - Heksagonal    

Green ruts Fex
IIIFey

II(OH

)3x+2y-z(Aˉ)z; 

Aˉ - Clˉ; 1/2 

SO4
2- 

-    
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 Hematit (α-Fe2O3) merupakan mineral besi oksida yang tersebar luas di 

batuan dan tanah. Hematit adalah besi oksida yang stabil secara termodinamika dan 

memiliki struktur korondum dengan ion oksigen yang tersusun dalam susunan 

hexagonal close packed (hcp) seperti yang ditampilkan pada Gambar 2.1. Hematit 

memiliki grup ruang R3c (simetris rombohedral) dan parameter kisi yang berbentuk 

unit heksagonal a=5,0346 Å dan c=13,752 Å (Cornell & Schwertmann, 2003). Data 

kristalografi hematit telah dirangkum dalam Tabel 2.2. 

Tabel 2.2 Data kristalografi hematit (Cornell & Schwertmann, 2003) 

Karakteristik Hematit 

Sistem kristal Rombohedral, heksagonal 

Grup ruang R3c 

Stacking of closepacked anions ABAB [001] 

Struktur kristal Korondum 

Parameter kisi (nm) 
a=0,50346, c=1,3752 (heksagonal) 

aRh=0,5427,α=55,3° (rombohedral) 

Formula unit per unit sel (Z) 6 

Warna Merah 

Kekerasan 6 ½ 

Titik leleh (°C) 1350 

Kemagnetan 
Feromagnetik yang lemah 

atau antiferomagnetik 

Kelarutan produk (pFe + 3pOH ) 42.2-43.3 

Kelas (H-M) 3m (3 2/m)-Heksagonal Scalen 

Rasio a : c 1 : 2,734 

 

 

Gambar 2.1 Struktur kristal pada hematit (Noqta et al., 2019) 
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 Hematit merupakan salah satu besi oksida yang paling banyak diaplikasikan 

sebagai sebagai pigmen. Hal ini disebabkan karena pigmen hematit memiliki 

beberapa keunggulan antara lain lebih ramah lingkungan, tidak beracun, stabilitas 

kimia, kekuatan tinggi dalam pewarnaan, daya penutup dan daya tahan baik 

(Septityana et al., 2013), warna merah yang khas, serta tahan terhadap suhu tinggi 

(Rahmawati et al., 2020). Cornell & Schwertmann (2003) menyatakan bahwa 

standar pigmen hematit yaitu mempunyai distribusi ukuran partikel yang kecil dan 

seragam, sedangkan standar nilai warna hematit diukur berdasarkan nilai derajat 

kecerahan Value (L*), intensitas kemurnian chroma (C*) dan corak warna hue (H°). 

Nilai standar L* hematit berkisar 25-45, dengan C* berkisar 9-42 dan H° berkisar 

21-57. Nilai rata-rata L*, C*, H° dari standar warna hematit berturut-turut adalah 

37, 29, 42. Warna pigmen hematit dipengaruhi oleh distribusi ukuran partikel 

(Cornell & Schwertmann, 2003). 

 

2.3 Sintesis Pigmen Hematit dengan Metode Presipitasi 

 Berbagai macam metode untuk mensintesis nanopartikel hematit telah 

banyak dilakukan, salah satunya adalah metode presipitasi. Abdulkadir & Aliyu 

(2013) menyatakan bahwa metode presipitasi (pengendapan) mengacu pada 

penambahan alkali ke dalam larutan garam logam terlarut untuk membentuk 

endapan yang kemudian didiamkan pada suhu tertentu untuk mendapatkan produk 

yang dibutuhkan. 

 Beberapa sifat dari material dasar besi oksida seperti impuritas, fasa yang 

terbentuk dan aglomerasi dapat dipengaruhi oleh metode presipitasi yang 

digunakan dalam sintesis pigmen hematit. Menurut Lassoued et al. (2017) metode 

presipitasi memiliki beberapa kelebihan yaitu murah, waktu persiapan yang singkat, 
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homogenitas tinggi, kristalinitas yang tinggi dan suhu reaksi yang relatif rendah. 

Selain itu Mohapatra & Anand (2010) juga menyebutkan bahwa sintesis hematit 

menggunakan metode presipitasi merupakan prosedur yang sederhana, 

menghasilkan produk yang banyak serta distribusi ukuran partikel yang seragam. 

 Prinsip metode presipitasi yaitu pemisahan unsur-unsur berdasarkan 

perbedaan besarnya hasil kali kelarutan (Ksp) (Suyanti & Aw, 2008). Pengendapan 

dapat terjadi saat nilai hasil kali konsentrasi ion-ionnya melebihi harga Ksp 

senyawa tersebut (Wasito & Biyantoro, 2009). Bhuiyan et al. (2020) dalam 

penelitiannya yang mensintesis nanopartikel hematit menggunakan prekursor 

FeCl3.6H2O dengan reduktor ekstrak daun pepaya dan NaOH 1 M menghasilkan 

produk hematit dengan kristalinitas dan kemurnian tinggi berdasarkan puncak yang 

intens dan tajam pada data XRD dengan ukuran kristal rata-rata 4,58 nm. Pada data 

FESEM menunjukkan bahwa nanopartikel yang disintesis tidak seragam dan 

teraglomerasi. Hal ini dapat terjadi karena kemampuan capping yang lebih rendah 

dari ekstrak tumbuhan serta adanya interaksi magnetik. Data XRD telah dijelaskan 

pada Gambar 2.2 dan FESEM pada Gambar 2.3. 

 
Gambar 2.2 Data XRD dari nanopartikel α-Fe2O3 (Bhuiyan et al., 2020) 
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Gambar 2.3 Hasil FESEM dari nanopartikel α-Fe2O3 (Bhuiyan et al., 2020) 

 

 Sahoo et al. (2010) menyatakan bahwa kalsinasi pada suhu tinggi dapat 

menurunkan aglomerasi. Selain itu, aglomerasi dapat dikurangi dengan 

meningkatkan konsentrasi ekstrak tumbuhan karena ekstrak tumbuhan dapat 

berperan sebagai capping agent yang dapat menstabilkan nanopartikel dan 

mencegah aglomerasi (Yunita et al., 2020).  

 

2.4 Pengaruh Variasi Waktu Sintesis pada Hematit 

 Singh et al. (2020) menyatakan bahwa seiring dengan suhu dan pH, waktu 

reaksi juga menjadi salah satu faktor utama yang mempengaruhi morfologi 

nanopartikel. Menurut Morales-Morales (2017) waktu reaksi yang digunakan 

dalam proses sintesis berpengaruh terhadap ukuran partikel serta fasa besi oksida 

yang dihasilkan. Semakin lama waktu reaksi maka ukuran kristal semakin besar. 

 Salunkhe et al. (2015) telah mensintesis magnetit (Fe3O4) menggunakan 

variasi waktu sintesis selama 30, 60 dan 120 menit ditemukan bahwa ukuran kristal 

rata-rata meningkat seiring dengan bertambahnya waktu reaksi. Ukuran kristal rata-

rata meningkat dari 4,1 nm menjadi 5 nm; 6,8 nm menjadi 7,8 nm dan 1,3 nm 

menjadi 2,8 nm untuk konsentrasi 3M, 5M dan 7M seiring bertambahnya waktu 

reaksi dari 30 menit menjadi 120 menit. Pada data XRD menunjukan bahwa hasil 

kristal magnetit yang paling murni terdapat pada waktu reaksi 120 menit karena 
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tanpa adanya fasa lain. Pada waktu reaksi 30 dan 60 menit sudah terbentuk kristal 

magnetit namun masih terdapat fasa maghemit. 

 

 
Gambar 2.4 Variasi ukuran kristal sebagai fungsi waktu reaksi untuk konsentrasi 

3, 5 dan 7M (Salunkhe et al., 2015) 

 

 
Gambar 2.5 Pola XRD dari nanopartikel Fe3O4 pada suhu ruang (Salunkhe et al., 

2015) 

 

2.5 Fe(NO3)3 Sebagai Prekursor Sintesis Hematit 

 Prekursor Fe(NO3)3 dapat terbentuk dari proses destruksi limbah bubut besi 

dengan asam kuat. Destruksi merupakan suatu perlakuan untuk melarutkan atau 

mengubah sampel menjadi bentuk materi yang dapat diukur sehingga kandungan 

unsur-unsur didalamnya dapat dianalisis (Asmorowati et al., 2020). Vogel (1990) 

menyebutkan bahwa besi yang ditambahkan dengan asam nitrat pekat akan 
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menghasilkan ion ferri (Fe3+). Asam nitrat merupakan asam kuat dan oksidator kuat, 

oleh sebab itu asam nitrat akan melarutkan sebagian besar logam dan dapat 

mengoksidasi Fe dari bilangan oksidasi 0 menjadi 3+ (Kurushkin, 2015). 

Pembentukan ion ferri (Fe3+) lebih dipilih dari pada ion ferrous (Fe2+) karena ion 

ferri lebih stabil dari pada ion ferrous (Vogel, 1990). Jika material besi ditambahkan 

dengan asam nitrat pekat maka akan menghasilkan ion ferri dan gas nitrogen oksida 

sesuai dengan persamaan reaksi 4.1. 

 Asam nitrat merupakan asam pengoksidasi yang mampu melarutkan 

sebagian besar logam dan mengubahnya menjadi nitrat logam. Asam nitrat 

memiliki kekuatan pengoksidasi yang rendah pada konsentrasi dibawah 2 M, 

namun asam nitrat pekat termasuk asam pengoksidasi yang kuat (Adisyahputra et 

al., 2021). Besi yang ditambahkan dengan asam nitrat pekat dapat menyebabkan 

besi menjadi pasif, tetapi dengan menggunakan campuran asam atau larutan nitrat 

encer besi tersebut dapat larut (Adisyahputra et al., 2021; Vogel, 1990). Asam nitrat 

dibagi menjadi tiga kelompok, yaitu asam nitrat sangat encer dengan konsentrasi 

kurang dari 10%, asam nitrat encer dengan konsentrasi 10-30%, dan asam nitrat 

pekat 60-70% (Kurushkin, 2015; Sulcius, 2015). 

 

2.6 Peran Ekstrak Daun Pepaya Sebagai Reduktor 

 Daun pepaya mengandung senyawa bioaktif seperti alkaloid termasuk 

karpain dan pseudo-karpain, enzim (papain, kimopapain, cystatin), tanin, flavonoid, 

tokoferol,  asam nikotinat, saponin dan senyawa fenolik lainnya sehingga memiliki 

potensi sebagai antioksidan yang sangat baik yaitu sebesar 90%  (Ikram et al., 2015; 

Sharma et al., 2022). Kapasitas antioksidan senyawa fenolik pada daun pepaya 

memungkinkan mereka untuk bertindak sebagai reduktor yang sangat baik dalam 
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sintesis nanopartikel (Khor et al., 2021). Ebrahiminezhad et al. (2018) menyatakan 

bahwa secara umum, aktivitas antioksidan yang tinggi dari tanaman menghasilkan 

ekstrak dengan kapasitas reduksi tinggi yang meningkatkan efisiensi nanopartikel 

yang disintesis. 

 Berbagai fitokimia yang terkandung dalam ekstrak daun pepaya seperti 

polifenol, flavonoid, glikosida, dan tanin dapat bertindak sebagai agen pereduksi 

dan penstabil untuk sintesis nanopartikel (Bhuiyan et al., 2020). Bagian daun 

pepaya yang dijadikan sebagai reduktor adalah adalah daun pepaya tua yang 

terletak ditengah dimulai pada daun ke-6 dan selebihnya dari pucuk (Ramayanti & 

Febriani, 2016). Hal tersebut disebabkan daun pepaya tua lebih dominan 

mengandung senyawa polifenol, sedangkan daun pepaya muda lebih dominan 

mengandung enzim papain (Glio, 2017). 

 Pada sintesis nanopartikel, ekstrak tumbuhan dapat bertindak sebagai agen 

pereduksi dan capping (Ebrahiminezhad et al., 2018). Capping agent memainkan 

peran penting dalam pembentukan nanopartikel. Peran utama capping agent adalah 

untuk menstabilkan nanopartikel (Bukhari et al., 2021). Capping merupakan proses 

adsorpsi senyawa organik yang memiliki sifat hidrofobik dan efek sterik pada 

permukaan logam (Arief et al., 2015). Senyawa-senyawa organik yang terikat pada 

permukaan logam akan menyebabkan tolakan antar partikel (steric exclusion), yang 

dapat mengontrol pertumbuhan partikel dan juga dapat mencegah terjadinya 

aglomerasi partikel logam selama proses sintesis berlangsung (Daimon, 2015). 

Sejauh ini, beberapa capping agent telah digunakan salah satunya adalah tanin. 

Tanin merupakan salah satu golongan senyawa polifenol yang terbentuk secara 

alami, tidak beracun dan dapat terurai secara hayati, yang sering terakumulasi 
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dalam biomassa tanaman dengan konsentrasi dan kualitas yang bervariasi, terutama 

pada daun (Rufus et al., 2019; Nurwahyuwono et al., 2021). 

 Das et al. (2020) menyatakan bahwa secara garis besar tanin 

diklasifikasikan menjadi dua kelompok utama, yaitu tanin terhidrolisis dan tanin 

terkondensasi. Tanin terhidrolisis diklasifikasikan sebagai galotanin atau 

ellagitanin, dan merupakan poliester dari asam fenolik seperti asam galat atau asam 

ellagic atau turunannya dan D-glukosa. Tanin terkondensasi juga dikenal sebagai 

proantosianidin yang merupakan polimer dari flavan-3-ols (katekin) dan flavan-

3,4-diol (leukoantosianidin) (Zhang et al., 2022). Struktur kimia senyawa tanin 

ditampilkan pada Gambar 2.6. 
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Gambar 2.6 Struktur kimia senyawa tanin: (a) tanin terhidrolisis dan (b) tanin 

terkondensasi (Raja et al., 2014) 

 

 Senyawa tanin memiliki banyak gugus fenolik (OH), sehingga memiliki 

kemampuan untuk membentuk kompleks (khelat) dengan besi dan kation logam 

lainnya. Besi berikatan dengan tanin melalui gugus trihidroksi benzene (galoil) atau 

orto-dihidroksi (katekol). Dalam sintesis nanopartikel besi oksida oleh tanin, 

pasangan gugus galoil atau katekol pada senyawa tanin mampu mengambil bagian 

dalam reaksi redoks untuk membentuk kuinon dan menyumbangkan elektron. 
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Oksidasi tanin melalui reaksi redoks ini memungkinkan garam besi direduksi 

membentuk nanopartikel besi oksida karena kemampuan mengkhelat dari gugus 

hidroksil yang berdekatan dalam tanin menyebabkan nanopartikel besi oksida 

distabilkan dari agregasi. (Herrera-Becerra et al., 2010). 

 Akintelu et al. (2021) menyatakan bahwa sintesis nanopartikel besi oksida 

menggunakan ekstrak tumbuhan melalui tiga tahap, yaitu tahap aktivasi, 

pertumbuhan dan terminasi. Pada tahap aktivasi selama sintesis, ion besi bereaksi 

dengan konstituen kimia seperti flavonoid, polifenol dan tanin melalui reaksi 

reduksi dan oksidasi. Biomolekul kaya elektron dengan gugus fungsi (-OH) 

memiliki efisiensi mereduksi ion besi (Fe2+ atau Fe3+) dari keadaan oksidasi divalen 

atau trivalen tergantung pada prekursor besi yang digunakan untuk membentuk 

logam Fe0. Besi bervalensi nol ini kemudian akan diubah menjadi nanopartikel besi 

oksida karena beberapa reaktivitas kimia. Fase pertumbuhan terjadi selama anil dan 

atom besi yang terpisah secara bertahap bergabung untuk menghasilkan 

nanopartikel besi oksida. Tahap terminasi meliputi stabilisasi nanopartikel besi 

oksida yang disintesis, terjadi ketika gugus fungsi yang ditemukan dalam ekstrak 

berikatan dengan permukaan nanopartikel besi oksida. 

 Selain itu, Shtewi et al. (2021) juga menyebutkan bahwa ekstrak daun 

mengandung polifenol yang tinggi salah satunya tanin yang memiliki banyak gugus 

fenolik -OH dari galoil. Gugus fungsi tersebut dapat membentuk kompleks yang 

kuat dengan ion Fe3+, selanjutnya gugus hidroksil dari senyawa polifenol 

mengalami deprotonasi dan bertindak untuk mereduksi ion Fe3+. Dengan demikian, 

ion Fe3+ mengoksidasi gugus hidroksil menjadi gugus karbonil dalam reaksi 

reduksi-oksidasi karena Fe3+ direduksi menjadi  Fe0 dan selanjutnya dioksidasi oleh 



17 

 
 

oksigen di atmosfer atau air menghasilkan nanopartikel α-Fe2O3 seperti pada 

Gambar 2.7. 
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Gambar 2.7 Kompleksasi dan reduksi untuk mekanisme pembentukan 

nanopartikel α-Fe2O3 oleh gugus galoil pada tanin (Shtewi et al., 

2021) 

 

 Metode yang digunakan untuk mengekstrak tanin adalah metode infusa. 

Metode infusa merupakan cara mengekstrak kandungan metabolit sekunder pada 

tanaman dengan air. Ekstraksi daun pepaya menggunakan pelarut aquademineral 

dikarenakan tanin merupakan metabolit sekunder yang bersifat polar dan 

berdasarkan prinsip like dissolves like, pelarut akan melarutkan senyawa tanin yang 

memiliki tingkat kepolaran yang sama (Mardhiyyah, 2021). Bere et al. (2019) 

menyatakan bahwa tanin memiliki gugus hidroksil (OH) dan karbonil (CO) yang 

dapat mengikat logam dan sebagai agen penstabil untuk mencegah aglomerasi. 

Berdasarkan hasil analisa menggunakan FTIR, tanin pada daun pepaya 
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mengandung gugus fungsional C=O karbonil dengan serapan 1669 cm-1 dan gugus 

O-H pada serapan 3435 cm-1 (Usha et al., 2022). 

 

2.7 Pemanfaatan Besi Oksida Hematit Berdasarkan Perspektif Islam 

 Limbah bubut besi merupakan salah satu limbah berbahaya yang umumnya 

langsung dibuang di lingkungan dan tidak dimanfaatkan kembali, sehingga 

berpotensi mencemari lingkungan yakni air dan tanah (Sugiharto, 1997). 

Pencemaran ini dapat dihindari dengan memanfaatkan limbah bubut besi sebagai 

bahan baku sintesis besi oksida. Dalam Al-Qur’an surat Al-Hadid ayat 25 Allah 

Swt. telah menyebutkan secara khusus manfaat besi bagi kehidupan manusia. 

عَهُمُ الْكِتٰبِ وَالْمِيزاَنَ ليَِ قُومَ الن اسُ بلِْقِسْطِۖ  وَانَْ زلَْنَا الحَْدِيدَ فِيهِ بَأْس  لقََدْ أرَْسَلْنَا رُسُلَنَا بلِْبَ يِ نٰتِ وَانَْ زلَْنَا مَ 
ُ مَنْ يَ نْصُرهُُ    ﴾٢٥﴿بِالْغَيْبِۚ  إِن  اللَّٰ َ قَوِىٌّ عَزيِز   وَرُسُلَه ُ   شَدِيد  وَمَنٰفِعُ للِن اسِ وَليَِ عْلَمَ اللَّٰ 

 

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 turunkan 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.” 

 

 Dalam surat tersebut Allah Swt. menerangkan karakter dan fungsi besi 

melalui kalimat “dan Kami turunkan besi yang padanya terdapat kekuatan yang 

hebat dan berbagai manfaat bagi manusia”. Shihab (2002) dalam tafsirannya al-

Misbah menjelaskan bahwa dalam ayat diatas besi mempunyai kekuatan dan 

manfaat bagi kehidupan manusia. Pada saat ini, besi telah banyak diolah dan 

dimanfaatkan sebagai kendaraan, peralatan rumah tangga dan lain-lain yang 

bermanfaat bagi kehidupan manusia. Pemanfaatan besi ini menghasilkan banyak 

limbah besi yang umumnya tidak diolah terlebih dahulu dan langsung dibuang ke 
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lingkungan. Oleh karena itu, dalam penelitian ini akan memanfaatkan limbah bubut 

besi untuk diolah menjadi pigmen besi oksida hematit yang ramah lingkungan dan 

bernilai tinggi. 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. surat Shad ayat 27. 

نَ هُمَابَاطِلًاۗ  ذٰلِكَ ظَنُّ ال ذِيْنَ كَفَرُوْافَ وَيْل  للِ ذِيْنَ كَفَرُوْامِنَ الن ار  وَمَاخَلَقْنَاالس مَآءَ وَالْأَرْضَ  ﴾ ٢٧﴿ وَمَابَ ي ْ  

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

keduanya tanpa hikmah. Yang demikian itu adalah anggapan orang-

orang yang kafir, maka celakalah orang-orang kafir itu karena mereka 

akan masuk neraka”. 

 

 Tafsir Al-Maraghi memberikan penjelasan bahwa tidak ada segala sesuatu 

yang Allah Swt. ciptakan yang tidak berarti dan sia-sia, bahkan semua ciptaan-Nya 

mengandung hikmah-hikmah yang agung dan maslahat yang besar (Al-Maraghi, 

1986). Tumbuhan mempunyai banyak manfaat bagi manusia diantaranya sumber 

makanan, obat-obatan, fotosintesis, menyerap polusi udara dan pembuat pakaian. 

Daun pepaya umumnya dikenal sebagai salah satu sumber makanan dan obat-

obatan herbal, namun seiring berjalannya waktu peneliti menemukan bahwa daun 

pepaya dapat digunakan sebagai reduktor dalam proses sintesis nanopartikel. Hal 

ini dikarenakan daun pepaya mengandung senyawa polifenol berupa tanin yang 

dapat mengendapkan larutan.
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BAB III 

METODOLOGI PENELITIAN 

 

3.1 Waktu dan Tempat Penelitian 

 Penelitian ini akan dilaksanakan pada bulan November 2022 – Maret 2023 

di Laboratorium Riset Kimia Fisika, Program Studi Kimia, Fakultas Sains dan 

Teknologi, Universitas Islam Negeri Maulana Malik Ibrahim Malang. Karakterisasi 

XRD dilakukan di Greenlabs (PT. Inovasi Hijau Indonesia) Bandung. Karakterisasi 

FTIR dilakukan di Laboratorium UIN Maulana Malik Ibrahim Malang dan 

karakterisasi color reader di Laboratorium Pengujian Mutu dan Keamanan Pangan 

Fakultas Teknologi Pertanian Universitas Brawijaya. Adapun Karakterisasi SEM 

dilakukan di Laboratorium Energi dan Lingkungan Institut Teknologi Sepuluh 

Nopember (ITS). 

 

3.2 Alat dan Bahan 

3.2.1 Alat 

 Alat-alat yang digunakan dalam penelitian ini adalah seperangkat alat gelas, 

magnetic separator, hot plate, penangas air, termometer, lemari asam, pH meter, 

corong Buchner, erlenmeyer vakum, kertas saring, magnetic stirrer, neraca analitik, 

tanur, freeze dryer, XRD, SEM, FTIR dan color reader. 

 

3.2.2 Bahan 

 Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah limbah bubut besi, 

aquademineral, HNO3 65%, HNO3 7M, NaOH 1M, FeCl3 1% dan ekstrak daun 

pepaya. 
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3.3 Rancangan Penelitian 

 Penelitian yang akan dilakukan adalah sintesis pigmen hematit (α-Fe2O3) 

menggunakan metode presipitasi dengan variasi waktu sintesis 60, 90 dan 120 

menit (Fouad et al., 2019; Salunkhe et al., 2015). Reduktor yang digunakan ialah 

daun pepaya yang diekstraksi menggunakan metode infusa. Limbah bubut besi 

didestruksi menggunakan HNO3. Produk hasil sintesis dikarakterisasi 

menggunakan XRD dan color reader. Hasil terbaik dari pola difraksi XRD akan 

dikarakterisasi dengan SEM dan FTIR. 

 

3.4 Tahapan Penelitian 

 Tahapan penelitian ini adalah sebagai berikut: 

1. Preparasi sampel limbah bubut besi 

2. Pembuatan prekursor ferri (Fe3+) 

3. Ekstraksi daun pepaya dengan metode infusa 

4. Sintesis pigmen hematit (α-Fe2O3) dengan variasi waktu sintesis 

5. Karakterisasi menggunakan XRD, FTIR, color reader dan SEM 

6. Analisis data 

 

3.5 Prosedur Penelitian 

3.5.1 Preparasi Sampel 

 Limbah bubut besi yang masih bercampur dengan pengotor dipisahkan 

menggunakan magnetic separator. Sampel besi yang telah terpisah dengan 

pengotor selanjutnya diambil dan digunakan sebagai bahan dasar prekursor. 

 

3.5.2 Pembuatan Prekursor Ferri (Fe3+) 

Sebanyak 50 gram sampel limbah bubut besi dimasukkan ke dalam beaker 
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glass lalu ditambahkan 50 mL HNO3 65% dan 100 mL HNO3 7 M. Campuran 

tersebut didiamkan selama 24 jam pada suhu ruang agar terlarut sempurna. 

Kemudian disaring menggunakan kertas saring untuk menghilangkan pengotor. 

Filtrat dipanaskan di atas hot plate untuk memaksimalkan pelarutan sembari diaduk 

menggunakan magnetic stirrer hingga larutan menjadi slurry (Khoiroh et al., 2013). 

Sampel hasil preparasi kemudian dianalisis menggunakan FTIR. 

 

3.5.3 Ekstraksi Daun Pepaya dengan Metode Infusa 

 Ekstraksi daun pepaya dilakukan menggunakan metode infusa. Daun 

pepaya yang telah dipetik, dicuci dengan air mengalir serta dibilas dengan aquades. 

Daun pepaya yang telah dicuci kemudian dipotong dan dihaluskan (Biswal et al., 

2020). Daun pepaya yang telah dihaluskan ditimbang sebanyak 50 gram 

menggunakan neraca analitik, selanjutnya dimasukkan ke dalam beaker glass dan 

ditambahkan aquades sebanyak 250 mL dan diaduk sampai homogen. Beaker glass 

yang berisi larutan pepaya ditutup menggunakan aluminium foil selanjutnya 

dipanaskan diatas penangas air selama 30 menit, waktu pemanasan mulai dihitung 

pada suhu 80℃. Kemudian, larutan didiamkan hingga mengendap lalu disaring 

dengan kertas saring sehingga didapatkan filtrat yang digunakan sebagai reduktor. 

Selanjutnya, dianalisis menggunakan FTIR. 

 

3.5.4 Identifikasi Kualitatif Tanin pada Ekstrak Daun Pepaya 

 Filtrat yang diperoleh dari ekstraksi daun pepaya dipipet sebanyak 1 mL dan 

dipindahkan kedalam tabung reaksi, kemudian ditambahkan 2-3 tetes larutan FeCl3 

1%. Hasil positif ditunjukkan dengan terbentuknya warna biru tua atau hijau 
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kehitaman. Uji kualitatif dilakukan untuk mengetahui adanya senyawa tanin pada 

ekstrak daun pepaya (A’yun & Laily, 2015). 

 

3.5.5 Sintesis Pigmen Hematit (α-Fe2O3) dengan Variasi Waktu Sintesis 

 Sebanyak 10 gram padatan prekursor ditambahkan aquademineral sebanyak 

100 mL dengan perbandingan 1:10 dan diaduk menggunakan magnetic stirrer. 

Setelah campuran homogen, ditambahkan ekstrak daun pepaya sebanyak 100 mL 

sedikit demi sedikit agar merata serta tetap diaduk menggunakan magnetic stirrer. 

Kemudian, ditambahkan NaOH sedikit demi sedikit sampai pH 6. Selanjutnya, 

dipanaskan pada suhu 90℃ selama 60 menit dengan kecepatan pengadukan 850 

rpm dan distirrer. Kemudian, didiamkan pada suhu ruang selama 24 jam. Setelah 

terbentuk endapan dan filtrat. Endapan kemudian disaring menggunakan corong 

buchner dan dicuci dengan aquades, kemudian dicek pH. Endapan di freezer hingga 

beku, lalu di freeze drying. Hasil freeze drying dipanaskan dalam tanur pada suhu 

750℃ selama 3 jam (Legodi & de Waal, 2007). Hal yang sama dilakukan untuk 

waktu sintesis 90 dan 120 menit. 

 Produk hasil sintesis dikarakterisasi menggunakan XRD, FTIR, color 

reader dan SEM. Karakterisasi XRD diperoleh struktur, ukuran kristal dan 

intensitas. Adapun analisis FTIR untuk mendeteksi gugus fungsi dan 

mengidentifikasi senyawa. Analisis color reader untuk memperoleh hasil distribusi 

warna, sedangkan karakterisasi SEM diperoleh morfologi dan ukuran partikel 

(Rahmawati et al., 2020).  

 

3.5.6 Karakterisasi Hasil Sintesis 

3.5.5.1 XRD 
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 Sampel hematit dikarakterisasi menggunakan XRD untuk mengetahui 

ukuran kristal, struktur kristal dan parameter kisi hematit. Mula- mula serbuk 

hematit dipress dengan alat pengepres. Kemudian, sampel ditempatkan pada 

sampel holder dan disinari dengan sinar-X. Sumber radiasi yang digunakan  adalah 

Cu Kα (𝜆=1,54060 Å) dengan daya sebesar 30 kV dan arus sebesar 10 mA. 

Pengukuran dilakukan pada rentang 2θ (o) =20-90. 

 

3.5.5.2 FTIR 

 Hematit hasil sintesis dengan variasi waktu dikarakterisasi menggunakan 

FTIR. Karakterisasi FTIR mempunyai 3 fungsi yaitu untuk mengidentifikasi 

material yang belum diketahui, menentukan kualitas atau konsistensi sampel dan 

menentukan intensitas suatu komponen dalam sebuah campuran (Thermo, 2001). 

Tujuan lain dari FTIR adalah untuk mengetahui gugus fungsional dan jenis vibrasi 

pada sampel hematit serta mengetahui adanya ikatan logam-oksigen pada produk 

yang dihasilkan melalui vibrasi molekul dengan adanya pita penyerapan pada 

frekuensi tertentu. Sinar inframerah memiliki rentang panjang gelombang dari 2.5 

μm sampai 25 μm. Pelet KBr digunakan dalam rentang frekuensi sinar infrared dari 

400 cm-1 sampai 4000 cm-1. 

 

3.5.5.3 Color Reader 

 Hematit hasil sintesis disiapkan kemudian dinyalakan color reader 

menggunakan system L*, a*, b* lalu dikalibrasi dengan memilih warna putih pada 

alat dan hasil kalibrasi disimpan. Selanjutnya, ujung reseptor ditempelkan pada 

sampel hingga lampunya hidup. Angka yang ditampilkan kemudian diukur pada 



25 

 
 

grafik untuk mengetahui spesifikasi warna. Data hasil pengukuran dapat berupa 

nilai L*, a*, b* yang dianalisis dengan sistem notasi Hunter (Zanur et al., 2017). 

 

3.5.5.4 SEM 

 Produk terbaik dari hasil difraksi sinar-X yang berupa serbuk kemudian 

dikarakterisasi menggunakan SEM untuk mengetahui morfologi permukaan dan 

ukuran partikel. Sampel ditempatkan di tempat sampel lalu ditembakkan dengan 

seberkas elektron berenergi tinggi dan dipantulkan sehingga objek akan terlihat. 

Pengukuran dilakukan pada rentang perbesaran 20.000-200.000x sehingga terlihat 

morfologi dan ukuran partikel. 

 

3.6 Analisis Data 

3.6.1 Analisis Hasil XRD 

 Analisis XRD bertujuan untuk mengetahui struktur kristal, perubahan fasa 

dan derajat kristalinitas. Hasil sintesis hematit yang dianalisis oleh XRD berupa 

difraktogram. Data difraktogram ini diperoleh nilai 2θ dan β (lebar setengah 

puncak) yang digunakan untuk menghitung ukuran kristal (D) menggunakan 

persamaan Debye-Scherrer yang ditulis seperti persamaan 3.1. (Lassoued, 2017). 

D =
𝐾 𝜆

𝛽 cos 𝜃
 …………………………………………………….(3.1) 

Keterangan: 

D = ukuran kristal (nm) 

K = nilai konstanta faktor (0,9) 

λ = panjang gelombang sinar-X (1,54059 Å) 

β = nilai FWHM dalam radian 

θ = sudut Bragg. 
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3.6.2 Analisis Hasil FTIR 

 Analisis dengan FTIR bertujuan untuk mengetahui adanya ikatan logam-

oksigen pada sampel. Hasil yang diperoleh berupa spektrum absorbansi dengan 

sumbu x berupa bilangan gelombang sedangkan sumbu y berupa absorbansi. 

Pengujian FTIR menghasilkan data berupa grafik intensitas dan frekuensi. 

Intensitas menunjukkan tingkatan jumlah senyawa sedangkan frekuensi 

menunjukkan jenis senyawa yang ada dalam sampel. Kemudian, ditentukan 

karakteristik puncak dan gugus fungsi yang diperlukan untuk membaca spektrum. 

Lalu dicocokkan hasil spektrum yang diperoleh dengan standar FTIR hematit di 

SDBS. Data pita absorpsi pada senyawa hematit terdapat pada Fe-O stretching 

dengan bilangan gelombang 465 dan 544 cm-1 (Darezereshki, 2012). 

 

3.6.3 Analisis Hasil Color Reader 

 Berdasarkan nilai L*, a*, dan b* dari pengukuran color reader, maka dapat 

ditentukan nilai chroma (C*) dan hue (H°) dengan persamaan 3.2 dan 3.3. 

C* = [(a*)2 + (b*)2]1/2 ……………………………………(3.2) 

H° = tan-1 (b*/a*) …………………………………………(3.3) 

Hasil yang diperoleh selanjutnya dibandingkan dengan nilai L*, C*, dan H° standar 

pigmen hematit. 

Berdasarkan sistem Hunter nilai L*, a*, b* dapat diartikan sebagai berikut: 

1. Notasi L*: 0 (hitam); 100 (putih) menyatakan cahaya pantul yang 

menghasilkan warna kromatik putih, abu-abu dan hitam. 
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2. Notasi a*: warna kromatik campuran merah-hijau dengan nilai +a* (positif) 

dari 0 sampai +80 untuk warna merah dan nilai –a* (negatif) dari 0 sampai -80 

untuk warna hijau. 

3. Notasi b*: warna kromatik campuran biru-kuning dengan nilai +b* (positif) 

dari 0 sampai +70 untuk warna kuning nilai –b* (negatif) dari 0 sampai -70 

untuk warna biru (Zanur et al., 2017). 

 

3.6.4 Analisis Hasil SEM 

 Analisis menggunakan SEM bertujuan untuk mengetahui informasi 

mengenai topografi (ciri-ciri permukaan) dan morfologi (bentuk dan ukuran dari 

partikel penyusun objek). Hasil karakterisasi SEM diperoleh gambar digital partikel 

yang akan diolah kembali di Image-J. Penggunaan Image-J membutuhkan 

background untuk analisis partikel yang disebut dengan segmentasi gambar. 

Background diperoleh dengan cara Image > Adjust > Threshold, dengan mengatur 

threshold maka dapat diatur tingkat kecerahan gambar untuk definisi partikel dan 

background. Penyesuaian threshold di maksudkan untuk mengukur luas artikel 

pada Image-J sehingga diperoleh distribusi ukuran partikel. 
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BAB IV 

HASIL DAN PEMBAHASAN 

 

4.1 Pembuatan Prekursor Ferri (Fe3+) 

 Sampel yang digunakan dalam pembuatan prekursor ferri adalah limbah 

bubut besi yang berbentuk serbuk dan berwarna abu-abu gelap. Limbah bubut besi 

yang digunakan berasal dari bengkel bubut besi yang berada di Jl. Mertojoyo 

Selatan Kota Malang. Pembuatan prekursor ferri ini dilakukan dengan cara 

mendestruksi sampel limbah bubut besi menggunakan asam nitrat. Destruksi pada 

sampel menggunakan asam nitrat berfungsi untuk memutus ikatan antar senyawa 

organik dengan logam, setelah proses destruksi diharapkan yang tertinggal hanya 

logam-logam saja dalam bentuk ion (Asmorowati et al., 2020). Penggunaan asam 

nitrat dalam proses destruksi dapat mengoksidasi Fe dari bilangan oksidasi 0 

menjadi 3+  dalam bentuk garam Fe(NO3)3 karena asam nitrat merupakan asam 

kuat dan oksidator kuat, hal ini sesuai dengan persamaan reaksi 4.1 (Kurushkin, 

2015; Vogel, 1990). 

 Fe(s) + 4HNO3(aq)   Fe(NO3)3(aq)
 + NO(g) + 2H2O(l) ...……..(4.1) 

Limbah bubut besi yang dilarutkan dengan asam nitrat menghasilkan gas 

NO yang tidak berwarna, namun ketika gas tersebut keluar maka akan segera 

bereaksi dengan oksigen yang ada di udara membentuk gas nitrogen dioksida (NO2) 

yang berwarna merah, sesuai dengan persamaan reaksi 4.2 (Vogel, 1990).  

 2NO(g) + O2(g)         2NO2(g) ……………………………….…. (4.2) 

 Prekursor hasil destruksi selanjutnya dipanaskan hingga kering dan 

membentuk padatan. Pemanasan ini berfungsi untuk mempercepat reaksi 
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desktruksi, menghilangkan sisa gas NO2 dan menghilangkan air pada prekursor. 

Hasil prekursor kemudian dilakukan uji kualitatif dengan meneteskan NaOH yang 

bertujuan untuk mengetahui adanya ion ferri (Fe3+). Terbentuknya endapan 

berwarna merah kecoklatan mengindikasikan adanya ion ferri (Fe3+) pada hasil 

prekursor, sebagaimana persamaan reaksi 4.3 dan Gambar 4.1 (Bariyah et al., 2010; 

Vogel, 1990). 

 Fe3+ + 3OH-          Fe(OH)3(s) …………………………….….. (4.3) 

 

 
Gambar 4.1 Uji kualitatif prekursor ferri dengan NaOH 

 

4.2 Ekstraksi Daun Pepaya dengan Metode Infusa 

 Daun pepaya yang digunakan dalam penelitian ini berasal dari salah satu 

perkebunan pepaya di Joyo Grand Kota Malang. Daun pepaya yang telah 

dibersihkan kemudian dihaluskan untuk memperluas kontak dengan pelarut, 

sehingga ekstraksi senyawa aktif yang terdapat pada daun pepaya lebih maksimal. 

Cahyati et al. (2017) menyatakan bahwa ekstrak daun pepaya menggunakan pelarut 

air mengandung senyawa aktif diantaranya ialah tanin, flavonoid, alkaloid, saponin 

dan steroid. Dalam penelitian tersebut diperoleh kadar tanin yang lebih tinggi 

dibandingkan senyawa lain. 
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Gambar 4.2 Ekstrak daun pepaya: (a) sebelum ditambahkan FeCl3 dan (b) sesudah 

ditambahkan FeCl3 
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Gambar 4.3 Reaksi antara tanin dengan FeCl3 (Sulasmi et al., 2019) 

 

 Adanya tanin pada ekstrak daun pepaya dapat diketahui melalui uji 

kualitatif pada ekstrak dengan cara meneteskan larutan FeCl3 dan diperkuat dengan 

uji FTIR sebagaimana Gambar 4.8. Terjadinya perubahan warna dari coklat 

menjadi hijau kehitaman yang mengindikasikan bahwa ekstrak daun pepaya positif 

mengandung tanin, sebagaimana Gambar 4.2 (A’yun & Laily, 2015). Perubahan 

warna menjadi hijau kehitaman ini disebabkan oleh reaksi FeCl3 yang berikatan 

dengan senyawa tanin hingga terbentuk senyawa kompleks. Hal ini terjadi 

dikarenakan adanya ion Fe3+ sebagai atom pusat dan tanin memiliki atom O yang 
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memiliki pasangan elektron bebas yang dapat berkoordinasi dengan atom pusat 

sebagai ligan. Reaksi antara tanin dengan FeCl3 dapat dilihat pada Gambar 4.3 

(Akbar et al., 2022; Sulasmi et al., 2019). 

 

4.3 Sintesis Pigmen Hematit (α-Fe2O3) dengan Variasi Waktu Sintesis 

 Proses sintesis pigmen hematit dengan metode presipitasi diawali dengan 

melarutkan prekursor menggunakan aquademineral yang bertujuan untuk 

menguraikan prekursor Fe(NO3)3 menjadi ion-ionnya sehingga akan lebih mudah 

bereaksi dengan agen pereduksi, sebagaimana persamaan reaksi 4.4. 

 Fe(NO3)3(s) + H2O(l)          Fe3+
(aq) + 3NO3

-
(aq) .………………. (4.4) 

 Langkah berikutnya yaitu penambahan ekstrak daun pepaya yang berfungsi 

sebagai agen pereduksi dan penstabil. Menurut Ebrahiminezhad et al. (2018) proses 

pembentukan nanopartikel besi menggunakan ekstrak tumbuhan diawali dengan 

ion besi yang mengikat senyawa aktif dan direduksi menjadi atom besi sehingga 

pembentukan inti besi terjadi. Inti besi selanjutnya tumbuh menjadi nanopartikel 

besi yang stabil dengan adanya proses capping yang ditampilkan pada Gambar 4.4. 

Capping merupakan proses adsorpsi senyawa organik yang memiliki sifat 

hidrofobik dan efek sterik pada permukaan logam (Arief et al., 2015). Senyawa-

senyawa organik yang terikat pada permukaan logam akan menyebabkan tolakan 

antar partikel (steric exclusion), yang dapat mengontrol pertumbuhan partikel dan 

juga dapat mencegah terjadinya aglomerasi partikel logam selama proses sintesis 

berlangsung (Daimon, 2015). 

 Shtewi et al. (2021) menjelaskan bahwa tanin yang memiliki banyak gugus 

hidroksil (-OH) dari galoil dapat membentuk kompleks kuat dengan ion Fe3+. 
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Gugus hidroksil tersebut terdeprotonasi dan bertindak untuk mereduksi ion Fe3+ 

menjadi Fe0. Fe0 tersebut selanjutnya dioksidasi oleh oksigen di atmosfer atau air 

menghasilkan nanopartikel α-Fe2O3 yang ditampilkan pada Gambar 2.7, saat 

adanya pemanasan dengan variasi waktu. 

 
Gambar 4.4 Ilustrasi proses pembentukan nanopartikel besi menggunakan ekstrak 

tumbuhan (Ebrahiminezhad et al., 2018) 

 

 Proses selanjutnya adalah pemanasan dengan variasi waktu sintesis 60, 90 

dan 120 menit bertujuan untuk mengetahui waktu optimal pembentukan pigmen 

hematit. Campuran yang telah dipanaskan dibiarkan selama 24 jam untuk 

memaksimalkan pembentukan kristal. Endapan yang terbentuk selanjutnya disaring 

menggunakan corong buchner yang bertujuan untuk mengurangi kadar air dalam 

sampel. Langkah terakhir dari proses sintesis hematit yaitu kalsinasi pada suhu 

750°C selama 3 jam yang bertujuan untuk memaksimalkan pembentukan hematit 

(α-Fe2O3) serta menghilangkan beberapa senyawa organik yang tersisa dalam 
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sampel. Proses kalsinasi ini mengubah warna serbuk hasil sintesis dari warna coklat 

menjadi merah yang ditampilkan pada Gambar 4.5. 

 

 

 

60 menit   90 menit      120 menit 

 

Gambar 4.5 Hasil sintesis pigmen hematit dengan variasi waktu sintesis 60, 90 dan 

120 menit: (a) sebelum dikalsinasi dan (b) sesudah dikalsinasi 

 

4.4 Karakterisasi Hasil Sintesis dengan XRD 

 Karakterisasi sampel hasil sintesis menggunakan XRD bertujuan untuk 

mengetahui fasa yang terbentuk. Data sampel yang diperoleh selanjutnya akan 

dibandingkan dengan standar JCPDS hematit (00-033-0664) dengan cara 

membandingkan posisi puncak 2θ. Sampel yang dikarakterisasi meliputi 3 variasi 

waktu sintesis yaitu 60, 90 dan 120 menit. Hasil analisis XRD ditampilkan pada 

Gambar 4.6 yang menunjukkan bahwa puncak-puncak difraksi dari ketiga sampel 

hasil sintesis sesuai dengan standar hematit. Hematit pada waktu sintesis 60 dan 

120 menit memiliki intensitas yang rendah dengan puncak difraksi yang lebar 

mengindikasikan derajat kristalinitas yang rendah. Adapun hematit pada waktu 

sintesis 90 menit menunjukkan intensitas dan puncak difraksi yang lebih tinggi dan 

tajam. Hal ini menunjukkan kristalinitas yang semakin meningkat. 
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 Perbesaran posisi puncak 2θ = 33° dan 35° ditampilkan pada Gambar 4.7. 

Dari perbesaran tersebut, dapat diketahui bahwa pada posisi puncak difraktogram 

hematit hasil sintesis dengan waktu sintesis 120 menit mengalami pergeseran ke 

arah kanan. Pergeseran tersebut menandakan ukuran kristal yang dihasilkan 

semakin kecil. Terjadinya pergeseran puncak dimungkinkan karena terdapat 

pergeseran parameter sel kisi yang berpengaruh pada ukuran kristal dan beberapa 

cacat dalam kisi kristal hematit (Müller et al., 2015).  

 
Gambar 4.6 Difraktogram hematit hasil sintesis 

 
Gambar 4.7 Perbesaran beberapa puncak tertinggi pada hematit hasil sintesis 



35 

 
 

 Analisis Rietveld struktur kristal hematit hasil sintesis dengan metode Le 

Bail menggunakan refinement disajikan pada Tabel 4.1. Proses analisa dilakukan 

dengan mencocokkan pola difraksi data terhitung dan terukur dari JCPDS hematit 

No. 00-033-0664. Keberhasilan proses refinement dapat dilihat dari nilai indeks 

kecocokan, yakni Error seminimal mungkin yang dinyatakan dengan indeks R 

seperti Rwp (indeks kecocokan bobot), Rp (indeks kecocokan seluruh hasil fitting) 

dan GOF (indeks pencocokan) yang menunjukkan sukses atau tidaknya refinement 

(Mukminin, 2019). Tabel 4.1 menunjukkan bahwa Rietveld refinement dapat 

diterima menurut kriteria yang disyaratkan yaitu GOF < 4% dan Rwp < 20% 

(Mukminin, 2019). Dengan demikian, parameter-parameter hasil refinement dapat 

dianalisis lebih lanjut. Sampel hematit pada variasi waktu 90 menit selanjutnya 

dikarakterisasi menggunakan SEM karena menunjukkan nilai Rp, Rwp dan GOF 

yang paling rendah dibandingkan dengan variasi lain. 

Tabel 4.1 Hasil refinement hematit hasil sintesis dengan standar hematit 

Parameter 
Standar 

Hematit 

Variasi Waktu Sintesis 

60 menit 90 menit 120 menit 

Rp  6,78 6,09 7,41 

Rwp  7,47 7,36 9,82 

GOF  0,4503 0,3869 0,6318 

Grup ruang R-3c R-3c R-3c R-3c 

Kisi kristal Rhombohedral Rhombohedral Rhombohedral Rhombohedral 

Unit 6 6 6 6 

a (Å) 5,0356 5,0356 5,0356 3,0356 

b (Å) 5,0356 5,0356 5,0356 3,0356 

c (Å) 13,7489 13,7489 13,7489 13,7488 

  

 Perhitungan untuk ukuran kristal hematit dilakukan pada puncak dengan 

intensitas tertinggi yang terletak pada 2θ = 33,19° dan 33,53° sesuai dengan bidang 

hkl (104) dari struktur kristal hematit dengan menggunakan persamaan Debye-

Scherrer. Ukuran kristal senyawa hematit hasil sintesis ditampilkan pada Tabel 4.2 
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dan diketahui bahwa sintesis yang dilakukan menghasilkan kristal hematit dalam 

ukuran nano dengan kisaran 20-25 nm. Berdasarkan tabel tersebut, dapat diketahui 

bahwa ukuran kristal yang dihasilkan berbanding terbalik dengan nilai FWHM. 

Ukuran kristal terkecil diperoleh pada variasi waktu 120 menit dengan nilai FWHM 

yang terbesar. Hal ini sesuai dengan persamaan Debye-Scherrer, di mana semakin 

besar nilai FWHM, maka ukuran kristal yang dihasilkan semakin kecil. Pada 

penelitian Fakhruddin (2019) yang mensintesis hematit menggunakan agen 

pengendap urea menghasilkan senyawa hematit dengan ukuran kristal 27-41 nm. 

Tabel 4.2 Ukuran kristal senyawa hematit hasil sintesis 

Sampel Hematit 2θ (°) FWHM (°) Ukuran Kristal (nm) 

Waktu 60 menit 33,19 0,34 24,39 

Waktu 90 menit 33,19 0,33 25,11 

Waktu 120 menit 33,53 0,40 20,54 

 

4.5 Karakterisasi Hasil Sintesis dengan FTIR 

 Karakterisasi dengan FTIR pada bilangan gelombang 400-4000 cm-1 

bertujuan untuk mengetahui gugus fungsi dari prekursor serta ekstrak daun pepaya 

yang terlibat dalam pembentukan hematit. Berdasarkan hasil spektra FTIR yang 

ditampilkan pada Gambar 4.8 spektrum dari prekursor ferri menunjukkan puncak 

serapan pada bilangan gelombang 3445 cm-1 menunjukkan serapan O-H stretching 

yang tumpul dan melebar. Adanya gugus O-H ini berasal dari pengotor H2O yang 

dimungkinkan masih tertinggal di permukaan sampel. Bilangan gelombang 1640 

cm-1 menunjukkan adanya gugus fungsional N-O stretching dan bilangan 

gelombang 1383 cm-1 yang mengindikasikan gugus N=O symmetric yang berasal 

dari asam nitrat (Siregar & Ansari, 2020). Adanya serapan pada bilangan 

gelombang 689 dan 474 cm-1 menunjukkan ikatan vibrasi pada Fe-O. 
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 Hasil FTIR dari ekstrak daun pepaya menunjukkan puncak serapan 3553 

cm-1 yang mengindikasikan adanya gugus O-H stretching dari molekul air 

(Shriner, 2004). Serapan 1638 cm-1 mengindikasikan gugus C=C stretching dari 

cincin aromatik dalam senyawa polifenol (Shriner, 2004). Serapan 2363 cm-1 

menunjukkan gugus C=O stretching dengan intensitas rendah yang berasal dari 

CO2 di atmosfer (Ghosh et al., 2012). Serapan 666 cm-1 mengindikasikan adanya 

gugus fungsi C-H aromatik out of plane bending dari senyawa tanin (Bharudin et 

al., 2013). Berdasarkan spektra ekstrak daun pepaya, terdapat gugus fungsi pada 

tanin yang tidak muncul yaitu gugus C-O pada bilangan gelombang 1100 cm-1 dan 

O-H pada bilangan gelombang 1400 cm-1 (Bhuiyan et al., 2020). Hal ini 

dimungkinkan karena kecilnya komposisi senyawa metabolit sekunder pada ekstrak 

daun pepaya. Interpretasi hasil spektra FTIR pada prekursor Fe(NO3)3 dan ekstrak 

daun pepaya dapat dilihat pada Tabel 4.3. 

Tabel 4.3 Interpretasi hasil spektra FTIR pada prekursor Fe(NO3)3 dan ekstrak 

daun pepaya 

Gugus Fungsi 

Bilangan Gelombang (cm-1) 
Bilangan 

Gelombang (cm-1) 
Prekursor 

Ferri 

Ekstrak Daun 

Pepaya 

O-H stretching 3445 3553 
3200-3550 (Shriner, 

2004) 

C=O stretching - 2363 
2356 (Ghosh et al., 

2012) 

N-O stretching 1640 - 
1625-1660 (Shriner, 

2004) 

C=C stretching - 1638 
1610-1660 (Shriner, 

2004) 

N=O stretching 1383 -  

C-H aromatik out 

of plane bending 
- 666 

663 (Rufus et al., 

2019) 

Ikatan vibrasi Fe-O 689 dan 474 - 

665 dan 573 (Kumar 

et al., 2022), 434 dan 

527 (Lassoued et al., 

2017) 
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 Hasil sintesis hematit sebelum dan sesudah kalsinasi pada variasi waktu 90 

menit diidentifikasi menggunakan spektroskopi FTIR. Hasilnya ditampilkan pada 

Gambar 4.8 dan interpretasinya disajikan pada Tabel 4.4. Adanya proses kalsinasi 

ini bertujuan untuk menghilangkan beberapa senyawa organik dan memaksimalkan 

pembentukan hematit. Pada hasil FTIR hematit sebelum kalsinasi terdapat serapan 

3442 cm-1 menunjukkan gugus O-H stretching dari molekul air dengan intensitas 

yang masih kuat. Serapan 2363 cm-1 menunjukkan gugus fungsi C=O stretching 

pada CO2 di atmosfer. Serapan pada bilangan gelombang 1648 cm-1 

mengindikasikan adanya gugus dari C=C stretching, sedangkan serapan 1385 cm-1 

menunjukkan gugus fungsi dari O-H bending tersier yang berasal dari agen 

pereduksi daun pepaya. Serapan 1099 cm-1 menunjukkan gugus fungsi Fe-O 

bending pada Fe2O3, sedangkan serapan 692 dan 426 cm-1 menunjukkan adanya 

ikatan vibrasi Fe-O stretching.  

 
Gambar 4.8 Hasil spektra FTIR: (a) prekursor Fe(NO3)3, (b) ekstrak daun pepaya, 

(c) hasil sintesis sebelum kalsinasi dan (d) hasil sintesis sesudah 

kalsinasi 
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Tabel 4.4 Interpretasi hasil spektra FTIR pada hasil sintesis variasi waktu 90 menit 

Gugus Fungsi 

Bilangan Gelombang (cm-1) 
Bilangan 

Gelombang (cm-1) 
Sebelum 

Kalsinasi 

Sesudah 

Kalsinasi 

O-H stretching 3442 - 
3200-3550 (Shriner, 

2004) 

C=O stretching 2363 - 
2360 (Darezereshki, 

2012)  

C=C stretching 1648 - 
1610-1660 (Shriner, 

2004) 

O-H bending 

tersier 
1385 - 

1330-1420 (Shriner, 

2004) 

Fe-O bending 

pada Fe2O3 
1099 1049 

1070-1080 (Bepari 

et al., 2017) 

Vibrasi Fe-O 

stretching 
692 dan 426 520 dan 437 

665 dan 573 (Kumar 

et al., 2022), 434 dan 

527 (Lassoued et al., 

2017) 

 

 Berdasarkan Tabel 4.4 beberapa gugus yang terdeteksi pada sampel 

sebelum kalsinasi menghilang sesudah dilakukan kalsinasi. Gugus yang 

menghilang diantaranya yaitu: gugus O-H stretching dari molekul air, C=O 

stretching dari CO2 di atmosfer, gugus C=C serta O-H bending tersier dari ekstrak 

daun pepaya. Spektrum sesudah kalsinasi menunjukkan intensitas serapan Fe-O 

khas hematit yang lebih tinggi dibandingkan dengan intensitas sebelum kalsinasi. 

Serapan gugus khas senyawa hematit yaitu Fe-O sesudah kalsinasi terdeteksi pada 

bilangan gelombang 520 dan 437 cm-1 dengan intensitas yang tajam dan kuat. Hal 

ini mengindikasikan kuatnya ikatan kimia pada gugus Fe-O yang terdapat pada 

sampel. Kekuatan ikatan kimia ini dapat dipengaruhi oleh momen dipol. Secara 

umum, semakin besar perubahan dipol, semakin kuat intensitas pita dalam 

spektrum IR (McNeil, 2012).  Larkin (2011) menyatakan bahwa dua komponen 

penting dalam proses penyerapan IR adalah frekuensi radiasi dan momen dipol 

molekul. Serapan lain yang masih tersisa sesudah kalsinasi terdapat pada bilangan 

gelombang 1049 cm-1 yang mengindikasikan adanya Fe-O bending dari senyawa 
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Fe2O3. Bepari et al. (2017) menyatakan bahwa serapan pada rentang 1070-1080 

tidak dapat digunakan untuk membedakan dengan jelas antara fasa hematit dan 

maghemit, sehingga ada kemungkinan terbentuknya fasa maghemit pada hasil 

sintesis. 

 

4.6 Karakterisasi Hasil Sintesis dengan Color Reader 

 Karakterisasi dengan color reader bertujuan untuk menentukan tingkat 

warna sampel hematit hasil sintesis. Hasil pengujian diperoleh beberapa parameter 

yaitu nilai L* (bright) menunjukkan kecerahan, C* (chroma) menunjukkan 

intensitas kemurnian warna, H° (hue) menunjukkan corak warna dari pigmen, a* 

menunjukkan koordinat variasi warna hijau hingga merah dan b* menunjukkan 

koordinat variasi warna biru hingga kuning. Hasil pengujian seluruh sampel 

selanjutnya dibandingkan dengan parameter nilai dari standar hematit. Nilai standar 

L* hematit berkisar 25-45, dengan C* berkisar 9-42 dan H° berkisar 21-57 (Cornell 

& Schwertmann, 2003). 

 Berdasarkan hasil karakterisasi color reader yang ditunjukkan pada Tabel 

4.4 menunjukkan bahwa perlakuan variasi waktu sintesis selama proses sintesis 

tidak berpengaruh secara signifikan terhadap semua parameter nilai yang 

dihasilkan. Parameter nilai L* yang menunjukkan derajat kecerahan pigmen hasil 

sintesis mengalami penurunan serta kenaikan seiring dengan bertambahnya waktu 

sintesis. Penurunan nilai L* ini menunjukkan kualitas warna pigmen yang semakin 

menurun. 

 Adapun nilai H° merupakan karakter warna berdasarkan cahaya yang 

dipantulkan. Nilai H° pigmen hematit yang dihasilkan melebihi range standar 

hematit, namun tidak terlalu jauh sehingga masih tergolong pigmen hematit. 
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Berdasarkan Tabel 4.4 ketajaman warna yang dihasilkan sesuai dengan standar 

hematit dilihat dari nilai C*. Adapun pigmen hematit dengan variasi waktu 90 menit 

menunjukkan warna pigmen yang lebih mencolok dengan nilai C* yang lebih 

tinggi. Pigmen hematit yang dihasilkan memiliki derajat kemerahan (a*) serta 

derajat kekuningan (b*) yang tinggi, sehingga pigmen yang dihasilkan memiliki 

warna merah-kekuningan. 

Tabel 4.5 Hasil uji warna pigmen hematit 

Variasi Waktu 

Sintesis 

Uji Warna 

L* C* H° a* b* 

Standar Hematit 25-45 9-42 21-57   

60 42,96 24,44 59,24 12,50 21,00 

90 40,3 32,32 59,32 16,48 27,8 

120 41,28 28,06 59,44 14,26 24,17 

 

4.7 Karakterisasi Hasil Sintesis dengan SEM 

 Senyawa hematit hasil sintesis dengan variasi waktu sintesis 90 menit 

selanjutnya dikarakterisasi menggunakan SEM yang bertujuan untuk mengetahui 

morfologi serta ukuran partikelnya. Hasil karakterisasi SEM yang ditampilkan pada 

Gambar 4.9 menunjukkan bahwa senyawa hematit yang dihasilkan memiliki 

morfologi tidak seragam serta terdapat aglomerasi. Aglomerasi dapat disebabkan 

oleh kelembaban akibat keberadaan H2O pada permukaan nanopartikel. Selain itu  

Kadarisman & Nurhasanah (2020) juga menyatakan bahwa partikel berukuran nano 

memiliki energi total yang besar dan cenderung membentuk aglomerat. 

 Ukuran partikel dapat diketahui dari hasil SEM dengan pengolahan 

menggunakan aplikasi ImageJ yang hasil pengukurannya ditampilkan pada Gambar 

4.10. Ukuran rata-rata partikel yang diperoleh sebesar 1,17307 μm. Sari (2020) 

telah mensintesis hematit menggunakan agen pengendap ekstrak daun teh hijau 
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menghasilkan hematit dengan ukuran rata-rata partikel 0,28-0,33 μm. Pada 

penelitian Fakhruddin (2019) yang mensintesis hematit menggunakan agen 

pengendap urea menghasilkan hematit dengan ukuran rata-rata partikel yang lebih 

kecil yaitu 0,26076-0,28433 μm. Hal ini disebabkan hematit yang dihasilkan pada 

penelitian ini mengalami aglomerasi, sehingga ukuran partikel yang dihasilkan 

lebih besar. Berdasarkan ukuran partikel dapat diketahui bahwa hematit yang 

dihasilkan pada penelitian ini bukan termasuk nanopartikel, sebab nanopartikel 

merupakan suatu partikel dengan ukuran nanometer, yaitu sekitar 1-100 nm 

(Apriandanu et al., 2013). 

 

  

Gambar 4.9 Hasil SEM sampel hematit dengan waktu sintesis 90 menit: (a) 

perbesaran 5.000 kali dan (b) perbesaran 10.000 kali 

 

 
Gambar 4.10 Histogram pola distribusi ukuran partikel sampel hematit dengan 

variasi waktu sintesis 90 menit 
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4.8 Kajian Penelitian Berdasarkan Perspektif Islam 

 Pemanfaatan limbah bubut besi sebagai bahan baku dalam sintesis hematit 

menggunakan metode presipitasi dengan penambahan ekstrak daun pepaya pada 

penelitian ini telah menghasilkan kristal hematit berwarna merah yang dapat 

diaplikasikan sebagai pigmen yang ramah lingkungan. Umumnya limbah bubut 

besi tidak diolah terlebih dahulu dan langsung dibuang ke lingkungan, sehingga 

dapat menyebabkan kerusakan serta pencemaran lingkungan yang akan memicu 

bancana alam. Hal ini dikarenakan besi memiliki sifat yang korosif dan dapat 

menurunkan kesuburan tanah (Sugiharto, 1997). Kerusakan yang terjadi di muka 

bumi ini disebabkan oleh ulah manusia dan Allah Swt. mendatangkan bencana 

supaya manusia mengetahui akibat dari perbuatannya, sebagaimana firman Allah 

Swt. dalam surat Ar-Rum ayat 41. 

 ﴾ ٤١﴿ لعََل هُمْ يَ رْجِعُوْنَ عَمِلُوْا   ال ذِيْ  ايَْدِى الن اسِ ليُِذِيْ قَهُمْ بَ عْضَ  ظَهَراَلْفَسَادُ فِِ الْبَِ  وَالْبَحْربِِِاَ كَسَبَتْ 
Artinya: “Telah nampak kerusakan di darat dan di laut disebabkan karena 

perbuatan tangan manusia, supaya Allah merasakan kepada mereka 

sebagian dari (akibat) perbuatan mereka, agar mereka kembali (ke jalan 

yang benar)”. 

 

 Syaikh As-Sa’di (1433) menyatakan bahwa berbuat kerusakan di muka 

bumi dapat menyebabkan kerusakan pada makhluk hidup yang lain seperti 

tumbuhan dan hewan. Oleh sebab itu, Allah Swt. menciptakan manusia yang diberi 

akal agar dapat berpikir serta menganalisis untuk membedakan mana yang baik dan 

benar. Manusia juga diciptakan dengan dilengkapi kekuatan yang mampu membuat 

mereka dapat mengelola serta menata demi terciptanya kemakmuran di bumi. Salah 

satu upaya untuk menciptakan kemakmuran di bumi yaitu dengan mengurangi 

pencemaran lingkungan yang diakibatkan dari limbah bubut besi dengan cara 
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mengolahnya menjadi sesuatu yang lebih bermanfaat. Sesungguhnya Allah tidak 

menciptakan sesuatu di bumi ini melainkan ada manfaat yang dapat diambil 

walaupun sudah dalam bentuk limbah. Hal tersebut ditunjukkan dalam firman Allah 

surat Ali Imran ayat 190-191. 

ُولِى الۡالَۡبَابِ  ال ذِيۡنَ يَذۡكُرُوۡنَ  ﴾٩٠۱﴿ اِن  فِِۡ خَلۡقِ الس مٰوٰتِ وَالۡاَرۡضِ وَاخۡتِلَافِ ال يۡلِ وَالن  هَارِ لَاٰيٰتٍ لاِ 
 ۚ بَاطِلًا   هٰذَا خَلَقۡتَ   مَا  رَب  نَااللَّٰ َ قِيَامًا و قُ عُوۡدًا و عَلٰى جُنُ وۡبِِِمۡ وَيَ تَ فَك رُوۡنَ فِِۡ خَلۡقِ الس مٰوٰتِ وَالۡاَرۡضِ  

 ﴾ ١٩١﴿  الن ارِ   عَذَابَ   فَقِنَا  سُبۡحٰنَكَ 
Artinya: “Sesungguhnya dalam penciptaan langit dan bumi, dan pergantian malam 

dan siang terdapat tanda-tanda (kebesaran Allah) bagi orang yang 

berakal, (yaitu) orang-orang yang mengingat Allah sambil berdiri, duduk 

atau dalam keadaan berbaring, dan mereka memikirkan tentang 

penciptaan langit dan bumi (seraya berkata), “Ya Tuhan kami, tidaklah 

Engkau menciptakan semua ini sia-sia; Maha Suci Engkau, maka 

peliharalah kami dari siksa neraka”. 

 

 Ayat di atas menunjukkan bahwa Allah tidak menciptakan langit dan bumi 

beserta semua isinya dengan sia-sia tanpa ada manfaatnya. Seperti pigmen hematit 

yang dihasilkan dari penelitian ini dapat digunakan sebagai pewarna dalam 

pembuatan cat karena memiliki karakter unggul dalam daya tahan yang baik, kuat 

dalam pewarnaan, serta nontoxic (Septityana et al., 2013). Menurut Al-Baghdadi 

(865) dalam Tafsir Khozin menyatakan bahwa ayat diatas memerintahkan agar 

manusia berpikir dan mengambil pelajaran disetiap kejadian. Melalui berpikir 

manusia dapat mengetahui hakikat serta manfaat dari suatu hal, untuk memperoleh 

hal tersebut juga harus disertai dengan pengaplikasian dalam kehidupan nyata. Oleh 

karena itulah hanya orang-orang yang takut kepada Allah-lah yang dapat 

mengambil manfaat darinya, dan dengan pikirannya yang lurus dapat membuatnya 

mengetahui hikmahnya, sebagaimana firman Allah dalam surat Al-Jatsiyah ayat 13 

yang berbunyi: 
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ي ْعًا مِ نْهُ اِن  فيْ ذٰلِكَ لَاٰيٰتٍ ل قَِوْمٍ ي  تَ فَك رُ   ﴾۱۳﴿ وْنَ وَسَخ رَ لَكُمْ م ا فِِ الس مٰوٰتِ وَمَا فِِ الْاَرْضِ جمَِ

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”. 

 

 Kata “sakhkhara” (menundukkan) yang dimaksud dalam ayat di atas adalah 

Allah menundukkan semua ciptaan-Nya untuk kepentingan manusia sesuai dengan 

sunnatullah, sehingga manusia dapat mengambil manfaat selama manusia 

menggunakan akal serta pikirannya. Manusia telah diberi dua potensi penting yaitu 

potensi fitriyah (di dalam diri) dan potensi sumber daya alam untuk memahami 

sunnatullah (Fakhri, 2010). Seiring berjalannya waktu sumber daya alam yang 

berasal dari tumbuhan tidak hanya dimanfaatkan sebagai obat-obatan saja, namun 

tumbuhan juga dapat dimanfaatkan sebagai agen pereduksi dalam sintesis besi 

oksida (Saif et al., 2016). Salah satu tumbuhan yang dapat dimanfaatkan sebagai 

agen pereduksi adalah daun pepaya. Daun pepaya mengandung berbagai senyawa 

aktif  yang memiliki aktivitas antioksidan tinggi yang dapat mereduksi ion besi 

salah satunya adalah tanin (Bhuiyan et al., 2020; Ebrahiminezhad et al., 2018). 

Penggunaan tumbuhan pepaya sebagai agen pereduksi dalam sintesis pigmen 

hematit ini dapat meminimalisir banyaknya limbah kimia yang dihasilkan selama 

proses sintesis.  

 Hematit yang telah berhasil disintesis pada penelitian ini menghasilkan 

warna dan ukuran kristal yang berbeda-beda pada masing-masing sampel. Hal ini 

dapat diketahui melalui hasil karakaterisasi menggunakan color reader dan XRD.  

Hasil color reader menunjukkan nilai warna yang beragam pada setiap variasi, 

seperti hematit pada variasi waktu 60 menit yang menunjukkan nilai derajat 
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kecerahan yang lebih tinggi dibandingkan variasi lain. Adapun hasil XRD 

menunjukkan bahwa semua kristal hematit memiliki ukuran nanokristal dengan 

ukuran terbesar sebesar 25,11 nm yang diperoleh pada variasi waktu 90 menit. 

Hematit pada variasi waktu 90 menit merupakan hasil terbaik diantara lainya karena 

lebih sesuai dengan standar hematit. 
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BAB V 

PENUTUP 

 

5.1 Kesimpulan 

 Berdasarkan hasil yang diperoleh dari penelitian ini dapat disimpulkan 

bahwa: 

1. Identifikasi hematit setelah kalsinasi menggunakan FTIR menghasilkan 

serapan gugus khas hematit yaitu ikatan vibrasi Fe-O pada bilangan gelombang 

520 dan 437 cm-1. 

2. Hasil karakterisasi menunjukkan bahwa variasi waktu sintesis tidak 

berpengaruh terhadap ukuran kristal serta warna hematit hasil sintesis, namun 

semua variasi menghasilkan struktur hematit. 

3. Hasil karakterisasi SEM pada waktu sintesis 90 menit diperoleh morfologi 

yang tidak seragam serta terdapat aglomerasi dengan ukuran rata-rata partikel 

sebesar 1,17307 μm. 

 

5.2 Saran 

 Saran untuk penelitian selanjutnya yaitu perlu dikaji lebih lanjut mengenai 

perbandingan penggunaan pelarut dengan daun pepaya saat ekstraksi serta 

penyimpanan sampel, sehingga dapat mengurangi aglomerisasi dan partikel yang 

dihasilkan lebih seragam. 
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LAMPIRAN 

 

Lampiran 1 Rancangan Penelitian 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

  

Preparasi Sampel 

Pembuatan Prekursor 

Fe(NO3)3 

Ekstraksi Daun Pepaya dengan 

Metode Infusa 

Sintesis Pigmen Hematit (α-Fe2O3) dengan Variasi Waktu Sintesis 

60, 90 dan 120 menit 

Karakterisasi Hasil Sintesis Menggunakan XRD, 

FTIR, color reader dan SEM 
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Lampiran 2 Diagram Alir 

L.2.1 Preparasi Sampel 

 

- dipilih limbah bubut besi yang berbentuk serbuk 

- dipisahkan menggunakan magnetic separator 

- diambil sampel besi yang menempel pada magnetic separator 

 

 

L.2.2 Pembuatan Prekursor Ferri (Fe3+) 

 

- dimasukkan ke dalam beaker glass 500 mL 

- ditambahkan 50 mL HNO3 65% dan 100 mL HNO3 7 M 

- didiamkan selama 24 jam 

- disaring menggunakan kertas saring 

- dipanaskan hingga terbentuk lumpur/slurry 

- dilarutkan sedikit lumpur dengan aquades 

- diuji keberadaan ion Fe3+ dengan cara ditetesi NaOH hingga terbentuk 

endapan merah kecoklatan 

- dikarakterisasi menggunakan FTIR 

 

 

  

Serbuk limbah bubut besi 

Bahan prekursor 

50 gram bahan prekursor 

Prekursor Fe(NO3)3 
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L.2.3 Ekstraksi Daun Pepaya dengan Metode Infusa 

 

- dipetik, dicuci dengan air yang mengalir 

- dibilas dengan aquades 

- dipotong dan dihaluskan 

 

- ditimbang sebanyak 50 gram 

- dimasukkan ke dalam beaker glass 2000 mL 

- ditambahkan aquades sebanyak 250 mL dan diaduk 

- ditutup beaker glass dengan aluminium foil 

- dimasukkan beaker glass yang berisi campuran daun pepaya ke dalam 

penangas yang berisi air 

- dipanaskan selama 30 menit pada suhu 80°C 

- didiamkan sampai mengendap 

- disaring dengan kertas saring halus 

  

Daun pepaya 

Serbuk daun pepaya 

Filtrat 
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L.2.4 Identifikasi Kualitatif Tanin pada Ekstrak Daun Pepaya 

 

- dipipet sebanyak 1 mL ke dalam tabung reaksi 

- ditambahkan 2-3 tetes larutan FeCl3 

- diamati perubahan yang terjadi, uji positif akan menghasilkan warna biru 

tua atau hitam kehijauan 

 

 

L.2.5 Sintesis Pigmen Hematit (α-Fe2O3) dengan Variasi Waktu Sintesis 

 

- ditimbang sebanyak 10 gram 

- dilarutkan dalam 100 mL aquademineral 

- diaduk menggunakan magnetic stirrer hingga homogen 

- ditambahkan 100 mL ekstrak daun pepaya sedikit demi sedikit sambil 

diaduk dengan magnetic stirrer 

- ditambahkan NaOH sedikit demi sedikit sampai pH 6 

- dipanaskan pada suhu 90℃ selama 60, 90 dan 120 menit dengan kecepatan 

pengadukan 850 rpm dan distirrer 

- didinginkan pada suhu ruang selama 24 jam 

- didekantasi campuran 

- disaring endapan menggunakan corong buchner dan dicuci dengan aquades  

- difreezer hingga beku lalu di freeze drying 

 

- dipanaskan dalam tanur pada suhu 750 oC selama 3 jam 

- dikarakterisasi menggunakan XRD, FTIR, color reader dan SEM 

 

 

  

Ekstrak Daun Pepaya 

Hasil 

Prekursor Fe(NO3)3 
Fe2O3 

Serbuk 

Hasil 
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Lampiran 3 Perhitungan 

L.3.1 Larutan HNO3 7 M 

BJ HNO3 = 1,4 gram/mL 

Mr = 63 gram/mol 

Molaritas =
𝑚 (𝑔𝑟𝑎𝑚)

𝑀𝑟
𝑥

1000

𝑣
 

 =
𝑚 (𝑔𝑟𝑎𝑚)

𝑀𝑟
𝑥

1000

𝑚/𝜌
 

 =
𝑚 (𝑔𝑟𝑎𝑚)

𝑀𝑟
𝑥

1000 𝜌

𝑚
 

 =
65

100
 𝑥 1000 𝑥 𝜌

𝑀𝑟
 

=
0,65 𝑥 1000 𝑥 1,4 gram/mL

63 gram/mol
       

= 14,444 M 

 M1 x V1 = M2 x V2 

14,444 M x V1 = 7 M x 100 mL 

V1 = 48,463 mL 

 

L.3.2 Larutan NaOH 1 M dalam 100 mL 

Mr = 40 gr/mol 

M = 
𝑚𝑜𝑙

𝑉 (𝑙)
 

1 M = 
𝑚𝑜𝑙

0,1 𝐿
 

  = 0,1 mol 

mol = 
𝑚 (𝑔)

𝑀𝑟
 

0,1 mol= 
𝑚𝑜𝑙

40 𝑔/𝑚𝑜𝑙
 

m = 4 gram 
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Lampiran 4 Hasil Karakterisasi FTIR 

L.4.1 Hasil FTIR Prekursor Limbah Bubut Besi 

 

 

 

L.4.2 Hasil FTIR Ekstrak Daun Pepaya 
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L.4.3 Hasil FTIR Sebelum Kalsinasi pada Variasi Waktu 90 Menit 

 

 

 

L.4.4 Hasil FTIR Sesudah Kalsinasi pada Variasi Waktu 90 Menit 
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Lampiran 5 Hasil Karakterisasi XRD 

L.5.1 Hasil Karakterisasi Sampel Hematit Variasi Waktu Sintesis 60 Menit 

 

No. 2-

theta(deg) 

d(ang.) Height(cps) FWHM(deg) Int. I(cps 

deg) 

Int. 

W(deg) 

Asym. 

factor 

1 11(3) 8.4(18) 0(2) 1(9) 0(17) 1(39) 1(100) 

2 20.3(3) 4.38(6) 73(25) 0.9(5) 127(37) 1.7(11) 1.3(19) 

3 24.080(17) 3.693(3) 478(63) 0.33(5) 227(24) 0.47(11) 0.6(4) 

4 33.199(10) 2.6963(8) 1644(117) 0.340(16) 813(27) 0.49(5) 2.6(3) 

5 35.61(3) 2.5189(18) 1502(112) 0.30(2) 680(24) 0.45(5) 1.1(5) 

6 40.85(2) 2.2071(12) 570(69) 0.17(5) 194(18) 0.34(7) 0.6(7) 

7 49.445(14) 1.8418(5) 675(75) 0.27(4) 281(21) 0.42(8) 0.5(3) 

8 54.047(11) 1.6954(3) 711(77) 0.41(4) 374(26) 0.53(9) 0.8(5) 

9 58.12(15) 1.586(4) 131(33) 0.8(4) 114(24) 0.9(4) 3(13) 

10 62.53(5) 1.4841(10) 357(55) 0.49(7) 243(31) 0.68(19) 2.2(7) 

11 64.144(14) 1.4507(3) 480(63) 0.43(4) 234(16) 0.49(10) 3(2) 

12 71.3(3) 1.321(4) 31(16) 1.1(9) 61(40) 2(2) 1(5) 

13 75.477(12) 1.25854(17) 581(70) 0.05(4) 39(13) 0.07(3) 4(5) 

14 80(149) 1.2(3) 0.0(5) 1(437) 0(33) 2(1187) 1(3461) 

15 84.8(4) 1.142(4) 169(38) 0.3(7) 72(47) 0.4(4) 0.8(16) 

16 88(38) 1.1(2) 0.1(10) 3(147) 0(84) 4(798) 1(500) 

 

 

 

 

Meas. data:60 menit

BG data:60 menit

Calc. data:60 menit
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L.5.2 Hasil Karakterisasi Sampel Hematit Variasi Waktu Sintesis 90 Menit 

 

No

. 

2-

theta(deg) 

d(ang.) Height(cps) FWHM(de

g) 

Int. I(cps 

deg) 

Int. 

W(deg) 

Asym. 

factor 

1 18.20(11) 4.87(3) 235(44) 3.3(3) 1370(136

) 

5.8(17) 0.5(3) 

2 21.07(5) 4.212(10) 210(42) 0.8(3) 363(119) 1.7(9) 0.8(9) 

3 24.12(4) 3.686(5) 449(61) 1.54(16) 1475(129

) 

3.3(7) 0.7(3) 

4 27.7367 3.2137 117.139 0.390221 67.8983 0.57964

0 

2.04634 

5 30.96(12) 2.886(11) 14(11) 0.2(3) 4(12) 0.3(11) 1(72) 

6 33.191(17) 2.6970(14) 1749(121) 0.337(15) 754(26) 0.43(4) 1.1(3) 

7 35.705(17) 2.5126(12) 1473(111) 0.28(2) 563(25) 0.38(5) 2.5(11) 

8 40.97(2) 2.2013(10) 338(53) 0.39(6) 144(27) 0.43(15) 3(3) 

9 49.51(2) 1.8395(8) 764(80) 0.30(5) 349(28) 0.46(8) 2.2(4) 

10 52.863(14) 1.7305(4) 240(45) 0.02(3) 8(9) 0.03(4) 1(25) 

11 53.6046 1.7083 0.00000000(

5) 

18.4138 0(148) 0.00000

0 

2.04634 

12 54.17(4) 1.6917(13) 812(82) 0.45(4) 436(35) 0.54(10) 2.1(10) 

13 57.54(15) 1.600(4) 201(41) 0.4(2) 152(32) 0.8(3) 0.8(14) 

14 59.61(3) 1.5499(7) 192(40) 0.05(6) 14(10) 0.07(7) 5(87) 

15 61.519(16) 1.5061(4) 202(41) 0.07(4) 15(11) 0.07(7) 4(18) 

16 62.51(8) 1.4847(16) 476(63) 0.50(8) 293(23) 0.62(13) 1.7(14) 

17 64.062(17) 1.4524(3) 574(69) 0.33(4) 290(22) 0.51(10) 2.2(4) 

18 69.1292(1

4) 

1.35775(2) 1888(125) 0.010(11) 23(10) 0.012(6) 1(10) 

19 72.19(8) 1.3075(12) 114(31) 0.7(2) 91(36) 0.8(5) 4(8) 

20 75.29(7) 1.2612(10) 87(27) 0.19(16) 17(19) 0.2(3) 1(2) 

21 80.8(5) 1.189(6) 61(23) 0.2(6) 12(22) 0.2(4) 2(8) 

22 83.187(15) 1.16036(1

7) 

218(43) 0.10(5) 23(15) 0.11(9) 3(9) 

23 85.217(15) 1.13783(1

6) 

258(46) 0.08(6) 39(14) 0.15(8) 3(9) 

24 90(1240) 1.1(11) 0.0(4) 5(3241) 0(114) 7(4954) 2(38820

) 

Meas. data:90 menit

BG data:90 menit

Calc. data:90 menit
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L.5.3 Hasil Karakterisasi Sampel Hematit Variasi Waktu Sintesis 120 Menit 

 

No

. 

2-

theta(deg

) 

d(ang.) Height(cps

) 

FWHM(deg

) 

Int. I(cps 

deg) 

Int. 

W(deg) 

Asym. 

factor 

1 -22(3711) 0.0(11) 1(2) 177(3792) 166(2756

) 

319(6556

) 

4(139212

) 2 11.673(2) 7.5751(15

) 

432(60) 0.011(11) 7(3) 0.017(9) 1(45) 

3 14.20(2) 6.233(9) 212(42) 0.04(5) 14(8) 0.07(5) 1(3) 

4 16.22(4) 5.459(12) 259(46) 0.03(9) 12(7) 0.05(4) 1(5) 

5 19.41(3) 4.568(8) 168(37) 0.21(16) 74(23) 0.4(2) 0.9(19) 

6 22.4(5) 3.97(9) 108(30) 3.2(8) 692(391) 6(5) 4(4) 

7 24.47(8) 3.635(12) 360(55) 0.57(8) 250(114) 0.7(4) 0.9(6) 

8 24.9(10) 3.58(13) 98(29) 5(2) 1123(476

) 

11(8) 1.5(19) 

9 33.53(2) 2.6706(16

) 

1520(113) 0.404(19) 866(30) 0.57(6) 1.3(3) 

10 35.99(3) 2.4931(18

) 

1106(96) 0.42(2) 615(28) 0.56(7) 1.1(3) 

11 41.27(6) 2.186(3) 417(59) 0.35(6) 203(24) 0.49(13) 1.5(4) 

12 46.11(5) 1.9668(19

) 

105(30) 0.11(10) 12(13) 0.12(16) 1(3) 

13 49.89(4) 1.8264(14

) 

615(72) 0.40(4) 287(26) 0.47(10) 4(3) 

14 54.42(5) 1.6848(13

) 

819(83) 0.38(4) 419(26) 0.51(8) 1.0(5) 

15 57.77(5) 1.5947(14

) 

154(36) 0.91(16) 149(40) 1.0(5) 0.5(5) 

16 62.82(3) 1.4780(6) 512(65) 0.45(5) 315(26) 0.62(13) 1.5(4) 

17 64.43(5) 1.4449(9) 495(64) 0.44(8) 339(33) 0.69(16) 3(2) 

18 72.19(4) 1.3076(6) 231(44) 0.29(15) 106(22) 0.46(18) 0.5(8) 

19 75.68(10) 1.2557(13

) 

153(36) 0.21(18) 69(21) 0.4(2) 1(3) 

20 81.1(3) 1.185(3) 21(13) 0.5(6) 11(21) 0.5(13) 5(20) 

21 85.23(13) 1.1377(14

) 

126(32) 0.15(13) 23(16) 0.18(18) 1(3) 

22 88.7(8) 1.102(8) 49(20) 0.8(6) 40(38) 0.8(11) 1(5) 
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Calc. data:120 menit
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Lampiran 6 Perhitungan Ukuran Kristal Hematit 

 Ukuran kristal dapat diukur menggunakan persamaaan Debye-Scherrer 

(persamaan 3.1). Data untuk perhitungan ukuran kristal pada salah satu hasil 

sintesis hematit pada waktu 90 menit adalah: 

λ = 1,54059 Å 

𝛽 (FWHM) = 0,33 rad   
𝐹𝑊𝐻𝑀 𝑥 𝜋

180
 = 

0,33 𝑥 3,14

180
 = 0,00576 

2θ = 33,19 

θ = 
33,19

2
 = 16,595 

cos θ = 0,95834 

sehingga ukuran kristal hematit sebesar: 

D =  
𝐾𝜆

𝛽 cos 𝜃
 = 

0,9 𝑥 1,54059Å

0,00576 𝑥 0,95834
 = 251,1814 Å = 25,11 nm  
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Lampiran 7 Hasil Karakterisasi SEM 

  

  

Gambar Hasil SEM hematit variasi waktu 90 menit dengan perbesaran: (a) 5.000, 

(b) 10.000, (c) 25.000 dan (d) 50.000 kali 
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Lampiran 8 Dokumentasi 

L.8.1 Preparasi Limbah 

 
Pemilihan limbah berbentuk serbuk 

 
Pemisahan besi dengan magnetic 

 
Pencucian limbah dengan aquademin 

 
Limbah besi setelah preparasi 

 

L.8.2 Pembuatan Prekursor 

 
Limbah besi 10 gram 

 
Destruksi limbah besi dengan HNO3 
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Prekursor yang kering 

 
Uji kualitatif dengan NaOH 

 

L.8.3 Ekstraksi Daun Pepaya 

 
Preparasi daun pepaya 

 
Daun pepaya yang ditumbuk 

 
Proses ekstraksi selama 30 menit 

 
Uji kualitatif dengan FeCl3 
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L.8.4 Sintesis Pigmen Hematit 

 
Larutan prekursor dalam aquademin 

 
Prekursor + ekstrak daun pepaya 

 
Penyaringan dengan corong buchner 

 
Proses kalsinasi 

 


